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生物柴油副产物下层甘油液的组成分析及其分离
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摘要 分析了菜籽油和大豆油碱催化醋交换法制备生物柴油副产物下层甘油液的主要成份
。

下层甘油液中主要含甘油
、

甲醇和

脂肪酸皂以及少量的脂肪酸甲醋和游离碱 探索了分离方法
。

获得的甲醇和脂肪酸可用于生物柴油生产和其它产品的原料
,

获

得的甘油含量达到分析纯要求
。
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随着世界能源结构变化
,

为了解决目前面临的 生物降解等的研究在 国内外 已有许多报道 , 一幻
。

石油资源紧缺
、

环境污染和温室效应 大难题以及 研究认为生物柴油作为石油柴油替代品
,

优势明

资源的战略储备和粮油过剩等
,

一些发达国家正在 显
。

然而生物柴油的价格是制约其推广的主要 因

积极开发可广泛推广应用
、

负作用小
、

污染少的绿 素
。

目前工业生产主要采用碱催化酷交换法
,

上层

色能源
,

其中生物柴油倍受重视
。

生物柴油
,

即由 为甲酷层
,

精制后得生物柴油 下层为富含甘油的

植动物油脂的醇解而制成的脂肪酸酷
,

作为石油柴 副产物即下层甘油液
。

如果能充分利用下层甘油

油的替代燃料
,

在欧美国家 已经形成较大生产规 液
,

能降低成本
,

增加生物柴油的竞争力
。

因此本

模 , 〕
。

关于生物柴油的经济可行性〔一
、

原料选 文对菜籽油和大豆油下层甘油液中主要成份进行分

择和生产工艺的优化及其特性
、

燃烧排放
、

毒性和 析
,

并探索分离方法
,

为其利用提供依据
。
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实验部分
定
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酷
一

