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Èññëåäîâàí ïðîöåññ ýêñòðàêöèè äèîêñèäîì óãëåðîäà áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûõ
âåùåñòâ èç ðàçëè÷íîãî ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ: ñåìÿí àìàðàíòà, áóòîíîâ öâåòîâ
Sophora japonica, ñòâîëîâ Stephania rotunda è ëèñòüåâ Stevia rebaudiana ïðè äî- è
ñâåðõêðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ. Ðàçðàáîòàíà ëàáîðàòîðíàÿ óñòàíîâêà äëÿ ïðîâå-
äåíèÿ ýêñòðàêöèè ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ ñæèæåííûìè ãàçàìè è ñâåðõêðèòè÷å-
ñêèìè ôëþèäàìè ïðè äàâëåíèÿõ 5  35 ÌÏà è òåìïåðàòóðàõ 285 350 Ê. Óñòàíîâ-
ëåíî, ÷òî ìàêñèìàëüíûé âûõîä ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà äëÿ óêàçàííûõ ðàñòåíèé
èìååò ìåñòî ïðè òåìïåðàòóðå è äàâëåíèè, ïðåâûøàþùèõ êðèòè÷åñêèå äëÿ ÑÎ2

(320—330 Ê; 28—30 ÌÏà).

Ê ë þ ÷ å â û å  ñ ë î â à: äèîêñèä óãëåðîäà, ñâåðõêðèòè÷åñêèé ôëþèä, ýêñòðàêöèÿ,
ðàñòèòåëüíîå ñûðüå, áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûå âåùåñòâà, ðóòèí, ëàáîðàòîðíàÿ
óñòàíîâêà.

ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Èñïîëüçîâàíèå äèîêñèäà óãëåðîäà âìåñòî ÷àñòî ïðèìåíÿåìûõ â ôàðìàöåâòè-
÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé (áåíçîëà, ìåòèëîâîãî ñïèð-
òà, ãåêñàíà è äð.) äëÿ èçâëå÷åíèÿ èç ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ ôèçèîëîãè÷åñêè àêòèâ-
íûõ âåùåñòâ, êîòîðûå ìîãóò èñïîëüçîâàòüñÿ êàê áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûå äîáàâêè
(ÁÀÄ), ñóáñòàíöèè äëÿ ïîëó÷åíèÿ ëåêàðñòâåííûõ ïðåïàðàòîâ, ÿâëÿåòñÿ ïåðñïåêòèâ-
íûì íàïðàâëåíèåì. Ðàñòâîðÿþùàÿ ñïîñîáíîñòü ÑÎ2 îïðåäåëÿåòñÿ åãî ôàçîâûì
ñîñòîÿíèåì, êîòîðîå â ñâîþ î÷åðåäü çàâèñèò îò ïàðàìåòðîâ ïðîöåññà ýêñòðàê-
öèè — äàâëåíèÿ è òåìïåðàòóðû [1—4].

Ìåòîä ÑÎ2-ýêñòðàêöèè ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ èìååò ðÿä ïðåèìóùåñòâ ïåðåä
äðóãèìè:

— ïðîñòîòà îòäåëåíèÿ ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà îò ðàñòâîðèòåëÿ (ÑÎ2);
— âûñîêàÿ ñåëåêòèâíîñòü èçâëå÷åíèÿ êîìïîíåíòîâ íåïîñðåäñòâåííî â ïðî-

öåññå ýêñòðàêöèè;
— ýêîëîãè÷íîñòü (îòñóòñòâèå îñòàòî÷íûõ êîëè÷åñòâ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòå-

ëåé â èçâëåêàåìûõ êîìïîíåíòàõ);
— íèçêèå ýêñïëóàòàöèîííûå çàòðàòû.
Ïðèìåíÿåìûå â ïðîìûøëåííîñòè ñïîñîáû è óñòàíîâêè äëÿ ïîëó÷åíèÿ ÑÎ2-

