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1 醚化剂
1.1 醚化剂性质及应用

高纯度醚化剂就是浓度在一定范围之上的，杂质含量

极低的阳离子季铵盐。阳离子醚化剂本身不含电荷，是通

过与含有羟基或者氨基的物质进行反应之后显示正电荷。

例如，在实际的碳水化合物聚合物的产生中，通过醚化剂

为原料制得阳离子淀粉，在造纸工业中有广泛应用。而高

纯度醚化剂可以作为造纸的补强剂，能大大提升造纸的效

率。在耐火材料的制造中，高纯度醚化剂产品能代替羧甲

基纤维素，在纺织行业中高纯度醚化剂可以替代抗静电剂

和杀菌剂。以某公司生产的高纯度阳离子醚化剂为例，其

基本外观是无色透明液体，容易融于 2- 丙醇，在常温下基

本的浓度为 69%。在碱性条件下，高纯度醚化剂可以立即

转化成环氧化结构，和淀粉等基质形成阳离子化产品。在

高纯度醚化剂制备中，主要是以三甲胺盐酸盐与环氧氯丙

烷为原料反应提纯，形成精细化工产品，能应用于多领域

的化工生产。

液体阳离子醚化剂可广泛应用于以下领域：①在纺织

业中，醚化剂与棉纤维反应提高染料的附着力，与淀粉反

应得到阳离子淀粉可作经纱上浆剂；②水处理行业中，水

中的悬浮固体带负电荷，与液体阳离子醚化剂反应生成的

阳离子聚合物，是净水絮凝剂的良好材料；③在造纸工业

中，主要使用液体阳离子醚化剂，广泛用于纤维素及其衍

生物和淀粉的改性；阳离子淀粉可通过阳离子醚化剂与淀

粉反应获得，可用作内施胶粘合剂、增强剂、细纤维截留

助剂；④日用化工中，阳离子瓜尔胶、阳离子壳聚糖是重

要的日用化学品。

1.2 醚化剂生产的质量标准

高纯度醚化剂的生产需要满足一定的质量标准，一

般需要测试多项目指标，指标通过则说明产品合格。①在

10% 高纯度醚化剂水溶液中，其 pH 值需要在 2~6 之间；

②在外观上，高纯度醚化剂需要呈无色透明液体状，整体

的活性物含量在 69% 及以上；③需要控制高纯度醚化剂的

水分，整体的水含量应当在 31% 及以下，由此可以看出，

高纯度醚化剂中应当将所有的杂质去除；④溶液的相对密

度在 1.154g/mLat 左右；⑤环氧氯丙烷应当≤ 1ppm；1,3-

二氯丙醇应当控制在 5ppm 以下；⑥当参与生产运输时，

应当在阴凉、通风的环境下存储，以塑料桶密封存储。

2 高纯度醚化剂的生产与合成
2.1 合成原理

通常情况下高纯度醚化剂的生产与合成分为两种合成

方法，分别是一步法和两步法，一步法和两步法是一个串

联的反应过程，但是因为整体上对反应路线中存在不同，

整体的反应质量会有较大区别，如果使用三甲胺气体进行

合成，则在运输和存储过程中，需要配备相关的耐高压设

备。以下为一步法和两步法的反应方程式。

图 1   一步法反应方程式

图 2   两步法反应方程式
19℃时，三甲胺在水中的溶解度仅为 41g/100g，极易

出现三甲胺挥发的问题，整体上合成的成本较高。另外，

三甲胺毒性大，使用时要特别注意。一步法制备的三甲胺

盐酸盐固体易于储存和运输，价格适中；另外，一步合成

路线短，反应条件温和，反应一般在 20℃以下进行，操作

简单，合成成本相对较低，因此受到越来越多研究者的青

睐。其中，美国陶氏化学公司的技术具有代表性：将环氧

氯丙烷滴入盐酸三甲胺溶液中，温度 5~15℃，低温反应一

段时间精制产品、提高反应温度继续反应，然后进行后续

处理。在整个反应过程中，反应起始 pH 值控制在 7.5-8.0，

环氧氯丙烷滴加到盐酸三甲胺溶液中的时间为 8-10h，盐

酸三甲胺溶液中与环氧氯丙烷的摩尔比为 1:1.01~1.1，滴加

过程中的温度控制在 5~15℃，后期提高反应温度继续反应

时，温度控制在 20-25℃。

2.2 精制醚化剂实验步骤

精制粗品，同先用盐酸将待精制的醚化剂调整 pH 值

2.0-6.0，然后用一定量的氯仿萃取几次粗品。经过 10h 的

真空汽提，进一步进行真空蒸馏，蒸馏出大量结晶的产品，

表明达到了预期的效果。为防止温度过高导致醚化剂分解

而导致产品质量下降，一般釜液整体温度不宜超过 50℃，

产品纯度可达到一定程度即可。

2.3 产品分析

化学滴定采用两相滴定，因此结果的准确度不是很高。

本实验采用过量沉淀法。建立了沉淀方程。结合气相色谱

和液相色谱进行定量计算。称量适量的待分析样品，并称

量样品的重量。在不停止搅拌的情况下，将四苯硼酸钠溶

液缓慢加入到样品溶液中，并再次将过量的 tmac 加入到滤

液中。第一次沉淀后留在滤液中的四苯硼酸钠的量可以从

该沉淀质量计算出来。为了确定更好的检测波长，使用了

流动相和由 95% 水和 5% 甲醇组成的简单流动相。离子对

色谱用于分析。紫外检测波长为 210 纳米。（下转第 117 页）
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对于氮、氧有着较差的分离效果，但其峰形相对较好，而

