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摘要：该研究采用弹射式蒸汽闪爆法（High density steam flash-explosion，HDSF）制备玉米秸秆纳米纤维素纤维，研究蒸汽闪爆

压力、蒸汽闪爆时间、NaOH 浓度对玉米秸秆中的半纤维素、纤维素、木质素含量的影响。以单因素试验为基础，根据中心组合实验

设计原理，将纳米纤维素含量作为响应值，通过响应面分析法进行试验设计与数据分析。试验发现：弹射式蒸汽闪爆法制备纳米纤维

素的工艺参数为：蒸汽闪爆压力值为 1.5 MPa，蒸汽闪爆时间为 285 s，氢氧化钠浓度为 0.4 mol/L，纳米纤维素含量预测值 46.02%，

实验验证值为 45.88%，与预测值接近，说明预测模型可靠性较高，此时半纤维素含量 13.50%，木质素含量 11.78%，证明方法合理可

行。影响纳米纤维素得率的因素依次为蒸汽闪爆压力值>蒸汽闪爆时间>氢氧化钠浓度。弹射式蒸汽闪爆法有利于分离相互缠绕的半

纤维素、纤维素、木质素，具有效率高、成本低、绿色无污染等优点。并且运用此方法制备的纳米纤维素具有较小粒径和良好的水溶

性，这使得玉米秸秆纳米纤维素拥有更好的应用前景。 
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Abstract: The effects of steam-flash time, steam-flash pressure, and sodium-hydroxide concentrate on the hemicellulose, cellulose, and 

lignin contents of corn stalks were studied in this study using the high density steam flash-explosion (HDSF). Based on single-factor 

experiments and the central-combination-experiment principle of design, the nanofibrillated-cellulose content was taken as the response value, 

and the experiment’s design and data analysis were carried out using response-surface analysis. The study found that the optimal process for 

preparing nanofibrillated cellulose was 1.5 MPa, 285 s, and a sodium-hydroxide concentration of 0.4 mol/L, the pentose yield was 45.88% under 

optimal conditions, close to the predicted value of 46.02%. The results indicated that the surface methodology was appropriate during this 

process, the hemicellulose content was 13.50% and the lignin content was 11.78%. The factors affecting the yield of nanocellulose were in order 

of steam-flash pressure> steam-flash time> sodium-hydroxide concentrate. HDSF aids the separation of the entwined hemicellulose, cellulose 

and lignin, which has advantages of high efficiency, low cost, green and non-pollution, etc. The nanofibrillated cellulose prepared using this 

method had a small particle size and good water solubility, giving corn nanofibrillated cellulose good prospects for application. 
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中国在种植农作物方面具有悠久的历史。随着种

植业发展势头迅猛，秸秆的燃烧产生大量 PM2.5，造

成严重的环境污染[1]。但是由于玉米秸秆中含有丰富

的纤维素，半纤维素和木质素，其中粗纤维的含量更

是高达 31%~41%[2,3]，因此可以利用玉米秸秆这一性

质将其制作成纳米纤维素，合理利用玉米秸秆资源。 
纳米纤维素是指纳米材料中的纤维素至少有一维

是处于纳米尺度（1~1000 nm），并且将纳米材料分散

在水中可以形成稳定悬浮液的纤维素晶体[4]。以植物

为原料制备纳米纤维素可根据晶型分为两类：纳米纤

维素纤维或微纤化纤维素（Nanofibrillated cellulose，
NFC）和纳米晶体纤维素（Nanocrystalline cellulose，
CNC)[5]。与 CNC 短棒状的结构相比，NFC 具有较大

