NvazZzSNMoOd

JHIAN3ALILIAZSSO

2
U
m
“
r
m
0
;
0
o]
:
B
4
>
>
>
:
=
o]
A

A kép illusztracié / Picture is for illustration only
Fotd/Photo: Tolokan Adrienn

Elelmiszervizsgalati kézlemények — 2016. LXII. évf. 4. szdm




Nagygyorgy Laszlo?

Erkezett: 2016. augusztus — Elfogadva: 2016. november

A deflegmacio hatasa a
gyumolcspariatok komponenseinek
relativ illekonysagara

Kulcsszavak:
palinkaf6zés, deflegmacio, palinka vezéraromaja, gamma-dekalakton, allil-alkohol, leparlasi jelleggdrbe,
el6parlat, utéparlat, kozmaalkoholok, paracsé

1. Osszefoglalas

A WESSLING Hungary Kft. 2013 és 2015 k6z6tt a Nemzeti Kutatasi, Fejlesztési és In-
novacios Alap tamogatasaval a KMR-12 projekt keretében kutatast végzett - tébbek
k6zott — a gyumolcsparlatok leparlasi paramétereinek valtoztatasaval kapcsolatban. A
kutatas keretében kiilonb6z6 gyiméoélcsfajok (alma, kdrte, meggy, kajszibarack és szil-
va) jellemzo illékony komponenseit vizsgaltuk. Megallapitottuk, hogy a leparlas folya-
man az egyes komponensek tipikus leparlasi jelleggérbéknek megfeleléen kerlilnek at
a parlatba, vagyis jol csoportosithatok annak alapjan, hogy az el6parlati, kozépparlati
és utdparlati szakaszban milyen mértékben dusulnak a gézfazisban a paracsé végén. A
leparlas soran célszeriien vett frakciomintak elemzése soran egyértelmii 6sszefiiggést
sikerilt kimutatni a leparlas soran alkalmazott részleges kondenzaciod, vagyis a defleg-
maciés mérték valtozasa és a leparlas soran a goézfazisbol a parlatba keriilé illékony
komponensek relativ illékonysaganak valtozasa k6zott. A deflegmacio mértékének
csokkenésekor a vizsgalt komponensek koziil a metanolnak az etanolhoz képest kiala-
kulo relativ illékonysaga cs6kkent, minden mas vizsgalt komponensé nétt, azaz a gyu-
moélcsparlatok készitésekor a parlatba keriilé illékony komponensek koncentracidja,
vagyis a gyumolcskarakter intenzivebben jelenik meg az alacsonyabb mértékii defleg-
macioé esetén. A projekt eredményeinek ismeretében lehetévé valik a parlatésszetétel
tudatos befolyasolasa a leparlasi paraméterek valtoztatasa réveén.

2. A vizsgalandé komponensek kivalasztasa és a
mérés modszere

A vizsgdlandé¢ illékony komponensek korének meg-
hatarozasakor t6bb szempontot vettiink figyelembe.
Egyrészt vizsgdltuk azokat a komponenseket, ame-
lyek a gyUmolcsparlatok jogszabalyi kdvetelményei-
nek valé megfelelés szempontjabdl relevansak, mint
pl. a metanol [1], és tovabbi 9 db, jogszabalyban el6-
irt komponens [2]. Masrészt olyan komponenseket
valasztottunk ki, amelyek a vizsgalt gyimolcsfajok
esetében vezéraromanak tekintheték, vagyis meg-
hatarozé6 moédon befolyasoljdk a fogyaszté szamara
az adott gyimolcsfajra jellemzd karakteres illat és iz
kialakulasat, mint pl. a kajszibarack esetében a gam-

" WESSLING Hungary Kift.

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

A vezéraromaknak tekinthet6 komponensek kiva-
lasztasahoz felhasznaltuk a szakirodalmat, korabbi
kutatasaink, valamint killsé szakérték altal készitett
tanulmanyok eredményét.

Osszességében - gylimdlcsfajonként eltérd szamu
— mintegy 75-80 db vegyllet vizsgdlatara kertlt sor
GC-MS-modszerrel.
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A pérlatfrakciok mérését a 2870/2000/EK rendelet
mellékletének Utmutatdsai alapjan [2] a WESSLING
Kdzhaszni Nonprofit Kft altal fejlesztett modszerrel
végeztik, amely alkalmas a gylmdlcsparlatok vizsgalt
illékony komponenseinek kvantitativ meghatarozasara:

Mérési technika: Gazkromatografia-tomegspekt-
rometria (GC-MS)

Mintamennyiség: 1 pl parlat, 1:100 split

Injektor: Uveggyapottal toltétt split/splitless bé-
léscs6, 240°C

Vivégaz: Hélium, 1 ml/perc, allandé térfogataram

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

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

A kvadrupdl analizator h6mérséklete: 150°C

Az ionizald energia nagysaga: 70 eV

Detektalas: szelektiv ionkdvetés (selective ion
monitoring, SIM)

170°C

3. A vizsgalati mintak elkészitését meghatarozé
alapelvek

A vizsgalati frakcidmintak elkészitésének modjat ket-
t8s célnak rendeltik ala. Egyrészt meg akartuk hata-
rozni az egyes komponensek relativ illékonysagaval
Osszefliggb leparlasi jelleggdrbéket, masrészt a jel-
leggdrbéknek a deflegmacié mértékétdl fliggd valto-
zasara fokuszaltunk.

