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Аннотация

Конденсаты, получаемые при сушке древесины, представляют собой разбавленные водные растворы ле-
тучих веществ и по свойствам наиболее близки широко известным гидролатам. Анализ состава гидролатов 
часто проводится с использованием предварительной их экстракции органическими растворителями. Однако 
при этой процедуре могут теряться некоторые гидрофильные соединения, в результате чего результаты ана-
лиза не будут соответствовать нативному составу гидролата. В настоящей работе разработана модифициро-
ванная методика ГЖХ-анализа с предподготовкой образца, включающей экстракцию конденсата органиче-
ским растворителем, путем использования при анализе внутреннего стандарта гидрофобной природы. Раз-
работанная методика опробована на конденсатах древесины сосны обыкновенной (Pinus sylvestris var. 
mongolica Litv.), но может применяться как к конденсатам, получающимся при сушке других древесных ма-
териалов и иного растительного материала, так и к гидролатам.
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ВВЕДЕНИЕ

В последние годы на рынке появился про-
дукт, который представляет собой конденсат 
испарений, получающихся при сушке древеси-
ны в токе теплого воздуха с температурой 40–
65 °С [1]. Он представляет собой дистиллиро-
ванную воду с растворенными в ней летучими 
веществами, извлекаемыми вместе с водой по-
токами нагретого воздуха из древесины. Такой 
конденсат под названием “водная вытяжка” за-
регистрирован в Международной номенклатуре 
косметических ингредиентов (INCI – Interna-
tional Nomenclature of Cosmetic Ingredients) для 
использования в косметической промышленно-
сти. По своему составу и свойствам получаемый 
при сушке древесины конденсат напоминает 
так называемые гидролаты (англ. hydrolate), не-

редко именуемые также гидрозолями (англ. hyd
rosol), цветочной водой (floral water), аромати-
ческой водой (aromatic water) или травяной во-
дой (herbal water) [2], которые являются по 
сути флорентинной водой, остающейся после 
отстаивания эфирного масла [3] при паро- 
или гидродистилляции растительного сырья [4]. 
В отличие от обсуждаемых конденсатов, гидро-
латы представляют собой коллоидные раство-
ры, состоящие из сплошной фазы – дистилли-
рованной воды с растворенными в ней компо-
нентами (кислородсодержащими соединениями), 
и дисперсной фазы – эмульсии капель эфирно-
го масла. Гидролаты давно перестали рассма-
триваться исключительно как отходы эфиро-
масличного производства, и в настоящее время 
воспринимаются как ценный продукт, широко 
востребованный в парфюмерно-косметической 
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промышленности [5–7], а также в пищевом про-
изводстве [8, 9] и медицине [10–13].

Поскольку гидролаты производятся преиму-
щественно для использования в качестве косме-
тических продуктов или отдельных ингредиентов 
последних,  на данный момент не существует 
нормативных документов, строго регламентирую-
щих методы определения их качества, и каждый 
конкретный производитель сам включает в тех-
нические условия (ТУ) тот метод, который по-
считает нужным. Многие ограничиваются лишь 
гравиметрическим определением массовой доли 
содержащегося в гидролате эфирного масла [14]. 
Это создает широкий простор для фальсифика-
ции [15, 16]. Кроме того, некоторые производи-
тели умалчивают о наличии в их продукции до-
полнительных ингредиентов, таких как консер-
ванты или сорастворители, которые не нанесут 
вреда при использовании гидролата в парфю-
мерно-косметических средствах или бытовой 
химии, но могут быть небезопасны при приеме 
внутрь. Сильно меняться от партии к партии 
может и концентрация гидролата, причем не 
только в результате умышленного разбавления, 
но и в силу особенностей самого производствен-
ного процесса (качество используемого сырья, 
общее время дистилляции, скорость прохожде-
ния пара через сырье, эффективность системы 
охлаждения). Все вышесказанное служит ука-
занием на то, что контроль качества данного 
типа продукции крайне необходим, а методов 
анализа водных конденсатов в настоящее время 
не разработано.

