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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ６５０４—２００８《化学纤维　含油率试验方法》，与ＧＢ／Ｔ６５０４—２００８相比，主要技

术变化如下：

———范围中将纤维素纤维明确为再生纤维素纤维（粘胶），并增加其他种类化学纤维可参照使用的

表述（见第１章，２００８版第１章）；

———在方法Ａ萃取法中明确了蒸馏烧瓶的体积为１５０ｍＬ（见５．１．４，２００８版５．１．３）；

———方法Ａ萃取法不再测试纤维的含水率，直接通过称量萃取后干纤维的质量计算含油率（见

５．１．６，２００８版５．１．５）；

———方法Ｂ皂洗法，明确提出不适用于锦纶６长丝、氨纶长丝（见５．２．１，２００８版５．２．１）；

———增加了附录Ｃ快速挤压法。
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公司、神马实业股份有限公司、上海华峰超纤材料股份有限公司、唐山三友集团兴达化纤有限公司、内蒙
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本标准主要起草人：何蓉、龚柳柳、李红杰、陆永良、罗文婷、石宇君、郭成越、季文艺、关乐、张守运、
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化学纤维　含油率试验方法

　　警示———使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

使用本标准规定的溶剂，应仔细阅读物质安全资料表（犕犛犇犛）。

１　范围

本标准规定了化学纤维含油率的试验方法：萃取法（方法Ａ）、中性皂液洗涤法（方法Ｂ）、光折射率

法（附录Ａ）、核磁共振法（附录Ｂ）、快速挤压法（附录Ｃ）。

本标准适用于聚酯（涤纶）、聚酰胺（锦纶）、聚丙烯腈（腈纶）、聚丙烯（丙纶）、聚乙烯醇缩甲醛（维

纶）、再生纤维素纤维（粘胶）化学纤维，其他种类化学纤维可参照使用。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ３２９１．１　纺织　纺织材料性能和试验术语　第１部分：纤维和纱线

