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羧甲基纤维素生产中氯乙酸钠羟基乙酸钠

测定方法的研究
尚会建!孙羊羊!段晓娜!郑学明

!河北科技大学化学与制药工程学院"河北 石家庄 ("(()R$

摘要!羧甲基纤维素$/*/%生产过程中#氯乙酸钠为主要原料#羟基乙酸钠为主要副产物& 利用高效液相色谱法检测 /*/

生产过程中醚化剂中氯乙酸钠和羟基乙酸钠含量的方法& 采用=8K4P U/BR)) 色谱柱分离#在紫外 <<( .1检测#内标法定量#

以柠檬酸为内标物& 此方法操作简单"快速#结果准确可靠#对/*/生产过程中氯乙酸利用率的研究和提高提供有力保障&

关键词!高效液相色谱法'/*/'氯乙酸钠'羟基乙酸钠
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;;羧甲基纤维素是以纤维素"烧碱和氯乙酸为主要

原料制成的一种高聚合纤维素醚$简称 /*/%#化合

物相对分子质量从几千到百万不等#是一种大分子化

学物质())

& 在制备/*/的过程中#主要的化学反应

为!

!

纤维素与碱反应生成碱纤维素'

"

碱纤维素与

氯乙酸$钠%的醚化反应& 由于反应体系为碱性#氯

乙酸$钠%会发生水解反应生成羟基乙酸钠#导致碱

和醚化剂的消耗量增大#降低醚效(#)

& 精确"快速地

分析出醚化液中这 #种成分的含量对醚化效率的研究

和提高有重大意义& 但化学法分析流程较多#工作量

大#不适用于快速分析和实时检测& 笔者采用高效液

相色谱法能够准确"快速地测定这 #种物质的含量&

<=实验药品及仪器

高氯酸#色谱纯'水#符合 C̀ >̂TTR#.)SS# 三

级水的规定'柠檬酸#分析纯'氯乙酸钠#分析纯'羟

基乙酸钠#分析纯& UV!#((Ò 型数控超声波清洗

器']bBS@ 自动三重纯水蒸馏'高效液相色谱仪"紫

外检测器'K?计&

>=实验

>C<=流动相及色谱条件

流动相为高氯酸的水溶液#将高氯酸逐滴加入

到水中#调节 K?为 )fT# 左右& 将配好的高氯酸溶

液在 <f"

1

1的滤纸上进行过滤#过滤后在室温下

超声 !( 12.#得到流动相& 色谱柱为 =8K4P U/B

R))'检测波长为 <<( .1'温度为室温'流动相流速

为 ) 1ĥ12.& 按以上色谱条件测量得到 #" 1D̂1h

的氯乙酸钠"羟基乙酸钠的色谱图#如图 ) 所示&

).柠檬酸'#.羟基乙酸钠'!.氯乙酸钠

图 );氯乙酸钠"羟基乙酸钠标准溶液色谱图

>C>=标准溶液的制备

准确称取 (f!(( ( D氯乙酸钠"(f!(( ( D羟基

乙酸钠与 (f)(( ( D柠檬酸溶于三蒸水中#用 )( 1h

容量瓶对其定容#配成标准溶液& 其标准溶液中氯

乙酸钠与羟基乙酸钠的质量浓度为 !( 1D̂1h#柠檬

酸的质量浓度为 )( 1D̂1h& 用同样的方法配制氯

+#R)+



#()" 年 # 月 尚会建等!羧甲基纤维素生产中氯乙酸钠羟基乙酸钠测定方法的研究

乙酸钠与羟基乙酸钠的质量浓度分别为 #""#(")""

)("" 1D̂1h#柠檬酸的质量浓度均为 )( 1D̂1h的

标准溶液&

>C?=注样分析

将配好的标准溶液摇匀#按上述色谱条件#取一

定量注入高效液相色谱中#每个质量浓度进样 ! 针&

?=结果与分析

?C<=线性响应

按氯乙酸钠与柠檬酸的质量比与氯乙酸钠与柠

檬酸的峰面积比作标准曲线& 并计算标准曲线的回

归方程和相关系数& 测得标准溶液的质量浓度在

" e!( 1D̂1h之间#氯乙酸钠的回归方程为 4d

B(f((@ T _#fT(S+#相关系数 Nd(fSSS R#说明具

有良好的线性范围& 按上述方法也可得到羟基乙酸

钠的回归方程为 4dB(f("@ ) _#f"<)+#相关系数

Nd(fSSS <#说明具有良好的线性范围& 不同质量

浓度标准溶液下#峰面积之比与质量之比见表 )&

表 <=不同质量浓度标准溶液的峰面积之比与质量之比
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羟基乙酸

钠 柠̂檬

酸峰面
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羟基乙

酸钠^
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质量比
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?C>=方法的精密度

取/*/生产过程中得到的醚化液 !f(( D#加入

(f)(( ( D的柠檬酸#配成一定浓度的溶液& 重复测

定此样品 " 次& " 次测得氯乙酸钠的峰面积相对标

准偏差为 )f(Sj#羟基乙酸钠的峰面积相对标准偏

差为 )f#)j#氯乙酸钠与柠檬酸的峰面积比值的相

对标准偏差为 )f"Sj#羟基乙酸钠与柠檬酸的峰面积

比值的偏差为 )f@)j& 说明此方法的精确度良好&

?C?=方法的准确度

在/*/生产过程中#氯乙酸钠与羟基乙酸钠主要

存在于醚化液与洗涤液中& 反应结束后准确称量醚化

液与洗涤液的质量#准确称取 !f(( D洗涤液与醚化液#

加入(f)(( ( D柠檬酸配成溶液& 将配好的溶液打入高

效液相色谱进行分析& 通过已得的标准曲线进行计

算#可得到醚化液与洗涤液中氯乙酸钠与羟基乙酸钠

的质量& 用此方法进行回收率测定实验#结果如表 #

所示#从实验结果看#回收率在 S!f@jeSTf#j&

表 >=回收率的计算与测定

氯乙酸

物质的

量 1̂+5

取代羟基

氯乙酸物

质的量^

1+5

醚化液中氯乙

酸钠与羟基乙

酸钠物质的量

之和 1̂+5

洗涤液中氯乙

酸钠与羟基乙

酸钠物质的量

之和 1̂+5

回收率^

j
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(f)"S (f)#" (f()( (f()R STf#

?C@=干扰实验

由于醚化液与洗涤液中会有 W4\?"W4/5"异丙

醇"乙醇等物质& 因此在已配好的标准溶液中#分别

加入一定量的W4\?"W4/5"异丙醇"乙醇并打入高效液

相色谱进行检测& 结果发现#这几种物质均对出峰位

置及峰面积影响很小#为准确测定含量提供了保障&

@=小结

在/*/生产过程中#氯乙酸$钠%作为主要原

料#由于反应体系是碱性#羟基乙酸钠为主要的副产

物& 此方法可以高效准确地测定出醚化液及洗涤液中

氯乙酸钠与羟基乙酸钠的含量& 可以实时检测反应过

程中氯乙酸钠与羟基乙酸钠的含量#提高了氯乙酸

$钠%利用率#对产品废液的回收利用具有很大意义&
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