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Разработана и апробирована методика определения содержания лигнина, целлюлозы и гемицеллю-
лозы в растительных материалах с помощью ИК-Фурье спектроскопии в средней спектральной об-
ласти. Методика основана на использовании градуировочных функций, отражающих зависимость
интенсивности аналитических полос поглощения от содержания лигнина (1512 см–1) и целлюлозы
(1450 см–1) в модельных образцах; для гемицеллюлозы использовали косвенные корреляции. Мо-
дельные образцы представляли собой тройные смеси, состоящие из лигнина, бактериальной цел-
люлозы и гемицеллюлозы в различных соотношениях. Предложенная методика апробирована на
широком круге образцов растительной биомассы и характеризуется прецизионностью (sr не более
0.04). Методом введено–найдено продемонстрирована правильность методики определения ос-
новных компонентов растительной биомассы (лигнина, целлюлозы и гемицеллюлозы).
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Отходы растительного происхождения облада-
ют уникальным потенциалом для производства
возобновляемой энергии и ценных химических
веществ и могут способствовать в ближайшей
перспективе решению проблем, связанных с ис-
пользованием традиционного ископаемого топ-
лива. Разработка и внедрение технологий хими-
ческой и биотехнологической переработки рас-
тительной биомассы в биотопливо и химические
вещества в настоящее время является актуальной
задачей. В этом контексте знание исходного со-
става растительной биомассы имеет решающее
значение для прогнозирования эффективности
любого процесса переработки. Большинство
“мокрых” аналитических методов определения
целлюлозы, гемицеллюлозы и лигнина основаны
на их разделении с последующим выделением
[1, 2]. Однако данные методы деструктивны и
трудоемки, требуют значительного количества
материала, генерируют большой объем химиче-
ских отходов и не всегда дают достоверные ре-
зультаты [1–4]. Желательно создать простые и
экспрессные спектроскопические способы опре-
деления содержания этих компонентов, среди ко-

торых ИК-спектроскопия является наиболее до-
ступным и привлекательным методом [5].

Следует отметить, что применение ИК-спек-
троскопии, например, для анализа древесины на-
чалось еще во второй половине XX в. под руковод-
ством Карклиня [6, 7] и продолжается в настоящее
время. В нашей стране подобные исследования вы-
полняются группой Деркачевой; так, с помощью
ИК-спектроскопии разработан способ определе-
ния содержания лигнина в бумаге [8], в сульфатной
целлюлозе [9, 10], а также выполнена оценка кон-
денсации и осаждения лигнина, происходящих при
варке сульфатной целлюлозы [11, 12]. Поскольку
ИК-Фурье спектроскопия отличается экспрессно-
стью, простотой пробоподготовки и не требует
большого количества исследуемого образца, ее с
успехом применяют в анализе археологической
древесины [13–15]. По ИК-спектрам можно не
только различить породы древесины [16], но и
определить место произрастания [17].

За рубежом интерес к данной тематике также
высок; например, в обзоре [18] обобщены дости-
жения в использовании ИК-спектроскопии для
исследования растительной биомассы. Сравне-
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ние трех методов ИК-Фурье спектроскопии
(нарушенное полное внутреннее отражение
(НПВО), диффузное отражение и пропускание) да-
но в работе [19]. В последние годы все больший ин-
терес вызывает использование ближней инфра-
красной спектроскопии (NIRS) для качественного
и количественного анализа растительных материа-
лов [20], однако данный метод требует более
сложной математической обработки в связи с пе-
рекрыванием и низкой интенсивностью аналити-
ческих полос. Описано применение ИК-Фурье
спектроскопии для выявления химических раз-
личий между верхушечной и базальной древеси-
ной двух видов амазонских деревьев, пользую-
щихся спросом в лесной промышленности [21].
ИК-спектры получены для 150 образцов каждого
вида дерева возрастом 1.8 г. Результаты показали
значительные различия между верхушечным и
базальным стеблем с точки зрения содержания
целлюлозы, гемицеллюлозы, холоцеллюлозы и
лигнина. ИК-Фурье спектроскопию удобно ис-
пользовать для определения качества сырья, при-
меняемого в производстве древесных гранул [22],
а также для определения химического состава и
прогнозирования термохимических свойств отхо-
дов лесозаготовок [23]. С помощью инфракрасной
спектроскопии и хемометрических методов (анализ
основных компонентов и иерархический кластер-
ный анализ) исследованы комбинированные эф-
фекты химической (с трицином и бицином) и
термической обработки древесины [24]. ИК-Фу-
рье спектроскопия может служить эффективным
инструментом для выявления различий химическо-
го состава между ювенильной и зрелой древесиной
сосны: модели частичной регрессии методом наи-
меньших квадратов, построенные по стандартизи-
рованным ИК-спектрам, обеспечивают высокую
точность прогнозирования содержания лигнина,
целлюлозы и экстрактивных веществ [25]. В работе
[26] в ИК-спектрах некоторых текстильных рас-
тений определены маркерные области, которые
можно использовать при сортировке сырья. С по-
мощью метода НПВО изучены процессы старе-
ния древесноволокнистых плит при термическом
воздействии и облучении [27], в условиях щелоч-
ной экстракции древесины [28], при обработке
озоном [29] и при культивировании гриба Gano-
derma lucidum в течение от одного до пяти лет [30].

