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1. Osszefoglalas

A WESSLING Hungary Kft. 2013 és 2015 k6zott a Nemzeti Kutatasi, Fejlesztési és In-
novacios Alap tAimogatasaval a KMR-12 projekt keretében kutatast végzett - tdbbek
ko6zott - a gyumolcsparlatok leparlasi paramétereinek valtoztatadsaval kapcsolatban. A
kutatas keretében kulonb6z6 gyimdolcsfajok (alma, korte, meggy, kajszibarack és szil-
va) jellemz§ illéekony komponenseit vizsgaltuk. Megallapitottuk, hogy a leparlas folya-
man az egyes komponensek tipikus leparlasi jelleggorbéknek megfeleléen kertlnek at
a parlatba, vagyis jol csoportosithatok annak alapjan, hogy az el6pérlati, k6zépparlati
és utodpérlati szakaszban milyen mértékben dusulnak a g6zfazisban a paracsé végeén. A
leparlas soréan célszerlien vett frakciomintédk elemzése soran egyértelm( 6sszefliggést
sikerllt kimutatni a leparlas soran alkalmazott részleges kondenzacid, vagyis a defleg-
maciés mérték valtozasa és a leparlas soran a g6zfazisboél a parlatba kerilé illékony
komponensek relativ illékonysaganak véaltozasa kozott. A deflegmacié mértékének
csOkkenésekor avizsgalt komponensek kdzil a metanolnak az etanolhoz képest kiala-
kul6 relativ illékonysaga csdkkent, minden mas vizsgalt komponensé nétt, azaz a gyu-
molcsparlatok készitésekor a parlatba kertl6 illékony komponensek koncentracidja,
vagyis a gyumolcskarakter intenzivebben jelenik meg az alacsonyabb mértékd defleg-
maciod esetén. A projekt eredményeinek ismeretében lehetfvé valik a parlatdésszetétel
tudatos befolyasolasa a leparlasi paraméterek valtoztatasa révén.

2. A vizsgaland6 komponensek kivalasztasa és a
mérés modszere

A vizsgalandé illékony komponensek kérének meg-
hatarozasakor tdbb szempontot vettink figyelembe.
Egyrészt vizsgaltuk azokat a komponenseket, ame-
lyek a gyumaolcspéarlatok jogszabalyi kévetelményei-
nek valé6 megfelelés szempontjabdl relevansak, mint
pl. a metanol [1], és tovabbi 9 db, jogszabalyban el6-
i komponens [2]. Masrészt olyan komponenseket
valasztottunk ki, amelyek a vizsgalt gyuimaolcsfajok
esetében vezéraromanak tekinthetdk, vagyis meg-
hatdroz6 médon befolydsoljdk a fogyaszté szaméra
az adott gyumaolcsfajra jellemzé karakteres illat és iz
kialakulasat, mint pl. a kajszibarack esetében a gam-

1 WESSLING Hungary Kit.

ma-dekalakton [3], [4], [5], [6]. [7], [8], [9]., [10], [11],
[12], [13], [14], [15]. Bevontunk tovabba a vizsgéalan-
dé komponensek koézé néhany olyan vegyiiletet is,
amely a parlathibakra utalhat, mint pl. 2-feniletanol
és allil-alkohol.

A vezéraroméaknak tekinthet6 komponensek Kkiva-
lasztdsdhoz felhasznaltuk a szakirodalmat, korabbi
kutatasaink, valamint kilsé szakért6k altal készitett
tanulmanyok eredményét.

Osszességében - gyiimdlcsfajonként eltéré szamu
- mintegy 75-80 db vegyiilet vizsgalatara kerilt sor
GC-MS-maodszerrel.

