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1 Einleitung

Bei der Verarbeitung von Lebensmitteln, wird das rfsfleren der
Destillation haufig in unterschiedlichster Form gasetzt. Ein Bereich ist die
Destillation von Obstmaischen.

Bei dieser Form der Destillation gibt es einendbelers kritischen Punkt, namlich
den der Nachlaufabtrennung. Hier sind die Hersteller Destillate auf

Erfahrungswerte und ihre sensorischen Fahigkeiteigewwiesen. Wird die

Nachlaufabtrennung zu frih vorgenommen, verursadigs einen enormen
finanziellen Verlust beim Hersteller. Wird die Abtmung zu spat vorgenommen,
kommt es zu einer Qualitatsminderung des Produkieszu einer Anreicherung
nachteiliger Inhaltsstoffe im Destillat.

Um die Methode der Nachlaufabtrennung zu optimieneuss zuerst einmal
untersucht werden, wie sich das Produkt im Laufe Mestillation veré&ndert.

Weiters missen gangige Methoden der Nachlaufahirenerhoben und beurteilt

werden. In einem weiteren Schritt missen alteraddiethoden evaluiert werden.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Rechtliche Grundlagen

Laut CODEX ALIMENTARIUS AUSTRIACUS von 1998 sind 8jpuosen
.alle zum menschlichen Genuss bestimmten Getramkedenen aus vergorenen
zuckerhaltigen Stoffen oder aus in Zucker umgewicleund vergorenen Stoffen
durch Brennverfahren gewonnener Alkohol als eintestimmender Bestandtell
enthalten ist und deren Mindestalkoholgehalt — gbditlich anderer Regelungen — 15

% vol betragt.”

CODEX ALIMENTARIUS AUSTRIACUS
Obstbrénde sind im CODEX ALIMENTARIUS AUSTRIACURapitel B23

2.3. wie folgt definiert: ,Obstbrande sind, sofarithts Abweichendes bestimmt ist,

Spirituosen, die ausschliel3lich durch alkoholisgharung und Destillation einer

frischen, fleischigen Frucht (einschlielich Wegniben) oder des frischen Mostes
dieser Frucht — mit oder Kerne bzw. Steine — gewanmerden, die zu weniger als 86
% vol so destilliert werden, dass das Destillat Aasma und den Geschmack der
verwendeten Frucht behalt.“ Weiters werden Spis&mowie folgt definiert: ,deren

Blausauregehalt bei Steinobstbrand 10 g/hl reindkoh®l nicht Uberschreiten. Der

Zuckergehalt betragt héchstens 4 g/l (auf Ware dmeret). Der Alkoholgehalt der

Obstbrande betragt mindestens 37,5 % vol.”

Im Codexkapitel B23 sind weitere Nomenklaturen uctemisch-analytische

Anforderungen definiert.

Alkoholsteuer- und Monopolgesetz
Weitere rechtlich relevante Grundlagen sind imK&HOLSTEUER- UND
MONOPOLGESETZ 1995, BGBL 1994 und in der Erganzud@BL 1. 2000

verankert. Hier sind die Begriffe ,Abfindungsbrengie Verschlussbrennerei und

Alkohollager” erdrtert, sowie die Steuersatze uratkRaufsrichtlinien angefinhrt.

Abfindungsbrennereinen durfen nur ,selbstgewonnalkeholbildende Stoffe (Obst,
Waurzeln, Wildfriichte, Produkte aus dem Weingeseiz Getreide)* destillieren. Sie
durfen ausschlie3lich Brenngerate mit maximal 1B®énnblase verwenden und

maximal 100l reinen Alkohol erzeugen.



Verschlussbrennereien arbeiten mit vom Zollamt henppten und mit geeichten
Weingeistzahlern versehenen Anlagen. Die Judikatuunterscheidet
Verschlussbrennereien mit Steueraussetzung, Kleokkissbrennereien und

Verschlussbrennereien mit eingeschrankter Anlagbesdneit.

Brenngeréte groRer als zwei Liter sind dem Finanzanmelden.

EU-Verordnungen

Seit 20. Mai 2008 ist in der Europaischen Unien\derordnung (EG) 110/2008
in Kraft. Diese Verordnung tritt Anstelle der Vedoung (EG) 1576/89. Die
Verordnung (EG) 110/2008 regelt unter anderem gdisghe Angaben,

Begriffsbestimmungen und Deklarationsvorschriften

2.2 Herstellung von Obstmaischen

Die Grundvoraussetzung der Erzeugung vbsti@aischen ist ein garfahiges
Rohprodukt.
Vereinfacht dargestellt ist die Garung eine Umwandl von Zucker in Alkohol,
Kohlendioxid und Energie durch Mikroorganismen (Adb. Aus 100 g Glucose
entstehen etwa 50 g Ethanol und 50 g Kohlendioxid.

CeHi1206 —

2 CH3CH,OH +2 CO,+Energie

Abb. 1. Umwandlung von Zucker in Alkohol, Kohlengid und Energie

Auf dem Weg vom Zucker zum Alkohol nden 11 Zwischenprodukte
durchlaufen und eine grof3e Anzahl mehr oder weregetinschter Garprodukte wie
Glycerin, verschiedene Sauren und hohere Alkohelgldet. Um moglichst wenige
der unerwinschten Nebenprodukte, wie z.B. Essigsaur erhalten, versucht man
durch den Einsatz von Reinzuchthefen eine rein®®@grung zu erreichen, da diese
die natirlich vorkommenden Mikroorgansismen verdgin(INNERHOFER, 2005).



Rohstoffe

Die Auswahl der Rohstoffe ist mal3geblich fur diea(@ét des Endproduktes
verantwortlich. Das Obst muss in erster Linie saubed reif sein. Bei der
Aufarbeitung des Obstes ist besonderes AugenménitaaWVaschen (Schwemmkanal,
Geblasewasche, Burstenwascher abhéngig vom zuedrrden Obst) und Entfernen
von verfaulten und/oder verschimmelten Sticken zgen. Unerwinschte
Geschmacksstoffe gehen in die Maische und in veitEolge in das Destillat tGber
(PIEPER et al.,1993).

Reinzuchthefen

Als klassische Reinzuchthefe diessccharomyces cereviseae. Die geziichteten
Unterarten dieser Gattung unterscheiden sich Hitiglh ihres Aussehens, ihrer
Garfahigkeit, ihrer Stoffwechselnebenprodukte umern Alkoholtoleranz. Der Einsatz
von Reinzuchthefen hat viele Vorteile, wie zum Bak ein rasches Angaren, die
Unterdriickung wilder Hefen und anderen Mikroorgargs, eine gute Alkohol- und
Temperaturtoleranz, eine geringe Schaumbildung umeniger unerwinschte
Stoffwechselprodukte (WURDIG und WOLLER, 1989).

Ansauerung

Hefen der Gattun&accharomyces cerevisae sind bei pH-Werten unter 3 noch
stoffwechselaktiv. Bakterien (MilchsaurebakterieButtersdurebakterien) haben bei
pH-Werten um 3,5 einen reduzierten Stoffwechsel.r D&toffwechsel von
Buttersaurebakterien kommt bei pH-Werten unterv@/ig zum Erliegen (WURDIG
und WOLLER, 1989).
Um eine bakterielle Fehlgarung auszuschlie3engsstsinnvoll einen pH-Wert zu
wéhlen, der den bakteriellen Stoffwechsel unterkitiden der Hefen jedoch nicht
beeinflusst. Anzustreben sind dem Zufolge pH-Wexteschen 2,8 und 3,2. Hierflr
gibt es verschiedene Maoglichkeiten (GOLLES, 1998).
Die Schwefelsaure ist billig und stark pH-senkebBie Zugabe von Schwefelsdure
sollte sparsam erfolgen, weil ein zu hoher Zusatmeutralen und diinnen Bréanden
fuhrt. Beim Umgang mit Schwefelsaure sind beson&feutzmalinahmen zu treffen,
da es sich um eine aul3erst aggressive Saure handelt



Phosphorsaure ist eine dreibasige Saure. Die pbitdtinng erfolgt schleppend. Zur

Qualitatsoptimierung wird die Phosphorsaure meis¢ombination mit anderen Sauren
(Genussséauren) verwendet.

