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水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂酸单酯工艺的研究
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摘要：以月桂酸甲酯和蔗糖为原料，通过水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂酸单酯。研究了水力空

化压力、水力空化时间、水力空化温度、糖酯摩尔比等对蔗糖月桂酸单酯产率的影响。以单因素实

验为基础，利用响应面优化了水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂酸单酯工艺条件，并对蔗糖月桂酸

单酯产物表面活性性能进行了测定。结果表明：水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂酸单酯最佳工

艺条件为水力空化时间８５ｍｉｎ、水力空化压力０．３５ＭＰａ、催化剂无水碳酸钾用量１１．５％（以月桂酸
甲酯用量为基准）、溶剂二甲基亚砜用量８．５ｍＬ（以０．０１ｍｏｌ蔗糖为基准）、水力空化温度６５℃、糖
酯摩尔比３．５∶１，在最佳条件下产率为８５．０７％，蔗糖月桂酸单酯产物表面活性性能优越。
关键词：水力空化；蔗糖月桂酸单酯；响应面；表面活性
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　　蔗糖酯（ＳＥ）是蔗糖脂肪酸酯的简称，具有蔗糖 的—ＯＨ亲水基团，以及脂肪酸烷基疏水基团，属于
非离子型表面活性剂的范畴。由于自身具有亲水、

疏水基团的特殊结构，在进入人体后形成相应胶束，

可以高效清除人体胆固醇，因此被广泛应用于食品、

医药、化妆品等行业［１－２］。蔗糖酯合成方法多样，依

据反应溶剂种类、催化剂等不同分为相转移催化法、

熔融法、酶法、乳化法、水化法、丙二醇法、超声微波

耦合法［３－５］等。

水力空化属于空化作用的一种，对于化学反应
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过程的强化作用与超声空化相同，但是强化效率要

比超声空化强很多。水力空化能加速和控制化学反

应，提高产率、改变反应历程、改善反应条件以及引

发新的化学反应，被广泛用于环保、医药、食品、有机

合成等领域［６－７］。但是，利用水力空化释放的能量

强化酯交换合成蔗糖月桂酸单酯工艺研究尚未见公

开报道。

本文以月桂酸甲酯和蔗糖为原料，选择无水碳

酸钾作为催化剂，通过水力空化作用强化酯交换合

成蔗糖月桂酸单酯工艺。在自行设计的水力空化强

化反应设备上，研究了水力空化条件对蔗糖月桂酸

单酯产率的影响，以单因素实验为基础，利用响应面

法优化工艺条件，并对蔗糖月桂酸单酯的表面性能

进行测定。

１　材料与方法
１．１　实验材料

蔗糖、无水碳酸钾、二甲基亚砜、乳酸、氯化钠、

正丁醇、无水硫酸钠，均为分析纯；月桂酸甲酯。

Ｅ－２０１－Ｃ型 ｐＨ计；ＦＡ２２０４８型电子分析天
平；ＳＺ－９３型自动双重纯水整流器；ＤＴ－１０２型全
自动界面张力仪；１００ＬＫ型高剪切混合乳化机。
１．２　实验方法
１．２．１　水力空化强化反应设备

自行设计的水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂

酸单酯的反应设备如图１所示。

　注：１．涡轮泵；２．循环泵；３．压力表；４．温度表；５．加料槽；
６．搅拌器；７．反应器；８．热水储槽；９．截止阀；１０．球阀；１１．加
料槽；１２．ｐＨ计；１３．阀门；１４．撞击装置；１５．空化装置。

