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由羊毛脂制备羊毛醇和羊毛酸
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摘  要  研究了羊毛脂均相皂化制备及羊毛脂醇和羊毛脂酸的反应 结果表明 均相皂化法在

125°C 2h内能将 96%的羊毛脂皂化 经过分子蒸馏以及酸醇分离后可得到高质量的羊毛脂酸和羊毛

脂醇
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Study on Preparation of Lanolin Acids and Alcohols from Lanolin
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Abstract  This paper studied the homogeneous saponification of lanolin separation of lanolin acids

and alcohols and refining lanolin acids and alcohols by molecular distillation. The results showed that the

saponification of lanolin reached as high as 96% at after 2h reaction, high quality lanolin alcohols and fatty

acids were obtained.
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羊毛脂是羊的皮脂腺中分泌出来的天然物质 是从毛纺行业洗羊毛的废水中提取的一种副

产品 我国具有丰富的羊毛脂资源 搞好羊毛脂的综合利用是一项很有经济效益的活动 工业

羊毛脂色深 味臭 应用范围受局限 由于我国溶剂价格较高 用溶剂萃取法精制生产的产品

售价可能会高于国外同类进口产品 用皂化分解的方法分离出羊毛脂醇和羊毛脂酸 再进一步

制备其衍生物是综合利用粗羊毛脂的有效途径 目前使用的皂化方法大多是用醇碱皂化[1~4],这

些皂化方法存在着反应条件苛刻或皂化不彻底的缺陷 本文探索了用一种 均相皂化法 结合

分子蒸馏手法精制羊毛脂醇和羊毛脂酸的工艺 这种工艺具有操作简便特点 容易放大成工业

化生产规模

1 实验

1.1 试剂

工业羊毛脂(皂化值 80 106 碘值 18~36 酸值 9 熔点 36 42°C 外观呈深棕色膏状物)

氢氧化钠 磷酸 丙二醇 乙酸乙酯均为

1.2 仪器

玻璃分子蒸馏 由日本Matsui Wire Netting Industry Co. LTD生产
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1.3 实验工艺路线

 (1)均相皂化                 (1)分子蒸馏       精制羊毛脂醇

脱酸工业羊毛脂             羊毛脂的醇和酸

                    (2)酸化                    (2)酸醇分离       精制羊毛脂酸

1.4 实验部分

1.4.1 工业羊毛脂脱去游离酸  用分子蒸馏脱去游离酸 脱酸条件是柱温度 200°C 体系真空度

0.5Pa 然后按标准方法[5]测定蒸馏前后工业羊毛脂的酸值

1.4.2 羊毛脂的均相皂化  在装有回流冷凝器的三颈瓶中加入规定量脱酸工业羊毛脂 加入规定

量的均相试剂丙二醇和氢氧化钠 油浴加热至 125°C 观察反应物料是否形成均相 维持反应 2h

加入足够的磷酸将氢氧化钠中和成 NaH2PO4 此时 NaH2PO4作为固体盐沉在反应瓶底部 均相

试剂丙二醇同反应物料分层 分出丙二醇 在柱温 100°C 真空度 0.5 Pa 下分子蒸馏脱去物料

残余的丙二醇 在柱温 200°C 真空度 0.5 Pa 进行分子蒸馏 蒸馏出反应形成羊毛脂酸和羊毛

脂醇 未皂化的羊毛脂不能蒸出 由此可计算出反应的程度

1.4.3 羊毛脂酸和羊毛脂醇的分离  将经分子蒸馏的羊毛脂酸和羊毛脂醇混合物加入五倍(重量)

的乙酸乙酯 维持物料温度 50±5°C 在快速搅拌下滴加碱水溶液 碱的量足以中和其中的羊

毛酸并过量 5% 充分搅拌混合后静置 分出下层皂层 再用水洗涤一次乙酸乙酯层 并将水

洗层与皂层合并 皂层用 50%硫酸酸化 加热至 55±5°C 充分搅拌 10min 静置 分去水层

油层用水洗至中性 减压除去残留的溶剂和水 得到浅黄色的羊毛脂酸 乙酸乙酯层回收溶剂

后得到淡黄色的羊毛脂醇

1.4.4 羊毛脂酸和羊毛脂醇的酸值 羟基值的测定  按标准方法[5,6]测定羊毛脂酸和羊毛脂醇的

酸值和羟基值

2 实验结果与讨论

2.1 实验结果

2.1.1 羊毛脂的脱酸  工业羊毛脂酸的酸价是 8.4 经分子蒸馏后 蒸出物占物料量 5.3% 蒸余

物酸价是 0.8 基本上将游离酸脱去

2.1.2 羊毛脂的均相皂化  当均相试剂丙二醇用量是工业羊毛脂量 2 1 0.5 0.3倍时 均能形

成相皂化体系 当用量小于 0.3倍时 反应物料不能形成均相反应体系 以 0.5倍量为佳

皂化用 NaOH 的量 当 NaOH 量是羊毛脂重量的 6% 9% 12%时 按上述操作处理后在

200°C 0.5Pa 下进行分子蒸馏 蒸出物占物料比例分别是 74% 83% 96% 说明对应皂化率

是 74% 83% 96% 即用量是羊毛脂皂化所需量 2 倍时 均相皂化法 在 125°C 2h 反应能

将羊毛脂基本完全皂化

2.1.3 根据获得的羊毛脂酸 羊毛脂醇重量 其重量比例是 1:0.83

2.1.4 羊毛脂醇 羊毛脂酸物化性质测定结果  本工艺的羊毛醇外观为淡黄色蜡状物 酸值 0.5

羟基值 153 稍具特殊气味 本工艺制得羊毛酸 外观为浅黄色膏状固体 稍具特殊气味 酸

值 190



http://hxtb.icas.ac.cn                     化学通报  2002年  第 65卷                              w63

3

2.2 讨论

用该工艺制得的羊毛醇无论是外观还是气味都比较理想 同日本技术标准要求熔点 45

75°C 酸值不超过 2 外观是淡黄棕色等指标相符 羊毛酸同样如此 满足外观是白色至淡黄

色油膏状 熔点 35 40°C 酸值 175 200 等标准要求 按照本文工艺制得的羊毛醇可直接用

于面霜 唇膏 乳液 整发喷雾剂等化妆品中 可用在霜膏类医院制剂中作为优秀的乳化稳定

剂 也可用作中间体制备乙酰化羊毛醇 乙氧基化羊毛醇以及分离胆固醇 精制的羊毛酸可用

于制备羊毛酸异丙酯和水溶性羊毛酯(乙氧基化羊毛酸酯)
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