Genussmilchsaure wie Apfelsaure, Milchsédure, Oxmésa haben gute pH-

Absenkungseigenschaften und sind reintdnig. Sielevejedoch meist in Kombination

mit Phosphorsaure angeboten.

Die Zitronensaure ist eine schwache und preisws#éere. Sie ist jedoch mikrobiell

leicht angreifbar und findet in der Praxis kaumwendung.

Kombisauren sind meist Kombinationen von Phosphweséind Genusssauren. Sie

haben ein breites Anwendungsspektrum und sinddgitich.

Enzymatischer Pektinabbau

Pektin ist eine mit Menthol veresterte Polygalachséure.
Je fester und fleischiger eine Frucht ist, destbehdist der Pektingehalt. Dieser
beeinflusst die Viskositat der Maische, sowie dignpfahigkeit, die Steinlosung (die
Losung der Kerne von der Maische) und die Garzeit.
Pektinabbauende Enzyme (Polygalacturonasen, Meatieyésen, Hydrolasen und
Lyasen...) kommen in jeder Frucht vor. So kann thesole bei einer mehrstindigen
Standzeit der Maische auf den Zusatz von techredtbgn Enzymen verzichtet werden,
vor allem wenn es sich um dunnflissige Maischere & Kirsche, oder Marille
handelt. In der Praxis werden dennoch auch dursij@ésMaischen enzymiert, um ein
optimales Milieu fiir eine zuigige Garung zu schafl@®LLES, 1998).
Pektinmethylesterasen spalten die MethylgrupperPe&sins ab. Diese Reaktion durfte
fur die Entstehung geringer Mengen Methanols in Maische verantwortlich sein.
Geringe Mengen Methanols gelten auch als Nachwtaskim fur die Echtheit von
Obstbranden, da Getreidebrande methanolfrei sin@DEX ALIMENTARIUS
AUSTRIAKUS).
Um den Methanolgehalt dennoch zu minimieren, simtk eschnelle Vergarung,
optimale pH-Einstellung, méglichst keine Enzymiegwmd eine kurze Lagerzeit der
Maische notwendig.
Beim Destillieren muss man bedenken, dass sich &telhtrotz seines niedrigen
Siedepunktes von 64,7 °C sowohl im Vorlauf alshaum Nachlauf anreichert
(TOGGENBURG, 2005).
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Gartemperatur
Bei einer Gartemperatur unter 15°C verlauft dieuBgrsehr langsam und es

besteht die Gefahr eines vorzeitigen Garstopps. Kaikgarung wird jedoch (unter
Zugabe kaltgarender Hefen) zur Erzeugung bestimRriedukte, insbesondere bei der
Weinerzeugung, angewandt. Durch die lange Garzestden besonders viele
aromatische Verbindungen erzeugt. Eine permaneotdrélle des Garverlaufes, der
Hefegesundheit und der Gartemperatur ist notwefwligRDIG und WOLLER, 1989).
Bei einer Gartemperatur Uber 25°C vollzieht sioh @&arung zu rasch. Aromaverluste
sind die Folge. NUSSER (2003) beschreibt auch eiAkoholverlust bei hohen
Gartemperaturen.

Die optimale Gartemperatur liegt zwischen 16-201€.diesem Temperaturbereich ist
eine zugige Garung gewahrleistet (WURDIG und WOLLEB89).

Gute Brennereien verwenden Maischebehélter diehgekBommer) und beheizt (im
Herbst geerntetes Obst ist oft kalt und wirde Tageichen bis es zu einer Garung
kommen kann) werden kbnnen.

Die Beheizung der Tanks erfolgt Uber Rippen- undidieizung, die Kihlung tber

Kahlrippen, Kihlplatten oder Berieselung.

Technologie des Maischens

Bei der Verarbeitung von Kernobst (Apfel, Birnenyitien...) werden vor
allem Ratzmuhlen eingesetzt, um eine moglichstkfizimge und breiige Maische zu
erzeugen. Zu grofl3e Sticke fihren zu Lufteinschiiisad zu einer langeren Garzeit.
Die Zerkleinerung von Beerenobst (Holunder, Weinben, Johannisbeeren...) erfolgt
durch Quetschen oder mittels RUhrwerken. Holundéehannis-, Wein- und
Vogelbeeren werden vor dem Einmaischen gerebelttréAbung von Kammen,
Rispen, Dolden).

Steinobst ( Zwetschke, Marille, Kirsche, Pfirsich ollte nur angequetscht
(Quetschmuhlen) werden, damit die Steine nicht tddrswerden. Durch das
Aufbrechen der Steine tritt Amygdalin in die Maischiber und durch eine
sauerstoffinduzierte Enzymkaskade entsteht Blaesédnd Benzaldehyd, welche sich
im Destillat ansammeln (Grenzwert laut CODEX ALLINEARIUS AUSTRIAKUS

10mg/100ml r.A.). Vorsicht ist geboten beim Pumpggginhaltiger Maischen, denn die

meisten Pumpen zerstéren einen Teil der Steine.
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Steine konnen nach der Garung entfernt werden (ReRa sonst tritt ein
Bittermandelaroma im Destillat auf, welches haufiglschlich als positive
Aromakomponente benannt wird. Im Zuge der Garungesesich die Steine ab und
kénnen leicht von der Maische abgetrennt werdenali@isbewusste Betriebe

entsteinen bereits beim Maischen.

Maischebehalter

Wahrend der Garung wird Zucker zu Alkohol und Koldiexid umgewandelt.
COz verdrangt wahrend der Garung Sauerstoff und eritzemit unerwinschten
Mikroorganismen die Lebensgrundlage. Ein Garbehéaitass also C®entweichen,
jedoch Q nicht in den Behélter eindringen lassen, um diehyfzgasatmosphére* zu
erhalten. Dazu ist ein Garspund unerlasslich (WURMWOLLER, 1989).
Aus hygienischen Grinden dirfen nur inerte, lemhtreinigende Behélter verwendet
werden.
In modernen Betrieben werden meist Garbehélter &delstahl verwendet.
Edelstahltanks sind optimal, da diese leicht zmigen und gut kombinierbar mit
Kihlanlagen, Ruhrwerken und dergleichen sind.
Glasfaserverstarkte Kunststoffbehalter und Polyatitgnks sind ebenfalls gut zu
reinigen, sind jedoch gunstiger als EdelstahltaMa allem wenn Beschéadigungen
auftreten ist die Inertheit nicht mehr gegeben aakdnnen Aromakomponenten des
Kunststoffes in das Produkt tibergehen.
Das Holzfass ist der traditionelle Garbehéalter. BReinigung von Holzfassern ist
arbeitsintensiv. Kombinationen mit Kuhl/Heizkompaten sind nicht maoglich.
Wahrend des Garprozesses und der Lagerung der iMaiscler des Endproduktes
werden Holzbestandteile ausgelaugt und es komn#izem Stoffaustausch mit der
Atmosphéare. Dies kann sich sowohl positiv als anebativ auswirken (VOGT et al.,
1984). Hier kommt es besondere auf das GeschickdimdErfahrung des Herstellers
an.
Optimal sind Ruhrwerktanks, also Edelstahltanks miegriertem Ruhrwerk und
Temperatureinstellung (Berieselungsanlage, Kuhizktenponenten), um das Gargut

zu homogenisieren und den Garprozess mittels Tanpemstellung zu kontrollieren.
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Lagerung der Maische

Zartfruchtige Maischen sollten moglichst schnellarbeitet werden. Da dies oft
nicht mdglich ist, ist es notwendig die vergorenaiddhe in inerten Behdaltern
(Glasballons, Edelstahltanks) und bei kontrolliedB&dingungen zu lagern.
Unmittelbar nach der Garung destillierte Branded ganimarfruchtig und weisen eine
tendenziell geringere Lagerfahigkeit auf und beilange gelagerten Maischen kann
sich ein Maischeton entwickeln (GOLLES, 1998). hsigfruchtige Maischen kénnen
Uber einen langeren Zeitraum gelagert werden. Widhier Lagerung kommt es,
abhangig vom Rohprodukt, zu Veresterungsprozesiersjch positiv auf das Destillat
auswirken konnen (GOLLES, 1998).

