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超声波处理在硫酸法测定汉麻木质素含量中的应用

李　 贝， 刘　 柳， 向叶平， 张瑞云， 俞建勇
（东华大学， 上海 ２０１６２０）

摘　 要： 由于大麻木质素结构不均匀且复杂紧密，采用硫酸法测定木质素含量时，很难完全水解纤维素以及半纤维素，导致大

麻木质素含量测定结果不稳定。 利用超声波处理大麻原麻，使大麻木质素物理结构得到开松，达到大麻结构的均匀

化目的，再结合硫酸法测定大麻原麻木质素含量。 主要探究了不同的硫酸浓度、水解时间以及超声波处理时间对大

麻原麻木质素含量的影响，并确定测定大麻木质素含量的最佳条件为：超声波处理 １５ ｍｉｎ，硫酸质量分数 ７２％，硫酸

水解时间 １２ ｈ。 采用此方法测得大麻木质素含量相对标准偏差平均值为 ０．２５％，结果稳定精准度高，为大麻木质素定

量分析方法标准的建立提供了方向。
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木质素是存在于纤维素纤维中的一种芳香族高分

子化合物，是细胞壁的重要组成成分之一，具有增强细

胞壁以及黏合纤维的作用，是影响大麻纤维加工开发

及使用的重要成分［１］。 在大麻脱胶过程中，尽可能多

地去除木质素，有助于提升纤维后续的可纺性，以及纺

织产品的弹性、色泽及强度［２］。 因此，木质素含量的

检测是麻类纤维品质评定不可或缺的重要指标。
大麻织物具有挺括滑爽、通风透气、抗霉防蛀、防

静电、易洗快干等优点。 在众多麻类纺织品中，大麻纺

织品是欧盟和美国不设限的产品［３］。 然而，目前大麻

化学成分的测定一直沿用 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学

成分定量分析方法》，没有相应的大麻化学成分定量

分析方法的标准，并且 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学成分

定量分析方法》测定大麻化学成分的操作过程复杂，
测定结果不稳定。 特别是木质素含量测定上波动性很

大，结果不稳定。 因此，探讨适合定量分析大麻化学成
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分的方法对准确评价纤维品质、纺纱加工以及新产品

开发均具有重要意义［４］。
本文根据大麻纤维木质素结构复杂且紧密的特

点，提出一种经过超声波处理后利用硫酸法测定大麻

木质素含量的方法，为大麻化学成分定量分析方法标

准的制定提供参考。

１　 试验

１．１　 试验材料及试剂

黑龙江成熟的大麻原麻纤维，苯（ＡＲ）、无水乙醇

（ＡＲ）、氯化钡（ＡＲ）、质量分数 ９８％的浓硫酸（ＡＲ）、
去离子水。
１．２　 试验仪器

天平（感度 ０．０００１ ｇ）、电热恒温鼓风干燥箱、干燥

器、加热板、三相可变频超声清洗仪、定性滤纸、具塞三

角烧瓶、砂芯漏斗。
１．３　 试验方法

从麻样中随机选取 ４ ～ ６ 个点，称取 １０ ｇ 的原麻，
按照 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学成分定量分析方法》去
除脂蜡质。 将去除脂蜡质后的麻样风干后放入４５ ｋＨｚ
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１００ Ｗ 的超声波清洗仪中处理，然后放入电热恒温鼓

风干燥箱内烘干 ３ ｈ。
将上述经过超声波处理烘干的麻样，随机选取 ４～

６ 个点，称取 ５ ｇ 的样品剪碎（长度在 ５ ｍｍ 以下）。 称

取每个质量约 １ ｇ 的试样，共 ３ 个，分别放入已知质量

的有塞三角烧瓶中，烘至恒重后取出迅速放入干燥器

中冷却，称重。 之后缓缓加入 ３０ ｍＬ ７２％的浓硫酸溶

液。 在 ８℃ ～１５℃下放置 １２ ｈ，然后移至三角烧瓶中，
用蒸馏水稀释至 ３００ ｍＬ，装好球型冷凝管煮沸 １ ｈ，冷
却，用已知质量的玻璃砂芯漏斗反复抽滤、洗涤，直至

滤液中不含硫酸根离子为止（用 １０％氯化钡溶液检

验）。 取下玻璃砂芯漏斗烘至恒重后取出，迅速放入

干燥器中冷却，称重并记录［５］。
按照 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学成分定量分析方

