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摘 要：以中药渣为原料制备生物基材微晶纤维素（MCC），利用响应面法优化制备工艺参数并分析其结构特性。结果表明：

中药渣制备MCC最优工艺参数为液固比 20∶1（mL/g）、时间 1.5 h、盐酸浓度 6.9%、温度 71.5 ℃，此条件下制得的药渣MCC聚合

度为220.58、纯度为94.32%、得率为34.88%、结晶度为68.32%。制得的药渣MCC呈不规则片状堆砌结构，具有典型Ⅰ型纤维素

晶型结构和分子特征、热稳定性良好，具备用作生物基材的条件。
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0 引 言

中国是中药材种植和加工大国，每年产生的中药废渣量

已超过 1200 万 t，其主要利用途径包括热解气化为生物燃

料、制备生物炭、堆肥、动物饲料、发酵产沼气等［1］。植物源中

药渣富含纤维素、半纤维素、木质素等木质纤维组分，其中纤

维素平均含量高达 36%以上，具有极大的开发潜力［2-3］。另一

方面，随着中药材产业的快速发展，合理处置并高效利用药

渣资源势在必行，亟需因地制宜拓展新的利用途径［4］。

微晶纤维素（microcrystalline cellulose，MCC）是一种无

臭、无味、不溶于水或酸等溶剂的白色结晶状粉末纤维衍生

物，可用作生物膜基材、药用辅料、食品添加剂等［5］。很多学

者已从菊芋秸秆［6］、甜高粱［7］、胡萝卜渣［8］、稻秸［9］、大豆皮［10］

等生物质原料中成功制得 MCC 产品。常用的 MCC 制备方

法有物理法（如挤塑）、酶法、化学法（如有机溶剂、离子液体、

酸碱水解）及其组合法（如辐照-酶解）等，其中物理法是通过

球磨、蒸汽爆破和超声波处理等机械作用来制备 MCC，能耗

相对较高［11］；酶法制备的 MCC 结晶度较低，但生产成本高、

效率低等缺陷限制了其应用范围［12］；离子液体法则需经历多

次洗涤、分离步骤，工艺复杂；传统的酸水解法尽管存在设备

腐蚀等缺陷，但因其工艺简单、污染可控、效率高等优势而被

广泛应用，且制得的 MCC 产品纯度相对较高［13］。Zhao 等［14］

从乌龙茶废料中制得聚合度为 145 的 MCC 产品；Trache 等［15］

以针茅草纤维为原料，制备得到聚合度 318、结晶度 81%的

MCC 产品；Kale 等［16］从棉条中提取获得结晶度为 75%的

MCC 产品，其性能高于商业市售微晶纤维素；李帅等［17］采用

酸水解法制得玉米秸秆 MCC 得率为 63.27%。

由于不同生物质原料存在组成成分、结构等方面的差

异，相应的 MCC 产率和纯度差异较大。再者，MCC 提取制备

过程的控制也非常关键，否则会导致纤维素过度降解。然

而，有关制备工艺参数对得率和纯度的影响研究还鲜有报

道。基于此，本文以中药渣为原料，在预先提取制得药渣粗

纤维的基础上利用盐酸水解法制备高纯度 MCC，并以得率、

纯度为变量对制备参数进行响应面优化。利用扫描电子显

微镜（SEM）、傅里叶变换红外光谱（FTIR）、X-射线衍射

（XRD）和热重分析（TGA）技术对药渣 MCC 进行结构表征，以

期为中药渣转化利用及生物基材料制备奠定基础。

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

逍遥丸中药渣（纤维素、半纤维素和木质素含量分别为

（36.10±0.33）%、（16.28±0.30）%和（19.15± 0.18）%，以干基计）

来自兰州太宝制药有限公司。Lowa®PH101 系列的商品微晶

纤维素来源自山东聊城阿华制药股份有限公司。

1.2 设备与仪器

傅里叶变换红外光谱仪 Nexus 670，美国 Nicole 公司；扫