Цель данного исследования – разработка ме-
тодики количественного определения содержа-
ния эфирномасличных компонентов в конденса-
тах сушки древесины и качественного анализа 
их состава. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Образцы конденсатов

Конденсаты, использованные в работе, были 
получены в результате конденсации испарений, 
образующихся при сушке пиломатериалов из 
сосны обыкновенной (Pinus sylvestris var. mon-
golica Litv.), произрастающей на восточном бе-
регу озера Байкал, с использованием установ-
ки, описанной в патентной литературе [1]. Суш-
ка одной партии древесины составляла 5–7 сут; 
один цикл включает сушку последовательно 
нескольких партий древесины. Отбор конденса-
та проводился: а) в начале цикла после первой 

партии; б) в конце цикла после последней пар-
тии; в) в течение всего цикла сушки (конденсат 
от всех партий собирался в одну емкость и пере-
мешивался). Исследованы следующие образцы:

Образец 1 – пиломатериал: брус, вагонка; 
период сушки: 18.12.2020 – 30.01.2021 (44 сут); 
отбор конденсата в конце цикла.

Образец 2 – пиломатериал: брус, вагонка; 
период сушки: 04.02.2021 – 11.03.2021 (36 сут); 
отбор конденсата в начале цикла.

Образец 3 – пиломатериал: брус, вагонка; 
период сушки: 04.02.2021 – 11.03.2021 (36 сут); 
общий сбор конденсата.

Образец 4 – пиломатериал: брус; период 
сушки: 17.03.2021 – 24.04.2021 (39 сут); отбор 
конденсата в начале цикла.

Пробоподготовка

Образец конденсата (100 мл) экстрагировали 
2 мл гексанового раствора изо-октанола (17.0 мг 
изо-октанола чистотой ≥98 % в 100 мл гексана) 
в течение 2 ч. Экстракт отделяли, сушили над 
Na

2
SO

4
 и анализировали методом газожидкост-

ной хроматографии (ГЖХ).

Идентификация компонентов

Качественный анализ экстрактов методом 
хромато-масс-спектрометрии проводили с помо-
щью прибора Hewlett Packard G1081A, состоя-
щего из газового хроматографа HP 5890 серии II 
и масс-селективного детектора HP MSD 5971. 
Колонка НР5 (5 % дифенила, 95 % диметилси-
локсана), 30 м × 0.25 мм × 0.25 мкм; использова-
ли два режима программирования температуры 
колонки: режим А – 2 мин при 50 °C, повыше-
ние температуры со скоростью 4 °C/мин, 5 мин 
при 280 °С; режим Б – 2 мин при 50 °C, повы-
шение температуры со скоростью 10 °C/мин, 
5 мин при 280 °C. Газ-носитель – гелий, 1 мл/мин. 
Энергия ионизирующих электронов 70 эВ; тем-
пература источника ионов 173 °C; данные со-
бирали со скоростью 1.2 скан/с в массовой об-
ласти 30–650 а.е.м.

Идентификация компонентов основана на 
сравнении их масс-спектров и индексов удер-
живания с соответствующими данными эталон-
ных соединений [4].

Количественный анализ

Количественное определение содержания 
отдельных компонентов в экстрактах осу-
ществлялось с помощью газового хроматографа 
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Agilent 7890A (Agilent Technologies), осна-
щенного пламенно-ионизационным детекто-
ром (ПИД). Колонка HP-5MS (Agilent 19091S-433), 
30 м × 0.25 мм × 0.25 мкм; режим программиро-
вания температуры колонки – 2 мин при 50 °C, 
повышение температуры со скоростью 4 °C/мин, 
10 мин при 240 °C. Газ-носитель – гелий, 
1 мл/мин. Введение аликвоты (1 мкл) раство-
ра – с помощью автоматического жидкостного 
пробоотборника (7693A, Agilent Technologies), 
ввод с делением потока (1 : 50); температура ин-
жектора – 280 °C. Температура ПИД – 300 °С; 
расход воздуха и водорода в детекторе – 300 и 
30 мл/мин соответственно. Измерения для всех 
образцов выполнялись в трех повторностях.

Анализ хромато-масс-спектрограмм и хрома-
тограмм выполняли с использованием специа-
лизированного программного обеспечения MSD 
ChemStation E.02.02.1431 (Agilent Technologies).

