Provozni metodika pro zjistovani ztrat lihu v lihovarech
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PFi zpracovani melasy na lih v lihovarech vznikaji
ztrity jednak mechanické, jednak technologické.
K mechanickym ztratdm patfi napf. rozliti zapary,
vytékani alkoholu p#i skladovani apod. Jejich rozsah
neni staly. Technologické ztraty jsou dény pfimo
procesem vyroby a neni moZné, na rozdil od pred-
chozich ztrat, je uplné odstranit. Jsou zpasobeny
ztratami suroviny — cukru pii vyrobé alkoholu, da-
nymi pfimo biochemickymi schématy kvaSeni, a ztra-
tami vyrobku — alkoholu jiZ od jeho vzniku v kvasné
kadi aZ po ztraty ve skladu zévodu.

V procesu kvaseni melasy vznikd prvni ztrata
v kvasirné infekeci, hlavné kyselinotvornymi bakte-
riemi mlééného kvaSeni. Tvto bakterie zplsobuji
ztratu cukru, jez €ini, podle stupné napadeni, az
1,6 %. Tyto ztrdty vlivem kontaminace nejsou v li-
teratufe uvedeny [1].

Dalsi ztraty vznikaji v kvasirng tnosem alkoholu
s kvasnymi plyny. Kvasny plyn nad hladinou zépary
se sklada z kysliéniku uhlifitého zifedéného podle
stupné kvaseni vzduchem, kter§ je nasycen vodnimi
parami a tékavymi produkty kvaSeni, hlavng alkoho-
lem, v nepatrném mnoZstvi téz aldehydy, estery a
tékavymi kyselinami. Obsah alkoholu v kvasnych
plynech uddva Fuks [2] 0,3 %, Maravin 0,46 aZ
0,92 %. Ztrdta alkoholu v kvasnych plynech pfepoc-
tena na vyrobeny lih, &ni podle Kirova [3] 0,7 %,
podle Pohla [4) v zakrytych kadich 1,22 % a v ote-
vienych 1,95 % etanolu.

Vyrobeny alkohol unikd téZ pfi odstfedovéni pro-
kvadené zapary v odstfedivkich, zejména otevie-
nych. Barta [5] zjistil v otevfenych odstfedivkach
ztraty 0,12 az 0,22 % vyrobeného alkoholu.

Destilaci zralé zapary vznikaji téZ uréité nevyhnu-
telné ztraty, dané zakony destilace a stavem a systé-
mem destilaéni aparatury. Vypalky obsahuji podle
Fukse [2] primé&rnd 0,015 Y% alkoholu; tj. ztrata
0,2 % z vyrobeného lihu, Tutéz hodnotu uvadi i Kli-
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movskij [3]. Pro lutrové vody se uvadi ztréta 0,2 %.
P destilaci vznik4 ztrata Gnosem alkoholu s nekon-
densujicimi plyny pfi odvzdudnéni destilagnich kolon,
nebot zdpara obsahuje znatné mnoZstvi pohlceného
kysliéniku uhliditého a nepatrné mnoZstvi vzduchu.
Podle Klimovského i Fukse &ini tyto ztraty pfi nor-
mélni praci aparatury az 0,2 % vytézku alkoholu.
V této praci je uvedena metodika a Ciselné zhod-
noceni ztrat podle vysledkd méfeni konanych ve dvou

“pramyslovych lihovarech. Byly tak proméfeny ztraty

pFi kontinudlnim zplsobu kvaSeni i pfi kvaSeni se
separaci kvasnic podle Boinota; ztraty v destilatni -
stanici byly ziskdny mé&Fenim na dvou rektifikatnich
a rafinatnich systémech — Barbet a Guillaume.

Metodika

Stanoveni alkoholu oxydaéni metodou [6): Etanol °
se oxyduje v kyselém prostiedi dvojchromanem dra-
selnym na kyselinu octovou. Z mnoZzstvi spotiebova-
ného dnidla — stanoveného jodometricky na obsah
gkrobu se vypotte mnoZstvi etanolu podle rovnice:

2 KoCrz07 + 3 C2HsOH + 8 H2804 = 2 KzS504 +
+ 2 Cra(S04)s + 3 CH5COOH + 11 H:0

Pouzité roztoky: 0,1 N-K:Cr207,H2804 konc., 0,05
N-NazS:05 pFesnd zjisténsho titru, 5 % KJ, Skrob.

