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резюме
Описывается инновационный дистиллятор, работающий в вакууме и колонка без пластин, и профиль летучих соединений продуктов, получаемых в разных фазах процесса дистилляции в различных условиях вакуума как при повторном перегонке граппы, так и при прямом производстве различных типов марок в сравнение с традиционной граппой из заводов bain-marie, действующих в Италии. Результаты определяют продукты, которые значительно улучшены или имеют особые особенности:
сильное опускание головных примесей, таких как ацетальдегид и его ацеталь и этилацетат; б) разумное снижение содержания сложных эфиров (ацетатов различных спиртов и этиловых эфиров жирных кислот), принадлежащих к классам низко-, средне- и высококипящих, таким образом, конфигурация различной и аттенуированной фруктовой ноты; c) возможное ограниченное сокращение метанола и поддержание картины высших спиртов и других спиртов, также на C6; d) поддержание хорошего уровня монотерпенов с возможным изменением профиля и реализацией кого-то очень типичного (см. Amarone). Следует подчеркнуть, что многие из этих важных композиционных изменений не могут быть получены при нормальных операциях или адаптациях процесса к прерывистым системам, в частности в bain-marie.
Описание системы
Завод, описанный ниже и показанный на фиг.1a и 1b, является прототипом инновационной системы дистилляции по сравнению с традиционными. Он был предметом обширных экспериментов, начатых с предварительных испытаний в мае 2003 года, и продолжился с другими, проведенными главным образом на ликероводочном заводе сельскохозяйственного института Сан-Микеле all'Adige. Будучи способным работать также как вакуумный испаритель, растение можно использовать для дистилляции и концентрации веществ любого типа и природы с особым упором на пищевые, косметические, химические, фармацевтические и очистные секторы.
Этот прототип является представителем установки стандартной мощности, за исключением некоторых улучшенных деталей, таких как автоматизация, тип мешалки и принадлежности для налоговых оценок. Он состоит из:
• встроенный водяной / паровой теплообменник, используемый только в присутствии парогенератора;
• традиционный нагревательный и испарительный котел в байн-мари, с полезной нагрузкой 50 литров, оснащенный регулируемой скоростной мешалкой и гильотинным клапаном на дне для выпуска израсходованного материала;
• регулируемая колонка с рефлюксом без пластин плавления, расположенная непосредственно над котлом и охлаждаемая с помощью потока воды;
• блок конденсации и охлаждения, состоящий из колонны конденсации рециркуляционной воды в противотоке и морозильника, содержащего первый резервуар для сбора дистиллята (вакуум и охлажденный);
• резервуар для окончательной сборки дистиллята (обычно под вакуумом, при атмосферном давлении при разгрузке);
• жидкостный кольцевой вакуумный насос, расположенный в конце линии.
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Рисунок 1a: Фотография экспериментальной установки
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Рисунок 1b: Технологическая схема экспериментальной установки
Операция
Завод работает в партии: летучие соединения поступают непосредственно в колонну дистилляции и обогащения, в которой, при конденсации и кипячении с обратным холодильником в котле с заданной скоростью, они подвергаются фракционированию, когда они поднимаются вверх, в то же время достигая процесса фракционная перегонка и де-регулирование регулируются по интенсивности путем изменения расхода циркулирующей охлаждающей воды в рубашке колонны. Затем пары переходят в группу конденсации и охлаждения. Дистиллят собирается в резервуаре внутри морозильной камеры; то, что все еще прибывает в паровой фазе внутри этого резервуара, всасывается вакуумным насосом и выпускается вместе с охлаждающей водой самого насоса.
Ожидаемые выгоды
Эта дистилляционная система отличается по сравнению с традиционными системами для двух аспектов: вакуумной и обогатительной колонны без регулируемых блюд для факела.
Вакуумная работа основана на прямой пропорциональности, существующей между температурой испарения и давлением паров вещества: этот принцип обеспечивает снижение точек кипения веществ при падении давления. Если давление ниже атмосферного давления, разделение паров спирта происходит при значительно более низкой температуре.
