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摘要:开发了一种连续 ＨＴＬ 中试平台(ｃ－ＨＴＬ)ꎬ集成了预处理、进料控制、温度控制、压力控制、多级分步分离以及微负压

旋蒸－萃取联用技术为一体ꎬ能实现 １００ ｋｇ / ｈ 级生物质油连续生成和分离ꎮ 以餐厨垃圾制油为例ꎬ产油率达到 ２８％ꎬ分离成本

大大降低ꎮ 进一步推广到城市污泥、畜禽粪便、木质素等原料高值化利用ꎮ 有望实现更高的经济效益ꎬ推动生物质能源的工业

化应用进程ꎮ
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　 　 随着全球可再生能源需求的不断增加ꎬ生物质

资源利用的重要性日益凸显[１－２]ꎮ 生物质水热液化

(ＨＴＬ)制取生物质油是满足全球能源需求和减少碳

排放的重要途径[３]ꎮ 然而ꎬ现有的实验室规模技术

难以满足 ＨＴＬ 工业化需求ꎬ亟待开发更高规模技

术[４－６]ꎮ 间歇反应器具有设备简单、成本低下的优

势ꎬ但存在持续性和安全性的不足ꎮ 连续管式反应

器对设备和工艺要求更高[７－８]ꎮ 对生物质原料进行

预处理ꎬ降低颗粒硬度和尺寸ꎬ以更好地适应动力设

备和连续管式反应器的结构要求[９]ꎮ 此外ꎬ目前的

ＨＴＬ 反应后处理方法也难以实现连续性的要求ꎬ消

耗了大量的人力成本ꎮ 因此ꎬ开发一种高效、稳定的

中试平台及工艺ꎬ对推动 ＨＴＬ 工业化应用具有重要

意义ꎮ
因此ꎬ开发了一种反应和分离工艺均连续的

ＨＴＬ(ｃ－ＨＴＬ)中试平台ꎬ并深入探讨了 ３ 个关键模

块:预处理、连续反应和后处理ꎮ 在预处理模块ꎬ生
物质原料的颗粒大小和浓度至关重要ꎮ 在连续反应

模块中ꎬ温度和压力是关键因素ꎮ 在后处理模块ꎬ采
用了多步分级分离技术ꎮ 从 ｃ－ＨＴＬ 中试平台运行

中积累的数据和经验ꎬ对推动生物质 ＨＴＬ 技术的大

规模工业应用起着至关重要的作用ꎮ
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１　 实验部分

１􀆰 １　 预处理模块
根据不同生物质原料的特性ꎬ采用适宜的预处

理手段[１０－１１]ꎮ
１􀆰 １􀆰 １　 含水率≤７５％的生物质

如畜禽粪便ꎬ采用烘干、粉碎、过筛等步骤进行

预处理ꎬ以降低颗粒尺寸ꎬ从而提高流动性及反应

活性ꎮ 先将生物质原料烘干至含水量≤１％ꎬ再将

干物料切断及破碎ꎬ过筛 １０ ~ ８０ 目ꎬ将过筛后的粉

末物料兑水配成 １％ ~ ２０％固含率的料液ꎬ等待后

续反应ꎮ
１􀆰 １􀆰 ２　 含水率>７５％的生物质

如城市污泥ꎬ进行球磨和压滤处理ꎬ以保持物料

的湿度并减小颗粒尺寸ꎮ 先使用行星球磨机将生物

质球磨 １~８ ｈꎬ静置去除沉淀物ꎮ 再使用压滤机进

行压滤ꎬ滤布 １０ ~ ８０ 目ꎮ 滤液泵至 ｃ－ＨＴＬ 中试平

台料液储罐内ꎬ等待后续反应ꎮ
ｃ－ＨＴＬ 中试平台实验中餐厨垃圾取自南昌洪

城环境股份有限公司脱油后的餐厨垃圾ꎬ含水率

８０％、孔径 １０ 目满足要求ꎬ不用进一步预处理ꎬ可直

接用双液压缸螺杆泵输送入反应系统ꎮ
１􀆰 １􀆰 ３　 其他生物质

如纤维质或木质纤维质材料ꎬ通常先采用试剂

