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　　摘要：以稻草秸秆为样品，通过美国国家可再生能源实验室（ＮＲＥＬ）方法水解得到液体成分，采用苔黑酚比色法
和蒽酮比色法测定其五碳糖（５Ｃ）和六碳糖（６Ｃ）的含量。结果表明，液体成分中５Ｃ和６Ｃ达到一定浓度比例时，会互
相干扰测定的准确度。对已有测定纤维素、半纤维素含量的方法进行综合应用并加以改进，分析测定液体中５Ｃ和６Ｃ
在不同波长下互不干扰的最大浓度和可测范围。结果发现，在６２０ｎｍ波长下准确测定水解液中６Ｃ含量时，要同时满
足［５Ｃ］＜０．０７０９ｇ／Ｌ和［５Ｃ］／［６Ｃ］＜１６；在 ６６０ｎｍ波长下准确测定液体中 ５Ｃ含量时，要同时满足［６Ｃ］＜
０．０２３３ｇ／Ｌ和［６Ｃ］／［５Ｃ］＜２４。在可测范围内，可以通过稀释法达到测定要求，此法适用于混合液中５Ｃ和６Ｃ含量
的测定，与高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法进行对比，测定结果相对误差的绝对值小于统计学上规定的５％，表明该法适用于
木质纤维物质中纤维素和半纤维素含量快速、准确的测定。
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　　木质纤维素的主要成分是纤维素、半纤维素和木质素，３
种组分含量的多少及变化是木质纤维素原料综合利用的重要

依据，因此，准确测定木质纤维素中纤维素、半纤维素及木质

素的含量十分必要［１］。目前常用７２％浓硫酸法［２］测定木质

素含量，硫酸与重铬酸钾氧化法［３］、硝酸乙醇法［４］、差重法［５］

等测定纤维素含量，碱液提取法［６］、２ｍｏｌ／Ｌ盐酸水解法［７］等

测定半纤维素含量，它们的主要缺点是操作复杂、耗时长且无

法进行批量测样。其中用２ｍｏｌ／Ｌ盐酸水解半纤维素时，难
以控制水解程度，此法仅适用于对比性研究，应用领域受到局

限［７］。美国国家可再生能源实验室（ＮＲＥＬ）方法［８］是用７２％
浓硫酸和４％稀硫酸２步水解样品，得到滤液，然后用高效液
相色谱（ＨＰＬＣ）法测定滤液中的单糖含量，虽然ＨＰＬＣ法测定
结果较准确，但是单位时间所测样品有限，测定速度相对较

慢，不适合批量测定。ＨＰＬＣ色谱柱一般采用的基质相对脆
弱且价格昂贵，批量测样会很快损坏色谱柱。为了降低成本，

方便、快速地测定木质纤维物质中纤维素和半纤维素的含量，

以稻草秸秆为样品，先用ＮＲＥＬ法处理样品得到滤液，然后分
别用苔黑酚比色法［７］和蒽酮比色法［９］测定滤液中五碳糖

（５Ｃ）和六碳糖（６Ｃ）的含量。在试验中发现，测定滤液中５Ｃ
和６Ｃ含量时会出现相互干扰现象，从而影响了测定结果的
准确性。因此本研究考察了滤液中５Ｃ和６Ｃ在不同波长下
互不干扰测定结果的最大浓度和可测范围，并与 ＨＰＬＣ法［８］

的测定结果进行对比验证。

１　材料与方法

１．１　仪器、试剂与材料
９ＦＺ－４２型系列农作物秸秆粉碎机；ＵＶ７５２紫外 －可见

分光光度计（上海佑科仪器仪表有限公司）；ＸＦＨ－５０ＣＡ电
热式压力蒸汽灭菌锅（浙江新丰医疗器械有限公司）；ＳＨＢ－３
循环水多用真空泵（郑州杜甫仪器厂）；ＨＨ－４数显恒温水浴
锅（金坛市鸿科仪器厂）；分析天平（上海越平科学仪器有限

公司）。

７２％ Ｈ２ＳＯ４溶液
［９］：６６５ｍＬ浓 Ｈ２ＳＯ４（汕头化工有限公

司，分析纯）加入３００ｍＬ蒸馏水中，冷却至２０℃，补加蒸馏水
至１０００ｍＬ。苔黑酚试剂［７］：Ａ试剂，０．１ｇＦｅＣｌ３（天津市巴
斯夫化工有限公司，分析纯）溶于１００ｍＬ３７％浓ＨＣｌ（上海振
企化学试剂有限公司，分析纯）中；Ｂ试剂，６ｇ苔黑酚（国药
集团化学试剂有限公司，分析纯）溶于１００ｍＬ无水乙醇（天
津基准化学试剂有限公司）中，现用现配。蒽酮试剂［１０］：

