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摘要：为了提高日化级羊毛醇的附加值以及为大规模制备医药级羊毛醇提供技术参考，以日化级羊

毛醇为原料，通过吸附剂脱色、两级分子蒸馏及冷却喷雾造粒技术制备医药级微粒状羊毛醇，对吸

附剂进行筛选，考察了造粒条件对造粒合格率的影响，并对制备的医药级微粒状羊毛醇的质量指标

（酸值、过氧化值、皂化值、加德纳色度）进行测定。结果表明：ＡＢ－８大孔树脂吸附脱色效果好，产
品收率高；在冷却空气温度１０℃、冷却空气湿度２０％、喷雾压力０．６ＭＰａ、喷头转速６０００ｒ／ｍｉｎ的
条件下，医药级微粒状羊毛醇的造粒合格率达到９５．７８％，所制备的医药级羊毛醇符合欧洲和美国
药典对医药级羊毛醇的要求。综上，此制备方法可以得到质量合格的医药级羊毛醇。
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　　羊毛醇是由羊毛脂经过皂化处理，除去羊毛酸 后得到的产物，主要成分是高级脂肪醇和甾醇等。

羊毛醇在室温下通常为淡黄棕色的蜡状物，由于羊

毛醇的成分不同，其熔点差异较大，熔点范围在

４０～８５℃之间，平均碳链长度为２５［１］。市售羊毛醇
产品主要有日化级、化妆品级和医药级，这３种产品
应用的领域不同，它们的色度、气味、熔点、过氧化

值、灰分等指标也有所不同。医药级羊毛醇主要应
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用于中高端面霜、防晒霜、婴幼儿护肤品以及各类医

药软膏制剂等。与化妆品级羊毛醇相比，医药级羊

毛醇的气味更弱，色度更低，保湿性能更好，附加值

也更高。

本文以日化级羊毛醇为原料，采用吸附脱色法

脱色和分子蒸馏技术提纯，随后采用冷却喷雾造粒

技术制备医药级微粒状羊毛醇，通过单因素实验对

吸附剂和冷却喷雾造粒条件进行优化，并对医药级

微粒状羊毛醇的质量指标进行测定，以期为提高日

化级羊毛醇的附加值，以及医药级微粒状羊毛醇的

制备提供技术参考。

１　材料与方法
１．１　实验材料

日化级羊毛醇、胆固醇、羊毛甾醇，浙江花园生

物高科股份有限公司；ＡＢ－８大孔树脂，天津允开
树脂科技有限公司；活性氧化铝，国药集团化学试剂

有限公司；硅胶，安徽良臣硅源材料有限公司。

ＭＥ２０４Ｅ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，

Ｔｉｎｔｏｍｅｔｅｒ－Ｌｏｖｉｂｏｎｄ集团；ＱＦＮ－ＺＬ－Ｅ冷却喷雾
造粒器，上海乔枫实业公司；Ｒ－１００５（５Ｌ）旋转蒸
发仪，郑州长城科工贸有限公司。

１．２　实验方法
１．２．１　医药级微粒状羊毛醇的制备

原料复配：欧美药典中要求医药级羊毛醇胆固

醇含量不小于３０％、熔点不低于５６℃，因此在吸附
脱色前需对日化级羊毛醇进行复配。将日化级羊毛

醇、胆固醇、羊毛甾醇按一定比例复配混合后，加入

正己烷，加热混匀。

吸附脱色：在上述已混匀的溶液中分别加入不

同的吸附剂（ＡＢ－８大孔树脂、活性氧化铝和硅胶）
在日化级羊毛醇与吸附剂质量比 １∶１、吸附温度
４０℃的条件下搅拌吸附１ｈ，然后抽滤，滤液通过旋
转蒸发仪脱除有机溶剂，得到的膏状物即为医药级

