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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время, для решения задач механики жидкости и газа используются современные методы исследования, включая математическое планирование эксперимента, аналитические и экспериментальные методы. Современного инженера-механика и инженера-технолога трудно представить без знания основ тепломассопереноса, гидрогазомеханики и механотроники, необходимых для решения задач расчета и проектирования экстракционных, газосмесительных и разделительных устройств, теплообменных аппаратов.

В настоящей монографии, с учетом последних достижений науки в области препаративного извлечения ценных компонентов из растительного сырья, излагаются вопросы механики жидкости и газа, ориентированные на анализ экстракционных процессов.

Основная цель, которую преследовали авторы при подготовке монографии, состояла в отборе и методическом представлении материала, раскрывающего физику движения суб- и сверх критических газов, работающих в экстракционных системах. Отправной базой для подобного анализа служили основные законы динамики, кинематики и статики сжиженных и сжатых газов. Суб- и сверхкритическая флюидная экстракция компонентов из сырья растительного и животного происхождения представляет собой дисциплину, которая рассматривает природу и закономерности движения в замкнутом контуре сжиженных и сжатых газов и является частью механики сплошной среды. Она сформировалась в последние годы как самостоятельный раздел прикладной физической химии, объединив достижения газовой динамики, гидравлики, химии высокотемпературных соединений.

Важность изучения закономерностей механохимии жидкостей и газов для специалистов пищевых отраслей промышленности можно продемонстрировать на ряде исторических примеров. В трактате Л.Эйлера (1755г) "Общие принципы движения жидкости" впервые выведены дифференциальные уравнения равновесия и движения идеальной жидкости Дано общее решение этих уравнений для жидкостей движущихся под давлением введено понятие потенциала скорости. В работе Д.Бернулли "Гидродинамика" (1738г) установлена связь между давлением уровня и скоростью движения тяжелой жидкости при установившемся движении.

Основы учения о движении вязкой жидкости заложены Л.Навье (1785-1836гг.) и Г.Стоксом (1819-1903гг.). О.Рейнольдс (1842-1912гг.) определил условия перехода ламинарного движения в турбулентное.

Из работ связанных с движением жидкости в пограничном слое, следует выделить труды Л.Прандтль (1875-1953гг) и Т.Кармана (1881-1963гг), разработавшего метод расчета характеристик пограничного слоя.

Над решением проблем механики жидкости и газа, движения сред под воздействием тепловых, электрических, магнитных, акустических полей работали академики Л.И.Седов, М.Д.Миллионщиков, В.В.Струминтский, А.Н.Колмогоров. В последние 20 лет активное развитие получило изучение пищевой и фармакологической ценности СО2-экстрактов из пряно-ароматического и лекарственного растительного сырья. Эти исследования проводились вначале почти исключительно японскими фирмами «Санкио», «Эйсан» и «Курараи», затем учеными США, Германии, Франции, Бельгии, а теперь и в России.

В последние 20 лет активное развитие получило изучение пищевой и фармакологической ценности сверхкритических СО2-экстрактов из пряно-ароматического и лекарственного растительного сырья. Эти исследования проводились вначале почти исключительно японскими фирмами «Санкио», «Эйсан» и «Курараи», затем учеными США, Германии, Франции, Бельгии, а теперь и в России. Объективности ради следует отметить, что в России процесс производства докритических СО2-экстрактов был освоен в 1965 г. прошлого века, т.е. гораздо раньше всех европейских фирм.

Разработанная с участием авторов монографии технология выгодно отличается от технологий с использованием органических растворителей и позволяет получать натуральные биологически активные вещества в нативном виде.

Процесс экстракции протекает в докритическом и сверхкритических режимах при температурах 20,0-60,0 °С, давлении 6,5-40,0 МПа, продолжительность экстракции 2-6 часов, в зависимости от вида сырья. Новая технология позволяет производить СО2-экстракты из любого растительного сырья. Среди планируемого к выпуску ассортимента продукции в особом ряду стоит производство СО2-экстрактов –
В настоящее время важной задачей пищевой промышленности- является производство продуктов питания, ориентированных на оздоровление население. При этом производимые диетические  и лечебно–профилактические продукты наряду оздоровительным эффектом должны обладать высокими вкусовыми качествами и относительно низкой себестоимостью. В качестве биологически активных добавок для таких продуктов желательно использовать не импортные, а более дешевые, доступные препараты и пищевые добавки, полученные из лекарственных растений. Наличие в лекарственных растениях  комплекса накапливаемых растениями биологически активных веществ, которые прошли через своеобразный фильтр  биосинтеза и находятся в органически связанной, то есть наиболее доступной и усвояемой форме, а также отличаются наиболее благоприятными для организма человека и животных по отношению к  остальным компонентам, свойственным живой природе в целом.

Важную роль для практики  играет разработка эффективных технологий производства новых лечебно–профилактических продуктов питания, способствующих улучшению качества и снижению себестоимости продуктов здорового питания с направленным действием.

При использовании пряно–ароматических и других лекарственных растений улучшается качество продуктов здорового питания нового поколения. Спрос на эти продукты на внешнем  и внутреннем рынках высокий.

В условиях рыночной экономики приоритетной задачей пищевой промышленности является производство продуктов питания, ориентированных на оздоровление населения, обладающих высокими вкусовыми качествами и относительно низкой себестоимостью.

В настоящее время в развитых странах большой популярностью пользуются копченные мясные продукты. В тоже время основным недостатком традиционной технологии копчения мясных продуктов является неравномерность распределения коптильных веществ по объему продуктов  и попадание в них канцерогенных соединений. В связи с этим современные тенденции в технологии копченой продукции направлены на совершенствование технологии бездымного копчения и расширения  ассортимента готовых изделий.  Поэтому разработка технологии производства полифито-жидкого бездымного препарата для копчения мясных продуктов  с использованием растительного сырья позволяют повысить пищевую ценность и расширить функциональные свойства продукции.

Целью работы является разработка технологии производства бездымного полифито-жидкого препарата для копчения мясных продуктов.
В научном аспекте для увеличения производства экологически чистой продукции и эффективных, дешевых, отечественных продуктов здорового питания с направленным составом важное значения имеют обоснование выбора и оценка качества растительного сырья, а также  способ обогащения жидких коптильных препаратов полифитокомпонентами. 

Научной новизной исследования является создание новой инновационной экспортоориентированной технологии  экологически чистого бездымного жидкого препарата, обогощенного фитокомпонентами для копчения деликатесных мясных продуктов.

Практическая значимость работы заключается в разработке технологии производства экологически чистого бездымного полифито-жидкого препарата для копчения мясных продуктов, используемых в фермерских хозяйствах и в малых, и средних мясоперерабатывающих предприятия при копчении мясной продукции.

В работе над монографией авторы широко использовали материалы исследований технологических особенностей получения экстрактов с помощью жидкого диоксида углерода, выполненных в Алматинском технологическом университете, Краснодарском НИИ пищевых производств, Кубанском государственном технологическом университете и Южно-Казахстанский государственный университет им. М.Ауезова.

 Опытно-промышленную апробацию газожидкостных технологий осуществляли на экспериментальных заводах НПО "Молния", ОАО НИИ "Мир-Продмаш", ООО "Компания Караван". Именно гидрогазодинамика позволяет открывать новые пути интенсификации процесса извлечения ценных компонентов из сельскохозяйственного сырья с помощью сжиженных и сжатых газов.

Надеемся, что после выхода монографии в свет, работа авторов над совершенствованием материалов не прекратится, поэтому они будут признательны за советы, замечания и пожелания читателей. 

ГЛАВА 1 СЫРЬЕ И СПОСОБЫ ПОЛУЧЕНИЯ АРОМАТИЗАТОРОВ ПИЩЕВЫХ ПРОДУКТОВ

В качестве пищевых ароматизаторов используют сухие натуральные пряности импортного и отечественного происхождения, которые перед внесением в продукт следует предварительно обработать и измельчить (схема 1).
Схема 1


[image: image1]
Другим источником ароматизаторов являются импортные эфирные масла и экстракты, их можно непосредственно вносить в продукцию или предварительно подвергать соответствующей обработке (схема 2). 
Схема 2
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Наиболее распространенным способом подготовки  натуральных пищевых ароматизаторов является переработка растительного пряно-ароматического сырья на эфирные масла или экстракты (схема 3). 
Схема 3


[image: image3.emf] 

Дистилляция   Экстракция органическими  ра с творителями  

Эфирное масло  

Отгонка растворителя  

Экстракт  

Применение в пищевой промышленности  

Растительное пряно - ароматическое сырье  (импортного и отечес т венного  происхо ж дения)  


1.1 Пряно-ароматическое растительное сырье
На территории Российской Федерации  произрастает более пятисот видов пряно ароматических растений, которые могут быть использованы как источники сырья для получения экстрактов. 

Пряно-ароматические растения, используемые в пищевой промышленности, можно классифицировать следующим образом: 

• семена, представляющие собой высушенные плоды аниса, бадьяна, горчицы, кориандра, кардамона, петрушки, укропа, мускатного ореха, сельдерея, тмина фенхеля, можжевельника, перца душистого, стручкового (красного), черного и белого и других растений; 

• листья и стебли базилика эвгенольного, базилика обыкновенного, гореца перечного, зубровки, коричника, лавра благородного, майорана, мелиссы, прутняка, шалфея лекарственного, петрушки, укропа, сельдерея, чабера, эстрагона и других растений; 

• корни и корневища аира болотного, дягиля лекарственного, лапчатки прямостоячей (калгана), имбиря, колюрии, куркумы, пастернака, петрушки, сельдерея, хрена и других растений;

• кора корицы, коричника и других растений. 

Северный Кавказ, в силу своих природно-климатических условий, является одним из районов заготовки дикорастущего пряно-ароматического растительного сырья. Только на территории Краснодарского края произрастает более 300 видов пряно-ароматических и лекарственных растений, которые относятся к 212 родам и 58 семействам. 

На основе анализа литературных источников составлен перечень растений, перспективных для применения в пищевой промышленности (табл. 1). В процессе выполнения этой работы использованы методики исследования сырьевых растений и гербарии кафедр ботаники Кубанского государственного университета (КГУ) и Кубанского государственного аграрного университета (КубГАУ). Названия растений и семейств даны по существующей классификации растений. 

Наиболее известными представителями дикорастущих пряно-ароматических растений нашей страны являются аир болотный, горец перечный, дягиль аптечный, зубровка душистая и можжевельник обыкновенный.

 Из культивируемых пряно-ароматических растений наибольшие площади занимают посевы кориандра посевного, укропа пахучего, аниса обыкновенного, лавра благородного, перца стручкового (красного), тмина, фенхеля обыкновенного и шалфея лекарственного.

 Многие культивируемые и дикорастущие пряно-ароматические растения заготавливают в количествах, удовлетворяющих потребности отраслей пищевой промышленности (табл. 2). 

В табл. 3 приведены краткие характеристики отечественного растительного сырья, которое применяется промышленностью для ароматизации пищевых продуктов. Характерный аромат пряностей обусловлен наличием в их составе смеси летучих ароматических компонентов в различных сочетаниях. 

Краткая характеристика состава эфирных масел из пряностей тропического происхождения представлена в табл. 4.

Как видно из табл. 3 - 4, содержание эфирных масел в растительном сырье колеблется в довольно широких пределах. 

Ежегодно в пищевой промышленности используется более 12 тыс. т импортных пряностей (табл. 5). Основную массу пряностей составляют перец черный горький, гвоздика, перец душистый, корица и бадьян, издавна применяемые в пищевой промышленности. Для улучшения вкуса и аромата рыбной продукции в нашей стране применяют около 20 наименований различных  пряных добавок. 
Таблица 1 - Используемые и перспективные для применения в пищевой промышленности пряно-ароматические растения
	Русское и латинское названия растений, семейство


	Район и условие 
произрастания
	Используемая часть
	Техническая документация

	Аир болотный

Acorus calamus
(сем. Ароидных)
	Украина, Белоруссия, Дальний Восток
	Корневища
	ГОСТ 20055 - 74

	Анис обыкновенный

Anisum vulgare L. (сем. Зонтичных)
	Европейская часть РФ, Кавказ, Средняя Азия
	Плоды
	ГОСТ 18315 - 73

	Бадьян настоящий 

Illicum verum H.

(сем. Магнолиевых)
	В культуре: Абхазия. Дикорастущий и в культуре:

Вьетнам, юго-запад​ная часть Китая, Ин​до​незия
	Плоды
	МРТУ 18/324 - 69

	Базилик эвгенольный

Ocimum gratissimum (сем. Губоцветных)
	В культуре: Украина, Кавказ, (Краснодар​ский край, Грузия, Армения), Таджики​стан
	Стебли, листья
	ОСТ 1425/269/534 - 49

	Горчица сарепатская Brassica juncta L. (сем. Крестоцветных)
	В культуре: европей​ская часть РФ, Сред​няя Азия.
	Семена
	МРТУ  18/217 - 68

	Гравилат городской Geum urbanum L. (сем. Розоцветных)
	Европейская часть РФ
	Корневища, листья
	-

	Горец перечный Polugonum hundropiper L. (сем. Гресишных)
	Европейская часть РФ, Кавказ, Сред​няя Азия, Сибирь, Даль​ний Восток
	Цветы, плоды
	ГОСТ 2698 - 44

	Девясил высокий

Inila helenium L. (сем. Сложноцветных)
	Европейская часть РФ, Крым, Краснодарский  и Ставропольский край, Закавказье
	Корни, корневища
	ГОСТ 15056 – 69



	Донник лекарственный 

Melilatus officinalis L. (сем. Бобовых)
	Европейская часть РФ, Северный Кав​каз, Западная Сибирь
	Листья, верхушки цветущих стеблей
	ГОСТ 14101 - 69

	Душистый колосок Antokantum (сем. Зверобойных)
	Европейская часть РФ, Сибирь, Средняя Азия, Кавказ
	Стебли, листья
	ОСТ - 4223

	Зверобой продырявленный 

Hupericum perforatum L. (сем. Зверобойных)
	Европейская часть РФ, Сибирь, Средняя Азия, Кавказ
	Трава
	ГОСТ 15161 - 69

	Зубровка душистая Hierochloe  odorata L. (сем. Мятликовых)
	Европейская часть РФ, Западная Си​бирь, Средняя Азия, Дальний Восток
	Стебли листья
	ОСТ НКВТ 5521/4

	Кориандр посевной Coriandrum sativum L. (сем. Зонтичных)
	В культуре: европей​ская часть РФ, Се​верный  Кав​каз
	Плоды
	ОСТ 18-38 - 71

	Лапчатка прямостоячая (калган)  Potentila erecta L.(сем. Розовоцветных)
	Европейская часть РФ, Кавказ, Урал, Западная Сибирь
	Корневища
	ГОСТ 6716 - 71

	Лавр благородный Laurus nobilis L. (сем. Лавровых)
	В культуре: Кавказ, Краснодарский  край, Крым.
	Листья
	ГОСТ 17594 - 72

	Майоран садовый Majorana hortensis moench (сем. Губоцветных)
	В культуре: Украина, Краснодарский край
	Трава
	 ОСТ НКВТ7363/338

	Можжевельник обыкновенный  Iunipe​rus communis L. (cем. Кипарисо​вых)
	Европейская часть РФ, Западная Сибирь
	Шишкоягоды
	ГОСТ 2802 - 69

	Мята перечная  Menta piperita L. (сем. Губоцветных)
	В культуре: европей​ская часть РФ, Кавказ, Средняя Азия
	Зелень свежая
	РТУ УССР 884-69

	Перец стручковый красный Capsikum annuum L. (сем. Пасленовых) 
	В культуре: европейская часть РФ, Кавказ, Средняя Азия
	Плоды
	ГОСТ 14260 - 69

	Петрушка огородная Petroselinum sativum Hoffm(сем. Зонтичных)
	В культуре: повсеместно
	Зелень свежая
	ТУ МСХ РСФСР 9-60

	Ромашка аптечная Matricaria chamomile L. (cем. Сложноцветных)
	Европейская часть РФ, Северный Кавказ, Сибирь, Средняя Азия, Дальний Восток. В культуре: Украина, Белоруссия.
	Цветные корзинки
	ГОСТ 2237 - 75

	Сельдерей пахучий  Apeum graveolens L. (сем. Зонтичных)
	Вкультуре: европейская часть РФ, Кавказ, Сибирь, Средняя Азия
	Зелень свежая


	Республиканские ТУ

	Тмин обыкновенный Carum carvi L. (сем. Зонтичных)
	Европейская часть РФ, Кавказ, Сибирь


	Семена
	ГОСТ 21031- 75

	Тысячелистник Achillea millefolium (сем. Зонтичных)
	В культуре: европейская часть РФ, Дальний Восток, Средняя Азия


	Трава
	ОСТ НКВТ 5519/2

	Фенхель обыкновенный Foeniculum vulgare Mill (сем. Зонтичных)
	В культуре: юго-западная часть Украины, Краснодарский край
	Плоды
	ГОСТ 20460-75

	Хмель обыкновенный Humulus lupulus L. (сем. Губоцветных) 
	В культуре: европейская часть РФ, Кавказ, Сибирь, Средняя Азия


	Соплодия
	ГОСТ21946-76

ГОСТ 21948-76

	Укроп пахучий Anethum graveolens (сем. Зонтичных)
	В культуре: европейская часть РФ, Крым, Кавказ, Средняя Азия, Дальний Восток
	Семена, зелень све​жая
	ОСТ НКВТ 5519/2

РСТ РСФСР 409-73

	Шалфей лекарственный Salvia officinalis L. (сем. Губоцветных)
	В культуре: европейская часть РФ, Кавказ, Крым
	Листья
	ГОСТ 6715-53

	Элеутерококк колю​чий Eleuterococus sentiсоcus Maxim (сем. Аралиевых)
	Дальний Восток
	Корни
	ФС 42603-72

	Эстрагон(полынь эстрагонная) Artemisia dracuculus L. (сем. Сложноцвет​ных)
	Юг европейской части РФ, Кавказ, Средняя Азия, Даль​ний Восток
	Трава
	-


Сухие натуральные пряности перед внесением в пищевые продукты или при приготовлении соусов и заливок, как правило, измельчают. В процессе измельчения значительная часть ароматических веществ, представляющих собой легко летучие компоненты действующего начала, теряется. Несмотря на это, использование молотых пряностей еще довольно широко распространено. Для сокращения потерь ароматических веществ при размоле пряностей применяются различные способы, в частности, практикуется смачивание водой и добавление различных адсорбентов летучих веществ. Влажное состояние смеси поддерживают в течение всего процесса измельчения, которое проводят при температуре 18 - 20ºС. В результате такой обработки получают пастообразную смесь пряностей, в которой пряно-ароматический комплекс сохраняется более или менее полно.
	Пряно-ароматические растения
	Площадь, га
	Запасы, сырья, т
	Примерный объем заготовок, т/год

	Аир болотный

Анис обыкновенный

Базилик эвгенольный

Дягиль аптечный

Зубровка душистая

Кориандр посевной

Лапчатка прямостоячая

Лавр благородный

Можжевельник обыкновенный

Перец стручковый 
(красный)

Фенхель обыкновенный

Тмин обыкновенный

Шалфей лекарственный 
	-

600

1300

-

-

219
800

-

-

-

1200-1400

800

5000

-
	До 20000

600

8000

1000

Свыше 3000

До 80000

Свыше 500

2000

3000

260

-

-

-

До 80000
	2000

5000

360-600

8000

120

300-400

40000-78000

40

2000-3000

87-110

400

290

115

300


Таблица 2 - Промышленные запасы и объемы заготовок пряно-ароматического растительного сырья 
Известен способ предварительной обработки пряностей, заключающийся в тонком размоле их до величины частиц 12 – 25 мкм с последующим высушиванием. Такой тонкий помол обеспечивает получение сравнительно стойкой дисперсной фазы этих веществ в заливках и соусах, замедляя выпадение их в осадок. Имеются данные, свидетельствующие о том, что более тонкое измельчение пряностей повышает органолептические свойства пищевых продуктов. Тонкий помол обеспечивает равномерное распределение и более полный переход ценных веществ пряностей в пищу. Однако следует упомянуть, что чем тоньше помол пряностей, тем большие потери эфирных масел и вкусовых веществ в процессе измельчения. 

 Таблица 3 - Характеристика пряно-ароматических растений

	Пряно-ароматические растения
	Содержание масла, %
	Основной компонент
	Идентифицированные химические вещества

	Аир болотный


	1,5-4,8


	Азарон


	Пинен, камфен, камфора, борнеол, каламен, сесквитерпеновый . спирт С15Н24О, эвгенол, азарил- альдегид, акорин, кариофиллен 

	Анис обыкновенный


	2,2-3,2


	Анетол
	Метилхавикол. d-фелландрен, пинен, дипентен, камфен, ацетальдегид, анискетон 

	Базилик эвгенольный
	0,3-0,4
	Эвгенол
	Оцимен, а- и β-сантален, индол, метилхавикол, ι-кадинен, линалоол (15,5%)

	Дягиль аптечный
	До 1,0
	Фелландрен
	α-Пинен, гидроксипентадекановая и метилмасляная кислоты, n-цимол 

	Зубровка душистая
	1,0-2,0
	Кумарин
	Умбеллиферон

	Кориандр посевной
	0,50-3,24
	Линалолл
	Пинен, дипентен, n-цимол, γ- и α -терпинен, терпинолен, а-, β -фел-ландрен, гераниол, борнеол 

	Лапчатка прямостоячая
	2,0-4,0
	1,8-цинеол
	Флобафены, каламенол, аллаговая кислота, дубильные вегцества, воска, камедь, смолы 

	Лавр благородный
	1,3-3,0
	1,8-цинеол
	а -Пинен, камфен, фел- ландрен, линалоол, гераниол; эвгенол, метилэвгенол, сабинен

	Можжевельник обыкновенный


	0,5-2,0
	-
	d-, а -Пинен, камфен, терпинен, фелландрен, герпинолен, дипентон,. сабинен, терпинеол, изоборнеол, кадинен, р-элемен, сахаров до 40%, смола, юниперин 

	Перец стручковый (красный)
	0,10-0,25
	Капсаицин
	Жирное масло, капсантин, неооксантин, каротин, капсорубин и .др. красящие вещества 

	Фенхель обыкновенный


	0,5-2,5
	Анетол
	Фелландрен, d-, а -пинен, дипентен, метилхавикол, анисовый альдегид, фенхон, камфен 

	Тмин обыкновенный


	0,5-2,5
	Каравон
	Лимонен до 30%; линалоол, эвгенол, терпинеол, а-пинен, эвкалиптов, карвеол 

	Шалфей лекарственный 


	0,5-2,5
	Цинеол
	а-, β-Туйон, а -пинен, сальвен, борнеол, камфора, цедрен, алкалоиды, дубильные вещества, кислоты, парадифенол 

	Укроп пахучий


	2,5-4,0
	Каравон
	Лимонен, диллацион до 30%, фелландрен 


Поступление крупных партий пряностей в негерметичной упаковке, довольно длительное хранение их на предприятиях приводит к уменьшению содержания эфирных масел, а иногда к микробиальной порче и повреждению грызунами. Эти обстоятельства приводят к тому, что наблюдается неравномерность в степени ароматизации пищевых продуктов. 

Можно указать и на другие причины, влияющие на вкусовые и ароматические достоинства пряностей и, в конечном итоге, пищи. Так, согласно действующей технологической инструкции по производству натуральных рыбных, консервов в банку № 8 следует закладывать по одной горошине (плода) перца черного горького, перца душистого и нарезанный лавровый лист  размером 2×2 см. Поскольку размеры горошин перца неодинаковы, содержание в них эфирного масла может колебаться от 150 до 300 %, следовательно, и уровень ароматизации будет различным. При производстве многих видов пищевых продуктов неоднородность содержания в них пряновкусовых веществ является следствием несовершенства технологии ароматизации. 
Таблица 4 - Характеристика импортных пряностей, используемых для ароматизации рыбных продуктов
	Пряности
	Содержание эфирных масел, %
	Основной компонент
	Индетифицированные химические вещества и соединения

	Бадьян настоящий (плоды)
	1,8-3,0
	Анетол

85-95 %
	Сафлор, пинен, анисовый альдегид, метилхавикол, анисовый кетон, фелландрен 

	Гвоздика (почки)
	15,0-21,0
	Эвганол

78-90 %
	а- и β-Терпеиы, а- и β-кариофилен, бензиловый спирт, карвон, лимонен, ацетилэвгенол (2– 3 %) 

	Имбирь (корневища)
	1,0-3,0
	Гингерол
	Цингиберен, камфен, кумен, феллчндрен, цингиберол, β -пинен, мирцен, бонилацетат 

	Кардамон (плоды)
	3,0-8,0
	Борнеол
	а-Терпинеол, d-лимонен, цинеол, терпиннл, ацетат 

	Корица (кора)
	0,5-1,5
	Коричный

альдегид
	Эвгенол, бензальдегид, цимол, линалоол, гидрокоричный и куминовый альдегиды, фелландрен, камфен, кариофиллен 

	Мускатный орех
	7,0-15,0
	-
	Пинен, камфен, мирнстиновая кислота, миристицин, сафлор, фелландрен 

	Мускатный цвет (оболочка мускатного ореха)
	10,0-14,0
	-
	а- и β.-пинен, фелландрен, лимонен, кариофиллен, дигидрокарвеол, перонал 

	Перец черный горький (плоды)
	1,0-1,5
	Пиперин
	 а- и β.-пинен, пиперин, фелландрен, лимонен, кариофиллен

	Перец душистый (плоды)
	3,0-4,0
	Эвгенол
	Кониферилальдегид 


Таблица 5 - Пряно-ароматические растения, применяемые для ароматизации некоторых видов пищевых продуктов

	Пряности
	Натуральные

рыбные

консервы
	Пресервы
	Пряная рыбопродукция
	Консервы «Острый томатный соус»


	Овощные маринады
	Вареные мясные колбасы

	Перец

черный горький

душистый

стручковый красный
	+

+

+
	+

+

+
	+

+

+
	+

+

-
	+

+

+
	+

+

-

	кубеба
	-
	-
	+
	+
	+
	+

	Гвоздика
	+
	+
	+
	+
	+
	-

	Корица
	-
	+
	+
	+
	+
	-

	Кардамон
	-
	+
	+
	-
	-
	-

	Кориандр
	-
	+
	+
	-
	+
	-

	Имбирь
	-
	+
	+
	-
	-
	-

	Лавровый лист
	+
	+
	+
	-
	+
	-

	Мускатный орех
	-
	+
	-
	+
	-
	+


Некоторые пряности, например перец душистый, гвоздика, добавляемые в целом или измельченном виде, оставляют на поверхности продукта черные пятна, что приводит к ухудшению товарного вида. 

Таким образом, применение для ароматизации пищевых продуктов сухих пряностей и внесение их способами, ставшими традиционными, имеет существенные недостатки. Главным из них является то, что пряно-ароматические вещества используются не полностью. Высокая бактериальная обсемененность сухих пряностей и другие причины вынуждают производить дополнительные затраты на их обработку и стерилизацию. Нельзя не учитывать и трудности, связанные с механизации процесса внесения сухих пряностей в продукцию. Применяемые в настоящее время дозирующие устройства несовершенны. 

Кроме названных выше имеются и другие способы использования пряностей для ароматизации продуктов. Так, в технологии приготовления маринованной и пряной рыбы практикуется способ получения водных отваров пряностей. С этой целью необходимое количество пряностей закладывают в варочные котлы, заливают водой и нагревают, не доводя до кипения. После этого отвар сливают в емкость, в которой он охлаждается, настаивается. Полученный отвар фильтруют и перед использованием в случае необходимости разбавляют кипяченым солевым раствором. 

Другой способ приготовления заливки заключается в том, что пряную смесь засыпают в емкость и заливают кипящей водой. Емкость герметизируют, и смесь выдерживают до полного остывания, после чего раствор фильтруют. Иногда пряный отвар получают вывариванием пряностей, помещенных в двухслойные марлевые мешки, в течение 15-30 мин при температуре  95-98 ºС. Применяется и настаивание пряностей в растворах уксусной кислоты. 

Перечисленные способы получения пряных залив не позволяют достичь полного извлечения из растительного сырья пряновкусовых веществ. Даже краткий анализ способов ароматизации пищевых продуктов свидетельствует о том, что многие из них не соответствуют уровню техники и производства, технологически и экономически не эффективны. 

1.2 Эфирные масла паровой перегонки
В пищевой промышленности в качестве заменителей сухих пряностей используются эфирные масла. Они представляют собой прозрачные или окрашенные летучие маслянистые жидкости с резко выраженным ароматом. В состав большинства эфирных масел входят углеводороды терпенового ряда и их кислородсодержащие производные: спирты, альдегиды, кетоны, сложные эфиры и другие соединения. 

В нашей стране освоен выпуск более 74 наименований эфирных масел. В значительных количествах вырабатывается аирное, кориандровое, базиликовое, мятное, шалфейное и фенхельное эфирные масла. Производство их в основном сосредоточено на эфирномасличных заводах в районах Крыма, Кавказа и Украины. Среднегодовая выработка эфирных масел составляет 1360 т, однако потребности народного хозяйства в эфирных маслах удовлетворяются не полностью и восполняются за счет импорта. 

В зависимости от особенностей сырья, состава эфирного масла, требований к готовому продукту используют различные виды перегонки сырья с водяным паром. Применяется перегонка под вакуумом, при атмосферном давлении, с перегретым паром и другие способы. Метод перегонки с водяным паром относительно прост и поэтому получил широкое распространение. Применяемая для этой цели аппаратура практически не отличается одна от другой. 
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1- подача измельченного сырья; 2-конденсатор; 3-флорентина;            
4-сборник; 5-выход дистиллята на когобацию; 6-выход глухого пара;       7 – подача острого пара; 8 – аппарат для отгонки масла.

Рисунок 1 – Схема установки для получения 
эфирного масла из чеснока

Установка, принципиальная схема которой представлена на рис. 1, позволяет извлекать эфирное масло предварительной с ферментацией измельченной массы растительного сырья. Однако малая производительность такой установки и воздействие на сырье высокой температуры снижают эффективность ее использования. 

Для получения эфирных масел перегонкой с водяным паром в настоящее время созданы аппараты непрерывного действия. 

На рис. 2 показана схема получения эфирного масла из цветочно-травянистого сырья, которая представляет собой комбинацию вертикальной колонны с горизонтальной секцией. 

Получение эфирных масел перегонкой с водяным паром является до сих пор не только самым простым, но и экономически выгодным способом. Этот способ является универсальным, поскольку позволяет извлекать эфирные масла, как из свежего растительного сырья, так и из высушенного, а также и некондиционного. Вместе с тем, получение эфирного масла из пряно-ароматических растений методом паровой перегонки имеет и ряд недостатков, сказывающихся на выходе и качестве получаемых масел. Они заключаются в том, что при воздействии высокой температуры термолабильные вещества пряностей изменяются, водорастворимые компоненты частично теряются. Некоторые же вкусовые вещества, например пиперин, содержащийся в черном горьком перце, не перегоняются с водяным паром и остаются в кубовом остатке. Поэтому аромат эфирных масел паровой перегонки всегда в той или иной степени отличается от аромата исходного растительного сырья. 
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1-сырьевая, площадка; 2-измельчитель; 3-транспортер скребковый;   4-аппарат; 5- конденсатор; 6- приемник; 7-сборник масла; 8-сборник дистиллята;, 9-транспортер для шрота

Рисунок 2 –Схема переработки цветочно-травянистого сырья на аппаратах СВП-8,5
Метод перегонки ароматических веществ с этиловым спиртом в некоторой мере способствует улучшению качества конечного продукта по сравнению с обычным методом паровой перегонки. Для сокращения воздействия высокой температуры на ароматический комплекс применяется перегонка с паром в атмосфере инертного газа (рис. 3). Такой способ перегонки позволяет также уменьшить окисление извлекаемых эфирных масел. 

Модификации этой схемы показаны на рис. 4, 5. Существенным отличием их является наличие охлаждаемых до низкой температуры улавливателей (конденсаторов). Кроме того, в процессе измельчения растительного сырья камеру, где это осуществляется, продувают смесью легко и трудно конденсируемых газов. Поток смеси газов, который уносит выделяющиеся ароматические вещества, направляют в конденсатор, где ароматические вещества конденсируются вместе с легкосжижаемым газом. Этот способ позволяет получать эфирные масла довольно высокого качества, но при этом усложняется аппаратурное оформление, и увеличиваются эксплуатационные расходы. В консервной промышленности эксплуатируются  установки по улавливанию легколетучих фракций ароматических веществ при производстве натуральных и концентрированных соков с последующим возвратом их в продукцию.

По другому способу (рис. 5) смесь растительного сырья и воды доводится до кипения в вакууме. Извлеченные из сырья эфирные масла в потоке азота направляются в конденсатор. 
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1-конденсатор; 2-парогенератор; 5-емкость с исходным продуктом;             4- перколятор; 5- приемник

Рисунок 3 – Схема паровой перегонки ароматических веществ в атмосфере инертного газа
На рисунке 4 представлена схема извлечения эфирных масел с низкотемпературной конденсацией.
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1 – улавливатель, охлаждаемый льдом до 00 С; 2 – улавливатель, охлаждаемый до - 800 С смесью сухого льда с ацетоном; 3-сборники летучих веществ; 4-парогенератор; 6-перколятор
Рисунок 4 – Схема извлечения эфирных масел с низкотемпературной конденсацией
На рисунке 5 показана схема извлечения эфирных масел под вакуумом.
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1 – клапан; 2 – сборник ароматических веществ; 3 – конденсатор с жидким азотом; 4 – показатель уровня; 5 – конденсатор с охлажденной водой; 6 – емкость с исходным продуктом; 7 – ртутный манометр
Рисунок 5 – Схема извлечения эфирных масел под вакуумом

Однако и отгонка с водяным паром, и перегонка ароматических веществ в токе инертного газа, хотя и позволяют получать продукт удовлетворительного качества, не всегда пригодны для производства высококачественных пищевых ароматизаторов из-за изменения вкуса и аромата, а также потерь эфирного масла. Совершенствования способов и схем получения эфирных масел позволяют несколько улучшить качество готового продукта, но повышают себестоимость, усложняют аппаратуру и не обеспечивают достаточной полноты извлечения. Известно довольно много и других схем получения эфирных масел, но практически в промышленности большую часть продукции получают методом перегонки с водяным паром. 
Таблица 6 – Физико-химические показатели эфирных масел, получаемых пар растительного сырья
	Эфирные масла
	Органолептическая оценка (цвет, запах)
	Плотность, кг/м3
	Показатели преломления
	Угол вращения, град
	Кислотное и эфирное числа
	Основной компонент

	Анисовое
	Желто-зелный, ароматический
	0,980-0,990
	0,5520-1,5590
	От -2 до +2
	-
	Анетол (не менее 80 %)

	Гвоздичное
	От светло-желтого до темно-коричневого, ароматический, пряный 
	1,044-1,061
	1,5300-1,5380
	От -1 до +1
	-
	Фенолы (от 85 до 98 %)

	Имбирное
	От бледно-желтого до темно-коричневого, ароматический, пряный 
	0,872-0,884
	1,4870-1,4920
	От -25 до +52
	-
	Гингерол

	Кардамонное
	Желто-зеленоватый, пряный, камфарный
	0,919-0,936
	1,4620-1,4680
	От -22 до +41
	к. ч. 3

э. ч. 150
	Борнеол

	Кориандровое
	От бесцветного до бледно-желтого цвета, запах ликерный
	0,864-0,878
	1,462-1,468
	От +9 до +12
	к. ч. не >1,5
э. ч. >17
	Спирты в пересчете на линалоол (не менее 65 %)

	Лавровое
	Желтоватый с зеленым  оттенком, резкий запах и жгучий вкус
	0,910-0,944
	1,4680-1,4730
	-8030′

-23030′
	к. ч. 3

э. ч. не <30
	Цинеол 

(18 %) 

	Сельдерейное
	От бледно-желтого до желто-коричневого, пряный 
	0,866-0,916
	1,4780-1,4980
	От +40 до 80
	к. ч. 10

э. ч. 80
	Апиол

	Тминное
	Янтарно-желтый, ароматический, пряный
	0,903-0,931
	1,4840-1,4930
	От +66 до +80
	
	Кетоны 

(76 %)

	Фенхельное
	
	0,965-0,980
	1,530-1,539
	От +10 до +16
	
	Анетол (не менее 60 %)


По этому способу вырабатывают широко используемые эфирные масла: базиликовое, гераниевое, лавандовое, мятное, розовой шалфейное и др. 

Некоторые данные, характеризующие состав и свойства эфирных масел, представлены в табл. 6. Кроме перечисленных эфирных масел в нашей стране и за рубежом выпускают широкий набор масел других наименований, но в значительно меньших количествах. 

1.3 Экстрактовые масла и СО2-экстракты
В качестве пищевых ароматизаторов с успехом применяются экстракты, получаемые из пряно-ароматического растительного сырья. По вкусу и аромату качество большинства экстракционных масел оценивается выше качества эфирных масел паровой перегонки. Это объясняется тем, что в состав экстракционных масел входят природные фиксаторы, вкусовые и многие другие вещества, которые не встречаются в маслах паровой перегонки или содержатся в незначительных количествах. Применение их в промышленности позволяет получать пищевые продукты более высокого качества. Состав экстрактов в значительной мере зависит от применяемого растворителя. Например, при использовании гидрофобных растворителей (дихлорэтан, четыреххлористый углерод, гексан и др.) из пряно-ароматического сырья не извлекаются крахмал, сахара, смолы и камеди. Экстракция c использованием спирта и ацетона позволяет получать продукты, сравнительно хорошо растворимые в воде, но содержащие значительное количество, красящих веществ, что не всегда желательно. Например, ацетоновый экстракт семян хлопчатника содержит госсипол. Экстрактивная способность и селективные свойства некоторых экстрагентом приведены в табл. 7. 

Приведенные в табл. 7 данные наглядно иллюстрируют влияние природы экстрагента на полноту экстракции и содержание основного компонента в экстракте. Некоторые из экстрагентов (табл. 8) применяются в промышленном производстве экстрактов в нашей стране и за рубежом.