Auch bei der Lagerdauer kommt es auf die ErfahdegyBrenners an.

Bei der Lagerung ist besonders darauf zu achtess, di@ Maische dunkel (Vermeidung
einer Methylcarbamatentwicklung), kihl und in ieertBehaltnissen (Glas, Edelstahl)
gelagert wird. Um mdogliche bakterielle Infektioneier Maische zu verhindern, ist
besonderes Augenmerk auf die Betriebshygiene anleg

2.3 Rohware

2.3.1 Apfel der Sorte Golden Delicious

Apfel (Malus domestica) bestehen durchschnittlich zu 85 % aus Wasserzund
0,32 % aus Mineralstoffen. Die Sorte Golden Delisioweist einen hohen
Fructosegehalt auf. Bei den organischen Saurentl¢meit Sauregehalt 5,6 g/l)
dominieren Apfelsédure, Chinaséure und ZitronensgdEERRMNN, 2001).

2.3.1.1 Anbau und Verbreitung

Um 1890 wurde die Sorte Golden Delicious von Asde H. Mullins in Clay
Country (West Virginia, USA) als Zufallssamling datkt (SILBERREISEN et al.,
1996). Die Sorte hat eine sehr gro3e Anbaubreit&uropa. Vom Mittelmeer bis
Sudskandinavien und in Bergregionen bis 900m Sexléicht das Anbaugebiet, da
die Bluten relativ unempfindlich gegen Frost sir@lLBERREISEN et al. (1996)
beschrieben weiter, dass Anfang der 1990 er inEl¢r2-3 Millionen Tonnen (in

Osterreich 30 000 Tonnen) Golden Delicious geemmtgtien.
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Die Reifezeit (Ende September — Mitte Oktober) wiel Fruchtform (in Stideuropa
kugelig, in Nordeuropa zum Kelch hin verjingt) sefthangig vom Standort. Vollreif
sind die Apfel gelb bis goldgelb, sonnenseitig mitem rotem Hauch und auffallend

vielen Lentizellen als dunkle Plnktchen.

2.3.1.2 Aroma und Inhaltsstoffe von Apfeln und Agéstillaten der Sorte Golden

Delicious

Als Aromastoffe in Apfeln gibt HERRMANN (2001) &b 300 fliichtige Stoffe
an, jedoch nur wenige tragen zum apfeltypischerm@dei und diese unterscheiden
sich von Sorte zu Sorte hinsichtlich ihrer Konzatitn. Mengenmalflig Uberwiegen in
reifen Apfeln vor allem Ester der Ameisensaure,ids$sire, Propansaure, Buttersaure,
Hexansaure, Octansdure und Decansaure, sowie &steungesattigten Sauren und
Alkoholen.

Als zweitwichtigste Gruppe der Aromastoffe besdireHERRMANN (2001)
Alkohole, also alle n-Alkohole mit 1-12 C Atomermyvge einige ungesattigte Alkohole.
Ferner finden sich in reifen Apfel Aldehyde (Hexhunad (E)-2-Hexanal), Terpene-(
Farnesen), Catechine, Chlorogenséaure und Flavoogjjé.

Auch in Destillaten sind die Essigsaure, ButtersAuCapronsaure, Caprinsaure,
Caprylsaure, Laurinsdure, Myristinsdure und die miRalsaure als Methylester
nachgewiesen (WOIDICH et al., 1978). Diese Ergemisierden von KAIN und
BANDION (1970) gestiitzt.

Maischen aus vollreifen Golden Delicious eignerhsiesonders fur Destillate mit
eigenem Aroma (SILBERREISEN et al., 1996).

2.3.2. Marillen der Sorte Bergeron

Die Marille (Prunus armeniaca L.) zahlt zu den &ltesten Obstarten. Sie stammt
ursprunglich aus Nordchina, gehdrt zur Familie Besaceaen und ist eine einsamige
Schliel3frucht mit steinigem Endokarp und fleischigeerikarp.

Die Sorte Bergeron wurde um 1920 von Gabriell Bargén St .Cry am Mont d"Or bei
Lyon geziichtet (FISCER, 2003).
WURM et al., 2002 beschreiben die Frucht der Sd@&sgeron als , rundliche,

orangene Frucht mit verwaschener, teilweise augurgdaeter rétlichen Deckfarbe.
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Sie ist gut transportfahig, hat ein gutes Marillemaa, ist jedoch sehr anfallig fur

Sharka- und Moniliainfektionen.

2.3.2.1 Anbau und Verbreitung

Laut KEPPLER et al. (1991) betragt die Marillenyettduktion 1,3 Millionen
Tonnen jahrlich, wobei die Halfte auf Europa etitfaDsterreich ist eine Grenzlage
bezuglich des Marillenanbaus, da es auf Grund d&heh Blite oftmals zu
Frostschaden kommt. Verwendung findet die Marilee allem beim Frischkonsum,
sowie in der Erzeugung von Kompotten, Marmeladed Konfitiren, Trockenobst,
Nektare und im Bereich der Destillation.

WURM et al. (2002) geben eine Ubersicht der Antaasion der Marille in
Osterreich. Besonders hervorzuheben ist die Tadgsader stetig wachsenden
Anbauflachen in Niederdsterreich. So sind 21 % deederdsterreichischen
Obstanbauflachen 1997 mit Marillen bepflanzt. 1988trug die Osterreichische
Marillenernte 7 522 Tonnen, 1999 betrug sie schb63 Tonnen.

KEPPLER et al. (19919 weisen darauf hin, dass dteelspéate Blite und damit die
spatere Ernte (August) fir den Standort Osterreion Vorteil sind. Besonders
hervorzuheben ist auch die Fruchtgrol3e der Berg8mnhat ein Fruchtgewicht von
61g Im Vergleich haben Marillen der Sorte Ungaridgbste durchschnittlich ein
Fruchtgewicht von 48g.

2.3.2.2 Aroma und Inhaltsstoffe von Marillen der rt8o Bergeron und von

Steinobstdestillaten

Bei den Fruchtsduren dominieren Apfelsdaure undo@enséure, ferner auch
Chinasaure, Malonséure und Bernsteinsdure. Als Agoundlage gelteny- und 6-
Lactone und Terpenalkohole (Linaook-Terpeneol, Nerol und Geraniol). Die
Besonderheiten des Bergeronmarillearomas sind leleatat und Hexanal, sowie die
hoheren Konzentrationen an 2-Methylbuttersdure uhd 2-Methylpropansaure
(HERRMANN, 2001).

