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摘要:
 

【目的】实现烟蒂中醋酸纤维素的资源化利用,将其转化为高附加值材料,并探究其结构与性能特征。
【方法】采用溶剂清洗法制备回收醋酸纤维素(R-CA),结合静电纺丝技术将 R-CA 转化为纳米纤维,并采用

冷冻干燥成型工艺进一步加工成气凝胶。 采用傅里叶变换红外光谱仪、热重分析仪和差示扫描量热仪等对

R-CA 纳米纤维膜及其气凝胶的结构与性能进行分析。 【结果】R-CA 与商用醋酸纤维素具有相似的化学结

构,最大热降解温度相近,分别为 355. 0
 

℃和 357. 5
 

℃,说明纯化过程不影响 R-CA 的分子结构与热力学性

能。 随着 R-CA 纺丝浓度的增加,纤维形貌由串珠结构转变为均匀光滑的纳米纤维,纺丝浓度为 17%时所得

纤维直径分布最均匀,平均直径为 336. 8
 

nm。 基于此纺丝浓度制备的纳米纤维经分散、均质化、冷冻干燥

后,成功构筑三维网络结构气凝胶,其表观密度为 8. 59 ~ 11. 55
 

mg / cm3,孔隙率高于 99%,表现出极低密度和

高孔隙特性。 【结论】本研究可有效回收 R-CA 并制备高性能气凝胶,为烟蒂资源化利用提供参考。
关键词:烟蒂;醋酸纤维素;静电纺丝;纳米纤维膜;气凝胶
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0　 引言

卷烟通常由滤嘴、烟草和卷烟包装等组成,其
中约 97% 的滤嘴是由微纤维束醋酸纤维素制成

的[1] 。 醋酸纤维素是第二大再生纤维素,具有透明

度高、韧性好、热稳定性佳、易成型加工等特点。 除

卷烟滤嘴外,醋酸纤维素也常被用于制造纺织品和

医疗卫生材料等。 中国是世界上最大的卷烟生产

国和消费国,对醋酸纤维素的年消费量可达 1. 6
 

×
 

105
 

t,国内供应不足,需要大量进口[2] 。 卷烟吸食后

会产生大量的烟蒂,目前对于这些烟蒂的处理大多

采取焚烧或填埋的方式,未能充分挖掘醋酸纤维的

潜在应用价值。
以醋酸纤维素回收再利用为主,开展烟蒂资源

化利用,对促进资源高效循环使用具有重要意义。
已有文献[3-5]报道了回收卷烟滤嘴中醋酸纤维素的

方法,并将其用于废水处理、气体吸附和油水分离

等。 然而,这些方法多存在步骤复杂、有机溶剂用

量大、能耗较高等问题,成本居高不下。
气凝胶是一种具有低密度、高比表面积和高孔
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隙度的三维多孔网络材料。 目前,气凝胶通常采用

溶胶-凝胶工艺与特定干燥工艺相结合的方法制

备,在污水处理、保温隔热、吸附分离和生物医学等

领域应用广泛[6] 。 纤维素基气凝胶因具有原料来

源广泛、环境友好且可再生等优点,已成为当前研

究的热点。 但由于纤维素的高结晶性及强氢键作

用,其溶解性较差。 因此,纤维素基气凝胶的制备通

常需要溶剂交换与回收等步骤,过程较为复杂[7] 。
基于此,本研究拟以烟蒂为原料,首先通过一

种简单、快速、低成本的方法回收醋酸纤维素,考查

回收工艺对醋酸纤维素结构和理化性能的影响。
随后,选择合适的溶剂体系,利用静电纺丝技术制

得醋酸纤维素纳米纤维,优化纺丝浓度。 最后,采
用纤维冷冻干燥成型工艺制备具有低密度和高孔

隙度的醋酸纤维素纳米纤维气凝胶 ( Cellulose
 

Acetate
 

Nanofiber
 

Aerogel,
 

CANA),以期为烟蒂中醋

酸纤维素的回收及功能材料化提供参考。

1　 材料与方法

1. 1　 主要材料与试剂

烟蒂,湖北中烟工业有限责任公司收集。 商用

醋酸纤维素(C-CA,黏度为 300 ~ 500
 

mPa·s)、无水

乙醇(纯度≥
 

99. 7%)、N,N-二甲基甲酰胺( DMF,
纯度≥

 

