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摘要:采用实验室制备的含炔醇的碱液ꎬ探究活性炭吸附碱液中有机物的规律及吸附的最佳条件ꎬ并回收碱液中的钾离子

得到优级纯硫酸钾产品ꎮ 结果表明ꎬ活性炭吸附的最佳条件为:吸附温度为 ４０℃、活性炭用量为 ２ ｇ / １００ ｍＬ、ｐＨ 为 ５、吸附时间

为 ４０ ｍｉｎꎻｐＨ 为 ５ 时ꎬ溶液中的酯类有色物质会发生分解从而大幅度提高活性炭对有机物的去除率ꎮ
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　 　 ２ꎬ４ꎬ７ꎬ９－四甲基－５－癸炔－４ꎬ７－二醇(２ꎬ４ꎬ７ꎬ９－
Ｔｅｔｒａｍｅｔｈｙｌ－５－ｄｅｃｙｎｅ－４ꎬ７－ｄｉｏｌꎬＴＭＤＤꎬ癸炔二醇)
是一种非离子表面活性剂ꎬ可在水性体系中作为润

湿剂[１]、工业消泡剂、农用化学品的乳化剂[２－３]ꎬ还
广泛应用于涂料行业[４]ꎬ也大量使用于印刷业[５－６]ꎬ
用途十分广泛ꎮ 工业上合成炔醇的方法有液氨与

ＫＯＨ 存在下的催化炔化法、有机金属试剂法、醇钾

催化炔化法、固体氢氧化钾催化炔化法等[７－８]ꎮ 目

前国内生产癸炔二醇主要采用固体氢氧化钾催化炔

化法[９－１０]ꎬ该方法主要是将氢氧化钾、甲基异丁基酮

和溶剂以一定比例加入反应釜中ꎬ并通入乙炔ꎬ在
２０~５０℃下进行炔化反应ꎬ反应后加水分液ꎬ分出含

氢氧化钾的水相后ꎬ油相通过后续精馏提纯得到癸

炔二醇产品ꎬ所以该方法不可避免地会产生大量

碱液ꎮ
对于其碱液处理的文献比较匮乏ꎬ四川众邦制

药有限公司将碱液中的有机物碳化ꎬ经活性炭吸附

后加入有机溶剂使其与水形成共沸蒸出而回收氢氧

化钾[１１]ꎬ但是该方法比较耗能ꎬ且需引入其他有机

溶剂ꎬ处理起来相对麻烦ꎮ 此外ꎬ早有文献提到可将

碱水酸化后处理得到钾盐[１２]ꎬ但处理的过程却存在

文献空白ꎬ回收的钾盐质量得不到保证ꎮ 在钾盐的

回收中ꎬ有机物及色素等物质极易黏附在晶体表面ꎬ
导致晶体色泽深、纯度低、产品质量差ꎬ本研究利用

碱液中有机物的特殊性质及活性炭吸附能力强的特

点ꎬ优化了吸附条件ꎬ最终回收得到优级纯的硫酸钾

产品ꎬ解决了固体氢氧化钾催化炔化法生产癸炔二

醇中碱液难处理的问题ꎬ对其生产具有重要意义ꎮ

１　 材料、试剂与仪器

１􀆰 １　 活性炭

实验所使用的粉末活性炭来自成都市科龙化工

试剂厂ꎮ 活性炭使用前均先用去离子水清洗 １ 次ꎬ
烘干备用ꎮ
１􀆰 ２　 仪器与试剂

仪器:ＨＨ 系列数显恒温水浴锅(ＸＭＴＤ２０３)ꎬ
ｐＨ８４８ ｐＨ 计ꎬ５Ｂ－１(Ｖ８)型智能多参数消解器ꎬ５Ｂ－
３Ｃ(Ｖ８)型化学需氧量(ＣＯＤ)快速测定仪ꎬＴＵ－１９０１
型双光束紫外分光光度计ꎬ傅里叶红外光谱仪(美
国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ Ｎｉｃｏｌｅｔ ｉＳ２０)ꎬＸ 射线衍射仪(日
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本 Ｒｉｇａｋｕ Ｕｌｔｉｍａ Ⅳ)ꎮ
试剂:质量分数为 １０％的稀硫酸ꎬ０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐

酸标准溶液ꎬ甲基红－溴钾酚蓝指示剂ꎬ１５ ｇ / Ｌ 四苯

硼钠溶液ꎬ４０ ｇ / Ｌ ＥＤＴＡ 溶液ꎬ２００ ｇ / Ｌ 氢氧化钠溶

液ꎬ酚酞指示剂ꎮ

２　 实验方法

２􀆰 １　 碱液的制备

碱液按照图 １ 所示流程合成ꎮ

图 １　 碱液的合成流程

先将 ５２７ ｇ 混合二甲苯、２０３ ｇ 甲基异丁基甲酮

依次加入 ２ Ｌ 的反应釜ꎬ然后加入 １６８􀆰 ５ ｇ 氢氧化钾

粉末ꎬ关上反应釜之后先通氮气置换反应釜内的空

气ꎬ再通入乙炔ꎬ维持压力在 ０ ~ ０􀆰 １５ ＭＰａꎬ升温并

维持温度在 ３２􀆰 ５℃ꎬ反应 １０ ｈꎬ整个过程定量通入

乙炔 ２４ ｇꎮ 反应结束后将反应釜内所有物质转移到

２ ０００ ｍＬ 烧瓶中ꎬ加入 ４６３ ｇ 去离子水ꎬ并在 ５０℃下

水解 １ ｈ 后转移至分液漏斗中静置 ４ ｈꎬ分相后下层

的水相即为实验室得到的碱液ꎮ 重复 ５ 次实验ꎬ将
５ 批碱液混合后ꎬ放置于 ５℃冰箱中储存备用ꎮ
２􀆰 ２　 测定方法

采用稀释倍数法(ＨＪ １１８２—２０２１)测定色度ꎻ采
用重铬酸盐法(ＧＢ / Ｔ １１９１４—１９８９)测定化学需氧

量ꎻ用 ０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸标准溶液滴定氢氧化钾浓度ꎻ
依据农业用硫酸钾标准(ＧＢＴ ２０４０６—２０１７)测定硫

酸钾中氧化钾含量ꎮ
２􀆰 ３　 实验流程

硫酸钾回收的流程见图 ２ꎮ

图 ２　 硫酸钾回收流程

２􀆰 ４　 影响吸附过程参数的研究

量取 １００ ｍＬ 过滤后的碱液ꎬ加入 １０％的硫酸

溶液调节溶液 ｐＨ 为特定的值(５、６、７、８、９)ꎬ加入

６０ ｇ 去离子水ꎬ保证常温下溶液内的硫酸钾均溶

解ꎮ 分别研究吸附时间(５、１０、１５、２０、２５ ｍｉｎ)、吸附

温度(３０、３５、４０、４５、５０℃)、活性炭用量(０􀆰 ５、１􀆰 ０、
１􀆰 ５、２􀆰 ０、２􀆰 ５ ｇ / １００ ｍＬ)对溶液脱色率和 ＣＯＤ 去除

率的影响ꎮ 溶液脱色率 Ｙ 的计算公式见式(１)ꎮ
Ｙ ＝ [(Ａ０ － Ａ１) / Ａ０] × １００％ (１)

