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Chromatograficky rozbor prvnich frakei destilace lihu vyrobeného z melasy

IRENEUS AUGUZSTYNOWICZ, Eodzkie Zaktady Przemyslu Spiritusowego ,,Polmos”

Vlastni proces rektifikace lihu ve dvoukolonové nebo
vicekolonové destilatni aparatufe zale’i pfedeviim na
kondenzac! lihu tém&F do azeotropni smési etanol—voda,
jakoZ i na odstran&ni frakce obsahujici zkondenzované
sloZky prvni destilaéni frakce ze surovin a nedestilova-
né. Odstrafiovani postranni frakce z destilatn’ho soubo-
ru, obsahujici zkondenzované sloZky ptriboudliny, je
z technoelogického hlediska postupem nekomplikovanym,
zatimco odstranéni sloZek prvni destiladn! frakce pfi
rektifikaci lihu vyrobeného z melasy byva nékdy mne-
moZné, a je znémo [1], Ze se ziskd rektifik4t Spatného
kvalitativhiho sloZeni. Dé&le podrobné nezndme sloZeni

znecidtujicich latek v prvni frakci destilace lihu vyro-
beného z melasy, jakoZ i nedostatky procesu rektifikace
viivem sloZeni surovin, které maji fadu sloZek li§'cich
se chemickym sloZenim, vlastnostmi a rozpustnosti ve
vodé, takZe jsou pFifinou mnoha nejasnosti v technolo-
gil. V technické literatufe [2, 3, 4] nachézime rektifi-
kaZni ¢initele mnoha sloZek, které pfi vysoké CGistots
lihu maji charakter prvni frakce destilace. V prvnich
frakc’ch destilace [5] se nachézi acetaldehyd, metylace-
tat, etylacetét, acetal i metanol. Celkovy obsah znegis-
tujicich latek dosahuje pfibliznd 3 0.

Griaznow et al. [B] identifikovali v prvni frakci des-
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tilace lihu vyrobeného z melasy metylacetdt a etylace-
tat, metylpropionat a etylpropionat, jakeZ i kyselinu
octovou. 1§¥Z autor [7] udavd, Ze zneCiStujicimi latkami
prvnoi frakce destilace lihu vyrobeného z melasy, bram-
bor a obilnin jsou dietyleter, acetaldehyd, metylacetat a
etylacetat, metanol, etylpropionéat, trimetylamin a trietyl-
amin. Jegorow et al. |8] zjistili, Ze nesnadno oddélitel-
nou sloZkou lihu vyrobeného 2z melasy je etylbutyrat
jako ukazatel rektifikace bliZici se jednotce.

Skupiny esterii, kyselin a aldehydd v prvnich frakcich
destilace lihu vyrobeného z melasy identifikovali Skib-
niewski, Kumider a Beer [9]. Tito autofi pouZili k ex-
trakci n-pentan a v zahu$téném extraktu na sloupci ply-
nového chromatogramu zjistili pfitomnost téchto este-
rii: acetatd kovi, etylu, izobutylu a izoamylu, etylpropio-
natd, metylbutyrdtu a etylbutyratu, etylesteru kyseliny
kapronové, etylesteru kyseliny izovalerové, jakoZ i izo-
propylesteru kyseliny valerové. Ve skupin& izolovanfch
kyselin byly zjiStény kyseliny octova, propionovéd, izo-
maselnd, maselnd, izovalerova, valerovd, kapronova,
enantova, kaprylovd, pelargonova a kaprinova. U skupi-
ny izolovanjych aldehydii byly zjiStény tyto aldehydy:
octovy, propionovy, izomdéselny, maselny, izovalerovy,
jakoZ i nenasyceny aldehyd krotonovy. Waldwa [10] pii
pouZiti exirakéni metody a plynové chromatografie iden-
tifikovala v prvnich frakecich destilace lihu vyrobeného
z melasy metylformiat a etylformidt, metylacetat, etyl-
acetat a butylacetat, etylpropionét, etylizobutyrat, jakoZ
i izobutyréat. Drews ef al. [11] konstatovali, Ze z hlediska
pracnosti pfl odstranéni zneciStujicich latek prvni frak-
ce destilace lihu vyrobeného z melasy jsou dva nena-
sycené aldehydy — akrolein a krotonaldehyd.