Оформилась целая отрасль промышленности, занятая производством экстрактов пряностей. Широко известная фирма «Dragoco» имеет филиалы в девяти странах мира и выпускает, в частности, экстракты имбиря, гвоздики, кардамона, корицы, а также олеорезины и концентраты для ароматизации рыбных консервов, маринадов, соусов, майонезов и т.д. 
Большой популярностью у потребителей пользуются концентраты ароматических веществ чеснока, сельдерея, сырого и жареного лука, ароматы копченостей, жареного мяса. На предприятиях этой фирмы применяются в основном органические растворители: спирты, эфиры, кетоны. 

Другая западногерманская фирма «Нааrmаn und Reumer» также выпускает ароматизатора на основе натурального сырья и синтетических душистых веществ. Фирма «Nааrdеn» (Нидерланды) производит экстракты из растительного сырья и занимается исследованиями состава, способов извлечения, а также синтезом химических аналогов основных компонентов. 

Французская фирма «Lotier-Fis» выпускает концентрированные экстракты, так называемые суперпряности, нескольких видов: растворимые в спирте, маслах, на сухих носителях. 

Высококачественные экстракты из цветочного растительного сырья получают, используя в качестве растворителей фторхлорпроизводные углеводородов. Фирмы США и ФРГ начали осваивать жидкий диоксид углерода в качестве одного из растворителей для извлечения пряновкусовых веществ из растительного сырья.

Таблица 7 – Выход экстрактивных веществ и эвгенола при экстрагировании перца душистого и гвоздики (при 20 0С) 
	Растворитель
	Перец душистый
	Гвоздика

	
	Выход, %
	Содержание эвгенола в экстракте
	Выход, %
	Содержание эвгенола в экстракте

	
	Общее количество экстрактов
	В том числе эвгенола
	
	Общее количество экстрактов
	В том числе эвгенола
	

	Ацетон

Гексан

Дихлорэтан

Диэтиловый эфир

Жидкий диоксид углерода

То же (при 00С)

Петролейный эфир

Хладон 11

Хладон 11 (при 100С)

Хладон 12

Хладон 12 (при 100С)

Хлористый этил

Этанол
	9,89

7,06

8,68

11,49

4,10

-

7,02

-

-

-

-

7,65

6,61
	3,26

2,36

2,27

2,82

2,64

-

2,18

-

-

-

-

2,64

3,41
	32,9

33,4

26,2

24,5

64,6

-

31,1

-

-

-

-

34,6

51,6
	23,26

17,21

20,18

26,13

21,87

21,80

-

21,20

21,10

20,80

21,20

-

25,89
	14,04

12,43

12,00

13,52

14,35

15,40

-

14,30

14,30

14,50

16,60

-

14,66
	60,4

72,2

59,5

51,7

65,5

70,5

-

67,6

67,9

70,0

73,6

-

56,6


Применяемые в промышленности способы и установки для получения экстрактов из растительного сырья чрезвычайно разнообразны. Они различаются периодичностью работы, природой используемого растворителя, направлением движения сырья и растворителя, про​из​водительностью и т. д. Существуют различные мнения о достоинствах и недостатках способов экстрагирования, схем и конструктивных особенностей установок, которые высказаны в работах ряда авторов, Тем не менее большинство авторов отдает предпочтение противоточному экстрактору непрерывного действия, принцип работы которого показан на рис. 6. 

В сравнении с паровой отгонкой экстракция органическими растворителями имеет ряд технологических и экономических преимуществ, но она не лишена существенных недостатков. При тепловом воздействии на пряно-ароматический комплекс, к которому должны прибегать при отгонке растворителя из мисцеллы, как и в случае паровой перегонки, действующие начала экстрактов претерпевают нежелательные изменения. В результате этогценные биологические свойства, присущие пряно-ароматическому сырью, в значительной мере теряются, что приводит к ухудшению качества продукта. Этого можно избежать только в случае применения вакуум-дистилляции и специального оборудования – роторных пленочных испарителей и т. д. Большинство из применяемых растворителей пожаро- и взрывоопасны. Некоторые из них являются токсичными, и поскольку следы растворителя, как правило, остаются в экстракте, использование их для пищевых целей недопустимо. 
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Рисунок 6 – Схема непрерывного противоточного экстрагирования и распределения концентраций внутри сырья и в экстрагенте

Для извлечения ценных компонентов из пряно-ароматического сырья наиболее целесообразно применение сжиженных и сжатых газов, а также жидкостей, перегретых относительно параметров окружающей среды. Технология и аппаратурное оформление установок для экстракции растительного сырья с использованием сжиженных газов привлекают все большее внимание работников промышленности и исследователей. Из сжиженных газов, широко используемых в практике (аммиак, бутан, жидкая двуокись углерода, пропан, хладоны), и смеси сжиженных газов наибольшее распространение в: пищевой промышленности как растворитель получила жидкая двуокись углерода.

В виде жидкости  двуокись углерода может быть при давлении от 73,8 102 (критическое давление) до 5,18 102 кПа (тройная точка) и соответствующих температурах от +31,05 до – 56,60 С. 

При использовании этого растворителя достигается более полное извлечение эфирных масел и других ароматических и вкусовых веществ, устраняется большинство недостатков, присущих экстракции органическими растворителями и паровой перегонкой

Недостатком этого растворителя является сравнительно высокая упругость насыщенных паров, что требует применения специальной аппаратуры. Относительная сложность аппаратурного оформления процесса экстракции сжиженными газами до недавнего времени сдерживала ее широкое промышленное использование. Однако современные успехи металлургии, машиностроения и химии позволили осуществить этот процесс в промышленных условиях. 

ГЛАВА 2 СХЕМЫ УСТАНОВОК ДЛЯ ПОЛУЧЕНИЯ ЭКСТРАКТОВ СЖИЖЕННЫМИ ГАЗАМИ

Изучение процесса экстракции растительного сырья сжиженными газами имеет ряд трудностей, связанных с созданием специальной аппаратуры, позволяющей проводить экспериментальные работы в условиях избыточного давления (3-7 МПа). 

В настоящее время в нашей стране и за рубежом накоплен опыт создания оборудования для лабораторного изучения процесса экстракции растительного сырья сжиженными газами. Проиллюстрируем развитие лабораторной техники по экстракции сжиженными газами. 

2.1 Лабораторные установки
На рис. 7 показана схема лабораторной установки, предназначенной для экстракции растительного сырья сжиженными газами углеводородного происхождения. Установка состоит из трех герметических сосудов 1, 2, 3, соединенных между собой трубопроводами. Сосуд 3 предназначен для сбора и хранения чистого растворителя – пропана или бутана, а также для измерения количества растворителя, для чего на нем имеется мерное стекло и манометр.

Процесс экстракции осуществляется в сосуде 2 объемом в 1000 см3, а сбор мисцеллы происходит в сосуде 1. Установка работает следующим образом: в экстрактор 2 в. сетчатом патроне помещают исследуемый образец растительного сырья и после герметизации заливают растворитель из сборного сосуда 3. По истечении определенного времени настаивания мисцеллу сливают в сборник 1. На линии слива мисцеллы предусмотрен отбор проб для анализа. После заполнения мисцеллосборника 1 производят плавное понижение давления в сосудах и 2 путем отвода парообразной фазы растворителя в газгольдер. По достижении давления, равного атмосферному, экстрактор 2 разгерметизируют и заменяют сетчатый патрон свежей порцией сырья, из мисцеллосборника 1  сливают  экстракт, и процесс повторяется.

Эта установка позволяет проводить экстракцию сырья под давлением, но в ней не предусмотрено термостатирование сжиженного газа. Существующая система отбора проб мисцеллы в сосуд, находящийся под атмосферным давлением, приводит к потерям как экстракта, так и растворителя вследствие бурного вскипания растворителя из отбираемой мисцеллы.
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1 - сборник для мисцеллы; 2 - экстрактор; 3 – сборная емкость для растворителя; 4 – указатель уровня

Рисунок 7 – Схема лабораторной установки для экстракции растительного сырья пропаном и бутаном

Схема лабораторной установки для экстракции растительного сырья сжиженными газами, температура и давление которых может регулироваться, показана на рис. 8. 

Установка работает следующим образом: в экстрактор 4 загружается растительное сырье в специальной перфорированной кассете. После герметизации аппарата экстрактор 4 и промежуточная емкость 2 с помощью подводящих трубопроводов заполняются жидким растворителем из термостатируемой, емкости 1. Уровень растворителя в экстракторе не должен превышать переливной воронки. По достижении критического уровня включается насос 3, который закачивает растворитель в экстрактор 4 из емкости 2. Через воронку происходит переливание мисцеллы в дистиллятор 5, из которого газообразный растворитель попадает в конденсатор 6, где он конденсируется и сливается обратно в экстрактор. Экстракт скапливается в 2 нижней части дистиллятора и периодически отбирается. По истечении времени экстракции отключают насос и снижают давление в аппарате до атмосферного. Производят замену кассеты с сырьем, и цикл работы повторяется. 
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1 – термостатируемая емкость для растворителя; – промежуточная емкость для жидкой двуокиси углерода; же не обеспечивают на- 3 – насос; 4 – экстрактор; 6 – дистиллятор; 6 – конденсатор

Рисунок 8 – Схема лабораторной установки для экстракции жидкой двуокисью углерода
Несмотря на ряд преимуществ, конструкция установки и ее схема надежной стабилизации и равенства термодинамических параметров сжиженного газа в разных точках системы. 

Более совершенная лабораторная установка для исследования экстракции растительного сырья сжиженными газами, имеющими упругость паров до 10 МПа, схематично изображена на рис. 9. 

Экстракция растительного сырья на этой установке заключается в следующем. Предварительно взвешенные и пронумерованные стеклянные мисцеллосборники 10 через люк 14 устанавливают на поворотный стол 11. Таким же образом устанавливают экстрактор 8, в котором находится определенное количество исследуемого сырья, после чего аппарат герметизируется. 

Растворитель термостатируется до нужной температуры в сборной емкости 1. Регулирование температуры осуществляется электро​обогревателем 3 и охладителем 2. При достижении температуры экстракции растворитель подается в экстрактор 8 по трубопроводу 5 со скоростью, обеспечивающей постоянный уровень растворителя в экстракторе 8. 
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1 – сборная емкость; 2 – охладитель; 3 – электрообогреватель; 4 – указыватель уровня; 5 – трубопровод для жидкого диоксида углерода; 6 – манометр; 7 – корпус; 8 – экстрактор; 9 – регулировочный вентиль; 10– мисцеллосборники; 11 – поворотный стол; 12 – смотровое окно; 18 – освещение; 14 – быстросъемный люк

Рисунок 9 – Схема лабораторной установки КНИИПП для экстракции растительного сырья сжиженными газами.
Образующаяся в экстракторе мисцелла сливается в мисцеллосборник 10, после заполнения которого с помощью поворотного стола 11 под экстрактор устанавливается следующий мисцеллосборник. Когда все семь сборников наполняются мицеллой, прекращают подачу растворителя в экстрактор и производят снижение давления в аппарате до атмосферного. При снижении давления, растворитель испаряется и в сборниках остается чистый экстракт. После разгерметизации из аппарата извлекаются мисцеллосборники и экстрактор. 

Две лабораторные установки этой конструкции успешно эксплуатируются на экспериментальном заводе КНИИППа на протяжении десяти лет. На этих установках помимо исчерпывающей экстракции сырья можно определять влияние на экстракцию температуры, характера и степени измельчения сырья, продолжительности процесса, скорости и количества подаваемого растворителя и других факторов. После соответствующей обработки полученных на этой установке экспериментальных данных предоставляется возможность предварительно определять технологические параметры промышленной экстракции сырья. 

Преимуществом способа экстракции жидким диоксидом углерода на указанных лабораторных установках является возможность проведения процесса при температурах 18 - 22ºС. Это обеспечивает нативность извлекаемых веществ, и, что особенно важно, практически отсутствуют потери легколетучих веществ, которые неизбежны при паровой отгонке. 

В Краснодарском научно-исследовательском институте хранения и переработки сельскохозяйственной продукции (ранее в КНИИПП)  разработана и используется в научных исследованиях установка для исчерпывающей экстракции. 

На рис. 10 представлен общий вид лабораторной установки для исчерпывающей экстракции растительного сырья жидким диоксидом углерода. Конструктивные особенности установки позволяют извлекать экстрактивные вещества практически полностью. Она рассчитана на долговременную работу с многократным использованием рабочего объема растворителя. 

Корпус установки выполнен из цилиндрической обечайки, рассчитанной на внутреннее давление до 10 МПа. В верхней части аппарата имеется люк 1 с быстро снимающейся крышкой. Внутри корпуса размещен аппарат Сокслета, состоящий из экстрактора 4 и приемной колбы 8. В крышке люка 1 установлен конденсатор 2 змеевикового типа и воронка 3. Подвод газообразной и жидкой фазы в газгольдер через штуцер 5. Сосуд снабжен электроподогревателем 9, а также необходимыми приборами для контроля и регулирования температуры и давления растворителя. 

Давление в аппарате контролируется пружинным образцовым манометром 11. Поддержание на требуемом уровне термодинамических параметров растворителя в установке регулируется двухпозиционным электроподогревателем. Датчиком в схеме регулирования служит электроконтактный манометр. Для визуального наблюдения за процессом экстракции установка оборудована внутренним электроосвещением, а также смотровыми окнами 10. 

Подготовка сырья к исчерпывающей экстракции заключается в том, что из партии сырья отбирают среднюю пробу массой около 60 г, которая тщательно измельчается на измельчителе ударного действия. Измельченный растительный материал навеской по 8 -10 г помещают в экстракционные патроны. 

Установку к работе подготавливают в следующей последовательности: патроны, с навеской анализируемого растительного сырья помещают внутрь экстрактора 4. Аппарат Сокслета размещают в корпус установки и экстрактор 4 гибким шлангом соединяют со штуцером и, который предназначен для подачи жидкой двуокиси углерода (СО2). После герметизации в установку - подают газообразную двуокись СО2 через штуцер 12 и после выравнивания давления в установке с давлением в сборной емкости жидкой двуокиси углерода (на рисунке не показана) через штуцер 13 зализывают жидкую двуокись углерода в экстрактор 4. 
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1 – люк; 2 – конденсатор; 3 – воронка; 4 – экстрактор; 5, 12, 13 -штуцеры; 6 – патрон с навеской сырья; 7 – электроконтактный манометр; 8 – приемная колба 9 – электроподогреватель;10 - смотровое окно; 11 – манометр.
Рисунок 10 – Общий вид лабораторной установки для исчерпывающей экстракции растительного сырья жидким диоксидом углерода

Когда уровень растворителя в экстракторе превысит высоту сифонной трубки, происходит слив экстрагента с растворенным в нем экстрагированным веществом в приемную колбу 8. В этот момент подача свежего растворителя через штуцер 13 прекращается. Дальнейшая работа установки идет в автоматическом режиме. Жидкий диоксид углерода с растворенным в ней веществом, попадая в обогреваемую колбу 8, испаряется и в виде насыщенной газообразной фазы, поднимаясь вверх, контактируется с поверхностью конденсатора 2, через который прокачивается охлаждающий агент. Газообразная двуокись СО2 конденсируется и в виде жидкого диоксида углерода стекает через воронку 3 в экстрактор 4. Таким образом, в экстракторе 4,осуществляется экстракция регенерируемым растворителем, а в колбе 8 – накопление практически чистого экстракта. 

По окончании экстракции растворитель в газообразной фазе через штуцер 5 отводится в газгольдер, давление в аппарате уравновешивается с окружающей средой и установка разгерметизируется. Аппарат Сокслета извлекают из установки, и полученные экстракт и шрот количественно и качественно анализируют.

Экстракция на этой установке длится 15 – 20 ч, и за это время происходит практически полное извлечение вcex экстрактивных веществ, которые способен извлечь применяемый растворитель. Режим регулируется с помощью электроконтактного манометра 7. Эта установка пригодна для исчерпывающей экстракции растительного сырья, которое не содержит жирных масел. Метод исчерпывающей экстракции позволяет оценить целесообразность переработки пряно-ароматического сырья, особенно применяемого впервые. Данные исчерпывающей экстракции являются также основополагающими при определении эффективности работы лабораторных и опытно-промышленных установок. 

С помощью описанной установки можно определять степень использования активного начала натуральных импортных пряностей при ароматизации томатного соуса и производстве рыбных консервов. Этот способ также позволил определить эффективность прямого введения натуральных пряностей в пищевые продукты. 

Дальнейшим развитием и совершенствованием лабораторных установок, изображенных на рис. 9 и 10, является изобретение Л. Г. Александрова и других, на которое получено авторское свидетельство. Установка изготовлена на экспериментальном заводе КНИИППа, где и эксплуатируется в течение ряда лет. Изображенная на рис. 11 модернизированная установка внедрена на Краснодарской фармацевтической фабрике. 
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Основным узлом ее является теплоизолированный цилиндрический сосуд 1, рассчитанный на внутреннее давление до 10 МПа, оборудованный внутренним 22 и внешним 14 змеевиками для подачи хладагента. Загрузка и выгрузка осуществляется через люк 12, давление контролируется манометром 13. Внутри сосуда установлены экстрактор 4 и сетчатая кассета 6 с мешалкой. Сборники мисцеллы 2 располагаются  на поворотной площадке таким образом, что при повороте ее на угол 60' под экстрактором 4 или кассетой б фиксируется один из шести мисцеллосборников 2.

1 – теплоизолиронаванная емкость; 2 – сборники мисцеллы; 3, 11 – вентили для регулировался подачи  и вывода паров СО2; 4 – экстракторы; 5 – мешалка; 6 – сетчатая кассета; 7 – подъемное приспособление; 8 – маховичок; 9  – нacoc;10, 16- сборники для растворителя; 12 – быстросъемный  люк; 13 – манометр; 14 – внешний змеевик для хладагента;15 - мерное стекло; 17 – насос с реверсивным электродвигателем; 18 – фильтр; 19 – трубопровод; 20 – мерный цилиндр; 21 – поворотная площадка; 22 – внутренний змеевик для хладагента;23 – игольчатый вентиль;24, 25, 26– электромагнитные задвижки; 27, 28 – обратные клапаны; 29 – змеевик для теплоносителя; 30, 36 – компрессоры; 31, 34 – охладители; 32, 35 – дросселирующие  вентили; 33 – теплообменник. на линии подачи растворителя из сборника 1Р в экстрактор 4 и в мерный цилиндр 20 установлены электромагнитные задвижки 24, 25, 26
Рисунок 11 – Схема лабораторной установки для экстракции ценных компонентов из пряно-ароматического растительного сырья жидким диоксидом углерода
С помощью насоса 17 жидкий растворитель, сконденсировавшийся в нижней части аппарата, перекачивается в сборники 10 и 16 по трубке 19. Объем сборника растворителя 16 рассчитан на количество жидкого диоксида углерода, которое необходимо для заполнения всех мисцеллосборников 2. Уровень растворителя в сборнике 16 контролируется с помощью мерного стекла 15. Подача жидкой двуокиси углерода и вывод ее из установки осуществляется вентилями 3, 11. Установка оснащена необходимыми приборами для контроля и автоматического регулирования температуры и давления растворителя. Эксплуатация установки показала, что ее конструкция позволяет контролировать расход растворителя, вести экстракцию в условиях строго регулируемой температуры в широком диапазоне и осуществлять процесс извлечения экстрактивных веществ настаиванием и перколяцией. 

Работа на установке осуществляется следующим образом. При изучении процесса экстракции растительного сырья методом настаивания или настаивания с перемешиванием используется сетчатая кассета 6. Предварительно взвешенную навеску растительного сырья закладывают внутрь сетчатой кассеты, которая крепится к подъемному приспособлению 7, управляемому маховичком 8. С его помощью кассета- с исследуемым образцом погружается в мисцеллосборник 2 или извлекается из него. При необходимости включается мешалка 5. 

В том случае, если исследуется процесс экстракции растительного сырья способом перколяции, то используется экстрактор 4. Он представляет собой сужающийся книзу стеклянный сосуд, в верхней части которого имеется сифонная трубка. Исследуемую навеску растительного сырья в сетчатом цилиндре помещают в экстрактор 4. Предварительно взвешенные и пронумерованные сборники мисцеллы (6 шт.) емкостью до 700 мл через люк 12 устанавливаются на площадке 21. После герметизации сосуда 1 открывается вентиль 3, и газообразная СО2 из специального сборника поступает внутрь установки. По достижении давления газообразного СО2, соответствующего заданной температуре экстракции (от +10 до +310C), внутри сосуда 1 создаются условия конденсации паров СО2. С этой целью во внутренний 22 и внешний 14 змеевики подается холодильный агент с холодильных агрегатов ФАК-07Е (хладон 22) . Жидкий СО2 по мере накопления ее на дне периодически откачивается насосом 17 в сборник 16 по трубопроводу 19 через фильтр 18 и обратный клапан 28. 

Стабильность параметров жидкого СО2 осуществляется электроконтактным манометром, который управляет работой холодильника агрегатов ФАК-07Е г, подачей Е теплоносителя из термостата в змеевик 29. Колебания температуры жидкого СО2 не превышают ±0,50С, давление насыщенных паров ±2,4 × 104 Па. 

По окончании экстракции в сосуде 1 давление постепенно понижается до атмосферного с помощью вентиля 11. За время снижения давления растворитель из мисцеллосборника испаряется полностью,  и в нем остается чистый экстракт.
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1 – зубровка; 2 – анис; 3 – дягиль; 4 – можжевеловая ягода; 5 – тмин; 6 –лапчатка
Рисунок 12 – Изменение содержания пряновкусовых веществ в сырье в зависимости от времени экстракции:

В каждом миселлоборнике процесс экстракции продолжается определенное время. Зная количество экстрактивных веществ в исследуемом сырье и массу экстракта в каждом мисцеллосборнике, строят кривые, кинетики экстракции. Кинетические кривые изменения содержания экстрактивных веществ в некоторых видах растительного сырья представлены на рис. 12. 

На примере экстракции аира болотного, аниса обыкновенного, дягиля аптечного, зубровки душистой, лапчатки прямостоячей (калгана), можжевеловой ягоды и тмина обыкновенного установлено, что процесс извлечения экстрактивных веществ можно разделить на два периода. В первый период, продолжительность которого в условиях опыта составляет около 10 мин, скорость извлечения наиболее высокая. Это наблюдается по изменению величины Е (степень истощения сырья), которая представляет собой отношение 
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где qo– начальное содержание экстрактивных веществ в сырье, %.

qi,– текущее содержание экстрактивных веществ в сырье в момент времени τ, %. 
Известно, что высокая начальная скорость экстракции является следствием извлечения экстрактивных веществ из вскрытых клеток. Второй период протекает с меньшей скоростью. Эта скорость определяется извлечением веществ, которые содержатся внутри клеточных структур, обладающих высоким диффузионным сопротивлением. Следует отметить, что степень истощения корневищ аира и дягиля на всем протяжении процесса заметно отличается от других культур. 

Моделирование технологического процесса осуществляется на описанных выше лабораторных установках, что позволяет использовать полученные сведения для разработки инструкций и другой регламентирующей документации. 

Однако надо всегда иметь в виду, что технологические режимы, полученные в результате, исследований, осуществленных в лабораторных условиях, не могут быть механически перенесены в производство. Эти данные требуют уточнения в промышленных условиях. 
2.2 Опытно-промышленные экстракционные установки периодического действия
Опытно-промышленные установки периодического действия для экстракции ценных компонентов из растительного сырья  жидким диоксидом углерода изготовлены и эксплуатировались с 1965 г. на экспериментальном заводе КНИИПП.
Более чем десятилетний опыт работы экстракционного цеха экспериментального завода выявил преимущества производства СО2-экстрактов. Прежде всего, следует отметить универсальность установок, на которых можно получать СО2-экстракты практически из любого вида растительного сырья воздушно-сухого состояния. Применяемый растворитель – жидкий диоксид углерода – выгоден с экономической точки зрения, пожаро- и взрывобезопасен. Высокая химическая инертность жидкого диоксида углерода не оказывает корродирующего воздействия на аппаратуру. 

Схема установки для получения СО2-экстрактов представлена на рис. 13. Такие установки внедрены на экспериментальном заводе КНИИПП. 

[image: image16.jpg]



1– охлаждающий змеевик; 2 – конденсатор; 3 – контрольное отекло; 4– сборная  емкость; 5 – загрузочные люки; 6 – емкости для паров СО2; 7, 18 – экстракторы; 8 – выгрузочный люк; 9 – насос; 10  –вентиль отборэкстракта; 11 – мешалка; 12 – пленочный дистиллятор;                                          14-подопревающая рубашка; 15 – дистиллятор
Рисунок 13 – Схема экспериментальной установки периодического действия для экстракции компонентов из растительного сырья жидким диоксидом углерода
Установка работает следующим образом. В экстракторы 7, И через люки 5 загружают предварительно подготовленное растительное сырье. После герметизации экстракторы 7, 18 заполняются жидким ддиоксидом углерода из сборной емкости 4 до рабочего уровня. Затем включают насос 9, которым мисцелла закачивается в пленочный дистиллятор 12, снабженный обогревающей рубашкой. Газообразный СО2  из дистиллятора направляется в конденсатор 2. Свежий растворитель из сборной емкости непрерывно поступает в экстрактор самотеком. Для интенсификации массообменного процесса внутри экстрактора установлена мешалка 11, которая периодически включается в работу. По мере накопления в дистилляторе экстракт периодически выгружают. По окончании экстракции перекрывают газовые и жидкостные магистрали экстракторов и подают растворитель в газообразном состоянии в ресиверы и в газгольдер. Экстракторы 7, 13 разгружают через нижние люки 8 и после удаления шрота и загрузки свежей порции сырья возобновляют процесс экстракции. 
2.3 Схемы загрузочных и выгрузочных устройств для экстракторов, работающих под давлением
При конструировании аппаратуры для экстракции растительного сырья сжиженными газами весьма серьезной технической задачей является разработка и изготовление устройств для непрерывной загрузки и выгрузки сырья и продукта. Эти устройства должны обеспечивать не только надежность герметизации среды с высоким избыточным давлением, но и обладать достаточной производительностью и точностью дозировки. 

По конструктивным признакам их разделяют на шнековые, поршневые, роторные, шлюзовые и совмещенного принципа действия. Наиболее распространенными являются устройства роторного и роторно-шнекового типа. Например, фирма «Aktiebolaget Kamyr» запатентовала загрузочное устройство, показанное на рис. 14. 

Сырье из бункера 1 через роторный питатель 2 подается в камеру 3, из которой шнеком направляется в роторный питатель 4. При горизонтальном расположении дозировочной емкости ротора питателя 4 сырье избыточным давлением газа из баллона 7 транспортируется в камеру 5, откуда шнеком загружается непрерывно в аппарат для обработки сырья 6. Существуют загрузочные и выгрузочные устройства, " которые представляют собой шнековый затвор с задвижкой и кранами, последовательно открывающимися и закрывающимися по принципу шлюзов. С помощью золотникового механизма уравновешивается давление в промежуточном отсеке, где временно находится сырье. Это устройство обеспечивает работу установки при давлении до 50 МПа. 

Эксплуатируются плунжерные загрузочные устройства, конструкция которых состоит из системы поршней, расположенных в трубе на некотором расстоянии один от другого. Однако область применения их ограниченна, так как при работе этих устройств, происходит интенсивная эрозия рабочих поверхностей, соприкасающихся с загружаемым материалом. 

С целью устранения этих недостатков предложено устройство, показанное на рис. 15. Это, загрузочное устройство, изготовлено и испытано в работе при давлении до 2 МПа на экспериментальном заводе КНИИППа. Сырье из дозатора задается через патрубок 2 и отверстие 11 во внутреннюю  полость  гильзы  10. С помощью штоков 5 и 6  осуществляется  одновременное перемешивание, например, влево, обоих поршней 4 и 9, а также гильзы с сырьем. По  достижении выгрузочного патрубка 12 передним торцом гильза останавливается, а поршни 4 и 9 продолжают двигаться. Двигаясь, поршень 4 выталкивает порцию сырья из полости гильзы в патрубок 12. После выгрузки сырья из гильзы поршень 9 начинает двигаться в обратном направлении и доходит до поршня 4, перемещает его и гильзу одновременно вправо. При совмещении отверстия гильзы с загрузочным патрубком 2 гильза 10 и поршень 9 останавливаются, а поршень 4 движется дальше вправо для захвата следующей порции. 
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1-бункер для сырья; 2, 4 – роторные питатели; 3,5 – камеры со шнеком; 6 – аппарат для обработки сырья; 7 – баллон

Рисунок 14 – Схема загрузочного устройства с роторно-шнековым
питателем
В газожидкостной экстракционной практике возникает необходимость дозировать в экстракционный объем жидкий сорастворитель под давлением до 10 МПа.

В результате предлагаемого усовершенствования в конструкции дозаторного устройства достигается эффективность технологического процесса дозирования сорастворителя и полного растворения его в базовом экстрагенте.

На рисунке 15 показано устройство насоса-дозатора, позволяющего дозировать жидкий сорастворитель в газовую смесь под давлением.
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1 – всасывающий клапан, 2 – нагнетательный клапан, 3 – корпус, 4 –

прижимная втулка, 5 – вставка, 6 – втулка, 7 – уплотнительная манжета, 8 –штуцеры подвода промывочной жидкости

Рисунок 15 – Устройство насоса-дозатора для подачи сорастворителя

На рисунке 16 показано загрузочно-дозировочное устройство для сыпучих материалов.
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1,5- дозатор; 2 – сектор зубчатый; 3, – вал; 4, 8, 12, 14 – поршни; 6 – приемлемый бункер;                             7 – рама; 9, 13 – цилиндрические питатели; 10 – рама зубчатая; 11 – сектор

Рисунок 16 Загрузочно-дозировочное устройство для сыпучих материалов к аппаратам с избыточным давлением
Известно устройство для загрузки растительного сырья с одновременным его измельчением, которое происходит в результате резкого сброса давления. На рис. 17 изображена схема загрузочного устройства, которое работает следующим образом. Сырье из бункера 4 при открытой задвижке 3 и закрытом клапане 15 попадает в камеру 17 и задвижка закрывается. Камера заполняется сжиженным газом через трубопровод при открытом вентиле 1 во время перемещения клапана 19 от седла 20 к седлу 18. Дойдя до седла 18, клапан перекрывает впуск растворителя в камеру, и вентиль 1 закрывается. В это время в камере 14 поддерживается давление, близкое к атмосферному. В момент подрыва клапана 15 сообщаются объемы камер 14 и 17, сыры заполняет камеру 14, и сжиженный газ, пропитавший сырье, в результате перепада давлений превращаете в газ. При этом происходит дополнительное измельчение частиц сырья. В этой позиции вентиль б закрыт, вход в аппарат 11 для экстракции перекрыт цилиндром 12. 

Измельченный материал поступает в пространство между цилиндрами 10 и 12, последние перемещаются влево и транспортируют сырье к загрузочному отверстию аппарата 11. Цилиндр 12, достигнув крайнего левого положения, останавливается; сырье просыпается в аппарат 11, а цилиндр 10 продолжает двигаться до встречи с цилиндром 12, перекрывая вход в экстрактор. Достигнув крайней точки, цилиндры одновременно перемещаются вправо. В крайнем правом положении цилиндр 12 останавливается, а цилиндр 10 продолжает двигаться, образуя пространство 2 для поступления новой порции сырья. Клапан 1м возвращается к седлу 20 при закрытом вентиле 1.Сжиженный газ, находящийся в емкости 2, испаряется и поступает в камеру 14, и вместе с газом, образовавшимся в этой камере, при открытом вентиле б через сепаратор 7 удаляется в газгольдер. После этого клапан 15 закрывается, вентиль 1 открывается, и цикл повторяется.
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1, 6 – вентили; 2 – камера газообразного растворителя; 3 – задвижка; 4 – бункер загрузочный; 8, 14, 17 – рабочие камеры; 7 – сепаратор; 8, 9 – штоки; 10, 12 – поршни; 11 – аппарат; 13 – цилиндры 15, 19 – клапаны; 16 – корпус; 18, 20 – седла клапана

Рисунок 17 - Схема загрузочного устройства к аппарату для проведена экстракции растительного сырья сжиженными газами: 

Во многих типах загрузочных устройств имеется общий для всех конструктивный элемент – роторный питатель. 

С целью обеспечения нормальной работы загрузочных и выгрузочных устройств предусматривается ступенчатое выравнивание давления в карманах ротора. 

В авторском свидетельстве СССР №195865 предложен роторный питатель для дозировки и загрузки сырья (рис. 18). Роторный питатель 1 имеет следующее устройство. Внутри ротора 2 находится вал 3, имеющий пазы 4. В стенках роторных камер 6 также имеются пазы 5. При вращении ротора пазы 4 и 5 совмещаются, и давление паров растворителя перераспределяется. 
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1 – писатель; 2 – ротор; 3 - вал; 4, 5 – пазы; 5 – роторные камеры
Рисунок 18 - Схема роторного питателя с устройством для выравнивания давления внутри роторных камер
Описанные загрузочные и выгрузочные, устройства позволяют обеспечить непрерывность технологических процессов в экстракторах, работающих под давлением. 

Выбор загрузочных устройств зависит от специфических особенностей загружаемого материала. 

Кроме загрузочных и выгрузочных устройств в экстракционных аппаратах, работающих под давлением, важное значение имеют уплотнительные узлы, соединения и люки. 

На рис. 19 показано устройство самоуплотняющего люка для аппаратов, работающих под давлением. Экстракторы с такими люками успешно эксплуатировались на экспериментальном заводе КНИИППа. Крышка 1 надежно прижимается к горловине люка 8 за счет давления газа  или жидкости в аппарате. Заполненная жидким растворителем камера имеет три сообщающихся пространства 8, 4, 6. Одно из них образовано нижней поверхностью крышки и верхней поверхностью запорной плиты 2 с диаметром, большим, чем диаметр горловины люка, второе – сквозным каналом, имеющимся в плите 2, и третье – нижней сферической поверхностью плиты и укрепленной на ней эластичной мембраной 7. Фланец люка имеет внутреннюю нарезку 5 для навинчивания его на горловину аппарата. 
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1– крышка; 2 – запорная плита; 3, 4, 6 – сообщающиеся рабочие пространства; 5 -внутренняя нарезка; 7 – эластичная мембрана;
8 – горловина аппарата; 9 фланец

Рисунок 19 - Устройство самоуплотняющегося люка для аппаратов, работающих под давлением
Давление в аппарате через эластичную мембрану воздействует на жидкость в камере. Жидкость распределяется по периферии пространства 4 и давит на плиту, надежно прижимая ее к горловине. 

Внутри экстракционных аппаратов, работающих под давлением, обычно устанавливаются устройства, осуществляющие вспомогательные операции по загрузке, доизмельчению сырья, его перемещению из одной части  аппарата в другую. Работа подобных устройств также протекает в весьма сложных условиях, и это предъявляет к ним весьма высокие требования. 

2.4 Непрерывно действующие установки
В настоящее время  предложено несколько конструкций опытно-промышленных непрерывно действующих установок для экстракции растительного сырья сжиженными газами. На рис. 20 изображена схема непрерывно действующей противоточной установки для экстрагирования эфирных масел сжиженными газами. Установка изготовлена и испытана во Всесоюзном научно-исследовательском институте синтетических жиро​заменителей в Шебекино Белгородской области. Отличие ее от других установок состоит в том, что с целью более эффективного экстрагирования за счет сохранения оптимальной структуры экстрагируемого материала загрузочное и выгрузочное устройства выполнены в виде шлюзовых камер, каждая из которых имеет мешалку, а также подающий и отводящий шнеки с запорными  клапанами. 

Измельченное растительное сырье корней 1 подается в бункер 2, куда снизу поступают пары растворителя для вытеснения воздуха. Из бункера сырье порциями шнеком загружается в шлюзовую камеру 4. Во время загрузки шнек 50 и рыхлительная мешалка остановлены, клапан выгрузки 7 закрыт. После заполнения камеры сырьем щетка 8 очищает гнездо клапана 5. Аналогичное назначение имеют щетки б, 19, 21 у клапанов 7, 20, 25. Клапан 5 закрывается, и камера 4 заполняется парами растворителя вначале за счет паров, стравливаемых через клапан 42 из камеры 22 шлюзования шрота, затем до рабочего давления путем сообщения камеры 4 через клапан 44 с конденсатором 10. Шнеком 50 сырье из камеры 4 выгружается в приемную часть 47 экстрактора. Пары растворителя из камеры 4 через клапан 42 частично поступают в камеру 19, а затем через клапан 43 направляются в газгольдер 4б. Цикл повторяется, когда уровень материала в приемной части 47 экстрактора понизится и датчик 45 выдаст импульс программному устройству 40. 
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1 – нория; 2 – приемный бункер; 3, 6, 19, 21 – механические щетки; 4, 22, 29 – рабочие камеры; 5, 7, 20, 25, 30 – клапаны запорные; 8 – предохраннпельный  клапан; 9 – отделитель воздуха; 10 – конденсатор; 11- расходомер; 12, 14 – указатели уровня; 13 – сборник растворителя; 15– наклонная часть экстрактора; 16 – испаритель шрота; 17, 48 – аварийные затворы; 18, 26, 31 – выгрузочные шнеки; 23, 27, 82, 56 – электроприводы; 24, 28 – мешалки; 33 – транспортер для шрота; 34, 35 – компрессорные установки; 36 – адсорбер; 37 – камера отделения паров; 88, 39 – 42, 43, 44– клапаны; 40 – программное устройство; 41 – рубашка; 45 – датчик уровня материала; 46 – газгольдер; 47 – приемная часть экстрактора; 49 – горизонтальная часть экстрактора; 50 – отводящий шнек; 51 – дистиллятор; 52– камере разделительная; 53 – диафрагма; 54 – датчик давления; 55 – реле времени

Рисунок 20 - Схема установки непрерывного действия для экстракции растительного сырья сжиженными газами

Из приемной части экстрактора сырье шнеками подается в горизонтальную 49 и наклонную 15 части экстрактора. Здесь происходит извлечение ценных компонентов из сырья растворителем, поступающим противотоком из сборника 13. Из наклонной части 15 экстрактора материал поступает в испаритель шрота 1б, а мисцелла из отстойника сливается в дистиллятор 51. Экстракт из дистиллятора 51 с остатками растворителя направляется в камеру 52 через соленоидный вентиль, управляемый реле времени 55 с датчиком давления 54. 

Шрот шнеком 18 подается в шлюзовую камеру 22, заполненную парами растворителя до рабочего давления, для этого открывается клапан 20. Затем включается мешалка 24 и шрот шнеком 2б подается в камеру 29, откуда порции частично спрессованного шрота удаляются шнеком 31. 

