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Mitt. Gebiete Lebensm. Hyg. 65, 466—469 (1974)

Kurze Mitteilungen — Communications bréves

Apparatur zur Isolierung des atherischen Oeles
aus Gewiirzen mit einer Vorrichtung zur Entnahme
fir GC-Untersuchungen

K. Ziircher und H. Hadorn

Zentrallaboratorium Coop Schweiz, Basel

Zur Isolierung und quantitativen Bestimmung der atherischen Oele werden
diese in der Regel mit Wasserdampf aus den Gewlirzen oder Drogen abdestil-
liert (1, 2). Sie schwimmen als 6lige Fliissigkeit auf dem Destillat. Fiir diesen
Zweck sind verschiedene Apparaturen vorgeschlagen worden. Wir benutzten
wihrend Jahren die Wasserbestimmungsapparatur nach Pritzker und Jungkunz
(3, 4), die auch im Lebensmittelbuch (5) beschrieben ist. Die Gewiirzprobe wurde
wihrend 1—2 Stunden mit Wasser destilliert, im kalibrierten Teil 1if8t sich das
Volumen des dtherischen Oeles ablesen. Spezielle Apparaturen fiir die Bestim-
mung des dtherischen Oeles wurden von Clevenger (6,7) sowie von Flick und
Mitarbeitern (8) entwickelt. Diese Apparaturen erwiesen sich fiir unsere Zwecke
als unbefriedigend, da wir das isolierte atherische Oel anschliefend gaschromato-
graphisch untersuchen wollten. Das Kiihlersystem ist mangelhaft, leicht fliichtige
Anteile des dtherischen Oeles gehen verloren, was meistens an einem intensiven
Geruch wihrend der Destillation zu erkennen ist. Am Kiihler bleiben oft Tropf-
chen von dtherischem Oel hingen, die nur mithsam und unvollstindig ins ka-
librierte Mefirohr befordert werden kénnen. Die Probeentnahme fiir die GC-
Untersuchung ist bei diesen Apparaturen umstandlich.

Aus diesen Griinden haben wir eine einfache Destillationsapparatur gebaut,
die ein wirksames, geschlossenes Kiihlersystem besitzt. Fiir die Gaschromatographie
werden die Proben mittels einer Injektionsspritze entnommen, welche durch ein
Gummiseptum in die Apparatur eingefithrt wird. In Abbildung 1 ist die Appa-
ratur wiedergegeben.

Beschreibung der Arbeitsweise

Im Birnenkolben (a) werden 5—10 g des zu untersuchenden Gewiirzes mit ca.
250 ml Wasser, einigen Siedesteinchen und etwas Silikon-Antischaum-Emulsion
versetzt. Der obere Teil der Apparatur wird mit Wasser gefiillt. Der Hahn (h)
wird geschlossen, das Schraubenventil (g) bleibt offen. In vielen Fillen empfiehlt
es sich, in das kalibrierte Rohr des Aufsatzes 0,2 ml Cyclohexan oder eine Mi-
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Abb. 1. Apparatur zur Isolierung und Bestimmung des dtherischen Oeles.
a) Birnenkolben 750 ml
b) Intensivkiihler
¢) Rohr fiir Wasserriickfluf
d) Ansatz mit Gummi-Septum fiir die Probenahme
e) kalibriertes MeBrohr mit Teilung in 0,02 ml
f) kalibriertes Meflirohr mit Teilung in 0,05 ml
g) Schraubventil aus Kunststoff
h) Glashahn.
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schung von Cylohexan und Methylenchlorid (10 :1) zu geben. Die iiberdestil-
lierten itherischen Oele werden im LOsungsmittel gelost. Bei gewissen Drogen
konnen sich ohne Losungsmittel-Zusatz im Destillat nicht mischbare Phasen von
Aromastoffen bilden.