Autor této prdce [1, 12] pfi pouZiti plynového chro-
matografu a hmotového spektrometru k identifikaci
zjistil, Ze slozkami prvni frakce destilace lihu vyrobe-
ného z melasy jsou acetaldehyd, aceton, etylacetét, ace-
talmetyletylacetaldehyd, benzen, metanol, jakoZ i acetal-
dietylacetaldehyd. Mimofadné sloZité kvalitativni sloZe-
ni latek identifikovangych v prvnich frakcich destilace
lihu vyrobeného z melasy, zahrnujici nékolik skupin
chemickych sloufenin pot.naje acetaldehydem vroucim
pfi teploté 20,2°C aZ po kyselinu kaprinovou vrouci pfi
teplot& 268 °C, pisobi prirozeng na technologické odda-
leni sloZek prvni frakce destilace lihu v prib&hu rekti-
fikace a spide tento soubor pracovniho postupu zt&Zuje.

Cilem této prédce bylo zjistit, které sloZky lihu wvyro-
beného z melasy se odseparuji b&hem rektifikace v prv-
nich frakeich a zda tyto sloZky destiluji azeotropn&. Do-
saZeni takového cile se dalo uskute&nit pfesnou desti-
laci mnoha vzorkdl prvn'ch frakei destilace melasového
lihu, chromatografii pFitomnych sloZek v destilovanych
frakeich a néaleZitou identifikaci a zjiSténim struktury
molekul analyzovanfych sloZek p¥Fi aplikaci hmotového
spektrometru.

Pokusné &ast

Analyzované prvni frakce destilace lihu zIskaného
Zz melasy byly vyprodukovény v pé&ti lihovarsk§ch zévo-
dech. Vzorky se odebiraly v letech 1975 a¥ 1977 a ozna-
Covaly postupnymi abecednimi pismeny. Prvni frakce
destilace oznatované pismeny A, B, C, D, E, F, G, H a I
se ziskaly z pFistroje rektifikujiciho suroviny, zatimco
vzorky oznacované pismeny |, K, L, M a N byly piivodem
ze dvou zévodi, kde se ziskaly v aparatufe odporové
rektifikacni. Pripravené destilani vzorky byly zpraco-
vény ve sklenéné destiladni aparatufe skladajici se
Z téchto C4sti:

1. destilaéni bafika o obsahu 4 dm?® s kontrolnim tep-
lomé&rem na vyhPFivaném plé%ti firmy Elektrothermal, vy-
bavenym termoregulédtorem umoZiiujici regulaci v rozsa-
hu 0 aZ 10;

2. destilacni sklen&né kolona Krellova s 30 pfiklopo-
vymi pilkami vybavenymi kontrolnimi teploméry a vzor-
kovacimi kohouty;

3. kompenzacni vloZky vybavené ohfevem, umoZiiujici
nepretrzité napédjeni kolony s rovinou pfivadénou k 24
pulkam;

4. automatickd hlavice firmy Quickfit vybavend auto-
matick§ym reguldtorem odbé&ru frakce, zajidtujicim regu-
lovany odbér destilatu v zdvislosti na mnoZstvi.

Prvni frakce destilace se destilovaly takto: OdméFily
se 3 dm3 prvnich frakci do destilaéni bafiky a uvedl
v cCinnost systém ohfevu. Po 4 hodindch od dosaZeni
plného tlaku a obréaceni toku automaticky regulator pro
odb&r frakci je rozdéloval na 5 aZz 9 dvoustupiiovych aZ
tfistupiiovych frakci, tvoficich materidl pro analyticky
vyzkum. Chromatografick§ rozbor se uskute€nil plyno-
vym chromatografem V. Giede 18/3 s ionizatnim detek-
torem argonovym, pouZivajicim analytické sloupce ozna-
tené dislicemi 84 a 85, Ocelovy sloupec €. 84 o primaru
4 mm a celkové délce 6 m je vyplnén dietylhexyleste-
rem kyseliny sebakové, aplikované v mnoZstvi 14 % na
chromosorb WAW 80-100. Ocelov§ sloupec €. 85 o pri-
meéru 4 mm a celkové délce 7 m se skldda ze tfimetro-
vé kolony vyplnéné z dietylhexylesteru Kkyseliny seba-
kové aplikované v mnoZstvi 14 U9 na chromosorb WAW
80-100, jakoZ i ze 4metrového sloupce vypln&ného digly-
cerolem, aplikovan§m v mnoZstvi 12 % na WAW B0—80
mesh.

