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摘要!以工业级羊毛醇为原料"经过两级分子蒸馏及造粒工艺制备化妆品级粒状羊毛醇"对工艺条

件进行了优化% 结果表明&在真空度 #" UM'一级分子蒸馏温度 !""X'二级分子蒸馏温度 !%"X'

进料速率 %"" LC)Q'刮膜转速 !" )̀L.,的条件下"经两级分子蒸馏得到化妆品级羊毛醇"然后在环

境温度 #"X'环境湿度 !"<'进料温度 4"X的条件下将化妆品级羊毛醇造粒"得到化妆品级粒状

羊毛醇% 在上述工艺条件下"产物总收率达到 (#'%4<"成品一次合格率达到 (3':&<"产物酸值和

皂化值符合欧洲和美国药典对化妆品级羊毛醇的要求%
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88羊毛脂是绵羊皮脂腺的油性分泌物#是脂类物

质的多组分混合物#主要为脂肪醇!甾醇和三萜烯醇

等醇类化合物与大约等量的脂肪酸所形成的酯*#+

"

羊毛脂有很好的乳化和渗透作用#是一种有效的润

肤剂*!+

#在医药!皮革!农业等行业有重要应用*2 $&+

"

羊毛脂经水解或氢化得到羊毛醇" 羊毛醇是高级脂

肪醇!甾醇!三萜烯醇及少量烃类组成的混合物*4+

"

在化妆品行业#羊毛醇可作为乳化剂#也可以作为逆

向乳化剂的稳定剂#能有效防止皮肤的水分蒸发#保

持皮肤良好的润湿性*3+

)在医药行业#羊毛醇可以

用作某些药膏的基质#也可以用来治疗皮肤病)此

外#羊毛醇在皮革加脂剂领域也有重要应用*:+

" 但

是工业级的羊毛醇产品含有羊毛脂!羊毛酸等杂

质*(+

#同时具有不愉快气味#色泽深!酸值高!手感

差#常规精制方法难以解决以上问题*#"+

" 目前市场

上销售的羊毛醇主要是趁热灌装在铁桶类罐状容器

中#冷却后凝固为浅黄色的坚硬固体" 下游用户在

取用时需要将其加热熔化#存在取用不便#以及频繁
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加热后羊毛醇变色!能源损耗大等问题" 温文森

等*##+采用羊毛脂在催化剂的作用下经高压氢化得

到羊毛醇" 该方法解决了羊毛醇产品存在的不愉快

气味!色泽深!酸值高等缺点#但是对原料羊毛脂要

求严格#催化剂易中毒#且高压氢化对工艺安全及设

备要求较高#不适合工业化应用"

两级分子蒸馏具有蒸馏压强低!受热时间短!分

离程度高的优点#采用两级分子蒸馏提纯后的化妆

品级羊毛醇产品品质较好#解决了工业羊毛醇产品

具有不愉快气味!色泽深!酸值高的缺点" 同时与氢

化法相比#该工艺不使用催化剂#对原料要求低#收

率高#方法操作简单#避免加氢危险工艺#制备条件

温和!生产成本低#易于进行工业化生产" 将化妆品

级羊毛醇造粒得到化妆品级粒状羊毛醇解决了羊毛

醇存放!使用不便以及取用过程需要频繁加热等问

题#方便了下游客户的使用#保证化妆品级羊毛醇的

天然性#同时提高了应用效果" 目前#粒状羊毛醇制

备研究未见报道" 本文以工业级羊毛醇为原料#采

用两级分子蒸馏进行提纯并造粒制备化妆品级粒状

羊毛醇#对两级分子蒸馏提纯工艺条件及造粒条件

进行优化#以期为化妆品级粒状羊毛醇在化妆品中

的应用提供基础"

&'材料与方法

#'#8实验材料

工业级羊毛醇#浙江花园生物高科股份有限公

司)植物甾醇#阿尔法试剂$分析纯%"

VJ!"%J电子天平#梅特勒托利多仪器$上海%

有限公司)刮膜分子蒸馏器!中试机#江苏沙家浜医

药化工装备有限公司)全自动色度仪#5.,;FLP;P̀$

CF_.dF,T集团)布料器!中试机#自制)格力空调)温

湿度控制设备#BLP0M公司"

