3.6. Вариант отбора «голов» методом эпюрации

3.6.1 Общие сведения об эпюрации

Как уже было сказано выше,  периодическая ректификация подразумевает, что в куб перед «стартом процесса» загружается СС. Он нагревается до кипения,  начинает испаряться и в виде пара поступать в колонну. В колонне происходит разделение на фракции, которые выстраиваются по высоте колонны «по очереди». И, в процессе работы, эти  фракции отбираются поочередно – от самых легкокипящих (головы) к тяжелокипящим (хвосты). 

Для того, чтобы отобрать головную фракцию таким образом, нужно (как минимум) всю ее испарить из куба.

 Поскольку при кубовом кипении испаряется всегда смесь всех фракций, то процесс «выпаривания голов» по времени получается достаточно длительным – кроме головных фракций испаряется множество других, которые приходится многократно сливать обратно в куб – на этой стадии они нас не интересуют, а емкость колонны ограничена.

 Второй момент – по мере выпаривания головных фракций из куба, в нем падает их концентрация  (что естественно).  Соответственно, это тоже увеличивает время процесса.

Образно говоря, мы черпаем из куба примеси «решетом». Когда их много – в решете после слива жидкости в куб остается много примесей, по мере вычерпывания – все меньше и меньше. И, если мы хотим вычерпать из куба практически все головные примеси, нам придется черпать решетом долго и, в завершающей части отбора, почти безрезультатно – в кубе жидкости много, а головных примесей – мало.

Однако есть иной вариант отбора голов. Называется такой вариант – эпюрация, применяется этот метод в промышленности очень давно, поскольку дает прекрасный результат – как с точки зрения скорости работы, так и с точки зрения качества отбора голов. Это – два больших плюса эпюрации.

 Недостаток этого метода – усложнение технологического оборудования, по сравнению с кубовым методом.

Схема типовой эпюрации с применением насадочной колонны приведена на рисунке. 
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Колонна поз.2 с дефлегматором поз.3 и холодильником поз.4 установлена на кубе поз1.

Все как и при кубовой ректификации. Отличие в том, что в кубе залита вода, при нагревании которой до кипения колонна начинает прогреваться. Спирт-сырец находится в отдельной емкости  поз.5. 

При начале работы СС дозировано (обычно с помощью насоса, либо самотеком) через первичный подогреватель поз.6. подается в среднюю часть колонны. По мере стекания СС вниз из него выпариваются легкокипящие фракции, которые уносятся в верхнюю часть колонны, к дефлегматору. Освобожденный от головных примесей СС попадает из низа колонны либо в приемную емкость ( на рисунке показан стрелкой вывод эпюрата наружу), либо остается в кубе, где смешивается с водой и накапливается.

Нижняя часть колонны называется выпарной или истощающей, а верхняя – укрепляющей или накопительной. 

Головные фракции, скапливающиеся в верхней части колонны и в дефлегматоре, отбираются из него так же, как и при обычной ректификации голов – через холодильник поз.4 в приемную емкость для головных фракций.

Таким образом, мы, образно говоря, тонкой струйкой льем в решето жидкость, оставляя в нем включения головных фракций, а все остальное проливая в куб.

3.6.2. Эпюрация с помощью колонны ХД/3

1. Варианты подачи СС в колонну

На практике есть несколько способов подачи, связанных с применением того или иного технологического оборудования. 

1.1. Первый, самый простой – это подавать самотеком.

 Один из самых правильных способов – подавать СС с помощью устройства, использующего принцип сосуда Мариотта. Этот способ  позволяет обеспечить постоянную скорость вытекания струи СС из сосуда, несмотря на изменение уровня его в емкости. Ниже на рисунке наглядно продемонстрирован метод, которым добиваются равномерной, один раз выбранной, величины подачи.


      Скорость вытекания струйки из емкости определяется разностью высот нижнего конца трубочки и отверстия, из которого вытекает струйка, и сохраняет постоянное значение до тех пор, пока трубочка остается погруженной в воду, поскольку из-за подсоса воздуха внутрь сосуда при вытекании воды давление на конце трубочки постоянно и равно атмосферному.



