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高取代度羧甲基松木纤维素制备工艺优化及表征

张玲玲$张军邁$周乃锋
!浙江理工大学先进纺织材料与制备技术教育部重点实验室#杭州

!"%%"H

"

!!

摘
!

要!以松木纤维素为原料#氯乙酸钠为醚化剂#采用浓碱预处理#醚化过程中两次加碱法制备高取代度羧甲基松

木纤维素$以单因素实验的方法对反应条件进行优化#探讨了浓碱预处理及醚化两阶段中碱浓度%温度%处理时间%固液比

及醚化剂用量各因素对产品取代度的影响$结果表明其制备最佳工艺为'浓碱预处理为
>,ZM

质量分数
&%]

#固液比

"

4

e!CIE

#温度
!%̂

#时间
"@C0

&醚化阶段工艺为
>,ZM

的用量
$

4

#氯乙酸钠的用量
&@!

4

#固液比
"

4

e$%IE

$第一阶

段加入质量分数
C%]

的碱剂和
D%]

的氯乙酸钠#温度
!Ĉ

%时间
"@C0

#第二阶段加入剩余的碱剂和醚化剂#温度
DĈ

%时

间
$0

#在此条件下制得取代度高达
"@$!D

的羧甲基松木纤维素#并采用红外光谱和
[YN

对产物结构进行了表征$
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印花糊料是在印花过程中能够增加色浆粘度的

一种高分子化合物%它能够在水中溶解或溶胀)分散

而形成粘稠的胶体&它是色浆的主要组成部分%直

接决定印花图案的得色量)色光)均匀性)轮廓清晰

度和印花后织物的手感等'

"

(

&采用活性染料直接印

花是目前纤维素织物最常用的印花工艺%国内外一

直采用海藻酸钠作为其印花糊料%但随着印花技术

不断革新%对糊料各方面性能要求也越来越高$海藻

酸钠因为流变性较差%不利于圆网)平网印花%并且

不耐强碱)强酸)重金属以及价格不断升高等缺点限

制了其应用与发展%促使人们研究和寻求海藻酸钠

的替代品'

$

(

&在寻求海藻酸钠替代品的过程中%羧

甲基纤维素以其增稠能力强)抱水性能好)原料成本

低廉等特点受到国内外研究学者的关注&羧甲基纤

维素的使用性能受到其羧基化程度的影响%羧基化

程度用取代度表示%取代度是纤维素大分子中每个

葡萄糖含氧六元环上羧甲基的平均数量&目前市场

上可用作印花糊料
SPS

主要是取代度比较低的产

品%一般约为
%@#

"

%@H

%这些羧甲基纤维素分子中

仍含有较多羟基%具有较活泼的化学性%容易和活性

染料上反应基团反应%不适合用于活性染料直接印

花'

!

(

&事实上%羧甲基纤维素的取代度大于
"

时%是

可以用于活性染料印花的&并且现今市售的羧甲基

纤维素的原料来源主要是棉花%其原料的纯度也同

样制约着羧甲基纤维素的商品化发展&而废弃的松

木屑中纤维素含量高%因此以松木纤维素为原料制

备羧甲基纤维素能够节约成本%变废为宝&

本文以提取的松木纤维素为原料%氯乙酸钠为

醚化剂%制备高取代度的羧甲基纤维素&通过对其

制备工艺的优化及产物的表征%发现制备的羧甲基

松木纤维素能够应用于活性染料印花%在一定程度

上取代海藻酸钠&

!
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实验部分
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实验材料与仪器

实验材料!松木纤维素"

$

7

纤维素含量
$

HD]

%

实验室自制#$

BC]

乙醇"分析纯%杭州高晶精细化工

有限公司#$氯乙酸钠"分析纯%阿拉丁化工有限公

司#$硝酸银"分析纯%常州市国宇环保科技公司#$乙

酸"分析纯%杭州化工试剂有限公司#$甲基红指示剂

"分析纯%天津市博迪化工有限公司#$氢氧化钠"分

析纯%天津科密欧化学试剂有限公司#$无水乙醇"分



析纯%杭州高晶精细化工有限公司#&

实验仪器!

