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　　摘要：从工艺角度对沙柳酸催化乙醇法提取纤维素预处理工艺进行了研究，通过单因素试验和正交试验考察了各
因素对处理过程的影响，得到最佳工艺条件，即蒸煮温度为２０６℃、保温时间为５５ｍｉｎ、乙醇浓度４５％、液固比为
１０ｍＬ∶１ｇ、乙酸添加量１．３％。在此条件下得到的粗纤维产品纯度为６７．２１％。
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　　纤维素作为一种巨大的绿色资源，由于其可再生、可生物
降解、可衍生化等优点越来受到人们的关注。目前，纤维素在

化工、食品、医药、涂料等领域中的应用十分广泛［１－２］。沙柳

又名筐柳、降马，属杨柳科落叶丛生直立灌木或小乔木，为沙

漠地区广为种植的沙生植物之一。沙柳是固沙造林的优良树

种，不仅起防风固沙、保持水土的作用，在改善生态系统、维持

生态平衡等方面也具有独特的功能［３－５］。沙柳通常３年成
材，成材后需平茬才能保持旺盛的生长力［６］。目前，平茬后

的沙柳除少部分用于纤维板或编织生产外，大部分作为薪材

燃烧或者丢弃，造成资源浪费［７］。沙柳细胞壁中含有大量的

纤维素，是天然可再生生物质资源，合理利用沙柳资源将产生

巨大的经济效益和生态效益。

乙醇法制浆是有机溶剂制浆的一种，是利用半纤维素上

的乙酰基高温水解产生的乙酸自催化，使木质素分解，并将其

溶出，同时部分半纤维素也溶出，从而达到分离纤维素的目

的［８－１０］。生产过程产生的制浆废液可以通过蒸馏来回收有

机溶剂，通过提纯得到高纯度的木质素。乙醇法制浆技术的

优越性不仅可以有效提取木质纤维原料中制得高品质的纤维

素，还可有效回收有机溶剂和副产品，避免了浪费资源和环境

污染。本研究采用乙醇制浆法提取纤维素，使用乙醇 －乙
酸－水作溶剂来预处理沙柳，考察了各因素对酸催化乙醇法
预处理工艺的影响，并优化了预处理工艺。

１　材料与方法

１．１　原料和仪器
沙柳：内蒙古鄂尔多斯；乙醇：ＡＲ，天津市德恩化学试剂

有限公司生产；冰醋酸：ＡＲ，广东光华科技股份有限公司生
产；硝酸：ＡＲ，洛阳市化学试剂厂生产。电子分析天平：
ＦＡ１００４，上海精密科学仪器有限公司生产；高压反应釜：

ＧＳ－０．５，山东威海宏协化工机械有限公司生产；粉碎机：
ＤＦＹ－２００Ａ，上海比朗仪器有限公司生产；循环水泵：ＳＨＢ－Ⅲ，
河南巩义市英峪华科仪器厂生产；干燥箱：ＨＧ１０１－３，江苏南
京电器三厂生产。

１．２　测定项目与方法
主要分析表征沙柳原料化学组成特征的木质素、综合纤

维素、纤维素、灰分等。了解原料的化学组成特征，据此选择

合适的处理工艺条件。沙柳组成的分析方法详见文献［１１］。
１．３　试验方法

将沙柳材粉碎，过４０目筛，（１０５±３）℃烘干，冷却，放入
干燥器中备用。在高压反应釜中加入２０ｇ沙柳木粉，按配比
加入一定比例的乙醇－乙酸－水蒸煮液，加热到一定温度后，
保温一定时间，冷却，过滤，先用７０％乙醇洗涤，再用２次蒸
馏水洗干净，最后（１０５±３）℃烘干，得纤维素粗品。

