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分子蒸馏工艺参数对高碳脂肪醇提取物精制效果的研究

陈　芳, 廖小军, 汪政富, 蔡同一, 胡小松※

(中国农业大学食品科学与营养工程学院,北京 100083)

摘　要: 采用分子蒸馏技术进行高碳脂肪醇提取物的精制,试验结果表明,蒸馏压力66. 7 Pa,蒸馏温度在160～ 230℃范围内,随着蒸馏温度

升高,馏出物中的二十八烷醇和三十烷醇含量逐渐增加,并在190℃时出现峰值,之后下降; 蒸馏温度190℃,蒸馏压力在26. 7～ 266. 7 Pa范

围内,随着压力的下降,馏出物中的二十八烷醇和三十烷醇含量增加,到133. 3 Pa处分别达到最大值。蒸馏温度和压力作为分子蒸馏的关键

工艺参数对高碳脂肪醇的精制效果具有显著影响。
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0　引　言

分子蒸馏是在高真空度下,根据分子运动平均自由程的不
同,实现混合组分分离的一项高新技术[1 ]。应用分子蒸馏技术进

行天然产物的精制,不但可以避免有机溶剂对环境的污染和对

人体健康的损害,而且可以有效地脱除前面提取工序中的残留

溶剂,使产品的安全性符合食品和药品的相关要求。

从糠蜡、蔗蜡、蜂蜡等原料中提取的高碳脂肪醇混合物, 其

组成包括C20～C34的一系列饱和脂肪醇化合物,其中三十烷醇和

二十八烷醇所占比例最高。大量实验证实,二十八烷醇具有降血

脂、提高反应敏锐性、保护肝脏等诸多生理活性, 其中, 增进耐

力、精力和体力的功能表现得尤为突出[2 ]。为了提高高碳脂肪醇

混合物中二十八烷醇的含量,目前,国内多采用溶剂重结晶的方

法[3 ]。但该工艺步骤繁多、劳动量大、安全性低,产品中的有机溶

剂残留难以满足食品或药品相关标准的规定。分子蒸馏在高碳

脂肪醇精制方面的应用曾在一些综述性报道中被提及[4 ] , 但是

对具体的技术路线和工艺参数的研究还较缺乏。针对高碳脂肪

醇沸点高的特点,本文采用分子蒸馏技术对所获得的高碳脂肪

醇提取物进一步精制,将组成为C20～ C26和C30～ C34的高碳脂肪

醇组分尽量除去,以提高产物中的二十八烷醇含量。通过研究分

子蒸馏温度、压力对高碳脂肪醇提取物精制效果的影响规律,为

进一步应用分子蒸馏技术提供理论和试验依据。

1　材料与方法

1. 1　材料

高碳脂肪醇提取物:本实验室制备[5 ]。将精糠蜡置于三颈瓶

中加热,加入 6倍体积的含 0. 2% KOH 的丁醇溶液, 搅拌反应

6 h,冷却,抽滤。滤液回收,滤饼用温水反复冲洗至中性,抽滤,

于60℃烘干。以丙酮为溶剂进行索氏萃取。收集萃取液,于室温

冷却,抽滤得到固体物,自然干燥后得到高碳脂肪醇提取物, 其
中二十八烷醇和三十烷醇的含量分别为 10. 9%和 54. 4%。
二十八烷醇标样、三十烷醇标样:均为Sigm a公司出品,纯度

为99. 0% (气相色谱用) ; 1, 3, 52三苯基苯 (T PB ) :为A ldrich 公司
出品,纯度为99. 0% ;环己烷为分析纯。
1. 2　主要仪器与设备
分子蒸馏仪 (2000 mL ,美国Pope公司制造,见图1) ;气相色

谱仪 (H P26890型,美国惠普公司) ; 分析天平 (Sarto riu s BS110S

型,北京赛多利斯天平有限公司) ; 电热恒温水浴锅 (D K2S26型,

上海精宏实验设备有限公司)。

图 1　分子蒸馏仪示意图

F ig. 1　Schem atic diagram of mo lecu lar dist illa t ion apparatu s

1. 3　精制工艺流程

将高碳脂肪醇提取物加热至 100℃熔化后,加入物料瓶中,

打开真空泵,对物料进行脱气。待压力稳定后,设置蒸馏温度和
压力,调节刮板转速和物料流速,开始进行分子蒸馏,收集馏出
物和残留物。
1. 4　分析方法
二十八烷醇和三十烷醇含量的测定采用气相色谱 (GC)法

