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［应用纪要］

方案优势

本应用纪要阐述了消费品中致敏和致癌分

散染料、酸性染料、直接染料和碱性染料

鉴别和定量的高通量处理方法，并具备以

下优势：

 ■ 缩短运行时间，从而减少溶剂的用量。

 ■ 与现有的方法相比，提高灵敏度、选

择性和稳健性。

沃特世提供的解决方案

ACQUITY UPLC® H-Class系统

Xevo® TQD

MassLynx™质谱软件 

ACQUITY UPLC BEH C18柱

关键词

分散染料、酸性染料、直接染料、碱性染

料、消费品、纺织品、限制物质

引言

最初所有的染料均是天然化合物，但后来人们开发了各种能够快速生

产的廉价合成染料。根据染色工艺中的用途，人们对合成染料进行了

分类。亲脂性分散染料用于许多合成纤维的染色，例如聚酯、尼龙、

乙酸纤维素、合成丝绒和聚氯乙烯。阴离子酸性染料、阳离子碱性染

料和直接染料等水溶性染料广泛应用于天然和合成纤维中。例如，酸

性染料可以用于丝绸、羊毛、尼龙和改性丙烯酸纤维；碱性染料可以

用于丙烯酸纤维、羊毛、丝绸和纸张；直接染料可以用于棉花、纸

张、皮革、羊毛、丝绸和尼龙。

为了保护消费者、员工以及社区环境，许多公司制作了限制物质列表

（RSL）。RSL详细列出了产品供应生产链的每个环节所遵循的法规和非

法规要求，以减少和消除有害物质和工艺。在这情况下，他们也将环

境持续性融入到产品中，确保其产品的安全性并符合法规要求。在许

多消费品供应商的RSL中，对许多潜在的有害分散染料、酸性染料、直

接染料和碱性染料都作了详细的说明。

针对各种染料，各国和国际组织制订了法规和非法规要求和标准，其

中包括：欧盟标准化委员会关于玩具安全性标准（BS EN 71第9部分）1、

Oeko-Tex标准10002、欧盟委员会决议（2009/567/EC）3以及德国食品和商

品法（LFGB§30）等。所有标准都详细规定了许多潜在的致敏、致癌、

致突变或具有生殖毒性的染料为限制物质。

纺织品及其组分中分散染料分析的标准方法是DIN542314，该方法

采用高效液相色谱（HPLC）或者薄层色谱（T LC）进行，并使用紫外

（UV）、质谱（MS）或光密度法检测。



2提高消费品中致敏和致癌染料的分析速度和定量性能

实验条件

样品制备

纺织品

 ■ 将纺织品（0.5 g）剪碎，并使用超声

浴（50℃）以20 mL甲醇萃取15分钟。

 ■ 将100 µL萃取液转移到一个LC样品瓶

中，以900 µL水稀释。

LC条件

系统： ACQUITY UPLC H-Class

运行时间： 7分钟

色谱柱： ACQUITY UPLC 

 BEH C18 2.1 x 50 mm，

 1.7 µm

柱温： 30℃

样品温度： 10℃

流动相A： 水（5 mmol/L乙酸铵溶液）

流动相B： 乙腈（5 mmol/L乙酸铵溶液）

流速： 0.6 mL/min

进样量： 5 µL

详细的流动相梯度如表1所示。

质谱条件

质谱仪： Xevo TQD

电离模式： ESI正离子和负离子

毛细管电压： 0.7 kV

离子源温度： 150℃

脱溶剂气温度： 500℃

脱溶剂气体流速：1000 L/h

锥孔气体流速： 20 L/h

采集： 多反应监测（MRM）

其他用于分散染料分析的方法包括：带电喷雾离子源（ESI）色谱质谱

法5、HPLC和UV/VIS检测6、大气压化学电离法（APCI）和质谱检测7、电喷

雾和质谱检测8，9，以及离子交换高效液相色谱（HPIEC）和质谱检测。

本应用纪要使用与Xevo TQD结合Waters® ACQUITY UPLC H-Class系统，通过与

以前的方法对比说明对消费品中分散染料、酸性染料、直接染料和碱

性染料进行分析的优点。结果显示，分析的稳健性、选择性和灵敏度

都得到了增强，并且减少了运行时间和相应的溶剂用量。

如表3所示本方法对用于分析分散染料、酸性染料、直接染料和碱性染

料的质谱条件进行了优化。CAS编号、分子式和结构式显示在表2中。