A vizsgalati mintak elkészitésének mddszere a ko-
vetkez6 volt: egyfaju gyimolcsbdl készlilt homogén,
kierjedt cefrébdl, azonos leparldberendezésen, egy
sorozatban tobb (2-4 db) leparlasi folyamatot hajtot-
tunk végre. Az egyes leparlasi folyamatok csak abban
kilénboztek egymastdl, hogy minddssze egyetlen
leparlasi paraméter valtoztatasaval kiilénbdzé — de-
flegmacios — mértéket alakitottunk ki az egy sorozat-
hoz tartozo leparlasi folyamatok esetében. Az egyes
leparlasi folyamatokhoz tartozé frakciomintakban
talalhatd komponensek koncentraciojanak valtozasa
ezaltal 6sszefliggésbe hozhaté a deflegmacio mérté-
kének valtozasaval.

Tekintettel arra, hogy a leparlas soran a gyimdlcs-
cefrébdl az illékony komponensek az etanolhoz ké-
pest kialakuld relativ illékonysaguk alapjan kertlnek
be a gbzfazisba, a leparlas kézben olyan modon vet-
tink mintakat a parlatfrakciokbdl, hogy a leparlasi
folyamat egészére értékelhetd adatokkal rendelkez-
zlnk. A leparlas elején, az un. eléparlati szakaszban
gyakoribb mintavétellel biztositottuk, hogy az egyes
komponensek esetében még exponencialisan val-
tozd koncentracié adatokbdl is kovetkeztetéseket
tudjunk levonni.

A leparlas soran a pillanatnyi deflegmacié mértékével
—vagyis a részleges kondenzacidé révén a gbézfazisbdl
a folyadékfazisba (vagyis a cefrébe) visszakondenza-
16d6 anyagmennyiséggel szoros — dsszefliggésben
valtozik a gyimolcsparlat dsszetétele. A deflegmacid
mértékének befolyasolasara tébb leparlasi paraméter
is alkalmas, mint pl. a f(ités intenzitas valtoztatasa,
vagy a deflegmatorba bemend hiitéviz hémérsékle-
tének és tdmegaramanak valtoztatasa. A deflegma-

<« 1 sorozatl mintak alkohol tartalma %*100 (V/V)
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1. abra. ,A” tipusu leparlasi gérbe. Az el6pdrlat megjelenésétdl kezdve meredeken esik a jelleggdrbe,
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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cid mértékének valtozasaval szoros 6sszefliggésben
van a képz6dé parlat etanol koncentraciéjanak val-
tozasa, de ugyanezt az 6sszefiiggést lehet kimutatni
a deflegmaciéo mértékének valtozasara megvaltozd
paracs6-hémérséklet esetében is.

4. A leparlasi jellegg6rbék csoportositasa

A kisérletsorozatban harom kilénb6zé leparléberen-
dezésen, mintegy 40 leparlasi folyamatban kb. 2000
db parlatfrakcié késziilt el, amelyeknek a mérését
és kiértékelését elvégezve egy statisztikailag érté-
kelheté adatbazishoz jutottunk. Bar az egyes lepar-
I[6berendezéseken nem azonos moédszerrel tortént a
deflegmacié mértékének valtoztatasa, de mégis min-
den esetben azonos kévetkeztetést Iehetett levonni
az egyes komponensekre jellemzé leparlasi tulajdon-
sagok vonatkozasaban.

Az egyes parlatfrakciokban kimutathato ill6 kompo-
nensek atlagos koncentracidjat egy olyan koordinata
rendszerben dbrazolva, amelynek a fiiggbleges ten-
gelyén az adott komponens koncentracioja (mg/l) és
az etanol koncentracioja (%), mig a vizszintes tenge-
lyén a képz8d6 parlat mennyiség szerepel (ml), egy
leparlasi jelleggdrbét kapunk. Az adott komponensre
vonatkozo kiildnb6zé leparlasi sorozatokbdl szarma-
z6 leparlasi gérbék hasonlo jellegliek, bar alakjuk je-
lentésen valtozhat az adott berendezésen, az adott
leparlasi folyamathoz kapcsolhaté deflegmacios
mérték figgvenyében.

