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摘 要 研究j用超临界流体二氯化碳从肉挂 皮中提取有效成分的L艺，探索j操作压力、温 

度、流量及时间对肉桂油萃取率及有效组分含量的影响，并与传统方法进行比较。结果表明：提 

出的工艺在技术上是可行的，压力和温度是影响萃取能力的主要因素。所拟方法肉桂油的收 

率，肉桂醛的台量，成品质量均明显高于传统提取方法。 

萎 T超Q临O界28．C09̈兰垦； 天 舌米牛I · 晋 元体，二氧亿 分类号 ． ／＼ ：■日  ̂田’l u ，一一r 一 

超临界流体萃取是一种新型的化工分离过程【“。它利用超临界流体作为萃取剂从液体或固体物料 

中萃取出某种高沸点成分，以达到分离和提纯的目的。由于在实际应用中，作为溶剂的流体必须在高压 

或高密度下，才具有足够大的萃取能力，所以又称为稠密气体萃取。超临界流体既具有液体溶剂的高溶 

解性 ，又具有气体的高传递能力，因此应用前景十分广阏。超临界 COz流体具有溶解许多物质的能力， 

并且有工艺简单，能耗低，溶剂无毒等优点，在食品、医药等领域有着广阏用途。 ，在生产中已获得广泛 

应用 。 

1 实验部分 

1．1 实验装置 、仪器、试剂 

采用瑞士 NOVA公司的 200 mL超临界流体萃取装置(图 1)。 

该装置最高萃取温度为70。C，最高萃取压力 130 MPa，萃取柱容积为200 mL。实验设备主要分两 

部分 ；①高压流体萃取管路；主要 由膜压机、过滤器、缓冲管、萃取柱(包括流体和固体萃取柱)、分离柱、 

收集柱组成。萃取柱、分离柱，收集柱的温度和压力分别由热电偶和压力传感器测定，通过数字显示器读 

出，温度波动不大于 4。c，压力波动不大于 1 MPa。②水加热管路的整个流程分别以萃取柱、分离柱、收 

集柱为核心配有三套独立的水循环加热系统 每套系统均由水加热循环调节器、高位水槽和相应管路组 

成。不仅柱外有套加热，而且柱与柱之间的调节阀和柱顶的换向节外都有加热循环水通过，以保持超临 

界流体的温度。 

实验用市售桂皮，粉碎至 0．351～O．246 mm，二氧化碳为北京酿造总厂出品，纯度为 99．5 ，产物 

由分析天平称重，成分分析采用 日本岛津公司 GC 9A气相色谱仪。 

1．2 实验方法 

实验时将原料装入萃取柱内，钢瓶中的二氧化碳经过滤器过滤后由膜压机加压到所需压力，经过有 
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水套加热的缓冲管后由底部进入萃取柱进行萃取 ，溶有溶质的二氧化碳经调节阀由中部进入分离柱进 

行分离，分离产物由分离柱底部放出，其余部分进入收集柱进一步分离出剩下的溶质。气态二氧化碳计 

量后放空。为了检验结果的可靠性，曾对全系统挂皮粉原料进行了衡算 ．其相对误差在 1 以下。 

图 1 NOVA超临界萃取装置 

Fig·1 NOVA Aquipment of Supereritieal Fluid Extraccion 

l 膜压机I 2，20，21一截止阿；3一过滤器；4一控制阿}5一A．B，C．水位值F 6．鹱冲管I8．液体萃取柱I 

9 固体莘取柱Fl o．分离柱I儿一收集柱Il2-气体分布器I13．磁搅拌；7，14，15．16一调节阀{1 7一 转子流量计 

l8‘A，B，c‘温度控制仪 Fl9一A，B，c-水浴套I 22一A，B，C一压力传感器 ：23一A，B
，C一热电偶I 24一预热器 

2 结果及讨论 

2—1 萃取时间对萃取率的影响 

萃取温度为 45。C，萃取流量为 1—2 L／ n时，不同压力下萃取率随时间变化的关系见图2 从图 2 

可见，萃取率随着时间的延长而增加，但时间延长曲线斜率减小，当时间为 2 h时
，斜率趋于零 ，表明萃 

取已达到极限。 
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圈 2 萃取率与时问关系 

Fig．2 Relation of Extract Rate and Tim 

圈 3 萃取率与 CO 漉量美系 

F|胄 3 Relation of Extract Rate and Ftow of CO2 
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2．2 CO，流量对萃取率的影响 