０．２ｇ蒽酮（国药集团化学试剂有限公司，分析纯）溶于
１００ｍＬ浓Ｈ２ＳＯ４（汕头化工有限公司，分析纯）中，现用现配。
葡萄糖（天津市大茂化学试剂厂，分析纯）；Ｄ－木糖（国药集
团化学试剂有限公司，分析纯）；所采用的其他试剂按常规法

配制。稻草秸秆：产自江苏省淮安市，原料粉碎至１～２ｃｍ，
８０℃烘干备用。
１．２　测定方法

本试验拟定的系统定量分析程序是将ＮＲＥＬ法与苔黑酚
比色法和蒽酮比色法的综合应用并加以改进。以粉碎干燥后

的稻草秸秆作为样品，用７２％浓 Ｈ２ＳＯ４和４％稀 Ｈ２ＳＯ４２步
水解样品，样品中的纤维素、半纤维素被水解成单糖，然后分

别采用苔黑酚比色法和蒽酮比色法进行定量，操作流程如图

１所示［１，１０］。

１．３　不同波长下吸收曲线的绘制
用蒽酮定糖法测定葡萄糖和木糖在不同波长下的吸光
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度：取３支洗净烘干的２０ｍＬ具塞刻度试管，其中１支为空
白，配制０．０５ｇ／Ｌ葡萄糖标准溶液和０．１ｇ／Ｌ木糖标准溶液，
分别取１ｍＬ标准溶液于另２支试管中，１ｍＬ蒸馏水于空白
试管中，再分别加入 ２ｍＬ蒽酮试剂，混匀，１００℃下煮沸
５ｍｉｎ，自来水冷却至室温，用 １０ｍｍ玻璃比色皿，分别于
５２０～７００ｎｍ（波长间隔１０ｎｍ）波长下测定吸光度，绘制葡萄
糖和木糖标准溶液在５２０～７００ｎｍ波长下的吸收曲线。

用苔黑酚比色定糖法测定葡萄糖和木糖在不同波长下的

吸光度：取３支洗净烘干的２０ｍＬ具塞刻度试管，其中１支为
空白，配制０．０２ｇ／Ｌ木糖标准溶液和０．１０ｇ／Ｌ葡萄糖标准溶
液，分别取１ｍＬ标准溶液于另２支试管中，１ｍＬ蒸馏水于空
白试管中，再分别加入２．０００ｍＬＡ试剂和０．１３４ｍＬＢ试剂，
混匀，１００℃下煮沸２０ｍｉｎ，自来水冷却至室温，用１０ｍｍ玻
璃比色皿，于５８０～７６０ｎｍ（波长间隔１０ｎｍ）波长下测定吸光
度，绘制木糖和葡萄糖标准溶液在５８０～７６０ｎｍ波长下的吸
收曲线。

２　结果与分析

２．１　混合液中５Ｃ和６Ｃ之间相互干扰的分析
用本试验方法测定纯净单糖时，结果准确，但实际上所接

触到的往往是某些糖的混合溶液，例如预处理稻草秸秆后得

到的预处理液和固体水解液。用本试验方法处理稻草秸秆得

到的滤液就是一种同时存在５Ｃ和６Ｃ的混合溶液。由图２
和图３可知，不同浓度的葡萄糖和木糖标准溶液在同一波长
下用同一种方法测定时，都会呈现不同的吸光度，也就是说当

测定滤液中某一单糖的吸光度时，另一种单糖也会有吸光度。

因为吸光度具有加和性，所以２种糖之间必然会存在某种程
度的干扰。若滤液中一种单糖的浓度减小，那么所测吸光度

也会相应减小，当该糖该浓度下的吸光度减小到可以忽略不

计而又不影响另一种单糖正常测定时，便可以消除干扰。

２．２　测定６Ｃ含量时，５Ｃ的最大干扰浓度和可测范围
配制不同浓度梯度的木糖标准溶液，用蒽酮比色法测定

木糖的吸光度，采用５点法作图。因为６Ｃ与蒽酮反应生成的
有色物质在可见光区吸收峰为６２０ｎｍ，所以以６２０ｎｍ波长
为中心，绘制５８０～６５０ｎｍ波长下的木糖标准曲线。