浸渍处理ꎬ增加生物质内部的有效接触面积ꎬ再根据

固含率大小选择合适预处理方法ꎮ
１􀆰 ２　 连续反应模块

ｃ－ＨＴＬ 中试平台主要包含了进料控制系统、温
度控制系统和压力控制系统ꎮ 各控制系统通过计

算机程序整合在同一操作界面上ꎬ实现实时检测

和控制[１２] ꎮ
１􀆰 ２􀆰 １　 进料控制系统

如图 １ 所示ꎬ进料系统由 ２ 个带搅拌器的料液

储罐、双液压缸螺杆泵、高压变频泵、液体流量计、电

图 １　 进料控制系统

磁阀、手动阀、阻尼器、单向阀等组成ꎮ 通过料液储

罐调节固含率并充分搅拌ꎮ 进料管设有自下而上流

动的扩径段或空腔结构ꎬ使较大颗粒通过重力沉降

分离[１３]ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 温度控制系统

采用多级加热策略[１４]ꎬ包括预加热器、一级预

加热器、二级预加热器等ꎬ确保物料逐步升温至

３００℃左右ꎬ随后进入生物质液化器进行 ＨＴＬ 反应ꎬ
再进入冷却系统回收热量ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 压力控制系统

ｃ－ＨＴＬ 中试平台反应压力的控制主要通过气

液分离系统实现ꎬ使二级冷却液化后的料液在稳定

压力下ꎬ进入气液分离系统中不间断地分离出液相

产物和气相产物[１５－１６]ꎮ
１􀆰 ３　 后处理模块

后处理模块包含气液分离、固液分离、萃取分

离、旋蒸分离等步骤ꎮ 本研究引入了多级分步分离

技术、微负压旋蒸－萃取联用技术ꎬ以提升生物质油

的分离质量和效率ꎮ
１􀆰 ３􀆰 １　 多级分步连续分离技术[１７]

ｃ－ＨＴＬ 中试平台反应后得到固含率为 ２􀆰 ５％ ~
２０％的混合物ꎬ先通过气液分离釜对混合物进行气

液分离ꎬ获得气相产物和初级液相产物ꎻ再通过离心

分离设备对固含率>１５％的初级液相产物进行固液

预分离ꎬ获得预分离固相产物和固含率≤５％的次级

液相产物ꎻ然后通过过滤设备对固含率≤１５％的初

级液相产物和固含率≤５％的次级液相产物的混合

物进行分离ꎬ得到过滤后固相产物和固含率≤１％的

过滤后液相产物ꎻ再选择合适的萃取设备进行萃取

分离、富集ꎮ 最后对萃取后有机相进行分离得到生

物质油ꎬ并回收溶剂循环用于萃取ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 微负压旋蒸－萃取联用技术

在微低于大气压条件下ꎬ选择合适的有机溶剂

对过滤后液相产物进行连续萃取和旋蒸ꎬ以获得生

物质油和水相产物ꎮ 具体步骤见图 ２[１８]ꎮ
过滤后液相产物和萃取溶剂分别通过液位差或

离心泵形成的压力差进入萃取塔进行连续萃取ꎬ并
不断分离输出为萃取相和萃余相ꎻ萃取塔中设有一

个使萃取相连接外界大气的气压通道ꎬ通过此气压

通道稳定萃取塔中萃取相和萃余相的分层位置ꎬ从
而保证萃取过程的稳定性ꎬ并通过这个通道维持萃

取塔输出的萃取相与旋蒸瓶之间的压力差ꎬ从而实

现通过压力差输送萃取溶剂至旋蒸瓶中ꎬ并回收萃

取相的挥发组分至旋蒸瓶中ꎻ萃取相通过旋蒸瓶与
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图 ２　 微负压旋蒸－萃取联用技术