В качестве внутреннего стандарта для про-
ведения количественного анализа использовали 
изо-октанол. Факторы отклика всех классов со-
единений, обнаруженных в образцах (жирные 
спирты и кетоны, монотерпеновые спирты и ке-
тоны, сесквитерпеновые спирты, фенольные со
единения), относительно изо-октанола были при-
няты за 1.

Гравиметрическое определение содержания  
летучих веществ в конденсатах (контроль)

К образцу конденсата (200 мл) добавляли 5 г 
NaCl, взбалтывали до полного растворения соли 
и четырежды экстрагировали порциями по 10 мл 
гексана (интенсивное перемешивание в течение 
1 ч с каждой порцией гексана). Объединенный 
гексановый экстракт сушили над Na

2
SO

4
, упа-

ривали на ротационном испарителе в вакууме 
водоструйного насоса при температуре водяной 
бани 30–35 °С и взвешивали. Результаты при-
ведены в табл. 1.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Методы анализа конденсатов, получаемых 
при сушке древесины, пока не разработаны. Та-
кие конденсаты по составу и свойствам близки 
к гидролатам, поэтому при разработке методов 
их анализа имеет смысл опираться на достиже-
ния в анализе гидролатов. Гидролат представ-
ляет собой сильно разбавленный водный рас-
твор летучих органических соединений, полу-
чаемый при производстве эфирных масел путем 

паро- или гидродистилляции растения или лю-
бой его части. Состав содержащихся в гидрола-
те летучих соединений в некоторой степени 
схож с составом соответствующего эфирного 
масла, за исключением повышенной доли водо-
растворимых компонентов.

Казалось бы, гидролаты могут быть проана-
лизированы таким же образом, что и эфирные 
масла, – посредством газовой хроматографии (ГХ) 
или газовой хроматографии в сочетании с масс-
спектрометрией (ГХ-МС), облегчающей процесс 
идентификации обнаруженных соединений [4]. 
Однако здесь стоит принять во внимание, что 
между чистым эфирным маслом и гидролатом 
есть огромное различие: последний всегда являет-
ся водным раствором, причем концентрация со-
держащихся в нем органических летучих ком-
понентов очень мала (обычно от 0.001 до 0.2 %).

Некоторые исследователи практикуют прямой 
ГХ-анализ гидролатов [14, 17]. Этот метод об-
ладает целым рядом преимуществ. Во-первых, 
на сегодня он является самым простым из ис-
пользуемых, поскольку исключает необходимость 
дополнительных процедур при приготовлении 
образца для анализа. Во-вторых, он требует 
минимального количества образца, необходимо-
го для проведения анализа. В-третьих, и это 
значительно существенней, он позволяет полу-
чить истинные соотношения между растворен-
ными в воде соединениями, в том числе и сильно 
гидрофильными, а также облегчает обнару-
жение добавленных в исходный образец сорас-
творителей. Не лишен этот метод и недостат-
ков: плохая воспроизводимость результатов [17], 
возникновение проблем, если гидролат оказы-
вается слишком разбавленным. Однако главная 
причина редкого использования прямого ГХ-
анализа гидролатов химиками связана с плохой 
совместимостью водных образцов с ГЖХ-ко
лонками.

Ограничения метода прямого газохромато-
графического анализа гидролатов заставляют 
исследователей прибегать к предварительному 
извлечению органических компонентов из вод
ного раствора. При экстракции гидролатов боль-
шинство содержащихся в них органических 
соединений легко извлекаются из водного рас-
твора, поскольку обладают хорошим сродством 
к органическому растворителю. В отличие от 
исходного гидролата экстракт можно при не-
обходимости сконцентрировать. Однако и здесь 
не все так безупречно. Главный недостаток 
экстракции гидролатов органическим раство-
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рителем как метода подготовки образцов для 
анализа заключается в неизбежной потере ча-
сти гидрофильных соединений. Последние к 
тому же являются основными органическими 
компонентами гидролата, и в результате най-
денная суммарная концентрация органических 
соединений в водном растворе окажется зани-
женной по сравнению с реальной.