NO7"%"5

型集热式恒温加热磁力搅

拌器"杭州惠创仪器设备有限公司#$

RE#%$75

型电

子天平"梅特勒
7

托利多仪器"上海#有限公司#$

RM57$CS

型精密
L

M

计"杭州奥立龙仪器有限公

司#$

N/O7#%C%

型真空干燥箱"上海精宏实验设备有

限公司#$

N?V7

%

fR*(

型粘度计"普利塞斯国际贸

易"上海#国际贸易有限公司#$

5MT7

&

7Q

型循环水

式多用真空泵"杭州大卫科教仪器有限公司#$

[k

8YQ7%CC

型
[

射线衍射仪"美国热电瑞士
QYE

公

司#$

>36(-1<CD%%

型傅立叶变换红外光谱仪"美国

赛默飞世尔有限公司#&

"@$

!

实验部分

"@$@"

!

羧甲基纤维素制备原理

碱化过程!在不断带有搅拌器的反应釜中%松木

纤维素能在浓
>,ZM

水溶液中分散均匀%并在碱液

中发生溶胀%从而水分子以及
>,ZM

分子能够渗透

到纤维素的内部%与纤维素葡萄糖含氧六元环上的

AZM

发生作用%制得碱纤维素%而碱化的羟基将是

醚化过程的反应活性中心'
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S1--AZMf>,ZM S1--AZ>,fM

$

Z

"

"

#

醚化过程!在碱性条件下%碱纤维素与醚化剂氯

乙酸钠发生作用%在纤维素分子上引入羧甲基%制得

羧甲基纤维素钠%氯乙酸钠在此条件下产生一定量

的水解副反应%分别生成羟基乙酸钠&

碱纤维素醚化反应!

S1--AZ>,fS-SM

$

%&&

SZZ>,

S1--AZSM

$

SZZ>,f>,S-

"碱性条件#

"

$

#

副反应!

!

S-SM

$

SZZ>,fM

$

%&&

Z

!

MZSM

$

SZZ>,f>,S-fM

$

Z

"碱性条件# "

!

#

"@$@$

!

羧甲基松木纤维素的制备

"@$@$@"

!

松木纤维素的浓碱消晶预处理

首先%用去离子水配置一定浓度的
>,ZM

溶

液%然后%在一定温度下%将
$

4

松木纤维素溶于一

定体积配置的
>,ZM

溶液中%搅拌一段时间%洗涤

抽滤后备用&

"@$@$@$

!

松木纤维素醚化

以经过浓碱消晶预处理的松木碱纤维素为原

料%在乙醇溶剂中%用醚化剂氯乙酸钠与其发生反

应%并采用醚化过程中两次加碱和两次醚化的工艺

制备羧甲基纤维素钠&

将
$

4

松木碱纤维素加入四口烧瓶中%然后加

入一定体积的乙醇溶剂%充分搅拌
!%I3+

左右%使

碱纤维素充分分散&再加入醚化阶段碱总用量

C%]

的碱剂)醚化剂总用量
D%]

的氯乙酸钠在一定

醚化温度下反应一段时间后%第二次加入剩余的碱

剂和氯乙酸钠后%反应继续进行一段时间&最后%降

温冷却%用醋酸中和%然后抽滤%洗涤%烘干&

"@$@$@!

!