羊毛醇粗品。

分子蒸馏纯化［２］：将医药级羊毛醇粗品加入刮

膜分子蒸馏器中，设置进料流量５００ｍＬ／ｈ，刮膜转
速２０ｒ／ｍｉｎ，一级分子蒸馏真空度２０Ｐａ、蒸馏温度
１７０℃，二级分子蒸馏真空度 １０Ｐａ、蒸馏温度
２００℃，收集二级轻相作为医药级羊毛醇的造粒
前体。

冷却喷雾造粒：待冷却喷雾造粒器的温度、湿度

达到一定值，控制一定的喷雾压力、喷头转速后，将

医药级羊毛醇的造粒前体加热熔融后送入冷却喷雾

造粒器内造粒，在造粒器底部对产品进行收集，过

１５００ｍｍ（１０目）筛后得到颗粒均匀的医药级微粒
状羊毛醇。

１．２．２　医药级羊毛醇粗品收率的计算
医药级羊毛醇粗品收率（Ｙ）按公式（１）计算。
Ｙ＝ｍ１／ｍ２×１００％ （１）
式中：ｍ１为医药级羊毛醇粗品的质量；ｍ２为日

化级羊毛醇、胆固醇和羊毛甾醇的总质量。

１．２．３　加德纳色度的测定
参照文献［２］测定加德纳色度。开启全自动色

度仪，将光程长度设置为１０．０ｍｍ，待加热器的温度
升至７５℃，基线测量稳定后，将待测样品熔化后倒
入样品池中，并放置于样品室的最右端进行测定，显

示屏上显示的数值即为该样品的加德纳色度。

１．２．４　造粒合格率的计算
医药级微粒状羊毛醇造粒合格率（Ｘ）按公式

（２）计算。
Ｘ＝ｍ３／ｍ４×１００％ （２）
式中：ｍ３为医药级微粒状羊毛醇的质量；ｍ４为

造粒前体的质量。

１．２．５　羊毛醇理化性质的测定
主要分析羊毛醇的酸值、过氧化值和皂化

值［３］，其中：酸值测定参照 ＧＢ５００９．２２９—２０１６，过
氧化值测定参照 ＧＢ５００９．２２７—２０１６，皂化值测定
参照ＧＢ／Ｔ５５３４—２００８。
１．２．６　数据处理

各组实验均测定３次，实验结果用“平均值 ±
标准偏差”表示，采用 Ｅｘｃｅｌ２０１０对实验数据进行
处理。

２　结果与分析
２．１　吸附剂的筛选

吸附脱色法是利用具有较强选择性吸附作用

的物质与待脱色物质按照一定的比例混合均匀，

在一定条件下吸附待脱色物质中的色素及其他杂

质［４］。吸附剂不仅有降低羊毛醇色度，改善羊毛

醇品质的作用，甚至能够吸附羊毛醇中的臭味物

质，改善羊毛醇气味。３种吸附剂对医药级羊毛醇
粗品收率和色度的影响见表１。
表１　３种吸附剂对医药级羊毛醇粗品收率及色度的影响

吸附剂 收率／％ 加德纳色度

ＡＢ－８大孔树脂 ６９．０３±０．２１ ８．０±０．１
活性氧化铝 ６０．４１±０．１３ １０．５±０．１
硅胶 ５５．２２±０．２２ ８．３±０．１

　　由表１可知，ＡＢ－８大孔树脂、活性氧化铝、硅胶
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这３种吸附剂对日化级羊毛醇（加德钠色度为１３．２±
０．１）都有脱色效果，其脱色效果从强到弱依次为
ＡＢ－８大孔树脂、硅胶、活性氧化铝。以ＡＢ－８大孔
树脂为吸附剂时，医药级羊毛醇粗品的收率最高，硅

