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Лабораторная работа рассчитана на 6 часов
Принцип метода. Наряду с настоями и ароматными спиртами в купаж некоторых напитков (ликеры «Мятный», «Розовый», «Ароматный» и др.) входят эфирные масла. В ликероводочном производстве используют следующие эфирные масла: анисовое, апельсиновое, бергамотовое, гвоздичное, горькоминдальное, жасминное, кардамоновое, кориандровое, коричное, кюрассо, лимонное, мандариновое, мятное (из перечной и курчавой мяты), неролевое, перуанское (бальзам), померанцевое, розовое, розмариновое, тминное, укропное, фенхелевое.
Каждому эфирному маслу свойственны определенные физические и химические константы. Из физических констант важны плотность, коэффициент преломления, растворимость и температура застывания. Относительная плотность различных эфирных масел колеблется от 0,8954 (розмариновое) до 1,1650 (перуанское). Большинство эфирных масел легче воды и только кислородсодержащие масла и соединения ароматического ряда имеют плотность несколько больше единицы. По плотности можно ориентировочно судить, какие основные группы веществ входят в состав эфирного масла. Эфирные масла нерастворимы в воде и слабых водно-спиртовых растворах, в чистом спирте растворимы неограниченно. 
В купаж эфирные масла задают в виде эссенций после предварительного растворения в спирте крепостью 96,2% при соотношении 1 : 10 (1 кг масла на 10 дм3 спирта).
Эфироносные органы могут находиться во внутренних тканях растений (эндогенных органах - клетках и вместилищах) и во внешних (экзогенных органах - железистых волосках и чешуйках). Эфирное масло может находиться в эфироносных органах в свободном и/или связанном состоянии. В зависимости от формы, в которой находится эфирное масло в растении, применяются различные методы экстракции или используют сочетания различных способов. 
Свободная форма эфирного масла делает возможным извлекать эфирные масла без предварительной переработки перегонкой с паром, отдувкой воздухом, отжимом или экстракцией растворителями (летучими и нелетучими) - настаиванием.  
Связанные формы эфирных масел представляют собой химические комплексы, обычно в виде гликозидов (комплекс компонентов эфирных масел с углеводами - терпеновые гликозиды), сесквитерпеновых лактонов или каротиноидов.  
Для извлечения связанных форм эфирных масел требуется предварительное высвобождение эфирного масла с помощью ферментации (ферментативного гидролиза). 
Ферментация заключается в выдерживании исходного сырья от нескольких часов до суток при температуре 50-60ºС. Из-за распада гликозидов под действием собственных ферментов растения образуется значительное количество эфирных масел, которые можно извлечь различными методами. После проведения ферментации эфирные масла отгоняются как свободная форма. Гидролитические процессы также могут происходить и при паровой отгонке. 
Существует огромное количество конструкций для извлечения эфирных масел, но принцип их действия оставался одним и тем же: необходимо с водяным паром отгонять летучие вещества. Для этого в аппарат загружают измельченное сырье, заливают водой и нагревают до кипения. Эфирное масло и водяной пар поступают в холодильник, где конденсируется. Дистиллят в специальном сосуде (флорентине или флорентийской склянке) разделяется на воду (флорентинная вода) и эфирное масло за счет разности их удельных весов. 
	


	Рис. 1. Приемник для эфирного масла (флорентийская склянка):
А-флорентийская склянка для эфирных масел легче воды
Б-флорентийская склянка для эфирных масел тяжелее воды
1- Слив воды, 2-Выход эфирного масла



В промышленности, где имеются источники получения водяного пара, сырье не заливают водой, а подают водяной пар непосредственно в аппарат. 
Простейший вариант получения эфирных масел в лабораторных условиях заключается в отгонке воды в присутствии растительного материала (гидродистилляция). В промышленности он применяется достаточно редко, например, при получении розового масла. 
Аппаратура, материалы и реактивы.  
корки мандариновые;
аппарат Клевенджера;
баня песочная;
весы технические;
рефрактометр;
шприцы одноразовые 1 см3.       	
Проведение анализа.  Корки мандарина, предварительно измельченные до размера 1 мм, выдерживают в закрытой таре не менее 3-х суток для ферментации. После выдержки корки взвешивают с точностью до 0,5 г, загружаются в отгонную колбу аппарата Клевенджера 1 (рис. 2) примерно на 2/3 объема. Трехходовой кран 5 переключают на подачу воды через сифон 4 в перегонную колбу. Через отверстие в устройстве разрыва струи 3 заполняют водой сифонное устройство флорентийской склянки 4, а затем – примерно половину колбы 1 с экстрагируемым материалом. Подают воду в нисходящий холодильник 2.

	


	Рис. 2. Аппарат для определения эфирных масел Клевенджера:
1 – перегонная колба; 2 – нисходящий холодильник; 3 – устройство разрыва струи с воздушкой; 4 – флорентийская склянка с сифоном; 5 – трехходовой кран; 6 -устройство для слива масла.



Колбу 1 ставят на колбонагреватель и нагревают до кипения, а затем уменьшают интенсивность нагрева до минимума. За счет разности плотности дистиллят разделается на флорентинную воду, возвращаемую через сифон 4 в перегонную колбу 1, и масло, остающееся в флорентийской склянке. Полная отгонка масла проходит примерно за 60 часов, однако 50% отгоняется за 5-6 часов.
После окончания гидродистилляции, трехходовой кран 5 переключают на слив дистиллята в устройство 6 и сливают в подходящую мерную колбу.
Обработка результатов.  После выдержки 10-15 минут одноразовым шприцем снимают эфирное масло с флорентинной воды в пробирку, замеряют его объем, высчитывают выход масла в пересчете на абсолютно сухой вес корок (определение влажности см. п. 4.2) по формуле:


,

где: 	Vмасла а.с. - выход масла на абсолютно сухой вес корок, дм3/г;
Vмасла – объем масла в пробирке, дм3;
g – масса навески корок, г;
W – влажность корок, %.
Для определения подлинности масла определяют показатель преломления на рефрактометре при 20°С (см. п. 4.3 Лабораторного практикума «Введение в лабораторную технику»). Показатель подлинного мандаринового масла должен находиться в пределах 1,4700-1,4740.
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