式中ꎬＡ０、 Ａ１ 为吸附前后溶液在 ２０５ ｎｍ 处的吸

光度ꎮ
２􀆰 ５　 最佳吸附条件的确定

根据 ２􀆰 ４ 的实验结果ꎬ确定 ｐＨ、吸附时间、吸附

温度、活性炭用量较优的范围ꎬ选用 Ｌ９(３４)正交表

设计实验ꎬ以 ＣＯＤ 去除率为指标确定最佳吸附

条件ꎮ
２􀆰 ６　 盐的回收与母液的循环

将 ７００ ｍＬ 最佳吸附条件下得到的硫酸钾溶液

转移至 １ ０００ ｍＬ 四口烧瓶中蒸馏ꎬ蒸出约 ３００ ｍＬ
馏分的时候停止加热并移走加热套ꎬ在保持转速为

８０ ｒ / ｍｉｎ 的情况下ꎬ溶液在室温下自然冷却至 ５０℃
后ꎬ在水浴下对溶液降温至 １０℃ꎬ最后在该温度下

恒温 １ ｈ 后过滤得到单次的晶体和母液ꎮ 母液循环

时取 ４００ ｍＬ 调酸后的鲜液和 ３００ ｍＬ 母液混合ꎬ加
入活性炭吸附、过滤、浓缩、结晶ꎬ得到第一次母液循

环的产品ꎮ 继续按鲜液与母液体积比为 ４ ∶３循环操

作 ３ 次ꎬ计算单次和每一次母液循环吸附过程的

ＣＯＤ 去除率、晶体纯度ꎬ探究母液循环对处理流程

的影响ꎮ

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 碱液的水质分析

３􀆰 １􀆰 １　 碱液的水质分析

实验室得到的碱液在室温下为浅黄色透明液

体ꎬ含少量白色至浅黄色的悬浮固体物ꎬ水质特征见

表 １ꎮ
表 １　 碱液水质特征

指标

化学需氧量

ＣＯＤＣｒ /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

固体悬浮物

含量 /

(ｍｇ􀅰ｇ－１)

氢氧化钾

浓度 /

(ｍｏｌ􀅰Ｌ－１)

密度 /

(ｇ􀅰ｍＬ－１)
色度

数值 ８１８􀆰 ４ ５􀆰 ８４ ５􀆰 ３８ １􀆰 ２５１ １６０

根据表 １ 可以看出ꎬ过滤后的碱液 ＣＯＤＣｒ值并

不是很高ꎬ这是因为水洗液本身是水萃取有机相中

的氢氧化钾而得到的溶液ꎬ有机物更倾向于留在油

相中ꎮ 碱液在冰箱中放置一段时间后有少量白色至
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浅黄色的固体 Ｓ１ 析出ꎬ悬浮于碱液中ꎬ其红外谱图

如图 ３ 所示ꎮ

１—Ｓ１ꎻ２—ＴＭＤＤ

图 ３　 Ｓ１ 与 ＴＭＤＤ 的红外谱图

如图 ３ 所示ꎬＳ１ 与 ＴＭＤＤ 的红外吸收具有高度

一致性ꎬ在 ３ ３５６ ｃｍ－１、２ ９５４ ｃｍ－１、１ ０３８ ｃｍ－１处的吸

收分别对应—ＯＨ、—ＣＨ、—Ｃ—Ｏ—的响应峰ꎬ 而

１ ３６８ ｃｍ－１附近为碳氢的指纹峰ꎬ由此判断该固体为

ＴＭＤＤꎮ ＴＭＤＤ 在水中溶解度为 １􀆰 ７ ｇ / Ｌꎬ熔点为

３７~３８℃ [１３]ꎬ碱液冷却后 ＴＭＤＤ 由于在水相中凝固

而析出ꎬ由此也能说明碱液中含有 ＴＭＤＤꎮ
３􀆰 １􀆰 ２　 中和碱后溶液的紫外吸收分析

炔化反应中除了主反应生成 ＴＭＤＤ 以外ꎬ也伴

随着副产物 ３ꎬ５－二甲基－１－己炔－３－醇的生成[１４]ꎮ
用紫外分光光度计对中和碱后的硫酸钾溶液和 ３ꎬ５－
二甲基－１－己炔－３－醇的水溶液在 １９０ ~ ３００ ｎｍ 的

