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摘　要：制备了 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺基氯乙酸钠（N-EDSC），通过单

因素实验和正交试验研究了合成 N-EDSC 的最佳条件：n(SD): n(N-ED)= 1:1，

催化剂的质量分数为 2.5%，反应温度为 70 ℃，反应时间为 15 h。通过红外

光谱对目标产物 N-EDSC 的结构进行分析，表明目标产物确为 N-EDSC；对

N-EDSC 水溶液的表面张力进行测试，表明 N-EDSC 具有强亲水性，有利于

其在水性体系中的分散。通过吸光度和粒径分析 N-EDSC 在水性油墨中的分

散性，结果显示在水溶性油墨色浆中添加 N-EDSC 的质量分数为 1.2 % 时，

分散效果较佳。
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0 引言

近年来，符合绿色发展理念的水性油墨成为了研

究热点。水性油墨是由颜料、水溶性树脂、表面活性

剂以及相关添加剂经复合研磨、分散加工而成的混合

体系，具有安全、无毒、环保等优点。

在印刷过程中，水性油墨对印刷质量的影响因

素 [1-2] 有油墨的细度、分散度、黏度、pH 值、光泽

度、干燥速度等，分散性也是水性油墨的一项重要

性能指标。在水性油墨中，水性树脂的表面张力大，

对颜料的润湿较差，致使颜料的分散性较差，这是水

性油墨中常见的问题 [3]。在颜料的分散过程中添加一

定量的分散剂降低树脂液的表面张力，提高颜料的分

散效率，可改善油墨的流动性和储存稳定性。因此分

散剂的研究是水性油墨研究中的一个重要方向。曹瑞

春等 [4-5] 研究了水性油墨的分散机制、影响分散性的

因素及颜料分散性对印刷性能的影响，并提出了提

升颜料分散性及其稳定性的方法。杨禄等 [6] 合成了

十二胺基氯乙酸钠分散剂，得到了其最佳合成条件，

且最高产率为 58.71%；研究了分散剂十二胺基氯乙

酸钠在水溶性油墨中的质量分数为 1.6% 时分散效果

最佳。杨西江 [7] 通过实验研究了表面活性剂对水性

油墨的作用，结果表明表面活性剂对色浆起着重要作

用，分散剂使得色浆具有良好的稳定性。

总之，合适的分散剂对水性油墨尤其重要，可提

高水性油墨的分散性、稳定性，且可提高油墨在印

刷中的适应性。但目前市场上可选分散剂种类较少，

合成分散剂的产率较低，添加量较高。本文制备了一

种产量更高，分散效果更好的分散剂 N- 牛脂基 -1, 3-
丙撑二胺基氯乙酸钠（N-tallow-1, 3-propylenediamine 
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sodium chloroacetate，N-EDSC），探究了合成 N-EDSC
的最佳条件，测试分析了 N-EDSC 的结构特征，以

