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摘 要:通过气相色谱质谱法对蚕茧不同成分进行研究,明确了产生异味的来源及原因。在蚕茧的加工过程中,少量

蚕蛹会被压破,其中的蛹油被蚕茧部分吸收,蛹油与桑蚕丝绵在微生物的作用下,产生了令人不适的异味。采用正己烷为

萃取溶剂,浸出温度30℃,固液比1∶4,浸出时间7h时,蛹油提取效率最高。
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  蚕丝经过脱脂处理后称为丝绵,蚕丝被是蚕茧下

脚料再次开发利用的产品,主要原料是丝绵、化纤和木

棉等,在GB/T24252-2009《蚕丝被》[1]中将蚕丝被质

量等级分为3类,分别是优等品、一等品和合格品。由

于加工方法和运输储存条件的原因,部分蚕丝被产生

一股难以言表的气味。在GB18401-2003《国家纺织

产品基本安全技术规范》[2]中,异味是评价优等品的重

要指标之一,但是目前异味的检测仍采用人工嗅辨法

做出合格或不合格的定性判定。
国内外涉及纺织品异味检测的报道仍停留在定性

分析的基础上,虽有研究者提出仪器检测是今后的发

展方向,但因异味源的复杂性仍未有展开专题研究。
如廖帼英等[3]用 HS-SPME(顶空-固相微萃取)法来

检测纺织品中痕量物质,李竹英等[4]利用溶剂萃取法

对纺织品中的霉味及鱼腥味进行研究,用GC-MS进行

定量分析。陈芸等[5]采用顶空直接进样和 HS-SPME
法来检测纺织品中甲苯、二甲苯、苯乙烯的含量。由此

可见,采用HS-SPME法和GC-MS能有效检测纺织品

的痕量挥发物。蚕丝被中的异味源属于蛋白质属性,
可能会随着环境或使用条件的变化而变化,异味成分

可能比芳香烃更复杂。目前涉及蛋白质异味的专项研

究国内外仍是空白,是值得深入研究的方向。

1 试验材料及方法

1.1 试验仪器

气相色谱质谱联用仪GCMS(美国布鲁克公司),

HS-SPME多功能自动进样器,SPME萃取头(Supelco
公司,PDMS/DVB/CAR),色谱柱(安捷伦DB-WAX,

30m×0.25mm×0.5μm),索氏提取器。

1.2 仪器条件

GCMS-SPME仪器的使用条件见表1。
表1 GCMS-SPME仪器条件

项 目 条 件

载气流速 1ml/min;不分流进样

柱 温 50 ℃ (3 min)
5℃/min

→120 ℃ (15 min)
10℃/min

→200℃(2min)
进样口温度 200℃

SPME方法
吸附加热温度80℃,吸附时间40min。解吸温度

200℃,解吸时间10min

MS方法
全扫 描45~300amu结 合 单 离 子 扫 描(SIM)
45.2、59amu。

1.3 材料

碳酸钠(分析纯,苏州国药试剂公司),正己烷(分
析纯,苏州国药试剂公司),桑蚕丝绵(苏州市纤维检验

院提供)。

1.4 样品前处理

1.4.1 丝胶溶液

生丝脱胶方法参照GB/T1798-2008《生丝试验

方法》[6]附录C,将生丝样品放入碳酸钠溶液(0.5g/

L)中,浴比1∶100,浴温(98±2)℃,玻璃棒搅拌脱胶。
将含有高浓度丝胶的溶液先后进行2次人工嗅闻法测

试和GCMS-SPME测试,一次立刻进行,另一次是将

丝胶溶液敞口放置在37℃恒温培养箱中培养48h后

进行。试验目的是考察丝胶本身是否会产生异味。

1.4.2 蛹油

采用索氏提取法提取蛹油[7],使用正己烷为萃取
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溶剂,浸出温度为30℃,固液比为1∶4,浸出时间为7
h。将粉碎的蚕蛹2g用滤纸包好,加入正己烷8g,提
取7h,获取的蛹油清亮透明,略带香味。然后置于37
℃恒温培养箱中培养48h,使其加速产生异味。

1.4.3 桑蚕丝绵

模拟高温高湿环境,将丝绵样品用去离子水润湿

后拧干,密闭置于37℃的烘箱中加速其异味产生。

2 结果与讨论

2.1 丝胶异味

2.1.1 嗅闻法

新鲜的丝胶溶液:经3人独立嗅闻,没有任何不适

的气味;恒温箱内放置48h后的丝胶溶液:经3人独

立嗅闻,都表示没有任何异味。

2.1.2 仪器检测结果

采用GCMS-SPME方法,将新鲜丝胶溶液和放置

48h后的溶液,采用1.2的仪器方法进样检测,色谱图

结果参见图1,从上至下依次是仪器背景空白、新鲜丝

胶和放置48h后的丝胶。从图中可以看出经过48h
后,丝胶样品色谱图多处峰强信号减弱,结合人工嗅闻

结果,认为两者色谱结果没有本质区别。
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图1 丝胶异味检测结果