ýêñòðàêòîâ èç ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ ÷ðåçâû÷àéíî ðàçíîîáðàçíû è ïðåäñòàâëåíû â
ðÿäå ðàáîò [3—18].
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Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèé ïî ÑÎ2-ýêñòðàêöèè ðàçëè÷íûõ âèäîâ ðàñòè-
òåëüíîãî ñûðüÿ ïî çàäàíèþ Èíñòèòóòà õèìèè ïðèðîäíûõ ñîåäèíåíèé (ã. Õàíîé,
Âüåòíàì) â Ðîññèéñêîì íàó÷íîì öåíòðå «Ïðèêëàäíàÿ õèìèÿ» (ã. Ñàíêò-Ïåòåð-
áóðã) ñïðîåêòèðîâàíà è ñîâìåñòíî ñ ÇÀÎ «ÃÎÐÎ-Èíæåíèðèíã» (ã. Ðîñòîâ-íà-
Äîíó) ñîçäàíà ëàáîðàòîðíàÿ óñòàíîâêà, íà êîòîðîé îòðàáîòàíà ìåòîäèêà ïðîâåäå-
íèÿ ýêñòðàêöèè äèîêñèäîì óãëåðîäà â äî- è ñâåðõêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ,
ïîçâîëÿþùàÿ îïòèìèçèðîâàòü ðàáî÷èå ïàðàìåòðû òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà ïðè
èñïîëüçîâàíèè ðàçëè÷íîãî ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Óñòàíîâêà ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü ýêñòðàêöèþ ïðè ïîäà÷å äèîêñèäà óãëåðîäà
ïëóíæåðíûì íàñîñîì âûñîêîãî äàâëåíèÿ â íåïðåðûâíîì ðåæèìå â äî- è ñâåðõ-
êðèòè÷åñêîì ñîñòîÿíèè, èëè â äîêðèòè÷åñêîì ñîñòîÿíèè — ñ èñïîëüçîâàíèåì
òåïëîâîãî íàñîñà. Äèàïàçîí äàâëåíèé — 535 ÌÏà, òåìïåðàòóð — 285350 Ê,
îáúåìíûé ðàñõîä ñæèæåííîãî ÑÎ2 — 5 10 ë/÷.

Ñõåìà ëàáîðàòîðíîé óñòàíîâêè ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 1. Óñòàíîâêà ñîñòîèò èç
ðàìïû áàëëîíîâ CO2 (8 ), ðàñõîäíîé åìêîñòè CO2 (2 ), êîíäåíñàòîðà (1 ), ðåàêòîðà-
ýêñòðàêòîðà (5 ), äâóõ ñåïàðàòîðîâ — ñáîðíèêîâ ýêñòðàêòà (6) è (7 ), òåïëîîáìåííè-
êà — îõëàäèòåëÿ äèîêñèäà óãëåðîäà (3 ), ïëóíæåðíîãî íàñîñà (9 ), òåïëîîáìåííè-
êà — íàãðåâàòåëÿ CO2 (4 ), ðåäóêòîðîâ Ð1 è Ð2, ôèëüòðà (10 ), ìàíîìåòðîâ Ì1—Ì8,
çàïîðíûõ âåíòèëåé, ïðåäîõðàíèòåëüíûõ êëàïàíîâ.

Àïïàðàòû (2 )— (7 ) èìåþò ðóáàøêè äëÿ òåðìîñòàòèðîâàíèÿ è áûñòðîñúåìíûå
ôëàíöåâûå ñîåäèíåíèÿ. Ðàñõîäíàÿ åìêîñòü è ñáîðíèê (7) íà áîêîâîé ïîâåðõíî-
ñòè èìåþò îêíà Äþðåíñà, ÷åðåç êîòîðûå ìîæíî íàáëþäàòü çà ïðîöåññîì ñ èñïîëü-
çîâàíèåì âèäåîêàìåðû.

Ñèñòåìà òåðìîñòàòèðîâàíèÿ âêëþ÷àåò â ñåáÿ òðè òåðìîñòàòà, âîäîîõëàäèòåëü-êðèî-
ñòàò è îáåñïå÷èâàåò íàãðåâ èëè îõëàæäåíèå àïïàðàòîâ äî òðåáóåìîé òåìïåðàòóðû.

Ñèñòåìà èçìåðåíèÿ è êîíòðîëÿ ïàðàìåòðîâ ïðîöåññà âêëþ÷àåò äàò÷èêè äàâëå-
íèÿ, õðîìåëü-àëþìåëåâûå òåðìîïàðû, äàò÷èêè îáúåìíîãî ðàñõîäà æèäêîñòè, ùèò
óïðàâëåíèÿ è ïåðñîíàëüíûé êîìïüþòåð.

Ïðèíöèï ðàáîòû óñòàíîâêè äëÿ ïîëó÷åíèÿ CO2-ýêñòðàêòà ñâîäèòñÿ ê ñëåäóþ-
ùåìó. Ñûðüå, ïîäãîòîâëåííîå äëÿ ýêñòðàêöèè, ïðåäâàðèòåëüíî èçìåëü÷åííîå (ïðè
íåîáõîäèìîñòè âûñóøåííîå), â êîëè÷åñòâå äî 1 êã çàãðóæàåòñÿ â ýêñòðàêòîð (5). Â
ñáîðíèêè ýêñòðàêòà (6 ) è (7 ) óñòàíàâëèâàþòñÿ ñòåêëÿííûå öèëèíäðû. Ïðè
ýêñòðàêöèè â äîêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ ñáîðíèê (6) èñêëþ÷àåòñÿ, ýêñòðàêòîð (5)
òåðìîñòàòèðóåòñÿ ïðè çàäàííîé òåìïåðàòóðå (293—301 Ê), ñåïàðàòîð (7) — íà
5—7 Ê âûøå, ðàñõîäíàÿ åìêîñòü (2) è êîíäåíñàòîð (1) — íà 5—7 Ê íèæå.

