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　　摘 　要 :本文采用乙酰 - 对甲苯磺酸试剂断裂聚氧乙烯聚氧丙烯聚合物中的醚键 ,用气相色谱法测定

了裂解产物乙二醇二乙酸酯和丙二醇二乙酸酯的相对量 ,从而计算环氧乙烷和环氧丙烷的组成比 ,取得了

较好的结果。
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Determination of the ratio of expoxyethane and epoxy propane
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　　Abstract :It’s determination of the relative amount of pyrolysis product - - diacetate glycol ester and diace tate

propylene glycol ester by gas chromatography ,the paper adopts acetyl p - methyl benzenesufomic acid to break out ether

bond of polymer of polyoxyethylene and polyoxypropylene ,so that the ratio of expoxyethane and epoxy propane is count2
ed ,good result gotten.
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　　聚氧乙烯聚氧丙烯共聚型非离子表面活性剂在

很多领域中具有广泛的应用 ,特点是氧乙烯基是亲

水基团 ,氧丙烯基是憎水基团 ,故测定环氧乙烷和环

氧丙烷的组成比具有十分重要的意义。由于活性剂

的沸点太高 ,必须经过前处理才能进行气相色谱分
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析。三甲基硅醚化是测定环氧乙烷加成数分布的主

要方法 ,但不具有广泛性。本文根据聚氧乙烯聚氧

丙烯型非离子表面活性剂的特点 ,使用乙酰 - 对甲

苯磺酸作为醚键断裂试剂 ,醚键断裂后 ,氧乙烯基生

成乙二醇二乙醇酯 ,氧丙烯基生成丙二醇二乙酸酯 ,

用气相色谱法测定此二种酯的峰面积比 ,进而计算

出环氧乙烷与环氧丙烷的组成比。

噪声 ,对大气环境和声环境造成污染。

212 　生产工艺的改进
糠醛生产中是多个水解塔连续生产 ,当一个水

解塔 (称为 A 塔)需要泄压时 ,其它的塔 (称为 H 塔)

中有刚刚装塔需要加温、加压的 ,此时将 A 塔与 H

塔并联 ,使 A 塔内的压力和蒸汽转移至 H 塔中 ,这

样经过适当的并联分压后 ,A 塔可以出渣 ,H 塔可以

加压。这样使能源和资源都得到了充分合理的利

用 ,又避免了对大气和声环境的污染 ,糠醛生产中的

主要废气污染源做到零排放。

3 　废渣的产生量及处理方法

一个年产量 1000t 的糠醛厂 ,产生废渣的量约

13000t。大多数糠醛厂采用以糠醛渣为燃料 ,为糠

醛的生产提供能源 ,大约可以消耗糠醛渣 10000t 左

右 ,剩余的糠醛渣随意堆放 ,造成二次扬尘和环境污

染 ,针对糠醛渣腐殖酸含量高、不含重金属毒物 ,而

且量大集中的特点 ,成功地研制以糠醛渣为原料经

过生物发酵而制成有机肥 ,并且得到了实际应用 ,从

农用资源化角度治理糠醛渣污染 ,使之转化为新型

有机肥 ,变害为利 ,成为糠醛渣变废为宝的又一条新

途径。

4 　结语

随着我国糠醛生产过程中污染治理措施的不断

完善 ,糠醛的收率有所增加 ,生产成本随之下降。在

取得可观的经济效益的同时 ,也使糠醛行业的清洁

生产有了很大的提高。
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1 　实验部分

111 　仪器及试剂
103 型气相色谱仪。

乙酐 (A1R) ;对甲苯磺酸 (A1R) ;正己烷 (A1R) ;

