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微波辐射合成 BC乳酸铝研究
!

徐! 红，陈! 新，苟! 劲，何晓丽，陈春梅，杨淑琼，高! 洁

（重庆师范大学 化学学院，重庆 D###DE）

摘! 要：利用正交设计 B"*（*D）安排实验，以 BC乳酸铝产率为考察指标，通过极差分析和方差分析优化微波辐射加热

合成 BC乳酸铝制备工艺。极差分析结论得到以 BC乳酸、铝粉为原料，在自制催化剂存在下，合成 BC乳酸铝正交实验

法优选的最佳反应条件是反应时间 %" 1，微波功率 F*# G，!BC乳酸 H #) #*，"BC乳酸 ："铝 H ") IF*。方差分析确定了时间 #、

微波功率 $、乳酸浓度 %、乳酸 & 铝摩尔数比 ’ D 个因素对产率影响显著性的相对大小顺序是 # J % J ’ J $，时间是显

著影响因素。在优选的条件下合成了 BC乳酸铝，产率达 EE) #K，对合成产品进行了红外光谱、纯度、熔点、旋光度、溶

解度测试。相同条件下的对照实验结果表明，微波辐射加热反应产率是传统加热方法的 * 倍。
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! ! 乳酸铝分子［0PF0P（QP）0QQ］FO.，相对分子

质量 "ID) "#，是一种在医药、日化以及工业生产等

诸多领域中具有广泛应用的试剂及原料［%CE］。尽管

曾有文献［$C%#］报道乳酸铝的合成研究，但其均采用

传统加热方法。与传统加热方法相比，微波加热具

有加热速度快、热效率高、节约能源、洁净、操作简单

等优点，是一项新兴的有机化学合成技术。鉴于此，

拟试验在微波辐射加热条件下能否合成 BC乳酸铝，

以期通过使用微波辐射加热代替乳酸铝制备方法中

的传统加热方法，完善乳酸铝的合成技术。

% 实验部分

%) % 原料及仪器

BC乳酸（郑州天润乳酸有限公司）：!乳酸 J #) $#；

!重金属 R #) % S %# TD；铝粉（中国医药集团上海化学试

剂公司）：!O."#) II#（%## U "## 目）；催化剂（ 自

制）：!"#) I$。

5&B#ECF 型微波炉（ 南京杰全微波设备有限公

司）；VO "##DO 型电子天平（ 上海精天电子仪器有

限公司）；=PWC% 型循环水式多用真空泵（ 郑州长城

科工贸有限公司）；XVM $*O 型旋转蒸发器（上海医

械专机厂）；电子鼓风干燥箱（ 重庆银河试验仪器有

限公司）；傅立叶CFN# 红外光谱仪（54>+.9; 公司）；

YZC% 型熔点仪（天津市分析仪器厂）；GXXC"W 型自

动旋光仪（ 上海精密科学仪器有限公司）；圆底烧

瓶；球形冷凝管；酸式滴定管；容量瓶等。

%) " 基本原理

合成乳酸铝化学反应式 "O. [ N0PF0P（QP）·

0QQP #$$$
催化剂

"O.［0PF0P（QP）0QQ］F [ FP"
%，这

是一个 BC!C羟基丙酸与金属铝粉的反应。微波辐

射时，微波振动同反应体系中物质分子的偶极振动

有相似的频率。在快速振动的微波磁场中，物质分

子的偶极振动尽力同微波振动相匹配，而分子的偶

极振动通常落后于微波磁场，这样物质分子吸收电

磁能以数十亿次的高速振动产生热能，因此微波是

从物质分子出发，对体系中物质加热的，为“ 内加

热”。其优越性在于加热快，受热均匀，能显著提高

有机反应的速度。微波作用于反应物后，加剧了分

子间的运动，提高了分子的平均能量，即降低了反应

的活化能，大大增加了反应物分子的碰撞频率，使反

应可能迅速完成［%%C%F］。催化剂提高了反应物活性，

上述多重因素加快了 BC乳酸与铝的反应速率，使反
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应能顺利进行。