ＧＢ／Ｔ３２９１．３　纺织　纺织材料性能和试验术语　第３部分：通用

ＧＢ／Ｔ３９２１　纺织品　色牢度试验　耐皂洗色牢度

ＧＢ／Ｔ４１４６（所有部分）　纺织品　化学纤维

ＧＢ／Ｔ６５０２　化学纤维　长丝取样方法

ＧＢ／Ｔ６５０３　化学纤维　回潮率试验方法

ＧＢ／Ｔ１４３３４　化学纤维　短纤维取样方法

３　术语和定义

ＧＢ／Ｔ３２９１．１、ＧＢ／Ｔ３２９１．３、ＧＢ／Ｔ４１４６（所有部分）界定的术语和定义适用于本文件。

４　取样规则

样品的抽取，按照下列要求执行，不要抽取在运输途中以外受潮、污染、擦伤或包装已经打开的包

装件：

———散件实验室样品和试样按需取出，不得低于５０ｇ；

———短纤维批量样品中实验室样品和试样抽取按ＧＢ／Ｔ１４３３４规定，长丝批量样品中实验室样品

和试样抽取按ＧＢ／Ｔ６５０２规定。

５　试验方法

５．１　方法犃———萃取法（仲裁试验方法）

５．１．１　通则

当萃取剂或者萃取方法不适用于某种纤维或某类油剂时，应修改试验步骤。任何的修改应在试验

１

犌犅／犜６５０４—２０１７



报告中表述。

在称量蒸馏烧瓶、纤维的质量时，环境温度和湿度宜保持稳定，并快速完成称量。对低含油率的试

样尤其重要。

５．１．２　原理

利用油剂能溶解于特定有机溶剂的性质，将适当的有机溶剂通过脂肪抽出器把试样中的油剂萃取

出来，蒸发溶剂，称量残留油剂的质量及处理后的纤维质量，计算得到试样的含油率。

５．１．３　试剂和材料

本方法用到的试剂、材料如下：

———乙醚：分析纯；

注：如果乙醚不适用时，可由相关方商定相应的溶剂。

———定性滤纸：不含脂。

５．１．４　仪器

本方法用到的仪器如下：

———脂肪抽出器：冷凝管高度（犺）２４０ｍｍ，抽出筒直径（犱）３７ｍｍ、长度（犾）８０ｍｍ，蒸馏烧瓶：

１５０ｍＬ；

———烘箱：能保持温度（１０５±３）℃；

———天平：最小分度值０．１ｍｇ、０．０１ｇ各一台；

———恒温水浴锅：室温至１００℃；

———称量容器；

———不锈钢镊子；

———干燥器。

５．１．５　试样制备

取２个试样，短纤维每份试样称取约５ｇ，精确到０．０１ｇ；长丝合并绕一绞，保证每个卷装都被取到，

均匀地剪取：预取向丝、牵伸丝称取约７ｇ，精确到０．０１ｇ，变形丝称取约４ｇ，精确到０．０１ｇ。

５．１．６　试验步骤

５．１．６．１　将蒸馏烧瓶连续重复（１０５±３）℃的温度下烘燥、冷却、称量的操作，直至恒重（即前后两次称量

差异不超过后一次称量的０．０５％），以后一次称量质量作为最终质量，记录萃取前蒸馏烧瓶烘干质量

犿１，精确到０．１ｍｇ。

５．１．６．２　将５．１．４制备的试样，用定性滤纸包成圆柱状，置于脂肪抽出器的抽出筒内（圆柱高度不超过虹

吸管最高处），下接已知烘干质量的蒸馏烧瓶，在抽出筒中注入约１．５倍脂肪抽出器抽出筒容量的溶剂，

装上冷凝管。

５．１．６．３　在恒温水浴锅上安装上述萃取装置，加热水浴锅。调节恒温水浴锅的温度，回流次数控制在每

小时６次～８次，总回流时间不少于２ｈ。

５．１．６．４　用镊子从脂肪抽出器的抽出筒中取出试样，用镊子尽可能将试样中的溶剂挤出，取下蒸馏烧

瓶，回收溶剂。

５．１．６．５　重新设定恒温水浴锅温度９０℃，将蒸馏烧瓶放置于加热的恒温水浴锅上，在恒温水浴锅上蒸

发萃取瓶中残余溶剂近干，取下萃取后的蒸馏烧瓶。

５．１．６．６　将萃取后的纤维连续重复（１０５±３）℃的温度下烘燥、冷却、称量的操作，直至恒重（即前后两次
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称量差异不超过后一次称量的０．０５％），以后一次称见质量作为最终质量，记录萃取后纤维的烘干质量

