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摘  要：采用温压分控爆破技术对草酸预浸渍过的杨木片进行处理，分别探究了草酸预浸渍质量分数、维压温度、维

压时间以及爆破压力对爆破后样品三大组分相对含量的影响，并确定最佳爆破条件使得尽可能地去除半纤维素而保

留纤维素．使用扫描电子显微镜(SEM)、傅里叶变换红外光谱仪(FTIR)、X 射线衍射仪(XRD)和热重分析仪(TGA)对

其结构及性能进行表征．结果表明，在草酸质量分数 1.5%、温度 210℃、时间 9 min、压力 2.8 MPa 时，纤维素相对含量

为 63.8%，半纤维素相对含量为 0.8%，木质素相对含量为 25.3%． 
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Abstract：In this research，poplar chips impregnated with oxalic acid were pretreated with temperature-pressure severally

controlled explosion method. The effects of oxalic acid proportion，reaction temperature，reaction time and explosion pres-

sure on the relative content of three components of samples after explosion were investigated，and optimal explosion condi-

tions were found. The properties of samples after explosion were characterized by scanning electron microscope(SEM)，

fourier transform infrared spectrometer(FTIR)，X-ray diffraction(XRD)and thermogravimetric analyzer(TGA). The results 

showed that the cellulose relative content was 63.8% ，hemicellulose 0.8%  and lignin 25.3% ，respectively，under the opti-

mal conditions：1.5%  oxalic acid，210℃，9 min and 2.8 MPa. 

Key words：poplar；temperature-pressure severally controlled explosion；oxalic acid；cellulose；hemicellulose 

 

木质生物质原料具有生物产量大、分布广泛、可

再生等优点，得到了越来越多研究者们的关注[1]．但

是，木质生物质原料结构复杂，含有丰富的纤维素、

半纤维素以及木质素，且这 3 种组分紧密相连形成了

天然紧密的植物细胞壁，从而使得其对常规化学试剂

有一定的抵抗性，即形成了天然抗降解屏障 [2]．因

此，为提高木质生物质原料的利用率，需对其进行预

处理．目前，常见的预处理方式主要包括机械预处理

法[3]、化学预处理法[4]、热机械化学预处理法[5]以及生

物预处理法[6]等．蒸汽爆破是一种热机械化学预处理

法，具有能耗低、污染小等特点．蒸汽爆破主要是利

用高温高压蒸汽处理纤维原料，并通过瞬间释压过程
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实现原料的组分分离和结构变化[7]．蒸汽爆破主要包

括汽相蒸煮和减压爆破两个阶段[8]．影响汽相蒸煮过

程中的因素主要是维压温度和时间[9–10]，较高的温度

和时间的延长，都有利于半纤维素的溶出，但也会使

得纤维素降解程度增加．影响减压爆破过程的因素

主要是爆破压力，它直接影响爆破瞬间的撕裂强度. 

