
3  结  论

1大豆蛋白纤维织物的接触导热能力高于棉

纤维织物 而低于羊毛纤维织物 与丝织物相近 ∀

1大豆蛋白纤维织物的保暖率与蚕丝织物相

近 低于棉织物和毛织物 织物的保暖率并不直接取

决于材料的导热性 而与织物内部及表面的静止空

气多少关系密切 ∀由于纤维较平顺 故大豆蛋白织

物及蚕丝织物保暖率较低 ∀

1大豆蛋白纤维织物具有较强的冷感性 仅次

于蚕丝织物 而高于毛织物和棉织物 ∀
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柱色谱分离制备活性染料助剂

袁慎峰  陈志荣  刘军娜
浙江大学材化学院化工系联合化学反应工程研究所 杭州 

摘  要 利用经典柱色谱 将某蓝色活性染料中的染料和助剂分离 结合 °≤紫外检测器在线检测 助剂馏分被及时收集 经浓缩

后作定性分析以确定其结构 ∀

关键词 柱色谱  在线检测  活性染料  助剂  分离制备

中图法分类号 ×≥ 1    文献标识码 

  为提高染料应用性能和染色织物品质 许多染

料都需加入助剂 ∀分散染料因结构的特殊性而添加

的助剂最多 几乎每种染料都需加入分散剂才能应

用 活性染料以其优越的性能在近几年一直保持强

劲的发展势头 为进一步提高其应用性能 很多活性

染料也要加入助剂 尤以羟乙基砜硫酸酯型的活性

染料为主 在应用时 该类染料在碱性条件下首先生

成乙烯砜型染料如下所示 

⁄ ) ≥ ≤ ≤ ≥ 
 

⁄ ) ≥ ≤ ≤

⁄代表染料母体

其分子结构失去一个磺酸基后溶解度会大大降

低 甚至可能从染浴中沉淀出来 妨碍染色过程的正

常进行 因此 为避免这种情况的发生 必须加入相

应的助剂 ∀很多国际知名的大公司已有此类活性染

料在市场上推广应用 ∀

我国在这方面与国外相比还有较大的差距 很

多染料只能以低档次的原染料 !滤饼等形式出售 极

大地制约了我国染料工业的进一步发展 ∀然而 助

剂的复杂性使该项工作进展较慢 因此 对国外染料

品种进行综合分析以获得助剂信息应是比较快捷有

效的方法之一 ∀本文采用经典柱色谱进行染料和助

剂的分离 使用紫外在线检测技术收集馏分 而后利

用各种分析手段进行定性分析 获得了助剂的信息 

并在实际生产中应用 取得了良好的效果 ∀

1  染料和助剂分离制备的实现

分离并制备出一定量的助剂是从染料样品获得

助剂信息的前提 ∀考虑到染料样品中助剂的特殊性 

一般的分离方法如蒸馏 !萃取 !重结晶等很难奏效 

目前采用比较多的是色谱方法 其中薄层色谱法分离

效率较高 操作方便 但用于制备样品显然过于麻烦

和费时 制备型 °≤ 虽然分离效率更高 操作亦更

方便 且可制备微量的样品 但仪器价格昂贵 并非一

般技术人员所能购买和应用 经典柱色谱与薄层色谱

 ) 加压气体  ) 展开剂  )

柱色谱  ) 紫外检测器带工

作站  ) 馏分接收瓶

图 1  实验装置图

相比分离效率稍差 可用于

制备样品 操作简单 但在

分离过程中缺乏实时检测

的方法 对于大多数无色的

组分 无法准确 !及时地切

割与收集各馏分 可能造成

已分离开的各馏分又重新

混合≈ ∀

鉴于上述情况 决定

采用经典柱色谱进行染料

和助剂的分离 使用常规

°≤ 仪器上的紫外检测

器带工作站在线检测 

可准确地监控组分流出的

信息并及时切割与收集馏
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分 避免了已分离开的馏分又重新混合 ∀该法操作

