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摘要!?A$Z$的生产废液中含有一定的有效成分"采用浓缩#结晶的工艺对其进行回收很有必要$ 笔者模拟 ?A$Z$母液"

用树脂吸附法将对纳滤膜有害的醋酸丁酯除去"通过比较 " 种树脂对 ?A$Z$#醋酸丁酯及正丁醇的吸附作用"确定了吸附性能

最好的树脂为XA

0

树脂"并对此树脂进行了重复实验"进一步确定了其吸附性能%除杂后采用纳滤的方法对母液进行浓缩"经

计算该工艺可将母液浓缩 " 倍左右"对后续的结晶工艺帮助很大$ 同时对从工厂获得的 ?A$Z$母液进行吸附实验"效果与模

拟母液得出的结果基本一致$

关键词!?A$Z$%母液%纳滤%树脂吸附
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<<青霉素作为第一种抗生素已成功地应用在治疗

各种疾病上$ 但与此同时"部分病菌的抗药性也在

逐渐增强$ 为了解决这一问题"半合成青霉素已成

为现代青霉素类抗生素的主要研究产品+*,

$ ?A氨

基青霉烷酸&?A$Z$'是生产半合成青霉素的重要

中间体"其分子式为 0

S

`

*(

Y

!

C

(

^"结构式如图 * 所

示$ ?A$Z$的浓缩提纯是生产 ?A$Z$的重要环节"

国内外已经对其有很多的研究$ 然而 ?A$Z$生产

过程中剩余的母液里仍含有一定量的有效成分"对

?A$Z$母液中 ?A$Z$进行回收还未见成熟的报导$

母液中 ?A$Z$的回收对降低生产成本#提高青霉素

类抗生素系列产品的市场竞争力有着至关重要的

作用$

图 *<?A$Z$结构式

?A$Z$母液中仍然含有一定量 ?A$Z$"笔者利

用模拟的 ?A$Z$母液研究母液的纳滤浓缩工艺"首

先通过树脂吸附将对纳滤膜有害的醋酸丁酯除去"

再进行纳滤浓缩实验$

<=实验部分

?A$Z$母液浓缩的关键步骤之一是纳滤$ 由

于 ?A$Z$母液中含有少量有机物如醋酸丁酯#丁醇

等对纳滤膜有一定的溶胀作用"所以需要脱除有机

杂质$ 笔者对有机物的去除采用的是树脂吸附法$

树脂的品种极其繁多"不是具有吸附能力的任何类

型的离子交换树脂都适用于 ?A$Z$母液中有机物

的离子交换过程"所以选择最适宜吸附 ?A$Z$母液

中有机杂质的树脂十分重要$ 树脂使用前先进行预

处理"除去新树脂中残存的杂质+( A?,

$

<?<=主要实验药品及实验仪器

实验药品!甲醇&色谱纯'#乙醇&分析纯'#醋酸

丁酯 &分析纯'#苯乙酸 &分析纯'#氯化铵 &分析

纯'#氯化钾&分析纯'#正丁醇&分析纯'#?A$Z$&高

级纯'#磷酸二氢钠&分析纯'#氢氧化钠&分析纯'#

盐酸&分析纯'#氨水&分析纯'$
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实验仪器!高效液相色谱仪#气相色谱仪#恒流

泵#分析天平#%`计#超声波清洗器等$

<?>=实验步骤与检测方法

根据 ?A$Z$母液中的成份"利用实验室现有药

品对母液进行模拟&各组分质量分数如表 * 所示'"

先使用模拟母液进行实验&后续使用真实母液进行

重复实验'"实验流程如图 ( 所示$

表 <=母液组成

组成 正丁醇 苯乙酸 乙酸乙酯 ?A$Z$

C̀

#

06

\06

质量分数VU ! )@(" )@(" )@# ! !