犿２，精确到０．１ｍｇ。

５．１．６．７　将萃取后的蒸馏烧瓶连续重复（１０５±３）℃的温度下烘燥、冷却、称量的操作，直至恒重（即前后

两次称量差异不超过后一次称量的０．０５％），以后一次称见质量作为最终质量，记录萃取后蒸馏烧瓶烘

干质量犿３，精确到０．１ｍｇ。

５．１．７　结果计算

试样含油率按式（１）计算：

犙＝
犿３－犿１

犿２＋犿３－犿１

×１００％ …………………………（１）

　　式中：

犙 ———试样的含油率，％；

犿３ ———萃取后蒸馏烧瓶烘干质量，单位为克（ｇ）；

犿１ ———萃取前蒸馏烧瓶烘干质量，单位为克（ｇ）；

犿２ ———萃取后纤维烘干质量，单位为克（ｇ）。

试验结果以两个试样的算术平均值表示，两次平行测试的相对差异大于２０％时，重新试验。

５．１．８　数据修约

试验结果修约到小数点后两位。

５．２　方法犅———中性皂液洗涤法

５．２．１　范围

本方法适用于化学纤维长丝含油率的测定。不适用于锦纶６长丝、氨纶长丝。

５．２．２　原理

利用皂液与油剂相亲和的性质，在洗涤力的作用下，使试样上的油剂转移到皂液中。根据试样洗涤

前后的质量变化，计算试样的含油率。

５．２．３　试剂

本方法用到的试剂如下：

———中性皂片：符合ＧＢ／Ｔ３９２１规定；

———实验室用三级水。

５．２．４　仪器和工具

本方法用到的仪器和工具如下：

———试样袋：涤纶长丝制成的网袋（大小够放试样，可以让皂液进入，但透孔不能让样品从网袋中漏

出），洗净烘干质量已知，每个试样需要一个；

———称量容器：２００ｍＬ～２５０ｍＬ，质量已知，可装单个试样；

———天平：最小分度值０．１ｍｇ、０．０１ｇ各一台；

———烘箱：能保持温度（１０５±３）℃；

———实验室离心机；

———带加热器的洗槽或超声波洗槽；
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———干燥器。

５．２．５　试样制备

同５．１．５。

５．２．６　试验步骤

５．２．６．１　处理前试样质量的测定

将试样放入试样袋中，称取试样袋（内装试样）的质量，减去已知的试样袋洗净烘干质量，得到洗涤

前每个试样的质量犿１，精确到０．１ｍｇ。

５．２．６．２　洗涤

将试样袋（内装试样）放入内存皂液的洗槽中，浴比至少为１∶２５，皂液浓度为５ｇ／Ｌ。使用带加热

器的洗槽时，控制温度为７０℃～７５℃，搅动３０ｍｉｎ。再在洗槽中加入７０℃～７５℃的水，确保除去所

有的泡沫和污垢。使用超声波洗槽时，常温操作。

注：预取向丝采用超声波洗涤。从洗槽中取出试样袋（内装试样），用离心机或挤压方法将水尽可能多地挤出。

５．２．６．３　漂洗

使用带加热器的洗槽时，试样用８０℃～８５℃水洗涤两次，每次５ｍｉｎ，保持试样袋在水中搅动。使

用超声波洗槽时，流水漂洗。最后用离心机脱水或绞干。

５．２．６．４　烘干

将脱水后的试样袋（内装试样），分别装入已知烘干质量的密闭的称量容器中。打开盖子，将称量容

器和试样，连同放置旁边的盖子，一起放入（１０５±３）℃的烘箱中，烘燥１ｈ。打开烘箱迅速盖上称量盒

盖放入干燥器，冷却３０ｍｉｎ～４５ｍｉｎ至室温后迅速称量。称量前应瞬时打开盒盖再盖上。连续重复烘

燥、冷却、称量的操作，直至恒重（即前后两次称量差异不超过后一次称量的０．０５％），以后一次称见质量

作为最终质量。

５．２．６．５　试样烘干后质量测定

称量容器（内有试样袋和试样）的烘干质量，减去已知烘干质量的称量容器质量和试样袋洗净烘干

质量，得到试样洗涤后质量犿２，精确到０．１ｍｇ。

５．２．６．６　试样含水率的测定

取２个试样，每份试样约５ｇ，精确到０．０１ｇ。将试样快速放入称量容器，按ＧＢ／Ｔ６５０３测定含水

率，取两个试验结果的平均值作为试样含水率犠。

５．２．７　结果计算

试样含油率按式（２）计算：

犙＝
犿１（１－犠）－犿２

犿１（１－犠）
×１００％ …………………………（２）

　　式中：

犙 ———试样的含油率，％；

犿１ ———试样洗涤前质量，单位为克（ｇ）；

犠 ———试样含水率，％；
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犿２ ———试样洗涤后质量，单位为克（ｇ）。