且出峰的速度很快。分子筛在应用于水、二氧化碳、硫化

氢、碳二以上烃类的分离工作时常面临着较大的损伤，所

以在应用的过程中务必要妥善采取相应的防护措施，与此

同时，相关工作人员还应当注重对于色谱柱尺寸的优化选

择，比如在对氧气和氮气进行分离的时候相对于 6 英尺的

柱子来说，8 英尺的分子筛有着较大的优势。基于此，工

作人员在正式展开工作的时候，务必要将样品的经济效益

以及各方面实际情况结合起来， 对色谱柱进行选择性配

置，进而实现分析检测结果准确性的提升。

3.4 柱效的影响因素

笔者将会从以下两方面内容着手对柱效的影响因素进

行分析。

一方面，载气的纯度将会对色谱柱的柱效造成影响，

所以一般来说会将纯度高达 99.999% 的氢气作为载气。工

作人员应当认识到， 分子筛本身在吸水能力方面相对较

强，在吸水之后能够将空穴填满，进而在一定程度上降低

分子筛的活性，所以在进行色谱分析的过程中，务必要保

障好载气的干燥性。对于二氧化碳以及氧气等物质来说，

分子筛会产生不可逆的吸附作用，所以应当充分考虑氮、

氧的比例，进而对色谱柱是否失效进行判断，基于此，在

运用氢气作为载气之前，应当事先采用净化装置采取取水

脱氧措施，最大限度减少柱效所受到的负面影响，进而实

现煤气纯度检测精确性的提升。另一方面，样本气体中的

杂质将会影响柱效，所以相关技术人员可以适当使用过滤

的方式去除其中的杂质，尽可能避免由于色谱柱被污染而

影响煤气纯度的问题。

3.5 色谱条件的合理设置

本文主要从以下几方面内容着手，对色谱条件的合理

设置进行分析。在温度条件色谱柱的最高使用温度可以达

到 200℃，应当将柱箱控制在 50℃左右，与此同时还要将氧

气的温度设定成一样的数值。汽化室的温度应当为 250℃， 

检测器的温度也需要保持为 100℃。而对于载气流速来说，

需要保障两路流速的平衡性，使用 30mL/min 的速度进样，

以保障基线的稳定性。通过对于直接进样方法的应用，保

障柱前压为 0.1MPa。在设置好色谱柱的各项条件之后，便

能够正式开展对于样品的检测分析工作，充分同样品图谱

相结合，便能够明确样品所具有的实际纯度，并对其中杂

质的含量进一步明确。

4 结语
综上所述，优化采用气相色谱法，能够有效提升煤化

工分析的有效性，对于煤化工领域的持续平稳发展有着积

极的促进作用。因此应当加强对于该技术的重视，并在实

践过程中不断优化升级，以有效达到提高气相色谱法应用

水平的目标。
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（上接第 115 页）考虑到整体的流动相中，甲醇的含量不

能太高也不能低，采用 5% 甲醇、25% 水、70% 理流参与

到整体的产品分析最有效。

2.4 纯度检测

通过实验可以得到高浓度产品，通过计算其中 tmac 和

醚化剂的相对质量含量，进行纯度的检测，其相关公式为：

m2/m1=fA2/A1。提纯后的产品中，其中醚化剂和 tmac 的质

量比是 8.4289 其中 tmac 的含量是 7.71%。

使用上述实验的阳离子醚化剂制备两组阳离子淀粉，

并制备质量含量为 0.5% 的阳离子淀粉溶液用于糊化。两

次糊化的结果如下：浆液高度分别为 84cm 和 86cm。阳离

子淀粉的制备工艺为：配制 30-35% 的淀粉溶液，加入 3%

的氢氧化钠，溶液的酸碱度为 11.0-11.3 左右，加入 6% 阳

离子醚化剂，在 47-49℃反应 12h。反应后，产物洗涤两次

并干燥，得到阳离子淀粉。

2.5 实验要求

产品分析的方法较多，其中采用高效液相色谱法检测

较为简单，因为高效液相色谱法灵敏程度高，分析结果较

为可靠，因此也适合在实际的产品纯度检测中应用。流动

相较容易配置且不易造成一起的损坏，因此采用 HPLC 法

的产品检测较为有效。

连续汽化能最大程度上去除其中的杂质，但是需要足

够长的时间，一般要维持在 10h 之上才能达到良好的效果，

因为产品中有残存的三甲胺盐酸盐，应当尽可能提升反应

的程度，才能避免在产品中残余三甲胺。通过建立联合分

析的办法进行产品的 HPLC 分析，确定其中的质量校正因

子，需要注意的是，因为植被的产品中，有机杂质的含量

低、三甲胺含量较高，而通过糊化反应检查产品的质量，

会发现自制的产品糊化效果较差，因此需要在提纯方法上

进行深入的研究。

3 结语
当阳离子季铵盐在浓度和杂质残留上达到一定范围的

时候，所产生的醚化剂就是高纯度醚化剂，在工业领域高

纯度醚化剂的应用范围非常广泛。在生产、合成高纯度醚

化剂的过程中，可以运用一步法和两步法的手段，这两种

方法是一个串联的反应过程，但是由于其整体的反应线路

不同，其最终反应质量有较明显的差别。在造纸领域，高

纯度醚化剂是一种非常实用的补强剂，能够极大提高造纸

效率；在制造耐火材料的过程中，高纯度醚化剂可以代替

羧甲基纤维素；而在纺织领域，高纯度醚化剂可以代替杀

菌剂以及抗静电剂，整体缩减生产成本。
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