Elelmiszervizsgalati kdzlemények - 2016. LXII. évf. 4. szam

>0

1261



1262

A pérlatfrakciok mérését a 2870/2000/EK rendelet
mellékletének dtmutatdsai alapjan [2] a WESSLING
Kdzhaszna Nonprofit Kft altal fejlesztett moédszerrel
végeztik, amely alkalmas a gyiumolcsparlatok vizsgélt
illékony komponenseinek kvantitativ meghatarozaséra:

Mérési technika: Gazkromatografia-tomegspekt-
rometria (GC-MS)
Mintamennyiség: 1 pl péarlat, 1:100 split

Injektor: Uveggyapottal toltott split/splitless bé-
|éscs6, 240°C

Vivégaz: Hélium, 1 ml/perc, allando térfogataram

Géazkromatogréafias oszlop: ZB-Wax 30 m x
0,25 mm x 0,25 pm

Hémérsékletprogram: 40°C (2,5 perc), 8°C/perc
170°C-ig, 35 °C/perc 240°C-ig (3,25 perc)
Transfer line h&mérsékletprogram:
(18,5 perc), 35°C/perc 240°C-ig (3,5 perc)
Az ionforras h6mérséklete: 230°C

170°C

A kvadrupdl analizator h6mérséklete: 150°C
Az ionizal6 energia nagysaga: 70 eV

Detektalds: szelektiv ionkdvetés (selective ion
monitoring, SiM)

3. A vizsgalati mintak elkészitését meghatarozo
alapelvek

A vizsgalati frakciomintak elkészitésének maodjat ket-
t6s célnak rendeltik ala. Egyrészt meg akartuk hata-
rozni az egyes komponensek relativ illékonysagaval
Osszefligg6 leparlasi jelleggdrbéket, masrészt a jel-
leggorbéknek a deflegmaciéo mértékétél fliggé valto-
zasara fokuszaltunk.

A vizsgélati mintadk elkészitésének maddszere a ko-
vetkezd volt: egyfaju gyimolcsbél készilt homogén,
kierjedt cefrébdl, azonos leparldberendezésen, egy
sorozatban tobb (2-4 db) leparlasi folyamatot hajtot-
tunk végre. Az egyes leparlasi folyamatok csak abban
kulénboztek egymastdl, hogy minddssze egyetlen
leparlasi paraméter valtoztatasaval kilénb6z6 - de-
flegmacidés - mértéket alakitottunk ki az egy sorozat-
hoz tartoz6 lepérlasi folyamatok esetében. Az egyes
lepérlasi folyamatokhoz tartozé frakciomintdkban
taldlhaté komponensek koncentraciéjanak véltozasa
ezaltal 6sszefliggésbe hozhat6é a deflegméacio mérté-
kének véaltozasaval.

Tekintettel arra, hogy a leparlas soran a gyumaolcs-
cefrébdl az illékony komponensek az etanolhoz ké-
pest kialakuld relativ illékonysaguk alapjan kerilnek
be a g6zfazisba, a leparlas kézben olyan médon vet-
tink mintakat a parlatfrakciokbol, hogy a leparlasi
folyamat egészére értékelhetd adatokkal rendelkez-
zlnk. A leparlas elején, az un. el6parlati szakaszban
gyakoribb mintavétellel biztositottuk, hogy az egyes
komponensek esetében még exponencialisan val-
toz6 koncentracié adatokbdl is kovetkeztetéseket
tudjunk levonni.

A leparlas soran a pillanatnyi deflegmacié mértékével
- vagyis a részleges kondenzacié révén a gézfazisbol
a folyadékfazisba (vagyis a cefrébe) visszakondenza-
I6d6 anyagmennyiséggel szoros - 0Osszefliggésben
valtozik a gyimolcsparlat 6sszetétele. A deflegmacio
mértékének befolyasolasara tébb leparlasi paraméter
is alkalmas, mint pl. a f(ités intenzitas valtoztatasa,
vagy a deflegmatorba bemend hiitéviz hémérsékle-
tének és tomegaramanak valtoztatasa. A deflegma-

1 abra. ,A” tipusu leparlasi gorbe. Az eléparlat megjelenésétdl kezdve meredeken esik ajelleggorbe,
majd hozzasimul a vizszintes tengelyhez.
Figure 1 Type ,A” distillation curve. The curve drops sharply after the appearance of the heads,
then converges to the horizontal axis.
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ci6 mértékének valtozasaval szoros dsszefiiggésben
van a képz6dd parlat etanol koncentraciojanak val-
tozdsa, de ugyanezt az dsszefuggést lehet kimutatni
a deflegméaciéo mértékének valtozasara megvaltozé
paracs6-hémérséklet esetében is.

