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(57)摘要

本申请公开了硫酸水解制备技术领域的副

产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，包

括以下步骤：1、在反应釜中加入单宁生物质的粉

末、水和硫酸，温度控制在110～160℃，水解5～8

小时；2、水解后进行过滤得水解液和残渣，在水

解液中加入碳酸钡调节pH值，进行压滤，将压滤

液进行浓缩，浓缩液进行冷冻结晶，离心分离得

到第一母液和粗品没食子酸；3、重复1和2步骤2

～5次，得到2～5批第一母液，将2～5批第一母液

混合并冷冻结晶，离心分离，得到第二母液和粗

品；4、第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液pH

值为5～7，将第二母液加入到刮板蒸发器中进行

蒸发至干燥，即可得到葡萄糖粉和果胶。本方案

解决了现在的没食子酸制造成本高，环境污染严

重、得率低的问题。
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1.副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在于：包括以下步骤：

步骤一、在反应釜中加入单宁生物质的粉末、足量的水和浓度为1％～3％的硫酸，反应

釜中单宁酸的质量浓度为13％～16％，对反应釜进行升温，温度控制在110～160℃，水解5

～8小时；

步骤二、水解完成后，进行过滤得到水解液和残渣，在水解液中加入碳酸钡进行中和，

调节pH值至3～4，然后再进行压滤除去硫酸钡沉淀，将除去了碳酸钡沉淀的水解液浓缩后

进行冷冻结晶、离心分离，得到第一母液和一部分没食子酸；

步骤三、合并2～5批步骤二中所述的第一母液，合并后的第一母液浓缩后再进行冷冻

结晶、离心分离，得到第二母液和另一部分没食子酸；

步骤四、在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液pH值为5～7，然后将第二母液蒸发至

干燥，即可得到葡萄糖粉。

2.根据权利要求1所述的副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在于：

所述单宁生物质粉末为五倍子粉末。

3.根据权利要求1或2所述的副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在

于：步骤一中的硫酸浓度为2％。

4.根据权利要求3所述的副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在于：

步骤一中反应釜进行升温后，温度控制在140℃，水解7小时。

5.根据权利要求4所述的副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在于：

步骤二中进行冷冻结晶时，冷冻温度为10～15℃。

6.根据权利要求5所述的副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在于：

步骤三中合并制备5批步骤二中的第一母液。

7.根据权利要求6所述的副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，其特征在于：

步骤四中在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液的pH值为6.5。
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副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及硫酸水解制备技术领域，具体涉及副产物可利用的硫酸水解制备没食

子酸的方法。

背景技术

[0002] 没食子酸，又名五倍子酸，化学名为3、4、5-三羟基苯甲酸，为白色或淡黄色针状结

晶或粉末，是一种重要的化工原料，被广泛用于市场，如有机合成、涂料、染料、医药、食品、

日化等等。现有技术中，没食子酸的生产，主要是以五倍子、塔拉为原料用化学水解法进行

水解获得。而这里的化学水解法最多的是酸水解和碱水解。

[0003] 酸水解是直接采用硫酸水解五倍子中的单宁酸，其水解过程中采用的辅料少，纯

度高，没食子酸活性强，质量好，但是含有硫酸根离子，使得生产过程中的条件难以控制，容

易出现水解过头，导致没食子酸生成焦性没食子酸或者其他产物，使得产品的得率较低，甚

至还会因为硫酸的作用，导致碳化现象，造成没食子酸的得率较低，甚至影响品质；碱水解

是用氢氧化钠作用于五倍子中的单宁酸，但是获得的产品纯度较低，活性较弱，容易含有未

水解的单宁酸，辅助设备较多，生产周期较长，成本较高。

[0004] 鉴于此，有研究者采用缓冲液水解没食子酸，具体做法为五倍子粉碎后，加入磷酸

二氢钠溶液中，再加入硫酸，调整pH值为1-2，加蒸汽升温至120℃，调整并保持混合物的pH

值为1-2，反应2-4h，冷却结晶，过滤，脱水，脱色，结晶，干燥等步骤生产。但此种进行生产时

会产生较多废水，若不对废水进行处理则会污染环境，而进行处理又会增加生产成本。

发明内容

[0005] 本发明意在提供副产物可利用的硫酸水解没食子酸的方法，以解决现在的水解制

备没食子酸制造成本高、污染环境的问题。

[0006] 为解决上述技术问题，本发明提供如下技术方案：副产物可利用的硫酸水解制备

没食子酸的方法，包括以下步骤：

[0007] 步骤一、在反应釜中加入单宁生物质的粉末、足量的水和浓度为1％～3％的硫酸，

反应釜中单宁酸的质量浓度为13％～16％，对反应釜进行升温，温度控制在110～160℃，水

解5～8小时；

[0008] 步骤二、水解完成后，进行过滤得到水解液和残渣，在水解液中加入碳酸钡进行中

和，调节pH值至3～4，然后再进行压滤除去硫酸钡沉淀，将除去了碳酸钡沉淀的水解液浓缩

后进行冷冻结晶、离心分离，得到第一母液和一部分没食子酸；

[0009] 步骤三、合并2～5批步骤二中所述的第一母液，合并后的第一母液浓缩后再进行

冷冻结晶、离心分离，得到第二母液和另一部分没食子酸；

[0010] 步骤四、在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液pH值为5～7，然后将第二母液蒸