的长径比和比表面积、高结晶度、良好的亲水性、且

空间膨胀性强、表面羟基被活化，较容易进行表面化

学改性[6]。目前国内外制备纳米纤维素的方法主要是

物理法、化学法和生物法。Shang 等[7]用 3 mol/L 盐酸

水解牛皮纸浆制备出长度为 481 nm 的 CNC，其产率

为 61%。Ditzel 等[8]采用 62%硫酸水解玉米芯纤维素

制备 CNC，其长度为 30~70 nm，但产率较低，仅有

6.0%。孙海涛[9]通过研究发现，利用超声辅助酸法制

备的玉米秸秆纳米纤维素 NCSC，直径为 10~60 nm，

产率为 38.29%。An 等[10]通过纤维素酶预处理结合硫

酸水解牛皮纸浆制备出长度为 481 nm 的纳米纤维素，

产率为 35.3%。胡建雪[11]利用弹射式蒸汽闪爆联合酶

解法制备 NFC，其直径为 30~200 nm。但是这些方法

普遍存在操作工艺复杂、产量少、成本高昂、样品中

残留大量强酸等缺点。 
本研究利用弹射式蒸汽闪爆（HDSF）联合高压

均质法制备玉米秸秆纳米纤维素，利用 HDSF 高强度

的作用力破坏木质纤维素的结构，使纤维素，半纤维

素，木质素更好的分离。蒸汽闪爆法不仅效率高、纤

维粒度小、环保高效，还能够提高纤维素含量[12]。与

其他制备 NFC 的方法相比，本研究没有采用酶解法制

备 NFC，很大程度上简化实验步骤，节约成本，使实

验更加高效有序的进行。 

1  材料与方法 

1.1  材料与仪器 

1.1.1  材料和试剂 
玉米秸秆：科瑞 981，大庆市农户；乙二胺四乙

酸（分析纯）：荣宏化工有限责任公司；丙酮（分析纯）：

富宇精细化工有限公司；十二烷基磺酸钠，十六烷基

三甲基溴化铵（分析纯）：上海凯茵化工有限公司；乙

二醇乙醚（分析纯）：华信化工公司；十水四硼酸钠（分

析纯）：上海抚生实业有限公司。 

1.1.2  仪器与设备 
PHS.2C 精密 pH 计，美国 METTLER TOLEDO

公司；FZ102 型微型植物粉碎机，天津泰斯特公司；

AB204-N 分析天平，上海梅特勒-托利多仪器有限公

司；TDZ5-WS 多管架自动平衡离心机，长沙湘仪离

心机仪器有限公司；SENCO 恒温水浴锅，上海申生

科技有限公司；QBS-200B 蒸汽闪爆机，鹤壁市汽爆

工程技术研究中心；AS-15 高压均质机，若凡工业系

统有限公司；JEM-200 透射电子显微镜，日本 JEOL
公司。 

1.2  实验方法 

1.2.1  纳米纤维素的制备 
将玉米秸秆切断，洗净后晾干，粉碎并过筛至 80

目，置于 100 mL 的氢氧化钠溶液（1.5%）中浸泡 24 h
后进行蒸汽闪爆，过滤洗涤烘干后得到秸秆样品，放

置于高压均质机中进行处理，可以使纤维细化，利于

下一步操作。 
去除木质素：取 2 g 秸秆残渣加入 130 mL 去离子

水，1.2 g 亚氯酸钠，1 mL 醋酸摇匀，密封好放于 75 ℃
水浴锅中加热 1 h，每隔 1 h 再加入 1.2 g 亚氯酸钠，1 
mL 醋酸直到溶液变白，停止加热用去离子水洗至中

性，晾干[13,14]。 
去除半纤维素：将残渣放入 300 mL 浓度为 6%的

KOH 溶液中，常温静置 8 h，然后在 80 ℃水浴锅中加

热 2 h，用去离子水洗至中性，晾干[15]。 
1.2.2  试剂的配置根据文献[11] 

半纤维素和纤维素的计算方法如下： 
半纤维素/%=（m1-m2）/m×100%            (1) 
纤维素/%=（m2-m3）/m×100%              (2) 
式中： 

m1——经过中性试剂洗涤后烘干得到的残渣的质量； 

m2——经过酸性试剂洗涤后烘干得到的残渣的质量； 

m3——经过硫酸水解后烘干得到的残渣的质量； 

m——原始秸秆粉末质量。 

木质素含量的测定采用 Klason 法。 
1.2.3  单因素实验 

氢氧化钠浓度的确定。采用不同浓度的氢氧化钠

0.5%、1.0%、1.5%、2.0%、2.5%进行秸秆的浸泡处理，

将浸泡后的秸秆投入到爆腔中进行蒸汽闪爆，压力维

持在 2.0 MPa 维压 270 s 后进行爆破，蒸汽闪爆后纤

维素、半纤维素、木质素含量分析结果如图 1 所示。 
蒸汽闪爆压力的确定。用 NaOH（1.5%）浸泡过
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后的秸秆投入到爆腔中进行蒸汽闪爆，在 0.5、1.0、
1.5、2.0、2.5 MPa 下维压 270 s 后进行爆破，蒸汽闪