萃取塔形成的压力差进入旋蒸仪中进行连续旋蒸ꎬ
分离出生物质油ꎬ并不断冷凝输出回收溶剂ꎮ

２　 结果与分析

２􀆰 １　 ｃ－ＨＴＬ 中试平台关键技术研究

反应原料以餐厨垃圾为例ꎬ研究 ｃ－ＨＴＬ 中试平

台关键技术ꎮ
２􀆰 １􀆰 １　 餐厨垃圾制油关键技术参数

ｃ－ＨＴＬ 中试平台所用餐厨垃圾原料的含油率

低于 ０􀆰 ５％ꎬ含水率 ７９􀆰 ０％ꎬ粒径小于 １０ 目ꎮ 表 １、
表 ２ 展示了餐厨垃圾的工业分析和元素分析ꎮ

表 １　 餐厨垃圾的工业分析 ％

样品 固定碳 挥发分 水分 灰分

餐厨 ２５􀆰 ３２ ６１􀆰 ８７ ７􀆰 ０５ ５􀆰 ７６

表 ２　 餐厨垃圾的元素分析

样品 Ｃ / ％ Ｈ / ％ Ｎ / ％ Ｏ∗ / ％ Ｓ / ％ ＨＨＶ / (ＭＪ􀅰ｋｇ－１)

餐厨 ４６􀆰 ２３ ３􀆰 ６０ ３􀆰 ７１ ４６􀆰 ２３ ０􀆰 ２４ １２􀆰 ５１

　 　 注:Ｏ∗质量分数由差值法计算所得ꎬ下同ꎮ

由于 ｃ－ＨＴＬ 中试平台运行规模较大ꎬ先通过间

歇釜实验研究生物质水热制油关键技术参数[１９]ꎮ
如图 ３ 所示ꎬ反应时间 ３０ ｍｉｎ、固含率 １０％的餐厨垃

圾生物原油的产率随反应温度升高呈现先增加后降

低的趋势ꎬ在反应温度 ３００℃最高达到 ４８􀆰 ９％ꎮ
餐厨垃圾原料热值仅约为 １２􀆰 ５１ ＭＪ / ｋｇꎬ水热

液化后生物原油热值大幅提升ꎬ在 ３００℃下生物原

油热值为 ３３􀆰 ６１ ＭＪ / ｋｇꎮ 因为生物原油中 Ｃ 和 Ｈ 含

量明显增加ꎬＯ 含量降低ꎮ

１—生物质油产率ꎻ２—热值

图 ３　 餐厨垃圾不同水热反应温度下

生物原油产率和热值变化规律

如图 ４ 所示ꎬ温度过低主要发生水热炭化反应ꎬ
有机质转为生物炭ꎮ 温度过高更容易发生水热气化

反应ꎬ进一步验证生物原油产率随温度呈现先增后

降的趋势ꎮ

１—固相产率ꎻ２—气液相产率

图 ４　 餐厨垃圾不同水热反应温度下

固相产率和气液相产率变化规律

２􀆰 １􀆰 ２　 ｃ－ＨＴＬ 平台制油产品分析

ｃ－ＨＴＬ 平台实验表明ꎬ反应温度 ３００℃、停留时

间 ３０ ｍｉｎ、反应压力 １０ ＭＰａ 下ꎬ固含率 １０％餐厨垃

圾 ｃ－ＨＴＬ 制油产油率可达到 ２８％ꎮ 反应产物经多

级分离去除固体残渣和水相ꎬ最终清洗得到油相ꎬ油
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相回收率可达 ９％[２０]ꎮ 餐厨垃圾 ｃ－ＨＴＬ 中试产物

如图 ５ 所示ꎮ

(ａ)压滤后固相 (ｂ)烘干后固相

(ｃ)萃取后水相 (ｄ)旋蒸后油相

图 ５　 餐厨垃圾 ｃ－ＨＴＬ 产物

进一步对餐厨垃圾生物质油进行检测见表 ３、
表 ４ꎮ 餐厨垃圾生物质油的密度为 １ １４０ ｋｇ / ｍ３ꎬ酸
值 ４９􀆰 ４４ꎬ芳香指数 １ ０９４ꎬ主要成分以脂类、酮类为