INNERHOFER (2005) weist auf den Steinton bei Stbstdestillaten hin. Dieser
Geruch und Geschmack nach Bittermandeln, Marzipder @Benzaldehyd entsteht

durch das Zerschlagen der Kerne mit der Maisches. dan zerschlagenen Steinen |6st
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sich Blausaure und Amygdalin, das wiederum zu Beleyd reagiert. Es ist folglich
besonders wichtig bei Steinobstmaischen steinscitbneu arbeiten, um dieses

Fehlaroma zu vermeiden.

2.4 Grundlagen der Destillation

.unter Destillation versteht man ganz allgemeas d&ntwickeln von Dampfen
aus einer Flussigkeit und das anschlieRende Nigdagen dieser Dampfe” (PIEPER
et al., 1993). Das Destillieren ist folglich in nsLinie eine Trennung flichtiger und
nichtflichtiger Substanzen.

Ist die zu verdampfende Flussigkeit eine vergo®hstmaische, kommt es in Folge
der Destillation zu einer Anreicherung von Alkohatd Aromastoffen. Maoglich ist
auch die Abtrennung nicht erwiinschter Aromen.

Ethanol ist die wertgebende Hauptkomponente detilla¢isn und liegt in Form eines
Alkohol-Wassergemisches vor. Reines Wasser weist Mermaldruck einen
Siedepunkt von 100°C auf. Reiner Alkohol siedet B8{3°C. Wird ein Alkohol-
Wassergemisch, oder eine andere Flussigkeit erkibmbmt es so lange zum Anstieg
des Dampfdruckes in der Flussigkeit, bis dieseichldem Atmosph&rendruck ist. Die
Flussigkeit siedet. Aus einem siedenden Alkohol-$€agemisch dampft immer ein
Alkohol-Wassergemisch ab. Jedes Mischverhaltnis Adohol und Wasser hat einen
bestimmten Siedepunkt. Je hoher der WassergeleakrdMischung ist, desto hdher ist
die Siedetemperatur. Dampfe aus einem Alkohol-Wgsseisch weisen immer einen
hoheren Gehalt an der leichtersiedenden Komporearfteals die Flussigkeit aus der
dieser entstand (PIEPER et al., 1993).

Vereinfacht ausgedriickt ist der Dampf alkoholreichés die siedende Flissigkeit.
Folglich tritt eine Verstarkung auf. Der Grad deerstarkung wird mit steigendem
Alkoholgehalt im siedendem Alkohol-Wassergemischmin kleiner, bis zu einem
Punkt, an dem Dampf und Flissigkeit dieselbe Alkiotrzentration aufweisen. Ist
dieser Punkt erreicht, spricht man von einer anpein Mischung. Diese liegt bei einer
Alkoholkonzentration von 97,2 % vol (PIEPER et 4B93). Bei diesem Punkt ist eine
weitere Anreicherung nicht moglich.

Wahrend einer Destillation nimmt der Alkohol im Dgainstetig ab, da der
Ausgangsflissigkeit dieser Alkohol entzogen wirdardflel dazu steigt der

Wassergehalt im Dampf. Das entstehende DestillautjRand) ist demzufolge nicht
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ausreichend konzentriert (an Alkohol und Aroma) wmdss, um einen Obstbrand zu
erhalten, ein weiteres Mal destilliert werden. Riddethode des zweimaligen Brennens
wird Gleichstromdestillation genannt, weil der Ddmpn der siedenden Flussigkeit
aus durch die Destillationsanlage bis in die Vaglage einzige Richtung aufweist.

Alternativ  kann die Maische in einem Brennvorgangnittels
Verstarkereinrichtungen gebrannt werden. In dies&all spricht man von
Gegenstromdestillation.

Rektifikation

Rektifikation ist eine Verstarkung durch Warmeguf Bei einer
Gegenstromdestillation ~ kondensiert  der  aufsteigendBampf an  den
Verstarkereinrichtungen. Der nachfolgende Dampf ichext das an den
Verstarkungseinrichtungen gebildete Kondensat aiesdd Dampfweg erfolgt also
nicht nur in eine Richtung. Die Anreicherung mikéhol und Aroma ist abhangig von
der Anzahl und Art der Verstarkereinrichtungen.

Verstarkerbdden

Klassische Gegenstrombrenngerate haben einersmmgfe Verstarkerkolonne
integriert. Meist kann diese je nach gewlnschtestiDationsart zu (Gegenstrom), oder
weg (Gleichstrom) geschaltet werden. Die Verstdidenne besteht aus mehreren
Ubereinander angeordneten Kammern, die durch sangés Verstarkerbdden getrennt
sind. Auf den Bdden bildet sich im Laufe einer [Oliedton ein Kondensationsfilm.
Diesen Film muss der nachfolgende Dampf durchstno{REPER et al., 1993).

Die Boden konnen unterschiedlich aufgebaut seire Klassische Form ist der so
genannte Glockenboden. In modernen Anlagen werdefighSiebbdden eingesetzt, da
diese leichter zu reinigen sind und einen hoherkWigsgrad aufweisen. Weiters fand
NUSSER (2003) heraus, dass Siebbtdden (im VergleiciGlockenbdden) zu einer

leichten Reduktion von Methanol im Mittellauf fince

Das Grundprinzip ist unabhangig von der Form desilegen Bodens. Wahrend der

Destillation bildet sich ein Flissigkeitsfilm auénl Boden. Uberschreitet dieser eine
bestimmte Schichthéhe, flieRt die Flussigkeit (kiee Art Uberlaufrohr ab, entweder

auf den darunter liegenden Boden, oder in die eBl&> wird dem aufsteigenden

immer ein abfallender Dampf entgegen gefiuihrt. Dewrieklaufende
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Kondensationsstrom reichert hoher siedende Antaile Der aufsteigende Dampf

nimmt im Gegenzug leichter siedende Substanze(PdEPER et al., 1993).

Dephlegmator
Dephlegmation ist eine weitere Moglichkeit deratarkung. Die Verstarkung

erfolgt durch Warmeentzug. Dabei kommt es zu eifd@ilkondensation des
aufsteigenden Dampfstromes. Der nicht kondensieetedes Dampfes ist mit leichter
siedenden Komponenten angereichert. Im Kondensaderi sich die schwerer
siedenden Anteile (PIEPER et al., 1993).

Prinzipiell ist der Helm eines Brenngeréates einfa@her Dephlegmator, da dieser
kuhler ist als der aufsteigende Dampf.

Dephlegmatoren im eigentlichen Sinn sind eingehanni¢ Wasser beflllte Kasten,
deren Kuhlflachen so bemessen sind, dass es nigkiner Totalkondensation kommit.
Bei den meisten Dephlegmatoren kann die Ruckkulpleeatur tber den Wasserzulauf
geregelt werden, damit ein kontinuierlicher Warneeg gewahrleistet werden kann.
Erlaubt in der Abfindungsbrennerei sind Anlagen mieximal drei Verstarkerb6den
und einem Dephlegmator.

In modernen Brennereien findet man immer haufigagéhstromanlagen. Diese
bedeuten eine deutliche Ersparnis an Zeit und Hkmerda die Energie des
aufsteigenden Dampfes zur Anreicherung des Kondemsgenutzt wird. Weiters
erfolgt mittels einer Destillation mit Verstarkuege bessere Auftrennung von leicht-
und schwerfliichtigen Inhaltsstoffen im Vergleich der herkdbmmlichen Methode des
Brennens ohne Verstarkung. Dennoch ist es fur vRtenner eine fast schon
philosophische Frage, welches Verfahren zur Dastith angewendet wird (GOLLES,
1998).
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2.5 Fraktionen eines Obstdestillates

Vorlauf

Der Vorlauf ist der erste Teil der Destillatiaer auf Grund seiner sensorischen
Eigenschaften Ublicherweise verworfen wird. Der ugblr des Vorlaufes erinnert an
Nagellackentferner, Losungsmittel oder Klebstoff durder Geruch reizt die
Nasenschleimhaute (GOLLES, 1998).
Der Vorlauf enthadlt die am leichtesten fluchtigerubStanzen, unter anderem
Acetaldehyd und Essigsaureethylester (INNERHOFEBQ52 Um ein qualitativ
hochwertiges Produkt zu erzeugen, ist es unumginglie Vorlaufkomponente

abzutrennen.

