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Slozeni suroviny a vedlejsich produktii z vjroby kvasného lihu

1. Ovobn

Pri kaZdé vyrob& kvasného lihu vznikaji v destiladni
Castl lihovaru vedlejsi produkty nazyvané tkap, dokap
a pfiboudlina, V tBchto produktech se koncentruji ne-
Cistoty obsaZené v zdkladnim v§robku destilace, tj. v su-
rovém melasovém lihu, ziskaném destilaci zralé Zapary.
SloZeni vedlejSich produktii indikuje separatni schop-
nost pouZivanych destilatnych zafizeni a poméry, které
nastdvaji pfi rafinaci.

V ramci této prace byly analyzovany plynovou chro-
matografii vzorky ikapl, dokapii a surového melasové-
ho lihu, ziskané v kampani 1975—1976 z lihovara Kra-
lupy a Kolin. Dosud publikované hodnoty pochazeji to-
tiZ pribliZn& z let 1950—1955 a z velké @asti jiZ neodpo-
vidaji skutetnosti. Zpisob a metody zjitovdni obsahu
neéistot se totiz velmi zménily zavedenim novych p¥i-
stroji a metodik (napf. hmotové spektrofotometrie, ply-
nové chromotografie apod.].

2. POZADAVKY NA KVALITU SUROVEHO LIHU A
VEDLEJSICH VYROBKU

Vedkeré poZadavky na kvalitu jednotlivich v§robki
jsou zakotveny v teskoslovenskych statnich a oborovych
norméch: CSN 66 0810 Surov§ lih (etanol), GSN 66 0870
Priboudlina, a ON 66 0865 Ukapy a dokapy.

2.1 PoZadavky na surovy melasovy lih

Zdkladnim meziproduktem po destilaci zralé Zapary
je surovy melasovy lih, ktery musi podle GSN 660810
vyhovovat t&mto poZadavkim:

Vzhled — ¢€iry, bez sedliny a zdkalu; pFipustna iscu
mechanické necistoty, které bZhem dvou hodin kles-
nou na dno nadoby.

Barva — bezbarvy aZ slabé naZloutly.

Viné a chutf — po melase.

Etanolu musi obsahovat nejmén& 85 % obj., v 1000 ml
alkoholu nejvySe mg: 250 kyselin (jako kyselina octo-
va), 700 aldehydii (jako acetaldehyd), 3000 priboudliny
(jako izopentylalkohol) a furalu nejvySe 0,01 %.

2.2 Ukapy a dokapy

Podle ON 56 0865 jsou pro tikapy a dokapy [n&kdy téz
nazgvané odpadovy lth) pFedepsany technické pod-
minky:

Vzhled — ¢€ird nebo mirn& opalizujici tekutina, bez me-
chanickych nebo jinych cizich neéistot.

Barva — bezbarvd, popf. naZloutld a# nahné&dld nebo
ZlutozelenA.

Pach — pronikavy, charakteristick§ podle suroviny.

Nejmen3i pfipustny obsah etanolu u tkapii 95,1 %,
u dokapii 80,0 %. Obsah aldehydi, esterdi, kyselin a vys-
Sich alkohollt v téchto vyrobcich silng kolisd v zavis-
losti na sloZeni suroviny, podminkach destilace, typu
piistroje a Fizeni rafinace. V literatufe proto Ize najit
riizné priimé&rné hodnoty t&chto velifin, stanovené za
urcitych podminek. V této prédci dale uvadime v tabulce
1 a 2 skutefné hodnoty, ziskané rozborem odebrangch
vzorkil metodou plynové chromatografie.

2.3 Priboudlina

Pfiboudlina se zisk4vd jako samostatna frakce pfi ra-
finaci lihu v mnoZstvi 0,5 aZ 1,2 %. Zdkladni analytickcu
hodnotou je hustota pfi 20/20°C nejv§Se 0,8435 a obsah
vy3Sich alkohold musi byt nejméng 80 % obj. Daldi hod-
noty udava CSN 68 0870.