爆后纤维素、半纤维素、木质素含量分析结果如图 1
所示。 

蒸汽闪爆时间的确定。用 NaOH（1.5%）浸泡过

后的秸秆投入到爆腔中进行蒸汽闪爆，压力维持在 2.0 
MPa 条件下分别对秸秆原料进行 0、90、180、270、
360 s 的处理，蒸汽闪爆后纤维素、半纤维素、木质素

含量分析结果如图 1 所示。 
1.2.4  响应面条件的优化 

根据 Box-Behnken 的中心组合实验设计原理，基

于单因素试验结果，以蒸汽闪爆压力值（A）、蒸汽闪

爆时间（B）、氢氧化钠浓度（C）为响应因素，纤维

素含量为（Y）为响应值，采用 3 因素 3 水平的响应

面分析法进行实验设计，因素和编码水平见表 1。结

果运用 Design- Expert.V8.0.6 软件进行数据处理和响

应曲面分析。 
表1 响应面试验的因素与水平设计 

Table 1 Factors and horizontal design of response surface test 

水平 A 蒸汽闪爆 
压力值/MPa 

B 蒸汽闪爆 
时间/s 

C 氢氧化钠

浓度/% 

-1 1.0 180 1.0 

0 1.5 270 1.5 

1 2.0 360 2.0 

1.2.5  微观形貌观察 
将纳米纤维素超声处理 30 min，使其均匀分散，

取适量样品放置于 400 目铜网上，待样品干燥后置于

透射电子显微镜下观察。 

1.3  统计分析 

所有指标均选取 3 次平均值，所得数据采用 SPSS 
25 软件进行数据分析。 

2  结果与讨论 

2.1  玉米秸秆纳米纤维素单因素条件研究 

 

 

 
图1 各因素对秸秆成分的影响 

Fig.1 The influence of various factors on the composition of 

straw 

注：不同字母表示差异显著（p<0.05）。 

由图 1 所示，氢氧化钠处理后的半纤维素和木质

素的含量发生了显著的改变，是因为半纤维素与碱液

发生剥皮反应，纤维素苷键水解裂开，半纤维素分子

上的乙酰基也容易脱落下来，木质素分子结构中的酚

羟基在与 NaOH 反应时，发生裂解，从而增加了碱液

的溶解度，使反应高效、有序的进行[16]。而蒸汽闪爆

前进行了碱处理也使得纤维素在高温碱处理的条件下

发生了溶胀作用，这更利于半纤维素和木质素的脱离
[17,18]。蒸汽闪爆处理后纤维素的含量显著增加，半纤

维素和木质素的含量下降，且随着压力的升高，纤维

素的含量呈现递增趋势，而半纤维素和木质素的含量

呈现下降趋势。孙芳芳等[19]对秸秆皮纤维在不同压力

下进行蒸汽闪爆处理的实验中也有同样的发现，从 1.5 
MPa 到 2.5 MPa，随着蒸汽压力的升高，半纤维素和

木质素的含量逐渐下降；但当爆破压力大于 2.5 MPa
时，纤维素，半纤维素，木质素的相对含量百分数趋

于稳定。造成这种结果的原因可是过高的温度使秸秆

纤维更加软化，高温分解了部分纤维素；也可能是当

蒸汽闪爆压力升高时，爆腔中由于水蒸气温度的升高

产生了更大的机械作用力，半纤维素由于高温、高压

的作用而水解为酸性物质溶于水，部分木质素降解溶

于水，但仍有少量未完全分解的半纤维素和木质素细

胞壁的杂质成分无法溶于水，所以即使升高蒸汽压力
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也无法继续降低半纤维素、木质素的含量[20]。随着蒸

