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贮运保鲜 包装与机械

改进设计超临界流体萃取装置
的几点看法

摘 要 对超临界流体萃取的工作原理与工艺流程作了简要的介

绍，分析了目前常用超临界萃取装置在加工过程中存在

的不足之处，初步提出了改进设计意见。最后，对装置使

用的注意事项作了简要论述。
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超临界流体萃取的特征是超临界流体状态既是

温度的函数，又是压力的函数，不论改变温度或压力

都可使超临界流体的密度发生变化，而溶质的溶解

度和所用超临界流体的密度休戚相关，这就为 ",-
的过程控制提供了方便，成为过程控制的变量。

目前常用的萃取溶媒，如 ./#、烃类等都是非极

性流体，虽然提高其密度溶解能力会快速增长，但受

萃取压力增加的限制，对于极性较强的物质溶解能

力明显不足，这将限制该分离技术的实际应用。因此

在超临界萃取过程中，向由超临界 ./#流体和溶质

组成的二元体系加入第三种组分，称为夹带剂

012334536，也称提携剂（578324753），从而可以改变原来
溶质的溶解度，降低萃取过程的操作压力，并增加分

离的选择性。常用的夹带剂有水、乙醇、丙酮等。

超临界 ./#萃取设备是超临界萃取技术发展的

关键之一，它需要解决由于过程处于高压下这个特

殊性所产生的大量的机械加工、热交换、流体输送和

安全保证等问题，应该使整个工艺过程在满足生产

目的的前提下，具有安全、易操作、操作弹性大和通

用性强等特点。自从二十世纪八十年代末，我国的一

些科研和生产单位开始了超临界流体萃取实验设备

的国产化研究，目前萃取容积为 #+9 以下的小试和
中试设备基本可以满足萃取研究工作的开展。但是，

应该说国产的萃取设备还存在一些不足，需要进一

步改进提高。

$ 国产通用超临界 %&!萃取装置的工艺流程

超临界流体萃取的工艺流程往往根据萃取对象

的不同而进行设计，但主要是由萃取釜和分离釜两

部分组成，并适当配合压缩装置和热交换设备所构

成。国产超临界萃取实验装置的工艺流程见图 ’。
具体操作步骤如下：从 ./#气体发生装置 （钢

瓶）出来的 ./#气体经过净化器过滤，在制冷机中冷

凝为液体存于贮罐中。液体 ./#由高压泵压入混合

器中，经热交换器加热到设定的温度，./#进入萃取

釜内成为超临界状态，并与事先装入的经过预处理

的原料接触，可溶性的目标组分随 ./#进入分离器，

通过改变压力和温度，在分离釜中 ./#将目标组分

释放，分离了目标组分的 ./#再经过净化器、制冷机

实现循环使用。

如果在萃取过程中使用夹带剂，可将其放入夹

带剂罐内，用泵压入萃取釜内。

! 现有超临界萃取装置的不足之处及改进办法
在长期的实验工作中，发现现有装置存在一些

不足之处，在这提出与大家共同探讨。

!#$ 存在“冰堵”现象
应用 ".(./#萃取时，由于原料中或多或少存在

一定的水分，因此，萃取后离开分离器的 ./#必然携

带着一部分水分，尤其在萃取高含水量的原料（例如

大蒜、茶叶等）时，循环的 ./# 只经过净化器很难完

全将水分排除，从而使含有一定量水分的 ./#经制
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冷液化时结成冰，造成管道堵塞。如果在萃取过程中