Vzhledem k provoznim podminkdm a k mnoZstvi
analysovanych vzorki byla oxydace provddéna 10 ml
0,1 N-K:Cr:0; a 5 ml koncentrované HzSOs na vodni
lazni za varu bshem 30 minut bez pouZiti zp&tného
chladie. Soudasné byl provadén slepy pokus se stej-
nymi objemy &nidel. Vysledky byly vyisleny véhove
pomoci roztoku sirnatanu, spotfebovaného pfi zpétné
titraci: 1 ml 0,05 N-NaNazS:05 odpovidd 0,576 mg =
etanolu.

Pfesnost metody byla ovéfena reakcl se gtandard-
nimi roztoky alkoholu koncentrace kolem 0,01 %, tJ-
100 mg/l.
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Rozbor vgpalkd: 100 ml Fidkych vypalkd bylo de-
stilovano ze slab& alkalického prostFedi do 100 ml
bafiky. K stanoveni alkoholu bylo pouzito 10 ml de-
stilatu.

Rozbor lutrové vody: K analyse bylo pouZito 10 ml
lutrové vody odebrané pfimo z destilaéni stanice.
Rozdily vysledkd s pFedestilovanou lutrovou vodou
se pohybovaly v mezich pfesnosti metody.

Obsah alkoholu v plynech byl zjistovan absorpci
plynd pfimo v kyselém oxyda¢nim roztoku. V misté
odbéru vzorkid byla zaznamenévéna teplota, tlak a
mnoZstvi plyna. Jako absorpénich nadob bylo pouzito
béZnych odsavacich zkumavek a v serii 3 a 4 zku-
mavek bylo celkem 20 aZ 30 ml roztoku. Po absorpci
byl roztok doplnén na 100 ml v odmérné bafice a ke
stanoveni bylo pouzito takového mnozstvi vzorku,
aby spotfeba sirnatanu ke zp#tné titraci nepiesaho-
vala 20 ml.

Stanoveni aldehydi v plynech metodou Ripperovou
[7]: Reakei acetaldehydu s NaHSOs; v slabé kyselém
prostfedi vznikd acetaldehydbisulfit podle rovnice:

CH;COH + NaHSOs = CH3;CH(OH)SO:;ONa

Prebytek bisulfitu se urdi titraci jodovym roztokem
podle rovnice:

SOz + 2J + 2 H:0 = HsS04 + 2 HJ

Pouzité roztoky: roztok NaHSOs (50 ml tohoto roz-
toku odpovida asi 50 az 55 ml 0,1 N jodového roz-
toku), 0,1 N jodovy roztok presné& zjiit&ného titru,
skrob.

Postup stanoveni: plyny obsahujici aldehydy se
absorbuji pfimo v 25 ml roztoku NaHSOs. Po 15 mi-
nutach se piebyte®ny NaHSOs stanovi titraci 0,1 N
jodovym roztokem na obsah Skrobu; 1 ml jodového
roztoku odpovida 2,2 mg aldehydu. PFi stanoveni se
provadi soucasné slepy pokus.

Obsah CO: v kvasnych plynech se stanovi na Orsa-
tové piistroji absorpei v 30procentnim roztoku KOH
béznym zpasobem.

Pokusna ¢&ast

1. Sledovani obsahu alkoholu a vjpolet ztrdty ve
vipalcich

Rozbor vypalkl byl provadén systematicky v ob-
dobi asi jednoho mésice. Vzorky byly brény v inter-
valu 2 hodin, a to tak, aby byl podchycen i vliv
obsluhujiciho personalu. (vzorky byly zkouSeny pFi
rizn& obsazenych sménéch). Ztraty alkoholu zjisténé
méfenim byly vyjadfeny vahové a pfepoéteny na
celkovou vyrobu za 24 hodin.