进行,以T PB 为内标物。准确称取0. 025 g二十八烷醇馏出物或
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残留物,置于5 mL 容量瓶中,加入3 mL 环己烷于40℃超声震荡
至充分溶解后,加入内标溶液1. 5 mL ,用环己烷定容至5 mL ,进
行GC 分析。用H P25 (30 m×320 Λm×0. 25 Λm )色谱柱,程序升
温: 230℃保持 6 m in, 10℃öm in 的速度升至 280℃,保持 20 m in,

以20℃öm in 升至300℃保持4 m in。汽化室温度: 320℃;检测器温
度: 330℃。N 2 流速: 45. 0 mL öm in; H 2 流速: 40. 0 mL öm in;流速:

450 mL öm in。进样量: 1 ΛL。

2　结果与分析

2. 1　蒸馏温度对高碳脂肪醇精制效果的影响
温度对分离效果的影响非常显著。在混合物体系中,一般认
为,随着温度的升高,体系的蒸气压随着物质的蒸发速率加快而
迅速上升,分子的有效自由程下降,引起分子在冷凝面和蒸发面
之间的碰撞频率增加。这种情形中,蒸气分子的性质与Chapm an

和Cow ling所描述的气体分子类似,即当重分子与轻分子遭遇,

重分子的存留比接近1,而轻分子则接近0。这意味着重分子几乎
丝毫不受影响地以其原有速度到达冷凝面,而轻分子却在与其
原速度无关的某一方向上弹跳,引起碰撞次数的增加,并形成连
锁反应,导致轻分子的运动更加随机,因此,有更大的几率返回
蒸发面[6 ]。
在压力66. 7 Pa,物料流速 5 mL öm in 的条件下,蒸馏温度从

160℃开始,以 10℃为间隔,逐步增加至 230℃,其分子蒸馏结果
见图2。可以看出,当蒸馏温度范围在160～ 180℃,随着温度的升
高,馏出物中三十烷醇的含量逐渐增加,二十八烷醇的含量逐渐
下降。说明到达冷凝面的三十烷醇分子数的增加幅度高于二十
八烷醇,这与三十烷醇在原料中所占的比例大大高于二十八烷
醇有关。当温度升至 190℃时,馏出物中二十八烷醇的含量出现
了一个小峰,达到20. 6% ,而馏出物中的三十烷醇含量也骤然上
升,高达76. 0%。说明此温度时,恰好绝大部分的二十八烷醇和
三十烷醇能获得足够的能量从液面逸出并到达冷凝面,但绝大
部分分子量小于二十八烷醇的轻组分在冷凝面与蒸发面之间进
行随机运动,很难达到冷凝面,而分子量大于三十烷醇的组分仍
然不足以到达冷凝面,因此,二十八烷醇和三十烷醇分子的不断
逸出和冷凝,便引起了峰值的出现。这对于二十八烷醇的精制非
常有利,馏出物中二十八烷醇和三十烷醇的含量分别比原料中
高出89. 0%和 39. 6%。

图 2　蒸馏温度对分子蒸馏馏出物中二十八烷醇
和三十烷醇含量的影响

(蒸馏压力: 66. 7 Pa,物料流量: 5 mL öm in)

F ig. 2　Effect of temperatu re on the octaco sano l and

triacon tano l con ten ts in the first dist illa te
(D ist illing p ressu re is 66. 7 Pa,

F low rate of feed is 5 mL öm in)

当温度升高到 190℃以上时,馏出物中二十八烷醇和三十烷

醇的含量均逐渐下降。在实验中,此时几乎难以收集到残留物。
这是由于高碳脂肪醇混合物中较轻的组分处于随机运动状态,

其中也包含一部分二十八烷醇和三十烷醇; 而较重的组分均可
以获得足够的能量从蒸发面逸出并到达冷凝面,进入馏出物中。
因此,分离效率低,分离效果不好。
2. 2　蒸馏压力对高碳脂肪醇精制效果的影响
蒸馏压力是分子蒸馏过程中的重要参数。在较低的压力下,

由于组分蒸气压下降,分子的平均自由程增加,从而能够到达冷
凝面的组分增加; 反之,在较高的压力下,分子的平均自由程减
少,一些组分无法达到冷凝面而进入残留物中。
采用蒸馏温度为 190℃,物料流速 5 mL öm in,研究不同蒸馏

