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　　摘要：在微波辅助下，采用稀硫酸法对玉米秸秆进行预处理。结果显示，相比较于常规加热，微波辅助的预处理过
程能有效提高纤维素含量。采用单因素研究微波加热条件下液固比、预处理时间、温度对纤维素含量的影响，在此基

础上，采用响应面法对反应条件进行优化，优化结果为：预处理温度９９．９８℃，时间１．０ｈ，稀酸浓度为２％，液固比
１０ｍＬ∶１ｇ，此时纤维素含量达到６３．４７％。
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　　各类化石资源正日益枯竭，能源问题也面临着严峻考验，
开发和利用生物质可再生能源是缓解化石资源紧张的途径之

一，燃料乙醇是目前世界生产量和使用规模最大的生物质液

体燃料［１－２］。我国有丰富的廉价植物纤维，其中秸秆年总量

约７亿ｔ，稻壳约０．４亿ｔ，林木废弃物约２亿ｔ，加上数量巨大
的林业纤维废料和工业纤维废渣，每年可利用的植物纤维总

量可达２０亿ｔ以上［３］。用植物纤维生物质为原料生产燃料

乙醇对我国经济和社会的可持续发展具有十分重大的意义。

植物纤维制取乙醇的工艺主要分为３步：原料预处理、水
解糖化和发酵过程。植物纤维的预处理过程是植物纤维制取

燃料乙醇的关键步骤［４－６］，植物纤维原料具有致密复杂的结

构，纤维素被半纤维素和木质素高度结合覆盖，很难被水解生

成糖，因此，只有通过原料预处理过程（化学、物理方法）降低

木质素和半纤维素与纤维素的结合度。而现行的原料预处理

方法普遍存在能耗高的问题，导致整个生产成本居高不下，制

约了植物纤维制备燃料乙醇的开发与生产［５，７］。微波辐射属

于内加热方式，能使极性分子产生高频振动 达到迅速加热反

应物的目的［８］，是高效节能的加热方式，微波可提高许多化

学反应速率，缩短反应时间。微波用于植物纤维预处理工艺

的相关研究报道较少［９－１１］。

１　材料与方法

１．１　材料与试剂
玉米秸秆产于宁夏北方民族大学附近，粉碎、过筛（１６

目），水洗，８０℃烘至恒重，贮存备用。其他各种试剂均为分

析纯。

１．２　方法
采用玉米秸秆为原料，采用稀硫酸法进行预处理，考察在

常规、微波加热下，经过酸处理后秸秆中纤维素、半纤维素及

木质素含量；采用单因素方法研究微波加热下，液固比、预处

理时间及温度对纤维素含量的影响，在此基础上采用响应面

法对反应条件进行优化，并得到最优反应条件下的纤维素

含量。

１．３　预处理工艺
称取粉碎后的秸秆１５ｇ，分别按５ｍＬ∶１ｇ、７ｍＬ∶１ｇ、

１０ｍＬ∶１ｇ、１２ｍＬ∶１ｇ、１５ｍＬ∶１ｇ的固液比（ｇ∶ｍＬ）加入
浓度为２％的Ｈ２ＳＯ４溶液，微波反应器（意大利 ＭＩＬＥＳＴＯＮＥ
公司生产，ＳＴＡＲＴＳ型）输出功率为３００Ｗ，分别在９０、１００、
１１０℃下搅拌处理０．５～２．０ｈ，抽滤，残渣用热水洗至中性，
于８０℃烘至恒重，取样作纤维物料组分（纤维素、半纤维素、
木质素）测定。

１．４　 纤维物料组分测定
采用硝酸乙醇法［１２］测定秸秆的纤维素含量，采用

２ｍｏｌ／Ｌ盐酸水解法结合 ＤＮＳ法测定还原糖含量及秸秆的半
纤维素含量［１３－１４］，采用硫酸法［１５］测定秸秆中的木质素含量。

２　结果与分析

２．１　不同加热方式对玉米秸秆中纤维素含量的影响
在液固比为１０ｍＬ∶１ｇ、反应时间为１ｈ、温度为１００℃

条件下进行常规加热与微波加热，再测定纤维素、半纤维素及

木质素含量，结果（表１）显示，微波加热所得目标产物纤维素
的含量更高，可能是电磁波能够穿透到介质内部，加热更均

匀，使半纤维素水解更充分，因而纤维素含量升高。

表１　不同加热方式对纤维素含量的影响

加热方式
含量（％）

纤维素 半纤维素 木质素

常规 ３４．３９ ２６．６２ １５．６８
水浴 ５４．８２ １４．１３ ２０．１２
微波 ６１．００ ７．１２ ２１．４０
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２．２　微波加热下预处理工艺的单因素试验结果
在微波加热条件下，液固比、反应时间及温度对秸秆纤维

素含量的影响如图１所示。硫酸浓度为２％，固液比分别为５
ｍＬ∶１ｇ、７ｍＬ∶１ｇ、１０ｍＬ∶１ｇ、１２ｍＬ∶１ｇ、１５ｍＬ∶１ｇ，１００
℃条件下反应１ｈ的纤维素含量，由图１－ａ看出，液固比小
于１２ｍＬ∶１ｇ时，随着液固比的增加，纤维素含量也增加；当
液固比为１２ｍＬ∶１ｇ时，纤维素含量可达６２８３％；之后随着
液固比的增加，纤维素含量降低。由于反应体系增加，使单位

