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精氨酸精制重结晶过程控制与优化
黄卫清#

!钟嘉敏#

!钱=宇)

!#(东莞理工学院 化学与环境工程学院"广东 东莞 <)!Q$Q$

)(华南理工大学 化学与化工学院"广东 广州 <#$@"##

摘要!研究了 <?精氨酸在无外加影响因素的条件下"结晶温度'结晶时间'搅拌速度及降温速度对 <?精氨酸重结晶的影

响# 研究结果表明"在相同的条件下"<?精氨酸的结晶温度控制在 @$_"结晶率可达 QQW以上$慢速搅拌有助于晶体的生成$采

用在高温时快速冷却"待降至一定温度后"再慢速冷却降温"可以保证 <?精氨酸结晶体的颗粒度较为均匀$<?精氨酸的结晶时

间在 < 1附近为宜# 通过重结晶过程的控制和优化可以有效改善精氨酸的产品品质"进一步缩小与国际先进水平的产品品质

差距#
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==<?精氨酸%<?4.C3/3/-&是一种碱性氨基酸(#)

"

是合成蛋白质的重要原料"是人体和动物体中的半

必需氨基酸())

"在医药'食品'保健品以及化妆品工

业上具有广泛用途# <?精氨酸具有重要的生理生

化学意义(!)

"如 <?精氨酸是生物体尿素循环的重要

中间代谢产物"是肌体合成细胞浆蛋白和核蛋白的

重要物质# <?精氨酸也是合成神经组织中胍基丁

酸的前体物质"临床上是复方氨基酸输液的主要组

成成分之一"也被广泛用于病毒性肝炎的治疗# 目

前"发酵法生产精氨酸占主导地位# 国际上"日本'

德国在氨基酸产量'品种和技术水平上居世界领先

地位# 最近"6N-,4等(")以 ! 株谷氨酸棒杆菌突变株

为出发菌株进行基因重组"获得高产精氨酸菌株#

国内研究仍然大多采用传统选育的方法"研究的重

点也基本放在传统的诱变育种上"通过不同抗性突

变株的筛选"提高精氨酸的产量(< ?S)

# 在我国"<?

精氨酸的生产成本高"无法与国外同类产品相比"市

场上的 <?精氨酸基本依赖进口(Q ?R)

# <?精氨酸开

发成功和分离提纯技术提高将会进一步完善我国氨

基酸品种结构"拓宽氨基酸在国内外市场的份额#

结晶是纯化物质的有效手段"在工业结晶中"生

物产品的多晶型现象也必须给予足够的重视"因为

许多情况下"只有特定的晶体形态才具有药理作

用(#$ ?##)

# 目前国产 <?精氨酸产品要提高药用级精

氨酸的产品质量"主要存在的问题是!有些产品有色

泽泛黄"不够白"脱色效果不好"纯度也不够高$结晶

均一性有待提高"各批产品结晶晶型不均匀$晶体存

放时容易结块# 针对以上问题"笔者主要研究了 <?

精氨酸在无外加影响因素的条件下"结晶温度'结晶

时间'搅拌速度及降温速度对 <?精氨酸重结晶的影

响# 并通过重结晶过程的控制和优化有效改善精氨

酸的产品品质#

,@$#,



)$#" 年 #$ 月 黄卫清等!精氨酸精制重结晶过程控制与优化

9:实验部分

9D9:主要试剂与仪器

饲料级粗 <?精氨酸%无锡一诺化工产品有限公

司生产&# 电子天平$XX?# 型电动搅拌器$IX@$?I

型恒温水浴锅$电热恒温鼓风干燥箱#

9D;:实验方法

#V)V#=单因素影响实验

固定其他实验条件不变"先后改变 <?精氨酸的

结晶温度'结晶时间'搅拌强度和降温方式"进行单

一因素试验研究#

#V)V)=正交试验

在完成单因素实验的基础上设定正交实验"选

取改变的因素分别为 <?精氨酸的结晶温度'结晶时

间'搅拌强度和降温方式"且每个因素选取较优的 !

