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摘 要

本文探讨了多数研究报告中常用的木质纤维素单一组分的分离和测定方法
,

经综合后
,

拟定

了测定甘蔗渣中木质素
、

纤维素
、

半纤维素组分的系统分析方法
.

本法操作简便
、

快速
,

可一次

完成多个试样的对比分析
.

引 言

甘蔗渣是用之不竭的三大纤维废物之一
,

世界年产量达 2
.

1 X 1 0 6 吨
,

国内年产量约40 5

万吨
.

长期以来甘蔗渣大都被作为燃料烧掉
,

这是一种能量利用率很低的作法
.

因此
,

近些

年人们就它的有效利用问题进行了广泛的研究
.

认为有希望的有效利用方法是用来栽培食用

菌
,

或者经物理的
、

化学的及生物学的方法预处理后
,

用来生产葡萄糖 ll]
、

燃料乙醇 [2]
、

挥

发性脂肪酸
『81

、

菌体蛋白和反皱动物饲料 [4, 5 , .

这就需要一种可靠
、

方便而又快速的系统分析方

法
,

来测定甘蔗渣中纤维素
、

半纤维素
、

木质素组分
。

本文对多数研究报告中常用的稀酸水

解法测定半纤维
【6 · 7 ]

、

硝酸乙醇法测定纤维素
〔81 和 Kl

““”n 法测定木质素
【。】,

以及 v a ” S o e s t 提

出的木质素
、

纤维素快速分析法 【’0, ”〕进行了对比性研究
,

从而拟定出了能测定蔗渣 木 质 纤

维素的系统分析方 法
.

本法简便
、

快速
、

样品用量少
,

重复性和准确性均较理想
,

并且 可以同

时进行多个试样的对比测定
.

材 料 和 方 法

(一 ) 材料
:

用的甘蔗渣由仙游糖厂提供 (1 9 8 4年 )
,

风干
、

粉碎
,

过 40 一12 0 目筛
.

(二 ) 仪器
: 国产 72 型分光光度计 , 手提式高压蒸汽消毒器

。

(三 ) 试剂
:

以下试剂均用 A
.

R
.

级药品配制
。

1
.

中性洗涤剂溶液(以下简称
“试剂 1 ” )和酸性洗涤剂溶液 (以下简称

”

试剂 2 ”
) :
按

本文1 9 8 5年 12 月13 日收到
.
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V a n S o e s t 方法配制 l, , · , 幼
.

2
.

地衣酚试剂
‘” : 。

.

1 克 Fe C1
3

溶于 1 00 ml 浓盐酸中
,

然后加入 。
.

2 克地衣酚 (3
。

5 一
二

轻基甲苯 )
,

现用现配
。

3. 蕙酮试剂“热 0 ,
2充声酮溶于 1 00 蒯 浓 H ZS O ‘

中
,

现用现配
·

4
.

2N 盐酸溶液 118 1: 167 反‘浓球酸(比重
·

几 19 )用蒸馏水定容至 10 0 o ml
,

.

,

木文所用其它试剂按常规方法配制即可
,

Iha {
‘绝‘。

‘

5 。。。克’

(l) 置于 10 0 0 1碘瓶中
,

加
一

_

60 二 1 试剂 1
,

放入已伟捎毒器中
,

于 1 00 〔抽提 l

小时
,

之后用 3 号玻璃滤器过滤
,

水洗 2 ~ 3 次厂丙腼洗 2一 3次

残 渣 }二三}
‘n e ” , ‘。

一

‘e , “r“”

尹
‘ f‘、e r ‘“

尸
F ” ‘非细胞壁成分,

(2) 置于 1 00 m l碘瓶中加八 50 平1 Z N 盐酸
,

放参消毒器中
,

100 T
,

50 分 钟
,

之后用 3 号玻璃滤器过虑
,

热水洗 3 ~ 4 次气笙洗液 p H 6
.

