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Neékteré poznatky a zkuSenosti s vyuzitim plynové
chromatografie v oboru lihovarského primyslu

Ing. ARNA VAVROVA, Vyzkumny dstav pro baleni potravin, Generdlni Feditelstvi KOLI Praha

Flynovd chromatografie, jako jedna z modernich ana-
lytick¢ch metod, se stdvd v soufasné dob& nedilnou
soucdsti hodnoceni kvality vyrobki mnoha primyslo-
vych odvétvi.

Pro na$ vyzkumny dstav byl zajitén plynovy chroma-
tograf n. p. Laboratorni pfistroje CHROM III k zjisto-
vani charakteru liht a lihovych frakci, a kromé toho
téZ pro urcovani jednotlivgch aromatickych sloZek vin-
nych a ovocnych destilatd.

Obr. 1. Plynovy chromatograf CHROM 111

Plyncvy chromatograf CHROM III je stavebnicovy pfi-
stroj [obr. 1) sklddajici z t8chto cCdsti:

1. hlavni skrii chromatografu — s termostatem, roz-
vodem plynd a vestavénymi detektory (plameno-
ioniza¢ni, tepelné vodivostni a argonovy],

2. ovlddaci skFifi [elektronické zatizeni} — obsahuje
zdroje a prvky pro ovladdani citlivosti detektori,
kompenzaci klidového proudu, regulaci teploty v ter-
mostatu, detektoru a odpafovaci komirce a progra-
movéani teploty termostatu,

3. skrint zesilovadii — obsahuje zdroje a prvky zesilova-
Ce pro pfimy zdznam a pro automatické nulovani
zesilovate, veSkeré regulaéni prvky a fizeni zapiso-
vace,

4, zapisopad EZ 3 — elektronkovy kompenzacni zapiso-
va¢, dodavany jako soufdst pfistroje.

Experimentilni tést

Na dodaném piistroji nebylo moZno po technické
strdnce provadét poZadované analyzy, jelikoZ kolony
dodavané jako soulést piistroje naprosto nevyhovuji
poZadavkiim, kladenym na rozbory lihi a lihovin.

Na zdklad& poznatki, ziskanych studiem dostupné
literatury [1, 2, 3], byla pfipravena népliiovd kolona,
vhodnd pro tento typ rozborfi. PouZili jsme nerezavéjici
trubky o vn#j$im priim#&ru 5 mm, svétlosti 3 mm a délce
5,20 m. K pFipravé nédplni této kolony bylo nejdfive po-
uZito Chromosorbu W 60/80 mesh jako tuhého nosice a
jako zakotvené faze byl pouZit Carbowax 1500. PTi tes-
tovani kolony bylo vyzkou3eno jeSté né&kolik dalSich

vzdjemnych kombinaci téchto i jinfch fazi a nosi&q,
jak bude déle uvedeno.

Rozbory lihii a vodek

Hlavnim cilem rozborti lihii a vodek je stanoveni slo-
Zek (tj. necistot a ptrimeési), které jsou pritomny vzhle-
dem k hlavni sloZce (etanolu) ve stopovych koncentra-
cich. Proto je tfeba pfi rozboru splnit ¥fadu dodate&nych
podminek, které se pri jinych analyzdach neuplatiiuji.
Jsou to zvlast& poZadavky na citlivost detektoru, doko-
nalost rozdéleni, nutnost dosaZeni dostatefné vzdélenos-
ti viny nedistoty od viny etanolu atd.

PFi studiu metodiky byly pouZity a vyzkou3eny:
tuhé nosice:

Chromosorb W 40/60 mesh
Chromosorb W 60/80 mesh

zakotvené faze:

Carbowax (PEG) 400 — smaéceni 5 %, 10 %, 15 %
Carbowax 1500 — smaéa&eni 5%, 10 %, 15%
Carbowax 20 M — smadeni 5%, 10 %, 15 %

plyny:

dusik (Zarovkovy)
vedik (elektrolyticky)
vzduch

Podminky stanoveni byly zvoleny na zékladg ddajd,
uvedenych pro tyto analyzy v literatufe, optimalizace
podminek byla provedena zkuSebnimi analy¢zami pfi
riiznych hodnotach jednotlivych charakteristik, nastave-
nych na pfistroji.