及其在水性体系中的表面张力、分散性。

1 实验部分

1.1 主要试剂与仪器

实验用的主要试剂与仪器见表 1。

1.2 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺基氯乙酸钠的制备

二氯乙酸钠（sodium dichloroacetate，SD），分

子式为 C2HCl2NaO2，是一种微黄到白色结晶固体且

带有刺激性的化工中间体。选取二氯乙酸和氢氧化钠

为原料，在乙醇溶液中 Na+ 与 H- 交换，生成二氯乙

酸钠，反应方程式为

     CH(Cl)2COOH + NaOH = CH(Cl)2COONa + H2O。

N- 牛 脂 基 -1, 3- 丙 撑 二 胺（N-tallow-1, 3-
propylenediamine，N-ED）与二氯乙酸钠反应是一种

典型的亲核反应，其反应方程式为

RNH(CH2)3NH2 + CH(Cl)2COONa
RNH(CH2)3NClCOONa + CH3Cl（R 为 C16~C18 烷基）。

N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺基氯乙酸钠按如下具体

步骤制备。

1.2.1 二氯乙酸钠的合成
1） 在 500 mL 圆 底 烧 瓶 中 称 取 25.78 g（0.2 

mol）二氯乙酸并量取 52 mL 无水乙醇，在 40 ℃下

充分搅拌混合。

2）在 250 mL 烧杯中称取 8.40 g（0.21 mol）氢

氧化钠溶于 70 mL 无水乙醇中，超声使其完全溶解；

将其加入至上述 500 mL 圆底烧瓶中，充分搅拌恒温

40 ℃反应 4.5 h。

3）反应完毕后，通过旋转蒸发仪除去乙醇，将

产品用无水乙醇洗涤 3 次，在 25 ℃下真空干燥 5 d，

即得产物二氯乙酸钠。

1.2.2 配置 K2CO3-H2O 溶液

用 称 量 纸 称 量 25 g K2CO3 颗 粒 至 50 mL 容 量

瓶中，用经过处理的纯净水定容，反转摇晃，直至

K2CO3 颗粒完全溶解，即得质量浓度为 0.5 g/mL 的 
K2CO3-H2O 溶液。

1.2.3 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺基氯乙酸钠的合成

在 250 mL 四口圆底烧瓶中依照物料比例称取相

应量的 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺（N-ED），再加入

相应质量的 SD，按催化剂用量加入质量浓度为 0.5 
g/mL 的 K2CO3-H2O 溶液，密闭反应体系，控制反应

温度在 60~80 ℃下充分搅拌，持续反应 6~14 h。反

应结束后，加入无水乙醇震荡洗涤；通过高速离心机

沉淀产物，重复 5 次；在 25 ℃下真空干燥 5 d 即可

得到较纯的目标产物 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺基氯

乙酸钠（N-EDSC）。

1.3 N-EDSC 的结构、性能分析与测试

红外光谱分析：将微量目标产物 N-EDSC 与少

量纯 KBr 研细均匀，倒入压片装置，并放入压片机，

压力为 30 MPa，压成透明薄片。将压片放入红外光

谱仪中，扣除背景，将扫描的红外谱图存取，并与已

知标准图谱进行对标比较，对特征峰进行分析 [8]。

表面张力测定：将制备的目标产物 N-EDSC 用

超纯水配制成一系列不同浓度的水溶液，放置 24 h
以上。采用光学接触角测量仪测定 35 ℃时待测液

的表面张力，测量前先将其置于 35 ℃下恒温静置

30 min。作出表面张力 γ 与浓度对数 lg c 的关系曲

线，通过曲线确定 N-EDSC 的临界胶束浓度（critical 
micelle concentration，CMC）和临界胶束浓度下的表

面张力 γcmc
[9]。

分散性能测定：通过吸光度及粒径分析测定

N-EDSC 在水溶性油墨中的分散性能。取 25 g 聚丙

烯酸树脂溶于一定量的去离子水 - 乙醇溶剂中，搅

拌均匀后加入一定量的二氧化钛颜料色浆充分搅拌；

然后加入去离子水至 100 g，将其倒入砂磨机中砂磨

2 h，即可得到水溶性油墨色浆。取 20 g 水溶性油墨

色浆 6 份，分别加入质量分数为 0.3%, 0.5%, 0.8%, 

表 1 主要试剂与仪器

Table 1 Main reagents and instruments
名  称

N- 牛脂基 -1, 3- 丙

撑二胺（N-ED）

氢氧化钠

无水碳酸钾

二氯乙酸

无水乙醇

聚丙烯酸树脂

二氧化钛颜料色浆

（固含量为 10 %）

傅里叶红外光谱仪

光学接触角测量仪

高速分散均质机

紫外可见光分光

光度计

实验砂磨机

电位及纳米粒度

分析仪

纯度与型号

化学纯

分析纯

分析纯

分析纯

分析纯

分析纯

工业级

FALA2000104

OCA 40
FJ-200

T6

LME Mini Zeta

Zeta PALS Zeta

生产厂家

飞翔化工（张家港）有限公司

国药集团化学试剂有限公司

国药集团化学试剂有限公司

国药集团化学试剂有限公司

国药集团化学试剂有限公司

国药集团化学试剂有限公司

巴斯夫中国有限公司

伯曼机械制造（上海）有限

公司

北京东方德菲仪器有限公司

上海标本模具厂

北京普析通用仪器有限责任

公司

德国耐驰研磨工业公司

美国布鲁克海文公司
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1.2%, 1.5%, 2.0% 的分散剂 N-EDSC，经高剪切乳化