胶为吸附剂时的收率最低。ＡＢ－８大孔树脂吸附
脱色效果优于其他两种吸附剂的原因可能与吸附剂

的极性有关，活性氧化铝与硅胶是极性吸附剂，

ＡＢ－８大孔树脂为弱极性吸附剂，而羊毛醇中颜色
深的物质大多是弱极性。因此，选择 ＡＢ－８大孔树
脂作为日化级羊毛醇的吸附剂。

２．２　冷却喷雾造粒条件对造粒合格率的影响
２．２．１　冷却空气温度

冷却喷雾造粒器内的空气温度决定物料造粒后是

否发生粘连以及影响造粒后产品形状，因此需要寻找

合适的冷却空气温度。在冷却空气湿度１０％、喷雾压
力０．５ＭＰａ、喷头转速５０００ｒ／ｍｉｎ的条件下，研究冷
却空气温度对造粒合格率的影响，结果见表２。

表２　冷却空气温度对造粒合格率的影响

冷却空气温度／℃ 造粒合格率／％
－１０ ９９．０９±０．１１
－１０ ９８．３４±０．２２
－１０ ９６．１５±０．２４
－２０ ８９．２４±０．１５
－３０ ５４．１３±０．３２

　　由表２可知：随着冷却空气温度的升高，造粒合
格率下降，这是由于医药级羊毛醇在熔融状态下通

过喷头喷出时温度较高，当冷却空气温度没有足够

低时，医药级羊毛醇无法快速冷却成型，颗粒间发生

粘连从而导致造粒合格率降低；当冷却空气温度不

超过１０℃时，造粒合格率高于９５％。综合考虑能耗
和造粒合格率，选择冷却空气温度为１０℃。
２．２．２　冷却空气湿度

在冷却空气温度１０℃、喷雾压力０．５ＭＰａ、喷
头转速５０００ｒ／ｍｉｎ的条件下，研究冷却空气湿度对
造粒合格率的影响，结果见表３。

表３　冷却空气湿度对造粒合格率的影响

冷却空气湿度／％ 造粒合格率／％
１０ ９６．１５±０．２４
２０ ９８．０９±０．２４
３０ ９０．１１±０．２５
４０ ８４．３１±０．２２
６０ ４１．３５±０．２０

　　由表３可知：随着冷却空气湿度的升高，造粒合
格率总体呈下降趋势，这是由于医药级羊毛醇在熔

融状态下通过喷头喷出时会吸收空气中的水分，造

成颗粒间团聚从而导致造粒合格率降低；当冷却空

气湿度不超过２０％时，造粒合格率在９５％以上，且
冷却空气湿度为２０％时，造粒合格率最高。因此，
选择冷却空气湿度为２０％。
２．２．３　喷雾压力

在冷却空气温度１０℃、冷却空气湿度２０％、喷
头转速５０００ｒ／ｍｉｎ的条件下，研究喷雾压力对造粒
合格率的影响，结果见表４。

表４　喷雾压力对造粒合格率的影响

喷雾压力／ＭＰａ 造粒合格率／％
０．２ ９９．０７±０．１７
０．６ ９０．３３±０．３２
１．２ ８８．１１±０．３５
１．６ ６３．３８±０．１３
２．０ ４４．８９±０．２６

　　由表４可知：随着喷雾压力增大，造粒合格率下
降，这是由于医药级羊毛醇在温度较高时需要足够的

压力才能通过喷头喷出形成均匀的羊毛醇颗粒，当喷

雾压力不够时，羊毛醇颗粒无法快速喷出，但是过高的

喷雾压力会造成羊毛醇颗粒过细粘连严重，造粒合格

率下降；当喷雾压力小于０．６ＭＰａ时，造粒合格率在
９０％以上。综合考虑，选择喷雾压力为０．６ＭＰａ。
２．２．４　喷头转速

在冷却空气温度１０℃、冷却空气湿度２０％、喷
雾压力０．６ＭＰａ的条件下，研究喷头转速对造粒合
格率的影响，结果见表５。

表５　喷头转速对造粒合格率的影响

喷头转速／（ｒ／ｍｉｎ） 造粒合格率／％
４０００ ５１．７４±０．２２
５０００ ９０．３３±０．３２
６０００ ９５．７８±０．１８
７０００ ８８．０８±０．１３
８０００ ８１．３０±０．１１