Таким образом, простота пробоподготовки,
доступность аппаратуры и разнообразие методов
делает ИК-Фурье спектроскопию незаменимым
инструментом для исследования лигноцеллюлоз-
ных материалов, с помощью которого можно
быстро получить качественные и количествен-
ные данные.

Цель настоящей работы состояла в разработке
и апробации методики определения лигнина,
целлюлозы и гемицеллюлозы с помощью ИК-
Фурье спектроскопии с использованием метода

прессования таблеток с KBr. В качестве объектов
исследования использовали различные образцы
древесины и сельскохозяйственные отходы – в
общей сложности 24 образца. Содержание лигни-
на, целлюлозы и гемицеллюлозы, полученное ме-
тодом ИК-спектроскопии, сравнивали с литера-
турными данными [31, 32].

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Стандартные соединения. Для получения гра-

дуировочной зависимости использовали бакте-
риальную целлюлозу, крафт-лигнин и гемице-
люллозу. Бактериальную целлюлозу получали в
статической культуральной среде с помощью
Komagataeibacter sucrofermentans H110 [33], геми-
целлюлозу – из березовой древесной муки со-
гласно методике, приведенной в работе [34],
крафт-лигнин и роданид свинца приобретали у
компании Sigma-Aldrich (Германия). Все соеди-
нения, используемые в качестве стандартов,
предварительно высушивали при 105°С в течение
12 ч и хранили в эксикаторе над безводным CaCl2.

Растительные материалы. В качестве объектов
исследования использовали несколько образцов
древесины и различные сельскохозяйственные
отходы, всего 24 образца. Образцы древесины со-
бирали с живых деревьев, произрастающих в ле-
сопарковой зоне г. Саранска. Предпочтение от-
давали деревьям возраста 40–60 лет. Для взятия
образцов древесины использовали возрастные
буры Haglof (d = 5.15 мм, l = 100 мм), при помощи
которых высверливали радиальные керны. Об-
разцы древесины высверливали перпендикуляр-
но продольной оси ствола на высоте примерно
1 м от поверхности земли. Сельскохозяйственные
отходы, в частности, ячменная солома (сорт “Ка-
занский 6/4”), пшеничная солома (сорт “Сара-
товская 36”), овсяная солома (сорт “Победа”),
стебли и початки кукурузы (сорт “Стерлинг”),
стебли и скорлупа семян подсолнечника (сорт
“Енисей”), были предоставлены местными сель-
скохозяйственными производителями. Скорлупу
грецкого ореха (сорт “Чандлер”), арахиса (сорт
“Вирджиния”), фисташки (сорт “Узун”), фунду-
ка (сорт “Кубань”), миндаля (сорт “Монтерей”),
кедрового ореха получали с орехов, приобретен-
ных на рынке. Кокосовый орех (Индонезия) при-
обретали в супермаркете. Солому камыша соби-
рали в пойме р. Инсар поздней осенью. Все об-
разцы вначале высушивали при 60°C в течение
12 ч в термовентилируемой печи и затем измель-
чали до фракции 50 мкм на ультрацентробежной
мельнице Retsch ZM 200. Перед всеми исследова-
ниями образцы высушивали до постоянной мас-
сы в сушильном шкафу при 105°С в течение 12 ч.