Pracovni podminky chromatografu:
Sloupec &. 84 Sloupec &. 85

— teplota v termostatu + 70°C + 82°C
— teplota evaporace + 140°C + 140°C
— zesilent 109 x 1 101 x 1
— napéti v detektoru 1200 V 1200 V
— rychlost nosného plynu 42 ml/min 34 ml/min
— posun pisma v exiraktoru 20 cm/h 20 cm/h

NéleZité dopliiovdni par v kolon&ch chromatografic-
kych, na nichZ bylo tfeba dosdhnout sprdvného rozdéle-
ni sloZek pfitomnych v prvnich frakcich, bylo obtiZnym
analytickym tkolem, kter§ bylo nutno plnit. Pfi vstfi-
kovani do chromatografického sloupce ¢&. 85 jsou vzor-
ky destilovanych frakci rozdéleny tak, Ze pfed pikem
etanolu se nachézeji témér vSechny sloZky, kdeZto slou-
pec ¢. 84 umoZiiuje posunout na pik etanolu sloZky, kte-
ré by popfipadé mohly byt Zakryty piky etanclu na
sloupci €. 85, etylacetdtu nebo acetdtu. Aplikace téchto
citlivfch kolon chromatografickych p¥i FeSeni zdvaZnych
problémi analyzy u prvnich frakci destilace znacné& ztd-
Zuje zjisténi sloZitého charakieru lihovarsk§ch surovin.

Kvalitativni identifikace sloZek destilovanych frakci
probihala na sloupcich & 84 a 85 na zdkladé srovnéani
dob retence pikid zaregistrovanych na chromatogramech
s dobami retence latek vstFikovanych do sloupcil jednot-
livé a ve smésich. Se zietelem na analfzu sm#si s ne-
znamym molekulovym sloZenim b§va ldtkovd analfza
tasto chybnd, takZe se pristupuje k vyzkumu struktury
a hmotového sloZeni ldtek jako sloZek prvni frakce des-
tilace lihu vyrobeného z melasy. Tyto v§zkumy se pro-
vadely aplikaci plynového chromatografu napojeného
na hmotovy spektrometr o vysoké aktivit& Varian MAT
711, Takové uspofddani je velmi cenné vzhledem k to-
mu, Ze se soutasné ziskd chromatograficky zdznam ana-
lyzovaného wvzorku na pésku registrdtoru a v§zkum
struktury probihd pf¥i znaéné diferenciaci, coZ prakticky
vylou¢i analytické chyby. V tabulce 1 je uveden soubor
sloZek zjiSténych v analyzovangych vzorcich prvni frakce
pEi destilaci lihu vyrobeného z melasy, zatimeco v tabul-
ce 2 jsou uvedeny vlastnosti téchto chemickf§ch l4tek.
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Tabulka 1. SloZky identijikované ve wvzorcich pronich
frakeci pFi destilaci lihu

Pismeny oznacené vzorky
L4 prvaich frakei
L , % desteines K
|A|BiC DE[F|cH|T|J|K[L|M
| I ! i |
Acetaldehyd [ +!+ == |-+ +!+ =
Akrolein H HHHHA
Aceton e L
Metanol HH
Acetaldimetyl- | | | | |
acetaldehyd +H A ]
Etylacetat e i o i o
Metyletylketon LR RSB S M ) +|
Benzen i b 8 i U e M B o
Acetalmetyletyl- | l | |
acetaldehyd HHH T
Diacelyl 8 S A o i S R o
Krotonaldehyd A
Acetaldietyl- - |
acetaldehyd FH A
Dimetyldisulfid ++T++T+i+++'i' +|+