Byly optimalizovdny tyto zdakladni podminky:

— maximélni ddvka vzorku

— priitck nosného plynu

— priitok vodiku pro PID

— teplota kolony

Pro jednotlivé kombinace tuhého nosite a zakotvené
faze byly vyzkouZeny daldi podminky v tomto rozmezi:
dusik (nosny plyn):

pretlak: 0,15 MPa; 0,20 MPa, 0,25 MPa (1,5; 2,0;
2,5 kp/cm?)
priitok: 15, 20, 25, 30, 35 ml/min
vodik:
priitok: 30, 35, 40 ml/min

vzduch:
priitok: 220—250 ml/min

teplota kolony:

60, 70, 80 °C
teplota odpafovace:

120, 140, 160°C

Chromatogramy, ziskané rozborem lihd (melasovy

velejemny a jemny) a jednoho druhu vodky (PraZska
vodka, vyrobce n. p. Stifedofeskd Fruta, Mochov)] za
riiznjch pracovnich podminek a vhodn& volenych kom-
binaci zakotvené fdze a tuhého nosife, byly vyhodno-
ceny Kkvalitativng i kvantitativn® a na zdklad& ziska-
nych vysledkd byly stanoveny tyto optimélni podminky
pro rozbory lihi na zkouSeném pfFistroji CHROM III:
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dusik — pfetlak 0,20 MPa (2,0 kp/cm?)
pritok 25 ml/min

vodik — priitok 35 ml/min

vzduch — pritok 220 ml/min

teplota kolony 70 °C

teplota odpafovace 120 °C

délka kolony 5,20 m

vnitfni primér kolony 3 mm

citlivost pristroje 1:2

maximéalni ddvka vzorku 0,8 ul

zakotvend fdze: PEG (Carbowax) 1500; smé&ceni 10 %
tuh¢ nosi&: Chromosorb W 60/80 mesh

citlivost zapisovafe: rozsah stupnice odpovidda 1 mV
pfes celou stupnici

posun papiru 5 mm/min
Rozbory destildtii

Pfi analyze vinnych a ovocnych destilati pfichazeji
v tivahu tytéZ specifické zvlaStnosti jako u lihd, a navic
se zde vyskytuji nékteré sloZky, typické napf. pro druh
vina nebo ovocného kvasu pouZitého k destilaci, pro
zpilisob a podminky uloZeni destildtu apod. Proto je nut-
no vénovat zvy$enou pozornost viem podminkdm, kte-
ré maji vliv na ziskdni pfehledného a snadno vyhodno-
titelného chromatogramu.

ZkouSené materialy, chemikdlie a praccvni postupy
byly shodné s materidly a postupy uvedenymi p¥i roz-
borech lihd.

Podle vysledkl, ziskanych vyhodnocenim chromato-
gramii, byly urfeny optimdlni podminky pro analyzy
vinnfch a ovocnych destilati na pristroji Chrom III
takto:

dusik — pretlak 0,25 MPa (2,5 kp/cm?)
pritok 35 ml/min

vodik — priitok 40 ml/min

vzduch — priitok 250 ml/min

teplota kolony 70°C

teplota odpafovate 120 °C

délka kolony 5,20 m

vnitini primér kolony 3 mm

citlivost pfistroje 1:5

maximélni ddvka vzorku 0,6 ul

zakotvend faze: PEG (Carbowax) 1500; sméaceni 5 %

tuhy nosié: Chromosorb W 60/80 mesh

citlivost zapisovafe: rozsah stupnice odpovidd 1 mV
pfes celou stupnici

posun papiru 5 mm/min

Zaveér

Zavérem lze konstatovat, Ze na ov&fovaném piistroji
Chrom III je moZno nyni provad&t b&Zné analyzy lih(
a destilati, avSak je nutné neustdle sledovat a kontro-
lovat stav méfidel a hodnoty sledovanych velifin (tla-
ky a teploty). Zvlasté je nutno pFibliZn& po dvoumeésic-