Количественное определение содержания ком-
понентов смеси при ее ГЖХ-анализе обычно 
основано на применении метода внутреннего 
стандарта, т. е. на сопоставлении на хромато-
грамме пика каждого компонента смеси с пиком 
внутреннего стандарта, добавленного в смесь в 
известном количестве. Основными критериями 
при выборе внутреннего стандарта являются чи-
стота данного соединения, его химическая ней-
тральность, отсутствие в анализируемой смеси 
и неналожение хроматографического пика стан-
дарта на пики компонентов анализируемой сме-
си. Часто в качестве внутреннего стандарта для 

ГЖХ-анализа гидролатов используют один из 
н-алканов, добавляя аликвоту стандарта к гото-
вому экстракту гидролата.

К вышеприведенному списку требований к 
веществам, которые потенциально могли бы ис-
пользоваться в качестве внутреннего стандар-
та, мы добавили бы еще один пункт – струк-
турная близость молекул стандарта и основных 
компонентов анализируемой смеси. Гидролаты 
состоят преимущественно из кислородсодержа-
щих монотерпеноидов (в основном спиртов), со-
держание в них монотерпеновых углеводородов 
крайне низкое из-за плохой растворимости по-
следних в воде. Использование в качестве вну-
треннего стандарта спирта с молекулярной мас-
сой, близкой к массе монотерпенового спирта, 
позволило бы снизить вклад ошибки, связанной 
с потерей гидрофильных компонентов гидролата 
на стадии экстракции. Стандарт при этом дол-
жен добавляться не к готовому экстракту, а к 
исходному гидролату.

ТАБЛИЦА 1 

Состав водных конденсатов, образующихся  
при сушке древесины сосны обыкновенной (Pinus sylvestris var. mongolica Litv.)

Название компонента RI Содержание органических соединений в образцах 
конденсатов, полученных в разное время, мг/л