选取所用紫外 －可见分光光度计读数的最小可信值为
０．０５，那么６Ｃ的吸光度≥０．０５时，视为可信的吸光度，根据
６２０ｎｍ波长下葡萄糖的标准曲线（ｙ＝１３．０９０ｘ－０．００６，ｒ２＝
０９９９９，ｙ：吸光度；ｘ：浓度，ｇ／Ｌ）可以得到吸光度为０．０５时

６Ｃ的浓度为０．００４３ｇ／Ｌ，此浓度即为６Ｃ的最小可测浓度。
同理，５Ｃ的吸光度＜０．０５时，不会影响６Ｃ的吸光度，根据不
同波长下木糖的标准曲线可以得到吸光度为０．０５时５Ｃ的浓
度，只有混合液中５Ｃ小于此浓度时，才不会干扰６Ｃ的测定
结果，此时的５Ｃ浓度即为不干扰 ６Ｃ测定的最大浓度。因
此，测定６Ｃ含量时，５Ｃ的浓度要小于最大干扰浓度，６Ｃ的浓
度要大于最小可测浓度（０．００４３ｇ／Ｌ），即５Ｃ与６Ｃ浓度的比
值会恒小于某个数。由５Ｃ和６Ｃ浓度的比值可以得到不同
波长下的可测范围（表１）。
　　从表１可以看出，在５８０～６５０ｎｍ波长下，大致可测范
围：［５Ｃ］／［６Ｃ］＜１５。当混合液中［５Ｃ］／［６Ｃ］＜１５时，可以
通过控制５Ｃ的干扰浓度测得的６Ｃ准确结果。因为蒽酮比
色法测定６Ｃ的最大吸收波长为６２０ｎｍ，而且此波长下的可
测范围最大（１６．４８），所以选取６２０ｎｍ为蒽酮比色法测定６Ｃ
的最适宜波长，此时５Ｃ不干扰６Ｃ的准确测定，要同时满足
［５Ｃ］＜０．０７０９ｇ／Ｌ和［５Ｃ］／［６Ｃ］＜１６。
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表１　５Ｃ在不同波长下对测定６Ｃ的最大干扰浓度和可测范围

波长（ｎｍ） 浓度（ｇ／Ｌ） ［５Ｃ］／［６Ｃ］值
５８０ ０．０６９２ １６．０９００
５９０ ０．０６９４ １６．１３００
６００ ０．０６９６ １６．１８００
６１０ ０．０７０１ １６．３０００
６２０ ０．０７０９ １６．４８００
６３０ ０．０７０７ １６．４４００
６４０ ０．０６８２ １５．８６００
６５０ ０．０６５３ １５．１８００

２．３　测定５Ｃ含量时，６Ｃ的最大干扰浓度和可测范围
配制不同浓度梯度的葡萄糖标准溶液，用苔黑酚比色法

测定葡萄糖的吸光度，采用５点法作图。因为苔黑酚比色法
测定木糖在６６０ｎｍ波长下有最大吸光度，所以以 ６６０ｎｍ波
长为中心，绘制６２０～６９０ｎｍ波长下的葡萄糖标准曲线。

选取所用紫外 －可见分光光度计读数的最小可信值为
０．０５，５Ｃ的吸光度≥０．０５时，视为可信的吸光度，根据
６６０ｎｍ波长下木糖的标准曲线（ｙ＝６２．８７０ｘ－０．０１２，ｒ２＝
０．９９９９，ｙ：吸光度；ｘ：浓度，ｇ／Ｌ）可以得到吸光度为０．０５时
５Ｃ的浓度为０．９８６ｍｇ／Ｌ，此浓度即为５Ｃ的最小可测浓度。
同理，６Ｃ的吸光度＜０．０５时，不会影响５Ｃ的吸光度，根据不
同波长下葡萄糖的标准曲线可以得出吸光度为０．０５时６Ｃ的
浓度，只有混合液中的６Ｃ小于此浓度时，才不会干扰５Ｃ的
测定结果，此时６Ｃ的浓度即为不干扰５Ｃ测定的最大浓度。
因此，测定５Ｃ含量时，６Ｃ的浓度要小于最大干扰浓度，５Ｃ的
浓度要大于最小可测浓度（０．９８６ｍｇ／Ｌ），即６Ｃ与５Ｃ浓度的
比值会恒小于某个数。由５Ｃ和６Ｃ浓度的比值可以得到不
同波长下的可测范围（表２）。

