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固体超强酸催化合成长链尼泊金酯

及其抑菌活性的测定
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摘要!利用沉淀(浸渍法合成易分离%可重复利用的超强固

体酸
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6

%

[X
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;
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V3

6

X

:

#将其作为催化剂催化合成尼

泊金十一%十二酯#同时测定防腐剂尼泊金乙酯%丙酯%十一

酯以及十二酯对金黄色葡萄球菌%枯草芽孢杆菌%李斯特菌%

大肠杆菌%肠炎沙门氏菌%啤酒酵母菌%木霉菌的最小抑菌浓

度$最佳合成条件为'催化剂为
[X

69

;

*

O)X

6

#醇酸摩尔比

8

!

!

#反应时间
;2#+

#温度
!:7

$

!;7\

#催化剂为对羟基

苯甲酸量的
:2#7S

#十一%十二酯产率为
##26"S

#

#$276S

&

[X

69

;

*

V3

6

X

:

作催化剂#醇酸摩尔比为
#

!

!

#反应时间

:2#+

#温度
!:7

$

!;7 \

#催化剂为对羟基苯甲酸量的

:277S

#十一%十二酯产率为
8"2!;S

#

$6287S

$抑菌结果表

明尼泊金乙酯%丙酯%十一%十二酯对以上
$

种菌均有抑菌

性#其中尼泊金十一%十二酯抑菌活性强于尼泊金乙酯%丙

酯#且最小抑菌浓度均为
727!6#S
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关键词!尼泊金十一酯&尼泊金十二酯&固体超强酸&合成&最

小抑菌浓度
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尼 泊 金 酯 %即 对 羟 基 苯 甲 酸 酯#分 子 通 式
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N

'是由对羟基苯甲酸与醇酯化反应合成的

防腐剂#因其抑菌活性好,毒性较低#抑菌谱广等特点#常应

用于食品,化妆品,医药等领域$

[+)0G(P.

等*

!

+研究发现#随

着
T

基上碳原子数的增加#尼泊金酯对真菌的抑菌活性会相

应增强$

Z

H

')5P

H

等*

6

+合成系列尼泊金酯对肉毒杆菌测定

抑菌活性#发现尼泊金十一,十二酯抑菌活性最好$所以优

化合成长链尼泊金酯条件并测定其对常见致病菌抑菌活性

具有重要的意义$

酯化反应的催化剂#除了硫酸,液体酸,对羟基苯磺酸

等#还包括固体超强酸$其中
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U

L

X

H

型固体超强酸污

染小,易分离且可重复利用#因而具有较广泛的应用前景*

:

+

$

但由于制备固体超强酸比较复杂#故对其制备方法进行了改

良$王文敏等*

;

+利用固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

催化合成尼

泊金异丁酯的产率为
"6S

$舒华等*

#

+利用固体超强酸

[X

69
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)

[M

6

X

:

催化合成尼泊金乙酯的产率为
":S

#可见

[X

69

;

)

U

L

X

H

型固体超强酸对合成短链尼泊金酯有较好的催

!$



化效果$对于长链尼泊金酯的合成#本研究拟用
[X

69

;

)

O)X

6

,

[X

69

;

)

V3

6

X

:

固体超强酸催化合成尼泊金十一,十二

酯#探究二者作为催化剂对长链尼泊金酯产率的影响$并对

常见致病菌及真菌进行抑菌活性测定#旨为长链尼泊金酯的

合成与应用提供理论依据$

!

!

材料与方法
!2!

!

材料与仪器

!2!2!

!

材料与试剂

尼泊金乙酯,尼泊金丙酯(化学纯#南京化学试剂股份有

限公司-

对羟基苯甲酸,正十一醇(分析纯#上海阿拉丁生化科技

股份有限公司-

正十二醇,二氧化钛(分析纯#天津市科密欧化学试

剂厂-

苯(分析纯#天津市广成化学试剂有限公司-

正己烷,氨水(分析纯#天津市富宇精细化工有限公司-

三氯化铁(分析纯#天津市福晨化学试剂厂-

乙二醇(分析纯#天津市大茂化学试剂厂-

浓硫酸(分析纯#广州化学试剂厂-

氢氧化钠(分析纯#天津市化学试剂一厂-

脑心浸液肉汤培养基,琼脂粉(青岛高科园海博生物有

限公司-

麦芽浸粉肉汤培养基(北京陆桥技术有限责任公司-

金黄色葡萄球菌,李斯特菌,肠炎沙门氏菌(广州市疾控

中心-

枯草芽孢杆菌,大肠杆菌(珠海紫英生物科技公司-

啤酒酵母菌,木霉菌(暨南大学微生物实验室$

!2!26

!