3. ANALYTICKE STANOVENI
CHROMATOGRAFIL

NECISTOT PLYNOVOU

Rozbory liht a lihovych tekutin plynovou chromato-
grafii byly provddény na plynovém chromatografu
CHROMIIL, vyrobku n.p. Laboratorni piistroje Praha.
Bylo pouZito ndpliiové kolony z nerezavéjici oceli dél-
ky 75mm a vnitintho priiméru 2mm. Jako zakotvend
faze byl pouZit polyetylénglykol CAROWAX 1500 ve sma-
feni 10% na pevném nosiéi CHROMOSORBU W AW.
Dalsi podminky pfi provadéni analyzy:

nosny plyn — dusik  pretlak 0,20 MPa

priitok 25 ml/min

vodik  priitok 35 ml/min
vzduch priitok 220 m1/min
teplota kolony 78 °C
teplota odpafovace 140 °C
citlivost ptistroje 122
davka vzorku 0,2—1,5 ul

citlivost zapisovace rozsah stupnice odpovidd 1 mV
pifes celou stupnici

posun papiru 5 mm/min
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Do pfistroje se davkovalo takové mnoZstvi vzorku, aby
bylo ptiméiené koncentracim jednotlivich netistot a
aby neprevy$Sovalo maximalni davku.

Zesileni signélu v zesilovagi (citlivost] se b&hem roz-
boru ménila tak, aby vrcholy [maxima) vin zistaly na
chromatogramu a daly se pfesné zméfit. Rozbor byl
ukonen za izolmylalkcholem, protoZe piitomnost ne-
gistot s del3im elufnim Easem jsme nepfedpokladali.

Kvalitativni vyhodnoceni chromatogramu, tj. urceni
jednotlivych nedistot, bylo provedeno na zdkladé dfi-
vijsich vysledkd a rozborfi, které byly provadény na
tomto p¥istroji. Nastfikem jednotlivich latek pfi testo-
vani kolony byly zmé&Feny eluZni &asy a porovnanim
téchto ¢asti s ¢asy vin ziskanych pii naSich rozborech
byly uréeny jednotlivé necistoty.

Kvantitativni vyhodnoceni chromatogramu bylo prova-
déno metodou vnitfniho standardu a vypoftem plochy
jednotliv§ch vin z jejich vysky a Sifky v poloving v§sky.

Ag stupen citlivosti pro vinu etanolu 1
Ji hmotovy korekéni faktor netistoty
(vzhledem k etanolu] 1
e »alkoholicky faktor negistoty” mg/l a
0 hustota etanolu pfi 20 °C — 789,3 kg/m3

Zaverem nutno podotknout, Ze v nékterych piipadech
bylo vyhodnocovéni chromatogramii timto zplsobem
velmi obtiZné. MnoZstvi nékterych nefistot v lihu jsou
toti¥ velmi mald, takZe plochy vzniklych vin se jen
velmi t&Zko hodnoti jako trojiheiniky. Bylo by proto
nanejvyie vhodné uvaZovat v tomto pfipad& o zavedeni
plynovych chromatograft s potitafem, ktery je schopen
piesné vyhodnotit viechny zaznamenané viny. Zvlasts
pii hodnoceni jemnych a velejemnych 1ihG jsou tylo
piistroje v zahraniéi pouZivany jiZ b&Zne.

