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%将其作为溶剂%以微波辐射为加热源%研究

其对造纸法再造烟叶原料烟梗中木质素的去除效果
:

建立了快速'准确的液相木质素紫外分

光光度定量分析方法%通过正交实验确定了碱性离子液体有效去除烟梗中木质素的最佳工

艺#浸渍温度
J$_

%浸渍时间
#MQ0*

%浸渍料液比
"̂ "M:

在此工艺条件下%烟梗木质素的去

除率达到
##:=$R

%其溶解去除率约为常规热水提取的
M

倍
:

烟梗经离子液体处理后%纤维间

的填充物大量脱除%纤维轮廓更清晰%有利于后续原料打浆及烟气品质控制
:

关键词!烟梗&碱性离子液体&液相木质素&有效去除
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期 侯轶等$碱性离子液体有效去除烟梗中木质素的研究

途径
:

其中造纸法再造烟叶工艺已成为再造烟叶技

术的主流#其制造工艺是将烟叶加工过程中废弃的

烟梗)烟末等原料#经过浸取)浓缩)打浆)抄造)涂

布等过程#制备出品质接近于天然烟叶的产品#将

其回用到卷烟生产中#可降低生产成本#实现卷烟

的化学成分的可控性'

"bB

(

:

大多数研究人员和生产

商更多地关注再造烟叶原料中烟草特征香味物质

的浸提和涂布'

!b=

(

#而忽视了原料主要成分&&&木

质素对烟气及造纸法再造烟叶工艺过程带来的不

利影响
:

烟草废弃物尤其是烟梗作为再造烟叶浆料

纤维的主要来源#其木质素含量较高#由于木质素

热解时产生儿茶酚和烷基儿茶酚#抽吸时引起涩口

且有促癌活性'

%b?

(

#故烟梗在卷烟产品中的用量受

到了很大的限制
:

目前有研究者利用酶或微生物降解烟梗中的

大分子物质!如蛋白质)糖类等"#改善口感#减少刺

激性'

"$b"#

(

#还有一些研究外加原料如苦菜浆料和茶

叶浆料等与烟梗浆料混合抄造片基#改善再造烟叶

口味'

"B

(

#也有部分企业借鉴制浆造纸工业的研究成

果#尝试利用弱碱碳酸钾 !

`

#

P@

B

"脱除原料烟梗

中的木质素'

"!

(

#但由于卷烟的吸食性特点使得目前

无法实现工业化应用
:

近年来#具有特殊化学结构的

纯离子溶剂离子液体#由于其无挥发性)无腐蚀性)

可回收可调控的绿色溶剂性能#目前已成为诸多研

究如有机反应介质)催化)生物化学及萃取等领域

的热点
:

因此#本文利用3绿色溶剂4碱性离子液体

'

OQ0Q

(

;Oa

在造纸法再造烟叶浸提工艺段对烟

梗进行预处理#并以微波辐射为加热源#有效去除

烟梗中的木质素#从而提高烟梗在卷烟产品中的使

用价值#减少木质素杂气带来的刺激#改善再造烟

叶品质#节约能源与资源
:

/

!

实验材料与方法

/2/

!

实验材料

烟梗#含水率
"B:J"R

#产地为云南#由广东省

某烟草薄片技术开发有限公司提供
:

"

#

!>

丁二醇#纯度达
??R

以上#

O

V

!

6@

B

"

#

+

=.

#

@

#二氧六环水#氯仿#所有试剂均产自国药集

团化学试剂有限公司
:

/2:

!

实验仪器

T7>#

型不锈钢高压反应釜 !威海坤昌化工机

械有限公司#工作压力
?:JOa+

#最大承压
"#:M

Oa+

#容量
#:$L

"%

ST>#$\>P

型离心机!上海安亭

科学仪器厂"%

hK]b=$#$

型台式真空干燥箱!上海

姚氏仪器设备厂"%

Y9@"J

扫描电镜!德国
P+),

K2033NT

"%

f.>"$$\

型祥鹄电脑微波催化合成萃

取仪!北京祥鹄科技发展有限公司"%

;U=$$$

紫外

可见分光光度计!美国
.+8E

公司"%傅立叶变换红

外光谱仪
9284')BB

!德国
\)(D2)

公司"%核磁共振

波谱仪
N9N6PY;0

V

04+,!$$$O.I

!德国
\)(D2)

公司"

:

/2D

!