发至干燥，即可得到葡萄糖粉。

[0011] 本发明的有益效果：
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[0012] 1、本方案中使用1％～3％浓度的硫酸，再限定反应釜中单宁酸的质量浓度为13％

～16％，这样的用量比例下，在温度110～160℃，水解5～8小时即可使得单宁酸的转化率达

到90％以上，进而充分水解制备没食子酸，与现有的采用6％浓度的硫酸制备没食子酸相

比，本方案中使用的硫酸浓度低，对环境污染小，同时节约的生产成本，且提高了没食子酸

获得率。

[0013] 2、在步骤三中通过合并2～5批步骤二中产生的第一母液，将合并后的第一母液浓

缩后第二次进行冷冻结晶并离心分离，最大程度的提取出了单宁生物质粉末中的没食子

酸，提高了没食子酸的提取率。

[0014] 3、在经过二次结晶后的第二母液中添加氢氧化钠，中和第二母液中仅剩的少量没

食子酸，然后进行蒸发，可以提取到葡萄糖粉及果胶等，对提取的原料进行了充分的利用，

进而达到了废水零排放的有益效果，降低了提取时的成本、提高了经济效益。

[0015] 进一步，所述单宁生物质粉末为五倍子粉末。

[0016] 进一步，步骤一中的硫酸浓度为2％。其目的是，该浓度下的硫酸即可满足催化充

分水解没食子酸，同时低浓度的硫酸也可以节约成本。

[0017] 进一步，步骤一中反应釜进行升温后，温度控制在140℃，水解7小时。其目的是该

条件下水解更加充分。

[0018] 进一步，步骤二中进行冷冻结晶时，冷冻温度为10～15℃。其目的是，该温度范围

下即满足冷冻结晶的条件，避免过低温度时导致的制冷设备的电力消耗，又避免了温度过

高时无法完全结晶的情况。

[0019] 进一步，步骤三中合并制备5批步骤二中的第一母液。

[0020] 进一步，步骤四中在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液的pH值为6.5。

具体实施方式

[0021] 实施例1

[0022] 副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，包括以下步骤：

[0023] 步骤一、在反应釜中加入五倍子的粉末、足量的水和浓度为1％的硫酸，反应釜中

单宁酸的质量浓度为13％，对反应釜进行升温，温度控制在110℃，水解5小时。

[0024] 步骤二、水解完成后，进行过滤得到水解液和五倍子渣，在水解液中加入碳酸钡进

行中和，调节pH值至3，然后再进行压滤除去硫酸钡沉淀，将除去了碳酸钡沉淀的水解液浓

缩后在温度为10℃的条件下进行冷冻结晶、离心分离，得到第一母液和一部分没食子酸。

[0025] 步骤三、合并2批步骤二中的第一母液，合并后的第一母液浓缩后在温度为10℃的

条件下进行冷冻结晶、离心分离，得到第二母液和另一部分没食子酸。

[0026] 步骤四、在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液pH值为5，然后将第二母液加入

到刮板蒸发器中进行蒸发至干燥，即可得到葡萄糖粉。

[0027] 实施例2

[0028] 副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，包括以下步骤：

[0029] 步骤一、在反应釜中加入五倍子的粉末、足量的水和浓度为2％的硫酸，反应釜中

单宁酸的质量浓度为14％，对反应釜进行升温，温度控制在140℃，水解7小时。

[0030] 步骤二、水解完成后，进行过滤得到水解液和五倍子渣，在水解液中加入碳酸钡进
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行中和，调节pH值至4，此时在进行压滤除去硫酸钡沉淀，将除去了碳酸钡沉淀的水解液浓

缩后在温度为12℃的条件下进行冷冻结晶、离心分离，得到第一母液和一部分没食子酸。

[0031] 步骤三、合并5批步骤二中的第一母液，将合并后的第一母液浓缩后在温度为12℃

的条件下进行冷冻结晶、离心分离，得到第二母液和另一部分没食子酸；

[0032] 步骤四、在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液pH值为6.5，然后将第二母液加

入到刮板蒸发器中进行蒸发至干燥，即可得到葡萄糖粉。

[0033] 实施例3

[0034] 副产物可利用的硫酸水解制备没食子酸的方法，包括以下步骤：

[0035] 步骤一、在反应釜中加入五倍子的粉末、足量的水和浓度为3％的硫酸，反应釜中

单宁酸的质量浓度为16％，对反应釜进行升温，温度控制在160℃，水解8小时。

[0036] 步骤二、水解完成后，进行过滤得到水解液和五倍子渣，在水解液中加入碳酸钡进

行中和，调节pH值至3.5，然后再进行压滤除去硫酸钡沉淀，将除去了碳酸钡沉淀的水解液

浓缩后在温度为15℃的条件下进行冷冻结晶、离心分离，得到第一母液和一部分没食子酸。

[0037] 步骤三、合并3批步骤二中的第一母液，合并后的第一母液浓缩后在温度为15℃的

条件下进行冷冻结晶、离心分离，得到第二母液和另一部分没食子酸。

[0038] 步骤四、在第二母液中加入氢氧化钠，使第二母液pH值为7，然后将第二母液加入

到刮板蒸发器中进行蒸发至干燥，即可得到葡萄糖粉。
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