图 (<?A$Z$母液浓缩工艺流程

树脂预处理工艺!用 "U的 C5Ỳ 溶液浸泡树

脂 ( W# 1"用量约为树脂体积的 ( 倍$ 浸泡完成后

用清水冲洗树脂至排出水呈近中性"这样可以去除

有机物和硅等%之后用 "U 0̀6浸泡 ( W# 1"用量约

为树脂体积的 ( 倍"浸泡完成后用清水冲洗树脂至

排出水呈近中性$ 这样就可去除铁#铝#钙#镁的盐

类等无机物质"树脂经过以上的预处理后稳定性能

会显著提高"预处理后的树脂便可以直接应用于

实验$

树脂吸附条件!将母液过树脂柱"吸附对纳滤膜

有害的有机物&主要是醋酸丁酯和正丁醇'$ 实验

在常温#%`jQ 左右#恒流泵流速设为 " 2EV23/ 的

条件下进行"对比 " 种树脂对 ?A$Z$#醋酸丁酯#正

丁醇的吸附能力$

树脂脱附再生工艺!完成离子交换后"将树脂吸

附的物质释放出来重新转入溶液中"此过程叫做树

脂的洗脱$ 洗脱前"一般先用软水#无盐水#稀酸或

盐溶液作为洗涤剂洗涤树脂"去除大量色素和杂质$

洗脱剂可选用酸#碱#盐#溶剂等"这样可以实现离子

树脂的重复利用$ 先后分别用水和丙酮作洗脱剂对

其进行脱附再生$

检测方法!?A$Z$含量检测!高效液相色谱"内

标法%醋酸丁酯#正丁醇含量检测!气象色谱"内

标法$

>=实验结果与讨论

>?<=树脂的选取

常温下"%`控制在 Q 左右"用恒流泵将流速控

制在 " 2EV23/"将模拟母液流过树脂柱"每隔

*)) 2E接 * 次样品"用高效液相色谱测定样品中 ?A

$Z$质量浓度"用气象色谱测其中醋酸丁酯及正丁

醇的质量分数$

根据所测得样品中 ?A$Z$质量浓度绘制出 "

种树脂对 ?A$Z$的吸附性能"如图 ! 所示$

*-XA

1

%(-XA

%

%!-XA

'

%#-XA

(

%"-XA

0

图 !<" 种树脂对 ?A$Z$的吸附性能

由图 ! 可以看出"过完 XA

0

树脂&由南开大学

研制'后的母液中 ?A$Z$质量浓度最高"且效果最

为稳定"经计算 XA

0

吸附后母液中 ?A$Z$的质量

浓度约为吸附前的 RS@"SU"损失很小"说明该树脂

几乎不吸附 ?A$Z$"符合实验所需要求

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$
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系的制备+c,'精细石油化工进展"()*)"**&R'!* A#'

+", 崔正刚"殷福山'微乳化技术及应用++,'北京!中国轻工业出

版社"*RRR!**Q A(Q#'

+?, 黄德胜"金慧芬"肖繁衍'微乳液的制备及其过热极限的测定

+c,'化学工业与工程"())?"(!&?'!"*? A"*R'

+Q, 游静"刘月娥"马凤云"等'胶体磨制备煤浆及粒径对煤直接液

化性能的影响+c,'煤炭转化"()*#"!Q&('!(S A!*'
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+R, 刘海水"李铁龙"金朝晖"等'̂%5/V=P../ 为混合表面活性剂的

微乳体系研究及纳米铁制备+c,'过程工程学报"())Q"Q&*'!
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,I%&.43%3:5:.- b.̂ +c,'01.23456D.,6,H;" ()*(" & (R#V(R" '!

(#R A("S'
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<<用气相色谱仪测定样品中醋酸丁酯和正丁醇的

质量分数"结果如图 ##图 " 所示$
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图 #<样品中醋酸丁酯质量分数
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图 "<样品中正丁醇质量分数

由图 # 可以看出"所用 " 种树脂中经XA

0

树脂

吸附后的母液中醋酸丁酯的质量分数最少$ 由图 "

可知"经 " 种树脂吸附后母液中的正丁醇质量分数

变化不大$ 也就是说"所用 " 种树脂对丁醇的吸附

性能几近相同$ 结合图 ! 和图 # 可以看出"XA

0

树

脂几乎不吸附 ?A$Z$"并且醋酸丁酯吸附性能最

好"这正是实验所想达到的理想结果"综合考虑以上

因素"实验中所选树脂为XA

0

树脂$

为确保准确性"对XA

0

树脂进行重复实验$ 将

( 次重复实验所得结果绘制于同一张图中"结果如

图 ?#图 Q 所示$

由图 ? 和图 Q 可知"前后 ( 次吸附实验醋酸丁

酯和丁醇的质量分数几近相等"故认为上述实验所

<<<<<<<

*-第 * 次吸附样%(-第 ( 次吸附样

图 ?<醋酸丁酯质量分数对比图

*-第 * 次吸附样%(-第 ( 次吸附样

图 Q<丁醇质量分数对比图

得结果可靠$ 经计算XA

0

树脂可吸附 R)U以上的

醋酸丁酯"吸附后母液中的丁酯质量分数约降至

)@)*U"符合后续实验要求%丁醇质量分数降至

(@("U"因丁醇对膜的溶胀作用很小"故不再对丁醇

吸附进行研究$

以上实验结果可以看出"XA

0

树脂对于模拟母

液进行吸附实验结果比较理想"因此"使用 XA

0

树

脂对真实 ?A$Z$母液&石家庄制药集团提供'进行

吸附试验&母液用量为 ( ?)) 2E'"控制上述相同的

实验条件"测定流出液中醋酸丁酯及丁醇的质量分

数"将所得数据与 ( 次重复实验的数据绘于同一张

图中进行对比"结果如图 S 和图 R 所示$

*-母液吸附样%(-第 * 次吸附样%!-第 ( 次吸附样

图 S<醋酸丁酯质量分数

*-母液吸附样%(-第 * 次吸附样%!-第 ( 次吸附样

图 R<丁醇质量分数

由图 S#图 R 可知"用 XA

0

树脂吸附真实母液

中的醋酸丁酯和丁醇后"其流出液中 ( 种物质的质

量分数走势与模拟母液相近$ 因此"用XA

0

树脂对

母液进行吸附实验是可行的$
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树脂吸附完成后母液中的丁酯质量分数约降至

