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摘 要:为了更好地对棉/黏混纺产品原料成分进行化学法准确定量分析,采用正交实验探讨了盐酸法的最佳定量参

数,并比较了甲酸/氯化锌法、锌酸钠法、盐酸法三种方法的优缺点。结果表明盐酸法最佳定量参数:HCl浓度为37%、处

理温度20℃、处理时间20min,棉纤维的质量修正系数d为1.02。另外甲酸/氯化锌法、锌酸纳法、盐酸法对于棉/黏混

纺产品的定量准确度和稳定性均较好,测试人员可根据样品实际情况进行选择。
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  棉、黏胶均属于纤维素类纤维,两者的化学组成相

似,都较耐碱而不耐酸,但黏胶的耐酸碱性均较棉差,
所以目前棉/黏混纺织物的化学定量分析法的原理都

是利用两者的耐酸性差异,采用合适的酸将黏胶溶解

而剩余棉。本文从不同混纺比、盐酸浓度、溶解时间、
溶解温度四个因素入手,采用四因素三水平的正交实

验探讨了盐酸法的最佳定量测试参数,以及盐酸法棉

纤维质量修正系数。另外还比较了甲酸/氯化锌法、锌
酸钠法、盐酸法对棉/黏混纺产品进行定量测试的优缺

点。

1 试验部分

1.1 材料和仪器

试验样品:白色纯黏胶织物,白色纯棉织物,人为

混合的各种比例的棉/黏混纺产品。所有试验样品均

未做预处理。
主要试剂:甲酸/氯化锌溶液;锌酸钠溶液;36%~

38%盐酸溶液;稀氨水溶液;稀乙酸溶液。所有试剂均

为分析纯,浓度均为质量分数,试剂配制及标定参照

GB/T2910-2009。
主要仪器:水浴恒温振荡器(温度可调);分析天平

(精度0.0001g);电热鼓风烘箱(保持温度102~108
℃);纤维细度分析仪;抽滤装置;干燥器(装有变色硅

胶)。

1.2 试验方法

(1)甲酸/氯化锌法[1] 将试样放入盛有已预热温

度达70℃的甲酸/氯化锌溶液的具塞三角烧瓶中,每
克试样加100ml溶液,盖紧瓶塞,摇动烧瓶在70℃下

保温15min,每隔5min振荡1次,用试液把烧瓶中的

残留物洗到已知重量的玻璃砂芯坩埚中,用20ml70
℃溶液清洗,再用70℃水清洗,然后用100ml稀氨水

溶液中和清洗并使残留物浸没于溶液中10min,再用

冷水冲洗,每次清洗液靠重力排液后,再用真空抽吸排

液,最后烘干、冷却、称重。
(2)锌酸钠法[2] 把试样放入具塞三角烧瓶中,每

克试样加入150ml新配置的锌酸钠稀溶液,盖上瓶

塞,在水浴恒温振荡器上振荡20min,用已知重量的玻

璃砂芯坩埚过滤溶液,抽吸三角烧瓶去除过量的液体,
用镊子把残留物放回具塞三角烧瓶中,加入100ml稀

氨水,在水浴恒温振荡器上振荡5min。再用同一个已

知重量的玻璃砂芯坩埚过滤溶液,用水清洗烧瓶中纤

维倒入坩埚中,用100ml稀乙酸溶液清洗坩埚和残留

物,并用水彻底冲洗,每次洗液靠重力排液后,再用真

空抽吸排液,最后将玻璃砂芯坩埚和残留物烘干、冷
却、称重。

(3)盐酸法[3-4] 把试样放入具塞三角烧瓶中,每
克试样加入100ml的盐酸溶液,盖紧瓶塞,置于水浴

恒温振荡器上,保持烧瓶在一定温度下,连续不断地振

荡一定时间,将溶液和不溶的棉纤维一起移入已恒重

的玻璃砂芯漏斗中,烧瓶用少量盐酸洗涤一并倒入漏

斗中,真空抽滤,再用冷水冲洗数次,用稀氨水洗2次,
然后再用冷水充分洗涤,每次洗液先靠重力排液,再用

·82· 纺织科技进展            2016年第9期     




真空抽吸排液,最后把玻璃砂芯漏斗及不溶的棉纤维

烘干、冷却、称重。