Obsah alkoholu ve vgpalcich

Alkohol v mg/litr
Rada méreni

Kralupy | Libeii

1 260 ' 278

2 180 | 205

3 290 , 210

4 270 Cipe s

S 150 220

6 — 235
primér 225 230

V' obou piipadech obsahuji vypalky primérné
230 mg alkoholu/litr, coz predstavuje ztratu vzta-
Zenou na primérnou vyrobu za 24 hodin pro Kra-
lupy 0,37 % a pro Libefi 0,32 %. Obé ztraty piesahuji
v literatuie uvadénou hodnotu 0,2 %.

2. Sledovdni obsahu alkoholu a vjpocet ztrdty
v lutrové vodé

Vzorky lutrovych vod byly odebirdny podle stej-
ného hlediska a ve stejnych intervalech jako odbér
vypalk.

Obsah alkoholu v lutrovjch voddch

£ L Alkohol v mg/litr
Rada méreni
Kralupy Libefi
1 f 40 79
2 f 15 103
3 30 52
4 50 58
5 40 54
6 30 =
Primér 35 70

Pri vypoltu ztraty lihu v lutrové vods, vztaZené
na vyrobeny lih, se pfedpokladd mnozstvi lutrové
vody pripadajici na I t zpracované melasy 10,75 hl
a prisluSné redéni epyratu pro destilaén& rafinac¢ni
pfistroj Guillaumiv v Kralupech na 18—20 % obj.,
a pro destilatné rafinadni pfistroj Barbetiv na
30 % obj. Ztrata lihu v lutrové vods v Kralupech
0,16 % je pfFiznivéjsi, zatim co t4% hodnota v Libni
(Barbet) je 0,22 % a presahuje tedy hodnotu zni-
mou z literatury 0,2 %.

3. Ztrdta alkoholu v plynech z odvzdusnéni

Ziskané vysledky méfeni v Kralupech se vztahuji
na odvzduS$néni z kondensitoru epyratéru, kde je
hlavni odvod CO:. Po provedeném stanoveni obsahu
alkoholu byl zjiStovan i obsah aldehyda v plynech
z téhoZ odvzdusnéni.

Obsah atkoﬁ(;lu a aldehydu v plynech

g
Fa

Rada méfeni | Alkohol v mg/1001 Aldehyd mg/100 |
1 140 98
2 345 115
3 155 110
4 185 180
5 220 175
6 320 -
7 180 —
8 130 —
Primér 205 135

PouZitim uvedené analytické metody byl stanoven
celkovy primeérny obsah oxydovatelnych latek 205
mg ve 100 litrech, tj. 160 g za 24 hod. p¥i primérné
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rychlosti plyna 556 1/min. Plyny vSak obsahuji sou-
gasné pramérné 135 mg aldehydt ve 100 litrech,
tj. 110 g za 24 hod. Zji§téné mnozstvi oxydovatel-
nych latek, vyjddiené jako obsah alkcholu 160 g/24
hod. neni tedy vlastn& jen alkohol, nebot zahrnuje
v sob& 70 % nejtdkavéjsich podild — aldehydd.

V Libni byl sledovan obsah alkoholu v plynech
z odvzdusnéni zdparové kolony. Pii méfeni byl sle-
dovén vliv destilace separované a neseparované zé-
pary, ktery souvisi v daném uspofadéni odvzdusiio-
vaciho potrubi s celkovym mnoZstvim plynu.

Alkohol v plynech z odzvdudnéni

o . Alkeohol v mg/100 litrh
Rada méfeni S = ainhy el At o W S
Separovano | neseparovano
1 581 ; 243
2 578 238
Primer | 580 240

Destiluje-li se prokvaSend zépara separovana,
uniké primérné 580 mg alkoholu ve 100 1 plynu pri
rychlosti 20 1/min., tj. 170 g za 24 hod.*)

Odvzdusnénim destilaénich apardtt dochézi pri-
mérnd ke ztratd 0,001 % na vyrobeny lih. Tato hod-
nota se zvyiuje destilaci neseparované zapary na
0,0012 %. Srovnidnim s hodnotou 0,2 04 citovanou
z literatury je tato ztrdta podstatné nizii

4. Sledovdni celkového mnoistvi plynu v od-
vzduinéni

V Kralupech bylo celkem &tyfikrat sledovano cel-
kové mnodstvi plynu. OkamZita prutofna rychlost
byla sledovdna v hodinovych intervalech b&hem 24
hod. a soufagné byla zaznamendvana teplota a pte-
tlak unikajiciho plynu.