5 左右)

】

区困残残 渣渣

( N DF 稀酸不溶组分)

}
N D F 稀酸水解液)

( 3 ) (4 ) 稀释
,

取 l猛
1

加 4二 1地衣酚试剂
,

沸水中保温 20 分钟
,

于 6 6 o n m 处
测O

.

D
.

求当戊酪量
,

乘上系数。
.

9

杏

一素l
‘

一淤一一佳印,
.

!一�

纤-一
、

一一一半二一滤一

丙酮洗 3 次
,

真空干 燥 30 分
.

移

入 5 0二 l烧杯中加 入 72 肠 H
: 5 0 ‘

50 1
,

2 0 丫水解 3 小 时 之 后 加

H刃 4 5 恤生室温过夜
,

过滤
,

水洗

至滤过滋晚H歇石

}

区⋯三}
( 7 2 肠 H ZS O :

不溶组分 )

{
( 5 ) 1 0 5

’

C烘干
,

称重 (W
: )

,

于 5 5刀弋

灰化得灰分 (W : )
,

W
: 一 W

:

( N D F稀酸不溶组分的水解液 )

( 6 ) 稀释
,

取,

二
1力口。酮试齐。5。 1

,

沸

水中保温 10 分钟
,

测O
.

D
.

6 2 o n m
,

求当酪量
,

乘上。
.

9

咨

}诬三{ }圣三}
图 l 木质纤维素系统分析方法 1 的操作程序
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(四)
’

方法
:
本文提出了三种系统分析方法

。

方法 卜 用试剂 l 来除去蔗渣的非细胞壁成扮Il1j
,

然后用 ZN 盐酸水解半纤维素
‘7 ] ,

用

地衣酚试剂比色测定其戊酸含量
,

以木醋作醋量
一

光密度标准曲线 , 用 72 %H
ZS O。 水 解纤 维

素IlS , ,

用蕙酮试剂测定其己醋含量
‘团

,

以葡萄糖作为标准曲线 , 将 7 2%H
ZS O‘

不 溶 组 分 于

55 。℃灰化
,

减去灰分量
,

即得本质素有机质的含量 [l3]
,

分离与测定程序见图 1
.

方法 2 :

用试剂 1 除去非细胞壁成分
,

用试剂 2 水解半纤维素‘1 01 ,

水解条件是在 12 1 ℃

保温 15 分钟 【l4]
。

其它操作程序和方法 1 (见图 l )相同
。

方法 3 ;
将试剂 1

、

试剂 2
、

硝酸乙醇试剂I8]
、

地衣酚试剂综合运用
,

来系统分析木质

纤维素三组分含量
,

操作程序如图 2 所示
.

区三{
(
。

。
·

5

00ase
’

1
(1) 用试齐归处理(10 0℃

,

l,J
、
时)

,

过滤

区I }
、

区困{
N

DF)

1
(钓用试剂2处理(l 邵哈

,

l小时)
,

过滤
.

残残 渣渣渣 滤 液液

(ac id 一 d e t e r g e n t f ib e r

(A D助 )
}

(3) 干燥
、

称重(W
,

)
,

分两份

1
!

(6) 用地衣酚试剂定醋
咨

(4 )
}

“ 0℃灰化
咨

}
人D F灰”

.

}
(的 加硝酸乙醇试剂

,

3次
,

过滤
,

干燥

回流

}三曰
(W

:

)
咨

兰竺竺二}(ws),
灰化
咨

!竺竺兰{
(W

4

)

图 2 木质纤维素系统分析方法 3 的操作程序

计算
:

w
: 一 方

: = A D F o M ( a 0 M , 即o r g a n ic M a ‘t e r
) , W : 一万。 = 硝酸纤维素 O M ;

A D F O M 一 硝酸纤维素 OM 二
本质素 O M

。

为了衡量上述三种系统分析方法的可靠性
,

采用了以下几种经典的单组分分 析 方 法 和
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v o n
So es t 的新方法对同批蔗渣进行了半纤维素

、

纤维素
、

木质素的测定
,

以作比较
。

1
.

半纤维素测定
:

样品用苯
一

醇试剂
、

_

水各抽提 8 小时
,

然后用三种不同水解条件进行

半纤维素水解
.