SPS

的纯化

在羧甲基纤维素的制备过程中%往往有一些副产

物产生%主要是无机盐氯化钠和一些其他杂质&为了

提高
SPS

的质量%实验对得到的产物进行简单的纯

化&由于它们在水中有不同的溶解度%因此实验采用

一定体积分数的水合乙醇对制备的样品进行纯化'

C

(

&

将一定质量制取得到的
SPS

样品置于烧杯

中%加入一定量的已预热至
#%

"

#Ĉ

的
H%]

乙醇%

在恒温加热磁力搅拌器上维持
#%

"

#Ĉ

机械搅拌

"%I3+

&取上层清液于干净的烧杯中%用硝酸银检

验是否含氯离子&若有白色沉淀%则通过玻璃滤器

过滤后取其固体部分重复前面的步骤%直至滤液滴

加
Q

4

>Z

!

溶液没有沉淀生成为止"其目的是为了

除去产物中的
>,S-

#&真空泵抽滤后%烘干%冷却至

室温后称重&

&

表示纤维素醚样品的纯度&

&̀ -

"

*

-

"

&

#

式中%

-

)

-

"

分别表示纤维素醚样品纯化前和纯化

后的质量%

4

'

#

(

&

"@!

!

SPS

测试表征方法

"@!@"

!

取代度"

P)

#测定

称取纯化烘干后的
SPS

样品
%@$

4

"精确至

%d"I

4

#%溶于
H%IE

蒸馏水中%于
!%

"

&%̂

恒温水

浴中搅拌
"%I3+

&然后用酸或碱调节溶液的
L

M

值%使溶液的
L

M

值为
H

&再在装有酸度计电极的

烧杯中用硫酸标准溶液滴定试液%边滴定边观察酸

度计读数%直到溶液的
L

M

值调到
!@D&

为止&记下

此时用去的硫酸标准溶液的体积'

D

(

&

P)`

%2"#$O

"A%2%HO

"

C

#

O $̀R!

*

&-

"

#

#

式中!

R

为硫酸标准溶液的摩尔浓度%

I(-

*

E

$

!

为

滴定用去的硫酸标准溶液的体积%

IE

$

&

表示
SPS

样品的纯度$

-

表示
SPS

样品的质量%

4

&

"@!@$

!

O8VY

的测试

采用溴化钾压片法对松木纤维素和制备的
SPS

进行红外光谱分析%分析醚化前后基团的变化&将大

约
$I

4

待测样品与
$%%I

4

溴化钾混合%充分研磨%

压片%测定
O8VY

光谱&测试分辨率为
&6I

A"

%扫描

次数为
!$

次'

H

(

&

""#

第
#

期 张玲玲等!高取代度羧甲基松木纤维素制备工艺优化及表征



"@!@!

!

[YN

的测试

在室温下采用
[k8YQ7%CC

型
[

射线衍射仪

"美国热电瑞士
QYE

公司#测定结晶度%仪器采用

S)\

$

靶%

>3

片滤波&本实验采用粉末法测定松木

纤维素反应前后试样的晶型特征%并且计算比较结

晶度的变化&设定电压
&%X?

%电流为
!%IQ

%测试

的角度范围取
$

"

"̀%

"

&%l

'

B

(

&

'

!

结果与分析

$@"

!

SPS

制备工艺优化

以实验室提取的松木纤维素为原料%以氯乙酸

钠为醚化剂%采用单因素实验的方法%对
SPS

的制

备工艺进行了优化%实验初始变量的设定见表
"

所

示&在此基础上%研究了
SPS

制备工艺各因素对

取代度的影响&

表
!

!

初始因素值

因素 初始值

预处理碱化温度*
^ &%

预处理碱化时间*
0 "

预处理固液比*"
4

*

IE

#

"e$C

预处理碱液质量分数*
] &%

第一阶段醚化温度*
^ &C

第一阶段醚化时间*
0 "

第二阶段醚化温度*
^ D%

第二阶段醚化时间*
0 "

醚化阶段碱用量*
4

$

醚化阶段醚化剂用量*
4

&@!

醚化固液比*"
4

*

IE

#

"e"C

$@"@"

!

