
检查�必要时�要反复进行 X 线检查。胸部 CT 扫描
对病灶密度、钙化、空洞性质及卫星灶等的显示比 X
线更为清晰［3］。应结合病史、结核菌素试验、痰结核
菌检查等�全面分析。其中�痰结核菌检查是最重要
的确诊方法。老年肺结核的特点是痰排菌率高�痰
检阳性率高�本组痰检阳性率为66．7％；因此�对可
疑肺结核患者�应反复多次痰检�每例不少于5次。
必要时�可采用纤维支气管镜取肺活组织检查。诊
断困难又不能排除肺结核时�可进行短期强力抗结
核试验治疗�动态观察肺部 X 线改变�观察期限不
宜超过2个月［4］。
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对合成邻苯二甲酸二正辛酯方法改进的探讨

曹亚玲

（徐州医学院化学教研室　221004）
　　摘要：目的　减少合成邻苯二甲酸二正辛酯的环境污染�保护设备。方法　合成邻苯二甲酸二正辛酯时�改
用磷钨酸作催化剂。结果　对影响化学转化和各种因素分析�确定了最佳反应条件�苯酐转化率超过95．2％。
结论　应用磷钨酸替代硫酸作催化剂�可以减少对环境的污染和对设备的腐蚀。
关键词：磷钨酸；催化合成；邻苯二甲酸二正辛酯
中图分类号：O621．3　　文献标识码：B　　文章编号1000－2065（2001）06－0512－02

　　邻苯二甲酸二正辛酯（n－DOP）�是一种优良的
增塑剂�毒性低、稳定性及耐挥发性等均较好�因此
具有广泛的应用。合成增塑剂 DOP 通常是以硫酸
作催化剂［1］�其合成过程中存在着副产物多�产品质
量差�以硫酸作催化剂不仅严重腐蚀设备�且存在环
境污染等问题。因此我们用自制的磷钨酸为催化
剂�对合成邻苯二甲酸二正辛酯的方法进行改进�以
消除硫酸带来的影响。
1　实验过程
1．1　催化剂与试剂　按文献 ［2］制备�磷钨酸
（H3PW12O40·9H2O）作催化剂。试剂：苯酐（AR）、正
辛醇（CP）、苯（AR）�分析用试剂均为分析纯。
1．2　酯化反应　将不同质量的催化剂（按醇酐不同
物质的量之比）加入三颈瓶中�再依次加入相同物质
的量的苯酐、不同物质的量的正辛醇及适量带水剂
苯�装上分水器及回流冷凝器、温度计及搅拌装置�
在不同温度下加热回流若干小时�反应中不断蒸出

水�反应完毕后减压蒸出苯及过量醇�冷却并加入
0．5～1．0g活性碳�搅拌10min�过滤得产品。
1．3　产品分析　转化率以酸碱滴定法测定。酯含
量用皂化法测定�操作方法按文献［3］进行。
2　结　果
2．1　醇酐物质的量之比的影响　醇酐物质的量之
比对酯化反应的转化率有影响。醇过量有利于反应
平衡向产物方向移动�改善回流状况�使反应生成的
水及时离开平衡体系�可提高转化率。但如果醇过
量太多�不仅增大成本�也给后处理带来困难。固定
催化剂为醇酐总重量的1．5％�反应时间2h�温度
160℃�只改变醇酐比�实验结果如图1曲线 a所示。
结果表明�醇酐物质的量之比选择以2．5∶1为好。
2．2　催化剂的影响　以实验确定的最佳醇酐物质
的量之比�其他条件不变�只改变催化剂用量�实验
结果如图1。由图1曲线 b 可见�随着催化剂的增
加�转化率提高�并趋于平衡�当催化剂用量小于
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1％时�转化率不高；当催化剂大于1．5％时�转化率
提高很少�综合考虑以1．5％为好。

图1　反应条件对转化率及收率的影响
A　醇∶酐／mol∶mol　B　催化剂用量／％
C　反应时间／h D　温度对酯收率／％
E　实验次数对转化率／％

2．3　反应时间及温度的影响　在其他条件不变的情
况下�分别考察了反应时间对转化率、反应温度对 n
－DOP收率的影响�其结果见图1。由曲线 c可以看
出�反应初期�反应速度较快�转化率不断提高；但超
过2．0h后�再延长反应时间�转化率提高不明显�而

且时间超过2．5h后�产品质量下降�色泽加深�故适
宜的反应时间为2．0h。而曲线 d 则表明�温度大于
160℃后�酯收率显著下降。此外温度越高�产品色泽
越深�因此上述反应温度可控制在160℃。
2．4　最佳条件的重复性　在以上实验的最优条件
下�进行5次实验�结果见图1。由曲线 e可见�实验
的重现性好�选出的最佳条件是合理的。
3　结　论
3．1　磷钨酸催化合成 n－DOP 的最佳合成条件　
醇酐物质量之比为2．5∶1�磷钨酸为醇酐总重量的
1．5％�反应温度160℃�反应时间2h�在此条件下�
酯化反应的转化率可达95．2％以上。
3．2　磷钨酸催化合成 n－DOP　生产工艺简单�产
品质量好�后处理不中和硫酸�从而简化了工序�减
少了废水量�而且不腐蚀设备�不污染环境。
　　〔感谢徐州师范大学化学系梁燕波副教授提供
实验设备、试剂及技术理论指导。〕
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低分子肝素在血液透析滤过中的应用

王　玲�张曙光
（徐州市第一人民医院肾内科�江苏 徐州221002）
摘要：目的　尽量减少肝素在透析滤过（HDF）应用中出现的并发症�降低其对凝血机制的影响。方法　在

HDF 中分别对2组病人使用低分子肝素和未分段肝素�测定凝血酶原时间（PT）、活化部分凝血活酶时间（APTT）、
纤维蛋白原和血小板计数的变化。观察穿刺点压迫时间、粪便隐血、眼底出血、血尿、手术创面等变化。结果　
未分段肝素对凝血因子影响远大于低分子肝素�统计学上有显著差异�临床指标低分子肝素优于未分段肝素。结
论　低分子肝素在 HDF 中对凝血因子无明显影响�为低分子肝素在 HDF 中的应用提供了参考指标。
关键词：低分子肝素；未分段肝素；血液透析滤过
中图分类号：R457　　文献标识码：B　　文章编号：1000－2065（2001）06－0513－03

　　尿毒症病人在血液净化治疗中应用肝素是体外 循环抗凝的保证。普通肝素为未分段肝素（UFH）�
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