发现压力下降，流量不稳并同时出现高压泵工作不

正常，一般考虑是由于“冰堵”造成的。因此，有必要

在循环 !"#气体进入制冷机前，在工艺流程中加设

一个脱水器，脱水器内加入硅胶或无水 !$!%#等脱水
剂。为了节省投资，也可以在原有净化器基础上加以

改造，内部由两部分组成，下部是密实的不锈钢填

料；上部是添加有硅胶或无水 !$!%# 等干燥剂的区
域；中间用带有小孔的不锈钢板隔离。这样，使 !"#

首先经过下部不锈钢填料区，气体携带着水分快速

撞击在填料上而凝结，从底部的截止阀放出，剩余的

水分由气体携带经过干燥剂区，被干燥剂吸附。经过

改进的净化器中出来的气体中的水分基本被截除，

可以有效地避免“冰堵”现象的发生，但也要注意定

期活化或更换干燥剂。改进后的净化器见图 #。

!#! 高压泵气体泄露
我们使用的是两柱塞高压调频泵，最大的缺点

是容易发生 !"#泄露。这主要是由于超临界流体的

流动性和渗透性好，对于泵头填料的磨损较大，如果

长时间运转，则填料更换频繁，增加了工作量。这里

使用的填料为石墨垫、金属垫和碳纤维四氟开口垫，

可以更换为不锈钢填料，相信密封性能会更好。如果

采用隔膜泵加压，则有运转可靠，系统不受污染的特

点，但目前国产产品不过关，无法应用，国外产品虽

然质量可靠，但是价格太高，限制了应用。

!#% 温控仪控温达到稳定时间较长，且波动幅度
较大

由于温控仪上的测温热电偶传感器安装在萃取

釜和分离釜的上部，受环境温度影响较大，造成上述

问题。在实际应用中将传感器直接插入循环加热水

箱中，从而很好地解决了这个问题。

!#& 因物料过细造成的管路堵塞
萃取釜内装填的物料过细，!"#容易将物料带出

吊篮，从而造成管路堵塞，并且使传质速率降低。一

种办法是去掉过细物料，但会造成浪费；另外一种办

法是在萃取釜内添加松散均匀的不锈钢填料，从而

减少了料层的扩散阻力，显著提高传质速率，也有效

地避免了“沟流”现象（即 !"# 只沿阻力小的路线穿

过料层，形成许多针孔，产生萃取显著不均匀的现

象）。

!#’ 超临界精馏
超临界萃取与精馏技术常结合起来使用，成为

超临界精馏。由于精馏柱高度较大且分段控温，循环

加热水导入精馏柱的管路较长，需要在外部增加保

温材料。

% 超临界萃取装置使用注意事项
%#$ 冬季 !"#钢瓶压力较低，一般在 &’()*$ 之间，
需配备加热装置，以免影响正常工作，或者提前放入

温暖的室内使其压力升高（注意安全），达到 (’+)*$
后即可使用。酒精厂生产的 !"#气体含水量较高，要

注意脱水。

%#! 制冷机有时会发生膨胀阀堵塞的故障，使制冷
达不到要求。判断的方法是看低压表压力是否低于

正常值。

%#% 使用夹带剂要注意装置的腐蚀问题。不锈钢设
备的腐蚀常常起因于局部腐蚀，当处于钝态和活态

的临界状态时，含有卤素离子的 !下转第 ""页#
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夹带剂可能会使其产生孔蚀，当使用含有对应力腐

蚀敏感离子（如 !"#、$%#等）的夹带剂时，在应力集中

的部位附近则可能产生应力腐蚀。

%#& 如果发生“冰堵”现象，可首先停机，然后用氮气
吹扫盘管。如果没有氮气，可采取将冷冻液放出，用

加热方法使“冰堵”融化，但比较费时。

%#’ 使用后长期停机的设备，要用加有改性剂（常用
乙醇）的 !$&清洗设备管路，以防一些粘性物料粘在

管路上造成堵塞。萃取不同物料时也要清洗。

& 结束语
以上是根据我们在使用超临界萃取装置进行实

践操作过程中所遇到的问题而提出的几点不成熟看

法。超临界流体萃取技术是一项不断发展、越来越成

熟的应用技术，因此相信随着广大科技工作者的不

断努力，不断地完善其理论与技术，超临界流体萃取

技术将有更广阔的应用前景。
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别且显著低于对照（组 ,）。不经过后熟处理时，不同
贮藏时间的相同处理的酸度没有明显差别（组 0），但
经过后熟处理后，则酸度显著低于对照，而且随着贮

藏时间的延长酸度降低（组 3）。

!#& 不同工艺条件对罐藏大久保桃制品糖水浓度及
()的影响
根据国家标准 56 7 8’/2’,#*&的要求，开罐时糖

水浓度（按折光计）优级品和一级品为 ’9:1’3:，合
格品为 ’&:1’3:。由图 ’可以看出，在各种处理中，
除了 $;’ 和 $!9 的糖水浓度分别为 ’3)’:和
’3)/:，略高于上述范围外，其他处理的糖水浓度均
达到了优级品的要求；但总的说来，各处理的糖水浓

度偏高于对照，这与感官评价结果基本一致。

从杀菌效果和制品的风味综合来看，糖水 <%应
该控制在 /)919)4。由图 ’可以看出，除了个别处理的
<%=9)4 以外，大多数处理的 <% 符合要求，但大多数
处理的 <% 高于对照（<%>/)00），这与感官评价表明
的大多数处理的酸度偏低基本一致。造成酸度偏低

的原因是由于在贮藏期间果实的酸度下降，而加工

时糖水的配制没有充分意识到这一点所致，在今后

的工作中，这一问题可以通过在配制糖水时适当增

加柠檬酸量进行调整。

% 结论
通过保鲜桃原料的罐藏制品的感官评价和理化

指标的测定结果可以看出：?) 就原料的成熟度来说，
用于加工的保鲜桃原料以七成熟为宜；@)就罐藏制品
的桃香气来说，大久保桃贮藏 &2A，原料出库后后熟
&91/4B 能够显著增强罐藏制品的桃香气，而贮藏
94A时，原料后熟增强罐藏制品桃香气的效果不明显
甚至产生异味。加桃仁和桃仁水的增香效果不明显，

而且增加了罐藏制品的苦杏仁味。不同预煮时间对

增强桃香气的效果不明显，不同贮藏时间对罐藏制

品的桃香气有一定影响；C) 就罐藏制品的糖酸比来
说，保鲜白桃罐藏制品的甜度偏高，酸度偏低，这是

由于在贮藏后原料的酸度下降所致，但制品的糖酸

比可通过糖水的糖酸比来调整。
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组号 酸度排序（秩和）及分组结果

’ $!W+’0- $;9+&,- $;/+&0- $;&+&*- $;’+/,-
& $;3+&&- $;0+&&- $;2+&,- $!W+&3- $;,+/0-
/ $!W+&&- $;’+&,- $;&+&,- $;2+/4- $;,+/’-
9 $;/+’3- $;0+&,- $!W+&,- $;9+/4- $;3+/2-
2 $!W+’&- $69+&3- $6&+/4- $6/+/&- $6’+//-
, $!W+’’- $!’+&9- $!/+&,- $!&+&*-
0 $!W+’,- $!’+’*- $6’+&,- $;’+&*-
3 $!W+’0- $;9+&4- $6&+&&- $!9+/’-

表 9 不同工艺条件对罐藏大久保桃制品酸度的影响
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