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羟基乙酸的合成研究
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摘要:以氯乙酸为原料合成了羟基乙酸 , 研究了多种反应条件下反应过程 , 尤其对反应温度和氢氧化钠质量分数等条件进行了

筛选 , 有效控制了聚合反应的进行 , 同时使得氯乙酸原料中的杂质二氯乙酸反应成羟基乙酸 , 经过提纯分离使最终羟基乙酸的

收率达 95%, 产品质量分数达 98%以上。
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　　羟基乙酸 (Hydroxyacetic acid)又称乙醇酸

(Glycollic acid), 羟基乙酸是十分重要的精细化工

中间体 , 在国家十五规划中把羟基乙酸列为主要的

化工开发品种。羟基乙酸有着广泛重要的用途 , 在

洗涤行业用于清洗水垢和井水净化 , 羟基乙酸可以

自聚合成 , 与乳酸聚合形成易生物降解的高分子材

料[ 1] , 这也是羟基乙酸最有发展前景的用途之一。

自 1848年以来 , 已发明了很多合成方法[ 1 ,2] ,

①甘氨酸的亚硝酸氧化法 , ②羟基乙腈的酸性水解

法 , ③氯乙酸在碳酸钙或碳酸钡存在下水解法 , ④

氧化法:以羟基乙醛 、 已糖 , 苯甲酸异戊酯 、 5-

氧代二葡萄糖酸酯氧化制得 , ⑤氯乙酸的氢氧化钠

水解法 , ⑥甲醛羰基化法 。以上合成路线各有其特

点 , 其中①～ ④种方法普遍存在合成成本高 , 反应

收率不够理想的问题 , 而方法⑥原料成本低 , 其反

应从理论上看也是一条先进的合成路线 , 三废也很

少 , 但该反应对反应压力要求高 , 因此 , 最终我们

选用氯乙酸的氢氧化钠水解法进行研究 。

1　实　验

1.1　试剂和仪器

试剂:氯乙酸 (工业级), w ≥97%, 泰兴中

丹集团 , 氢氧化钠 (CP), w ≥99%, 氯化锌

(CP), w ≥99%, 甲醇 (工业级), w ≥99.5%,

南化公司 , 重氮甲烷 (自制), 盐酸 (工业级), w

≥30%, 常州化工厂。

1.2　仪　器

500 mL 四口瓶 、 冷凝管 、 搅拌器 、 精馏柱;

SP-6800气相色谱仪 , 固定相 SE-30。

1.3　羟基乙酸的氢氧化钠水解合成

将一定量氯乙酸和一定质量分数 NaOH 水溶

液加入四口瓶中 , 在一定温度下进行水解反应 , 反

应过程中取样通入重氮甲烷进行理论酯化后进行色

谱分析 , 确定反应物料的组成 , 反应结束加入盐酸

酸化 , 蒸去水份 , 分次过滤掉氯化钠 , 加入丙酮后

分离出羟基乙酸的丙酮溶液 , 进行精馏 , 先常压精

馏出丙酮 , 后减压精馏得高纯度的羟基乙酸。

1.4　反应过程

主反应 氯乙酸水解:
ClCH2COOH+2NaOH※HOCH2COONa+NaCl+H2O

HOCH2COONa+HCl※HOCH2COOH+NaCl

辅助反应 二氯乙酸水解:
Cl2CHCOOH+NaOH※Cl2CHCOONa+H2O
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Cl2CHCOONa+NaOH※HOCHClCOONa+NaCl

HOCHClCOONa+NaOH※(HO)2CHCOONa+NaCl

(HO)2CHCOONa※H C

O

COONa +H2O
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O

COONa +NaOH※HOCH2COONa+Na2C2O4

HOCH2COONa+HCl※HOCH2COOH+NaCl

2　结果与讨论

2.1　氢氧化钠质量分数对反应的影响

分别配制了质量分数为 5%, 10%, 15%,

20%, 25%, 30%, 35%的氢氧化钠水溶液与氯乙

酸在 80 ℃反应温度下 , 以氢氧化钠 (折百)与氯

乙酸的摩尔质量比为 1.1∶1 进行反应 , 反应 10 h ,

其结果见表 1。
表 1　氢氧化钠质量分数对反应的影响

NaOH 质量分数 , % 5 10 15 20 25 30 35

羟基乙酸收率 , % 45.6 55.3 64.2 77.8 89.0 95.3 96.2

羟基乙酸质量分数 , % 96.3 95.8 98.0 98.3 98.6 98.7 98.7

　　由上表可以看出当氢氧化钠质量分数为 30%

时反应收率较理想。

2.2　反应温度对反应的影响

以质量分数 30%氢氧化钠的水溶液与氯乙酸

反应其摩尔质量比为氢氧化钠∶氯乙酸=1.1∶1 , 反

应温 度 分 别 为 50 ℃, 60 ℃, 70 ℃, 80 ℃,

90 ℃, 100 ℃分别进行反应 10 h , 其结果见表 2。

2.3　反应时间对反应的影响

取质量分数为 30%的氢氧化钠 , 反应温度为

80 ℃进行反应并同时进行气相色谱跟踪分析 , 从

而保证足够的反应时间 , 其反应结果见表 3 。
表 2　反应温度对反应的影响

反应温度/ ℃ 50 60 70 80 90 100

羟基乙酸收率 , % 38.7 61.2 80.8 96.1 96.2 95.9

羟基乙酸质量分数, % 94.2 96.7 98.5 98.8 98.9 98.9

表 3　反应时间对反应的影响

序次
羟基乙酸

收率, % 质量分数 , % 反应时间/ h

1 94.6 98.7 10.1

2 95.3 97.3 9.6

3 97.1 99.0 11.1

4 93.2 97.6 10.1

5 96.7 98.5 11.0

6 96.5 98.1 10.1

7 95.2 97.4 10.2

8 93.7 98.5 10.2

平均值 95.2 98.1

　　由表3可知反应时间一般不超过 12 h , 因此以

12 h的反应时间比较合理 , 在该条件下可以收率

达 95%, 产物质量分数达 98%。

3　结　论

以氯乙酸为原料在碱性条件下进行水解 , 采用

直接精馏分离技术 , 可以使羟基乙酸的收率达到

95%以上 , 产品质量分数达到 98%以上 。
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Abstract:Hydroxyacetic acid w as synthesized by the hydroly sis of chloroacetic acid in the presence of aqueous

NaOH.The ef fect of reaction temperature and concentration of sodium hydroxide on the reaction w as investi-

gated.Under the optimum condition , side reactions , such as the condensation of acids and fo rmation of impu-

rities , e.g.dichloroacetic acid , could be inhibited , the yield of hydroxyacetic acid reached above 95%.The

procedure is as follow s:the raw product f rom hydrolysis w as acidified;the formed NaCl w as removed by filt ra-

tion;the filter liquid w as mixed w ith acetone;the fo rmed acetone solution containing hydroxyacetic acid was

distilled;acetone w as separated out.The product w ith purity of more than 98%was obtained through the vac-

uum distillation of the remainder.
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