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乙醇法精制米糠蜡的研究

郑士析 蔡振元 吴采桑

(应用化学系)

摘 要

用乙醇法精制米糠蜡可实现毛蜡中蜡
、

油旅木分开
,

蜡得率90 % 以上
,

油80 % 以上
.

精 制后

的糠蜡经乙醇重结晶
,

还可得到白色的结晶蜡
.

在毛糠油户
,

含有米糠蜡约 3 %
,

精炼后得到的毛糠蜡含油率在 25 一 70 % (块状 毛蜡在

25 一30 % )
,

由于油 含量高没有应用价值(商品蜡要求低于 12 % )
.

因此
,

从四十年代起 国 外

就存人研究其分离
,

提纯方法
.

现在国外生产米糠蜡主要采用溶剂萃取分离法
,

国内一般采

用压榨—
皂化法

。

皂化法蜡得率低 (45 一60 % )
,

油被皂化不能回收
。

.

溶剂法优于皂化法
,

目前常用的溶剂有正 已烷
、

丁酮
、

异丙醇
、

乙酸乙醋
、

苯等
.

此外
,

乙醇是最普通的有机溶

剂
,

来源丰富
,

价格便宜
,

既无毒又容易回收
,

但一直不为人们所重视
。

虽有人曾把乙醇和

其他溶剂 (如苯或己烷 )混合作为混合溶剂来萃取分离糠蜡
,

但在生产上回收混 合 溶 剂 也要

保持一定浓度比而难于获得应用
.

我们认为 乙醇对糠油的溶解力不如其它溶剂
,

但它对糠蜡

的溶解能力也是比较小的
.

为此
,

用它精制糠蜡分离出糠油还是有可能实现的
.

经 试 验 表
、

明
,

乙醇对糠油的溶解能力实际上不算太小
,

’

在回流萃取的条件下能够实现蜡油 的 基 本 分

开
、

分离出的糠蜡可达到商品级的要求
, 油能食用

,

蜡的得率比皂化法高
。

精制后的糠蜡经

乙醇重结晶还可得到 白色的结晶蜡
。

一
、

乙醉对糠蜡和糠油的溶解能力试验

旅 料
少 矛

_

气
、

精蜡(泉州油厂的毛糠蜡经石油醚精制提纯 ) ,

糠油 (泉州油厂的商品油经过滤处理) ,

主 要 设 备

超级恒温槽犷附电动搅拌的回流装置 ,

无永乙馥(分析纯 )
.

蒸馏装置扩住射器
.

本文 1 9 8 6 年 12 月 4 日收到
.
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公汾

洲 定 方 法
’ _

将粉碎的精蜡 15 克放入回流装置的三 口瓶中
,

业加入 2 0 0耐 无水乙醇
.

在20 ℃下搅拌30

分钟
,

恒温静置分层
.

用已知重量的住射器
*

小合抽取适量上层清液
,

再准确称量
.

将所取

倩液注入一已知重量的蒸馏瓶中
,

用少量的无水乙醇清洗注射器一并注入蒸馏瓶
.

减压蒸馏

除去溶剂
,

再称蒸馏瓶的重量
.

蒸馏瓶的增重即为溶解蜡的重量
.

糠蜡在乙醇中 的 滚解 度

(克/ 10 0克 )

落解蜡的重量

抽取清液重量 一 溶解蜡重量
X 1 0 0

技上述方法
一

再测定 5 0 ℃
、

60 ℃
、

70 ℃
、

79 ℃下糠蜡在乙醇中的溶解度
.

糠油在乙醇中的溶解度测定方法同上
* “ .

测定结果参见表 1
.

表 l 乙醇对糠蜡
、

糠油的溶解度比较
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从表 1 可以看出
:

在常温下
,

乙醇对糠油具有一定的溶解能力
,

而在稍高的温度尤 其在

乙醇的回流温度下
,

则具有相当大的溶解能力
; 但在相同温度下

,

乙醇对糠蜡的溶解能力相

对于糠油就小得多
.

这就为我们提供选择某一个温度范围
,

用乙醇溶剂将毛糠蜡中的油和蜡

基本分开的可能性
.

二
、

乙醉法精制糠蜡
、

回收糠油试验

原 料

块状毛糠蜡 (由泉州油厂提供
,

含油量在 25 %左右
,

有的高达30 % ); 无水乙醇
.

试 验 方 法

把块状毛糠蜡和乙醇按 1 : 10 的比例投入回流装置的三口 瓶中
,

水浴加热至乙醇回流温

度
、

蜡熔融于瓶底
.

搅拌回流30 分钟
,

静置 10 分钟
,

分层
.

通过导管利用
“皮老虎”

将上层

清液压到三角瓶
、

加盖
.

自然冷却
,

溶解在热 乙醇中的少 量蜡立即析出
,

色洁白
.

重复上述

步骤进行第二次萃取
。

集中二次压出的清液
,

过滤可得少量白蜡
.

滤液减压蒸馏脱溶 (回收乙醇溶剂 )即可得糠

.

注射器测定溶解度对比浊点法
, ‘

言可以消除动力学
_

仁的误差
,

而且操作简便可靠
.

. ,

50 m l糠油与 1 50 m l无水乙醇在 79
“

C按拌回流半小时
,

恒温静置不 分层
.
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油
.

色浅
,

透明度好 , 也可以不经过滤
,

直接将二次压出的清液进行蒸馏脱终处理
,

所得糠

油含有少量蜡
,

色虽浅但透明度不好
.