简单 省时省力 且不需要大型实验仪器 操作成本

低 易于实现 ∀所用的装置如图 所示 ∀

2  结果与讨论

选取含有助剂的某蓝色活性染料为研究对象 

这种添加了助剂的活性染料在碱性条件下具有很高

的溶解度 适用于各种染色工艺 ∀

211  展开剂的选择

 ) 溶剂前沿   ) 染

料副 产 物  ) 助 剂

在 ∂ 下呈暗

紫色  ) 染料主产

物  ) 原点

图 2  薄层展开结果

直接利用柱色谱选择展开

剂比较费时 考虑到薄层色谱与

柱色谱的相似性 利用薄层色谱

选择合适的展开剂 ∀

根据被分离组分的特性 选

用硅胶 作为吸附剂 而展开剂

则有多种可用于活性染料的分

离≈
经多次试验后认为以丁醇

Β乙醇Β水  ΒΒ的展开剂分离

效果最好 可将染料和助剂有效

分开见图  ∀具体操作过程如

下 将样品溶液用毛细管滴在硅

胶板  ≅  上 待晾干

后置于层析缸中展开 待溶剂前

沿接近顶端时 将板取出晾干后在紫外灯∂

下观察结果 ∀

212  柱色谱分离结果

用硅胶 装填色谱柱  ≅   填料高度

约  填充后真空抽实 而后用上述展开剂润洗

柱子 待展开剂完全穿透柱子后 湿法加样 然后进

行展开 将流出液通过 °≤ 紫外检测器进行检测

Κ   用工作站监视组分的流出情况 并及

时切割和收集需要的馏分 ∀分离结果见图  ∀

由图 可见 在柱色谱中染料和助剂获得了分

离 但由于柱色谱的分离效率比薄层色谱差 因而分

离不完全 但这对收集大部分助剂馏分不会产生影

响 染料的主峰已溢出 这是由于染料浓度太高造成

的 由于分析的主要目的是将助剂与染料分离并将

助剂收集 因而染料主峰的溢出也不会对本实验造

成影响 ∀此外 染料副产物和助剂之间以及两个副

产物之间也获得了良好的分离 ∀

213  定性分析结果

根据紫外检测器的检测结果 及时收集助剂馏

分 将其浓缩后 再用薄层色谱法进行分析 在紫外

灯下发现只有助剂斑点存在 证明利用该方法分离

  ) 染料副产物  ) 助剂  ) 染料主产物

图 3  柱色谱分离紫外检测结果

   

并制备染料助剂是可行的 ∀

将浓缩后的样品采用红外 !核磁 !质谱等分析手

段进行综合分析 再结合活性染料常用助剂的种

类≈进行分析 确定了该蓝色活性染料中助剂的种

类和结构 并在实际生产中应用 染料性能得到很大

提高 取得了较好的经济效益 ∀

3  结  论

采用经典柱色谱结合 °≤ 紫外检测器在线检

测进行活性染料中助剂的分离制备取得了成功 该

法具有以下优点 

1采用紫外检测器在线检测 可准确 !及时地

切割与收集各馏分 避免了已分离开的各馏分又重

新混合的可能 ∀

1与薄层色谱相比 该法操作简单 并可一次

性收集得到足够量的样品用于定性分析 ∀

1与制备型 °≤ 相比 该法不需要昂贵的实

验仪器和专用色谱柱 操作成本低 其应用可在工厂

或一般实验室得到推广普及 且可在更广的范围内

选择展开剂 ∀

除了用于活性染料中助剂的分离制备外 该法

还可用于以下两方面 一是用于其它类型染料中助

剂的分离制备 再结合现代分析手段对其定性分

析 确定助剂的结构 ∀二是用于染料样品中染料副

产物的分离制备 通过对它们的定性定量分析 提供

染料副产物的信息 为染料生产工艺改进和质量控

制提供依据 ∀这对提高我国染料品质和纺织品质量

都将起到积极的推动作用 ∀
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