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摘要!运用气相色谱$质谱联用技术和红 外 光 谱 法 建 立 一 种 直 接 分 析 混 合 物 体 系 纺 丝 油 剂 中 酯 类 成 分 的 方

法%采用氢氧化钾$甲醇溶液酯交换法直接衍 生 纺 丝 油 剂 中 的 酯 类 化 合 物$通 过 气 相 色 谱$质 谱 联 用 技 术 对

其中的有机酸甲酯和交换出来的游离 脂 肪 醇 等 进 行 快 速 定 性 分 析$结 合 样 品 的 红 外 光 谱 信 息$快 速 鉴 定 混

合物体系中酯类助剂成分%该方法操作简单’快捷$结合红外光谱结构特征性强的优势$适合混合物中特 定

目标物的结构分析%
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!!合成纤维纺丝油剂是纺织工业中的重要助

剂$其作用是在拉丝和纺织过程中$喷涂在纤维

表面上形成一层油膜$以增加纤维的集束性’抗
静电性’平滑性和抱合性$减少加工过程出现纤

维磨损和毛丝’断丝%纺丝油多选用有机酸脂肪

醇(多元醇酯作为活性的主成分$起润滑作用$决

定了油剂的摩擦性能’高温润滑性和集束性能%
选用的酯类化合物结构的差异决定了纺丝油的

性能)%*%
本工作尝试建立一种简单快速的分析方法$

对酯类成分的化学结构进行分析确定%采用酯

交换衍生 化$气 相 色 谱$质 谱 法 同 时 确 定 酯 类 成



分中脂肪酸和脂肪醇结构!同时借助红外光谱技

术分析混合物体系中基团的特征指纹吸收!以确

定混合物体系中酯类成分结构"采用柱层析分

离法分离酯类组分并确定其结构来校验该方法

的可靠性和准确性"

C!试验部分

CEC!主要仪器

E45/7A>气相色谱$质谱联用仪#美国X0660$
7/6公 司 产 品$-daPFMO))傅 里 叶 变 换 红 外

光谱仪#德国‘>=[A>公司产品"

CEF!试剂和样品

无水甲醇%甲苯%无水乙醚%氢氧化钾均为分

析纯$涤纶纺丝油样品从日本进口"

CEH!样品预处理

CEHEC!脱水!称取%"7样品放入%"".Q圆底

烧瓶中!加入(".Q甲苯!接上分水器和回流冷

凝管!加热回流(3至分水器中水层体积不再增

加!上层甲苯层清澈"记录水层体积!保 留 样 品

甲苯溶液待处理&!’"

C;H;F!酯交换反应!样品的衍生化采用氢氧化

钾$甲醇法处 理"对 样 品 甲 苯 溶 液 参 照 文 献&(’
的实验条件进行酯交换化反应"

CEK!气相色谱2质谱联用分析实验条件

CEKEC!色谱条件!C-$),石英毛细柱((".^
";!).. "̂;!)%.)$分流比%)e%$升温程序#
柱初温*"h保持!.06!以%!h*.06J%升至

!%"h!保持*.06$进 样 口 温 度!)"h$载 气

(NA)流速%;".Q*.06J%"

C;K;F!质谱条件!电子轰击(-P)离子源$源温

!("h!接口温度!("h$电子能量’"AE$光电

倍增器 电 压(("E$质 量 扫 描 范 围 .+R!"!
)"""标准谱 库 为 美 国Q0TDW和 F02D谱 库"相

对含量的确定采用峰面积归一化法"

CEG!红外光谱分析实验条件

CEGEC!样 品 的 柱 色 谱 分 离 条 件 玻 璃 色 谱 柱

(%;)̂ ,"9.)%""!%!"目 硅 胶 填 充!洗 脱 液 分

别为石油醚%氯仿%乙醚$氯仿%乙醇$氯仿%乙醇!
洗脱收集各流出组分!经薄层色谱检测纯度后测

定其红外光谱图"

C;G;F!红外光谱分析 条 件!ZRHC检 测 器!光

谱分 辨 率 为 ,9.J%!测 量 范 围 ,"""!,""
9.J%"采用 M\aC);)软 件 进 行 谱 图 数 据 处

理!谱图定性联机检索数据库为‘>=[A>PY数据

库"
取样品原液和柱色谱提纯得到的酯类成分!