　　由表５可知，随着喷头转速的增加，造粒合格率
呈先上升后下降的趋势。这是因为当喷头转速较低

时，喷射出的羊毛醇颗粒所受到的离心力较弱，得到

的羊毛醇粒径较大且粘连严重［５－６］；随着喷头转速

的提高，离心力增强，从喷头喷出的液滴粒径减小，

分散均匀，造粒合格率上升，且喷头转速越高，颗粒

粒径越小；而当喷头转速超过６０００ｒ／ｍｉｎ时，颗粒
粒径过小导致颗粒间出现成团的现象，使造粒合格

率降低。综合考虑，选择喷头转速为６０００ｒ／ｍｉｎ。
经过单因素实验优化，最终确定冷却喷雾造粒

的工艺参数为冷却空气温度 １０℃、冷却空气湿度
２０％、喷雾压力０．６ＭＰａ、喷头转速６０００ｒ／ｍｉｎ，该
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条件下医药级羊毛醇的造粒合格率达到９５．７８％。
２．３　羊毛醇的理化指标

日化级、医药级羊毛醇的理化指标以及欧洲、

美国药典对医药级羊毛醇的指标要求如表 ６
所示。

表６　日化级、医药级羊毛醇的理化指标以及欧洲、美国药典对医药级羊毛醇的指标要求

指标 日化级羊毛醇 医药级羊毛醇 欧洲药典 美国药典

酸值（ＫＯＨ）／（ｍｇ／ｇ） １６．３±０．１ ０．２±０．１ ≤２．０ ≤２．０
过氧化值／（ｍｍｏｌ／ｋｇ） ２２．２±０．１ １．８±０．１ ≤７．５ ≤７．５
皂化值（ＫＯＨ）／（ｍｇ／ｇ） ２０．１±０．１ ３．２±０．１ ≤１２．０ ≤１２．０
加德纳色度 １３．２±０．１ ６．０±０．１ ≤ １０．０ ≤ １０．０

　　由表６可知，相较于日化级羊毛醇，医药级羊毛
醇酸值、过氧化值、皂化值和加德纳色度均显著降

低，表明羊毛醇质量得到有效提升，且其酸值、过氧

化值、皂化值、加德纳色度均符合美国药典和欧洲药

典对医药级羊毛醇的要求。酸值和过氧化值的降低

有利于产品的运输及储存，冷却喷雾造粒后得到的

医药级微粒状羊毛醇便于下游厂商的取用，能有效

避免因多次加热熔化而导致产品色泽增加，酸值、过

氧化值升高的问题；此外，日化级羊毛醇中存在的令

人不愉快的气味也得到改善。

３　结　论
本研究以日化级羊毛醇为原料，通过吸附剂吸

附脱色后得到医药级羊毛醇粗品，再经过两级分子

蒸馏得到医药级羊毛醇造粒前体，最后通过冷却喷

雾造粒技术得到医药级微粒状羊毛醇。结果表明：

ＡＢ－８大孔树脂、活性氧化铝、硅胶３种吸附剂中
ＡＢ－８大孔树脂的吸附脱色效果最好且收率最高；
在冷却空气温度１０℃、冷却空气湿度２０％、喷雾压
力０．６ＭＰａ、喷头转速６０００ｒ／ｍｉｎ的条件下，医药

级微粒状羊毛醇的造粒合格率达到９５．７８％，且所
制备的医药级微粒状羊毛醇符合美国药典和欧洲药

典对医药级羊毛醇的要求。该工艺操作简单、生产

成本低、效率高，满足大规模制备医药级羊毛醇产品

的生产需求。
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