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乙二醇葡糖苷的分离纯化
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摘 要：以葡萄糖和乙二醇为原料，以磷酸为催化剂，制备了乙二醇葡糖苷。采用萃取的方法对乙

二醇葡糖苷进行初步分离，再用G15交联葡聚糖凝胶进行层析柱分离，以质量分数0．2％0的迭氮化

钠溶液做流动相，体积流量为0．9 mL／min，可使乙二醇与乙二醇葡糖苷完全分离，实现除去乙二

醇的目的。
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The Separation and Purification of the Glycol Glucosides
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Abstract：Glycol glucosides were synthesized from glucose and glycol catalyzed by phosphorous

acid．The primary separation to eliminate the glycol from glycol glucosides was carried out by

extraction method with butyl alcoh01．The purification eliminated glycol by gel filtration

chromatography with G15 sephadex column．The mobile phase was 0．002％NaNa3 water

solution．The velocity of flow is 0．9 mL／min．The methods could completely eliminate the glycol

from glycol glucosides products．

Key words：glucosides；glycol glucosides；separation；GFC；HPLC

以乙二醇和葡萄糖为原料，以磷酸作催化剂可

合成乙二醇葡糖苷。乙二醇葡糖苷具有良好的保

湿性能口]，并且可以作为中间体合成生物可降解表

面活性剂[2]，如多元醇脂肪酸酯。有报道说用此类

多羟基化合物与高级脂肪酸进行酯化反应，合成易

生物降解的表面活性剂[3]。长期以来，对乙二醇的

制备和保湿性研究比较多，但很难得到纯的乙二醇

葡糖苷。目前提纯乙二醇葡糖苷的方法大多是通

过减压蒸馏除去反应体系中的乙二醇[1j，但由于乙

二醇的高沸点和乙二醇葡糖苷的高粘性，在减压蒸

馏的过程中，随着乙二醇的不断分离，乙二醇和乙

二醇葡糖苷形成的均一体系的沸点不断升高，因而

分离过程也变得越来越困难[4]。后来又通过萃取

的方法除去乙二醇，效果虽然比减压蒸馏要好，便

仍不能实现完全分离。因此会给以后的化学反应

比如合成多元醇脂肪酸脂产生影响，为此，尝试通

过柱层析分离的方法的对乙二醇葡糖苷进行分离

纯化。
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1仪器与试剂

‘

1．1 仪器

HL一2B型数显恒流泵，DBS-100电脑全自动部

份收集器，RE52-3型旋转蒸发仪，SHZ一3循环水

多用真空泵：上海沪西分析仪器厂产品。高效液相

色谱仪：安捷伦公司产品。

1．2试剂

迭氮化钠溶液质量分数0．2‰；G15葡聚糖凝

胶，乙二醇葡萄糖苷粗品，乙腈：色谱纯，江苏汉阳

科技有限公司产品。

2 实验方法

2．1 乙二醇葡糖苷的制备与处理

将一定量的乙二醇加入装有搅拌的四口烧瓶，

加入一定量的催化剂磷酸，抽真空，在2～3 kPa下，

升温至80℃左右，搅拌下加入适量的葡萄糖，快速

升温至120～130℃，维持在此温度下反应，并在减

压条件下除去反应生成的水，反应一定时间后，将

温度降至80～90℃，得到透明的浅黄色粘稠液体，

即为粗乙二醇葡糖苷。

2．2 乙二醇葡糖营的初步分离纯化

将制备的粗乙二醇葡糖苷样品用水溶解，中和

至中性，通过减压蒸馏，除去残留的一部分乙二醇，

得到样品1。在样品1中加入一定比例的正丁醇和

水作为萃取剂，摇匀，对样品进行萃取，然后真控干

燥口]。经过初步分离纯化的乙二醇葡糖苷用少许

0．2‰的迭氮化钠溶液溶解，经过0．45 p．m的微孔

滤膜过滤，上柱分离。

2．3乙二醇葡糖苷的纯化

为得到纯的乙二醇葡糖苷，使乙二醇与乙二醇

葡糖苷的完全分离，采用G15葡聚糖凝胶，利用两

种试样相对分子质量不同，采用凝胶排阻色谱分离

的原理对样品进行分离。用o．2‰的迭氮化钠溶液

使层析柱平衡(经过0．45肛m的微孔滤膜过滤)，并

作为流动相，体积流量为0．9 mI。／min，每管收集