Autorem provédéné periodické destilace u mnoha
vzorki prvnich frakeci pfi destilaci lihu vyrobeného
Zz melasy ukézaly znafnou sloZitost vlasinosti chemic-
kych latek prvni frakce destilace, kieré znecistuji Ii-
hové suroviny. Zevrubna analyza prabghu teplot pfi pe-
riodickych destilacich a odd&lovani velmi dzkych frak-
ci, které se potom chromatografovaly, aby neunikly riaz-
nym reakcim mezi kondenzovanymi sloZkami, uké&zaly,
Ze oddéleni vétSiny sloZek prvni frakce pri destilaci
vilastniho lihu souvisi s azeotropni destilaci. Rozhodn@
je v3ak spravné, Ze ani pfi nejpfesnéjSim destilacnim
procesu nelze oddestilovat ¢isté azeotropni latky. U ostat-
nich, mimo Gzké frakce, budou zne&istujicimi sloZkami
sloZky destilujici zeotropné a azeotropné ve smyslu sou-
sednich frakci, takZe v izolovangch frakcich mohou se
nachézet azeotropni latky pfibuzné nebo téméaf pfibuz-
né. V tabulce 3 jsou uvedeny dodatetné azeotropni 14t-
ky tvofené sloZkami prvni frakce pfi destilaci s meta-
nolem, etanolem, etylacetdtem a vodou.

Budeme-li analyzovat vysledky periodickych destilacl
prvnich frakci pfi destilaci lihu vyrobeného z melasy a
srovnavat je s ddaji uvedenymi v tabulce 3, objevi se
néznak, Ze v rektifikatnim procesu lihu vyrobeného
z melasy maji velky vyznam dva aezotropni finitele. Jde
o0 metanol a etylacetat, které se tvoli se znefidtujicimi

latkami lihu, vykazujiciho ¢asto vy33i teplotu varu neZ
etanol nebo vznikajici v hraniénim pFipadé pii 109,5°C
dodatetné azeotropni latky vrouci niZe ne¥ latky tvo-
Fici se pfi zne€iSiténi s etanolem, kde tyto vlastnosti
umoZiiuji odstrafiovdni zneciStujicch latek ze suroviny.

K objasnéni a identifikaci slozek prvnich frakeci pri
destilaci lihu vyrobeného z melasy, pfitomnych prede-
vSim v surovindch lihit vyrobenych z melasy, které je
moZné oddestilovat ze surového lihu, byla vypracovdna
spoletné s pracovniky Laboratofe hmotové spektrometrie
UG* kontinualni laboratorni metoda separace a identi-
fikace sloZek prvni frakce pri destilaci v lihov§ch su-
rovinach rfizného pilivodu. Zevrubny popis té&chto studii
bude uveden v nasi pristi publikaci. PFi pouZiti této me-
tody lze oddglit ze surového lihu vyrobeného z melasy
a identifikovat tyto slouceniny: acetyldehyd, aceton, me-
tanol, acetaldimetylacetaldehyd, etylacetat, benzen,
acetalmetyletylacetaldehyd, diacetyl, acetal, jakoZ i di-
metyldisulfid. Na obr. 1 je chromatogram sloZek prvni
frakce separovanych pfi destilaci ze surového lihu vy-
robeného z melasy. Dale bylo tfeba objasnit, zda sku-
tetné metanol a etylacetat maji vlastnosti azeotropic-
kych €initeld v procesu rektifikace prfi odstrafiovani
identifikovanych chemickjch ldtek z lihu, které maji
vy$8i bod varu neZ etanol. K tomu slouZily molekularni
a kontinuédini destilace pouZivajici jako surovinu etanol
chemicky ¢isty 96% pro spektroskopii z vyroby LodZ-
skych zavodi lihovarského priimyslu ,,Polmos®, do kte-
rych se piidavaly v ngkolika sériich tyto latky: etylace-
tat, benzen, diacetyl, metanol, krotonaldehyd, aceial a
dimetyldisulfid. Obrdzek 2 znézoriiuje chromatogram
prib&hu destilace. Vzhledem k tomu, Ze se pii préci
Zjistilo take, Ze stopovd mnoZstvi acetalu, krotonaldehy-
du a dimetyldisulfidu znaéng zneéiifuji nepasterovanou
melasu, pfistoupilo se také k molekuldrnimu vyzkumu
Iuxusnich lih@i obsahujicich rfizné koncentrace téchto
chemickych sloZek. Zjistilo se, Ze tato znediSténi ve sto-
povych mnoZstvich zpilisobuji vady organoleptické pova-
hy u rektifikovanych latek, narusuji dobu zbarveni testu
podle Langa a postihuji predeviim jakost pfiboudliny
stanovované kolorimetricky.

