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木质生物质原料中含有丰富的纤维素、半纤维素

以及木素，且三者紧密相连，构成了具有高度有序结

构的植物细胞壁，这也赋予了其微观结构的复杂性，

从而使得其对常规化学试剂有一定的抵抗性，即形成

了抗降解屏障[1–2]．因此，为打破屏障，提高木质纤维

的利用效率，木质纤维的预处理过程是必要的[3]．其

中蒸汽爆破是一种能耗低、污染小且可以有效实现组

分分离的热机械化学预处理方法[4–5]．蒸汽爆破过程

是一个在高压蒸汽中汽相蒸煮的过程，作用一段时间

后瞬间释压终止反应，从而实现木质纤维原料的组分

分离，纤维结构发生改变[6–7]． 

影响蒸汽爆破的因素主要有两个：保留时间和温

度[8–9]．研究[10]发现，在高温条件下，即使保留时间较

短(如 270 ℃保留 1 min)，半纤维素也可以大量水解
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摘  要：采用传统蒸汽爆破技术和温压分控爆破技术对杨木片进行处理，并采用 13C 固体核磁技术(MAS 13C-NMR)、

热重分析(TGA)、扫描电子显微镜(SEM)对爆破前后的样品进行表征．结果表明：两种爆破产物中半纤维素含量和木

素含量都明显降低，纤维素含量增加，其中温压分控爆破技术作用更强，特别是当温度低于 209 ℃时；爆破处理后，纤

维化学性质发生了明显的变化，同时细胞壁结构被破坏，所得样品结构变得疏松；此外，样品的热降解特性也发生明显

变化，最大热分解速率温度由 352 ℃升至 381 ℃． 
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Temperature-pressure Severally Controlled Explosion Pretreatment  

of Poplar and Characterization of the Product 
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(Tianjin Key Laboratory of Pulp & Paper，College of Light Industrial Science and Engineering， 

Tianjin University of Science & Technology，Tianjin 300457，China) 

Abstract：Poplar was pretreated through traditional steam explosion and temperature-pressure severally controlled explo-

sion. Solid-state nuclear magnetic resonance(MAS 13C-NMR)，thermogravimetric analysis(TGA)and scanning electron 

microscopy(SEM)were used to analyze the properties of poplar samples before and after pretreatment. The results showed

that the contents of hemicellulose and lignin in both kinds of exploded products decreased，while cellulose content increased. 

The effect of temperature-pressure severally controlled explosion on poplar was better than that of steam explosion，

especially when the temperature was lower than 209 ℃. After pretreated by temperature-pressure severally controlled explo-

sion，the chemical properties of the poplar fiber changed obviously；the cell wall was destroyed，resulting in the relaxation of 

the structure of fiber bundle；the thermal degradation characteristics also changed significantly after pretreatment；and the 

temperature for maximum decomposition rate increased from 352 ℃ to 381 ℃. 

Key words：poplar；temperature-pressure severally controlled explosion；cellulose；hemicellulose；lignin 
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溶出；此外，在较低的温度条件下，通过延长保留时