试验结果以两个试样的算术平均值表示，两次平行测试的相对差异大于２０％时，重新试验。

５．２．８　数据修约

同５．１．８。

５．３　光折射率法

附录Ａ规定了光折射率法的方法。

５．４　核磁共振法

附录Ｂ规定了核磁共振法的方法。

５．５　快速挤压法

附录Ｃ规定了快速挤压法的方法。

６　试验报告

试验报告包括：

ａ）　样品的名称和规格；

ｂ） 被选作批量样品包装件的号码标识；

ｃ） 采用的试验方法及所有的试验参数；

ｄ） 实验室样品的含油率测试结果，如果计算标准偏差和变异系数，则应写入报告；

ｅ） 经协商后对试验步骤的修改提示及其他与本标准不一致的部分；

ｆ） 观察到的异常现象；

ｇ） 试验日期。
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附　录　犃

（规范性附录）

光折射率法

犃．１　范围

本方法适用于聚酯（涤纶）短纤维含油率的测定。

犃．２　原理

利用全反射临界角的测定方法测定未知物质的折光率，定量地分析溶液中的某些成分，检验物质的

纯度。

犃．３　试剂和材料

本方法用到的试剂如下：

———乙醚（分析纯）、甲醇（分析纯），或其他试剂；

———定性滤纸：不含脂；

———实验室用三级水。

犃．４　仪器和工具

本方法用到的仪器和工具如下：

———折射率仪：附钠光灯；

———脂肪抽出器：冷凝管高度（犺）２４０ｍｍ，抽出筒直径（犱）３７ｍｍ、长度（犾）８０ｍｍ，蒸馏烧瓶

１５０ｍＬ；

———烘箱：能保持温度（１０５±３）℃；

———天平：最小分度值０．１ｍｇ；

———恒温水浴槽：室温～１００℃；

———量筒、吸管、不锈钢镊子、一端附有橡皮管的不锈钢丝犱２．５ｍｍ×犾１５０ｍｍ；

———称量容器和不含脂的定性滤纸、擦镜纸、干燥器。

犃．５　试样制备

随机均匀地抽取试样约５ｇ，精确到０．１ｍｇ。

犃．６　试验步骤

犃．６．１　工作曲线的制作

犃．６．１．１　按所用的油剂，用有效成分［计算如式（Ａ．１）］配成浓度为０．５％、１．０％、１．５％、２．０％、２．５％、

３．０％的水溶液。
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犅＝１－犠 …………………………（Ａ．１）