Vorlaufabtrennung

Wird die Maische wahrend der Destillation zulstand zu rasch erhitzt, ist eine
genaue Vorlaufabtrennung nicht méglich ist, da@aomal viele fliichtige Substanzen
abdampfen und im Niederschlag sowohl Vorlaufkompbere als auch
Mittellaufsubstanzen ungetrennt auftreten.

Zumeist wird die Vorlaufabtrennung sensorisch voogemen. Dazu werden die ersten
abdestillierten Fraktionen in kleinen Behéltnissgetrennt aufgefangen. Nach der
Destillation wird vom Brenner entschieden,welchakon noch Vorlaufcharakter
aufweist und somit verworfen werden muss und webkxdton als Mittellauf gewertet
werden kann (INNERHOFER, 2005).

Dem Brenner steht aber eine Vielzahl alternativetidden ebenfalls zur Verfigung.
Je nach Maische missen durchschnittlich 4-8% dedbiramdes, beziehungsweise 0,5-
3% der Maische als Vorlauf abgetrennt werden (GOS8 E998).

Mittellauf

Der Mittellauf definiert sich als die Fraktion mehen Vorlauf und Nachlauf.
Der Mittellauf, auch genannt das Herzstiick, isteigentliche, zum Genuss bestimmte
Destillat. Es ist reich an Alkohol und den fruclpischen und gewiinschten

Aromastoffen.
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Nachlauf

In der Maische steigt mit dem Absinken des Alkgkbaltes der Siedepunkt an.
Mit Fortdauer der Destillation gehen daher auch enmehr héhere Alkohole in die
Dampfform tber und kondensieren in der Vorlage.efftem bestimmten Zeitpunkt
Uberwiegen die schwerer siedenden Komponenten asddstillat beginnt dumpf und
schal zu riechen (INNERHOFER, 2005). Zu diesem pimikt muss die
Nachlaufabtrennung erfolgen, wenn man einen quialiteochwertigen Brand erzeugen
will.
Der Nachlauf ist durch den sinkenden Ethanolgelmadt den unangenehmen, oft nach
Stall erinnernden Geruch gekennzeichnet. Weiterdefi sich im Nachlauf vermehrt

organische Sauren und deren Ester, sowie atherigiehend Wachse.

Die Nachlaufabtrennung

Die gangigste Methode der NachlaufabtrennunglistVerkostung. Hier geht
der Brenner genau so vor wie bei der Vorlaufabtwegn Die geruchsspezifische
Komponente ist jedoch bei der Nachlaufabtrennumgdeimpfer oder faulig-schaler
Geruch. Eine Destillation ist ein dynamischer Vorgaind auch der nachlauftypische
Geruch entwickelt sich wahrend der Destillatioeffend. Sensible und getbte Brenner
erkennen die fur den Nachlaufcharakter verantwabrtin Aromakomponenten friher.
Die physische und psychische Verfassung des Vetogibnnen auf sein Kosturtell
Einfluss nehmen.

Mogliche Alternativen sind die Nachlaufabtrennungei beiner bestimmten
Geistrohrtemperatur, oder bei einem bestimmten Wdkgehalt. Die Temperatur des
Geistrohres, als auch der Alkoholgehalt variiemaiogh am Umschlagpunkt zwischen
Mittellauf und Nachlauf, abhangig vom jeweiligeneBngerat, den Einstellungen der
Verstarkereinrichtungen und den Alkoholgehalt deiddhe (INNERHOFER, 2005).
Auch andere Abtrennparameter werden vereinzelteguiijen. So wird zum Beispiel
nach einer bestimmten Destillationsdauer, odeel®m bestimmten Destillatvolumen
die Nachlaufabtrennung vorgenommen. Diese willkidn Methoden stellen keine
Alternative zur Verkostung dar.

Je nach Frucht und Destillationsbedingungen mud€eB80% des Feinbrandes als
Nachlauf verworfen werden (GOLLERS, 1998).
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2.6 Aroma und Inhaltsstoffe von Stein- und Kerndbstillaten

Beim Verzehr oder Genuss eines Lebensmittels dmtswurch das
Zusammenwirken von Geschmacks-, Geruchs- und Tafiteluangen ein
Gesamteindruck  ,Geschmack” oder ,Flavour‘. Die afustandekommen des
Geschmackseindruckes beteiligten Verbindungen hasgh in die Geschmacksstoffe
und Geruchstoffe oder Aromastoffe einteilen.

Eine Sonderstellung unter den Aromastoffen nehmiensd genannten ,character
impact compounds” oder ,Schlisselaromastoffe” Bias sind jene Verbindungen, die
das charakteristische Aroma eines Lebensmittelsgeprd Zum Beispiel riecht
Benzaldehyd unverkennbar nach Mandeln, und das é8nalpoma ist gepragt von 1-(p-
Hydroxyphenyl)-3-butanon, dem Himbeerketon. (BERZIOhd GROSCH, 2001)
Durch artfremde, in den betreffenden Lebensmittetormalerweise nicht
vorkommende Aromastoffe, durch den Verlust von &s$e¢laromastoffen, oder durch
Veranderungen im Konzentrationsverhéltnis einzelngromastoffe kann ein
Aromafehler ,off-flavour” entstehen (BERLITZ und @SCH, 2001).

Bei den fluchtigen Verbindungen in Obstbranntweinediberwiegen
mengenmaliig (80-90 %) die Gruppe der flichtigenoAtke (POSTEL und ADAM,
1982).

Dies konnen Verbindungen, die aus der Frucht stamumel unveréndert im Destillat

vorliegen (Terpene), Verbindungen, die wahrend @érung und Maischelagerung
durch den Stoffwechsel der Mikroorganismen und erdenzymatischen Prozessen
gebildet werden (Acetaldehyd, Alkohole, Ester, ®aur), oder Verbindungen, die

wahrend der Destillation und Destillatlagerung taiten (Furfural, Ethylcarbamat,

Acetale...) sein (ANDE, 2004).

In Obstbrénden findet man durchschnittlich 2000 angfliichtigen Verbindungen pro

100 mL reinen Alkohol (POSTEL und ADAM, 1982).

Aber auch technologische Einflisse kdnnen auf dasn& des Endproduktes
haben. So hat KARPF (2005) festgestellt, dass &angsestillierte Cornus-mas-Brande
deutlich besser beurteilt wurden, als jene, die molher Geschwindigkeit destilliert
wurden. Je niedriger die Destillationsgeschwindigkgewahlt wird, desto mehr

Nachlaufkomponenten werden zuriickgehalten undrarslachlauf retentiert.
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2.6.1 Ethanol

Ethanol mit der chemischen Formel &€E8H>-OH ist einer der

wertbestimmenden Inhaltsstoffe von Obstdestillatlenauch die gesetzlichen Abgaben
aufgrund des Alkoholgehaltes basieren. Weiters Itstet auch die groR3te
Substanzfraktion dar.
Ethanol ist eine farblose Flissigkeit mit charaktech, leicht stechendem
Eigengeruch. Beim Destillieren geht Ethanol nie seasei, sondern als konstant
siedendes azeotropes Gemisch von 95,6% Ethanolt8d Wasser uber (WURDIG
und WOLLER, 1989).