范围内进行扫描ꎬ紫外吸收光谱图如图 ４ 所示ꎮ

１—硫酸中和碱液后 ｐＨ 为 ７ 的溶液ꎻ
２—３ꎬ５－二甲基－１－己炔－３－醇的水溶液

图 ４　 紫外吸收光谱图

如图 ４ 所示ꎬ中和后的硫酸钾溶液最大吸收波

长为 １９６~２００ ｎｍꎮ 脂肪族羧酸和酯的紫外吸收光

谱的第一个谱带波长在 ２１０ ｎｍ 附近ꎬ是由 ｎ→π∗跃

迁产生ꎬ第二个谱带吸收波长约为 １６５ ｎｍꎬ对应于

π→π∗跃迁ꎬ再加上酸加入的过程中溶液会发出酸

的气味ꎬ且调酸接近 ｐＨ 为 ５ 时溶液颜色会迅速变

浅ꎬ而再将溶液 ｐＨ 调至中性时溶液颜色又会变回

原来的浅黄色ꎬ这说明溶液中的色素物质包含酯类ꎮ

此外ꎬ３ꎬ５ －二甲基 － １ －己炔 － ３ －醇的水溶液在

１９４ ｎｍ 处也有吸收ꎬ根据混合溶液中吸光度加和的

特点[１５]ꎬ 及硫酸钾[１６]、 ＴＭＤＤ 等物质的吸收在

２０５ ｎｍ 处的紫外吸收相对弱很多ꎬ可以说明盐溶液

在 ２０５ ｎｍ 处的紫外吸收主要由酯类、羧酸类物质以

及 ３ꎬ５－二甲基－１－己炔－３－醇贡献ꎮ
３􀆰 ２　 影响吸附过程参数的研究

３􀆰 ２􀆰 １　 吸附时间的影响

吸附时间对活性炭吸附的影响见图 ５ꎬ仅吸附

５ ｍｉｎ 溶液的脱色率就能达到 ７０􀆰 ８％ꎬ所以活性炭

对 ３ꎬ５－二甲基－１－己炔－３－醇等物质的吸附是一个

快速的物理吸附过程[１７]ꎮ 而脱色率的数值远大于

ＣＯＤ 去除率ꎬ这说明紫外吸收在 ２０５ ｎｍ 以下的 ＴＭ￣
ＤＤ 等物质还没有被吸附ꎬ所以在该吸附时间段内

ＣＯＤ 去除率低ꎮ

１—脱色率ꎻ２—ＣＯＤ 去除率

图 ５　 吸附时间对活性炭吸附的影响
　 　 注:吸附温度为 ４０℃ꎬ活性炭用量为 １ ｇ / １００ ｍＬꎬ吸附前溶

液 ｐＨ 为 ７ꎮ

３􀆰 ２􀆰 ２　 活性炭用量的影响

活性炭用量对吸附的影响见图 ６ꎬ在活性炭用

量少于 １􀆰 ５ ｇ / １００ ｍＬ 时ꎬ随着活性炭用量的增加ꎬ
脱色率和 ＣＯＤ 去除率均在提高ꎬ这说明增加活性炭

用量提供了更多的吸附位点ꎬ使得更多的物质被吸

附ꎮ 此外ꎬ在数值上 ＣＯＤ 去除率的增加远大于脱

色率ꎬ这说明活性炭会优先吸附溶液中的 ３ꎬ５－二
　 　 　 　 　 　 　

１—脱色率ꎻ２—ＣＯＤ 去除率

图 ６　 活性炭用量对吸附的影响
　 　 注:吸附温度为 ４０℃ꎬ吸附时间为 ３０ ｍｉｎꎬ吸附前溶液 ｐＨ
为 ７ꎮ

􀅰７７２􀅰
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甲基－１－己炔－１－醇、酯类色素物质ꎬ然后多余的活

