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摘要:以 ２－乙基己醇和无水葡萄糖为原料ꎬ三元酸为催化剂ꎬ采用一步法合成 ２－乙基己基葡糖苷ꎮ 分别考察了催化剂用

量、反应温度、醇糖摩尔比对制备 ２－乙基己基葡糖苷的影响ꎮ 结果表明ꎬ三元酸催化剂与葡萄糖的质量比为 ０􀆰 ０５４ ∶１、反应温度

为 ９５℃、醇糖摩尔比为 ５ ∶１的条件下ꎬ糖苷产率为 １５６􀆰 ４２％ꎮ 同时ꎬ对所得产品进行了表征及性能测试ꎬ证明了合成物质为 ２－

乙基己基葡糖苷ꎬ且是一种高活性、低泡型表面活性剂ꎮ
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　 　 随着人们环保意识的增强ꎬ研发新型、绿色环保

的表面活性剂受到越来越多的关注ꎮ 烷基糖苷

(Ａｌｋｙｌ Ｐｏｌｙｇｌｙｃｏｓｉｄｅꎬ简称 ＡＰＧ)是葡萄糖与脂肪醇

在酸性催化剂作用下脱水缩合生成的化合物[１－２]ꎬ
一般由单苷、二苷、三苷和多苷组成ꎬ也称为烷基多

糖苷ꎬ是一类性能优良、环境友好、对人体刺激小的

新型绿色表面活性剂[３－６]ꎮ ＡＰＧ 是一种非离子表面

活性剂ꎬ但却兼有非离子和阳离子表面活性剂的优

点[７－８]ꎮ 由于其配伍性能好、表面张力低、溶解性好

等特点[９－１１]ꎬ近年来已被应用到许多领域[１２－１５]ꎮ
２－乙基己基葡糖苷属于低泡型表面活性剂ꎬ与

直链脂肪醇合成的烷基糖苷相比ꎬ其润湿、乳化等各

种性能更好ꎬ可以有效地増溶其他不易溶组分ꎬ适合

用于需要低泡高碱性的领域ꎮ 烷基糖苷的主要合成

工艺有 ２ 种:间接苷化法、直接苷化法[１６]ꎮ 间接苷

化法过程较为复杂ꎬ且低碳烷基糖苷与高碳烷基糖

苷转换不完全ꎬ会影响产品质量ꎮ 直接苷化法工艺

流程简单、消耗低ꎬ且不需引入低碳醇ꎬ因此ꎬ笔者采

用一步法合成 ２－乙基己基葡糖苷ꎮ

１　 材料与试剂

ＳＨＺ－Ｄ(Ⅲ)循环水式多用真空泵ꎬ巩义市科华

仪器设备有限公司生产ꎻ升降油浴锅ꎬ巩义市予华仪

器有限责任公司生产ꎻ真空旋转蒸发器ꎬ巩义市科华

仪器设备有限公司生产ꎻ气相色谱仪ꎬ安捷伦科技有

限公司生产ꎻ红外光谱仪 ＦＴ－ＩＲ２０００ꎬ美国 Ｎｉｃｏｌｅｔ
生产ꎻＤＶ－２ 数字式黏度计ꎬ上海精天电子仪器有限

公司生产ꎻＰＸＳＪ－２１６ 离子计ꎬ上海雷磁仪器厂生产ꎻ
ＪＹ 系列多功能电子天平ꎬ上海衡平仪器仪表厂生

产ꎻＱＢＺＹ 系列全自动表面张力仪ꎬ上海方瑞仪器有限

公司生产ꎻＳＸ２ 高温炉ꎬ兴化市骏辉电热电器厂生产ꎮ
无水葡萄糖固体、２－乙基己醇液体、三元酸液

体、氢氧化钠固体、斐林试剂 (自制)、去离子水、
Ｈ２Ｏ２(质量分数为 ３５％)、液体石蜡ꎮ
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２　 实验方法

２􀆰 １　 ＡＰＧ 合成工艺

向带有温度计、冷凝分水器、电动搅拌器和真空

系统装置的 ５００ ｍＬ 四口烧瓶内加入一定量的 ２－乙
基己醇和催化剂ꎬ分批加入葡萄糖ꎬ在一定温度和真

空条件下进行反应至混合液体变澄清时ꎬ取少量反

应液加入斐林试剂测试反应的终点[１７]ꎻ反应完毕ꎬ
降温至 ６０℃时ꎬ加入 ＮａＯＨ 溶液将 ｐＨ 调至 ７~９ꎻ减
压蒸馏出过量的醇ꎬ得到粗产物ꎻ将粗产物加适量水