原料中化学成分测定

用微型粉碎机粉碎烟梗#冲框筛筛出
=$

目的试

样#贮存于密封袋中平衡水分#供分析使用'

"M

(

:

灰分)冷热水抽出物)苯醇抽出物)综纤维素)

聚戊糖)木素等项目的分析按照国家有关标准规定

的方法进行!

T\
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&
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&

"??B
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T\

*
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T\

*
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&

"?BB

#

T\
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T\
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!

碱性离子液体+

H585

,

VH_

的制备

按相关文献'

"=

(制备了'

OQ0Q

(

;Oa

离子液

体#方法如下$按反应物配比!质量比"

":#̂ "

的比

例#将磷酸三甲酯在
"E

内逐滴加入到装有
6>

甲基

咪唑的烧瓶中#通高纯氮气#调节加热器缓慢升温

至
""$_

#搅拌加热回流反应
"$E:

将得到的产品用

乙醚洗涤
B

次#使用旋转蒸发仪减压蒸馏
=E

#

=$

_

下真空干燥
=E

#得到浅黄色透明液体'

OQ0Q

(

;Oa:

实验室前期的研究'

"%

(中已对制备的离子液体

进行了结构表征#证明其即为所需的离子液体
:

经测定#实验室制备得到浅黄色透明液体

'

OQ0Q

(

;Oa

#产率为
?MR

#纯度为
??R

#并通过

Z

.

计测得
Z

.

值约为
%:J

#说明该离子液体呈弱

碱性
:

/2>

!

木质素标准样品制备

高沸醇溶剂的沸点较高!如
"

#

!>

丁二醇的沸点

是
#BM_

"#挥发性很低#与低沸点的乙醇)丙酮相

比#在洗涤纤维素时蒸发损失较少#整个过程没有

排放污染物质#使用后的高沸醇溶剂可以通过减压

蒸馏脱去水分后重复使用#回收利用率达
?JR

以

上
:

高沸醇溶剂可以用于硬木木质素和软木木质素

的提取#甚至在没有催化剂的条件#就可以得到比

较好的产率
:

其原理是先将烟梗中的木质素与纤维

素分离开来#再通过调整溶液的极性#使木质素从

溶液中沉淀出来#经过离心)干燥和提纯#可以得到

含糖量在
$:MR

以下的纯净木质素'

"J

(

:

由于该方法

具有无污染)充分利用资源等优点#可以在制浆与

"M"
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造纸行业进行运用#大大减轻造纸行业的污染
:

因此

本文以高沸醇溶剂法
.\7

!

E0

V

EH'0,0*

V

3',12*4

"

提取木质素来制备烟梗原料木质素标准样品
:

":M:"

!

粗木质素制备

准确称取烘干后的烟梗
M$:$

V

#粉碎并过
"$$

目筛#与
?$R

的
"

#

!>

丁二醇水溶液'

7

!醇"

7̂

!水"

j?

"̂

(按固液比
"̂ "$

的比例置于
#:$L

的不锈钢高

压反应釜内#并向反应釜内加入少量
O

V

!

6@

B

"

#

+

=.

#

@

作为催化剂#

##$_

下反应
#E

#真空过滤得

滤液和滤渣
:

先用
J$_?$R

的
"

#

!>

丁二醇水溶液

洗涤滤液和滤渣
"

次#再用
J$_

的水洗涤
#

次
:

将

洗涤液和滤液合并#室温下加入
B

倍体积的水并搅

拌
"MQ0*

#即有大量木素沉淀出来
:

离心分离#将滤

饼用
=$_

水洗涤后滤干#再置于
J$_

真空干燥箱

烘干#用研钵研碎#制得粗木质素
:

":M:#

!

木质素提纯

将粗制木质素产品采用
L(*F

g

(034 2̀4+,

'

"?