２　结果与分析

２．１　沙柳原料化学成分
沙柳原料含水分 ８．８９％、灰分 ４．５３％、苯醇抽提物

２５１％、硝酸乙醇纤维素３３．８３％、综合纤维素７１．９２％、木质
素２２．７２％。

沙柳原料中灰分含量远高于一般木材，灰分主要成分是

二氧化硅［１２］，这是传统碱法制浆黑液难以回收的重要原因之

一。溶剂法制浆可以消除灰分积累。沙柳原料中含有较高的

纤维素，是天然可再生生物物质，可以作为制备纤维素的

原料。

２．２　单因素试验
以粗纤维产品中纤维素的含量为指标，考察蒸煮温度、乙

醇浓度、保温时间、乙酸添加量、液固比对产品纯度的影响，以

优化预处理工艺条件。

２．２．１　蒸煮温度的影响　考察蒸煮温度影响因素，分别设置
蒸煮温度为１４０、１６０、１８０、１９０、２００℃，其余条件控制为乙醇
浓度 ６０％，保温时间 ６０ｍｉｎ，乙酸添加量 １％，液固比
１０ｍＬ∶１ｇ。试验结果如图１所示。
　　乙醇制浆法溶剂扩散非常快，木质素溶剂化主要取决于
蒸煮温度。从图１可以看出，随着蒸煮温度的提高，纤维素的
含量逐渐升高，在１４０～１９０℃范围内，纤维素含量变化最大，
１９０℃以后纤维素含量变化不大，因此，选择蒸煮温度为
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１９０℃ 较为适宜。
２．２．２　保温时间的影响　考察保温时间对纤维素含量的影
响，分别设置保温时间为１５、３０、４５、６０、７５、９０ｍｉｎ，其余条件
为蒸煮温度１９０℃，乙醇浓度６０％，乙酸添加量为１％，液固
比为１０ｍＬ∶１ｇ。试验结果如图２所示。

　　从图２可以看出，随着保温时间的延长，纤维素的含量逐
渐升高，但反应时间达到４５ｍｉｎ后，纤维素的含量基本不变，
因此保温时间可以选为４５ｍｉｎ。
２．２．３　乙醇浓度的影响　考察乙醇浓度对纤维素含量的影
响，分别设置乙醇浓度为 ２０％、４０％、５０％、６０％、８０％，其余
条件为蒸煮温度 １９０℃，保温时间 ４５ｍｉｎ，乙酸添加量为
１％，液固比为１０ｍＬ∶１ｇ。试验结果如图３所示。

　　由图３可知，随着乙醇浓度的增加，纤维素纯度增加，但
乙醇浓度超过５０％，纤维素纯度有所下降。因为随着乙醇浓
度的逐渐提高，脱木质素率进一步增加，导致了碳水化合物的

部分降解。因此选择乙醇浓度为５０％较为适宜。
２．２．４　乙酸添加量的影响　考察乙酸添加量对纤维素含量
的影响，分别设置乙酸添加量为 ０、０．５％、１．０％、１．５％、

２０％，其余条件为蒸煮温度１９０℃，保温时间４５ｍｉｎ，乙醇浓
度为５０％，液固比为１０ｍＬ∶１ｇ。试验结果如图４所示。

　　从图４可知，粗纤维素产品中纤维素含量随着乙酸添加
量的增加而增加，在乙酸添加量小于１％时，纤维素含量增加
明显，但乙酸添加量大于１％时，纤维素的含量下降。因为酸
催化乙醇法制浆时，酸的使用有助于沙柳原料中纤维素、木质

素的分离，可以加快木质素变成碎片并溶出，也会加速副反应

的发生，例如木质素的聚合和纤维素的分解。因此酸催化乙

醇法预处理沙柳原料的酸浓度选择为１％较为适宜。
２．２．５　液固比的影响　考察液固比对纤维素含量的影响，分
别设置液固比（ｍＬ∶ｇ）为６∶１、８∶１、１０∶１、１２∶１、１４∶１、１６
∶１，其余条件为蒸煮温度１９０℃，保温时间４５ｍｉｎ，乙醇浓度
为５０％，乙酸添加量为１％。蒸煮结果如图５所示。

　　由图５看出，纤维素含量随着液固比的增加而增加，但液
固比超过１０ｍＬ∶１ｇ时纤维的含量开始缓慢下降。Ｇｉｌａｒｒａｎｚ
等认为乙醇制浆法增加液比具有双重作用，乙醇的脱木质素

能力具有氢离子浓度依赖性，液比增加体系酸度下降，木质素

脱除能力下降；乙醇具有溶解木质素的能力，液比增加有利于

木质素的溶解，抑制木质素的吸附［１３］。因此，酸催化预处理

沙柳原料的液固比选用１０ｍＬ∶１ｇ较为适宜。
２．３　正交试验

为了考察蒸煮温度、乙醇浓度、保温时间、乙酸添加量和

液固比等影响因素之间的相互影响，优化酸催化乙醇法提取

纤维素预处理工艺条件，根据单因素试验结果，对蒸煮温度、

乙醇浓度、保温时间、乙酸添加量、液固比采用５因素４水平
进行Ｌ１６（４

５）正交试验。正交试验设计方案见表１，正交试验
结果见表２。
　　从表２可以看出，温度因素极差最大，为６．３１２，表明蒸
煮温度的改变对试验指标影响最大，温度是要考虑的主要因

素。最佳处理方案为Ａ４Ｂ３Ｃ１Ｄ３Ｅ３，试验按照Ａ４Ｂ３Ｃ１Ｄ３Ｅ３的
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表１　沙柳纤维素提取工艺正交试验因素与水平