nim provozu kontrolovat délici schopnost kolony né-
stfikem standardni smési. Pri zjist&ni sniZené d&licl
schopnosti kolony, zejména v oblasti kolem etanolu, je
nutno vymeénit ndplii, kolonu znovu stabilizovat, pro-
vést kontrolni rozbor standardni smési a teprve potom
pristoupit k analyzadm lih{i a destilatt.
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Plynovy chromatograf Chrom III, n. p. Laboratorni
ptistroje, byl prizpilisoben pro charakterizaci lihd, liho-
vych frakci a urovani aromatickych sloZek vinnych a
ovocnych destildatli Gpravon néapliiové kolony, citlivosti
detektoru a dokonalosti rozdélovani. Experimentalné
zjisténé parametry jsou uvedeny.
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30B0i1 Cpejge Ha 3aBOAAX CNMPTOBOR NPOMLILJEHHOCTH.
Ksac. npvm. 24, 1978, Ne 7, ctp. 156—157.

Xpomarorpad mogean XPOM 111 npousBoactsa HamlHo-
HajaLHoro npeanpustha JlaGopaTtopHH mpucTpoe GbL1 TpH-
crnocobiaeH K TpeGoBaHHAM CIHPTOBOM MPOMBILIJIEHHOCTH.
C nomouibio MOAH(QHIHPOBAHHOrO npHGOpa onpeaensioTcs
CNMPTH, CIHPTOBLIE (PAKUHH H apOMaTHYECKHE COCTABJA0-
e BHHEBIX H (QpyKTOoBHIX aAHcTHAAZTOB. [lo cpaBHeHHIO
CO CTAHAAPTHBIM HCIIOJHEHHEM H3MEeHW1aCh KOJIOHHA, Obuia
NOBLILIEHA YYBCTBHTEIBHOCTh JETEKTOPa H YJyylleHa To4-
HOCTL pasjiesienns.

Vavrova, A.: Experience on the Application of Gas Chro-
matography in Distilling Industry. Kvas. prim. 24, 1978,
No. 7, pp. 156—157.

A CHROM III gas chromatograph, supplied by Labo-
ratorni pfistroje N. C., has been modified for analyses
of alcohols, alcohol fractions and aromatic components
of wine and fruit distillates. It was necessary to change
the form of the column, improve the sensitivity of
detector and partitioning accuracy. The author speci-
fies the parameters of the modified instrument.

Vévrovd, A. - Erkenntnisse und Erfahrungen mit der
Anwendung der Gaschromatographie in der Spiritus-
industrie. Kvas. priim. 24, 1978, No. 7, S. 156—157.

Der Gaschromatograph Chrom III (Hersteller Natio-
naiunternehmen Laboratoriumsapparate) wurde fiir die
Charakterisierung von Spiritusproben, Spiritusfraktio-
nen und die Bestimmung der aromatischen Bestandteile
der Wein- und Obstdestillate adaptiert, und zwar durch
Modifikation der Fiillungskolonne, der Empfindlichkeit
des Detektors und der Aufteilungsvollkommenheit. Es
werden experimental festgestellte Parameter angefiihrt.

Uréovani kysliéniku uhlig¢itého v pivé ~ =

Analytickd komise EBC pfrezkousela dvé nejpouZiva-
néjsi metody na stanoveni CO,, a to manometrickou, kte-
rou doporuédil Institute of Brewing a titra¢ni metodu
podle Postela a Drawerta. Manometrickd metoda je cit-
livd na odchylky v provedeni nebo mancmetrickém za-
Fizeni jednotlivych laboratofi. Titraéni metoda neni na-

proti tomu tak citlivdA na odchylky mezi rdznymi labo-
ratofemi, av3ak ndchylnéjsi k riznym chybdm v téZe
laboratofi i v riznych laboratofich.

ENARI, T. M. - PAJUNEN, E.: Bestimmung von Kohlendioxid im Bier.
vorgelegt im Auftrag des EBC-Analysenkomitees. Brauwissenschaft,
31, 1978, €. 4, s. 101—102.
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