#'!8实验方法

#'!'#8羊毛醇的分子蒸馏纯化及造粒

将 !""'" 0工业级羊毛醇加入刮膜分子蒸馏器

中#设置一定的进料速率!一级分子蒸馏真空度!蒸

馏温度和刮膜转速后#进行分子蒸馏并收集一级轻

相" 一级重相则进入二级分子蒸馏#同样设置一定

的真空度!蒸馏温度!刮膜转速后#进行分子蒸馏收

集二级轻相" 将一级轻相和二级轻相混合#加入总

质量 #'&<的植物甾醇溶解#待调整环境温度和湿

度达到一定值后#将上述溶液通过布料器按照要求

布料在运行的钢板带上#冷却造粒后#采用刮板刮料

收集#得到化妆品级粒状羊毛醇"

#'!'!8酸值和皂化值的测定

酸值测定参考 WI)5&&#",!"##)皂化值测定

参考WI)5&&2%,!"":"

#'!'28加德纳色度测定

打开全自动色度仪#选择加德纳色度#设置光程

长度为 #"'" LL" 等加热器温度达到 3&X后#进行

基线测量" 将熔化后的供试品倒入样品池中#将样

品池置于样品室右端进行样品测量#从仪器显示屏

上直接读取色度值"

#'!'%8数据处理

每组实验均重复测定 2 次#实验结果用'平均

值i标准偏差(表示#数据处理采用JR+PG!"#""

$'结果与分析

!'#8分子蒸馏工艺条件优化

!'#'#8蒸馏温度对羊毛醇纯化效果的影响

在进料速率 %"" LC)Q!真空度 #"'" UM!刮膜转

速 !" )̀L., 条件下进行一级分子蒸馏#考察一级分

子蒸馏温度对产物收率和质量的影响#结果见表 #"

表 &'一级分子蒸馏温度对产物收率和质量的影响

一级分子蒸馏温度)X 收率)< 酸值$eB>%)$L0)0% 皂化值$eB>%)$L0)0% 加德纳色度

#4" !#'#: i"'%# "'! i"'" "#'% i"'" "&'" i"'#

#:" !:'!4 i"'&& "'! i"'" "#'4 i"'" "&'" i"'!

!"" %2'"& i"'#( "'2 i"'" "!'" i"'" "&'" i"'#

!!" &4'%& i"'2% "'2 i"'# "!'2 i"'" "4'" i"'#

!%" 4&'!4 i"'!% "'% i"'" "%'# i"'# "4'" i"'#

!4" 3%'#2 i"'!! 2'" i"'" #!'% i"'" #"'" i"'#

88从表 # 可以看出#随着一级分子蒸馏温度的升

高#收率逐渐提高" 但是随着一级分子蒸馏温度的

升高#产物酸值!皂化值及加德纳色度均显著增加#

产品颜色加深"

由于羊毛醇的成分较为复杂#是高级脂肪醇!甾

醇$胆固醇!羊毛甾醇%!三萜烯醇及少量烃类组成

的混合物#同时羊毛醇进行一级分子蒸馏时具有蒸

馏温度低时产品收率较低#蒸馏温度较高时产物质

量差的特点#综合考虑收率及产物质量因素#采用两

级耦合分子蒸馏的方式#选择 !""X进行一级分子

蒸馏#一级分子蒸馏得到的重相进行二级分子蒸馏"

在进料速率 %"" LC)Q!真空度 #"'" UM!刮膜转

!4
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速 !" )̀L.,!一级分子蒸馏温度 !""X条件下进行

两级分子蒸馏#考察二级分子蒸馏温度对产物收率

$两级分子蒸馏总收率%和质量的影响#结果见表 !"

