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内含双二氯均三嗪基团的真丝织物抗皱剂的合成
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要!以三聚氯氰与间苯二胺单磺酸为原料#合成了分子中具有两个二氯均三嗪基团的整理剂!

X7X4M

"#并

通过浸渍整理工艺用于真丝织物的抗皱整理%考察了浸渍液
]

^

值'温度及保温时间对真丝表面
X7X4M

吸附效率

和固着效率的影响#并测定整理织物的性能%结果表明&

]

^

值为
$#

'温度为
%#Q

'保温时间为
N#G2*

时#吸附效率

和固着效率达到最大值#分别为
A!?!L

和
A$?$L

$整理后真丝织物折皱回复性能大幅提高#急弹和缓弹折皱回复角

分别由
$ECg

和
""Eg

提升到
"%%g

和
!#Ag

#而整理后真丝织物的白度'断裂强力和硬挺度基本不变%

关键词!真丝织物$抗皱$折皱回复角$断裂强力$硬挺度

中图分类号!

74$D%?%

!!!

文献标志码!

M

(

!

引
!

言

真丝具有柔和的光泽(柔软的手感$是最受人们

青睐的高档纺织面料之一%真丝纤维具有结晶区和

无定型区$在无定型区内存在大量氢键$这些氢键在

穿着和洗涤过程中易受外力和水分子作用$而被破

坏$进而导致分子链间发生相对滑移$并产生形变)且

外力去除后$上述形变不易恢复$因而真丝尺寸稳定

性差$易产生折皱&

$

'

%关于提高真丝织物抗皱性能的

研究较多%目前$市面上的真丝织物抗皱整理剂主要

分为两类!一类以树脂为整理剂)整理后$树脂沉积在

丝纤维无定形区内$抑制分子链间滑移$同时纤维刚

性增强$因此整理后织物形变恢复能力提高$但这往

往伴随织物手感变硬以及断裂强力下降等不足&

"

'

)另

一类整理剂分子中含有多个可与纤维化学成键的活

泼基团$可在织物内生成三维网络结构$有效抑制了

纤维间的相对滑移$从而提高折皱回复能力%这些反

应性基团多以/

=6

羟甲基0

&

!

'

(多元羧酸&

A

'

(环氧基团&

%

'

为主$但还存在甲醛释放(泛黄(反应活性低等缺点%

受活性染料中活性基团与真丝纤维间的高效化

学成键反应的启发$本文将
"

个二氯均三嗪基团与

间苯二胺单磺酸相连$制备了一种含双二氯均三嗪

基团的新型真丝织物抗皱整理剂
X7X4M

)通过浸渍

整理工艺用于真丝织物的抗皱整理$考察了真丝表

面
X7X4M

吸附效率和固着效率$并测试了整理织

物的折皱回复性角(断裂强力和白度%

!

!

试
!

验

$?$

!

实验材料与仪器

$N

电力纺"经纬密
N##

根*
$#5GfA"#

根*

$#5G

$市售#)三聚氯氰"

MV

$阿拉丁#)间苯二胺单

磺酸"工业级$上海世展实业有限公司#$丙酮"

MV

$

浙江三鹰化学试剂有限公司#)碳酸钠"

MV

$天津市

永大化学试剂有限公司#$浓盐酸"

!NL

"

!EL

$天津

市永大化学试剂有限公司#%

仪器!

4̂ M6X

恒温振荡水浴锅"常州国华电器

有限公司#$电子天平"赛多利斯科学仪器"北京#有

限公司$

Mc#?###$

3

#$

>FV67FdC#

傅立叶红外光

谱仪"

XV8̀ FV

公司#$

@[#$N

紫外分析仪"美国

P0)T2*F,G0)

公司#$氢核磁共振波谱仪"瑞士

XV8̀ FV

公司#$

eU%A$F

全自动激光织物折皱弹

性测试仪"宁波纺织仪器厂#$

e@#N%M

织物强力仪



"莱州元茂仪器有限公司#%

$?"

!