水平

因素

Ａ：温度
（℃）

Ｂ：时间
（ｍｉｎ）

Ｃ：乙醇
浓度（％）

Ｄ：液固比
（ｍＬ∶ｇ）

Ｅ：乙酸
添加量（％）

１ １８０ ３５ ４５ ８∶１ ０．５
２ １９０ ４５ ５０ ９∶１ １．０
３ １９８ ５５ ５５ １０∶１ １．３
４ ２０６ ６５ ６０ １１∶１ １．８

表２　沙柳纤维素提取工艺Ｌ１６（４５）正交试验设计及结果

试验

号

Ａ：温度
（℃）

Ｂ：时间
（ｍｉｎ）

Ｃ：乙醇
浓度（％）

Ｄ：液固比
（ｍＬ∶ｇ）

Ｅ：乙酸添
加量（％）

粗纤维素

纯度（％）

１ １８０ ３５ ４５ ８∶１ ０．５ ５７．２４
２ １８０ ４５ ５０ ９∶１ １．０ ５８．２２
３ １８０ ５５ ５５ １０∶１ １．３ ６０．０７
４ １８０ ６５ ６０ １１∶１ １．８ ５９．２５
５ １９０ ３５ ５０ １０∶１ １．８ ６２．５７
６ １９０ ４５ ４５ １１∶１ １．３ ６３．３７
７ １９０ ５５ ６０ ８∶１ １．０ ６２．１９
８ １９０ ６５ ５５ ９∶１ ０．５ ６０．９１
９ １９８ ３５ ５５ １１∶１ １．０ ６２．９８
１０ １９８ ４５ ６０ １０∶１ ０．５ ６３．５８
１１ １９８ ５５ ４５ ９∶１ １．８ ６４．４８
１２ １９８ ６５ ５０ ８∶１ １．３ ６３．０９
１３ ２０６ ３５ ６０ ９∶１ １．３ ６５．０１
１４ ２０６ ４５ ５５ ８∶１ １．８ ６４．６１
１５ ２０６ ５５ ５０ １１∶１ ０．５ ６４．１９
１６ ２０６ ６５ ４５ １０∶１ １．０ ６６．２２
ｋ１ ５８．６９５ ６１．９５０ ６２．８２８ ６１．７８２ ６１．４８０
ｋ２ ６２．２６０ ６２．４４５ ６２．０１７ ６２．１５５ ６２．４０２
ｋ３ ６３．５３３ ６２．７３３ ６２．１４２ ６３．１１０ ６２．８８５
ｋ４ ６５．００７ ６２．３６７ ６２．５０７ ６２．４４７ ６２．７２８
Ｒ ６．３１２ ０．７８３ ０．８１１ １．３２８ １．４０５

最佳因素处理沙柳原料，并在此优化条件下进行３次平行试
验得到粗纤维素的纯度为６７．２１％（表３），结果高于单因素
试验和正交试验中达到的最佳效果。因此，酸催化乙醇法提

取纤维素预处理工艺最佳工艺条件为：蒸煮温度为２０６℃、保
温时间为５５ｍｉｎ、乙醇浓度４５％、液固比为１０ｍＬ∶１ｇ、乙酸
添加量１．３％。

表３　验证试验结果

试验次数 粗纤维素纯度（％）
１ ６７．４４
２ ６７．０６
３ ６７．１２

平均值 ６７．２１

　　选择信度α＝０．０５，得到方差分析结果如表４。根据表２
极差可见，各因素对沙柳纤维素提取率的影响大小为蒸煮温

度＞乙酸添加量＞液固比 ＞乙醇浓度 ＞保温时间，温度因素
影响最显著。

表４　沙柳纤维素提取工艺Ｌ１６（４５）正交试验方差分析结果

方差来源 均差平方和 自由度 Ｆ比 Ｆ临界值 显著性

Ａ ８７．３０２ ３ ４．４２３ ３．２９０ 
Ｂ １．２５４ ３ ０．０６４ ３．２９０
Ｃ １．６１７ ３ ０．０８２ ３．２９０
Ｄ ３．７８０ ３ ０．１９１ ３．２９０
Ｅ ４．７４５ ３ ０．２４０ ３．２９０
误差 ９８．７０ １５

３　结论

从单因素试验和正交试验结果分析可以得出，沙柳酸催

化乙醇法提取纤维素预处理工艺的最佳条件为蒸煮温度为

２０６℃、保温时间为 ５５ｍｉｎ、乙醇浓度 ４５％、液固比为
１０ｍＬ∶１ｇ、乙酸添加量１．３％。在此处理条件下，获得的纤
维素粗品中纤维素的含量为６７．２１％。
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