仪器与设备

旋转蒸发仪(

N%&#6>>A

型#上海嘉鹏科技有限公司-

磁力搅拌器(

[WQR&6

型#巩义市予华仪器有限责任

公司-

红外光谱仪(

%g<E=Xj&##

型#德国
A@.P3@

公司-

质谱(

;777gO@(

?

型#美国
[QE%j

质谱系统公司-

显微熔点测定仪(

j&;

型#北京泰克仪器有限公司-

马弗炉(

[j6&626&!7

型#上海昌吉地质仪器有限公司-

不锈钢手提式压力蒸汽灭菌锅(

fjg&[B;8&6T7[

型#上

海博讯实业有限公司医疗设备厂$
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试验方法
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!

固体超强酸的合成
!

%

!

'固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

的制备#根据文献*

8

+修改

如下(称取
!7277

1

的二氧化钛于烧杯中#再加入
!7277'R

浓硫酸溶液浸渍处理
!6+

#然后于
!77\

条件干燥
T+

后研

磨#再在
#77\

条件下焙烧活化
:+

#即得固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

#将其放入干燥器中备用$

%

6

'固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

的制备#根据文献*

$

+修改

如下(向三口烧瓶中加入适量
72#7'-*

)

R

的三氯化铁溶液#

以及少量的乙二醇#在
$7 \

条件下搅拌#并缓慢滴加

!6277S

的氨水#调节反应液
?

_

为
"

时停止反应$静置
6;+

后经抽滤洗涤#在
!77 \

条件下干燥$而后加入适量体积

!277'-*

)

R

的硫酸溶液浸渍处理
!6+

#然后于
!77\

干燥后

研磨#即得固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

#将其放入干燥器中备用$
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!

尼泊金十一,十二酯的合成
!

分别称取一定量的醇,

对羟基苯甲酸#催化剂固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

或
[X

69

;

)

V3

6

X

:

#以及带水剂苯加入
!77'R

的三口瓶中#将反应液加

热至
!:7

$

!;7\

#反应
;+

#冷却后抽滤#在真空度为
82$]

!7

:

Y(

#温度分别在
;# \

和
!$7 \

左右将滤液进行减压蒸

馏#悬蒸出苯以及未反应的醇#将粗酯产品用正己烷进行重

结晶#然后干燥得到尼泊金酯#并计算产率$

!262:

!

尼泊金酯产率的测定方法
!

产率是指反应后的生成

物的实际产量与理论产量的比值$产率按式%

!

'计算(

@k

K

M

]!77S

# %

!

'

式中(

@

&&&产率#

S

-

K

&&&干燥后生成物的实际产量#

1

-

M

&&&生成物的理论产量#

1

$
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!

单因素试验

%

!

'醇和对羟基苯甲酸摩尔比对尼泊金十一,十二酯产

率的影响(固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂#催化剂用量

为酸质量的
:277S

#温度
!:7

$

!;7\

#反应时间
;+

的条件

下#分别考察醇和对羟基苯甲酸摩尔比为
:

#

!

#

;

#

!

#

#

#

!

#

8

#

!

#对产物尼泊金十一,十二酯产率的影响$

固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂#催化剂用量为酸

质量的
:277S

#温度
!:7

$

!;7\

#反应时间
;+

的条件下#

分别考察醇和对羟基苯甲酸摩尔比为
:

#

!

#

;

#

!

#

#

#

!

#

8

#

!

#对产物尼泊金十一,十二酯产率的影响$

%

6

'催化剂用量对尼泊金十一,十二酯产率的影响(固

体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂#醇酸摩尔比为
#

#

!

#温

度
!:7

$

!;7\

#反应时间
;+

的条件下#分别考察催化剂固

体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

用量为酸质量的
!277S

#

6277S

#

:277S

#

;277S

#对产物尼泊金十一,十二酯产率的影响$

固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂#醇酸摩尔比为

;

#

!

#温度
!:7

$

!;7\

#反应时间
;+

的条件下#分别考察

催化剂固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

用量为酸质量的
!277S

#

6277S

#

:277S

#

;277S

#对产物尼泊金十一,十二酯产率的

影响$

%

:

'反应时间对尼泊金十一,十二酯产率的影响(固体

超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂#催化剂用量为酸质量的

:277S

#醇酸摩尔比为
#

#

!