汽闪爆时间的延长，秸秆中纤维素含量逐渐增加，半

纤维素和木质素的含量逐渐降低。这是因为在蒸汽闪

爆的过程中，随着时间的延长，半纤维素的水解时间

更为充分，而半纤维素水解后形成了酸性的环境有利

于木质素的分解 [21]。因此选取氢氧化钠浓度为

1%~2%，蒸汽闪爆压力值为 1 MPa~2 MPa，蒸汽闪爆

时间为 180 s~360 s 作为响应面试验参数，进行响应面

试验。 

2.2  响应面优化条件 

响应面优化条件及结果见表 2、表 3。 
表2 响应面试验设计与结果 

Table 2 Experimental designs and results for response surface 

analysis 

实验号 A B C Y/% 

1 -1 -1 0 35.95 

2 1 -1 0 39.22 

3 -1 1 0 40.95 

4 1 1 0 38.40 

5 -1 0 -1 37.04 

6 1 0 -1 42.81 

7 -1 0 1 40.46 

8 1 0 1 40.10 

9 0 -1 -1 42.11 

10 0 1 -1 39.80 

11 0 -1 1 40.24 

12 0 1 1 43.76 

13 0 0 0 45.72 

14 0 0 0 45.24 

15 0 0 0 45.99 

16 0 0 0 46.07 

17 0 0 0 46.59 

2.3  响应面优化试验结果分析 

根据Box-Behnken原理设计出三因素三水平的17
个试验组进行响应面优化分析试验，响应面试验设计

与结果见表 2。用 Design-Expert.V8.0.6 软件对响应值

和各因素的编码值进行回归拟合分析，得到二次多元

回 归 方 程 ： Y=45.92+0.7663A+0.6738B+0.3500C- 
1.46AB-1.53 AC+1.46BC-4.33A2-2.96B2-1.49C2。 

对回归方程的方差分析结果见表 3。从表 3 中可

以看出，对玉米秸秆纳米纤维素建立的回归方程模型

的显著性（p=0.0001）极高，失拟项（p=0.0652>0.05）
不显著，模型的调整系数 R2=0.9715，R2

Adj=0.9348 表

明该模型与实际实验的拟合较好，自变量与响应面之

间的线性关系较为显著，试验的误差较小，因此可以

运用该回归模型来分析和预测玉米秸秆纳米纤维素中

纤维素含量最高工艺参数。 
表3 回归模型的方差分析 

Table 3 Analysis of variance for the fitted regression model  

因素 平方和 自由度 均方 F 值 p 值 

模型 172.76 9 19.20 26.51 0.0001

A 4.70 1 4.70 6.49 0.0383

B 3.63 1 3.63 5.02 0.0601

C 0.98 1 0.98 1.35 0.2828

AB 8.47 1 8.47 11.69 0.0111

AC 9.39 1 9.39 12.97 0.0087

BC 8.50 1 8.50 11.73 0.0111

A2 79.07 1 79.07 109.19 <0.0001

B2 36.85 1 36.85 50.89 0.0002

C2 9.30 1 9.30 12.84 0.0089

残差 5.07 7 0.72   

失拟项 4.09 3 1.36 5.57 0.0652

净误差 0.98 4 0.24   

总误差 177.83 16    

由表 3 的回归方程系数显著性检验可知，模型中

的 AC、A2、B2、C2对响应面影响极显著（p<0.01），
A、C、AB、BC 对响应面的影响显著（p<0.05），B、
C 对响应面的影响不显著（p>0.05）。在回归方程中，

各因素的系数值是直接反映每个试验因子与指标值的

影响效果。由各因素的均方值可知，各因素对玉米秸

秆纳米纤维素中纤维素含量的影响顺序如下（蒸汽闪

爆压力值（A）、蒸汽闪爆时间（B）、氢氧化钠浓度

（C））：蒸汽闪爆压力值（A）>蒸汽闪爆时间（B）>
氢氧化钠浓度（C），3 个因素之间相互影响的主次顺

序为：AC>BC>AB。蒸汽闪爆压力值，蒸汽闪爆时间，

氢氧化钠浓度 3 个因素在反应过程中的相互作用见

图。如果响应面中曲线的走势越来越陡，就表明两个

因素相互作用越显著，如果响应面曲线走势越平滑，

则表明两个因素的相互作用影响越小；等高线为椭圆

形表示两因素交互作用显著，而圆形则表明交互作用

不显著[22]。 
由图 2 可以看出，等高线呈现椭圆形，表明蒸汽

闪爆压力与蒸汽闪爆时间两者交互作用显著。当蒸汽

闪爆压力小于 1.5 MPa 时等高线密集，表明蒸汽闪爆

压力对玉米秸秆纤维素含量影响显著（p<0.05）；蒸汽

闪爆压力在 1.5~2 MPa 时，曲线较为平稳，此时的等

高线稀疏，说明随着蒸汽闪爆压力的不断增加，影响

纤维素含量的值越来越小[23-25]。 
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由图 3 可以看出，随着 3D 图变化趋势的增加，