(液
>

液萃取的方法#把高沸醇木质素溶解在二氧六环水

溶液!体积比
#$̂ "

"中
:

加入水使二氧六环水溶液

的体积比达到
M̂ #

#然后用氯仿萃取!体积为二氧

六环水溶液体积的一半"#这样木素沉淀在水相中
:

过滤沉淀#用水洗涤后置于真空干燥箱中干燥#用

研钵研碎#得到棕色精制木质素
:

":M:B

!

木质素标准液的制备

准确称取
$:$#$$

V

精制木质素在微波催化合

成萃取仪中完全溶于
M$QL

离子液体中#溶解条

件$

M$$X

#

#MQ0*

#

J$_

#制得木质素标准液
:

移取
M

QL

木质素标准液至比色皿中#以离子液体为参比

取零#在
"?$

"

!$$*Q

波长范围内进行波长扫描
:

采用离子液体溶解法测木质素吸光度值#首先

要排除离子液体本身的吸光度值的干扰#因此要测

定离子液体在
"?$

"

!$$*Q

波长范围内的吸收峰
:

准确称取离子液体标准样品
$:M$$$

V

置于
#M$QL

的容量瓶中#用去离子水定容#得到浓度为
#$$$

Q

V

*

L

离子液体标准溶液
:

准确移取
$:BQL

离子液

体标准溶液于
"$$QL

的容量瓶中#用去离子水定

容#得到
=Q

V

*

L

的离子液体
b

水溶液
:

移取
MQL

所配
=Q

V

*

L

的离子液体
b

水溶液至比色皿中#以

空白去离子水样为参比取零#在
"?$

"

!$$*Q

波长

范围内进行波长扫描
:

/2I

!

烟梗中木质素去除及微观形态分析

":=:"

!

固相木质素含量的测定

按照国家有关标准规定的方法#即酸不溶木素

!克拉森木素"含量!质量分数#下同"的测定方法

!

T\

*

S#=%%:J

&

"??!

#

T\

*

S%!%

&

"?J?

"和酸溶木

素含量的测定方法!

T\

*

S"$BB%

&

"?J?

"对烟梗中

的木素含量进行测定
:

以离子液体处理前后烟梗中

木质素含量差值与烟梗原料中木质素含量之比计

算去除率#即

0

"

%

.

$

&

.

"

.

$

!

"

"

式中$

.

$

为烟梗原料中木质素含量#

V

%

.

"

为处理后

烟梗中木质素含量#

V

:

采用此方法测定的烟梗原料中木质素含量为

"!:%=R:

":=:#

!

液相木质素含量的测定

将提取烟梗后的离子液体稀释适当倍数#然后

取稀释液
MQL

至比色皿中#以离子液体为参比#于

#J$*Q

处测定吸光度值#根据木质素标准浓度曲线

计算出离子液体中溶出的木质素质量分数
:

按如下

公式计算出烟梗中木质素的去除率$

0

#

%

3

"

3

$

!

#

"

式中$

3

$

为烟梗原料中木质素含量#

V

%

3

"

为离子液

体中溶出的液相木质素含量#

V

:

":=:B

!

烟梗木质素去除前后微观形态变化

将原烟梗和离子液体处理后烟梗干燥后#分别

附着在样品台上#喷金制样
:

然后用扫描电镜在不同

放大倍数下对试样进行观察
:7YO

的检测条件为$

Y.S

!加速电压"

"$:$$D9

%

X;

!工作距离"

?:M$

QQ

%

70

V

*+,N

为
7Y"

!二次电子"

:

:

!

结果与讨论

:2/

!

化学成分分析

由表
"

可知#作为草类原料#烟梗的灰分含量比

其他造纸常用草类原料高#但相对于烟末来说较

低#而灰分含量过高在一定程度上影响提取液的黏

度#故说明烟梗更适合用作卷烟填充料
:

由表
"

还可看出#烟梗的冷水抽出物和热水抽

出物含量分别为
!=:?"R

和
MJ:$?R

#比烟末稍高#

是其他常见草类原料的倍数#说明烟梗中的可溶性

物质含量高#即可用于回涂的提取液中有效成分多
:

烟梗的苯醇抽出物含量比其他常见草类原料高#说

明在烟梗中蜡质含量很高
:

综纤维素含量是判断原

料造纸利用价值高低#制定制浆工艺的主要依据
:

