
第4卷第l期

2 0 l 0年3月

材料研究与应用

MATERIALS RESEARCH AND APPLICATI()N

V01．4．NO．1

Mar．2 0 l 0

文章编号：1673—998l(2010)01—0040—04

L一吡咯烷酮羧酸钠的合成研究
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摘要：以谷氨酸钠(味精)为原料．采用湿法热解法合成天然保湿因子的主要成分L一吡咯烷酮羧酸钠．

正交实验结果表明，在热解反应温度为180℃。反应时间2 h，谷氨酸钠的质量分数60％的条件下·产率

可达87．5％．
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吡咯烷酮羧酸钠(PCA—Na)作为天然保湿因子

(NMF)的主要成分存在于人体皮肤角质层中[u，用

于维持皮肤的水分平衡，增强皮肤的柔性和弹性，使

皮肤富有光泽．将PCA—Na添加到化妆品中，不仅赋

予化妆品良好的保湿性，而且十分安全．PCA—Na也

可用于纯棉纺织品中，提高纺织品的保湿、抗菌、抗

静电能力【2]．合成PCA—Na的主要方法有生物催化

法、干法热解法口。和湿法热解法[4引，生物催化法可

制得纯度较高的PCA—Na，但需严格控制制备条件，

对微生物产碱杆菌素的纯度要求也很高[6]．干法热

解法的工艺简单，但原料和产物会由于受热不均匀

发生消旋反应丽失去活性．湿法热解法的反应温度

容易控制，受热均匀，副反应少，产率也较高．文献

[4]采用I。一谷氨酸为原料，通过湿法热解生成吡咯

烷酮羧酸．由于L_谷氨酸在水中的溶解度较小，反

应物的浓度较低，对反应时间和转化率均有较大的

影响．文献[5]以味精为原料，在压力釜内进行湿法

热解，制得PCA～Na．本文采用价廉的谷氨酸钠(味

精)为原料，在常压下通过湿法热解分子内脱水制得

PCA—Na．

1 实验部分

1．1仪器和试剂

WXp4圆盘旋光仪(上海光学仪器厂)；Mag—

na一550一II型FT一红外光谱仪(美国Nicolet公司)；

WRX—IS显微热分析熔点仪(上海物理光学仪器

厂)．兰花牌味精(江门兰花食品有限公司生产，

硼(谷氨酸钠)≥99 oA)；PCA—Na标准样品(日本花

王公司)．

1．2合成方法

称取适量谷氨酸钠于250 mL蒸馏烧瓶中，加

入一定量蒸馏水将其溶解，加热至180℃，恒温2 h，

得到淡黄色熔融物，在此熔融物中加入适量蒸馏水

使其溶解并加入少许活性炭，加热5 min，趁热过

滤．蒸发、真空干燥后，可得到微黄色的PCA-Na．合

成反应方程式口]：

。净／心_Cm＼c点㈣。尘lH广嚣 ⋯
＼()H H：N／ (厂＼N／＼c()()Na
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2结果与讨论

2．1 正交实验因子和水平的确定

为了确定合成PCA—Na的优化条件，首先进行

了单因素实验，从中可知影响PCA—Na产率的主要

因素有：A反应温度、B反应时间、C谷氨酸钠质量

分数．由单因素实验所确定的正交实验因子和水平

列于表1．

表1 正交实验因子和水平

Table 1 Factors and levels of orthogonal experiments

2．2正交实验

根据表l确定了k(33)正交实验表，并进行了

相应的实验，结果列于表2．

由表2可见，优化实验组合为A：、B2、C。，即合

成PCA—Na的优化条件是：反应温度180℃、反应时

间2 h、谷氨酸钠的质量分数为60％．

由于谷氨酸钠热解反应的程度会随反应温度的

升高而提高，在180℃时，PCA—Na的产率为最大

值，若反应温度继续升高，PCA—Na的消旋和炭化等

副反应随之加剧，产率反而下降．

若反应时间不足，谷氨酸钠的脱水反应进行不

完全，PCA—Na的产率较低，而反应时间太长，所生

成的PCA—Na会被分解、炭化，产率也会下降．

实验结果表明：PCA—Na的产率是随着谷氨酸

钠质量分数的增加而提高的，由于谷氨酸钠在水中

的溶解度是有限的，当谷氨酸钠的质量分数超过

60％时，如果继续加大谷氨酸钠的加人量，会导致其

在水中不溶解，在热解反应过程中，会出现由于受热

不均而引起的副反应增加，产率也不会得以提高．

9 3 3 1 67．9

应用优化公式计算采用优化组合方案PCA—Na

产率的经验值为：

弘优=Y+k^2+k比+kc3

—76．5+1．5+4．3+5．9—88．2％

按优化方案进行了六次重现性实验，平均产率

为87．5％，与用优化公式计算的经验值相比，重现

性实验的相对误差为一0．8％，相对偏差为0．43 oA，

证明优化结果是正确的且重现性良好．

2．3合成产物的结构表征

用红外光谱对合成产物的结构进行表征，结果

表明：产物的红外光谱图与PCA—Na标准样品的红

外光谱图基本一致(图l和图2)．用熔点仪测得合

成产物的熔点为156．4℃，与文献所报道的155～

158℃相吻合Ⅲ．因此，可以推断出合成产物即为

PCA—Na．
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3 结 论
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图1合成产物的IR谱图

Fig．1 IR spectrum of synthetic product
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图2 PCA-Na标准样品的IR谱图

Fig．2 IR spectrum of PCA—Na standard sample

通过正交实验确定的合成PCA—Na的优化条件

为：反应温度180℃、反应时间2 h、谷氨酸钠的质量

分数60％．按照上述优化条件合成PCA—Na，平均产

率为87．5％．合成原料谷氨酸钠价廉易得，反应条

件容易控制，便于推广应用．
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Study on the synthesis of L—pyrrolidone carboxylic sodium

CUI Zhi—min。LI Meng-you．ZHU Jian-liang

(DepartmPnt of Chemical and Envir。nmental Engz’neering，H‰yi U矗it世，苫i￡，．Jia玎F刀哩f恕520920。Chi刀口)

Abstract：L—PYrrolid。ne carboxylic sodium as the compOSiti。n of the natural moisturizing fact。r was syn—

thesiized by the method of hydrothermal decomposition with sodium glutamate as the raw material．The re—

suhs of the orthogonal experiments showed that the yield reached 87．5％under the conditions that the

temperat ure of hydrothermal decomposition was 1 80

sodium glutamate about 60％．

℃·the reaction time for 2h and the mass percent of

Key words：L-pyrrolidone carboxylic sodium；sodium glutamate；synthesis
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