分散 20 min 后，取一定量的样品用去离子水稀释至

2 000 倍，形成分散液 M 待测；再取一定量的样品于

离心试管中，以 3 000 r/min 离心 30 min，取一滴上

层分散液并用去离子水稀释至 2 000 倍后形成分散液

N 待测。

吸光度测定：用紫外可见分光光度计测定分散

液 M 在 500 nm 处的吸光度 A，以及分散液 N 在 500 
nm 处的吸光度 A1。通过离心前后体系吸光度的比值

R（R= A1/A×100%）表征 N-EDSC 在水性油墨中的

分散稳定性。R 越接近 1，表明分散体系的离心稳定

性越好。

粒径测定：用 Zeta 电位及纳米粒度分析仪测定

水溶性油墨粒子的粒径。在 25 ℃下，将上述待测溶

液加入比色皿至 2/3 高度处，塞上比色皿塞子，稳定

5 min 后测定粒径。

2 结果与讨论

2.1 合成工艺条件对 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺基

氯乙酸钠产率的影响

实验的关键步骤为 N-EDSC 的合成，故选择以

N-EDSC 产率为考察指标，先对其做单因素实验，考

察产率受物料比、催化剂含量、反应温度和反应时间

的影响情况，结果如图 1 所示。

从图 1a 可以看出，随着 N-ED 比例的增大，有

利于反应向正方向进行，产品的产率逐渐提高。当物

料比 n(SD) : n(N-ED) 为 1:1.04 时，产率达到最大值，

所以可以选择最佳物料比为 1:1.04。

从图 1b 可以看出，随着催化剂含量的增加，对

反应进行有促进作用，当催化剂的质量分数达到 2.4%
时，再添加催化剂对反应的催化效果不明显，所以可

以确定催化剂的最佳质量分数为 2.4%。

从图 1c 可以看出，随着反应温度的升高，产品

产率上升，当温度升到 70 ℃时再继续升高温度，产

品的产率呈下降的趋势。究其原因是，在没有氮气保

护下温度过高，N-ED 容易被氧化，也容易挥发，造

成原料损失而导致产品产率下降，所以将反应温度控

制在 70 ℃左右比较理想。

从图 1d 可以看出，随着反应时间的延长，反应

越充分，得到的目标产物越来越多，当反应时间达到

14 h 时产品产率最大。

因此，初步确定合成 N-EDSC 的最佳条件是：

物料比 n(SD) : n(N-ED) 为 1:1.04，催化剂质量分数

为 2.4%，反应温度为 70 ℃，反应时间为 14 h。

在单因素筛选出实验条件的基础上，再选用正交

表 L9(3
4) 对实验工艺条件优化。4 因素 3 水平的具体

d）反应时间的影响

图 1 单因素对 N-EDSC 产率的影响结果

Fig. 1 The effect of single factor on the yield of N-EDSC

a）物料比的影响

b）催化剂含量的影响

c）反应温度的影响
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设计如表 2 所示，正交试验结果与分析如表 3 所示。 

从表 3 的分析可知，各因素对产率影响由大到

小的顺序依次为 C、A、D、B，其中反应温度、物

料比和反应时间起主要作用。从极差分析得到的较

优水平组合为 A1B3C3D2，根据产率高低得到的较

优组合为 A1B3C3D3 和 A2B3C3D2。对这 3 组较优

组 合（A1B3C3D2、A1B3C3D3、A2B3C3D2） 再 进

行 实 验 验 证， 得 出 产 率 分 别 为 64.27%，61.80% 和

57.82%，产率较高的是 A1B3C3D2，即物料比 n(SD) : 
n(N-ED) 为 1:1、催化剂质量分数为 2.5%、反应温

度为 70 ℃，反应时间为 15 h。以此较佳条件进行 3
次重复实验，得到 N-EDSC 的产率分别为 63.98%, 
64.51% 和 65.74%，平均值为 64.74%，这表明结果的