描电子显微镜 JSM-5600LV，日本电子光学公司；热重分析仪

STA409C/PC，德国 Netzsch 公司；D/max-2400 粉末 X-射线衍

射仪，日本理学公司。
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1.3 试验方法

1.3.1 中药渣粗纤维的提取制备

根据粗纤维制备的预试验结果，准确称取药渣原料

2.000 g 置于 200 mL 磨口锥形瓶中，加入硝酸 -乙醇溶液

（V（硝酸）∶V（乙醇）=1∶3）68 mL 恒温回流（86.5 ℃，109 min），

残渣抽滤水洗至中性后再用乙醇洗涤 2 次，干燥恒重后得到

粗纤维。

1.3.2 盐酸水解法制备微晶纤维素的工艺优化

1） 单因素试验

在 1.3.1 节提取制备得到逍遥丸药渣粗纤维样品的基础

上，进一步开展微晶纤维素的水解制备实验研究。在不同的

液固比、盐酸浓度、水解时间和水解温度等条件下进行酸水

解。水解条件设置为：液固比为 10:1~35:1 mL/g，盐酸浓度为

3%~13%（质量分数），水解温度范围为 50~100 ℃，水解时间

为 0.5~3 h。水解完成后，依次通过离心过滤、水洗、冷冻干燥

等步骤即得微晶纤维素产品。固定其中 3 个因素考察另外

一个因素对微晶纤维素制备得率和纯度的影响。利用式（1）
计算逍遥丸药渣微晶纤维素的制备得率。

MCC = A
B

× 100% （1）
式中：A——药渣 MCC 质量，g；B——药渣粗纤维质量，g。

2）药渣微晶纤维素制备参数的优化

在上述单因素试验基础上，以药渣 MCC 的纯度和得率

为响应变量，采用响应面优化法对制备参数进行优选。

1.3.3 药渣微晶纤维素的理化特征分析

1）纯 度

参考《食品安全国家标准 食品添加剂 微晶纤维素》中描

述的纯度测试方法［18］，测试微晶纤维素样品的碳水化合物含

量，以此为依据评价逍遥丸药渣微晶纤维素的制备纯度。纯

度计算公式为：

W = V1 - V2
m

× 338 × 100% （2）
式中：V1 ——空白试验消耗标准滴定溶液的体积，mL；
V2 ——试样消耗标准滴定溶液的体积，mL；m ——药渣微晶

纤维素样品质量［19］，mg；338——换算系数。

2）聚合度（DP）
参考国家标准《纸浆 粘度的测定》中描述的粘度值测试

方法［20］，利用铜乙二胺溶液来测定样品的特性粘度值，并根

据式（3）计算 DP 值［21］。

DP = 95 ×[η] c
w

（3）
式中：[η] ——溶液特性粘度，mL/g；c ——CED 溶液中的微

晶纤维素浓度，g/mL；w ——逍遥丸药渣微晶纤维素的质

量，g。
1.3.4 结构表征分析

1）扫描电子显微镜

参考课题组方法［19］，将微晶纤维素等不同测试样品粉末

分散在双面导电胶表面，置于喷金仪中喷金 40 s，电流设定为

10 mA。完成喷金后将受试样品置于扫描电子显微镜的载物

台上，加速电压设为 3.0 kV，观察样品的微观形貌特征［22］。

2）傅里叶变换红外光谱

将微晶纤维素等不同测试样品粉末和适量 KBr 混合均

匀并进行压片处理，然后在 400~4000 cm-1范围内进行扫描分

析，分辨率设为 4 cm-1［23］。

3）X 射线衍射

使用波长 1.541 A 的 Cu-Kα射线为靶材，在电流 100 mA、

加速电压 40 kV、扫描速率 1°/min 的条件下进行测试，扫描范

围 2θ 为 10°~60°［19］。相对结晶度指数（crystallinity index，CrI）
采用 Segal 公式进行计算：

CrI = I002 - Iam
I002

（4）
式中：I002 ——002 晶格平面（2θ = 22°）峰值强度；Iam ——形

态相的峰值强度，对应 2θ = 18°的峰值［24-25］。

