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纳滤在制备高浓度活性红 3BS中的应用

周　花1　蒋林煜2　蓝伟光1 ,2　夏海平1 3
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摘　要 : 对活性红 3BS染料进行了纳滤中试实验.结果表明 ,利用合适的纳滤膜对该染料进行

脱盐浓缩是可行的.该方法不仅可以大幅度降低染料合成浆液中的无机盐含量 ,并可对染料浆

液浓缩达 3倍左右 ,使染料的着色强度和含固量明显提高 ;染料的损失率极低 ,同时对副染料

也可以部分脱除.
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　　活性染料以能与被染纤维反应呈共价固着为特

征 ,具有色泽鲜艳 ,合成简单 ,应用方便 ,使用面广及

性能优良等特点 ,在诸多类染料的竞争中 ,处于优先

发展的领先地位[1 ] .大多数活性染料是通过合成获

得的.在合成染料中 ,由于有机反应的复杂性 ,合成

浆液中除了成品染料外 ,还有多种染料的异构体、同

系物及未完全反应的原辅材料.如何在粗染料浆液

浓缩提纯的同时将无机盐和副染料分离除去 ,一直

是染料工业关注的热点.因为无机盐的存在不仅影

响染料的稳定性 ,并且使染料的着色强度和色牢度

降低 ;而副染料的存在则影响染料的最终颜色[2 ] .

膜分离技术近期在染料脱盐、纯化、浓缩等方面

的应用发展很快[3～6 ] ,对改善商品染料品质作用显

著 ,并能降低能耗.可用于提高各类染料 ,如酸性染

料、活性染料、直接染料等的纯度 ,制备性能更优良

的液体染料和固体染料[7 ] .本文应用该技术对浙江

某染料厂生产的活性红 3BS ( ME 型 ,分子量约

1 000)进行纳滤脱盐 - 浓缩中试实验 ,为实际生产

确定合适的工艺条件.

1　实验方法及工艺流程图

根据活性红 3BS的分子量范围 ,选取两种纳滤

膜 SNF - 150 (截留分子量 350)及 SNF - 300 (截留

分子量 200)进行脱盐 - 浓缩实验.对一定量的染料

原液 ,浓缩至一定体积后分批加水进行透析 ,并随时

测定透过液的电导率.当电导率没有明显下降时 ,结

束加水进行浓缩 ,直至通量低于 30 L/ ( m2·h)后停

机 ,流程图如图 1 所示.随后进行膜清洗 ,以防膜污

染损坏.

图 1　膜分离法的染料脱盐 - 浓缩工艺流程图

浓缩液体积 =投料体积 +加水体积 -

透析液体积 (L) (1)

浓缩倍数 =
投料体积
浓缩液体积

(2)

截留收率 =
浓缩液含固量·浓缩液体积
料液含固量·料液体积 ×100 %

(3)

其中 ,含固量的测定采用重量法 ,称取一定质量的料
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液 ,经干燥衡重后再称重即可算出该料液中的固体

含量.

2　结果与讨论

211　不同纳滤膜的选取

纳滤膜的选取应以在维持一定的截留收率的前

提下 ,使选取的膜具有尽可能高的通量、脱盐率和浓

缩倍数等 ,并从经济角度考虑 ,要求添加的水量尽可

能少.本着这些原则 ,分别选用 SNF - 150膜和 SNF

- 300膜对同一批活性红 3BS进行脱盐浓缩实验 ,

选择合适的膜 ,为确定最佳工艺条件奠定基础.实验

数据如表 1和表 2所示.

表 1　SNF - 150膜对活性红 3BS进行

纳滤时的性能 3

膜运行时间
/ min

SNF - 150纳滤膜 (投料 2619 L)

膜通量/

(L·m - 2·h - 1)

透析液体积
/ L

加水体积
/ L

电导率/

(μS·cm - 1)

0 209. 3 — 3 —
10 52. 3 21. 15 8 53 000

20 69. 8 31. 95 18. 1 33 600

30 59. 8 42. 6 24. 25 10 400

40 64. 4 52. 5 36. 2 3 000

45 — 54. 8 — 3 000

3 本文数据均忽略操作液体密度的变化而以体积近似代替 ;

操作条件 : 温度 33℃,进口压力 40 MPa ,出口压力 38 MPa ;

加水方式 : 间歇式加水 ,表中加水体积为累计加水体积.

表 2　SNF - 300膜对活性红 3BS进行

纳滤时的性能 3

膜运行时间
/ min

SNF - 300纳滤膜 (投料 31 L)

膜通量/

(L·m - 2·h - 1)

透析液体积
/ L

加水体积
/ L

电导率/

(μS·cm - 1)

0 113. 1 — 3 —

10 89. 1 11 — —

20 67. 5 20. 9 8 44 400

30 58. 1 30. 85 13 38 200

40 50. 4 — 18 —

50 41. 9 41. 2 28 20 000

60 48. 7 50. 7 33 12 000

70 47. 6 — 38 —

80 51. 0 60. 3 43 9 000

90 46. 5 — 48 —

100 50. 4 71. 15 53 6 000

110 39. 1 80. 75 68 10 000

122 — 87. 2 — 8 000

　　3 注同表 1.