间(如 190 ℃保留 10 min)也可实现半纤维素的大量

溶出．但是，此过程中温度是由蒸汽压力控制的，这

说明温度增加时，压力也会随之增加．因此，采用蒸

汽压力控制温度的方法不能将温度和压力对木质纤

维原料的影响区分开来． 

本文研究一种温压分控爆破技术，通过控制系统

中的蒸汽分压来控制温度，同时通过调节氮气的分压

来控制爆破压力，从而探究压力恒定时，温度对爆破

产物的影响．与传统蒸汽爆破技术一样，采用此方法

对木质纤维原料进行预处理，大部分半纤维素和部分

木素会降解溶出．本研究主要对比了温压分控爆破

技术与传统蒸汽爆破技术对杨木片中纤维素、半纤维

素和木素相对含量的影响，并采用 13
C 固体核磁技术

(MAS 
13

C-NMR)、热重分析(TGA)、扫描电子显微镜

(SEM)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 

实验使用的杨木片由山东太阳纸业有限公司提

供，平均尺寸约为 30 mm×30 mm×5 mm．D-(＋)-

葡萄糖、D-(＋)-木聚糖、D-(＋)-阿拉伯糖，色谱

级，Sigma-Aldrich 公司． 

BL–08 型汽爆试验台，鹤壁正道生物能源有限公

司；DFT–50 A 型 50 克手提式高速粉碎机，温岭市林

大机械有限公司；HHS–21–4 型电热恒温水浴锅、

YA28X–4 T 型立式压力蒸汽灭菌器，上海博迅实业

有限公司医疗设备厂；1200 series 型高效液相色谱

仪，其中检测器为 RID 检测器，美国安捷伦科技有限

公司；Aminex HPX–87 H 型色谱柱，美国伯乐公司；

AVANCE Ⅲ HD 600 型超导核磁共振波谱仪，德国

布鲁克公司；Q50 型热重分析仪，美国 TA 公司；

JSM–IT300 LV 型扫描电子显微镜，日本电子公司． 

1.2 处理方法 

1.2.1 杨木片前处理 

将杨木片进行清理，去除泥土杂质．风干后将原

料的水分调节到 35% ，并置于自封袋中平衡水分

24～48 h． 

1.2.2 蒸汽爆破和温压分控爆破处理 

取 400 g 杨木片(绝干)装入到容量为 5 L 的汽爆

试验台反应容器中，然后通入不同比例的蒸汽和氮

气，以达到预先设定的实验条件(见表 1)，其中 SE 和

SNE 分别代表传统蒸汽爆破和温压分控爆破．爆破

处理后，从收集仓内收集爆破后的产物． 

用尼龙浆袋挤出产物中的水分后，按固液比 1∶

10 加入蒸馏水洗涤产物，挤出水洗液，该步骤重复 5

次以去除水溶性糖．水洗后的爆破样品置于 50 ℃ 的

鼓风干燥箱中，干燥 12 h 后置于密封袋中保存备用． 

表 1 实验设计 

Tab. 1 Design of the experiment 

样品名 爆破介质 压力/MPa 温度/℃ 时间/min

SE195 蒸汽 1.4 195±0.5 7 

SE204 蒸汽 1.7 204±0.5 7 

SE209 蒸汽 1.9 209±0.5 7 

SE213 蒸汽 2.0 213±0.5 7 

SE217 蒸汽 2.2 217±0.5 7 

SNE195 蒸汽和氮气 2.8 195±0.5 7 

SNE204 蒸汽和氮气 2.8 204±0.5 7 

SNE209 蒸汽和氮气 2.8 209±0.5 7 

SNE213 蒸汽和氮气 2.8 213±0.5 7 

SNE216 蒸汽和氮气 2.8 216±0.5 7 

 

1.3 分析方法 

1.3.1 组分分析 

采用 NREL/TP-510-42618 方法[11]测定杨木片及

爆破产物组分的相对含量．将杨木片及爆破后产物

用手提式高速粉碎机粉碎，筛分出 40～60 目的样

品，然后用乙醇对样品抽提 8 h．称取(300±10)mg

抽提后的样品于锥形瓶中，加入 3 mL 质量分数为

72% 的硫酸溶液，充分搅拌后置于 30 ℃的水浴中反

应 1 h．向反应后的产物中加入 84 mL 去离子水(此

时硫酸的质量分数为 4% )，混合均匀后封口，置于立

式压力蒸汽灭菌器中，在 121 ℃条件下保温 1 h．最

后采用质量恒定的 G4 砂芯坩埚式过滤器对样品进

行固液分离，并将固体残渣多次洗涤至表面为中性，

固体残渣即为酸不溶木素． 

将砂芯坩埚式过滤器及酸不溶木素置于 105 ℃

的烘箱中干燥后称量质量，通过式(1)计算酸不溶木

素的相对含量．采用紫外分光光度计测定酸溶木素

的相对含量，测量波长为 240 nm，参比液为质量分数

为 4% 的硫酸溶液，由式(2)计算酸溶木素的相对含

量．总木素的相对含量即为酸不溶木素的相对含量

和酸溶木素的相对含量之和． 

将滤液过 0.22 µm 的聚醚砜滤膜后，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，并由式(3)和式(4)分别计算纤维素和半纤维的相