ИК-Фурье спектроскопия. Для анализа расти-
тельных материалов вместо метода НПВО выбра-
ли метод просвечивания с использованием таб-
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летки с KBr, поскольку в этом случае удобно гото-
вить искусственные смеси из веществ, взятых в
качестве стандартов, для получения градуировоч-
ной зависимости. Кроме того, метод НПВО осно-
ван на принципе поверхностного отражения и
больше подходит для анализа образцов, в кото-
рых все компоненты распределены в матрице од-
нородно. Однако растительная биомасса имеет
сложную трехмерную структуру, и поэтому метод
таблеток с KBr дает более репрезентативную ин-
формацию. В частности, ранее отмечено [19, 35],
что ИК-Фурье спектроскопия пропускания при
соблюдении условия размера частиц менее
100 мкм дает более качественные спектры, чем
метод НПВО или диффузного отражения. При
выполнении условия одинаковой массы одного и
того же образца и KBr можно получить таблетки
одинаковой толщины и воспроизводимые ИК-
спектры. Спектры тройных смесей и раститель-
ных материалов регистрировали при комнатной
температуре, поддерживая одинаковые концен-
трацию анализируемого материала (0.5 мас. %) и
толщину каждой таблетки (0.55 мм), чтобы ре-
зультаты анализа подчинялись закону Бугера–
Ламберта–Бера и оставались в линейном диапа-
зоне градуировочной функции. Для изготовления
таблеток использовали KBr, содержащий 0.1 мас. %
Pb(SCN)2 в качестве внутреннего стандарта.
Твердую смесь, состоящую из KBr, Pb(SCN)2 и
анализируемого образца или веществ-стандар-
тов, измельчали в размольном контейнере из кар-
бида вольфрама полуавтоматической вибрацион-
ной мельницы Herzog HP-M 100 в течение 30 с.
Затем из 200 мг полученных порошков прессова-
ли таблетки, для которых регистрировали ИК-
спектры. Прессование осуществляли на прессе
Lab Tools при давлении до 20 МПа.

ИК-Фурье спектры регистрировались с помо-
щью ИК-Фурье-спектрометра Инфра ЛЮМ ФТ-08
в диапазоне 400–4000 см–1 с разрешением 4 см–1, с
использованием аподизации функцией Бесселя с
временем накопления 60 с при температуре окру-
жающей среды от 18 до 25°С, нормальном атмо-
сферном давлении и влажности воздуха не более
80%. Для вычисления площадей пиков использо-
вали программное обеспечение СпектраЛЮМ,
версия 2.0.1.295.

Определение зольности в стандартных соедине-
ниях и образцах растительной биомассы прово-
дили по аналогии с ГОСТ Р 56881-2016 [36] с той
разницей, что для каждого образца выполняли
четыре повтора.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

ИК-Фурье спектры целлюлозы, гемицеллюло-
зы и лигнина, которые использовали в качестве
соединений-стандартов, представлены на рис. 1.

Подробное описание основных полос поглоще-
ния целлюлозы, гемицеллюлозы и лигнина при-
ведено в табл. 1 [37].

Анализируя спектры каждого отдельного ком-
понента при одинаковых концентрации KBr и
толщине таблеток, можно наблюдать заметные
различия в интенсивности и положении некото-
рых полос поглощения. Так, полосу поглощения
при 1512 см–1 (площадь, интегрированная между
1490 и 1530 см–1), которая в основном обусловле-
на скелетными колебаниями ароматического
кольца, выбрали для определения лигнина. Выбор

Рис. 1. ИК-спектры лигнина (а), бактериальной цел-
люлозы (б), гемицеллюлозы (в) в таблетках с KBr
(200 мг с 0.5 мас. % вещества).
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Таблица 1. Полосы поглощения лигнина, бактериальной целлюлозы и гемицеллюлозы [37]
Полосы 

поглощения, 
см–1

Лигнин Бактериальная целлюлоза Гемицеллюлоза

3700–3100 Валентные колебания О–Н
3000–2750 Симметричные и асимметричные валентные колебания С–Н в группах CH, СН2 и СН3