#温度
!:7

$

!;7\

#分别考察反

应时间为
:

#

;

#

#

#

8+

#对产物尼泊金十一,十二酯产率的

影响$

固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂#催化剂用量为酸

质量的
:277S

#醇酸摩尔比为
;

#

!

#温度
!:7

$

!;7\

#分

别考察反应时间为
:

#

;

#

#

#

8+

#对产物尼泊金十一,十二酯产

率的影响$

%

;

'反应温度对尼泊金十一,十二酯产率的影响(固体

超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂#催化剂用量为酸质量的

6$

安全与检测
!

67!8

年第
;

期



:277S

#醇酸摩尔比为
#

#

!

#反应时间
;+

#分别考察反应温

度
!!7

$

!67

#

!67

$

!:7

#

!:7

$

!;7

#

!;7

$

!#7\

#对产物尼泊

金十一,十二酯产率的影响$

固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂#催化剂用量为酸

质量的
:277S

#醇酸摩尔比为
;

#

!

#反应时间
;+

#分别考

察反应温度
!!7

$

!67

#

!67

$

!:7

#

!:7

$

!;7

#

!;7

$

!#7\

#对

产物尼泊金十一,十二酯产率的影响$

!262#

!

尼泊金酯的最小抑菌浓度测定
!

由于尼泊金十一,

十二酯在水中的溶解度很低#所以需要将酯转化为钠盐使其

溶于水$为了保持一致也需将尼泊金乙酯,丙酯转化为钠

盐$称取一定量的尼泊金酯于灭菌的烧杯中#再取一定量的

#S

的氢氧化钠溶液加入烧杯中%根据皂化值公式*

T

+计算相

应的碱液添加量'#加热搅拌使其充分反应#然后将水旋蒸出

来$将浓缩液定容配制成浓度为
;277S

的尼泊金酯母液#然

后稀释制成
62777S

#

!2777S

#

72#77S

#

726#7S

#

72!6#S

#

72!77S

#

72786#S

的溶液$

采用琼脂稀释法*

"

+

#每个平板中添加
!2#7'R

倍比稀释

的尼泊金酯液体#倒入约
!;277'R

的琼脂#约以
!

#

"

的比

例充 分 混 匀#冷 却 至 室 温$用 移 液 枪 吸 取 浓 度 约 为

!7

T

QVh

)

'R

*

!79!6

+的菌悬液%用麦氏浊度管比对'

72!7'R

于凝固的平板上#再用涂布棒涂布均匀#每个抑菌浓度重复

:

次$细菌放置在
:$\

下恒温培养
6;+

#酵母菌,真菌放置

在
:7

$

:6\

下恒温培养
;T+

后#以无菌生长的培养皿的尼

泊金酯浓度为最小抑菌浓度$

!2:

!

数据处理

数据采用
-@)

1

)0T27

进行分析与处理$

6

!

结果与分析
62!

!

酯化反应最优条件

62!2!

!

单因素试验结果

%

!

'使用固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂合成尼泊

金十一,十二酯#宜将醇酸摩尔比控制在
#

#

!

左右#催化剂

用量为对羟基苯甲酸质量的
:S

左右#反应时间控制在
;+

左右#反应温度控制在
!:7

$

!;7\

$

%

6

'使用固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂合成尼泊

金十一,十二酯#宜将醇酸摩尔比控制在
;

#

!

左右#催化剂

用量为对羟基苯甲酸质量的
:S

左右#反应时间控制在
;+

左右#反应温度控制在
!:7

$

!;7\

$

62!26

!

尼泊金十一,十二酯最佳工艺条件的确定
!

根据单

因素试验结果#在一定条件下#分别使用催化剂固体超强酸

[X

69

;

)

O)X

6

和固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

合成产物尼泊金十

一酯和十二酯酯化率的变化趋势基本一致#同时二者为同系

物#因此选择合成尼泊金十一酯作为工艺优化的相应值$在

单因素试验基础上进行正交试验#优化提取工艺#选择对影

响尼泊金酯产率的
;

个主要因素进行正交试验#优化提取工

艺$试验的
;

个因素%醇酸摩尔比,反应温度,反应时间,催

化剂使用量'设计
R

"

%

:

;

'正交试验#优化提取工艺#所有试验

均重复
:

次#数据取平均值#正交试验因素水平见表
!

