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  纤维素纤维是新世纪最理想的纺织原料之一,近
年来,出现了众多新型再生纤维素纤维,其中黏胶纤

维、莫代尔纤维、莱赛尔纤维等的开发利用研究最为突

出,且常与棉纤维混纺。对于棉/再生纤维素纤维混纺

织物,目前已有多种规范的测试方法。在实际检测中

会经常遇到丝光棉与再生纤维素纤维混纺面料,由于

棉纤维经过丝光处理,形态结构发生一定的变化,聚合

度、结晶度下降[1-2],在化学法溶解时会发生严重损

伤,且由于丝光度不同,在测试溶液中降解程度不同,
质量损失也就不同;另外由于丝光工艺条件的限制,丝
光棉/再生纤维素纤维混纺织物基本都是将纤维织成

纱线或织物后再进行丝光整理,在整理的过程中,浓碱

液使得再生纤维素纤维发生一定程度的碱缩[3],纤维

表面形成胶质层,溶剂难以渗透进纤维内部,在化学法

中难以完全溶解,成透明黏稠的胶状体,无法通过玻璃

砂芯滤孔,水洗时重新析出粘附在棉纤维上,给定量分

析带来了很大困扰。

1 棉/再生纤维素纤维混纺织物定量分析的现

行标准

  我国对于棉/再生纤维素纤维混纺织物定量分析

的现行标准,主要有GB/T2910.5-2009《纺织品 定

量化学分析第5部分:粘胶纤维、铜氨纤维或莫代尔纤

维与棉的混合物(锌酸钠法)》、GB/T2910.6-2009
《纺织品 定量化学分析第6部分:粘胶纤维、铜氨纤

维、莫代尔纤维或莱赛尔纤维与棉的混合物(甲酸/氯

化锌法)》。国际上常使用的方法有美标AATCC-20A-
200559.5% H2SO4法和日标JISL1030-2-2005

混酸法[4-7]。

1.1 锌酸钠法

锌酸钠法溶剂配置较为复杂,在日常检测中使用

较少。

1.2 甲酸/氯化锌法

甲酸/氯化锌法,有人[8-9]研究65%ZnCl2的水溶

液对 纤 维 素 的 溶 解 效 果 最 好。其 溶 解 机 理:65%
ZnCl2的水溶液中ZnCl2分子与水分子的结合形式是

ZnCl2·4H2O,根据EDA机理,ZnCl2作为电子的接受

体和给予体,纤维素大分子链上的羟基氧原子与ZnCl2
水溶液中的Zn++相互作用,使纤维素分子间和分子内

的氢键破坏,从而使纤维素溶解。溶剂机理见图1。
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图1 甲酸/氯化锌溶解纤维素机理

GB/T2910.6-2009《纺织品 定量化学分析第6
部分:粘胶纤维、铜氨纤维、莫代尔纤维或莱赛尔纤维

与棉的混合物(甲酸/氯化锌法)》中规定3种试剂的质

量比例为HCOOH:ZnCl2:H2O=68:20:12[5],氯化锌

分子与水分子的比例为1∶4.23,处于最佳溶解比范

围。溶剂中甲酸的作用是使纤维溶胀,利于氯化锌分

子进入纤维素的结晶区,加速纤维的溶解。
甲酸/氯化锌法溶剂配制较为简单,实验条件易控

制,对于测试常规的浅色棉/再生纤维素纤维混纺织物

准确性高。但规定不适用于棉纤维受到严重化学降解

的混合物,对莱赛尔等聚合度较高的再生纤维素纤维

无法完全溶解。对于丝光棉/再生纤维素纤维混纺织

物,一方面棉纤维经过丝光后,发生降解,降解程度随

丝光的烧碱浓度不同而不同;另一方面再生纤维经过

丝光后难以完全溶解。两方面因素导致按标准规定的

·63· 纺织科技进展            2017年第7期     




甲酸/氯化锌法无法准确定量,只有经过工艺改进,使
再生纤维素纤维完全溶解,并确定该工艺下丝光棉纤

维的修正值,才能进行准确定量分析。

1.3 美标AATCC-20A-201259.5% H2SO4法
美国常用的测试标准 AATCC-20A-201259.5%

H2SO4法是用强酸将再生纤维素纤维溶解掉剩余棉纤

维,其溶解机理:强酸破坏葡萄糖环剩基间的1,4-甙
键,将纤维素大分子链段打断成链段短小的小分子,溶
解在酸溶液中,达到溶解目的,其溶解稳定性比甲酸/
氯化锌法高。但是其缺点在于不适用于莱赛尔纤维,
对染深色的黏/棉混纺织物也无法准确定量。再生纤