采用_‘>晶片涂膜法测定其红外光谱图"样品

扫描#次!测定结果示于图%和图!"

图C!纺丝油的红外光谱图

D3’EC!L)$DL6Q05$,(1/<-++3&30)3&’"’$&(

图F!纺丝油分离酯类成分的红外光谱图

/,氯仿洗脱组分$T,氯仿$!醇洗脱组分

D3’EF!L)$DL6Q05$,(1/<-+$0($103&+3&30)3&’"’$&(
/,-1=DA8?>/9D0462T59314>4?4>.$

T,-1=DA8?>/9D0462T59314>4?4>.$AD3/641

F!结果与讨论

FEC!实验结果分析

脱水后纺丝油的红外光谱图示于图%!主要

特征吸收峰分别为%’(*9.J%(酯羰基 @LM的

伸缩振动)!%!,)9.J%(酯 基@,M,@的 伸 缩

振动)!!&!)%!*),%%,#"9.J%(甲基和亚甲基

的伸缩和弯曲振动)!其光谱特征符合酯类化合

物的特征"谱图中还出现了%()"9.J%(亚甲基

的剪式 振 动)%%%%%9.J%%&)!9.J%(@,M,@
的对 称 伸 缩 振 动)!*,(9.J%(,@N!,@N!,

M,的面外摇摆)!显示为聚氧乙基醚结构&,$)’特

征!吸 收 峰’!"9.J%(,@N!,的 面 外 摇 摆)与

结构中含长链脂肪烷基有关"仅凭红外光谱不

足确定酯类化合物的结构!因此对纺丝油剂脱水
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样品做酯交 换 化 处 理!用 气 相 色 谱$质 谱 联 用 分

析!其结果示于图(!主要成分的定性结果和相

对含量列于表%"

!!酯类在 氢 氧 化 钾$甲 醇 衍 生 条 件 下!进 行 酯

交换反应转化为相应有机酸甲酯!醇则被替代而

游离!从纺丝油衍生物的H@#BC分析检出有机

酸甲酯是(!($巯基二丙酸甲酯$油酸甲酯$硬脂

酸甲酯!其 中 以 巯 基 二 丙 酸 甲 酯 为 主"用 H@#

BC分析的结 果 及 其 相 对 含 量 与 检 出 长 链 脂 肪

醇的相对含量相接近!可以确定纺丝油剂中酯类

主要成分的结构是@%,!%#脂肪醇巯基二丙酸

双酯"H@#BC分 析 检 出 的 低 含 量 油 酸 甲 酯 和

硬脂酸甲酯!推测应是由另一酯类化合物酯交换

所产生!结合样品的红外光谱图中有聚氧乙基醚

结构 的 特 征 吸 收!分 析 推 断 纺 丝 油 中 还 含 有 油

酸#硬脂酸聚乙二醇酯类"为确 证 该 结 论!采 用

经柱色谱分离涤纶纺丝油中的酯类组分!分离提

纯得到的两种酯类化合物!其红外谱图经谱库检

索确定其结构!示于图!"柱色谱分离由氯仿洗

脱的组分是低极性的脂肪醇巯基二丙酸双酯%图

!/&!由极性 溶 剂 氯 仿#乙 醇 洗 脱 的 组 分 是 脂 肪

酸聚乙二 醇 酯’)(%图!T&"以 上 分 析 结 果 说 明!
用H@#BC分析与 红 外 光 谱 的 结 构 特 征 信 息 结

合的方法!可快速准确的确定纺丝油混合体系中

酯结构"

