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摘要：采用硫酸－机械法分离废旧涤棉混纺织物，研究优化了硫酸处理工艺，分析了分离前后棉和涤
纶纤维的形态结构。结果表明：当硫酸质量分数为１０％、处理时间为４０ｍｉｎ、处理温度为９５℃时，

涤纶纤维和棉纤维的分离效果最好，棉和涤纶纤维的回收率分别为９３．５％和９８．１％；分离后棉纤
维表面出现裂缝和孔洞，长度和细度显著降低，化学组分和结晶结构无显著变化，但结晶度略有增
大；分离后涤纶纤维的表面形态、化学组分和结晶结构均无明显变化，但结晶度略有提高，力学性能
略有下降。
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　　我国每年产生的废旧纺织品达２　０００多万吨，且
逐年上升，但对其处理方式多以焚烧或填埋为主［１］，

得以回收利用的还不及０．０３％，既污染环境又浪费资
源［２］；然而，目前我国纺织行业却面临原材料短缺危
机，因此如何回收利用废旧纺织品资源是实现环境保
护和推动社会可持续发展的重要课题［３－６］。

根据国家统计局的数据，涤棉混纺织物约占织
物总量的５０％，研究涤棉纤维分离方法对实现废旧
纺织品的大规模回收利用具有重要的现实意义。涤
棉混纺织物的纤维分离是根据两种纤维对某种试剂

溶解性的不同，将其中一种纤维溶解，再进行分离与
回收利用，已有报道采用稀碱［７］、生物酶［８］、离子液
体［９］、乙二醇［１０］等方法来实现。例如，Ａｚａｍ 等［１１］

用Ｎ－甲基吗啉－Ｎ－氧化物（ＮＭＭＯ）在一定温度和大
气压力下实现纤维素的预处理和分离。溶剂

ＮＭＭＯ经蒸发后可重复使用，分离的纤维素被纤维
素酶水解再发酵成乙醇，或直接消化产生沼气。刘
伟昆等［１２］利用乙二醇醇解废旧涤棉布，得到醇解物
对苯二甲酸双羟乙酯（ＢＨＥＴ）和棉纤维。石娜等［１３］

利用二甲基亚砜（ＤＭＳＯ）在较高温度下溶解涤纶而
不溶解棉的特性，分离涤纶和棉纤维。

本文采用硫酸－机械法，基于棉纤维和涤纶纤维
对硫酸的稳定性不同，在机械粉碎和离心力作用下
简单有效地将两者分离，该分离工艺能耗小、成本
低、无污染，为废旧涤棉织物的纤维分离与回用提供
了一条新思路。

１　试验部分

１．１　材料与试剂
采用５５涤／４５棉的废旧织物为原料进行涤纶

纤维和棉纤维的分离。硫酸和氨水均为分析纯，购
于阿拉丁化学试剂有限公司。

１．２　分离方法
（１）硫酸处理：将试样剪成３ｃｍ×３ｃｍ，烘干并

称重；以１∶２０的固液比浸入不同浓度的硫酸溶液
中，分别处理不同的温度和时间；将试样取出，用

１０％氨水溶液洗涤，然后再水洗、烘干和称重。
（２）机械粉碎：将硫酸处理后的试样置于多功

能粉碎机中（上海江信科技有限公司，ＬＸ－０５型），转
速为２７　０００ｒ／ｍｉｎ，时间为２０ｍｉｎ，得到棉纤维粉末
和涤纶纤维团，分别烘干和称重。

１．３　分析测试
（１）棉纤维和涤纶纤维回收率计算式分别如式

（１）和（２）所示。

Ｒｃ＝ｍ１ｃｍ０ｃ×
１００％ （１）

Ｒｐ＝
ｍ１ｐ
ｍ０ｐ
×１００％ （２）

式中：ｍ１ｃ为分离后棉纤维粉末的质量（ｇ）；ｍ０ｃ为初始
试样中棉纤维的质量（ｇ）；ｍ１ｐ为分离后涤纶纤维团的
质量（ｇ）；ｍ０ｐ为初始试样中涤纶纤维的质量（ｇ）。