其颜色逐渐加深坡度变陡，表现蒸汽闪爆压力与氢氧

化钠浓度的交互作用显著（p<0.01）。蒸汽闪爆压力和

氢氧化钠浓度在 0 水平时，纤维素含量为较大值，并

且保持不变；当蒸汽闪爆压力与氢氧化钠浓度低于 0
水平时，纤维素的含量随着两者的增加而增加，且呈

现较明显的上升趋势[26,27]。 
由图 4 可以看出，蒸汽闪爆时间与氢氧化钠浓度

之间存在显著交互作用，固定氢氧化钠浓度，纤维素

含量随着蒸汽闪爆时间的增加呈现先快速升高后缓慢

下降的趋势，在同一蒸汽闪爆时间下，纤维素含量随

着氢氧化钠浓度的增加而一直下降[28,29]。 

   
图2 蒸汽闪爆压力和蒸汽闪爆时间对纤维素含量影响的三维

曲面图和等高线图 

Fig.2 Response surface plot and contour plot of influence of 

steam flash explosion pressure and steam flash explosion time 

on cellulose content 

   
图3 蒸汽闪爆压力和氢氧化钠浓度对纤维素含量影响的三维

曲面图和等高线图 

Fig.3 Response surface plot and contour plot of influence of 

steam flash explosion pressure and sodium hydroxide 

concentration on cellulose content 

  
图4 蒸汽闪爆时间和氢氧化钠浓度对纤维素含量影响的三维

曲面图和等高线图 

Fig.4 Response surface plot and contour plot of influence of 

steam flash explosion time and sodium hydroxide concentration 

on cellulose content 

2.4  响应面模型最佳条件的验证 

通过 Box-Behnken 实验的所得数据，利用

Design-Expert.V8.0.6 软件进行处理，获得了最佳的蒸

汽闪爆条件为：蒸汽闪爆压力值为：1.52 MPa，蒸汽

闪爆时间为：283.31 s，氢氧化钠浓度为：1.59%，在

此条件下得到的纳米纤维素含量为：46.02%。为去验

证响应面法的可行性，并考虑到操作过程中实验的具

体可实施性，在蒸汽闪爆压力值为 1.5 MPa，蒸汽闪

爆时间为：285 s，氢氧化钠浓度为：0.4 mol/L，条件

下进行验证性实验，通过重复 3 组平行实验，得到半

纤维素含量 13.50%，木质素含量 11.78%，纳米纤维

素的含量为 45.88%，与预测值 46.02%的误差在 1.5%
以内，表明采用该响应面优化得到的工艺参数模型可

靠，对提高纳米纤维素得率具有一定意义。 

2.5  微观形貌分析 

纳米纤维素的 TEM 图如图 5 所示。由图 5 可知，

HDSF 联合高压均质法制备出的 NFC 呈现纤丝状，直

径为 20~220 nm，这也说明了经过 0.4 mol/L 氢氧化钠

溶液浸泡后，进行压力值为 1.5 MPa，时间为 285 s 的
弹射式蒸汽闪爆和高压均值 15 次处理后形成了具有

纳米径级的纤维素，而较小的直径使得纳米纤维素的

水溶性能更好，应用范围更广泛。图中的纤维素出现

团聚现象，这是因为纳米纤维素以较粗的纤丝聚集体

的形式存在，纳米纤维素与聚集体相互缠绕构建成了

三维网络结构。 

 
图5 纳米纤维素透射电镜图 

Fig.5 Transmission Electron micrograph of nano-cellulose 

3  结论 

应用响应面法优化蒸汽闪爆工艺参数提高纳米纤

维素含量，结果显示，模型拟合度较高，可用于纳米

纤维素含量的预测与优化。氢氧化钠浓度、蒸汽闪爆

压力、蒸汽闪爆时间、均对纳米纤维素得率产生显著

影响。制备纳米纤维素的工艺参数条件为：蒸汽闪爆

压力值为：1.5 MPa，蒸汽闪爆时间为：285 s，氢氧化

钠浓度为：0.4 mol/L，在此条件下纳米纤维素得率为

45.88%，与预测值 46.02%的误差在 0.5%以内。对比其

他制备纳米纤维素的方法，弹射式蒸汽闪爆法不仅成

本低廉、快捷高效、无污染，而且本研究为优化蒸汽

闪爆工艺参数提高纳米纤维素得率提供了参考，为纳

米纤维素进一步在食品领域的开发利用奠定了基础。 
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