Работая в котле при пониженных рабочих температурах, трансформационные явления могут быть уменьшены веществами, чувствительными к кислотно-катализируемым реакциям, таким как монотерпены или гидролиз и / или синтез сложных эфиров, конденсация, такая как остаточные сахара или полиолы или альдегиды. аминокислоты в матрице дистилляции или пиролиза, иногда называемые «кулинарными» ароматами. Ожидается конечный продукт с различными органолептическими свойствами, определяемыми, исходя из того, что известно из подобных ситуаций, большей утонченности.
Конкретная регулируемая колонна для обогащения флегмы позволяет достичь различного разделения между классами соединений путем соответствующего регулирования температуры флегмы в самой дистилляционной колонне путем определения и использования ситуаций, связанных с разницей между точками испарения различных соединений и различным взаимодействием между больше компонентов.
Комбинация этих двух факторов, интенсивность вакуума и рефлюкса, дает этому дистиллятору определенную универсальность. Фактически вы можете использовать другой уровень вакуума (и, следовательно, температуру дистилляции от 38 до 65 ° C) и установить другой рефлюкс: таким образом каждый процесс оптимизируется как с точки зрения выхода, так и с характеристиками конечный продукт, получая другой и «персонализированный» особый дистиллят, который мы хотим исследовать здесь аналитически. Первые исследования показали значительное снижение головных примесей и изменения также в терминах примечания о фруктах, особенно в дистиллятах marc.
Потеря спирта в процессе составляет очень низкий процент, порядка 3-5%, который становится равным максимум 15%, учитывая процентное содержание спирта, которое остается в истощенном материале (рис. 2а). Таким образом, чистый доход составляет 85-90%; поэтому эффективность процесса дистилляции достаточно высока.
Изучение применения на разных подложках
Он начался с основного обследования, проведенного путем размещения устройства в Сельскохозяйственном институте и работы над матрицей из жидкой фракции известного состава - сырой граппы, для которой был интерес к уменьшению значительного содержания головных примесей ( ацетальдегид, ацеталь и этилацетат), которые могут быть дополнительно восстановлены путем прямой перегонки с традиционной системой bain-marie, снабженной дистилляционной колонной с пластинами. Мы продолжили некоторые дистилляционные тесты марки, белые ароматические и красные.
На каждом продукте содержание алкоголя измеряли с прямой плотностью до Паара, а затем определяли летучие и вторичные макрообогативы - главным образом для голов и сердца - путем прямой инъекции в две различные газохроматографические колонки с двумя внутренними стандартами в качестве эталона (Versini et al., 1989).
1. Повторное переливание сырого пино граппы
Эксперимент проводился при применении трех различных условий вакуума, которые мы будем определять как «низкие» (B: около 150 мм рт.ст. депрессии), «средний-высокий» (МА: около 600 мм рт. Ст.) И «высокий» ( A: около 670 мм рт. Ст.) До повторного разбавления разбавленной сырой граппы ок. 10 раз.
Начиная с 3,5 л сырой граппы, разбавленной при 30 л до ок. 8% об., Фракция головы (между 215 и 250 мл), сердца (между 3055 и 3250 мл), хвоста (от 160 до 250 мл) и отработанного остатка (около 250 мл).
Диаграммы на рисунках 2а и 2b и на рисунке 4, а также гистограммы на рис. 3а и 3б соответственно суммируют данные по выходу редистилляции некоторых составляющих или групп из них и их распределению в виде мг% мл безводного спирта (мг% мл aa), в упомянутых различных фракциях, также представляющих разную градацию для оценки их абсолютного содержания.
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Рисунок 2а: Повторные тесты граппы привели к 8% об.: Представление общей потери этанола, метилового спирта и высших спиртов в зависимости от рабочего давления.
Для макросоставов было отмечено, что:
• алкогольные градации варьируются между ок. 52 и 72% по объему с преобладанием в головах и с увеличением значений в качестве обратной функции применяемого вакуума. Неравномерные ситуации в других фракциях могут быть связаны с выбранными слегка меняющимися условиями эксплуатации. Спиртовой баланс на рис.2а указывает на небольшое увеличение потерь при работе с высоким вакуумом;
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Рисунок 2b: Повторные тесты граппы привели к 8% об.: Представление потери
общий ацетальдегид и этилацетат.
