
年卷第 ��

����

第 �期 郑州工业大学学报 ���
·

�� ��� �

� � 月 ��������������
���� ���������� ����������� ���

�

����

催化合成硬脂酸乙二醇醋的研究

薛东峰
�郑州工业大学化工系�

刘 伟 王天贵
�平原大学化工系�

刘金盾
�郑州工业大学化工系�

摘要 本文以汁甲苯磺酸
、

正磷酸
、

磷钨酸等为催化剂
，

在不 同的反应条件下合成了硬脂酸 乙

二醉酣
，

讨论了醋化的反应条件对产品性能的影响
。

关键词 催化剂
，

硬脂酸 乙二醉醋
�醋化

中图分类号 �� ���� �

前言

硬脂酸乙二醇醋是化妆品行业中重要的添加剂
，

可在香波
、

浴液等液洗剂中作为珠光剂

和调理剂使用
。

液洗剂中添加珠光剂后
，

具有明显的珍珠光泽
，

并使洗发香波的护发性和易

梳理性更佳
，

使人产生高雅的感觉
，

从而提高了产品的竞争力匕‘」。

虽然国外已广泛使用硬脂

酸乙二醇醋作为珠光剂
。

但在我们国内仍处于开发生产阶段
，

市场上更为少见
，

仍有相当数

量需从国外进 口
。

虽然在液洗剂中
，

珠光色彩是通过控制珠光剂的结晶速度及结晶状态而得到的图
。

但硬

脂酸乙二醇醋的合成条件也有很重要的影响
。

本文主要探讨了对甲苯磺酸
、

正磷酸
、

磷钨杂

多酸对合成及产品性能的影响
，

并配制成香波考察了产品的应用效果
。
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� 实验过程

在 ����� 三 口烧瓶中
，

加人 ��� 硬脂酸和 ��� 乙二醇�摩尔比为 �
�
���

，

用电炉加热

升温
，

使之全部熔化
。

当反应液温度升至预定温度后加人催化剂
，

启动搅拌器
，

开启氮气阀门

�或水抽泵�进行化学反应
。

在恒温条件下
，

定时测定酸值
，

当酸值下降至指定值时停止反应
。
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� 分析方法
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� 酸值 化学滴定法
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� 乙二醇残留量 气相色谱法

� 结果与讨论

硬脂酸酷的合成
，

实质上是一个酸催化醋化反应
，

它与酸催化剂有直接关系
。

同时酸催

化剂的氧化性可能会引起副反应的发生
。

�
�

� 以对甲苯磺酸为催化剂
�

酸

催 化剂 用量 �
。

一 �
�

��
，

分别在 ���℃ ，

值

��� �
，
��� �下考察了对甲苯磺酸的催化性能

。

经计算
，

体系初 始 总 酸价 为 ���
�

��单位 为

��������
，

下 同�
，

催化剂酸价为 �� �， 终点

酸价控制在 �以下�如图 ��
。

�
�

�
�

� 在不同的反应温度下
，

反应时间均不超

过 �小时
，

但所得产品均带有不同程度的黄褐

色
。

随反应时间的延长
，

反应液的颜色不断加

深
，

产品颜色也随之加深
。

随反应温度的提高
，

反应速度加快
，

产品颜色加重
。

�
�

�
�

� 反应开始阶段
，

酸价下降速度特别快
，

随着反应的不断进行
，

酸价下降速度迅速减慢
。

�
�

� 以正磷酸为催化剂

催化剂用量 �
‘

� �
�

��
，

分别在 ���
’

�
，
����

，

��� �下考察了正磷酸的催化性能
。

体系初始总酸

价为 ���
，

催化剂酸价为 ��
，

终点酸价控制在 �� 以

下�如图 ��
。

�
�

�
�

� 以正磷酸为催化剂的反应在 ���
‘

�时进行

极慢
，

提高反应温度后
，

速度显著提高
。

�
�

�
�

� 所得产品呈乳白色
。

反应温度的提高或者

时间的延长
，

对产品外观没有大的影响
。

�
�

� 以磷钨杂多酸为催化剂

由于杂多酸在液相反应中能够生成稳定的中

间配合体
，

保持其强酸性
，

活性较高阁
，

且副反应

少
，

在有机合成的许多领域�特别在催化醋化反应

中�都已有成功应用的先例
，

所以我们在此以磷钨

酸为代表
，

对其在硬脂酸乙二醇醋的合成中的应

用效果加以考查
。

�� �� �� �� ��� ���

时间�
�，���

图 � 对甲苯磺酸催化反应酸价

与反应时间的关系

酸
值

图 � 正磷酸 崔化反应酸价与

反应时间的关系

取催化剂用 �
〔

一 �
�

��
，

分别在 ��� �
，

����
，
����下考察磷钨酸的催化性能

。

由于磷

钨酸的酸价难以准确测定
，

故选定其终点酸价为 ���如图 ��
。
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�
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�

� 产品呈乳白色
，

但随温度上升和时间的延长
，

反应液中有黑色粒状物质出现
，

并沉淀

于反应器底部
。

当反应温度达到 ��� �以上时
，

反应液会变成黑色不透明浊液
。
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� 反应温度越高
，

反应速度越快
，

酸价降得

越低
。

�
�

� 对其它因素的考查

�
�

�
�

� 催化剂的用量对实验的成功与否有着较

大影响
。

实验证明
，

用量过小
，

催化效果不明显
�

用量过大
，

反应速度虽明显加快
，

但会加深产品

颜色
，

影响产品质量
。

故其用量一般控制在 �
�

��

一 ��为宜
。

�
�

�
�

� 反应中可选择通氮气或连接水抽泵 �或

其它真空设备�
。

使用它们可以明显的提高反应

体系中水份的脱除速度
，

促进反应的进行
。

�
�

�
�

� 按参考文献「�〕
，

我们也考查了对甲苯磺酸

�正磷酸两步法催化合成方法
，

以期达到其所报道的

反应时间与产品质量的同时优比
。

但结果表明
，

并没

有在较短时间内获得外观理想的产品
。

酸
值

�

日寸间���

图 � 磷钨酸催化反应酸价

与反应时间关系图

�
�

� 产品外观的比较

�
�

�
�

� 对甲苯磺酸作为催化剂
，

能够在较短的时间内使酸值降到 ��������� 以下
，

但所

得产品颜色较深
。

�
�

�
�

�� 由于正磷酸是非氧化性中强酸
，

它的醋化催化能力较弱
，

反应所需时间较长
，

但副反

应较少
，

所得产品颜色很好
，

为乳白色
，

有光泽
。

�
�

�
，

� 使用磷钨杂多酸时
，

反应时间长于对甲苯磺酸
，

短于正磷酸
。

产品外观良好
，

呈乳白

色
。

但较高温度����� ��下产品中混有少量黑色颗粒状杂质
。

�
�

� 珠光效果的比较

将上述各催化剂催化所得硬脂酸乙二醇醋产品按下列配方制成液体洗发香波
�

并考查

其珠光效果
。

表 � 珠光洗发香波配方

成 分 含量����� 成 分 含量�二��斗�

���� � ��一 �� �

��� � ��� �

珠光剂 � ��
�� �

香料等 适量 水 加至 ���

使用三种催化剂所得产品的珠光效果都不错�见表 ��
，

但对甲苯磺酸为催化剂所得产

品加人香波后
，

会使香波带有淡黄色
，

而影响色素的使用
。

而使用磷钨酸高温���� ��反应所

得产品配成的香波中
，

混有来 自珠光剂的黑色颗粒
。

表 � 不同催化剂下所得产品珠光效果评价

催化剂 添加量 颜 色 珠光效果

对甲苯磺酸 �� 淡黄 好

正磷酸 �务 乳白 好

磷钨酸 �汤
、

乳白 好
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� 结论与展望

�
�

� 硬脂酸乙二醇酷的合成
，

用对甲苯磺酸为催化剂
，

反应时间短
，

但颜色较重
�正磷酸作

催化剂
，

反应时间长
，

产品外观好
，

珠光效果好 �磷钨杂多酸作催化剂
�

反应时间介于对甲苯

磺酸和正磷酸之间
，

产品性能较好
，

但反应温度不能太高
。

�
�

� 在同样条件下
，

等量催化剂催化反应达到指定酸价的时间由短到长依次为
�

对甲苯磺酸�����正磷酸

�
�

� 从整体来看
，

温度对反应速度影响很大
，

但温度升高
，

会给反应带来许多问题
，

诸如产

品颜色加深
，

付反应加剧等等
。

若能使用适当方法脱除体系中的水份
，

则可在保持一定的反

应速度的同时
，

降低反应温度
，

以有利于产品的性能
。
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