表２　６Ｃ在不同波长下对测定５Ｃ的最大干扰浓度值和可测范围

波长（ｎｍ） 浓度（ｇ／Ｌ） ［６Ｃ］／［５Ｃ］值
６２０ ０．０１８６ １８．３５００
６３０ ０．０１８６ １８．８６００
６４０ ０．０２１２ ２１．５１００
６５０ ０．０２０７ ２１．０４００
６６０ ０．０２３７ ２４．０７００
６７０ ０．０２３３ ２３．７１００
６８０ ０．０２３１ ２３．４２００
６９０ ０．０２３２ ２３．５２００

　　由表 ２可知，在 ６２０、６３０ｎｍ波长下，可测范围：
［６Ｃ］／［５Ｃ］＜１８；在 ６４０～６９０ｎｍ波长下，大致可测范围：
［６Ｃ］／［５Ｃ］＜２１。当混合液中６Ｃ与５Ｃ浓度比值满足可测
范围时，可以通过控制６Ｃ的干扰浓度测得５Ｃ的准确结果。
因为苔黑酚比色法测定５Ｃ的最大吸收波长为６６０ｎｍ，而且
此波长下的可测范围最大（２４．０７），所以选取６６０ｎｍ为苔黑
酚比色法测定 ５Ｃ含量的最适宜波长，此时 ６Ｃ不干扰
５Ｃ的准确测定，要 同 时 满 足 ［６Ｃ］＜０．０２３３ｇ／Ｌ和
［６Ｃ］／［５Ｃ］＜２４。
２．４　样品分析结果

本研究以稻草秸秆为样品，按照图１的定量分析程序进
行样品分析，结果如表３和表４所示。
　　从表３中可以看出，当滤液稀释倍数≥３０时，通过计算

得到的６Ｃ浓度基本恒定。同理，从表４中可以看出，当滤液
稀释倍数≥１００时，５Ｃ的浓度基本恒定，而此时它们的浓度
均小于最大干扰浓度，浓度比值满足可测范围，说明所测结果

没有受到相互干扰。取３次准确测定结果的平均值：纤维素
含量为３８．７４％、半纤维素含量为２１．８４％。从表４中可以看
出，当滤液稀释４０倍时，滤液中［６Ｃ］≈０．０３５ｇ／Ｌ，［５Ｃ］≈
００２２ｇ／Ｌ，虽然［６Ｃ］／［５Ｃ］＝１．５９＜２４，满足可测范围，但
［６Ｃ］≈０．０３５ｇ／Ｌ＞０．０２３３ｇ／Ｌ，所以测定５Ｃ含量时没有消
除６Ｃ的干扰，结果不准确。

表３　纤维素含量测定结果

试验次数

（次）

滤液稀释

倍数（倍）
吸光度

６Ｃ浓度
（ｇ／Ｌ）

纤维素含量

（％）

１ ３０ ０．６７６ １．４０６ ３８．６７
２ ４０ ０．５０７ １．４１１ ３８．８０
３ ５０ ０．４０４ １．４０９ ３８．７５

表４　半纤维素含量测定结果

试验次数

（次）

滤液稀释

倍数（倍）
吸光度

５Ｃ浓度
（ｇ／Ｌ）

半纤维素含量

（％）

１ ４０ １．５２１ ０．８７８ ２４．１４
２ １００ ０．５４３ ０．７９４ ２１．８５
３ １２０ ０．４５１ ０．７９５ ２１．８７
４ １５０ ０．３５７ ０．７９２ ２１．７９

　　验证本系统分析程序的准确性，此法同样适用于其他木质
纤维素原料中纤维素和半纤维素含量的测定。用该方法测定

稻草秸秆中纤维素、半纤维素的干质量含量分别为３８７４％、
２１．８４％。ＨＰＬＣ方法［５］测定结果为纤维素含量３７４５％、半纤
维素含量２１．３１％。相对误差分别为纤维素３４４％、半纤维素
２．４９％，绝对值均小于统计学上规定的５％，说明本系统分析程
序可以用来测定纤维素和半纤维素的含量。

３　结论与讨论

本试验所采用的方法操作简便，成本低，测定结果准确，

可以进行多个试样的分析，在具有一般化学分析条件的实验

室内都可以使用。用本法准确测定混合液中６Ｃ含量时，需
要同时满足［５Ｃ］＜０．０７０９ｇ／Ｌ和［５Ｃ］／［６Ｃ］＜１６；准确测
定５Ｃ含量时，需要同时满足［６Ｃ］＜０．０２３３ｇ／Ｌ和
［６Ｃ］／［５Ｃ］＜２４。在测定混合液中５Ｃ和６Ｃ含量时，可以通
过稀释的方法控制浓度大小，通过标准曲线计算得到的糖浓

