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Destylacja i rektyfikacja etanolu
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CEL CWICZENIA:

Wyznaczenie wydajnosci otrzymywania i czystosci etanolu powstatego w
| fermentacji alkoholowej oraz oczyszczonego na drodze destylacji i
rektyfikacji.

ZAKRES OBOWIAZUJACEGO MATERIALU:

fermentacja alkoholowa, destylacja i jej rodzaje (prosta, wielostopniowa, frakcyjna, z para
wodnag, pod obnizonym ci$nieniem), rektyfikacja, bilans materiatowy rektyfikacji, kwadrat
jednostkowy, linia rownowagi, linia operacyjna, liczba powrotu, powrét minimalny, pétka
teoretyczna, metody wyznaczania ilosci potek teoretycznych, sprawnos¢ kolumny, WRPT

OMOWIENIE NAJWAZNIEJSZYCH ZAGADNIEN:
1. FERMENTACJA ALKOHOLOWA

Fermentacja jest procesem oddychania beztlenowego, do ktérego zdolne sg liczne
bakterie a takze niektére grzyby. W fermentacji substrat oddechowy ulega rozbiciu i
przeksztatceniu, przy czym jeden z produktéw ulega utlenieniu, drugi zas redukcji. Jest to zatem
reakcja dysproporcjonaciji, w ktorej z substratu powstajg i bardziej utlenione, i bardziej
zredukowane produkty. Wynikiem fermentacji jest takze energia zmagazynowana w ATP. W
zaleznosci od produktu koncowego méwimy o fermentacji mlekowej, mastowej, octowe;j,
alkoholowe; itp.

Fermentacje alkoholowg przeprowadzajg drozdze, m.in. Saccharomyces cerevisiae,
Saccharomyces uvarum, Kluyveromuces fragilis, niektére Mucoraceae (tzw. drozdze
mukorowe), i bakterie, gtownie Zymomonas mobilis, dla ktoérych naturalnym miejscem
bytowania sg rosliny (owoce, nektar kwiatéw, wycieki soku). Drozdze fermentuja heksozy i
niektore oligosacharydy, np. sacharoze, maltoze lub inuline. Poprzez staranng selekcje
otrzymano szereg ras i szczepdw wykorzystywanych w gorzelnictwie, piwowarstwie,
winiarstwie. O przydatnosci poszczegélnych szczepdéw decyduje ich oporno$¢ na obnizone pH,
czy produkty fermentacji. Na przyktad Saccharomyces cerevisiae moga wcigz rosnaé przy
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stezeniu etanolu siegajagcym 120 g/l, natomiast do prowadzenia fermentacji sg zdolne az do
200 g/l

Podstawowym surowcem przemystowej produkcji etanolu na potrzeby konsumpcyjne jest
melasa, ziemniaki, zboza lub inne surowce pochodzenia roslinnego w zaleznosci od warunkéw
klimatycznych. Drozdze nie rozktadajg skrobi czy celulozy, dlatego konieczna jest uprzednia
hydroliza wymienionych wielocukrow. W tym celu uzywa sie kwaséw mineralnych lub czesciej
enzyméw amylolitycznych  wytwarzanych przez kietkujace nasiona zbdz lub niektore
drobnoustroje.

Rysunek 1. przedstawia schemat hydrolizy skrobi i nastepujacej po niej fermentaciji
alkoholowej glukozy.

skrobia sumaryczne réwnanie reakeji:
hydroliza
CgH120g+ 2ADP + 2P, + 2 C,HZOH +2 CO, + 2 ATP
maltoza
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rys.1. Hydroliza skrobi i fermentacja alkoholowa glukozy. Oznaczenia: 1 — fosforylacja glukozy,
2 — glikoliza, 3 — dekarboksylacja, 4 — redukcja aldehydu, P; — fosforan nieorganiczny,
ATP — kwas adenozynotrifosforowy, ADP — kwas adenozynodifosforowy, NAD" —
dinukleotyd nikotynamidoadeninowy (forma utleniona), NADH, - jw. (forma
zredukowana).