如图1所示已经确立的染料多反应监测（MRM）方法使用Xevo TQD上的快

速极性转换操作。这样就可以使用相同的分析方法同时对正离子和负

离子染料进行分析。

［应用纪要］

时间
（min）

流速
（mL/min）

%A %B 梯度曲线

1 初值 0.60 90 10 -

2 0.50 0.60 90 10 6

3 3.00 0.60 5 95 6

4 5.00 0.60 5 95 6

5 5.01 0.60 90 10 6

6 7.00 0.60 90 10 6

表1. ACQUITY UPLC H-Class流动相梯度。
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［应用纪要］［应用纪要］

 
 

1.   
Disperse Blue 3 

2.   
Disperse Blue 7 

3.   
Disperse Blue 35 

4.   
Disperse Blue 102 

CAS: 2475-46-9 CAS: 3179-90-6 CAS: 12222-75-2 CAS: 69766-79-6 
C17H16N2O3 C 18H18N2O6 C 20H14N2O5 C 15H19N5O4S 

  
  

5.   
Disperse Blue 106 

6.   
Disperse Blue 124 

7.   
Disperse Brown 1 

8.   
Disperse Orange 1 

CAS: 68516-81-4 CAS: 61951-51-7 CAS: 23355-64-8 CAS: 2581-69-3 
C14H17N5 C SO 16H19N5O4 C S 16H15Cl3N4O4 C 18H14N4O2 

 
    

9.   
Disperse Orange 3 

10.   
Disperse Orange 11 

11. 
Disperse Orange 37 

12. 
Disperse Orange 149 

CAS: 730-40-5 CAS: 82-28-0 CAS: 13301-61-6 CAS: 85136-74-9 
C12H10N4O2 C 15H11NO2 C 17H15Cl2N5O2 C 25H26N6O3 

 
   

13. 
Disperse Red 1 

14. 
Disperse Red 11 

15. 
Disperse Red 17 

16. 
Disperse Yellow 1 

CAS: 2872-52-8 CAS: 2872-48-2 CAS: 3179-89-3 CAS: 119-15-3 
C16H18N4O3 C 15H12N2O3 C 17H20N4O4 C 12H9N3O5 

    
17. 

Disperse Yellow 3 
18. 

Disperse Yellow 23 
19. 

Disperse Yellow 39 
20. 

Disperse Yellow 49 
CAS: 2832-40-8 CAS: 6250-23-3 CAS: 12236-29-2 CAS: 54824-37-2 

C15H15N3O2 C 18H14N4 C O 17H16N2 C O 21H22N4O2 

 

 
  

 
21. 

Acid Red 26 
22. 

Basic Red 9 
23. 

Basic Violet 14 
24. 

Direct Red 28 
CAS: 3761-53-3 CAS: 569-61-9 CAS: 632-99-5 CAS: 573-58-0 
C18H14N2Na2O7S2 C 19H18N3 C lC 20H20ClN3 C 32H22N6Na2O6S2 
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表2. 分散染料、酸性染料、直接染料和碱性染料、相关CAS编号、分子式和结构式。
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［应用纪要］