К недостаткам описанной технологической схемы следует отнести довольно высокую сложность изготовления и наладки установки.

Схема установки непрерывного действия для экстракции растительного сырья сжиженными газами, разработанная в КНИИППе, показана на рис. 21. Эта Установка изготовлена и испытана Винницким проектно-конструкторским и технологическим институтом пищевой промышленности. Измельченное растительное  сырье загружается в сетчатые корзины, которые устанавливаются в контейнеры, последние в свою очередь –  в уплотнительный цилиндр камеры 1. 

Герметизация аппаратов осуществляется за счет уплотнения фторопластовыми элементами, расположенными в подводящих патрубках, и цилиндрическими днищами каждого контейнера. В камере происходит пропитка растительного сырья растворителем, который поcтупает из сборников 15. Пропитанное растворителем сырье направляется в камеру 2, где поддерживается пониженное давление. Из-за резкого изменения давления растворитель, находящийся в, сырье, меняет агрегатное состояние, вызывая разрушение сырья и понижение его температуры. Пары растворителя через циклон 3 отводятся в газгольдер 14. Растительное сырье через уплотнительный цилиндр подается в экстрактор 4, где осуществляется противоточный контакт сырья с растворителем. Растворитель насосом 9 подается в экстрактор 4 из сборника 15. Получаемая мисцелла отводится через фильтры 10 в дистиллятор 12. Газообразный растворитель из дистиллятора направляют в конденсатор 16. Готовый продукт периодически отбирается из нижней части дистиллятора 12. 
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1 – камера пропитки; 2, 8 – камеры пониженного давления; 3, 6 – циклоны; 4 – экстрактор; 6 – испаритель грота; 7 – кассета; 9 – насос; 10– фильтры; -11 – транспортирующий узел; 12 – дистиллятор; 13 – компрессор; 14 – газгольдер; 16 – сборные емкости; 16 – конденсатор

Рисунок 21 - Непрерывно действующая установка для экстракции растительного сырья сжиженными газами
Проэкстрагированный материал из экстрактора 4 через разделительный цилиндр перемещается в камеру с паровой рубашкой, где происходит отгонка остатков растворителя. После выхода контейнеров из камеры пониженного давления 8 происходит разгрузка шрота. 

К достоинствам описанной установки относится возможность проведения непрерывной экстракции разнообразного растительного сырья. Недостатком является ухудшение работы транспортирующих узлов установки, при давлении выше 1 МПа. 

На экспериментальном заводе КНИИППа изготовлена и смонтирована опытная установка непрерывного, действия для экстракции сухого эфирномасличного сырья, фторхлорпроизводными углеводородов (хладонами). Она является упрощенным вариантам установки И. Я. Пономаренко. Принципиальная схема установки представлена на рис. 22. Узел загрузки предназначен также для уплотнения сырья до газонепроницаемого состояния и подачи его в зону повышенного давления. Предварительно измельченное и провальцованное сырье через приемный бункер попадает в приемную полость камеры 1, где транспортируется шнеком. Через кольцевую щель, образованную конусом шнека и конусным окончанием камеры, сырье с помощью вертикального шнека попадает в колонку декантатора 3. 

Экстрактор состоит из декантатора 8, горизонтального шнека 6 и наклонного шнека-8. Декантатор предназначен для замачивания экстрагируемого сырья и повышения концентрации мисцеллы. Сырье из декантатора поступает в горизонтальную часть 6 экстрактора  и шнеком перемещается в наклонную часть 8 экстрактора. В горизонтальной и наклонной частях экстрактора осуществляется- процесс извлечения ценных компонентов по принципу противотока. Проэкстрагированный материал из верхней части наклонного шнека 8 экстрактора по течке направляется в шнековый испаритель 10, где происходит отгонка растворителя из шрота. 

Шрот из испарителя выгружается шнеком 7, с помощью которого он спрессовывается до газонепроницаемого состояния. Устройство узла выгрузки конструктивно аналогично узлу загрузки. 

Установка снабжена двумя фильтрами 5, работающими периодически. Фильтр состоит из стального корпуса, внутри которого находятся фильтрующие элементы. Конденсатор 13 предназначен для конденсации паров хладона, поступающих из дистиллятора и шнекового испарителя. Основные технические данные установки: производительность средняя – 15 кг/ч,  максимальное количество растворителя в установке 350 кг. Описанная установка прошла ведомственные испытания и успешно эксплуатировалась на экспериментальном заводе КНИИПП. 
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1 – загрузочной устройство; 2 – вертикальный шнек;. 3 – декантатор; 4 – насос; 3 – фильтры; 6 – горизонтальный шнек экстрактора; 7 выгрузочный шнек; 8 – наклонный шнек; 9, 11 – дистиллятор; 10 – шнековый испаритель; 12 – накопительная емкость; 13 – конденсатор

Рисунок 22 - Экспериментальная установка непрерывного действия для экстракции  растительного сырья озонбезопасными хладонами
ГЛАВА 3 ТЕХНОЛОГИЯ ПОЛУЧЕНИЯ СО2 ЭКСТРАКТОВ, ТЕХНОХИМИЧЕСКИЙ КОНТРОЛЬ И ТЕХНИКА БЕЗОПАСНОСТИ

Предварительными исследованиями, выполненными в лабораторных условиях, показано, что наиболее эффективным способом подготовки материала для экстракции зернового пряно-ароматического сырья является измельчение его в крупку с последующим лепесткованием. 

Установлено, что для экстракции компонентов жидким диоксидом углерода из большинства видов пряно-ароматического растительного сырья наилучшим, в смысле полноты извлечения экстрактивных веществ является лепесток толщиной 0,1 – 0,2 мм. Это объясняется, в частности, тем, что лепесток обладает более высокими дренажными свойствами, чем крупка. 

3.1 Технологические параметры экстракции
Для математического описания процесса экстракции растительного сырья жидким диоксидом углерода можно использовать уравнение А.В. Пехова:
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где qi и q0 - исходные данные в настоящий момент концентрации извлекаемых веществ в сырье, характеризующие угол наклона кривой экстракции для каждого вида сырья; 

k - коэффициент пропорциональности, величина безразмерная и сырья; 

mn- величина, учитывающая соотношение растворителя;

n - показатель степени; 

τ - время экстракции; 

2,3- коэффициент перехода от натуральных логарифмов к десятичным; 

b – коэффициент, характеризующий извлечение веществ из открытых клеток и пор измельченного сырья. 

Переменными величинами в уравнении являются qi и τ, k и b – экспериментальные данные; обрабатываемые по методу наименьших квадратов. Значения показателя степени n  находятся в пределах от 0,1  до 0,6. 

Принимая в уравнении (2) n = 0, получим 
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Решая это уравнение относительно τ, получим 
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С помощью этого уравнения с достаточной степенью точности можно рассчитать время экстракции, необходимое для достижения заданной степени истощения сырья. Обычно опытные точки удовлетворительно укладываются на прямую. На рис. 23 показана графическая зависимость 
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от времени экстракции для  некоторых видов отечественного растительного сырья.

То, что прямая не проходит через начало координат, объясняется тем, что в первый момент идет процесс растворения извлекаемых веществ из открытых клеток  измельченного сырья, а затем начинается извлечение за счет диффузии.

Процесс диффузии компонентов из пор растительного сырья выражается законом Фика-Эйнштейна. Количество вещества, продиффундировавшего в единицу времени, прямо пропорционально температуре, поверхности диффузии и градиенту концентрации и обратно пропорционально вязкости и радиусу диффундирующих частиц среды:
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1 - лапчатка прямостоячая; 2- дягиль; 8 - зубровка душистая; 4 - можжевеловая ягода; 5- перец стручковый красный

Рисунок 23 - Графическая зависимость экстракции растительного сырья жидким диоксидом углерода
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где dC – количество вещества, продиффундировавшего в единицу времени;

R – газовая постоянная;

Т – температура;

N – число Авогадро;

ή – коэффициент внутреннего трения среды;

 r – радиус частиц;
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– градиент концентрации;

F – площадь поверхности диффузии.

Как видно из формулы (5), важное значение для извлечения экстрактивных веществ имеют температура, степень измельчения сырья, разница концентраций и продолжительность экстракции. 

Формула Фика – Эйнштейна описывает случай диффузии, когда процесс протекает без перемешивания на границе насыщенного раствора и чистого растворителя.

При изучении влияния факторов дискретного характера на процесс экстракции пряновкусовых веществ из растительного сырья обычно применяют математическое планирование эксперимента. 

На рис. 24 показано изменение содержания пряно- вкусовых веществ в зависимости от способа проведения процесса на примере экстракции корневищ аира болотного. Обе кривые сняты в изотермических условиях при температуре растворителя +20 0С и соотношении растворителя к сырью 6:1. Из полученных данных видно, что снижение процентного содержания пряновкусовых веществ в растительном сырье происходит довольно быстро и достигает значения 0,5% за короткий промежуток времени: с перемешиванием – за 8-10 мин, перколяцией через неподвижный слой толщиной 100 мм – за 22 мин. Кривые 1 и 2 иллюстрируют возможность достижения остаточного содержания веществ, равного 0,05-0,13%.
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1 – мацерация с перемешиванием; 2 – перколяция в неподвижном слое

Рисунок 24 – Зависимость выхода экстрактивных веществ из корневищ аира болотного от способа проведения процесса
Зависимость выхода экстрактивных веществ из некоторых видов растительного сырья от времени экстракции показана на рис. 25, 26. Экстракция осуществлялась с перемешиванием при температуре 18-200С, соотношение сырье – растворитель 1:5.
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1 – тмин кавказский; 2 – полынь эстрагонная; 3 – базилик эвгенольный; 4 – горец перечный; 5–  катран понтийский

Рисунок 25 – Зависимость выхода экстрактивных веществ из отечественных пряностей от времени экстракции

Можно отметить, что жидкий диоксид углерода прежде всего извлекает каротиноиды, находящиеся в свободном состоянии. Кислородсодержащие формы каротиноидов лучше извлекаются после удаления большей части экстрактивных веществ. Для определения эффекта проточной экстракции жидким диоксидом углерода процесс проводится при различных температурах. 
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1 – смесь пряностей для натуральных консервов; 2 – смесь пряностей для прянокопченой продукции

Рисунок 26 – Зависимость содержания экстрактивных веществ в навеске смеси пряностей от времени экстракции

Можно предположить, что основная масса пряновкуcовых веществ связана с клеточной структурой небольшими энергиями связей и легко доступна такому растворителю, как жидкая двуокись углерода. На рис. 27 показана зависимость экстракции каротиноидов из сухих плодов облепихи сибирской.
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1 – зеаксантин; 2 – лютеин; 3 – смесь каротин-эпоксида и каротина

Рисунок 27 – Зависимость выхода каротиноидов из жома облепихи сибирской при 80 С:

На рис. 28, 29 видно, что наибольший выход экстрактивных веществ достигается при температуре экстракции 15-20 0С. Процесс экстракции осуществляется с перемешиванием при соотношении сырье – растворитель 1:6. 
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1, 2 – шалфей лекарственный; 3,4 –базилик эвгенольный

Рисунок 28 - Зависимость выхода экстрактивных веществ от времени экстракции и температуры при 20 и 10 0С
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Рисунок 29 - Зависимость выхода СО2-экстракта от температуры
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Рисунок 30 - Зависимость коэффициента внутренней диффузии от температуры процесса экстрагирования
Повышение и понижение этих параметров снижает глубину экстракции. На рис. 29 видно, что с увеличением температуры процесса до 20 0С выход экстрактивных веществ вначале возрастает до определенных максимальных значений, а при приближении к критической области (31,1 0С) падает. Экстремальный характер кривых при изменении термодинамических параметров жидкой СО2 впервые описан и объяснен в работе А.В. Пехова. 

При технологической оценке необходимо учитывать такой показатель, как коэффициент диффузии. Значения коэффициентов внутренней диффузии Dвн некоторых видов сырья представлены на рис. 30. Эти коэффициенты определяли по методике.
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где l - толщина лепестка, мм;

E1 и Е2 - относительные уменьшения содержания веществ в пластинке за время τ1 и τ2. 

Формулу (6) можно применять для расчета Dвн общих экстрактивных веществ и лишь приближенно для отдельных компонентов сырья. Более точно можно определять графоаналитически. 

В ряде случаев для выполнения технологических расчетов необходимо знать коэффициенты свободной диффузии, которые определяются по эмпирическим формулам. 

По формуле (6) определяется время экстракции растительного сырья жидкой двуокисью углерода. 

Технологические режимы экстракции растительного сырья приведены в табл. 9. Соотношение растворитель – сырье равно 7: 1, давление 5,7 МПа. 

Сравнивая величины выходов экстрактивных веществ пряностей, полученных в лабораторных и опытно-промышленных условиях, следует отметить, что для опытно-промышленных установок эти величины несколько ниже. Разница особенно ощутима при сравнении этих данных с величинами выходов при исчерпывающей экстракции. 

Кроме получения СО2-экстрактов из индивидуальных пряно-ароматических растений авторами предложено вырабатывать «куражи» экстрактов из смеси пряностей, которые находят применение в производстве рыбных продуктов и. могут быть использованы и в других целях. Преимущества этого способа становятся очевидными, если учесть, что при получении экстрактов из смеси 3–10 пряностей, предназначенных для ароматизации продуктов, формирование «букета» происходит в процессе экстракции. Нет необходимости тщательной промывки и пропарки экстракторов от следов преды​дущего вида сырья и экстракта, замены фильтров, на что расходуется дополнительное количество раствори​теля, рабочего времени и т. д. Кроме того, на рыбоконсервные предприятия поступают экстракты из индивидуальных пряностей, и составление рецептурной смеси экстрактов с высокой точностью – задача довольно сложная, особенно в условиях плавучих заводов.

Таблица 9 - Технологические режимы экстракции и характеристика растительного сырья (для опытно-промышленных установок)

	Сырье
	Толщина ле​пестка, мм

	Насыпная масса, г/дм3

	Время экстракции,

мин
	Выход экстракта к сырью,

%


	Аир болотный
	0,16-0,20
	320
	90
	5,0-6,0

	Анис обыкновенный
	0,14-0,18
	350
	90
	4.0-4,5

	Бадьян
	0,12–0,16
	400
	90
	9,0–11,0

	Базилик эвгенольный
	0,14–0,18
	210
	145
	2 0–2,5

	Виноградные семена
	0,18–0,20
	380
	70
	4,0-4,8

	Гвоздика
	0,16-0,20
	400
	90
	18,0-20,0

	Горец перечный
	0,10-0,10
	190
	120
	2,5-3.0

	Зверобой
	0,14-0,18
	280
	120
	2,5-3,0

	Зубровка душистая (крупка)
	0,40
	250
	145
	1,5-2,0

	Имбирь
	0,12-0,16
	450
	90
	3,5-4,0.

	Календула
	0,12-0,16
	180
	100
	1,7-2,3.

	Девясил
	0,12-0,16
	300
	120
	4,0-5,О

	Дягиль аптечный
	0,16-0,18
	300
	130
	2,5-3,0.

	Кардамон
	0,12-0,16
	260
	90 120
	5,0–7,0

	Корица цейлонская
	0,12-0.16
	350
	
	2,0-3,0.

	Коричный лавр Зибольда (крупка)
	0,40
	220
	40
	13,2- 13,6

	Крапива (крупка)
	0,25
	210
	84
	3,2-3,8

	Кориандр посевной
	0,15-0,18
	260
	120
	3,0.-3,5

	Лавровый лист (крупка)
	0,8
	250
	100
	2,5-3,0

	Куркума
	0,18-0,20
	420
	40
	3,0-3,0

	Можжевельник обыкновенный
	0,14-0,18
	320
	120
	2,0-3,0

	Морковь  (семена)
	0,12-0,16
	280
	120
	3,0-4,0

	Мускатный орех
	0,16-0,18
	100
	80
	10,0-12,0

	Облепиха сибирская
	0,18- 0,20
	350
	105
	20,0-25,0

	Перец стручковый красный
	0,12-0,16
	200
	120
	6,0-5,0

	Перец черный горький
	0,14-0,18
	300
	I80
	6,5-7,5

	Перец душистый
	0,12–0,16
	400
	90
	4,5-5,0

	Петрушка
	0,12-0,16
	350
	90
	4,0-5,0

	Полынь Сиверса
	0,18-0,26
	220
	60
	3,0-3,6

	Ростки ячменя
	0,10-0.12
	280
	120
	0.8-1,2

	Ромашки аптечная       
	0,12-0.16
	260
	210
	2.0-5,0

	Сельдерей
	0,12-0.16
	260
	120
	5,5-7,0

	 Тысячелистник       
	0,12-0,16
	200
	120
	1,2-1,7

	Тмин обыкновенный
	0,12-0,14
	350
	120
	5,0-7,0

	Тут белый
	0,18-0,20
	250
	140
	4,0-4,7.

	Укроп пахучий
	0,12-0,16
	- 350
	90
	3,5-4,5

	Фенхель (семена)
	0,12-0,16
	280
	120
	5,0-7,0

	Хвоя пихты сибирской
(крупка)
	0,76

	360

	95

	5.0-6.8


	Хмель (крупка)
	0,5
	220
	120
	8,0-10,0

	Шалфей лекарственный
(крупка)
	0,3

	220

	120

	4,0


	Эстрагон
	0,10-0.16
	200
	120
	3,8


Купажи экстрактов пряностей, полученных по заданной рецептуре и программе, позволяют па заводе-изготовителе с высокой точностью дозировать ароматизаторы в одну упаковку на определенный выпуск продукции.
С целью промышленного использования предложенного способа разработаны и утверждены технические условия на «купажи» экстрактов из смеси отечественных пряностей для консервов, пресервов и рыбопродукции. Рецептуры смесей пряностей для консервов, пресервов и рыбопродукции представлены в табл. 10, 11. Установлено, что экстракция смесей некоторых пряностей приводит к заметному синергетическому экстракционному эффекту. При этом общий выход экстрактивных веществ из смеси сухих пряностей заметно превосходит сумму выходов из отдельных компонентов (табл. 12). 
Таблица 10 - Рецептура (в %) смесей импортных и отечественных пряностей для получения купажей СО2-экстрактов

	Пряности
	Натуральные консервы

	Консервы и томатном соусе

	Пресервы

	Пряная рыбная
продукция


	Анис обыкновенный
	-
	-
	4,1
	12. 8

	Гвоздика
	-
	20,8
	10.3
	3,6

	Имбирь
	-
	-
	1,0
	0,7

	Корица 
	-
	-
	8,3
	2,1

	Кориандр посевной
	-
	20,8
	16,6
	25,7

	Лавровый лист 
	45
	4,3
	3,6
	5,4

	Перец  черный горький
	20
	20,8
	18,7
	22.8

	Перец душистый
	35
	33,3
	37,4
	11,4

	Тмин обыкновенный
	-
	-
	-
	17,5

	Всего
	100,0
	100,0
	100,0
	100,0


Газохроматографический анализ состава купажей экстрактов показал, что в случае экстракции смесей пряностей происходит общее  увеличение  выхода  экст​рактивных веществ,  а не отдельных компонентов. Из данных табл.  12 видно, что выход экстрактивных веществ  при экстракции смеси пряностей увеличивается на 20–47% по сравнению с выходом при экстрак​ции отдельных пряностей. Расчетный выход установлен на основании фактического извлечения экстрактивных веществ и по соотношению к рецептуре смеси из отдельных видов пряно-ароматического сырья. Увеличение выхода экстрактивных веществ смеси дает полное осно​вание считать композицию сухих пряностей одним из приемов предварительной обработки сырья, интенсифи​цирующих процесс экстракции.
Таблица 11 - Рецептура (в  %) смесей сухих отечественных пряностей для получения купажей С02-экстрактов
	Пряности

	Натуральные консервы
	Консервы
и томатном
соусе
	Пресервы
	Прямая
рыбная
продукция

	Аир болотный
	–
	20
	4,8
	7.3

	Анис обыкновенный
	–
	–
	3,5
	4,9

	Базилик эвгенольный
	36
	–
	–
	–

	Горчица сарептская
	–
	–
	51
	–

	Дягиль лекарственный
	–
	–
	2,0
	4,9

	Зубровка душистая
	–
	–
	0,0
	2,4

	Кориандр посевной
	–
	20
	6,9
	29,3

	Лавровый лист
	40
	5
	14,0
	22,0

	Лапчатка прямостоячая 
	–
	–
	3,9
	8,5

	Можжевельник 
обыкновенный
	–
	20

	6.5

	12,2


	Перец стручковый красный
	24
	15
	6,8
	8,5

	Тмин обыкновенный
	–
	20
	–
	–

	Всего
	100,0
	100,0
	100,0
	100,0


Таблица 12 - Выход (в  %) экстрактивных веществ из экстрагируемых в смеси
	Смеси сухих импортных пряностей для ароматизации рыбных продуктов.
	Выход

	
	расчетный для 
индивидуальных пряностей
	экспериментальный
для купажа

	Натуральных консервов 
	4,1
	4,9

	Консервов о томатном соусе
	4,5
	6,9

	Пресервов 
	3 ,7
	5,5

	Пряной рыбой редукции
	3,9
	5,3


С целью повышения интенсивности и глубины-извлечения ценных экстрагируемых веществ проверен и предложен способ экстракции с периодическими колебаниями термодинамических параметров жидкого диоксида углерода.
Известно, что перенос жидкостей в объеме капиллярно-пористых тел может быть существенно интенсифицирован при создании нерелаксируемого мгновенно избыточного давления. В этом случае перенос массы осуществляется не молекулярным переносом, а моляр​ной фильтрацией.
Сущность способа заключается в том, что, уменьшая давление в среде при условии, что гидродинамическое сопротивление скелета капиллярно-пористого тела, насыщенного легкокипящим растворителем, соизмеримо с величиной перепада полного давления в его объеме и окружающей среде, можно обеспечить высокоинтенсивный перенос извлекаемых веществ. Экстракция перегретым растворителем производится после полного насы​щения экстрагируемого сырья растворителем, который находится в жидком состоянии, затем осуществляется резкое снижение (сброс) давления в объеме, где происходит процесс, до величины ниже давления насыще​ния при температуре процесса. Такой сброс давления означает нарушение термодинамического равновесия системы твердое тело–растворитель и может быть осуществлен путем кратковременного соединения объема аппарата, в котором происходит процесс с окружаю​щей средой или другим объемом, в котором давление ниже давления насыщения паров растворителя. При этом создаются условия для процесса мгновенного парообразования (вскипания) растворителя. Из-за гидродинамического сопротивления скелета капиллярно-пористого тела при парообразовании (вскипании) растворителя в его объеме создаются условия для возникновения избыточного давления. За счет разности давления в объеме частиц тела и растворителе возникает парожидкостный поток растворителя, увлекающий, компо​ненты, наводящиеся в свободном состоянии, к поверхно​сти частиц.
Практически этот способ экстракции осуществлен на экспериментальном заводе КНИИПП. Растительное сырье (измельченные семена укропа) загружают в сетчатый стакан, который опускается последовательно в 6 цилиндров с жидкой двуокисью углерода, находящейся в термодинамическом равновесии при тем​пературе + 20° С и давлении 5,8 МП а. После насыще​ния сырья в течение 20 мин жидкой двуокисью углеро​да производили сброс давления от первоначального зна​чения до 5,3 МПа с последующим восстановлением ис​ходного давления. Величина изменения давления со​ставляла 0,5 МПа в минуту.
Выход экстрактивных веществ за 140 мин общего времени экстракции был равен 12,68 % на абсолютно сухое вещество навески.
На рис. 31 показана возможность увеличения пол​ноты экстракции за счет применения сброса давления.
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1 – проточная экстракция; 2 – экстракция со сбросом давления

Рисунок 31 – Зависимость полноты экстракции семян укропа 
от способа ведения процесса
После сброса давления и достижения термодинамического равновесия на ином уровне в системе может быть восстановлено первоначальное давление, осуще​ствлен новый сброс и т. д. Второй, третий и последу​ющие сбросы могут происходить и без восстановления первоначального давления, т. е. путем ступенчатого снижения давления. В зависимости от структуры и морфо​логических свойств сырья, форм связи извлекаемых веществ с тканью к их локализации, а также от степени перегрева растворителя величина сброса давления, кратность и периодичность могут быть различными.
В табл. 13 показана возможность увели​чения выхода экстрак​тивных веществ и основного компонента из цветочной осыпи (ро​машки аптечной путем одно- и двукратного сбросов давления.
Технология получения С02-экстрактов из сухого растительного сырья может быть представлена следующими этапами. Подго​товка сырья к экстракции заключается во  взвешивании его и сортировке. При этом удаляются инородные растения и другие за​грязнения, а также производится очистка от ферропримесей с помощью магнитного сепаратора. Дальнейший процесс подготовки заключается в измельчении в крупку с последующим лепесткованием. Форма и размеры крупки и, лепестка определяются видовыми особенностями растений и анатомической принадлеж​ностью. Жидкой двуокисью углерода лучше экстрагируется высушенное сырье с остаточной влажностью не более 20%.
Из системы аппаратов и сырья удаляется воздух с помощью вакуум-насоса. Эвакуация воздуха необходима для создания устойчивых параметров процесса экстракции. 
Подаче жидкого диоксида углерода в экстрактор предшествует заполнение системы газообразным СО2 до давления и температуры, при которых осуществляется экстракция.

Экстрагирование ведут путем непрерывной прокачки растворителя через слой сырья. 
Таблица 13 - Влияние промежуточного сброса давления на основные показатели процесса экстракции цветочной осыпи ромашки аптечной жидкой двуокисью углерода
	Показатели
	Экстракция

	
	без сброса давления
	при числе сбросов давления

	
	
	1
	2

	Время экстракции, мин
	240
	150
	150

	Слив экстракта, г
	
	
	

	через 30 мин
	–
	245
	210

	через 60 мин
	–
	–
	325

	конечный слив
	735
	600
	280

	общая выгрузка
	735
	845
	815

	Выход экстракта, %
	3,00
	3,50
	3,50

	Содержание азулена в экстракте, мг %
	
	
	

	через 30 мин
	–
	329
	302

	через 60 мин
	–
	–
	334

	конечный слив
	150
	212
	226

	Средневзвешенное содержание азулена, мг %
	150
	246
	287

	Выход азулена, мг %
	4,59
	8,60
	9,77


Для описания процесса экстракции в слое использовать следующее уравнение
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где Ck - концентрация вытяжки;

Сп - начальная концентрация экстрактивных веществ в сырье; 

ω -объемная скорость движения растворителя; 

Dвn – коэффициент массопереноса;
d – насыпная масса; 

u – скорость фильтрации; 

р – объемная масса;

Н – высота слоя; 

R – радиус частиц.
По истечении времени экстракции подача раствори​теля в экстрактор прекращается, а мисцелла через фильтр направляется в испаритель для разделения. Давление в системе снижают до атмосферного, СО2-экстракт выгружают в сборную емкость и расфасовывают в предварительно подготовленную стеклянную, металлическую с полиэтиленовым вкладышем или полиэтилено​вую тару массой нетто не более 3 кг. Систему разгерметизируют и через специальный люк выгружают шрот. Затем систему очищают от остатков шрота и тщательно промывают растворителем. Шрот после экстракции-некоторых видов сырья представляет определенную цен​ность и может быть использован для извлечения водорастворимых веществ па фармацевтических предприятиях.
Схема (4) опытно-промышленного получения СО2-экстрактов приве​дена ниже. По этой схеме осуществлено опытное производство CO2-экстрактов на экспериментальном заводе КНИИППа.

Схема 4






















При проведении процесса экстракции необходимо жестко выдерживать соотношение сырья и растворите​ля, температуру процесса с целью более глубокого из​влечения экстрактивных веществ за рабочий промежу​ток времени.
При дистилляции необходим строгий контроль температуры, так как при высоких температурах происходит разрушение термолабильных веществ, которые являются составной частью экстракта; ухудшается внешний вид, что сильно отражается па свойствах и каче​стве экстракта. Наиболее приемлемые температуры про​цесса дистилляции мисцеллы – 40-50° С. При такой температуре экстракты сохраняют нативность и обла​дают органолептическими и биологическими свойствами активных веществ исходного сырья.
Содержание экстрактивных веществ в растительном сырье методом исчерпывающей экстракции определяли по установке, изображенной на рис. 10.
В настоящее время разработан экспресс-метод опре​деления экстрактивных веществ в сырье с использова​нием в качестве растворителя сжиженных газов. Этот метод позволяет значительно сократить время анализа. 
Важным в получении СО2-экстрактов различного це​левого направления из воздушно-сухого сырья является его предварительная обработка. Подготовка раститель​ного сырья для экстракции необходима для проведения процесса экстракции в оптимальных режимах. В нее входит разрушение сырья на измельчителях ударного действия до крупки размером от 100 до 500 мкм в зависимости от вида сырья с последующим плющением на вальцовом станке (толщина лепестка 150–300 мкм).
Структура подготовленного материала существенно влияет на весь последующий процесс экстракции и в конечном итоге на качество получаемого продукта. По​этому необходимо уделять внимание дисперсности со​става подготавливаемого материала который индивидуален для каждого вида сырья.
На основе исследований и учета опыта эксплуатации экспериментальных экстракционных установок КНИИПП разработана принципиальная технологическая схема производства СО2-экстрактов (рис. 32). Эта схема предусматривает возможность работы по однокорпусному или батарейному способу. Экстракторы 13 загружаются из порционного бункера 12 через люк в верхней крышке экстрактора. Мисцелла через фильтры 15 поступает па пленоч​ный испаритель 22. Газообразная СО2 из испарителя направляется на конденсацию и затем вновь на экстрак​цию. Температура экстракции равна +20 ºС, давление в системе соответствует температуре. По окончании процесса экстрактор отключают от линии подачи растворителя и подключают к насосу 16 для слива мисцеллы. Давление в экстракторе уравнивают с давлением в газгольдере, после чего включают вакуум-насос 17 и оставшееся количество СО2 откачивают в газгольдер.
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1 – компрессор: 2, 3 - фильтры силикагелевые; 4 – газгольдер; 5 – дезингератор;6, 9 – нории для сырья; 7 – бункер промежуточный; 8, II – весы; 10 – вальцовый станок; 12 – бункер  загрузочный; 13 – экстракторы; 14, 16 – насосы; 15 – фильтры; 17 – ва​куум-насос; I8, 20 – емкости для растворителя; 19, 21 – конденсаторы; 22 – пленочный испаритель; 23 – сборник экстракта; 24 – фильтр; 25 – тара для экстракта; 26 – слив​ная емкость
Рисунок 32 - Технологическая схема промышленного производства СО2-экстракта
Испаритель 22 работает непрерывно. Экстракт после снижения давле​ния до атмосферного отбирают в нижней части испарителя в сборник 23, а затем через фильтр 24 подают на расфасовку. Экстракты расфасо​вывают в банки из  луженой жести с полиэтиленовым вкладышем.
Оборудование чистят и промывают при переходе от одного вида сырья к другому. После тщательной очист​ки от остатков сырья экстракторы герметизируют, а систему промывают покачиванием жидкого растворителя. Испаритель промывают отдельно. После снижения давления в емкости 26 до атмосферного, она промывается раствором щелочи. Аппаратура по схеме промышленного производства СО2-экстрактов изготовлена в советские времена Рузаевским заводом химического машиностроения и была смонтирована на Красноармейском эфирномасличном совхозе-заводе Краснодарского края.

3.2 Технохимический контроль производства СО2- эксраков
Задачей технохимического контроля - производства CО2 экстрактов яв​ляются проверка качества поступающего сырья, соблюдение режимов экс​тракции, проверка качества растворителя (жидкого диоксида углерода) и контроль физико-химических показателей СО2-экстрактов.
Контроль производства СО2-экстрактов на эфирно-масличном заводе осуществляет заводская лаборатория совместно с технологами цеха экстрак​ции. Существует несколько точек контроля: исследование качества ра​сти​тельного сырья, поступающего в производство; контроль за условиями хра​нения растительного сырья на приемном пункте, складе и в цехе; контроль качества растворителя по ГОСТ 8050–85 «Двуокись углерода. Жидкая»; контроль качества подготовки сырья перед экстракцией; контроль за режи​мами экстракции; исследование качества СО2-экстрактов; определение содер​жания остаточных экстрактивных веществ в шроте.
Выше приведена схема (5) технохимического конт​роля производства СО2- экстрактов из пряноароматического и лекарственного сырья.
Растительное сырье поступает с пунктов заготовки в специальной упа​ковке; мешках, тюках, кипах. Прием​щик и сдатчик определяют сортность доставляемого сырья путем экспертизы (органолептического исследо​вания) образца, составленного из отдельных проб, ко​торые отобраны из различных мест или участков пар​тии. 

В схеме технохимического контроля предусмотрено определение соот​ветствия сырья техническим требова​ниям. Проводят микро​препарирование образца, измеря​ют степень измельчения, наличие примесей, влажность, золь​ность. Особо следует отметить такие точки конт​роля, как определение со​держания экстрактивных ве​ществ на лабораторной установке и определение физи​ко-химических показателей С02-экстрактов. Качество готового продукта определяют на основании органолептической экспертизы и физико-химических исследований, выполняемых лабораторией.
Полученные результаты заносят в специальные це​ховой и лабораторный журналы. Результаты физико-химических исследований сырья, качества растворителя, готовой продукции заносят в журналы анализов. На основании этих записей выдают свидетельства, выписки и другую документацию.

Схема 5




























3.3 Техника безопасности
На предприятиях по производству СО2-экстрактов необходимо строго соблюдать правила техники безо​пасности и охраны труда. Следует иметь в виду, что жидкий диоксид углерода при атмосферном давлении превращается в газ и снег (температура минус 79 0С) и может вызвать обмораживание кожи и поражение слизистой оболочки глаз.
В складских помещениях, где хранятся сырье и го​товая продукция, нужно соблюдать общие требования для подобных помещений. В экстракционном отделении запрещается устройство в полу приямков, канав и дру​гих углублений.
В связи с тем, что газообразный диоксид углерода тяжелее воздуха в 1,5 раза, отсос воздуха из помеще​ния в системе приточно-вытяжной вентиляции должен осуществляться снизу. Предельно допустимая концент​рация СО2 в рабочих помещениях не должна превы​шать 0,5 % об.
Все производственные помещения должны быть обо​рудованы газоанализаторами углекислого газа, сигналь​ным устройством, включающим аварийную вентиляцию, которые следует устанавливать на высоте не выше 0,5 м от уровня пола. Если на предприятии или тер​ритории завода имеются сооружения, находящиеся ни​же «дневной» поверхности, их также нужно снабжать автоматическими газоанализаторами. Чистку и профилактику канализационных люков, смотровых колодцев и т. д. должны выполнять рабочие после получения ра​зового допуска на проведение таких работ и в коли​честве не менее двух человек. Необходимо соблюдать правила электробезопасности, а также эксплуатации и проверки сосудов, работа​ющих под давлением. При отборе проб жидкого диоксида углерода рекомендуется работать в защитных очках и рукавицах.
ГЛАВА 4. 

 КАЧЕСТВЕННЫЙ СОСТАВ, СВОЙСТВА СО2-ЭКСТРАКТОВ И МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ИХ КОМПОНЕНТОВ

Аромат и вкус пищевых продуктов – важнейшие по​казатели качества. Не затрагивая физиологических и психических аспектов восприятия вкуса и аромата, следует указать на то, что еще чрезвычайно мало известно о веществах, формирующих вкус и аромат. Практически отсутствуют сведения о совместном влиянии гаммы веществ, вызывающих восприятие вкуса и аромата. Далеко не изучен химический состав пряно-ароматических растений, компонентов, которые перераспределяются в процессе ароматизации, на какой бы основе она не осуществлялась. Совершенно не изучены превращения, происходящие 'в процессе технологической обработки как в основном продукте, так и в задаваемых с целью улучшения вкуса и аромата.
Это препятствует разработке и установлению объек​тивных показателей вкуса и аромата, определяемых ин​струментально. Отсутствие таких показателей и экспресс-методов их определения не создают условий для контроля и регулирования вкуса и аромата в процессе изготовления пищи.
Более того, в современные требования ТУ, ГОСТов на продукцию не входят показатели и их граничные пределы, которые определяли бы содержание в гото​вом продукте вкусовых и ароматических веществ.
В этой связи любые  шаги, направленные на опре​деление химического  состава пряно-ароматических ве​ществ в сырье и продукте, в процессе полу​чения про​дуктов и при хранении их заслуживают самого серьезного внима​ния.
Разработка и унификация методов исследования пряно-ароматических веществ являются одной из предпосылок и осуществлении важнейшей проблемы повышения качества. Поэтому накопление сведений, связанных с пряно-ароматическим сырьем и его превращениями, является весьма важным.
4.1 Органолептические и физико-химические показатели
Исследования физико-химических показателей СО2-экстрактов, полученных на опытно-промышленной установке цеха экстракции экспериментального завода КНИИПП, явились основой при разработке ТУ на СО2-экстракты.
ТУ предусматривают выработку СО2-экстрактов как из индивидуаль​ных пряностей, так и из смеси сухих пря​ностей, предназначенных для ароматизации различных видов продуктов.
Основные физико-химические показатели определяют по методикам ГОСТ 14618.0-10-69 «Эфирные масла. Методы испытания». Разделение и анализ экстрактов по классам химических соединений проводят по схеме, представ​ленной на рис. 33. 
Большинство экстрактов из пряно-ароматического растительного сырья (табл. 14) представляет собой мас​лянистую жидкость желтого, зеленого, коричневого цвета с более темными или светлыми оттенками. Вкус сладковатый (экстракты фенхеля, аниса, аира болотного, можжевеловой ягоды), пряный (экстракты кори​андра, тмина, дягиля), горький   (экстракты    зубровки, лаврового листа), жгучий. Экстракты, полученные из корневищ аира, дягиля, лапчатки, обладают большей плотностью, чем экстракты из плодов фенхеля, кориандра, тмина, аниса, перца красного жгучего. Экстракты из корней, стеблей и ли​стьев отличаются высокими значениями кислотных чи​сел (например, аир болотный, дягиль лекарственный, зубровка душистая, лапчатка прямостоячая, лавровый лист).
Большие величины кислотных чисел СО2-экстрактов из корней, стеблей и листьев можно объяснить, по-видимому, ферментативными процессами, протекающими в сырье при его хранении. Плоды растений в этом отно​шении более приспособлены для длительного хранения. Об этом свидетельствуют сравнительно низкие кислотные числа экстрактов из плодов и семян (фенхель, ко​риандр, тмин, анис). Неполная растворимость С02-экст-рактов в спирте (дягиль, зубровка, калгановый корень и лавровый лист), в уксусной кислоте (калгановый ко​рень) объясняется наличием жироподобных веществ в экстрактах. Низкая растворимость в спирте экстрактов из плодов фенхеля, кориандра, тмина, аниса определяет​ся наличием в их составе труднорастворимого жирного масла.