• метиловый спирт (фиг.3а) уменьшается с прим. 5-15% в сердце редистиллатов; значения в головах и, как правило, также в сердце и в хвостах уменьшаются по мере уменьшения приложенного вакуума. Метиловый спирт, полезный для общего баланса, находится в отработанном, где он обогащен, если рассчитывается в безводном спирте, дающем общий баланс, как на фиг. 2а;
• верхние спирты (рис.3а) имеют существенное постоянство в сердце для всех испытаний и аналогичны тем, которые имеют начальная граппа: они - работают при нормальном давлении в соответствии с правилами Барбета для гибридных примесей, которые они представляют и для достигнутые градации - значительно выше в головах и значительно уменьшились в хвостах и ​​в истощенных, таким образом получив окончательный баланс с небольшими потерями (рис. 2а). Изменения между головами и сердцем также менее чувствительны к 1-пропанолу;
наблюдается сильное истощение в сердце, а также в хвостах и ​​в истощенных (рис.3а), в ацетальдегиде и ацетальном (общее количество альдегидов в целом) и этилацетате, типичных головных продуктах. Особенно интересен результат, достигнутый для альдегидов, обычно не приводимый в значительных количествах при нормальном давлении даже в фазе повторного перегонки, как и ожидалось по их своеобразной тенденции в качестве головного продукта в зависимости от степени. В частности, ацетальдегид по сравнению с исходным продуктом опускается до самых разных тестов до чуть более половины в одном случае (В) и до ок. 1 / 5-1 / 7 в других с более высоким вакуумом (МА и А), в то время как в качестве ацеталя он в среднем ок. 1/6 на всех тестах. Кроме того, в головках наблюдается сильное накопление продуктов. Общий бюджет говорит о потере прибл. 20% при незначительной депрессии до более 50% в основных (рис.2, б).
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Рисунок 3а: Повторные тесты граппы привели к 8% об.: Изменение вариаций концентрации в разных фракциях соединений на рис. 2а и 2b (объемы приведены в тексте).
Для этилацетата - типичное головное соединение даже больше, чем ацетальдегид - истощение, достигнутое в сердце по отношению к исходной подложке, колеблется от прим. 1/30 до 1/8 в зависимости от используемых условий вакуума. Выход в процессе показан на рисунке 2b.
Во всех случаях истощение более выражено как во фракциях сердца, так и в голове (пренебрежимо малое присутствие в истощенных), тем более пустым является: соединения затем частично удаляются при разряде вакуума.
Таким образом, общий результат макрообъектов указывает на важный благоприятный качественный эффект устройства, работающего в вакууме, при определении значительного снижения уровня головных примесей, в частности ацетальдегида и ацеталя, но также и этилацетата, особенно в условиях высокого вакуума. A и MA. Также появляется возможность уменьшения, даже незначительно, содержания метанола.
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Рисунок 3b: Повторные тесты граппы привели к 8% об.: Представлены изменения концентрации различных классов эфиров.
Чтобы оценить профиль вторичных соединений, имеющих важное значение для того, чтобы внести свой вклад в типичные ноты дистиллятов marc и чья оценка может все больше быть функцией концентрации, мы сделали некоторые группы полезными для обсуждения результатов также с технической и сенсорной точек зрения ,
В частности, и в отношении их поведения distillatorio как в предыдущих исследованиях (Versini, 1978), сложные эфиры изоамилацетат, гексил и бета-фенилэтил и капроат (этиловый аромат из свежих, спелых фруктов, типа яблочно-банановый), являются были собраны как чужеродные низкокипящий иностранным каприлат, капрат и лаурат этилового эфира (аромат спелых фруктов - в тропических тип банана-ананасе), как mediobollenti внешние и те из миристата, чтобы linolenato этилового (пальмитат, стеарата, олеат и линолеат включен) как высококипящие сложные эфиры (масляно-воскообразный аромат, склонный к прогорклым) (фиг.3b). Напомним, что последние полностью удаляются в фазе восстановления до степени с охлаждением и фильтрацией, в то время как средние пузырьки по существу только в этилаурате (Versini et al., 1989). Мы также отдельно рассматривали линалоол и альфа-терпинеол, монотерпен с ароматизированным ароматом с цветовым ароматом среди основных, из которых последний может показать признаки трансформаций, также катализируемых теплом.