经爆破处理后，木质纤维原料的结构会发生一定程度

的分离，纤维结构变得疏松多孔，从而可提高木质生

物质的利用率[11]．蒸汽爆破对半纤维素的降解作用

比较强，而对纤维素的降解作用相对较弱[12-13]．传统

的蒸汽爆破温度是由蒸汽压力控制的，温度和压力呈

现一一对应的关系，不能分别控制．为了提高爆破效

果，实现在相对较低的温度下提高爆破的撕裂程度，

本实验采用一种新的爆破技术——温压分控爆破技

术．在爆破过程中，分别通入蒸汽和压缩空气，通过

控制蒸汽和压缩空气的分压来实现温度和压力的分

别控制．通过控制系统中的蒸汽分压来控制温度，而

压缩空气的通入可以在保证温度不变的情况下增加

总压力，实现温度和压力分别控制的目的． 

此外，预浸渍处理可提高爆破效果．预浸渍可将

纤维软化，使纤维发生一定的润胀，有利于增大蒸汽

渗入程度，从而提高处理效果[14]．稀盐酸和稀硫酸预

处 理 可 以 大 大 提 高 半 纤 维 素 的 降 解 程 度 [15–16] ，

Pitarelo 等[17]的研究表明，稀磷酸对半纤维素的水解

具有选择性．林玲[18]研究表明，草酸可将半纤维素水

解为木糖，具有水解性高、设备腐蚀性低等优点．同

时，草酸可以作为氢氧自由基清除剂，减少其产生，

减少纤维素的降解，对纤维素有一定的保护作用． 

本实验采用草酸对杨木片进行预浸渍，利用温压

分控爆破的方法对杨木片进行爆破处理，分别探究草

酸质量分数、维压温度、维压时间以及压力对爆破后

样品化学组分含量的影响，得到了最佳爆破条件，使

得在尽可能多地降解半纤维素的同时保留纤维素. 

此 外 ，采 用扫描电子显微镜 (SEM) 、红外光谱

(FTIR)、X 射线衍射仪 (XRD)以 及 热失重分析

(TGA)探究了爆破预处理对杨木纤维性能的影响． 

1 材料与方法 

1.1 原料与仪器 

实验所用杨木片由山东太阳纸业有限公司提供，

杨木片的尺寸约为 30mm×25mm×5mm．D–(＋)–

葡萄糖、L–(＋)–阿拉伯糖、D–(＋)–木糖，色谱纯，

Sigma-Aldrich 公司；草酸，优级纯，上海麦克林生化

科技有限公司；浓硫酸、无水乙醇，分析纯，国药集团

化学试剂有限公司；压缩空气，天津市军粮城常福气

体有限公司． 

1200 series 型高效液相色谱仪，安捷伦公司；

Aminex HPX–87 H型色谱柱，美国 bio-rad公司；BL–

08 型汽爆试验台，鹤壁正道生物能源有限公司；

YA28X–4T 型立式压力蒸汽灭菌器、HHS–21–4 型电

热恒温水浴锅，上海博迅有限公司；DFT–100 型手提

式高速粉碎机，温岭林大机械有限公司；VERTEX 70

型傅里叶变换红外光谱仪，德国布鲁克公司；JSM–

IT300LV 型扫描电子显微镜，日本电子公司；Q50 型

热重分析仪，美国 TA 公司；6100 型 X 射线衍射仪，

日本岛津公司． 

1.2 实验方法 

1.2.1 草酸浸渍 

将杨木片进行筛选除尘后，用不同质量分数(0～

2% )的草酸浸渍杨木片 12 h，风干后，将浸渍后的杨

木片水分调节至 35% ，然后置于自封袋中平衡 24 h． 

1.2.2 温压分控爆破实验 

采用控制变量法设计实验，改变爆破过程中的温

度(190～220℃)、时间(3～12min)以及压力(2.2～

3.0MPa)进行爆破处理，实验设计见表 1． 

表 1 实验设计 

Tab. 1 Design of the experiment 

样品序号 草酸质量分数/% 温度/℃ 时间/min 压力/MPa

1 0 210±0.5 6 2.8 

2 0.5 210±0.5 6 2.8 

3 1 210±0.5 6 2.2 

4 1 210±0.5 6 2.4 

5 1 210±0.5 6 2.6 

6 1 210±0.5 6 2.8 

7 1 210±0.5 6 3.0 

8 1 210±0.5 3 2.8 

9
 

1 210±0.5 4.5 2.8 

10 1 210±0.5 9 2.8 

11 1 210±0.5 12 2.8 

12 1 190±0.5 6 2.8 

13 1 200±0.5 6 2.8 

14 1 215±0.5 6 2.8 

15 1 220±0.5 6 2.8 

16 1.5 210±0.5 6 2.8 

17 2 210±0.5 6 2.8 

  称取绝干质量为 200 g 的浸渍过的杨木片于汽

爆试验台反应容器中，然后通入不同量的蒸汽和压缩

空气，并按照表 1 设计的实验进行爆破，充分收集爆

破后产物．用尼龙浆袋将爆破后的样品固液分离，并
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用蒸馏水多次洗涤爆破后样品以除去其中的可溶性

糖等物质，再置于 50℃烘箱中进行干燥后收集备用. 