4. A leparléasi jelleggorbék csoportositasa

A kisérletsorozatban harom kilénb6z6 leparléberen-
dezésen, mintegy 40 leparlasi folyamatban kb. 2000
db parlatfrakcié késziilt el, amelyeknek a mérését
és kiértékelését elvégezve egy statisztikailag érté-
kelhet6 adatbazishoz jutottunk. Bar az egyes lepar-
I6berendezéseken nem azonos moédszerrel tortént a
deflegmacié mértékének valtoztatasa, de mégis min-
den esetben azonos kovetkeztetést lehetett levonni
az egyes komponensekre jellemzd leparlasi tulajdon-
sagok vonatkozasaban.

Az egyes péarlatfrakciokban kimutathat6 ill6 kompo-
rendszerben abrazolva, amelynek a fiigg6leges ten-
gelyén az adott komponens koncentracidja (mg/l) és
az etanol koncentracibja (%), mig a vizszintes tenge-
lyén a képz6d6 parlat mennyiség szerepel (ml), egy
leparlasi jelleggorbét kapunk. Az adott komponensre
vonatkozé kilonb6z6 lepéarlési sorozatokbdél szarma-
z6 leparlasi gorbék hasonlo jelleglek, bar alakjuk je-
lent6sen valtozhat az adott berendezésen, az adott
lepérlasi folyamathoz kapcsolhaté deflegmécios
meérték fliggvényében.

Amennyiben a deflegmaciéos mérték szempontjabol
hasonlo feltételeket biztositunk a kiilonb6z6 leparlasi
folyamatokban, az egyes komponensekhez kapcso-
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16d6 jelleggorbék is hasonlé lefutasuak lesznek, flig-
getlenil a lepéarléberendezéstél. Ez a jellemzé gorbe,
amely az el6parlattdl az utéparlatig mutatja, hogy az
egyes parlatfrakciokban milyen koncentracié valto-
zas kovetkezik be, a lefutasa alapjan tipizalhato.

Az alabbiakban bemutatasra kertilnek azok a tipikus
jelleggorbék, amelyek alapjan altalanos megallapi-
tdsokat tehetiink az adott tipusba sorolhaté parlat
komponensekrél. A bemutatott jelleggdrbék olyan tu-
datosan valasztott deflegmacids célfiggvény esetén
alakulnak ki, amikor a paracsé hémeérséklete a lepar-
lasi folyamat id6tartama alatt alland6 iranytangens
mellett linearisan noévekszik.

Az alabbiakban az elméleti jelleggdrbe tipusokhoz
hasonl6 lefutdsu, oszlopos rendszerd leparl6beren-
dezésen készilt, valos leparlasi eredmények alapjan
szerkesztett diagramokat lathatunk. (1.-7. abrak) A pél-
dakban szerepl6 jelleggorbék esetében - els6sorban a

lepérlas els6 harmadaban - megjelend éles téréspontok
a lepéarléberendezés szabalyozasaval fliggnek ossze.

Az ,A” tipusi komponensek un. el6parlat-jellegl
komponensek, vagyis az el6parlat megjelenésétdl
kezdve a koncentraciéjuk meredeken esik, mint pl.
az etil-acetat esetében. (1. abra)

A ,B1” tipusu leparlasi gorbével rendelkez6 kompo-
nensek jellemzéje, hogy az utdparlat elvalasztasi pont
kdrnyékén ndvekszik meg a koncentraciojuk a g6z-
fazisban, ezért az utdparlat elvalasztasi pont helyes
meghatarozasatol fligg, hogy milyen mértékben képe-
sek befolyasolni a kozépparlat dsszetételét. (2. abra)