Принцип действия наглядно проиллюстрирован на этом рисунке

1- трубка с воздухом опущена ниже забора жидкости. Давление ниже атмосферного. Жидкость не течет и незначительно сопротивляется попыткам ее откачать.

2- трубка с воздухом на уровне забора жидкости. Давление равно атмосферному. Жидкость не течет, но и не сопротивляется попыткам ее откачать.

3- трубка с воздухом выше уровня забора жидкости. Давление выше атмосферного. Жидкость течет самостоятельно с малой, ПОСТОЯННОЙ скоростью.

4- трубка с воздухом значительно выше уровня забора жидкости. Давление значительно выше атмосферного. Жидкость течет самостоятельно с большой, ПОСТОЯННОЙ скоростью.
Скорость вытекания легко регулируется перемещением трубочки вверх или вниз. Если конец трубочки находится на уровне или ниже соответствующего отверстия, то жидкость из него не вытекает.

 Еще один способ регулировки в этом случае – установка пережималки на трубке, соединяющей подающую емкость с колонной – тогда кроме разницы в уровнях в дело включается еще и «дросселирование», ограничивающее величину протока в единицу времени.

Естественно, что емкость с СС должна быть приподнята выше чем точка ввода СС в колонну, причем, поскольку в колонне избыточное, относительно атмосферного, давление – емкость нужно располагать по высоте «с запасом»

В принципе, если эту емкость оборудовать нагревательным элементом, то она может совмещать в себе и подачу, и преднагрев СС.

1.2. Второй способ подачи СС в колонну – использование дозирующего насоса. 

        В этом случае емкость-источник СС устанавливается рядом с колонной, и в 

нагреватель СС подается насосом, обычно перельстатическим. Уровень подачи в этом случае выставляется регулятором насоса, и очень стабилен все время процесса, легко изменяется и, если необходимо, автоматически подстраивается (если насос позволяет внешнее управление).


Если в качестве емкости для СС используется второй куб со встроенным нагревательным элементом – то задача предварительного подогрева СС тоже решается очень просто – разовым нагревом его до 70-75С. Обычно утепление куба позволяет жидкости оставаться горячей в течении нескольких часов, что совершенно достаточно для однократной эпюрации обычного обьема.  К примеру, пусть у нас есть 40л СС в кубе 50 литров. При уровне подачи в колонну ХД/3 примерно 10 литров/час, процесс будет занимать около 4 часов – за это время СС не успеет существенно остыть после нагрева.

     Использовать термостат при нагреве в этом случае не рекомендуется, поскольку для встроенных в куб Тэнов есть минимальный неснижаемый оббьем жидкости, который должен покрывать нагреватель. А наша задача – полностью осушить емкость, перегнав весь СС в колонну. Поэтому, во избежание оголения ТЭНов лучше греть однократно.

1.3.Подача СС в колонну методом испарения


 Суть метода довольно проста. Колонна также устанавливается на куб-приемник эпюрата, служащий одновременно для нагрева колонны. Во второй куб, который в данной схеме является испарителем, наливается СС, и нагревается. Испаритель соединен с колонной паропроводом. При закипании СС в испарителе спиртосодержащий пар подается в колонну. Регулируя нагрев, мы регулируем тем самым подачу пара в колонну.

 Плюсы метода

а)  Для его реализации нужен второй куб, который зачастую есть у винокура в «кулацком хозяйстве». И регулятор нагрева, что тоже вполне реализуемо. Ничего больше из специального оборудования (типа перельстатического насоса) не требуется.

б)  При испарении СС из куба-испарителя процесс заканчивается, когда температура в нем становится равной 98,5-99,5С. При этом, если  стартовая крепость СС была около 40%, то в кубе остается воды с хвостовыми фракциями примерно половина (от стартового обьема). Налицо некоторая экономия времени, и возможность работы с бОльшими обьемами СС (не 35л зараз, а около 70-ти литровЮ если позволяет емкость куба-испарителя)

в) Если СС был загрязнен брызгоуносом, или разбавлен жесткой водой с солями и т.п. то, при его подаче в колонну, велик риск загрязнения насадки. При подаче пара в колонну такого рода включения остаются в кубе-испарителе, и загрязнение колонны не происходит.

