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根据已知棉 / 涤混纺产品实际棉 / 涤含量，分别采用

70% 硫酸法、75% 硫酸法、20% 盐酸法、氢氧化钠 / 甲醇

法和三氯甲烷 / 三氯乙酸法 [5] 等化学试剂溶解方法进行定

量测试，通过测试数据与实际值进行对比，找到效率更

高、结果更准确、试验成本更低的测试方法。

1　测试准备

1.1 试剂配制

1.1.1  70% H2SO4（硫酸）配制

准 备 一 个 大 烧 杯、 一 个 1000mL 的 量 筒 和 一 根 搅

拌 棒， 将 量 取 容 量 为 365~368mL 的 蒸 馏 水 加 入 量 筒

内，然后倒入大烧杯中；取一瓶容量为 500mL，浓度为

95%~98% 的浓硫酸溶液并将其缓慢加入到蒸馏水中，同

时用搅拌棒不停的搅拌溶液，使溶液充分混合 [5]。

1.1.2  75% H2SO4（硫酸）配制

将 700mL 的 浓 硫 酸（浓 度 为 95%~98%， 密 度 为

1.84g/mL）小心缓慢地加入到 250mL 的蒸馏水中，再加

入蒸馏水到 1L 的容量，配置的试剂溶液浓度范围控制在

73%~77% 之间。

1.1.3  20% HCL（盐酸）配制

取一瓶容量为 1000mL 的浓盐酸溶液（密度为 1.19g/

mL）将其小心缓慢地加入到 800mL 的蒸馏水中，用搅

拌棒不停搅拌均匀，使其溶液充分混合后放置在常温

室内使其冷却，冷却过后再加入蒸馏水，浓度控制在

19.5%~20.5%。

1.1.4 氢氧化钠 / 甲醇溶液配制

准备一瓶容量为 250mL 的锥形瓶，将甲醇溶液倒入

锥形瓶至 200mL，取 18g 的氢氧化钠小球，并将其添加至

盛有 200mL 甲醇的锥形瓶中 [2]（NaOH 的溶解缓慢放热）。

1.1.5 三氯乙酸 / 三氯甲烷溶液配制

准备一瓶 500mL（约 740g）的三氯甲烷溶液（密度

为 1.471~1.484g/mL） 和 一 瓶 500g 的 三 氯 乙 酸（固 体 颗

粒状），按照质量比 1：1 的比例进行配置。用量筒量取

340mL 的三氯甲烷溶液，将其倒入装有 500g 的三氯乙酸

试剂瓶中并密封盖好，在常温通风室内放置并不时摇晃

使颗粒溶解均匀。

1.1.6 稀氨水溶液配制

取 80mL 的氨水（密度为 0.880g/mL）加入至 1000mL

的蒸馏水中稀释 [5]。

1.1.7 稀乙酸溶液配制

取 5mL 的冰乙酸加入至 1000mL 的蒸馏水中稀释。

1.2 试样准备

选取常见且具有代表性的十块布料，分别为五块针

织布和五块机织布，面料成分均为棉 / 涤二组分。从每一

块布料中均匀剪取五块 0.5g~1.5g 范围内的样品，取样应

尽可能具有代表性。

1.2.1 取样

取样时不能取布的两边和两端，且尽量平行于经纬

纱。

1.2.2 拆线

因为机织物结构紧密，溶液不容易渗透，为保证纤

维充分溶解，所以需把经纬纱拆取出来。

1.2.3 烘干称重

裁剪出来的样品放入分析天平称重。将称重后的样

品放入烘箱中烘干一小时，去除样品放入干燥器中冷却

10min 至室内常温。将样品从干燥器中取出在分析天平上

称重 G1，将空瓶放称重 G2，计算出试样的重量为 G1-G2

的重量 G3。

2　棉/涤混纺产品定量测试

2.1  70% 硫酸法测试操作

取 1g 试样烘干后称重。用镊子将样品夹入 250mL 锥

形瓶中，加入 100mL70% 硫酸溶液至试剂瓶中，塞上玻

璃塞后用手心握紧试剂瓶瓶口，轻轻摇晃试剂瓶使样品

与溶液充分浸透湿润，在常温条件下用水浴振荡器连续

振荡 1h，溶解后取出试剂瓶并过滤出不溶物，先用少量
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同温度的 70% 硫酸原液冲洗一遍，再用清水冲洗后将不