主ꎮ 以上数据为优化餐厨垃圾反应参数和进一步应

用于污泥、畜禽粪便、木质素等生物质原料中试制油

提供指导ꎮ
表 ３　 餐厨垃圾生物质油的检测结果

检测项目 检测结果

水含量 / ％ 痕迹

灰分 / ％ ０􀆰 ２０
硫(Ｓ) / ％ ０􀆰 １５６
运动黏度(５０℃) / (ｍｍ２􀅰ｓ－１) １􀆰 ３６５
闪点 ０~５５℃未检出闪点ꎬ５５℃样品沸腾

弹热值 / (ＭＪ􀅰ｋｇ－１) ２５􀆰 ２２８
硫化氢 / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１) <０􀆰 ６０
酸值 / (ｍｇ􀅰ｇ－１) ４９􀆰 ４４
倾点 / ℃ <－６７
密度(１５℃) / (ｋｇ􀅰ｍ－３) １１４０􀆰 ３
碳芳香度指数 １０９４

表 ４　 餐厨垃圾生物质油的 ＧＣ－ＭＳ 结果

分子式 占比 / ％ 名称

Ｃ５Ｈ６Ｏ １􀆰 ０６ 　 ２－环戊烯－１－酮
Ｃ６Ｈ８Ｏ ２􀆰 ３１ 　 ２－甲基－２－环戊烯－１－酮
Ｃ６Ｈ８Ｏ １􀆰 １４ 　 ３－甲基－２－环戊烯－１－酮
Ｃ７Ｈ１０Ｏ １􀆰 １３ 　 ３ꎬ４－二甲基－２－环戊烯－１－酮
Ｃ８Ｈ１２Ｏ １􀆰 ５７ 　 ３ꎬ４ꎬ４－三甲基－２－环戊烯－１－酮
Ｃ１０Ｈ１０Ｏ４ １􀆰 ３９ 　 邻苯二甲酸二甲酯

Ｃ１３Ｈ２６Ｏ２ １􀆰 ８７ 　 十二酸甲酯(月桂酸甲酯)
Ｃ１５Ｈ３０Ｏ２ １􀆰 ２３ 　 十四酸甲酯(肉豆蔻酸甲酯)
Ｃ１７Ｈ３４Ｏ２ ２２􀆰 ７９ 　 十六酸甲酯(棕榈酸甲酯)
Ｃ１９Ｈ３４Ｏ２ ２􀆰 ８６ 　 (ＥꎬＥ)－９ꎬ１１－十八碳二烯酸甲酯

Ｃ１９Ｈ３６Ｏ２ ２０􀆰 ７０ 　 (Ｅ)－９－十八碳烯酸甲酯(反式油酸甲酯)

Ｃ１９Ｈ３６Ｏ２ ３􀆰 ０４ 　 (Ｚ)－９－十八碳烯酸甲酯(油酸甲酯)
Ｃ６Ｈ９ＮＯ２ ８􀆰 ９５ 　 １－乙基－２ꎬ５－吡咯烷二酮

Ｃ１４Ｈ１６Ｎ２Ｏ２ ３４􀆰 ６０ 　 六氢－３－(苯甲基)－吡咯并[１ꎬ２－ａ]吡嗪－
１ꎬ４－二酮

２􀆰 １􀆰 ３　 餐厨垃圾生物原油升级提质

生物原油的升级提质包括催化加氢、脱氧脱氮

和酯化降酸等[２１]ꎮ 如表 ５ 所示ꎬｃ－ＨＴＬ 中试餐厨垃

圾生物原油加氢脱氧提质后油品氧含量减少 ２６􀆰 ８９％ꎬ
而热值增加 １５􀆰 ８％[２２]ꎮ
表 ５　 加氢脱氧提质前后餐厨垃圾生物原油的元素分析

样品 Ｃ / ％ Ｈ / ％ Ｎ / ％ Ｏ∗ / ％ Ｓ / ％ ＨＨＶ / (ＭＪ􀅰ｋｇ－１)
提质前 ６５􀆰 ３４ ７􀆰 ３９ ４􀆰 ６０ ２１􀆰 ８３ ０􀆰 ８４ ２８􀆰 ８２
提质后 ６９􀆰 ８２ ８􀆰 ７５ ４􀆰 ９５ １５􀆰 ９６ ０􀆰 ５１ ３３􀆰 ３７