图１　水力空化强化反应设备

　　本水力空化实验装置采用涡轮－撞击流－文丘
里管组合设计，由涡轮泵、撞击装置、文丘里管、反应

器、若干阀门、各种仪表组成。

涡轮空化原理是涡轮泵在运转过程中，液体流

经旋转着的涡轮时形成涡流，在涡流中心形成低压

区，当压强低于液体蒸气压时形成空化气泡，气泡随

着涡轮的旋转流出涡轮后，由于压强突然变大而使

气泡溃灭，从而产生空化效应。撞击流空化装置空

化原理，泵把液体输送到撞击流实验装置，产生强烈

的物理效应，由于撞击形成低压区，当压强低于液体

蒸气压时形成空化气泡，流出撞击装置由于压强陡

增空化气泡破灭，产生空化效应。文丘里管空化装

置空化原理，液体流经文丘里管，由于文丘里管管径

发生变化，导致液体流速先增大后减小，流速增大使

得液体压强降低，低于液体饱和蒸气压时形成空化

气泡，流速降低进入高压区因压强激增空化气泡破

灭，空化效应出现［８］。

１．２．２　蔗糖月桂酸单酯的制备
取一定量溶剂二甲基亚砜，加入０．０１ｍｏｌ的蔗

糖，按一定摩尔比加入月桂酸甲酯，再加入适量催化

剂无水碳酸钾，置于水力空化强化反应设备中，在一

定温度下进行反应，反应结束后，加入０．５％乳酸用
于钝化催化剂，随后蒸出溶剂二甲基亚砜，加５ｍＬ
２０％氯化钠溶液和２０ｍＬ正丁醇搅拌至溶解，转入
分液漏斗静置分层，弃去水相，用１０ｍＬ饱和氯化钠
溶液洗涤油相，加入无水硫酸钠干燥，过滤，除去正

丁醇，乙酸乙酯洗涤去除杂质，得蔗糖月桂酸单酯。

１．２．３　蔗糖月桂酸单酯ＨＰＬＣ定量分析
蔗糖月桂酸单酯用ＳｈｉｍａｄｚｕＬＣ－１０ＡＴｖｐ检测

系统，色谱柱为Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶＰ－ＯＤＳ（２５０ｍｍ×４．６
ｍｍ），流动相为甲醇－水（体积比９０∶１０），流速１．０
ｍＬ／ｍｉｎ，柱温４０℃，进样量２０μＬ。采用外标法对
产物中蔗糖月桂酸单酯含量进行定量，蔗糖月桂酸

单酯标准曲线方程为Ｙ＝２８３５２１９．３３２Ｘ１．３６５７，决定
系数 Ｒ２＝０．９９７９，式中：Ｙ为月桂酸甲酯质量浓度，
ｍｇ／ｍＬ；Ｘ为月桂酸甲酯峰面积。
１．２．４　产物表面活性性能的测定

表面张力：利用 ＤＴ－１０２型全自动界面张力仪
测定。乳化性能：参照文献［９］进行测定。起泡性
能：参照文献［１０］进行测定。润湿性能：参照 ＧＢ／Ｔ
１１９８３—２００８进行测定。
２　结果与分析
２．１　水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂酸单酯工
艺条件单因素实验

２．１．１　水力空化压力对蔗糖月桂酸单酯产率的影响
在糖酯摩尔比３．５∶１、水力空化时间８０ｍｉｎ、水

力空化温度７０℃、二甲基亚砜用量７．５ｍＬ、无水碳
酸钾用量１２％（占月桂酸甲酯质量，下同）条件下，
研究水力空化压力对蔗糖月桂酸单酯产率的影响，

结果见图２。
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图２　水力空化压力对蔗糖

月桂酸单酯产率的影响

　　由图２可以看出，在水力空化压力增加的过程
中，产率逐步增大，当水力空化压力增大到 ０．３５
ＭＰａ时，产率达到最大值８２．６％，水力空化压力再
增大产率开始下降。压力太大不利于水力空化泡的

形成，同时空化泡半径也会减小，产生的强化反应过

程的能量降低，不利于酯交换过程。因此，选择水力

空化压力０．３５ＭＰａ。
２．１．２　水力空化时间对蔗糖月桂酸单酯产率的
影响

在糖酯摩尔比３．５∶１、水力空化压力０．３５ＭＰａ、
水力空化温度７０℃、二甲基亚砜用量７．５ｍＬ、无水
碳酸钾用量１２％条件下，研究水力空化时间对蔗糖
月桂酸单酯产率的影响，结果见图３。