Pierwszy etap fermentacji polega na aktywowaniu substratu oddechowego — glukozy,
ktéra przeksztatcana jest do fruktozo 1,6-dwufosforanu w reakcji fosforylacji. Nastepnie
szescioweglowy zwigzek rozpada sie na tancuchy trojweglowe. Podczas reakcji glikolizy
zredukowany zostaje nosnik wodoru — NADH,, a wydzielona energia jest akumulowana w ATP
podczas fosforylacji substratowej. Kwas pirogronowy ulega dekarboksylacji, a powstajacy przy
tym aldehyd octowy jest akceptorem wodoru przyjmowanego od NADH,. W tej reakcji zachodzi
regeneracja utlenionej formy NAD".

U Saccharomyces cerevisiae w procesie fermentacji z 1 g glukozy mogtoby powstaé
teoretycznie 0.51 g etanolu i 0.49 g CO,. W praktyce, ze wzgledu na zuzycie glukozy do
syntezy sktadnikow materiatu komdrkowego oraz tworzenie produktow ubocznych, powstaje
0.46 g etanolu i 0.44 g COs,.

Fermentacja prowadzona w srodowisku alkalicznym lub w obecnosci wodorosiarczanu
(IV), wiazacego sie z aldehydem octowym, prowadzi do utworzenia glicerolu. Przy zwiekszonej
dostepnosci tlenu powstaje kwas octowy. Wszystkie ptyny powstajace podczas fermentaciji
przeprowadzonej przez drozdze zawierajg tzw. fuzle: propanol, 2-butanodiol, 2-metylopropanol,
alkohol amylowy (pentanol), alkohol izoamylowy (3-metylobutanol). Sg to produkty typowego
metabolizmu fermentacyjnego u drozdzy, gtéwnie uboczne produkty przemian izoleucyny,
leucyny i waliny. Oprocz wymienionych powyzej sktadnikéw w mieszaninie wystepujg takze:
metanol, kwasy bursztynowy, mastowy, mlekowy, pruski, oraz liczne aldehydy i estry.
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WYKONANIE CWICZENIA:
SPRZET | ODCZYNNIKI:

wypozyczy¢:
2 kolby (500 ml) z rurkami fermentacyjnymi

kupié:

sacharoza — 200 g

drozdze — Swieze: 40 g, suszone: 7g

(UWAGA: w obydwa odczynniki nalezy zaopatrzy¢ sie tydzien przed ¢wiczeniami 1-D)

na stanowisku pomiarowym (sala 405):

cieplarka (sala 409)

wagi (pokoj wagowy i sala 405)

elementy do zestawu do destylacji

elementy do zestawu do rektyfikacji

kolba stozkowa ze szlifem (~ 300 ml; do przechowania destylatu pomiedzy ¢wiczeniami)
piknometr

butelka na przedgon

butelka na rektyfikat

na pracowni obowigzuje prowadzenie zeszytu laboratoryjnego

PRZEBIEG EKSPERYMENTU:

0. PRZYGOTOWANIE SUROWKI (NASTAWIENIE FERMENTACJI): 1-F

Do dwdch kolb o pojemnosci 500 ml przenies¢ po 100 g sacharozy, zala¢ 200 ml wody

destylowanej. Zawarto$¢ mieszac az do rozpuszczenia cukru. Do kolby doda¢ po 20 g $wiezych

drozdzy lub po 3.5 g drozdzy suszonych, doda¢ do 120 ml wody. *Do mieszaniny mozna takze

dodaé n|eW|equ ilos¢ pozywki (w zaleznosci od ustalonego wczesniej planu w kazdej grupie
mozna stopniowo zwiekszaé ilos¢ pozywki np. 0.1 g, 0.15 g, 0.2 g). Kolby szczelnie
zatka¢ korkami zaopatrzonymi w rurki fermentacyjne (zala¢ parafing). Po
wypetnieniu rurek woda (rys. 2.), kolby zwazyé i pozostawi¢ na tydzien w
temperaturze pokojowe;.

*Dla zainteresowanych: postep reakcji mozna $ledzi¢ wazac (na wadze
technicznej) kolby co kilkanascie godzin (nalezy zapisa¢ date, godzine, mase oraz
obserwacje np. ilos¢ wody w rurce i inne podobne parametry, kiére moga wptywac
na doktadnos$é wyznaczania masy).