法》，木质素含量 ｗ 的计算方法见式（１）：

ｗ＝ Ｇ″－Ｇ′
Ｇ０″－Ｇ０′

×１００％ （１）

式中：ｗ———试样木质素含量，％；
Ｇ″———试样的木质素与玻璃砂芯漏斗总干重，ｇ；
Ｇ′———玻璃砂芯漏斗干重，ｇ；
Ｇ０″———试样与有塞三角烧瓶总干重，ｇ；
Ｇ０′———有塞三角烧瓶干重，ｇ

２　 结果与讨论
根据 ＧＢ ５８８９—１９８６，苎麻纤维采用质量分数为

７２％的浓硫酸水解 ２４ ｈ，使得苎麻纤维内的纤维素以

及半纤维素水解成葡萄糖等单糖小分子溶解于溶液

中，通过砂芯漏斗抽滤得到剩余硫化木质素，并计算得

出苎麻木质素含量。 大麻纤维的木质素含量约为苎麻

纤维的 ７ 倍左右，且其木质素物理结构更加复杂［６］。
因此在测定化学成分时，不能完全沿用 ＧＢ ５８８９—
１９８６《苎麻化学成分定量分析方法》中的测试方法进

行测定。
２．１　 硫酸质量分数对木质素含量的影响

本文采用 ３ 种不同质量分数（６４％、７２％、８０％）的
浓硫酸测定木质素含量，测得木质素含量见图 １。 可

以看出，当硫酸质量分数为 ７２％时，大麻木质素含量

最低，说明大麻纤维素以及半纤维素在硫酸作用下水

解成葡萄糖等单糖小分子，剩余成分即为硫化木质

素［７］。 而当硫酸质量分数过大时，木质素含量逐渐增

大，这是由于大麻纤维中的纤维素以及半纤维素被过

浓的硫酸碳化混入木质素中，导致木质素含量的测定

值偏大；而硫酸质量分数过小时，木质素含量也偏大，
主要是因为硫酸浓度过稀，导致大麻纤维素和半纤维

素水解不完全，生成部分多糖混入木质素中，使得木质

素含量的测定值偏大。
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图 １　 硫酸质量分数对木质素含量测定的影响

２．２　 硫酸水解时间对木质素含量测定的影响

大麻原麻经过超声波处理，部分胶质由于空化作

用而被分解，木质素结构也被开松破坏，使得大麻木质

素结构变得均匀，硫酸能够更好地与纤维素以及半纤

维素发生水解反应。 因此设定不同的 ７２％硫酸水解

时间梯度（６、１２、１８、２４、３６ ｈ）测定超声波处理 １５ ｍｉｎ
对木质素含量的影响。 测得木质素的含量见图 ２。
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图 ２　 水解时间对木质素含量测定的影响

从图 ２ 可以看出，经过超声波处理后的大麻木质

素含量由于水解时间不同而有较大的变化。 当水解

１２ ｈ 时，大麻原麻内的纤维素以及半纤维素水解较完

全。 当水解时间低于 １２ ｈ 时，由于水解反应不充分，
部分纤维素以及半纤维素未完全水解，混杂在木质素

当中，导致大麻木质素含量偏大；当水解时间超过 １８ ｈ
后，由于水解生成的葡萄糖分子发生回聚作用，生成其

他多糖等大分子成分混杂在木质素中，导致木质素含

量偏大［８］。 随着反应时间的增加，水解反应的回聚作

用越大，测量值与反应时间几乎呈线性增长。 因此，大
麻原麻在超声波处理后，用 ７２％硫酸水解 １２ ｈ 较

合适。
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２．３　 超声波处理时间对木质素含量测定的影响

由于超声波的空化作用对麻类作物的胶质成分有

很好的分解作用，因此常用于麻纤维的脱胶处理。 据

文献记载，超声波处理对大麻残胶率有影响，且对大麻

木质素物理结构有一定破坏，而对木质素含量没明显

影响。 因此，选用最低超声波频率处理大麻原麻，尽可

能减少对木质素含量测定的影响。 本文采用 ４５ ｋＨｚ
１００ Ｗ 超声波对去除脂蜡质后的大麻原麻进行不同处

理时 间 （ １５、 ３０ ｍｉｎ ） 试 验， 试 验 结 果 为： 残 胶 率

３４．５７％、３０．０５％；木质素含量 ６．４１％、６．４５％。 其中：残
胶率测定采用一煮法，ＮａＯＨ 质量浓度 １４ ｇ ／ Ｌ，常压，
温度 １００℃，时间 ２．５ ｈ；木质素含量按照 ７２％硫酸水解

１２ ｈ 进行测定。
从试验结果可以看出，当超声波处理时间从

１５ ｍｉｎ增加到 ３０ ｍｉｎ 后，大麻残胶率由原来的 ３４．５７％
下降到 ３０．０５％，而大麻木质素含量并没有太大变化。
由此证明超声波处理的空化作用对大麻的果胶等物质