体积输入的微波功率下降，导致半纤维素水解溶出率降低和

纤维素含量下降。图１－ｂ给出了液固比为１２ｍＬ∶１ｇ、硫酸
浓度为２％、１００℃条件下，不同反应时间对稻壳中纤维素含
量的影响。结果显示，反应时间在１ｈ时，纤维素含量最高，
为 ６２８３％，之后随着反应时间的延长纤维素含量降低。
图１－ｃ给出了液固比为１２ｍＬ∶１ｇ，硫酸浓度为２％，反应时
间为１ｈ条件下，温度分别在９０、１００、１１０℃下的纤维素含
量。结果显示，反应温度在１００℃条件下（溶液沸腾），纤维
素含量最大。

２．３　微波加热条件下预处理工艺的响应面优化
２．３．１　试验结果与预测结果　预处理过程中对纤维素含量
影响的主要因素有温度、时间、液固比、Ｈ２ＳＯ４浓度，对上述因
素进行响应面４因素２水平设计试验，如表２所示。

表２　玉米秸秆纤维素含量预处理工艺响应面因素水平

水平
温度

（℃）
时间

（ｈ）
硫酸浓度

（％）
液固比

（ｍＬ∶ｇ）

１ ９０ １ １．５ １０∶１
２ １００ ２ ２．０ １２∶１

　　根据试验设计，使用 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔｓｏｆｔｗａｒｅ（ｖｅｒｓｉｏｎ
７１）进行响应面设计，得到纤维素含量的实际值与预测值
（表３）。　

表３　响应面试验设计及预测结果

试验号
温度

（℃）
时间

（ｈ）
硫酸浓度

（％）
液固比

（ｍＬ∶ｇ）
纤维素含量（％）
实际值 预测值

１ １００ ２．０ １．５ １２∶１ ５８．３８ ５９．４５
２ ９０ １．０ ２．０ １２∶１ ５８．１３ ５８．４５
３ １００ １．０ １．５ １０∶１ ６１．００ ５８．４４
４ ９０ ２．０ ２．０ １０∶１ ５９．２６ ５８．４６
５ １００ １．０ １．５ １２∶１ ５９．８１ ５８．８３
６ ９０ １．０ １．５ １２∶１ ５５．４６ ５５．９９
７ ９０ ２．０ ２．０ １２∶１ ５９．４６ ５８．８６
８ ９０ ２．０ １．５ １２∶１ ５７．８８ ５６．４０
９ １００ ２．０ ２．０ １２∶１ ５９．０３ ６１．７０
１０ １００ １．０ ２．０ １０∶１ ５９．３６ ６０．８９
１１ ９０ ２．０ １．５ １０∶１ ５６．７８ ５６．０１
１２ ９０ １．０ ２．０ １０∶１ ６０．４５ ５８．０５
１３ １００ ２．０ ２．０ １０∶１ ６０．５９ ６１．３０
１４ １００ １．０ ２．０ １２∶１ ６２．８３ ６１．２９
１５ ９０ １．０ １．５ １０∶１ ５０．５０ ５５．５９
１６ １００ ２．０ １．５ １０∶１ ５９．５５ ５８．８５

　　温度、时间、液固比、硫酸浓度４因素对纤维素含量影响
的响应面曲线（图 ２）显示，４因素相互之间的交互作用不
明显。

２．３．２　优化分析　采用响应面数字化优化方法，得到温度、
时间、液固比、浓度各因素及纤维素含量的最佳值，其中，因素

及响应值（收率）的范围设置列于表３，得到最佳的因素值：温
度为９９．９８℃，时间为 １．０ｈ，硫酸浓度为 ２％，液固比为
１０．０ｍＬ∶１ｇ，在此条件下，所得纤维素含量的最优模拟值是
６１．１８％。
　　为了验证优化结果的真实性，在最优的工艺操作条件下，
即温度为９９．９８℃，时间为１．０ｈ，硫酸浓度为２％，液固比为
１０．０ｍＬ∶１ｇ下，实测值为６３．４７％，与模拟值得相对误差为
４％，实测值与模拟值之间相差很小。

３　结论

采用玉米秸秆为原料，稀硫酸法进行预处理，考察了在常

规、微波加热条件下，经过酸处理后秸秆中纤维素、半纤维素

及木质素含量，与常规加热比较，微波辅助预处理能有效提高

纤维素的含量。采用单因素方法研究微波加热，固液比、预处

理时间、温度对纤维素含量的影响，在此基础上采用响应面法

对反应条件进行优化，优化结果为：预处理温度９９．９８℃、时
间为１．０ｈ、稀酸浓度为２％、液固比为１０．０ｍＬ∶１ｇ时，纤维
素含量达到６３．４７％。
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表３　数字化优化所有因素和相应值的最优化标准

因素 目标 试验条件下限 试验条件上限

温度（℃） 在范围内 ９０ １００
时间（ｈ） 在范围内 １．０ ２．０

液固比（ｍＬ∶ｇ） 在范围内 １０∶１ １２∶１
硫酸浓度（％） 在范围内 １．５ ２．０
纤维素含量（％） 最大化 ５５．４６ ６１．３
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