整理剂
X7X4M

的合成

在装有三聚氯氰"

"#?#A

3

#的三口烧瓶中$依次

投入碎冰"

"#

3

#和丙酮"

$#GR

#)机械搅拌下$逐滴

加入间苯二胺单磺酸"

D?A

3

#与碳酸钠"

%?!

3

#混合

物的水溶液
!#GR

)反应过程中$温度为
#

"

%Q

$以

质量浓度为
$#L

的碳酸钠水溶液控制反应液
]

^

为
N

"

C

$以埃利希试剂&

N

'检测反应液中间苯二胺单

磺酸反应程度$检测斑点颜色恒定至微弱黄色时$停

止反应$反应全程约为
%

"

N/

%以水将反应液稀释至

"##GR

$抽滤$收集滤液$向滤液中加入浓
[̂,$##

GR

$再次抽滤收集析出物$在
%#Q

真空烘箱中干燥

"A/

$得到
X7X4M

$产率约为
E%L

%合成反应式见图

$

%纯化后$产物结构以
O7_V

和
6̂=@V

表征%

图
$

!

整理剂
X7X4M

的合成反应

$?!

!

X7X4M

整理真丝织物

$?!?$

!

整理工艺

采用浸渍整理工艺$室温下升至规定温度后加

入织物$

$#G2*

后加入纯碱保温一段时间$取出织

物清水洗后皂煮%工艺路线如图
"

所示%

图
"

!

整理工艺路线

$?A

!

测试方法

$?A?$

!

吸附效率的测定

抗皱整理织物上
X7X4M

吸附效率
2

以式"

$

#

计算!

2c

$B

;

$

;

" #

#

f$##L

"

$

#

其中!

;

#

表示
X7X4M

的初始吸光度$

;

$

表示整理

后残液的吸光度$

X7X4M

水溶液最大紫外吸收波

长为
"ND*G

%

$?A?"

!

固着效率的测定

抗皱整理织物上
X7X4M

固着效率
1

以式"

"

#

计算!

1c

$B

;

$

B;

"

;

" #

#

f$##L

"

"

#

其中!

;

#

表示
X7X4M

初始吸光度$

;

$

表示整理后

残液的吸光度$

;

"

表示皂煮残液的吸光度%

$?A?!

!

整理织物上
X7X4M

质量浓度

整理织物上
X7X4M

质量尝试的计算公式!

!c

1Lf<fQ

!

#

f$##L

"

!

#

其中!

<

为
X7X4M

整理液的初始质量浓度$

Q

表示

整理液体积$

!

#

表示被整理织物的质量%

$?A?A

!

织物的抗皱性能

参照
UX

*

7!E$D

+

$DDC

,纺织品 织物折痕回复

性的测定 回复角法-%以
eU%A$F

全自动激光织物

折皱弹性测试仪测定织物的抗皱性能%

$?A?%

!

织物的断裂强力(白度及硬挺度测试

断裂强力!按
UX

*

7!D"!?$

+

$DDC

,纺织品 织

物拉伸性能第
$

部分-测定%

白度!按
UX

*

7$CNAA

+

$DDE

,纺织纤维白度试

验方法-测定%

硬挺度!按
UX

*

7$E!$E

+

"##$

,纺织品 织物弯

曲长度-测定%

'

!

结果与讨论

"?$

!

整理剂
X7X4M

结构表征

"?$?$

!

整理剂
X7X4M

的红外光谱

图
!

对比了间苯二胺单磺酸"

+

#与
X7X4M

"

I

#的

O76_V

谱图%在图
!

的
+

图谱中$

!!"#5G

B$和
!!D#

5G

B$为伯胺基的伸缩振动吸收峰$但两峰在产物

X7X4M

的图谱中消失%同时在
I

图谱的
!$D#5G

B$

处出现仲氨基伸缩振动峰)

$$D#5G

B$和
$""%5G

B$

图
!

!

整理剂
X7X4M

红外谱图

"%!
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处出现
00

4 J

"+

4J

!