,

6

#结

果见表
:

,

;

$

表
!

!

正交试验因素水平表`

O(M*3!

!

V(5F-@G(04*3K3*G-I-@F+-

1

-0(*3L

?

3@)'30F43G)

1

0

"

G-*)4G.

?

3@(5)4[X

69

;

(

O)X

6

(G5(F(*

H

GF

#

水平
>

醇酸摩尔比
A

反应时间)
+ Q

温度)
\ Z

催化剂)
S

! ;

#

! :2# !67

$

!:7 62#7

6 #

#

! ;27 !:7

$

!;7 :277

: 8

#

! ;2# !;7

$

!#7 :2#7

!

`

!

固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂$

表
6

!

正交试验因素水平表`

O(M*36

!

V(5F-@G(04*3K3*G-I-@F+-

1

-0(*3L

?

3@)'30F43G)

1

0

"

G-*)4G.

?

3@(5)4[X

69

;

(

V3

6

X

:

(G5(F(*

H

GF

#

水平
>

醇酸摩尔比
A

反应时间)
+ Q

温度)
\ Z

催化剂)
S

! :

#

! :2# !67

$

!:7 62#7

6 ;

#

! ;27 !:7

$

!;7 :277

: #

#

! ;2# !;7

$

!#7 :2#7

!

`

!

固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂$

表
:

!

正交试验设计及结果`

O(M*3:

!

Z3G)

1

0(04@3G.*FG-I-@F+-

1

-0(*3L

?

3@)'30F

"

G-*)4

G.

?

3@(5)4[X

69

;

(

O)X

6

(G5(F(*

H

GF

#

试验号
> A Q Z

产率)
S

! ! ! ! ! 6"2:!

6 ! 6 6 6 #62:T

: ! : : : #!2$"

; 6 ! 6 : #:2T$

# 6 6 : ! :$28#

8 6 : ! 6 #726!

$ : ! : 6 ;$2#8

T : 6 ! : #627#

" : : 6 ! ;:26;

Q

!

))))))))))))))))))))))

;;2;" ;:2#T ;:2T8 :82$:

Q

6

;$26; ;$2:8 ;"2T: #727#

Q

:

;$286 ;T2;! ;#28$ #62#$

T :2!6 ;2T: #2"$ !#2T;

!!

`

!

固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂$

!!

由表
:

可知#固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂影响

尼泊金十一酯酯化率的因子主次顺序为
Z

$

Q

$

A

$

>

$由

于合成产物尼泊金十一酯和十二酯为同系物#同时酯化率的

变化趋势基本一致#表明十二酯合成酯化率的因子主次顺序

应该为
Z

$

Q

$

A

$

>

$催化剂的用量对酯化率的影响最大#

其次为温度,反应时间#醇酸摩尔比最小$所以最优的制备

方案为醇酸摩尔比
8

#

!

#反应时间
;2#+

#

!:7

$

!;7\

#质

量为对羟基苯甲酸质量的
:2#S

的固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

作为催化剂#即
>

:

A

:

Q

6

Z

:

$由于最优条件没有包含在以上

"

组试验中#所以补加验证实验$在此条件下#进行
:

次重复

实验#取平均值#得十一,十二酯的酯化率为
##26"S

#

#$276S

#十一酯以及十二酯酯化率较高$

:$

第
:6
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;
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表
;

!

正交试验设计及结果`

O(M*3;

!

Z3G)

1

0(04@3G.*FG-I-@F+-

1

-0(*3L

?

3@)'30F

"

G-*)4G.

?

3@(5)4[X

69

;

(

V3

6

X

:

(G5(F(*

H

GF

#

试验号
> A Q Z

产率)
S

! ! ! ! ! ;72:"

6 ! 6 6 6 872$#

: ! : : : ;$26T

; 6 ! 6 : 8;2$!

# 6 6 : ! :"2$;

8 6 : ! 6 ##28;

$ : ! : 6 862!#

T : 6 ! : #T2:6

" : : 6 ! ;:26!

Q

!

;"2;$ ##2$# #!2;# ;!2!!

Q

6

#:2:8 #62"; #8266 #"2#!

Q

:

#;2#8 ;T2$! ;"2$6 #82$$

T #27" $27; 82#7 !T2;7

!!

`

!

固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂$

!!