V tabulce uvedené hodnoty pritoku plyni se
vztahuji na normélni podminky 760 mm Hg. sl. a
00 C. PFi vypottu bylo pouZito stejné hodnoty atmo-
sférického tlaku 745 mm Hg. sl.

Okamzitd prutoénd rychlost (Kralupy)
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Pritok plynu v l/min. (Liberi)

|
Destilovana zapara | I/min.
separovana 20
neseparované 60

| [ 1

Bada | oox .| ’ Rada | Sl b ;
CrSFRRT | Sména = 1/min meFeni | Sména ! 1/min
1| 89 1 48

1 2 69 111 2 50

3 W 67 3 45

1 4 1 57

11 2 47 v 2 63

3 | 58 3 43

Prameér 55 1/min

Primérna rychlos plynu byla 55 l/min., coz dava
prepottem 3,3 mi/hod., tj. témef 80 m3/24 hod.

V lihovaru v Libni bylo sledovdno mnoZstvi plynu
na odvzdugnéni v kombinovaném Barbetové pFistroji
a zjistilo se, 7e celkové mnoZstvi plynu zavisi na
tom, byla-li destilovana zdpara separovand ¢i nikoli.

*) Destilaci neseparované zapary unikéd 240 mg/100 1,
tj. 210 g/24 hod. pii zvySeném pratoku plynd 60 1/min.

7 vysledkli mé&Feni wvychézi ztrata alkoholu pro
destilaci separované zépary 170 g/24 hod. pfi rych-
losti 20 1/min., neseparované zapary 210 g/24 hod.
pFi rychlosti 60 1/min.

Zhodnocenim uvedengch faktori — rozdilného
celkového mnoZstvi plynil a koncentrace alkoholu —
vyplyvd, Ze separaci se oddéli jak vétsina plyna,
tak nejtékavéjsich latek.

5. Stanoveni ucinnosti rekuperace

Utinnost rekuperace byla stanovena zjisténim
obsahu alkoholu v plynech odebranych pied a za
absorpénim télesem bghem jednoho cyklu absorpce
(5 hod ). Sou¢asné bylo zaznamenano sloZeni kvas-
nych plyni.

SloFeni kvasnych plynd odtahovanych na rekupe-
raci se pohybovalo v téchto mezich: vzduch 36 az
41 %, kysliénik uhlidity 59 aZ 64 %. Plyny mély
teplotu 23 az 26°C.

Uéinnost rekuperace

E . Alkohol Alkohol _. | Primérnd
=l Cinnost pied za Okamzily | d€innost
B thlpza rekuperaci | rekuperaci |  Ucinek Jedncho
"‘Z hod. mg/l mg/i % cyﬂlfulu
0
1 — 1,26 88
2 — 3,5 62
I 3 9,12 6,3 31 42
4 = 78 25
5 — 9,4 0
1 0,6 96
2 2,9 78
II 3 13 5,4 58 55
4 8,0 40
b} 10,0 24
i, 3,11 73
| 2 5,9 48
1 | 3 11,6 8,7 24 33
4 9,4 17
5 11,2 2
1 2,7 84
2 4,7 67
v 3 14 7,5 46 49
| 4 9,2 34
[ 5 12,3 12
Pramér 11,8 mg/1 45 %

Obsah alkoholu v kvasnych plynech je vztaZen na
kysliénik uhligity vznikly zkvaSenim melasové zapa-
ry. Podle uvedeného slozeni kvasnych plynd je v nich =
obsazeno 19 g alkoholu/m3, v literatufe je uvedeno
17 g/m3. Ztrata vztazena na vyrobeny lih &ini 0,9 %.
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V konkrétnim pfipadé pouzitim rekuperace Acticar-
bone se tato ztrata snizuje o 45 %, tj. na hodnotu
0,5 % (viz graf 1). Z vysledkd plyne vyhodnost po-
uZiti rekuperace.