2.6.2 Methanol und héhere Alkohole

Methanol gilt als Nebenprodukt der Garung und findeeh vor allem in
pektinreichen Obst- und Tresterbranntweinen (BERLITNnd GROSCH, 2001).
Methanol hat vor allem auf Grund seiner Toxizité@utige Berihmtheit erlangt. Die
letale Dosis wird mit 340 mg/kg Korpergewicht angegn (MACHOLZ und
LEWERENZ, 1989).

Methanol findet sich im gesamten Destillationsuafrlawieder, jedoch hat
TOGGENBURG (2005) in seiner Diplomarbeit erkart@ss es zu einer Anreicherung
von Methanol in der Mittellauffraktion kommt, werder Destillationsprozess stark
verstarkt wird.

Die auch unter der Bezeichnung ,Fuselble* bekanriéheren Alkohole kommen
regelmafig und in stark schwankenden Verhaltnisseallen Obstbranden vor. 1-
Propanol, 1-Butanol, 2-Butanol, Isobutanol, 2-MéttwButanol und 3-Methyl-1-
Butanol liegen in nennenswerten Mengen vor (POStitd ADAM, 1982).

In Steinobstdestillaten findet man einen chara&tiscghen Anteil an Benzylalkohol, der
wahrend der Garung und Lagerung durch die ReduktiorBenzaldehyd entsteht
Typisch fur Kernobstdestillate ist ein hoher Antail 1-Hexanol. 1-Hexanol gibt ein
~grasig grines Aroma“ (HERRMANN, 2001).
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2.6.3 Organische Sauren

Vorherrschend ist die Essigsaure mit 40-90 % deva@wsdure (BERLITZ und
GROSCH, 2001). Daneben finden sich sowohl in fraierauch veresterter Form alle

aliphatischen Monocarbonsauren mit 1-12C Atomen.

Ameisensaure

Ameisensaure H-COOH  findet man im freien Zustamd Ameisen,
Prozessionsspinnen und Brenneseln. Sie weist ifrddre der Monocarbonsauren die
starkste Aciditat auf und kann nicht nur als Sdsomdern auch als Aldehyd reagieren
(BEYER et al., 1984).
Ameisenséaure ist eine bei Raumtemperatur farblogessigkeit mit stechendem

Geruch.

Essigséure
Essigsaure, oder Ethansaure, mit der Form€&-80O0H ist eine stark riechend

Flissigkeit mit einem Siedepunkt bei 118°C (BEYHRale, 1984). Diese Saure kann
sowohl von Natur aus in Frichten vorkommen, alshanéhrend der Garung durch
Essigsaurebakterien gebildet werden. Eine Infekti@iner Maische mit
Essigsaurebakterien kann zu essigstichigen Déstilliihren (GOLLES, 1998).

Propansaure
Propansaure #C-H2C-COOH st eine ubel riechende Flissigkeit mit gine

Siedepunkt bei 141°C (BEYER et al., 1984). Aufgrudér drei enthaltenen
Kohlenstoffatome wird die Propansaure auch alske®saure bezeichnet.

Die 2-Hydroxypropanséaure ist auch unter dem Tmaaten Milchsédure bekannt und
ist als solche eine farblose und geruchsneutraisskjkeit (MAITLAND, 2000).

n-Buttersaure

n-Buttersdure (ButansédurepE&CH-CH2-COOH kommt als Glycerinester in
der Butter vor und tragt daher ihren Trivialnam&re ist eine 6lig, ranzig riechende
Flussigkeit mit einem Siedepunkt bei 164°C. Diebl#tersaure (kC)2CH-COOH
kommt frei in Johannisbrot und Kamillendl vor. Siedet jedoch bei 154°C und ist auf
Grund des tertidren C-Atomes leicht oxidierbar (ERYet al., 1984).
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Valeriansaure

Valeriansaure ist der Trivialname der Pentansauté-HRettsaure). Ihre
chemische Formel lautet:38-CHe-CH2-CH2-COOH (Siedepunkt: 187°C)
Der Trivialname leitet sich von der Baldrianwurz®&aleriana officinalis) ab, wo Ester

der Isovalerinsaure die aromagebenden Komponeutstetien (BEYER et al., 1984).

Hohere Fettsauren

Hohere Fettséduren finden sich vor allem als Estrigerer Alkohole und als
Ester hoherer einwertiger Alkohole in den Wachsen.
Die Trivialnamen Capronsaure, Caprylsdure und @agdre leiten sich voncgpra“
fur Ziege ab und deuten auf das Vorhandenseinmiesker Ziegenmilch hin. Auch der
Geruch der Einzelsubstanzen erinnert stark an @éeacB von Schafen und Ziegen.
Der Name Capronséure, steht fir die C6-Fettsautdexansaure. Caprylsaure ist die
umgangssprachliche Bezeichnung der C8-Fettsaureihuad Isomere n-Octansaure.
Die Caprinsaure beinhaltet zehn Kohlenstoffatome tuéigt daher die Bezeichnung n-
Decansaure.
Laurinsdure (n-Dodecanséaure) befindet sich alsdsigester im Lorbeerdl. Und besitzt
als solcher ein lorbeertypisches Aroma.
Palmitinsdure (n-Hexadecansaure)3H&CH,)1,-COOH und Stearinsaure (n-
Octadecansaure) 38-(CH,)1e-COOH bilden zusammen mit der Olsaure als
Glycerinester den Hauptbestandteil tierischer ufidnplicher Fette (BEYER et al.,
1984).
Linolsdure tragt die systematische Bezeichnungisaib, 12-Octadecadiensaure, 18:2,
n-6. Sie ist eine n-6-Fettsaure mit zwei Doppelbitgen in cis-Stellung.
Bei der Linolensaure sind zwei Isomere von besardéedeutung 18:3, n-6 und 18:3,
n-3. Beide tragen drei cis-konfigurierte Doppelhinden, die jedoch im ersten Fall am
6ten, 9ten, und 12ten C-Atom, im zweiten Fall awsifon 9, 12 und 15. Die
Linolensaure ist vor allem in Fetten pflanzlichesrklnft zu finden. Die n-3-Fettséduren
sind wie die n-6-Fettsauren ein essenzieller Bestdnder menschlichen Ernédhrung
(ELMADFA und LEITZMANN, 1998).
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2.6.4 Ester

Ester weisen die allgemeine StrukturformelCROR: auf. Carbonsaureester
entstehen durch Reaktionen von Carbonséauren (gewlid-all R) mit Alkoholen (R)
unter katalytischer Wirkung von Sauren. Auf Gruret ¥ielfalt an Carbonsauren in
Stein- und Kernobst, ist folglich auch die ZahleteEster mannigfach.

Ester beeinflussen als Duftstoffe stark das Aroma Destillaten. Die Duftpalette
reicht von fruchtig, blumig bis 6lig, klebstoffagt{tBERLITZ und GOSCH, 2001).

Ethylacetat
Ethylacetat ist eine typische Vorlaufkomponente kiebstoffartigem Geruch

(POSTEL und ADAM, 1982). Deutlich erhohte Werte \thylacetat, oder Ethyllactat

weisen auf eine mit Milch- oder Essigsaurebakteinémierte Maische hin.

Fruchttypische Ester

Charakteristisch  fur  Steinobst ist Benzylacetat unéthylbenzoat
(HERRMANN, 2001). Gaschromatographische Untersugbonan Apfelbranden von
WOIDICH et al., (1978) zeigten, dass in den Dest#hh der Sorten Gravensteiner und
Golden Delicious Ester ungesattigter Fettsduren umterschiedlichen Isomeren

vorliegen.