溶物夹入稀氨水中中和一段时间，再用清水冲洗至呈中

性。将样品放入自动洗样机中冲洗干净，然后把不溶物

放入对应瓶子一起放入 105~110℃的烘箱中烘干。烘干

后重量并记录，精确到 0.1mg。

2.2  75% 硫酸法测试操作

取 1g 试样烘干 1h 后称重，按照 ISO 1833-11：2017

（翻译版）/GB/T 2910.11-2009 标准文件规定的方法用

75% 硫酸溶解棉纤维。用镊子将样品夹入锥形瓶中，小

心缓慢地往试剂瓶中倒入 100mL75% 硫酸溶液，塞上

橡胶塞后用手心握紧试剂瓶瓶口，然后将烧瓶放置于

50±5℃水浴振荡器内，振荡时间为 30min，每隔 10 分钟

摇动一次。经过 30min 溶解后，将试剂瓶取出，用滤网

过滤废液后，用少量 75% 硫酸原液泡洗一遍，然后将不

溶物用清水冲洗稀释干净，夹出放入稀氨水中中和一段

时间。最后将残留物烘干后取出试样待冷却至常温后称

取重量并记录。

2.3  20% 盐酸法测试操作

取 1g 试样烘干 1h 后称重，按照 GB/T 38015-2019 标

准文件的规定，用 20% 盐酸溶解棉纤维。将准备好的

试样用镊子夹入锥形瓶中，小心缓慢地往试剂瓶中倒入

100mL20% 盐酸溶液，塞上橡胶塞后用手紧握试剂瓶瓶

口并摇晃试剂瓶使试样充分浸湿。然后将装有试样的试

剂瓶放入温度为 70±2℃的水浴振荡器中振荡，振荡时间

为 30min，振荡频率为 80 次 /min~100 次 /min。将样品夹

入自动洗样机中冲洗干净，最后将剩余物放入烘箱中烘

干冷却称重。

2.4 氢氧化钠 / 甲醇法测试操作

取 1g 试 样 烘 干 1h 后 称 重， 按 照 AATCC 20A-2018

（翻译版）标准文件中的规定进行操作。将准备好的试

样用镊子夹入锥形瓶中，小心缓慢地往试剂瓶中倒入

100mL 氢氧化钠 / 甲醇溶液，塞上橡胶塞后用手紧握试

剂瓶瓶口并摇晃使试样充分浸湿。然后将试剂瓶放入

65℃ ~70℃水浴振荡器中振荡 5min。用滤网过滤废液后

将不溶物夹出先用同温度原液冲洗残留物后再用同温度

热水冲洗干净，最后将不溶物夹入瓶中放进 105~110℃

的烘箱中烘干 1.5h。待冷却后称取重来并记录，精确至

0.1mg。

2.5 三氯甲烷 / 三氯乙酸法测试操作

取 1g 试样烘干 1h 后称重，根据 GBT 2910.25-2017 标

准文件的规定进行操作。用镊子把准备好的样品放入锥

形瓶中，缓慢地往试剂瓶中倒入 50mL 的三氯甲烷 / 三氯

乙酸溶液，然后放置在常温水浴振荡器中振荡 15min。用

滤网过滤废液后将不溶物夹回试剂瓶中，先用少量三氯

甲烷 / 三氯乙酸原液清洗残留物，然后用清水冲洗干净，

再用自动洗样机冲洗干净不溶物。最后将不溶物放回称

量瓶中放进烘箱烘干，等待 1.5h 后取出放进干燥箱中常

温冷却 10min，待冷却后称取重量并记录。根据标准规定

溶解涤纶纤维后，剩余物棉纤维的 d 值①为 1.02。

3　检测结果

3.1  70% 硫酸法

将已知实际含量的十块样品与采用 70% 硫酸法进行

实验所得棉 / 涤含量百分比的数据对比如下：

表1　70%硫酸法测试数据

3.2  75% 硫酸法

将已知实际含量的十块样品与采用 75% 硫酸法进行

实验所得棉 / 涤含量百分比的数据对比如下：

表2　75%硫酸法测试数据

3.3  20% 盐酸法

将已知实际含量的十块样品与采用 20% 盐酸法进行

实验所得棉 / 涤含量百分比的数据对比如下：

表3　20%盐酸法测试数据
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3.4 氢氧化钠 / 甲醇法