(1) 用 2 %盐酸水解 3 小时 161 ; (幻用 念N 盐酸水解 45 分钟 〔气 (3) 用 ZN 盐 酸

水解 50 分钟
.

水解液均用地衣酚法定酷
,

以木酶为标准
,

求得酶量乘上系数 。
.

9 ,

即为半纤

维素含量
.

2
.

纤维素测定
:

用硝酸乙醇法
。

3. 木质素测定
:

用 Kl
a s。。 法tg]

.

4
.

V a n S o e s t 的新方法
〔, 0

·

川
:

绝干蔗渣 (0
.

5 0 0 0克 )
,

用试剂 1 回流抽提 1 小时
,

得 N D S

(N
e u t r a l D e t e r g e n t S o lu b le s ,

也且11非细胞壁成分 )和 N D F ; N D F 于 5 5 0 0C 灰化
,

得 N D F灰分
.

另取一份同批样品 (0
.

5 0 0 0克)
,

于 5 50 ℃ 灰化
,

得样品中总灰分 (W )
。

再另取一份同批样品

(0
.

5 0 0 0克 )
,

于10 0℃ 用试剂 2 抽提
,

水解 1 小时
,

得残渣 A D F ,

将 A D F 分成两份
,

其 一

在 5 5 0 ℃灰化
,

得A D F灰分 ; 其二用K la s o ”
法进行处理

,

得残渣 A D L (A e id
一

D e t e r g e n t L ig n in )
,

将A D L灰化
,

得A D L灰分
.

计算
〔3 , : N D S OM = 0

.

5 0 0 一W 一 N D F OM ; N D F OM = N D F 一 N D F灰分 ; A D F o M = A D F

一 A D F灰分 ;
半纤维素 o M “ N D F o M 二 A D F o M ;

纤维素 OM = A D F O M 一 A D LO M , A D L

O M (木质素 O M ) 二 A D L 一 A D L 灰分
.

为了更本质的反映出系统分析方法的测定误差
,

本文还对三种方法及单组分分析法中所

得的稀酸水解液( Z N 盐酸
、

2 %盐酸和试剂 2 水解液)及浓酸 (7 2%H声0 ‘)水解液作了皓组 分

的定量纸色谱分析
。

实验用新华 l 号滤纸
卜

上行层析
,

展开剂用正丁醇
:
醋酸

:

水 二 4 : 1 : 5

(v/ V) , 显色用邻苯二甲酸
一

苯胺试剂‘161 (用丙酮作溶剂)
。

定量分析系将显色斑点分别剪下
,

用醋酸
:

水 (4 : 1 )溶液洗脱
, 5 7 0 o m 处测 0

.

D
.

值
,

同时进行标准葡葡塘
、

木酪的定量纸层

析
,

以求得酪量一0
.

D
.

值换算系数 (F) ,
‘

0
.

D
.

x F 二 某酪量
,

某酪量 x 1 0 0 / 层析谱上总酪量

= 某酪量占水解液总酶量 (%)
。

结 果 与 分 析

本文提出的三种系统分析方法
,

在样品进行半纤维素水解前均采用试剂 l 抽提
,

以除去

非细胞壁成分 r川(对系统分析法来说
,

主要是除去干扰半纤维素测定的酪类
,

如果胶
、

淀 粉 及

单酪
、

双醋
、

寡醋等水可溶性酶类)
.

从表 l 可以看出
,

用试剂 1 抽提样品 1 小时与苯
一

乙醇

试剂和水结合抽提样品 16 小时的抽出物含量几乎一致 , 从表 2 半纤维素的测定结果几 乎 一

致更明显反映出
,

用试剂 l 完全可以除净样品中干扰半纤维素测定 的酪类
,

半纤维素水解液

的纸色谱鉴定 (表 3 )也证明了这一点
。

因此用试剂 l 作为半纤维素水解前的预处 理 是 可 行

的
,

突出优点在于大大地缩短了系统分析的前处理时间
,

并使操作简单化
。

表 1 非细胞壁成分去除方法比较

成 分 1 苯 醇 抽 出 物 { 热 水 抽 出 物 ⋯ N D s o M

量 (务)

2务灰分
.