99. 5%)和丙酮(纯度≥
 

99. 5%),国药集团

化学试剂有限公司。 所有化学试剂均为分析纯,使
用前未经进一步纯化。

1. 2　 主要仪器与设备

UV-2600 型紫外-可见( UV-Vis)分光光度计,
日本岛津公司;iS10 型傅里叶变换红外(FTIR)光谱

仪,美国赛默飞公司;TGA / DSC
 

3+型热重(TG)分析

仪,瑞士梅特勒托利多公司;DSC
 

214 型差示扫描量

热(DSC)仪,德国耐驰公司;JSM-6390LV 型扫描电

子显微镜( SEM),日本电子公司;T18
 

digital
 

Ultra-
Turrax 型高速剪切机,德国艾卡公司;FD-1A-50 型

真空冷冻干燥机,北京博医康实验仪器有限公司;
UPT- I - 5 型超纯水机,成都优普生物科技有限

公司。

1. 3　 实验方法

1. 3. 1　 醋酸纤维素(R-CA)回收　 根据化合物溶解

度随极性不同而异的特性,设计一种简单、经济的

回收方案,去除燃烧过程中吸附在卷烟滤嘴上的多

环芳烃、碳氧化物和氮氧化物等化合物,以获得高

纯度的醋酸纤维素。 首先,去除烟蒂中未燃烧的烟

草和灰烬,将所得卷烟滤嘴外层纸剥离后,置于

50
 

℃的超纯水中搅拌洗涤 1
 

h。 随后,用低温超纯水

冲洗 3 次,以舒展醋酸纤维素纤维;将其用无水乙醇

洗涤 2 次(每 1. 5
 

g 卷烟滤嘴大约需要 200
 

mL 溶

剂),每次 15
 

min;通过减压蒸馏回收乙醇溶剂。 最

后,置于 60
 

℃烘箱中干燥 1
 

h,即到 R-CA。
1. 3. 2　 醋酸纤维素纳米纤维膜制备　 纺丝液配制:
称取一定量的 R-CA 溶于 DMF / 丙酮(V( DMF) ∶
V(丙酮)= 1 ∶ 1)混合溶液中,持续搅拌 6

 

h 至完全溶

解,制得 R-CA 质量分数分别为 10%、13%、15%、17%
和 20%的纺丝液,静置 5

 

h 后用于静电纺丝。
醋酸纤维素纳米纤维膜的制备:将纺丝液注入

带有 22
 

G 针头的注射器中,并将其固定在注射泵

上,针头连接高压电源正极,接收基底与注射泵接

地。 纺丝液从注射器中喷出,在电场作用下,沉积

到铝箔覆盖的接收基底上,即为醋酸纤维素纳米纤

维膜,将其置于 80
 

℃烘箱中 24
 

h,以去除纤维中残

留的有机溶剂。 静电纺丝参数设置如下:推进速率

为 1
 

mL / h,纺丝电压为 15
 

kV,针头与接收器之间的

距离为 15
 

cm。
1. 3. 3　 CANA 制备 　 将制备的醋酸纤维素纳米纤

维膜裁剪为约 1
 

cm
 

×
 

1
 

cm 的碎片。 分别称取

0. 20
 

g、0. 25
 

g、0. 30
 

g 的醋酸纤维素纳米纤维膜碎

片分散在 30
 

mL 超纯水中, 使用高速剪切机在

10
 

000
 

r / min 速度下均质分散 15
 

min,以获得均匀

的纳米纤维分散液。 将分散液置于-20
 

℃冰箱中预

冻 12
 

h 后,移至冷冻干燥机中冷冻干燥 48
 

h,制得

CANA。
1. 3. 4　 R-CA 结构与性能表征　 1)UV-Vis 光谱:将
C-CA、R-CA 和未洗涤卷烟滤嘴(U-CA)分别溶解在

DMF / 丙酮(体积比 1 ∶ 1)混合溶液中得到质量分数

为 0. 5%的不同醋酸纤维素溶液,拍照记录不同样

品的状态,并收集不同样品在 200 ~ 450
 

nm 范围内

的 UV-Vis 光谱。
2)FTIR 光谱:利用 FTIR 光谱仪对 C-CA 和 R-
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CA 进行官能团分析。 采用衰减全反射法( ATR)采

