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毛糠蜡脱油的研究和密封过滤设备技术

郑士祈 蔡振元 吴采桑

:应用化学系;

摘 要

在常温常压条件下
,

含少量添加剂的酒精对米糠油的溶解能力可提高2< 多倍
,

而对米糠蜡几乎

不溶解
9

通过公斤级毛糠蜡脱油试验
,

脱油蜡含油在=
9

> ?以下
,

脱蜡油不含蜡分
,

效果比 乙酸乙醋

的方法好
9

用�4 ? 酒精代替无水酒精
,

适当调节添加剂用量脱油不受影响
9

密封过滤设备可同时作为萃取分离器使用
,

滤网在器内再生方便
,

适用于毛糠蜡精制脱油及其

它固 一液态的分离
9

前 言

米糠蜡是糠油精炼的副产物
,

含量为米糠油的 > 一 ≅ ?
,

据统计
,

全国米糠蜡年产资源

在> 4 < < < Α 以上川
9

米糠蜡用途广
,

光泽度比 巴西蜡强
,

硬度接近巴西蜡
,

是当前唯一可代替

巴西蜡的蜡品
、

从糠油精炼得到的毛糠蜡含有>4 一 Β< ?的米糠油
,

必须将油的含量降至2> ?

以下
9

才能成为工业用蜡
9

我国采用皂化法使毛糠蜡脱油
『> , ,

得蜡率≅4 一 44 ?
,

蜡提取率只

有Β< ?左右
,

蜡品质 量不稳定
,

油又被皂化
、

不能回收
,

还要消耗大量烧碱
9

用有机溶剂脱油

比皂化的方法好
,

从四十年代起国内外就有人研究
,

使用的溶剂主要有
Χ

正己烷
、

丁酮
、

异

丙醇
、

三氯乙烯
、

乙酸乙醋
、

苯和醇的混合溶剂等
9

七十年代国内曾对苯
一

醇混合溶剂进 行 过

研究
,

可是混合溶剂回收麻烦
,

密封过滤的技术没有解决
,

未能投入生产
9

2� 3 >年浙江湖州

粮油蒸谷厂避开过滤技术难关
,

采用乙酸乙醋 自然沉降方法
,

分离精制毛糠蜡获得成功
￡� ,

同年投入工业生产 2=Δ
9

其蜡制品含油在2< ?以下 : 丙酮可溶物 ;
,

得蜡4< 一44 ?
,

蜡提取率

34 一�< ?
9

熔点 ΒΒ
9

>一 Β �
9

> ℃
,

脱蜡油含蜡分在 � 一 = ?
9

2 � 3 >年我 们对泉州油厂毛糠蜡脱

油精制进行研究
,

首先选用热酒精为溶剂
,

脱油精制取得效果
‘≅Δ 9 ,

之后
,

考虑到热酒精法要消

耗大量热能和保温设施
,

还需对毛糠蜡中蜡和油关系进行研究
9

在酒精中加入少量添加剂
,

找

到在常温条件下能快速除去毛糠蜡中油脂的方法
9

小试 结果表明蜡制品 :脱油蜡 ; 油含量在

� ?以下 : 公斤级试验在=
9

> ?以下 ;
,

脱蜡油不含蜡分
,

蜡提取率比乙酸乙醋的方 法 高
,

溶剂用量比乙酸乙醋低
9

用�4 ?酒精代替无水酒精
,

适当调节添加剂数量
,

脱油率不受影响
,

本文 2 � 3 Β年 = 月 2 日收到
9
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二
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小 试 部
‘