重复性较好。

2.2 红外光谱分析

N-ED、SD、N-EDSC 的红外光谱图如图 2 所示。

由图 2 可知：在 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺的谱图 a 中，

3 221~3 445 cm-1 处是 N—H 伸缩振动。在二氯乙酸

钠的谱图 b 中，1 638 cm-1 处是—COO— 不对称伸

缩振动峰，在 1 391 cm-1 处是 —COO— 对称伸缩振

动峰，722 cm-1 处是 C—Cl 伸缩振动峰。在 N-EDSC
的谱图 c 中，3 442 cm-1 处是 N—H 伸缩振动，出现

中等强度的单峰为仲胺的峰，这说明伯胺反应生成

了仲胺键；1 609 cm-1 处是 —COO— 不对称伸缩振

动峰，在 1 416 cm-1 处是 —COO— 对称伸缩振动峰，

725 cm-1 处是 C—Cl 伸缩振动峰，这说明二氯乙酸钠

反应到 N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺上，生成了目标产

物 N-EDSC。

2.3 表面张力分析

N-EDSC 水溶液的表面张力 γ 与 lg c 的关系如图

3 所示。由图 3 可知，N-EDSC 的临界胶束浓度（CMC）

为 5.29×10-3 mol/L，γcmc 为 31.52 mN/m。N-EDSC
具有较强的亲水性，所以不易形成胶束，其强亲水性

更有利于在水性体系中的分散。

 
2.4 分散性分析

在油漆、涂料、化妆品、塑料等领域，二氧化钛

是一种应用广泛的白色颜料，占全部白色颜料使用量

（质量分数）的 80%，因此选用二氧化钛配制成的

水溶性油墨做分散性实验。

表 2 正交试验因素水平表

Table 2 Horizontal table of orthogonal 
experimental factors

水平

1
2
3

因        素
A

物料比

1:1.0
1:1.2
1:1.3

B
催化剂质量分数 /%

1.5
2.0
2.5

C
反应温度 /℃

60
65
70

D
反应时间 /h

10
15
20

表 3 N-EDSC 合成反应正交试验结果

Table 3 Orthogonal test results of N-EDSC 
synthesis reaction

试验

序号

1
2
3
4
5
6
7
8
9
k1

k2

k3

R

因素与水平

A
1
1
1
2
2
2
3
3
3

58.75
47.46
50.38
11.29

B
1
2
3
1
2
3
1
2
3

48.47
53.98
54.13
05.66

C
1
2
3
2
1
3
3
1
2

53.31
44.19
59.09
14.90

D
1
2
3
3
1
2
2
3
1

50.55
58.09
47.94
10.15

产率 /%

56.41
57.12
61.41
31.47
52.58
58.32
57.54
50.94
42.67

图 2 N-ED、SD、N-EDSC 的红外光谱图

Fig. 2 The infrared spectra of N-ED, SD, N-EDSC

图 3 N-EDSC 水溶液的 γ-lg c 曲线

Fig. 3 γ-lg c plots of N-EDSC solution
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水溶性油墨色浆分散稳定性随 N-EDSC 添加量

的变化曲线如图 4 所示。由图 4 可知，随着 N-EDSC
添加量的增大，水溶性油墨色浆的分散稳定性逐渐增

强，但当 N-EDSC 质量分数大于 1.2% 时，分散稳定

性逐渐降低。因为随着分散剂添加量增加，在颜料

表面所形成的电子层中离子浓度增大。当分散剂添

加量较低时，离子浓度低，斥力小；当分散剂添加

量较高时，离子间距离减小，当粒子间距离很近时，

吸引能随粒子间距离的变小而激增，使引力占优势，

总位能下降为负值，这意味着粒子将发生聚集，从而

影响水溶性油墨色浆的分散效果。

取不同 N-EDSC 添加量的水溶性油墨色浆测量

其粒径（D90），结果如图 5 所示。由图 5 可知，

随着 N-EDSC 添加量的增加，其粒径先逐渐减小，

表明水溶性油墨色浆的分散稳定性逐渐增强；当

N-EDSC 质量分数为 1.2% 时，其粒径最小，分散稳

定性最好；再继续增大 N-EDSC 的添加量，其粒径

逐渐增大，分散稳定性变差。

3 结论

综上所述，可得以下结论。

1）通过单因素实验以及正交试验结果分析，得

到合成 N-EDSC 的最佳条件是：n(SD) : n(N-ED)= 1:1，

催化剂质量分数为 2.5 %，反应温度为 70 ℃，反应

时间为 15 h。

2）N- 牛脂基 -1, 3- 丙撑二胺中伯胺反应生成

N-EDSC 中的仲胺，二氯乙酸钠反应到 N- 牛脂基 -1, 3-
丙撑二胺上，生成目标产物 N-EDSC。

3）N-EDSC 具有强亲水性，不易形成胶束，其

强亲水性更有利于在水性体系中的分散。

4）吸光度和粒径分析结果显示，N-EDSC 在水

溶性油墨色浆中的质量分数为 1.2% 时分散效果较佳。
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The Synthesis and Performance of Water-Based Ink Dispersant
N-Tallow-1, 3-Propanediamino Chloroacetate
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Abstract：N-tallow-1, 3-propylenediamine sodium chloroacetate (N-EDSC) was prepared, and the optimal 
conditions for synthesis of N-EDSC were studied through single factor experiment and orthogonal experiment. The 
optimum conditions were n(SD) : n(N-ED)=1:1, the amount of catalyst of 2.5%, the reaction temperature of 70 ℃ , and 
the reaction time of 15 h. Analysis of the structure of the target product N-EDSC by infrared spectroscopy showed that 
the target product was indeed N-EDSC. The surface tension test of the N-EDSC aqueous solution showed that N-EDSC 
had strong hydrophilicity, which was beneficial to its use in aqueous systems. The dispersibility of N-EDSC in water-
based inks was analyzed in terms of absorbance and particle size, and the results showed that the dispersibility was 
better when the addition of N-EDSC was 1.2% in water-soluble ink.

Keywords：N-tallow-1, 3-propylenediamine sodium chloroacetate；N-EDSC yield；infrared spectrum；surface 
tension；dispersion