表

"

的数据显示#烟梗中的综纤维素含量相对于其他

常见的草类原料较低#但比烟末含量高#所以要选

#M"
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择合适的打浆度#若过度打浆#造碎率必然很大#将

导致抄造过程细小组分的大量流失
:

非木材的半纤

维素以聚戊糖为主#因此测定聚戊糖含量对表征烟

梗的半纤维素含量具有实际意义
:

由表
"

的数据可

知#烟梗的聚戊糖含量为
%:B?R

#比烟末稍高#仅为

其他草类原料的
"

*

B:

对于造纸法再造烟叶的机械

磨浆来说#有一定量的半纤维素可节省打浆动力消

耗#提高纸页的结合强度
:

烟梗的木质素含量虽然比

其他常见草类原料低#可以降低磨浆能耗#节省能

源#但是木质素热解时产生儿茶酚和烷基儿茶酚#

在抽吸时引起涩口且有促癌活性#所以尽可能降低

原料中木质素含量#对再造烟叶物理性能)柔软性

及评析性能均有正面影响
:

表
/

!

不同原料的化学成分质量分数

1'#2/

!

14*(4*58('?(-5

C

-$8%8-7-6.866*&*7%5'%*&8'?$ O

!

原料 灰分 冷水抽出物 热水抽出物 苯醇抽出物 综纤维素 聚戊糖 木素

烟梗
"=:%" !=:?" MJ:$? M:!B !B:?= %:B? "!:%=

烟末'

#$

(

#":MM !M:"! M=:$% "#:=? B#:#$ %:B" "":JJ

麦草'

#$

(

=:$! M:B= #B:"M $:"M MJ:J$ #M:M= ##:B!

荻苇'

#$

(

#:%J %:"? J:!"

&

%!:M= #B:"M "?:=B

芒杆'

#$

(

B:"M J:#" "$:J$ #:M$ %B:%? "%:B? "?:=!

:2:

!

紫外分光光度法确定最大吸收波长

图
"

为离子液体和木质素吸光度曲线
:

其中以

去离子水为参比所作的离子液体
>

水溶液吸光度曲

线表明#离子液体
>

水溶液的最大吸收峰在
#$?*Q

处#在
#!$

"

!$$*Q

范围内没有明显的吸收峰存在
:

根据以离子液体为参比所作的木质素标准液

吸光度曲线判断#烟梗木质素的最大吸收峰在
#J$

*Q

处#而离子液体的最大吸收峰在
#$?*Q

处#在

#J$*Q

处吸收峰值非常小#对木质素干扰很低#因

此选取测定波长
#J$*Q

较佳#因为在此波长下既

可避免本底干扰又能确保其较高的灵敏度
:

图
"

!

离子液体和木质素吸光度曲线

]0

V

:"

!

SE2+H3')H+*828()12'-0'*08,0

g

(0F+*F,0

V

*0*

:2D

!

液相木质素标准浓度曲线

取不同量的
":M:B

中的木质素标准液#分别用

离子液体定容至
#$QL

#再取
MQL

定容后的试样

至比色皿中#以离子液体为参比在波长
#J$*Q

处

测定其吸光度值#重复实验
B

次并以木质素浓度为

横坐标#吸光度值为纵坐标作图#得到烟梗木质素

含量与吸光度之间线性关系曲线#见图
#:

图
#

中烟梗木质素含量与吸光度关系曲线方程

为
(

j!:$MB"%9b$:$$B$%

#

0

#

j$:??J=":

其中
9

为离子液体中木质素浓度%

(

为测定时木质素吸光

光度值#待测溶液应该稀释适当倍数#使
(

介于
$:#

"

$:%

之间
:

图
#

!

吸光光度值与木质素浓度关系曲线

]0

V

:#

!

SE28()12'-4E2+H3')H+*82+*F4E2

,0

V

*0*8'*82*4)+40'*

:2G

!

烟梗中木质素的去除

#:!:"

!