1．8 mL，上样量为2 mL，共收集90管。

2．4检测

粗乙二醇葡糖苷经过G15凝胶柱分离和自动

部份收集后，间隔4管取一管进行HPLC分析。

HPLC分析采用氨基柱，V(乙腈)：V(水)一75：25

做流动相，体积流量为1．0 mL／min，采用示差折光

检测器进行分析，检测温度为30℃。利用样品分

子的氨基作用，其洗脱顺序与样品相对分子质量和

样品羟基数和结构都有很大关系。

3结果与讨论

3．1 乙二醇葡糖苷的萃取分离

萃取剂的量对乙二醇葡糖苷萃取效果的影响

见表1。

从表1中可以看出：随着正丁醇用量的增加，

样品残余的乙二醇含量越来越少，只有正丁醇做萃

取能除去最大量的乙二醇，但乙二醇葡糖苷不能溶

解于正丁醇，因此只有正丁醇做萃取剂进行萃取操

作比较困难，因此采用V(正丁醇)：V(水)一4：1

的萃取剂进行萃取。

表1萃取剂比例对乙二醇葡糖苷分效果的影响

Tab．1 The effect of proportion of extractant on the separa-

tion of glycol glucosides

y(正丁醇)：V(水) 残余乙二醇质量分数／％

1：1

2：1

3：1

4：1

4：0

51

45

39

31

25

3．2 乙二醇和乙二醇葡糖苷的紫外扫描图谱

乙二醇的紫外扫描图谱见图1，乙二醇葡糖苷

的紫外扫描图谱见图2。

九／rim

图1 乙二醇的紫外扫描图谱

Fig．1 The UV scan of the glucol

^／nm

图2 乙二醇葡糖苷的紫外扫描图谱

Fig．2 The UV scan of the glycol glucosides

从上面的两个紫外扫描图谱可以看出，乙二醇

和乙二醇葡糖苷在200 nm左右，紫外吸收非常弱，

不能选择紫外检测器对样品进检测，因此在乙二醇
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葡糖苷的纯化过程中选择示差折光检测器对样品

进行检测。

3．3乙二醇葡糖苷的纯化

HPLC是分离、分析糖类化合物的有效方法。

氨基键合相色谱一般是根据溶质分子中官能团的

类型和数目进行分离的。氨基键合相上的氨基可

与糖分子上的羟基优先作用，糖类化合物的洗脱顺

序与相对分子质量直接相关，也与糖分子的羟基数
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目及位置有关[4]。羟乙基葡糖苷的羟基数大于乙

二醇，因此羟乙基葡糖苷的保留时间大于乙二醇，

乙二醇二葡糖苷的羟基数大于乙基葡糖苷，因此其

保留时间大于羟乙基葡糖苷。

由此，可以得出保留时间在4．3左右的是溶剂

峰，保留时间在9．7左右的是乙二醇二葡糖苷的吸

收峰，保留时间为8．0左右是羟乙基葡糖苷的吸收

峰，保留时间为5．7附近的是乙二醇的吸收峰。

0 5 10

时间／min
(b)

图3 HPLC图

Fig．3 The HPLC results

图3(a)是收集的第74管的样品，分离的结果

显示：从收集的第66管开始出现乙二醇葡糖苷的

峰。图3(b)是收集的第78管的样品，HPLC结果

显示：从第78管开始有乙二醇流出。随后，乙二醇

的吸收峰强度越来越强，乙二醇葡糖苷的吸收峰逐

渐消失，直至最后只有溶剂峰出现。图3(a)只有羟

乙基葡糖苷和乙二醇二葡糖苷的吸收峰，说明葡糖

苷与乙二醇可以完全分离。图3(c)中只有乙二醇

二葡糖苷，说明该纯化方法也能实现乙二醇二葡糖

苷与羟乙基葡糖苷的完全分离。

作者采用的是G15凝胶，若采用GIO凝胶，分

离的效果应该会更好。G15葡聚糖凝胶能分离相

对分子质量小于1 500的样品，而GlO葡聚糖凝胶

能分离相对分子质量小于700的样品，因此估计

G10葡聚糖凝胶应该比G15葡聚糖凝胶有更好的

分离效果。但G10的成本是比较高，以后可以尝试
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用G10的凝胶进行分离。同时采用质量分数0．2‰

的迭氮化钠水溶液作为流动相，若采用一定pH值

的缓冲溶液或氯化钠溶液，也应该会对分离效果有

一定的正面影响。

4 结 语

1)采用萃取方法对乙二醇葡糖苷进行分离，并

研究了萃取剂比例对分离效果的影响。萃取剂选

用V(正丁醇)：V(水)一4：1的体系较好。

2)首次采用凝胶分离的方法，对乙二醇和乙二醇

葡糖苷进行了分离纯化。采用G15凝胶，流量为0．9

mL／min，结果表明用G15凝胶可以完全除去乙二醇葡

糖苷中的乙二醇，缺点是要损失一部分葡糖苷。

3)用G15葡聚糖凝胶不仅可以实现乙二醇与

乙二醇葡糖苷的完全分离，也能将乙二醇二葡糖苷

和羟乙基葡糖苷完全分离。
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