Tabulka 3. Slozeni surového lihu

Pii vypoftu jsme poklddali za ,vnitfni standard“ ptimo SloZka mg/la Kralupy Kolin
etanol a provadgli jsme vypodet s hmotovymi kKorekdni- | -
mi faktory jiz dfive stanovenymi. Vypolet koncentrace acetaldehyd 200 — 800 | 200 — 500
se provadal podle vztahu: aceton a metylacetét 20 — 150 150 — 300
etylacetat 300 — 1000 400 — 1300
metyletylketon 3—10 0—5
e PiAifi _ PiAi 49 e Pifi s metanol 50 — 200 | 100 — 250
P As Ps As Ps As 1-propanol 500 — 1900/ 800 — 2 900
.ﬁﬁh—p 2-metyl-1-propanol 170 — 1000| 400 — 1 300
1-butanol 300 — 1 100; 300 — 800
; 1-pentylacetat 30 — 60 nest,
Vessetitaky symoold; 2:pentanol 700 — 3 20012 300 — 6 300
Symbol Nézev Jednotky 1-pentanol 1200 —4 000i3 700 — 7 600
Ci koncentrace nefistoty vztaZena na
etanol mgfla Krumphanzl, V. - Rosik, J. - Uher, |. - Vavrovd, A.: MoZ-
F; ploZny obsah viny neéistoty mm? nosti zvySovéni vfté¥kn jemného lihu a optimalizace ra-
A; stupei citlivosti pro vinu necistoty 1 finatniho procesun (II. £&st). Kvas. pram., 28, 1980, &. 4,
P plosn¢ ohsah viny etanolu mm? 5. 80—82.
Tabulka 1. Slozeni tkapi
Plivod vzorku
SloZka mg/la Guillaume | Barbet Skoda-Gregor Barbet
Kralupy | Kralupy Kolin Kolin
dietyléter 0—10 l 0—10 — 0—10
dimetyléter — 0—10 0—10 0—10
acetaldehyd 250 — 1 000 450 — 1100 100 — 400 100 — 350
propionaldehyd 0—10 0—10 0—10 0—10
etylformiat 50 — 150 40 — 100 40 — 300 0—10
aceton+ metylacetéat 20 — 200 40 — 150 100 — 300 50 — 400
akrolein 0—10 — 0—10 0—10
etylacetat 1400 — 3 300 3700 — 10 000 1200 — 6 0C0 1500 — 8 800
metyletylketon 0—10 0—10 0—70 90 — 300
metanol 70 — 180 90 — 350 150 — 1 400 250 — 2 000
1-propanol 25 — 150 90 — 320 20 — 130 30 — 150
2-metyl-1-propanol 20 — 120 20 — 120 0—10 —
Tabulka 2. Slofeni dokapid
Plivod vzorku
SloZka mg/la Guillaume Barbet ‘ Skoda-Gregor Barbet
Kralupy Kralupy Kolin Kolin
acetaldehyd 0—10 10 — 60 l 10— 40 10 — 40
propionaldehyd — — | 0—10 —
aceton+metylacetat — e 10 — 40 | — 0—10
etylacetat 0—10 10 — 50 | 20 — 40 10— 40
metanol = | = ‘ 0—10 =
1-propanol 490 — 1700 960 — 2 300 1400 — 6000 700 — 8 900
2-metyl-1-propanol 100 — 350 l 80 — 300 | 60 — 220 90 — 200
1-butanol 430 — 1 250 400 — 1 700 ' 2 400 — 8 000 300 — 2 900
1-pentylacetét = 30 — 100 ' 40 — 200 30 — 130
2-pentanol 700 — 3 200 2 000 — 3 500 1100 — 1 460 500 — 6 500
isopentylalkohol 1200 — 3 300 3700 — 6800 6 600 — 13 600 700 — 7 400
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Vyroba jemného a velejemného lihu ze surového e
problémem piredevdim destilaénim. Pro dobré porozu-
meéni procesu je nutné stanovit sloZeni vstupnich a vy-
stupnich proudd destilaéni &asti lihovaru. V této préci
byly analyzovany vzorky odbérii surového lihu, dkapd
a dokapll z lihovarfi n. p. Stfedofeskd Fruta Mochov,
zévod Kralupy a Kolin.

Analyzami odebranych vzorkd surového lihu, dkapd a
dokapti z jemného lihu bylo zjiSténo:

— netistoty uvedenych vyrobkdl tvoii v podstatd 11
aZ 15 zdakladnich neéistot,

— Jejich koncentrace v odebranych vzorcich v pri-
béhu sledovaného obdobi silng kolisd (prim&rng 2 &
5krat],

— kvalita jemného lihu [tj. mnoZstvi pfitomnych ne-
Cistot) Eastetn# zdvisi na typu rafinafniho piistroje.

V nasledujicich lihovarskych kampanich této pétilatky
bude sledovani rafinanénich procesti pokradovat v dal-
§ich lihovarech CSR.

Kpymnxausa, B.— Pocak, H. — ¥rep, 10. — Basposa, A.:
TlyTH noBbinleHHsl BRIXOAA BHICOKOKAYECTBEHHOr0 CNMPTA M
ONTHMHM3auMa mnpouecca padunupopanud. Bropas wacTb.
Kpac. npym. 26, 1980, No 4, crp. 80—82.