Высокие эфирные числа большинства СО2-экстрактов являются следствием высокого содержания слож​ных эфоров в жирсодержащих фракциях экстрактов (фенхель, кориандр, анис, тмин, можжевеловая  ягода, перец стручковый красный) и эфиров неглицеридного характера (дягиль, зубровка, лапчатка, лавровый лист).

























Рисунок 33 - Схема разделения СО2-экстрактов на классы органических соединений

Таблица 14 - Органолептические и физико-химические показатели СО2 -экстрактов пряностей
	СО2-экстракты из сухих пряностей

	Органолептические

показатели
	Выход экс​тракта (на воз​душно-сухое сырье),%
	Плотность при 200С, г/см3

	Показатель
преломления при 20s С

	Кислотное число, мг КОН, не более

	Эфирное число, мг КОН, не бо​лее

	Основной компонент


	Анис обыкновенный

	Подвижная жидкость от желтого хо светло-коричневого цвета. Вкус сладковатый
	4,0

	0,9400-0,9750

	1,5040–1,5290

	20

	108

	Анетол, до 30%'


	Аир болотный

	Подвижная жидкость светло -коричневого цве​та.   Вкус сладковатый с горе​чью
	5,0

	0,9700-0,9990

	1,5000-1,5100
	25
	50
	Азарон, до 10%

	Базилик эвгенольный

	Пастообразная жидкость от светло-коричневого до темно-коричневого цвета. Вкус пряный, гвоздич​ный
	2.0

	0,9580–1,2400

	1,5140-1,5660


	40


	60
	Эвгенол, до 20%

	Донник

	Пастообразная масса темно-зеленого цвета
	2,7

	1,0000

	1,4910


	31


	110


	Кумарин



	Дягиль лекарственный
	Вязкая жидкость корич​невого цвета. Вкус пря​ный
	3,0

	0,8550–1,1240
	1,4760-1,5570


	40


	180
	Фелландрен

	Зубровка душистая

	Подвижная жидкость ко​ричневого цвета с зелено​ватым оттенком. Вкус  пряный, горький
	1,5

	0,9510-0,9830

	1,4360-1,5040


	50

	170
	Кумарин


	Кориандр посевной

	Подвижная жидкость от желтого до светло-жел​тою цвета. Вкус пряный, арома​тичный
	3,0

	0,8800-0,9100

	1,4610-1,4660

1,5140-1,5660
	20


	25
	Линалоол, не менее 40 %

	Можжевельник обыкновенный

	Маслянистая  жидкость от    светло-коричневого до    темно-коричневого цвета. Вкус сладкова​тый с горе​чью
	4,0

	0,9500-0,9900

	1,4990-1,5100
	90


	97
	Терпинеол



	Коричный лавр

	Вязкая жидкость желто-ко​ричневого цвета. Вкус лимоннопряный
	3.1

	0,9010–0,9250

	1,5010-1,5030
	23


	50
	Коричневый альдегид, 32 %

	Перец струч​ковый красный
	Маслянистая жидкость

	6,0

	0,9220-0,9380

	1,4819-1,4835
	90


	100
	Капсаицин, 8-10%

	Тмин обыкно​венный 

	Подвижная жидкость от
желтого до светло-ко​ричневого цвета с зеле​новатым оттенком. Вкус пряный
	6,0

	0,9000-0,9500

	1,4810-1,4865
	20

	40

	Карвон, до 25%

	Шалфей ле​карст​венный

	Маслянистая жидкость от  светло- до темно-ко​рич​невого цвета. Вкус пря​ный, вяжущий
	2,0

	0,8800-1,1200

	1,4650-1,5120
	20
	70
	Цинеол, до 10%


	Фенхель

	Маслянистая жидкость
от желтого до светло- корич​невого цвета с зе​леноватым оттенком. Вкус сладкий, 6ез горечи
	5,0

	0,9050–0,9450

	1,4990-1,5050


	70

	30
	Анетол, до 30%

	Пастернак

	Пастообразная масса светло-желтого цвета. Вкус горький
	2,0

	0,9393-0,9430

	1,4620-1,4980
	10

	110
	Кумарин, 17%


	Петрушка  (семена)

	Маслянистая жидкость от  светло-желтого до светло-коричневого цве​та. Вкус горьковатый
	5,0

	1,0050–1,0800

	1,5000-1,5190
	15
	80
	Кумарин, 15%


	Укроп (семена)

	Маслянистая жидкость от  желтого до коричне​вого   цвета. Вкус горьковатый
	3,0

	0,9000-0,9300

	1,4760-1,4900
	15
	80
	Карвон, 19%


	Девясил высо​кий

	Пастообразная масса от зеленовато-желтого до светло-коричневого цве​та. Вкус пряный, горьковатый
	4,2
	0,9190-0,9230
	1,5150-1,5335
	20

	60
	Смесь углево​дородов

	Зверобой

	Пастообразная масса желто-оранжевого цвета. Вкус горьковатый
	3,2
	0,9300-0,9420
	1,5085-1,5175
	70
	149
	Смесь спиртов

	Элеутерококк (корни)

	Маслянистая жидкость ко​ричневого цвета с уме​ренно горьким вкусом
	3,0
	0,9120-0,9860
	1,4620-1,5140

	50

	90
	Кумарин


	Сельдерей
	Маслянистая    жидкость от желтого до   светло-корич​невого цвета с зе​леноватым оттенком. Вкус  
пряный  без горечи
	7,2
	0,9200-0,9400
	1,4750-1,4930

	20

	80
	Апиол


	Гвоздика

	Маслянистая  жидкость
от светло-коричневого до темно-коричневого цвета Вкус пряный
	19,0
	1,0000-1,0500
	1,5202-1,5445


	25


	35-50
	Эвгенол, 80%


	Имбирь

	Маслянистая жидкость от светло- до темно-ко​ричне​вого цвета. Вкус пряный, острожгучий
	4,1
	0,9000-0,9700
	1,4912-1,5117


	18
	-
	Цингиберн, 5%



	Кардамон

	Маслянистая жидкость от желтого до светло-ко​ри​чневого цвета с кам​фарным запахом и ост​рым вкусом
	6,3
	0,9190-0,9800
	1,4600-1,4900


	15-20


	-
	Борнеол, 10%



	Мускатный орех

	Маслянистая жидкость от желтого до светло-корич​невого до темно-коричне​вого цвета. Вкус пряно​горький
	1,0
	0,9100-0,9650
	1,4650–1,5420

	40

	-
	Коричневый альдегид, 20%


	Корица
	Маслянистая жидкость от желтого до светло-корич​невого цвета. Вкус пряный.
	12,0
	0,9700-1,0300
	1,5502-1,6091


	40


	-
	Пинен,  кам​фен, 60%

	Мускатный цвет
	Масляная жидкость от оранжево-желтого до светло-желтого цвета. Вкус пряногорьковатый
	21-22
	0,9450-0,9790
	1,4885-1,4990
	20
	-
	Пинен, камфен

	Перец черный горький
	 Масляная жидкость желто-коричневого цвета с жел​тыми кристаллами. Вкус острогорький, жгучий
	7,0
	0,9200-0,9900
	1,4990-1,5167
	15
	-
	Пиперин, 20%


В нежировой фракции СО2-экстрактов из остальных частей растений – корневищ, стеблей и листьев – преобладающими являются омыляемые вещества (дягиль, зубровка, лапчатка). Исключение составляют СО2-экстракты аира болотного и лаврового листа.

Результаты исследований химического состава купажей С02-экстрактов, полученных из смеси сухих пряностей, приведены в табл. 16.
Сравнение данных табл. 15, 16, характеризующих индивидуальные СО2 -экстракты и купажи по содержа​нию в них веществ различной природы, свидетельствует в пользу последних. В купажах, полученных из различ​ных композиций сухих пряностей, наблюдается более равномерный количественный состав веществ одного класса соединений. Так, колебания в количественном содержании жироподобных веществ в индивидуальный – СО2-экстрактах составляет от 1.1 до 69 %, а в купажах – 18-34%. Еще большие отклонения наблюдаются в содержании веществ фенольной труппы, углеводород​ных и карбонильных соединений.
Нивелирование в содержании веществ определенного химического состава, в купажах является положитель​ным моментом, так как этим обеспечивается более рав​номерное распределение в пищевых продуктах ценных веществ, формирующих вкус и аромат продуктов.
Представляет интерес определение содержания в экстрактах полиненасыщенных  жирных кислот, особен​но высоконепредельных, которые даже в малых коли​чествах обладают высокой биологической активностью. Количественный и качественный состав жирных кис​лот некоторых экстрактов приведен в табл. 17.
Жирнокислотный состав триглицеридов С02-экстрактов из различных видов растительного сырья имеет ка​чественное и количественное различие. В  наибольшем количестве представлена в экстрактах олеиновая и линолевая кислоты (аир болотный, зубровка, лавровый лист, перец стручковый красный). В экстрактах такого вида сырья, как корень лапчатки (калгана) и дягиля, преобладающей является пальмитиновая кислота. Остальные кислоты содержатся в экстрактах в сравни​тельно небольших количествах. В состав СО2-экстрактов входят жирные кислоты различной молекулярной массы с одной, двумя, тремя и четырьмя двойными свя​зями.
Молекулы жирных кислот различаются не толь​ко по количеству двойных связей, но и по расположе​нию их.
Одним из современных физических методов исследо​ваний количественного и качественного состава пище​вых продуктов и, в частности, С02-экстрактов является ИК-спектроскопия. Применение этого метода в сочета​нии с другими позволяет не только сокращать время лабораторных анализов, но и осуществлять контроль за ходом технологического процесса с достаточно вы​сокой точностью.
Из табл. 15 следует, что СО2-экстракты из отдельных видов растений имеют сложный состав. В них обнаружены жирное и эфирное масла, состоящие из омыляемых и неомыляемых веществ, спиртов, углеводородов, карбониль​ных и других соединений. Больше всего веществ липидного характера содержится в С02-экстрактах из плодов перца красного (69%) и кориандра (61,2%), меньше всего – из корневища лапчатки, аира болотного, дягиля. В нежировой части С02-экстрактов из плодов растений омыляемые вещества содержатся сравнительно в не​больших количествах. В этих экстрактах преобладают углеводороды (анис), спирты (перец стручковый крас​ный, кориандр) и карбонильные соединения (тмин).

Таблица 15 - Качественный состав СО2-экстрактов из отечественных пряностей (в %)

	Экстракты


	Жиропо-добные вещества
	Титруемые кислоты
	Нежировая часть
	Прочие

соединения



	
	
	
	омыляемые вещества
	неомыляемые вещества
	

	
	
	
	всего
	фонолы
	всего
	карбонильные соединения
	спирты
	углеводо​роды
	

	Анис
	33,30
	7,35
	7,07
	0,9
	52,30
	-
	-
	20,70
	

	Лирный корень
	1,10
	0,80
	16,20
	4,6
	82,00
	5,3
	66, 60
	10,10
	-

	Базилик эвгенольный
	8,90
	8,90
	29,20
	20, 3
	34,80
	-
	33, 00
	1,80
	18,2

	Дягиль
	7,32
	2,00
	50,20
	6,2
	40,50
	13,20
	15, 70
	11,60
	-

	Зубровка
	34,10
	0.40
	40,00
	3,4
	25,50
	3,90
	20, 23
	1,37
	-

	Лапчатка (калган)
	11,17
	0,60
	48,20
	12,0
	40,00
	3,40
	32, 60
	4,10
	-

	Кориандр
	61,21
	1,10
	2,17
	0,4
	34,38
	3,10
	27,22
	4,02
	-

	Лавровый лист
	22,16
	2,40
	27,80
	9,2
	47,60
	6,70
	18,56
	22,34
	-

	Можжевеловая   ягода
	27,90
	11,20
	43,00
	10,6
	29,10
	13,80
	15,20
	0,10
	-

	Перец струч​ко​вый красный 
	69,00
	0,80
	15,10
	2,4
	15,10
	3,60
	9,33
	1,17
	-

	Тмин
	36,20
	0.84
	19,10
	5,0
	44,70
	30,20
	14,50
	-
	-

	Шалфей лекарствен​ный
	12,80
	17,80
	22,70
	8,
	31,50
	13,00
	18,50
	
	15,2


Таблица 16 - Качественный состав СО2-экстрактов из смесей сухих пряностей (в %)
	Смесь сухих пряностей (купаж)
	Жироподобные вещества
	Нежировая часть

	
	
	всего
	омыляемые вещества
	неомылямые вещества

	
	
	
	всего
	фенолы
	Титруемые кислоты
	прочие
	всего
	карбониль​ные  соединения
	спир​ты
	углеводороды

	Комбинированные для бочковой рыбы
	32,0
	68 ,0
	18,0
	11, 6
	0,4
	-
	50,0
	24,2
	18,1
	7,7

	для пряной рыбы чанового посола
	30,0
	70,0
	14,7
	10,4
	4,7
	-
	55,3
	19,3
	19,9
	16,1

	Импортные пряности для консервов в томатном соусе
	18,6
	81 ,4
	13,8
	6,3
	7,3
	-
	67,6
	6,8
	29,6
	31,3

	Импортные пряности для консервов натуральных
	33,7
	66,3
	20,5
	14,2
	10,3
	2,0
	39,8
	10,4
	9,4
	20.0

	Отечественные  пряности для пресервов
	34,0
	66,0
	33,5
	—
	12,3
	21,2
	30,5
	6,4
	7,6
	16,5

	Импортные пряности для пресервов
	33, 8
	73,2
	9,1
	7,2
	1,9
	—
	64,1
	27,1
	27,3
	9,7

	Отечественные   пряности 2  для   натуральных  консервов
	24,1
	75,9
	19,9
	10,0
	9,9
	—
	56,0
	9,1
	18,2
	28,7


Таблица 17 - Количество жирных кислот, выделенных из СО2-экстрактов пряностей (в % к экстракту)
	Жирные кислоты

	Аир (корень)
	Дягиль аптечный
	Зубровка душистая
	Лапчатка (калган)
	Лавровый лист
	Перец стручковый красный

	Лауриновая
	0,055
	0,009
	0,031
	0,012
	0,156
	-

	Тридекановая
	–
	0,015
	–
	–
	–
	0,024

	Миристиновая
	–
	0,015
	0,010
	–
	0,024
	–

	Пентадекановая
	0,420
	0,012
	–
	0,345
	–
	0.012

	Пальмитиновая
	0,245
	0,633
	0,201
	0,640
	0,630
	0,978

	Пальмитоолеинвая
	–
	0,111
	0,018
	0,212
	–
	–

	Стеариновая
	0,235
	0,120
	0,085
	0,240
	0,151
	0,210

	Олеиновая
	1 ,035
	–
	0,345
	–
	0,715
	0,912

	Линоленовая
	0,391)
	–
	0,094
	0,314
	0,957
	3,864.

	Всего
	
	
	
	
	
	

	насыщенных
	0,955
	0,804
	0,330
	1,237
	0,901
	1,228

	мононенасыщенных
	1,035
	0,111
	0,368
	0,212
	0,715
	0,912

	полиненасыщенных
	0,390
	–
	0,694
	0,314
	0,957
	3,864


В табл. 18, 19 приведено распределение полос по​глощения в спектрах СО2-экстрактов и их основных компонентов.
Таблица 18 - Частоты поглощения (в см-1) в ИК-спектрах некоторых видов СО2-экстрактов
	Функциональная группа
	Можжевеловая ягода
	Перец красный
	Базилик эвгенольный
	Лавровый лист
	Аир болотный
	Кориандр посевной
	Анис обыкновенный
	Дягиль лекарственный
	Лапчатка (калган)
	Зубровка    душистая

	ОН - фенолы
	—
	3560
	3540
	—
	—
	3420
	—
	—
	3400
	3410

	СН- ароматические
	2950
	2970
	2940
	—
	2950
	2935
	2990
	2950
	2960
	2900

	СНз- симметричные
	2920
	2915
	2910
	2910
	—
	2960
	2950
	2920
	2908
	2650

	СНз- асимметричные
	2910
	—
	—
	2935
	2890
	—
	—
	—
	—
	—

	C-О вторичные спирты
	1180

	1110

	—

	1130

	1150

	—

	—

	1170

	1180

	—


	СН2-асимметричные
	-
	-
	-
	-
	1095
	-
	-
	-
	-
	-

	С=С- дизамещенные
	-
	-
	-
	-
	1670
	1650
	1620
	1640
	1600
	1610

	С=О- сложные эфиры
	-
	—
	1750
	—
	—
	—
	1730
	1730
	1728
	1750

	СН3-деформационные 

С-Н
	-
	-
	-
	-
	1360

	-
	-
	-
	-
	-

	С=О- сопряжен​ные
	1630
	Амидные
	-
	1610
	1820- 1780
	1580
	-
	1610
	1705
	1560

	С=С- сопряженные связи
	-
	1690 950
	-
	-
	980
	910

	900
	950
	900
	940

	С-СН3- деформационные
	-
	1140

	1430
	-
	1440

	-
	1450
	1460

	1410

	1455

	C = N
	-
	1340
	1350
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-


Таблица 19 - Частоты поглощения (в см-1) в ИК-спектрах основных компонентов экстрактов пряностей
	Функциональная группа
	Феллан

дрен
	Капсаицин
	Эвгенол
	Цинеол
	Азарон
	Линалоол
	Анетол
	Кумир
ин

	ОН-фенолы
	–
	3450
	3440
	–
	–
	3380
	–
	3420

	СН-ароматические
	2970
	2970
	2950
	2940
	2930
	2935
	2960
	2980

	СНз-симметричные
	2920
	2930
	2930
	–
	–
	
	
	–

	СН2-асимметричныс
	2910
	–
	2910
	–
	–
	2890
	2910
	–

	С = 0-сложные эфиры
	_

	1720
	–
	–
	–
	–
	1710
	1750

	С=С-дизамещенные
	–
	1680
	1610
	1650
	1670
	1660
	1657
	1670

	С-СН3-деформационная
	1460
	1410
	1455
	1445
	1440
	1460
	–
	1450

	С-О- вторичные спирты
	–
	–
	ИЗО
	1120
	1100
	–
	–
	–


	С-О- первичные спирты
	–
	1023
	1010
	–
	-
	1070
	–
	1090

	С = С -сопряженные связи
	975
	970
	995
	975
	980
	900
	920
	930

	СН2-деформационные
	J432
	14-10
	1420
	–
	14Ш
	1430
	1410
	1400


Наибольший интерес в спектрах представляет об​ласть валентных колебаний С = 0, С = С, C = N связей и колебаний ароматических циклов.
Полученные данные позволяют дополнить сведения о физико-химических свойствах и качественном составе некоторых СО2-экстрактов, предложенных и применяе​мых для ароматизации пищевых продуктов.
Для более полного представления о составе новых ароматизаторов приводятся данные о содержании микроэлементов в некоторых видах СО2- экстрактов (табл. 20).
Проведенные исследования состава ряда С02-экстрактов на фотоэлектрической установке МФС-3 пока​зали, что в состав экстрактов входят микроэлементы. Количество их в экстрактах не превышает естественного содержания микроэлементов в сырье. Вопрос стабилизации С02-экстрактов при хранении может быть решен путем подавления каталитического влияния  ионов ме​таллов в окислительно-восста​нови​тель​ных процессах. Учитывая то, что объектом стабилизации являются пи​щевые продукты, перспективным в этом направлении может быть трилон Б (ЭДТА), разрешенный для непо​средственного контакта с пищевыми продуктами.
Как видно из табл. 20, количество тяжелых метал​лов в СО2-экстрактах (с учетом последующего дозирования экстрактов в продукт не более 1 %) не превышает допустимых норм.
Как уже говорилось, даже такие количества метал​лов могут оказывать существенное влияние как на тех​нологию получения экстрактов, так и на их качествен​ные достоинства. С одной стороны, металлы, связываясь с естественными компонентами (терпенами, фенолами, альдегидами) в достаточно прочные комплексные соеди​нения, увеличивают объем молекул и молекулярную массу соединений, изменяют диэлектрические свойства, снижают клеточную проницаемость, что ухудшает ус​ловия экстракции и выход продукта. С другой стороны, металлы переменной валентности Fe, Сu, Со резко уско​ряют процессы окисления органических компонентов экстрактов. Это может сказаться на ухудшении свойств экстрактов при хранении. Поэтому большое значение для сохранения свойств экстрактов имеет материал, из которого изготовлено оборудование.

Таблица 20 - Содержание микроэлементов  (в мг/кг) в СО2-экстрактах
	Микроэлементы


	Анис
	Тмин
	Кориандр
	Виноградные семена
	Имбирь
	Шалфей

	Mg
	0,5
	0,5
	0,6
	0.6
	0,6
	0,5

	Pb
	1
	1.25
	1,0
	1,25
	.1,0
	1,9

	Si
	0,7
	0,5
	0,6
	0,7
	14,0
	1,1

	Fе
	1,9
	1,2
	1,4
	1,2
	14,5
	14,2

	Mo
	1,6
	0,6
	0,7
	0,7
	6 0
	1,4

	Cu
	0,9
	0,8
	0,7
	0,8
	1,1
	0,8

	Ni
	1,8
	0,7
	0,8
	0,8
	8,0
	1,2

	Al
	3,5
	0,9
	0,9
	0,8
	8,4
	1   I

	Cr
	0,3
	0.4
	1,0
	1,3
	1.6
	0,'4


ГЛАВА 5.

 МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ НАНОБИОКОМПОНЕНТОВ

5.1 Определение содержания основных компонентов экстрактов
Перспектива широкого применения экстрактов им​портных к отечественных пряностей, разработка и внед​рение новых экстрагентов и методов экстракции требу​ют однозначного определения качественных и количест​венных характеристик экстрагируемых веществ.
До сих пор требованиями к техническим условиям и ГОСТам на пищевые ароматизаторы не предусмотре​но (за редким исключением) определение даже основ​ных компонентов пряно-ароматических веществ. Повы​шение качества ароматизаторов, в том числе и CO2-экстракгов, оценка эффективности извлечения ценных компонентов и ведения технологических процессов, ис​следования в области получения новых видов сырья на​стоятельно требуют унифицированных методов опреде​ления состава экстрактов. Существующие методы ис​следования пряно-ароматического сырья и СО2-экстрак-тов рассеяны по различным источникам, и некоторые из них не отвечают требованиям исследований па совре​менном уровне. В этой связи считаем необходимым привести методики, которые апробированы в КНИИППе, и некоторые модификации их с учетом особенностей СО2-экстрактов. Также считаем необходимым привести физико-химические характеристики основных компонен​тов СО2-экстрактов, необходимых для идентификации (табл. 21) и хроматограммы (рис. 34/35).
Таблица 21 - Физико-химические показатели  некоторых  основных   компонентов СО2-экстрактов (при 20 °С)
	Компоненты
	Внешний вид
	Молеку​лярная масса
	Температура, °С
	Плот​ность,
кг/мэ

	Коэффи​ци​ент пре​лом​ления


	
	
	
	кипения
	плав​лениЯ
	
	

	Апиол С12Н14О

	Кристаллы в виде длин​ных бесцветных игл, со слабым запахом петруш​ки и острым вкусом
	222,20

	292

	28,0–30,0

	1,1788

	1,5380


	Анетол С10Н12О

	Белая кристаллическая
масса с запахом аниса

	148,20

	233–234

	22,5–23,0
	0,9840-
0,9860
	1,5590-1,5610

	 d -Борнеол C10Н18О

	Белый кристаллический продукт с запахом кам​форы или амбры
	154,20

	214

	207,8– 209,3
	1,0110

	

	d -Kapвон С10Н14О
	Бесцветная жидкость с запахом тмина
	150,21
	224-225

	–

	0,9659
	1,4949


	Коричный   аль​дегид С5Н8О  (β-фенилакролеин)
	Прозрачная жидкость с запахом корицы

	132,10

	252

	-
	1,0520

	1,6194


	Кумарин С9Н602 (лактон ортоок​сикоричной   ки​сло​ты)
	Бесцветные кристаллы, обладающие запахом све​жего сена
	146,14

	301

	71,0

	1 ,0148

	–


	Линалоол С10Н18О

	Бесцветная прозрачная
жидкость с запахом, на​поминающий запах лан​дыша
	154,2

	IDS– 199

	-

	0,8607

	1 ,4614 1


	1,8-Цивеол С10Н18О

	Бесцветное сирогюобраз-нос масло с запахом, на​поминающим камфору,
вкус едкий, холодящий
	154,2

	177–178

	1,0-1,5

	0,9262

	1,4616


	Эвгенол С10Н12О2

	Прозрачная жидкость желтоватого цвета г сильным запахом гвоз​дики
	164.2

	250–255

	-

	1 ,0630

	1,5445


	Азарон С12Н10О3

	Кристаллы без запаха и вкуса
	208,2

	296

	62–63

	1 ,0910

	1,571-9
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а – перца черного горького; б – лаврового листа

Рисунок 34 - Хроматограммы эфирных масел СО2 –экстрактов.
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а – тмина кавказского; б - кориандра; в – шалфея лекарственного.

Рисунок 35 - Хроматограммы эфирных масел СО2 – экстрактов.
Определение содержания апиола

Основным компонентом в СО2-экстракте из семян петрушки является производное тетраоксибензола – апиол.
Известен бромид-броматный метод определения со​держания апиола, который, однако, требует значи​тельного количества анализируемого вещества и недо​статочно специфичен. 
Разработан колориметрический микро​метод определения апиола в СО2-экстракте петрушки, основанный на том, что в присутствии галловой кислоты апиол дает зеленую окраску, переходящую в голубую.

0,1 г СО2-экстракта петрушки переносят количест​венно гсксаном в мерную колбу на 250 мл, доводят до метки и 1 мл полученного раствора переносят в мерную колбу на 25 мл.
Гексан отгоняют на водяной бане и к оставшемуся экстракту добавляют  0,5 мл насыщенного при комнат​ной температуре водного раствора галловой кислоты и 20 мл концентрированной серной кислоты. Содержимое колбы нагревают на водяной бане 10 мин, охлаждают проточной водопроводной водой, доводят до метки сер​ной кислотой и через 20 мин фотоколориметрируют при красном светофильтре.
Количество апиола в растворе определяют па осно​вании оптической плотности по калибровочной кривой и рассчитывают процентное содержание апиола в С02-экстракте петрушки. Относительная погрешность мето​да не превышает 2 %.

Определение содержания анетола

Количественное определение анетола в СО2-экстрактах аниса, фенхеля и бадьяна производится модифи​цированным методом фракционирования. Масса фракции, отобранной в интервале темпера​тур. 120-140° С при остаточном давлении 2,6∙103 Па, близко совпадает с содержанием в экстракте. Содер​жание анетола X в % вычисляют по формуле
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где Р – масса отобранной фракции при остаточном давлении
2,6∙103 Па в интервале температур 120–160° С, г;
25 – навеска экстракта, взятая для перегонки, г. 
Определение содержания борнеола

Определение количества борнеола проводят по сле​дующей методике. В колбу для омыления с пришлифо​ванным воздушным холодильником и пришлифованной пробкой помещают около 5,0 г экстракта кардамона. К навеске приливают 4 мл ацетилирующсй смеси, за​крывают пробкой и оставляют на 1 ч. После этого проб​ку снимают, к колбе присоединяют обратный холодиль​ник и смесь подогревают на кипящей бане в течение 1 ч. По истечении этого времени приливают мензуркой 20 мл горячей воды (50–60°С), перемешивают, прили​вают 20 мл нетитрованного водного раствора едкого натра и дотитровывают из бюретки 0,5 н раствором ед​кого натра (не содержащего углекислотных солей) в присутствии фенолфталеина до появления слабо-розово​го окрашивания.
Точно в таких же условиях проводят контрольный опыт (без навески экстракта).
Содержание борнеола X вычисляют по формуле
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где 
V - количество 0,5 н. раствора едкого натра, израсходован​ного на титрование контрольной пробы, мл;

V1 – количество О,5 н. раствора едкого натра, израсходованного на титрование пробы с навеской, мл; 

М – молекулярная масса борнеола;

G – навеска экстракта, г.
Ацетилирующую смесь готовят следующим образом: смешивают 1 часть перегнанного уксусного ангидрида (фракция, кипящая при температуре 136–338°С) и 3 части перегнанного пиридина (фракция, кипящая при температуре 114–115° С).

Определение содержания пиперина

Пиперин в экстракте определяют по методике, модифицированной в лаборатории экстракции расти​тельного сырья сжиженными газами (ТУ 18-35-13–76). 
Навеску экстракта перца черного горького (0,5– 0,7 г) переносят в колбу Кьельдаля, заливают 50 мл концентрированной серной кислоты (плотность 1,84) и прибавляют в качестве катализатора сернокислую медь CuSO4 (0,5 г). Так как экстракт содержит жиры, то не​обходимо смесь в колбе оставить в покое на 6 ч. Затем колбу устанавливают в наклонном положении в колбонагревателе и подогревают. По окончании пенообразования для повышения температуры кипения и колбу добавляют 2 г обезвоженного сульфата натрия и 5 мл перекиси водорода. Экстракт сжигают при кипячении в течение 6 ч. После сжигания колбу охлаждают, содер​жимое ее переносят в перегонную колбу и отгоняют ам​миак в титрованный раствор кислоты.
Окончив отгонку, содержимое приемной колбы оттитровывают 0,1 Н-раствором едкой щелочи.
Количество связанной аммиаком серной кислоты, определенное титрованием щелочью; позволяет рассчи​тать количество пиперина в навеске анализируемого продукта.
Расчет ведут по формуле:
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где П – содержание пиперина в продукте, %;

а – количество 0,1 н. раствора серной кислоты, взятой в приемную колбу, мл; 

К – поправочный коэффициент 0,1 н. раствора серной кислоты; 

б – количество 0,1 н. раствора едкой щелочи, израсходованной на обратное титрование, мл;

К1 – поправочный коэффициент 0,1 н. раствора едкой щелочи;

0,00-14 – количество азота, соответствующее 1 мл 0,1 н. раствора серной кислоты, израсходованной на связывание аммиа​ка;

р – навеска продукта, г;

20,33 - коэффициент, учитывающий содержание одного атома азота в молекуле пиперина.
Существует также колориметрический метод опре​деления содержания пиперина.
Навеску СО2-экстракта перца черного горького (0,01–0,04 г) растворяют в абсолютном этаноле, 1 мл испытуемого раствора различных проб CO2-экстракта перца черного горького вносят микропипеткой в пробирки или мерные колбы, которые помещают в кипящую водяную баню для выпаривания спирта. После охлаж​дения в каждую пробирку или колбу добавляют по 0,5 мл концентрированной азотной кислоты и выдержи​вают при 30 °С на водяной бане 5 мин. Затем прили​вают но 4 мл 40 %-ного йодного раствора едкого кали и помещают колбу в кипящую баню на 5 мин. После охлаждения до комнатной температуры содержимое пробирок или колб доводят до 10 мл 5 %-ным водным раствором тиомочевины, выдерживают 30 мин при ком​натной температуре и после появления интенсивной красной окраски колориметрируют при 430 мкм на фотоэлектрокол ори метре со светофильтрами № 3, 4.
Содержание пиперина  в экстракте определяют по калибровочному графику, построенному по чистому пи​перину.
Для получения чистого пиперина к навеске СО2-экстракта перца горького добавляют при перемешивании петролейный эфир в соотношении 1:5. Выпавший осадок пиперина отфильтровывают через бумажный фильтр и трижды перекристаллизовывают из абсолютного этило​вого спирта. Степень чистоты пиперина проверяют по температуре плавления.
Определение содержания линалоола

Существующие методы определения содержания линалоола требуют для анализа значительные количества исследуемого образца, что в ряде случаев затрудняет проведение исследований.
Разработан колориметрический метод определения малых количеств спиртов в разбавленных растворах, основанный на переводе их в алкилнитриты с последующим переводом с помощью реактива Грисса в азокраситель красного цвета.
При испытании метода на CO2-экстракте кориандра было установлено, что реакция линалоола с нитритом натрия и реактивом Грисса с образованием окрашен​ных комплексов идет количественно.
Метод количественного определения содержания ли​налоола в СО2-экстракте кориандра сводится к следу​ющему: к навеске экстракта кориандра, растворенной в четырсххлористом углероде, прибавляют 0,5 мл 5%-ного раствора соляной кислоты, 0,6 мл 25%-ного рас​твора нитрита натрия и встряхивают в течение 7 мин. Водный слой декантируют, а органический промывают в воронке 0,5 и. раствором карбоната аммония 3 – 5 раз порциями по 10 мл. После отстаивания водный слой отбрасывают, а к органическому прибавляют 40,0 мл реактива Грисса (5 г реактива Грисса растворяют в 250 мл воды и прибавляют 250 мл ледяной уксусной кислоты), встряхивают в течение 1 – 2 мин и оставляют стоять 20 мин.
Водный окрашенный слой разбавляют дистиллиро​ванной водой до 250 мл и колориметрируют на ФЭК с зеленым светофильтром.
Содержание линалоола X находят по калибровочно​му графику, построенному по чистому линалоолу, или в случае использования ФЭК и кюветы размером 1 см рассчитывают по формуле:


[image: image50.wmf]0125

.

0

09

.

0

-

=

y

Х

,

где у – оптическая плотность раствора; 

0,0125 – коэффициент угла наклона прямой; 

0,09 – отрезок «b», отсекаемый на оси ординат.
Относительная погрешность метода не превы​шает 5% . 

Определение содержания эвгенола

В колбу вместимостью 100 мл с градуированным (деление 6,1 мм) горлом высотой около 150 мм и диаметром около 8 мм вливают пипеткой 5 мл испытуе​мого экстракта гвоздики и приливают 50 – 60 мл 3%-ного водного раствора едкого натра. Смесь тщательно перемешивают в течение 1,5 ч, а затем, добавляя рас​твор щелочи, переводят непрореагировавшую часть экстракта в горло колбы. После отстаивания экстрак​та в градуированной части колбы при температуре 20°С отсчитывают объем масла, не вступившего в реакцию со щелочью. Содержание эвгенола определяют по разности между взятым и полученным объемом экст​ракта. 
Содержание эвгенола  X (в об. %), вычисляют  по формуле
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где V – количество непрореагировавшего экстракта, мл.

Эвгенол в С02-экстрактах душистого перца и бази​лика эвгенольного определяют иначе. В состав экстрак​тов помимо эфирных масел могут входить жирные мас​ла, а также нелетучие компоненты различных классов соединений. Поэтому анализ экстрактов в ряде случаев затруднен из-за присутствия в них жирных масел.
Определение фенолов (эвгенола) в таких экстрак​тах нельзя проводить по методикам ГОСТ 14618.8–69, так как жирные масла в условиях опыта не подвергают​ся омылению и в щелочной среде переходя  в высоко​дисперсную эмульсию. Оставаясь в реакционной смеси в виде эмульсии, жирные масла не переходят в конце анализа в неомыляемую фракцию, и результаты полу​чаются завышенными. Предложено анализ фенолов в жиросодержащих экстрактах проводить по методике ГОСТа только после удаления жирного масла из экст​ракта.
Для количественного выделения жирного масла бе​рут 5 мл экстракта, переносят в химический стакан на 100 мл, куда добавляют 2,5 мл охлажденного до 5 °С метанола и тщательно перемешивают в течение 5 мин. Затем дают смеси отстояться, метанольную часть сли​вают декантацией через бумажный фильтр, а остав​шееся в стакане жирное масло промывают еще 2 раза метанолом. Метанольные вытяжки фильтруют через тот же фильтр, количественно собирая фильтрат. Рас​творенные в метаноле компоненты нежировой части экстракта экстрагируют диэтиловым эфиром после до​бавления к метанольному раствору 200 мл воды, насы​щенной NaCI.
Эфир отгоняют, а нежировую часть омыляют в кол​бе Кассия вместимостью 100 мл с градуированным гор​лом высотой около 150 мм и диаметром 8 мм. Для этого в колбу Кассия из отгонной колбы количественно переносят упаренный раствор неомыляемой фракции экстракта. Остатки эфира в колбе Кассия выпаривают на водяной бане при 50° С до исчезновения запаха эфи​ра и только после этого вносят в колбу Кассия для омыления нежировой части экстракта 50–60 мл 3%-ного водного раствора едкого натра. Смесь размешива​ют па встряхивателе в течение 1,5 ч, а затем, добавляя раствор щелочи, переносят непрореагировавшую часть масла в колбу. После отстаивания масла в градуиро​ванной части колбы при температуре 20° С отсчитывают объем масла, не вступившего в реакцию со щелочью. Отделенное жирное масло переносят во взвешенную перегонную колбу вместимостью 300 мл, растворяя его в небольшой порции диэтилового эфира. Стакан тща​тельно промывают 2 раза небольшими порциями диэти​лового эфира. Промывают диэтиловым эфиром также фильтр, через который фильтровали нежировую часть экстракта, растворенного в метаноле. Эфир после про​мывки стакана и фильтра слипают в отгонную колбу и после его отгонки количество выделенного из экстрак​та жирного масла определяют путем взвешивания. Оп​ределение содержания эвгенола в С02-экстрактах про​водится по методике, разработанной в КНИИХП.

