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蚕丝含油率微波萃取试验方法探讨
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摘要:针对目前蚕丝含油率检测效率低、耗时长、资源浪费大的问题,选用微波萃取工艺,设计４因素

３水平的正交试验,分析比较微波萃取法与索式萃取法在蚕丝含油率检测方面的应用,探讨微波萃取法

的测试条件.试验结果表明:微波萃取法相比索式萃取法检测准确度更高,过程更环保,且检测时间和

试剂用量更少;微波萃取温度、萃取时间、萃取功率及乙酸乙酯用量各因素对样品含油率测试结果的影

响从大到小依次为萃取温度、乙酸乙酯用量、萃取时间和萃取功率.最优检测条件为:萃取温度６７℃,
乙酸乙酯用量４０mL,萃取时间１５min,萃取功率８００W.
关键词:蚕丝;含油率;微波萃取;索式萃取;工艺优化

Experimentalstudyonoilcontentofsilkbymicrowaveextraction
WuPan１,XueWenliang１,QianJingfang１,ZhouXiaojin２

１．CollegeofTextiles,DonghuaUniversity,Shanghai/China
２．Laboratorydepartment,SuzhouInstituteofFiberInspection,Suzhou/China

Abstract:To address the challenges of low efficiency, extended processing time, and significant
resource waste in silk oil content determination, this study implemented a microwave extraction
technique. A fourＧfactor, threeＧlevel orthogonal experiment was conducted to evaluate and contrast the
performance of microwave extraction and Soxhlet extraction methods in assessing the oil content of
silk, with a focus on optimizing the conditions for microwave extraction. The experimental findings
demonstrated that, in comparison to Soxhlet extraction, the microwave extraction method provides
superior accuracy, is more environmentally sustainable, and reduces both processing time and reagent
usage. A detailed analysis of the factors influencing oil content determination extraction temperature,
extraction time, extraction power, and ethyl acetate volume revealed the following order of impact:
extraction temperature, ethyl acetate volume, extraction time, and extraction power. The optimal
extraction conditions were identified as follows: extraction temperature of 67 ℃, ethyl acetate volume
of 40 mL, extraction time of 15 minutes, and extraction power of 800 W.
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　　蚕丝含油率是指蚕丝上残余油脂占蚕丝干质量

的百分比,一般采用FZ/T４０００６—２０１８«蚕丝含油率

试验方法»[１]测得.蚕丝含油率的高低对其吸湿透气

性能的影响很大,且含油率过高对蚕丝的物理性能也

有严重影响,容易造成蚕丝产品变色、产品回弹性能

变差,且容易产生板结,密闭储存的蚕丝还会产生难

闻的异味[２].目前对蚕丝含油率测试方法的研究较

少,大多都是采用 FZ/T４０００６—２０１８的索式萃取

法,只是在试剂用量、水浴温度等方向进行优化研

究[３４],并没有解决按照行业标准测试目前存在的耗

时长、试剂消耗量大、环境污染等问题.在当今节能

环保的大前提下,这些问题急需得到解决.因此,本
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文针对这些问题,计划探讨通过采用微波萃取法[５]取

代索式萃取法,解决现有检测方法中萃取效果差、萃
取时间长、试剂用量大、环境污染等问题,以确保蚕丝

及制品质量,树立我国在国际检测中的地位.本研究

既有明显的社会效益,又有可观的市场需求,对推动

我国丝绸行业持续、稳定发展具有十分重要的意义.

１　试验

１􀆰１　材料与仪器

　　试验材料:蚕丝;定性滤纸:中速(杭州富阳北木

浆纸有限公司);化学试剂:乙酸乙酯(分析纯,国药集

团化学试剂有限公司),乙醚(分析纯,国药集团化学

试剂有限公司).
仪器:索式萃取器,MDSＧ１５型微波消解器(上海

新仪微波化学科技有限公司),UF１１０型烘箱[美墨

尔特(上海)贸易有限公司],RＧ３００型旋转蒸发器(瑞
士步琦有限公司),BSA２２４S型电子天平(北京赛多

利斯仪器有限公司),HH８型电热恒温水浴锅(金坛

市科兴仪器厂),SＧ４８００型扫描电子显微镜(日本),
NicoletiS１０型傅里叶变换红外光谱仪(赛默飞世尔

科技).