从表 1 和表 2 比较可见 ,由于 SNF - 150 膜的

截留分子量大于 SNF - 300 膜的截留分子量 ,其透

水速率也大于 SNF - 300膜.

但是在处理料液时 , SNF - 150 膜的通量很快

下降 ,可能和它的孔径较大 ,易于压密及细小的固体

颗粒堵塞有关.而SNF - 300 膜 ,则不易堵塞 ,但因

其截留分子量较小 ,透过速率较慢 ;此外 ,它的循环

流量也较小 ,导致随着运行时间的延长 ,通量呈逐渐

下降趋势 ,而后又逐渐趋于稳定.尽管如此 ,膜的通

量应以运行一段时间后的平衡通量来衡量.

从表 1 和表 2 比较可见 , SNF - 150 膜的平衡

通量要大于 SNF - 300膜的平衡通量.

从表 1、表 2中还可看出 ,由于 SNF - 150 膜的

透析速率大于 SNF - 300 膜的透析速率 ,在相同的

时间里 ,其加水体积也应大于 SNF - 300膜.通过测

定透析液的电导率 (DOSJ - 308 型 ,上海雷磁仪器

厂生产) ,可以发现 SNF - 150膜的下降很快 ,在 40

min时就达到转折点而趋于平衡 ,这意味着可以停

止加水脱盐而进行浓缩.此时加水体积为 3612 L ,

为投料体积的 112 倍.经 45 min 的脱盐浓缩处理 ,

由计算式 (1) 、(2)可求出浓缩倍数高达 312倍.

SNF - 300膜则需约 80 min ,其电导率才趋于

平稳.此时加水体积 43 L ,是合成浆液的 114 倍.为

达到较好的效果 ,可以继续加水.当加水倍数为料液

的 115倍时 ,停止加水脱盐而直接进行浓缩实验 ,可

望得到含盐量较低的染料浓缩液.

对活性红 3BS的合成浆液及经纳滤浓缩后的

料液进行各项指标的测试 ,结果见表 3.

从表 3可以看出 , SNF - 150 膜在较短的时间

内 ,加水体积较小 ,浓缩倍数却高达 312 倍 ,使染料

的强度有较大的提高.但是其含固量却小于 SNF -

300膜 ,可能是由于 SNF - 150膜孔径较大 ,更有利

于无机盐和其他副染料及未完全反应的原辅材料透

过.这可以通过观察透过液的颜色来判断. SNF -

150膜的透过液颜色较 SNF - 300膜的深 ,但用 UV

(紫外分光光度计 ,上海第三分析仪器厂生产)检测

不出透析液中成品染料分子的存在.按截留收率的

计算式 (3)可以得到 SNF - 150 和 SNF - 300 纳滤

膜的截留收率分别为 6019 %和 9816 %.从透析液的

UV 检测来看 ,两种膜对成品染料的截留均达

100 % ,也说明了 SNF - 150膜比 SNF - 300膜更有

利于其他杂质的透过.所以不能简单地以截留收率

的大小来取舍膜 ,而应看该种膜对欲截留物质及其

他杂质的分离能力.
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表 3　不同纳滤膜对活性红 3BS的中试结果

纳滤膜
投料量

/ L

运行时间

/ min

加水

倍数

浓缩

倍数

原强度

/ %

纳滤强度

/ %

原含固

量/ %

纳滤含固

量/ %

原样色

差 (Dab)

纳滤色

差 (Dab)

透析液

UV

截留收

率/ %

SNF - 150 26. 9 45 1. 3 3. 2 100. 0 149. 7 11. 7 23. 10 0. 77 0. 86 测不出 91. 2

SNF - 300 31. 0 122 2. 2 2. 6 100. 0 144. 8 11. 7 30. 32 0. 77 0. 47 未测 142. 8

　　表 3中的纳滤强度、纳滤色差、纳滤含固量分别

指用纳滤技术脱盐浓缩处理后的染料成品的着色强

度、色差和固体含量.着色强度是衡量染料性能好坏

的主要指标之一.它是在一定的染料浓度下 ,以此染

料按一定的用量 (以织物质量 %)计算 ,在所定条件

下对织物进行染色所获得的色泽经光学仪器定为

100分 ,称为该染料的标准强度.其他染料的着色强

度是与该标准强度比较而得出的.色差是指两种颜

色在色调、纯度和亮度三方面差别的综合 ,是两个色

度点在色空间的几何距离.染料的色差是指染料染

色后的颜色和标准颜色的差别.