Amennyiben a deflegmaciés mérték szempontjabdl
hasonlé feltételeket biztositunk a kiilonb6z4 leparlasi
folyamatokban, az egyes komponensekhez kapcso-

[6d6 jelleggdrbék is hasonlo lefutasuak lesznek, flig-
getlenll a leparldberendezéstdl. Ez a jellemz6 gorbe,
amely az el6parlattdl az utdparlatig mutatja, hogy az
egyes parlatfrakciokban milyen koncentracié valto-
zas kovetkezik be, a lefutasa alapjan tipizalhato.

Az alabbiakban bemutatésra keriilnek azok a tipikus

jelleggdrbék, amelyek alapjan altalanos megallapi-
tasokat tehetiink az adott tipusba sorolhaté parlat
komponensekrdl. A bemutatott jelleggdrbék olyan tu-
datosan valasztott deflegmacids célfiggvény esetén
alakulnak ki, amikor a paracsé hémeérséklete a lepar-
lasi folyamat idétartama alatt allandd iranytangens
mellett linearisan névekszik.

Az aldbbiakban az elméleti jelleggorbe tipusokhoz
hasonlé lefutasu, oszlopos rendszer( leparldberen-
dezésen készlilt, valds leparlasi eredmények alapjan
szerkesztett diagramokat lathatunk. (1.-7. abrak) A pél-
dakban szerepl6 jelleggdrbék esetében — elsésorban a
leparlas elsé harmadaban — megjelend éles téréspontok
a leparléberendezés szabalyozasaval fiiggnek 6ssze.

Az ,A” tipusu komponensek un. el6parlat-jellegi
komponensek, vagyis az eléparlat megjelenésétdl
kezdve a koncentraciojuk meredeken esik, mint pl.
az etil-acetat esetében. (1. abra)

A ,B1” tipusu leparlasi gorbével rendelkezd kompo-
nensek jellemzdje, hogy az utdparlat elvalasztasi pont
koérnyékén ndvekszik meg a koncentraciojuk a géz-
fazisban, ezért az utéparlat elvalasztasi pont helyes
meghatarozasatol fiigg, hogy milyen mértékben képe-
sek befolyasolni a kdzépparlat 6sszetételét. (2. abra)

«»

1 sorozatu mintak alkohol tartalma %*10 (V/V)

w 'B1"tipusu komponens 1 sorozat
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Amount of distillate (ml)
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2. dbra. ,,B1” tipusu leparlasi gérbe. Az utdparlat elvalasztdsi ponthoz kbzeledve meredeken emelkedik,
majd maximumat elérve meredeken esik a jelleggérbe.
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 gérbének megfeleléen kon-
denzalédd komponensek koncentracidja a kdzép-
parlat kozépsé harmadaban a legnagyobb. Sem az
el6parlat, sem az utdparlat elvalasztasi pont valtoz-
tatasa nem befolyasolja jelentésen a kbdzépparlatba
kerlil6 mennyiséguket. (3. abra)

A ,B3” és a ,B4” tipusu jelleggdrbe hasonlé lefutasu.
Az a f6 kilénbség kdzbttik, hogy a ,,B3” tipusnal egy
meredeken emelkedd révid szakaszt kdvetben esik
az adott komponens koncentracioja a parlatban, mig
a ,B4” tipusnal nincs emelkedd szakasz a leparlas
elején. (4. abra és 5. abra)

A metanol koncentracidja a leparlas folyaman kozel
alland¢ értéken marad. Az elvalasztasi pontok valtoz-
tatasaval érdemben nem befolyasolhaté a kdzéppar-
lat metanol koncentracidja. (6. abra)

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

5. A deflegmacié mértékének hatasa a jelleggor-
bék valtozasara

A deflegmacio mértékének valtoztatasaval a linedrisan
emelkedd paracs6 hémeérsékleti célfliggvényhez tarto-
z6 - jelleggorbéktdl eltérd jelleggdrbék is Iétrenhozhatok
a leparlas soran. A jelleggorbe-valtoztatas célja altala-
ban az, hogy bizonyos aromakomponensek nagyobb
koncentraciéban kerlljenek be a kdzépparlatba, ez-
altal intenzivebben érvényesiljon az adott gylimdlcs-
fajra jellemz§ illat és iz. Mas esetekben pedig célként
fogalmazédhat meg a nem kivanatos komponensek
koncentracidjanak csdkkentése a kdzépparlatban.