1.2.3 爆破后样品组分相对含量的测定 

采用 NREL/TP-510-42618 方法[19]测定杨木爆破

前后样品组分的相对含量．将爆破前后的样品磨粉

之后筛分出 40～60 目的样品，用乙醇抽提 8 h．称取

(300±10)mg 抽提后的样品，加入 3mL 质量分数为

72% 的硫酸溶液，充分搅拌后置于 30℃的水浴锅中

反应 1 h．再加入 84mL 去离子水，搅拌均匀后密封，

于高压灭菌锅中 121℃保温 1 h．最后，采用 G4 砂芯

坩埚式过滤器对样品进行固液分离，并将固体残渣用

超纯水洗至中性，固体残渣即为酸不溶木质素． 

将滤液过 0.22 µm 水系滤膜后，用高效液相色谱

仪测定滤液中葡萄糖、木糖以及阿拉伯糖的含量．通

过式(1)和式(2)分别计算纤维素和半纤维的相对含

量．通过式(3)计算酸不溶木质素的相对含量．使用

紫外分光光度计测出滤液在 240 nm 波长处的吸光

度，由式(4)计算酸溶木质素的相对含量．总木质素

的相对含量即为酸不溶木质素的相对含量和酸溶木

质素的相对含量之和． 

 =纤维素相对含量  

     
3

1

0

0.90 10
100%

V

m

ρ −× × × ×  (1)

 

   =半纤维素相对含量  

     
3

2 3

0

( ) 0.88 10
100%

ρ ρ −+ × × × ×V

m
 (2)

 

   2 1

0

100%
m m

m

−= ×酸不溶木质素相对含量 (3)
 

   
0

100%
AVn

m dε
= ×酸溶木质素相对含量  (4)

 

式中：m0 为爆破后样品质量，g；m1 为 G4 砂芯坩埚式

过滤器质量，g；m2 为 G4 砂芯坩埚式过滤器和酸不

溶木质素的总质量，g；V 为溶液体积，mL；A 为滤液

在波长 240 nm 处的吸光度；n 为该吸光度下滤液的

稀释倍数；ε 为吸光系数，取 2.5×10
4
mL/(g·cm)；d

为比色皿厚度，1 cm；ρ1 为滤液中葡萄糖质量浓度，

mg/mL；ρ2 为滤液中木糖质量浓度，mg/mL；ρ3 为滤

液中阿拉伯糖质量浓度，mg/mL；0.90 为纤维素转化

系数；0.88 为半纤维素转化系数． 

1.3 爆破前后样品的表征 

1.3.1 扫描电子显微镜(SEM)观察 

取部分干燥后的样品置于样品台上，进行喷金处

理后，对样品表面形貌观察分析． 

1.3.2 红外光谱(FTIR)检测 

  采用傅里叶变换红外光谱仪对样品进行红外光

谱分析，将样品与 KBr 按质量比 1∶100 进行混合，

采用溴化钾混合压片法制片，扫描范围为 400～

4 000 cm
－1． 

1.3.3 X 射线衍射仪(XRD)表征 

采用 X 射线衍射仪对爆破前后样品的结晶度进

行测定，测试范围为 10°～40°，扫描速度为 4°/min，

并用 Segal 法计算结晶度，计算公式见式(5)． 

   002 am

002

100%
−= ×I I

I
结晶度  (5)

 

式中：I002 为 2θ≈22.5°处纤维素结晶区的衍射强度；

Iam 为 2θ≈18°处纤维素无定形区的衍射峰强度． 

1.3.4 热失重分析(TGA) 