预处理碱化各因素对
SPS

取代度的影响

,

#预处理碱化温度对
SPS

取代度的影响

为了考虑预处理碱化温度对制得
SPS

取代度的

影响%在固定其他因素为初始值的条件下%讨论预处理

碱化温度对
SPS

取代度的影响%所得结果如图
"

&

图
"

!

预处理碱化温度对
SPS

取代度的影响

由图
"

可以看出%

SPS

的取代度先随着预处理

碱化温度的上升而上升%碱化温度
!%̂

以上时取代

度随着温度的上升而下降&这是因为碱化温度过

低%分子的活跃程度较低%无法有效地破坏纤维素的

结晶区%从而导致醚化阶段醚化剂难以进入纤维素

内部%反应程度较低%导致产物取代度较低&但碱化

温度也不能过高%随着温度升高%在高温及强碱作用

下%纤维素易于发生氧化降解%产物
SPS

的取代度

下降&由图
"

可以看出预处理碱化温度在
!%̂

时

制得的
SPS

的取代度最高&

_

#预处理碱化时间对
SPS

取代度的影响

在预处理碱化温度为
!%̂

%其他因素为初始值

的条件下%讨论预处理碱化时间对
SPS

取代度的

影响%所得结果如图
$

所示&

图
$

!

预处理碱化时间对
SPS

取代度的影响

碱溶液在纤维中需要一定的扩散时间&由图
$

可以看出%当碱化时间为
%@C

"

"@C0

时%产物的取

代度随着碱化时间的增长而增大%当碱化时间为

"dC0

时所得产品的取代度最高%

"@C0

之后取代度

随着预处理时间的增加而降低&这可能是因为当碱

化一开始时%随着碱化时间的延长%碱对纤维素的浸

润更加充分%对纤维素的消晶更彻底%增加了醚化剂

与活性中心碱纤维素的有效碰撞频率%使得产物

SPS

的取代度提高&但是碱化时间过长可能会导

致原本生成的碱纤维素发生逆反应%同时加速了纤

维素的氧化降解%影响纤维素的膨化度%从而影响后

面的醚化反应的进行%使
SPS

的取代度降低&因

此实验选取预处理碱化时间为
"@C0

&

6

#预处理固液比对
SPS

取代度的影响

在预处理温度为
!%̂

)时间为
"@C0

%其他因素

为初始值的条件下%讨论预处理固液比对
SPS

取

代度的影响%所得结果如图
!

所示&

由图
!

可看出%随着固液比的增大%产物
SPS

取代度不断增大&这可能是固液比越大%碱液与纤

维素的接触越充分%纤维素晶区破坏的程度越大%生

成的活性中心越多%从而有利于后面的醚化反应%制

得的产物取代度就越高&从图
!

中可以看出%当固

液比达到
"

4

e!CIE

再继续增大时%取代度增大不

$"#
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明显%因此实验预处理固液比选择
"

4

e!CIE

&

图
!

!

预处理固液比对
SPS

取代度的影响

K

#预处理碱液浓度对
SPS

取代度的影响

在预处理温度为
!%̂

)时间为
"@C0

)固液比为

"

4

e!CIE

%其他因素为初始值的条件下%讨论预

处理碱液浓度"质量分数*
]

#对
SPS

取代度的影

响%所得结果如图
&

所示&

图
&

!

预处理碱液浓度对
SPS

取代度的影响

如图
&

所示%随着碱液质量分数的增大%所得

SPS

的取代度不断增大%碱液质量分数为
&%]

时

取得最高取代度的
SPS

&这是因为高浓度的

>,ZM

使松木纤维素发生剧烈溶胀%纤维素的结晶

区被破坏%结晶度下降%同时降低了松木纤维素晶区

的有序性%增加其活性表面积%促进反应试剂的渗

透)扩散和溶胀%所得
SPS

的取代度就越高&当碱

液质量分数大于
&%]

时%纤维素的反应活性提高不

明显%而且高浓度的
>,ZM

也会促使纤维素的氧化

降解%故实验选取预处理碱液的质量分数为
&%]

&

$@"@$

!