Ve&tdina chemickych slouenin identifikovan§ch v prv-
nich frakcich pfi destilaci a v surovém melasovém lihu
se nalézala v lihovarskych surovindch, whisky a v pivy,
naproti tomu se nedostdvaly pravddpodobng analytické
metody umoZiiujici stanovit v3echny tyto sloZky v prv-
nich frakcich pfi destilaci a v surovém melasovém lihu.

) Vizkum struktury a analfzu molekul sloZek provedl dr. ]. Sza-
franek z Laboratofe hmotové spektrometrie gdafiské univerzity.

Tabulka 2. Vlastnosti sloZek proni frakce p#i destilaci lihu vyrobeného z melasy

Teplota
Nézev Vzoree Molekul. vl;m ,_J_E = ol ‘E_O‘z,g:i‘gt;‘ﬁ%
hmotnost °C 4 D 20 °C

Acetaldehyd C,H,0 44,05 20,2 0,783 1,3316 snadno rozpustny
Akrolein C,H,0 56,06 52,1 0,8390 1.4717 209,
Aceton C,H, O 58,08 56,3 0,791 1,3591 snadno rozpustny
Metanol CH,O 32,04 64,6 0,7915 1,3306 snadno rozpustny
Acetaldimetylacetaldehyd CH,H,,0, 90,00 65,1 0,8590 1,3665 32 9%
Etylacetét CHO, ~=s| 8811 77,1 0,9021 1,3719 6,39
Metyletylketon CH.0 72,10 79,6 0,810 1,3789 29,2 9,
Benzen C,H, 78,11 80,1 0,8790 1,5011 0,019,
Metyletylaceton C;H,.0, 104,10 87,0 — - —
Diacetyl C.H,0, 86,09 88,0 0,990 1,3933 | 20 9
Krotonaldehyd C,H,0 70,09 102,0 0,8477 1.4362 1,279
Acetaldietylacetaldehyd C.H,,0, 118,18 103,6 0,8254 1,3819 5 9
Dimetyldisulfid (CH,),S, 94.19 109,5 1,0647 1,5260 0,1 9,
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Tabulka 3. Azeotropni ddaje sloZek proni frakce destilace lihu s

a vodou (16, 19, 20]

pojené s metanolem, etanolem, etylacetdtem

Teplota varn
Teplota | Teplota varu | Teplota varu| Teplota varu azeotropu | Leplotavaru
Teplota varu| azeotropu | azeotropu 4zeotropu 8 etanolem, azeotropu
°€ & metanolem | s etanolem s etanolem etylacetdtem | 8 etanolem
° | °C | a etylacetdtem a vodou a vadou
‘ i °C °C °C
v |
Acetaldehyd 20,2 netvori |
azeotropy
Akrolein 52,1 netvoki
azeotropy
Aceton ‘ 56,3 55,5 netvoki
| azeotropy
Metanol 64,6 - netvoFi
azeotropy
Dimetylacetal 65,2 57,5 61,8 — = =
Etylacetit 77,1 62,3 71,8 = — 70,2
Metyletylketon 79,6 63,5 74,6 = — 73,2
Benzen 80,1 57,5 68,5 — — 64,9
Metyletylacetal 87,0 63,2 74,2 = - 73,2
Diacetyl 88.0 62,0 73.9 < o <L
Krotonaldehyd 102,0 netvofi — o 70,0 78,0
azeotropy
Acetaldimetylacetaldehyd 103,6 netvori 78,2 75,1 - 71,8
azeotropy
Dimetyldisulfid 109,5 63,9 76,1 = — 74,9
SESORL R st 1
P |
¢ & 7 .
s A
. . 5 e S8 — = =
Obr. 2. Chromatogram destilované sloufeniny W4. Slou-
pec &. 84. Velikost vzoru 0,6.
7 % 1 — metanol; 2 — etanol; 3 — etylacetat; 4 — benzen; 5 — acetal-
_J dietylacetaldehyd; 6 — dimetyldisulfid
A