Минусы метода

а) метод довольно энергозатратный, по сравнению с подачей насоса (даже с учетом предварительного нагрева СС). Насос потребляет мощность в 10-20Вт, в то время как при испарении СС затрачивается 2-2.5 кВт в час

б) по мере осушения куба падает скорость подачи, в пересчете на АС – меньше спирта испаряется за одно и то же время.

2. Процесс эпюрации с колонной ХД3
2.1.Крепость СС.

 
Насчет крепости существуют разные мнения. Кто то считает, что нужно подавать крепкий СС, 70% и выше. Есть винокуры, которые наоборот, склоняются к мнению, что крепость 10% или чуть больше позволяет совместить эпюрацию с элементами гидроселекции (другой прием, применяемый в промышленности). Мне лично чаще всего приходится иметь дело с сырцом крепостью от 40 до 60%  - именно такой получается при применении технологии НБК.  Этот вопрос до конца еще не изучен, однако большой разницы в качестве итогового спирта я никогда не замечал. 

 Поэтому, на срез сегодняшнего дня, совет таков – какой крепости есть спирт-сырец, такой и подаем в колонну.

1.2. Обьем СС для эпюрации.


Тут все довольно просто.

 Емкость куба ХД/3 50л, из них полезный оббьем 40-45 литров.

 Неснижаемый остаток на тенах 10 литров, которые при старте мы заполняем водой. ЗАМЕЧАНИЕ. Желательно водяных паров в колонну подавать поменьше, поскольку вода содержит в себе кислород, являющийся окислителем. Поэтому лучше заливать воду в смеси со спиртом, либо так называемый «оборотный спирт». Оборотный спирт – это фракция тела, которая отбирается вслед за окончанием отбора голов. В ней есть еще следы головы, поэтому придирчивые винокуры часто пускают первые литр-два спирта на повторную переработку. Если такого спирта много – можно его заливать в куб при старте.


В любом случае, в куб должно быть залито порядка 10 литров жидкости.

Поэтому оббьем СС при подаче должен быть ограничен количеством 35 литров (35 литров СС + 10 литров начальных = 45 литров в кубе при окончании процесса). Конечно, какую то часть жидкости мы отберем в виде голов, но это 0,5-0,7 литра – незначительно влияет на общий баланс жидкости в системе.


Итак, максимальный разовый оббьем СС для куба ХД/3 – 35 литров!
2.3  Старт работы

[image: image2.jpg]



Колонна собирается таким же образом, как и для ректификации. Отличия оговаривались уже, повторюсь

а) в куб залита смесь воды и спирта, в количестве 10 литров – для покрытия ТЭНов в кубе

б) В куб через штуцер устанавливается манометр, который будет нам необходим при выставлении подачи СС в колонну

в) Включаем нагрев куба, одновременно включаем подогрев СС (смотри указания выше)

  Мощность при включении и прогреве куба выставляем максимальную, после закипания кубового содержимого снижаем до уровня 750-800Вт, подаем воду охлаждения. Прогреваем колонну, она работает в режиме «на себя» - отбора нет.

г) СС после подогрева начинаем подавать в колонну  тем или иным способом, описанным выше. Подача осуществляется через один из двух штуцеров в большой царге, второй штуцер не используется ( блокируется заглушкой) либо в него устанавливается термометр для последующей ректификации. Величину подачи выставляем минимальной, на уровне 2-3 литра в час

2.4.  Выход на режим рабочей подачи


СС, подаваемый в колонну при эпюрации извне – это, своего рода, дополнительная флегма. Поэтому чем больше мы подаем СС, тем больше  нагрузка в колонне. Соответственно, может наступить такой момент, когда флегма просто подвиснет в колонне, начнется захлеб.

      Контролируется ситуация так же, как и в случае с ректификацией. Отличие в том, что при ректификации мы регулируем мощность, подаваемую в куб, а при эпюрации мощность фиксирована, и регулировка происходит по подаче флегмы. 

Контроль – визуальный (точнее слухом, через ТСА) и манометрический, по предельному давлению в кубе.