１􀆰２　试验方法

１􀆰２􀆰１　索式萃取法

　　索式萃取试验参照 FZ/T４０００６—２０１８«蚕丝含

油率试验方法»,其中乙醚使用量为１００mL,水浴锅

温度为５５℃,萃取时间为２h.
１􀆰２􀆰２　微波萃取法

　　微波萃取法试验步骤如下.
———将旋转蒸发器的蒸馏瓶和用于称量蚕丝的

称量盒置于１０５℃烘箱内烘至恒质量,并迅速将其移

至干燥器中,冷却之后称取质量,记为m１、m２(精确

至０􀆰１mg).
———随机选择(２􀆰００±０􀆰０２)g蚕丝纤维放入微

波萃取容器中,加入试验设计所需溶剂量,密封后置

于微波消解器中.
———将压力光纤传感器与温度光纤传感器进行

连接,在设定的微波强度下定温、定时萃取蚕丝中

油脂.
———萃取完成后,将萃取液完全挤出至蒸馏瓶,

中间经定性纸过滤,并加入１０mL干净的萃取试剂

清洗２次,清洗液经过定性滤纸过滤后置于同一蒸馏

瓶中.蒸馏瓶置于旋转蒸发器上,回收使用的试剂.
再将含有油脂的蒸馏瓶和放有萃取后试样的称量盒

放置于１０５℃烘箱内烘燥２h后,放入干燥器内冷却

至室温,称取质量m３、m４.

Q＝
m３－m１

m３－m１＋m４－m２
×１００％ (１)

式中:Q———蚕丝含油率,％;
m１———蒸馏瓶的干燥质量,g;
m２———称量盒的干燥质量,g;
m３———含有油脂蒸馏瓶的干燥质量,g;
m４———含有萃取后试样称量盒的干燥质量,g.

１􀆰２􀆰３　扫描电镜分析

　　使用扫描电子显微镜对测试前和测试后的蚕丝

表面进行拍照分析,观察油脂在蚕丝表面的附着情况

和萃取情况.
１􀆰２􀆰４　红外光谱分析

　　使用傅里叶变换红外光谱仪对两种测试方法得

到的产物进行分析,对比两者的红外吸收光谱,分析

两种产物.
１􀆰２􀆰５　试剂回收

　　微波萃取后的萃取剂使用旋转蒸发仪进行回收,
根据回收量与使用量可计算试剂的回收率;由于索式

萃取器所采用的蒸馏瓶无法使用旋转蒸发仪,故采用

加热蒸馏法,用索式萃取器存放所蒸馏试剂,最后移

入量筒中称量.

２　结果与分析

２􀆰１　试验结果及分析

２􀆰１􀆰１　含油率及试剂回收率

　　表１所示为微波萃取和索式萃取的试验结果.
固液比定义为蚕丝质量与萃取溶剂体积的比值.

表１　微波萃取法和索式萃取法的试验结果

方法 萃取温度/℃ 萃取时间/min 固液比/(g/mL) 含油率/％ 回收率/％
索式萃取 ３５ １２０ ３∶１００ ０􀆰６１４ ６０％~７０％
微波萃取 ６７ １５ ２∶４０ ０􀆰６４５ ＞８０％
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　　根据表１分析:
———能耗.微波萃取法是选择性加热,大部分能

量都由萃取试剂吸收,能量利用率较高,而索式萃取

法采用的是水浴加热,能量利用率极低.
———测试时间.微波萃取由于是高温萃取,萃取

仅需十几分钟,而索式萃取是低温萃取,萃取效率较

低,往往需要花费几个小时才能萃取完全.
———试剂用量.微波萃取法是封闭萃取,其萃取

容器较小,所需萃取试剂远小于索式萃取法的.
———含油率.微波萃取法测得的含油率略高于

索式萃取法的,这是由于索式萃取是冷萃取,分子运

动速度低,萃取溶剂难以进入蚕丝内部及蚕丝表面的

褶皱部位,对这部分油脂萃取的效果就较差,且油脂

氢键与蚕丝中大分子结合紧密,而低温下萃取试剂分

子动能较小,难使其断裂,从而导致索式萃取法测得

的蚕丝含油率略低于采用高温的微波萃取法的.