1770–1700 Валентные колебания 
С=О в карбонильных и 
карбоксильных группах

Отсутствуют полосы поглощения Валентные колебания 
С=О в ацетильных 
фрагментах

1675–1655 Валентные колебания 
С=О в п-замещенных аро-
матических кетонах

Отсутствуют полосы поглощения

1650–1615 Деформационные колебания кристаллизационной воды
1605–1490 Валентные скелетные 

колебания С–С аромати-
ческого кольца;
валентные колебания С=О

Отсутствуют полосы поглощения Асимметричные 
валентные колебания 
карбоксилат-аниона

1470–1460 Асимметричные деформа-
ционные колебания С–Н в 
группах СН2 и СН3

Отсутствуют полосы поглощения Ножничные симмет-
ричные деформаци-
онные колебания
С–Н в группах СН2

1450–1400 Валентные скелетные 
колебания С–С аромати-
ческого кольца, комбини-
рованные с асимметрич-
ными плоскостными 
деформационными коле-
баниями С–Н в группах 
OСH3

Деформационные 
плоскостные колеба-
ния О–Н; ножничные 
колебания С–Н в 
группах СH2

Симметричные валентные колебания карбок-
силат-аниона; симметричные деформацион-
ные колебания С–Н в группах СН2

1380–1370 Отсутствуют полосы 
поглощения

Деформационные колебания С–Н и О–Н Деформационные 
колебания С–Н в 
группах СН3 ациль-
ных фрагментов

1370–1350 Симметричные деформа-
ционные колебания С–Н 
в группах СН3; плоскост-
ные деформационные 
колебания О–Н в фенолах

Отсутствуют полосы поглощения Деформационные 
плоскостные колеба-
ния О–Н

1335–1200 Скелетные колебания 
сирингильного и конден-
сированного гваяциль-
ного кольца; валентные 
асимметричные колеба-
ния СAr–О–С; валентные 
колебания C–O в фенолах

Деформационные колебания С–Н;
деформационные веерные колебания С–Н в группах СН2;
деформационные плоскостные колебания О–Н

Симметричные валентные колебания глико-
зидной связи

Деформационные 
колебания С–О–С 
между ацильными 
группами и углевод-
ными фрагментами

1170–1150 Плоскостные деформаци-
онные колебания С–Н 
ароматического кольца;
валентные колебания С–О

Асимметричные валентные колебания моста 
С–О–С между глюкопиранозными едини-
цами

Асимметричные 
валентные колебания 
моста С–О–С между 
ксилопиранозными 
единицами
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1145–1000 Плоскостные деформаци-
онные колебания С–Н 
сирингильного и гвая-
цильного колец

Валентные колебания глюкопиранозного 
кольца

Валентные колебания 
ксилопиранозного 
кольца

Валентные колебания С–О в спиртовых группах;
симметричные и асимметричные валентные колебания С–О–С

925–750 Внеплоскостные дефор-
мационные колебания С–
Н ароматического кольца

Различные колебания 
глюкопиранозного 
кольца

Различные колебания ксилопиранозного 
кольца

700–400 Отсутствуют полосы 
поглощения

Внеплоскостные деформационные колебания гидроксильных групп

Полосы 
поглощения, 

см–1
Лигнин Бактериальная целлюлоза Гемицеллюлоза

Таблица 1. Окончание

этой полосы поглощения представляется целесооб-
разным, поскольку целлюлоза и гемицеллюлоза в
этом диапазоне не имеют полос поглощения. Для
определения целлюлозы использовали полосу по-
глощения при 1450 см–1 (площадь, интегрирован-
ная между 1405 и 1480 см–1), которая в основном
приписывается ножничным колебаниям метиле-
новой группы и деформационным плоскостным
колебаниям ОН-группы. Этот выбор сделан по
аналогии с данными исследования [38]. Для нор-
мализации интегрированных площадей аналити-
ческих полос, выбранных для количественного
анализа, использовали полосу поглощения
2072 см–1 (площадь, интегрированная между 2050
и 2084 см–1), принадлежащую внутреннему стан-
дарту Pb(SCN)2.