维素在酸液中溶解后增加溶液的黏度,使溶液成透明

的胶状体,洗涤时需用同浓度的酸液将胶状体冲洗干

净,否则在洗涤过程中胶状体析出,粘附在棉纤维上,
造成棉纤维定量过高。对于丝光棉/再生纤维素纤维,
由于棉纤维丝光后发生降解,在硫酸中损伤变大,不适

用标准中的公式计算,另外莫代尔纤维丝光后难以完

全溶解,莱赛尔纤维丝光前后都难以完全溶解,需要确

定合适的溶解工艺,将再生纤维素完全溶解,并确定棉

纤维的修正值或新的适用计算公式。

1.4 日标JISL1030-2-2005混酸法

日本常用的JISL1030-2-2005混酸法是将700
ml,35%HCl与300ml,70%H2SO4混合作为溶剂,其
溶剂配置简洁、安全,准确性较高。溶解时间短(10
min)、溶解反应剧烈,对溶解时间较为敏感,在实际操

作中难以准确控制。

2 丝光棉/再生纤维素纤维定量分析方法

  随着人们对纺织品性能要求的提高,高档棉织物

如高档纯棉衬衫、棉制袜子、全棉手绢等,为保证其顺

滑的手感、良好的染色性能以及饱满的光泽度而进行

丝光整理[10-11]。受丝光工艺条件限制,目前丝光棉/
再生纤维素纤维混纺织物基本都是将纤维织成纱线或

织物后再进行丝光整理。在整理过程中,浓碱液使得

再生纤维素纤维发生一定程度的碱缩,即再生纤维素

纤维也经过浓碱液作用,进行丝光整理[12]。棉纤维经

过丝光整理后,结晶度、聚合度下降,形态结构由腰子

形趋于圆形,纵向天然扭曲消失;再生纤维素纤维经过

丝光后微观结构也发生一定程度的变化。若使用棉再

生纤维素纤维的定量标准,在溶解过程中会对丝光棉

纤维产生降解,且随丝光度不同,降解程度不同,修正

值无法确定。再生纤维素纤维与棉纤维混纺织物经过

浓碱液处理后,再生纤维素纤维由于浓碱液作用在现

行标准规定的溶液中无法完全溶解,在水洗时重新析

出,粘附在棉纤维上,造成棉纤维定量过高,再生纤维

素纤维定量过低。近年来各国科学家都在研究新型的

纤维素溶剂体系[13-15],并取得了丰硕的成果。这些溶

剂体系大都对聚合度、结晶度低的纤维素具有较好的

溶解效果,对聚合度、结晶度高的纤维需要预处理活

化[16-17],才可以溶解。所以某些纤维素溶剂体系可以

用于棉/再生纤维素纤维的定量分析,溶解聚合度、结
晶度低的再生纤维素纤维,剩余聚合度、结晶度高的棉

纤维,达到定量效果。

2.1 物理法

FZ/T01101-2008显微镜物理法[18]是采用显微

镜放大后通过观察纤维形态结构辨别各类纤维,分别

计算各类纤维横截面面积,结合测得的纤维根数,计算

体积分数,然后乘以相应的密度,得到纤维的质量分

数。其测得结果准确性比化学溶解法高,但需要人工

计数、测量上百根纤维的直径,耗时长、效率低。目前

在物理法人工测量基础上发明的数字化纤维检测系

统,对视野中的挤压变形、重叠或受损而不完整的纤

维,难以准确识别,准确性有待提高[19]。棉纤维、再生

纤维素纤维经过丝光后密度也发生一定的变化,对于

丝光后棉纤维的密度变化情况目前有少量研究[20]。

2.2 化学法

2.2.1 无机酸

无机酸法如甲酸/氯化锌法、59.5%硫酸法、37%
盐酸法、锌酸钠法,其溶解的原理都是将再生纤维素纤

维溶解剩余棉纤维,但溶解过程中会对棉纤维产生损

伤,尤其是经过碱液处理的丝光棉纤维,在化学溶解法

中降解程度会因丝光度不同而不同[21]。另外经过丝

光处理的再生纤维素纤维在化学溶解法中又难以完全