晶粒尺寸计算公式为：

D = 0.89λ
βhkl cos θ （5）

式中：λ——入射 X 射线的波长，nm；βhkl ——衍射 hkl 的半

峰宽，弧度；θ——衍射 hkl 的布拉格角，rad。
1.3.5 热重分析

采用热重分析仪，在 25~900 ℃，N2 气氛下，流速为 40
mL/min，测定样品质量约为 6 mg 的热稳定性，加热速率为

10 ℃/min［22］。

1.3.6 数据分析

数据结果采用平均值±标准差表示，利用 SPSS 20.0 软件

进行 ANOVO 和 Duncan 分析，考察不同处理组之间的差异是

否显著。不同大小字母表示差异显著（P < 0.05），相同大小

字母表示差异不显著（P > 0.05）［19］。

2 结果与分析

2.1 逍遥丸药渣微晶纤维素制备的单因素试验

2.1.1 液固比

由图 1 可知，随着液固比的增加，逍遥丸药渣微晶纤维

素的得率基本维持恒定，仅在液固比为 25 mL/g 时发生明显

减少，其后又显著增加。另一方面，逍遥丸药渣微晶纤维素

的制备纯度随液固比的增大呈总体上升趋势。这是因为当

盐酸溶液的体积相对较小时，反应体系的盐酸溶液无法完全

包裹反应底物，使逍遥丸药渣中纤维素分子的非结晶区域无

法全部被水解除去，导致微晶纤维素的制备纯度较低；随着

盐酸溶液反应体积的增大，反应体系中的溶液粘度变小，盐

酸溶液中的 H+更易于渗透进入纤维素分子的非结晶态区域

中，使水解反应更充分，进而促进了逍遥丸药渣微晶纤维素

制备纯度的上升。
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图1 液固比对微晶纤维素制备得率和纯度的影响

Fig. 1 Effects of liquid-solid ratio on yield and purity of
microcrystalline cellulose

2.1.2 水解时间

如图 2 所示，反应初期（0.5~1.0 h），逍遥丸药渣微晶纤维

素的制备得率与时间变化呈正相关关系，同时具有较高的纯

度；当水解反应进行 1.5 h 后，微晶纤维素的制备得率和纯度

均开始急剧下降。这是因为随着反应时间的推移和水解反

应进程的加剧，底物纤维素分子与盐酸反应充分进行，导致

更多纤维素大分子的糖苷键断裂，部分纤维素进一步降解为

葡萄糖等小分子物质［26］，导致微晶纤维素的制备得率和纯度

均下降。
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图2 水解时间对微晶纤维素制备得率和纯度的影响

Fig. 2 Effects of hydrolysis time on yield and purity of
microcrystalline cellulose

2.1.3 水解温度

如图 3 所示，随着水解温度的升高，逍遥丸药渣微晶纤

维素的制备得率呈逐级减少的趋势，水解温度较低时减少缓

慢，当水解温度高于 80 ℃时迅速减少；而微晶纤维素的制备

纯度则呈先升高后降低的趋势，在水解温度为 60 ℃时达到最

高值。这是因为在较低水解温度条件下，随着纤维素内部结

构的逐渐分解和纤维素大分子结构排列的改变，容易被降解

的纤维素无定形区域逐渐被去除，使得药渣中的纤维素分

子被温和分解，并达到极限聚合度状态。当水解温度继续

升高（＞80 ℃），水解反应体系中的分子运动更趋活跃，传质

作用明显提升，反应速率加剧，使纤维素分解作用更多表现

在β-1，4-葡萄糖苷键的断裂和小分子糖的生成等方面，造成

微晶纤维素的制备得率和纯度均显著下降。
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图3 水解温度对微晶纤维素制备得率和纯度的影响