釆用热重分析仪对爆破前后样品的热稳定性进

行分析．取 5～10mg 样品于坩埚内进行分析，采用

高纯氮气作为载气，以 20℃/min 的升温速率进行升

温，温度范围为 50～750℃． 

2 结果与讨论 

2.1 草酸的质量分数对爆破后样品组分相对含量的

影响 

草酸的质量分数对爆破后样品组分相对含量的

影响如图 1所示． 

 

图 1 草酸的质量分数对爆破后样品组分相对含量的

影响 

Fig. 1 Effects of oxalic acid concentration on the relative 

contents of samples after explosion 

在探究草酸预浸渍的质量分数对爆破后样品组

分相对含量的影响实验中，维压温度为 210℃，维压

时间为 6min，爆破压力为 2.8MPa，草酸的质量分数

分别为 0、0.5% 、1.0% 、1.5% 和 2.0% ．由图 1 可知：

与爆破前样品相比，经草酸浸渍后，温压分控爆破处

理的效果显著提高．随着草酸质量分数的增加，纤维
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素相对含量先升高后降低，半纤维素相对含量呈现降

低的趋势，木质素相对含量先降低后升高．草酸质量

分数在 0～1.5% 时，随着草酸质量分数的提高，纤维

素相对含量从 52.8%升至 61.0% ，而半纤维素相对含

量则从 8.1% 下降到 1.3% ，木质素相对含量从 22.5%

降至 20.6% 再升至 22.1% ．在草酸质量分数为 1.5%

时，纤维素相对含量最高，半纤维素相对含量相对较

低，当草酸的质量分数为 2.0% 时，纤维素相对含量有

所降低，半纤维素相对含量也稍有降低，木质素含量

相对升高．这是因为草酸质量分数较低时对纤维素

具有保护作用，对半纤维素具有特定的降解作用．当

草酸质量分数升高时，草酸对纤维素的降解作用也会

增强，使得纤维素相对含量降低，木质素相对含量升

高．综上所述，草酸的质量分数不宜过高，最佳质量

分数为 1.5% ． 

2.2 温度对爆破后样品组分相对含量的影响 

温度对爆破后样品组分含量的影响如图 2所示. 

 