Определение содержания цинеола

Цинеол достаточно устойчив к окислению. С галои-доводородами, бромом, фосфорной, серной кислотами он образует соединения типа оксо​ниевых солей. С резорцином, о-крезолом, тимолом, β-нафтолом, пиракатехи​ном цикеол дает комплексные соединения (аддукты).
В эфирных маслах цинеол обычно присутствует в сложной смеси с альдегидами, спиртами, сложными эфирами и другими органическими веще​ствами. Многие из сопутствующих цинеолу веществ более реакционно-спо​собны, чем сам цинеол. Последнее в значительной мере затрудняет его выде​ление в чистом виде и коли​чественное определение.
В настоящее время применяется несколько методов определения цнне​ола: химические, криоскопические и инструментальные (газохроматографи​ческие, спектраль​ные).
Известны кристаллические аддукты цинеола, приня​тые для количест​венного анализа с резорцином. По этому методу 10 мл Ср2-экстракта лавро​вого листа смешивают с 20 мл 5 %-ного раствора резорцина. В осадок выпа​дает кристаллическое соединение, состоящее из 1 моля резорцина и 2 молей цинеола. По массе этого осадка рассчитывают количество цинеола.
Эти методы имеют ряд недостатков: не все продук​ты реакции выкри​сталлизовываются из растворов (име​ется в виду равновесное состояние), многие аддукты легко разлагаются, присутствующие is эфирных маслах аль​дегиды, кетоны и другие вещества также могут всту​пать в реакции и иска​жать результаты.
Стандартный метод фармакопеи требует большого расхода дефи​цит​ного дорогостоящего эфирно​го масла или копкрета, что также малоприем​лемо для заводского технологического контроля.
В отличие от метода, принятого Государственной фармакопеей, на​веска испытуемого продукта и общий объем реакционной массы уменьша​ются в 6 раз. Это позволяет в 6 раз снизить расход ценного продукта (эфир​ного масла или конкрета), анализируемого на со​держание в нем цинеола.
Для проведения анализа необходимо иметь свежеперекрис​таллизован​ный из бензола резорцин. Готовят 50%-ный водный раствор резорцина. В градуированную пробирку на 10 мл с делениями по 0,05 мл помещают 0,5 мл испытуемой пробы (эфирного масла или конкре​та) и приливают 9,5 мл све​жеприготовленного 50%-ного водного раствора резорцина. Смесь взбалты​вают в те​чение 5 мин. После отстаивания отсчитывают объем не-прореагиро​вавшего масла. Содержание цинеола X (в %) рассчитывают по формуле:
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где 0,5 – количество испытуемого продукта, мл;
х – количество непрореагировавшего продукта, мл.

Определение содержания  токоферолов и каротиноидов

0,2–0,5 г СО2-экстракта растворяют в 2 мл гексана. К раствору при​бавляют 1 мл 0,2%-ного спиртового раствора FеС13 и 3,5 мл 0,5%-ного спир​тового раство​ра α-дипиридина. Доводят до 25 мл 96%-ным спиртом и через 2 мин измеряют оптические плотности на ФЭК с синим светофильтром. Ка​либровочную кривую строят на чистом α-токофероле.
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где X – количество токеферолов в экстракте, мг %;
у – оптическая плотность раствора; 
0,024 и 0,017166 – поправочные коэффициенты.

В экстрактах, содержащих большое количество эфирных масел, токо​феролов немного. Максимальное развитие цвета в реакции после добавления последнего реактива каротиноиды дают через 5 мин, а токоферо лы – через 2 мин.

Определение содержания азулена

10 г экстракта, обрабатывают водяным паром для перевода проазулсна в азулсн. Из дистиллята раствор эфирного масла экстрагируют серным эфи​ром, сушат над Na2SО4, отфильтровывают через вату, растворитель удаляют, навеску растворяют в 25 мл петролейного эфи​ра, гексана или этилового спирта.
Оптическую плотность измеряют на спектрофотомет​ре при  = 610 мкм или на ФЭК-М при красном свето​фильтре. Процентное содержание азулена определяют по калибровочным кривым или рассчитывают по формулам.
Содержание эфирного масла в СО2-экстракте тыся​челистника состав​ляет 15%, содержание азулена в мас​ле, полученном  экстракта, – 0,065%. Содержание проазулена в экстракте – 0,0013%. 
Концентрация азулена в мкг/мл по спектрофотомет​ру будет

оптическая плотность ,

0,0013
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При определении процентного содержания необходи​мо учитывать раз​бавление взятой навески для колориметрирования. 

Определение содержания карвона

В колбу для омыления с воздушным холодильником на шлифу поме​щают 1,5 – 2,0 г экстракта, приливают 20 мл 0,5 н. раствора соля​нокислого гидроксиламина, 10 мл 0,5 н. спиртового раствора КОН и 8-10 капель бром​фенолсинего. Колбу соединяют с воздушным хо​лодильником и ставят на ки​пящую водяную баню на 1 ч.
Параллельно в тех же условиях ставят контроль​ный опыт. После охла​ждения колбы избыток свободно​го основания титруют 0,5 н. раствором сер​ной кислоты. Титрование проводят сначала с контрольным образцом, затем с рабочим до одинакового желто-зеленого окра​шивания.
Содержание карвона в % вычисляют по фор​муле:
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где V – количество 0,5 к. серной кислоты, пошедшее на титрование кон​трольного опыта, мл;

V1– количество 0,5 н. серной кислоты, пошедшее на титрование на​вески, мл; 

М – молекулярная масса карвона;

G – навеска экстракта, г. -
Ментол в эфирной части СО2 -экстракта мяты опре​деляют по методике, модифицированной в КНИИХП.
5.2 Антибактериальное  действие  некоторых СО2-экстрактов
Извлечение из растительного сырья химических ин​гредиентов жидкой двуокисью углерода дает несколько иной выход компонентов по сравнению с общеприняты​ми технологическими методами. Поэтому изучение чув​стви​тельности микроорганизмов к СО2-экстрактам вполне оправдано.
Рядом исследователей выявлено, что экстракты из различных растении, ис​пользуемых в пищевой промышленности для придания аромата, вкуса и т. д., в ряде случаев оказывают губительное дей​ствие на микрофлору.
Объектом микробиологического исследования слу​жили СО2-экстракты, получаемые из различных расте​ний. Навеску экстрактов (0,2 г) растворяли в 1,8 мл ацетона, получая разведение, равное 100000 мкг/мл (основной рас​твор). 
	Тест микробов
Staphylococcus 209 Р
Staphylococcus Макаров Staphylococcus Type
	Концентрация экстрактов  в питательной среде, мкг/мл

	
	аир болотный (корневища)
	ливр  благородный (лист)
	смесь экстрактов

	
	
	
	для консервов в томатном соусе
	для  консервы натуральных
	для пресервов

	
	250

	500

	1000

	2000

	250

	500

	1000

	2000

	250

	500

	1000

	2000

	250

	500

	1000

	2000

	250

	500

	1000

	2000


	Staphvlococcus
209 Р
	+
	+
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-

	Staphvlococcus
Макаров
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-

	Staphvlococcus
Type
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	+
	-

	Staphvlococcus
Wood -46 E.
	+
	-
	-
	-
	+
	-
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-

	E. coli675
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-

	E. Sonnei-3
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-

	В. paracoli 
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	+
	-

	S. Breslau
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-

	E, coli 0-55
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	-
	-

	Вас. subtilis L.
	+
	+
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	-
	-

	Вас.         antbracoi-
des 96
	+
	+
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	-
	-

	Вас.         anthracoi
des 1
	+
	+
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	+
	+
	-
	-
	+
	+
	+
	-
	+
	+
	-
	-


Таблица 22 – Влияние СО2-экстрактов на жизнедеятельность микроорганизмов

Примечание. «+» – рост есть, «–» –роста нет

Таблицa 23 - Бактериостатическое действие СО2-экстрактов, в мм диаметра зоны  задержки роста микробов
	Экстракт
	Vibrio Мечникова
	E. coli
	Shigella Flexneri
	Proteus vulgaris
	Pseudomonas  aeruginosa
	B.antharicus (CTU)
	B. mesentericus
	B. subtilis
	Steptobacillus
	Staphylococus aurerus
	Staphylococus  hacmolyticus
	Candida ilbicans

	SaccHaro-myces
terevi-slae

	Аир болотный
	0
	0
	0
	0
	0
	15
	10
	10
	10
	10
	10
	0
	15

	Анис обыкновенный
	0
	0
	0
	0
	0
	15
	0
	0
	0
	15
	0
	10
	0

	Гвоздика
	25
	20
	30
	20
	0
	30
	20
	30
	18
	25
	22
	35
	35

	Зверобой
	0
	0
	0
	0
	0
	20
	20
	0
	15
	10
	10
	10
	10

	Зубровка душистая
	0
	0
	0
	10
	0
	20
	20
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	Имбирь
	0
	0
	0
	0
	0
	10
	10
	10
	10
	10
	12
	10
	0

	Кардамон
	15
	15
	10
	10
	10
	10
	10
	10
	10
	10
	15
	20
	20

	Календула
	0
	0
	0
	0
	0
	10
	10
	0
	0
	12
	12
	0
	0

	Корица
	28
	25
	25
	30
	18
	50
	30
	33
	30
	23
	30
	40
	40

	Кориандр посевной
	10
	10
	10
	10
	10
	10
	15
	10
	15
	10
	10
	10
	10

	Лавр благородный
	15
	0
	0
	0
	0
	25
	15
	15
	15
	15
	19
	20
	20

	Можжевельник
	0
	0
	0
	0
	0
	20
	20
	25
	—
	15
	0
	0
	0

	Морковь
	0
	0
	0
	0
	0
	20
	20
	18
	0
	14
	15
	20
	16

	Мускатный орех
	0
	0
	0
	0
	0
	10
	10
	—
	10
	0
	0
	10
	10

	Мускатный цвет
	0
	0
	0
	0
	0
	10
	10
	0
	0
	0
	12
	10
	10

	Облепиха
	10
	0
	0
	0
	0
	10
	0
	0
	0
	15
	0
	10
	10

	Петрушка
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	Полынь горькая
	7
	0
	0
	0
	0
	40
	18
	—
	—
	25
	10
	10
	20

	Полынь таврическая
	15
	0
	0
	0
	0
	1C
	12
	26
	16
	0
	0
	25
	25

	Перец 

душистый
	25
	20
	2о
	20
	0
	25
	25
	25
	25
	25
	26
	30
	30

	Перец 

черный горький
	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0


	Перец  струч​ковый  красный
	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0

	0


	Ромашка аптечная
	0
	0
	0
	0
	0
	10
	10
	10
	0
	0
	0
	0
	0

	Сельдерей
	10
	10
	10
	10
	0
	25
	20
	22
	22
	15
	15
	18
	20

	Тмин обыкновенный
	10
	20
	20
	10
	0
	45
	20
	20
	20
	26
	20
	40
	38

	Тысячелистник     обыкновенный
	35

	8

	10

	0

	0

	38

	30

	30

	30

	40

	15

	20

	23


	Табак
	0
	0
	0
	0
	0
	13
	12
	12
	15.
	0
	0
	0
	0

	Укроп
	0
	0
	0
	0
	0
	1.1
	18
	10
	10
	0
	0
	0
	15

	Фенхель
	10
	10
	10
	10
	0
	13
	10
	10
	10
	0
	0
	10
	25

	Хмель
	10
	10
	10
	0
	0
	25
	25
	25
	2о
	25
	20
	20
	26

	Эвкалипт          
	10
	10
	12
	0
	0
	23
	25
	25
	25
	28
	15
	30
	30


Примечание.  0 - отсутствие задержки  роста  бактерий, (-) - не испытывали
Из основного раствора делали десятикратное разведение в ацетоне каждого из​влечения (дополнительный раствор) с концентрацией 10000 мю7мл изучаемого вещества. Перед каждым экспериментом готовили мясо-пептонный агар на переваре Хоттингера (рН–7,2), содержащий 180 мг% амии-ного азота, разливали его мерно в ряд флаконов по 20 мг.
В каждый флакон со стерильным расплавленным и охлажденным до 50° С мясо-пептонным агаром добавля​ли мерное количество основного или дополнительного раствора СО2-экстрнкта в ацетоне, чтобы получить ряд двукратных разведении С02-экстракта в плотной пита​тельной среде. Содержимое флаконов разливали в сте​рильные чашки Петри, составляли ряды с концентра​циями препарата от 65 до 2000 мкг/мл.
Контролем служил мясо-пентонный агар с добавле​нием максимального количества ацетона (0,4 мл на 20 мл среды).

В ряд чашек, содержащих различное разведение пре​парата в питательной среде, засевали по секторам ото​бранные для эксперимента тест-микробы в количестве одного ушка бактериологической петли суспензии суточ​ной агаровой культуры, содержащей 107 млн. клеток. По​севы инкубировали при 37 °С в течение 24 ч, учитывая результат по наименьшей ингибирующей дозе.
Из табл. 22 видно, что купажей из С02-экстрактов (из лавра благородного, перца душистого и др.) для приго​товления консервов в томатном соусе и пресервов в концентрации 1000–2000 мкг/мл ведет к задержке роста всей микрофлоры.
Следовательно, добавление купажей из С02-экстрактов в процессе приготовления томатного соуса и пресер​вов (2,0 г на 1 кг продукта) ведет к снижению вероят​ности микробиальной порчи.
СО2 - экстракты из аира и лавра благородного способ​ствуют угнетению роста стафилококков и спорообразующих бактерий в концентрации 250–500 мкг/мл. До​бавление к томатному соусу и пресервам 2,0 г на 1 кг продукта смеси СО2-экстрактов (лаврового листа, пер​ца горького, перца душистого, кориандра и пр.) ведет к полной задержке роста основных представителей кокковой, кишечнотифозной группы микробов, спорообразующих бактерий (табл. 23, 24).

	Культуры
	Экстракт

	
	Укропа
	Моркови
	Можже-

веловых ягод
	Эвкалип-

та
	Тысяче-

листника
	Мать-и-мачеха
	Пастернака
	Календулы
	Зверобоя
	Девясилы
	Хмеля

	Sh.  Flexncri
	1:160
	0
	0
	1:10
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	Sh. Sonnei
	1:160
	0
	0
	1-10
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	S. gartneri
	He дей-

ствует
	0

	0

	0

	0

	0
	0
	0
	0
	0
	0

	S. Brcslau
	1:40
	0
	0
	1:320
	0
	0
	0
	0
	1:20
	1:10240
	1:81920

	S. gallinarum
	1:160
	0
	0
	1:40
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	Вас, anihracis
	1:160
	0
	1:5120
	1:640
	1:2560
	1:320
	1:320
	1:320
	1:5120
	1:81920
	1:16380

	Вас, anthracises
	1:80
	1:160
	1:160
	1:5120
	1:2560
	1:160
	1:5120
	1:640
	1:2560
	1:40960
	1:40960

	Вас. sublilis
	1:80
	1:40
	1:5120
	1:80
	1:2560
	1:160
	1:5120
	1:160
	1:5120
	1:40960
	1:163840

	Sarcina
	1:80
	0
	1:80
	1:320
	0
	0
	1:320
	1:40
	1:320
	1:20480
	1:81920

	Staphylococcus 209
	1:80
	0
	0
	1:320
	0
	0
	0
	0
	1:320
	1:20480
	1:40960


Таблица 24 - Антибактериальное действие 

Примечание. 0– эффекта нет; отношения означают разведения.
ГЛАВА 6 ПРИМЕНЕНИЕ СО2 -ЭКСТРАКТОВ ДЛЯ АРОМАТИЗАЦИИ ПИЩЕВЫХ ПРОДУКТОВ
Экспериментальные и опытно-промышленные рабо​ты, выполненные сотрудниками КНИИХП в содруже​стве со специалистами пищевой промышленности, по​казали практическую возможность производства и при​менения новых видов высококачественных ароматизаторов – СО2-экстрактоп для улучшения вкуса и аромата пищи.
При выборе способа внесения учитывали взаимную сорастворимость экстрактов, под которой подразуме​вается получение гомогенной смеси (СО2 -экстрактов раз​ных наименований, а также растворение смеси экстрак​тов в растительных маслах, уксусной кислоте, томатном соусе, спирте и воде.
КНИИХПом совместно с Центральным просктно-конструкторским технологическим бюро Всесоюзного объединения «Азчеррыба» и Научно-исследовательским и конструкторским институтом механизации рыбной промышленности разработаны коэффициенты замены сухих натуральных пряностей одноименными (СО2 -экст​рактами в рецептурах и норм расхода их для ряда рыб​ных консервов, пресервов и рыбопродукции.
В последнее время СО2-экстракты пряностей все большее значение приобрели и в других отраслях пи​щевой промышленности. Они успешно применяются в мясо-молочной, пиво-безалкогольной и парфюмерно-кос-метической промышленности. 
6.1 Ароматизация рыбных консервов, пресервов и рыбопродукции
Для решения технологических задач ароматизации рыбных продуктов СО2 -экстрактами важное значение приобретают способы их внесения. Прямое добавлений С02-экстрактов затруднено из-за малого количества экстракта, расходуемого на единицу продукции. Это об​стоятельство приводит к неравномерности распределе​ния экстрактов в относительно большом объеме продук​та. В продукции, которая содержит большое количество водной фазы, СО2 -экстракты, добавленные обычным спо​собом, с продуктом не смешиваются и качество арома​тизации ухудшается.
До применения С02-экстрактов действующей техни​ческой документацией предусматривалось внесение пряных добавок в рыбные натуральные консервы, нату​ральные с добавлением масла, рыбные консервы в мас​ле и консервы в томатном соусе измельченных сухих им​портных пряностей, их отваров, настоев в уксусной кис​лоте и растительном масле.
К недостаткам ароматизации консервов сухими пря​ностями, которые присущи и некоторым другим тради​ционным способам, относятся низкий коэффициент ис​пользования ароматических веществ пряностей, необхо​димость периодического контроля содержания эфирных масел и высокая микробиальная обсемененность сухих пряностей. Кроме того, для хранения пряностей требу​ются большие площади, дефицит которых особенно ост​ро ощущается в условиях плавучих консервных за​водов. Технология ароматизации консервов сухими пря​ностями усложнена их предварительной подготовкой и стерилизацией.
Спиртовые растворы СО2-экстрактов не нашли при​менения вследствие того, что этиловый спирт быстро испаряется в случае применения тепловой обработки продукта, увлекая с собой часть легколетучих компо​нентов СО2-экстрактов. Кроме того, некоторые С02-экстракты обладают лишь частичной растворимостью в спирте.
При изготовлении консервов в масле и консервов с добавлением масла в качестве растворителя можно ис​пользовать растительное масло. Растворив в требуемых количествах СО2-экстракты в растительном масле (под​солнечном, оливковом, горчичном и др.), получают аро​матизированное масло, что позволяет довольно легко дозировать экстракты в продукт. Для консервов в то​матном соусе и рыбных маринадов в качестве носителя используют уксусную кислоту, а для натуральных рыб​ных консервов, супов и ухи применяют растворы сахара или поваренной соли.
Широкое применение нашел способ внесения ароматизаторов в виде эмульсии СО2-экстрактов в воде или в рыбном бульоне. Этот способ рекомендован для  натуральных консервов, супов, ухи, консервов в томат​ном соусе, пресервов и некоторых других рыбных про​дуктов.
Установлены коэффициенты использования пряновкусовых и ароматических веществ сухих пряностей при традиционных способах ароматизации рыбных продук​тов и в случае ароматизации СО2-экстрактами. С этой целью методом исчерпывающей экстракции определяют исходное количество экстрактивных веществ в сухих пряностях и остаточное содержание их в пряностях, ото​бранных из рыбной продукции, изготовленной по ста​рой технологии ароматизации. Например, для рыбных консервов доля использования пряновкусовых и арома​тических веществ сухих пряностей (кроме гвоздики) со​ставляет около 75, для гвоздики – около 30%. Для пре​сервов степень использования равна 30–35%, а для пряной рыбопродукции – 25–30%.
Количество СО2-экстрактов, используемых взамен одноименных сухих пряностей, можно рассчитать по формуле:
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где Э – норма закладки СО2-экстрактов на единицу продукции, г/тыс, учетных банок или г/т продукции;
а – доля использования экстрактивных веществ сухих пря​ностей, %;
В – средний выход СО2-экстракта, %;
Н – норма закладки сухих пряностей, кг/туб или кг/т продукции.
Для технологических расчетов в рыбной промышлен​ности нормы замены 1 кг сухих импортных и отечествен​ных пряностей одноименными С02-экстрактами (в г) сведены в табл. 25, а средний выход С02-экстрактов – в табл. 9.
Сравнение схемы (6) подготовки пряностей (слева существующая, справа рекомендуемая) наглядно пока​зывает преимущества ароматизации рыбных консервов СО2-экстрактами. Новая схема внедрена на предприя​тиях Всесоюзного объединения «Азчеррыба». Как вид​но из схемы, упрощается предварительная подготовка пряностей, сокращается число операций, создаются ус​ловия для полной механизации процесса.

Таблица 25 - Нормы замены 1  кг сухих пряностей (в г) одноименными СО2 -экстрактами
	Пряности
	Консервы
	Пресервы
	Пряная 
рыбопродукция

	Аир (корень) 
	37,0
	25.0
	17.5

	Анис
	28,0
	19,0
	12,0

	Базилик эвгенольный
	15,0
	5,0
	6,0

	Гвоздика
	91 ,0
	У 1,0
	57,0

	Горчица
	50,0
	8,0
	10,0

	Дягиль
	23,0
	15.0
	10,5

	Зубровка
	11,0
	8,0
	5,2

	Имбирь
	27,0
	13,0
	12,0

	Кардамон
	45,0
	30,0
	18,0

	Кориандр
	23.0
	15,0
	9,0

	Корица
	8,0
	5,0
	6,0

	Лавровый лист
	19,1)
	13,0
	9,0

	Лапчатка
	19,0
	13,0
	8,7

	Можжевеловая ягода
	30,0
	20,0
	11,0

	Мускатный орех
	75,0
	50,0
	30,0

	Мускатный цвет
	537,0
	92,0
	60,0

	Перец душистый
	26,0
	18,0
	12,0

	Перец стручковый красный
	45,0

	30,0

	21,0


	Перец черный горький
	40,0
	27,0
	21,0

	Петрушка
	7 5
	7,5
	4,0

	Сельдерей
	2,5
	2,5
	1 3

	Тмин
	23
	15,0
	18,0

	Укроп
	7,2
	7,2
	3,8

	Фенхель
	45,0
	30,0
	18,0


Из табл. 26 видно, что в отличие от сухих пряно​стей их СО2 -экстракты стерильны, более того, обладают бактерицидными свойствами.
Для сравнения в табл. 27, 28 приведены нормы за​кладки в рыбные консервы сухих пряностей и СО2 -экстрактов. В расчете на единицу выпуска продукции СО2-экстракты имеют массу в 16 раз меньше, чем су хне пряности при производстве натуральных консервов с до​бавлением масла, в 27 раз – при изготовлении консер​вов в томатном соусе и в 40 раз – при выработке нату​ральных консервов. Если обратиться к объемным экви​валентам, то величины эти будут более значительны.
При изготовлении рыбных консервов в масле и кон​сервов с добавлением масла СО2-экстракты пряностей вносят в растворе масла (рис. 36). С этой целью смесь С02-экстрактов после взвешивания или дозирования по объему (с учетом плотности) смешивают в малом сме​сителе 2 с предварительно прокаленным растительным маслом в соотношении 1:1000. В больших смесителях 3, объем которых рассчитан па сменную выработку кон​сервов, ароматизированное масло растворяется в прока​ленном растительном масле, количество которого соот​ветствует норме расхода и дозированному экстракту на единицу продукции. Подготовленное таким образом аро​матизированное растительное масло насосом 4 подает​ся к маслодозатору 5. Этот способ обеспечивает точную дозировку СО2 -экстрактов пряностей в каждую банку и полностью механизирует процесс ароматизации.
Таблица 26 - Количество микроорганизмов на  1 кг пряных добавок для рыбных  пресервов и рыбопродукции
	Добавки
	Анис
	Гвоздика
	Имбирь
	Кориандр
	Корица
	Лавровый  лист
	Перец черный горький
	Перец душистый
	Тмин
	Смесь для пресервов
	Смесь для рыбопродукции

	Сухие  
измельченные  пряности
	11500
	11900
	13100
	10800
	12600
	15600
	22120
	9700
	8900
	12800
	13240

	Эфирные  
масла  паровой

перегонки
	370
	130
	0
	430
	120
	0
	220
	230
	0
	0
	0

	СО2- экстракты
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-


Примечание. О – образец не исследовали; (–) - микроорганизмы не обнаружены.
Таблица 27 - Рецептуры  ароматизации  рыбных  продуктов сухими  пряностями и их  СО2-экстрактами, г/туб

	Пряности
	Натуральные
консервы
	Натуральные
консервы с
добавлением масла
	Консервы  в томатном
coyсе

	
	сухие пряно​сти
	СО2 - экс​тракты
	сухие
пряно​сти
	СО2 - экс​тракты
	сухие
пряности
	СО2 - экс​тракты

	Гвоздика
	–
	–
	160
	14,56
	50
	4,55

	Кориандр
	–
	–
	–
	–
	50
	11,50

	Лавровый лист
	90
	1,71
	–
	–
	10
	0,19

	Перец черный горький
	40
	1,60
	–
	–
	50
	2,00

	Перец душистый
	70
	1,82
	140
	3,64
	SO
	2.08

	Всего 
	200
	5,13
	300
	18,20
	240
	9,97


В производстве рыбных консервов в томатном соусе по техноло​гической инструкции необходимо вводить ук​сусную кислоту, в соус. Учитывая то, что большин​ство СО2-экстрактов хорошо смешивается c 80%-ной уксусной кислотой, можно использовать последнюю в качестве носителя, предварительно рассчитав норму закладки СО2-экстрактов на единицу продукции.

Таблица 28 – Рецептуры ароматизации рыбных продуктов СО2-экcтрактами из отечественных пряностей, г/туб
	СО2- экстракты
	Натуральные кон​сервы
	«Уха азовская
с бульоном", «Суп рыбным люби​тельский»
	Консервы в томатном 
соусе

	Аирный корень
	-
	-
	1.50

	Базилик эвгенольный
	1,80
	5,40
	1,20

	Кориандр
	
	
	0,90

	Лавровый лист
	2,02
	2,00
	0,22

	Можжевеловая ягода
	–
	–
	1,20

	Перец стручковый
	1,20
	2,40
	1,35

	Петрушка
	–
	7,50
	–

	Тмин
	–
	–
	1,80

	Укроп
	–
	7,50
	-

	Всего
	5,20
	24,80
	8.17


Смесь СО2-экстрактов по рецептуре из дозатора по​дается в смеситель 2 (рис. 37), где растворяется в 80%-ной уксусной кислоте, и вносится в момент окончания варки соуса в соусоварочный котел 3 при тщательном перемешивании.

Ароматизированный соус насосом 4 по​дается к соусонаполнителю 5 для заливки в банки с рыбой. Первая опытно-промышленная партия  консервов «Килька в томатном соусе» и «Котлеты рыбные в  то​матном соусе» общим  количеством более 1 млн. банок была выработана в 1970 г. на Темрюкском консервном заводе, В качестве носителя СО2-экстрактов пряностей использовали уксусную кислоту. При изготовлении кон​сервов в томатном соусе из океанических видов рыб (например из ставриды атлантической) в рецептурный состав томатного соуса входит незначительное количе​ство уксусной кислоты, В этом случае рекомендуется внесение ароматизаторов в виде эмульсии СО2-экстрак-тов в воде или рыбном бульоне. Кроме этого, для кон​сервов в томатном соусе предлагается внесение СО2-экстрактов пряностей, используя в качестве носителя соль или сахар.
Выбор способа внесения СО2-экстрактов и примене​ние его при произ​водстве консервов определяется видо​выми особенностями сырья, ассорти​ментом консервов, технической оснащенностью и мощностью предприятий и т. д. Разнообразие способов и приемов внесения С02-экстрактов в баночные консервы создают условия при​менения СО2-экстрактов практически на всех рыбокон​сервных предприятиях.
Схема 6
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1 – объёмный дозатор СО2-экстрактов; 2  –малый смеситель:3 – большие смеси​тели; 4-насос; 5 – маслодозатор; 6- зака​точная машина

Рисунок 36 – Схема, приготовления из ароматизированного масла при производстве рыбных консервов в масле и с добавлением масла
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1 – объемный дозатор СО2-экстрактор; 2 – смеситель; 3 – coyсоварочный котел; 4 – насос;  5 – соусо​накопитель; 6  – закаточная  машина

Рисунок 37 – Технологическая схема ароматизации СО2-экстрактактных кон​сервов в томатном соусе
Эмульсионный способ хорошо зарекомендовал себя также в производ​стве натуральных консервов, супов, ухи и других консервов, в рецептурах которых нет ра​стительного масла или уксусной кислоты. На рис. 38 по​казана схема приготовления ароматизированной эмуль​сии для натуральных рыбных консервов. Эмульсия го​товится в течение 10–15 мин в специальном аппа​рате–эмульсаторе с лопастной или роторной мешалкой, частота вращения вала которой составляет 5–8 тыс. об/мин. Устойчивая эмульсия получается при соотно​шении СО2-экстрактов и воды или бульона 1: 100 с по​следующим разбавлением до 1:500 и выше. Из доза​тора-смесителя 1 смесь СО2-экстрак​тога в необходимом количестве подается в эмульсаторы 2, которые работа​ют попеременно. По истечении времени приготовления ароматизированная эмульсия насосом 3 перекачивается в наполнитель 4.
Стойкость и дисперсность эмульсий оказывает су​щественное влияние на равномерность внесения пряно-вкусовых веществ в банку и на последующую аромати​зацию продукта. Дисперсность эмульсии в определен​ной мере ска​зывается не только на стойкости, но и на интенсивности перехода пряновку​совых веществ в про​дукт.
Стойкость эмульсий СО2-экстрактов в воде и водных растворах пище​вых полимеров и стабилизаторов  представлена в табл. 29. Эмульсия С02-экс​трактов в водных растворах получена в эмульсаторе с частотой вращения вала мешалки 8 тыс. об/мин. Размер и число частиц СО2-экстрактов в эмуль​сии в обычных условиях фик​сировали визуально в момент появления участ​ков плен​ки экстрактов в верхней части сосуда. Термическую -стойкость оп​ределяли после выдерживания образцов эмульсий в термостате при 50° С и фиксирования нача​ла появления отдельных участков пленки экстрактов на поверхности эмульсии.
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1 – дозатор-смеситель СО2-экстрактов; 2– эмульсаторы; 3–  насос; 4 – соусонаполнитель; 5 – закаточная машина

Рисунок 38 - Схема приготовления ароматизированной эмульсии для натуральных рыбных консервов
Таблица  29 - Некоторые показатели эмульсии купажа СО2-экстрактов для пресервов
	Эмульгатор

	Концентрация эмульгатора в 100 г эмуль​сии, %
	Диаметр пре​обладающего количества капель, мкм
	Стойкость при хранении, ч
	Термическая в термостате стойкость (при 500С), ч

	Агар-агар
	0,2
	3-4
	24
	4

	Альгинат натрия
	0,1
	3-5
	20
	4

	Глюкоза
	1,0
	2-3
	4
	4

	Камедь черешни
	0,5
	5-6
	20
	4

	Крахмал растворимый
	1,0
	8-9
	8
	4

	Пектин свекловичный
	1.0
	5-6
	12
	12

	Сахар-песок
	1,0
	2-4
	3
	3

	Без эмульгатора
	5-7
	4
	3
	3


Как видно из табл. 29, природа эмульгаторов лишь незначительно влияет па размеры дисперсной фазы. Стойкость эмульсии в обычных условиях температуры зависит от природы эмульгатора. Все растительные по​лимерные вещества значительно повышают стойкость эмульсии.

 Термическая обработка эмульсии нивелирует действие эмульгаторов, за исключением пектина. Дли​тельность стойкости эмульсии в течение 3–4 ч вполне приемлема при производстве баночных консервов.
Эмульсия С02-экстрактов в рыбном бульоне доста​точно устойчива и дисперсна. После проверки в промыш​ленных условиях этот способ рекомендован для вклю​чения в технологическую линию по производству консер​вов «Уха азовская с бульоном»  и «Суп рыбный люби​тельский» [107].
Для ароматизации продукции (СО2-экстрактами впол​не приемлемым является и способ приготовления эмуль​сии СО2-экстрактов в воде. Это объясняется тем, что некоторые экстракты из растительного сырья обладают свойством эмульгаторов.
С целью уменьшения потерь СО2-экстрактов за счет налипания па стенки эмульсатора экстракты следует предварительно смешивать с сахаром-песком. При этом на поверхности кристаллов сахара сорбируются CO2-экстракты, эмульсирование которых в водной среде облег​чается в результате растворения сахара.
Применение СО2-экстрактов в производстве рыбных консервов и способы их внесения обеспечивают высокое качество продукции, создают условия для использова​ния отечественных пряностей. Технологичность СО2-экстрактов особенно четко проявляется в условиях пла​вучих консервных заводов, где хранение сухих нату​ральных пряностей связано с особыми трудностями. Бактерицидность, длительная сохраняемость СО2-экстрактов (более 2 лет) без видимых изменений являются неоспоримыми  преимуществами СО2-экстрактов пе​ред сухими пряностями. Лучшим доказательством этого является опыт работы ряда рыбообрабатывающих пред​приятий и судов «Азчеррыба», «Запрыба».

Рыбные пресервы и пряная рыбопродукт относятся к продуктам с наиболее высоким содержанием пря​ных добавок. При этом дозировка сухих пряностей на единицу продукции составляет около 1%. Тради​ционные способы подготовки пряных добавок и новые, рекомендуемые для пресервов и рыбопродукции, в ос​новном сходны с подобными процессами при производ​стве рыбных консервов (схема 7).
На механизированных линиях производства пряной продукции в бочкахпрактически неразрешимой проблемой является равномерность распределения сухих пря​ностей в массе рыбы даже в том случае, когда их за​дают в смеси с солью. При внесении сухих пряностей отдельно неравномерность распределения проявляется еще больше. Эти обстоятельства создают предпосылки к изменению качественных показателей партий продук​ции и, в конечном итоге, к снижению сортности.

Стрем​ление технологов предприятий достичь равномерности распределения пряностей в массе рыбы путем увеличения времени или интенсивности перемешивания ограничено нежной консистенцией тканей рыб, особенно таких, как хамса, тюлька, килька и др.
Переход на ароматизацию баночных пресервов и пряной рыбопродукта СО2-экстрактами позволит уст​ранить перечисленные выше недостатки и, кроме того, снизить расход сухих пряностей на единицу продукции в 3 раза. При этом легко механизируются трудоемкие операции по приготовлению пряных эмульсий и процес​сы дозировки, появляется возможность в осуществле​нии высокой степени механизации всего технологическо​го цикла производства этих видов продукции. Дости​гается высокая равномерность распределения пряновкусовых веществ в продукте в течение очень короткого времени, так как их вносят в высокодисперсном состоянии. Эмульсия СО2-экстрактов в результате смачивания практически мгновенно обволакивает поверхность тушек всей массы рыбы. Образовавшаяся большая контактная поверхность способствует быстрому проникновению в 'рыб активных начал С02-экстрактов. В состав наиболее распространенных рецептур для ароматизации баночных пресервов и пряной рыбопродукции из мел​кой рыбы массового вылова (тюльки, кильки, хамсы) входят пряности 8–9 наименований (табл. 30).
Схема 7














В связи с наметившейся тенденцией на выпуск пре​сервов и пряной рыбопродукции па судах немаловаж​ным фактом является снижение массы пряных добавок в 60–70 раз (табл. 30). Так, за счет высокого содержания пряновкусовых веществ и в С02-экстрактах по сравнению с сухими пряностями их масса составляет соответственно 107 г/т и 6859 г/т. С учетом насыпной массы сухих пряностей объем судовых складских поме​щений под хранение CO2-экстрактов может быть умень​шен в 150–200 раз по сравнению с помещением для сухих пряностей.
Таблица 30 - Нормы закладки сухих пряностей и их CO2-экстрактов в пресервы (в г/туб) и рыбопродуктов (в г/т)
	Пряности
	пресервы
	Прямая рыбопродукция

	
	сухие
пряности
	СО2-
экстракты
	сухие
пряности
	СО2-
экстракты

	Анис
	131
	3,66
	882
	11,90

	Гвоздика
	328
	29,84
	247
	14,82

	Имбирь
	33
	0,89
	50
	0,07

	Корица
	263
	2,10
	147
	1,33

	Кориандр
	525
	12,07
	1761
	7,93

	Лавровый лист
	105
	1,99
	235
	2,46

	Перец черный горький
	590
	23,60
	1570
	32,97

	Перец душистый
	1180
	30,68
	788
	10,63

	Тмин
	-
	-
	1176
	24,69

	Всего
	3155
	101,8.3
	6859
	107,40


Уточнение норм закладки СО2-экстрактов и отработ​ку способов их внесения в нестерилизуемую продукцию осуществляли в течение 1970–1976 гг. на Астраханском рыбоконсервном комбинате, Новороссийском, Темрюкском, Приморско-Ахтарском рыбозаводах объединения «Краснодаррыбпром» и Керченском филиале объедине​ния «Керчьрыбпром». Широкая география проведения экспериментов позволяет учесть специфику сырья, от​личия в технологических схемах и уровнях механиза​ции.
"При оценке качества готовой продукции методами органолептического анализа и технохимического конт​роля установлено ускорение процесса созревания пре​сервов и рыбопродукции с СО2-экстрактами по сравне​нию с контрольными образцами с сухими пряностями. Это обстоятельство позволяет рыбообрабатывающим предприятиям отправлять продукцию в торговую сеть, значительно сократив срок хранения ее па предприятии. 
Без специальных исследований дать объяснение фак​ту ускорения созревания не представляется возможным. Вероятно, это явление объясняется наличием в продук​ции с СО2-экстрактами бактерицидных и антиокисли​тельных веществ, которые в определенной мере подав​ляют деятельность нежелательных форм микроорганиз​мов и способствуют направленной и более интенсивной деятельности протеолитических ферментов.
Как видно из рис. 39, созревание пресервов на​ходится в прямой зави​симости от нарастания азота аминогрупп и от способа внесения пряно-вкусовых веществ. Осо​бенно быстро нарастает формольно - титруемый азот, с которым связано созревание продуктов, в первые 20 т хранения в условиях, идентичных с контрольными.

Промышленные пар​тии хамсы пряного  посола вырабатывали на При​мор​ско-Ахтарском, Новороссийском и Керченском рыбозаводах на стандартных механизированных линиях со специально вмонтированным узлом для ароматизации СО2- экстрактами (рис. 40).