"B1 " tipusu komponens 1 sorozat
Type "B1" component, series 1

30000 35000

Parlat mennyiség (ml)
Amount of distillate (ml)

2. dbra. ,B1” tipusu leparlasi gorbe. Az utdparlat elvalasztasi ponthoz kdzeledve meredeken emelkedik,
majd maximumat elérve meredeken esik ajelleggodrbe.
Figure 2. Type ,B1” distillation curve. It rises sharply when approaching the end-cut, then drops sharply,
after reaching a maximum.
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A ,B2” tipusu leparlasi gorbének megfeleléen kon-
denzaléddé komponensek koncentracidja a kozép-
péarlat k6zépsé harmadaban a legnagyobb. Sem az
eléparlat, sem az utdparlat elvalasztasi pont valtoz-
tatdsa nem befolyasolja jelentésen a kdzépparlatba
kerlil6 mennyiséguket. (3. abra)

A ,B3” és a ,B4”" tipusu jelleggérbe hasonlé lefutasa.
Az a f6 kulonbség kozéttik, hogy a ,B3” tipusnal egy
meredeken emelkedd rovid szakaszt kdvetfen esik
az adott komponens koncentraciéja a parlatban, mig
a ,B4” tipusnal nincs emelked6 szakasz a leparlas
elején. (4. 4bra és 5. abra)

A metanol koncentracidja a leparlas folyaman kozel
alland6 értéken marad. Az elvalasztasi pontok valtoz-
tatdsaval érdemben nem befolyasolhaté a kozéppar-
lat metanol koncentraciéja. (6. abra)

A kozmaalkoholok, mint pl. a 1-propanol, 1-butanol stb.
azonos modon viselkednek a lepéarlas soran. (7. abra)

5. A deflegméacié mértékének hatasa a jelleggor-
bék valtozasara

A deflegmacié mértékének valtoztatasaval a linearisan
emelkedd paracsé h6mérsékleti célfiggvényhez tarto-
z6 - jelleggorbéktdl eltérd jelleggorbék is Iétrehozhatdk
a lepérlas soran. A jelleggérbe-valtoztatas célja altala-
ban az, hogy bizonyos aromakomponensek nagyobb
koncentracioban kerilienek be a kézépparlatba, ez-
altal intenzivebben érvényesiiljon az adott gyiméolcs-
fajra jellemzé6 illat és iz. Mas esetekben pedig célként
fogalmazodhat meg a nem kivanatos komponensek

A deflegmacié mértékének valtoztatasaval kapcsola-
tos elemzésekbdl levonhatd kdvetkeztetések alapjan
a lepérlasi paraméterekkel és a parlat 6sszetételével
kapcsolatban &ltalanos érvényl szabalyok fogalmaz-
hat6k meg:

A leparlas soran a deflegméacio mértékének no-
velésére a rendszer Ugy reagal, hogy a paracs6é
hémérséklete csokken, és egyuttal az adott id6-
tartamhoz kapcsolhaté parlatfrakcié alkoholtar-
talma, vagyis az alkohol kihozatal névekszik.

* Aleparlas soran adeflegmacié mértékének csok-
kenésére a rendszer ugy reagal, hogy a paracsé
hémérséklete nodvekszik, és egydttal az adott
id6tartamhoz kapcsolhatd pérlatfrakcié alkohol-
tartalma, vagyis az alkohol kihozatal csékken.

A metanol koncentracidja névekszik, ha a defleg-
ma&ci6é mértéke né.

 Minden tovabbi vizsgalt ill6 komponens viselke-
dése a metanol viselkedésével ellentétes, vagy-
is a deflegméacio mértékének csdkkenésére az
adott id6szakhoz tartozo6 parlatfrakcioban a kom-
ponensek koncentraciéja magasabb lesz, mintha
a deflegmacié mértéke nem csdkkent volna.

» Adeflegméacios mérték tulzott csokkentése olyan
mérték( alkoholkihozatal-cs6kkenéssel jarhat a
kozéppérlatra vetitve, ami gazdaséagtalanna te-
heti a folyamatot.