2.6.5 Terpene

Terpene gehodren der Stoffklasse der Lipide an. Si@nen als
Polmerisationsprodukt des C5-Kohlenwasserstoffeprésn aufgefasst werden. Die
Biosynthese der Terpene geht von Acetyl-CoA-Eidreiaus und verlauft Uber die
Mevalonsaure. Der Unterschied zur Fettsaurebiosgethiegt in der Anknupfung der
dritten Acetateinheit (Aldolkondensation). An dieséPunkt wird die fiur Terpene
typische Verzweigung eingefuhrt. Eingeteilt werake Terpene nach der Anzahl der
Terpeneinheiten (Doppelisopreneinheiten mit 10 GrAdn).

Terpene sind jene Naturstoffe, die am meisten mitne&sempfindungen
assoziiert werden. Unter den Terpenen gibt es\éeleahl von Duft- und Riechstoffen

(Menthol, Carvon, Thymol, Piperiton...) und sie sindrielen Essenzen und Gewlrzen
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(Pfefferminze, Dillkraut, Thymian, Eukalyptus...) batten. Sie umfassen auch die
Farbstoffklasse der Carotinoide.
Terpene sind typische sekundare Pflanzeninhaltsstof

2.6.6 Atherische Ole

Atherische Ole sind aus Pflanzen oder Pflanzemegewonnene lipophile
Stoffgemische, die in der Regel wichtige Aromatréggrstellen. Sie sind fliichtig und
weisen eine geringe Loslichkeit in Wasser auf. aigl sind iber 8000 Komponenten
aus verschiedenen Stoffklassen bekannt (KOLB g2@02).

Etwa ein Drittel aller hoher entwickelten Pflanzegichern atherische Ole an. Sie
dienen den Pflanzen als Kohlenstoffquelle, als &chgegen Wasserverlust,
Wuchshemmstoffe auf Nachbarpflanzen, als Hilfsitte Bestdubung und schitzen

vor Tierfral3 und Mikroorganismenbefall.

2.6.7 Wachse

Wachse sind langkettige Fettsauren, die mit lanigest primaren Alkoholen
verestert sind. Wachse sind bei Raumtemperaturb&netest bis brichig hart,
durchscheinend bis opak und schmelzen oberhalb40d@ ohne Zerstérung und sind
gut alkoholléslich. Wachse, die aus der Maischerdasilliert werden, fallen erst bei
der Herabsetzung des Brandes auf Trinkstarke, iatErsiver Kithlung aus (BELITZ
und GROSCH, 2001).

Natirliche Wachse schitzen die Oberflache von &latbtielen und Samen vor

Austrocknung und Befall durch Mikroorganismen.

2.6.8 Weitere Inhaltsstoffe

Ethylcarbamat findet sich vor allem in Steinobstioién in Mengen von 0,3-3,2
pg/mL (BELITZ und GROSCH, 2001).
Carbonylverbindungen und Acetale: Fur den Destillatsind bei dieser Stoffklasse
vor allem Acetaldehyd, Acrolein und Benzaldehydh vBedeutung (BELITZ und
GROSCH, 2001).
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Essigsaureethylester erinnert im Geruch an Nadgebder Nagellackentferner und ist
eine typische Vorlaufkomponente.

Acrolein entsteht, wenn die Maische bakteriellzidrt war und verursacht scharfe, die
Schleimhaute reizende und ungeniel3bare Destillate.

Benzaldehyd riecht nach Mandeln und Marzipan. Essteimt wenn aus dem

Steininneren Amygdalin im Beisein von Glucose undauBaure enzymatisch

hydrolysiert wird.

2.7 Physikalische Eigenschaften von Destillaten

2.7.1 Tribung

Eine Tribung wird durch feste, flussige oder gasige Partikel verursacht, die
bis zu einer GroRe von 100 um mit freiem Auge nglbhtbar sind. Kolloiddisperse
Stoffe mit einer PartikelgrofRe von 0,1 bis 0,001 pifden haufig Komplexe und sind
dadurch fur Nachtribungen mitverantwortlich (KOLBag, 2002).

Um den Grad der Trubung einer Probe zu bestimmend wiese mit einem
Tribungsphotometer untersucht. Dabei wird die Prol@nen Lichtstrahl eingebracht.
Ein Teil des Lichtes wird absorbiert, ein andewgtlish gestreut. Die ermittelten Werte
werden entweder in NTU (Nepheolometric Turbidity itYynoder in TE/F
(Tribungseinheit Formazin) angegeben. Auch andénbeEen werden verwendet.
Diese sind jedoch bei der Untersuchung von Flus#ighk weit weniger gebrauchlich.
Wird die Probe in einem Winkel von 0° zur Lichtgeebebracht, so entspricht ein
TE/F einem NTU. Sauberes Trinkwasser hat eine Tngbvon 0,05-0,5 NTU und
erscheint klar. Formazin weist eine Tribung von00rU, Milch mit 1,5% Fett
50000 NTU auf. Trubungswerte unter 0,016 NTU sindtats optischer Verfahren
nicht bestimmbar (HANSEL und NEUMANN, 1993).

Das Auftreten einer Tribung in einem Destillat sbhé&ngig von der Art der
Tribungsursache. Sind diese Partikel alkoholloslishe es zum Beispiel bei
atherischen Olen, Wachsen oder hoheren AlkoholerFdk ist, so tritt die Triibung
erst bei einer Erniedrigung des Alkoholgehaltes &erspiel beim Herabsetzen einer
Spirituose auf Trinkstarke auf. Tribungen diesett Fassen sich durch starkes

Abkuhlen (minus 7°C fur mehrere Tage) und ansckhe® Filtration aus dem Brand
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entfernen (KOLB et al.,, 2002). Mit der Abkihlungnes Destillates sinkt das

Ldsungsvermogen fur bestimmte Stoffe.

2.7.2 Tribungsursachen

Atherische Ole, Wachse und Terpene:

Sie sind alkoholléslich und fallen bei einer \egerung der
Alkoholkonzentration als Tribung aus. Atherische Gilden leichte Triibungen oder
Oltropfchen auf der Sprituosenoberflaiche aus. Tergesten hingegen eher in Form
einer blaulich-milchigen Opaleszenz auf. Vor all€erpene fallen bei einer Abkuhlung
leicht aus, regenerieren sich jedoch bei ErwarndewyDestillates wieder sehr schnell
(KOLB et al., 2002).

Hoéhere Alkohole und deren Ester

Durch sie verursachte Trubungen findet man vi@mabei einfach gebrannten
Destillaten und beim Herabsetzen des Alkoholgebai# Trinkstarke (KOLB et al.,
2002). Hohere Alkohole und ihre Ethylester bildehir@ge an der Oberflaiche oder
weildlich-milchige Opaleszenz. Manchmal kommt eshame Komplexbildungen mit

anderen tribungsverursachenden Substanzen.

Calcium- und Magnesiumsalze

Nicht ausreichend enthartetes oder demineraksiaiVasser kann Calcium- und
Magnesiumsalze enthalten, deren Ldslichkeit in Atdodeutlich reduziert wird. Oft

kommt es erst nach mehreren Tagen zu Triibung aedenschlagsbildung.

Mikrobielle Kontamination

Mikrobielle Kontaminationen sind auf Grund deshéo Alkoholgehaltes
aulerst selten, aber dennoch mdglich (KOLB e2abp).

Schwermetalle

Schwermetalle wie Eisen und Kupfer verursacheribdingen bei einer
Schwermetallbelastung von mehr als 0,2 mg/L (KOL&Eal., 2002). Eine derartige
Schwermetallkontamination kann von schadhaften lirseftaen Behaltern,

Rohrleitungen, oder von kontaminiertem Betriebswakemmen.
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Polyphenole
Polyphenole (Gerbstoffe) kommen in allen Deggita vor. Zu Tribungen

kommt es dennoch nur bei langer Lagerung in Hodeéisoder durch Komplexbildung

mit Schwermetallen.