1 1一l仑.
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表 2 几种系统分析和单组分分析测定结果比较
.

含最(肠)
法

半 纤 维 素 木 质 素

1 5
。

5 0

1 5
.

3 1

一一一�一一0�n甘

呀.
孟

.Jn
22方 法 1

方 法 2

方 法 3

V a n S o e s t 方法

1 5
.

7 4

分统系析

1 5
。

4 0
Z N 称醉1 4 5分钟

水解法 { 50 分钟

2 3
.

8 8

3 0
。

1

2 2
。

8 2

2 3
.

9 1

2 肠盐酸水解法

硝 酸 乙 醇 法

K la s o n 方法

2 2
。

6 2

2二

1 6
.

6 3

单一分组析分

以绝干蔗渣为样品
,

取 3 次实验平均值
;

用 K la s o n 法测得硝酸纤维素中残留的木质素量
.

表 3 稀酸与浓酸水解液中酶组分的纸色谱定量分析

含量 (肠 )
.

~ ~ ~ 、 ~ _

方 法

N D F 稀酸不溶物水解液

~ \ \
木 酪 葡 萄 糖

9 7
。

0

9 6
。

3

0
。

5~ 1

~ 1

6
。

I

6
。

4

9 2
。

5

9 2
。

0

法方方 法

硝酸乙醇可溶组分二 } 硝酸纤维素水解液
.

”

方 法;

含量临 )

~ ~ ~
~
一 、_

单组分
- - --

一
~

⋯
木 ,

⋯
葡萄‘

⋯
木 ,

⋯
葡 萄 ,

一

⋯竺
一

垦二一二二二
~

二二一
,

竺二二一
一

组

}_ 竺
~

严兰
~

坚上
.

遭鳄燮竺
分 } } }

‘

}
\、

! 木 醋 ! 葡萄摘 } 木 醋
_

} 葡 萄 塘
一

\
、

} } l }

量微 量微2 如盐酸水解法
ZN 盐酸水解法. .

”
·

硝酸乙醇法

9 8
。

0

9 8
。

0

I L 7

.

占水解液中总塘肠
,

取 3 次实验平均值
;

。 . A D F 用硝酸乙醇处理所得的可溶组分(簿液)
;

⋯硝酸纤维素用 72 肠H
:
5 0

‘

法水解所得
,

. ,

二用 ZN 盐酸水解 45 分钟
.
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三种系统分析听测得半纤维素含量十分接近
,

药 2 4%(表 2 ). 纸色谱分析表明
, N D F 稀

酸水解液中含有微量的葡葡搪 (表 3)
,

而在
一

N D F稀酸不溶组分的浓酸(”咒H畜5 0
。
)水解液(方

法 1
.

2 )中和硝酸纤维素水解液(方法 3 )中含有 4 一6
.

5%的木酪 〔相当于 1
.

7一2
.

2%半纤维

系量 (占样品%)〕
.

如果把这部分残 留在纤维素组分中的半纤维素量计算在内
,

则该蔗 渣 的

半纤维素含量应该是 26 %左右
。

这就说明
,

三种方法测定蔗渣半纤维素含量的误差达 2 %
。

如果用 v a n S o es t 的称重方法测定
‘31 ,

该蔗渣的半纤维素含量为 30 %(表 2 )
,

比实际含量 偏

高 4 %
,

这说明一部分能被试剂 2 除去的非半纤维素有机质并不能被试剂 1 完全除净 [1n
,

因 而

使称重法测定半纤维素课差增大
.

所以
,

用试剂 1 进行前处理时
,

后续的半纤维素测定 以比

色定醉法为更准确些
.