———试剂回收率.微波萃取法的试剂回收率一

般都在８０％以上,而索式萃取法的试剂回收率一般

仅为６０％~７０％.这是由于索式萃取法是开放型萃

取,萃取过程中就会有试剂挥发,回收过程不仅试剂

严重挥发,操作也相当复杂,导致试剂回收率较低,微
波萃取法采用的是封闭萃取,萃取剂在萃取过程中不

会有任何损失,仅在液体转移和回收环节发生部分损

耗,故其试剂回收率相对而言稍高.
２􀆰１􀆰２　表观形态

　　由图１可知,原始待测的蚕丝表面有大量油脂分

子,聚集成团,附着于蚕丝表面,而经过索式萃取和

微波萃取后的蚕丝表面光滑,蚕丝上残余的油脂基

本已去除干净,这也表明微波萃取法在采用萃取温

度６７℃,乙酸乙酯用量４０mL,萃取时间１５min,
萃取功率８００ W 时可以完美取 代 传 统 的 索 式 萃

取法.

图１　蚕丝的表观形态

２􀆰１􀆰３　红外谱图

　　由图２可知,对于同一种蚕丝,索式萃取法和微

波萃取法所得产物———萃取油脂的红外光谱图基本

一致,微波萃取法所得产物中无蚕丝蛋白红外特征

峰.这表明采用微波高温萃取蚕丝油脂时并未破坏

蚕丝,其测试所得产物与索式萃取法的一致.

２􀆰２　微波萃取条件对萃取结果的影响

　　微波萃取蚕丝含油率正交试验本研究选取萃取温

度、萃取时间、萃取功率及蚕丝质量与萃取溶剂体积的

固液比为因素,设计４因素３水平的正交试验,以萃取

所得的蚕丝含油率作为主要评价指标,综合其测试条

件进行分析.微波萃取含油率试验参数及结果如表２
所示,根据极差(R)分析,影响因素的主次关系为萃取

温度(R＝０􀆰１２９)＞萃取固液比(R＝０􀆰０３７)＞萃取时

间(R＝０􀆰０１７)＞萃取功率(R＝０􀆰０１３).将微波萃取

试验因素进行组合,k１、k２、k３ 分别为各因素在３个水

平下对蚕丝油脂的萃取结果.

图２　萃取油脂的红外光谱图
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表２　微波萃取正交方案及试验结果

编号 温度/℃ 时间/min 功率/W 固液比/(g/mL) 含油率/％
１ ５７ １０ ４００ ２∶３０ ０􀆰４８１
２ ５７ １５ １２００ ２∶４０ ０􀆰５３２
３ ５７ ２０ ８００ ２∶５０ ０􀆰５４８
４ ６７ １０ １２００ ２∶５０ ０􀆰６５６
５ ６７ １５ ８００ ２∶３０ ０􀆰６３４
６ ６７ ２０ ４００ ２∶４０ ０􀆰６５７
７ ７７ １０ ８００ ２∶４０ ０􀆰６５３
８ ７７ １５ ４００ ２∶５０ ０􀆰６５９
９ ７７ ２０ １２００ ２∶３０ ０􀆰６３７
k１ ０􀆰５２０ ０􀆰５９７ ０􀆰５９９ ０􀆰５８４
k２ ０􀆰６４９ ０􀆰６０８ ０􀆰６１２ ０􀆰６１４
k３ ０􀆰６５０ ０􀆰６１４ ０􀆰６０８ ０􀆰６２１
R ０􀆰１２９ ０􀆰０１７ ０􀆰０１３ ０􀆰０３７