A deflegmacié mértékének valtoztatasaval kapcsola-
tos elemzésekbdl levonhatd kdvetkeztetések alapjan
a leparlasi paraméterekkel és a parlat dsszetételével
kapcsolatban altalanos érvényl szabalyok fogalmaz-
haték meg:

e A leparlas soran a deflegmaciéo mértékének no-
velésére a rendszer ugy reagal, hogy a paracsé
hémérséklete csdkken, és egyuttal az adott idé-
tartamhoz kapcsolhatd parlatfrakcio alkoholtar-
talma, vagyis az alkohol kihozatal névekszik.

o Aleparlas soran a deflegmacio mértékének csok-
kenésére a rendszer ugy reagal, hogy a paracsé
hémérséklete ndvekszik, és egyuttal az adott
id6tartamhoz kapcsolhaté parlatfrakcié alkohol-
tartalma, vagyis az alkohol kihozatal csékken.

e A metanol koncentracidja névekszik, ha a defleg-
macio mértéke né.

e Minden tovabbi vizsgalt ill6 komponens viselke-
dése a metanol viselkedésével ellentétes, vagy-
is a deflegmacio mértékének cstkkenésére az
adott id6szakhoz tartozé parlatfrakcidoban a kom-
ponensek koncentraciéja magasabb lesz, mintha
a deflegmacio mértéke nem csdkkent volna.

e A deflegmacios mérték tulzott csdkkentése olyan
mértékl alkoholkihozatal-csokkenéssel jarhat a
kézépparlatra vetitve, ami gazdasagtalanna te-
heti a folyamatot.

e A kozmaalkoholok atlagos koncentracidja a ko-
zépparlatban nd, ha a deflegméacio mértéke
csokken.

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

15000

« 2 sorozatu mintak alkohol tartalma %*100 (V/V)
g Alcohol content of series 2 samples %*100 (V/V)
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3. dbra. ,,B2” tipusu leparlasi gérbe. A jelleggérbe a k6zépparlati 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 paracsé tervezett hémérsék-
letéhez képest. Ellenkezd esetben nagymértékd
kilengésekkel reagdl a befolyasolni kivant kom-
ponensek koncentracidja a leparlas soran, igy
nem csak a leparlasi folyamat egészére tervezett
paracs6hémeérséklet-valtozas hatasa, hanem
a szabalyozas tehetetlenségébdl addédod nagy
amplitudoju hémeérsékleti kilengések hatasa is
érvényesuil.

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

A 8. abran lathatd, hogy a 3. sorozatban beadllitott
alacsonyabb deflegmaciés mérték magasabb kon-
centraciét okozott a B1 tipusi komponens esetében,
mikdzben a kdzépparlatra vetitve atlagosan alacso-
nyabb alkohol kihozatal keletkezett, mint a 2. soro-
zatban. Az abrazolt komponenskoncentracié kilen-
gései az alkoholgorbe kilengéseivel 6sszhangban, de
azzal ellentétes iranyban jelentkeznek. A deflegmacio
mértékének valtozasaval 6sszefliggd paracsé hé-
mérséklet-valtozasnak megfeleld valtozasok kovet-
het6k végig az adott komponens koncentracidjanak
véltozasaban is.

A 9. abran a paracsé-hémérsékletében nyomon ko-
vethetd nagymérték(i kilengések hatdsa lathaté a
széls6é értékek megfeleld pontjainak &sszekapcso-
lasaval. Jol lathatd, hogy a deflegmacié mértékének
révid idétartamon bellli valtozasa - pl. a flités inten-
zitas ugrasszer( valtozasa egy fatlizelésl leparlébe-
rendezés esetében, amikor szakaszosan fat tesznek
a tliztérbe, vagy amikor a szabalyozott leparlds so-
ran a deflegmator hiitését megvaldsitando hiitéviz a
hémérsékletszabalyzas kévetkeztében szakaszosan

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

A 10. abran egy tipikus példa lathaté arra, hogy a
leparlas soran hirtelen megnéveked6 deflegmacio
mértéke milyen hatrdnyos modon hathat egy sza-
munkra fontos vezéraroma koncentraciojara. Az abra
fels6 részén a deflegmacio mértékével aranyosan
valtozd paracsé-hémérséklet lathatd. Az abra alsé
részén a parlat alkoholtartalmanak és egy B1 tipu-
sU komponens koncentracidjanak valtozasa lathato.
Nyilak kapcsoljak 6ssze a fontos, dsszetartozé pon-
tokat. A paracs6-h6mérséklet meredek esése jelzi,
hogy a deflegmacio hirtelen nagymértékben megnét,
aminek hatasara — a B1 tipusu komponensre jellem-
z6 elméleti leparlasi gorbétdl eltéréen — nem az ko-
vetkezett be, hogy az utéparlat elvalasztasi pont felé
haladva a B1 tipusu komponens koncentraciéja me-
redeken emelkedett, hanem a deflegmacié mértéké-
nek er6teljes ndvekedése miatt az adott komponens
koncentracidja meredeken esni kezdett. igy sokkal
kevesebb aromakomponens juthatott a kbzépparlat-
ba, mint amennyi akkor jutott volna, ha egyenletes
maradt volna a deflegmacié mértéke.