度符合表１和表２所列的互相不干扰范围，即认为测定结果
准确。用本法测定稻草秸秆中纤维素含量３８．７４％、半纤维
素含量２１．８４％，与ＨＰＬＣ法测定结果一致。此方法对测定木
质纤维素原料中纤维素和半纤维素的含量提供了帮助，也为

进一步利用木质纤维素这一宝贵的资源提供了资料。
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轮作区水稻根际土壤钙镁离子含量、

含水量和酸碱度变化趋势
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　　摘要：为保证水稻品质并避免过度使用钙、镁肥对土壤胶体造成的破坏，利用电感耦合等离子体发射光谱法对陕
南水稻—油菜轮作区的不同水稻品系在其不同生长时期的根际土壤中钙、镁含量进行分析。通过研究发现，在轮作区

４个采样地（安康市及汉中市的城固县、汉台区、宁强县）不同品种水稻根际土壤钙元素含量都随水稻生长发育过程的
进行而逐渐升高（含量范围分别为１３０３．５～５０４０．５、２５４１．１～６５１７．３、２６００．０～４１９４．７、１６６４．０～５２６５．８ｍｇ／ｋｇ），
而镁元素含量随着水稻生长发育过程的进行先升高后降低（含量范围分别为６１０１．３～３００２１．３、１０３８２．７～１３７３８．４、
９９５６．３～１０４９０．１、８５８３．５～１０１４０．０ｍｇ／ｋｇ）。经分析发现，这些地区的根际土壤中所含的钙、镁元素含量均能满足
水稻生长发育需求，不用另外施加肥料。土壤含水量随水稻生长过程逐渐增加，增幅甚至超过５０％［安康Ｋ优０８２孕
穗期土壤含水量（６３．０８±２．６９）％，城固Ｋ优０８２孕穗期土壤含水量（５４．１８±２．１１）％］，符合水稻生长特点。土壤酸
碱性测定结果表明，安康地区土壤偏弱酸性（ｐＨ值５．５～６．５），城固、汉台地区土壤偏中性（ｐＨ值６．５～７．５），宁强地
区土壤酸碱性跨度较大（ｐＨ值５．５～７．５），但均适合水稻生长。
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　　钙、镁离子均对水稻的生长发育具有重要作用，其中的钙
元素是水稻必需的营养元素，能够稳定植物细胞膜、细胞壁，

调节植物体内阴阳离子平衡［１－２］，水稻缺钙会导致水稻根系

生长差，茎和根尖的分生组织受损，根尖细胞腐烂、死亡

等［３－４］。研究植物的镁离子螯合酶的催化动力学及其作用机

制，对于阐明叶绿素代谢途径的调控、叶绿体与细胞核反向信

号及叶绿体脱落酸（ＡＢＡ）信号途径具有重要意义［５］。水稻

一旦发生缺镁的状况，其叶尖、叶缘出现色泽褪淡变黄，叶片

下垂，穗枝梗基部不实粒增加，导致减产［３－４］。因此，对作物

适当施以钙、镁肥能够帮助作物良好生长，达到高质高产的

目的［６］。

作物能够直接吸收利用的钙元素主要来源于土壤胶体表

面的吸附钙［７］；同时，作为作物利用的主要有效镁，代换态镁

（能够被一般代换剂代换出来的镁元素）一般吸附在土壤胶

体表面［８］。而作为植物能够利用的钙、镁元素主要存在介质

土壤胶体，具有保持土壤黏度结构、含蓄水分、保持土壤肥力

等特点，在水土保持过程中起重要作用。人为改变土壤含水

量、土壤酸碱性会直接影响土壤胶体表面能及胶体带电性，使

土壤胶体固有的凝集作用发生变化，导致土壤结构剧烈变化，

较原始土壤更易出现水土流失现象。由于钙肥的主要成分是

石灰，镁肥的主要成分是磷酸镁铵，因此过度使用钙、镁肥，会

破坏土壤胶体与土壤溶液及作物间的钙、镁平衡，改变土壤含

水量、酸碱度等，直接影响土壤胶体表面能及胶体带电性，使

土壤胶体固有的凝集作用发生变化，导致土壤结构剧烈变化，

较原始土壤更易出现水土流失现象。
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