Ueinnost Acticarbonu

20
w0+

n 1 2 3 7 S hod

6. Ztraty odstiedovdnim

Byly zjiStovany jednak pFimou analysou plynu
unikajiciho z bubnu odstfedivky net&snosti vika,
jednak nepfimou analysou zralé a separované zi-
pary a kvasni¢ného miléka. Plyny odebrané z prosto-
ru odstredivky obsahovaly primérng 11 mg alko-
holuw/l, tj. 0,001 %. Obsah kysli¢niku uhligitého
v plynu byl 1 az 3 %. Toto pomérn& velmi nizké
procento je zptsobeno ziejmé tim, Ze do odstiredivky
se prisavd vzduch jako u odstfedivého ¢erpadla.

Vysledky nepiimé analysy

Alkohol g/100 ml hl a. a.
zrald zapara 9,79 34,3
separovana zipara 9,90 32,6
kvasnitné mléko 8,80 1,5

Z latkové bilance pro alkohol a z objemovych
pomért jednotlivych podilti vyplyva ztrata odstFe-
dovanim 0,1 %.

Zavér
V préci jsou uvedeny vysledky zjistovéni ztrat
lihu ve dyou zavodech, pracujicich kontinuilnim
zplisobem a zpisobem zvratné separace Kkvasnic.
Byla vypracovana metodika brani vzorkl, napf pri
rizné obsazenych sménach & ve sledovani uréitych
hodnot bghem viech t#i pracovnich smén a metodika

analytick4 ve vyb&ru vhodné a provozné jednoduché
metody stanoveni obsahu alkoholu.

Z vysledkt je pozoruhodny rozdil u ztraty od-
Vzdusnénim, ktera &ini 0,001 % proti publikované
l_IOdnoté 0,2 %. V odvzdusnéni uniks v daném uspo-
radani kolem 80 m3 plynu za 24 hod. .Npvé byly
ZjiStény hodnoty ztrat u uzavienych odstiedivek
0.1 % a podobné i obsah 70 % aldehydti v nekonden-
Su;'icich Plynech z odvzdusnéni, které prakticky jesté
ShiZuji vyse uvedenou ztratu. Z rozboru vyplyvé dale

vyhodnost destilace separované zépary, kde celkova
ztrata odvzduSnénim je nizsi proti destilaci nesepa-
rované zédpary. Na pouzivané dvoji destilaéni apara-
tufe byly zjiStény ztraty ve vypalcich 0,32 az 0,37 %,
ztrata v lutrové vodd 0,16 az 0,22 %. V kvasnych
plynech bylo zjisténo 19 g alkoholu v 1 m3 kvasného
plynu, coz pfedstavuje ztratu 0,9 9 prumérné vy-
roby. PouZitim rekupera&niho zafizeni Acticarbone se
v daném pfipadé tato ztrata snizila na 0,5 % (G&in-
nost Acticarbonu je 45 %).

Peaiome

B crarke npuBoxstes pesyasraThr olnpeseneHusd MoTeph CIHPTA
Ha ABYX BHHOKYPeHHBLIX 3aBOJIaX, IJle B OPOJMJIBHBEIX IIeXax
BHEAPeH MeToN HenpephLIBHOrO OpomeHusd. Jlas ¥TOUHEHHS H3-
MepeEHii OhLTa pa3paboTaHA METOTHKA orGopa TpPo6 1Mo oOTHETh-
HEIM CMEHaM, MeToJuka HAGNIONeHHA 3a OCHOBHBIMH IIOKA3d-
TEMIMH 10 HEeJEIM CYTKAM M IIPOCTAasl CHCTEMA AHATIH3A NP6
AaI0IAsA BOSMOKHOCTE ONDEAETAT: B NPOH3BOJICTBEHHEIX YCJIO-
BUAX TOYHO COJAEpKaHNe CIHDTA.