氯化钠 (A1R) ;甲酸乙酯 (色谱纯) ;乙醚 (A1R) ;浓硫

酸 (A1R) ;50 %碳酸钠水溶液。

112 　样品处理
11211 　去除聚丙二醇、聚乙二醇 　取 3g 样品用

20mL 乙酸乙酯转至 250mL 分液漏斗中 ,在 35 ℃下

用 40mL 饱合氯化钠溶液重复萃取 3 次 ,然后将乙酸

乙酯层放入烧瓶中 ,在水浴上蒸去乙酸乙酯 ,剩余物

质供醚键断裂用。

11212 　试剂制备 　取 60g 对甲苯磺酸于 250mL 四

颈烧瓶中 ,用滴液漏斗滴加 40g 乙酐 ,在 120 ℃油浴

中搅拌 40min ,生成褐色粘稠液体冷却至室温。为

醚键断裂试剂。

11213 　醚键断裂 　取 20mL 处理过的样品于 50mL

烧瓶中 ,加 2g 醚键断裂试剂 ,在 120 ℃油浴上回流

120min ,冷却后加 011mL 浓硫酸分解 ,再次冷却后 ,

小心加入 50 %Na2CO3 溶液中和至 pH = 7 ,然后用

20mL 乙醚萃取 ,抽出液水洗后加无水硫酸钠脱水 ,

将乙醚层转移至 25mL 带塞比色管中 ,在水浴上浓

缩至干 ,然后向浓缩物中加入 1mL 1 %苯甲酸乙酯

乙醚溶液。此液供气相色谱分析用。

11214 　气相色谱分析条件 　色谱柱 :10 %RRAP 固

定液/ chromsorbG;DMCS 60～80 目 ;柱长 :2m ;柱温 :

130 ℃;载气 :N2 ,40mL/ min ;FID 进样量 :1μL。

2 　结果与讨论

211 　醚键断裂试剂的选择反应
RO(CH2CHO) m (CH2 C

CH3

HO) nH

乙酰 - 对甲苯磺酸
ROAC + MACOCH2CH2OAc +

NACOCH2 C

CH3

HOAc

式中 　Ac :乙酰基 ;R :烷基或 H(本文所测样品中 R

为正丁基) 。

212 　裂解条件的选择
乙酰 - 对甲苯磺酸是一种较温和的断裂试剂 ,

反应条件对醚键断裂有很大的影响 ,本实验选择了

不同反应温度和时间 ,以确定最佳条件 ,测定结果见

表 1、2。
表 1 　生成酯量与反应时间的关系

时间

/ min
60 70 80 90 100 110 120 130

A1

As
11020 11033 11050 11068 11080 11087 11088 11088

A2

As
11002 11014 11027 11036 11041 11043 11045 11045

表 2 　生成酯量与反应温度的关系 (120min)

温度/ ℃ 100 105 110 115 120 125

A1

As
01425 01679 01902 11066 11088 11088

A2

As
01301 01574 01834 01984 11045 11045

其中 　A1 :乙二醇二乙酸酯的峰面积 ; A2 :丙二醇二

酸酯的峰面积 ; As :内标峰面积。

依据表 1、表 2 数据可见 ,反应时间、温度影响

测定结果 ,本文选择了反应时间为 120min ,反应温

度为 120 ℃,此时 A1 ,A2 与 As 比值为最大。

乙二醇二乙酸酯和丙二醇二乙酸酯均为极性物

质 ,故选用如上固定相 ,可使保留时间短 ,分离效果

好 ,峰形对称。

新型蛋白质合成纤维问世

一种新型的蛋白质合成纤维技术日前在郑州天羽蛋白纤维有限公司研制成功。这种以各种植物油料

饼粕、动物毛皮废料和富含蛋白质的昆虫等为原料提取蛋白质 ,再制成新型纺织面料的技术 ,已获得国家专

利 ,并通过专家鉴定。蛋白质合成纤维是现代生物化学在纺织领域中的一项创新高科技产品。该新型蛋白

质纤维性能指标接近天然蚕丝 ,不仅纤维强度高 ,而且具有吸湿、透气、无静电等优点 ,导湿性能优异 ,其他

纤维无法比拟 ,颇有市场前景。
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