Nachdem die Apparatur zusammengesezt ist, wird unter dem Birnenkolben
geheizt, so dafy die Fliissigkeit mafig siedet. Die Dampfe (Wasser und itherisches
Oel) werden im Intensivkiihler (b) kondensiert und flieffen ins senkrechte, ka-
librierte Rohr. Die dtherischen Oele sammeln sich an der Oberfliche, das Wasser
flieft durch das Rohr (c) in den Destillierkolben zurlick. Es wird so lange destil-
liert, bis das Volumen des atherischen Oeles nicht mehr zunimmt, was etwa 2—3
Stunden dauert. Am Ende des Versuchs wird das Kiihlwasser fiir kurze Zeit ab-
gestellt, das Rohr erwarmt sich und die am Kiihler haftenden Tropfchen von dthe-
rischem Oel werden restlos ins Mefirohr getrieben. Das Kiihlwasser wird wieder
angestellt, das Schraubenventil (g) geschlossen und der Kolben (a) abgenommen.
Das Volumen des dtherischen Oeles wird abgelesen. Falls notig, wird tropfenweise
Wasser zugefiigt bis sich die Schicht des dtherischen Oeles vollstindig innerhalb
des kalibrierten Bereiches (e) befindet. Bei Gewiirzen mit hohem &dtherischem
Oelgehalt, wie Nelken und Muskatniisse (15—20 %), 6ffnet man vorsichtig den
Hahn (h) und lif}t langsam Wasser ausflieflen, bis sich das dtherische Oel im
Mefbereich (f) (0—2,5 ml) befindet, wartet etwa 10 Minuten und liest das Vo-
lumen ab. Fiir die Berechnung des dtherischen Oeles wird zunichst das Volumen
des Losungsmittels (0,2 ml) abgezogen, welches bei Versuchsbeginn ins Mef3rohr
gegeben wurde. Das Resultat wird berechnet in ml dtherischem Oel in 100 g
Gewiirz.

Fiir die gaschromatographische Untersuchung des dtherischen Oeles gibt man
vorsichtig soviel Wasser in das senkrechte Rohr, bis sich die Schicht des dtheri-
schen Oeles unmittelbar unten am seitlichen Ansatz (d) befindet. Die Nadel einer
Injektionsspritze wird durch das Gummiseptum gestochen und die gewlinschte
Menge dtherisches Oel entnommen, entweder direkt in den Gaschromatographen
eingespritzt oder in einem kleinen Rohrchen mit Schliffstopfen aufbewahrt.

Vor und Nachteile der Methode

Die Apparatur erlaubt auf einfache Weise die Gewinnung und Bestimmung
des idtherischen Oeles. Durch das geschlossene Kiihlersystem werden Verluste an
leicht fliichtigen Bestandteilen verhindert. Ein Gummiseptum erlaubt eine ein-
fache und rasche Probenahme mittels Injektionsspritze fiir die Gaschromato-
graphie. Als Nachteil mufl erwihnt werden, dafl wasserlosliche Bestandteile des
dtherischen Oeles wihrend der Wasserdampfdestillation ausgewaschen werden.
Wie an Modellversuchen (9) gezeigt wurde, werden Phenol, o-Kresol, Furfurol
und Cumarin vollstindig ausgewaschen. Nur zum Teil sind Benzaldehyd, Hydro-
zimtaldehyd, Phenyldthanol und Methoxybenzaldehyd im Destillat vorhanden.

468



Zusammenfassung

Es wird eine einfache Apparatur zur Gewinnung des dtherischen Oeles aus Gewdlir-
zen mittels Wasserdampfdestillation beschrieben. Ein geschlossenes Kiihlersystem ver-
hindert Verluste an leicht fliichtigen Anteilen durch Verdunstung. In einem kalibrierten
Rohr kann das Volumen des dtherischen Oeles abgelesen werden. Zur Probenentnahme
fir die GC-Untersuchung befindet sich seitlich ein Stutzen mit Gummiseptum. Mittels
einer Injektionsspritze konnen die Proben direkt entnommen werden.

Résumeé

Un appareil simple pour isoler les huiles essentielles d’épices par distillation a la
vapeur d’eau est décrit. Un systéme fermé de réfrigération exclut les pertes par évapo-
ration des composés volatils. Le volume de I'huile essentielle est lu sur un tube gradué.
La prise d’échantillons pour chromatographie en phase gazeuse s’effectue, directement
a l’aide de la seringue d’injection, a travers une membrane de caoutchouc, fixée a une
ouverture latérale.
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