Ïîñëå òåðìîñòàòèðîâàíèÿ ðàñõîäíàÿ åìêîñòü (2) è êîíäåíñàòîð (1) äîïîëíè-
òåëüíî çàïîëíÿþòñÿ êîíäåíñèðóþùèìñÿ â íèõ äèîêñèäîì óãëåðîäà èç áàëëîíà,
êîòîðûé ïîäîãðåâàåòñÿ äî òåìïåðàòóðû 313 Ê ãèáêîé íàãðåâàòåëüíîé ëåíòîé
ìàðêè ÝÍÃË1. Êîíòðîëü çà ïðîöåññîì çàïîëíåíèÿ (1) è (2) îñóùåñòâëÿåòñÿ ñ
ïîìîùüþ âèäåîêàìåð ÷åðåç îêíà â ðàñõîäíîé åìêîñòè ïî óðîâíþ æèäêîé ôàçû
CO2, êîòîðûé îòîáðàæàåòñÿ íà ìîíèòîðå ÏÊ. Ïîñëå ýòîãî æèäêèé CO2 èç ðàñõîä-
íîé åìêîñòè (2 ) íàñîñîì (9 ) ïîäàåòñÿ ñ îáúåìíûì ðàñõîäîì 0,16  0,01 ë/ìèí â
ýêñòðàêòîð ñíèçó (èëè ñâåðõó) è äàëåå — â ñáîðíèê (7). Äàâëåíèå ýêñòðàêöèè
óñòàíàâëèâàåòñÿ ðåãóëèðîâî÷íûì âåíòèëåì Â11.

Â íèæíþþ ÷àñòü ñáîðíèêà (7) CO2 ñ ýêñòðàãèðóåìûì âåùåñòâîì ïîñòóïàåò
÷åðåç îáîãðåâàåìóþ òðóáêó è ðàñøèðÿåòñÿ ÷åðåç óñòàíàâëèâàåìîå ñîïëî. Äèîêñèä
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Îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðîâ äî- è ñâåðõêðèòè÷åñêîé óãëåêèñëîòíîé ýêñòðàêöèè ñûðüÿ
ðàñòèòåëüíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ
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óãëåðîäà ïåðåõîäèò â ãàçîîáðàçíîå ñîñòîÿíèå, à èçâëå÷åííîå âåùåñòâî âûäåëÿåòñÿ
â âèäå æèäêîé è òâåðäîé ôàç. Êîíòðîëü çà ôàçîâûì ñîñòîÿíèåì CO2 â ñáîðíèêå
(7) îñóùåñòâëÿåòñÿ ñ ïîìîùüþ âèäåîêàìåðû ÷åðåç ñìîòðîâîå îêíî.

Ãàçîîáðàçíûé CO2 íàïðàâëÿåòñÿ â êîíäåíñàòîð (1), îòêóäà ïîñëå îæèæåíèÿ
ïîñòóïàåò â òåïëîîáìåííèê (3), â íàñîñ (9) è äàëåå — â ýêñòðàêòîð (5). Äëÿ
êîíòðîëÿ ðàñõîäà CO2 íà ëèíèè ïîñëå êîíäåíñàòîðà (1) óñòàíîâëåí ðàñõîäîìåð.

Ïðè ðàáîòå â äîêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ áåç íàñîñà æèäêèé äèîêñèä óãëåðîäà èç
êîíäåíñàòîðà (1), êîòîðûé óñòàíîâëåí íà 1,5 ì âûøå ýêñòðàêòîðà (5), ïîäàåòñÿ â
ñèñòåìó íàïðÿìóþ. Çà ñ÷åò òåðìîñòàòèðîâàíèÿ êîíäåíñàòîðà íà 10—12 Ê íèæå
òåìïåðàòóðû ñáîðíèêà (7) è ýêñòðàêòîðà (5 ) ñîçäàåòñÿ ðåæèì ïðîêà÷êè æèäêî-
ãî CO2 ÷åðåç ýêñòðàêòîð (5) è ñáîðíèê (7 ) ñ âîçâðàòîì â êîíäåíñàòîð (1).
Îáúåìíûé ðàñõîä ñæèæåííîãî óãëåêèñëîãî ãàçà äîñòèãàåò 8—10 ë/÷. Äàâëåíèå è
ðàñõîä â ñèñòåìå ðåãóëèðóþòñÿ âåíòèëÿìè Â11, Â10 è Â11 è ðåæèìîì òåðìîñòàòè-
ðîâàíèÿ ñáîðíèêà (7).