对含量．检测过程中色谱条件如下：检测器为示差检

测器，Aminex HPX–87 H 型色谱柱，柱温为 55 ℃，流

动相为 5 mmol/L 的 H2SO4 溶液，流量 0.6 mL/min． 
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式中：m0 为样品质量，g；m1 为砂芯坩埚式过滤器质

量，g；m2 为酸不溶木素和砂芯坩埚式过滤器总质量，

g；A 为在波长为 240 nm 处的吸光度；V 为溶液体积，

mL ；n 为稀释倍数；ε 为吸光系数，取 25 ×

10
3

mL/(g·cm)；d 为比色皿厚度，1 cm；ρ1 为葡萄糖质

量浓度，mg/mL；ρ2 为木糖质量浓度，mg/mL；ρ3 为阿

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． 

1.3.2 MAS 
13

C-NMR 谱图分析 

采用布鲁克 AVANCE III HD 600 型超导核磁共

振波谱仪在室温条件下进行 MAS 
13

C-NMR 谱图测

定．测试频率 100.6 MHz，弛豫时间为 2.0 s．测试过

程中样品需为粉末状，因此，在检测之前需要对样品

研磨处理． 

1.3.3 热重(TGA)分析 

釆用热重分析法研究爆破对杨木片热解特性的

影响．称取 5～10 mg 样品，放入氧化铝坩埚内进行

分 析 ，以 高 纯 氮 气 作 为 载 气 ，载 气 流 量 为

100 mL/min，以 20 ℃/min 进行程序升温，将试样从

室温加热至 800 ℃
 [12]． 

1.3.4 扫描电子显微镜(SEM)分析 

取部分爆破前后的物料表面镀金后，在加速电压

为 10 kV 的条件下观察样品纤维表面及纤维横切面

形态变化． 

2 结果与讨论 

2.1 不同爆破条件下对物料各组分的影响 

在不同实验温度下，传统蒸汽爆破产物和温压分

控爆破(恒定压力为 2.8 MPa)产物中纤维素、半纤维

素、木素相对含量随温度的变化趋势如图 1 所示．由

图 1 可知：随温度的增加，纤维素的相对含量明显升

高，半纤维素以及木素的相对含量都发生了不同程度

的减少，这是因为爆破过程中半纤维素结构中的乙酰

基发生脱落，生成了以 CH3COOH 为主的有机酸，从

而使得半纤维素降解程度增加，促使半纤维素水解成

了可溶性多糖或单糖；同时，有机酸的存在也可以使

木素的 β–O–4 结构部分断裂，部分木素发生解聚． 

 

(a) 纤维素 

 

(b) 半纤维素 

 

(c) 木素 

图 1 组分相对含量随温度的变化曲线 

Fig. 1 Effect of temperature on component relative contents 

  此外，由图 1(a)可知，当温度低于 212 ℃(两条

曲线交点)时，温压分控爆破产物中纤维素的相对含

量相对较高，但高于此温度时，该现象消失．由图

1(b)和图 1(c)可知，经温压分控爆破处理后，产物中

半纤维素和木素的相对含量都低于相同温度下蒸汽

爆破产物中这两种组分的相对含量．这说明在爆破

过程中，温度相同时压力增加也会对各组分的相对含

量存在一定的影响．这可能是因为 N2 分子和 H2O 分

子在整个过程中起着协同作用导致的．H2O 分子的

直径为 0.4 nm，大于 N2 分子直径(0.364 nm)，因此
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N2 分子可以进入杨木片中相对较小的孔隙，从而提