分

:一 ; 酒精对糠油和糠蜡溶解量 :5
一

帅的测定及其计算方法

2
9

原料来源及处理
Χ

: 2 ; 米糠油 : Ε 0 ΦΦ ;
Χ

泉州油厂一级商品油经二次过滤
,

价勺过滤油
Γ

夕 , 纯糠蜡
Η

: ”心 宝 ;Χ 在 �“。8

钾
,

丙酮中加儿卯翩嚼演柳
3“,

得清 晰

强烈 搅

扑 ≅ 0 Ι Φϑ ,

抽滤至干
,

将滤液倒入一已知重量的蒸馏瓶中
,

蒸去丙酮
,

至恒重
,

蜡自然凉干
、

得

纯糠蜡
9

: � ; Φ答剂
Χ

无水酒精 : , 旧( :无 ; ; Κ �4 ?酒精 : �4 ? ,Α ! ( ;
9

: ≅ ; 添 加 剂
Χ

自

制
9

>
9

实验方法
Χ

在 1沉 Ι 1酒精中 : 分别含添加剂或不含添加剂 ;
,

加入一定米糠油 :Ε
0

Φ1;
,

恒温
,

强烈搅拌切 Ι Φ11 ,

静置 Κ 用注射器取上层澄清液
,

注入一已知重量的蒸馏瓶中
,

称蒸

馏瓶重量
Κ 于沸水浴减压蒸去酒精

,

至酒情不再蒸出后
,

继续减压蒸馏 2< 而ϑ ,

称蒸馏瓶重

量 Κ 按下式计算不 同温度下糠油在酒待中的溶解量 : − 刚 ;
Χ

− 测 三
:蒸馏瓶 Λ 油 ; 重量 一 蒸馏瓶重量

: 蒸馏瓶 十 溶液 ; 重量 一 : 蒸馏瓶 十 油 ; 重量
Μ 2 < < ?

用纯糠惜代替糠油
,

按上述方法实验
,

得蜡在酒精中的溶解量
9

�
9

实验结果
Χ

见表 2
9

表 2 含添那剂的酒精对糠油和糠蜡−测的影响

辱
溶剂 添加剂 :8 ; −测

Ν 与 2 < < �溶

一—

—
备 注

试样 剂之比 > >
<

6 � <
”

6 ≅ <
“

6 =。
“

6

‘

, Α! ( :无;
9

Ο
、 ,

2 一 Π

Ε 0 Φ1
Θ

, Α! ( :无;
2

Ε 0 Φ1

, Α! ( :无;

Γ
Ε 0 Φ1

� 4 肠 , Α! ∋王

2
Ε 0 Φ1

� 4肠, Α! (

Ν
Ε 0 Φ1

� 4肠, Α! (

Ο
Ε 0 Φ1

� 4 肠 , Α! (

2
ΡΣ Τ Υ

, Α! ( :无;