性位点才会吸附紫外吸收在 ２０５ ｎｍ 以下的其他

物质ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ３　 吸附温度的影响

温度对活性炭吸附的影响见图 ７ꎮ 从图 ７ 可以

看出ꎬ单独看脱色率ꎬ随着温度的升高ꎬ溶液脱色率

一直降低ꎬ这是因为温度升高ꎬ酯类物质在水中的溶

解度增大ꎬ从而不容易被活性炭吸附ꎮ 但是在 ３０ ~
５０℃的吸附温度范围内ꎬＣＯＤ 去除率先升高后降

低ꎬ并在 ４０℃时达到最大ꎮ 说明 ４０℃接近吸附去除

溶液中总有机物的最佳温度ꎮ

１—脱色率ꎻ２—ＣＯＤ 去除率

图 ７　 温度对活性炭吸附的影响
　 　 注:活性炭用量为 ２ ｇ / １００ ｍＬꎬ吸附时间 ３０ ｍｉｎꎬ吸附前溶

液 ｐＨ 为 ７ꎮ

３􀆰 ２􀆰 ４　 溶液 ｐＨ 的影响

ｐＨ 对活性炭吸附的影响如图 ８ 所示ꎮ

１—脱色率ꎻ２—ＣＯＤ 去除率

图 ８　 ｐＨ 对活性炭吸附的影响
　 　 注:活性炭用量为 ２ ｇ / １００ ｍＬꎬ吸附温度为 ３０℃ꎬ吸附时间

３０ ｍｉｎꎮ

由图 ８ 可以看出ꎬｐＨ 从 ５ 变化至 ８ꎬ溶液脱色

率和 ＣＯＤ 去除率的变化趋势一致ꎮ ｐＨ 在 ６ ~ ８ 之

间溶液脱色率变化不大ꎬ而调至 ｐＨ 为 ５ 时ꎬ溶液脱

色率明显上升ꎬ说明在 ｐＨ 为 ５ 时酯分解生成的酸

和醇更利于活性炭吸附ꎮ 此外ꎬ根据相关文献的论

述ꎬ炔醇很容易受到盐酸和硫酸的攻击[１８]ꎬ己炔二

醇在酸性条件下也会发生分解[１２]ꎬ而 ＴＭＤＤ 水溶性

较高ꎬ且亨利系数低ꎬ不易蒸发ꎬ在废水处理过程中

的去除率相当低ꎬ而且污水处理厂中 ＴＭＤＤ 的消除

主要是由生物降解引起的ꎬ而不是由吸附到污泥或

蒸发引起的[１９]ꎬ可以推测 ｐＨ 为 ５ 时ꎬＴＭＤＤ 也分解

成新的物质而被活性炭吸附ꎬ从而大幅度提高了溶

液整体的 ＣＯＤ 去除率ꎬ所以 ＣＯＤ 去除率的提高也

远大于脱色率ꎮ
３􀆰 ３　 最佳吸附条件的确定

在不考虑交互作用的情况下ꎬ选用 Ｌ９(３４)正交

表设计实验ꎬ因素水平表及正交实验方案及结果分

别见表 ２ 和表 ３ꎮ
表 ２　 活性炭吸附的因素水平设计

水平

试验因素

Ａ(温度) /
℃

Ｂ(活性炭用量) /

(ｇ􀅰１００ ｍＬ－１)
Ｃ / ｐＨ

Ｄ(吸附时间) /
ｍｉｎ

１ ３０ １􀆰 ５ ５ ２０

２ ４０ ２􀆰 ０ ６ ４０

３ ５０ ２􀆰 ５ ７ ６０

表 ３　 正交实验方案及结果分析

序号
Ａ(温度) /

℃

Ｂ(活性炭

用量) /

(ｇ􀅰１００ ｍＬ－１)