H3 peayabTaTOB SMCAYXHBAET BHUMAHHS B NepBy0 o9epejahb
SHAYHTENBHAST PA3HHNA B (AKTHYECKOM pa3Mepe TOTEDE ne-
aspanuelf cocTaBasomeM anms 0,001% n JUTEPATYPHBIX JaHHBIX
T. e. okoao 0,2 %. B koHkpermoMm caygae paccMATPHBACMOM
B CTATHE IOTEPH rasa BHISBAHHLIC geaspaunmell JoCTHIam npH-
MepHO B0 M' B cyTkH. B OTKDBITBIX Cenaparopax CoCTaBJIHIOT
norepnr 01 %. B HEKOHJIEHCHDPYIOIHX raszax geaspanpy HaXO0-
Antest okoxo 70 % axaemermsioB, ywTo Ma NDAKTHEKE OTpakaeTcs
CHIMKCHHEM YKasaHHBIX IoTeph. M3 aHANH3A BEITEKAeT najee
nexecoo6pasHOCTh AECTHITSIIH CeénapupoBaHHO# OGpakKH, TAK
Kak B 3TOM chydae JeaspaHOHHEIE IOTEPH 10 CPABHEHHIO ¢ Je-
CTH/IANEEH HecemapHpPOBANHOILO 3aTopa CHHEawTcd. B Gapny
yxomur 0,82—0,37 %, B orGpocEHy™ Boxy 0,16—0.22 %. B raz000.
Pa3HEIX NPOAYKTAX GpoikeHHs OBLN0 oGHADY®REHO 19 rp aJkoroias
ua 1 M* rasa, 9To oTBeuaer notepe 0,9 % or npomsBozcrea. llpn
NDHMEHeHHII DPEKyNepanHOHHOH YCTAHOBEN AKTHRADGOH yka-
JaHHAA TOTEPA cHH3udach 10 0,5 %. BuaHo, 9to K. II. . ycra-
HOBEH Jocruraer 45 %,

Zusammenfassung

Die Arbeit enthdlt die Ergebnisse der Spiritusverlust-
ermittlung in zwei Betrieben, die in dem G&irraum kon-
tinuierlich und mit Beniitzung der Methode der Riick-
separation der Hefe arbeiten. Zu diesem Zweck wurde
die Methodik der Probeentnahme ausgearbeitet, z. B. bei
ungleich besetzten Arbeitsschichten oder beim Verfolgen
bestimmter Werte wihrend aller drei Schichten: es wur-
de weiter auch eine passende und betrieblich einfache
analytische Methode zur Alkoholgehaltbestimmung aus-
gearbeitet.

Aus den Ergebnissen ist besonders der Unterschied
im Verlust durch Entliiftung bemerkenswert, welcher
0,001% betréigt — im Gegensatz zu dem in der Literatur
angefiihrten Wert 0,2%. Durch Entliiftung entweicht in
der gegebenen Anordnung cca 80 m3 Gas in 24 Stunden.
Neu wurden die Verlustwerte bei offenen Zentrifugen
ermittelt, die 0,1 % betragen und ferner auch der
70%-Aldehydegehalt in den nicht kondensierenden Ent-
liftungsgasen, welche den erwihnten Verlust noch ver-
mindern. Aus der Analyse ergibt sich-der Vorteil der
Destillation der sepérierten Maische, wo der Gesamt-
verlust durch Entliiftung niedriger als bei der Destilla-
tion nicht separierter Maischen ist. Auf den beniitzten
zwei Destillationsapparaturen wurden die Verluste in
der Schlempe von 0,32 bis 0,37% flestgestellt, der Verlust
im Lutterwasser 0,16 bis 0,22 %. In den Gédrungsgasen
wurde 19 g Alkohol in 1 m3 Girungsgas ermittelt, was
einen Verlust von 0,9% der durchschnittlichen Produk-
tion vorstellt. Bei Beniitzung der Rekuperationseinrich -
tung Anticarbone wurde dieser Verlust auf 0,5% herab-
gesetzt. (Die Wirkung dies Anticarbonat ist 45%.)
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