图 2 温度对爆破后样品组分含量的影响 

Fig. 2  Effects of temperature on the relative contents of

samples after explosion 

在探究维压温度对爆破后样品组分相对含量的

影 响 实 验 中 ，草 酸 质 量 分 数 为 1% ，维 压 时 间 为

6min，爆破压力为 2.8MPa，维压温度分别为 190、

200、210、215、220℃．由图 2 可知：随着爆破温度的

升高，纤维素相对含量呈现先升高后降低的趋势，半

纤维素的相对含量先降低后略微升高，木质素相对含

量先降低后升高．当温度为 210℃时，纤维素相对含

量最高达 60.2%，半纤维素相对含量则降低到 1.5%，

木质素相对含量 20.6%．当温度在 190～210℃时，随

着温度的升高，纤维素相对含量明显升高，半纤维素

相对含量明显下降，这主要是因为随着温度的升高，

杨木片软化程度有所提升，有利于半纤维素水解为以

乙酸为主的有机酸，有机酸的产生对纤维素的水解具

有自催化作用，使得半纤维素更容易水解．当温度超

过 210℃时，纤维素降解强度增强，相对含量有所降

低，因此，半纤维素和木质素的相对含量有所升高，

这主要是因为随着温度的升高，半纤维素降解的同

时，纤维素的降解也越来越剧烈．综上所述，最佳爆

破温度为 210℃． 

2.3 时间对爆破后样品组分相对含量的影响 

时间对爆破后样品组分相对含量的影响如图 3

所示．在探究维压时间对爆破后样品组分相对含量

的影响实验中，草酸质量分数为 1% ，维压温度为

210℃，爆破压力为 2.8MPa，维压时间分别为 3、

4.5、6、9、12min．由图 3 可知：随着维压时间的增

加，爆破后样品中纤维素相对含量呈现先升高后降低

的趋势，半纤维素和木质素相对含量呈现先降低后升

高的趋势．在维压时间为 3～9min 时，随着时间的延

长，纤维素相对含量呈现升高的趋势，半纤维素相对

含量呈现降低的趋势，木质素相对含量先降低后升

高．当维压时间为 9min 时，纤维素相对含量最高，

半纤维素相对含量最低，而木质素在 6min 时相对含

量最低．当维压时间超过 9min 后，纤维素相对含量

开始呈下降趋势．这主要是因为随着维压时间的延

长，纤维素水解的越来越多，因此纤维素相对含量有

所降低，半纤维素和木质素相对含量有所升高. 综上

所述，9min 时纤维素相对含量最高，半纤维素相对

含量最低，因此，最佳维压时间为 9min． 

 

图 3 时间对爆破后样品组分相对含量的影响 

Fig. 3 Effects of time on the relative contents of samples 

after explosion 

2.4 压力对爆破后样品组分相对含量的影响 

压力对爆破后样品组分相对含量的影响如图 4

所示．在探究爆破压力对爆破后样品组分相对含量

的影响实验中，草酸质量分数为 1% ，维压温度为

210℃，维压时间为 6min，爆破压力分别为 2.2、2.4、

2.6、2.8、3.0MPa．由图 4 可知：随着压力的升高，纤

维素相对含量随爆破压力的增加先升高后降低，半纤

维素和木质素相对含量先降低后升高．在压力为

2.8MPa 时，纤维素相对含量达到最高值为 60.2% ，
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半纤维素和木质素相对含量最低，分别为 1.5% 和

20.6% ．但是当压力高于 2.8MPa 时，纤维素的含量

随着压力的升高急剧下降，半纤维素和木质素含量相

对升高．这主要是因为随着压力的升高，蒸汽进入原

料的速度越来越快，半纤维素和纤维素的水解程度明

显增强，纤维素水解程度的增强，使得纤维素相对含

量有所降低．综上所述，最佳爆破压力为 2.8MPa． 

 

图 4 压力对爆破后样品组分相对含量的影响 

Fig. 4  Effects of exploding pressure on the relative con-

tents of samples after explosion 

通过以上单因素实验，分别探究了草酸质量分

数、维压温度、维压时间以及爆破压力对爆破后样品

组分相对含量的影响，得出最佳爆破条件为：草酸质

量分数为 1.5% ，温度为 210℃，时间为 9min，压力

为 2.8MPa．按照最佳爆破条件进行爆破，爆破后样

品中纤维素相对含量为 63.8% ，半纤维素相对含量为

0.8% ，木质素相对含量为 25.3% ，并对该条件下的爆

破后样品进行分析表征． 

2.5 扫描电子显微镜(SEM)分析 

爆破前后样品的扫描电镜图如图 5所示． 

 

(a) 爆破前样品 

 

(b) 爆破后样品 

图 5 爆破前后样品 SEM图 

Fig. 5 SEM of samples before and after explosion 

  由图 5 可知：爆破前样品的纤维排列整齐，无破

损，表面光滑致密；而爆破后样品的形貌发生了较大

的变化，纤维之间相互分离，形成了纤维束和单根纤

维，且纤维凌乱无序，部分纤维出现卷曲折叠，同时

出现细小纤维和碎片，结构变得疏松．这是因为在爆

破过程中纤维被撕裂，物料中的大量半纤维素和部分

木质素发生水解并进入液相，对纤维素的保护作用减

弱，使得爆破后的纤维结构变得疏松． 

2.6 红外光谱(FTIR)分析 

采用红外光谱对爆破前后的样品进行分析，以探

究爆破对纤维原料的影响，爆破前后样品红外光谱如

图 6所示． 

 