Fig. 3 Effects of temperature on yield and purity of
microcrystalline cellulose

2.1.4 盐酸浓度

如图 4 所示，随着盐酸浓度的增大，水解反应速率加剧，

纤维素部分β-1，4 葡萄糖苷键断裂并过度水解产生单糖，导

致逍遥丸药渣微晶纤维素制备得率始终呈下降趋势；当盐酸

浓度高于 11%时得率趋于稳定［27］。相应地，随着盐酸浓度的

增大，逍遥丸药渣微晶纤维素的制备纯度逐渐升高。因为盐

酸溶液不仅能水解纤维素大分子得到聚合度较低的微晶纤

维素 MCC，同时还能打破并去除与之缠绕的半纤维素分子的

糖苷键，从而提高微晶纤维素的制备纯度。
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图4 盐酸浓度对微晶纤维素制备得率和纯度的影响

Fig. 4 Effects of hydrochloric acid concentration on yield and
purity of microcrystalline cellulose

2.2 响应面法优化药渣MCC制备工艺条件

2.2.1 二次回归模型的建立与分析

以单因素试验结果为基础，选择水解时间（A）、水解温度

（B）和盐酸浓度（C）这 3 个影响因素，利用 Design-Expert.
V8.0.6 软件中的 Box-Behnken 模型对水解反应条件进行响应

面分析。水解反应的试验方案和结果如表 1 所示。通过

Design-Expert.V8.0.6 软件可得微晶纤维素的制备纯度和得率

方差分析结果，如表 2 和表 3 所示［19］；并对响应值与 3 个影



响因素进行回归拟合，拟合后得到的二次多项方程为：

微晶纤维素制备得率=59.22820+14.85819A+0.71665B-
0.18211C+0.072921AB+0.14607AC+0.017605BC-7.89614A2-
7.20739×10-3B2-0.067475C2

微晶纤维素制备纯度=64.71292+13.65520A+0.40560B-
0.33800C+0.018027AB+0.27040AC+0.010140BC-4.19120A2-
3.04200×10-3B2-0.053517C2

表1 Box-Behnken试验设计及响应值

Table 1 Experimental design and response value

试验号

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16
17

A/h

2.0
1.5
1.5
2.0
1.5
1.5
1.5
1.5
2.0
1.5
1.0
1.0
1.0
2.0
1.0
1.5
1.5

B/℃

70
70
60
60
60
50
60
50
50
60
50
70
60
60
60
60
70

C/%

7
5
7
9
7
9
7
5
7
7
7
7
5
5
9
7
9

得率/%
预测

83.46
87.05
88.77
83.78
88.77
87.79
88.77
88.95
83.93
88.77
89.41
87.48
88.98
84.52
88.82
88.77
87.30

实测

83.08
87.49
89.50
83.47
87.68
87.36
88.46
88.26
84.68
89.47
89.79
86.74
89.29
84.47
88.87
88.71
87.99

纯度/%
预测

95.60
93.96
93.96
95.15
93.96
92.52
93.96
92.81
93.86
93.96
89.81
91.18
90.80
94.49
90.37
93.96
94.48

实测

95.77
93.87
94.32
95.05
93.96
92.61
93.51
92.88
93.87
94.14
89.64
91.17
90.90
94.41
90.45
93.87
94.41

由表 2 和表 3 可知，试验建立的模型显著，失拟项不显

著，表明模型合理。一次项 A、二次项 A2 对得率指标有极显

著影响；一次项 A、一次项 B、二次项 A2 对纯度有显著影响。

3 个因素对得率和纯度影响的顺序为液固比>时间>温度。

2.2.2 响应面各因素交互作用分析

通过对前述部分建立的回归模型的响应面分析，可得

到 AB、BC 和 AC 等因素之间相互作用的三维响应面图。若

响应曲线越陡峭，则表明该因素影响程度越大［6］。相较于

水解温度和盐酸浓度而言，水解时间对微晶纤维素得率的

影响较大（图 5），与表 2 结果吻合，水解时间的 P 值小于

0.001，表明达到极显著水平。水解时间和水解温度对微晶

纤维素的制备纯度均有极显著影响（图 6），与表 3 结果一

致，水解时间和水解温度 2 个因素的 P 值均小于 0.001，表

明达到极显著水平。

表2 微晶纤维素制备得率的回归模型方差分析

Table 2 Regression model analysis of variance for yield of
microcrystalline cellulose