集 500 ~ 4000
 

cm-1 范围内的 FTIR 光谱。
3)TG 分析:称取约 3

 

mg 的 C-CA 和 R-CA,置于

N2 气氛中, 以 10 ℃ / min 的速率从室温升高至

600 ℃。 TG 曲线和微商热重( DTG) 曲线绘制方法

为:横坐标为温度(θ / ℃),TG 曲线纵坐标为样品质量

变化率(w / %),DTG 曲线纵坐标为质量变化率对温

度的微商((dw / dθ) / (%·℃ -1))。
4) DSC 分析:将 C-CA 和 R-CA 置于 N2 气氛

中,以 10
 

℃ / min 的速率从环境温度升高至 250
 

℃ ,
记录该非等温结晶过程的 DSC 曲线,测定 C-CA 和

R-CA 的相转变温度。
1. 3. 5　 醋酸纤维素纳米纤维膜形貌表征 　 将约

1
 

cm×1
 

cm 的醋酸纤维素纳米纤维膜样品固定于双

面碳导电胶带上,经镀金处理后,采用 SEM 观察醋

酸纤维素纳米纤维膜的表面形貌。
1. 3. 6　 CANA 结构表征　 1)表观密度。 使用分析

天平测量气凝胶的质量,用直尺测量气凝胶的直径

和高度,利用如下公式计算气凝胶的表观密度 ρ / (g·
cm-3):

ρ = m
v

式中,m 和 v 分别为气凝胶的质量(g)和体积(cm3)。
2)孔隙率。 利用气凝胶的表观密度计算其孔

隙率(P / %),计算公式如下:

P = (1 - ρ
ρCA

) ×
 

100%

式中,
 

ρCA 为醋酸纤维素的密度,取值为 1. 3
 

g / cm3。

1. 4　 数据处理

所有实验均重复 3 次,统计结果以(平均值±标
准差)表示。 使用 Image

 

J 软件测量纤维直径,采用

Excel 和 Origin
 

2024b 软件进行数据分析, 利用

GraphPad
 

Prism
 

8 软件进行绘图。

2　 结果与讨论

2. 1　 R-CA 的提取与物性分析

2. 1. 1　 UV-Vis 光谱分析　 不同醋酸纤维素溶液的

宏观图和 UV-Vis 光谱图如图 1 所示。 由图 1 可知,
U-CA 溶液呈淡黄色,可能是源于卷烟燃烧过程中

产生的多环芳烃和芳香胺等共轭有机物[8] 。 3 种醋

酸纤维素溶液存在共有但强度不同的特征波段。 C-
CA 和 R-CA 的 UV-Vis 光谱曲线非常相似,而 U-CA
的吸收强度较高,这表明洗涤处理可以有效去除大

多数杂质。 因此,本文设计的清洗方案可有效去除

燃烧过程中吸附在卷烟滤嘴上的有机物,获得纯度

较高的醋酸纤维素。
2. 1. 2　 FTIR 光谱分析 　 不同醋酸纤维素的 FTIR
图如图 2 所示。 由图 2 可知,3500 ~ 3000

 

cm-1 和

3000 ~ 2750
 

cm-1 之间的宽吸收峰分别是由 O—H
的伸缩振动和—CH3 / CH2 基团中 C—H 的伸缩振动

引起的[3] 。 醋酸纤维素的特征基团———羰基的吸

收峰显著且特征性强,出现在 1732
 

cm-1 处[9-10] 。
1367

 

cm-1 处的特征吸收峰对应于—CH3 基团中

C—H 的弯曲振动[11] ;在 1216
 

cm-1 处的吸收峰与

乙酰基的 C—O 键伸缩振动有关;1100
 

cm-1 处的吸

收峰对应于酯基 C—O—C 的非对称伸缩振动;
1030

 