２􀆰 ２　 ｃ－ＨＴＬ 中试平台性能评估

平台性能评估从以下 ３ 个模块展开ꎬ图 ６ 全面

展示猪粪中试制油 ３ 个模块ꎮ

图 ６　 猪粪制油全流程

２􀆰 ２􀆰 １　 预处理模块的性能评估

针对生物质原料的物料特性ꎬ选择合适的预处

理手段ꎬ比如浸渍处理ꎬ粉碎、过滤等技术联用ꎬ或
球磨、压滤技术联用ꎬ并提高预处理过程的连续化

水平ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 连续反应模块的性能评估

ｃ－ＨＴＬ 平台生物油产率:污泥 ８％、猪粪 １０％、
木质素 １４％、餐厨垃圾 ２８％ꎮ 其他反应参数以单位

质量的餐厨垃圾干料为例ꎬ详见表 ６ꎮ 连续反应模

块自动化控制具有提升工作效率、降低成本和高安

全性等特点ꎮ
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表 ６　 ｃ－ＨＴＬ 中试平台反应数据

(以单位质量的餐厨垃圾干料为例)

项目 参数 项目 参数

原料固含率 / ％ １０ 反应温度 / ℃ ３００
物料反应前 ｐＨ ４􀆰 ９８ 反应压力 / ＭＰａ １０~１４
物料反应后 ｐＨ ５􀆰 ８１ 固体含水率 / ％ ３５􀆰 ７

进料流量 / (ｋｇ􀅰ｈ－１) １００ 　 　

２􀆰 ２􀆰 ３　 后处理模块的性能评估

后处理模块采用气液分离、固液分离、油水分

离、溶剂分离和产物提纯等步骤ꎬ取得高效、降本、环
保和提质的处理效果ꎮ 此外ꎬ与现有技术相比ꎬ连续

微负压旋蒸－萃取联用具有显著优势ꎮ 如表 ７ 所

示ꎬ以分离 ４０ Ｌ 油水混合物为例ꎬ采用微负压旋蒸－
萃取联用ꎬ萃取和旋蒸总时间 ４０ ｍｉｎꎬ不受设备容积

限制ꎬ可一次性连续进料并分离出油相ꎬ有效提升了

分离效率ꎬ并在分离过程中极大地减少溶剂使用和

溶剂排放ꎬ也减少了人力投入和环境影响ꎮ
表 ７　 ｃ－ＨＴＬ 中试平台分离数据

参数 / 方法 本方法 传统方法

设备容量 / 流量 　 最大流量 １００ Ｌ / ｈ
萃取塔ꎬ容量 ４０ Ｌ 旋

蒸仪

　 容量 ４０ Ｌ 萃取器＋搅
拌器ꎬ容量 ４０ Ｌ 旋蒸仪

方法 　 微负压萃取旋蒸联

用ꎬ一次性连续式分离

　 ２０ Ｌ 油水混合物＋２０ Ｌ
溶剂:先萃取ꎬ再旋蒸ꎬ
重复进行 ２ 次

溶剂种类 二氯甲烷 二氯甲烷

原料总量 ４０ Ｌ ４０ Ｌ
溶剂总量 ７ Ｌ ４０ Ｌ
萃取用量和次数 流量 ６０ Ｌ / ｈ(循环) ２０ Ｌ×２ 次

萃取时间 　 ４０ ｍｉｎ ８０ ｍｉｎ×２ 次(含搅拌、
分层时间)