方差

来源

模型

A
B
C
AB
AC
BC
A2

B2

C2

残差

失拟项

纯误差

总和

平方和

69.50
45.09
2.86
0.41
0.53

0.085
0.50

16.41
2.19
0.31
5.26
2.95
2.32

74.76

自由度

9
1
1
1
1
1
1
1
1
1
7
3
4
16

均方

7.72
45.09
2.86
0.41
0.53

0.085
0.50

16.41
2.19
0.31
0.75
0.98
0.58

F值

10.27
59.99
3.80
0.55
0.71
0.11
0.66

21.83
2.91
0.41

1.70

P值

0.0028
0.0001
0.0922
0.4830
0.4281
0.7460
0.4434
0.0023
0.1318
0.5433

0.3045

显著性

**
***

**

注：***差异极显著（P＜0.001）；**差异高度显著（P＜0.01）；*差异显著

（P＜0.05）。
表3 微晶纤维素制备纯度的回归模型方差分析

Table 3 Regression model analysis of variance for purity of
microcrystalline cellulose

方差

来源

模型

A
B
C
AB
AC
BC

平方和

46.76
35.89
4.83

0.025
0.032
0.29
0.16

自由度

9
1
1
1
1
1
1

均方

5.20
35.89
4.83

0.025
0.032
0.29
0.16

F值

74.31
513.29
69.14
0.36
0.46
4.18
2.35

P值

< 0.0001
< 0.0001
< 0.0001
0.5658
0.5173
0.0801
0.1689

显著性

***
***
***

注：***差异极显著（P＜0.001）；**差异高度显著（P＜0.01）；*差异显著

（P＜0.05）。
2.2.3 模型的优化与验证

通过响应面优化试验结果分析，预测得到逍遥丸药渣微

晶纤维素的最佳制备工艺为：盐酸浓度 6.9%，水解时间 1.5 h，
反应温度 71.5 ℃，最高理论预测制备得率和制备纯度分别为
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88.57%和 94.15%。通过在该优化条件下进行的 5 次平行验

证试验分析发现，逍遥丸药渣制得微晶纤维素的实际制备得

率和制备纯度分别可达 87.43%和 94.32%，与理论预测值的

误差分别仅有 1.29%和 1.80%，说明该优化模型可靠有效。

此时逍遥丸药渣微晶纤维素的聚合度为 220.58，低于商品微

晶纤维素 Lowa®PH101。
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图5 各因素之间交互作用对逍遥丸药渣微晶纤维素制备得率的影响

Fig. 5 Influence of interaction of various factors on yield of microcrystalline cellulose from Chinese medicinal residue（Xiaoyao pill）
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图6 各因素之间交互作用对逍遥丸药渣微晶纤维素制备纯度的影响

Fig. 6 Influence of interaction of various factors on purity of microcrystalline cellulose from Chinese medicinal residue（Xiaoyao pill）

2.3 结构表征分析

2.3.1 表观形貌分析

本文试验优化得到的 MCC 产品为近白色粉末，采用

SEM 比较形貌特征发现，逍遥丸药渣原纤维表面有木质素和

半纤维素的胶结成分结合在一起，表面呈较光滑状态（图 7a）；
而经一定化学方法处理后制备的逍遥丸药渣粗纤维表面则

存在一定程度的结构剥离现象，粗纤维表面存在若干小小孔

道和一些细小的粗糙颗粒（图 7b），这是因为药渣粗纤维在

提取过程中被硝酸乙醇混合液预处理，与纤维素缠绕在一

起的木质素和半纤维素组分有部分残留所致［28］。经过酸水

解反应后，逍遥丸药渣粗纤维的纤维素大分子长链被破坏，

纤维素非结晶区域被水解，导致样品表面变得粗糙而且疏松

多孔［29］。随着纤维素微纤丝的形成，样品颗粒的尺寸逐渐减

小，呈无规则的片状堆积结构（图 7c）。这与图 7d 中商品微

晶纤维素 Lowa®PH101 的堆叠层状结构有所差异，可能是由

不同原料来源和制备工艺所致［30］。

a. 中药渣 b. 中药渣粗纤维

c. 中药渣MCC d. Lowa®PH101
图7 中药渣原料、粗纤维、微晶纤维素和

Lowa®PH101样品的SEM图谱比较

Fig. 7 SEM images for different samples of Chinese medicine
residue（Xiaoyao pill），crude fiber，microcrystalline