图３　水力空化时间对蔗糖

月桂酸单酯产率的影响

　　由图３可以看出，蔗糖月桂酸单酯产率随水力
空化时间的延长上升趋势明显，在８０ｍｉｎ左右产率
达到最大值８２．３％，水力空化时间再延长，产率缓
慢下降。因此，选择水力空化时间８０ｍｉｎ。
２．１．３　水力空化温度对蔗糖月桂酸单酯产率的
影响

在糖酯摩尔比３．５∶１、水力空化压力０．３５ＭＰａ、
水力空化时间８０ｍｉｎ、二甲基亚砜用量７．５ｍＬ、无
水碳酸钾用量１２％条件下，考察水力空化温度对蔗
糖月桂酸单酯产率的影响，结果见图４。

由图４可知，水力空化温度６５℃时产率出现最
大值８２．１％。水力空化温度继续升高，产率变化趋
势不再明显。因此，选择水力空化温度６５℃。

图４　水力空化温度对蔗糖月桂酸单酯产率的影响

２．１．４　糖酯摩尔比对蔗糖月桂酸单酯产率的影响
在水力空化温度 ６５℃、水力空化压力 ０．３５

ＭＰａ、水力空化时间 ８０ｍｉｎ、二甲基亚砜用量 ７．５
ｍＬ、无水碳酸钾用量１２％条件下，研究糖酯摩尔比
对蔗糖月桂酸单酯产率的影响，结果见图５。

图５　糖酯摩尔比对蔗糖月桂酸单酯产率的影响

　　由图５可知，随糖酯摩尔比增加产率上升趋势
明显，糖酯摩尔比为 ３．５∶１时产率达到最大值
８２３％。随糖酯摩尔比继续增加，产率基本不变。
因此，选择糖酯摩尔比３．５∶１。
２．１．５　催化剂用量对蔗糖月桂酸单酯产率的影响

在水力空化温度 ６５℃、水力空化压力 ０．３５
ＭＰａ、水力空化时间 ８０ｍｉｎ、二甲基亚砜用量 ７．５
ｍＬ、糖酯摩尔比３．５∶１条件下，研究催化剂用量对
蔗糖月桂酸单酯产率的影响，结果见图６。

图６　催化剂用量对蔗糖月桂酸单酯产率的影响

　　由图６可知，催化剂用量增加时，产率明显增加，
当催化剂用量为１１％时产率最大，为８２．４％。再增
加催化剂用量，产率反而减少。主要原因是发生了皂

化反应等副反应。因此，选择催化剂用量为１１％。
２．１．６　溶剂用量对蔗糖月桂酸单酯产率的影响

在水力空化温度 ６５℃、水力空化压力 ０．３５
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ＭＰａ、水力空化时间８０ｍｉｎ、无水碳酸钾用量１１％、
糖酯摩尔比３．５∶１条件下，考察溶剂用量对蔗糖月
桂酸单酯产率的影响，结果见图７。

图７　溶剂用量对蔗糖月桂酸单酯产率的影响

　　由图７可知，产率随溶剂用量的增加逐渐增加，
溶剂用量为８ｍＬ时，产率达到最大值８２．２％；溶剂
用量超过８ｍＬ，产率呈现缓慢下降的趋势。主要原
因是溶剂用量影响体系黏度，影响反应有效碰撞概

率。因此，选择溶剂用量为８ｍＬ。
２．２　响应面优化水力空化强化酯交换合成蔗糖月
桂酸单酯工艺条件

２．２．１　响应面实验设计及结果
在单因素实验的基础上，固定糖酯摩尔比为

３５∶１，水力空化温度６５℃，以产率（Ｙ）为响应值，水
力空化时间（Ｘ１）、水力空化压力（Ｘ２）、催化剂用量
（Ｘ３）、溶剂用量（Ｘ４）为因素，根据 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ的
实验设计原理，设计四因素三水平的响应面实验，通