^

#伸缩振动吸收峰)

$%%E

5G

B$和插图
CN#5G

B$处分别出现三嗪环和环中

[

+

[,

键伸缩振动吸收峰%考虑测试样品经纯化已

去除未反应的三聚氯氰$因此综合上述结果可知$原

料间苯二胺单磺酸中伯胺基已与三聚氯氰反应$产

物分子中含二氯均三嗪环基团%

"?$?"

!

整理剂
X7X4M

的核磁谱图

图
A

为
X7X4M

的
6̂=@V

谱图%

-

"?%#

]]

G

处为二甲基亚砜的
^

质子峰%

-

C?N$

]]

G

为

X7X4M

分子中两仲氨基间苯环上
^

质子吸收峰$

定义此峰丰度为
$

$分子中各
^

质子的化学位移及

丰度如图
A

表示%除仲胺基上
^

质子因与环境发

生化学交换&

C

'

$丰度略小于理论值外$产物分子中

^

质子丰度均与
X7X4M

理论值吻合$且谱图中无

杂
^

质子峰$因此整理剂
X7X4M

具有目标结构$

且纯度很高%

图
A

!

整理剂
X7X4M

的
6̂=@V

谱图

"?"

!

X7X4M

与真丝纤维的接枝反应

X7X4M

分子具有四个活泼的氯原子$可在碱

性条件下与丝素分子中氨基或羟基化学成键%参考

活性染料染色工艺$在浸渍浴中采用/一浴两步法0$

考察了浸渍液
]

^

值(温度及浸渍时间等因素对真

丝表面吸附和固着
X7X4M

效率的影响%

"?"?$

!

浸渍液
]

^

值对真丝表面
X7X4M

吸附效

率和固着效率的影响

!!

以纯碱用量调节浸渍液
]

^

值$对真丝织物进

行抗皱整理$分别得到
X7X4M

吸附和固着真丝织

物的效率
2

和
1

$结果如图
%

所示%浸渍液
]

^

值

为
E?#

时$

2

为
"!?NL

)随
]

^

值的增高$

2

增大$

]

^

值为
$#?#

时$

2

为
A$L

$

]

^

值继续增高$

2

转

而减小%

1

随浸渍液
]

^

值的变化规律与
2

相同%

未加纯碱时$浸渍液
]

^

值为
"?C

$低于蚕丝等

电点"

]

^

值为
!?%

"

%?"

#$蚕丝带正电$此时因磺酸

基电离$

X7X4M

分子带负电性$吸附真丝的效率很

高$实验测得
2

为
C%L

%加入纯碱后$浸渍液
]

^

值增高%当
]

^

值高于蚕丝等电点时$蚕丝因带负

电$而与
X7X4M

相斥$

2

降低$因此图
%

中各实验

点的
2

均小于
C%L

)另一方面$碱性条件下$通过分

子中两个二氯均三嗪基团与丝素基团的亲核取代反

应$

X7X4M

可与丝素以共价键相连$反应速率随

]

^

值增高而加快$但与之伴随的水解副反应速率

也同时加快$因而成键反应存在最佳
]

^

值点%测

试表明$当
]

^

值自
E?#

增至
$#?#

时$

1

增高$受到

化学反应的推动$

2

也随之增高)继续增高
]

^

值

时$可能由于二氯均三嗪基团水解反应加剧$

X7X4M

分子中二氯均三嗪基团大量水解$

1

降低$

而在库伦斥力的作用下$

2

略有下降%

图
%

!

A#Q

下
]

^

值对真丝表面
X7X4M

吸附效率

和固着效率的影响

"?"?"

!

固着温度对真丝表面
X7X4M

吸附效率和

固着效率的影响

!!

将浸渍液
]

^

值固定于
$#?#

$图
N

显示了浸渍

整理温度对
2

和
1

的影响%当温度自
!#Q

升至

%#Q

时$相比水解反应$升温对
X7X4M

与纤维间的

化学成键促进作用更为显著$因此
2

和
1

均小幅增

高)升温至
%#Q

以上时$二氯均三嗪基团水解反应

图
N

!]