由表
;

可知#固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂影响

尼泊金十一酯酯化率的因子主次顺序为
Z

$

A

$

Q

$

>

$由

于合成产物尼泊金十一酯和十二酯为同系物#同时酯化率的

变化趋势基本一致#表明十二酯合成酯化率的因子主次顺序

应该为
Z

$

A

$

Q

$

>

$催化剂的用量对酯化率的影响最大#

其次为反应时间,温度#醇酸摩尔比最小$所以最优的制备

方案为醇酸摩尔比
#

#

!

#反应时间
:2#+

#

!:7

$

!;7\

#质

量为对羟基苯甲酸质量的
:277S

的固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作为催化剂#即
>

:

A

!

Q

6

Z

6

$由于最优条件没有包含

在以上
"

组试验中#所以补加验证实验$在此条件下#进行

:

次重复实验#取平均值#得十一,十二酯的酯化率为

8"2!;S

#

$6287S

#十一酯以及十二酯酯化率较高$

626

!

尼泊金十一酯&十二酯结构的鉴定

6262!

!

尼泊金十一,十二酯的熔点
!

合成的尼泊金十一酯

测得的熔点为
:;28

$

:82#\

#合成的尼泊金十二酯测得的

熔点为
:$2:

$

:T2;\

$与文献*

6

+的值接近%尼泊金十一酯

熔点为
:82#

$

:$27\

#十二酯的熔点为
:$27

$

:$2#\

'$

62626

!

尼泊金十一,十二酯的红外表征
!

图
!

,

6

的红外图

谱表明两种产物都具有尼泊金酯所具有的特征羟基,苯环,

以及酯基$

!!

尼泊金十一酯红外表征(

::$!5'

9!为羟基的伸缩振动

峰#

!8"$5'

9!为酯羰基的特征伸缩振动峰#

!87T

#

!#":

#

!#!85'

9!为苯环的特征吸收峰#同时
$6!

#

T!6

#

T;T5'

9!出

现芳环
!

Q_

的特征吸收峰#在
!!8#

#

!6T75'

9!为芳香酸

酯
Q

&

X

&

Q

的非对称和对称伸缩振动峰$

尼泊金十二酯红外表征(

::"65'

9!为羟基的伸缩振动

峰#

!8T"5'

9! 为 酯 羰 基 伸 缩 振 动 峰#

!87;

#

!#T"

#

!#!65'

9!为苯环的特征吸收峰#同时
$$:

#

T6$

#

T875'

9!出

现芳环
!

Q_

的特征吸收峰#在
!6!$

#

!6T75'

9!为芳香酸

酯
Q

&

X

&

Q

的非对称和对称伸缩振动峰$将红外图谱与晏

图
!

!

尼泊金十一酯的红外图谱

V)

1

.@3!

!

E0I@(@34G

?

35F@.'-I

L

&+

H

4@-L

H

M30,-)5

(5)4.0435

H

*3GF3@

图
6

!

尼泊金十二酯的红外图谱

V)

1

.@36

!

E0I@(@34G

?

35F@.'-I

L

&+

H

4@-L

H

M30,-)5

(5)44-435

H

*3GF3@

日安等*

!:

+红外图谱各个相应键的吸收峰对比#吸收峰基本

一致$

6262:

!

尼泊金十一,十二酯的质谱分析
!

采用高效液相色

谱与电喷雾质谱联用技术#通过液相色谱分离#在电喷雾一

级谱中获得其分子量信息$

在负离子模式下#由图
:

可知#

-

)

Z6"!2:

是合成产物的

准分子离子为*

U9_

+

9

#可以推测它的分子量为
6"6Z(

#恰

好与尼泊金十一酯的相对分子质量一致$其余相对丰度较

高的 负 离 子 峰 为 *

U iQ*

+

9

,*

U i _QXX

+

9

,*

U i

Q_

:

QXX

+

9

,*

UiQV

:

QXX

+

9

$图
;

的裂解规律与图
:

相

图
:

!

尼泊金十一酯的质谱图谱

V)

1

.@3:

!

U(GGG

?

35F@.'-I

L

&+

H

4@-L

H

M30,-)5(5)4

.0435

H

*3GF3@

;$

安全与检测
!
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;
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图
;

!

尼泊金十一酯的质谱图谱

V)

1

.@3;

!

U(GGG

?