Obr. 1. Chromatogram chemickgeh sloZek pront frakce
DFt destilacl surového lihu vyrobeného z melasy
S16- Sloupec &. 84. Velikost vzorku 2,0.

1 — acetaldehyd; 2 — akroleln; 3 — metanol; 4 — etanol; 5 —
dimetylacetal; 6 — etylacetdt; 7 — diacetyl; 8 — acetalmetyletyl-
acetaldehyd; 9§ — benzen: 10 — acetyldietylacetaldehyd

Z Cetnych analytickych praci uskuteénénych autorem
vypl§va, Ze uplatiiované destilani metody analytické
maji v§znam nejen badatelsky, ale i technologicky. Uve-
dené vgsledky vyzkumd maji objasnit také rektifikadni
tast lihu, kterd se op'r4 o odstran&ni chemickych latek
ze suroviny, které maji bod varu &asto vy38i neZ etanol,
které destiluji v prvn! frakei pri destilaci jenom dik
tomu, Ze vytvofi dodatetn& azeotropni smasi vrouci n e
neZ azeotrop etanol—voda. Je tifeba predpoklddat, Ze
dalsi v¢zkumné prdce uskutefnéné s rliznymi lihovar-

skymi surovinami, spojené hlavné s destilaéni metodou
a chromatografickou analyzou na Kkapilarnich kolonéch
a s identifikaci sloZek hmotov§m spektrometrem mohou
roz8ifit kvalitu identifikace chemickych latek v lihu a
umoZni zjistit pfipadné zmeény jak v technologii lihu,
tak v jeho rektifikaci. NaleZité by bylo, aby se t&mito
bracemi zabgyvaly soubory pracovn’ka sloZenych z bio-
chemikd, analytiki, technologii a fyzik&!nich chemiki.

Zavér

1. Byla vypracovéna kvalitativni analytickd metoda
umoZiujicl po destilaénim zkondenzovani sloZek prvni
frakce destilace jejich prakticky presnou identifikaci.
PTi pouZiti této metody ve vyzkumech se zjistilo, Ze sloZ-
kami prvni frakce pri destilaci lihu vyrobeného z me-
lasy jsou acetyldehyd, akrolein, aceton, dimetylacetal,
metanol, etylacetdt, metyletylketon, benzen, acetalmetyl-
etylacetaldehyd, diacetyl, krotonaldehyd, acetaldietyl-
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acetaldehyd, jakoZ i dimetyldisulfid. Teplota varu t&ch-
to latek se pohybuje v rozmezi 20,2 aZ 109,5 °C.

2. Zjistilo se, Ze oddgleni b&hem rektifikace identifi-
kovanfch sloZek z prvni frakce pfi destilaci je moZné
jen tehdy, kdyZ prvni €4st téchto sloZek destiluje zeo-
tropn& pfi teplotdch niZSich neZ teplota varu etanolu;
druhd &ast téchto sloZek obsahuje &asto sloZky vrouci
pii vy33i teplot® neZ etanol a tvofi dodatkové dvojsloZ-
kové, trojsloZkové a CiyisloZkové azeotropni smési vrou-
ci téZ p¥i niZ3i teplotd, neZ je teplota varu azeotropu
etanol—voda.