cm-1 处的吸收峰对应于纤维素分子中 C—O
键的振动[12] 。 所有样品都存在相似的特征吸收峰,
证明纯化方法未影响醋酸纤维素的分子结构。
　 　 　

图 1　 不同醋酸纤维素溶液的宏观图
和 UV-Vis 光谱图

Fig. 1　 Macrographs
 

and
 

UV-Vis
 

spectra
 

of
 

different
 

cellulose
 

acetate
 

solutions

图 2　 不同醋酸纤维素的 FTIR 图
Fig. 2　 FTIR

 

spectra
 

of
 

different
 

cellulose
 

acetates
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U-CA 的光谱除显示与醋酸纤维素相关的特征吸收

峰外, 还出现与 C-CA 和 R-CA 不同的特征峰。
2926

 

cm-1 和 2864
 

cm-1 处的特征峰分别对应芳香

族和脂肪族的 C—H 伸缩振动[13] 。 另外,1516
 

cm-1

处的特征吸收峰对应于 C 　C 伸缩振动,754
 

cm-1

处的特征吸收峰对应于芳香环的 C—H 面外变形振

动[14] 。 这些差异可能与燃吸过程卷烟滤嘴吸附的

多环芳烃有关。 而经过纯化后的 R-CA 光谱与芳

香环相关的特征峰消失,表明回收方案除杂的有

效性。
2. 1. 3　 热学性能分析 　 不同醋酸纤维素的 TG 和

DTG 曲线如图 3 所示。 由图 3 可知,C-CA 和 R-CA
具有相似的降解行为,在环境温度至 100

 

℃ 范围内

约有 2%的质量损失,这可能是由样品中吸附的自

由水受热蒸发所致[12] ,因为醋酸纤维素有较强的吸

湿性[15] 。 在 250 ~ 450
 

℃ 范围内,C-CA 和 R-CA 均

出现主要降解阶段,质量损失约为 80%。 该阶段涉

及醋酸纤维素的去乙酰化反应,最大降解速率对应

的温度分别为 357. 5
 

℃ 和 355. 0
 

℃ 。 在 400 ~
550

 

℃范围内,醋酸纤维素的结晶区完全被破坏,分
解为 D-葡萄糖单体[16] 。 由此可知,R-CA 与 C-CA
　 　

图 3　 不同醋酸纤维素的 TG 和 DTG 曲线
Fig. 3　 TG

 

and
 

DTG
 

curves
 

of
 

different
 

cellulose
 

acetates

的热稳定性接近,主要降解温度差异较小。
不同醋酸纤维素的 DSC 曲线如图 4 所示。 由

图 4 可知,C-CA 和 R-CA 在室温至 100
 

℃范围内均

存在吸热行为,这可归因于聚合物的水分脱附。 约

在 230
 

℃时,可以观察到第二个吸热峰,这与聚合物

的熔融有关,与前人报道一致[11] 。 相比于 C-CA,R-
CA 的熔融峰分裂成两个小峰,这可能是由于清洗

时加入的乙醇影响了醋酸纤维素的晶体结构和结

晶度[17] 。
综上可知,R-CA 保持了与 C-CA 相似的化学结

构及热学性能,表明本研究采用的回收方案可有效

清除燃烧产生的有机杂质,且该过程没有改变醋酸

纤维素的结构及性能。

2. 2　 醋酸纤维素纳米纤维膜制备溶剂的选择

与表征

溶剂选择对醋酸纤维素纳米纤维的形态有显

著影响[18] 。 根据 Hildebrand 溶解度参数,DMF 的溶

解度参数为 24. 9, 与醋酸纤维素的溶解度参数

(25. 1) 相似,因此其是醋酸纤维素的良溶剂[19] 。
然而,纳米纤维的形成需要黏弹力、表面张力、电
场力及库仑力共同拉伸溶液中的液滴。 高比例良

溶剂会使纺丝液黏弹性较低,导致形成光滑纤维

所需聚合物的含量升高[20] 。 因此,需要采用另一

种溶剂与 DMF 组成混合溶剂来改善醋酸纤维素

的可纺性。 丙酮的溶解度参数为 19. 9 [ 19] ,与醋

酸纤维素相差较大,且挥发性强 [ 21] ,用纯丙酮作

为溶剂时,其高挥发性易造成针尖堵塞 [ 18] 。 综

合考虑溶剂挥发性与溶液黏度的匹配性,选择

DMF 与丙酮的混合溶液用于醋酸纤维素静电

纺丝。

图 4　 不同醋酸纤维素的 DSC 曲线
Fig. 4　 DSC

 

curves
 

of
 

different
 

cellulose
 

acetates
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醋酸纤维素膜的微观形貌和纤维直径分布图