^

为
$#

时温度对真丝织物
X7X4M

吸附效率和固着效率的影响

!%!

第
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速率快速增高&

E

'

$使
X7X4M

丧失与丝纤维化学成

键的能力$因此
2

和
1

均有明显降低$由此确定最

佳浸渍整理温度为
%#Q

%

"?"?!

!

固着时间对真丝表面
X7X4M

吸附效率和

固着效率影响

!!

在
%#Q

和浸渍液
]

^c$#?#

时$考察了固着时间

对
2

和
1

的影响$结果如图
C

所示%当固着时间由

$#G2*

延长至
N#G2*

时$

1

由
"%?EL

增至
A$h$L

)延

长时间$在高
]

^

值下$

X7X4M

与纤维分子间形成的

化学键可发生断裂&

D

'

$因此随着时间延长$

1

转而降

低$当固着时间延长至
D#G2*

时$

1

降为
"D?%L

%

图
C

!

固着时间对真丝表面
X7X4M

吸附效率和固着效率的影响

"?!

!

整理织物的抗皱性能

图
E

描述了不同
1

时$真丝织物干态时的折皱

回复性能%整理前$真丝织物经*纬向急弹和缓弹回

复角之和分别为
$ECg

和
""Eg

%织物经
X7X4M

整理

后$干态折皱恢复性能明显提高%当
1

为
$!h"L

时$急弹和缓弹回复角分别提高至
""Ag

和
"NNg

)随着

1

的增大$折皱回复性能进一步提高$

1

为
A$h$L

时$

急弹和缓弹回复角分别达到
"%%g

和
!#Ag

$此时由式

"

!

#计算得到布面上
X7X4M

质量浓度仅为
#?ENL

$

而此时织物已接近耐久压烫水平$表明整理剂的抗

皱效率很高%

1

继续增大时$织物折皱回复性能不

再提高%

图
E

!

固着效率与折皱回复角的关系

与之相比$未加纯碱时$虽然
2

为
C%L

$但测得

此时
1

小于
$L

$即
X7X4M

与真丝间未形成共价

键链接%织物的折皱回复性能测试表明$急弹和缓

弹回复角仅有少量增长$分别为
"$#g

和
"%%g

$远低

于织物与
X7X4M

键合后的抗皱性能%由此可知$

X7X4M

整理织物折皱回复性能的提高主要源于整

理剂与纤维间生成的共价交联结构%

"?A

!

整理后织物的白度及断裂强力

表
$

对比了原织物和
1

为
A$?$L

的整理织物

的白度(断裂强力和硬挺度%整理后真丝织物的白

度为
C$?%L

$较原真丝织物仅降低
NL

)硬挺度与原

样持平)整理后经向和纬向断裂强力基本不变$优于

文献&

$#

'中树脂整理水平%说明整理剂
X7X4M

对

真丝织物的劣化影响不大$这可能与整理剂用量少(

作用效率高(等因素有关%

表
!

!

整理后织物白度&断裂强力及硬挺度

试样名称 白度*
L

经向断裂强力*
=

纬向断裂强力*
=

经向硬挺度*
5G

纬向硬挺度*
5G

未经整理
$N

电力纺
CN?$ !A# !"A %?$ !?%

X7X4M

整理
$N

电力纺
C$?% !A# !A% %?$ !?A

$

!

结
!

论

合成了分子中含有两个二氯均三嗪基团的新型

抗皱整理剂
X7X4M

$并测试了不同浸渍整理工艺下

的真丝织物表面
X7X4M

的吸附和固着效率$以及

整理织物的折皱回复性能%研究表明$

X7X4M

可

与丝纤维化学成键$并显著提高织物的折皱回复能

力)当布面上固着的
X7X4M

质量浓度为
#?ENL

时$

织物干态缓弹回复角可由
""Eg

调高到
!#Ag

$急弹回

复角可由
$ECg

提高到
"%%g

$整理织物已接近耐久压

烫水平)且经
X7X4M

整理的真丝织物断裂强力和

硬挺度不变$白度仅略有降低%
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