Bo3MOMKHOCTE NMPOH3BOACTBA KAYECTBEHHOTO H BHICOKOKA-
YEeCTBEHHOIO CHHPTA H3 CHIPIA 3aBUCHT OT MeTONA JMHCTHJ-
Jaldd. JII8 OpaBHIbHOTO NOHHMAHHA NPOLECCOB JHCTHI-
JAUHA HeoOXOAHMO 3HaTh TOYHO COCTAaB MPOAVKTA, BXO-
IAIEer0 B AUCTHITAUHOHHLIE YCTAHOBKH H BHIXOMSMIErO H3
HHX. ABTODHl CTAThH AHANN3HDOBATH OGDASLBI CIUPTA-CHIP-
Ua, TOIOBHBIX H XBOCTOBLIX [OTOHOB, B3ATHIX HA BHHOKY-
perHuX saBonax Kpanymwe n Koamn, nonunnennwix mamuo-
HanpHOMY mpennpuatuio Crpmenouecka ¢pyra Moxos.

Hs awammaos npof cnupra-ceipua, TOMOBHEX TOTOHOB,
XBOCTOBHIX [IOFOHOB M UHCTOID, KaYeCTBEHHOTO CHHPTA OBLIH
BHIBE/IEHBI CJEIVIOUHE 2AKI0YEeHHS!

TpumecH, sarpasHfioNIHe NEPeYHCIEHHLIE TPOAVKTH, sABJS-
oTca emeceto 11—15 passnix memects.

VX KOHIeHTpanwd B TeueHHe TepHOAA HCCASJOBAHHS 3HA-
THTEIbHO KoneOanach. MakcHMYMBl HpeBHIIAIH MHHHMY-
MEl OT ABYX 10 NATH pas.

KauecTBo umcToro cmupTa, T. €. KOJHYECTBO OCTABIINXCA
B HeM 3arpAsHANX TpHMeceH, 3aBHCHT N0 H3BECTHOH

CTeNeHH OT THIIA paduHHpVIOLLeli YCTAHOBKH.

Krumphanzl, V. - Rosdk, [. - Uher, J. - Vavrova, A.: Ways
to Higher Yields of Fine Spirit and Optimation of

Refining Process. Part. II. Kvas. priim., 26, 1980, No. 4,
pp- 80—82.

To produce fine and superfine spirit from crude
alcohol it is necessary to control all phases of distil-
lation. To do so the composition of crude alcohol flow-
ing into distillation plants and of products obtained
from them must be well known. The authors have
analyzed samples of crude alcohol, fore-run and after-
-run in two distilleries viz. at Kralupy and Kolin. Both
belong to Stfedofeskd Fruta Mochov N. C. Group.

Analyses covering samples of crude alcohol, fore-run,
after-run and fine spirit permit to draw the following
conclusions:

— Impurities consists of 11—15 different components.
— Their concentralions fluctuate very much the range

being from 1:2 to 1:5.

— The quality of fine spirit, i. e. the content of im-
purities in it depends to a certain degres on the
type of refining plant.

Krumphanzl, V. - Rosak, I. - Uher, |. - Vavrova, A.: Mi-
glichkeiten der Steigerung der Feinspritausheute und
Optimierung des Raffinationsprozesses (II. Teil). Kvas.
priitm., 28, 1980, No. 4, S. 80—82.

Die Erzeugung von Feinsprit und Superfeinsprit aus
Rohsprit stellt vor ailem ein Destillationsproblem dar.
Die Vollkommene Meisterung dieses Prozesses seizt die
Kenntnis der Zusammensetzung der Input und Ouiput-
flusse der Destillationsphase der Spiritusfabrik voraus.
In dieser Arbeit wurden Proben von Rohsprit, Vorlauf
und Nachlauf aus den Spiritusfabriken des National-
unternehmens Stfedofeskd Fruta Mochov, den Betrieben
Kralupy und Kolin analysiert.

Aufgrund der durchgefiihrten Analysen des Rohsprits,
Vorlaufs, Nachlaufs und Feinprits wurde festgestellt,
daB:

— die Verunreinigungen dieser Erzeugnisse im wesent-
lichen 11 bis 15 Grundverunreinigungen darstellen;

— ihre Konzentration in den analysierten Proben im
Laufe der verfolgten Zeit starken Schwankungen
{2 bis 5mal) unterlisgt;

— die (Qualitdt des Feinsprits (d. h. die Menge der an-
wesenden Verunreinigungen) teilweise von dem Typ
des Raffinationsapparats abhéngt.