醚化阶段各因素变化对于
SPS

取代度的影响

为了使纤维素的醚化反应更为均匀%生成均一

性较好的纤维素醚%实验采取了分阶段两次醚化的

方式制备
SPS

&实验过程中%松木纤维素的预处理

工艺为!温度
!%̂

)时间
"@C0

)固液比
"

4

e!CIE

%

碱液浓度为
&%]

&

,

#醚化第一阶段温度对
SPS

取代度的影响

松木纤维素在经过浓碱预处理后%得到松木碱纤

维素%然后将其进行醚化&在其他醚化因素为表
"

所

示初始值的条件下%讨论醚化第一阶段的醚化温度对

SPS

取代度的影响%所得
SPS

取代度测定结果如图
C

&

图
C

!

第一阶段醚化温度对
SPS

取代度的影响

由图
C

可看出%随着第一阶段醚化温度的上升

SPS

的取代度呈增大趋势%达到
!Ĉ

后%继续增大

第一阶段醚化温度%

SPS

的取代度呈降低趋势&可

见%第一阶段的醚化温度不宜设置过高%因为%这个

阶段主要是醚化剂扩散)渗透与松木碱纤维素混匀

阶段%温度宜低不宜高&反应温度愈高%分子运动越

剧烈%醚化反应速度愈快%醚化不均匀%并且副反应

同时也加快%使得产物的取代度偏低&因此第一阶

段最佳的醚化温度为
!Ĉ

&

_

#醚化第一阶段时间对
SPS

取代度的影响

在第一阶段的醚化温度为
!Ĉ

%其他醚化因素

为表
"

所示初始值的条件下%讨论醚化第一阶段的

醚化时间对
SPS

取代度的影响%所得
SPS

取代度

测定结果如图
#

&

图
#

!

第一阶段醚化时间对
SPS

取代度的影响

如图
#

所示%纤维素醚
SPS

的取代度随着第

一阶段的醚化时间的延长而增大%但当时间为
"@C

0

后%再延长醚化时间%

SPS

的取代度略有提升&

因此%为了提高醚化的效率%也为了避免醚化剂的浪

费%第一阶段醚化时间选择
"@C0

&

6

#醚化第二阶段温度对
SPS

取代度的影响

在第一阶段的醚化温度为
!Ĉ

)醚化时间为

"dC0

%其他醚化因素为表
"

所示初始值的条件下%

讨论醚化第二阶段的醚化温度对
SPS

取代度的影

!"#

第
#

期 张玲玲等!高取代度羧甲基松木纤维素制备工艺优化及表征



响%所得
SPS

取代度测定结果如图
D

&

图
D

!

第二阶段醚化温度对
SPS

取代度的影响

由图
D

看出%产物的取代度随着温度的上升而

逐步上升%当第二阶段醚化温度为
DĈ

时生成的羧

甲基纤维素的醚化取代度的值最大&这是由于温度

升高使反应体系中分子运动速度加快%发生接触多

且均匀%从而增加了反应的均匀性和速率%使取代度

增加$但是反应的温度不是越高越好%这是因为反应

体系自身是一个放热反应%温度过高会使副反应的

产物增加%反而使醚化剂的参与醚化过程的效率降

低%同时过高的温度也使反应体系中局部反应比较

剧烈%使制得的
SPS

的醚化不均匀&如图
D

所得%

醚化第二阶段的反应温度应在
DĈ

左右为宜&

K

#醚化第二阶段时间对
SPS

取代度的影响

在第一阶段的醚化温度为
!Ĉ

)醚化时间为

"dC0

%第二阶段醚化温度为
DĈ

%其他醚化因素为

表
"

所示初始值的条件下%讨论醚化第二阶段的醚

化时间对
SPS

取代度的影响%所得
SPS

取代度测

定结果如图
H

所示&

图
H

!