>
。

Β <

� ‘< 4

2 >
9
� > Β

。

�

2 >
。

≅ > 3
。

4

分层

)
。

>了≅

<
。

3 < <

<

Β 4
。

4

2Β ≅

2< < Ι 1不谷剂按 3 < � 2十算
,

角

2<) Ι 1溶剂按3< �计算
,

单梢

>
。

4 <

>
9

4 2

�
9

2 4 4
。

� <

�
。

� 2 =
。

> 4

分层

<
。

3 4 > = Β
。

Β

Β �
。

�

<
。

2≅

!
。

� =

<
。

2 2

<
。

Β

∗ς0 二 2溶剂按3 < �计算
,

单相

2<< Ι 1溶剂按 3< �计算
,

单相

固一液相
,

取液相澄清液测定

固一液相
,

取液相澄清液测定Χ

≅4=八Α罕

Ρ Σ Τ 1 >
。

<

西

萃取物囚酮小得
,

但易路 于水
,

为此认为该提取物不是慷蜡
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从表 2 看出
Χ

含少量添加剂的无水酒精
,

在常温常压下
,

对提高糠油的榕解量有显著效

果
,

里

其溶解量可增大‘!多信
·

胆对糠蜡的 溶解量没有多布影响
·

”4 ?酒精同样具有类似的结

:二 ; 毛糠蜡脱油精制实验

2
9

原料
Χ
: 2 ;毛糠蜡 :#

、、“

劝
Χ

泉州油厂提洪
,

含油量 > 4一 Β4 ?
9

: > ;溶剂
Χ 无 水 酒

? ? 酒精
,

回收的 � 4 ?酒精
。

: � ;添加剂
Χ

用量为毛糠蜡重量的 <
9

4一 2
。

4 ?
9

> 实验方法
Χ

方法: 工;
Χ

称毛糠蜡 2 < <� 置于 > 4< Ωϑ1 磨 口 圆底烧瓶中
,

加入含有添加剂的

酒情2 << 一 2 4 < � ,

捣细搅拌 >< Ι Φϑ
,

用布氏漏斗抽滤
9

滤渣重新放进圆底烧瓶
,

再加入 一 定

量叼酒精溶剂
,

搅拌 2< 而ϑ ,

抽过滤 :可根据 要求重复萃取过滤分离 ;
9

合并滤液
,

蒸馏回

欲石 Ξ良和脱蜡油
,

将滤渣蒸去溶剂
,

得脱油蜡
9

方法 : > ;
Χ

称毛糠蜡2。。8 置于磨口 圆底烧瓶

甲
,

加 入 2 < 。名酒精
,

在水浴中回流�< 月1Ψ11 ,

停止加热
,

强烈振荡 使逐渐冷却到温度在 > 4
一

℃左

右
,

再加入含有添加剂的酒精4< � ,

搅拌 ><
2拍ϑ ,

按方法 : 2; 抽滤分离
,

得 脱 蜡 油 和 脱 油

蜡
9

�
9

实验结果
Χ

根据毛慷蜡的含油率和所使用的酒精溶剂
,

将添加剂加入量控制在 毛 糠

蜡重量的 <
9

4一 2
,

4 ?
,

按实验方法 : 1 ;或方法 : > ;对毛糠蜡脱油精制
,

结果见表 >
9

实验表明
Χ

溶剂总用量最高为毛株蜡重量的 =
9

> 店
,

萃取次数最多 Β 次
,

脱 油 蜡 含 油

: 丙酮可溶物 ; 量均压 3
9

24 ? 以下
,

熔点 了3一3> ℃
,

脱蜡 油不含蜡分
9

表 > 毛糠蜡脱油精制结果

髦
洛剂 :含添加
剂 ;

Ν
试样

溶 剂

总倍 萃取
量 次数

脱 油
丙 酮
溶物:

脱 蜡 油

含蜡:? ;
9

备 注娜:06;
蜡可川

, Α! ( :无;

Ν
# Σ Τ Υ

, Α! ( 之无;

Ν
# Σ Τ 二

:干 ;

, Α! ( :几 ;

3
。

24 Β 3一3 < # Σ Τ Υ

:干 ;含油一 > 4 ?

Β 3一 3 <

Β 3一 Β �

# Σ Τ 义又干 ;

, Α! ( :无 ;

【
# Σ Τ Υ :油蜡 ;

4 4 ? , Α! (

Ν
# Σ Τ 茵

� 4 肠 , Α! (

Ο

Β Β一 Β � # Σ Τ Υ :油蜡;含油一 Β 4?

≅
。

≅ >
。

� = 〕一 � >

Β 己一3 <

# Σ Τ Υ

� 4 ? , Α 0 工2

Γ
# Σ Τ 、

:干 ;

= > Β � 一 3 < 一。 用回收的�4 拓酒精

,

脱蜡油的丙酮不溶物于水中全溶解
9
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:三 ; 其它有关方面的实验

2
9

毛糠蜡在酒精中聚集态特征
Χ 将毛糠蜡各 2。。分 〕ΝΟ置于甲

、

乙两个 4< Ι1 的窘口锥形瓶

中
,

在甲瓶加入 � < � � <? 酒精
,

在乙瓶加入含添加剂<
9

< �芭的扣? 酒精溶液� 0Ξ , 捣细
、

塞 上

玻塞
,

强烈振荡 4 而ϑ ,

静置 ≅ 卜,

观察变化如下
Χ

甲瓶 乙瓶

清晰

少

紧实

9

,
糊弓浮=豁多娇9模兰松蜡层高度比

溶剂与蜡层界面

热石壁沾右夕蜡质物

蜡质物分布状态

>
9

脱油蜡的吸溶剂性
Χ

将含溶剂 : 4 书
一

4 ; 脱油蜡于布氏漏斗用水泵抽过滤
,

称蜡重 4馆

自然凉于称重 � > �
9

4
一

4; ;说油蜡溶剂吸收率
抽干湿蜡重一凉干干蜡重

凉干干蜡重
又 2< <

4 < 一 � >

� >

又 2 < < [ 4 =
9

� :?;