6. Kovetkeztetések

A deflegmacié mértékének szerepét a gylimolcsparla-
tok minéségének kialakitdsaban ugy ésszegezhetjik,
hogy adott dsszetétell gyimolcscefre alapanyagbdl
magasabb vezéraroma koncentracioval rendelkezd,
illatosabb, izesebb termék allithaté elé, ha nem tul-

« 1sorozatu mintak alkohol tartalma % (V/V)

« B3"tipust komponens 1 sorozat
Type "B3" component, series 1

,g Alcohol content of series 1 samples % (V/V)
g 180
5
3 £ 160
= &
2S5
g EZ 120
X \6‘5
V<ov= 100
0 .8 Sy
293E 80 -
988y
2E8% 60
88
550 40
cXxX 0
2 3 20
m o~
X 0
o 0 5000 10000 15000 20000 25000
j
S

Parlat mennyiség (ml)
Amount of distillate (ml)

30000 35000

4. abra. ,,B3” tipusu lepdrlasi gérbe. Az eléparlat megjelenésétdl kezdve révid ideig meredeken emelkedik, miutan
maximumat elérte kezdetben meredeken, majd enyhébb mértékben folyamatosan esik a k6zépparlat 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 deflegmacios mérteknek tovabbi elénye,  [8] Soltész M. (1998.): Gyiimdlcsfajta-ismeret és
hogy a termék”mg_tanolkoncentlréc,iéja is alacsonyabb hasznalat. Mezégazda Kiado, Budapest
lesz. Ezep feloqyok mellgtt hatranykent lJeIentkeyk, [91 George.A. Burdock (2009.): Feneroli’s Han-
hogy a kbzépparlatra vetitve az alkoholkihozatal jel- . .
p o . oy 1 book of Flavor ingredients CRS. Press. Taylor
lemz8en kissé alacsonyabb lesz, mintha erételjesebb .
f s and Francis Group, London, New York
deflegmaciot alkalmaztunk volna. i . o )
[10] Hager-Veress Adam (2012): Agardi szakmai
7. Irodalom napok — Vilmoskorte aromatikaja — eléadas
[11 Eurdpai Parlament és a Tanacs (2008): [11] W.Schwab,[et al] (1990): Glycosdically
110/2008/EK rendelete a szeszes italok meg- bound aroma components from sour cherry —
hatarozasardl, megnevezésérdl, kiszerelé- Phytochemistry, Vol.29. pp.607-612
sérdl, cimkézésérdl és foldrajzi arujelz8inek [12] Alan. J. Buglass (2010.): Hanbookk of Be-
oltalmarol, valamint az 1576/89/EK tanacsi verages Technical, analytical and Nutritional
rendelet hatalyon kival helyezeserol AspectS, Department of Chemistry, KA'ST,
[2] A Bizottsag (2000): 2870/2000/EK rendelete Republic of Korea
a szeszesitalok elemzésére vonatkozo6 kézos- [13] E.D.louw, K.i.Theron (2012): Volatile dyna-
Ség| referenciamédszerek megé||apitéséré| mics during ma‘turation, ripening and cold
[3] Dr. Korany Kornél, Cséka Mariann, Majoros storage of three Japanese plum cultivativars
Emese (2006): Sargabarack-gyimdlcs,- pa- (Prunus salicina Lindl.) — Postharvest Biology
linka és —szeszesital aromatulajdonsagainak and Technology 70 (2012) 13-24.
feltérképezése GC-MS vizsgalatokkal. Elel-  [14] Incilay Gokbulut, Ihsan Karabulut (2012): SP-
miszervizsgalati K6zlemények 2. flizet, 77-84. ME-GC-MS detection of volatile compounds
[4] http://www.thegoodscentscompany.com/ in apricot varieties — Food Chemistry 132
(Hozzaférés 2013.02.10.) (2012) 1098-1102.
[6] Tibor Cserhati (2010): Chromatography of [15] H.M. Solis-Solis, [et al.] (2007): Character-
Aroma Compounds and Fragrances zation of aroma potential of apricot varieties
[6] Henk Maarse (1991): Volatile Compounds in using .different extraction techniques - Food
Foods and Beverages Chemistry 105 (2007) 829-837.
[71 AJWiey and Sons, Inc. Publica-
tion (2010.): Handbook of fruits and ve-
getable Flavors, New jersey, Canada
- 1sorozatu mintak alkohol tartalma % (V/V) « B4" tipust komponens 1 sorozat
*g Alcohol content of series 1 samples % (V/V) Type "B4" component, series 1
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5. abra. ,B4” tipusu leparlasi gérbe. Az ,A” tipusu gérbénél kevésbé meredeken esve,
dltalaban a kézépparlat kbzepéig csékken.
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 gérbe. Az eléparlati szakasztdl kezdve kézel allandd értéken marad.
A jelleggdérbe az utdpadrlat elvalasztds 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.
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1 sorozati mintak alkohol tartalma % (V/V) - Kozmalkohol tipusi komponens
Alcohol content of series 1 samples % (V/V)
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Fusel alcohol type component