Ïðè ðàáîòå â ñâåðõêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ îòëè÷èå ñîñòîèò â òîì, ÷òî ïîñëå
íàñîñà äèîêñèä óãëåðîäà â òåïëîîáìåííèêå-íàãðåâàòåëå (4 ) íàãðåâàåòñÿ äî òåì-
ïåðàòóðû âûøå êðèòè÷åñêîé ( 308 Ê), ýêñòðàêòîð (5 ) òåðìîñòàòèðóåòñÿ òàêæå
ïðè ñâåðõêðèòè÷åñêîé ðàáî÷åé òåìïåðàòóðå (308—353 Ê) è â ýêñòðàêòîðå (5)
óñòàíàâëèâàåòñÿ äàâëåíèå âûøå êðèòè÷åñêîãî (10—35 ÌÏà). Ðåäóêòîðîì Ð1 óñòà-
íàâëèâàåòñÿ ðåæèì ñ áîëåå íèçêèì äàâëåíèåì CO2 â ñáîðíèêå (6) ïî ñðàâíåíèþ
ñ ýêñòðàêòîðîì (5 ); òåìïåðàòóðà â ñáîðíèêå (6 ) âûøå êðèòè÷åñêîé (304 Ê).
Ðåäóêòîðîì Ð2 óñòàíàâëèâàåòñÿ äàâëåíèå â ñáîðíèêå (7) íèæå êðèòè÷åñêîãî
(3,5—6,5 ÌÏà); òåìïåðàòóðà â ñáîðíèêå (7) òàêæå óñòàíàâëèâàåòñÿ íèæå êðèòè-
÷åñêîé (298—301 Ê).

Äëÿ êîíòðîëÿ çà ïðîöåññîì ýêñòðàêöèè ïðåäóñìîòðåíû ìàíîìåòðû Ì1—Ì8 ,
ïîêàçûâàþùèå òåðìîïàðû Ò1—Ò7 , à òàêæå äàò÷èêè äàâëåíèÿ è òåðìîïàðû ñ
çàïèñüþ íà ÏÊ.

Êà÷åñòâåííàÿ ðåàêöèÿ íà ôëàâîíîèäû â ýêñòðàãèðóåìûõ âåùåñòâàõ, ïîëó÷åí-
íûõ èç ñîôîðû ÿïîíñêîé ïðè ñâåðõ- è äîêðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ, ïðîâîäèëàñü ïî
ìåòîäèêå, ïðèâåäåííîé â [19]. 0,1 ã ýêñòðàêòà çàëèâàëñÿ 10 ìë 95 %-ãî ýòàíîëà,
íàãðåâàëñÿ íà âîäÿíîé áàíå äî êèïÿ÷åíèÿ è íàñòàèâàëñÿ 3 ÷àñà. Ñïèðòîâîé ýêñò-
ðàêò îòôèëüòðîâûâàëè, óïàðèâàëè äî 2 ìë, äåëèëè ïîïîëàì è ïåðåíîñèëè â äâå
ïðîáèðêè. Â êàæäóþ ïðîáèðêó ïðèáàâëÿëè ïî òðè êàïëè êîíöåíòðèðîâàííîé ñî-
ëÿíîé êèñëîòû, â îäíó èç ïðîáèðîê áûëî ïðèáàâëåíî 0,04 ã öèíêîâîé ïûëè,
ïðîáèðêà áûëà íàãðåòà íà âîäÿíîé áàíå äî êèïåíèÿ. Ïðè ýòîì â ïðîáèðêå ñ
öèíêîâîé ïûëüþ æèäêîñòü îêðàñèëàñü â âèøíåâî-êðàñíûé öâåò. Îêðàøèâàíèå
áûëî îò÷åòëèâî çàìåòíî ïðè ñðàâíåíèè èñïûòóåìîãî ðàñòâîðà ñ êîíòðîëüíûì, ò.å.
áåç öèíêîâîé ïûëè. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ñâèäåòåëüñòâóþò, ÷òî îñíîâíûì êîì-
ïîíåíòîì ýêñòðàêòà ÿâëÿåòñÿ ôëàâîíîèäíûé ãëèêîçèä — ðóòèí.