编号 化学物质
保留时间
（min）

ESI（+/-） 锥孔电压（V） MRM通道 碰撞能量

1 分散蓝3 2.41 + 45
297.0 > 235.1 33

297.0 > 252.0 * 21

2 分散蓝7 2.26 + 50
359.0 > 283.0 * 32
359.0 > 314.0 20

3 分散蓝35 2.97 + 36
285.0 > 185.0 12
285.0 > 270.0* 28

4 分散蓝102 2.53 + 42
366.0 > 147.0 31
366.0 > 208.1* 18

5 分散蓝106 2.71 + 42
336.0 > 147.0 35
336.0 > 178.0* 17

6 分散蓝124 3.04 + 39
378.1 > 160.1 23
278.0 > 220.1* 16

7 分散棕1 2.84 + 53
433.0 > 197.1* 31
433.0 > 357.0 37

8 分散橙1 3.36 + 49
319.0 > 122.0* 22
319.0 > 169.0 26

9 分散橙3 2.77 + 45
243.0 > 92.0 22

243.0 > 122.0* 18

10 分散橙11 2.80 + 53
238.0 > 165.0* 30
238.0 > 223.0 25

11 分散橙37 3.27 + 50
392.0 > 133.0* 38
392.0 > 350.9 22

12 分散橙149 3.60 - 69
457.1 > 121.0* 52
457.1 > 266.0 33

13 分散红1 2.91 + 51
315.1 > 134.0* 25
315.1 > 284.1 23

14 分散红11 2.40 + 51
268.0 > 225.0* 28
268.0 > 253.0 21

15 分散红17 2.64 + 53
345.1 > 164.1* 26
345.1 > 269.1 28

16 分散黄1 2.57 - 32
274.0 > 166.0* 12
274.0 > 226.0 15

17 分散黄3 2.80 - 37
268.0 > 134.0* 18
368.0 > 253.0 18

18 分散黄23 3.37 + 46
303.1 > 105.0* 21
303.1 > 181.0 17

19 分散黄39 2.83 + 55
291.0 > 130.0* 29
291.0 > 245.1 28

20 分散黄49 3.02 - 22
373.1 > 168.0* 27
373.1 > 209.1 21

21 酸性红26 1.80 + 47
437.0 > 121.1* 25
437.0 > 355.1 19

22 碱性红9 2.01 + 60
288.2 > 195.1* 33
288.2 > 271.1 35

23 碱性紫14 2.12 + 68
302.1 > 195.1 35
302.1 > 209.1* 32

24 直接红28 2.02 - 81
325.0 > 81.0 27

325.0 > 152.0* 23

表3. 分散染料、酸性染料、直接染料、碱性染料、保留时间、离子化模式、锥孔电压、多反应监测通道和相关的碰撞能量值（*参考
定量通道）。
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［应用纪要］

图1. 24种分散染料、酸性染料、直接染料和碱性染料的多反应监测方法。

仪器控制、数据采集和结果处理

使用MassLynx软件（版本4.1）进行数据采集、ACQUITY UPLC H-Class系统和Xevo TQD的控制。数据定

量使用TargetLynx™应用管理器实现。

结果与讨论

使用配有电喷雾离子源（ESI）的Waters Xevo TQD结合ACQUITY UPLC H-Class系统，以多反应监测模式

对24种分散染料、酸性染料、直接染料和碱性染料进行分析。

开发方法优化了多反应监测条件，并优化了基于马博士等人6的工作经验得到的HPLC条件（流动

相、色谱柱、梯度）。利用沃特世方法开发工具，将方法从HPLC转换到UPLC，方法开发工具包

括：沃特世色谱柱选择性图表11-12，帮助选择合适的UPLC色谱柱；ACQUITY UPLC色谱柱计算器12，

帮助开发UPLC梯度和流速。经过条件优化的UPLC使所有的化合物能够在7分钟的运行时间内全部

洗脱。

Xevo TQD循环迅速，极性转换时间短，更窄的UPLC色谱峰同时也能够得到高效分离效果。HPLC和

UPLC色谱图之间的对比情况如图2所示，图中表明了方法可提高灵敏度和样品处理量。
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［应用纪要］

图2. HPLC和UPLC重叠1 ppm的色谱图，流动相A：水（5 mmol/L乙酸铵溶液），流动相B：乙腈（5 mmol/L乙酸铵溶液）。

HPLC

UPLC

XBridge™ 
C18 150 x 2.1 mm 3.5 µm

0.3 mL/min
17 min

5 µL

ACQUITY UPLC BEH 
C18 50 x 2.1 mm，1.7 µm

0.6 mL/min
7 min

5 µL
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［应用纪要］

制备浓度范围为0.01 ~ 1.5 µg/mL的混合校准标准品，并针对所有化合物（对应纺织品样品4 ~ 

600µg/g的范围）进行分析。图3所示为酸性红26的TargetLynx Quantify的定量结果，图4所示为每种

化合物的多反应监测色谱图。

图3. TargetLynx定量结果的浏览程序显示酸性红26的校准定量结果、校准曲线和多反应监测示例色谱图。 
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［应用纪要］