（２）采用 ＨＩＴＡＣＨＩ公司的 ＴＭ　３０００型扫描
电子显微镜观察处理前后两种纤维的形貌，测试电
压为１０ｋＶ。

（３）采用ＮＩＣＯＬＥＴ　６７００型傅里叶变换红外光
谱仪分析处理前后两种纤维的化学组分变化，测试
条件为ＫＢｒ压片法，恒温２０℃。

（４）采用 Ｄ／ＭＡＸ－２５５０ＰＣ型 Ｘ射线衍射仪测
试处理前后两种纤维结晶情况，测试条件为：铜靶

Ｎｉ过滤，管电压４０ｋＶ，管电流为２００ｍＡ，扫描速度
为３．０（°）／ｍｉｎ，波长为１．５４×１０－１０　ｍ。

（５）采用ＯＬＹＭＰＵＳ　ＢＸ　５３型显微镜测试纤维
细度和长度，测试方法为：用载玻片、盖玻片、甘油等
制成棉纤维的显微试样，置于电子显微镜载物台上，
对视野中外观完整并且中腔未被浸润的纤维拍照，

同时避开端部和断头部位，用电子尺测量每个条件
下的纤维１００根。

（６）采用ＹＧ　００４型单纤维电子强力仪测试力
学性能，测试条件：预加张力为０．０５ｃＮ，夹持距离
为２０ｍｍ，拉伸速度为２０ｍｍ／ｍｉｎ，相对湿度为（６５
±２）％，温度为（２０±２）℃。

２　结果与讨论

２．１　处理工艺对涤棉纤维回收率的影响

２．１．１　处理温度
不同温度条件下，将试样浸入质量分数为１０％

的硫酸溶液中处理４０ｍｉｎ，涤棉纤维回收率如图１
所示。

由图１可知，随着温度的升高，棉纤维回收率先
上升后下降，涤纶纤维回收率呈不断上升趋势。当
温度为８０℃时，棉纤维的回收率仅为１２．１４％；当
温度升至９０℃时，棉纤维和涤纶的回收率显著增
大；温度为９５℃时，棉纤维回收率达到最高，温度继
续升高其回收率反而有所下降。与之不同，涤纶纤
维的回收率随温度升高持续增大，但超过９５℃后变
化不大。由此可见，温度对涤棉纤维分离效果影响
较大。这可能是由于温度较低时，硫酸分子的运动
能量较低，不足以破坏棉纤维大分子间的氢键，但随

５３９
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图１　处理温度对涤棉回收率的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ　ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ

ｆｉｂｅｒ　ａｎｄ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ

着温度的升高，硫酸分子运动增强，与纤维素大分子
上羟基结合的数量增多，氢键遭到破坏，因而其回收
率显著提高。当温度超过９５℃时，棉纤维素发生进
一步降解，生成还原糖，其回收率反而下降。根据测
试结果，选取９５℃作为最优处理温度。

２．１．２　处理时间
将试样浸入温度为９５℃、质量分数为１０％的

硫酸溶液中处理不同时间，涤棉纤维回收率如图２
所示。

图２　处理时间对涤棉回收率的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｔｉｍｅ　ｏｎ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ　ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ

ａｎｄ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ

由图２可知，随着处理时间的增加，棉纤维回收
率先上升后下降，在４０ｍｉｎ时达到最大值，涤纶回
收率则呈不断上升趋势。这可能是由于处理时间的
增加导致了硫酸分子进入纤维内部的几率变大，纤
维素大分子之间氢键被破坏的概率变大，有利于涤
棉纤维的分离，但是长时间的酸处理又使得棉纤维
发生水解，导致棉纤维回收率变小。因此选取

４０ｍｉｎ为最优处理时间。

２．１．３　硫酸质量分数
将试样浸入温度为９５℃的不同质量分数的硫

酸中处理４０ｍｉｎ，涤棉纤维回收率如图３所示。

由图３可知，随着硫酸质量分数的增大，棉纤维

图３　硫酸质量分数对涤棉回收率的影响
Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｓｕｌｆｕｒｉｃ　ａｃｉｄ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ　ｏｎ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ

ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ　ａｎｄ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ

回收率先上升后下降，在１０％时达到最大值，涤纶
的回收率则呈不断上升趋势。这可能是由于随着硫
酸质量分数的增大，更多的硫酸分子与纤维素上的
羟基发生反应，棉纤维素大分子结构被破坏，涤棉分
离效果提高。因此选取１０％为最优硫酸质量分数。