表 $'二级分子蒸馏温度对产物收率和质量的影响

二级分子蒸馏温度)X 收率)< 酸值$eB>%)$L0)0% 皂化值$eB>%)$L0)0% 加德纳色度

#:" &3'!: i"'!! "'! i"'"! "#'4 i"'" "&'" i"'#

!"" 4:'24 i"'#3 "'2 i"'"# "!'" i"'" "&'" i"'#

!!" :!'!2 i"'!4 "'2 i"'"2 "!'2 i"'" "4'" i"'#

!%" (2'#% i"'!# "'% i"'"! "%'! i"'" ":'" i"'#

!4" (3'!4 i"'#: 2'" i"'"! #!'% i"'" #"'" i"'"

88从表 ! 可以看出#随着二级分子蒸馏温度的升

高#总收率逐渐提高#当二级分子蒸馏温度为

!%"X#产物收率和质量均较高#继续升高二级分子

蒸馏温度#产物质量明显下降#因此选择一级分子蒸

馏温度为 !""X#二级分子蒸馏温度为 !%"X"

!'#'!8刮膜转速对羊毛醇纯化效果的影响

在进料速率 %"" LC)Q!真空度 #"'" UM!一级分

子蒸馏温度 !""X!二级分子蒸馏温度 !%"X条件

下进行两级分子蒸馏#考察刮膜转速对产物收率和

质量的影响#结果见表 2"

表 )'刮膜转速对产物收率和质量的影响

刮膜转速)$ )̀L.,% 收率)< 酸值$eB>%)$L0)0% 皂化值$eB>%)$L0)0% 加德纳色度

#" :%'!% i"'!# "'2 i"'" 2'3 i"'" 4'" i"'#

#& (#'2% i"'#& "'% i"'" %'! i"'" 4'" i"'"

!" (2'%# i"'!! "'% i"'" %'! i"'" 4'" i"'#

!& (2'!: i"'!# "'% i"'" %'! i"'" 4'" i"'#

2" (%'%& i"'!3 "'% i"'" %'! i"'" 4'" i"'"

88刮膜器主要使原料在蒸发表面形成均匀的液

膜#由于羊毛醇物料流动性较差#当刮膜转速在

#" g!" )̀L., 时#产物收率随着刮膜转速的增加而

提高$见表 2%#主要原因是刮膜器处于低转速时#原

料在蒸发器表面难以形成均匀液膜#导致原料难以

充分分离直接流出#随着刮膜转速的增加#原料在蒸

发表面形成了有利于传热传质的均匀液膜#蒸发效

率随之提高" 当刮膜转速超过 !" )̀L., 以后#随刮

膜转速的提高#产物收率提升不明显#而产物质量受

刮膜转速的影响较小" 综合产物收率和质量#刮膜

转速控制在 !" )̀L.,为宜"

!'#'28进料速率对羊毛醇纯化效果的影响

在真空度 #"'" UM!一级分子蒸馏温度 !""X!

刮膜转速 !" )̀L.,!二级分子蒸馏温度 !%"X条件

下进行两级分子蒸馏#考察进料速率对产物收率和

质量的影响#结果见表 %"

表 *'进料速率对产物收率和质量的影响

进料速率)$LC)Q% 收率)< 酸值$eB>%)$L0)0% 皂化值$eB>%)$L0)0% 加德纳色度

!"" (3'2% i"'!! 2'2 i"'" 4'3 i"'" ('" i"'#

2"" (&'%& i"'## #'! i"'" &'2 i"'" :'" i"'"

%"" (2'%3 i"'!" "'% i"'" %'! i"'" 4'" i"'#

&"" ("'#2 i"'2! "'2 i"'" 2'4 i"'" 4'" i"'"

4"" :%'4! i"'!& "'2 i"'" 2'2 i"'" &'" i"'"

88从表 % 可以看出#当进料速率低于 %"" LC)Q

时#由于进料速率低#物料在刮膜器表面停留时间

长#物料中的羊毛醇及杂质都会被蒸发到冷凝器上#

导致产物收率较高而质量较差#并且进料速率低直

接影响生产周期" 当进料速率增加后#物料的停留

时间变短#物料受热时间缩短#轻相收集器中重组分

杂质相对含量减少#造成产物收率下降#但产品质量

提高" 因此#确定进料速率为 %"" LC)Q"

!'!8羊毛醇造粒条件筛选

!'!'#8环境温度对造粒效果的影响

在羊毛醇造粒进料温度为 4"X!环境湿度为

!"<的条件下#研究了不同环境温度对粒状羊毛醇

成品合格率的影响#结果见表 &"