第二阶段醚化时间对
SPS

取代度的影响

SPS

的取代度随第二阶段醚化反应时间的延

长而明显增加%由于碱催化的醚化反应不可逆%由图

H

可得%反应
$0

后%

SPS

的取代度变化不大&

1

#醚化碱用量对
SPS

取代度的影响

在第一阶段的醚化温度为
!Ĉ

)醚化时间为

"dC0

%第二阶段醚化温度为
DĈ

)醚化时间为
$0

%

其他醚化因素为表
"

所示初始值的条件下%讨论醚

化碱用量对
SPS

取代度的影响%所得
SPS

取代度

测定结果如图
B

所示&

图
B

!

醚化阶段碱用量对
SPS

取代度的影响

松木碱纤维素的醚化是在碱性条件下进行的%但

是%游离碱含量过高%过量的碱与醚化剂发生副反应%

使醚化剂消耗%降低醚化效率%使
SPS

的取代度下

降&由图
B

可见%醚化阶段
>,ZM

的用量以
$

4

为宜&

.

#醚化剂用量对
SPS

取代度的影响

在第一阶段的醚化温度为
!Ĉ

)醚化时间为

"dC0

%第二阶段醚化温度为
DĈ

)醚化时间为
$0

%

醚化碱用量为
$

4

的条件下%讨论醚化剂用量对

SPS

取代度的影响%所得
SPS

取代度测定结果如

图
"%

所示&

图
"%

!

醚化剂用量对
SPS

取代度的影响

随着醚化剂氯乙酸钠的用量增加%其与活性中

心松木碱纤维素发生碰撞产生羧甲基化反应的几率

就会增加%从而使产物纤维素醚
SPS

的取代度增

加&但是当醚化剂用量增加到一定程度时%会消耗

体系中一部分碱%促使副反应发生%导致醚化剂氯乙

酸钠的利用率降低%取代度也增加的不明显&由图

"%

可得%醚化剂的用量以
&@!

4

较好&

4

#固液比对
SPS

取代度的影响

在第一阶段的醚化温度为
!Ĉ

)醚化时间为

"dC0

%第二阶段醚化温度为
DĈ

)醚化时间为
$0

%

醚化碱用量为
$

4

%醚化剂用量为
&@!

4

的条件下%

讨论醚化反应的固液比"松木碱纤维素*
4

e

溶剂乙

醇*
IE

#对
SPS

取代度的影响%所得
SPS

取代度

测定结果如图
""

&

&"#
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图
""

!

醚化固液比对
SPS

取代度的影响

体系中%增大溶剂的量%可以使碱纤维素)醚化

剂等在体系中充分分散%使得到的纤维素醚取代更

均匀%有利于
SPS

取代度的提高&但如果溶剂过

量%就会使活性中心松木碱纤维素与醚化剂氯乙酸

钠的碰撞几率降低%由图
""

可得%实验选取的固液

比以
"

4

e$%IE

为佳&

$@$

!

O8VY

分析

图
"$

为松木纤维素及制备的羧甲基纤维素的

红外图谱&由图
"$

可以得到%醚化后纤维素与原纤

维素在
"%#!

)

"&"B

)

$B$$6I

A"和
!&$!6I

A"的位

置有相同的峰&

"%#!6I

A"处为伯醇中
S

+

Z

键的

伸缩振动峰$

"&"B6I

A"及
$B$$6I

A"处为
S

+

M

键

的伸缩振动吸收峰$而
!&$!6I

A"处为羟基的特征吸

收峰$但是反应后的产物在
"#%%6I

A"处出现了很强

的峰%这是羧基中
''

S Z

的特征吸收峰%可以表明在

醚化后的纤维素分子中已经引入了羧甲基%而且醚化

后纤维素在
"%#!6I

A"处吸收峰的强度降低%这可能

是因为羧甲基取代了分子中的一部分伯羟基&

图
"$

!