高了爆破对原料的作用．当温度较低时，主要是半纤

维素的降解溶出，且当温度相同时，温压分控爆破压

力高于传统爆破，由于大量 N2 分子的存在，所以温

压分控爆破对原料的作用强度更高，使得半纤维素降

解溶出较多，从而导致温压分控爆破样品中纤维素的

相对含量较高．但是，当温度升至(209±0.5) ℃时，

半纤维素的相对含量的减少程度变得相对缓慢，且当

温度继续升高时，该现象越来越明显，同时纤维素开

始发生降解，而温压分控爆破过程中由于 N2 分子的

存在会使得作用强度更高，且压力越高，N2 分子越

多，作用越强，从而会使得纤维素降解程度更强. 相

比之下，温压分控爆破产物中纤维素相对含量低于传

统爆破样品．而对于木素而言，随着温度的增加，木

素的降解程度也增加，其中温压分控爆破过程由于压

力较高，对木素的作用强度更高，所以导致温压分控

爆破样品中木素相对含量较低． 

由 爆 破 产 物 分 析 结果可知：在 压 力 恒 定 为

2.8 MPa 时，当温度高于(209±0.5)℃，纤维素和半纤

维素的相对含量变化开始变小，尤其是纤维素的相对

含量，因此，选取(209±0.5)℃条件下的温压分控爆

破样品进行性能分析，并探究爆破后样品纤维性能的

变化． 

2.2 MAS 
13

C-NMR 谱图分析 

爆破前与爆破后样品的 MAS 
13

C-NMR 谱图如

图 2所示． 

 

图 2 爆破前后样品的 MAS 
13

C-NMR谱图 

Fig. 2  MAS 
13

C-NMR spectra of poplar before and after

explosion 

其中，化学位移 60～100 的信号峰主要归属于碳

水化合物．对纤维素而言，化学位移 64.8(C-6)和

85.7(C-4)处的峰是无定型纤维素的吸收峰[13]，爆破

前后，这两处峰强度变化不大．化学位移 66.9(C-6)

和 90.7(C-4)处的峰是晶型纤维素的吸收峰[13]，该处

峰强度增加，这可能是由于爆破处理过程中渗入到纤

维内部的蒸汽和氮气以气流的方式从孔隙中释放出

来，纤维发生断裂，并且高温高压加剧了纤维原料 

内部氢键的破坏，氢键重排，纤维素出现重结晶的 

现象[14]． 

对半纤维素而言，化学位移 174.8 和 23.4 处分别

对应的是半纤维素的乙酰基和甲基[13]，爆破处理后

这两处峰几乎消失，这再次证明了爆破过程中大量半

纤维素发生了脱除．对木素而言[15]，化学位移 154.6

处 S 型木素的芳环的峰强度降低，化学位移 149.7 处

G 型木素的芳环的峰强度增强，这说明爆破后暴露出

了更多的愈创木基型木素结构单元(G)． 

2.3 TGA分析 

爆破前后样品的热重(TG)和热失重速率(DTG)

曲线如图 3所示． 

 

图 3 爆破前后样品的 TG和 DTG曲线 

Fig. 3 TG and DTG curves of poplar before and after

explosion 

由图 3所示，爆破前后样品的失重总趋势基本相

似，可分为 3 个阶段：预热解阶段(50～＜200 ℃)、快

速热解阶段(200～400 ℃)和缓慢热解阶段(＞400～

800 ℃)
[16]．此外，在爆破前样品和爆破后样品的两条

TG 曲线相交(385 ℃)之前，两种纤维的质量随着温

度的升高都具有较大损失，并且在同一温度下，爆破

后样品的质量损失小于爆破前样品的质量损失．这

是由于经爆破处理后，半纤维素以及木素被大量溶

出，同时纤维素的相对含量增加导致的．在纤维的三

大组分中，半纤维素的热性能最差，热解温度为

220～315 ℃，低于纤维素的热解温度(315～400 ℃)，

而木素的热解在整个温度范围内缓慢进行．在 400 ℃

之前，纤维的质量损失主要由纤维素以及半纤维素决

定．与爆破前样品相比，爆破后样品的纤维素相对含

量高，半纤维素相对含量较低，所以相同温度条件

下，爆破后样品的质量损失小于爆破前样品的质量损

失．在温度大于 400 ℃时，主要为木素的热解，最终

热解含碳残渣的质量分数分别为 21.37％和 17.60％，

即爆破后样品的热解残渣少于爆破前样品．这是因

为与爆破后样品相比，爆破前样品中的木素含量较
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高，所以热解残渣的质量百分比相对较高． 