3. Béhem rektifikace lze nejobtiZn&ji odstranit z lihu
vyrobeného z melasy acetaldietylacetaldehyd, krotonal-
dehyd nebo dimetyldisulfid. Ve 3patnfch rektifikdtech
krotonaldehyd prodluZuje dobu odbarveni zkousky podle
Langa, ptitemZ stopova piitomnost v3ech t¥i organolep-
ticky porusuje rektifikdly z melasy.

4. B&hem rektifikace lihu vyrobeného z brambor a
melasy je tfeba poiitat s tim, Ze urditd ¢ast rektifikatd
miiZe zkracovat dobu odbarveni zkouZky podle Langa
nebo vyvolat organoleptické poruchy, pfi tom i zvlaStni
vady ving zpfiscbené stopov§mi mnoZstvimi krotonalde-
hydu a dimetyldisulfidu.

PreloZil Ing. FrantiSek Werfel
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Augustynowicz, I.: Azeotropni uvoliiovini lihovieh slo-
¥ek prvni frakce destilace hahem rektifikace, Chroma-
tografick§ rozbor prvnich frakei destilace lihn vyrohe-
ného z melasy. Kvas. priim. 26, 1980, & 1, s. 5—10.

Autor identifikoval vlastni kvalitativni analytickou
metodou v prvnf frakci p¥i destilaci lihu z melasy cel-
kem 13 sloZek, jejichZ body varu kol'saii v mez'ch 20,2
a¥ 109,5°C.

Oddégleni téchto latek pfi rektifikaci je mo¥né pouze,

kdyZ prvni €ast destiluje zeotropn& pfi teplotdch pod
bodem varu etanolu a druh4 ¢4st obsahuje sloZky vrou-
ci pfi vySSi teploté a tvofici dvousloZkové a¥ tyfsloz-
kové azeotropni smési, vrouci pfi niZ3i teplots, ne¥ je
teplota varu azeotropu etanol—voda.

Pri rektifikaci lihu z melasy se nejobtiZn&ji odstra-
fiuje acetaldietylacetaldehyd, krotonaldehyd nebo di-
metylsulfid. Pfi rektifikaci lihu z brambor a melasy
miiZe urtitd East rektifikdtu prodluZovat dobu odbarve-
ni zkouSky podle Langa mnebo vyvolat organoleptické
zmény, veetné vad zplsobenych stopami krotonaldehydu
a dimetylsulfidu.

AyrycroinoBud, M.: AseoTponudeckoe BbimencHHe CNHPTO-
BbIX COCTABJAWILAX NepBoii dpakuMH ZHCTHAJNALUMN B XO-
Ae pektHQHKauuh. XpomatorpadHueckuii aHaJM3 MHepPBRIX
QpPaKUHA AUCTHANSIHH COHPTA, NOJYUAEMOTO H3 MEJacchl.
Ksac. npym. 26. 1980, Ne 1, ctp. 5—10.

[Ipumenss cBOA COGCTBeHHEHI. ODHIHHANBEBIA aHATHTH-
HeCKHHA KO/JHYECTBEHHHIR METOA, ABTOD NHPH [OHCTHAMALHE
COHPTA, [0AY43EMOT0 H3 MeJacchl, HAeHTHQHIHPOBA B nep-
BOA (paxuuu 13 COCTABISIONINX C PA3HLIMH TOYKAMH KHIle-
Hus B Apenenax ot 20,2 no 109.5°C. Otaenenne 3THX coc-
TaBIAIOUIHX B XOfe PeKTHQHKANHH BO3MOMHO JHIIL B TOM
caydae. eCaH AHCTHAMSLHS NepBOR YacTH NPOXOZHT a3eo-
TPONHYECKH TPH TEMNEPATypax, HAaXOAALUIHXCH HHMKe TOYKH
KHMEHHA 3THJOBOTO CIHPTA, a BTOpas 4acTb COMEPIKHT cOC-
TapAgIollHe, KHTALIHe OpH 60Jee BBICOKOA TeMmnepaType H
ofpasywlllie ABYyX — TpeX-H 4eTHPeXKOMIOHeHTHEIE a3eo-
TPONMUYECKHE CMECH, KHISULHEe MPH TeMIepatype HHXe Tod-
KH KHMEHHA a3e0TPONHYECKOA CMecH 3TaHon <+ Boja.