Что касается гемицеллюлозы, то структурно
она отличается от целлюлозы присутствием аце-
тильных и карбоксильных групп. Однако на по-
лосы поглощения этих групп накладываются по-
лосы деформационных колебаний кристаллиза-
ционной воды [37], которая не удаляется при
сушке образца. Количество связанной воды опре-
деляли методом термогравиметрии на термомик-
ровесах Netzsch TG 209 F1 Libra как потерю мас-
сы образца (%) при нагреве до 150°С (условия
анализа – нагрев от 100 до 200°С со скоростью на-
грева 10°С/мин). Для лигнина количество связан-
ной воды составило 3.3%, для бактериальной цел-
люлозы – 1.1% и для гемицеллюлозы – 7.1%. Ко-
личество кристаллизационной воды в образцах
растительных материалов не превышало 5%. Та-
ким образом, суммарное количество воды в трой-
ных смесях примерно равнялось количеству воды
в растительных материалах, поэтому поправку на
присутствие воды не делали. Поскольку в спектре
гемицеллюлозы имеется широкая полоса погло-
щения в области 1750–1510 см–1, не представляет-
ся возможным использовать полосы поглощения

групп С=О или СООН в качестве аналитических.
В остальном спектры целлюлозы и гемицеллюло-
зы вследствие структурного сходства отличаются
мало, поэтому для определения гемицеллюлозы
использовали косвенные корреляции между раз-
личными количествами каждого компонента в
тройных смесях. В частности, рассматривали от-
ношения лигнин/(целлюлоза + гемицеллюлоза) к
количеству лигнина и целлюлоза/(гемицеллюло-
за + лигнин) к количеству целлюлозы.

Для разработки модели предварительно опре-
делили зольность каждого стандартного вещества
(целлюлозы, гемицеллюлозы и лигнина), чтобы
учесть только реальное количество полимера.
При этом выявили достаточно высокое содержа-
ние золы для лигнина (12.5 мас. %) и гемицеллю-
лозы (16.8 мас. %) и низкое содержание золы для
бактериальной целлюлозы (0.4 мас. %).

В соответствии с процедурами, описанными в
“Экспериментальной части”, приготовили не-
сколько скорректированных по зольности трой-
ных смесей стандартных веществ (образцы 1–10,
табл. 2). Для уменьшения погрешностей ИК-
спектры для каждого образца записывали пять
раз, а затем усредняли. По отношению к интересу-
ющим нас полосам поглощения оценивали инте-
гральные площади и строили график зависимости
этих значений от содержания лигнина и целлюло-
зы. Площадь пиков вычисляли с использованием
коррекции базовой линии. Состав стандартных
тройных смесей, интегральные интенсивности и их
нормализованные значения приведены в табл. 2.

Градуировочные функции для определения
целлюлозы и лигнина в тройных смесях целлюло-
за–гемицеллюлоза–лигнин представляют собой
линейные зависимости между содержанием лиг-
нина или целлюлозы и величинами S1 или S2
(уравнения (1) и (2)), коэффициент корреляции
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для уравнения (1) – 0.9947 и для уравнения (2) –
0.9977.

(1)

(2)

Определение гемицеллюлозы в тройных сме-
сях выполняли с помощью косвенных корреля-
ций, в частности, рассматривали зависимость от-
ношения содержания лигнина к суммарному со-
держанию целлюлозы и гемицеллюлозы (X1) к
параметру S1 или зависимость отношения содержа-
ния целлюлозы к суммарному содержанию гемицел-
люлозы и лигнина (X2) к параметру S2 (табл. 3).

Данные зависимости наиболее точно соответ-
ствуют степенным функциям, представленным в
виде линейных зависимостей с помощью замены
переменных: уравнение (3) (модель 1) и уравне-
ние (4) (модель 2).

(3)

(4)

Содержание гемицеллюлозы вычисляли по
формулам (5) и (6), выведенным из уравнений (3)
и (4) соответственно:

(5)

(6)

С использованием уравнений (1), (2), (5) и (6)
определили пределы определения лигнина, цел-
люлозы и гемицеллюлозы. Для этого готовили
тройные смеси, содержащие от 1 до 10 мас. %
каждого компонента, тогда как остаток смеси со-

1
лигн

0.0504ω ,
0.0407

S +=

2
целл

1.7926ω .
0.0455

S= −

( ) ( )1 1ln 1.4833 0.0652 ln – 1.0501 0.0278 ,
5, 0.95, 0.9933,

X S
n P r

= ± ±
= = =

( ) ( )2 2ln 3.4857 0.1269 ln – 4.8673 0.1685 ,
5, 0.95, 0.9954.