A kozmaalkoholok atlagos koncentraci6ja a ko-
zépparlatban n6, ha a deflegméacié mértéke
csokken.

A deflegmacié mértékének szabalyozasara olyan
rendszert kell alkalmazni, amely kismértékd,
minddssze csak néhany tized Celsius fokos

3. dbra. ,B2” tipusu leparlasi gorbe. A jelleggérbe a kdzépparlati szakasz elejétél egyenletesen emelkedik,
majd maximumat elérve egyenletesen esik.
Figure 3. Type ,B2" distillation curve. The curve rises steadily from the beginning of the hearts,
and then drops steadily after reaching its maximum.
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hiszterézist okoz a péaracsé tervezett hémérsék-
letéhez képest. Ellenkez6 esetben nagymértéki
kilengésekkel reagal a befolyasolni kivant kom-
ponensek koncentracidja a leparlas soran, igy
nem csak a lepérlasi folyamat egészére tervezett
paracs6hdmeérséklet-valtozas hatdsa, hanem
a szabalyozas tehetetlenségébdl adoédo nagy
amplitadoju hémérsékleti kilengések hatasa is
érvényesil.

A fenti szabalyok igazolasara néhany jellemz6 diag-
ramot mutatok be:

A 8. abran lathat6, hogy a 3. sorozatban beallitott
alacsonyabb deflegméacidés mérték magasabb kon-
centraciot okozott a Bl tipusu komponens esetében,
mik6zben a kdzépparlatra vetitve atlagosan alacso-
nyabb alkohol kihozatal keletkezett, mint a 2. soro-
zatban. Az abrazolt komponenskoncentracié kilen-
gései az alkoholgoérbe kilengéseivel 6sszhangban, de
azzal ellentétes iranyban jelentkeznek. A deflegmaci6
mértékének valtozasaval osszefiiggé paracsé hé-
mérséklet-valtozasnak megfelel§ valtozasok kovet-
het6k végig az adott komponens koncentraciéjanak
valtozdsaban is.

A 9. 4bran a paracs6-hémérsékletében nyomon ko-
vethet6 nagymértéki kilengések hatasa lathatd a
széls¢ értékek megfelel6 pontjainak 0sszekapcso-
lasaval. Jol lathato, hogy a deflegméacio mértékének
révid id6étartamon belili valtozasa - pl. a f(ités inten-
zitas ugrasszer( valtozasa egy fatlizelési leparlébe-
rendezés esetében, amikor szakaszosan fat tesznek
a tliztérbe, vagy amikor a szabalyozott leparlas so-
ran a deflegmator hitését megvaldsitandd hitéviz a
hémérsékletszabalyzas kovetkeztében szakaszosan

megindul - a pérlatkomponensek pillanatnyi kon-
centracidja is jelentés kilengésekkel jelentkezik, ami
az egyenletes deflegméaciéhoz kapcsolhatd elméleti
leparlasi gorbéktdl eltériti a tényleges leparlasi gor-
bét.

A 10. abran egy tipikus példa lathaté arra, hogy a
lepéarlds soran hirtelen megnévekedd deflegmacio
mértéke milyen hatranyos maédon hathat egy sza-
munkra fontos vezéraroma koncentraciéjara. Az abra
fels6 részén a deflegmacido mértékével aranyosan
valtozd paracs6-hémérséklet lathatd. Az abra alsé
részén a parlat alkoholtartalmanak és egy Bl tipu-
su komponens koncentraciéjanak valtozasa lathato.
Nyilak kapcsoljak 6ssze a fontos, dsszetartozd pon-
tokat. A paracs6-h6mérséklet meredek esése jelzi,
hogy a deflegméacio hirtelen nagymértékben megnétt,
aminek hataséara - a Bl tipust komponensre jellem-
z8 elméleti leparlasi gorbétdl eltéréen - nem az ko-
vetkezett be, hogy az utopérlat elvalasztasi pont felé
haladva a Bl tipusi komponens koncentraci6ja me-
redeken emelkedett, hanem a deflegmacié mértéké-
nek erételjes ndvekedése miatt az adott komponens
koncentracidja meredeken esni kezdett. igy sokkal
kevesebb aromakomponens juthatott a k6zépparlat-
ba, mint amennyi akkor jutott volna, ha egyenletes
maradt volna a deflegmacié mértéke.