212　不同操作条件对纳滤膜性能的影响

从上面的分析可以看出 :无论是从经济上、效果

上 ,还是从操作周期上 ,SNF - 150膜均优于 SNF -

300膜.为此 ,可选取 SNF - 150膜作为以后工艺条

件的设计基础.通过保持浓缩倍数不变而改变合成

浆液的投料量、加水倍数及运行时间 ,考察该膜操作

性能的重现性 ,结果如表 4所示.

表 4　SNF - 150纳滤膜在不同操作条件下对活性红 3BS染料浆液处理的结果比较 3

序　号
投料量

/ L
加水倍数

运行时间

/ min
浓缩倍数

纳滤含固量

/ %

纳滤强度

/ %

纳滤色差

(Dab)

透析液

UV

截留收率

/ %

1 # 26. 9 1. 34 45 3. 2 23. 1 149. 7 0. 86 测不出 61

2 # 30. 0 1. 57 70 2. 9 25. 2 147. 3 0. 75 测不出 74

　　3 操作条件 : 温度 33 ℃,进口压力 40 MPa ,出口压力 38 MPa ;加水方式为间歇式加水 ,加水体积为累计加水体积 ;

合成浆液的参数 : 含固量 1117 % ,上染强度 100 % ,色差 0177.

　　从表 4 可以看出 ,SNF - 150 纳滤膜有优良的

操作重现性.在浓缩倍数接近的情况下 ,经不同的运

行时间、加水倍数和投料体积 ,获得脱盐浓缩后的染

料浓缩液具有相当的上染强度、含固量.这在实际生

产中对保证产品批次的重现性具有重要的意义.

3　结论

利用纳滤膜对活性红 3BS染料合成浆液的脱

盐 - 浓缩取得了良好的效果.实验表明 :选择截留分

子量为 350的 SNF - 150 纳滤膜是适宜的 ,并具有

优良的重现性.可使染料的着色强度达到 150 %左

右 ,提高约 50 %.料液的浓缩倍数达 3倍 ,染料含固

量提高到 20 %～30 % ,染料的损失率极低 ,副染料

及未完全反应的原辅材料可部分脱除 ,中试设备的

平稳膜通量可达 50 L/ (m2·h)以上.
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件的进出端接口大小 ,若串联的根数过多 ,就会增大

气压力的路径损失 ,这样也无法使后端膜组件达到

正常的工况条件.所以采用串联时须综合考虑温降

和压降对使用效果的影响以充分有效地利用膜组件

之应有功能.

3　结论与结束语

1) PERMEA 复合型膜组件在产氮纯度较低

时 ,串联的使用效果反而比不上并联的 ,只有在产氮

纯度较高时 ,效果才显著 ,可提高 20 %以上.

2) GEN ERON均质型膜组件串联没实质意义.

3) 空分膜组件串联比并联易受温降和压降的

影响 ,在选择膜组件的联接方式时 ,须综合考虑这些

影响的作用.

本文的试验对象有限 ,因而上述结论尽管有其

实用指导意义 ,但很可能其适用的范围有较大的局

限性 ,仅为空分膜组件的应用提供了一种研究使用

的方法.更为有趣和有意义的是 ,工况使用条件相同

而产氮能力不一样的空分膜组件采用串联和并联的

效果迥异 ,限于篇幅 ,在此不作叙述.
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Study on the relation bet ween f unction of air - separating membrane

modules and their connection styles

YA N G S huncheng
(Shanghai Marine Equipment Research Institute , Shanghai 200031 , China)

Abstract : Applying results of different connection styles of air2separating membrane modules were compared ac2
cording to series and parallel connection. On the basis of analysis of experimental data , it was found that the

function of composite air - separating membrane modules has relations with their connection styles , and that at

high purity of nit rogen , the function of series connection had more obvious advantages than that of parallel con2
nection , but not for homogeneous membrane modules. Meanwhile it was required that the effect of temperature

and pressure differences on module function should be considered if necessary to introduce series connection.

Key words : air2separation ; membrane module ; function ; connection style
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Application of nanof iltration in preparation of reactive red 3BS

ZHO U Hua1 , J IA N G L i nyu2 , L A N Weiguang1 ,2 , X IA Hai pi ng1

(1. Department of Materials Science ,Chemistry and Engineering Institute , R & D Center of Membrane

Technology ,Xiamen Unirersity , Xiamen 361005 , China)

2. Xiada Suntar Membrane Science & Technology Co. Ltd. , Xiamen 361006 , China)

Abstract : The application of nanofilt ration in the pilot - scale preparation of reactive red 3BS has been studied.

It was shown that it was feasible for an appropriate nanofilt ration membrane to desalt and concentrate the

dyestuff . It can not only greatly reduce the inorganic salt content in the raw synthetic dye solution , but also con2
centrate it by a factor of up to 3 , thus considerably improving the dye strength and the content of the product

dye. At the same time , loss of the product dye was rather low , and the by - products can be partly removed.

Key words : reactive red 3BS ; nanofilt ration ; desalt ; concentration
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