Time Time Time

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

2.50 3.00

2.50 3.00

2.50 3.00

2.50 3.00

2.50 3.00

2.50 3.00

2.50 3.00

2.50 3.00

3.00 3.50

3.00 3.50

3.00 3.50

3.00 3.50

3.00 3.50

3.00 3.50

3.00 3.50

3.00 3.50

2.00 2.50

2.00 2.50

2.00 2.50

2.00 2.50

2.00 2.50

2.00 2.50

2.00 2.50

2.00 2.50

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%
-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%
-2

98

%

-2

98

%

-2

98

%

-2

98

酸性红26 分散黄1 分散红1

碱性红9 分散红17 分散蓝35

直接红28 分散蓝106 分散黄49

碱性紫14 分散橙3 分散蓝124

分散蓝7 分散黄3 分散橙37

分散红11 分散橙11 分散橙1

分散蓝3 分散黄39 分散黄23

分散蓝102 分散棕1 分散橙149

图4. 0.5 µg/mL校准标准品（相当于纺织品样品中的200µg/g）中分散染料、酸性染料、直接染料、碱性染料的多反应监测色谱图。
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［应用纪要］

纺织品分析

如图1所示，多反应监测质量检测方法用于相应的样品制备操作后，以对染料进行定量分析。

使用详细给出的萃取方法（根据DIN 54231）4和仪器参数，对以浓度75 µg/g和30 µg/g加标的合成

纺织品样品进行分析得到的结果如表4所示。许多实验室所用的分散染料的萃取方法都是以DIN 

542314为依据，并将75 µg/g作为实际的检测限。回收率通过将加标的纺织品样品进行萃取与校

准标准品进行对比来计算得到。

三次平行进样得到的回收率较高，范围是91% ~ 110%。

相较于以往方法的其他优点包括：使用Xevo TQD和ACQUITY UPLC H-Class系统联用对染料进行分析

时，提高了选择性和灵敏度，缩短了运行时间，从而节约了溶剂成本。

染料 样品
平行进样结果（µg/g）

平均回收率（空白校正），% RSD（%）
1 2 3

分散棕1

空白样品 ND ND ND - -

75 µg/g 67.7 71.6 74.8 95.1 5.0

30 µg/g 27.7 27.2 27.2 91.2 1.1

分散红1

空白样品 ND ND ND - -

75 µg/g 75.3 75.0 78.8 102 2.8

30 µg/g 33.2 31.8 33.7 110 3.3

分散黄1

空白样品 ND ND ND - -

75 µg/g 77.1 80.9 82.2 107 3.3

30 µg/g 28.0 30.4 29.5 97.7 4.1

分散黄39

空白样品 0.28 0.36 0.40 - -

75 µg/g 74.0 80.8 81.6 105 5.4

30 µg/g 30.3 30.4 31.2 101 1.6

分散黄49

空白样品 ND ND ND - -

75 µg/g 71.2 72.6 73.8 96.7 1.8

30 µg/g 27.3 27.0 27.7 91.1 1.3

表4. 加入选定分散染料的纺织品样品的回收率数据。使用质谱检测得到的结果采用混合校准标准品进行定量。ND=未
检出。
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结论

通过Xevo TQD和ACQUITY UPLC H-Class系统联用，开发出一种

用于分散染料、酸性染料、直接染料和碱性染料分析的

方法，其具有快速、高选择性、高灵敏度的特点。

Xevo TQD配备的快速极性转换技术实现了在一次进样中同

时对正离子染料和负离子染料进行UPLC分析。

与传统的标准方法相比，该方法具有如下优势：

 ■ 将HPLC/UV与UPLC/MS分析相比时，使用UPLC分析带来更

好的经济效益，包括样品处理量提高五倍，溶剂用量

减少86%。

 ■ Xevo TQD和ACQUITY UPLC H-Class系统联用提升了灵敏度和

选择性，从而提高了鉴别和定量的置信度。

 ■ 使用沃特世方法开发工具将HPLC方法快速转换为UPLC

方法，这些工具包括：沃特世色谱柱选择性图表，帮

助选择合适的UPLC色谱柱；ACQUIT Y UPLC色谱柱校准

品，帮助开发UPLC条件。
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