溶解,所以需要改进溶解工艺,使丝光再生纤维素纤维

溶解完全,并确定此工艺下丝光棉的损伤程度,得到相

应的修正值。日本标准JISL1030-2混酸法(70%
H2SO4+35%HCl)适用对象为经丝光处理的棉与高

湿模量的黏胶纤维,棉的修正值为1.05,但未考虑棉丝

光度的影响。

2.2.2 无机碱

氢氧化钠/硫脲/尿素法,氢氧化钠可以使纤维素

剧烈溶胀,拆散纤维素无定形区大分子间的结合力,而
硫脲和尿素中含有极性较强的C=O、C=S、-NH2基

团、易与纤维素上的羟基形成氢键,破坏纤维素大分子

间的氢键网络,使纤维素慢慢溶解[22]。根据唐莉纯[23]
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的研究,先预冷-9℃,溶解时间为30min,丝光棉的

修正值为1.05,未考虑棉丝光度的影响。

2.2.3 有机碱

N-甲基吗啉-N-氧化物(NMMO)是一种新型环保

溶剂,是 制 备 莱 赛 尔 纤 维 的 纺 丝 溶 剂。纤 维 素 在

NMMO中直接溶解[24],是通过断裂纤维素分子间的

氢键达到溶解目的,没有纤维素衍生物生成。溶解机

理是NMMO六元环上 N原子提供一对电子与 O形

成配位键,O原子上的电子云密度增加,使 O原子进

攻-OH的能力增强,这个强极性官能团N→O上 O
原子可以与纤维素上羟基形成1到2个氢键,生成

Cell-OH-NMMO络合物[25],使纤维素分子内或分子

间的氢键网络被破坏,进而溶解在 NMMO 溶液中。

NMMO与水和纤维素分子都可以形成氢键,且更易与

水分子形成氢键,所以无水 NMMO对纤维素的溶解

性能最好,但因熔点过高(184℃),使纤维素和溶剂降

解,随着含水量增大,溶解性能降低,含水量超过17%,
基本丧 失 对 纤 维 素 的 溶 解 能 力[26]。在 含 水 量 为

13.3%的一水化合物 NMMO/H2O溶解纤维素纤维

最优,溶解温度约76℃[27]。溶解机理见图2。
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图2 NMMO溶解纤维素机理

随纤维素纤维聚合度、结晶度的增大,NMMO对

其溶解能力逐渐降低。NMMO只能溶解经过活化处

理的低聚合度、低结晶度的纤维素纤维,而对于聚合

度、结晶度较高的棉纤维没有完全溶解的能力,只是对

棉纤维的无定形区发生一定程度的损伤,所以通过棉

纤维损伤值的修正,即可用于棉/再生纤维素纤维的定

量分析。目前有人研究了此方法[28-29],得出了经过不

同处理工艺棉纤维的修正值,但在实际检测中,无法确

定混纺织物中棉纤维的种类。

2.2.4 无机盐LiCl/DMAC
氯化锂/二甲基乙酰胺能与纤维素形成溶剂化配

合物[30]。McCormick[31]研究认为纤维素分子羟基上

的氢质子与Cl-形成氢键,而Cl-又与Li+(DMAc)相
连,由于电荷间的相互作用,使溶剂渗透到纤维素内

部,从而达到溶解纤维素的目的。此体系对环境污染

少,容易回收,氯化锂的回收率几乎达100%。

2.3 仪器分析法

采用紫外可见分光光度法测定混纺织物及2种纯

纤维的吸光度,根据吸光度的比例来计算2种纤维各

自的含量。根据Lamber-Beer定律,对于含有2种组

分的溶液,当2种物质之间的作用是相互独立的,遵循

Lasbeli定理,如式1:

F=
1

1+
AA -A

α(A-AB)

(1)