Установка работает следующим образом: через шту​цер 4 с помощью электорного насоса 5 откачивается в сборник 6 естественный тузлук, образовавшийся в бочках после посола рыбы. Затем насосом 7 перекачи​вается часть тузлука (около 100 л) в эмульсатор 8, ку​да лрсдва'рит'сльно загружают сахар, смешанный с экст​рактами (по заданной рецептуре), и производят эмультиропзпие в течение 10 мин. После приготовления кон центрированную пряную эмульсию разбавляют (при  включенной мешалке) естественным тузлуком до 500 л и ароматизированный тузлук  перекачивают в коллекторную линию 11, к которой подключаются шланги, с  пистолетами-дозаторами для заполнения бочки.
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1-образец с СО2-экстрактами; 2-образец с сухими пряностями

Рисунок 39 – Изменение содержания азота аминогрупп (в %) 
от времени созревания
В непрерывно действующей линии бочкового посола большой производительностью в схему, включается дополнительная емкость 10 для сбора ароматизированного тузлука. В случае расслоения пряной эмульсии в период хранения в сборной емкость 10 устройством коммуникаций предусмотрен возврат, ароматизированного тузлука в эмульсатор 8.   Использование естественного тузлука, содержащего растворенные белковые вещества, которые обладают эмульгирующими  свойствами, позво​ляет получить более устойчивую эмульсию.
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1 – бункер для сахара, 2- емкость для экстрактов;3 – бункер-дозатор для ароматизирован​ного сахара; 4- штуцер для откачки тузлука; 5, 7, 9 – насосы; 6 – сборник для естествен​ного тзлука; 8- эмульсатор; 10 – сборный бак для ароматизированной эмульсии; 11 – ко​лекторная линия
Рисунок 40 – Схема приготовления пряной эмульсии 
для рыбопродукции

С целью предотвращения утечки ароматизированного тузлука используют заливную тару вместимостью 50 л с применением  полиэтиленовых  вкладышей в полиэтиленовые бочки вместимостью 10 л.
Поскольку рыбная промышленность является одним из крупных, потребителей дорогостоящих импортных пряностей, важной экономической задачей, задачей является использование для целей ароматизации отечественных пряностей. Кроме экономических выгод широкое исполь​зование СО2-экстрактов из отечественных пряностей и сухих пряностей снижает зависимость от конъюнктуры мирового рынка. В этой связи КНИИППом разработаны и внедрены в производство СО2-экстракты из отече​ственных пряностей для ароматизации некоторых видов рыбной продукции (табл. 31).
Таблица 31 - Рецептуры для ароматизации пресервов и рыбопродукции СО2-экстрактами из отечественных пряностей

	СО2-экстракты

	Нормы закладки СО2-экстрактов

	
	пресервы, г/туб
	пряная рыбо ​продукция,г/т

	
	рецептура 1
	рецептура 2
	

	Аирный корень
	3,75
	1,87
	17,50

	Анис
	2,70
	1.35
	2,10

	Горчица
	-
	20,00
	-

	Дягиль
	1,50
	0,75
	5,20

	Зубровка
	0,50
	0,25
	1,00

	Кориандр
	5.40
	2,70
	42,00

	Лапчатка (калган)
	3,00
	1 ,50
	8,70

	Лавровый лист
	11,00
	5,50
	5,20

	Можжевеловая ягода
	5,00
	2,50
	14,00

	Перец стручковый красный
	5,25
	2,02
	24,1

	Всего
	38,10
	39,04
	119,80


Включение в рецептуры СО2-экстракта базилика эвгенольного благодаря наличию в нем основного компо​нента – эвгенола, который является определяющим в формировании вкуса и аромата перца душистого и гвоз​дики, позволило исключить дефицитную гвоздику.
Отечественные пряности, такие, как аир, анис, дя​гиль, зубровка, калгановый  корень, петрушка, укроп, сельдерей, тмин и др., являются традиционными и для русской кухни, и для заготовки многих видов продуктов впрок (квашение, маринование и др.).  Эти пряности вполне применимы и в рыбной промышленности с точ​ки зрения вкусовых привычек населения. Дальнейшее исследование в области получения и применения экстрактов позволит расширить ассортимент культиви​руемых и дикорастущих отечественных пряностей и предложить рыбные продукты с пикантным вкусом и ароматом. 
6.2 Ароматизация консервов из плодов и овощей
Консервная промышленность является одним из ос​новных потребителей пряно-ароматического сырья, ко​торое используется как в свежем, так и в сушеном виде. Несмотря на то, что удельный расход пряновкусовых добавок па единицу продукции в этой промышленности, несколько меньше, чем в рыбной, объем вырабатывае​мой продукции определяет потребность только в сухих пряностях около 800 –1000 т в год. Это обстоятель​ство, а также успешный опыт применения СО2-экстрак-тов пряностей в рыбной промышленности явились реша​ющими в определении потенциальной возможности при​менения СО2-экстрактов для ароматизации консервов из плодов и овощей.
Этому способствовало и то, что в консерв​ном цехе экспериментального завода КНИИППа были изготовлены опытные партии консервов «Огурцы мари​нованные», «Томаты маринованные слабокислые» с CO2-экстрактами и другие консервы, которые получили одобрение у потребителей. На Адыгейском консервном комбинате вырабатывали овощные закусочные консервы «Икра кабачковая», «Перец, фаршированный овощами в томатном соусе» и «Салат Кубанский», ароматизиро​ванные CO2-экстрактами, которые по своим качествен​ным достоинствам полностью соответствуют требова​ниям ГОСТа. Предприятия Горьковского производствен​ного объединения консервно-овощесушильной промыш​ленности за годы девятой пятилетки израсходовали свы​ше 2 т СО2-экстрактов для выработки консервов.
Дегустационные оценки опытно-промышленных пар​тий показывают, что образцы консервов с СО2-экстрактами отличаются ярко выраженным вкусом и ароматом пряностей. Лабораторные исследования, опытно-про​мышленные выработки консервов с С02-экстрактами, отзывы потребителей являются основанием для широ​кого внедрения СО2-экстрактов в консервную промышленность. Это тем более необходимо в связи с намеченным  на ближайшую перспективу увеличением выработки консервов. 0.1 расши​рением ассортимента. В этой связи потребуется значительное коли​чество пряностей в первую очередь отечественных культивируемых и дикорастущую, производство СО2-экстрактов из которых ос​воено и выпуск может быть легко увеличен,
Предложены и  апробированы коэффи​циенты замен сухих натуральных пряностей СО2-экстрактами и рецептуры ароматизации консервов из плодов. В табл. 32 приведены коэффициенты замены для: основных, видов консервов. Нормы закладок СО2-экстрактов рассчитывают по формуле (16), аналогичной, формуле для рыбных консервов с учетом 1 % потерь СО2-экстракта.

Таблица 32 - Коэффициент замены сухих пряностей экстрактами

	Пряности
	Плодовые и овощ​ные мари​нады с импорт​ными пряностями
	Овощные маринады и овощные закусочный салаты, обеденные блюда с отечествен​ными пряностями

	Перец
черный горький
душистый
стручковый красный
	0,056
0,036
–
	0,070
0,045
0,010

	Лавровый лист
	0,028
	0,035

	Корица
	0,160
	–

	Гвоздика
	0,160
	–

	Петрушка  (зелень)
	–
	0,002

	Сельдерей   (зелень)
	–
	0,002

	Сельдерей  (семена)
	–
	0,060

	Укроп   (зелень)
	–
	0,001

	Укроп   (семена)
	–
	0.040

	Кориандр
	–
	0,015


В табл. 33, 34 приведены нормы расхода сухих пряностей  и СО2-экстрактов  для ароматизации консервов «Острый томатный соус», овощных и плодовых маринадов  и других, консервов.

Таблица 33 - Нормы расхода сухих натуральных пряностей и СО2 -экстрактов для консервов «Острый томатный соус»
	Наименования
	Сухие натуральные пряности
	СО2-экстракты,

г/туб

	Гвоздика
	0,75
	37,5

	Корица
	0,75
	6,75

	Перец черный горький
	0,18
	5,04

	Перец душистый
	0,39
	5,25

	Мускатный орех
	0,21
	5,04

	Итого
	1,86
	59,53


В зависимости от рецептуры консервов СО2-экстракты вводят в про​дукт с жиром, растительным маслом,  80%-ной уксусной кислотой, солью, (в сухом виде) или в виде  эмульсии  в заливочной жидкости.

В консервы овощные закусочные, салаты обеденные и мясо​раститель​ные блюда СО2-экстракты вносят следующим образом.
Рассчитанное по рецептуре количество экстрактов на определенную выработку консервов растворяют в соответствующем количестве растоплен​ного жира, расти​тельного масла или 80%-ной уксусной кислоты, тща​тельно перемешивают и полученную смесь дозируют в каждую банку.
В такие консервы, как «Икра из обжаренных ово​щей». «Овощной гар​нир», СО2-экстракты вводят с солью. Смесь экстрактов наносят на неболь​шое количество со​ли (соотношение 1:100) и тщательно пере​мешивают. По​лученную на ощупь сухую смесь соли е СО2-экстрактами смешивают с ос​тальным количеством соли, необхо​димым по рецептуре, и дозируют в байки. Для введения экстрактов с солью следует применять соль только выс​шего сорта с влажностью не более 0,5 – 1%. Повышенная влажность способствует образованию ком​ков и неравномерному распре​делению экстрактов.
Таблица 34 - Рецептуры и нормы расхода С02-экстракгав (на 1 т продукта в год) импортных и отечественных пряностей для консервов
	СО2- экстракт
	Овощные маринады с импортными пряностями
	Овощные маринады с отечественными пряностями
	Плодовые маринады

	
	рецептура
	норма расхода
	рецептура
	норма расхода
	рецептура
	норма расхода

	Корица 

Гвоздика 

Перец душистый 

Перец горький

Лавровый лист

Укроп (семена)

Петрушка (семена)

Сельдерей (семена)

Эстрагон или семе​на сельдерея
	7,2

32,0

7,2

8,4

11,2

-

-

-

-
	7,27

32,00

7,27

8,48

11,30

-

-

-

-
	-

-

-

14,00

6,30

13,20

3,75

3,75

1,20
	-

-

-

14,14

6,36

13,33

3,78

3,78

1,21
	10,60

28,24

7,05

-

-

-

-

-

-
	10,70

28,52

7,12

-

-

-

-

-

-


Для таких консервов, как плодовые и овощные ма​ринады, консервированные огурцы, томаты, патиссоны и кабачки, СО2-экстракты вводят с заливочной жид​костью в виде эмульсии.
С целью получения устойчивой в течение продолжи​тельного времени эмульсии ее следует готовить на жид​костях, температура которых не должна превышать 60-70° С.

6.3 Применение СО2-экстрактов в производстве колбас, ароматизированных жиров и других продуктов
С 1966 г, СО2-экстракты применяются в производст​ве колбас, а в последующие годы их стали ис​пользовать для ароматизации пищевых жиров и масел, а также для других продуктов, вырабатываемых пред​приятиями масло-жировой промышленности. В 1969 г. КНИИХП совместно с Московским филиалом ВНИИХПа разработал рецептуры жиров и масел, ароматизирован​ных СО2-экстракгамн.
Ароматизированные жиры можно применять при приготовлении обеденных и закусочных блюд (супы, са​латы, соусы и др.) на предприятиях общественного пи​тания, в домашней кулинарии, а также в условиях гео​логоразведочных партий, в торговом и рыболовном флоте. 
По разработанным рецептурам ароматизированных жиров изготовлены опытные образцы, испытания кото​рых в сети общественного питания показали перспек​тивность их применения.
Норма расхода экстрактов для приготовления аро​матизированных жиров такова, что позволяет экономить до 30% сухих пряностей.
Кроме ароматизированных жиров предложены ре​цептуры майонезов на основе различных композиций СО2-экстрактов. В состав майонезов входит не​сколько видов СО2-экстрактов в различных соотноше​ниях, что позволяет предложить широкий ассортимент-майонезов. Наиболее высокими качественными достоин​ствами обладают следующие: майонезы острые, заку​сочные с СО2-экстрактами перца черного горького и перца стручкового красного, майонезы с СО2-экстрактами. отвечающими национальным вкусам, с экстрактами кориандра, сельдерея, перца стручкового красного, пер​ца черного горького, майонезы диетические, в том чис​ле для детского питания, с экстрактами из корицы, тми​на, имбиря.
В основу разработки новых видов майонезов положе​но использование СО2-экстрактов с учетом существую​щей технологической схемы. Дегустационными комиссиями Краснодарского масложиркомбината и Всесоюз​ного объединения маргариновой промышленности при Минпищепроме   рекомендованы для промышлен​ной выработки следующие майонезы: с СО2-экстрактами перца черного горького, с СО2-экстрактом перца стручкового красного, с СО2-экстрактами сельдерея и укропа.
Кроме того, одобрены майонезы «Венгерский» с пюре из красного сладкого перца, «Дружба» с экстрактами петрушки, укропа, сельдерея и перечным пюре, «Ароматный» с экстрактами укропа,  сельдерея и петрушки, майонезный крем молочный с экстрактом корицы.
С 1971г. на Минском  и Ивановском  маргариновых заводах вырабатывают майонез «Дружба», на Москов​ском – майонез «Ароматный» и «Дружба».
Применение СО2-экстрактов для ароматизации про​дукции, выра​батываемой масло-жировой промышлен​ностью, имеет ряд положительных сторон. Они практи​чески не вносят изменений в существующую технологию производства майонезов. В силу высокого сродства СО2-экстракты с жирами образуют тонкодисперсные и устойчивые системы, и это положительно сказывается на качестве майонезов. Кроме того, создаются условия для широкого применения СО2-экстрактов из отечест​венного пряно-ароматического сырья, что в свою оче​редь позволит расширить ассортимент и получить про​дукт с новыми вкусовыми и ароматическими достоинст​вами.
Пивоваренная промышленность является крупней​шим потребителем хмеля. Недостаток оборудованных хмелехранилищ не позволяет сохранить полностью в те​чение года пивоваренные качества хмеля, поэтому пред​ставляется целесообразным часть хмеля перерабаты​вать в экстракты.
В КНИИХПе разработан способ получения хмеле​вого СО2-экстракта  и использования в техноло​гии пивоварения.  
Для отработки технологии охмеления пивного сусла СО2-экстрактом хмеля была разработана и изготовлена специальная установка. В результате проведенных ис​пытаний установлено, что охмеление пивного сусла СО2-экстрактом эмульсионным способом позволяет достичь наиболее полного использования горьких и ароматиче​ских веществ хмелевого СО2-экстракта и получить пиво нужного качества.
Кроме применения СО2-экстрактов в пивобезалко​гольной промыш​ленности разработан способ получения экстрактов из растительного сырья для ароматизации вермута.

6.4 Применение СО2-экстрактов в парфюмерно-косметической промышленности
Существенной особенностью жидкого диоксида угле​рода является способность извлекать из растительного сырья в нативном состоянии вещества, являющиеся со​ставными частями парфюмсрно-косметических изделий. К ним прежде всего следует отнести жирорастворимые витамины и провитамины-каротиноиды, кальцийферолы, токоферолы, филлохипоны, группу витамина F (линолевая, линоленовая и арахидоновая кислоты), вещества фенольной природы (сложные фенолоспирты, лактоны и кетоны, флавоноиды, оксихиноны) и другие вещества.
Применение СО2-экстрактов в парфюмерно-косметической про​мышленности способствует помимо расширения ассортимента, выпуску продукции с высоким содер​жанием биологически активных веществ.
Предприятия парфюмерно-косметической промышленности и бытовой химии вырабатывают свыше 100 наименований парфюмерно-косметических изделий с СО2-экстрактами.
В результате исследований, проведенных КНИИППом совместно с парфюмерно-косметическими фабрика​ми страны, определен ряд растений, экстракты из ко​торых найдут применение в различных косметических средствах. К, ним относятся облепиха сибирская и кавказская, зверобой, тут белый, хмель и календула.
СО2-экстракт зверобоя применяется в качестве про​тивовоспали​тельного и дезинфицирующего средства. Азулен и эфирное масло, входящие в состав СО2-экст-ракта ромашки аптечной, оказывают противовоспали​тельное и противоаллергическое действие. Подобное действие проявляют и СО2-экстракты тысячелистника, хмеля и календулы.
Одним из определяющих факторов применения СО2-экстрактов в косметике является значительно меньшая доза их по сравнению с водно-спиртовыми настоями и другими извлечениями из лекарственных трав. Например, вместо 10%-ного спиртового настоя зверобоя, который задают в количестве 30% или масляного экстракта зверобоя (2,5%), дозируют 0,07 г С02-экстракта и пересчете на 100 г готового продукта, т, е. 0,07%.
Для косметических целей применяется настой ка​лендулы (20 частей сухих цветов на 100 частей 70% спирта), который вводят в зависимости от назна​чения в количестве от 10 до 75 г на 100 г готового про​дукта. Дозировка СО2-экстракта календулы равна 0,06 - 0,45%.
Ромашка используется в косметике в виде спирто​вого и водного настоя, причем концентрация и количе​ство настоя различны в зависимости от назначения. В шампунях используется 10%-пый водно-спиртовый настой (30%), при применении СО2-экстракта ромашки дозировка составляет 0,13%. Рекомендуется дотирова​ние СО2-экстракта тысячелистника 0,07–0,2%; аира болотного – 2,0–3,0%; полыни – 1,0–3,0%; перца стручкового красного – 0,03% (10).
В номенклатуре выпускаемых промышленностью косметических изделий с СО2-экстрактами подавля​ющим большинством являются кремы. Приготовление кремов с СО2-экстрактами упрощается тем, что CО2-экстракты хорошо растворяются в жирах, составляю​щих основу многих кремов.
Одним из эффективных способов приготовления кре​мов является эмульсионный способ. Косметические пре​параты эмульсионного типа равномерно распределяются на поверхности кожи, Б них находятся водо- и жирора​створимые активные вещества, а также эмульгатор, спо​собствующий увлажнению кожного покрова и таким об​разом облегчающий проникновение в кожу активных ве​ществ.
Ассортимент косметических изделий с СО2-экстрэктами непрерывно расширяется, производство их увели​чивается. Это объясняется тем, что помимо экономиче​ской целесообразности применение СО2-экстрактов имеет неоспоримые преимущества по сравнению с водными и водно-спиртовыми настоями.
Прежде всего, следует отметить, что СО2-экстракты создают возмо​жность получить концентраты биологиче​ски активных веществ из пряно-ароматических и ле​карственных растении, которые до сего времени не при​меняются. До внедрения в производство метода экст​ракции жидкой двуокисью углерода парфюмерно-косметичсская промышленность практически не имела возможности получать в полном наборе биологическиактивные вещества из таких видов сырья, как шалфей ле​карственный Облепиха кавказская, виноградные семе​на, ростки ячменя, плоды туга белого. СО2-экстракты - из этого сырья незаменимы при приготовлении, высококачественных кремов, шампуней и паст.
В предыдущие годы, когда работали заводы по производству СО2-экс​тактов в городах Сухуми, Краснодаре, Бийске, Железногорске, Красноярске, Екатеринбурге, а также в Казахстане в Украине, было разработано более 200 рецептур отечественной парфюмерно-косметической продукции различного назначения с применением индивидуальных и комплексных СО2-экстрактов (косметические кремы, шампуни, лаки, красители, ополаскиватели и баль​замы для волос, пеномоющие средства для волос и тела, зубные пасты, туа​летные мыла). Впервые была разработана продукция с комплексными CO2-экстрактами в аэрозольной упаковке: лаки для волос, в том числе серия то​нальных и светоотражающих лаков, серия красок для волос, кремы, дезодо​ранты, шампуни и другие парфюмерно-косметические изделия. 

Основными производителями продукции с СО2-экстрактами, разрабо​танной совместно со специалистами фирмы "Комитэкс", были Рижское ПО "Дзинтарс", Невинномысский завод бытовой химии, Московская косметиче​ская фабрика "Свобода", Невский завод косметических изделий, Свердлов​ская, Харьковская, Кишиневская и Краснодарская парфюмерно-косметиче​ские фабрики, Самарский парфюмерно-стекольный завод, а также Красно​дарский, Иркутский, Уссурийский масложиркомбинаты - основные произво​дители новых туалетных мыл с СО2-экстрактами. 

Индивидуальные и комплексные СО2-экстракты, благодаря сочетанию в них ценных биологически активных веществ, определяющих ароматизи​рующее, фармакоактивное, дерматологическое и биокосметическое действие, способны усилить положительный эффект рецептуры изделия, что в значи​тельной степени определяет его новизну и высокие потребительские свой​ства. 

Наиболее эффективным является использование комплексных СО2-экстрактов, получаемых из купажных смесей сырья. Рецептуры комплексных СО2-экстрактов создаются в соответствии с заданным направлением действия продукции и экстрактивными возможностями отдельных видов сырья.

6.5 Способы внесения СО2-экстрактов в продукцию
Для использования СО2-экстрактов в производстве некоторых видов продукции представляет интерес при​менение аэрозольного способа внесения. За рубежом в довольно значительных количествах и широком ас​сортименте выпуска гопищевые ароматизаторьг в аэро​зольной упаковке.
В КНИИХПе проведена работа по изучению приме​нения аэрозольного способа внесения СО2-экстрактов для ароматизации различных продуктов. На основании опыта, достигнутого в смежных отраслях промышлен​ности, выявлены преимущества внесения СО2-экстрактов в аэрозольной форме. При этом достигается равномерность распределения их по поверхности или в объеме продукта и появляется возможность регулиро​вания дисперсности капель С02-экстракта в широких пределах, а также высокая готовность к использованию.
Промышленностью освоено много типов, форм и раз​меров аэрозольных упаковок.
Важным является выбор пропеллента для пищевых ароматизаторов. Это обусловлено тем обстоятельством, что он практически не должен попадать па продукты и тем более в организм человека. Поэтому подбирают пропслленты с низкой температурой кипении. Этим тре​бованиям отвечают такие сжиженные газы, как окта-фторилклобутан (хладон 318), дихлортеграфторэтан (хладон 114), 1,2-бромтетрафторэтан (хладон 114 В2). Одним из наиболее перспективных является дихдорди-фторметан (хладон 12), а также сжатые газы СО2 и N2.
К баллонам и клапанам, используемым для расфа​совки СО2-экстрактов, предъявляются высокие антикорозийные требования, так как большинство экстрактов содержат химически активные вещества, которые могут растворять внутренние покрытия баллонов и вступать в реакцию с материалом стенок и клапанов.
Дозирование СО2-экстрактов из аэрозольной упаков​ки проводится по времени подачи струи через специальные дозирующие клапаны. Так, при расфасовке СО2-экстракта для рыбных пресервов из дюзы за    с выхо​дит около  1  мл раствора экстрактов в пропелленте.
В процессе изучения аэрозолей СО2-экстрактов уста​новлено, что капля смеси (пропеллент с продуктом) на выходе из дюзы не разрывается и дробится, а, дви​гаясь, уменьшается в объеме за счет испарения пропеллента.
Так как имеют место различия конструкций аэро​зольных упако​вок,  различие физико-химических характеристик СО2-экстрактов и  т.д., необходимо в каждом отдельном случае экспериментально  определять  длину полета капли, в течение которой основная масса пропеллента испарится. При изучении аэрозоля смеси СО2-экстрактов пряностей для супа и ухи при соотношении пропеллент – продукт 1:1 и dкапли= 50 так называемая критическая длина струи равнялась 10 см. При внесении СО2-экстрактов в продукт расстояние от дюзы аэрозольной упаковки, до объекта •внесения должно быть больше критической длины, чтобы предотвратить попадание пропеллента на продукт.
На рис. 41 представлена микрофотография частиц смеси СО2-экстрактов для натуральных консервов, нанесенных аэрозольным способом на ПМС 15000.
Применение аэрозольного способа дает возможность вносить ароматизаторы в продукты, в том числе и в те, которые уже прошли тепловую обработку. Это позволит снизить потери ароматических веществ и увеличить равномерность распределения.
В косметической промышленности также применяют​ся изделия в аэрозольной упаковке. Однако ни одна из рецептур парфюмерно-косметического, гигиенического или медицинского изделия не может быть переведена в аэрозольную упаковку без предварительной проверки на совместимость компонентов рецептуры с пропеллентом без исследования эффективности и физиологиче​ского действия компонентов на кожу человека.
Другим перспективным способом подготовки к вне​сению пищевых ароматизаторов в продукт является микроинкапсуляция.
Микроинкапсулы представляют собой полимерные шарики с жидкой внутренней фазой из одного или бо​лее компонентов. Их можно использовать в виде рас​сыпающегося  порошка, таблеток или суспензий.
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Рисунок 41 – Микрофотография частиц смеси (СО2 -экстрактов для на​туральных консервов, нанесенных аэрозольным способом па ПМС 15000 (цена малого деления шкалы – 16,6 мкм)
Размеры микроинкапсул могут быть в пределах от 0,5–6000 мкм. Они зависят от материала оболочек и назначения инкапсулируемого вещества. Масса оболо​чек капсул может составлять от 1 до 70% массы всего продукта при толщине пленок капсул от 1 до 200 мкм. 
В зарубежной и отечественной промышленности ос​воено производство инкапсулированных веществ: аро​матических и пищевых продуктов и добавок, витамин​ных и лекарственных препаратов, ферментов, космети​ческих препаратов, упаковки кормов для животных, различных растворителей и моющих средств, пигментов и т. д.
Природа материалов, применяемых для оболочек капсул, определяется содержимым капсул. В том слу​чае, если инкапсулируемое вещество является пищевым или лечебным, как правило, применяют естественные пищевые полимеры, способные к быстрому образованию пленки при незначительных изменениях условий среды.
Инкапсуляция веществ бытового, технического и дру​гих назначений производится в синтетические полимеры нейтрального характера или полимеры натуральные. Для этих целей широко используются желатин, моди​фицированный крахмал, этил и метилцеллюлоза, пек​тин, камеди, декстрин, α-глюкоза, гуммиарабик, поли​виниловый спирт, сополимеры стирола и малеииовой кислоты, а также этилена и винилацетата. В некоторых случаях для образования капсул применяют эпоксидные смолы, полиэфиры, полиамиды, полиэтилен и др.
КНИИХПом совместно с Всесоюзным научно-иссле​довательским витаминным институтом проверена воз​можность получения микроинкапсул на основе СО2-экстрактов и пищевого полимера. Для проведения про​цесса инкапсуляции СО2-экстракты пряностей предва​рительно эмульгировали в водном растворе желатины. С целью формирования твердых капсул воздействовали изменением температуры или рН среды. При этом пи​щевой полимер переводили в нерастворимое состояние и в виде мельчайших частичек фиксировали вокруг кап​ли СО2-экстракта. Затем частицы полимера, обогащаясь из раствора материала капсулы, образовывали тонкую сферическую пленку, являющуюся основой микроинкап​сулы. После этого на капсулу наносили второй слой по​лимера, а образовавшиеся капсулы отделяли от раство​ра и высушивали. Готовые капсулы представляли собой свободно рассасывающиеся шарики диаметром от 50 до 500 мкм с жидкой внутренней фазой – СО2-экстракгом.
В процессе совместной термической обработки про​дукта с пряностями в форме микроинкапсул (во время стерилизации консервов, проварки колбас или в период жарснпя) оболочка капсулы, расплавляясь, освобожда​ет СО2-экстракт, который и ароматизирует продукт.
Метод микроинкапсуляции имеет и некоторые недо​статки. Например, для формирования оболочки из пи​щевых полимеров и для последующего хранения капсул нужны относительно низкие температуры. Для обра​зования капсул требуются полимеры высокой степени очистки, а сам процесс формирования капсул и отвер​дения неустойчив.

Однако способ микроинкапсулирования позволяет решить многие вопросы в ароматизации пищевых про​дуктов и косметических изделий, стабильно сохранять длительное время физические и биохимические свойст​ва инкапсулированных С02-экстрактов как в процессе производства, так и при хранении, практически устра​нить потери легколетучих веществ микроинкапсулированных СО2-экстрактов при хранении и при внесении СО2-экстрактов в консервы, колбасы и т. д. Важным моментом в применении микроипкапсулнрованных СО2-экстрактов при производстве колбас, хлебобулочных из​делий и других продуктов является полная имитация ароматизации сухими пряностями, но без присущих им недостатков. Поскольку микроинкапсулироваипые СО2-экстракты представляют собой сыпучую легко подвиж​ную массу, просто и эффективно решаются вопросы дозирования.
6.6 Оценка уровня ароматизации пищевых продуктов
Несомненно, что органолептическая оценка качества пищевого про​дукта в целом, в том числе вкуса и аро​мата, в наибольшей степени отражает достоинства про​дукции. Высокая чувствительность и другие преимуще​ства органолептического метода анализа тем не менее дают широкий простор субъективной оценке. Это об​стоятельство лишает возможности как на ста​диях тех​нологического процесса, так и при определении качест​ва готового продукта, получать данные, которые можно использовать в системах управ​ления качеством. В этой связи возникает особый интерес в инструментальной оценке вкуса и аромата пищевых продуктов.
Кроме того, внедрение в промышленность СО2-экстрактов импортных и отечественных пряностей, способов введения СО2-экстрактов в рыбную и консервную про​дукцию требовало доказательств и объективной оценки пре​имуществ СО2-экстрактов.
Известны попытки оценить ароматизацию некоторых пищевых про​дуктов методом органолептического и инст​рументального анализа. В неко​торых случаях ре​зультаты органолептической оценки аромата и вкуса под​вергнуты математической обработке. Инструментальная оценка (хромато​графия, ИК-спектры, ароматограммы) в сочетании с органолептической и ма​темати​ческой обработкой полученных данных позволяют при​близиться к истинной характеристике аромата.
На примере натуральных консервов «Скумбрия ат​лантическая нату​ральная» определяли взаимосвязь меж​ду вкусом и ароматом, выраженными в баллах, в за​висимости от закладки купажа СО2-экстрактов. Образ​цы консер​вов с нормами закладки купажа СО2-экстрактов 25, 40, 50, 60% от общего выхода из сухих импорт​ных пряностей были выработаны в производствен​ных условиях Севастопольского производственного объеди​нения «Атлан​тика». 

Как видно из рис. 42, наблюдается некоторое сни​жение степени арома​тизации консервов с СО2-экстрактами в зависимости от времени хранения. Это обстоя​тельство предопределяет дифференцированный подход к установ​лению норм закладки СО2-экстрактов для про​дукции с разной длительностью храпения. С примене​нием метода наименьших квадратов были получе​ны уравнения регрессии, устанавливающие зависимости между органолептиче​ской оценкой вкуса и аромата пря​ностей х и нормой закладки СО2-экстрак​тов. Для консервов «Скумбрия атлантическая натуральная» пятимесячного храпения эта зависимость выражается уравнением
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1- после 5 мес. хранения; 2 – после 1,5 мес. хранения
Рисунок 42 – Изменение качественной органолептической оценки вкуса и аромата пряностей в зависимости от термы закладки купажа СО2-экстракгов в консервы «Скумбрия атлантическая натуральная»



У1=9,36+8,
Для тех же консервов с 1,5-месячным сроком хранения



У2 = 9,6 х
В целях подтверждения выводов о целесообразности применения СО2-экстрактов для ароматизации рыбных продуктов провидены исследования газовых фаз консер​вов «Тюлька в томатном соусе» и «Ставрида в томат​ном соусе», ароматизированных СО2-экстрактами пря​ностей и сухими пряностями.
Для исследования газовых фаз рыбных консервов использовали газохроматографический метод с пристав​кой АПЗ (анализ пищевых запахов). Условия АПЗ – отбора газовой фазы продукта; температура – 36,7 °С, расход гелия – 7,5 мл/мин, время анализа – 150 мин. Условия анализа: колонка – стальной капил​ляр длиной 50 м, диаметром 0,25 мм, неподвижная фа​за– полифениловый эфир, средняя скорость газа-носи​теля – 0,25 мл/мин, время анализа – 50 мин. Все ана​лизы проводили в изотермических условиях при 75 °С.
Ввод пробы и соответствующая отметка на ленте са​мописца осуществляется одновременно. В качестве газа-носителя использовали азот высокой частоты, поток ко​торого перед входом в колонку стабилизировался регуляторами давления и расхода. Скорость газа-носителя определяли пленочным измерителем малого диаметра.
Для идентификации пряно-ароматических веществ и определения времени удерживания применяются веще​ства-тестеры. Значение времени удерживания для от​дельных анализируемых компонентов сравнивают со значениями их для чистых веществ-тестеров после ана​лиза в идентичных условиях. Сравнивая хроматограмму газовой фазы продукта, аромати​зированного сухими пряностями, с хроматограммой продукта, содержащего вместо пряностей СО2-экстракт (рис. 43), можно заклю​чить, что хроматограммы и соответственно газовые фа​зы продуктов в обоих случаях практически совладают, Однако газовая фаза образцов, содержащих СО2-экстракты представляется более богатой летучими вещест​вами. Аналогичная закономерность отмечается и для рыбных пресервов.
Таким образом, проиллюстрирована принципиальная возможность применения АПЗ-метода для сравнения га​зовых фаз консервов и пресервов, ароматизированных: различными способами.
На рис. 44, 45, 46 представлены хроматограммы об​разцов паровой фазы над поверхностью рыбных консервов в томатном соусе, в масле и пряно-копченой продук​ции, ароматизированных СО2-экстрактами. Условия проведения анализа следующие; из экстракта гидроди​стилляцией выделяли эфирное масло, которое анализировали методом газо-жидкостной хрома​тографии на хро​матографе «Цвет-3», колонка из нержавеющей стали (/= 3 м), жидкая неподвижная фаза–1,4-бутадиол-сукщшат (15%) на целите 545 (60/80 меш), газоноситель N2 (40  мл/мин), температура  колонки 130°С, тем​пература дозатора 180°С.
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а - с сухими отечественными пряностями; 
б  - с СО2-экстрактам и из отечественных пряностей

Рисунок 43 – Хроматограммы рыбных консервов в томатном соусе
Даже краткий анализ хромотограмм (рис. 44 и 45) дает основание конста​тировать, что качественный состав ароматических веществ содержимого консервов полностью согласуется с качественным составом ароматизаторов. Это обстоятельство свидетельствует в пользу ароматизации консервов СО2-экстрактами.
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Рисунок 44 – Хроматограмма летучих Компонентов консервов «Сардина атлантическая в томатном соусе», ароматизированных кулажем СО2-экстрактов

Хроматограмма на рис. 46 характеризует изменения ароматических веществ пряно-копченой рыбы, хранив​шейся в течение месяца. Величины сигналов положения пиков позволяют утверждать об отсутствии существен​ных изменений, как по количеству ароматических ве​ществ, так и по их качественному составу. Таким обра​зом, подтверждается высокая стабильность СО2-экстрактов в пищевых продуктах, что несомненно благопри​ятно сказывается на качестве их.
Инструментальные исследования уровня ароматиза​ции рыбных продуктов подтвердили органолептическую оценку о правильности установленных норм замены су​хих пряностей одноименными СО2-экстрактами. В боль​шинстве случаев приборы регистрируют некоторое уве​личение содержания ароматических веществ в образцах с С02-экстрактами по сравнению с контрольными, что объясняется наличием основных компонентов в СО2-экстрактах в более доступной форме.

Таким образом, оценка уровня ароматизации рыб​ных консервов и пресервов инструментальными метода​ми позволяет получать характеристичные ароматограммы, которые можно использовать для количественного и качественного контроля пряных ароматизаторов в рыбных продуктах и на стадиях технологического про​цесса.
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Рисунок 45 – Хроматограмма летучих компонентов консервов «Скумбрия в масле», ароматизированных купажем СО2-экстрактов
Результаты объективных методов анализа активного начала СО2-экстрактов являются основным аргументом в пользу способа получения пряных экстрактов и спо​собов введения их в продукцию. Подтверждено высо​кое качество продуктов, выработанных с СО2-экетрактами пряностей, несмотря на значительное уменьшение норм закладки по сравнению с сухими пряностями.
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а – после изготовления; б – после 1 мес. хранения

Рисунок 46 – Ароматограммы пряных добавок для пряно-копченой продукции

Высокая экономическая эффективность нового способа ароматизации рыбных продуктов наряду с другими преимуществами подтверждает необходимость перевода консервных предприятий на СО2-экстракты, а также на использование новых рецептур комплексных ароматизаторов в виде купажей СО2-экстрактов для улучшения качества и расширения ассортимента выпускаемой про​дукции.

6.7 Экономическая эффективность применения СО2-экстрактов для ароматизации пищевых продуктов
Из расчетов, приведенных в табл. 35, видно, что замена сухих импорт​ных пряностей в натуральных консер​вах одноименными СО2-экстрактами дает экономию 2,7 тыс. руб. на 1 млн. учетных банок (муб) консервов.

Таблица 35 – Экономия от замены в натуральных консервах сухих импортных пряностей СО2-экстрактами
	Пряности
	Сухие пряности
	СО2-экстаркт
	Экономия (+)

Перерасход (-), тыс. руб.

	
	Норма заклад​ки, кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб.
	Сумма затрат тыс. руб.
	Норматыс.  закладки, кг/муб
	Цена 1 кг, руб.
	Сумма затрат, тыс. руб.
	

	Лавровый лист
	90
	0,09
	8,1
	1,71
	4,5
	7,7
	+0,4

	Перец черный горький
	40
	0,28
	11,2
	1,60
	7,0
	11,2
	0

	Перец душистый
	70
	0,15
	10,5
	1,82
	4,5
	8,19
	+2,3

	Итого
	200
	0,52
	29,8
	5,13
	16
	27,09
	+2,7


Сухие импортные пряности в натуральных консервах могут быть заменены СО2-экстрактами из отечественных пряностей (табл. 36). Экономия от такой замены соста​вит 12,79 тыс. руб. на 1 муб.

Широкое применение получила замена сухих импорт​ных пряностей их СО2-экстрактами на плавучих кон​сервных заводах. Исполь​зование СО2-экстрактов пряностей экономически выгод​но (табл. 37), так как, помимо уменьшения норм рас​хода, улучшаются условия их хранения, ликвидируются ручные операции по расфасовке специй.

Таблица 36 – Стоимость ароматизации натуральных консервов СО2-экстрактами из отечественных пряностей

	СО2-экстракты
	Норма закладки СО2-экстрактов, кг/муб
	Цена 1 кг  СО2-экстракты, тыс. руб.
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб/муб.

	Базилик эвгенольный
	1,80
	3,6
	6,48

	Лавровый лист
	2,02
	4,5
	9,09

	Перец стручковый красный
	1,20
	1,2
	1,44

	Итого
	5,02
	9,3
	17,01


При годовом выпуске консервов из скумбрии и ставриды с добавлением масла  в количестве 20 муб в условиях океанического промысла и при работе в две смены на трех судах высвобождается 6 человек.

Таблица 37 – Экономическая эффективность применения СО2-экстрактов вместо сухих пряностей при производстве консервов с добавлением масла

	Пряности
	Сухие пряности


	СО2-экстракты
	Экономия(+) перерасход (-) руб.

	
	Норма закладки пряностей кг/
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб
	Норма закладки, кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб.
	