配制为水溶液ꎬ６０℃加入 Ｈ２Ｏ２ 漂白ꎬ即得产品ꎮ
２􀆰 ２　 糖苷产率[１８]

糖苷产率 Ｙ 的计算式为:
Ｙ ＝ ｍ１ / ｍ２ × １００％ (１)

式中:ｍ１、ｍ２ 分别为葡萄糖和脱醇后粗糖苷的质量ꎮ
２􀆰 ３　 产品指标评价方法[１９]

合成的粗产品经过脱醇脱色处理制成最终产品

后ꎬ以国家标准 ＧＢ / Ｔ １９４６４—２０１４ 为依据ꎬ评价其

各项物理化学指标ꎮ

３　 结果与分析

３􀆰 １　 催化剂用量对反应结果的影响

控制醇糖摩尔比 ｎ(醇) ∶ｎ(糖)＝ ５ ∶１ꎬ反应温度

为 ９５℃ꎬ真空度 ０􀆰 ０７ ~ ０􀆰 ０８ ＭＰａꎬ考察催化剂用量

对反应的影响ꎬ结果如表 １ 所示ꎮ
从表 １ 可以看出ꎬ随着催化剂用量的增加ꎬ反应

时间逐渐缩短ꎬ但催化剂用量过大ꎬ反应前期速度较

快ꎬ糖类自聚速度也随之加快ꎬ反应生成的水没有及

时抽出ꎬ导致后期反应困难ꎬ糖类极易结块或碳化ꎬ
影响目标产物收率和品质ꎮ 因此选择催化剂质量分

数 ３％较为适宜ꎬ即三元酸催化剂与葡萄糖的质量

比为 ０􀆰 ０５４ ∶１ꎮ

表 １　 催化剂用量对反应结果的影响

ｍ(催化剂) ∶ｍ(糖) 颜色 是否透明 反应时间 / ｈ 聚合度

０􀆰 ０２ ∶１ 浅黄 是 １３ １􀆰 ２

０􀆰 ０３ ∶１ 浅黄 是 １０ １􀆰 ３

０􀆰 ０４ ∶１ 黄 否 ８􀆰 ５ １􀆰 １

０􀆰 ０５ ∶１ 黄白 否 ９􀆰 ５ １􀆰 １

　 　 注:催化剂是以十二烷基苯磺酸为主要成分的混合物ꎬ因此没

有确定的相对分子质量ꎬ在计算其质量时ꎬ相对分子质量按 ＤＢＳＡ 计

算ꎬ即相应百分数的三元酸添加质量与 ＤＢＳＡ 相同ꎬ以便于进行

对比ꎮ

３􀆰 ２　 温度对反应结果的影响

控制醇糖摩尔比 ｎ(醇) ∶ｎ(糖)＝ ５ ∶１ꎬ催化剂质

量分数为 ３％ꎬ真空度为 ０􀆰 ０７ ~ ０􀆰 ０８ ＭＰａꎬ考察反应

温度对反应的影响ꎬ结果如表 ２ 所示ꎮ
表 ２　 反应温度对反应结果的影响

反应温度 / ℃ 颜色 是否透明 反应时间 / ｈ 聚合度

９３ 浅黄 是 １３􀆰 ５ １􀆰 ２

９５ 浅黄 是 １０􀆰 ０ １􀆰 ３

９７ 黄 否 ９􀆰 ０ １􀆰 ３

１００ 黄 否 ７􀆰 ０ １􀆰 ４

从表 ２ 可以看出ꎬ随着反应温度的升高ꎬ反应速

度加快ꎬ反应时间缩短ꎮ 葡萄糖为热敏性物质ꎬ温度

过高会导致葡萄糖自聚反应增强ꎬ反应混合液渐变

浑浊ꎬ副产物聚糖的质量分数增大ꎬ进而影响糖苷的

产量以及品质ꎮ 因此选择温度为 ９５℃较为适宜ꎮ
３􀆰 ３　 醇糖摩尔比对反应结果的影响

控制反应温度为 ９５℃ꎬ催化剂质量分数为 ３％ꎬ
真空度为 ０􀆰 ０７~０􀆰 ０８ ＭＰａꎬ考察醇糖摩尔比对反应

的影响ꎬ结果如表 ３ 所示ꎮ
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表 ３　 醇糖摩尔比对反应结果的影响

