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肝泰乐生产废液常压下水解制备乙眈丙酸
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摘要e 以肝泰乐废波为原料制备 乙俄丙酸 ，并对制 备工 艺进行优化 ， 得 出 了反波在峻性条件下 回流水解 ， 浓

缩 乙隧萃取活性炭脱色查结晶制备乙航丙峻的工艺 通过正交实验优化.最佳工艺条件为 1废波与 水的质量

比是 0. 3 浓益提与 水的质量比是 0. 4 .ωO r/min 况将于 加热回流 1 5 h 为肝泰东 生产 企业提供 了 一 条结合

利 用 . 交废为 宝 的有放途径
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我国是世界上主要的好辜乐生产因. 国 内

的 生 产能 力 在 3 0 0 0 l /a 该 产 品 生 产 企业 均 采

用硝酸氧化淀粉 的 工 艺， 产 品收 率低 一般情

况下 l O t 淀 粉只能得到 1 t 肝泰 乐 产 品 I I I ， 每

年会产生大量的废液，其中含有丰富的 糖类物

质和酸，直接排放会对环境造成很大的污染，

更是对资源的极大浪费m己糖或己糖结构单

元的物睛在 酸性条件 下 水解可 以 得到乙 毗丙

酸 I H I 闵 此 寻 求有效利用 肝 奉 乐废 浪 中的 己

糖或 己糖单 元对提 高 贵源利用 辛和减 少环拢

污染具有重妥主义

乙成丙跤，又名 4 轧戊酸、在旋糖政或戊隔

嗣酸 ， 分子 式为 CII" COCII 2 CII 2 COOIl . .it y

嗣酸 中革有代在性 的 化合物 该化合物 4 位碳

原于是不对称碳原子 ，可用于手性合成和 iff分 ，

同时具备放酸和嗣的性盾 ， 有 良好的反应活性 ，

吁在生酣化、卤 化、加氢、氧化脱盖、 蜻合辛化学

反 应 ，以合成各类化学品.具有相当 广泛 的 用

途在医药、化妆品、香料、农药 、浩特和粘链剂、

阔草制品填充 剂、最合催化剂、增 塑 剂及多 种有

机合成原料等 多 方 面 均 有应用 ， 是一种应用范

围很广 的精 细化工品'" '本研克以肝辜乐废液

为原扑在常压水解得到了乙眈丙 跤， 并 通过正

史实验进行了优化.

1. 1 位器与试剂

7、Jiwle t Im pact 420 1"'1' IR 红外分龙尤庄计 p

高效液相色谱仪 . P 680 TIP L C P u m p , Solven t

R ack S O R-I OO. U V D170 U , ( 口TO~EX 公 司 生

产h拉 . Diamon出 1 CI 8 5μ . 2 50 m m X4. 6 mm;

ι谱工作站为 CHROMLETEO~ 6 肝泰 乐废液

向湖北益泰药业有限公司提供( 回含量/母浪盾量

比为0. 6 25 ) . 乙眈丙酸 (AR阿拉丁试 剂) ，盐酸为

盾量分敬 36 % ~ 38%的浓盐酸， 香 兰 幸 、 重修酸

仰、硫酸 、 乙婷和 乙隧均为分析纯. 水为自制去 离

于水，活性是使用前经活化

1. 2 实验方法

1. 2. 1 ，if于辜乐废淡的酸水解 写这 10 " 肝泰乐废

浪，加入 1 60 mL 水和 96 m!. 浓盐峻 ， 于 罔底烧瓶

中加热回 流 15 h . 冷 却 ， 过 埠 ， 将 埠 浪 浓 缩 至

200 mI. ， 用 1 00 mL 乙隧革取三次 ， 将 乙陡革取液

减压革榴得乙耻丙酸粗品 3. 1 日【 ，】

1. 2. 2 乙眈丙酸的化学法定性 取 O. 1 l': 乙耻丙

酸粗品 ，用水定在呈 10 mL 取 5 日 香 兰幸 ， 用 质

量分数 1 % 的硫酸乙醇溶液定在至 lω mL，配制

成盾量分数 5 %的香兰幸溶液 在比色营中依次加

入睛量分数 1 %的乙成丙酸权品溶液 1 mL . 睛量

分数 5%的香兰幸溶浅和 0 . 0 1 mol/ L K2Cr2 0/ 溶

浪各2 mL ，格 匀 ，放人 80 'C 恒 温水海锅 中 ， 恒 温
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15 min 后 ，取出 .观事颜色变化l"J

1. 2. 3 乙眈丙酸的精制 将 乙成丙政 5 日 粗品溶

r 50 tnT . 水 ，加入 1 日 活性最 't 100 tnT 圃底烧瓶

中加热回流 10 min 冷却后过艳 ， 埠液减压器在除

去水，剩余物用 50 IT牛 乙 越浓解后扩散重结 晶 ，捍

浅黄色针状晶体 3. 8 民

1. 3 分析与制定

以质量分数 5% 的香兰 章落淡为 且 也剂 对 乙

蜒的 革取物定性分析， 革Jf-l N ico le t im p act 120

FT- IR 红外分光光庄计对乙酷的革取物进行红外

尤谱分析，采用毛彻骨法制定晶体熔点，采用高效

浪相色谱法剧定产物纯庄

2 结果与讨论

2. 1 产物分析

乙隧芋取物的 IR(泼膜 . cm- I ) : 3 157 . 2 93 1,

2 62 6 .1 711.1 399 .1 373.1219.1171, 1 08 9 .