经二次萃取之后;
·

全口叙甲系卞的抬含肴少量溶荆
,

经减崖蒸铀脱溶即可得精蜡
,

·

色浅

椒 熔点 , 。一即℃、
一

含铀摄连初%么下
.

一
‘

、 ·

:

一 :‘
」 _

; 、
,

、

应用本试验方法犷毛糠蜡以含油量2 7%计
,

糠油回收率在80 %以上
,

傲婚得率在9 。% 以

上一试验结果如表 2 所示
. -

- ’

表 2 溶剂用量和萃取次数对毛蜡脱油影响 《毛糠蜡 100 克
,

平均含油量 以27 %计
,

萃取时间 30 分钟
、

萃取温度79
“
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.
由于溶剂量太少

,

试验难于进行
.

二 蜡得率超过 1 00 %实际是不可能
,

但按统步准计算
啊

能当现
·

上述试验结果表明
,

采用乙醇法精制米糠蜡
,

回收慷油是可行的
.

毛糠蜡和乙醇攘剂的

比例以 l : 3
、

1 : 4
、

1 : 5 ,

萃取四次都可以达到蜡和油基本分开的目的
.

权衡各方 面 的 因
数

,

采用 , : ; 萃取为宜
.

又进行了萃取时间对脱油效果的廖响缺验
, ;
认为每次萃取时间15一

20 分钟就可以得到比较好的效果
,

一般第一次萃取时间可以短一点
,

而最尼卜一次贱可叙长一

点
,

但不必超过30 分钟
。

为了进一步确定乙醇法精制糠蜡的可行性。 我们界将它和其它方法进行一些比较试验
,

参见表 3
。

比较试验表明
,

几种方法都可以得到符合市售标准的蜡
,

但皂化法不能回收慷油
,

石油

醚和乙酸乙醋法虽可回收
,

但油色很深
,

而乙醇法回收的慷油和市售的慷油颇色一样
· 、

因此

我们认为乙醇法精制慷蜡
、

回收糠油应用于生产实际是可行的
。
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表3 不同方法精制糠蜡结果 比较

(原料为毛糠蜡其含油 25 %
,

熔点测定采用毛细管法 )

\
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油 回 收
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.
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.
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.
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鱼
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块状红棕色 {深红棕不透明

{ 情 况

皂 化 法
公

石油醚抽提
粉状淡黄
块状红棕

深红棕不透明 {

7 8一8 0

7 7一8 0 9 0 % 以
_

上

乙酸乙醋抽提
粉状淡黄
块状红棕

深红棕不透明{ 7 8一8 0
。

5 9 0 % 以上

乙醇热萃取 块状浅棕色
棕色透明度差

⋯7 8一 8 0 9 0 % 以上

不能回收

回收 80 % 以上
颜色红棕

回收 80 % 以上
颜色红棕

回收 80 % 以上
颜色黄绿

%%%
八幻尸a
召.1

.
皂化法样品系长沙油脂化工厂提供的精蜡

.

三
、

乙醇法制备白蜡

将脱油精蜡 (颜色浅棕 )和乙醇按1 : 5 比例投入萃取装置中
,

在乙醇回流温度下恒温搅 拌

30 分钟
,

静置分层
.

将上层清液倒入 (或压入 )三角瓶中
,

加盖冷却
,

白蜡析出
.

用 乙醇反复

萃取多次 (每次每20 0毫升乙醇可得到白蜡 2 克左右 )
,

直到剩下很难被萃取的残渣为 止
.

残

渣除含有少量蜡和白土外
,

还含有深色的物质
。

集中过滤析出的白蜡
,

凉干或在 60 ℃左右减压脱溶即得到 白蜡
,

质地 松 软
,

熔 点 78 一

80 ℃
,

得率在57 % 以上
.

熔融之后 冷却成块
,

质地坚硬
,

呈桔黄色
.

四
、

工 艺 流 程 设 想

本方法所采用的设备主要是萃取装置和溶剂回收装置
,

对其工艺流程设想如图 1
.

说明
:

( 1 )如 毛糠蜡含有较多的脱色

白土
,

可先将毛蜡熔融除去白土等杂质
;

( 2 )假如采用间歇法生产
,

萃取装置可作

为蜡脱溶装置
; ( 3 )如有炼油车间

,

则溶

剂油 中少量蜡可不必过滤而直接脱溶
,

所

得糠油含有少量蜡集 中回炼油车间处理
.

!!!毛扮 引 .............

{{{{{{{{{{{{{{{{{味~ ~~~{{{
’

lll
沾沾沾

五
、

结果与讨论 图 l 乙醇法精制米糠蜡

1
.

应用 乙醇法处理毛糠蜡
,

可以基本实现蜡
、

油分开
.

蜡得率在 90 % 以上
,

油 回收率在

8 0 % 以上
,

质量稳定
.

2
.

应用乙醇法可以制备粉状 白蜡产品
,

但是由于热乙醇对蜡的溶解能力不大
,

需 经反复
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萃取
、

耗溶剂量大
,

_

夙需要密封过滤装置
,

除非白蜡有特殊用途
,

否则是不经济的
。

3
.

乙醇法除i容剂术身的优点外
,

设备简单
,

流程较短
,

大小规模
,

连续间歇都可以
.

4
.

乙醇法虽然在常压下进行
,

但是溶剂用量大
,

热萃取耗热量也大
,

而且回收糠油不过

滤就含有少量蜡
.

针对这些问题
,

我们对在常温常压下以 乙醇溶剂为主的混合溶剂精制糠蜡

的可能性进行了试验研究
.

该项研究 已基本结束
,

公斤级试验已获得成功(未发表 )
。
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