松木屑纤维素及改性后纤维素"

SPS

#

的红外光谱图

$@!

!

[YN

分析

图
"!

中%曲线
,

为提取松木纤维素的
[

射线衍

射图%曲线
_

为浓碱预处理的纤维素的
[

射线衍射

图%曲线
6

为以松木纤维素为原料合成
SPS

的
[

射线衍射图&曲线
,

分别在
$

"

`"&@B&l

)

"#dC&l

)

$$@H&l

出现了纤维素
'

的特征峰%说明提取的松木

纤维素为纤维素
'

型&曲线
_

在
$

"

`""d#Dl

)

$%d&&l

出现了纤维素
%

的特征峰%说明浓碱处理使

纤维素的晶型发生转变%成为纤维素
%

型&曲线
6

也属于纤维素
%

型%但是峰的面积有明显的减小%说

明醚化剂的使用降低了纤维素的相对结晶度&

图
"!

!

原松木纤维素)碱纤维素和
SPS

的
[

射线衍射光谱图

分别对曲线
,

)

_

)

6

进行拟合%根据公式"

D

#计算

的结晶度见表
$

&

"

S

*

]`

)

/.

)

/.

f)

&

W"%%

"

D

#

其中%

)

/.

!结晶峰的衍射强度积分面积之和$

)&

!无

定形峰的衍射强度积分面积之和'

"%

(

&

表
'

!

结晶度的测试结果

结晶度的计算 松木纤维素 碱纤维素
SPS

拟合结晶峰面积
#%!C@"% &BHB@D$ "&&"@#H

拟合无定形峰面积
!$D$@&" !CB$@!# $H"B@"&

结晶度*
] #&@H& CH@"& !!@H&

!!

由表
$

可见%

SPS

的结晶度为
!!@H&]

%碱纤

维素的结晶度为
CH@"&]

%而松木纤维素的结晶度

为
#&@H&]

%证明浓碱预处理破坏了松木纤维素的

结晶区%但是结晶度下降较小%醚化的过程中%结晶

区的纤维素大分子参与了醚化反应%使得结晶度下

降较大%证明醚化反应程度较高&松木纤维素经浓

碱预处理后%晶型发生转变%在醚化剂的作用下%相

对结晶度下降&

$

!

结
!

论

,

#采用单因素实验%对松木纤维素的浓碱消晶

预处理工艺进行了优化%试验得到的最佳预处理工

艺为!

>,ZM

溶液的浓度为
&%]

"质量分数#%固液

比为
"

4

e!CIE

%温度
!%̂

%时间为
"@C0

&

C"#

第
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_

#采用单因素实验%对松木碱纤维素制备

SPS

的工艺进行了优化&其中%

SPS

分阶段两次

醚化的最佳制备工艺为!

>,ZM

的用量
$

4

%氯乙酸

钠的用量
&@!

4

%固液比为
"

4

e$%IE

&第一阶段

加入质量分数
C%]

的碱剂和
D%]

的氯乙酸钠%温度

!Ĉ

)时间
"@C0

%第二阶段加入剩余的碱剂和醚化

剂%温度
DĈ

)时间
$0

&在最佳制备条件下%得到

了
P)

高达
"@$!D

的
SPS

&

6

#由
O8VY

分析可得%与原松木纤维素相比%

纤维素醚
SPS

中%成功接入了羧甲基基团$由
[YN

分析可得%与原松木纤维素相比%浓碱处理使纤维素

的晶型转变为纤维素
%

型%且结晶度均有所下降&

经分峰拟合得%原松木纤维素的结晶度为
#&@H&]

%

其中
SPS

的结晶度为
!!@H&]

&由此可见%浓碱处

理后的松木纤维素的晶区高分子也发生了醚化反

应%使得结晶度下降&
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