2.2 蛹油异味

2.2.1 嗅闻法

新鲜蛹油:经3位试验人员独立嗅闻,没有感到任

何不适的气味;恒温箱内放置48h后的蛹油:经3人独

立嗅闻,发现异味,并且与异味丝绵上的异味相似。

2.2.2 仪器检测结果

采用GCMS-SPME方法,将新鲜蛹油和放置48h
后的蛹油,采用2.2的仪器方法进样检测,色谱图结果

参见图2和图3。
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图2 新鲜蛹油色谱图
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图3 放置48h后蛹油色谱图

在相同的保留时间(RT=19.55min)上的色谱

峰,质谱图是一致的,但是从图2和图3中可以发现,
峰强差异明显,48h的蛹油样品峰强度明显高于新鲜

样品。可能的原因是在48h期间内,产生了异味。

2.3 桑蚕丝绵异味

取有明显异味的桑蚕丝绵样品0.5g,采用1.2的

仪器方法进样检测,色谱图结果参见图4。
在异味桑蚕丝绵样品中,在相同保留时间发现同

样的色谱峰,由此推断,该色谱峰的物质可以用于表征
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异味。通过0、1、2、7h等时间延迟试验、重复进样试

验、新/老蚕茧对比试验、进样量差异(0.1、0.5、2.0g)
等试验,发现RT=19.55min的色谱峰,在仪器背景

空针样和新鲜丝绵中没有,在异味丝绵中存在;在新鲜

蛹油中没有,在延迟48h的蛹油中存在,并且随着蛹

油量和延迟试验时间的增加,该色谱峰的峰面积也增

大,因此确定该色谱峰可以用于表征异味。通过NIST
谱库检索该色谱峰,有可能为1,2-二甲基肼(CASNo:

540-73-8)。
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图4 异味丝绵样品色谱图

3 结语

(1)通过优化 GCMS-SPME的仪器方法条件,对
比不同样品的色谱质谱图,确定了异味源的表征峰。
因此认定通过GCMS-SPME方法可以定性、定量分析

桑蚕丝绵的异味。
(2)通过 GCMS-SPME方法,能够有效检测丝绵

的异味,为今后的异味定量化检测奠定了基础,为深入

研究仪器检测代替人工检测提供了试验依据。

参考文献:

[1] 蚕丝被:GB/T24252-2009[S].
[2] 国家纺织产品基本安全技术规范:GB18401-2003[S].
[3] 廖帼英,花金龙,李剑波,等.浅谈纺织品中的异味物质、来

源及检测方法[J].中国纤检,2013,(8):78-80.
[4] 李竹英,韦顺文,朱艳俊,等.溶剂萃取GC-MS法测定纺织

衣物中的异味物[J].化学分析计量,2011,20(1):35-37.
[5] 陈 芸,杨海英.纺织品有机挥发物的测定[J].印染,2005,

(12):33-37.
[6] 生丝试验方法:GB/T1798-2008[S].
[7] 欧阳涟,赖晓玲,刘娟娟.有机溶剂提取蚕蛹油的方法研究

[J].南昌大学学报(工科版),2002,(3):94-96.

StudyontheSourceofMulberrySilkWadding
OdorandExtractionMethodofSilkwormChrysalisOil
XUEZheng-yuan1,HANGZhi-wei1,ZHANGJue2,ZHUYa-wei2,*

(1.SuzhouSilk&GarmentTesting,Suzhou222000,China;2.SoochowUniversity,Suzhou222000,China)

  Abstract:Thesourceandcausesofmulberrysilkwaddingodorwereclarifiedbystudyingdifferentcomponentsofcocoonswith

gaschromatographymassspectrometry(GC-MS).Intheprocessofcocoonprocessing,somesilkwormspupawerecrushed,thepupa
oilwaspartlyabsorbedbythecocoon.Withtheactionofmicroorganisms,pupaoilandsilkwaddingproduceduncomfortableodor.
Whenn-hexanewasusedasextractionsolvent,theextractiontemperaturewas30℃,thesolid-liquidratiowas1∶4andtheextrac-
tiontimewas7h,theextractionefficiencyofpupaoilwasthehighest.

Keywords:mulberrysilkwadding;odor;GCMS;SPME;test
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DesignandProductionofCotton/ShutansiPositioningMitongFabric
MAShun-bin

(JiangsuCollegeofEngineeringandTechnology,Nantong226007,China)

  Abstract:Positioningyarn-dyedMitongfabricwasdevelopedwithcotton/Shutansiasrawmaterial.Thespecificationandcolor

yarnarrangementofthefabricwereintroduced.Theweavingprocessandtechnicalmeasuresweredetailed.Throughproduction

processoptimization,loomefficiencycouldreachto95%,firstgradepercentageoffinishedproductcouldreachto95%.Thewidthof

eachflowerintheweftdirectionwas95cm,andafterthefinishing,thewidthofeachflowerintheweftdirectionwas92cm.

Keywords:Shutansi;positioningMitongfabric;productionprocess;developmentofyarn-dyedfabric
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