Ｃ / ｐＨ
Ｄ(吸附

时间) /
ｍｉｎ

ＣＯＤ
去除率 /

％

１ １(３０) １(１􀆰 ５) １(５) １(２０) ６３􀆰 ３６

２ １ ２(２) ２(６) ２(４０) ５４􀆰 ６６

３ １ ３(２􀆰 ５) ３(７) ３(６０) ５６􀆰 ５２

４ ２(４０) １ ２ ３ ４８􀆰 ４５

５ ２ ２ ３ １ ６０􀆰 ８７

６ ２ ３ １ ２ ７２􀆰 ０５

７ ３(５０) １ ３ ２ ５５􀆰 ９０

８ ３ ２ １ ３ ６５􀆰 ８４

９ ３ ３ ２ １ ４７􀆰 ２１

􀭵Ｋ１ ５８􀆰 １８ ５５􀆰 ９０ ６７􀆰 ０８ ５７􀆰 １５ 　

􀭵Ｋ２ ６０􀆰 ４６ ６０􀆰 ４６ ５０􀆰 １１ ６０􀆰 ８７ 　

􀭵Ｋ３ ５６􀆰 ３２ ５８􀆰 ５９ ５７􀆰 ７６ ５６􀆰 ９４ 　

极差 Ｒ ４􀆰 １４ ４􀆰 ５６ １６􀆰 ９７ ３􀆰 ９３ 　

由表 ３ 可知ꎬ各因素对吸附过程的影响从大到

小依次为:ｐＨ>活性炭用量>吸附温度>吸附时间ꎬ实
验的最优组合为 Ａ２Ｂ２Ｃ１Ｄ２ꎬ即吸附温度为 ４０℃、活
性炭用量为 ２ ｇ / １００ ｍＬ、 ｐＨ 为 ５、吸附时间为