２．２　分离产物结构及性能表征
将试样浸入温度为９５℃的不同质量分数（８％

和１０％）的硫酸中处理４０ｍｉｎ，对回收的棉纤维和
涤纶纤维进行后续的对比试验。

２．２．１　处理前后棉纤维扫描电镜照片分析
分离前后棉纤维放大不同倍数的电镜扫描图如

图４所示，其中，图４（ａ）～（ｃ）为５００倍，图４（ｄ）～
（ｆ）为２　５００倍。由图４可知：未经处理的棉纤维表
面平整光滑，结构较完整；而分离后的棉纤维呈粉末
状，长度明显变小，表面遭到破坏，出现裂缝和孔洞，
且硫酸质量分数越高，对棉纤维的结构破坏越严重。

（ａ）未处理 （ｂ）８％Ｈ２ＳＯ４

（ｃ）１０％Ｈ２ＳＯ４ （ｄ）未处理
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（ｅ）８％Ｈ２ＳＯ４ （ｆ）１０％Ｈ２ＳＯ４

图４　放大５００和２５００倍获得的处理前后棉纤维电镜扫描图
Ｆｉｇ．４　ＳＥＭ　ｉｍａｇｅｓ　ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ　ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

ｗｉｔｈ　ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ｏｆ　５００ａｎｄ　２５００ｔｉｍｅｓ

２．２．２　处理前后棉纤维的细度和长度
处理前后棉纤维细度分布如图５所示。由图５

可知：处理前棉纤维细度基本呈正态分布，大部分纤
维细度分布在１０～３０μｍ；处理后纤维细度显著下
降，６７％的纤维细度分布在０～５μｍ。处理前后棉
纤维长度分布如图６所示。由图６可知，处理前的
棉纤维长度分布在０～４０ｍｍ，处理后棉纤维长度分
布在０～３０μｍ。由此可知，处理后棉纤维细度和长
度均有显著降低，分离后纤维呈粉末状，可经进一步

（ａ）未处理

（ｂ）１０％Ｈ２ＳＯ４

图５　处理前后棉纤维细度分布图
Ｆｉｇ．５　Ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ　ｆｉｎｅｎｅｓｓ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ

ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

处理制备纤维素黄原酸酯或纳米晶须等，开发其新
应用。

（ａ）未处理

（ｂ）１０％Ｈ２ＳＯ４

图６　处理前后棉纤维长度分布图
Ｆｉｇ．６　Ｌｅｎｇｔｈ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ

ａｎｄ　ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

２．２．３　处理前后棉纤维红外光谱分析
处理前后棉纤维的红外光谱如图７所示。由图

７可知，处理前后棉纤维的红外谱图无明显变化，在

１　０５４ｃｍ－１附近为Ｃ—Ｏ的伸缩振动吸收峰，１　１６０

图７　处理前后棉纤维的红外光谱图
Ｆｉｇ．７　Ｉｎｆｒａｒｅｄ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ

ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ
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ｃｍ－１附近为环状Ｃ—Ｏ—Ｃ的不对称收缩振动吸收
峰，３　３３４ｃｍ－１附近为—ＯＨ伸缩振动吸收峰，２　８９７
ｃｍ－１附近为Ｃ—Ｈ 伸缩振动吸收峰，１　４２９ｃｍ－１和

１　３３８ｃｍ－１附近为Ｃ—Ｈ弯曲振动吸收峰。由此可
知，处理后棉纤维的特征吸收峰无显著变化，仍为典
型的纤维素化学结构。

２．２．４　处理前后棉纤维Ｘ衍射谱图分析
处理前后棉纤维的Ｘ衍射谱图如图８所示。由

图８可知，处理前后棉纤维的Ｘ衍射谱图无明显变
化，可说明在硫酸处理和机械粉碎过程中并没有损
坏其晶型结构。然而处理后棉纤维的结晶度有所提
高，未处理、８％Ｈ２ＳＯ４ 和１０％ Ｈ２ＳＯ４ 处理得到的
纤维结晶度分别为５８．５３％、５９．６７％和６１．４３％。
这可能是由于硫酸处理可导致附着在纤维素表面的