个水平值"做四因素三水平正交试验#

;:结果与讨论

;D9:单因素实验分析

)V#V#=结晶温度对 <?精氨酸结晶的影响

在众多影响晶体生长速率的因素中"温度是重

要的影响变量"晶体的形成与生长都会出现在降温

的时候# 根据溶解度与温度的关系"在一定的温度

条件下"当溶液处于过饱和状态时"结晶相将会从溶

液中析出"形成结晶核# 对结晶温度进行单因素小

组实验"温度对 < ?精氨酸结晶率的影响如表 #

所示#

表 9:不同温度下&X精氨酸的结晶率

结晶温度U_ "$V$ <$V$ <<V$ @$V$ @<V$ S$V$ Q$V$

结晶率%#&UW S!V) S@V@ Q@V# QQV! Q"VQ Q$VQ S@V<

结晶率%)&UW S"V# S@V) QSV$ QSV@ Q!V@ Q#VS S@V)

结晶率%!&UW S"V" S@V# Q@V" QQV$ Q<V" Q)V! S<V!

结晶率%平均值&UW S!VR S@V! Q@V< QQV$ Q"V@ Q#V@ S@V$

由表 # 可知"随着温度的升高"<?精氨酸的结

晶率随之升高"在 @$_达到最大值$@$_以后"随着

温度升高"<?精氨酸的结晶率随之下降"故 <?精氨

酸的最佳结晶温度为 @$_#

)V#V)=结晶时间对 <?精氨酸结晶的影响

结晶时间过短"较易形成固液平衡的状态"这样

形成的晶粒会较小$结晶时间足够长对晶粒的持续

形成有促进作用"但结晶时间过度延长"会使已析出

的 <?精氨酸晶体容易结成块状晶簇"同时也会增大

能耗# 对结晶时间进行单因素小组实验"结果如

表 ) 所示#

表 ;:不同结晶温度和结晶时间下的结晶率

结晶时间U1 # ) ! " < @ #)

<<_结晶率UW <)V! @"V< SRV# Q"VS Q@V< Q@V@ Q@VS

@$_结晶率UW "RV@ @@VS Q$V< Q@V<@ QQV$R QQV#) QQV#S

@<_结晶率UW "@V<< @)VQ S@V!" Q!V$# Q"V<@ Q"V@! Q<V$#

由表 ) 可知"<?精氨酸的结晶率随着结晶时间

的延长而增大"当结晶时间超过 < 1"<?精氨酸的结

晶率上升得很慢"且 @$_的结晶率几乎都高于同时

期的其他结晶温度的结晶率#

)V#V!=降温方式对 <?精氨酸结晶的影响

当其他条件固定不变时"溶液的降温速率会对

形成的晶粒大小有所影响"因而在实验过程中必须

选择合适的降温速度"从而达到形成的晶体具有均

一粒度大小的效果#

采取自然冷却降温至恒温结晶温度以及快冷却

降温至恒温结晶温度 ) 种降温方式# 实验所得结果

如图 ) 所示# 从析出晶体形状可看出"自然冷却至

@$_恒温结晶得到的晶体粒度较大$而快速冷却至

@$_恒温结晶而得到的大部分是较小的晶粒"也存

在少许较大的颗粒"大小不一$而采用在高温时先快

速冷却至一定温度后再慢速冷却至恒定温度进行恒

温结晶的方法得到的晶体粒度较为均匀"得到的产

品也能明显看出是 <?精氨酸原本应有的斜方晶型#

故为保证得到的 <?精氨酸晶体多数为具有一定粒

度的颗粒"应选择在高温时快速冷却"待降至一定温

度后"选择慢速冷却方法#

%4&自然冷却至 @$_结晶 %K&快速冷却结晶至 @$_结晶

%&&先快速冷却至 S$_再自然冷却至 @$_结晶

图 )=冷却结晶方式对精氨酸晶型的影响

,S$#,
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)V#V"=搅拌强度对 <?精氨酸结晶的影响