由爆破前后样品的热失重速率曲线可知，随着温

度的不断升高，热解速率不断提高，加速失重，半纤

维素和纤维素发生热解，但当温度高于一定值时，样

品的热解速率又逐渐降低．同时可以看出，爆破处理

后样品的热解温度向高温方向移动，且最大热解速率

温度 Tmax 向高温移动，这与文献[17]的研究结果一

致．爆破后样品的 Tmax 由 352 ℃升至了 381 ℃，这是

因为爆破后半纤维素溶出，易降解的结构已经降解，

但随着温度的升高，纤维素和木素开始降解，爆破后

样品的抗降解屏障在较高温度下会被破坏，所以经过

爆破处理后的试样热分解温度会向高温方向移动． 

2.4 爆破前后样品形貌分析 

采用扫描电子显微镜对爆破前后样品的形貌进

行表征，结果如图 4所示．图 4(a)、图 4(c)和图 4(e)

分别是爆破前样品、传统爆破样品(SE209)以及温压

分控爆破样品(SNE209)的表面形貌图，从中可以看

出，未经爆破处理的样品结构致密，纤维排列整齐，

有规则，且表面光滑．这是由于纤维之间的复合胞间

层(CML)中存在大量木素、半纤维素和果胶，起到了

胶黏剂的作用，使得相邻纤维细胞之间以及细胞壁的 

微细纤维之间紧密黏结在一起，最终使得纤维束结构

致密平滑．而传统爆破样品和温压分控爆破样品的

形貌都发生了较大的变化，纤维之间相互分离，有纤

维束及单根纤维形成，排列分散无序，且有细小纤维

和碎片化结构出现．这是由于在传统爆破和温压分

控爆破的保温过程中都有大量半纤维素和部分木素

发生水解并进入液相，失去了保护作用，纤维之间的

黏结力被削弱，使得纤维爆破过程中被分离，纤维变

得疏松，结构发生了明显的变化． 

图 4(b)是爆破前样品的截面形貌图，从图中可

以发现样品细胞壁结构紧密且完整，细胞壁较厚．图

4(d)和图 4(f)分别为传统爆破样品和温压分控爆破

样品的截面形貌图，可以观察到两个样品的细胞壁都

发生破裂，且细胞壁都明显变薄．这是因为高压气体

进入到纤维孔隙中，并在减压过程使其瞬间喷出，产

生向外的剪切力，从而使得纤维的细胞壁发生破

裂．与此同时，大量的半纤维素和部分木素被降解，

致使细胞壁变薄．值得注意的是，温压分控爆破样品

的细胞壁破裂程度更强，这可能是因为温压分控爆破

压力高于传统爆破，减压过程中产生的剪切力更强，

从而对纤维细胞的作用程度也相对较大． 

 

(a) 爆破前样品表面形貌                 (b) 爆破前样品截面形貌                (c) 传统爆破样品表面形貌 

 

(d) 传统爆破样品截面形貌             (e) 温压分控爆破样品表面形貌           (f) 温压分控爆破样品截面形貌 

图 4 爆破前后样品的 SEM图 

Fig. 4 SEM micrographs of samples before and after explosion 

3 结 论 

(1)通过对比传统蒸汽爆破技术和温压分控爆破

技术发现，两种爆破技术得到的产物中半纤维素和木

素的相对含量都明显降低，尤其是半纤维素，但是温

压分控爆破技术作用更强，特别是温度低于 209 ℃时. 

(2)温压分控爆破前后纤维化学性质发生了明显

的变化，处理后的样品中半纤维素降解较明显，且暴
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露出了更多的 G 型木素结构单元．同时，温压分控爆

破处理对纤维的热性能也有非常大的影响，处理后的

样品最大热分解速率温度升高，且热降解温度整体会

向高温方向移动．此外，通过对爆破前后样品的形貌

分析可知，温压分控爆破后的样品的细胞壁被破坏，

结构变得疏松，有纤维束和单根纤维形成，纤维表面

形态发生明显变化． 
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