• Мы видим, что большее разделение между головой и сердцем связано с иностранным классом, прежде всего низким и средним-низким. В этом случае у нас есть подразделение со значительно большим количеством голов и в случае теста с менее используемым вакуумом, с меньшим обогащением в голове для низкокипящих и выше для среды и высококипящего. Это, скорее всего, будет учтено в балансе урожайности процесса, учитывая лишь незначительное присутствие в хвостах, как из последующего исследования при прямой дистилляции марки, возможную разную потерю по отношению к вакуумным волнам через выпуск самого вакуума или возможно различное равновесие синтеза или гидролиза при дистилляции в условиях совершенно иной рабочей температуры (рис.4).
В деталях можно сказать, что в редисталлате из всех категорий сложных эфиров наблюдается разрыхление сети с разницей между ними в зависимости от применяемого вакуума. Поэтому ожидается увеличение тонкости продукта.
Однако соотношение между низкими и средними низкими эфирами остается очень близким к исходной матрице.
• Для монотерпенов наблюдается небольшое уменьшение linalool, при меньшем вакууме, где есть, тем не менее, большее скопление в головах, что в результате немного более акцентировано, чем альфа-терпинеол. В настоящее время ведутся исследования по изучению того, что происходит на уровне монотерпеновых эфиров, которые могут играть важную роль в цветочной изящности продукта.
Наконец, что касается С6-спиртов, гексанола и гексенола, с зеленоватой заметкой, между ними существует единообразное поведение и аналогично высшим спиртам, без значительных изменений в сердце.
В заключение, повторное переливание под вакуумом значительно снижает уровень сложных эфиров в дистиллятах, поддерживается на том же уровне, что и спирты, наклоненные монотерпенолами, однако последние могут изменяться в относительных отношениях.
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Рисунок 4: Повторные тесты граппы привели к 8% об.: Представление процентного обеднения в сложных эфирах (рис. 3b) по отношению к основной граппе.
2. Дистилляция помады
2.1. Москато-граппа. После изучения процесса редистилляции мы хотим проиллюстрировать случай перегонки богатых маркой также сортовых соединений, таких как сорта Москато. Цель состоит в том, чтобы оценить, относительно дистиллята, полученного в Сельскохозяйственном институте, используя традиционную систему bain-marie из Трентино, производство в условиях высокого вакуума. В связи с этим доступны данные о головах, сердце и очередях одного процесса.
Алкогольные градации, относящиеся к фракциям, ниже, чем полученные при повторном перегонке, а для более высоких хвостов: это связано с выбором рефлюкса в колонке.
Для макрокомпонентов (рис.5а) мы имеем пренебрежимо малую величину всех соединений спиртовой природы в хвостах, где метанол преобладает по отношению к другим фракциям в соответствии с теорией. Метанол имеет аналогичное содержание в сердце, аналогичном традиционному продукту, как в случае высших спиртов, которые почти в два раза сокращаются при переходе от головы к сердцу, а затем в хвосты.
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Рисунок 5a: Испытания на дистилляцию желтого Moscato marc: сравнение концентрации различных фракций из вакуума A по сравнению с традиционным продуктом.
Для полного содержания ацетальдегида происходит явное истощение прибл. 1/6 между традиционным дистиллятом и сердцем; у нас также есть двойное содержание в головах по сравнению с сердцем и хвостами.
Этилацетат также значительно истощается в сердце - и тем более в хвостах - по сравнению с традиционными головами и граппой.