萃取温度 45℃，时间为 2 h时，不同压力下萃取率与流量的关系见图 3 从图3可以看出，COz流量 

的增加，萃取率有所提高，但 当达到 3 L／rain时，萃取率不变，说 明该流量下的萃取已达到平衡，即最佳 

流量。流量对萃取率的影响分两方面，首先由于流量增加．超临界流体通过料层的速度加快，因而与料的 

接触搅拌作用相对增强 ，传质系数与传质面积均有增大，从而提高了传质速率 ，使萃取能较快达到平衡 

溶解度．提高了萃取率 但另一方面，流体流速的增加使超临界溶剂在萃取柱内停留时间相应减小，出口 

处流体不易达到饱和，不利于提高萃取率 ，甚至会出现相同时间或相同二氧化碳用量下，萃取率随流量 

增大反而降低的现象 。 

2．3 萃取温度对萃取率的影响 

萃取温度升高，流体的密度降低，导致超临界 CO 的溶解能力下降 但温度升高可提高超临界流体 

的传递能力，使流体分子与溶质的缔台几率增加，又可使溶解度上升 图 4是不同压力下萃取率随温度 

变化的关系 低压下，温度升高萃取率下降，高压时温度升高萃取率有所增加。因低压时温度升高使密 

度大幅度降低，影响了流体的溶解度 ，传递性能提高对溶解度影响是次要因素；高压时，流体密度随温度 

变化小 ，而且萃取物料又为固体颗粒，因此。传质能力的提高是重要因素 

2．4 萃取压力对萃取率的影响 

不同二氧化碳流量下萃取率随压力变化的关系见图 5 压力升高，萃取率上升很快，说明压力是超 

临界流体萃取中最活跃、最重要的因素。压力对流体密度的影响最为显著，而密度是影响超临界流体溶 

解能力的主要因素，但不能为了提高产量而无限制地增高压力 一般压力每升高 10 MPa，设备投资成倍 

增加，所以选择压力应做全面经济衡算 。 
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4 革 率与温度关 系 

Fig．4 Relation of Extract Rate and Temperature 

P／MPa 

幽 5 萃取率 与压力关系 

Fig．5 Relation of Extract Rate and Pressure 

2．5 产品成分分析 

在不同萃取条件下，所得肉桂油中肉桂醛含量不同。结果见表 1 

表 1 不同萃取条件下肉桂油中肉桂醛的含量 

Tab．1 Content of Cinnamic Aldehyde in Cinnamon Oil 

in Diffrent Extractive Condition 

* 葶取时问均为 2 h}CO 流量均为 2．4 L／rain 
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表 1说明温度、压力对肉桂油中肉桂醛含量的影响有一定规律性 在45。C，30 MPa时，油产品中肉 

桂醛含量高达 88．0 。圈6为最佳工艺条件下肉桂浊的气相色谱分析 

2．6 与传统水蒸汽蒸馏方法的比较 

超临界萃取(SPE)与水蒸汽蒸馏法的比较列于表 2。 

哀 2 SFE与水蒸汽蒸馏法比较 

Tab．2 SEE Compare with W et Distillation 

*将物料粉碎，装入烧瓶中，加人 4倍水 ，煮沸 

4 h，收集馏出液分层后得产品讷． 图6 45~C，30 MPa时荦取物气相色谱 

Fig一6 45~C·30 M pa Gas Chromatograph of J~xtfact 

在最佳萃取条件下(压力 3O MPa；温度 45。C；CO。流量 2．4 L／rain)，超临界 CO：萃取天然香料肉 

桂油的得油率和含醛量远大于传统水蒸汽蒸馏法，且萃取时间短，产物有浓郁香甜昧，品质好，产品质量 

稳定，一般均可达甲级标准 。 
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A Study Oil the Extraction of Cinnamon Oil with 

Supercritical Carbon Dioxide 

Chen Kaixun ’ Yao Ruiqing Yang Jiehu Zhu Xu en ’ 
(1)Departmer,t of Cheraieal￡n nt：e1 ，Northwest 13niversity，710069，Xi anf 

2)Department of Chemical Engineering，Qinghaa University，100084，Beijing) 

Abstract A technology for isolation of cinnamon oil with carbon dioxide as a solvent is described． 

The principle of the technique using supercritical CO2 fluid as a solvent is to change the solubility of 

the solute in liquid CO2 at the critical point of CO：． The experimental result shows that in ease of 

careful selection of proper cond[tiotxs，the contenf of cianamic aldehyde in cinnamon oil is more than 

80 ． 
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