２􀆰２􀆰１　萃取温度

　　微波萃取温度对萃取结果(蚕丝的含油率)的影

响最大,如图３所示,随着萃取温度的提高,含油率呈

现先增加后基本不变的变化趋势.这是由于萃取温

度上升,油脂分子和萃取剂分子的热运动加剧,油脂

更容易脱离蚕丝表面进入溶剂,但当温度超过一定数

值时,蚕丝表面附着的油脂已完全溶入萃取剂,这时

再升高温度,对油脂的萃取效果已基本没影响了.因

此,在综合考虑能耗的情况下,选取６７℃为微波萃取

试验的最佳温度.

图３　萃取温度对含油率的影响

２􀆰２􀆰２　萃取固液比

　　如图４所示,微波萃取固液比对萃取结果(蚕丝

的含油率)的影响是随着萃取溶剂体积的增加而增

大,但含油率的增大幅度是逐渐减小的.这是由于萃

取所采用仪器的限制,试样管体积有限,在确定蚕丝

的质量后,最先试验加入的萃取溶剂不足以完全覆盖

蓬松的蚕丝,导致萃取效果较差,此时增加萃取溶剂,
对萃取结果的影响较大,但当萃取溶剂完全覆盖蚕丝

后,增加萃取溶剂对萃取结果只有轻微影响,这是由

于后续试验将萃取溶剂挤出时,蚕丝会吸附部分萃取

溶剂,导致萃取结果(蚕丝的含油率)偏小.因此,综
合检测成本及节能减排需求,在保证检测精度的情况

下,选取２∶４０(蚕丝质量与萃取溶剂体积)为微波萃

取试验的最佳固液比.

图４　固液比对含油率的影响

２􀆰２􀆰３　萃取时间

　　如图５所示,萃取结果(蚕丝的含油率)随萃取时

间的增加而增大,但增大幅度缓慢减小.这是由于萃

取时间越大,油脂分子吸收的能量越多,萃取溶剂分

子对其的碰撞次数也越多,蚕丝表面及间隙中附着的

油脂分子就更容易溶于萃取溶剂.当油脂分子基本

都溶入萃取溶剂后,再增加萃取时间对萃取结果也基

本没影响了.因此,综合时间成本,选取１５min为微

波萃取试验的最佳萃取时间.
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图５　萃取时间对含油率的影响

２􀆰２􀆰４　萃取功率

　　如图６所示,微波萃取法的萃取功率对萃取结果

(蚕丝的含油率)的影响比较小,一定程度上含油率随

着萃取功率的增大有小幅提高.这是由于测试仪器

选取的测试方法为温控式,当萃取溶剂温度达到设定

温度后仪器会自动调整微波功率.在功率较低时,萃
取溶剂温度上升缓慢,导致萃取效果较差;功率过高,
溶剂升温剧烈,温度调控不灵敏,萃取时的温度可能

会超过设定温度,将对试验结果产生一定影响.因

此,综合试验结果及试验时溶剂升温变化幅度,选取

８００W 为微波萃取试验的最佳萃取功率.

图６　萃取功率对含油率的影响

３　结论

　　———在一定范围内,微波萃取温度对蚕丝油脂萃

取结果的影响最大,萃取功率对萃取结果的影响最

小.综合试验结果和工艺优化的需求,获得的较优的

检测方案为蚕丝２g,萃取温度６７℃,乙酸乙酯用量

４０mL,萃取时间１５min,萃取功率８００W.该方案

相较于目前采用的索式萃取法,在检测成本和耗时方

面都有较大改进.
———相比于冷萃取的索式萃取法,采用高温萃取

的微波萃取法对蚕丝油脂的萃取更加完全,测试结果

更为精确.
———微波萃取法工艺中试剂回收率高,操作方便

快捷,测试过程中无有毒气体排放,试验过程更加安

全环保.相比之下,微波萃取法更符合绿色环保的

需求.
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