过ＳＡＳ软件对实验数据进行回归分析［１１－１２］，确定

最佳工艺条件。响应面实验因素水平见表１，响应
面实验设计及结果见表２，回归分析见表３。

表１　响应面因素和水平

水平 Ｘ１／ｍｉｎ Ｘ２／ＭＰａ Ｘ３／％ Ｘ４／ｍＬ
－１ ７０ ０．２０ ０９ ７
０ ８０ ０．３５ １１ ８
１ ９０ ０．４０ １３ ９

　　 表２　响应面实验设计及结果

实验号 　Ｘ１ 　Ｘ２ 　Ｘ３ 　Ｘ４ Ｙ／％
１ －１ －１ ０ ０ ７２．０２
２ －１ １ ０ ０ ８０．６２
３ １ －１ ０ ０ ７９．８２
４ １ １ ０ ０ ８０．０５
５ ０ ０ －１ －１ ７８．３１
６ ０ ０ －１ １ ７８．８２
７ ０ ０ １ －１ ７９．８５
８ ０ ０ １ １ ８２．９３
９ －１ ０ ０ －１ ７５．７４
１０ －１ ０ ０ １ ８２．５７
１１ １ ０ ０ －１ ８２．７６
１２ １ ０ ０ １ ８２．６３

续表２

实验号 　Ｘ１ 　Ｘ２ 　Ｘ３ 　Ｘ４ Ｙ／％
１３ ０ －１ －１ ０ ７１．０７
１４ ０ －１ １ ０ ８０．０２
１５ ０ １ －１ ０ ８１．３９
１６ ０ １ １ ０ ７７．１２
１７ －１ ０ －１ ０ ７５．１７
１８ －１ ０ １ ０ ７６．９１
１９ １ ０ －１ ０ ７９．０７
２０ １ ０ １ ０ ８０．７９
２１ ０ －１ ０ －１ ７５．１５
２２ ０ －１ ０ １ ８１．０３
２３ ０ １ ０ －１ ８３．３４
２４ ０ １ ０ １ ８１．３９
２５ ０ ０ ０ ０ ８４．６４
２６ ０ ０ ０ ０ ８４．６６
２７ ０ ０ ０ ０ ８４．６５

　　 表３　回归分析结果

变量 平方和 自由度 均方 Ｆ值 Ｐｒ＞Ｆ
Ｘ１ ４０．６６４ １ ４０．６６４ １９８．９８３ ＜０．０００１
Ｘ２ ５１．２５３ １ ５１．２５３ ２５０．８００ ＜０．０００１
Ｘ３ １５．８４７ １ １５．８４７ ７７．５４５ ＜０．０００１
Ｘ４ １６．８５１ １ １６．８５１ ８２．４５６ ＜０．０００１
Ｘ２１ ４５．２６７ １ ４５．２６７ ２２１．５０６ ＜０．０００１
Ｘ１Ｘ２ １７．５１４ １ １７．５１４ ８５．７０３ ＜０．０００１
Ｘ１Ｘ３ ０．０００１ １ ０．０００１ ０．０００５ ０．９８２７
Ｘ１Ｘ４ １２．１１０ １ １２．１１０ ５９．２６０ ＜０．０００１
Ｘ２２ ６７．３８７ １ ６７．３８７ ３２９．７４８ ＜０．０００１
Ｘ２Ｘ３ ４３．６９２ １ ４３．６９２ ２１３．８０１ ＜０．０００１
Ｘ２Ｘ４ １５．３２７ １ １５．３２７ ７５．００１ ＜０．０００１
Ｘ２３ ７５．０３３ １ ７５．０３３ ３６７．１６４ ＜０．０００１
Ｘ３Ｘ４ １．６５１ １ １．６５１ ８．０８０ ０．０１４８
Ｘ２４ ４．０１０ １ ４．０１０ １９．６２１ ０．０００８
模型 ３３８．５９５ １４ ２４．１８５ １１８．３４７ ＜０．０００１
误差 ２．４５２ １２ ０．２０４
总和 ３４１．０４７ ２６

　注：模型的Ｒ２＝９９．２９％。

　　由表３可知，函数模型 Ｒ２＝９９．２９％，表明模型
确定的方程预测水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂

酸单酯产率最大值是可信的。４个影响因素影响主
次顺序为Ｘ２＞Ｘ１＞Ｘ４＞Ｘ３，影响因素之间的交互影
响 Ｘ１Ｘ３、Ｘ３Ｘ４不显著，其余项影响均极显著。
２．２．２　验证实验