Po zakonczeniu fermentacji zwazyé kolby.

rys. 2. Prawidtowo przygotowana kolba fermentacyjna.

UWAGA! Przed wykonaniem destylac;ji i rektyfikacji mozna zapoznac sie z elementami
aparatury i prze¢wiczy¢ na modelu budowe poszczegdlnych zestawdw korzystajac
z arkusza udostepnionego w materiatach dodatkowych ,SCHEMATY
APARATURY”.

1. DESTYLACJA PROSTA: 1-D
Na podstawie schematu (rys. 3.) ztozy¢ zestaw do destylacji.

UWAGA! Przed potaczeniem kolby z nasadkg Claisena doda¢ swieze kamyczki wrzenne i
oczysci¢ szlif!

Do kolby przenie$¢ suréwke (zawarto$¢ obydwu kolb, w ktérych prowadzona byta fermentacja).
Dopeti¢ woda destylowang do okoto potowy objetosci kolby (do zaznaczonego poziomu).
Ustali¢ przeptyw wody przez chtodnice. Podiaczy¢ ptaszcz grzejny do autotransformatora.
Rozpoczg¢ ogrzewanie mieszaniny przy ustawieniu 130 V.

W odstepach 5 minut notowa¢ temperature cieczy [T], pary [T,] i iloS¢ odebranego destylatu
[V]. Szybkos¢ destylacji (G rowne okoto 100 kropli na minute) regulowaé zmieniajac napiecie
[U] (ustawienie autotransformatora).

Destylacje zakonczy¢ po osiagnieciu temperatury pary réownej 98° C (wylgczyé zasilanie).
Destylat przela¢ do kolby, przechowa¢ do kolejnej czesci ¢wiczenia.



rys. 3. Zestaw do destylacji prostej
stosowany w ¢wiczeniu.

rys. 4.Piknometr napetniony cieczqg i
przygotowany do wazenia (schtodzony w tazni
lodowej do odpowiedniej temperatury, objetos¢
cieczy wyregulowana do okreslonej wartos$ci).

TABELA POMIAROW:

t [min] T.[° C] To[°C] V [ml] G [krople/min] U [V]

0
5itd.

Wymiesza¢ destylat zebrany do odbieralnika. Za pomocg piknometru (rys. 4.) wyznaczy¢
gestos¢ wzgledna d]: otrzymanej mieszaniny z doktadnos$cig do 4 miejsc po przecinku.
Z tablic Windischa odczyta¢ odpowiadajgce danej gestosci mieszaniny stezenia etanolu

wyrazone w g etanolu na 100 ml mieszaniny [g} oraz w procentach objetosciowych

100ml
[% obj.]

ZASADY BEZPIECZENSTWA, ODPADY:

Nalezy zachowac ostroznos$¢ podczas ogrzewania suréwki, zaleca sie stosowanie okularéw i
odziezy ochronne;.

2. REKTYFIKACJA: 1-R

Na podstawie schematu (rys. 5.) przygotowac¢ zestaw
do rektyfikaciji.

UWAGA! Przed potaczeniem kolby z kolumng
rektyfikacyjng doda¢ $wieze kamyczki wrzenne i
oczysci¢ szlif!

Do kolby przeniesé otrzymany wczesniej destylat,
dopetni¢ woda destylowang do okoto 2/3 objetosci
kolby (do zaznaczonego poziomu). Ustali¢ przeptyw
wody przez ukfad chtodnic. Podigczy¢ ptaszcz grzejny
do autotransformatora. Rozpoczaé ogrzewanie
mieszaniny przy ustawieniu 130 V.

W odstepach 5 minut notowaé¢ temperature cieczy
[T, pary [Tg] i ilos¢ odebranego rektyfikatu [V].
Szybkos¢ rektyfikacji (G rowne okoto 120 kropli na
minute), przy zamknietej gtowicy regulowaé
zmieniajac napiecie [U] (ustawienie
autotransformatora).