如图 5 所示。 由图 5 可知,当纺丝浓度较低时,喷丝

过程中射流不稳定,形成的纤维较为稀疏且出现串

珠结构。 这是因为此时的醋酸纤维素聚合物分子

链缠结程度低,溶液黏滞阻力小,电场力不足以充

分拉伸射流[22] 。 随着纺丝浓度的升高,串珠结构明

显减少,纤维均匀性和平整度提高,纤维直径增大。
当纺丝浓度增加到 15%和 17%时,纺丝过程连续、
无滴液现象,形成的纤维表面光滑且无串珠结构,
说明在此条件下射流受到的各种外力相对平衡,拉
伸和延展充分[23] 。 其中,纺丝浓度为 17%时形成的

纤维直径分布更均匀,平均直径为 336. 8
 

nm。 当纺

丝浓度继续增大到 20%时,溶液黏度过高,造成针

头堵塞从而影响纺丝稳定性。 考虑到气凝胶的形

成需依靠纳米纤维相互缠结形成三维网络,后续实

验采用 17%的纺丝浓度进行静电纺丝。

图 5　 醋酸纤维素膜的微观形貌和纤维直径分布图
Fig. 5　 Microscopic

 

morphology
 

and
 

fiber
 

diameter
 

distribution
 

of
 

cellulose
 

acetate
 

films

2. 3　 CANA 的结构表征分析

通过高速剪切机将醋酸纤维素纳米纤维膜均

匀地分散在超纯水中,经冷冻干燥后制得 CANA。
在冷冻过程中,纳米纤维逐渐缠绕在不断生长的冰

晶上并发生聚结,纤维间相互缠绕形成三维网络结

构[21] 。 随后,在干燥过程中,冰晶升华为气体,在材

料内部形成孔隙,互连纤维结构中的大部分空间被空

气占据,从而使 CANA 表观密度极低。 CANA 的宏观

形貌如图 6 所示。 由图 6 可知,CANA 因其极低的质

量可稳定置于叶片表面而不引起叶片可见形变。
CANA 的表观密度可以通过调整复合纳米纤维

膜分散液的质量分数进行调控。 不同 CANA 样品

的结构参数如表 1 所示。 由表 1 可知,随着分散相

含量的增加,CANA 的表观密度增大,CANA-1 的表

观密度仅为 8. 59
 

mg / cm3,而 CANA-2 和 CANA-3 的

表观密度分别为 10. 43
 

mg / cm3 和 11. 55
 

mg / cm3。
孔隙率随表观密度的增加而略有降低,但仍保持在

99%以上,仍属于高孔隙度材料。

图 6　 CANA 的宏观形貌
Fig. 6　 Macroscopic

 

morphology
 

of
 

CANA

表 1　 不同 CANA 样品的结构参数
Table

 

1　 Structural
 

parameters
 

of
 

different
 

CANA
 

samples
样品 表观密度 / (mg·cm-3 ) 孔隙率 / %

CANA-1 8. 59±0. 30 99. 34±0. 02
CANA-2 10. 43±0. 61 99. 20±0. 05
CANA-3 11. 55±0. 66 99. 11±0. 05

3　 结论

本文以烟蒂为原料,使用不同极性溶剂对其进

行纯化提取得到 R-CA;采用静电纺丝技术和纤维冷

冻干燥成型工艺,将 R-CA 转化为纳米纤维,并进一

步构筑 CANA。 利用 FTIR 仪、TG 分析仪、DSC 仪等

对 R-CA、醋酸纤维素纳米纤维膜和 CANA 的结构
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与性能进行分析,得出如下结论:R-CA 与 C-CA 具