由于甘蔗渣等许多农业纤维废物中的半纤维素大都是以戊聚酪为主要

组成 {’q, ,

因此以地衣酚比色法测定戊酪量来求得半纤维素量是不成问题的
。

但应当指出
,

方法

2 和方法 3 在水解半纤维素时所采用的试剂 2 含有十六烷基三甲基嗅化按 (CT A B)
,

它 对 地

底盼法测定戊酪有一定干扰
.

但当溶液中 CT A B 的浓度被稀释到 0
.

0 1%以下时
,

用木酪作标

准进行对比研究
,

已检不出有干扰存在
.

所以用地衣酚法定酵时
,

应对试剂 2 的水解液进行

适当稀释
。

如果溶液中 C T A B 浓度被稀释至 0
.

0 1%以下时
,

戊酪的浓度便低于了地衣酚试剂

的测定范围 (下限值约 5拼g 戊蟾/ m l)
,

则可采用方法 1 进行半纤维素分析
,

此法是 用Z N盐酸

来水解 半纤维素
,

对后续的地衣酚测定没有干扰
.

在用试剂 1 抽提与半纤维素水解时所用设备方面
,

做了适当改变
,

将回流抽提
、

水解装

置〔,。, ‘”全部改用碘瓶装样品
,

在高压消毒器中进行抽提
、

水解
.

这样可在相同条件下
,

同时

进行十几个试样的对比分析
,

使操作大为简化
,

‘

提高了工作较率
。

在蔗渣半纤维素水解条件方面
,

也做了适当墉
一

整
,

将用 Z N 盐酸水解 45 分 钟 [7] ,

定 为

于消毒器中 1 00 ℃水解 50 分钟
;
将用试剂 2 回流水解 1 小时 (1 0 0℃ )‘1 01

,

改为于消毒器中

1 21 ℃水解 15 分钟1141
,

结果表明是可以 的
,

半纤维素水解率提高了约 1%(表 2 )
,

而纤维 素

没有明显变化 (表 3 )
。

在纤维素测定方面
,

方法 1 和方法 2 是用 72 %H
ZS O ‘

水解 N D F 稀酸不溶组分
,

而后用蕙

酮法测定其水解液中醋量
,

以此求得样品中纤维素量
,

和方法 3 与 v o n
So

e s t 的称重法比 较

所测得的纤维素量偏低约 2 %(表 2 )
.

纸色谱展示出三种方法和 v a n
So

e s t 方法所得的纤维素

组分中均残留有 2 %左右的半纤维素
.

那么
,

采用称重方法 (方法 3 和 v an S oe st 法)测 得 的

纤维素量值 (37 %
,

表 2 )中无疑有 2 %是半纤维素的量值 (占样品%)
.

而方 1和方法 2 是 用 蕙

酮法测定
,

蕙酮试剂在本文所采用的条件下对已酶显色很专一
,

戊醋的显色程度仅为等量葡萄

糖 的 1峭
,

并很快退色 [l5l
.

所 以
,

少量木酪的存在对于测定水解液中葡萄糖几乎没有干扰
.

这就可以解释为什么用称重法测定纤维素含量与蕙酮法测定结果不同
,

也说明了用蕙醋法测

定纤维素含量更可靠些
.

由于样品经试剂 1
.

ZN 盐酸(方法 1 )或试剂 2 (方法 2 )处理后
,

非纤

维素和非木质素组分几乎被除净 (如干扰蕙酮定皓的蛋白质等 )
,

所以用 72%H Z So ‘
水解所得的

水解液不用进行任何处理 即可进行蕙酮比色定酶
,

这是其它定酶法所不及的
。

并且蕙酮试剂

定醋灵敏度高
,

重复性好
,

配制简单
,

所选用蕙酮法测定纤维素水解液中的酵量来求得纤维

量是理想的
。

用硝酸乙醇法测得蔗 渣中纤维素量为 4 1. 8%(表 2 )’ 纸色谱分析表明
,

硝酸纤维素水解

液中含有 1 1
.

71 %的木皓(表 3 )
,

这意味着 4 1
.

85 %这一纤维素量值中其实有 5 %左右是半纤
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维素 (把1 1
.