Наблюдая за вторичными соединениями (рис.5b), мы переоцениваем сильное истощение сердца - и даже больше, чем хвосты - по отношению к традиционным головам и дистиллятам алифатических ацетатов и сложных эфиров каждой молекулярной массы, также здесь, однако, сгруппированы по трем категориям низко-, средне- и высококипящих сложных эфиров.
Алифатические спирты имеют сходные значения между традиционной граппой и сердцем со значительным падением хвостов. Аналогично, linalool ведет себя аналогичным образом, но при небольшом общем снижении, в то время как нерол и гераниол имеют тенденцию к увеличению, тогда как альфа-терпинеол и оксиды, намного ниже, чем в традиционном продукте, могут иметь тенденцию к более высокому уровню в хвостах. , такие как спирты с ароматической функцией и этиллактатом.
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Рисунок 5a: Тесты дистилляции Marcato marcato: сравнение концентрации различных фракций из вакуума A по сравнению с традиционным продуктом.
В заключение подчеркиваются тенденции, похожие на те, что были в предыдущем пункте. Вы можете, однако, уточнить процедуру дистилляции, возможно, воссоздать алкогольные градации точки 1, чтобы увеличить обеднение в сердце головных загрязнений, таких как ацетальдегид и ацеталь. Для монотерпенов было бы целесообразно восстановить их из хвостов, чтобы передать их в сердце.
2.2 Каберне граппа
Кратко приводятся краткие данные об экспериментах по дистилляции ферментированного силоса marc.
В этом случае, как и в случае с граппой Москато и по сравнению с продуктом, полученным с традиционной перегонкой бенен-мари Института и венецианским ликеро-водочным заводом для Каберне, ситуация перераспределения примесей между головами, сердцем и хвостами, в частности, для метанола, высших спиртов и примесей головки, ацетальдегида, ацеталя и этилацетата, несмотря на то, что содержание алкоголя в отдельных фракциях незначительно увеличилось по сравнению с дистилляцией Moscato grappa.
Подтверждено обнищание в сердце низких и средних кипящих фруктовых эфиров, которые могут быть определены
 Специфические особенности конечного продукта: явление, особенно для среднежирных эфиров, тем более интересно, что и на матрице - вино виноградного вина в красном - особенно богатое этими ароматами (соответственно 34,8 мг% мл против 7,1 мг% мл аа и 66,1 мг% мл аа против 6,7 мг% аа для Амарона и Каберне по сравнению с традиционным продуктом bain-marie по сравнению с экспериментальным сердцем имплантата). Подобное снижение по-прежнему достигается для высококипящих, которые, как помнят, устраняются в процедурах сокращения степени.
Что касается Каберне-граппы, то среди особенно типичных монотерпеновых соединений (Versini et al., 1999) имеется большее обогащение 4-терпиненола, которое следует отметить из лилово-майорама / земляного - в продукте, полученном с вакуумной дистилляцией: на самом деле, 0,47 мг% мл aa дозируются против 0,17 мг% мл а.a. в традиционной граппе.
Выводы
Представленные и обсужденные данные указывают на то, что вакуумный дистиллятор без брызга с регулируемой колонкой без обогащения не представляет собой важного новшества в технике и в процессе производства граппы с прерывистым методом. Фактически, могут быть получены граппы, которые чувствительно новатизированы в композиционных и сенсорных характеристиках, однако сильно улучшены в дефектах головы, которые трудно устранить в ходе одного процесса дистилляции, если они не прибегают к повторному перегонку с деметилирующей колонной и отличаются интенсивностью фруктовой ноты, которую часто считают чрезмерной. Наконец, в связи с традиционной прерывистой дистилляцией подчеркивается сохранение цветочной терпеновой ноты, однако с изменениями профиля и, действительно, с возможным увеличением композиционных особенностей, как в случае Каберне для 4-терпиненола.
Результаты, показанные здесь, связаны с соглашением об исследовании между ITECO s.r.l. и Сельскохозяйственный институт Сан-Микеле all'Adige.
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Рисунок 6a: Технологическая схема системы, построенной на Poli Distillerie
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Рисунок 6b: Фотография завода, построенного на Poli Distillerie
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