半纤维素被降解，同时破坏了纤维素的非结晶区部
分，使纤维素晶体发生重排，纤维素结晶度提高。

图８　处理前后棉纤维的Ｘ衍射谱图
Ｆｉｇ．８　ＸＲＤ　ｃｕｒｖｅｓ　ｏｆ　ｃｏｔｔｏｎ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ　ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

２．２．５　处理前后涤纶纤维表面形态分析
处理前后涤纶纤维的电镜扫描图如图９所示，

由图９可知，处理前后涤纶纤维的表面形态无明显
变化，仍为光滑、连续的纤维状，说明硫酸处理和机
械粉碎对涤纶纤维无明显损伤。

（ａ）未处理

（ｂ）１０％Ｈ２ＳＯ４

图９　放大４００倍获得的处理前后涤纶纤维的电镜扫描图
Ｆｉｇ．９　ＳＥＭ　ｉｍａｇｅｓ　ｏｆ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ　ａｆｔｅｒ

ｔｒｅａｔｍｅｎｔ　ｗｉｔｈ　ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ｏｆ　４００ｔｉｍｅｓ

２．２．６　处理前后涤纶纤维的红外光谱
处理前后涤纶纤维红外光谱如图１０所示。由

图１０可知，处理前后涤纶纤维的红外光谱无明显变
化，１　７１３ｃｍ－１处为 Ｃ　Ｏ 伸缩振动吸收峰，１　２４０
和１　０９４ｃｍ－１处的峰为Ｃ—Ｏ—Ｃ伸缩振动吸收峰，

１　０１６和９６９ｃｍ－１处属于—ＯＣＨ２ＣＨ２Ｏ—的伸缩振
动吸收峰，７２２ｃｍ－１处为涤纶的苯环面内摇摆振动
吸收峰。由此可表明，本文所采用的分离工艺对涤
纶纤维的化学结构无显著影响。

图１０　处理前后涤纶纤维红外光谱
Ｆｉｇ．１０　Ｉｎｆｒａｒｅｄ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ

ａｎｄ　ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

２．２．７　处理前后涤纶纤维的Ｘ衍射谱图分析
处理前后涤纶纤维的Ｘ衍射谱图如图１１所示。

由图１１可知，处理前后涤纶纤维的衍射峰位置基本
吻合，可以认为处理后涤纶纤维的结晶结构未发生
明显变化，然而处理后其结晶度略有提高，由

３７．１８％增大到３９．６９％。这可能是由于硫酸处理
温度高于其玻璃化转变温度，改善了涤纶纤维内部
非结晶区分子排列的均匀度，使其结晶度提高。
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图１１　处理前后涤纶纤维的Ｘ衍射谱图
Ｆｉｇ．１１　ＸＲＤ　ｃｕｒｖｅｓ　ｏｆ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ

ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

２．２．８　处理前后涤纶纤维的力学性能
处理前后涤纶纤维的力学性能如表１所示。由

表１可知，处理后涤纶纤维断裂强度和断裂伸长率
分别下降了２．６％和６．１％，而初始模量几乎不变，
故而可以认为处理过程对涤纶纤维的力学性能略有

影响。

表１　处理前后涤纶纤维的力学性能数据
Ｔａｂｌｅ　１　Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　ｆｉｂｅｒ

ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ　ａｆｔｅｒ　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

项　目 处理前 处理后

初始模量／（ｃＮ·ｄｔｅｘ－１） ３８．１０　 ３７．７７

断裂强度（ｃＮ·ｄｔｅｘ－１） ４．６４　 ４．５２

断裂伸长率／％ ２０．２９　 １９．０５

３　结　语

本文采用硫酸－机械法对废旧涤棉混纺织物进
行分离，研究优化了硫酸处理工艺，分析对比了分
离前后棉纤维和涤纶纤维的形态结构，得到如下
结论：

（１）最优硫酸处理工艺为即硫酸质量分数为

１０％、处理时间为４０ｍｉｎ、处理温度为９５℃。在最

优处理工艺条件下，棉纤维和涤纶纤维的回收率分
别达到９３．５％和９８．１％。

（２）分离后棉纤维表面出现裂缝和孔洞，长度
和细度显著降低，化学成分和结晶结构无显著变化，
但结晶度略有增大。

（３）分离后涤纶纤维的表面形态、化学组分和
结晶结构均无明显变化，但结晶度略有提高，力学性
能略有下降。
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