名刀

主要试剂与材料

菜籽油和大豆油生物柴油副产物下层甘油液
,

为本课题组制备生物柴油的副产物 石油醚
、

乙醇
、

盐酸
、

氢氧化钠
、

过碘酸钠
、

乙二醇
、

甲酸

钠和硫酸均为分析纯
,

所用水为蒸馏水
。

主要仪器

一 型精密酸度计
,

上海雷磁仪器厂

玻璃电极
,

上海电光器件厂 型参 比电极
,

上

海精密科学仪器有限公司 一 型干燥箱
,

上

海市实验仪器总厂 美国 型傅里叶红

外光谱仪
。

式中 一烘干后酷和烧杯质量
, , 一烧杯质

量
,

一样品质量
,

测定醋后的下层液
,

用 十 盐酸溶液酸化至
,

摇匀
。

加 石油醚
,

充分振荡后静

置分层
,

分出的下层液再用 石油醚萃取两

次
,

合并上层液于恒重烧杯中
,

在红外灯下蒸去石

油醚
,

在 ℃烘至恒重
,

冷却后称量
。

按式

计算得到脂肪酸皂 以脂肪酸计 含量
。

平行测定

份
,

计算平均值和标准偏差
,

结果见表 和表
。

脂肪酸皂
一

刀

分析方法

下层甘油液中甲醇含量测定

称取 左右下层甘油液 精确到 。

于恒重 。。 烧杯中
,

在 ℃烘
,

冷却并

称量
。

按式 计算得到甲醇含量
。

平行测定

份
,

计算平均值和标准偏差
,

结果见表 和表
。

式中 一烘干后剩余物和烧杯总质量
,

一烧杯质量
,

一样品质量
, 。

下层甘油液中甘油和游离碱含量测定

下层甘油液中甘油含量测定采用过碘酸钠法
,

具体步骤参见文献 「
。

下层甘油液中游离碱 以

计 含量采用酸碱滴定法测定
,

以酚酞作指

示剂
,

用 。 盐酸标准溶液滴定
。

甲醇 一
一 只

刀习

式中 一烘后烧杯与剩余样质量
,

一烧杯

质量
,

一样品质量
,

裹 菜籽油制备生物柴油下层甘油液主要成份含

胎

别沈

成份 甘油 甲醇 脂肪酸皂 醋 游离碱

,

裹 大豆油制备生物柴油下层甘油液主要成份

成份 甘油 甲醇 脂肪酸皂 酷 游离碱

二

卜 ,

下层甘油液中醋和脂肪酸皂含量测定

称取约 下层甘油液 精确到

于分液漏斗中
,

加 乙醇和 水摇

匀
。

加 石油醚
,

充分振荡
,

静置分层
。

分

出的下层液再用 石油醚萃取 次
,

合并石

油醚层于恒重烧杯中
,

在红外灯下蒸去石油醚
,

。 ℃烘至恒重
,

冷却后称量
。

按式 计算得

到醋含量
。

分出的下层液用于后续脂肪酸皂的测

下层甘油液主要成份分离

称取 下层甘油液于 圆底烧瓶中
,

用油浴加热蒸馏
。

温度控制在 ℃
,

蒸馏

到无馏出物为止
。

得馏出物
,

称重
。

趁热将剩余

物倒入分液漏斗中
,

烧瓶用少量蒸馏水洗 次
,

合

并洗液于分 液漏 斗 中
,

摇匀
。

用 浓盐酸酸化 至
,

加石油醚
,

充分振摇后静置分层
。

上层液

蒸馏回收石油醚后剩余物在 ℃烘干
。

得不挥发

物
,

称重
。

将下层水溶液放入三 口烧瓶
,

用氢氧

化钠溶液中和至 一 左右
。

先进行常压蒸馏
,

直到烧瓶内温度达到 ℃无馏出物为止
。

然后进

行减压蒸馏
,

到烧瓶内温度达到 ℃无馏出物为

止
,

馏出物基本为水
。

升温继续进行减压蒸馏
,

在

约 下收集 一 ℃馏分
,

得无色粘稠

液体
,

称重
。

对
、

和 进行红外光谱分析
,

鉴定成份
,

并计算回收率
。

结果与讨论

下层甘油液主要成份分析

表 和表 分别列出了菜籽油和大豆油制备生

物柴油所得下层甘油的主要成份及其分析的相对标



王森鑫等 生物柴油副产物 下层甘油液的组成分析及其分 离

实验部分
定

。

酷
一

名刀

主要试剂与材料

菜籽油和大豆油生物柴油副产物下层甘油液
,

为本课题组制备生物柴油的副产物 石油醚
、

乙醇
、

盐酸
、

氢氧化钠
、

过碘酸钠
、

乙二醇
、

甲酸

钠和硫酸均为分析纯
,

所用水为蒸馏水
。

主要仪器

一 型精密酸度计
,

上海雷磁仪器厂

玻璃电极
,

上海电光器件厂 型参 比电极
,

上

海精密科学仪器有限公司 一 型干燥箱
,

上

海市实验仪器总厂 美国 型傅里叶红

外光谱仪
。

式中 一烘干后酷和烧杯质量
, , 一烧杯质

量
,

一样品质量
,

测定醋后的下层液
,

用 十 盐酸溶液酸化至
,

摇匀
。

加 石油醚
,

充分振荡后静

置分层
,

分出的下层液再用 石油醚萃取两

次
,

合并上层液于恒重烧杯中
,

在红外灯下蒸去石

油醚
,

在 ℃烘至恒重
,

冷却后称量
。

按式

计算得到脂肪酸皂 以脂肪酸计 含量
。

平行测定

份
,

计算平均值和标准偏差
,

结果见表 和表
。

脂肪酸皂
一

刀

分析方法

下层甘油液中甲醇含量测定

称取 左右下层甘油液 精确到 。

于恒重 。。 烧杯中
,

在 ℃烘
,

冷却并

称量
。

按式 计算得到甲醇含量
。

平行测定

份
,

计算平均值和标准偏差
,

结果见表 和表
。

式中 一烘干后剩余物和烧杯总质量
,

一烧杯质量
,

一样品质量
, 。

下层甘油液中甘油和游离碱含量测定

下层甘油液中甘油含量测定采用过碘酸钠法
,

具体步骤参见文献 「
。

下层甘油液中游离碱 以

计 含量采用酸碱滴定法测定
,

以酚酞作指

示剂
,

用 。 盐酸标准溶液滴定
。

甲醇 一
一 只

刀习

式中 一烘后烧杯与剩余样质量
,

一烧杯

质量
,

一样品质量
,

裹 菜籽油制备生物柴油下层甘油液主要成份含

胎

别沈

成份 甘油 甲醇 脂肪酸皂 醋 游离碱

,

裹 大豆油制备生物柴油下层甘油液主要成份

成份 甘油 甲醇 脂肪酸皂 酷 游离碱

二

卜 ,

下层甘油液中醋和脂肪酸皂含量测定

称取约 下层甘油液 精确到

于分液漏斗中
,

加 乙醇和 水摇

匀
。

加 石油醚
,

充分振荡
,

静置分层
。

分

出的下层液再用 石油醚萃取 次
,

合并石

油醚层于恒重烧杯中
,

在红外灯下蒸去石油醚
,

。 ℃烘至恒重
,

冷却后称量
。

按式 计算得

到醋含量
。

分出的下层液用于后续脂肪酸皂的测

下层甘油液主要成份分离

称取 下层甘油液于 圆底烧瓶中
,

用油浴加热蒸馏
。

温度控制在 ℃
,

蒸馏

到无馏出物为止
。

得馏出物
,

称重
。

趁热将剩余

物倒入分液漏斗中
,

烧瓶用少量蒸馏水洗 次
,

合

并洗液于分 液漏 斗 中
,

摇匀
。

用 浓盐酸酸化 至
,

加石油醚
,

充分振摇后静置分层
。

上层液

蒸馏回收石油醚后剩余物在 ℃烘干
。

得不挥发

物
,

称重
。

将下层水溶液放入三 口烧瓶
,

用氢氧

化钠溶液中和至 一 左右
。

先进行常压蒸馏
,

直到烧瓶内温度达到 ℃无馏出物为止
。

然后进

行减压蒸馏
,

到烧瓶内温度达到 ℃无馏出物为

止
,

馏出物基本为水
。

升温继续进行减压蒸馏
,

在

约 下收集 一 ℃馏分
,

得无色粘稠

液体
,

称重
。

对
、

和 进行红外光谱分析
,

鉴定成份
,

并计算回收率
。

结果与讨论

下层甘油液主要成份分析

表 和表 分别列出了菜籽油和大豆油制备生

物柴油所得下层甘油的主要成份及其分析的相对标