[pu pexTHdHKalLHH CHOHPTA, NONYYaEMOTO M3 MeJacchl
TPYAHO OTAEAAIOTCH AaNeTaIbAHSTHAALETadbJerHi, KpOTo-
HOBBIL ambiern H numetuacyasdua. B xoge pextnduxa-
IIHH CHHPTA, MOJAYYaeMOro H3 Mejacchl HIH Kaprtodeas Mo-
MeT 4acTh TPOAYKTOB PEKTHOHKAUMH YBENAHYHTh IJHTENh-
HOCTh oOfeciBednBaHHA NpoGH NPH NPHMEHEHHH MeTona
Jlanra, a Ttakxe BHI3BATH OPraHOJNENTHUYECKHE H3IMEHEHHA,
CBA3CHHBIE C TIPHCYTCTBHEM MaJjbiX OCTATKOB KPOTOHOBOTO
afblernaa H AHMeTHIACYAbdHIA.

Aungustynowicz, I.: Azeoeropic Liberation ol Spirit Com-
ponenis of the First Distillation Fraction in the Rectifi-
cation Process. Chromatographic Analysis of the First
Distillation Fractions ol Spirit Made of Molasses. Kvas.
priam. 28, 1980, No. 1, pp. 5—10.

By applying his own analytic method the author has
identiiled in the first fraction of distillation process of
molasses spirit 13 components with different boiling
points ranging from 20,2 to 109,5°C. Separation of these
components in the rectification process is possible only
under specific conditions, i. e. if the distallation of the
first part is azeotropic and takes place at temperatures
below the boiling point of ethanol and if the second
part contains components boiling at higher temperatu-
res and forming two- three- and four-component azeo-
tropic mixtures boiling at temperature lower than that
of the ethanol + water azeotrope.

In the course of molasses spirit rectification It is
extremely difficult to eliminate acetaldiethylacetaldehy-
de, crotonaldehyde and dimetihyl sulphide. In molasses
or potato spirit rectification certain components of rec-
tification products may prolong time reguired for the
Lang discolourization test or to cause organoleptic chan-
ges which sometimes are due to the presence of iraces
of crotonaldehyde and dimethyl sulphide.

Angunsiynowicz, L: Die azeoiropische Freisetzung der
alkoholischen Bestandteile der ersten Destillationsfrak-
tion wihrand der Rektifikation. Chromatographische
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Analyse der ersten Fraktionen des aus Melasse erzeung-
ten Spiritus. Kvas. pram. 26, 1880, Ne. 1, S. 5—10.

Der Autor identifizierte mittels einer eigenen qualita-
tiven analytischen Methode in der ersten Fraktion bei
der Destillation des Spiritus aus Melasse insgesamt
13 Bestandteile, deren Siedepunkte zwischen 20,2 und
108,5°C liegen. Die Abirennung dieser Substanzen bei
der Rektifikation ist nur dann méglich, wenn der erste
Tell azeotropisch bei Temparaturen unter dem Siede-
punkt des Athanols destilliert und der zweite Teil Be-
standteile enthilt, die den Siedepunkt bei hheren Tem-

peraturen haben und azeotropische Mischungen mit zwel
bis vier Bestandteilen bilden, die bei Temperaturen un-
ter dem Siedepunkt des Azeotrops Athancl-Wasser ko-
chen. Beil der Rektifikation des Melassespiritus bereitet
die grofiten Schwierigkeiten die Beseitigung von Acetal-
dietylacetaldehyd, Krotonaldehyd oder Dimetylsulfid.
Bel der Rektifikation des Alkohols aus Kartoffeln und
Melasse kann ein bestimmter Teil des Rektifikats die
Zelt der Entfdarbungsprobe nach Lang verlingern oder
organoleptische Anderungen verursachen, einschliesslich
der durch Krotonaldehyd- und Dimethylsulfidspuren ver-
ursachten Mingel.