将已知实际含量的十块样品与采用氢氧化钠 / 甲醇法

进行实验所得棉 / 涤含量百分比的数据对比如下：

表4　氢氧化钠/甲醇法测试数据

3.5 三氯甲烷 / 三氯乙酸法

将已知实际含量的十块样品与采用三氯甲烷 / 三氯乙

酸法进行实验所得棉 / 涤含量百分比的数据对比如下：

表5　三氯甲烷/三氯乙酸法测试数据

4　棉/涤混纺产品定量化学分析方法比较

4.1 测试结果数据比较

几种测试方法与试样实际值相比的误差汇总见下表。

表6　五种测试方法与实际值的误差汇总

根据上表作出误差状态图如图 1 所示。

图1　误差柱状图

从柱状图可以看出，20% 盐酸法与试样实际值相比

误差最大，75% 硫酸法与实际值的误差差值最小，结果

准确度较稳定，因此 75% 硫酸法更适合用于棉涤混纺产

品的定量分析。

4.2 测试用时比较

在测试操作过程中，每种方法需要的时间各不相同，

每种方法用时见下表：

表7　五种方法用时数据

     测试方法
 
  试样

70%硫酸法 75%硫酸法 20%盐酸法
氢氧化钠/甲
醇法

三氯甲烷/三
氯乙酸法

1 60min 30min 30min 5min 15min

2 60min 30min 30min 5min 15min

3 60min 30min 30min 5min 15min

4 60min 30min 30min 5min 15min

5 60min 30min 30min 5min 15min

6 60min 30min 30min 5min 15min

7 60min 30min 30min 5min 15min

8 60min 30min 30min 5min 15min

9 60min 30min 30min 5min 15min

10 60min 30min 30min 5min 15min

从上表可以看出，70% 硫酸法的实验用时最长，效

率较低，不适用于大批量检测。氢氧化钠 / 甲醇法用时相

对最短，但是，氢氧化钠属于浓碱性溶液，造成棉纤维

质量损失，易导致定量结果不够准确，不建议采用。

4.3 五种方法总体比较

五种方法对比情况如下表 8 所示。

5　结论

根据上述结果比较得出，70% 硫酸法和 75% 硫酸法

的实验结果更接近与实际值，结果较准确，此两种方法

均可行。但由于 70% 硫酸法在实验过程中的条件是常温

下溶解 1h，而 75% 硫酸法的实验条件是 50±5℃的温度

下溶解时长为 30min，因此 75% 硫酸法相比于 70% 硫酸

法的溶解时效性更高，且由于 70% 硫酸在市面上无法采
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购，需要自行在实验室进行配制，制备试剂需耗费较多

时间和人力成本，而 75% 硫酸能在化学试剂厂中大批量

生产采购，且经过多次实验证明 75% 硫酸试剂可二次回

收利用，回收再利用的 75% 硫酸可为企业节约试剂消耗

成本。因此在纺织检测行业中的棉 / 涤混纺产品纤维含量

定量分析实验大多采用 75% 硫酸法。

通过此次棉 / 涤混纺产品定量化学分析方法探讨，实

际测试中建议采用：“75% 硫酸法”进行检验。

注释：

① d 值：不溶物在试剂处理时的重量修正系数。
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表8　五种方法对比表

     优缺点
 
  测试方法

优  点 缺  点

70%硫酸法

对不溶物涤纶无d值损伤误差
范围较小
定量结果较准确

用时相对较长，检测效率低
试剂有一定的腐蚀性

75%硫酸法

对不溶物涤纶无d值损伤
误差范围最小
定量结果相对精确
用时较短，检测效率较高
废液可回收二次利用

试剂有一定的腐蚀性

20%盐酸法
用时较短，检测效率较高

误差最大，检测结果不稳定
具有挥发性，挥发的气体对
人体有害

氢氧化钠/甲醇
法

用时最短，检测效率较高 误差相对较大，定量检测结
果不够准确

三氯甲烷/三氯
乙酸法

用时短，检测效率较高

误差相对较大，检测结果不
够准确
试剂具有剧毒性，对人体和
环境危害极大