Po ustaleniu G otworzy¢ gtowice (lekko uchyli¢
kranik!) i ustali¢ szybko$¢ odbierania rektyfikatu D
[krople/min], tak aby R wynosito 2 (lub nieznacznie
wiecej). D nie powinno przekracza¢ 50 kropli na
minute, aby unikng¢ =zalania kolumny. Zebraé i
przeniesc do przygotowanego pojemnika
(PRZEDGON) pierwszg partie rektyfikatu zawierajacq
metanol — okoto 8 % catkowitej objetosci destylatu.
Do cylindra miarowego zebrac rektyfikat (spirytus).

Rektyfikacje zakonczyé po przekroczeniu (réznica
1°C) temperatury pary réwnej 77° C — zamnkng¢ kran
gtowicy i wytaczy¢ zasilanie.

rys. 5. Zestaw do rektyfikacji
stosowany w ¢wiczeniu.

TABELA POMIAROW:

G D o]
t[min] | Tc[°Cl | To[°C] | V[mI] R U (V]
[krople/min]
0
5itd.

Wymieszac rektyfikat zebrany do odbieralnika. Za pomoca piknometru wyznaczyé gestosc
wzgledna d; otrzymanej mieszaniny z doktadnoscig do 4 miejsc po przecinku.



Z tablic Windischa odczyta¢ odpowiadajgce danej gestosci mieszaniny stezenia etanolu

wyrazone w g etanolu na 100 ml mieszaniny [g} oraz w procentach objetosciowych

100ml
[% obj.]. Produkt zla¢ do przygotowanej butelki.

ZASADY BEZPIECZENSTWA, ODPADY:

Nalezy zachowac¢ ostroznos$¢ podczas ogrzewania suréwki, zaleca sie stosowanie okularéw i
odziezy ochronne;j.

OPRACOWANIE WYNIKOW:
0. Sporzadzi¢ wykres zmian masy i stopnia przereagowania podczas fermentac;ji.

1. Sporzadzi¢ krzywe destylacji i rektyfikacji: zmiane temperatury cieczy i temperatury pary w
funkcji czasu oraz w funkcji ilosci odebranego destylatu/rektyfikatu.

2. Obliczy¢ wydajnos¢ otrzymywania etanolu na etapie

a) surowki,

b) destylaciji,

c) rektyfikacji.

Wyjasni¢ na czym polega niedoktadno$¢ oznaczenia na kazdym z etapow. Wyjasni¢ jakie

stezenie etanolu jest mozliwe do osiggniecia na etapie rektyfikacji i z czego wynika rozbieznos¢
miedzy tg wartoscig a otrzymanym wynikiem (gorsza jako$¢ uzyskanego spirytusu).

Do opracowania wynikow i przygotowania sprawozdania bezposrednio na laboratorium

wykorzysta¢ arkusz kalkulacyjny udostepniony przez prowadzacego. Wersje demonstracyjng
arkusza przedstawiono w materiatach dodatkowych: ,arkusz wynikow-PRZYKLAD".

TABELA WYNIKOW:

etap stezenie stezenie wydajnos¢

otrzymywania etanolu | [g etanolu/100 ml] | [% obj.] otrzymywania etanolu [%]
a)

b)

c)

CZAS TRWANIA PRACOWNI (w zaleznosci od sprawnosci wykonania):

0. przygotowanie suréwki (1-F) — ok. 30 minut; wykonanie wazenia pomigdzy czescig 1-F i 1-D
— nie wiecej niz 5 minut,

1. destylacja (1-D) — montaz aparatury — nie wiecej niz 20 minut; doprowadzenie suréwki do
wrzenia — ok. 20-30 minut; destylacja (odbieranie produktu) — 60-90 minut; oznaczenie gestosci
wzglednej — 20-30 minut,

2. rektyfikacja (1-R) — montaz aparatury — nie wiecej niz 20 minut; doprowadzenie suréwki do
wrzenia i napetnienie kolumny wrzgca mieszaning — ok. 20-30 minut; regulacja szybkosci — 10-
20 minut; rektyfikacja (odbieranie produktu) — ok. 60-90 minut; oznaczenie gestosci wzglednej,
sprzgtanie stanowiska — 20-30 minut.

Sprawozdanie nalezy przygotowywac réwnolegle z odbieraniem produktu.