Образец 1 Образец 2 Образец 3 Образец 4

Гексанол-1 865 0.10±0.009 0.25±0.013 0.27±0.014 0.09±0.007

Гептанон-2 891 – 0.06±0.004 0.09±0.008 0.11±0.006

1-Октен-3-ол 979 0.04±0.003 0.05±0.003 0.06±0.005 0.03±0.003

Октанон-3 987 0.03±0.003 0.07±0.004 0.07±0.006 0.04±0.003

Октанон-2 995 – 0.08±0.004 0.15±0.008 0.35±0.014

a-Фенхол 1113 0.20±0.010 0.33±0.010 0.39±0.020 0.14±0.007

Транс-пинокарвеол 1138 0.09±0.007 0.15±0.008 0.21±0.011 0.09±0.007

Цис-b-терпинеол 1144 0.43±0.022 0.58±0.029 0.72±0.036 0.05±0.005

Камфенгидрат 1148 0.11±0.006 0.16±0.008 0.23±0.012 0.03±0.003

Борнеол 1166 0.42±0.021 0.66±0.033 0.69±0.035 0.26±0.013

Терпинен-4-ол 1177 2.65±0.080 4.87±0.146 5.87±0.117 1.22±0.037

п-Цимен-8-ол 1186 0.10±0.005 0.10±0.005 0.13±0.007 0.06±0.005

C
10

H
18

O 1187 0.38±0.019 0.42±0.021 0.49±0.025 0.12±0.006

a-Терпинеол 1191 5.03±0.101 4.99±0.100 5.45±0.109 1.88±0.075

Миртенол 1197 0.08±0.006 0.10±0.005 0.10±0.005 0.06±0.005

Вербенон 1210 0.13±0.007 0.14±0.007 0.19±0.010 0.11±0.006

Транс-карвеол 1219 0.05±0.005 0.07±0.006 0.07±0.006 0.05±0.004

Метилэвгенол 1406 0.79±0.040 0.85±0.043 1.21±0.048 0.48±0.024

Копаборнеол 1605 0.10±0.008 0.06±0.004 0.14±0.007 0.09±0.008

d-Кадинол 1649 0.19±0.010 0.11±0.006 0.16±0.008 0.14±0.007

Сумма минорных соединений 0.25±0.013 Следы 0.13±0.007 0.20±0.012

Суммарное содержание 11.17±0.37 14.10±0.46 16.82±0.50 5.60±0.26

Гравиметрия (контроль) 13.0±0.7 12.0±0.6 17.5±0.8 9.0±0.5

Примечание. Найденные значения линейных индексов удерживания (RI) определены из 
хромато-масс-спектрограмм, зарегистрированных в режиме А (см. экспериментальную часть).
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Экстракция не дает 100 % извлечения ком-
понентов в органическую фазу, которая в даль-
нейшем подвергается анализу. Часть вещества 
остается в водной фазе и “теряется” для анали-
за. Эта часть тем больше, чем больше гидро-
фильность компонента. Если в качестве стандар-
та добавлять перед экстракцией, например, 
н-нонан (распространенный внутренний стан-
дарт при количественном анализе эфирных ма-
сел), то из-за различия в коэффициентах рас-
пределения н-нонана и кислородсодержащих 
производных терпенов в системе “вода – гексан” 
доля переходящего в органическую фазу стан-
дарта будет превышать долю менее липофиль-
ных терпеноидов. Применение изо-октанола в 
значительной степени нивелирует это различие, 
поскольку коэффициенты распределения в си-
стеме “вода – гексан” для изо-октанола и моно-
терпеновых спиртов и кетонов сопоставимы. 

Чтобы проверить справедливость этого пред-
положения, мы провели анализ состава серии 
конденсатов, полученных при сушке пиломате-
риалов из сосны обыкновенной (Pinus sylvestris 
var. mongolica Litv.), произрастающей на вос-
точном берегу озера Байкал, и количественное 
определение содержания их компонентов. Каче-
ственный анализ выполняли методом ГХ-МС, 
сопоставляя полные масс-спектры электронного 
удара и линейные индексы удерживания обна-
руженных компонентов (режим А программиро-
вания температуры колонки – см. эксперимен-
тальную часть) c параметрами летучих веществ, 
приведенных в [4]. Чтобы удостовериться, что на 
пики доминирующих компонентов не наклады-
ваются малоинтенсивные пики других компонен-
тов, хромато-масс-спектрограммы дополнительно 
регистрировали в режиме Б. Анализ показал, что 
основными компонентами исследованных конден-
сатов являются терпинен-4-ол, a-терпинеол, ме-
тилэвгенол, а также ряд других спиртов преи-
мущественно монотерпенового ряда. Типичная 
хроматограмма экстракта конденсата с указа-
нием основных компонентов представлена на 
рис. 1, полный перечень обнаруженных органи-
ческих компонентов приведен в табл. 1.

В качестве стандарта для проведения коли-
чественного анализа экстрактов нами был вы-
бран изо-октанол, удовлетворяющий всем вы-
шеперечисленным требованиям к внутренним 
стандартам. Вводился стандарт не в готовую 
для ГЖХ-анализа смесь, а еще на стадии экс-
тракции. Структурная близость вещества, ис-
пользуемого в качестве стандарта, и компонен-
тов анализируемой смеси позволяет предполо-

жить, что близки будут и их физико-химические 
свойства, в частности коэффициенты распреде-
ления между водной и органической фазами. 
Следовательно, будет минимизирована ошибка, 
связанная с неполным извлечением органиче-
ских компонентов из водной фазы.

Для контроля полноты извлечения органиче-
ских компонентов из конденсатов мы определи-
ли содержание эфирного масла в анализируе-
мых образцах гравиметрическим методом, осно-
ванным на многократной экстракции конденсатов 
увеличенным количеством растворителя с по-
следующим концентрированием экстрактов и 
взвешиванием. Анализ результатов контроль-
ных экспериментов (см. табл. 1) показал, что 
суммарная концентрация летучих компонентов 
в исследуемых конденсатах, найденная с помо-
щью ГЖХ-методики, отличается от определен-
ной с помощью контрольного гравиметрического 
метода не более чем на 4 мг/л. В целом корреля-
ция между ними неплохая, и можно ожидать, 
что при применении метода к конденсатам с бо-
лее высоким содержанием органических компо-
нентов расхождения между результатами, полу-
ченными посредством ГЖХ, и контрольными за-
мерами будут меньше.