6. Kovetkeztetések

A deflegmacié mértékének szerepét a gyumaolcsparla-
tok min6ségének kialakitdsaban Ugy 6sszegezhetjik,
hogy adott dsszetételli gyimolcscefre alapanyaghbdl
magasabb vezéraroma koncentraciéval rendelkezé,
illatosabb, izesebb termék allithaté el§, ha nem tual-

4, dbra. ,B3” tipusu leparlasi gorbe. Az eléparlat megjelenésétdl kezdve révid ideig meredeken emelkedik, miutan
maximumat elérte kezdetben meredeken, majd enyhébb mértékben folyamatosan esik a kdzépparlat végéig.
Figure 4. Type ,B3” distillation curve. It rises sharply for a short time after the appearance of the heads and,

after reaching its maximum, it drops steadily until the end of the hearts, first sharply and then less steeply.
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zottan er6teljes deflegmacioval torténik a leparlas. Az

alacsonyabb deflegmaciés mértéknek tovabbi el6nye, 8]
hogy a termék metanolkoncentracidja is alacsonyabb
lesz. Ezen el6nydk mellett hatranyként jelentkezik,
hogy a kozéppéarlatra vetitve az alkoholkihozatal jel-
lemz6en kissé alacsonyabb lesz, mintha er6teljesebb
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deflegmaciot alkalmaztunk volna.
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5. dbra. ,B4” tipusu leparlasi gorbe. Az ,A" tipusu gorbénél kevésbé meredeken esve,
altalaban a kézépparlat kézepéig csokken.
Figure 5. Type ,,B4” distillation curve. It dops less sharply than the type ,A” curve, generally until the middle of the hearts.
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6. abra. Metanol leparlasi gorbe. Az el6parlati szakasztol kezdve kozel alland6 értéken marad.
Ajelleggdrbe az utoparlat elvalasztas felé haladva enyhén emelkedhet.
Figure 6. Methanol distillation curve. Starting with the heads stage, it remains almost constant.
The curve can rise slightly towards the end-cut.

>0

7. abra. Kozmaalkohol tipusu leparlasi gorbe. Kdzel egyenletes értéken marad ajelleggdrbe a k6zépparlati szakasz
feléig-kétharmadaig, majd az alkoholg6rbe csokkenését kdvetve enyhén esik.

Figure 7. Fusel alcohol type distillation curve. The curve remains approximately constant until the middle/two thirds
of the hearts, and then it drops gently, following the drop in the alcohol curve.
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8. abra. A deflegmacié mértékének ndvekedésekor a vizsgalt illékony komponens koncentraciéja csdkken a kdzépparlatban
Figure 8. With increasing déphlegmation degree, the concentration of the volatile component analyzed decreases in the hearts
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Péaracs6 h6mérséklet Celsius fok 2 sorozat
Vaporpipe temperature degrees Celsius series 2

Parlat mennyiség (ml)
Amount of distillate (ml)

9. dbra. A paracs6 hémérsékletének szabalyozasaval 6sszefligg6 deflegmacios mérték valtozasara az illékony kompo-
nens is valtozassal reagal. Az 6sszetartozé pontokat nyilakjelolik.
Figure 9. The volatile component reacts to the change in the déphlegmation degree, related to the vapor pipe
temperature regulation. Corresponding points are indicated by arrows.
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Series 3 vapor pipe temperature (degrees Celsius)
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10. abra. A deflegmacié mértékének ugrasszer(i valtozasa jelent6sen megvaltoztathatja
az adott komponensre jellemz6 leparlasi gorbét.
Az dsszetartoz6 pontokat nyilakjeldlik.
Figure 10. A sudden change in the déphlegmation degree can alter significantly the distillation curve
characteristic of the given component.
Corresponding points are indicated by arrows..
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