ｎ(醇) ∶ｎ(糖) 颜色 是否透明 反应时间 / ｈ 聚合度

３ ∶１ 黄 是 １１􀆰 ０ １􀆰 ４

４ ∶１ 黄 是 １０􀆰 ０ １􀆰 ３

５ ∶１ 浅黄 是 １０􀆰 ０ １􀆰 ３

６ ∶１ 浅黄 是 ９􀆰 ５ １􀆰 ２

由表 ３ 可以看出ꎬ随着醇糖摩尔比的增大ꎬ反应

时间逐渐缩短ꎬ产物颜色变浅ꎬ这是由于葡萄糖被大

量的溶剂醇稀释ꎬ分散效果较好ꎬ更加有利于反应的

进行ꎮ 但是醇过多会导致后续处理中脱醇能耗增

加ꎮ 因此选择醇糖摩尔比为 ５ ∶１ꎮ
３􀆰 ４　 结构表征

产品 ＩＲ 谱图如图 １ 所示ꎮ

图 １　 产品 ＩＲ 谱图

由图 １ 可以看出ꎬ３ ４２８ ｃｍ－１附近有 １ 个峰形较

宽的强吸收峰ꎬ是—ＯＨ 伸缩振动峰ꎻ２ ９２７、２ ９５０
ｃｍ－１附近出现甲基(—ＣＨ３)与亚甲基(—ＣＨ２—)的
反对称伸缩振动峰ꎻ在 ２ ８７０ ｃｍ－１ 附近是甲基