35F@.'-I

L

&+

H

4@-L

H

M30,-)5(5)4

4-435

H

*3GF3@

似#图
;

中
-

)

Z:7#2:

是合成产物的准分子离子为*

U9

_

+

9

#可以推测其分子量为
:78Z(

#恰好与尼泊金十二酯的

相对分子质量相符合#结合相应的红外谱图以及熔点#可推

测合成产物分别为尼泊金十一酯和尼泊金十二酯$

62:

!

尼泊金十一&十二酯最低抑菌浓度的测定

由表
#

可知#尼泊金十一酯,尼泊金十二酯对金黄色葡

萄球菌,枯草芽孢杆菌,李斯特菌,大肠杆菌,肠炎沙门氏菌,

啤酒酵母菌,木霉菌均有抑菌性#最低抑菌浓度%

UEQ

'均为

727!6#S

#且抑菌活力相较于尼泊金乙酯,丙酯更强$由于

生物膜是微生物进行能量转化以及物质代谢等生命活动的

主要场所#随着
T

基链的增长#尼泊金酯的脂溶性增强#致使

更易破坏微生物生物膜中的脂溶性成分#所以长链尼泊金酯

的抑菌性更强$表
#

数据表明尼泊金十一,十二酯对细菌以

及真菌都有较强的抑菌活性#但尼泊金乙酯与丙酯#对于不

同菌类抑菌活性略有不同#表
#

中尼泊金乙酯是针对革兰氏

阳性细菌的抑菌性能强于真菌#而尼泊金丙酯是对于真菌的

抑菌性能强于革兰氏阴性菌$

:

!

结论
本研究以沉淀&浸渍法合成固体超强酸

[X

69

;

)

O)X

6

,

[X

69

;

)

V3

6

X

:

作催化剂#合成两种长链尼泊金酯#经过熔点测

定,红外表征#质谱表征确定合成产物为尼泊金十一,十二酯#

并通过条件优化得到了最佳合成条件$固体超强酸
[X

69

;

)

O)X

6

表
#

!

;

种尼泊金酯的抑菌效果`

O(M*3#

!

>0F)')5@-M)(*(5F)K)F

H

-I;

?

(@(M30G S

致病菌

UEQ

尼泊金

乙酯

尼泊金

丙酯

尼泊金

十一酯

尼泊金

十二酯
无菌水

金黄葡萄球菌
72! 727# 727!6# 727!6# i

枯草芽孢杆菌
72! 727# 727!6# 727!6# i

李斯特菌
72! 727# 727!6# 727!6# i

大肠杆菌
726 72!7 727!6# 727!6# i

肠炎沙门氏菌
726 72!7 727!6# 727!6# i

啤酒酵母菌
726 727# 727!6# 727!6# i

木霉菌
726 727# 727!6# 727!6# i

!

`

!

i2

无抑菌效果$

作为催化剂#醇酸摩尔比为
8

#

!

#反应时间
;2#+

#温度

!:7

$

!;7\

#催化剂为对羟基苯甲酸量的
:2#7S

#十一,十

二酯产率为
##26"S

#

#$276S

$固体超强酸
[X

69

;

)

V3

6

X

:

作

为催化剂#酸醇酸摩尔比为
#

#

!

#反应时间
:2#+

#温度

!:7

$

!;7\

#催化剂为对羟基苯甲酸量的
:277S

#十一,十

二酯产率为
8"2!;S

#

$6287S

$对比两种不同固体超强酸

[X

69

;

)

O)X

6

和
[X

69

;

)

V3

6

X

:

在催化合成同一类酯时的产率#

结果表明催化产率有较明显的差异#这可能是制备方法的差

异#以及固体酸结合的元素不同而带来的催化活性的差异$

抑菌试验结果表明#尼泊金十一,十二酯对金黄色葡萄球菌,

枯草芽孢杆菌,李斯特菌,大肠杆菌,肠炎沙门氏菌,啤酒酵

母菌,木 霉 菌 均 有 抑 菌 性#最 低 抑 菌 浓 度 %

UEQ

'均 为

727!6#S

#且对比常用的防腐剂尼泊金乙酯,丙酯均表现出

更好的抑菌活力$同时将长链尼泊金酯转化为尼泊金酯盐

类#增强其水溶性#增加了尼泊金酯应用的可行性$综上可

知#使用固体超强酸作为催化剂具有与产物易分离,反应活

性高,选择性好等优点#催化合成得到的尼泊金十一,十二酯

与日常应用较广的尼泊金乙酯,丙酯抑菌性质相比#具有用

量更少,毒性更小的优点#具有一定的应用潜力和商业价值$
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