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÈÕ ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Îòðàáîòêà ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ ïðîöåññà ýêñòðàêöèè ïðè äî- è
ñâåðõêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ ïðîâîäèëàñü íà ÷åòûðåõ âèäàõ ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ:
ñåìåíàõ àìàðàíòà, áóòîíàõ öâåòîâ Sophora japonica, ñòâîëàõ Stephania rotunda è ëèñòüÿõ
Stevia rebaudiana. Èõ âûáîð îïðåäåëÿëñÿ òåì, ÷òî ïî àìàðàíòó èìåþòñÿ îïóáëèêî-
âàííûå ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå [12, 13] è ìîæíî ïðîâåñòè îöåíêó ýôôåêòèâ-
íîñòè ïðîöåññà ýêñòðàêöèè íà ðàçðàáîòàííîé óñòàíîâêå. Îñòàëüíîå ðàñòèòåëüíîå
ñûðüå áûëî ïîñòàâëåíî Èíñòèòóòîì õèìèè ïðèðîäíûõ ñîåäèíåíèé (ÑÐÂ).
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Ìîëîòûå ñåìåíà àìàðàíòà ìàññîé 1 êã, âëàæíîñòüþ 8 %, ñ ðàçìåðîì ÷àñòèö
0,5—2 ìì ïîìåùàëèñü â êîðçèíó. Êîðçèíà èçãîòîâëåíà èç òîíêîñòåííîé òðóáû
äèàìåòðîì 30 ìì è âûñîòîé 520 ìì, êîòîðàÿ çàêðûâàåòñÿ äûð÷àòûìè êðûøêàìè
ñ ñåòêîé. Êðóïíûå ñåìåíà çàñûïàëèñü ñíèçó è ñâåðõó, ìåëêèå — â ñåðåäèíó.

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïðèâåäåíû â òàáëèöå 1.
Ïîñëå òðåõ ïîñëåäîâàòåëüíî ïðîâåäåííûõ öèêëîâ ýêñòðàêöèè íà îäíîé çàãðóç-

êå ïðè ñâåðõêðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ CO2 (315—330 Ê; 33—39 ÌÏà) óáûëü
ìàññû ñåìÿí àìàðàíòà ñîñòàâèëà 80 ã, ÷òî ñîâïàäàåò ñ îáùèì ñîäåðæàíèåì ýêñòðà-
ãèðóåìûõ âåùåñòâ, âêëþ÷àÿ âîäó (3 ã). Çà îáùåå âðåìÿ ýêñòðàêöèè 3,5 ÷àñà ÷åðåç
ðåàêòîð ïðîêà÷àíî 30 êã CO2 (35 ë ïðè 287 Ê è 6,5 ÌÏà), ïðè ýòîì ñðåäíåå
ñîäåðæàíèå ìàñëà â ýêñòðàãåíòå ñîñòàâëÿåò 2,4 ã íà 1 êã CO2 (2,1 ã íà 1 ë
ñæèæåííîãî CO2).

Ïðè ýêñòðàêöèè â äîêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ (301 Ê; 6,5 ÌÏà), òåìïåðàòóðå â
ñáîðíèêå (7), ðàâíîé 323 Ê, è âðåìåíè ðàáîòû 2 ÷àñà â ñáîðíèêå (7) âûäåëåíî 4 ã
ýêñòðàêòà (æèäêîñòü æåëòî-çåëåíîãî öâåòà, îïûò 4), êîòîðûé ïî âíåøíåìó âèäó
ñèëüíî îòëè÷àåòñÿ îò ìàñëà, èçâëå÷åííîãî ïðè ñâåðõêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ.

Íàèáîëüøèé âûõîä ìàñëà èç ñåìÿí àìàðàíòà (7,7 % ìàñ.) äîñòèãàåòñÿ ïðè
ñâåðõêðèòè÷åñêîé ýêñòðàêöèè äèîêñèäîì óãëåðîäà ïðè ïàðàìåòðàõ â ýêñòðàêòîðå
330 Ê, 35—38 ÌÏà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíî îïðåäåëåíû ïàðàìåòðû ïðîöåññà ýêñòðàêöèè ðàñòèòåëüíîãî
ñûðüÿ. Õàðàêòåðèñòèêè ñûðüÿ, ïîñòàâëåííîãî Èíñòèòóòîì õèìèè ïðèðîäíûõ ñî-
åäèíåíèé, ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå 2. Áóòîíû ñîôîðû ÿïîíñêîé (Sophora japonica)
âûñóøåíû, èìåþò ïðîäîëãîâàòî-ÿéöåâèäíóþ ôîðìó äëèíîé 4—5 ìì, òîëùèíîé
2—3 ìì, áëåäíî-æåëòîãî öâåòà ñî ñëàáûì çàïàõîì. Îíè ñîäåðæàò ôëàâîíîëîâûé
ãëèêîçèä — ðóòèí. Ïî ëèòåðàòóðíûì äàííûì åãî ñîäåðæàíèå ìîæåò äîñòèãàòü
10—15 % ìàñ. Â âîäå è ñïèðòå ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå îí íåðàñòâîðèì. Ïðè
ýêñòðàêöèè èç ñîôîðû ÿïîíñêîé â ýêñòðàêòîð (5) çàãðóæàëîñü äî 1 êã ñûðüÿ —