旋蒸时间 　 ４０ ｍｉｎ×２ 次

液体转移时间 ０(连续转移ꎬ忽略不计) ３０ ｍｉｎ×２ 次

总分离时间 ４０ ｍｉｎ ５ ｈ
溶剂回收率 ８２􀆰 １％ ４５􀆰 ０％
实际溶剂用量 １２５０ ｍＬ ２２ Ｌ
所需人员 １ 人 ３ 人以上

３　 绿色化与经济性分析

３􀆰 １　 技术绿色化分析

技术绿色化评价指标包括碳足迹、污染物排放

和资源利用率等ꎮ 碳足迹分析从全生命周期评估技

术路线的碳排放情况ꎮ ｃ－ＨＴＬ 平台目前反应和分

离的全过程能耗采用电能ꎬ单位时间运行的碳排放

为 ５７􀆰 ８ ｋｇ ＣＯ２ꎮ 技术资源利用率主要包括废水循

环利用率、溶剂回收效率ꎮ ｃ－ＨＴＬ 平台具有高效资

源利用率ꎬ废水循环利用率 １００％、溶剂回收效率

８２􀆰 １％ꎮ 同时ꎬ生物质原料的能源化利用也具有重

要减碳和降污价值ꎮ
３􀆰 ２　 技术经济性分析

ｃ－ＨＴＬ 平台的成本核算包括建设成本和运行

成本ꎮ 初建建设成本和折旧成本 ２００ ~ ３００ 万元ꎬ但
长期运行和规模化生产后ꎬ初期建设成本和折旧成

本分摊比例下降ꎮ 运行成本主要包括能耗成本和溶

剂成本等ꎮ 其中ꎬ原料多为廉价的生物质废弃物ꎬ成
本可忽略不计ꎮ 以处理脱油后的餐厨垃圾为原料ꎬ
ｃ－ＨＴＬ 平台生产生物原油的能耗成本约为 ２１􀆰 ４
元 / ｋｇꎬ溶剂成本约为 ３３􀆰 ５ 元 / ｋｇꎮ 此外ꎬ生物质废

弃物的资源化利用间接减少了污染物的处置成本ꎬ
还能创造高价值产品的额外收入ꎬ具有长远的社会

和经济价值ꎮ

４　 结论

集成预处理、进料控制、温度控制、压力控制、多
级分步分离以及微负压旋蒸－萃取联用技术为一体

的 ｃ－ＨＴＬ 中试平台ꎬ用于生物质 ＨＴＬ 制油ꎮ 并以

餐厨垃圾中试制油为例ꎬ产油率达到 ２８％ꎬ分离成

本大大降低ꎮ 平台能进一步拓展应用到城市污泥、
畜禽粪便、木质素等生物质原料ꎬ扩大了生物质原料

的适用应用范围ꎮ ｃ－ＨＴＬ 平台具备 １００ ｋｇ / ｈ 连续

反应和分离 ＨＴＬ 制油能力ꎬ对推动生物质水热液化

制油规模化应用和能源绿色转化具有重要意义ꎮ
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于提升系统温度与传质推动力ꎬ同时改善初始段湍

动状态ꎬ促进脱氟总量与传质系数同步增加ꎻ但当喷

淋密度超过 ４９􀆰 ８ ｋｇ / (ｍ２􀅰ｓ)后ꎬ液膜增厚与流动状

态恶化导致气液接触效率下降ꎬ脱氟性能不升反降ꎮ
(３)确定了协同优化操作区间ꎮ 在本实验条件

下ꎬ气速约 ２􀆰 ７ ｍ / ｓ、喷淋密度 ３３􀆰 ３~４１􀆰 ３ ｋｇ / (ｍ２􀅰ｓ)
为较优操作参数组合ꎮ 该条件下湍动充分、传质推

动力与传质系数协同作用最佳ꎬ可实现脱氟效率最

大化ꎮ
(４)研究对工程实践具有指导意义ꎮ 实验验证

了在保持一定气液接触状态与温度平衡的基础上ꎬ
通过协调气速与喷淋量可实现对脱氟过程的有效调

控ꎬ为空气封闭循环汽提脱氟工艺的工业放大与操

作优化提供了关键理论与数据支持ꎮ
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