(—ＣＨ３)与亚甲基(—ＣＨ２—)的对称伸缩振动峰ꎻ
在 １ ４６０ ｃｍ－１附近是甲基(—ＣＨ３)的反对称变形振

动收缩峰和亚甲基(—ＣＨ２—)的剪式振动吸收峰重

叠在一起形成的ꎻ１ ２５０、１ ０３０ ｃｍ－１附近有一强一弱

的 ２ 个特征峰ꎬ是不对称醚的 Ｃ—Ｏ—Ｃ 伸缩振动

峰ꎬ其为糖苷类的特征吸收峰ꎬ由此可以证明合成物

质为糖苷类物质ꎻ７２０ ｃｍ－１附近的吸收峰为亚甲基

(—ＣＨ２—)面内摇摆吸收峰ꎬ说明分子中有多个

—ＣＨ２—基团ꎬ是高碳链的特征吸收峰ꎬ据此可以判

断合成产物为目标产物ꎮ
３􀆰 ５　 产品评价

产品评价方法以 ＧＢ / Ｔ １９４６４—２０１４ 为依据ꎬ对
各项物理化学指标进行分析ꎬ测 ３ 组取其平均值ꎬ合
成产物的各项测试结果如表 ４ 所示ꎮ

与 ＧＢ / Ｔ １９４６４—２０１４ 对比ꎬ合成的 ２－乙基己

基葡糖苷各项指标均合格ꎮ

表 ４　 ＡＰＧ 样品的物理化学指标

色度 ｐＨ
固含量 /

％
硫酸化

灰分 / ％
黏度 /

(ｍＰａ􀅰ｓ)
聚合度

５０ １１􀆰 ６ ７６􀆰 ００ ２􀆰 ２ １１９４ １􀆰 ４６

５０ １０􀆰 ８ ７４􀆰 ９６ ２􀆰 ２ １０２５ １􀆰 ２６

５０ １０􀆰 ９ ６９􀆰 ５９ １􀆰 ９ ９２７ １􀆰 ４９

５０ １１􀆰 １ ７３􀆰 ５２ ２􀆰 １ １０４８ １􀆰 ４０

４　 ＡＰＧ 的性能测试

４􀆰 １　 表面张力和临界胶束浓度

配制质量分数分别为 ２％、１􀆰 ５％、１％、０􀆰 ５％、
０􀆰 ２％、０􀆰 １％、０􀆰 ０５％、０􀆰 ０１％、０􀆰 ００１％的 ２－乙基己基

葡糖苷样品溶液ꎬ分别测定各样品溶液的表面张力

(溶液温度为 ２０℃)ꎻ作出质量分数－表面张力曲线ꎬ
图中会出现 １ 个拐点ꎬ向拐点处作切线ꎬ两线的交点

即为 ＡＰＧ 样品的临界胶束浓度(ＣＭＣ)ꎬ测试结果

如图 ２ 所示ꎮ

图 ２　 ２－乙基己基葡糖苷的表面张力－质量

分数曲线

由图 ２ 可以看出ꎬＡＰＧ 样品的临界胶束浓度及

其相应的表面张力分别为 ０􀆰 ０４６％和 ２９􀆰 ０ ｍＮ / ｍꎬ
相同条件下ꎬ十二烷基苯磺酸钠的临界胶束浓度为

０􀆰 ０６％[２０]ꎮ 说明 ＡＰＧ 样品在较低的浓度下就能达

到吸附饱和ꎬ是一种高活性表面活性剂ꎮ
４􀆰 ２　 乳化性能

配制质量浓度为 １ ｇ / Ｌ 的各类表面活性剂———
２－乙基己基葡糖苷 ( ＡＰＧ Ｃ８)、十二烷基硫酸钠

(ＳＤＳ)、吐温 ８０(Ｔｗｅｅｎ ８０)、十六烷基三甲基溴化铵

(ＣＴＭＡＢ)的样品溶液ꎬ取 １０ ｍＬ 溶液与 １０ ｍＬ 石蜡

置于 １００ ｍＬ 具塞量筒中ꎬ剧烈摇晃 １ ｍｉｎꎮ 静置开

启秒表计时ꎬ直至水油两相完全分开达到稳定ꎬ停止

计时ꎬ记录时间ꎮ 测 ３ 次取平均值ꎮ 典型表面活性

剂对石蜡的乳化能力如表 ５ 所示ꎮ
由表 ５ 可以看出ꎬ２－乙基己基葡糖苷的乳化能

力不及非离子表面活性剂 Ｔｗｅｅｎ ８０ꎬ与阳离子表面
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　 　 　 　 　 　 　表 ５　 典型表面活性剂对石蜡的乳化能力

样品 ＡＰＧ Ｃ８ Ｔｗｅｅｎ ８０ ＳＤＳ ＣＴＭＡＢ

乳化能力 / ｓ １２０ １５７ １１０ １１８

活性剂十六烷基三甲基溴化铵(ＣＴＭＡＢ)的乳化能

力相当ꎬ且优于阴离子表面活性剂十二烷基硫酸钠

(ＳＤＳ)ꎬ因此ꎬ２－乙基己基葡糖苷是一种较良好的乳

化剂ꎮ
４􀆰 ３　 泡沫性能

配制质量浓度为 １ ｇ / Ｌ 的各类表面活性剂———
２－乙基己基葡糖苷 ( ＡＰＧ Ｃ８)、十二烷基硫酸钠

(ＳＤＳ)、吐温 ８０(Ｔｗｅｅｎ ８０)、十六烷基三甲基溴化铵

(ＣＴＭＡＢ)溶液ꎬ取 １０ ｍＬ 样品溶液于 １００ ｍＬ 具塞

量筒中ꎬ剧烈震荡 １ ｍｉｎꎬ静置并记下泡沫初始体积ꎬ
５ ｍｉｎ 后再记录泡沫体积ꎮ 测 ３ 次取其平均值ꎮ 各

表面活性剂的泡沫性能如表 ６ 所示ꎮ
表 ６　 典型表面活性剂的泡沫性能

　 样品 初始泡沫体积 / ｍＬ ５ ｍｉｎ 后泡沫体积 / ｍＬ

ＡＰＧ Ｃ８ ９􀆰 ０ ７􀆰 ０

ＳＤＳ ３１􀆰 ５ ２９􀆰 ５

ＣＴＭＡＢ ５１􀆰 ０ ４９􀆰 ０

Ｔｗｅｅｎ ８０ ２４􀆰 ０ ２３􀆰 ０

评价表面活性剂的泡沫性能主要看其泡沫量和

泡沫稳定性ꎮ 由表 ６ 可以看出ꎬ２－乙基己基葡糖苷

的起始泡沫量远低于非离子表面活性剂 Ｔｗｅｅｎ ８０、
阴离 子 表 面 活 性 剂 ＳＤＳ、 阳 离 子 表 面 活 性 剂

ＣＴＭＡＢꎬ起泡性能处于低等水平ꎬ因此ꎬ合成的 ２－乙
基己基葡糖苷属于低泡型表面活性剂ꎮ

５　 结论

(１)以三元酸为催化剂ꎬ采用一步法合成 ２－乙
基己基葡糖苷ꎬ在三元酸催化剂与葡萄糖的质量比

为 ０􀆰 ０５４ ∶１、反应温度为 ９５℃、醇糖摩尔比 ５ ∶１最佳

工艺条件下ꎬ糖苷产率为 １５６􀆰 ４２％ꎬ临界胶束浓度

和表面张力分别是 ０􀆰 ０４６％和 ２９􀆰 ０ ｍＮ / ｍꎬ是一种

高活性、低泡型表面活性剂ꎮ
(２)通过红外谱图分析确定合成产物为 ２－乙基

己基葡糖苷ꎮ
(３)实验室所合成的 ２－乙基己基葡糖苷产品的

色度为 ５０ꎬｐＨ 为 １１􀆰 １ꎬ固含量为 ７３􀆰 ５２％ꎬ硫酸化灰

分为 ２􀆰 １％ꎬ黏度为 １ ０４８ ｍＰａ􀅰ｓꎮ其各项物理化学指

标均符合国家标准 ＧＢ / Ｔ １９４６４—２０１４ 的要求ꎮ
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