Òàáëèöà 1

Ðåçóëüòàòû ïðîöåññà ýêñòðàêöèè ñåìÿí àìàðàíòà

¹ Âðåìÿ
Ìàññà ýêñòðàêòà

îïû-
Ïàðàìåòðû Ýêñòðàê- Ñáîðíèê Ñáîðíèê

ýêñòðàê-
(ìàñëî), ã

òà
ïðîöåññà òîð (6) (7)

öèè, ÷ Ñáîðíèê Ñáîðíèê
(6) (7)

1 Òåìïåðàòóðà, Ê 315 318 303 0,5 5,0 (â ò.÷. 5,0 (ìàñëî
îêîëî 1 ã) + âîñê)

Äàâëåíèå, ÌÏà 35,0 14,0—17,0 6,5—7,0

2 Òåìïåðàòóðà, Ê 330 333 303 1 14,0 (â ò.÷. 24,0
 îêîëî 2 ã  (ìàñëî

Äàâëåíèå, ÌÏà 35,0 14,0—17,0 6,5—7,0 âîäû) êðåìîâîãî
öâåòà)

3 Òåìïåðàòóðà, Ê 330 335 303 2 14,0 (ïðîç- 18,0 (ìàñëî
ðà÷íîå  êðåìîâîãî

Äàâëåíèå, ÌÏà 35,0—38,8 17,0—18,0 6,5—6,8 ìàñëî) öâåòà)

4 Òåìïåðàòóðà, Ê 301 — 323 2 Íåò äàííûõ 4,0 (æèä-
êîñòü æåëòî-

Äàâëåíèå, ÌÏà 6,5 — 6,4 çåëåíîãî
öâåòà)
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Òàáëèöà 2

Îïèñàíèå ïðîá ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ, ïîëó÷åííîãî èç ÑÐÂ

¹ ï/ï Íàèìåíîâàíèå Ñîáðàííûå ÷àñòè Ñîñòîÿíèå Öâåò
ðàñòåíèÿ ðàñòåíèÿ ïðîáû ðàñòåíèÿ

1 Sophora japonica L. Áóòîí öâåòêà Âûñóøåííûå, Æåëòî-çåëåíûé
èçìåëü÷åííûå

2 Stephania rotunda Ñòâîë ðàñòåíèÿ Âûñóøåííûå, Áåëûé
èçìåëü÷åííûå

3 Stevia rebaudiana Ëèñòüÿ è âåòêè Âûñóøåííûå, Çåëåíîâàòûé
èçìåëü÷åííûå

íåìîëîòîãî (îïûòû 1, 2) èëè ìîëîòîãî (îñòàëüíûå îïûòû) (òàáëèöà 3). Åãî èñõîäíàÿ
âëàæíîñòü ñîñòàâëÿëà 12 %. Ýêñòðàêöèÿ ïðîâîäèëàñü ïðè ñâåðõêðèòè÷åñêèõ ïàðà-
ìåòðàõ CO2 â ýêñòðàêòîðå (5 ) â äèàïàçîíå òåìïåðàòóð 320  330 Ê, äàâëåíèé
15,0  30,0 ÌÏà; â ñáîðíèêå (6) ïîääåðæèâàëèñü ñâåðõêðèòè÷åñêèå (308—313 Ê;
7,5—16,7 ÌÏà), à â ñáîðíèêå (7) — äîêðèòè÷åñêèå ïàðàìåòðû (300—301 Ê;
6,1—6,0 ÌÏà).

Ïîëó÷åííûå äàííûå ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå 3. Îïûòû 1 è 2 ïðîâåäåíû ïîñëå-
äîâàòåëüíî ñ îäíîé ïàðòèåé íåèçìåëü÷åííîãî ñûðüÿ.

Ïðè äàâëåíèè â ýêñòðàêòîðå (5) 26—30 ÌÏà ýêñòðàãèðóåìîå âåùåñòâî âûäå-
ëÿåòñÿ òîëüêî â ñáîðíèêå (7 ) è èìååò 2 ôàçû: æèäêóþ êðàñíîãî öâåòà (12 ã çà 2
îïûòà) è òâåðäóþ (òàêæå 12 ã) æåëòî-êîðè÷íåâîãî öâåòà.