5000

10000

15000 20000 25000 30000 35000

Parlat mennyiség (ml)
Amount of distillate (ml)

7. dbra. Kozmaalkohol tipusu lepariasi gérbe. Kézel egyenletes értéken marad a jelleggdrbe a kézépparlati szakasz
feléig-kétharmadaig, majd az alkoholgérbe csbkkenését 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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Az alkohol és egyes komponensek koncentracidja

kllénb6zé leparlasi paraméterek mellet
Concentrations of alcohol and certain components

with different distillation parameters
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8. dbra. A deflegmdcio mértékének névekedeésekor a vizsgalt illékony komponens koncentracidja csékken a k6zépparlatban
Figure 8. With increasing dephlegmation degree, the concentration of the volatile component analyzed decreases in the hearts
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9. dbra. A paracsé hémérsékletének szabalyozasaval 6sszefliggd deflegmdcios mérték valtozdsara az illékony kompo-

nens is valtozassal reagal. Az ésszetartozo pontokat nyilak jeldlik.

Figure 9. The volatile component reacts to the change in the dephlegmation degree, related to the vapor pipe
temperature regulation. Corresponding points are indicated by arrows.
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Figure 10. A sudden change in the dephlegmation degree can alter significantly the distillation curve
characteristic of the given component.
Corresponding points are indicated by arrows..
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the relative volatility of fruit spirit
components
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1. Summary

With the support of the National Research, Development and Innovation Fund, within
the framework of the KMR-2 project, a research was carried out by WESSLING Hungary
Kft. between 2013 and 2015, in connection with changing the distillation parameters of
fruit spirits, among other things. Within the framework of the research, characteristic
volatile components of different fruits (apples, pears, sour cherries, apricots and plums)
were investigated. It was determined that, during distillation, the different components
are transferred into the distillate according to typical distillation curves, so they can be
grouped easily according to their propensity to be enriched in the vapor phase at the
end of the vapor pipe in the heads, hearts or the tails phase. When analyzing sample
fractions taken systematically during the distillation, a clear correlation could be
demonstrated between the change in the partial condensation used in the distillation,
the so-called dephlegmation degree, and the change in the relative volatility of the
volatile components entering the distillate from the vapor phase during distillation.
When the dephlegmation degree decreased, of the components analyzed, the relative
volatility of methanol compared to ethanol decreased, while it increased for all other
components analyzed, i.e., the concentration of the volatile components entering the
distillate during the preparation of fruit spirits will be higher or, in other words, the fruity
character will be more intense if the dephlegmation degree is lower. Given the results
of the project, it becomes possible to influence the distillate composition consciously
by changing the distillation parameters.

2. Selection of the components to be analyzed
and the measurement method

[51, [6], [7], [8], [9], [10], [11], [12], [13], [14], [15].
Furthermore, among the components to be analyzed
were also included several compounds that can indi-
When determining the range of volatile components cate distillation errors, such as 2-phenylethanol and
to be analyzed, several factors were taken into con- allyl alcohol.

sideration. On the one hand, components that are

relevant from the point of view of meeting legal re-
quirements of fruit spirits, such as methanol [1] and
9 other legally prescribed components [2] were ana-
lyzed. On the other hand, those components were
selected which can be considered main aromas of
the fruits investigated, i.e., which have a major effect
on the development of the characteristic smell and
taste specific of the fruit for the consumer, such as
gamma-decalactone in the case of apricots [3], [4],

" WESSLING Hungary Kift.

Journal of Food Investigation — Vol. 62, 2016 No. 4

When selecting the components that can be consid-
ered main aromas, the scientific literature, as well as
the results of our own previous research and of stud-
ies carried out by external experts were used.

In total, approximately 75 to 80 compounds - a dif-
ferent number for each fruit — were analyzed by a GC-
MS method.



Distillate fractions were analyzed, based on the An-
nex to Commission Regulation No 2870/2000 [2], by
a method developed by WESSLING Nonprofit Kift.,
suitable for the quantitative determination of the vol-
atile components of fruit spirits to be analyzed:

Measurement technique: Gas chromatography-
mass spectrometry (GC-MS)

Sample amount: 1 pl distillate, 1:100 split

Injector: split/splitless liner filled with glass wool,
240 °C

Carrier gas: Helium, 1 ml/min, constant flow rate

Gas chromatography column: ZB-Wax 30 m x
0.25 mm x 0.25 pm

Temperature program: 40 °C (2.5 min), 8 °C/min
to 170 °C, 35 °C/min to 240 °C (3.25 min)

Transfer line temperature program: 170 °C
(18.5 min), 35 °C/min to 240 °C (3.5 min)

lon source temperature: 230 °C
Quadrupole analyzer temperature: 150 °C
lonization energy: 70 eV

Detection: selective ion monitoring (SIM)

3. Basic principles for the preparation of test
samples

There were two objectives for the preparation of the
fraction samples tested. On the one hand, we wanted
to determine the distillation curves related to the
relative volatility of the individual components, and
on the other hand, we focused on the dependence of
the curves on the dephlegmation degree.