(4)盐酸法棉纤维修正系数确定方案 取10份1

g左右的棉标准贴衬织物,并拆分成纱线,放进105℃
的烘箱预烘1h后,称取样品干重。用浓度为37%的

盐酸,在一定温度条件下,处理一定时间,用冷水洗净,
放进烘箱烘2h,称取剩余样品重量。

1.3 试验结果的计算

(1)盐酸法棉纤维的质量修正系数d 值

d=m/m' (1)
式中  m——— 已知棉纤维干重(g);m'——— 试剂处理

后棉纤维干重(g)。
(2)净干含量百分率计算

p1(%)=
100dm1

m0
(2)

p2(%)=100-p1 (3)
式中  p1——— 不溶解纤维的净干含量百分率(%);

p2———溶解纤维净干含量百分率(%);m0———已知试

样干重(g);m1——— 剩余的不溶解纤维干重(g);d———
不溶解纤维在试剂处理时的质量修正系数。

2 结果和分析

2.1 盐酸法最佳试验条件

采用四因素三水平正交试验法,分析了盐酸浓度、
处理温度、处理时间、棉/黏实际混纺比等因素对盐酸

法定量结果准确度的影响。
表1 盐酸法的正交实验表L9 (34)

实验号
浓 度
/%

温 度
/℃

时 间
/min

棉/黏实际
混纺比

混 纺
比偏差值

1 20 30 30 10/90 89.10
2 30 40 10 10/90 88.52
3 37 20 20 10/90 0.22
4 20 40 20 50/50 47.24
5 30 20 30 50/50 47.20
6 37 30 10 50/50 4.83
7 20 20 10 80/20 17.34
8 30 30 20 80/20 16.81
9 37 40 30 80/20 14.36

均值1 6.470 50.040 50.220 16.170
均值2 50.843 36.913 21.423 33.090
均值3 51.227 21.587 3.897 59.280
极 差 44.757 28.453 28.797 43.110

  由表1可以看出,影响棉/黏混纺比定量测定准确

度的作用大小是:盐酸浓度﹥棉黏混纺比﹥处理时间

﹥处理温度。这主要是由于盐酸浓度过低时,溶液中

的氢离子浓度无法使纤维素大分子中相邻两葡萄糖单

体间碳原子和氧原子所形成的化学键发生断裂,也就

无法使纤维素大分子的1,4-甙键发生水解。另外,混
纺产品中黏胶纤维比例越大,则纤维素水解所需的氢

离子量也就越大,所以混纺产品中黏胶比例较大时,要
适当延长处理时间或提高处理浴比。此外如果样品是

深色样品,定量前还需要进行脱色预处理,以减少结果

的误差。综合考虑以上因素,确定盐酸法用于定量棉

黏混纺产品的最佳参数为:盐酸浓度为37%、处理温度

为20℃,处理时间为20min。

2.2 盐酸法棉纤维质量修正系数

在盐酸法定量最佳参数确定的基础之上,取10个

1g左右的棉纤维织物样品,采用浓度为37%的盐酸,
在20℃条件下,处理20min。棉纤维的质量修正系数

见表2。
表2 盐酸法测定棉纤维的质量修正系数

样品
编号

样品
干重/g

处理后
干重/g

修正系数
修正系数
平均值

1 0.8122 0.7914 1.026 1.020
2 0.9567 0.9381 1.019
3 1.0968 1.0722 1.023
4 1.0137 0.9885 1.025
5 1.1688 1.1421 1.023
6 1.0508 1.0276 1.023
7 1.1796 1.1612 1.016
8 1.1283 1.1070 1.019
9 0.9327 0.9141 1.020
10 0.9429 0.9240 1.020

