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Badano skiad olejkow eterycznych w przyprawach (majeranku, tymianku,
kminku i kolendry) przed i po procesie sterylizacji. Analize ilosciowq i jakoscio-
waq skladu olejkow eterycznych z przypraw wyizolowanych w aparacie Derynga
przeprowadzono metodq GC/MS. Zidentyfikowano i oznaczono zwiqzki lotne,
a nastepnie oznaczono na ich podstawie calkowitq zawartos¢ zwiqzkéw lotnych
w przyprawach przed i po sterylizacyi.
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sterylizacja parg wodna, GC/MS.
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Najbogatszym zrédlem naturalnego aromatu sa ro$liny, a szczegdlnie przypra-
wy produkujace olejki eteryczne. Przyprawy ulegaja zanieczyszczeniu bakteriami
i plesniami w trakcie uprawy, zbioru i przechowywania. Ogolna liczba drobnoustro-
jow w przyprawach moze dochodzi¢ do 10°w 1 g (1, 2). Ze wzgledu na zakazenie
drobnoustrojami przyprawy dodawane do zywnosci stanowia zagrozenie dla zdro-
wia cztowieka. Wyjatawianie jest wigc konieczne. Najczesciej stosowane w skali
przemystowej metody wyjalawiania to radiacja i sterylizacja para wodna w wie-
lu technicznych wariantach. W Zaktadzie Koncentratow Instytutu Biotechnologii
Przemystu Rolno-Spozywczego opracowano i wdrozono oryginalng technologi¢
ciaglej sterylizacji para wodng surowcoéw roslinnych (patent 189396). Wzdtuzne
1 poprzeczne przemieszczanie surowca przy jednoczesnym mieszaniu i pelnej pene-
tracji pary zapewnia uzyskanie produktu o zadanej jakosci mikrobiologiczne;.

Z pismiennictwa wiadomo, ze stosowanie sterylizacji moze powodowac zmia-
ny aromatu roslin przyprawowych. Prowadzono badania nad dekontaminacja me-
toda obrdbki cieplnej i potaczonej obrobki cieplno-cisSnieniowej pieprzu czarnego
i stwierdzono, ze metoda ta powodowata zmiany w sktadzie substancji lotnych pie-
przu, w tym zmniejszenie zawartosci wigkszosci zwiazkéw mono terpenowych oraz
wzrost zawartosci alfa- i gamma- terpinenu i 1-terpinen-4-olu, a dzialanie wysokiego
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cisnienia powodowato nasilenie tych zmian (3). Wykazano, Ze sterylizacja metoda
radiacyjnag w niewielkim stopniu wptywata na zmiany chemiczne przypraw (4, 5).
Metoda mikrofalowa stosowana do dekontaminacji oregano powodowata tylko nie-
znaczne zmiany ilosciowe dwoch glownych sktadnikéw aromatu oregano — tymolu
i karwakrolu (6). Badano wptyw temperatury suszenia na aromat bazylii i stwier-
dzono, Ze juz temperatura suszacego powietrza w przedziale od 40 do 60°C, w rozny
sposob wptywata na poszczegoélne zwiazki zapachowe (7). Inne badania wykazaty
takze istotne zmiany w majeranku podczas przechowywania go w roznych tempera-
turach. Zmiany dotyczyty zawartosci olejkow eterycznych. W majeranku suszonym
w temp. 10°C 1 20°C byto ich wigcej niz w majeranku suszonym w temp. 30°C (8).

Celem pracy byta ocena wplywu procesu sterylizacji para wodna na catkowita
zawarto$¢ lotnych zwiazkow zapachowych w 4 wybranych przyprawach: dwoch
lisciastych i dwdch nasiennych.

MATERIAL I METODY

Materiat do badan stanowily trzy probki produkcyjne kazdej z przypraw tj. maje-
ranku, tymianku, kminku i kolendry przed i po sterylizacji (z 2006 r.) wykonane w In-
stytucie Biotechnologii Przemystu Rolno-Spozywczego w Warszawie, w Zaktadzie
Koncentratéw w Poznaniu. Parametry procesu byly nastepujace: temperatura ptaszcza
grzejnego 105-125°C, cisnienie pary wodnej 1,2-2,0 atm., wydajnos¢ surowca 90—
155 kg/h. Dla wszystkich probek produkcyjnych wykonano oddzielne oznaczenia.