The method of preparation of the test samples was as
follows: several (2 to 4) distillation procedures were
carried out in a series, on the same distillation appa-
ratus, starting with homogeneous, fermented mash
prepared from a single fruit species. The only differ-
ence between distillation procedures of the same se-
ries was that different dephlegmation degrees were
created by changing a single distillation parameter.
This way, the concentration change of the compo-
nents found in the fraction samples of the given distil-
lation procedure can be related to the change in the
dephlegmation degree.

Taking into consideration that, during distillation, vol-
atile components enter the vapor phase from the fruit
mash based on their relative volatility compared to
ethanol, samples were taken during distillation from
the distillate fraction in a way to ensure obtaining val-

uable information for the entire distillation procedure.
At the beginning of the distillation, in the so-called
heads phase, samples were taken more frequently,
so that conclusions could be drawn from concentra-
tion data still changing in an exponential fashion for
certain components.

During distillation, the composition of the fruit spirit
changes in accordance with the actual dephleg-
mation degree - i.e., in close connection with the
amount of material recondensing from the vapor
phase into the liquid phase by way of partial conden-
sation. There are several distillation parameters suit-
able for influencing the dephlegmation degree, such
as changing the heating intensity, or the temperature
or the mass flow of the cooling water entering the
dephlegmator. The change in the ethanol concentra-
tion of the resulting distillate is closely related to the
dephlegmation degree, and the same relationship
can be demonstrated in the case of the change of
the dephlegmation degree and the vapor pipe tem-
perature as well.

4. Classification of the distillation curves

In the series of experiments, roughly 2000 distillate
fractions were prepared in 40 distillation procedures
on three different pieces of distillation apparatus,
providing a statistically significant database after
the measurements and the evaluation. Although
the dephlegmation degree was changed in different
ways on the different pieces of distillation apparatus,
the same conclusions could be drawn in each case,
regarding the characteristic distillation properties of
the individual components.

Plotting the average concentrations of the volatile
components that could be detected in the individual
distillate fractions in a coordinate system where the
concentration of the given component (mg/l) and the
concentration of ethanol (%) were shown on the ver-
tical axis and the resulting distillate volume (ml) on
the horizontal axis, a distillation curve is obtained.
Distillation curves of the same component obtained
from different distillation series are similar in nature,
although their shape can vary significantly, as a func-
tion of the dephlegmation degree connected to the
given apparatus and the given distillation procedure.

If similar conditions are ensured during different dis-
tillation processes, in terms of the dephlegmation
degree, the shapes of the curves connected to the
individual components will be similar, regardless of
the distillation apparatus. This characteristic curve,
showing concentration changes in the distillate frac-
tions from the heads to the tails, can be classified
according to its shape.

Below are shown typical curves, based on which
general statements can be made about the distillate
components that can be classified into a given type.
The curves presented will form in the case of a delib-
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erately chosen dephlegmation target function, where
the temperature of the vapor pipe increases during
the distillation procedure with a constant slope.

Below are shown diagrams, similar in shape to theo-
retical curve types, that were plotted based on actual
distillation results, obtained on a column-type distil-
lation apparatus (Figures 1-7). Sharp breaks in the
case of the curves in the examples — mainly in the
first third of the distillation — are related to the regula-
tion of the distillation apparatus.

Type ,,A” components are so-called heads-type com-
ponents, i.e., their concentration drops sharply after
the appearance of the heads, such as in the case of
ethyl acetate (Figure 1).

It is characteristic of components with a type ,,B1”
distillation curve that their concentration in the vapor
phase increases around the end-cut , therefore, it de-
pends on the correct determination of the end-cut ,
to what extent they can influence the composition of
the hearts (Figure 2).

The concentration of components condensing ac-
cording to the type “B2” distillation curve is highest
in the middle third of the hearts. Their quantities in
the hearts are not influenced significantly by chang-
ing either the begin-cut or the end-cut (Figure 3).

Type ,,B3” and ,,B4” curves are similar in nature. The
main difference between them is that, in the case of
the ,,B3” type, the concentration of the given com-
ponents in the distillate drops after a short, sharply
rising stage, while in the case of the ,,B4” type, there
is no rising stage at the beginning of the distillation
(Figures 4 and 5).

The concentration of methanol remains approxi-
mately constant during the distillation. The methanol
concentration of the hearts cannot be influenced sig-
nificantly by changing the begin-cut and the end-cut.
(Figure 6).

Fusel alcohols, such as 1-propanol, 1-butanol, etc.,
behave similarly during the distillation (Figure 7).