在晶核开始生成的过程中对溶液进行一定的搅

拌"起到促进晶核快速形成# 实验中发现"搅拌强度

过大时虽不会改变晶体的形状"但是会对一些较早

析出的晶体造成一定的磨损"形成破碎的微粒# 为

了不使聚集体遭到破坏"在晶体大量析出阶段应该

停止搅拌"这样也能起到降低耗能的作用# 需要注

意的是搅拌强度过弱时"析出的晶体容易结成块状

的晶簇"这样使部分母液裹藏在晶粒之间"明显降低

产品的纯度#

表 A:不同搅拌速度下&X精氨酸的结晶率

搅拌强度 无搅拌 慢速 中速 快速

结晶率%#&UW QQV#! QSVR QSVR QSV<

结晶率%)&UW QQ QQV) QSVS! QSVS

结晶率%!&UW QSVR QQV)R QQV$# QSV@@

结晶率%平均值&UW QQV$# QQV#! QSVQQ QSV@)

由表 ! 可发现"慢速搅拌得到 <?精氨酸的结晶

率比无搅拌时的略高"说明对溶液进行一定搅拌有

助于 <?精氨酸晶体的形成# 当搅拌强大较大时"结

晶率反而下降"而快速搅拌和中速搅拌所得到的结

晶率均低于无搅拌时# 故在第一阶段%#$$ [S$_&

采用慢速搅拌"并快速降温$而第二阶段 %S$ [

@$_&停止搅拌"并缓慢降温至 @$_#

;D;:正交试验

在单因素试验基础上"选取 " 因素%结晶温度'

结晶时间'搅拌速度'降温方式&进行正交试验"各

因素均取 ! 水平# 对 <?精氨酸重结晶影响因素进

行多组实验研究所得的结晶率进行极差% 4̂/C-&分

析"结果显示"影响 <?精氨酸的结晶率的因素主次

顺序为!结晶温度r结晶时间 r搅拌速度 r降温方

式# 即对 <?精氨酸结晶率影响最大的因素是结晶

温度和结晶时间"而搅拌强度的影响力次之"降温方

式对 <?精氨酸的结晶率造成的影响最低# 由试验

结果可知"<?精氨酸重结晶的最优组合因素控制条

件为!选择最终恒温结晶的温度为 @$_"选取结晶

时间为 < 1"控制在晶体形成的初始阶段对溶液进行

慢速搅拌"降温方式则选用先快速降温至 S$_"再

缓慢冷却降温至 @$_进行恒温结晶#

A:结语

通过改变结晶温度'结晶时间'搅拌速度和降温

方式对 <?精氨酸重结晶的影响规律进行研究"并对

重结晶过程进行控制和优化可以有效改善精氨酸的

产品品质"进一步缩小与国际先进水平的产品品质

差距"提高国际竞争力#
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日本旭化成导电弹性聚氨酯推进可穿戴技术

==据东京报道"日本旭化成株式会社利用聚氨酯发明出

一种可拉伸并拥有像人体皮肤一样弹性的电线# 旭化成称

该发明能彻底改变看护以及仿人机器人皮肤#

公司还表示研究发现人体皮肤能以 #(< 的系数拉伸#

-如果我们能制造出同样拉伸系数的电缆"就能用于可穿戴

电子产品或是为仿人机器人皮肤接线#.旭化成纤维部经理

I17/E3A4'8723如是说#

公司称被这种名为 +̂3&4的聚氨酯弹性纤维拥有-超强

的回复特性.#

>8413f48-3称该发明代号 +̂K+:+L-.# 人们期望机器能

像人类一样自由活动"例如"希望吸尘器在远离电源的地方也

能活动# 正是源于这种需求"才刺激了这项发明# !张力#

,Q$#,