Все исследованные образцы схожи по составу 
(см. табл. 1) как в части набора обнаруженных 
компонентов, так и в части относительного со-
держания главных компонентов. Различия меж-
ду образцами 1–3 отражают вариации свойств 
разных партий пиломатериалов. Образец 4 при 
схожем с образцами 1–3 химическом составе 
имеет заметно более низкое суммарное содержа-
ние летучих веществ, так как получен при суш-
ке только соснового бруса, а не комбинации бру-
са и вагонки, как в случае образцов 1–3. При 
сушке древесины происходит диффузия воды и 
летучих веществ из глубинных слоев матери-
ала на поверхность, причем молекулы воды 
должны диффундировать значительно быстрее. 
Летучие вещества содержатся в составе смолы, 
которая в древесине сосны локализуется в так 
называемых смоляных ходах – тонких, напол-
ненных смолой каналах. Основная часть лету-
чих веществ попадает в конденсат, скорее все-
го, не за счет диффузии из глубинных слоев, а 
за счет испарения из смолы, выступающей на 
поверхности распила в результате разрушения 
смоляных ходов. Брус имеет меньшее отноше-
ние площади поверхности к объему по сравне-
нию с вагонкой и, следовательно, меньше рас-
пилов (повреждений смоляных ходов) на едини-
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цу объема. Таким образом, при сушке бруса в 
конденсат попадает меньше летучих веществ 
из смолы.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Разработанная ГЖХ-методика позволяет 
определять состав и содержание органических 
компонентов конденсатов. Использование при 
проведении количественного анализа умеренно 
гидрофобного соединения в качестве внутрен-
него стандарта способствует снижению ошибки 
определения, связанной с неполным извлечени-
ем гидрофобных компонентов гидролатов. Дан-
ная методика апробирована на серии конденса-
тов, полученных при сушке древесины, а по-
лученный состав обнаруженных в конденсатах 
летучих веществ коррелирует с составом эфир-
ного масла [18]. Все обнаруженные компоненты 

конденсатов являются хорошо известными при-
родными соединениями, и большинство из них 
используются как душистые вещества в пар-
фюмерии, косметике и пищевой индустрии [19]. 
Многие летучие вещества растений, помимо 
множества полезных свойств, обладают также 
и значительной токсичностью в высоких кон-
центрациях [20]. Как видно из данных табл. 1, 
самое большое содержание летучих компонен-
тов в образцах не превышает нескольких еди-
ниц миллиграммов на литр, что значительно 
ниже токсических концентраций. Так, по дан-
ным электронных ресурсов [19, 20], рекоменду-
емая максимальная концентрация a-фенхола в 
ароматических композициях составляет 5 мг/кг, 
а в исследованных нами образцах содержание 
a-фенхола не превышает 0.4 мг/кг; максималь-
но допустимое содержание борнеола в безал-
когольных напитках составляет 1.4 мг/кг, в то 

Рис. 1. Типичная хроматограмма экстракта из конденсата, получаемого при сушке древесины Pinus sylvestris var. 
mongolica Litv. без добавления стандарта (а) и с добавлением изо-октанола в качестве внутреннего стандарта (б ). Циф-
рами обозначены пики следующих компонентов: 1 – гексанол-1, 2 – a-фенхол, 3 – цис-b-ретпинеол, 4 – борнеол, 5 – 
терпинен-4-ол, 6 – не идентифицированный монотерпеновый спирт состава C

10
H

18
O с индексом удерживания RI = 1187 

[масс-спектр электронного удара, 70 эВ, m/z (I
отн

, %): 154 (1), 139 (8), 136 (18), 121 (16), 93 (100), 81 (30), 67 (18), 59 (62), 
43 (20)], 7 – a-терпинеол, 8 – вербенон, 9 – метилэвгенол, 10 – копаборнеол, 11 – d-кадинол.
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время как в изученных продуктах борнеол со-
держится в количестве не более 0.7 мг/кг. И на-
конец для a-терпинеола –  основного компонента 
изученных экстрактов – допускается использо-
вание в косметических средствах в концентра-
ции вплоть до 28.5 г/кг, в то время как в кон-
денсатах его содержание ниже почти на четыре 
порядка и не превышает 5.5 мг/кг.

Приведенная методика может быть приме-
нена как к конденсатам, получающимся при 
сушке других древесных материалов и иного 
растительного материала, так и к гидролатам, 
поскольку содержащиеся в них органические 
компоненты, как правило, схожи по своей хи-
мической природе. Однако вопрос обнаружения 
и определения количества легколетучих компо-
нентов конденсатов, таких, например, как со-
растворители, остается открытым.
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