5. The effect of the dephlegmation degree on
changes in the curves

Curves that are different from those corresponding to
the linearly rising vapor pipe temperature target func-
tion can be created during the distillation, by chang-
ing the dephlegmation degree. The goal of changing
the curve is usually to achieve higher concentrations
of certain aroma components in the hearts, thereby
providing a more intense odor and taste, character-
istic of the given fruit species. In other cases, it could
also be an objective to reduce the concentration of
unwanted components in the hearts.

Based on conclusions that can be drawn from analy-

Journal of Food Investigation — Vol. 62, 2016 No. 4

ses dealing with changes in the dephlegmation de-
gree, the following general rules can be formulated,
regarding distillation parameters and distillate com-
position:

e The system’s reaction to an increase in the
dephlegmation degree during the distillation will
be a decrease in the vapor pipe temperature and,
at the same time, the alcohol content of the distil-
late fraction corresponding to the given period of
time, i.e., the alcohol yield increases.

e The system’s reaction to a decrease in the
dephlegmation degree during the distillation will
be an increase in the vapor pipe temperature
and, at the same time, the alcohol content of the
distillate fraction corresponding to the given pe-
riod of time, i.e., the alcohol yield decreases.

e The concentration of methanol increases, if the
dephlegmation degree increases.

e The behavior of all other volatile components
tested is the opposite of that of methanol, i.e.,
the concentration of the components in the dis-
tillate fraction corresponding to the given period
of time will be higher, if the dephlegmation de-
gree decreases, than it would have been if the
dephlegmation degree had remained the same.

e Excessive reduction of the dephlegmation de-
gree could be accompanied by such a decrease
in the alcohol yield in the hearts, which could
make the entire process uneconomical.

e The average concentration of fusel alcohols in
the hearts increases if the dephlegmation degree
decreases.

e To regulate the dephlegmation degree, a system
should be used which causes only a slight hys-
teresis of only a few tenths of a degree Celsius
relative to the planned temperature of the vapor
pipe. Otherwise, the concentrations of the com-
ponents to be influenced will react with large fluc-
tuations, and so not only the effect of the change
in the vapor pipe temperature planned for the
entire distillation process, but also the effect of
large amplitude fluctuations due to the inertia of
the regulation will prevail.

To confirm the above rules, a few typical diagrams
are shown:

Figure 8 shows that a higher concentration in the
case of a type B1 component was caused by the
lower dephlegmation value set in series 3, while the
average alcohol yield for the hearts was lower than
in series 2. Fluctuations in the component concen-
trations depicted coincide with those of the alco-
hol curve, but they occur in the opposite direction.
Changes corresponding to changes in the vapor pipe



temperature, which, in turn, are related to changes in
the dephlegmation degree, can be traced all the way
through in changes in the concentration of the given
component.

In Figure 9, the effect of the large fluctuations, which
can be traced in the temperature of the vapor pipe,
is shown by connecting the corresponding extreme
values. It is clear that changes in the dephlegmation
degree within a short period of time — for example, a
sudden change in the heating intensity in the case of
a wood-burning distillation apparatus, where wood
is placed intermittently in the furnace, or when, dur-
ing regulated distillation, the cooling water to achieve
the cooling of the dephlegmator starts intermittently
— the actual concentrations of the distillate compo-
nents also show significant fluctuations, which caus-
es the actual distillation curve to deviate from the
theoretical distillation curve corresponding to steady
dephlegmation.

Figure 10 shows a typical example of how the con-
centration of a main aroma, important to us, can
be adversely affected by a sudden increase in the
dephlegmation degree during distillation. In the top
part of the figure, the vapor pipe temperature, chang-
ing proportionally to the dephlegmation degree, is
shown. In the bottom part of the figure, changes in
the alcohol content of the distillate and the concen-
tration of a type B1 component are shown. Important
corresponding points are connected by arrows. A
steep drop in the vapor pipe temperature indicates
that there was a sudden increase in the dephlegma-
tion, as a result of which — unlike the theoretical dis-
tillation curve characteristic of the type B1 compo-
nent — what happened was not that the concentration
of the type B1 component rose sharply towards the
end-cut separation point, but, because of the strong
increase in the dephlegmation degree, the concen-
tration of the given components started to drop
sharply. Therefore, a lot less aroma component could
enter the hearts, than would have been there, had the
dephlegmation degree remained steady.

6. Conclusions

The role of the dephlegmation degree in the develop-
ment of the quality of fruit spirits can be summarized
as follows: a tastier, better smelling product with a
higher main aroma concentration can be prepared
from a fruit mash raw material of given composition,
if the distillation is carried out with a not too strong
dephlegmation. Another advantage of the lower
dephlegmation degree is that the methanol concen-
tration of the product will also be lower. Besides these
advantages, a disadvantage is that, for the hearts,
the alcohol yield will be slightly lower than it would be
if a stronger dephlegmation had been applied.
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