对经过响应面优化得到的数学回归方程求极大

值，得到Ｘ１为８５ｍｉｎ，Ｘ２为０．３５ＭＰａ，Ｘ３为１１５％，
Ｘ４为８．５ｍＬ时，产率最大值为８５．０７％。根据响应
面优化结果和综合因素影响得到水力空化强化酯交

换合成蔗糖月桂酸单酯最佳工艺条件为水力空化时

间８５ｍｉｎ、水力空化压力 ０．３５ＭＰａ、催化剂用量
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１１５％、溶剂用量８．５ｍＬ、水力空化温度６５℃、糖酯
摩尔比３．５∶１。在最佳条件下进行３次验证实验，
产率分别为８５．０７％、８５．０６％、８５．０８％，平均值为
８５．０７％，与数学模型预测值吻合。

徐勇士等［１３］利用超声场强化合成了蔗糖月桂

酸单酯，最终产率为 ６８．１６％。戴愈攻等［１４］利用

水－醇为溶剂，在乳化条件下合成了蔗糖月桂酸单
酯，产率在８０％左右。李凯等［１５］利用双频超声强

化合成了蔗糖月桂酸单酯，产率虽在８４％左右，但
是反应时间（３ｈ）较长，同时反应温度８０℃需要能
量较高，综合能量、环保、成本等因素，本实验研究得

到的最佳工艺条件更有利于实现工业化。

２．３　蔗糖月桂酸单酯的红外分析（见图８）
从图８可以看出，—Ｏ—Ｈ的伸缩振动吸收峰

在 ３３４４．３２ｃｍ－１处，甲基上的 Ｃ—Ｈ伸缩振动吸收

峰在２９２４．７７ｃｍ－１处，亚甲基中的 Ｃ—Ｈ伸缩振动
吸收峰在２８５５．１９ｃｍ－１处，酯基上的 Ｃ Ｏ伸缩振
动吸收峰在１７３４．１９ｃｍ－１处，酯中的 Ｃ—Ｏ—Ｃ结构
的 Ｃ—Ｏ伸缩振动吸收峰处于 １１０７．５０、１０４８．０２
ｃｍ－１处，９９２．０９ｃｍ－１的吸收峰为甙键的特征吸收峰。
综上所述，合成的产物为蔗糖月桂酸单酯。

图８　产品的 ＩＲ光谱图

２．４　产品表面活性性能（见表４）

表４　蔗糖月桂酸单酯与阴离子表面活性剂表面活性对比

样品 表面张力／（ｍＮ／ｍ）
乳化性能

乳化性／％ 乳化稳定性／％
起泡性能

起泡性／％ 泡沫稳定性／％
润湿性能／ｓ

蔗糖月桂酸单酯 ２８．８ ９６．５ ９４ ９０ ９０ ４８
硬脂酸钾 ２７．５ ９７．５ ９０ ９２ ９０ ５２
十二烷基硫酸钠 ２６．８ ９８．５ ９２ ９０ ８７ ５１

　　从表４可知，与阴离子表面活性剂硬脂酸钾、十
二烷基硫酸钠表面活性比较，所得蔗糖月桂酸单酯

表面活性性能优越，并且在某些方面超过硬脂酸钾

和十二烷基硫酸钠。

３　结　论
研究了水力空化强化酯交换合成蔗糖月桂酸单

酯的工艺条件，利用响应面优化得到最佳工艺条件为

水力空化时间８５ｍｉｎ、水力空化压力０．３５ＭＰａ、催化
剂用量 １１．５％、溶剂用量 ８．５ｍＬ、水力空化温度
６５℃、糖酯摩尔比 ３．５∶１，在最佳条件下产率为
８５０７％。产物经ＩＲ光谱分析，证实为蔗糖月桂酸单
酯。与阴离子表面活性剂硬脂酸钾、十二烷基硫酸钠

表面活性比较，所得蔗糖月桂酸单酯表面活性性能优

越，并且在某些方面超过硬脂酸钾和十二烷基硫

酸钠。
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