 ЗАМЕЧАНИЕ. Если выбран способ подачи СС в колонну в виде пара, то, с энергетической точки зрения, мы вдуваем в колонну дополнительную и очень немалую мощность. Эта мощность переносится по колонне вверх, и должна быть полностью утилизирована в дефлегматоре.  Поэтому гораздо раньше наступления критического давления, наступает тот момент, когда дефлегматор перестает справляться с утилизацией дополнительного тепла, и начинает «сифонить». Поэтому рост подачи СС (увеличение мощности нагрева куба-испарителя) ведут до такого предела, когда торец дефлегматора начинает ощутимо нагреваться.

2.5  Отбор головной фракции

Перед началом работы прикидываем, сколько голов мы отберем. К примеру, пусть голов (в обычном СС) не более 5% от количества АС. Тогда, если у нас 30 литров СС крепостью 40%, то в емкости 12 литров АС, и голов будет примерно 600мл. На это количество и будем рассчитывать при отборе голов любым способом.

ЗАМЕЧАНИЕ. Замечу, что при эпюрации головы обычно бывают НАМНОГО более концентрированными, чем при классической ректификации, а их оббьем гораздо меньше (обычно в два, а то и более раза). Однако понимание того, какую величину отбора ставить, приходит с опытом, поэтому в примерах даю максимальные величины.


Отбор голов при эпюрации может производиться двумя способами – периодическим и постоянным.

 Поскольку голов в СС немного, а «емкость» верхней части колонны ХД/3 достаточно велика, то головы могут накапливаться в ней довольно продолжительное время. Поэтому отбирать их можно не постоянно, а через некоторый интервал времени – скажем, каждые полчаса открывать отбор на величину 200-300мл/час и отбирать 50-100мл. 

Если подача СС примерно 10 литров в час, то эпюрация будет продолжаться примерно 3,5 часа. За это время с интервалом в полчаса мы, отбирая по 100мл, отберем примерно 700мл – что и требовалось. 

 Можно отбирать не каждые полчаса, а каждый час по 200 мл – короче, тут есть возможность делать так, как удобно.


Второй способ – это постоянный отбор голов, такой же точно, кА ки при ректификации. Выставляя отбор на уровне 150мл/час, мы в итоге отберем за 3,5 часа примерно тоже количество голов. Замечу, что на практике я выставляю отбор не более 100мл/час, и этого вполне хватает. Этот способ мне кажется роще и надежнее, однако, если винокур отбирает головы, пользуясь «контролем своего носа», то периодический слив может сокращать обьем голов до минимума, а постоянный отбор – это усреднение, когда некоторое количество спирта может быть потеряно в угоду простоте работы.

ЗАМЕЧАНИЕ.  При условии, что у винокура есть простейшая автоматика старт/стопа, процесс отбора голов можно некоторым образом автоматизировать. Этот способ – вариация дробного метода отбора.

 Суть его заключается в следующем: после начала подачи СС в колонну в дефлегматоре устанавливается какая-то определенная температура Тдефл. Оператор начинает медленный отбор голов, выставляя Тстопа выше на 0,1С, чем значение Тдефл.

Отбор при этом выставляется примерно 150-200мл/час. Когда концентрация голов в дефлегматоре уменьшается, растет температура и отбор прекращается. После увеличения концентрации – отбор возобновляется.

При всей простоте метода он позволяет получить достаточно концентрированные головы, обьемом гораздо меньше, чем при обычном медленном отборе. 

2.6. Переход в режим ректификации

 
Когда весь СС подан в колонну, отбор голов, скопившихся в верхней части колонны, продолжают до тех пор, пока органолептически (или с помощью пробы Ланга) не будет принято решение о том, что в колонне голов более нет, и можно отбирать тело.

 С этого момента мощность увеличивают до технологической 1500Вт, либо вместо шланга подачи СС подключают датчик давления и переходят на режим стабилизации давления в колонне с помощью автоматики)

 
Затем дополнительно отбирается «контрольные» 50-100мл спирта, который может иметь следовые примеси, образованные  при «переходных» процессах. Далее отбор выставляется номинальным для ректификации, и дальнейший процесс нисколько не отличается от обычной ректификации, по сути таковым и являясь.


Естественно, если насос подачи СС выключен, то шланг подачи должен быть пережат – иначе пар начнет прорываться в обратном направлении, из зоны избыточного давления в теле колонны вовне.