有相似的化学结构和热学性能,说明本文采用的纯

化方法不会改变醋酸纤维素的结构与性能;利用质

量分数为 17%的醋酸纤维素纺丝液制备的纳米纤

维直径分布更均匀,平均直径为 336. 8
 

nm;可以通

过调整醋酸纤维素纳米纤维分散液的浓度调控

CANA 的表观密度和孔隙率,利用这种纤维冷冻干

燥成型工艺开发的 CANA 具有超高孔隙率(>99%)和
超低表观密度(8. 59

 

mg / cm3 )。 对烟蒂进行资源化

处理是提高烟草制品环境友好性的重要手段,本研

究通过简单、绿色的工艺流程,将烟蒂回收的醋酸

纤维素转化成高孔隙率、低表观密度的 CANA 材

料,可实现资源的有效回收与循环使用。
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Abstract:【Objective】
 

To
 

achieve
 

the
 

resource
 

valorization
 

of
 

cellulose
 

acetate
 

( CA)
 

from
 

cigarette
 

butts
 

by
 

converting
 

it
 

into
 

high
 

value-added
 

materials,
 

and
 

to
 

investigate
 

its
 

structural
 

and
 

performance
 

characteristics.
【Methods】

 

Recycled
 

cellulose
 

acetate
 

(R-CA)
 

was
 

prepared
 

via
 

solvent
 

washing.
 

R-CA
 

was
 

then
 

converted
 

into
 

nanofibers
 

by
 

electrospinning,
 

and
 

further
 

fabricated
 

into
 

aerogels
 

in
 

one
 

step
 

through
 

freeze-drying.
 

The
 

structure
 

and
 

properties
 

of
 

the
 

R-CA
 

nanofiber
 

membranes
 

and
 

corresponding
 

aerogels
 

were
 

characterized
 

by
 

Fourier
 

transform
 

infrared
 

spectroscopy
 

(FTIR),
 

thermogravimetric
 

analysis
 

(TGA),
 

and
 

differential
 

scanning
 

calorimetry
 

(DSC). 【Results】
 

R-CA
 

exhibited
 

a
 

similar
 

chemical
 

structure
 

to
 

commercial
 

CA,
 

with
 

similar
 

peak
 

thermal
 

degradation
 

temperatures
 

of
 

355. 0
 

℃
 

and
 

357. 5
 

℃ ,
 

respectively.
 

This
 

indicates
 

that
 

the
 

purification
 

process
 

did
 

not
 

alter
 

the
 

molecular
 

structure
 

or
 

thermal
 

properties
 

of
 

R-CA.
 

With
 

increasing
 

R-CA
 

electrospinning
 

concentration,
 

the
 

fiber
 

morphology
 

evolved
 

from
 

beaded
 

structures
 

to
 

uniform
 

and
 

smooth
 

nanofibers.
 

The
 

fibers
 

obtained
 

at
 

17%
 

concentration
 

showed
 

the
 

most
 

uniform
 

diameter
 

distribution,
 

with
 

an
 

average
 

diameter
 

of
 

336. 8
 

nm.
 

Nanofibers
 

prepared
 

at
 

this
 

optimal
 

concentration
 

were
 

subjected
 

to
 

dispersion,
 

homogenization,
 

and
 

freeze-drying
 

to
 

successfully
 

form
 

a
 

3D
 

network
 

aerogel.
 

The
 

aerogel
 

had
 

an
 

apparent
 

density
 

of
 

8. 59 ~ 11. 55
 

mg /
cm3

 

and
 

a
 

porosity
 

above
 

99%,
 

showing
 

ultra-low
 

density
 

and
 

high
 

porosity. 【Conclusion】
 

This
 

study
 

enables
 

the
 

efficient
 

recovery
 

of
 

R-CA
 

and
 

the
 

preparation
 

of
 

high-performance
 

aerogels,
 

offering
 

a
 

valuable
 

reference
 

for
 

the
 

resource
 

valorization
 

of
 

cigarette
 

butts.
Key

 

words:
 

cigarette
 

butt;cellulose
 

acetate;electrospinning;nanofiber
 

membrane;aerogel　
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