!" # 实验方法

$%乳酸铝的合成：将适量铝粉、$%乳酸水溶液和

自制催化剂加入 &’’ ($ 圆底烧瓶，开启微波炉，溶

液回流至预定时间停止反应。

$%乳酸铝的分离纯化：反应液冷至室温，过滤，

滤液减压旋转蒸发至 ! ) # 体积，抽滤，无水乙醇洗涤

# 次，!*’+干燥 *, -，收集产品。

反应残余铝可回收使用；收集抽滤母液，蒸发至

固体析出，抽滤，无水乙醇洗涤 # 次，!*’+ 干燥 *,
-，收集产品。

* 结果与讨论

*" ! 正交实验结果分析

探索实验结果分析表明，在微波辐射加热和催

化剂存 在 条 件 下，影 响 反 应 的 主 要 因 素 除 了 文

献［.%!’］报道的时间、!乳酸、"$%乳酸："铝 外，微波功率也

是影响反应的主要因素。采用 , 因素 & 水平进行正

交实验，因素水平见表 !，正交实验方案及结果见表

*，正交实验结果分析见表 #。

表 !/ 正交实验的因素和水平

因素 # $ % &

! & *&’ ’" ’& *" .#&

* 0 #’’ ’" !’ #" ’*&

# . #&’ ’" !& #" *,’

, !’ ,’’ ’" *’ #" &’&

& !* ,&’ ’" *& ," ,’#

表 # 计算了各因素 & 种水平下相应的平均产率

’!、’*、’#、’,、’& 以及极差 (，由极差的大小可说明

时间因素对产率的影响最大，其他因素影响的程度

按 !乳酸、"乳酸："铝、微波功率的顺序依次减小。最优

的因数水平组合为 #&$#%!&!。即反应时间 !* -，微

波功率 #&’ 1，!乳酸 2 ’" ’&，"乳酸："铝 2 *" .#&。为了

进一步分析各因素的影响，计算了各个因素的平方

和。平方和越大，因素越显著；平方和越小，因素越

不显著。由表看出各个因素显著性的相对大小，即

因素 # 时间对产率有极显著的影响，因素 % 乳酸浓

度、因素 & 乳酸与铝物质的量比的影响显著，而微

波功率影响不显著。对不显著的因素 $，今后在放

大试验中可根据降低成本、操作方便等原则考虑选

择其它水平，如 *&’ 1。

表 */ 正交实验方案

时间

) -

功率

) 1
!乳酸 "$ 3乳酸 4 "铝

$%乳酸铝产率

) 5

& *&’ & *" .#& ,6" ,’

& #’’ !’ #" ’*& ,*" .7

& #&’ !& #" *,’ ,*" 07

& ,’’ *’ #" &’& ,!" *.

& ,&’ *& ," ,’# #6" &,

0 *&’ !’ #" *,’ &0" ,#

0 #’’ !& #" &’& 6!" ,*

0 #&’ *’ ," ,’# 6*" ’’

0 ,’’ *& *" .#& &&" *!

0 ,&’ & #" ’*& 6*" ,*

. *&’ !& ," ,’# 6," 0#

. #’’ *’ *" .#& 6," ’6

. #&’ *& #" ’*& 6’" ’6

. ,’’ & #" *,’ 66" *7

. ,&’ !’ #" &’& 6," ,!

!’ *&’ *’ #" ’*& 6&" 0!

!’ #’’ *& #" *,’ 6," *.

!’ #&’ & #" &’& 60" *7

!’ ,’’ !’ ," ,’# 6." 7’

!’ ,&’ !& *" .#& 6." ’!

!* *&’ *& #" &’& 60" 06

!* #’’ & ," ,’# 7&" ,*

!* #&’ !’ *" .#& 76" 06

!* ,’’ !& #" ’*& 76" &7

!* ,&’ *’ #" *,’ 7," .#

表 #/ 正交实验结果极差和方差分析

项目 # ) * $ ) * % ) * & ) *

’! ,*+ ’! 6’+ 07 6#+ 76 6*+ #!

’* &.+ .’ 6!+ 6# 6*+ ,7 6!+ &7

’# 6#+ .# 6*+ ’! 6*+ ., 6!+ #6

’, 67+ ,* 6!+ 0! 6!+ 6* 6’+ 0&

’& 7,+ &# 6!+ ,6 &6+ .. 6*+ ’’

( #*" &* !" !, 6" 77 !" ,6

平方和 !!0" 6! ’" !& !*" .7 ." ,6

在最佳合成反应条件下，分别采用微波辐射加

热方式与普通加热方式进行实验，结果表明，在其他

条件相同的情况下微波辐射加热方式反应产率是普

通加热方式产率的 & 倍。微波辐射加热方式可加快

该反应的反应速率。在最佳合成条件下，进行批量

实验，$%乳酸铝的产率在 76" .!5 876" .65之间。

*" * 合成的 $%乳酸铝产品测定

测定 $%乳酸铝和从母液中回收的 $%乳酸铝的
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红外光谱。图 !、" 在 #$%& ’( )! 附近都可以找到羟

基给出谱带；在 !*&&、!$&& ’( )!附近，分别可找到羧

酸根阴离子给出谱带；在 !&%& ’( )! 附近仲醇 +,-
键吸收。比较图 !、" 可以发现二者为同一种物质。

纯度：采用络合滴定法分析合成的 .,乳酸铝以

及从母液中回收 .,乳酸铝纯度，达到 !&&/。

熔点：测定 .,乳酸铝熔点，观察其在 "0& 1左右

炭化。

旋光度：测定 .,乳酸铝饱和溶液的比旋光度为

) #2 *#。

溶解性：.,乳酸铝在常温或沸腾条件下，!&& 3
水中溶解 !" 3 左右，溶液呈淡黄绿色透明状；而在

其他溶剂中基本不溶解。

图 !4 .,乳酸铝红外光谱

图 "4 母液回收 .,乳酸铝红外光谱

# 结论

实验采用微波辐射加热方式，以 .,乳酸、铝粉

为原料，在自制催化剂存在下，合成了 .,乳酸铝。

正交实验法优选的最佳反应条件为反应时间 !" 5，

微波功率 #%& 6，!.,乳酸 7 &2 &%，".,乳酸："铝 7 "2 0#%，

产率 达 882 &/，纯 度 达 !&&/。 稳 定 性 试 验

和批量试验均表明在最佳反应条件下反应，.,乳酸

铝产率较高且稳定。对产品进行了部分测试。对照

实验表明，微波辐射加热反应产率是传统加热方法

产率的 % 倍，从一定程度上完善了乳酸铝的合成技

术。
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