式中 A、AA、AB 为二元体系、组分A、组分B 的吸光

度,F为组分A 的比例,α为系数。在实际检测中,需要

先测定两组分纯纤维的吸光度,同时还需测得两者一

系列不同混纺比的吸光度来绘制标准曲线,通过计算

获得α值,再测定未知混纺织物的吸光度,从标准曲线

上获得相应的比例。但实际使用时难以测得待测混纺

织物中的纯纤维吸光度,另外测定吸光度时,溶液纯度

要求较高,含有任何杂质都会影响吸光度的准确性,尤
其是染料、助剂的影响。有人将此方法应用于不同再

生纤维素纤维的定量分析[32-33],是基于已知混纺织物

的纯纤维的吸光度,但实际检测中这些数据都是无法

获得的,另外杂质也是影响准确性的重要影响因素,此
方法还需要进一步研究。

2.4 离子液体法

离子液体是熔点低于100℃的低熔点盐。和食盐

一样,它们由100%的阳离子和阴离子组成,并且是大

体积的 有 机 离 子,其 低 熔 点 是 晶 格 的“软 化”引 起

的[34]。由于纤维素中含有大量的羟基,导致纤维素分

子之间存在大量的氢键,同时纤维素分子之间存在着

范德华力,使纤维素形成致密的晶体结构,因而很难溶

于常规溶剂。
离子液体中的阴离子可以与纤维素上的羟基形成

氢键,破坏纤维素分子间羟基的氢键,随着氢键的逐渐

打开,纤维素纤维慢慢溶解[35]。因此在纤维素的溶解

过程中,根据EDA理论,离子液体预先安排的阴阳离

子充当了电子的给予体和接受体,与纤维素形成络合

结构,提高了分子的反应性,削弱了纤维素的氢键作

用,这种络合作用首先在纤维素无定形区进行,对纤维

素产生明显的溶胀作用,随着离子液体的不断渗入,逐
步渗入结晶区,最终达到破坏纤维素分子间所有氢键

的目的。其溶解机理如图3所示。
离子液体是纤维素的直接溶剂,在溶解过程中没

有纤维素的衍生化反应,且纤维素的溶解度随其聚合

度的升高而降低[36-37]。经过特殊设计可以利用离子
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液体的强极性将丝光棉/再生纤维素纤维混纺织物中

结晶度、聚合度较低的再生纤维素纤维溶解,保留聚合

度较大的丝光棉纤维,从而达到定量分析。
Cellulose

OOH

Cellulose

H
HO AMIM+Cl-

Cl-
H

AMIM+

O

图3 离子液体为1-丙基-3-甲基咪唑离子液体

离子液体的阳离子通常为烷基咪唑类和烷基吡啶

类,烷基侧链一般为烯丙基、乙基、丁基等,且侧链的碳

原子数为偶数时其溶解能力较大(4个碳原子最为有

效)[38]。另外阳离子基团的不饱和性越大,其溶解效

果越好,侧链越短,溶解性越好[39]。但是该法尚处于

实验室研究阶段,且离子液体价格昂贵,不具备大规模

推广使用的条件。

3 结语

(1)物理法是目前测试棉/再生纤维素纤维相对准

确性较高的方法,测试丝光棉/再生纤维素纤维需先测

定丝光后棉、再生纤维素的密度。
(2)化学法中常用的GB/T2910.6-2009甲酸/

氯化 锌 法、AATCC-20A-201259.5%硫 酸 法、JISL
1030-2-2005混酸法可用于丝光棉/再生纤维素纤

维的定量分析,但要找到丝光再生纤维素纤维难溶解

的原因,及使其完全溶解的工艺条件,并获得该工艺条

件下不同丝光度的棉纤维的降解程度、相应修正值。
(3)NMMO法是溶解纤维素较好的溶剂之一,目

前主要应用于Lyocell纤维的生产。通过工艺优化可

以应用于丝光棉/再生纤维素纤维的定量分析。
(4)离子液体法是目前发现的纤维素的良好溶解

方法,其溶解率可以达到20%。通过不同结构的筛选,
选择合适的炭链长度、支链结构及不同单双键的离子

液体,应用于丝光棉/再生纤维素纤维的定量分析。
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AnalysisofMercerizedCotton/RegeneratedCellulose
BlendedProductsbyDifferentQuantitativeMethods

LIYing,ZHOUZhao-yi,HUANGXing-yang
(ShanghaiInstituteofQualityInspectionandTechnicalResearch,Shanghai200040,China)

  Abstract:Differentquantitativeanalysismethodsandtheireffectofcotton/regeneratedcellulosefiberblendswereintroducedat
homeandabroad.Theadvantagesanddisadvantagesofvariousquantitativeanalysismethodsformercerizedcottonandregenerated
cellulosefiberblendedfabricwerecomparedandanalyzed.

Keywords:mercerizedcotton;regeneratedcellulosefibers;blendedfabric;quantitativemethods
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