压力对分子蒸馏效果的影响,结果见图 3。在相对较低的压力范
围内 (26. 7～ 133. 3 Pa) ,随着压力的升高,馏出物中的二十八烷
醇和三十烷醇含量增加,到 133. 3 Pa处三十烷醇含量出现峰值,

二十八烷醇含量也达到最大。这是由于在较低压力时,分子量大
于三十烷醇的组分也能够从蒸发面逸出并到达冷凝面,与二十
八烷醇和三十烷醇一起进入馏出物中。随着压力的升高,这些组
分的平均自由程减小,因而能达到冷凝面的分子数量越来越少,

当压力升高到 133. 3 Pa 时,恰好绝大部分分子量大于三十烷醇
的组分不再能够到达冷凝面,因此二十八烷醇和三十烷醇成为
馏出物中的主要组分。当压力继续升高到160 Pa,一部分三十烷
醇分子也开始无法达到冷凝面,因此馏出物中三十烷醇的含量
迅速降低,而对二十八烷醇的影响却不明显。随后,压力的升高
对二十八烷醇和三十烷醇的含量影响平稳。

图 3　蒸馏压力对分子蒸馏馏出物中二十八烷醇
和三十烷醇含量的影响

(蒸馏温度: 190℃,物料流量: 5 mL öm in)

F ig. 3　Effect of vacuum degree on the octaco sano l

and triacon tano l con ten ts in the first dist illa te
(D ist illing temperatu re is 190℃,

F low rate of feed is 5 mL öm in)

在上述实验的基础上,采用二元二次正交旋转回归试验设
计,确定出分子蒸馏的最佳温度为176℃,压力173. 3 Pa [7 ]。该条
件下所获得的馏出物的产率为53. 5% ,其中二十八烷醇的含量
为 28. 2% ,比原料的二十八烷醇含量提高 158. 7%。

3　结　论

本文研究了不同蒸馏温度和压力对高碳脂肪醇提取物精制
效果的影响规律, 结果表明, 恒定压力 66. 7 Pa 时, 蒸馏温度在
160～ 230℃范围内,随着温度升高,馏出物中的二十八烷醇和三
十烷醇含量逐渐增加并在 190℃时出现峰值,之后下降; 蒸馏温
度恒定在 190℃,蒸馏压力在 26. 7～ 266. 7 Pa 范围内,随着压力
的降低,馏出物中的二十八烷醇和三十烷醇含量增加,到 133. 3

Pa 处三十烷醇含量出现峰值,二十八烷醇含量也达到最大。说明
蒸馏温度和压力作为两个关键工艺参数对精制效果具有显著影
响。除此之外,对于蒸馏效果的影响因素还包括进料混合物的温
度、蒸发器内部冷凝面与蒸发面之间的温差等因素,要视待分离
物料的组成具体进行研究。
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Effect of process param eters on the ref in ing of h igher fa tty a lcohol
extracts dur ing m olecular d istilla tion

C he n Fa ng , L ia o Xia o jun, W a ng Zhe ngfu, C a i Tongy i, Hu Xia osong
※

(Colleg e of F ood S cience and N u trition E ng ineering , Ch ina A g ricu ltu ra l U n iversity , B eij ing 100083, Ch ina)

Abstract: M o lecu lar dist illa t ion can effect ively remove the so lven t residue of natu ral ex tracts and increase the safety of p roducts. T he

refin ing of h igher fat ty alcoho l ex tracts from rice b ran by mo lecu lar dist illa t ion w as studied. R esu lts indicated that: under the p ressu re

of 66. 7 Pa, the con ten ts of octaco sano l and triacon tano l in dist illa te increased as the temperatu re increased betw een 160℃ and 230℃,

and w ere up to their peak s at 190℃, and then decreased; and under the temperatu re of 190℃, the con ten ts of octaco sano l and

triacon tano l in dist illa te increased as the p ressu re decreased betw een 26. 7 Pa and 266. 7 Pa, and reached the h ighest at 133. 3 Pa.

T emperatu re and p ressu re have sign ifican t effects on the refin ing of h igher fat ty alcoho l ex tracts as key param eters du ring mo lecu lar

dist illa t ion.

Key words: h igher fat ty alcoho l; mo lecu lar dist illa t ion; refin ing
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