FEF!实验条件选择探讨

由于纺丝油剂中常含有表面活性剂或多元

图H!纺丝油甲酯化成分的总离子流图

D3’EH!L-("%3-&,/11$&(-++3&30)3&’"’$&(9$13#"(3#$0

醇胺等化合物!所含少量水份会影响衍生化反应

进行!在样品衍生化制备前!纺丝油样品须经过

脱水过程"本工作尝试多种方法除水!实验结果

表明!采用甲苯共沸回流脱水是最佳方法"既可

彻底去除水分!又确保含有不饱和结构的化合物

不会发生变化!后续的衍生化反应和气相定量分

析易于控制"
样品经酯交换后!替换游离 出 来 的 多 元 醇$

多元醇胺 不 能 同 时 由 H@#BC分 析 检 测"对 于

酯结构的判断需结合红外光谱信息谨慎进行!如
能同 时 确 定 其 结 构!可 以 更 迅 速 地 分 析 酯 类 结

构"检测多元醇可考虑对其羟基进行衍生!该方

法的实验条件正在研究中"

表C!纺丝油甲酯衍生化产物的V.!48分析结果

L"?%$C!L)$"&"%A0301$0/%(0-+V.!48-++3&30)3&’"’$&(9$13#"(3#$0

保留时间

*Y#.06

化合物

@4.:4=68

相对含量

YA1/D0SA946DA6D#]

匹配度

C0.01/>0D5#k

%,;"% 十四烷醇%$RAD>/8A9/641 #;! *#)

%);*& ($(l$巯基二丙酸二甲酯(!(l$R30480:>4:046/DA$80.AD351 ,,;)! *!(

%#;#* 十六烷醇%$NAW/8A9/641 %*;!* *(,

%’;!! %%$十六碳烯醇%%$NAW/8A9A6$%$41 !!;!! *#(

%’;,! 硬脂酸甲酯 BAD351CDA/>/DA !;)& *,’

%’;*( 油酸甲酯 BAD35141A/DA ,;!% ’’&

%&;"’ &$十六碳烷烯醇&$NAW/8A9A6$%$41 %;&* *’&

H!结!论

通过酯 交 换 衍 生$气 相 色 谱$质 谱 分 析 法 可

以快速确定纺丝油剂酯类成分中有机酸和脂肪

醇的结构片断"同时结合红外光谱图中所提供

的样品混合物体系中化合物基团结构信息特征!
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!("挥发油和微量元素成分是中药化学成分

的重要组成部分#中药的功效是所含多种成分协

同作用的结果#药材的道地性与生长环境有着密

切的关 系$本 工 作 采 用 H@%BC和P@\$BC技

术测定了特殊生长环境的药用耐盐植物柽柳中

的挥发油和无机元素的组成#为滨海湿地药用植

物的开发利用和药源评价提供了科学依据$

表F!柽柳中无机元素及含量

L"?%$F!:&"%A030-+3&-1’"&3,$%$<$&(0+1-<

$%&%’"()*"+,+#"#-./’0?A6.N248

元素

-1A.A6D

含量@46DA6D%

!.7&[7J%"

元素

-1A.A6D

含量@46DA6D%

!.7&[7J%"

_ *)!&;" H/ *;#%(

F/ #,#(;) B6 *;!#)

@/ !!&&;) E #;’#)

B7 !!"";) CA ,;"(&)

\ ’*(;" ‘/ (;,*#

@A ,"";", \T !;,",)

XA !,%;") C> ";,*&#

+1 %,%;’() B4 ";()##

Q/ *%;’* +2 ";%)),

‘ !);*( R3 ";%),%

b6 %’;)&) @4 ";"*’(

F0 %%;,)!) @8 ";",*,

@= %";*))) N7 ";"!*

@> &;*#,
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可确定混合体系中酯的结构是脂肪醇巯基二丙

酸双酯和脂肪酸聚乙二醇酯#这与该油剂所具有

的高耐热性能相符$采用此方法操作简单#无需

对样品进行全分离而直接鉴定主活性成分!酯"#
准确度高#适合混合物中特定目标物的结构分

析#缩短分析周期#是一种简单*准确*快捷的复

杂体系结构分析方法$
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