7 1%的木酉寿换算为半纤维素
.

占样品%)
.

用 Kl
a s ” n 法分析

,

还 从硝酸纤维素中检测
’

出约 2 %的木质素
.

这 与有关资料介绍的几乎 一致 「SJ .

所以如果从测定纯纤维素量的角度 来

要求
,

川硝酸乙醇法是难以测准样品中纤维素量竹的
.

这和某些资料介绍的似乎相矛盾
‘19, 川

,

为了修正硝酸乙醇法测定纤维素偏高的缺点
,

木文提出了将试剂 2 与硝酸乙醇试剂综合使用

(图 2 )
,

从测定结果看
,

所得木质素
、

纤维素含量与 V a n
So

e o t 采用试剂 2 和 Kl
a s o n

方法结

合 [‘0] 所获得的结果相符 (表 2 )
。

纸色谱分析
,

经试剂 2 处理后
,

再用硝酸乙醇处理所得的俏

纤维索中只残留约 1
.

7%的半纤维素 (表 3 ,

将 4
.

5%换算为半纤维素
,

占样品%)
,

比单 纯 川

硝酸乙醉处理听得的纤维素中半纤维素残留量减少了约 3 %(表 3 )
。

木质素残留 量 也 山 2 %

(表 2 )减少到 0
.

3%(将硝唆纤维索用 Kl
。、 。 n

法水解习(得)
.

这一结果表明方法 3 测定纤维 素

的误差远小于硝酸乙醉法
.

从实验所用时问考虑
,

方法 3 与硝酸乙碎法是等同的
.

就蔗涟而

言
,

单纯川硝酸乙醇去水解
、

硝 化
,

至少要反复处理 4 次 (每次 1 小时)
,

如 果 用 试剂 2 于

1 2[ ℃ 先处理蔗涟 1 5 分钟
,

所得 A D F 再用硝酸乙醇处理 3 次
,

就完全可以得到满意的结 果

了
.

井
_

}刁
.

还能同11寸得到木质索含量
.

木法能否广泛用于纤维素
,

木质素的快速分析
,

还有待

于用不问植物材料j些一步研究 和改进
.

在木质素测定方而
, 一

二种系统分祈沙
一

勺 v a n S o e s t方法的测定值是一样的
,

该旅 涟 中酸

不洛
,

{:质索含二为 巧一 1 6%(表 2 )
.

而川单组分分析的 K la s o n 法测定值为 1 7石
,

与二 种 系统

分析法和 V o n S o e o t 法的测定结果略有阶差
。

原因有待于探讨
.

一个值得考虑的是
,

在 方法

3 111
,

仓饰甘旅涟‘}”大里的半纤维索波试剂 2 除么后
,

木质素便较易被硝酸乙醇从木质纤维索

组分 甲 }佘去
.

结 论

从
_

l几述分析可见
,

用称工法测得半纤维素量的误差达 4 %
,

而采用系统分沂法的测 定 误

差仅 为 2 厂
; 用硝酸乙醉法测定纯纤绷:索含量的误差达 5 %

,

而采用系统分析法 1 和 2 的测定

误去
_

不 坦过 l%
,

川系统分析方法 3 和 V a n S o e s t 方法的测定误差为 2 %
.

所 以
,

从准确 性方

面考虑不统分析方法是可行的
.

在测定所用时
一

间方面也较单一组分分析方法为快速
,

可使分

析提前 1一 3 天完成
.

即用方法 1 和 2 在二天之内就可完成分析任务
,

用方法 3 当天即可完 成

三组分的测定
.

并且方法 l 和方法 2 山于省去了回流装置
,

因而可同时进行多个样品的对比

测定
,

这是单一组分分法所不及的
.

三种系统分析方法中的测定程序除适用于蔗渣木质纤维

素分析外
,

对于其它植物样品的分析同样适用
.

但应注意的是不同植物样品的半纤维素水解

条件 (酸浓度
.

水解时间
、

温度 )可能不同
,

在这方面应 自行摸索
,

以确定本材料的适宜水解

条件
。
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