	Рецептура 1

	Лавровый лист
	79,7
	0,09
	7,2
	1,51
	4,5
	6,7
	+0,5

	Перец черный горький
	37,1
	0,28
	10,4
	1,48
	7,0
	10,3
	+0,1

	Итого
	116,8
	0,37
	17,6
	3,0
	11,5
	17
	+0,6

	Рецептура 2

	Гвоздика
	160,0
	0,23
	37,0
	14,56
	2,2
	32,0
	+5,0

	Перец душистый
	140,0
	0,12
	16,78
	3,64
	4,5
	16,38
	+0,4

	Итого
	300,0
	0,35
	53,78
	18,2
	6,7
	48,38
	+5,4


Экономия затрат от замены сухих пряностей СО2-экстрактами в расчете  на выпуск консервов из скумбрии и ставриды по рецептуре №1 составит 0,6 тыс. руб., по рецептуре №2 –  5,4 тыс. руб.

На плавучих консервных заводах этого объединения за одни сутки выпускается в среднем 44,3 туб консер​вов.
На производство 20 муб при такой среднесуточной производительности потребуется 461,4 сут (
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) Сред​няя зарплата одного рыбообработчика за день состав​ляет 85 руб. Экономия по заработной плате 6 ра​бочих в расчете на плановый выпуск продукции соста​вит 23,3 тыс. руб. (85·451,4·6).
Общая экономия при ароматизации СО2-экстрактами в расчете на плановый выпуск консервов в зависи​мости от рецептур составит 27–42 тыс. руб.
Замена сухих натуральных пряностей перца черного горького, перца душистого и лаврового листа СО2-экстрактами, а зелени укропа и петрушки – в консервах «Суп рыбный любительский» и «Уха азовская» создает экономию на 1 муб 189,2 тыс. руб. (табл. 38). В том же случае, если консервы выработать с добавлением СО2-экстрактов отечественных пряностей, экономия составит 236,56 тыс. руб. на 1 муб.
Таблица 38 - Стоимость ароматизации консервов «Суп рыбный любительский» и «Уха азовская» сухими пряностями и их СО2-экстрактами

	Пряности
	Сухие пряности
	СО2-экстракты

	
	Норма за​кладки пря​ностей кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб
	Норма за​кладки, кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб.

	Комбинированная рецептура

	Перец черный горький
	120
	0,28
	33,6
	4,8
	7,0
	33,6

	Перец душистый
	210
	0,15
	31,5
	5,4
	4,5
	24,3

	Лавровый лист
	90
	0,09
	8,1
	1,7
	4,5
	7,65

	Укроп (зелень)
	2500
	0,07
	175
	18,0
	2,8
	50,4

	Петрушка (зелень)
	2500
	0,04
	100
	18,7
	2,3
	43

	Итого
	5420
	0,63
	348,2
	48,6
	21,1
	159

	Отечественная рецептура

	Базилик эвгенольный
	130
	0,06
	7,8
	2,7
	3,6
	9,72

	Перец стручковый красный
	80
	0,07
	5,6
	3,6
	1,2
	4,32

	Лавровый лист
	90
	0,09
	8,1
	1,7
	4,5
	7,65

	Укроп (зелень)
	2500
	0,07
	175
	7,5
	2,8
	21

	Петрушка (зелень)
	2500
	0,04
	100
	7,5
	2,3
	17,25

	Итого
	5300
	0,33
	296,5
	23
	14,4
	59,94


Традиционная форма внесения отечественных пряно​стей в сухом виде при производстве некоторых консер​вов ухудшает их товарные качества. В целях улучшения потребительских качеств консервов рекомендуется за​менить сухие пряности их СО2-экстрактами.
Изменение способа внесения пряностей при выра​ботке консервов в томатном соусе позволяет ликвидировать потери пряно-ароматических веществ, которые имеют место в процессе доставки, хранения, подготовки и использования сухих пряностей в производстве. Кроме того, на консервных заводах и судах исключаются все операции по подготовке сухих пряностей: сортировка, помол, расфасовка в полугерметичную тару, взвешивание при отпуске в цех.
В условиях консервного завода общая экономия от замены сухих пряностей их СО2-экстрактами (табл. 39) и сокращения трудовых затрат составляет 22,7 тыс. руб. на 1 муб.

Таблица 39 – Экономия от замены сухих импортных пряностей их СО2-экстрактами при производстве консервов в томатном соусе
	Пряности
	Сухие пряности
	СО2-экстракты
	Экономия(+) перерасход (-) тыс. руб.

	
	Норма зак​ладки пря​ностей кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб
	Норма закладки СО2-экстракты, кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма затрат на ароматизацию, тыс. руб.
	

	Гвоздика
	60
	0,21
	12,6
	5,40
	2,2
	12,6
	0

	Кориандр посевной
	60
	0,39
	23,4
	1,38
	2,5
	3,45
	+19,95

	Лавровый лист
	10
	0,09
	0,9
	0,19
	4,5
	0,9
	0

	Перец черный горький
	50
	0,28
	14
	2,00
	7,0
	14
	0

	Перец душистый
	80
	0,15
	12
	2,08
	4,5
	9,36
	+2,64

	Итого
	260
	1,12
	63
	11,11
	20,7
	40,3
	+22,7


В табл. 40 показано, что замена сухих импортных пряностей СО2-экстрактами из отечественных пряностей для консервов в томатном соусе создает экономию более 25 тыс. руб. на 1 муб.

Таблица 40 - Стоимость ароматизации консервов в томатном соусе СО2-экстрактами из отечественных пряностей

	Пряности
	Норма закладки СО2-экстраков, кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб.
	Сумма затрат на ароматизацию 1 муб, руб.

	Аир болотный
	1,50
	9,0
	13,5

	Базилик эвгенольный
	1,20
	3,6
	4,32

	Кориандр посевной 
	0,90
	2,5
	2,25

	Лавровый лист 
	0,22
	4,5
	1

	Можжевеловые ягоды
	1,20
	7,2
	8,64

	Перец красный
	1,35
	1,2
	1,62

	Тмин обыкновенный
	1,80
	3,7
	6,66

	Итого
	8,17
	31,7
	38


Замена сухих импортных пряностей СО2-экстрактами в пресервах позволяет получить экономию 317,51 тыс. руб. на 1 муб (табл. 41), а применение СО2-экстрактов из отечественных пряностей (табл. 42) дает экономию по сравнению с ароматизацией сухими импортными пряно​стями 608,51 тыс. руб. на 1 муб в случае использования ре​цептуры № 1.

Таблица 41 - Экономия от замены в рыбных пресервах сухих импортных пряностей на одноименные  СО2-экстракты 
	Пряности
	Сухие пряности
	СО2-экстракты
	Экономия +) перерасход (-) тыс. руб.

	
	Норма зак​ладки пря​ностей кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма зат​рат на аро​матизацию, тыс. руб
	Норма за​клад​ки СО2-экс​тракты, кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма зат​рат на аро​матизацию, тыс. руб.
	

	Анис обыкновенный
	131
	0,30
	39,3
	3,66
	4,2
	15,37
	+23,93

	Гвоздика
	328
	0,21
	68,88
	16,40
	2,2
	36
	+32,8

	Имбирь
	33
	0,24
	8
	0,89
	4,5
	4,0
	+4

	Корица
	263
	0,19
	49,97
	2,10
	5,3
	11,13
	+38,84

	Кориандр посевной
	525
	0,39
	205
	12,07
	2,5
	30,17
	+174,3

	Лавровый лист
	105
	0,09
	9,4
	1,99
	4,5
	8,9
	+0,5

	Перец черный горький
	590
	0,28
	165,2
	23,00
	7,0
	161
	+4,2

	Перец душистый
	1180
	0,15
	177
	30,68
	4,5
	138,06
	+38,94

	Итого
	3155
	1,85
	722,75
	90,79
	34,7
	404,63
	+317,51


Таблица 42 - Стоимость ароматизации рыбных пресервов СО2-экстрактами из отечественных пряностей
	СО2-экстракты
	Норма заклад​ки СО2-экстрактов, кг/муб
	Цена 1кг СО2-экстракта, тыс.    руб.
	Сумма затрат на аро​матиза​цию 1 муб пре​сервов, тыс. руб.

	Рецептура №1

	Аир болотный
	3,75
	8,0
	30

	Анис обыкновенный
	2,70
	4,2
	11,34

	Дягиль аптечный
	1,50
	6,7
	10,05

	Зубровка душистая
	0,50
	3,6
	1,8

	Кориандр посевной
	5,40
	2,5
	1,35

	Лапчатка прямостоячая
	3,00
	4,3
	12,9

	Лавровый лист
	1,00
	4,5
	4,5

	Можжевельник обыкн.
	5,00
	7,2
	36

	Перец стручковый красный
	5,25
	1,2
	6,3

	Итого
	28,10
	42,2
	114,24

	Рецептура 2

	Аир болотный
	1,87
	8,0
	14,94

	Анис обыкновенный
	1,35
	4,2
	5,67

	Горчица сарептская
	20,00
	2,5
	50

	Дягиль аптечный
	0,75
	6,7
	5,025

	Зубровка душистая
	0,25
	3,9
	0,975

	Кориандр посевной
	2,70
	2,5
	6,75

	Калгановый корень (лапчатка)
	1,50
	4,3
	6,45

	Лавровый лист
	5,50
	4,5
	24,75

	Можжевельник обыкновенный
	2,50
	7,2
	18

	Перец стручковый красный
	2,62
	1,2
	3,144

	Итого
	39,04
	45
	135,74


Стоимость закладываемых СО2-экстрактов на 1 муб пресервов составляет 135,74 тыс. руб. (рецептура № 2), что в 5,3 раза меньше стоимости ароматизации пресервов сухими импортными пряностями. 

Экономия от замены сухих импортных пряностей од​ноименными СО2-экстрактами в производстве пряной рыбопродуктам составляет 1175,6 тыс.  руб. на 100 т (табл. 43), а от замены сухих импортных пряностей СО2-экстрактами из отечественных пряностей – 1182 тыс. руб. (табл. 44).
Таблица 43 - Экономическая эффективность замены в пряной рыбе бочкового и чанового посола сухих импортных пряностей одноименными СО2 -экстрактами
	Пряности
	Сухие пряности


	СО2-экстракты
	Экономия(+) перерасход (-) тыс. руб.

	
	Норма зак​ладки пря​ностей кг/муб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма зат​рат на аро​матизацию, тыс. руб.
	Норма за​клад​ки СО2-экс​тракты, г/туб
	Цена 1 кг, тыс. руб
	Сумма зат​рат на аро​матизацию, тыс. руб.
	

	Анис обыкновенный
	882
	0,30
	264,6
	11,90
	4,2
	49,98
	+214,62

	Гвоздика
	247
	0,21
	51,81
	4,3
	2,3
	9,89
	+41,92

	Имбирь


	50
	0,16
	8
	0,67
	4,5
	3,0
	+5

	Корица
	147
	0,19
	27,93
	1,33
	5
	6,65
	+21,28

	Кориандр посевной
	1764
	0,39
	687,9
	7,93
	2,5
	19,8
	+668,19

	Лавровый лист
	235
	0,09
	21,15
	2,46
	4,5
	11,07
	+10,08

	Перец черный горький
	1570
	0,28
	439,6
	32,97
	7,0
	230,79
	+208,8

	Перец душистый
	188
	0,15
	28,2
	10,63
	4,5
	47,8
	-19,6

	Тмин обыкновенный
	1176
	0,1
	118
	24,69
	3,7
	91,35
	+26,2

	Итого
	6259
	1,87
	1649,89
	96,88
	38,2
	470,33
	+1175,6


Из приведенных выше данных видно, что применение СО2-экстрактов пряностей в качестве пищевых ароматизаторов экономически выгодно. Наибольший экономи​ческий эффект достигается при использовании СО2-экст-рактов для производства продукции с высокой нормой закладки пряностей, например пресервов и пряной рыбопродукции.
Разработанные в КНИИХП рецептуры ароматиза​ции рыбных продуктов СО2-экстрактами из отечествен​ного пряно-ароматического растительного сырья позво​ляют значительно снизить себестоимость выпускаемой продукции и, что не менее важно, уменьшить импорт пряностей. Как показано в табл. 45, оптовые цены на СО2-экстракты импортных и отечественных пряностей могут быть существенно снижены.

Таблица 44 - Стоимость ароматизации рыбы бочкового и чанового посола СО2-экстрактами из отечественных пряностей

	СО2-экстракты
	Норма заклад​ки СО2-экстрактов, кг/муб

	Цена 1 кг СО2-экстракта, тыс. руб.
	Сумма затрат на ароматиза​цию 1 туб пре​сервов, тыс. руб.

	Аир болотный
	16,5
	8,0
	132

	Анис обыкновенный
	2,1
	4,2
	8,82

	Дягиль аптечный
	5,2
	6,7
	34,84

	Зубровка душистая
	1,0
	3,9
	3,9

	Кориандр посевной
	42,0
	2,5
	105

	Корень калгановый (лапчатка)
	8,7
	4,3
	37,41

	Лавровый лист
	5,2
	4,5
	23,4

	Можжевельник обыкн.
	13,0
	7,2
	93,6

	Перец стручковый красный
	24,1
	1,2
	28,92

	Итого
	117,7
	42,5
	467,89


Таблица 45 - Оптовые цены на СО2-экстракты импортных и отечественных пряностей
	Экстракты
	Выход, %
	Оптовая цена экстрактов, тыс. руб/кг

	
	
	экспериментального производства
	ориентировочная промышленного производства

	Аир болотный
	5,0
	8,0
	6,8

	Анис обыкновенный
	4,0
	4,2
	4

	Базилик эвгенольный
	2,0
	3,6
	3

	Гвоздика
	18,5
	2,3
	2

	Горчица сарептская
	4,0
	2,5
	2,1

	Дягиль аптечный
	3,0
	6,7
	6

	Зубровка душистая
	1,5
	3,9
	3,3

	Имбирь
	3,6
	4,5
	4

	Корица (в порошке)
	1,0
	5,7
	5

	Корица (кора)
	2,06
	5,3
	4,5

	Кориандр посевной
	3,0
	2,5
	2,1

	Лапчатка прямостоячая
	2,8
	4,3
	3,6

	Лавровый лист
	2,5
	4,5
	4

	Можжевеловая ягода
	4,0
	7,2
	6,1

	Перец душистый
	3,8
	4,5
	3,8

	Перец черный горький
	6,2
	7,0
	6

	Перец стручковый крас​ный
	4,0
	1,2
	1

	Петрушка 
	3,5
	2,3
	2

	Тмин обыкновен​ный
	6,0
	3,7
	3

	Укроп душистый (семена)
	3,5
	2,8
	2,3


Экономическая эффективность производства и применения СО2-экстрактов может быть значительно увели​чена и в результате осуществления экстрагирования ценных компонентов из сырья без предварительной подработки некоторых видов сырья. Например, процесс экстракции жидкой двуокисью угле​рода аира болотного не требует снятия эпидермального слоя с корневищ, что необходимо производить при других способах его использования. Цена франко-порт 1 кг корицы (коры) составляет 130руб После сортировки, измельчения и расфасовки она возрастает до 160 руб Кроме того, упомянутые операции и негерметичность упаковки переработанной корицы при​водит к снижению содержания в ней ароматических ве​ществ в 2–3 раза. 
Эффективность применения СО2-экстрактов для аро​матизации неко​торых видов овощных консервов и мясо​продуктов показана в табл. 46, 47.

Таблица 46 – Экономия от замены сухих пряностей СО2-экстряктами при производстве консервов «Острый томатный соус»

	Тыс. пряности
	Сухие пряности
	СО2-экстракты
	Экономика на туб, тыс. руб

	
	Норма расхода на 1 туб, кг


	Сумма, тыс. руб
	Норма расхода на 1 туб, г
	Сумма, тыс. руб.
	

	Гвоздика
	0,75
	0,157
	37,50
	86,25
	+70,75

	Корица 
	0,75
	0,04
	6,75
	35,7
	+4,3

	Перец черный горький
	0,18
	0,05
	5,04
	35,28
	+14,72

	Мускатный орех
	0,21
	0,048
	5,04
	15,42
	+32,5

	Перец душистый
	0,39
	0,058
	5,25
	23,6
	+34,4

	Итого
	2,28
	0,353
	59,58
	196,25
	+156,67


Учитывая, что уровень рентабельности консервов из овощей невысок, любое снижение затрат улучшает эко​номические показатели предприятия. Анализ данных показывает, что с увеличением закладки сухих пряностей по существующим рецептурам, за исключением колбасы сорта «Одесская», экономия при переходе на СО2-экстракты увеличивается.
Таблица 47 – Экономическая эффективность применения СО2-экстрактов при производстве колбас
	Пряности
	Норма  заклад​ки сухих пря​но​стей на 1 т фарша, г
	Сумма затрат на ароматиза​цию, тыс. руб.
	Норма закладки пряных экстрактов на 1 т фарша, г
	Сумма затрат на ароматизацию экстрами, тыс. руб.
	Экономия (+), расход (–)

	Одесская

	Перец черный горький
	750
	210
	26,0
	182
	+28

	Перец душистый
	600
	72
	13,5
	60,75
	+11,25

	Чеснок
	1000
	50
	6,0
	16,08
	+33,92

	Итого 
	2350
	332
	45,5
	258,83
	+73,17

	Любительская, столичная

	Перец черный горький
	600
	168
	25,0
	165
	+3

	Перец душистый
	450
	67
	15,0
	67
	0

	Чеснок
	1000
	50
	6,0
	16,08
	+33,9

	Итого
	2050
	285
	46
	248,08
	+36,92

	Краковская

	Перец черный горький
	1000
	280
	42,00
	280
	0

	Перец душистый
	900
	135
	13,5
	60,75
	+74,25

	Чеснок
	2000
	100
	12,0
	31,2
	+68,8

	Итого
	3900
	515
	67,5
	371,95
	+143,05

	Молочная, сосиски русские

	Перец черный горь​кий
	900
	252
	37,7
	21
	+231

	Перец душистый
	600
	90
	16,2
	72,9
	+17,1

	Чеснок
	350
	17,5
	14,9
	38,7
	-21,2

	Итого
	1850
	359
	68,8
	132,6
	+226,4


Значительный экономический эффект достигается при использовании СО2-экстрактов в производстве пар​фюмерно-косметических изделий. Экономические и технологические преимущества при​менения СО2-экстрактов из импортных и отечественных пряностей в производстве неоспоримо свидетельствуют в пользу этого способа ароматизации.
ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В предлагаемой читателям монографии подробно описан способ получения натуральных пищевых добавок из пряно-ароматического и лекарственного растительного сырья с использованием в качестве растворителя сжиженного диоксида углерода.
Обобщение и анализ значительного количества патентно-информационной литературы позволили определить жидкий диоксид углерода как уникальный экстрагент для извлечения из растительного сырья биологически активных ароматических веществ.

Несомненным преимуществом жидкого СО2, находящегося в докритическом состоянии является его полное сродство с важнейшими позитивными компонентами растительного сырья, возможность ведения процесса экстракции при сравнительно низком давлении и комнатной температуре, быстрой отгонке растворителя и мисцеллы при снижении давления в экстракционной системе до атмосферного.

В целом в работе научно обоснована технологическая концепция применения перспективного для пищевой промышленности инертного газа – диоксида углерода с целью существенного повышения эффективности процессов хранения и переработки сельскохозяйственного сырья. В представленных материалах убедительно показана также и практическая значимость результатов исследований для народного хозяйства страны.

В последние годы благодаря научно-педагогической деятельности ученых внедрены в производство новейшие технологии по получению СО2-экстрактов из пряно-ароматического сырья. В Кубанском государственном технологическом университете продолжают трудиться по развитию новых технологий извлечения ценных компонентов из растительного сырья методом до- и сверхкритической экстракции жидким диоксидом углерода.
ГЛАВА 7  ПРОИЗВОДСТВА БЕЗДЫМНОГО ПОЛИФИТО-ЖИДКОГО ПРЕПАРАТА ДЛЯ КОПЧЕНИЯ МЯСНЫХ ПРОДУКТОВ.  
       ОСНОВНАЯ ЧАСТЬ

7.1 Выбор направления исследования

Копченные мясные продукты, отличающиеся высокими, питательными и вкусовыми качествами пользуются большим спросом. В тоже время основным недостатком традиционной технологии копчения мясных продуктов является неравномерность распределения коптильных веществ по объему продукта и попадание в них канцерогенных соединений. В связи с этим возникает необходимость совершенствования традиционного способа копчения путем обогащения их состава  полифито-жидкими препаратами растительного происхождения, особенно лекарственных растений, позволяющих получать деликатесную, лечебно-профилактическую продукцию повышенной пищевой ценности из традиционного мясного сырья. 
В настоящее время одним из приоритетных направлений концепции государственной политики в области здорового питания является создание безопасных продуктов при максимальном сохранении пищевой ценности и обогащении биологически активными веществами. Среди последних особую роль играют парафармацевтики или лекарственные компоненты растительного происхождения, к которым многовековые традиции и опыт народной медицины сформировали высокое доверие .
Известно, что фитокомпоненты содержат в своем составе уникальный спектр биологически активных веществ - парафармацевтики, которые не только позволяют повысить пищевую ценность продукции, а также введение их в жидкие коптильные препараты, расширяют функциональные свойства последних. Действующими веществами растений являются флавоноиды, гликозиды, алкалоиды, эфирные масла, витамины, дубильные, минеральные и другие компоненты, обладающие, помимо красящих, вкусо-ароматических и консервирующих свойств, выраженными фармакологическими, радиозащитными, антиканцерогенными и другими эффектами.
Флора Республики Казахстан богата экологически чистыми растениями (плоды боярышника, цветы шалфея, чабрец, душицы, листья базилика и гвоздики и т.д.), имеющие целебные свойства, которые является сырьевой базой получения  фитокомпонентов для производства отечественного жидкого коптильного препарата.
Современные тенденции в технологии копченой продукции направлены на совершенствование бездымного копчения и расширение ассортимента готовых изделий. Бесспорно, перспективным на сегодня является использование жидких коптильных препаратов на основе водных растворов продуктов пиролиза древесины, обладающих минимальной токсичностью при максимальной адекватности коптильного дыма. Известны российские  коптильные препараты последнего поколения: «ВНИРО», «Ольховый дым», «Нара», «СКВАМА», «Жидкий дым», «Вкусо-ароматические коптильные экстракты», коптильные СО2-экстракты и др., а также зарубежные коптильные композиции фирм «O.A.Broste», «Red Arrow», «Raucharoma» и др. Однако, как известно, что  при производстве  вышеперечисленных жидких коптильных препаратов используются одно или два вида растительного сырья.
Поэтому разработка технологии производства  жидкого коптильного препарата обогащенной фитопарафармацевтиками для копчения мясных продуктов с целью получения деликатесных изделий повышенной биологической ценностью является актуальной проблемой для пищевой промышленности Республики Казахстан.
     7. 2 Методика и объект исследования

Научно-исследовательские работы по разработке технологии производства бездымного полифито-жидкого препарата для копчения мясных продуктов проведены в лаборатории кафедры «Технология пищевых производств» Южно-Казахстанского государственного университета им. М. Ауэзова.

Материалом исследования служили плоды боярышника, цветы шалфея, чабрец, душицы, листья базилика и гвоздики. Они подвергались экстракции различными методами.

Лекарственные растения в измельченном, упакованном, взвешенном виде были приобретены в ТОО «Зерде».

Для исследования закономерности процесса экстракции сырья был разработан и  создан  экспериментальный стенд.

Содержание аскорбиновой кислоты  изучались методом  высокоэффективной жидкостной хроматографии   (ВЭЖХ).

Гигроскопические характеристики экстрактов растительного сырья изучались с помощью следующих стандартных приборов:  для определения показателя рН использовали  инономер марки  «SCHOTT Instrument»  Lab 850  (Германия); вязкость определяли  с помощью капиллярного вискозиметра; плотность экстракта исследовалась ареометром. 

Содержание сухих веществ в экстракте определяли с помощью прибора рефрактометра.

7.2.1 Методика проведения эксперимента на низкочастотной вакуум-ультразвуковой установке

Методика проведения эксперимента. Поместив в стеклянную емкость (2)  исследуемое сырьё заливают  40% водно-спиртовом раствором и настаивают  в течение 2 часов.  Далее стеклянную емкость с исследуемым сырьем помещают преварительно нагретый до температуры  38-40°С изотермическую ванну (1) (рис.47). Затем открыв кран водопроводной сети включают в работу водянной холодильник (4). 
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Рисунок 47 - Низкочастотная вакуум-ультрозвуковая  экспериментальная установка

Закрыв вакуум пропускной клапан (6), включают в работу вакуумный насос (7). Замерив остаточное даваление в сиситеме (5) и установив продолжительность обработки сырья ультразвуком, включают  низкочастотный  ультразвуковой аппарат (3).  
После достижения заданного времени обработки ультразвуком исследуемого сырья отключив вакумм насос (7), а затем открыв вакуум пропускной клапан (6) вынимают стеклянную емкость с экстрактом (2).  Далее  экстракт процеживают через сито и оставшееся сырье отжимают. Полученный экстракт направляют на  дальнейшее  исследование.

7.2.2 Методика определения аскорбиновой кислоты на высокоэффективном жидкостном хроматографе   (ВЭЖХ).

Методика проведения эксперимента.   Подвижная фаза из емкости (1) через входной фильтр (9) подается прецизионным насосом высокого давления (2) в систему ввода образца (3) - ручной инжектор или автосамплер, туда же вводится проба. Далее, через in-line фильтр (8), образец с током подвижной фазы поступает в элемент (элементы) разделения (4) - через предколонку в разделительную колонку.

Рисунок 48 - Схема высокоэффективной жидкостной хроматорафии

Затем, элюат поступает в детектор (5) и удаляется в сливную емкость (7). При протекании элюата через измерительный контур детектора происходит регистрация хроматограммы и передача данных на аналоговый регистратор (самописец) (6). Управление системой осуществляться с клавиатуры управляющего модуля (рис.48). 
Программа «Galaxy» управляет модулями прибора, обеспечивает регистрацию и хранение результатов анализов и делает полностью автоматическим процесс измерений. и хроматограф работает при следующих режимах:

спектральный диапазон


190 - 900 нм

чувствительность 



0,5 нг/см3 (5*10-8 % масс.)


минимум измеряемого

раствора
(inject volume)


1 мкл

детектор спектрофотометрический, максимум поглощения 245 нм

колонка хроматографическая            Microsorb BDS 150x4.6 mm
подвижная фаза:                                 вода+0,25% фосфорной кислоты

скорость подвижной фазы:                2 мл/мин

время удерживания аскорбиновой кислоты:  1,6 мин

7.2.3  Методика определения сухих веществ  на рефрактометре

Методика проведения эксперимента. Перед началом работы призмы рефрактометра протирают дистиллированной водой или спиртом, сушат и проверяют установку нуль - пункта по дистиллированной воде при температуре (20,0±0,1)0С.  Далее  небольшое количество (2-3 капли) исследуемого образца помещают на рабочую неподвижную призму рефрактометра (4) и сразу же накрывают подвижной призмой (3).  Хорошо осветив  поле зрения лампой (5), с помощью регулировочного винта  (2) переводят линию, разделяющую темное и светлое поля в окуляре (1), точно на перекрестье в окошке окуляра и считывают показания прибора (рис.49). С целью повышения точности эксперимента необходимо провести не менее два раза.
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Рисунок 49 -  Рефрактометр
7.2.4  Методика определения вязкости экстракта  
     Методика проведения эксперимента.  Вискозиметр представляет собой V-образную трубку, в колено (1) которой впаян капилляр (7) (рис. 50). При измерении вязкости экстракт из резервуара (4) течет по капилляру (7) в расширение (6).

Вискозиметр заполняют следующим образом: на отводную трубку (3) надевают резиновый шланг. Далее, зажав пальцем колено (2) и повернув вискозиметр, опускают колено (1) в сосуд с жидкостью и засасывают ее (с помощью груши) до отметки М, следя за тем, чтобы в жидкости не образовались пузырьки воздуха. В тот момент, когда уровень жидкости достигнет отметки К, вискозиметр вынимают из сосуда и быстро переварачивают в нормальное положение.

 Снимают с внешней стороны конца колена (1) избыток жидкости и надевают на резиновую трубку.

Вискозиметр устанавливают в термостат так, чтобы расширение (5) было ниже уровня жидкости в термостате. После выдержки в термостате не менее 15 минут при заданной температуре засасывают жидкость в колено (1), примерно до 1/3 высоты расширения (5). Сообщают колено (1) с атмосферой и определяют время опускание мениска жидкости от отметки М до отметки К.   
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Рисунок 50 – Вискозиметр
7.2.5 Методика определения плотности. 

Методика проведения эксперимента. Прибор представляет собой запаянную стеклянную градуированную трубку (2) с расширением посередине и внизу, где помещается груз (рис.51). Ареометр опускают в экстракт (1) и отсчитывают показания по шкале на уровне жидкости.

Рисунок 51 - Ареометр

 7. 2.6  Методика определения  показателя   рН

Методика проведения эксперимента. Для определения показателя рН  в испытуемом экстракте, с начала включив в сеть аппарат (1), проверяют показания электрода (2) по стандартным растворам (рис. 6). Затем, залив испытуемый экстракт в стакан,  в него помещает электрод так, чтобы он не касался стенок и дна ёмкости.  После  установления постоянного значения  рН  на шкале индикатора (3) записывают результаты замера. 
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Рисунок 52 - Ионномер
8.  РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
8.1 Патентно-информационный поиск и защита интеллектуальной собственности. Обоснование выбора растительного  сырья и способа обогащения жидкого коптильного препарата фитопарафармацевтиками. 

8.1.1 Патентно-информационный поиск и защита интеллектуальной собственности

Для приготовления экстракта растительное сырье измельчают. Измельченное сырье с водой помещают в химические стеклянные стаканы и выдерживают на кипящей водяной бане в течение 15 мин.  По истечении указанного времени стакан снимают с водяной бани и охлаждают при комнатной температуре в течение 45 мин. Затем процеживают через холс или два слоя марли и добавляют воду до предписанного объема.

В холодильниках или в прохладных помещениях их можно хранить не более 3 дней.

Настойка – жидкая лекарственная форма представляющая собой спиртовые или спирто-водные вытяжки растительного лекарственного сырья. Готовят настой обычно на 40-70 %-ном этиловом спирте. Измельченное сырье высыпают в бутылку или стеклянную банку, заливают спиртом соответствующей крепости или плотной крышкой и выдерживают, периодически взбалтывая, в темном месте при комнатной температуре 7 суток. Затем настойку сливают, отжимают остатки растений, фильтруют через марлю с ватной прокладкой и выливают в темную бутылку. Такая настойка пригодна для хранения в течение нескольких лет . 
При способе получения средства из плодов боярышника кроваво-красного включающий экстракцию сырья водным этиловым спиртом, отличающихся тем, что используют сочетанную экстракцию в начале 40%-ном этиловым спиртом при комнатной температуре, а затем 70%-ным этиловым спиртом при комнатной температуре и с последующей термической стадией при комнатной температуре в соотношении сырье:экстрагент 1:5-1:11 способствует повышению выхода целевых веществ. 

Способ экстракции дикорастущего сырья, включающий процессы сушки, экстракцию молочной сывороткой, отличающиеся тем, что в качестве дикорастущего сырья используют плоды боярышника, а сушку осуществляют влажностью до 14%, экстракцию при соотношении сырья и экстрагента 1:5 при температуре 40-50˚С в течение 2ч при рН 4 сыворотки. 

Средство для профилактики и лечение сердечно-сосудистых заболеваний, характеризующееся тем, что оно представляет собой 70% спиртовую настойку сухих цветков или, преимущественно, плодов боярышника, при этом экстрагент получен смешиванием 95% этилового спирта и очищенной кремнем воды при определенном соотношении. 

Способ комплексной переработки экстракта мускатного шалфея включающий его растворение в этиловом спирте, отделение восков фильтрацией, отгонку растворителя из фильтрата с получением абсолютного масла, выделение склареола путем его растворения в ацетоне, отгонку ацетона с получением маточника склареола и обработку последнего для получения душистого вещества, отличающийся тем, что обработку маточника склареола ведут путем разгонки его при фракции: головную, склареольную и дитерненоидную, растворяют склареольную фракцию в углеводородном растворителе и выделяют кристаллизацией дополнительное количество склареола, а душистое вещество получают окислением дитерненоидной фракции воздухом в присутствии стеартов, лауратов или нафтенатов металлов переходной валентности и бисульфита натрия при 120-160˚С. 
Способ получения экстракта жидкого из растительного сырья обладающего отхаркивающим действием, отличающийся тем, что экстрагируют траву душицы 40%-ным этиловым спиртом при соотношении сырье : экстрагент 1:2.6 экстрагируют в течение 144 часа в шести диффузорах при 18-20˚С.
Состав для покрытия мяса и мясных продуктов, включающий глицерин, водный раствор коллагена, отличающийся тем, что дополнительно содержит хитозан и жидкий дым при следующем соотношении компонентов, мас. %: глицерин-20-35, хитозан-20-40, жидкий дым 3-5, остальное водный раствор коллагена. Жидкий дым, получаемый методом водной абсорбции, представляет собой жидкость от светлого-желтого до светло-коричневого цвета.

Колбаса полукопченная содержит фарш куриный механической обвалки и шпик свиной с добавками. В состав колбасы входят пищевой коптильный ароматизатор «жидкий дым» фирмы «Виртекс», жмых ядро кедровых семян в количестве 5-15% и пищевой продукт на основе Cysts Artemia Salina  в количестве 0,5-1,5%.

Ведение коптильного ароматизатора «Жидкий дым плюс» в композицию состава и формирование из него защитного слоя непосредственно на поверхности колбас способствуют образованию на поверхности продукта специфической коричневой окраски и запаха «копченностей» без обработки его древесным дымом, иммобилизации коптильного препарата в непроницаемый полимерной матрице с одновременной модификацией его свойств и долговременной сохранности достигнутых новых признаков. Специфически запах, аромат копченности, антимикробный эффект и антиокислительная активность сохраняются в модифицированной оболочке при введении коптильного ароматизатора более 8 месяцев.

Способ получения вяленой ароматизированной рыбопродукции с использованием коптильного ароматизатора «Жидкий дым» отличающихся тем, что перед вялением в процессе посола обрабатывают коптильным ароматизатором. «Жидкий дым» в растворе содержащим 0,01-1,0% фенольных веществ в соотношении 1:1, в течение 5-35 минут. Предложенный метод позволит увеличить срок хранения и получить ароматизированную продукцию.  

Фитоконцентрат лечебно-профилактического действия содержит биологическую активную добавку - кварцетин, имидигидрокварцетин, или рутин, или аскорутин. Кроме того, он включает лекарственные растения, концентрат мясной, или куриный, или овощной с добавлением специальных добавок – фитоконцентрат лечебно-профилактического действия можно использовать в клинических и амбулаторных условиях на разных возрастных группах. 

Из анализа патентно-информационного поиска видно, что экстракция растительного сырья в основном проводится 40 % или 70% водным раствором этилового спирта  при соотношениях сырья и экстрагента 1:2,6; 1:5; 1:11, а также в качестве экстрагента используется молочная сыворотка. Однако по выше приведенным данным не представляется возможным судить о выходе полезных веществ при проведении экстракции традиционным способом. 

 При производстве копченной мясной и рыбной продукции  в основном использовался жидкий дым в состав которого входят 2 компонента, что к сожалению,  недостаточно для получения специального копчения мясных продуктов обладающих высокими вкусовыми и лечебно-профилактическими свойствами.
В связи с этим необходимо совершенствовать традиционный способ экстракции растительного сырья с учетом вида, относительной массы сырья, с разработкой других новых методов экстракции для максимального извлечения комплекса полезных веществ для копчения.
Результаты проведенных патентно-информационного поиска указывает о патентной чистоте и новизне проводимых научно-исследовательских работ.
По результатам исследования подано заявка для получения инновационного патента Республики Казахстан (приложение А).
8.1.2  Обоснование выбора растительного сырья и способа обогащения жидкого коптильного препарата фитопарафармацевтиками 

С целью разработки технологии бездымного полифито-жидкого препарата для копчения мясных продуктов отобраны дикорастущие и возделываемые в культуре пряно-ароматические и другие лекарственные растения, такие как базилик камфорный, боярышник кроваво-красный, гвоздика, душица обыкновенная, шалфей лекарственный и чабрец. Кроме боярышника кроваво-красного, остальные относятся пряно-ароматическим лекарственным растениям.

Базилик камфорный (обыкновенный, огородный) однолетнее травянистое растение с прямостоячим сильноветвистым стеблем и белыми или бледно-розовыми цветками. В одичавшем состоянии растет в тропиках, субтропиках Америки, Азии, Африки. Возделывается на Кавказе, в Крыму, Молдове и Средней Азии, а также европейский части СНГ. В республиках Средней Азии он известен как райхан, размножается семенами и рассадой.

Надземная часть базилика обладает пряным вкусом и приятным запахом душистого перца. Аромат и пряный вкус обусловлен наличием в листьях и цветках эфирного масла. Кроме того имеются дубильные вещества, глюкозиды, сапонины и сахара. Листья базилика  богаты каротином и рутинном. Рекомендуют базилик для ароматизации томатного сока, овощных консервов, отдушки уксуса и коктейлей.

Базилик обладает целебными свойствами и используется в народной медицине как мочегонное, дезинфицирующие, противоглистное и противокашлевое средство. Во врачебной практике базилик используют как возбуждающие средство при угнетении нервной системы и тонизирующее при вялости кишечника. Настой из листьев базилика используют для полосканий при ангине, стоматитах, для примочек на трудно заживляющие раны, внутрь как противолихорадочное средство. 

Боярышник кроваво-красный высокий кустарник, реже небольшое дерево, высотой 1-4 м. Встречается в Северном, Восточно-Казахстанской областях, а также в горах Джунгарского Алатау. В цветках найдены глюкозид, кварцетин, ацетилколин, кофейная и хлорогеновая кислота. Плоды содержат сахара, глюкозиды и каротин. В коре - глюкозид эскулин.

Препараты боярышника (настойка цветков, жидкий экстракт плодов) применяют как кардиотоническое средство при функциональных расстройствах сердечной деятельности, тахикардии и аритмии. Они несколько снижают кровяное давления, уровень холестерина, улучшают сон и общее состояние больных. 

Гвоздика разноцветная - многолетнее травянистое растение с толстым корнем, высотой стебля 20-60 см. Растет по берегам рек, каменистым склонам всего Казахстана, исключая пустыни и Тянь-Шань.