Âëàæíîñòü ñûðüÿ ïîñëå îïûòîâ 1 è 2 óìåíüøèëàñü íà 2 %, ò.å. èç ñûðüÿ áûëî
èçâëå÷åíî îêîëî 19,5 ã âîäû, íî â ñáîðíèêå (7) áûëî ñîáðàíî âñåãî 12 ã æèäêî-
ñòè. Èçìåëü÷åíèå ñûðüÿ äî ðàçìåðà 1—2 ìì (îïûò 3) ïðèâåëî ê ðîñòó êîëè÷å-
ñòâà ýêñòðàãèðóåìîãî òâåðäîãî âåùåñòâà ïðèáëèçèòåëüíî â 1,5 ðàçà. Âëàæíîñòü
ñûðüÿ ïîñëå ýêñòðàêöèè òàêæå ñíèçèëàñü ïðèáëèçèòåëüíî íà 2 % (äî 10 %), íî â
ñáîðíèêå æèäêîñòè òàêæå áûëî ìàëî. Î÷åâèäíî, ýòî îáúÿñíÿåòñÿ óíîñîì ïàðîâ
âîäû â êîíäåíñàòîð.

Óìåíüøåíèå äàâëåíèÿ â ðåàêòîðå äî 15 ÌÏà (îïûò 5) è, ñîîòâåòñòâåííî, â
ñáîðíèêå (6) äî 7,5 ÌÏà ïðèâåëî ê âûäåëåíèþ ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà òàêæå
â ñáîðíèêå (6) â âèäå æèäêîé ôàçû æåëòîãî öâåòà (2 ã) è òâåðäîé ôàçû (4 ã),
ñîñòîÿùåé ïðèìåðíî â ðàâíûõ êîëè÷åñòâàõ èç äâóõ êîìïîíåíò — áåëîãî è çåëåíî-
ãî öâåòà.

Â öåëîì, ìàêñèìàëüíîå êîëè÷åñòâî òâåðäîãî ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà 1,8 %
îò ìàññû ñûðüÿ ïîëó÷åíî ïðè òåìïåðàòóðå â ýêñòðàêòîðå 323 Ê è äàâëåíèè 30 ÌÏà.

Ïðè ýêñòðàêöèè â äîêðèòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ (îïûò 7) â ñáîðíèêå (7) æèäêàÿ
ôàçà îòñóòñòâîâàëà; â íåì âûäåëÿëàñü òîëüêî ïàñòà æåëòî-çåëåíîãî öâåòà. Â îïûòå
7 ÷åðåç êàæäûå 2 ÷àñà áåç îñòàíîâêè ïðîöåññà îïðåäåëÿëîñü êîëè÷åñòâî âûäåëÿå-
ìîãî ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà, êîòîðîå ïîñòåïåííî ñíèæàëîñü.

Êîëè÷åñòâî ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà ïðè äîêðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ CO2

óìåíüøèëîñü ïðèìåðíî â 2 ðàçà. Âëàæíîñòü ñûðüÿ ïîñëå îáðàáîòêè CO2 ïðè äî-
êðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ ïðàêòè÷åñêè íå èçìåíèëàñü, ÷òî ñâèäåòåëüñòâóåò î òîì,
÷òî â æèäêîì äèîêñèäå óãëåðîäà âîäà ïðàêòè÷åñêè íå ðàñòâîðÿåòñÿ.

Ðåçóëüòàòû ïðîöåññà ýêñòðàêöèè èçìåëü÷åííûõ ñòâîëîâ Stephania rotunda (òàáëèöà
4) è ëèñòüåâ è âåòîê Stevia rebaudiana (òàáëèöà 5) ïîäòâåðæäàþò, ÷òî ìàêñèìàëü-
íûé âûõîä ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà äîñòèãàåòñÿ ïðè ñâåðõêðèòè÷åñêèõ ïàðà-
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Îïðåäåëåíèå ïàðàìåòðîâ äî- è ñâåðõêðèòè÷åñêîé óãëåêèñëîòíîé ýêñòðàêöèè ñûðüÿ
ðàñòèòåëüíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ

ìåòðàõ ÑÎ2 â ýêñòðàêòîðå (330 Ê; 25—30 ÌÏà); ýòà âåëè÷èíà ñîñòàâëÿåò äëÿ
Stephania rotunda 1,4 % ìàñ., à äëÿ Stevia rebaudiana — 1,7 % ìàñ. Ïðè ýêñòðàêöèè
æèäêèì äèîêñèäîì óãëåðîäà (íèæå 300 Ê, äàâëåíèå 15—18 ÌÏà) èç Stephania
rotunda ýêñòðàãèðóåòñÿ äî 1,0 % ìàñ. âåùåñòâà æåëòîãî öâåòà, ïî âíåøíåìó âèäó íå
îòëè÷àþùåãîñÿ îò ñâåðõêðèòè÷åñêîãî ýêñòðàêòà. Ïðè ýêñòðàêöèè æèäêèì äèîê-
ñèäîì óãëåðîäà âûõîä ýêñòðàêòà èç Stevia rebaudiana ñîñòàâëÿåò 0,5 % ìàñ.