  由表2可以看出,采用条件为浓度37%的盐酸,20
℃处理温度,处理时间为20min的盐酸法进行棉黏混

纺产品定量时,10个样品的质量修正系数离散程度较

小,故可判断37%盐酸法中棉纤维的质量修正系数为

1.02。

2.3 3种方法的定量测试结果及优缺点

为确定3种不同测试方法的优缺点,选取5种不

同比例的棉/黏混纺产品作为试样,且每个样品均有2
个平行试验,定量测试结果见表3。

由表3可看出,3种定量方法含量偏差均值依次

为:1.3、2.0、1.3,均小于国家标准GB29862-2013中

关于纤维含量允差5%的规定,可见3种方法对各比例

棉/黏混纺产品定量的准确度和稳定性均可满足日常

含量测试工作的允差要求。其中甲酸/氯化锌法是GB
2910中提供的方法,也是目前检测人员依据国标采用

较多的方法,其特点是试剂配置较为复杂,且毒性较

大,试验一定要在通风橱中进行。抽滤时,一定要把溶

液抽干净后,再加热水清洗,否则残留物很难洗净,溶
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解温度在实验中影响较大,要准确控制。锌酸钠法是

GB2910中提供的另一种方法,其准确度较甲酸/氯化

锌法差一些,且试剂配置过程复杂,试剂配置后要在24
h内使用,所以目前为止,测试人员采用的机会不是很

多。37%盐酸法是目前一些检测机构实验室的内部做

法,其特点是无需特意配置试剂,只需在实验前确定下

试剂的原始浓度是否为37%左右(36%~38%)即可,

且定量准确度和稳定性好。但37%盐酸浓度高,挥发

性强,试验一定要在通风橱中进行。另外抽滤加入稀

氨水中和时,注意不要让盐酸溶液和稀氨水接触,否则

易生成大量氯化铵白色雾状气体,对真空泵和操作人

员产生一定危害。建议测试人员日常工作中可根据来

样情况,选择测试方法。

表3 3种方法棉/黏混纺产品的含量百分比偏差

方法名称 指 标 棉/黏百分比含量

甲酸/氯化锌法 混合含量 30.0/70.0 40.0/60.0 50.0/50.0 60.0/40.0 70.0/30.0
实测含量 30.9/69.1 41.0/59.0 50.6/49.4 61.6/39.4 72.3/27.7
偏差值 0.9 1.0 0.6 1.6 2.3

锌酸钠法 混合含量 30.0/70.0 40.0/60.0 50.0/50.0 60.0/40.0 70.0/30.0
实测含量 28.2/71.8 38.1/61.9 48.0/52.0 58.1/41.9 67.8/32.2
偏差值 1.8 1.9 2.0 1.9 2.2

盐酸法 混合含量 30.0/70.0 40.0/60.0 50.0/50.0 60.0/40.0 70.0/30.0
实测含量 31.5/68.5 41.0/59.0 50.8/49.2 61.6/38.4 71.6/28.4
偏差值 1.5 1.0 0.8 1.6 1.6

3 结论

(1)盐酸法用于定量棉/黏混纺产品的最佳实验条

件是:盐酸浓度为37%、处理温度20℃、处理时间20

min,且盐酸法中棉纤维的质量修正系数d 为1.02。

(2)甲酸/氯化锌法、锌酸纳法、盐酸法对于棉/黏

混纺产品的定量准确度和稳定性均较好,但各自也都

有其不可避免的缺点,在具体的测试工作中,可根据实

际情况进行选择,以确保测试结果的精准度。
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DiscussedonQuantitativeAnalysis
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  Abstract:Inordertoobtainmoreaccurateresultsinfibercontentpercentageofmaterialforcotton/viscosemixtures,theorthogo-
nalexperimentwasusedtoexplorethebestquantitativeparametersofthehydrochloricacidmethod.Theadvantagesanddisadvanta-

gesoftheformicacidandzincchloridemethod,sodiumzincatemethodandhydrochloricacidmethodwerecompared.Theresults
showedthatthebestquantitativeparametersofthehydrochloricacidmethodasfollows:HClconcentrationwas37%,temperature
was20℃,timewas20min,andthecottonfiber'squalitycorrectioncoefficientdwas1.02.Thequantitativeaccuracyandstabilityof
theformicacidandzincchloridemethod,sodiumzincatemethodandhydrochloricacidmethodforcotton/viscosemixturesweregood.
Thetesterscouldchooseaccordingtotheactualsituationofthesamples.

Keywords:cotton/viscosemixtures;quantitativeanalysis;chemicalmethods
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