图 6 爆破前后样品红外光谱图 

Fig. 6 FTIR of samples before and after explosion 

由图 6 可知：爆破前后样品的红外光谱谱图相

似，说明爆破之后没有新的官能团生成，样品的主体

化学结构没有发生变化．2 914 cm
－1 处的吸收峰归属

于纤维素和半纤维素结构中的 C—H 拉伸振动，爆破

处理后该峰强度减弱，这主要是因为半纤维素脱除造

成的．1 732 cm
－1 处为半纤维素中木聚糖中 C＝O 的

特征吸收峰[20]，经爆破处理后该峰强度基本消失，这

是由于在高温高压下，大部分半纤维素乙酰基断裂产

生有机酸，半纤维素大量溶出．1 248 cm
－1 处为半纤

维素的 C—O 振动吸收峰，经爆破处理后峰强度降

低，这也是由于半纤维素脱除造成的．综上所述，经

爆破处理后，半纤维素可以得到很好地降解溶出． 

2.7 X射线衍射(XRD)分析 

杨木片爆破前后物料的 X 射线衍射图如图 7 所

示．由图 7 可以看出，经爆破处理后，物料的结晶度

明显增加．这主要是因为，在爆破过程中，部分木质

素的软化溶出和半纤维素的降解溶出使得纤维素的

包裹作用降低，从而结晶度有所增加[21–23]，由爆破前

50.6% 增加到 64.6%．另外，在高温高压下，蒸汽进入

纤维素的无定形区，无定形区的水解也使得结晶度 

增加． 
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图 7 爆破前后杨木的 XRD曲线 

Fig. 7 XRD of samples before and after explosion 

2.8 热重(TGA)分析 

爆破前后样品的 TG 和 DTG曲线如图 8所示． 

 

图 8 爆破前后样品的 TG和 DTG曲线 

Fig. 8  TG and DTG curves of samples before and after

explosion 

在木质生物质原料的三大组分中，半纤维素的热

性能最差，热解温度为 220～314℃，纤维素的热解

温度次之，为 315～400℃，而木质素的热解则是在

整个温度范围内缓慢进行[24]．由图 8 可知：在 220～

314℃，主要是半纤维素的热解，同一温度下，爆破后

样品的质量损失小于爆破前样品的质量损失，这主要

是因为经过爆破处理后，大部分半纤维素溶出，使得

爆破后样品的降解较少．同理，在 315～400℃，主要

是纤维素的热解，该温度下，样品失重速率最大，爆

破后样品中纤维素相对含量较高，使得爆破后的质量

损失大于爆破前样品的质量损失．在温度大于 400℃

时，主要为木质素的热解以及炭化和生成灰分的过

程．最终爆破后样品热解残渣的质量大于爆破前样

品残渣的质量． 

3 结 论 

以杨木片为原料，首先采用草酸对其进行预浸

渍，然后采用温压分控爆破技术进行处理，研究草酸

质量分数、温度、时间以及压力对爆破后样品三大组

分相对含量的影响，在尽可能多地去除半纤维素保留

纤维素的基础上，确定最佳爆破条件．结果表明：在

草酸质量分数 1.5%、温度 210℃、时间 9min、压力

2.8MPa 时，爆破后样品中纤维素相对含量为 63.8%，

半纤维素相对含量为 0.8%，木质素相对含量为 25.3%. 

通过温压分控爆破处理后，爆破后的样品化学组

分和结构都发生了明显的变化．在组分含量上，爆破

后样品中半纤维素降解比较完全，纤维素保留较

多．在结构上，爆破后样品中纤维与纤维之间发生较

好的分离，部分纤维出现卷曲折叠，并出现细小纤维

和碎片化结构，爆破前后的样品表面形貌发生了较大

的变化． 
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