用密封过滤器 : 参考公斤级试验 ;过滤序号 : 2 Β ; 等的脱油蜡实验
,

其溶剂吸收率在3> 一 1皿

? 之间
。

�
9

蜡制品表观特 征
Χ

它与脱油蜡除溶剂的方法有关
。

: 2 ; 自然蒸发除溶剂
Χ

份 末 状
,

淡黄 色调均匀
9

: > ;于 =< 一 == ℃水浴减压除溶剂
Χ

粉末状
,

淡黄
一

棕黄
,

色调不 匀
9

〔� ;水

汽蒸馏脱溶剂
Χ

棕色块状
,

含有水分
9

‘≅ ;沸水浴加热除溶剂
Χ

棕 色
一

渴色块状
9

三
、

公斤级试验

含添加剂的 酒精尽管对毛慷蜡脱油效果很好
,

但要实现制蜡工业化
,

密封过滤和滤 网能

否再生是个关键技术问题
9

根据脱油过程的蜡
、

溶剂
、

油脂之间 性质关 系
,

在玲 3 ≅年将 自伟Ν 

的过滤装置投入公斤级试验
9

2
9

原料与设备
Χ

: 2 ;毛慷蜡 : # Σ Τ Υ ;
Χ

泉州油厂提洪
9

: > ;呼剂
Χ

骊? 酒精
,

工业 西

精 :实验室点火的酒精 ;
,

无水酒精
9

: � ;添加剂
Χ 2一 2

9

4 ?
9

: ≅ ;密封过滤器与萃取器
Χ

自己设计
,

泉州油厂和华侨大学机械厂加工
,

碳钢材质
9

: 4 ;小型 离
 

已
、

泵
Χ 2

·

− ∴ 一 2
9

: 。 ;

空气压缩器
Χ

:用 自行车打气筒代替 ;
9

>
9

流程简图
Χ

毛糠蜡萃取过滤脱油 流 程

如图 2 所示
9

�
9

操作方法
Χ

于混合槽中投入 ∗ ] 8 毛 糠

蜡
,

加入含添加剂酒精 24 0 0 Ι1
,

转动 搅 拌 器

⊥ 一 2 将毛糠蜡捣碎
,

确认捣细 度 已 达 要 求

:不堵塞管道阀门 ; 时
,

打开管道& , 一 2

的连 通

阀
,

往混合槽中加入� < < < Ι 1溶剂
Κ
打 开 管 道

& _ 一 2 连通 阀 :尸∀ 入 口 阀 ; 和尸∀ 上排气阀排

、、

二
Π

ΠΠΠ

&⎯
一

Α

乙>
一

>

乙
一

户

小型离心泵

丁可认

过滤升离酒

图 2 毛慷蜡立取过滤脱油流 程简图

气 冲液后
,

关闭Ρ ∀排气阀
,

启动_ ∀ 至所要求的压力 , 打开厂览了出口管道&Ρ一 > 阀门
,

开始记
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录萃取时间
,

并将管道 & , 一 >

的连通阀打开
,

每隔 > 一 � Ι Φϑ 反复关闭或打
一

开 & Χ 一 ,

的连通阀
。

连 续萃取 >< 一�< Ι Φϑ Κ
打开 乙Χ 一。的连通阎

,

关闭& , 一 ,

和 & , 一 Χ

阀门
,

2< 耳山〕后打开 石
Χ 二 2

关
Ζ

像
五卜

�

的阀门
,

将滤液送至 ‘。。< <一> 。。“!Ι ’滤液贮瓶 : 塑料桶 ;, 一般 “一 4
恤就熊将 混

合槽中清液全部过滤送出完毕
9

关闭尸∀ 出 日 闷
,

停泵
,

接通 & ⎯ 一 >

管线与打气筒出气 管
,

打

开五Χ 一 Χ

与过滤分离槽的连通阀 Κ
充 气加压将信中过滤清液继续压入滤液贮瓶

,

得萃取过滤清

液 � � < <一 � 4 <。川
,

结束第一次萃取分 离
9

关闭‘
一 Χ 、

& Χ 一 , 、

& Χ 一 Χ

与过滤分离槽的连通阀
,
打

开 & , 一 Χ 、 & ∗ 一 Χ

的连通阀
,

于混台槽 中加入�4 << Ι1
,

打开_ ∀ 进口 阀
,

启动尸∀ 进行第 二 次 萃

取
9

在第二次萃取 开始时
,

应将⊥
一 Χ

管旋转来回二个� = <
< 9

二次萃取毕
,

如蜡品不合格
,

可

根据工艺要求 按第二次萃取的操作方法
,

进 行三次
、

四次⋯ ⋯萃取
9

最后将蜡与酒精溶剂用

_  由公 _ 送至 1 < < < 0 Ι 1脱 油蜡贮瓶处理
,

全过程结束
,

历时 >
9

4一 � α
9

≅
9

实验 结果
Χ

见表 �
9

表 � ∗ ] 8 毛糠蜡于密封过滤器脱油精制结果

洛剂 :Ι 1; 载蜡 脱 油 蜡

备 注
试样

象或
> 次
票取

井刘 丙酮可
溶物 :? ; 乞岸

� 4 乡乙, Α 0 、土

Ν
# Σ Τ Υ

工
Π

业洒精

Ν
# Σ Τ Υ

, Α! ( : 犯
Π

;

Ο
# Σ Τ Υ

:干飞

≅ 4 < < � 4 < < � 4 < <

Β 3
!