Standardy lotnych zwiazkéw zapachowych: alfa-pinen, beta-pinen, myrcen, cy-
neol, borneol, terpinen-4-ol, linalol, kamfora, karwon, octan geranylu, kariofylen
z firmy Fluka Chemie GmbH, alfa-terpinen, gamma-terpinen, alfa-terpineol, berga-
mol, tymol, karwakrol, eugenol, para-cymen, limonen, wodzian cis-sabinenu, felan-
dren, 3-karen, 2-karen, beta-kuben z firmy Sigma-Aldrich Co.

1zolacj¢ olejkow eterycznych z 1 g probki przyprawy przeprowadzono za pomoca
destylacji z para wodng w aparacie Derynga. Przed destylacja dodano 0,5 cm® ksy-
lenu (97% do GC firmy Sigma-Aldrich Co.), zawierajace 1 mg standardu wewnetrz-
nego tetradekanu. Destylacje prowadzono przez 3 h.

Do analizy chromatograficznej stosowano chromatograf gazowy Hewlett-Packard
6890 z detektorem FID. Rozdziat zwiazkéw przebiegat na kolumnie kapilarnej
HP-5 (30 m x 320 um x 0,25 pum). Warunki rozdziatu: gaz nosny hel, przeplyw
1 cm®/min., temp. kolumny programowana: 5 min. w 35°C, wzrost 30°C/min. do
60°C, nastgpnie wzrost 6°C/min. do 200°C i 30°C/min. do 280°C. Objetos¢ nastrzyku
probki w systemie split 1:100 wynosita 1 mm?®. Stezenie poszczegdlnych komponen-
tow w olejku wyznaczano w stosunku do wzorca wewngtrznego i wyrazano w mg/g
badanej przyprawy. Oznaczenia wykonano w trzech powtoérzeniach, wspotczynnik
zmiennosci wynosit ponizej 6%. Identyfikacji lotnych zwiazkéw zapachowych do-
konano poprzez poréwnanie indekséw retencji rozdzielanych zwiazkoéw z indeksami
zwiazkow standardowych oraz metoda spektrometrii masowej. W tym celu stosowano
chromatograf gazowy Hewlett-Packard 5890 II sprzg¢zony z kwadrupolowym spek-
trometrem masowym HP 5971 wyposazonym w kolumng MDN-5. Uzyskane widma
masowe porownywano z danymi z biblioteki NIST (68000 zwigzkdw).
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WYNIKI I ICH OMOWIENIE

W majeranku zidentyfikowano 22 lotne zwiazki zapachowe (tab. I). Wigk-
szo$¢ nich cytuje takze literatura dotyczaca majeranku (9, 10). W obliczeniach
uwzgledniono z posrdd nich 14 zwiazkoéw zapachowych: sabinen, beta-pinen,
myrcen, alfa-terpinen, para-cymen, limonen, gamma-terpinen, wodzian cis-sa-
binenu, linalol, terpinen-4-ol, alfa-terpineol, bergamol, karwakrol, kariofylen
i oznaczono ich sume. Catkowita zawarto$¢ tych zwiazkéw w badanych partiach
surowego majeranku ksztaltowata sie na poziomie: 6,38—8,40 mg/g, a po procesie
sterylizacji spadata do poziomu 3,22—4,25 mg/g (tab. II). Podobny poziom zawar-
tosci tych zwiazkow uzyskiwano juz we wezesniejszych badaniach dotyczacych
majeranku (11).

W tymianku zidentyfikowano (tab. I) i oznaczono sumg 17 zwigzkéw lotnych: sa-
binenu, beta-pinenu, myrcenu, alfa-terpinenu, p-cymenu, limonenu, cyneolu, gam-
ma-terpinenu, wodzianu cis-sabinenu, linalolu, kamfory, borneolu, terpinen-4-olu,
karwonu, tymolu, karwakrolu, kariofylenu znanych takze z literatury jako charak-
terystyczne zwiazki zapachowe tymianku (9, 12). Catkowita ich zawartos¢ w ba-
danych partiach surowego majeranku ksztaltowala si¢ na poziomie: 13,84-20,15
mg/g, a po procesie sterylizacji spadata do poziomu 8§,88-10,08 mg/g (tab. II).
Podobne zmiany zaobserwowano badajac wczesniej inne partie produkcyjne ty-
mianku (13).

W kminku zidentyfikowano (tab. I) i oznaczono sumg¢ 7 zwiazkéw lotnych: kar-
wonu, limonenu, alfa-pinenu, sabinenu, myrcenu, linalolu, kariofylenu, ktore row-
niez inni autorzy identyfikowali w kminku (9, 14). Calkowita zawarto$¢ zwiaz-
kéw lotnych w badanych partiach surowego kminku ksztattowata si¢ na poziomie:
20,94-31,99 mg/g. Nie stwierdzono strat zwiazkow lotnych na skutek sterylizacji
para wodna, catkowita zawartos¢ zwiazkow lotnych w kminku sterylizowanym wy-
nosita 20,69-31,72 mg/g (tab. II).