)@)*U"丁醇质量分数降至 (@("U"符合后续实验

要求"使用吸附完成后的母液进行纳滤实验"将 XA

0

树脂进行脱附再生"此处不再赘述$

>?@=纳滤

纳滤是近 *) 几年发展起来的新型液相膜分离

技术"纳滤同超滤和反渗透一样"均以压力差为驱动

力"但是孔径范围在纳米级"介于超滤与反渗透

之间+Q AS,

$

纳滤实验采用 * 套中试设备"膜芯材质为醋酸

纤维素"采用错流过滤的方法对母液进行纳滤$ 在

操作过程中"仅有部分流体可以透过膜"透过膜的部

分称为渗透液"循环通过膜面的截留液称为浓缩液"

使用高压泵使母液进行循环"每隔 )@" 1 记录 * 次

滤速并取相应时间点的透过液和浓缩液样品"检测

其中 ?A$Z$的质量浓度"实验结果如表 ( 所示$ 实

验结束后用清水清洗膜组件 () 23/"并用特定的清

洗剂进行清洗$

表 >=纳滤实验数据

浓水侧 质量浓度V&2H*2E

A*

'

渗透侧 质量浓度V&2H*2E

A*

'

C) * a*) #@!*#" ^) )@*!S*

C* * a" #@#R?R ^* )@*#(#

C( * a*" #@R#)S ^( )@*!S!

C! "@"S*( ^! )@*#?)

C# ?@*)S? ^# )@*#Q*

C" S@?!!( ^" )@*?Q#

C? R@"?*# ^? )@(")?

CQ *?@*#!S ^Q )@#(QS

CS (*@#?*R ^S )@?"RS

<<注!标准液峰面积为 ( Q)# S*!"质量浓度为 )@SS 2HV2E$

由表 ( 可以看出"对树脂吸附脱除有机物后母

液进行纳滤浓缩实验后"?A$Z$的最终质量浓度为

(*@#?( 2HV2E"而其初始质量浓度为 # 2HV2E"浓

缩近 " 倍"回收率为 RQ@)(U$ 此质量浓度的母液

进入结晶工艺后比较容易得到合格的 ?A$Z$晶体"

说明对 ?A$Z$母液进行纳滤浓缩是可行的"具有重

要的生产意义$

@=结论

&*'通过对 " 种树脂吸附性能的对比"最终确

定了XA

0

为本次实验所需的最佳树脂&吸附醋酸

丁酯性能最好且几乎不吸附 ?A$Z$'"经计算吸附

后母液中 ?A$Z$收率为 RS@"SU"几乎没有损失$

&('纳滤中试实验结果表明"纳滤浓缩倍数为 "

左右"浓缩液中 ?A$Z$质量浓度为 (*@#?( 2HV2E"

而其初始浓度为 # 2HV2E"此过程收率为 RQ@)(U$
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技术"*RRQ"(!&('!QS AS('
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!聚合物成为化妆品业多功能紧俏原料

<<广州A拜耳材料科技 ()*" 年 ! 月 *( 日亮相广州 ()*"

中国国际化妆品#个人及家庭护理用品原料展览会"向中外

观众展出F5;4895/

)

0系列"持续为化妆品行业提供创新#环

保#多功效及效果持久的方案$ F5;4895/

)聚合物分散体系列

是美容业的多功能原料"可用于护肤#防晒#护发及彩妆的配方

中$ 自 ())S年推出市场以来"F5;4895/

)迅速成为化妆品业全

球范围内需求紧俏的原料品牌"并在近日获准进入中国市场$

生产商可借助F5;4895/

)

0*))# 独特的属性开发出创

新型产品配方"彩妆用户可进而显著受益$ 例如"创新型睫

毛膏配方中的(魔法纤长睫毛膏(系列原料可令睫毛看起

来更纤长"此外"该原料具有防水及全面防晕染的功效$ 由

于它的防晕染效果"这项原料也成为当今流行的眼线液配

方的理想之选$ 这项原料也被应用于基础护肤配方并成为

护肤的完美基础成分$ F5;4895/

)

0*))# 正在护肤界建立

新风向"为该领域里诸如可清洗的底妆等全新护肤产品方

案铺平道路$ !薛?丽#

*?(**