　　式中：

犅 ———油剂的有效成分，％；

犠———油剂的含水率，％。

犃．６．１．２　在折射率仪上于３０℃测定其折射率对油剂浓度的关系直线，作出相应的折射率和纤维含油

率的工作曲线。

犃．６．１．３　工作曲线根据油剂的变换需重新制作，原工作曲线如发现有差异时也需重新制作。

犃．６．２　检测

犃．６．２．１　在恒温水浴锅上安装脂肪抽出器，加热水浴锅。

犃．６．２．２　试样用定性滤纸包成圆柱状，置于脂肪抽出器的抽出筒内，使之不超过虹吸管最高处，下接已

知质量的蒸馏烧瓶，在抽出筒中注入约１．５倍脂肪抽出器抽出筒容量的溶剂，装上冷凝管。

犃．６．２．３　在恒温水浴锅上安装脂肪抽出器，加热水浴锅。调节恒温水浴锅的温度，回流次数控制在每

小时６次～８次，总回流时间不少于２ｈ。

犃．６．２．４　用镊子从脂肪抽出器的抽出筒中取出试样，用镊子尽可能将试样中的溶剂挤出，取下蒸馏烧

瓶，回收溶剂。

犃．６．２．５　根据溶剂的沸点重新设定恒温水浴锅的温度，将蒸馏烧瓶放置于加热的恒温水浴锅上，在恒

温水浴锅上蒸发萃取瓶中残余溶剂近干，取下萃取后的蒸馏烧瓶。

犃．６．２．６　将萃取后的蒸馏烧瓶经连续重复烘燥［温度（１０５±３）℃］、冷却至室温（冷却３０ｍｉｎ～

４５ｍｉｎ）、称量的操作，直至恒重（即前后两次称量差异不超过后一次称量的０．０５％）。

犃．６．２．７　用吸管吸取加入０．５ｍＬ水于烘干后的蒸馏烧瓶中，用附有橡皮管的不锈钢丝刮下附在瓶内

壁的油剂并充分地搅拌溶解，静置１０ｍｉｎ。

犃．６．２．８　开启折射率仪，按规定温度校正水在钠光下的折射率。

犃．６．２．９　当测试温度恒定在（３０±０．１）℃，测试样品的折射率，读取到小数点后第四位。

犃．６．２．１０　取２个试样，每份试样约５ｇ，精确到０．０１ｇ。将试样快速放入称量容器，按ＧＢ／Ｔ６５０３测定

含水率，取两个试验结果的平均值作为试样含水率犠。

犃．６．２．１１　由折射率对纤维含油率的工作曲线中查出相应的油剂浓度犮，按式（Ａ．２）计算试样的含油率。

犃．６．２．１２　平行测试两次。

犃．７　结果计算

试样的含油率按式（Ａ．２）计算。

犙＝
０．５犮

犿（１－犠）
×１００％ …………………………（Ａ．２）

　　式中：

犙 ———试样的含油率，％；

犮 ———由折射率求得的横坐标上的油剂浓度，％；

犿———试样质量，单位为克（ｇ）；

犠———纤维含水率，％。

试验结果以两个试样的算术平均值表示，两次平行测试得相对差异大于２０％时，重新试验。

犃．８　数据修约

同５．１．８。
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附　录　犅

（规范性附录）

核磁共振法

犅．１　范围

本方法适用于聚酯（涤纶）、聚酰胺（锦纶）、聚丙烯腈（腈纶）、聚丙烯（丙纶）、聚乙烯醇缩甲醛（维

纶）、再生纤维素纤维（粘胶）化学纤维含油率的测定，其他种类化学纤维可参照使用。

犅．２　原理

利用核磁共振波谱法（ＮＭＲ），向纤维样品发射脉冲磁场，当磁场取消时，检测试样的回应磁信号，

由于纤维发出的信号比纤维油剂发出的信号衰减快，从两者的差异上可换算出试样的含油率。

犅．３　仪器

本方法用到的仪器如下：

———核磁共振波谱仪：具备永久磁体，自动温控；

———天平：最小分度值０．１ｇ。

犅．４　试样制备

随机均匀地抽取试样质量１ｇ～５ｇ，精确到０．１ｇ。

犅．５　试验步骤

犅．５．１　工作曲线的制作

犅．５．１．１　根据产品的目标上油率，取５个试样，其含油率要能覆盖所有可能的变化范围，分布尽可能均

匀，可参考表Ｂ．１确定，也可以根据实际上油情况，自行调整范围。

表犅．１　工作曲线制作的含油率及相应的取值参考范围

品种 实际含油率／％ 变化范围／％

涤纶预取向丝 ０．４ ０．２、０．３、０．４、０．５、０．６

涤纶牵伸丝 ０．８ ０．６、０．７、０．８、０．９、１．０

涤纶低弹丝 ２．５ １．４、１．９、２．３、２．７、３．１

粘胶短纤维 ０．２ ０．００、０．１５、０．２０、０．２５、０．３０

粘胶长丝 ０．３ ０．０、０．２、０．３、０．５、０．８

犅．５．１．２　按本标准方法Ａ或方法Ｂ测试５个试样的含油率。

犅．５．１．３　在核磁共振仪上检测试样的含油率，形成工作曲线。
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犅．５．１．４　工作曲线完成后，可用仪器提供的标准物定期对仪器进行自动校准。