cellulose and Lowa®PH101



2.3.2 红外光谱分析

如图 8 所示，逍遥丸药渣原料、粗纤维素及其 MCC 样品

的峰型相似，表明纤维素在制备过程中未发生衍生反应，仍

具有典型的纤维素结构。3410 cm-1 处的宽吸收峰归属于纤

维素中—OH 的伸缩振动［31］，2914 cm-1处的尖峰归属于甲基、

亚甲基和次甲基中 C—H 基团的伸缩振动［32］。逍遥丸药渣原

料在 1737 cm-1 处的吸收峰表明原料中存在明显的木质素或

半纤维素羧基酯键基团，同时也可能是半纤维素分子的乙酰

基或糖醛酸酯基团，该峰在粗纤维和 MCC 二者样品中减弱

甚至消失，说明杂质被有效去除。
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图8 中药渣原料、粗纤维、微晶纤维素和

Lowa®PH101样品的FT-IR图谱比较

Fig. 8 FT-IR spectra comparison for different samples of Chinese
medicine residue（Xiaoyao pill），crude fiber，microcrystalline

cellulose and Lowa®PH101
另一方面，波数 1640 cm-1处有弱小吸收峰，而且此处透光

率在逍遥丸药渣 MCC 制备过程中有所降低，表明部分半纤维

素被有效去除；酸水解后此处吸收峰又变得较为突出，且商

业微晶纤维素 Lowa®PH101 在此处也有吸收峰，说明纤维素

分子和水分子发生了强烈的相互作用。1436 cm-1处的弱吸收

峰归属于—CH2和—OCH 相关基团的弯曲振动［19］。1167 cm-1

处的尖小吸收峰归属于 C—O 基团的伸缩振动，1030 cm-1

处的宽尖吸收峰归属于吡喃糖环中 C1—O—C4 基团的不对

称伸缩振动［33］。893 cm-1处的弱吸收峰是纤维素分子的特征

结构峰，代表葡萄糖分子环状的β-糖苷键连接；吸收峰强度的

增加说明药渣 MCC 制备过程中纤维素纯度逐步升高［34］，结

晶度增加，与 XRD 结果一致。

2.3.3 X 射线衍射

由图 9 可知，逍遥丸药渣原料、粗纤维、MCC 和商品

MCC（Lowa®PH101）均 在 2θ = 22° 附 近 有 强 吸 收 峰 ，约

2θ = 14°~17°和 2θ = 34°附近有弱峰，属于纤维素 I 型，说明药

渣制备 MCC 过程中纤维素晶型结构未被破坏［19］；同时在

2θ = 22° 附近的衍射峰逐渐变窄变尖锐，结晶度有所增加

（表 4）。粗纤维提取过程中由于木质素和半纤维的去除使纤

维素分子发生重排，结晶度略有增加；酸水解过程中 H3O+可

穿透纤维素分子的非晶态或非结晶区域，进而促进纤维素分

子的糖苷键断裂，并最终释放单个微晶体，使逍遥丸药渣

MCC 的 相 对 结 晶 指 数 明 显 高 于 粗 纤 维 样 品 ，与 商 品

Lowa®PH101 的相对结晶指数接近［35］。
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图9 中药渣原料、粗纤维、微晶纤维素和

Lowa®PH101样品的XRD图谱比较

Fig. 9 XRD patterns comparison for different samples of Chinese
medicine residue（Xiaoyao pill），crude fiber，microcrystalline

cellulose and Lowa®PH101
表4 中药渣、粗纤维、微晶纤维素和Lowa®PH101的结晶度

Table 4 Crystallinity of Chinese medicine residue，crude fiber，
microcrystalline cellulose and Lowa®PH101