烟梗中木质素去除的工艺条件优化

确定离子液体对木质素的去除效果时#一般是

采用测定固相木质素含量差值的方法#即测定处理

前后烟梗中木质素含量#从而计算出木质素的去除

率
:

而固相木质素的测定一般涉及复杂的原料预处

理过程#测定时间较长#因此采用紫外分光光度法

直接测定处理烟梗后的离子液体中木质素含量#将

大大提高工艺的可控性
:

在前期单因素实验研究的基础上#确定
B

个对

BM"
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年

去除效果影响可能最大的因素$浸渍温度)浸渍时

间和浸渍料液比
:

利用微波催化合成萃取仪采用三

因素三水平正交试验!

L

?

B

!

"来确定浸渍温度)浸渍

时间和浸渍料液比对烟梗中木质素去除率的影响
:

实验中各因素设定
B

个水平#正交试验条件见表
#:

以离子液体为参比#取
"QL

反应后的液体用离子

液体稀释数倍#测定各样品在
#J$*Q

处吸光度值#

根据木质素标准浓度曲线计算出离子液体中木质

素含量#得出木质素的去除率见表
B:

表
:

!

烟梗中木质素去除的正交试验条件

1'#2:

!

14*W&%4-

9

-7'?%*$%(-7.8%8-7$6-&%4*

&*5-A'?-6?8

9

7876&-5%-#'((-$%*5$

水平
N

浸渍温度*
_

\

浸渍料液比

*!

V

+

QL

b"

"

P

浸渍时间*
Q0*

" %$ "̂ "$ "M

# J$ "̂ "M #$

B ?$ "̂ #$ #M

表
D

!

烟梗中木质素去除的正交试验结果

1'#2D

!

14*-&%4-

9

-7'?%*$%&*$@?%$6-&%4*&*5-A'?

-6?8

9

7876&-5%-#'((-$%*5$

试验号
N

浸渍温度*
_

\

浸渍料液比

*!

V

+

QL

b"

"

P

浸渍时间*
Q0*

去除率*
R

" %$ "̂ "$ "M "#:=#

# %$ "̂ "M #$ "=:?J

B %$ "̂ #$ #M "J:JB

! J$ "̂ "$ #$ "J:=J

M J$ "̂ "M #M ##:=$

= J$ "̂ #$ "M "?:%!

% ?$ "̂ "$ #M #B:$J

J ?$ "̂ "M "M ##:JB

? ?$ "̂ #$ #$ #B:=#

8

"

"=:"! "J:"B "J:!$ b

8

#

#$:B! #$:J$ "?:%= b

8

B

#B:"J #$:%B #":M$ b

0 %:$! #:=% B:"$ b

由表
B

可知#各因素对烟梗去除率影响的重要

性依次为$浸渍温度)浸渍时间)浸渍料液比#但当

浸渍温度超过
?$_

时#由于搅拌不均匀导致受热不

均#部分烟梗会炭化#对后期的打浆抄片影响较大%

另外温度越高#反应所需的能耗更大#对设备的要

求也更高
:

因此#烟梗中木质素去除的最佳工艺条件

为
N

#

\

#

P

B

$浸渍温度
J$_

#料液比
"̂ "M

#浸渍时间

#MQ0*:

取此条件下处理烟梗后的离子液体#根据木

质素标准浓度曲线计算出木质素的去除率为

##:=$R:

#:!:#

!

验证实验

为了验证液相木质素含量快速测定方法的准

确性#采用酸不溶木素!克拉森木素"含量的测定方

法和酸溶木素含量的测定方法#对最佳工艺条件下

用离子液体处理后的烟梗和热水抽提后的烟梗中

的固相木质素含量进行了测定#重复实验
B

次并计

算木质素的去除率见表
!:

表
G

!

烟梗经不同溶剂处理后木质素的去除率

1'#2G

!

14*.8$$-?@%8-7&'%*-6?8

9

7876&-5%-#'((-

$%*5$%&*'%*.,8%4.866*&*7%$-?A*7%$ O

试样
木素含量

" # B

平均值 标准偏差
去除率

原烟梗
"!:M= "!:J? "!:JB "!:%= $:"J b

离子液体

处理烟梗
"":#M "":MB "":!J "":!# $:"M ##:=B

热水抽

提烟梗
"B:?! "!:"= "!:#" "!:" $:"! !:!%

由表
!