从表 & 可见#当环境温度为 & g#&X时#成品的

一次性合格率较高#随着环境温度的升高#成品一次

合格率急剧下降#主要原因是环境温度较高的情况
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下滴落的羊毛醇无法有效冷却凝固#从而影响了成

品一次合格率#综合考虑温度控制能耗与成品一次

合格率数据#环境温度采用 #"X"

表 +'环境温度对造粒效果的影响

环境温度)X 成品一次合格率)<

"& (('#! i"'#&

#" (3'&4 i"'2%

#& (&'%( i"'!3

!" ("'&: i"'2&

!& 3%'%3 i"'%#

2" 4&'!: i"'!%

8注&由人工分拣判断造粒完整度#称重计算合格率" 下同

!'!'!8环境湿度对造粒效果的影响

在羊毛醇造粒进料温度为 4"X!环境温度为 #"

X条件下#研究了不同环境湿度对粒状羊毛醇成品

合格率的影响#结果见表 4"

表 ,'环境湿度对造粒效果的影响

环境湿度)< 成品一次合格率)<

#" (:'%4 i"'!!

!" (3':& i"'!!

2" (&'%: i"'!"

%" (!'3! i"'22

4" 32'!& i"'#&

:" %#'%% i"'!3

88从表 4 可见#当环境温度为 #"X!环境湿度为

#"<时#成品一次合格率较高#随着环境湿度的增

加#成品一次合格率急剧下降#主要原因是羊毛醇在

凝固的过程中会吸收水分#较高的湿度环境下导致

羊毛醇水分含量偏高#从而导致成品一次合格率

下降"

综合考虑温湿度控制能耗与成品一次合格率数

据#采用环境温度 #"X!环境湿度 !"<为优化的环

境控制条件#该控制条件下造粒工序成品一次合格

率为 (3':&<#产物总收率为 (#'%4<"

!'28工业级羊毛醇和化妆品级羊毛醇的理化指标

对比!见表 3#

表 -'工业级羊毛醇和化妆品级羊毛醇的理化指标对比

羊毛醇
酸值$eB>%)

$L0)0%

皂化值$eB>%)

$L0)0%

加德纳

色度

工业级 %'" i"'" #%'" i"'# :'" i"'!

化妆品级 "'% i"'" "%'& i"'" 4'" i"'"

88从表 3 可知#工业级羊毛醇和化妆品级羊毛醇

的加德纳色度!皂化值和酸值存在较大差异" 工业

级羊毛醇加德纳色度!皂化值较高#且存在令人不愉

快的气味#经过两级分子蒸馏及造粒工艺后#得到的

化妆品级羊毛醇加德纳色度得到很大的改善#酸值

$eB>%从 %'" L0)0降低到 "'% L0)0#同时也解决

了气味的问题#皂化值也大大降低#且符合欧洲药典

$酸值$eB>%

!

!'" L0)0#皂化值$eB>%

!

#!'"

L0)0%和美国药典$酸值$eB>%

!

!'" L0)0#皂化值

$eB>%

!

#!'" L0)0%对化妆品级羊毛醇的要求"

)'结'论

以工业级羊毛醇为原料#在一!二级分子蒸馏真

空度 #" UM!一级分子蒸馏温度 !""X!二级分子蒸

馏温度 !%"X!进料速率 %"" LC)Q!刮膜转速 !"

)̀L.,的条件下#经两级分子蒸馏得到化妆品级羊

毛醇)在环境温度 #"X!环境湿度 !"<!进料温度

4"X的条件下将化妆品级羊毛醇进行造粒#得到化

妆品级粒状羊毛醇" 在上述工艺条件下#产物总收

率为 (#'%4<#成品一次合格率为 (3':&<" 产物酸

值$eB>%为$"'% i"'"%L0)0#皂化值 $eB>%为

$%=& i"'"%L0)0#加德纳色度为 4'" i"'"#符合欧

洲和美国药典对化妆品级羊毛醇的要求" 该方法解

决了工业羊毛醇产品有不愉快气味!色泽深!酸值高

等缺点#同时方便了下游客户的存储使用#避免后续

使用过程中高温对产品的影响"
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