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Ðàçðàáîòàíà ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ óñòàíîâêà, êîòîðàÿ ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü ýêñò-
ðàêöèþ ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ äèîêñèäîì óãëåðîäà ïðè äî- è ñâåðõêðèòè÷åñêèõ
ïàðàìåòðàõ â øèðîêîì äèàïàçîíå è îáåñïå÷èâàåò îïðåäåëåíèå îïòèìàëüíûõ ïàðà-
ìåòðîâ òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà êàê â ýêñòðàêòîðå, òàê è â ñåïàðàòîðàõ — ñáîð-
íèêàõ ýêñòðàãèðóåìîãî âåùåñòâà.

Äëÿ èññëåäóåìîãî ðàñòèòåëüíîãî ñûðüÿ — ñåìÿí àìàðàíòà, áóòîíîâ öâåòîâ Sophora
japonica, ñòâîëîâ Stephania rotunda è ëèñòüåâ Stevia rebaudiana — ïîëó÷åíû îïûò-
íûå äàííûå ïî ýêñòðàêöèè äèîêñèäîì óãëåðîäà ïðè äî- è ñâåðõêðèòè÷åñêèõ
ïàðàìåòðàõ â ýêñòðàêòîðå (320—330 Ê; 28—30 ÌÏà) è ïàðàìåòðàõ â ñáîðíèêå
300—310 Ê, 5,5—6,5 ÌÏà.
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Òàáëèöà 5

Ðåçóëüòàòû ïðîöåññà ýêñòðàêöèè ëèñòüåâ Stevia rebaudiana

¹ Ïàðàìåòðû Ýêñòðàê- Ñáîðíèê Ñáîðíèê Âðåìÿ
Ìàññà Ýêñòðàãèðóåìîå

îïûòà ïðîöåññà òîð (6) (7) ýêñòðàêöèè
ñûðüÿ, ã âåùåñòâî, ã

Äî Ïîñëå Ñáîðíèê (7)

1* Òåìïåðàòóðà, 333 325 318 4,0 ÷ 470 458 8 — ïàñòà çåëåíîãî
Ê öâåòà;

Äàâëåíèå, 25,0 15,0 5,0 1 — æèäêîñòü çåëå-

ÌÏà íîâàòîãî öâåòà

2 Òåìïåðàòóðà, 333 — 313—323 3 ÷ 40 ìèí 468 462 4,5 — ïàñòà çåëåíî-
Ê ãî öâåòà;

Äàâëåíèå, 15,0 — 6,0 ñëåäû æèäêîñòè

ÌÏà çåëåíîâàòîãî öâåòà

3** Òåìïåðàòóðà, 293 — 313 2 ÷ 45 ìèí 492 490 2,0 — ïàñòà çåëå-
Ê íîãî öâåòà

Äàâëåíèå, 6,7 — 6,7
ÌÏà

4 Òåìïåðàòóðà, 333 — 313 4,5 ÷ 490 472 8 — ïàñòà çåëåíîãî
Ê  öâåòà;
Äàâëåíèå, 15,0 — 6,0—6,5 4 — æèäêîñòü çåëå-
ÌÏà íîâàòîãî öâåòà

* Â ñáîðíèêå (6) ýêñòðàêò îòñóòñòâîâàë, â ïîñëåäóþùèõ îïûòàõ 2—4 ñáîðíèê (6) íå
ïîäêëþ÷àëñÿ.

** Ýêñòðàêöèÿ ïðè äîêðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ.
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EVALUATION OF CARBON DIOXIDE SUB- AND SUPERCRITICAL
FLUID EXTRACTION CONDITIONS FOR PLANT RAW MATERIALS

1V.K. Ikonnikov, 1P.A. Egoyants, 1S.A. Sirotin, 2Truong Tat Hieu
1Russian Scientific Center “Applied Chemistry”, Saint-Petersburg, Russia

2Institute of Natural Products Chemistry, Ha Noi, Viet Nam

Carbon dioxide extraction of biologically active components from seeds of Amaranthus,
flower buds of Sophora japonica, branches of Stephania rotunda and leaves of Stevia
rebaudiana was investigated. A laboratory setup that allows one to run sub- and
supercritical fluid extraction within wide ranges of pressure and temperature (5 35 MPa
and 285 350 K, respectively) is developed. The optimum extract yields were obtained
for Sophora japonica flowers at temperature and pressure exceeding the critical values
for carbon dioxide (320—330 K, 28—30 MPa).

K e y  w o r d s: carbon dioxide, supercritical fluid, extraction, plant raw material,
biologically active substance,  rutine,  pilot scale equipment.