样品

CrI/%
中药渣

61.22
粗纤维

61.32
中药渣MCC

68.23
Lowa®PH101

71.58
2.3.4 热学性质分析

分析图 10 可知，逍遥丸药渣原料、粗纤维及其 MCC 试

样的热重曲线较为相似，4 个样品均在 250~400 ℃温度范围

内失重明显［36］。其中，逍遥丸药渣的初始燃烧降解失重温度

为 259.12 ℃，当燃烧温度升至 332.59 ℃时达到最大失重速

率，失重率约为 61.17%；粗纤维的初始燃烧降解失重温度为

286.74 ℃，当温度升至 322.41 ℃时达到最大失重速率，失重率

约为 57.42%；逍遥丸药渣 MCC 的初始燃烧降解失重温度为

299.05 ℃，当燃烧温度升至 330.55 ℃时达到最大失重速率，

失重率约为 54.59%。可见逍遥丸药渣 MCC 的热稳定性明显

高于逍遥丸原料及其粗纤维，但略低于 Lowa®PH101 产品的

降解温度（319.76 ℃）和失重率（59.74%）。另一方面，当燃烧

温度高于 400 ℃以上时，4 个样品的失重率逐渐趋于平缓，完

全降解温度分别为 348.49、342.34、358.75 和 373.12 ℃，对应

的燃烧残留重量分别为 20.22%、15.01%、14.27%和 5.09%。
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图10 中药渣原料、粗纤维、微晶纤维素和

Lowa®PH101样品的TG和DTG曲线

Fig. 10 DTG curves for different samples of Chinese medicine
residue（Xiaoyao pill），crude fiber，microcrystalline

cellulose and Lowa®PH101

3 结 论
中药逍遥丸药渣纤维在温度 71.5 ℃、盐酸浓度 6.9%、液

固比 20∶1（mL/g）的条件下水解 1.5 h 可制备得到聚合度为

220.58 的高纯度微晶纤维素，该条件下逍遥丸药渣微晶纤维

素的实际得率为 34.88%，纯度为 94.32%。制备得到的逍遥

丸药渣微晶纤维素产品总体呈不规则的圆棒状形态，且具有

典型Ⅰ型纤维素的分子结构特征，结晶度达到 68.32%，具有

良好热稳定性。
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OPTIMIZATION OF MICROCRYSTALLINE CELLULOSE
PREPARATION FROM CHINESE HERB RESIDUES AND

STRUCTURE CHARACTERIZATION

Ren Haiwei1-4，Xing Xueye1，Zhou Qifen1，Wang Zhiye2，Zhang Bingyun1，Shen Jiali1
（1. School of Life Sciences and Engineering，Lanzhou University of Technology，Lanzhou 730050，China；

2. Institute of Biology，Gansu Academy of Sciences，Lanzhou 730000，China；

3. Key Laboratory of Complementary Energy Supply System for Biomass and Solar Energy in Gansu Province，Lanzhou 730050，China；

4. Western Energy and Environment Research Center，Lanzhou University of Technology，Lanzhou 730050，China）

Abstract： Chinese herb residue（CHR）was used as a feedstock to prepare microcrystalline cellulose（MCC）. Response surface
methodology（RSM）was used to optimize the MCC purity and yield in terms of processing parameters. The RSM optimization results
showed that the highest MCC purity of 94.32% was achieved with L/S ratio 20∶1（mL/g），1.5 h，hydrochloric acid concentration 6.9%
and temperature 71.5 ℃，which accompanied by the MCC yield of 34.88% . The polymerization degree of such MCC reached 220.58.

The SEM，FTIR and XRD analyses indicated that the CHR- derived MCC possessed irregular flaky pile morphology and crystal/
molecular structures of typical cellulose Ⅰ with the degree of crystallinity of 68.32%. Thermogravimetric analysis showed that the MCC
had good thermal stability and could be used as bio-based materials for high-end applications.
Keywords：X- ray diffraction；scanning electron microscopy； thermogravimetric analysis；Fourier transform infrared spectrum；

Chinese herb residue；response surface methodology；microcrystalline cellulose