W kolendrze zidentyfikowano (tab. I) i oznaczono sume 10 zwiazkdéw: alfa-pi-
nenu, sabinenu, befa-pinenu, myrcenu, para-cymenu, limonenu, gamma-terpinenu,
linalolu, kamfory, octanu geranylu opisywanych w pi$miennictwie jako zwiazki
charakterystyczne dla tej przyprawy (15, 16). Catkowita zawartos¢ lotnych zwigz-
kow zapachowych w badanych partiach kolendry przed sterylizacjq ksztattowata sie
na poziomie: 6,04—7,81 mg/g, a po procesie sterylizacji: 6,00-7,59 mg/g (tab. II).
Inni autorzy, sterylizujac kminek i kolendr¢ metoda obrobki cieplnej i potaczonej
obrobki cieplno-ci$nieniowej, roéwniez nie stwierdzili istotnych zmian zawartosci
glownych kminku i kolendry (15).

Usrednione dane dotyczace catkowitej zawartos$ci zwiazkow lotnych dla trzech
réznych partii produkcyjnych sterylizowanych przypraw obrazuje ryc. 1, z ktdrej
wynika, Ze istotne straty wystapily tylko w przypadku przypraw lisciastych: maje-
ranku i tymianku, a nie wystapity w przypadku sterylizacji przypraw nasiennych:
kminku i kolendry. Straty sumy oznaczanych zwiazkéw lotnych, wynosily dla ma-
jeranku ok. 49%, a dla tymianku ok. 44%.
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Tabela Il. Catkowita zawarto$¢ lotnych zwigzkéw zapachowych w przyprawach przed i po sterylizacji
Table Il. Total content of volatile compounds in spices before and after sterilization
Catkowita zawartos¢ lotnych zwigzkéw zapachowych, (mg/g)
Rodzaj P1* p2* P3*
przyprawy przed po przed po przed po
sterylizacjg | sterylizacji | sterylizacjg | sterylizacji | sterylizacjg | sterylizacji
Majeranek | 8,40+0,02 | 4,25+0,02 | 6,38+0,02 | 3,22+0,02 | 6,85+0,01 | 3,48+0,01
Tymianek 17,77 +0,03 | 10,08 +0,04 | 13,84 +0,01 | 8,88+0,03 | 20,15+0,02 | 9,95+0,03
Kminek 20,94 +0,08 | 20,69 +0,03 | 31,99+0,03 | 31,72+0,04 | 30,42 +0,02 | 30,12+ 0,05
Kolendra 7,81+0,03 | 7,59+0,03 | 6,09+0,03 | 6,07+0,03 | 6,04+0,02 | 6,00+0,01
* Nr partii produkcyjnej.
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Ryc. 1. Srednia catkowita zawarto$¢ lotnych zwiazkéw w przyprawach przed i po sterylizacji (z trzech
roznych partii produkcyjnych).

Fig. 1. The average total content of volatile compounds in spices before and after sterilization process
(from three different production batches).

WNIOSKI

Stwierdzono, ze stosowana metoda sterylizacji przypraw za pomocg pary wod-
nej, ktora powodowata straty catkowitej zawartosci lotnych zwiazkoéw zapacho-
wych w przyprawach lisciastych: majeranku i tymianku, nie wywolywata strat
zwiazkow lotnych w przyprawach nasiennych kminku i kolendrze. Z przeprowa-
dzonych badan wynika, ze metoda ta nadaje si¢ szczegodlnie do przypraw w posta-
ci catych nasion.
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E. Wojtowicz, R. Zawirska-Wojtasiak', K. Przygonski

INFLUENCE OF STEAM WATER STERILIZATION PROCESS
ON TOTAL CONTENT OF VOLATILE AROMA COMPOUNDS IN SPICES

Summary

A composition of essential oils in spices (marjoram, thyme, caraway and coriander) was examined be-
fore and after sterilization process. The Dering and GC-MS methods were used to identify and determinate
volatile compounds. Loss of all the detected volatile compounds, caused by sterilization process of spices
was 49% for majoram and 44% in thyme. The process of caraway and coriander seeds sterilization did not
result in loss of total volatile content. The results of this study suggest that the steam sterilization process
is a useful method, especially when applied in case of seed spices.
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