1 0 18 , 7 6 5. 与 在Specl ra l Da taha;;e for O rg1ini c

Compo und s SDBS 查搏的 乙耻丙酸标准红外国谱

袅括一致

乙隧革取物定性分析z睛量分数 1 %的乙耽丙

酸扭品溶液 1 mI. . 睛量分数 5 % 的 香兰 幸榕液和

0 .01 mol/I. K2 CC2 07 溶 液各 2 mL 的 混合浪在

80 ·C恒混 1 5 min 后 ，液体颜色由黄椅也变为蓝绿

色，说明该草取物含乙耻丙酸

毛细管制定的晶体熔点为 33 ~ 34 巳，与文献

报道值cn~ 35 "C ) 相吁田

浅黄色针状晶体用高效泼相色谱检酬，色谱

条件: 5 mmol/L 在政水溶液 作 流 动 相 ， 流速 为

1 tIlL/mi n ， 进样量为 20 ILL.拉温为20 ·C .检刷波

长 2G B om 色谱圈如国 1 所示
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Fig. 1 HPLC profile of prod uct

标准乙耽丙段在同样色谱条件下的如国 2所示
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圈 2标准乙量也 丙段高效液相色谱圈

Fig. 2 HPLC profile of τhe standa rd sa mple

因谱显示产物与标准乙眈丙酸在同样色谱条

件下保留时间一致， 3号盾峰少

2 . 2 正 主实验结果与分析

"产物与母液中的国含物的质量百分比定义

为 >Ii卒 ，并以收争为考核指标确定好辜乐废波与

加入水的质量比 CA l 、盐酸与加入水的质量比(由、

搅拌这卒 ( c)和反应时间 (0) 为 帮响 因 章 ， 每个因

幸选取 3个水平 ，按 1付 ( 3叮正立在安排实验，正主

实验的因幸水平如在 I所示 ，结采和分析如在 2

所示

~ ， 丘支实验因素和水平

r al.le 1 Facto r白 and levelRof on ho f'(ol1<11 experiment岛

水平 庭流水质量比 盐破水质量比 搅拌逸事反应付问

〈的/ ( g/g ) (I'， ) ( g(钊 (C)J ( r/ min l ( D) / h

1 0. 2 O. , 。 10

2 0. 25 。 5 300 15

3 ' . 3 ' . 6 600 '"
~ 2 丘支实验结 果和分析

r ahle 2 ReRult白 and annly Ri .'、of ortho f'(onal experiment R

~o. 生 B C B 收丰/%

1 1 1 1 1 8. -1

2 1 2 2 2 8. 0

3 l 3 3 3 6.8

4 2 l 2 3 7.2
「飞， 2 2 3 7. ,
6 2 3 2 6.8
7 3 3 2 10.1

8 3 2 1 3 "-'
9 3 3 2 1 8. 0

k, 7. 73~ 8.56 7 8. 13~ 8. 000
k, 7 . 2川 8 . 267 7. 733 8.3 00

k, 9.1 00 7. 200 8.167 7. 733
R 1.9 00 1.367 0. 434 0. 567

由在 2 可知 . 物科比是乙眈丙酸4次字的主要

影响因 j走，尤其是废浪与水的质量比.其次是反应

时 间 ，搅拌速率对 乙耻丙酸收字的串响最小

2.3 优化工艺的选择

由在 2可碍.收卒较好的万案是 A3 B1 C3 D2 ,

即物种质量比取废液浓盐酸水 = 1 : 4 : 1 0，

600 r/mi n揽拌于加热回试1 5 h 这种条件下碍到

的乙耻丙酸收丰达到 10 . 1 %

3 结 语

正主实验结果表明，物特比是带 响乙耻丙後

收丰的显著肉章 ，其 次是反应时间，搅拌途车对 乙

民丙政收率的都响最小确定常压下肝辜乐废浪

树备 乙眈丙酸的 最佳 工 艺 告件为 =废波 :浓盐

酸 z水= 3 : 4 : 10 ， 在 600 r/rni n 搅拌于加热回乱

15 h 的条件下 . 乙政丙酸的收 字可达到 10. 1 %
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Abstract ; G lucurolac to ne is an effective dru~ for protect in但 l iver. H ow ever. the processes of

J{lucu rolaClO ne prepared hom starch brin J{ a m ass of wa ste liqu i<1 at the same tim e . whi ch poll u te the

envtronme旧 时riously. The m ethod. to prod uce lcvulinic acid from gl ucurolactone w aste liq uid . was

studied a nd optimized for the tech nologic co ndition. The results show that le vul inic acid can he o hta ined

throu~h h yd rolyze the w ast e liq uid a rou sed fr om p rod uctin ,lJ; process of ~lucurolactone u nder acid

cond i 们仙 . follow肘I co n cent r川 ion . extrac ti on w it h e lher and <I e凹lorllt ion h y acti vale<1 ca r bon an d

r ecry s ta ll iza t ion . The or t hogonal test indi ca tes that the hcst co ndi t io n is as fo llo ws : t he m ass rat io of

waste liquid . con cent r a t ed h yd roch loric acid an d water is 3 l 1 l l a , a t stirring under 600 r/min an d

heatin日to reflux for 15 h. The study provides a comp rehensive use of waste a s an effective w ay to

J{lucu rolaClO ne m an ufac t urers

Key words: gl l1c l1rolactone waste liquid ; 1cv ulin ic acid; h yd rolyzed ; or thogona l t es t
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