Лекарственным сырьем является надземная часть, собранная во время цветения растения. В растении найдены сапонины, алкалоиды, много витамина С и каротин. При заболеваниях сердечно-сосудистой системы гвоздику употребляют при коронарной недостаточности, неврозах сердца, отеках сердечного происхождения, при сильном сердцебиении. 

Душица обыкновенная - многолетнее травянистое растение. Растение произрастает повсеместно по степным лугам, лесам и кустарникам, по склонам оврагов по всей европейской части СНГ, на Кавказе, в южных районах Сибири, реже в Средней Азии, широко распространена на Урале. С лечебной целью применяют надземную часть растения (траву), которую собирают во время цветения, срезая верхушку растения ножом.

В душице содержится дубильные вещества, аскорбиновая кислота и эфирное масло (до 1,2%), в состав которого входят фенолы, тимол и другие пахучие соединения, флавоноиды.

Душица обыкновенная оказывает успокаивающее действие на центральную нервную систему, усиливает секрецию потовых, пищеварительных и бронхиальных желез, перистальтику  кишечника.

Благодаря наличию фитонцидов обладает высокой антимикробной активностью. 

Шалфей лекарственный  - засухоустойчивое, многолетнее растение.

Растение выращивают для получения листьев, которые имеют широкое применение как дезинфекционное и противовоспалительное средство при стоматитах и катарах верхних дыхательных путей.

Шалфей встречается по Далматинскому побережью в Югославии и на некоторых островах Адриатического моря. Он растет на скалистых, холмистых и сухих склонах. Как культурное растение шалфей выращивают во всех странах Европы, Америки и др.

Все органы этого растения содержит эфирное масло (0,5-2,5%). Листья содержат алкалоиды, дубильные вещества, урзоловую и олеиновую кислоты и парадифенол. 
Чабрец встречается в лесной и лесостепной зонах России, Украины, Сибири, Казахстана, Урала, Кавказа. Растет по каменистым склонам, на степных лугах, по окраином сухих сосновых боров, на открытых песчанных местах.

Используют надземные части растения (траву). Траву собирает в период полного цветения, срезая верхные тонкие стебельки вместе с цветками и листьями.

Трава растения содержит эфирное масло,  дубильные и горькие вещества, флаваноиды, органические кислоты и др.

Препараты чабреца рекомендуют в качестве отхаркивающего, успокаивающего, антисептического, противосудорожного и болеутоляющего средства. В эфирном масле, содержащемся в растении, находится тимол, обладающий большой бактерицидной активностью, особенно в отношении патогенных грибков. 
Анализ состава растительного сырья показывает, что боярышник, шалфей, душица, чаберц, базилик и гвоздика, выбранные в качестве сырья для получения полифито-жидкого препарата  имеют разный состав в зависимости от места их произрастания.

В связи с этим, на базе ИРЛИП при Южно-Казахстанский государственный университет им. М.Ауезова проведены иследования состава базилика, гвоздики, душицы, шалфея, чабреца и боярышника. Результаты исследования приведена в приложена Б.
При химическом анализе образцов пряно-ароматических растений (базилик, гвоздика, душица, шалфей, чабрец) и боярышника по содержанию макроэлементов, имеющие важную значимость в жизнедеятельности организма, установлено, что в растениях содержание таких макроэлементов как натрий находится в пределах 0,48-5,98 мкг, аллюминий -0,78-1,58 мкг, железо-0,51-1,01 мкг, калий -2,81-27,7 мкг (рис.53. 54). Более высокое содержание натрия оказалось в гвоздике, а  аллюминия - в базилике и чабреце; железа - в базилике, калия – в шалфее, боярышнике, базилике, душице; кальция - душице, чабреце и базилике.

В растительном сырье содержались также важные макроэлементы как магний (2,34-4,48 мкг) и фосфор (1,48-3,57 мкг). Более высоким содержанием магния отличались гвоздика, шалфей и душица, а фосфором - боярышник, душица и шалфей (рис.55 ).

Содержание таких важных микроэлементов как кобальт находится в пределах 3,41-20,35·10-4  мкг; меди - 8,49-22,66 ·10-3 мкг; ниобия  - 1,64-20,25·10-4  мкг, никеля -1,90-30,95·10-3  мкг; марганца - 5,46-113,2 ·10-2 мкг; цинка - 2,13-6,04·10-2 мкг (рис.56, 57, 58 ). Более высоким содержанием кобальта отличались боярышник, базилик;  ниобием - душица, шалфей; никеля и меди  -  боярышник, базилик, гвоздика; марганца  - гвоздика, базилик, чабрец; цинка - базилик, душица и чабрец.

Из выше изложенного материала  видно, что исследованные растения в достаточном количестве содержат макро- и микроэлементы, играющие важную роль в жизнедеятельности человека.
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Рисунок 53 - Содержание натрия, алюминия и железо в растительном сырье
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Рисунок 54 - Содержание калия и кальция в растительном сырье
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Рисунок 55 - Содержание магния и фосфора в растительном сырье


Рисунок 56 - Содержание кобальта и ниобия в шалфея, чабреца, душица,

боярышника, базилика и гвоздике
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Рисунок 57 - Содержание никеля и медь в растительном сырье
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Рисунок 58 – Содержание марганец и цинка в растительном сырье

На базе ИРЛИП при Южно-Казахстанского Государственного Университете им.Ауэзова в экстрактах душицы, чабреца, базилика, гвоздики, шалфея, боярышника было также определено содержание аскорбиновой кислоты (приложение В) . 

При проведении научно– исследовательских работ были изучены различные методы экстрагирования: мацерация (традиционный)  и низкочастотная  вакуум-ультрозвуковая  экстракция (предлагаемый). При этом различные методы экстрагирования отличались удельным содержанием растительного сырья в процентах (1,2; 1,25; 2,5; 5; 7,5; 10; 12,5).

С повышением относительной массы сырья с 1,25% до 5% содержание аскорбиновой кислоты в экстрактах, полученных традиционным и предлагаемым методами в гвоздике и базилике возрастает соответственно с 0,07 и 0,02 мг/л, и  0,03 и 1,19 до 0,36 и 0,17 мг/л, и 1,31 и 3,03 мг/л (рис. 59-62). Более резкое повышение содержание аскорбиновой кислоты наблюдается при содержании сырья в экстракте 5%. 
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Рисунок 59 – Процентное содержание аскорбиновой кислоты в

гвоздике и базилике
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Рисунок 60 – Процентное содержание аскорбиновой кислоты в

чабреце и душице
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Рисунок 61 – Процентное содержание аскорбиновой кислоты в шалфея
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Рисунок 62– Процентное содержание аскорбиновой кислоты в боярышнике

Органолептическая оценка изменения вкуса экстракта показывает, что при относительной массы сырья в экстракте  5% дает приятный вкус, а при повышении с 7,5%   до 12%  экстракт оказался очень горьким.

Установлено, что при традиционном и предлагаемым методе с возрастанием процентного содержания сырья в экстрактах гвоздики и базилика содержание сухих веществ повышается соответственно с 1,4; 1,8% и 7,4; 5,4% до 2,2; 2,6 и 8,8 и 7,2%.  
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Рисунок 63 – Процентное содержание сухих веществ в гвоздике и

базилике

          

Рисунок 64 – Процентное содержание сухих веществ в чабреце и душице
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Рисунок 65 – Процентное содержание сухих веществ в шалфея
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Рисунок 66 – Процентное содержание сухих веществ в боярышнике
Анализ экспериментальных данных изменения вязкости и плотности экстрактов показывает, что с увеличением процентного содержания сырья в экстракте показатели вязкости и плотности повышаются (таблица 48).

Таблица 48 – Состав и физико-химические параметры  экстрактов  гвоздики 

	Показатели
	Традиционный метод
	Предлагаемый метод

	
	содержание сырья в экстракте, %

	
	1,2
	2,5
	5,0
	1,25
	2,5
	5,0

	Витамин С, мг/л
	0,07
	0,15
	0,36
	0,02
	0,06
	0,17

	Сухие вещества,%
	1,4
	1,4
	2,2
	7,4
	7,6
	8,8

	рН
	6,70
	6,79
	6,8
	3,85
	3,86
	3,88

	Вязкость ŋ, Н·с/м2
	1,35
	1,44
	1,52
	2,34
	2,37
	2,50

	Плотность р, г/л
	989
	998
	999
	975
	977
	978


В экстракте базилика с удельным содержанием сырья 5%, полученным предлагаемым методом, содержание аскорбиновый кислоты составило 3,03 мг/л, что на 2,72 мг/л выше, чем экстракте, полученным традиционном методом (таблица 49).

Таблица 49 – Состав и физико-химические параметры  экстрактов базилика 

	Показатели
	Традиционный метод
	Предлагаемый метод

	
	содержание сырья в экстракте, %

	
	1,2
	2,5
	5,0
	1,25
	2,5
	5,0

	Витамин С, мг/л
	0,03
	0,60
	0,31
	0,59
	1,19
	3,03

	Сухие вещества,%
	1,8
	2,2
	2,6
	5,4
	6,6
	7,2

	рН
	6,6
	6,6
	6,6
	6,04
	5,87
	5,87

	Вязкость ŋ, Н·с/м2
	1,39
	1,47
	1,54
	2,23
	2,26
	2,35

	Плотность р, г/л
	997
	1001
	1003
	981
	982
	983


В экстракте гвоздики и базилика, полученных предлагаемым методом содержание сухих веществ было намного выше (5,4-8,8 мг/л), чем в экстрактах этих растений, полученных традиционным методом (1,4-2,6 мг/л). Как видно из таблицы 2 показатели вязкости экстрактов гвоздики и базилика также оказались выше полученных по предлагаемому методу (2,28-2,50 Н·с/м2) по сравнению с традиционным методом (1,3-1,54 Н·с/м2).

Среди экстрактов, полученных предлагаемым методом выход сухих веществ (7,4-8,8%) и показатель вязкости (2,34-2,50 Н·с/м2) гвоздики были заметно выше, чем у экстракта базилика (5,4-7,2% и 2,23-2,35 Н·с/м2).

При предлагаемом методе в экстрактах базилика, особенно гвоздики  показатель реакции среды рН был намного ниже (3,85-6,04), чем в традиционном методе (6,6-6,8). Это связано заметным влиянием водно-спиртового раствора на реакцию среды.

Во всех экстрактах пряно-ароматических лекарственных растений таких как чабрец, душица, шалфей, полученных традиционным и предлагаемым методами с возрастанием относительной массы сырья в экстракте также повышается выход аскорбиновой кислоты, сухих веществ, что способствует возрастанию показателей вязкости и плотности (табл.50, 51, и рис.15, 16, 17, 18).

Таблица 50 – Состав и физико-химические параметры  экстрактов  чабреца 

	Показатели
	Традиционный метод
	Предлагаемый метод

	
	содержание сырья в экстракте, %

	
	2,5
	5
	7,5
	10
	2,5
	5
	7,5

	Витамин С. Мг/л
	1,56
	2,87
	4,52
	6,43
	4,31
	10,19
	15,60

	Сухие вещества,%
	1,8
	2,4
	3
	3,7
	7,6
	8,0
	8,5

	рН
	-
	6,23
	-
	-
	6,56
	6,16
	5,95

	Вязкость ŋ, Н·с/м2
	0,91
	0,98
	1,03
	1,07
	1,66
	1,71
	1,75

	Плотность р, г/л
	998,5
	1001
	1003,6
	1006
	977
	979
	983


Таблица 51 - Состав и физико-химические параметры  экстрактов душицы 

	Показатели
	Традиционный метод
	Предлагаемый метод

	
	содержание сырья в экстракте, %

	
	2,5
	5
	7,5
	10
	2,5
	5
	7,5

	Витамин С, мг/л
	0,84
	1,69
	2,34
	3,09
	0,92
	2,01
	2,79

	Сухие вещества,%
	2,5
	3
	3,5
	4
	6
	6,5
	6,8

	рН
	6,67
	5,97
	5,93
	5,93
	6,67
	6,17
	5,78

	Плотность р, г/л
	999
	1002
	1005
	1007
	981
	986
	992

	Вязкость ŋ, Н·с/м2
	1,002
	1,02
	1,04
	1,06
	1,48
	1,51
	1,55


Во всех экстрактах пряно-ароматических и других лекарственных растений полученных по предлагаемому методу показатель реакции среды рН был намного ниже (5,52-6,56), чем  - в традиционном методе (5,93-7,35). Это связано заметным влиянием спиртового раствора на реакцию среды экстракта (табл. 4).

В экстрактах полученных предлагаемым методом содержание сухих веществ намного выше (5-8,5%), чем у экстрактов традиционном методом (1,8-5,25%).

Экстракты чабреца и душицы при предлагаемом способе экстракции отличались высоким содержанием аскорбиновой кислоты  (0,92-15,6 мг/л), чем при экстракции растительного сырья традиционном способом (0,84-4,52 мг/л) (табл.5).
Таблица 52- Состав и физико-химические параметры  экстрактов шалфея 

	Показатели
	Традиционный метод
	Предлагаемый метод

	
	содержание сырья в экстракте, %

	
	2,5
	5
	7,5
	2,5
	5
	7,5

	Витамин С, мг/л
	0,59
	1,34
	2,41
	0,51
	0,84
	1,22

	Сухие вещества, %
	5
	5,19
	5,25
	7,2
	7,5
	7,57

	рН
	7 
	7,2
	7,35
	5,57
	5,53
	5,52

	Плотность р, г/л
	1000
	1000,1
	1002
	980
	985
	985

	Вязкость ŋ, Н·с/м2
	1,413
	1,464
	1,515
	2,27
	2,20
	2,19


В связи с высоким выходом сухих веществ при предлагаемом способе вязкость экстрактов пряно-ароматических лекарственных растений оказалось выше (1,48-1,25 Н·с/м2), чем при экстракции  традиционным методом (1,0-1,52 Н·с/м2).

При традиционном методе плотность экстракта  выше (999-1007 г/л), чем при предлагаемом методе (977-985 г/л).

Среди экстрактов пряно-ароматических лекарственных растений, полученных предлагаемым способом высоким содержанием аскорбиновой кислоты, сухих веществ и показателем вязкости отличались чабрец (4,31-15,6 мг/л; 7,6-8,5% и 1,66-1,75 Н·с/м2).

В экстракте боярышника, полученного традиционным и предлагаемым методом при возрастании удельного веса сырья в экстракте также повышается содержание сухих веществ, показатель вязкости экстракта (табл.6 и рис. 19, 20).

Таблица 53 – Состав и физико-химические параметры  экстрактов боярышника

	Показатели
	Традиционный метод
	Предлагаемый метод

	
	содержание сырья в экстракте, %

	
	5
	7,5
	10
	12,5
	7,5
	10
	12,5

	Витамин С, мг/л
	0,15
	0,35
	0,38
	0,45
	0,07
	0,04
	0,04

	Сухие вещества,%
	2,2
	2,37
	2,4
	2,6
	3
	3,5
	3,7

	рН
	6,85
	6,8
	6,74
	6,7
	4,85
	4,71
	4,66

	Вязкость ŋ, Н·с/м2
	1,091
	1,161
	1,1906
	1,19067
	2,47
	2,51
	2,54

	Плотность р, г/л
	1000,1
	1000
	998
	997,3
	971
	972
	975


Содержание сухих веществ и показатель вязкости у экстракта боярышника полученного предлагаемым методом оказалось выше (3-3,7% и 2,42-2,54 Н·с/м2), а показатель реакции среды и плотности (4,66-4,85 и 971-975 г/л) ниже, чем у экстракта - традиционным методом (2,2-2,6%; 1,09-1,19 Н·с/м2 и 6,7-6,85; 987-1000 г/л).

Установлено, что органолептические показатели, такие как цвет, запах и вкус с увеличением содержания растительного сырья с 2,5 и 5 по 12,5 % в экстрактах заметно улучшаются (таблица -54, 55, 56, 57).

Таблица 54 - Органолептические показатели экстракта боярышника

	%
	Цвет
	Запах
	Вкус

	5
	красно-желтый
	очень слабый запах боярышника
	приятный 

	7,5
	желтый
	слабый запах 
	приятный, сладкий 

	10
	коричневый-желтый
	запах как боярышник
	сладкий

	12,5
	золотистый-желтый
	очень приятный 
	очень сладкий


Таблица 55 - Органолептические показатели экстракта шалфея

	%
	Цвет
	Запах
	Вкус

	2,5
	светло-желтый
	запах  травы
	приятный как мята

	5
	желтоватый
	приятный 
	чуть-чуть горковатый

	7,5
	красно-желтый
	очень приятный 
	горковатый


Таблица 56 - Органолептические показатели экстракта чабреца

	%
	Цвет
	Запах
	Вкус

	2,5
	красно-коричневый
	слабый запах свойственный чабрецу
	со слабо кисловатым привкусом, свойственный чабрецу, послевкусие - мятный вкус 

	5
	темно-красный
	приятный запах свойственный чабрецу с ароматом мяты
	в начале слегка горьковатый, послевкусие - мятный вкус

	7,5
	темно-коричневый
	приятный запах с ароматом черного перца
	в начале горький вкус, послевкусие - мятный

	10
	темно-коричневый с зеленым оттенком
	запах свойственный чабрецу, с запахом черного перца
	очень терпкий вкус


Таблица 10 - Органолептические показатели экстракта душицы

	%
	Цвет
	Запах
	Вкус

	2,5
	желто-коричневый
	слабый запах свойственный душице
	вкус слабо приготовленного чая  

	5
	светло-коричневый
	приятный запах свойственный душице
	терпко приготовленного чая, с кисловатым приятным привкусом

	7,5
	ярко выраженный коричневый цвет
	приятный запах свойственный душице
	горький вкус 

	10
	темно-коричневый с зеленым оттенком
	приятный запах свойственный душице
	терпкий вкус 


С повышением содержания относительной массы сырья в экстракте происходит изменения цвета экстракта: боярышника (с 5 до 12,5% ) с красно-желтого до золотисто-желтого цвета, шалфея (с 2,5 до 7,5%) – с светло-желтого до красно- желтого, чабреца (с 2,5 до 10%) -  с красно-коричневого с зеленым оттенком, душицы (с 2,6 до 10%) -  с желто-коричневого до темно-коричневого с зеленым оттенком.

Запах и вкус с увеличением содержания растительного сырья в экстракте также заметно улучшаются. Запах и вкус боярышника с повышением относительной массы сырья с 5 до 12,5% становится приятным и сладким; шалфея (с 2,5 до 7,5%) – горьковато - приятным и терпким; душица (2,5 до 10%) – приятный запах свойственный душице и терпкий вкус.

На основании проведенных исследований, можно сделать вывод о том, что применение  метода  низкочастотной вакуум-ультрозвуковой  экстракции позволяет максимально экстрагировать комплекс полезных веществ и сокращает продолжительность экстрагирования из исследуемых растений.

По нашему мнению,  использование в ультразвуковой технологии  дополнительно вакуума  создает кавитацию и турбулентные потоки в жидком экстрагенте, в результате  чего происходит быстрое набухание сырья и растворение содержимого клетки, увеличивается скорость обтекания частиц сырья, в пограничном диффузионном слое возникают турбулентные и вихревые потоки. Молекулярная диффузия внутри частиц сырья и в пограничном диффузионном слое практически заменяется конвективной, что приводит к интенсификации массообмена. В результате кавитации происходит разрушение клеточных структур, что ускоряет процесс перехода полезных веществ в экстрагент за счет их вымывания.  Сильные турбулентные течения, гидродинамические потоки способствуют переносу масс, растворению веществ, происходит интенсивное перемешивание содержимого даже внутри клетки, чего невозможно достичь другими способами экстракции. Кроме того, изменение давления при сжатии и разряжении при прохождении волны ультразвука, может вызывать эффект губки, при котором улучшается проникновение экстрагента  сырья.
8.2 Оценка качества и проведение санитарно-гигиенической экспертизы жидкого коптильного препарата, обогащенного фитокомпонентами.

8.2.1  Качество жидкого коптильного препарата

Для определения оптимальных вариантов по комбинации экстрактов  исследуемых растений проведено сравнительное изучение различных  соотношений экстракта: боярышника, шалфея,¸ душицы, чабреца, базилика, гвоздики полученных предлагаемым методом. Критерием выбора оптимального варианта комбинаций полифито-жидкого коптильного препарата являлся органолептический показатель каждого экстракта исследуемого растения.

Рассмотренные варианты комбинаций приведены в таблице 57.

Таблица 57 - Жидкий коптильный препарат, обогащенный фитокомпонентами

	Варианты комбинаций


	Компоненты полифито-жидкого препарата

	
	боярышник: шалфей: душица: чабрец: базилик: гвоздика

	№1
	12,5:1,25: 1,25: 1,25: 1,25:0,625

	№2
	12,5:2,5:2,5:2,5:2,5:1,25

	№3
	12,5:3,75: 3,75:3,75:3,75:1,875

	№4
	12,5:5:5:5:5:2,5

	№5
	12,5:3,125: 3,125: 3,125: 3,125: 1,56


Результаты органолептической оценки вариантов комбинаций приведены в таблице 58. 

Таблица 58 – Органолептическая оценка  вариантов  комбинации 

	Органолептические показатели

	Цвет
	Запах
	Вкус

	Вариант  №1

	Густой красный как чай
	Слабый запах
	Горычь полыни, терпкий

	Вариант  №2

	Красно-коричневый
	Приятный как бальзам
	Горечь и трепкий, ощущение вяжущего

	Вариант  №3

	Темно-коричневый
	Приятный
	Очень горький, трепкости нет, кончик языка немного немеет

	Вариант  №4

	Темно-коричневый
	Приятный
	Очень горький

	Вариант  №5

	Темно-коричневый 
	Мятно-ароматный, ясный, прятный 
	Вначале горковатый, в конце прятный


Анализ данных таблицы 58 показывает, что по органолептическим показателям из рассмотренных вариантов комбинаций экстрактов боярышника, шалфея, душицы, чабреца, базилика и гвоздики наилучшим является вариант №5.  

Проведены исследования по определению наиболее приемлемого оптимального варианта смешивания полифито-жидкого препарата с жидким дымом. Для этой цели были рассмотрены следующие варианты смеси:   10:90%; 20:80%; 30:70% и 40:60%. 

Из анализа содержания макро и микроэлементов видно, что 30:70 %–ное соотношение полифито-жидкого препарата с жидким дымом является наиболее оптимальным соотношением (приложение Б).

8.2.2 Результаты  проведения санитарно-гигиенической экспертизы и разработка нормативной документации (ТИ) на производстве жидкого коптильного препарата, обогащенного фитокомпонентами

На базе СЭС города Шымкента проведена санитарно - гигиеническая экспертиза приготовленного жидкого коптильного препарата, обогащенного  фитокомпонентами по варианту №5 (12,5:3,125: 3,125: 3,125: 3,125: 1,56) (приложения В). 

В экстрактах растений определены содержание токсичных элементов таких как свинец, мышьяк, кадмий, ртуть по соответствующим ГОСТ (СТРК ГОСТ Р 51301-05(свинец); СТРК ГОСТ Р51969-05 (мышьяк); СТРК ГОСТ Р 51301-05 (кадмий); ГОСТ 26927-80 (ртуть)). При этом не обнаружена концентрация токсичных элементов.

В образцах экстрактов растительного сырья не обнаружены дрожжи, грибки и патогенные сальмонеллы.

Согласно заключению санитарно-эпидемиологической экспертизы санэпидстанции города Шымкент в составе жидкого коптильного препарата, обогащенного фитокомпонентами, отсутствуют токсичные химические элементы, а их микробиологические показатели соответствуют гигиеническим нормативам, установленным СанПиН 4.01.047.97 РК. 

На основании проведенных  научно - исследовательских работ разработана нормативная документация (ТИ) (приложения Г) на производство жидкого коптильного препарата, обогащенного  фитокомпонентами.  

В технологической инструкции (ТИ) по производству бездымного полифито-жидкого препарата для копчения мясных продуктов отражены необходимость использования компонентов отечественного растительного сырья (трава шалфея, чабреца, дущицы, листья базилика, бутоны гвоздики и плоды боярышника). В технологии бездымного холодного копчения мясопродуктов предусмотрены  рекомендация по сбору растительного и сушке сырья, измельчение растительного сырья, экстракция, смешивание с жидким дымом, хранение готовой продукции.

В рекомендациях по сбору растительного сырья указаны сроки и способы сборки сырья, а при сушке - температура сушки и толщина слоя растила сырья.

Для более полного извлечения комплекса действующих веществ, содержащихся в растительном сырье, его предварительно измельчают в мельнице в соответствии с особенностями растительного сырья. Необходимые степень измельчения достигается с применением сита.

Экстракция растительного сырья производится методом  низкочастотной вакуум-ультрозвуковой  экстракции.

  Приведены оптимальный вариант комбинации экстрактов, характеризующиеся  высоким содержанием сухих веществ и  с приятным запахом и вкусом.

Жидкий дым обогащенный полифито-жидким препаратом хранится при температуре от 0ºС до 10ºС  не более 2 месяцев.

8.3 Исследование термодинамических и теплофизических параметров жидкого коптильного препарата обогащенного фитокомпонентами

Согласно календарного плана  были проведены экспериментальные работы по определению термодинамических и теплофизических   параметров растительного сырья и полифито-жидкого коптильного препарата. 

В экстрактах отобранных 6 видов растительного сырья (душица обыкновенная, чабрец, базилик, гвоздика, шалфей лекарственный, боярышник) исследованы содержание в них сухих веществ, плотность, вязкость, реакция среды т.е  рН.

По результатами исследования термодинамических и теплофизических параметров и органолептических оценок    6 видов  экстрактов  растении установлены оптимальный вариант создания  комбинированного полифито- жидкого бездымного препарата. Результаты исследования приведены в таблице 13 и в рисунках 21, 22, 23, 24, 25, 26, 27, 28.

На основе анализа закономерности изменения термодинамических и теплофизических параметров 6 видов экстрактов в зависимости от процентного содержание растительного сырья в  растворе  установлено, что с возрастанием процентного содержание сырья в экстракте  содержание сухих веществ и показатель вязкости (кроме шалфея лекарственного) увеличиваются, а реакция среды рН (кроме гвоздики) снижается. Анализ закономерности изменения плотности экстракта растительного сырья показывают, что  с увеличением процентного содержания растительного сырья в экстракте  плотность повышается незначительно, а показатель активность воды изменяется незначительно и находится в пределах 0,96-0,99.
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Рисунок 67 – Зависимость вязкости в экстрактах от удельного веса гвоздики и базилика
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Рисунок 68 – Зависимость плотности в экстрактах от удельного веса гвоздики и базилика


[image: image87.png]TaoTHot e, krfu3

994
992
990
988
986
984
982
980
978
976

TIpoLeHTHOE cofiep7KaHie ChIPbA, %o

+ Uadpert « JTy mriia





Рисунок 69 – Зависимость плотности в экстрактах от удельного веса чабреце и дущице
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Рисунок 70 – Зависимость вязкости в экстрактах от удельного веса чабреце и душицы
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Рисунок 71 – Зависимость плотности в экстрактах от удельного веса         боярышника
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Рисунок 72- Зависимость плотности в экстрактах от удельного веса

 шалфея
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Рисунок 73 – Зависимость вязкости в экстрактах от удельного веса

боярышника
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Рисунок 74 - Зависимость вязкости в экстрактах от удельного веса шалфея

Таблица 59 - Термодинамические и теплофизические параметры экстрактов растительного сырья

	Вид растительного сырья
	Процентное содержание растит. сырья в экстракте, %
	Термодинамические и теплофизические параметры

	
	
	рН
	активность воды,
	плотность,кг/л
	вязкость,

Н·с/м2

	Базилик душистый 
	1,25
	6,04
	0,98
	981
	2,23

	
	2,5
	5,87
	0,97
	982
	2,26

	
	5,0
	5,87
	0,97
	983
	2,35

	Боярышник

	7,5
	4,85
	0,99
	971
	2,47

	
	10,6
	4,71
	0,98
	972
	2,51

	
	12,5
	4,66
	0,97
	975
	2,54

	Гвоздика
	1,95
	3,85
	0,98
	975
	2,34

	
	2,5
	3,96
	0,97
	977
	2,37

	
	5,0
	3,88
	0,97
	978
	2,50

	Душица обыкновенная
	2,5
	6,67
	0,97
	981
	1,48

	
	5,0
	6,17
	0,96
	986
	1,51

	
	7,5
	5,78
	0,96
	992
	1,55

	Шалфей
	2,5
	5,57
	0,98
	920
	2,27

	
	5,0
	5,53
	0,98
	985
	2,20

	
	7,5
	5,52
	0,99
	985
	2,19

	Чабрец
	2,5
	6,56
	0,98
	977
	1,66

	
	5,0
	6,16
	0,97
	979
	1,71

	
	7,5
	5,95
	0,97
	983
	1,75


Проведены исследования термодинамических параметров комбинированного полифито-жидкого препарата варианта №5 с процентным содержанием: боярышника-12%,  шалфея-3,125%, душицы-3,125%, чабреца -3,125%, базилика-3,125% и  гвоздики -1,56% , которые показывают, что сухие вещества составляют -5,2%, рН- 5,60, плотность -1016 г/л,  вязкость -1,254Н·с/м2.  
Проведены исследования  влияния продолжительности настаивания растительного сырья в 40% водно-спиртовом растворе на термодинамические параметры  комбинированного полифито-жидкого препарата варианта №5. Результаты исследования приведены в таблице 14.
Таблица 60 – Влияние продолжительности настаивания растительного сырья в 40% водно-спиртовом растворе на термодинамические и теплофизические параметры комбинированного полифито-жидкого препарата.

	Термодинамические параметры
	Продолжительность настаивания растительного сырья в  40% спиртовом растворе,  час

	
	2
	4
	6

	рН
	5,36
	5,20
	5,20

	Плотность, ρ г/л
	960
	955
	954

	Сухие вещества, %
	14,5
	15,8
	16,2

	Вязкость, η Н·с/м2
	2,333
	1,753
	1,733


Как  видно из таблицы 14 с увеличением продолжительности  настоя термодинамические и теплофизические параметры комбинированного полифито-жидкого препарата изменяются неоднозначно. Например, такие термодинамические  параметры  как:  рН с возрастанием  продолжительности снижается от 5,36 до 5,20 т.е. на 3%, а плотность экстракта от 960 до 954 г/л  т.е. на 0,6%. Вязкость комбинированного полифито-жидкого препарата снижется от 2,333 до 1.733 η Н·с/м2 т.е. на 34,6%. С увеличением продолжительности настаивания растительного сырья в  40% спиртовом растворе  выход сухих веществ возрастает от 14,5 до 16,2 %  т.е.  на 10,5%.

Таким образом, на основании проведенных экспериментальных исследовании установлены, что оптимальным условием настаивания растительного сырья  является  продолжительность настаивания 4,3-5,0 часов, а оптимальным временем экстракции растительного сырья с применением ультразвука является 15-18 минут.  
Полученный по предоложенной технологии полифито – жидкий дым был исползован для копчение тушки цыплят. 
По результатам дегустации комиссия считает, представленные на дегустацию копченные полифито-жидким дымом тушки цыплят по органолептическим показателям и пищевой ценностью отличаются от контрольных образцов (тушки цыплят, обработанный жидким дымом).

Комиссия рекомендует провести испытания разработанной технологии в промышленных условиях.
ЗАКЛЮЧЕНИЕ

1. Установлено, что с повышением относительной массы (с 1,2; 2,5; 5% до 5; 7,5; 10 и 12,5%)  сырья в экстрактах пряно-ароматических и других лекарственных растений полученных традиционным (водный настой) и  предлагаемым  (спиртовая настойка с применением ультразвука и вакуума) методом повышаются содержание витамина С, выход сухих веществ, снижается плотность и возрастает вязкость экстрактов.

2. Выход сухих веществ у экстрактов лекарственных растении, полученных предлагаемым методом  оказалось намного выше  (3,7-8,8%), чем у экстрактов – традиционным методом (2,2-5,25%).  В связи с этим показатель вязкости  у первого способа была выше  (1,48-2,54), чем у последнего (0,91-1,54).

3. С повышением удельного веса сырья (с 2,5; 5% до 10 и 12,5%) в настойках отобранных лекарственных растений цвет экстракта в зависимости от окраски становится ярким, золотисто-желтым, красно-желтым, темно-коричневым с зеленным оттенком; Запах - очень приятным, горьковатым с запахом с черного перца, свойственный данной культуре; вкус - приятным, терпким.

4. Выявлено, что оптимальным вариантом внесения добавок экстрактов лекарственных растений в состав жидкого коптильного препарата оказался вариант с соотношением боярышника, шалфея, душицы,  чабрец, базилика, гвоздики – 12,5: 3,125: 3,25: 3,125: 3,125: 1,56 характеризующейся высоким содержанием сухих веществ, высокой плотностью и вязкостью, приятным запахом и вкусом.

5. Оптимальным условием проведения экстракции является: настаивании растительного сырья в 40% водно-спиртовом растворе является продолжительность настаивания - 2 часов, оптимальным условием продолжительности процесса экстракции экстракта с применением ультразвука является 15-18 минут, давления 76 мм рт ст. По заключению санитарно-эпидемиологической экспертизы санэпидстанции города Шымкента в составе жидкого коптильного препарата обогащенного фитокомпонентами, отсутствуют токсичные химические элементы, а их микробиологические показатели соответствуют гигиеническим нормативам, установленным СанПИН (4.01.047.97.РК).
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		гвоздика		6.56		1.64

				Для изменения диапазона данных диаграммы перетащите правый нижний угол диапазона.

				K39		27.7031429		18.3493099		20.7867874		27.129599		20.7830186		2.8103453

				Ca44		11.1282762		16.7595322		16.85		12.5704135		16.4253251		5.6948568






_1471873145.xls
Диаграмма1

		1.25		1.25

		2.5		2.5

		5		5



Гвоздика

Базилик

П р о ц е н т н о е   с о д е р ж а н и е, %

Аскорбиновая кислота, мг/л

0.04

0.48

0.12

1.05

0.33

1.76



Лист1

		Значения Х		Гвоздика		Базилик

		1.25		0.04		0.48

		2.5		0.12		1.05

		5		0.33		1.76






_1471873125.xls
Диаграмма1

		7.5		7.5

		10		10

		12.5		12.5



Процентное сотношение боярышника в растворе %

Столбец1

С у х и е    в е щ е с т в а, %

3

3.5

3.7



Лист1

		Значения Х		Процентное сотношение боярышника в растворе %		Столбец1

		7.5		3

		10		3.5

		12.5		3.7






_1471873138.xls
Диаграмма1

		7.5		7.5

		10		10

		12.5		12.5



Процентное содержание боярышника в растворе %

Столбец1

Аскорбиновая кислота, мг/л

0.07

0.04

0.04



Лист1

		Значения Х		Процентное содержание боярышника в растворе %		Столбец1

		7.5		0.07

		10		0.04

		12.5		0.04






_1471873140.xls
Диаграмма1

		2.5		2.5

		5		5

		7.5		7.5



Процентное содержание шалфея в растворе, %

Процентное содержание шалфея в растворе  %

Столбец1

Аскорбиновая кислота, мг/л

0.51

0.84

1.22



Лист1

		Значения Х		Процентное содержание шалфея в растворе  %		Столбец1

		2.5		0.51

		5		0.84

		7.5		1.22






_1471873127.xls
Диаграмма1

		2.5		2.5

		5		5

		7.5		7.5



Процентное сотношение шалфея в растворе %

Столбец1

Сухие вещества, %

7.2

7.5

7.57



Лист1

		Значения Х		Процентное сотношение шалфея в растворе %		Столбец1

		2.5		7.2

		5		7.5

		7.5		7.57






_1471873117.xls
Диаграмма1

		2.5		2.5

		5		5

		7.5		7.5



Чабрец

Душица

Процентное содержание  сырья, %

П л о т н о с т ь, кг/м3

977

981

979

986

983

992



Лист1

		Значения Х		Чабрец		Душица

		2.5		977		981

		5		979		986.00

		7.5		983		992






_1471873120.xls
Диаграмма1

		1.25		1.25

		2.5		2.5

		5		5



Гвоздика

Базилик

Процентное содержание сырья ,%

П л о т н о с т ь, кг/м3

993

996

993.5

997

995

998



Лист1

		Значения Х		Гвоздика		Базилик

		1.25		993		996

		2.5		993.5		997.00

		5		995		998






_1471873115.xls
Диаграмма1

		2.5		2.5

		5		5

		7.5		7.5



Чабрец

душица

Процентное содержание сырья, %

Вязкость, мПа∙с

1.66

1.48

1.71

1.51

1.75

1.55



Лист1

		Значения Х		Чабрец		душица

		2.5		1.66		1.48

		5		1.71		1.51

		7.5		1.75		1.55






_1133772756.unknown

_1193204424.unknown

_1193204872.unknown

_1471873108.xls
Диаграмма1

		7.5		7.5

		10		10

		12.5		12.5



Процентное сотношение боярышника в растворе %

Столбец1

Вязкость, мПа∙с

2.47

2.51

2.54



Лист1

		Значения Х		Процентное сотношение боярышника в растворе %		Столбец1

		7.5		2.47

		10		2.51

		12.5		2.54






_1471873110.xls
Диаграмма1

		2.5		2.5

		5		5

		7.5		7.5



Процентное сотношение шалфея в растворе %

Столбец1

П л о т н о с т ь, кг/м3

980

985

985



Лист1

		Значения Х		Процентное сотношение шалфея в растворе %		Столбец1

		2.5		980

		5		985

		7.5		985






_1193208346.unknown

_1471873105.xls
Диаграмма1

		2.5		2.5

		5		5

		7.5		7.5



Процентное сотношение шалфея в растворе %

Столбец1

Вязкость, мПа∙с

2.27

2.2

2.19



Лист1

		Значения Х		Процентное сотношение шалфея в растворе %		Столбец1

		2.5		2.27

		5		2.2

		7.5		2.19






_1193205044.unknown

_1193204751.unknown

_1133777361.unknown

_1133781226.unknown

_1133785974.unknown

_1137505821.unknown

_1133781040.unknown

_1133773026.unknown

_1131863910.unknown

_1131864361.unknown

_1131864811.unknown

_1132133592.unknown

_1133770616.unknown

_1131956783.unknown

_1131864706.unknown

_1131864229.unknown

_1131863411.unknown

_1131863818.unknown

_1131789952.unknown