可知#对最佳工艺条件下离子液体处理

后的烟梗中固相木质素含量进行测定#得出木质素

的去除率为
##:=BR

#与采用木质素标准浓度曲线

法测定木质素的去除率相符#说明采用离子液体紫

外
>

可分光光度法测定烟梗中木质素含量的准确性

较高
:

烟梗经热水抽提后#抽出物主要为部分无机盐

类)糖)植物碱)色素及多糖类物质等
:

由于热水抽提

时温度较高#时间较长#所以有微量木质素附着在

这些水溶性物质表面一起的溶出
:

而离子液体具有

弱碱性#除了能溶出烟梗中能被水溶出的物质外#

还可以溶出部分木素)聚无糖)糖醛酸等
:

因此#在最

佳工艺条件下经离子液体处理后的烟梗#其木质素

的去除率较高#约为热水抽提的
M

倍#说明弱碱性离

子液体能有效去除烟梗中木质素
:

:2>

!

烟梗经离子液体处理前后微观形态对比

图
B

为离子液体处理前后的烟梗电镜扫描结

果
:

其横切面外貌形态如图
B

!

N

"所示#从内至外#分

别为导管组织)厚角组织与表皮组织#外形特征差

别较大#作为3粘合剂4和3填充剂4的木质素主要位

于胞间层和微细纤维之间
:

原烟梗各组织之间彼此

紧密粘连#草类原料的结构特征较突出%经离子液

体处理后#覆盖在细胞壁上的)细胞腔内的有机物

如蜡质层)果胶)植物碱等可溶性物质被溶解#同时

填充在胞间层及微细纤维之间的木质素被大量溶

出#使得其细胞壁轮廓更清晰#结构更疏松
:

由图
B

!

\

"可知原烟梗中导管填充物多#结构比较稳定#间

隙小%离子液体烟梗中的部分有机物被溶出#螺纹

表面变得粗糙)松弛#导管间的间隙几乎消失#导管

坍塌变形
:

从图
B

!

P

"可以看出#原烟梗的厚角组织

细胞排列紧密#细胞周围充满了颗粒状的有机物

!M"



第
"#

期 侯轶等$碱性离子液体有效去除烟梗中木质素的研究

质#结构紧实%离子液体提取作用明显#厚角组织中

的大量可溶物被提取出来#作为粘合剂的木质素也

被溶出#使得原本粘连在一起的细胞壁转变成膨胀

的叠状#细胞结构呈薄片状#体积蓬松
:

图
B

!

;

"为烟

梗试样的纵切面电镜图#原烟梗纤维表面光滑#且

明显覆盖着草本植物蜡质形成层%而离子液体烟梗

纤维表面蜡质层消失#整体结构仍然完整#但细胞

中空明显#细胞壁更薄#纤维轮廓更清晰#导管表面

物质溶解使螺纹清晰可见
:

!

N

"烟梗横切面全貌!

cB$

"

!

\

"烟梗导管组织横切面!

cM$$

"

!

P

"烟梗厚角组织横切面!

c#$$

"

!

;

"烟梗纵切面!

c#$$

"

图
B

!

离子液体处理前后烟梗扫描电镜分析图像

!

+

#原烟梗%

H

#离子液体烟梗"

]0

V

:BSE27YO+*+,

5

3030Q+

V

2'-4'H+88'342QH2-')2

+*F+-42)4E24)2+4Q2*4[04E0'*08,0

g

(0F

!

+

#

SE2')0

V

0*+,4'H+88'342Q

%

H

#

SE20'*08,0

g

(0F4'H+88'342Q

"

D

!

结
!

论

"

"建立了一种快速)准确的液相木质素紫外分

光光度定量分析方法#在一定范围内#该方法测量

离子液体中烟梗木质素含量准确度较高
:

#

"通过正交试验确定了最佳的烟梗木质素去

除条件#在此最佳条件下#烟梗木质素的去除率达

到
##:=$R

#其溶解去除率约为常规热水提取的
M

倍
:

并且经离子液体处理后#烟梗纤维间的的填充物

大量脱除#纤维轮廓更清晰#更有利于后续原料打

浆及烟气品质控制
:
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