犅．５．２　检测

犅．５．２．１　将试样放入试管中，塞好塞子。

犅．５．２．２　将试样放入检测区，选择检测界面，对试样进行检测。

犅．６　结果计算

试验结果以两个试样的算术平均值表示，两次平行测试的相对差异大于１０％时，重新试验。

犅．７　数据修约

同５．１．８。
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附　录　犆

（规范性附录）

快速挤压法

犆．１　范围

本方法适用于聚酯（ＰＥＴ）化学纤维含油率的测定，其他种类的化学纤维可参照使用。

犆．２　原理

利用油剂能溶解于特定有机溶剂的性质，将试样浸泡在适当的有机溶剂中，在一定力的作用下，油

剂溶解于有机溶剂中，然后蒸发溶剂，根据试样溶解下来的油剂质量计算试样的含油率。

犆．３　试剂和材料

本方法用到的试剂如下：

———甲醇：分析纯。

注：如果甲醇不适用时，可由相关方商定相应的溶剂。

犆．４　仪器和工具

犆．４．１　天平，最小分度值０．１ｍｇ。

犆．４．２　纤维油脂抽出器（或其他满足条件之仪器），仪器应满足下列条件：

———具备提供加热的装置，控温精度±１℃；

———具备提油筒，不锈钢质，下面开有小孔，并有止流装置；

———具备加压装置；

———带有蒸发皿：铝制，形状和尺寸适合纤维油脂抽出器加热圈。

犆．４．３　不锈钢镊子。

犆．４．４　洗耳球。

犆．４．５　移液管：１５ｍＬ。

犆．４．６　干燥器。

犆．５　试样制备

随机均匀地抽取试样约２ｇ，称其质量犿１，精确到０．１ｍｇ。

犆．６　试验步骤

犆．６．１　用镊子将试样放入纤维油脂抽出器的油脂提取筒中，用压杆稍加压实。

犆．６．２　将已清洗干净、烘至恒重（即前后两次称量差异不超过后一次称量的０．０５％）并冷却至室温的蒸

发皿（质量犿２，精确到０．１ｍｇ），置于纤维油脂快速抽出器加热圈上并固定，加热台温度高于溶剂沸点。
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犆．６．３　用移液管移取约１５ｍＬ（以能浸没试样为准）甲醇缓慢加入到纤维油脂抽出器的油脂提取筒中，

压上压盖起到止流作用，浸泡１０ｍｉｎ。

犆．６．４　去掉压盖，油脂提取筒中的溶液缓慢滴入蒸发皿中，注意防止液体溢出、飞溅、过沸。

犆．６．５　当提油筒内溶液不再下滴时，将加压杆放入提油筒内，挤压至无液滴流出。

犆．６．６　将被挤压的试样用镊子翻动、扯松，移取约１０ｍＬ（以能浸没纤维为准）甲醇重复步骤Ｃ．６．３～

Ｃ．６．５。

犆．６．７　当第二次萃取液蒸发完成后，将蒸发皿继续加热１０ｍｉｎ。结束后取出放入干燥器中冷却至室

温，称其质量犿３，精确到０．１ｍｇ。

犆．７　结果计算

试样含油率按式（Ｃ．１）计算：

犙＝
犿３－犿２

犿１（１－０．４％）
×１００％ …………………………（Ｃ．１）

　　式中：

犙　 ———试样含油率，％；

犿３ ———处理后蒸发皿的烘干质量，单位为克（ｇ）；

犿２ ———处理前蒸发皿的烘干质量，单位为克（ｇ）；

犿１ ———纤维质量，单位为克（ｇ）；

０．４％———根据聚酯（ＰＥＴ）公定回潮率折算的含水率。

试验结果以两个试样的算术平均值表示，两次平行测试的相对差异大于２０％时，重新试验。

犆．８　数据修约

同５．１．８。

犌犅／犜６５０４—２０１７