X S
n P r

= ± ±
= = =

лигн
гемицелл целл

1

ωω – ω ,
X

=

целл
гемицелл лигн

2

ω
ω – ω .

X
=

ставляли оставшиеся компоненты в равных соот-
ношениях. Установили, что предел обнаружения
лигнина составляет >3%, целлюлозы – >8% и ге-
мицеллюлозы – >9%. Затем, применяя уравнения
(1), (2), (5) и (6), вычислили содержание лигнина,
целлюлозы и гемицеллюлозы в растительных ма-
териалах (табл. 4), здесь же приведены литератур-
ные данные. Как видно из табл. 4, рассчитанные
на основании ИК-спектров данные по составу
растительных материалов в целом соответствуют
приведенным в литературе значениям [31, 32].
Сравнение результатов для гемицеллюлозы, по-
лученных с помощью уравнений (5) и (6), говорит
о том, что модель тройных смесей дает разумные
значения содержания гемицеллюлозы для боль-
шинства образцов растительной биомассы, за ис-
ключением овсяной, пшеничной, ячменной со-
ломы, стеблей кукурузы, подсолнечника и скор-
лупы некоторых орехов, что, по-видимому,
объясняется отличием реального состава данных
образцов биомассы от состава тройных смесей
из-за присутствия в них других компонентов, та-
ких как экстрактивные вещества и белки, кото-
рые не учитывались в данном исследовании.

Относительное стандартное отклонение ре-
зультатов анализа всех образцов не превышает
0.04, поэтому можно утверждать, что разработан-
ная методика характеризуется хорошей воспро-
изводимостью измерений.

Методом введено–найдено оценили правиль-
ность предложенной методики определения лиг-
нина, целлюлозы и гемицеллюлозы. Для этого го-
товили образцы, состоящие из 80 мас. % расти-
тельного материала с добавкой 20 мас. % лигнина,
целлюлозы или гемицеллюлозы. Анализировали
три независимо приготовленных одинаковых по
составу образцах. В табл. 5 приведены вычислен-
ные и найденные содержания лигнина, целлюло-
зы или гемицеллюлозы в данных образцах. Для
определения гемицеллюлозы использовали урав-
нение (5). Представленные в табл. 5 данные сви-

Таблица 3. Параметры для косвенного определения содержания гемицеллюлозы (n = 5, P = 0.95)

Образец S1 sr S2 sr

1 1.22 2.21 ± 0.05 0.02 0.18 2.38 ± 0.09 0.03
2 0.82 1.85 ± 0.07 0.03 0.25 2.81 ± 0.07 0.02
3 0.73 1.58 ± 0.06 0.03 0.58 3.44 ± 0.09 0.02
4 0.54 1.31 ± 0.03 0.02 0.67 3.59 ± 0.09 0.02
5 0.47 1.32 ± 0.03 0.02 0.57 3.57 ± 0.09 0.02
6 0.43 1.12 ± 0.03 0.02 1.86 4.76 ± 0.12 0.02
7 0.43 1.18 ± 0.03 0.02 1.50 4.52 ± 0.11 0.02
8 0.33 0.98 ± 0.02 0.02 1.50 4.51 ± 0.11 0.02
9 0.18 0.62 ± 0.02 0.02 1.50 4.53 ± 0.11 0.02

лигн
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детельствуют о правильности разработанной ме-
тодики для определения лигнина, целлюлозы и
гемицеллюлозы в растительных материалах.

* * *

Таким образом, с помощью ИК-Фурье спек-
троскопии, используя стандартный метод прес-
сования таблеток с KBr, при соблюдении условий
одинаковой степени измельчения материала таб-
летки и точности взвешивания возможно опреде-
ление содержания лигнина, целлюлозы и геми-
целлюлозы в растительных материалах по уравне-
ниям градуировочных функций, полученным для
основе тройных смесей, состоящих из лигнина,
целлюлозы и гемицеллюлозы. Правильность пред-

лагаемой методики проверена методом введено–
найдено.
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