有分解作用，使大麻残胶率下降；而超声波处理对大麻

木质素物理结构上的破坏，使得木质素结构更均匀，且
对含量不会造成影响。 因此，超声波处理 １５ ｍｉｎ 即可

达到处理效果。
２．４　 大麻木质素含量测定精准度分析

按照 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学成分定量分析方

法》标准，将大麻原麻经过超声波处理 １５ ｍｉｎ 后用

７２％硫酸水解 １２ ｈ，进行木质素含量测定结果的精准

度分析。 按照不同方法，分别选取 ３ 个样品代表 ３ 个

不同水平，进行精准度测定。 在最佳试验条件下，每个

样品重复测定 ６ 次，并计算标准偏差（ＳＤ）及相对标准

偏差（ＲＳＤ），结果见表 １。

表 １　 大麻木质素含量不同试验方法精准度分析对照表

重复
次数

ＧＢ ５８８９—１９８６
苎麻化学成分分析方法 超声波处理硫酸法

水平 １ 水平 ２ 水平 ３ 水平 １ 水平 ２ 水平 ３

１ ０．１３０ ４５６ ０．１１４ ０２８ ０．１８５ ０２１ ０．０６７ ５５３ ０．０６４ ５７１ ０．０６５ ３２２

２ ０．１９２ １２７ ０．１２２ ７４５ ０．１３２ ８８５ ０．０６３ １１８ ０．０６４ ３５１ ０．０６３ ５８３

３ ０．２０２ ７４２ ０．０５９ １４０ ０．１０９ ９５２ ０．０６１ １５８ ０．０６３ ４５８ ０．０６１ ２５４

４ ０．１４２ ５３６ ０．１１５ ６８９ ０．１４０ ０８５ ０．０６２ ４６０ ０．０６２ ８７５ ０．０６２ ３３０

５ ０．１３１ ７４０ ０．１９９ ６６４ ０．１８５ ４２３ ０．０６１ ８１８ ０．０６５ １９３ ０．０６１ ８５６

６ ０．０６１ ６５４ ０．１３０ ５２３ ０．１６３ ８４８ ０．０６５ ２４５ ０．０６４ １２５ ０．０６３ ５５７

平均值 ０．１４３ ５４４ ０．１２３ ６３３ ０．１５２ ８６９ ０．０６３ ５５９ ０．０６４ ０９６ ０．０６２ ９８４

ＳＤ ０．０４６ ３３６ ０．０４５ ０３９ ０．０３０ ３９３ ０．００２ ４０８ ０．０００ ８２４ ０．００１ ４７３

ＲＳＤ ０．３２２ ８０１ ０．３６４ ２９５ ０．１９８ ８１８ ０．０３７ ８８６ ０．０１２ ８５０ ０．０２３ ３８５

由表 １ 可见，按照 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学成分

定量分析方法》测得 ３ 组大麻原麻样品木质素含量的

波动性十分大，精准度不够，用此方法测得的木质素含

量平均值为 １４．００％，标准偏差平均值为 ４．０６％，相对

标准偏差平均值为 ２９．５３％。 而按照超声波处理后的

硫酸法，测得 ３ 组大麻原麻样品木质素含量波动很小，
测量值稳定性高，更加精准。 用此方法测得的木质素

含量的平均值为 ６．３５％，标准偏差平均值为 ０．１５％，相
对标准偏差平均值为 ０．２５％。 比较发现：经过超声波

处理后利用硫酸法测得的木质素含量更加稳定，精准

度更高；且按照 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化学成分定量分

析方法》测得的木质素含量明显高于经过超声波处理

后硫酸法测得的木质素含量，说明 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎
麻化学成分定量分析方法》在大麻木质素含量测定上

有误差，亟需建立新的大麻化学成分定量分析的方法

标准。

３　 结　 语
（１）大麻原麻经过超声波处理去除了部分胶质，

同时木质素结构被破坏，使得硫酸能更充分地与大麻

原麻内的纤维素以及半纤维发生水解反应。 并且，经
过超声波处理后的硫酸法与 ＧＢ ５８８９—１９８６《苎麻化

学成分定量分析方法》相比，得到的木质素含量的相

对标准偏差平均值为 ０．２５％，测量值更加稳定，结果更

加精准。
（２）对大麻原麻进行硫酸法水解的浓度、水解时

间以及超声波处理时间的单因素试验，得出最佳的测

试条件为：超声波处理 １５ ｍｉｎ，硫酸质量分数为 ７２％，
水解时间为 １２ ｈ。
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