6

淡黄粉
末状

添加剂投人量 2 ≅
9

4 �
,

月兑蜡油丙酮全溶解

≅ 4 4 < � Χ 。。 = 4 。· =
·

>

翟贾瑟毖
添加齐。投入量 2>

·

4 �

斗万!〕 � 4 < < �
。

2
几β

“‘

:干 ;宣油一 >4 ?
,

了莎力Ο飞刑投入量 2<
9

< �

9

诉汗过 念
,

全篇省视 察沁升 结构 灵好
,

用工业酒精洗出沉积蜡
9

萃取过滤分离是在混台
一

潜
、

过滤分离槽密封装置的系统 中进行
。

试验表明蜡和油脂能快速

分离
,

滤 网可在封闭器 内再生使用
9

每次萃取 时间4< 一=< Ι Φϑ
,

分离过滤只 需 � 一 4 ϑ 1Ψ11
,

公斤级扩试获得成功
。

四
、

含添加剂的酒精法与乙酸乙醋法的比较

含添加剂旧酒精法与乙酸乙酗法的比较见表 ≅
9

酒精脱汕的方法优点多
,

便于实现工业化
9

草取过滤分 离的装置 结构简单
,

易加工
、

费

用省
、

分离效率高
,

除用于米糠蜡脱油分离外
,

对其它固
一

液态分 离也具有普遍实用意义
9
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表 ≅ 含添加剂的酒精脱油法与乙酸乙醋脱油方法的比较

内 容 乙酸乙醋方法 酒精脱油方法
含添加剂的酒精法
的优缺点

溶剂

脱油蜡纯度 :丙

酮可溶物? ;

脱蜡油含蜡分

溶剂倍量

生产工艺流程

乙酸乙醋

在 2< ? 以下

� 4 ?酒精在

� ?以下

便宜
,

易得

纯度高

� 一 = ?

】!以
Π

匕

原料要经脱水去杂

预处理
,

自然沉降
分离

自然沉降
、

周 期长

食用

Ζ !

2< 以下

选择性强

用量少

不必脱
过滤分

水
,

强制
离 穷

程简 单
,

强

生产育昌

生产周期

脱蜡油用途

添加剂

强制过滤周期短

除食用外
,

尚有更
高工业使用价值

有

短
,

操作容易控制

范围广

要辅设添加剂配制工字

五
、

密封过滤装置

根据叶滤机原理阁 ,

改滤叶为自由旋转型的管式过滤芯装置 Κ 为了让滤饼在密封器内能

反复脱落再生
,

在滤芯的滤布 :过滤介质 ; 两侧近处装上二条 与过滤管平行的金属线
,

当过

滤芯旋转时滤饼即被金属线拨落 :开 ;Κ 为使密封过滤器也可作为萃取器
,

在过滤芯内部又装

上半径比过滤管略小的密闭管 以减少过滤芯内滤液的容量
,

达到更有效地利用溶剂的目的
9

过滤装置如图 >
。

六
、

结果与讨论

图 > 密封过滤器简图
2

9

过滤芯
Κ

>
9

金属线 Κ

�
9

密闭管体
,

≅9 滤液排出管
Κ

4
9

密封槽外壳 ,

=
9

固定架 Κ

Β
9

滤孔 Κ 3
9

填料涵 Κ

�
9

进气管 Κ

2
9

含添加剂的酒精在常温常压下是毛糠 蜡优 良的脱油

剂
9

脱油效果比 乙酸 乙醋的方法好
,

优点多
,

可发展作为制

蜡工业的脱油溶剂
9

>
9

密封过滤器结构简单
、

操作方便
,

过滤面积可通过

过滤芯管径的大小和管的长度来调节
,

直立装置或横卧装置

都行
,

还可 从单管式发展成多管式
,

生产弹性大
9

本过滤装

置将萃取和过滤分 离结合在一起
9

只 要对混合槽 的温度进行

调节
,

在固
一

液态分离方面如有机工业中的脱色重结晶
,

石

油工业中的脱蜡等具有普遍实用意义
9

� 二 采用本方法得到的脱蜡油除可供食用外
,

还可加工

为乳化剂等
,

应用范 围扩大了
9

≅
9

添加剂无毒
、

便宜
、

易得
。
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