４０ ｍｉｎꎮ 由于最优组合不在 ９ 次实验中ꎬ故追加 ３
次平行实验进行验证ꎬ得到该条件下的 ＣＯＤ 去除率

为 ７８􀆰 ４１％ꎮ

􀅰８７２􀅰



２０２４ 年 ９ 月 彭小双等:癸炔二醇生产过程中钾盐的回收研究

３􀆰 ４　 盐的回收

３􀆰 ４􀆰 １　 蒸馏浓缩过程

在蒸馏过程中ꎬ液相温度以及不同时间段蒸出

馏分 ＣＯＤＣｒ值如图 ９ 所示ꎮ 从图 ９ 可以看出ꎬ蒸馏

过程中有极少量的有机物能与水共沸蒸出ꎬ且蒸馏

过程中馏分 ＣＯＤＣｒ在降低ꎬ说明通过蒸馏可以将体

系内的挥发性有机物带出而去除ꎮ

图 ９　 蒸馏过程中馏分 ＣＯＤ 值随时间的变化

３􀆰 ４􀆰 ２　 母液循环的影响

母液循环的影响如表 ４ 所示ꎬ可见随着母液循

环次数的增加ꎬ吸附前溶液、母液中的 ＣＯＤＣｒ都有小

幅度的上升ꎬ而 ＣＯＤ 去除率在慢慢下降ꎬ这说明溶

液中有难以被活性炭吸附的物质在体系中累积ꎬ且
并不能随着水分蒸发出去ꎬ使晶体结块ꎬ对晶体的纯

度也会造成微弱的影响ꎮ 但总体而言ꎬ硫酸钾中氧

化钾含量均大于 ５２％ꎬ均能达到农业用硫酸钾优级

纯产品的指标ꎮ
表 ４　 母液循环的影响

循环

次数 /
次

吸附前

ＣＯＤＣｒ /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

吸附后

ＣＯＤＣｒ /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

ＣＯＤ
去除率 /

％

母液

ＣＯＤＣｒ /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

晶体

Ｋ２Ｏ

含量 / ％

晶体

是否

结块

单次 １９８􀆰 ３ ４２􀆰 ８ ７８􀆰 ４２ ７７􀆰 ５ ５３􀆰 ９８ 几乎无

１ １５１􀆰 ２ ４２􀆰 ６ ７１􀆰 ８３ ８４􀆰 ３ ５３􀆰 ７１ 是

２ １５３􀆰 ８ ４３􀆰 ５ ７１􀆰 ７２ ８８􀆰 ９ ５３􀆰 ６７ 是

３ １５５􀆰 ０ ４４􀆰 ４ ７１􀆰 ３５ ９０􀆰 ４ ５３􀆰 ５１ 是

４ １５６􀆰 １ ４４􀆰 ４ ７１􀆰 ２４ ９２􀆰 ７ ５３􀆰 ４４ 是

３􀆰 ４􀆰 ３　 硫酸钾与杂质分析

用 Ｘ 射线衍射(ＸＲＤ)对单次与母液循环 ２ 次

的硫酸钾产品结构进行表征ꎬ结果见图 １０ꎬ通过与

标准谱图对比可知ꎬ产品与标准谱图中的特征峰重

叠程度较好ꎬ具有较高的纯度ꎬ不含其他无机固体ꎮ
但能明显看出ꎬ在 １７􀆰 ５°以及 ５０ ~ ７０°之间的特征衍

射峰强度弱ꎬ呈无定形状态ꎬ这是因为有极少量有机

物附着在晶体表面ꎬ导致部分硫酸钾结晶度低ꎬ但总

体而言ꎬ对硫酸钾的纯度影响较小ꎮ

１—母液循环 ２ 次ꎻ２—单次

图 １０　 硫酸钾产品的 ＸＲＤ 表征

４　 结论

(１)固体氢氧化钾催化炔化法生产过程中产生

的碱液可通过硫酸溶液中和、活性炭吸附、过滤、浓
缩、冷却结晶的方法去除体系中的 ＴＭＤＤ、３ꎬ５－二甲

基－１－己炔－３－醇和酯类色素物质ꎬ得到优级纯的硫

酸钾产品ꎮ
(２)相较于中性和碱性条件ꎬｐＨ 为 ５ 时碱液中

的酯类色素物质会发生分解ꎬ从而更利于活性炭的

吸附ꎮ
(３)活性炭吸附的最佳条件为吸附温度为

４０℃、活性炭用量为 ２ ｇ / １００ ｍＬ、ｐＨ 为 ５、吸附时间

为 ４０ ｍｉｎꎬ此时溶液的 ＣＯＤ 去除率能达到 ７８􀆰 ４１％ꎮ
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图 ４　 不同 Ｏ２ 初始压力条件下乙醇酸收率

纤维素在 Ｈ２Ｏ 中制备乙醇酸最优反应条件为:
微晶纤维素 ０􀆰 ５ ｇꎬ催化剂为磷钼酸水合物催化剂ꎬ
催化剂用量为 １􀆰 ０５ ｍｍｏｌꎬＨ２Ｏ 用量 ５０ ｍＬꎬＯ２ 初始

压力为 ０􀆰 ２ ＭＰａꎬ反应温度为 １８０℃ꎬ反应时间为

１ ｈꎮ 此时ꎬ乙醇酸收率为 ４７􀆰 ０％ꎮ

４　 结论

不同工艺条件下ꎬ纤维素制备的乙醇酸收率不

同ꎬ其中ꎬ在考察范围内ꎬ催化剂种类及用量、反应温

度对乙醇酸收率影响较大ꎮ 磷钼酸水合物催化剂的

适量使用能够极大提高乙醇酸收率ꎮ 在最优工艺条

件下ꎬ乙醇酸收率达到 ４７􀆰 ０％ꎮ 本试验研究探明了

工艺条件对乙醇酸收率的影响规律ꎬ对下一步进行

纤维素制备乙醇酸机理研究及进一步提高乙醇酸收

率具有重要意义ꎮ
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