2.7.3 Leitfahigkeit

Als Leitfahigkeit bezeichnet man die Fahigkeies chemischen Stoffes oder
Stoffgemisches, Energie, andere Stoffe, oder Teiichm Raum zu transportieren.
Unterschieden werden die elektrische Leitfahigki@itelektrischen Strom, die Molare
Leitfahigkeit, fur elektrische Leitfahigkeiten inldktrolyten, die Warmeleitfahigkeit,
die Kapillare Leitfahigkeit, sowie die akustischeitfahigkeit.

Die Leitfahigkeit wird auch als Konduktivitat bezbnet.

Definitionsgemall ist die Leitfahigkeit L der reoge Wert des Widerstandes R,
L=1/R. Gemessen wird die Leitfahigkeit von Flisgig&n mittels einer
Leitfahigkeitselektrode, die die Ladungsbewegungehen zwei Elektroden bestimmit.
Als physikalische Messeinheit dient die Einheitr®@éms S. Die Angabe erfolgt bei
Untersuchungen von Fliissigkeiten meist in uS/cmNBEN und NEUMANN, 1993
und 1996).

Im Weiteren wird ausschlie3lich die Molare Leitfgkeit als besondere physikalische
Eigenschaft behandelt. Die Molare Leitfahigkeitdiesibt die elektrische Leitfahigkeit
einer elektrolytischen Flissigkeit in Abhangigkeonh der Konzentration der lonen.
Reines, entionisiertes Wasser weist eine Leitfahtgkeon 0,05-0,1 pS/cm auf,
Meerwasser hingegen weist eine Leitfahigkeit von 1S/cm und mehr auf
(MAITLAND, 2000).

Leitfahigkeit in Destillaten

Reine alkoholische Losungen weisen keine eladttesleitfahigkeit auf. Da
Destillate einen gewissen Anteil an Wasser beiehaltist die Fahigkeit der
Konduktivitdt gegeben. Die in lonen dissoziiertahdltsstoffe verleihen dem Wasser
eine elektrische Leitfahigkeit. In organischen Mallen sind delokalisierte Elektronen
die Basis der Leitfahigkeit. In Metallen sind daeker gebundenen Elektronen fur den

Landungstransport verantwortlich.
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In Obstbrénden finden sich eine Reihe von Substadieein ionischer Form vorhanden
sein kdnnen, wie z.B. organische Sauren und areategiVerbindungen (MAITLAND,
2000). Diese konnen zu einer spezifischen Leitléditgeines Destillates fihren.

Die Leitfahigkeit einer Losung kann mittels einesitfahigkeitsdetektors ermittelt

werden.

2.7.4 pH-Wert

Der pH-Wert ist ein Mal3 fur die Protonendissaarain wassrigen Medien. Per
Definition konnen in alkoholischen Losungen keirtd-\Werte im eigentlichen Sinn
ermittelt werden. Obstbrande sind jedoch keine ereiralkoholischen Ldsungen,
sondern beinhalten eine mehr oder weniger groRsriga@sPhase.

Die pH-Wertbestimmung in Destillaten dient in erstenie zur Evaluierung einer
Bezugsgrofie und als Bestandteil der Ermittlungittesrbaren Sauren.

Um pH-Werte in alkoholischen Medien bestimmen zunr€n, bedarf es
alkoholbestandiger und wieder beflllbarer Elekrodemehe Kapitel Material und
Methoden).

2.8 Toxizitat von Alkohol und Konsumdaten

Die letale Blutalkoholkonzentration liegt bei rudeb g/L, wobei die meisten
Erwachsenen bereits ab einer Blutalkoholkonzewimaton 1,5 g/L betrunken sind. Die
Gefahrlichkeit des Alkoholkonsums liegt nicht zwemgl in seiner letalen Dosis.
Vielmehr ist auf die Langzeitschaden einer erhotkoholzufuhr hinzuweisen.

Als Folge langjahrigen Alkoholabusus sind vor alleésionen der Magenschleimhaut
und Schaden an der Dunndarmmucosa zu beobachtesse Oilhren zu einer
verminderten Resorbierbarkeit von essenziellen Wafsbestandteilen. Es kbnnen
Nervenfunktionsstérungen infolge eines Thiaminmés)gmakrozytarer Anamie durch
Folsduremangel, sideroblastische Anamie durch Maag®@yridoxin, sowie perniziése
Anamie als Folge eines Cobalaminmangels auftrée&MADFA und LEITZMANN,
1998).

Eine alkoholinduzierte Fettleber, sowie Nieren-radeund Pankreasschaden kdnnen

ebenfalls Folgen eines langjahrigen erhéhten Alkalrsums sein.
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Aus der Wiener Krankenhausstatistik (2001) gelvdre, dass in diesem Jahr 956
Patient/innen wegen alkoholinduzierten Lebererkuagien in Wien in stationarer
Behandlung waren, wobei Manner im Alter von 45-6lrén besonders stark betroffen
waren. Im darauf folgenden Jahr starben allein inerlW399 Patient/innen an
chronischen  Lebererkrankungen und  Leberzirrhose. waEt 90%  der
Leberzirrhoseerkrankungen kénnen auf Alkoholmisstinazurtickgefuhrt werden (2.
WIENER ERNAHRUNGSBERICHT, 2005).

In den DGE, OGE, SGE, SVE: Referenzwerte fir die Nahrstdgtfhr (2000)

werden fur einen erwachsenen Mann 20 g AlkoholTag und fur eine erwachsene
Frau 10 g Alkohol pro Tag als ,gesundheitsveiich“ angegeben. Ein definierter
Schwellenwert, an dem ein téaglicher Alkoholkonsumhé&slliche Auswirkungen
erreicht, wird jedoch nicht angegeben.

Im Vergleich zum OESTERREICHISCHSCHEN ERNAHRUNGSBERT (1998),
ist vor allem der Alkoholkonsum bei Frauen starlgestiegen. Der Alkoholkonsum
liegt, den Daten des OSTERREICHISCHEN ERNAHRUNGSBERT (2003)
zufolge,

bei Frauen bei 3% der Gesamtenergieaufnahme endvVinnern bei 5% der
Gesamtenergieaufnahme.

In Tab. 1 ist die Entwicklung des Alkoholkonsums @esterreicher von 1955-2001 zu
sehen.

Nach einem Anstieg des Alkoholkonsums in den letdanf Jahrzehnten, ist mit
Beginn des Einundzwanzigsten Jahrhunderts ersteialskleiner Abwartstrend zu

erkennen.

Tab. 1: Alkoholkonsum in Osterreich pro Kopf unthda
Quelle: UHL und SPRINGER; Handbuch Alkohol — Ost&h: Zahlen, Daten,
Fakten, Trends 2001, Bundesministerium fur sozigécherheit und

Generationen, Wien ,2001

R.A.inl |R.AInl|R. A inl|Bierinl | Weininl| R. A.in |

Spirituosen| Bier Wein Gesamt
1955 0,7 3,0 1,6 60 13,5 12,1
1975| 1,6 5,2 4,0 103,4 34,9 24,8
1985| 1,5 5,5 3,9 109,4 34,2 25,0
1995| 1,7 57 3,7 114,3 31,9 25,3
2001| 1,3 55 3,5 109,7 30,8 23,1
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2.9 Bisherige Untersuchungen zur Nachlaufabtregnuhei Stein- und

Kernobstdestillaten

Aromatische Alkohole in Obstdestillaten wurden VBOSTEL et al. (1972)
untersucht. Ergebnis dieser Untersuchung war, dédsstbrande einen 2-
Phenylethanolgehalt von 0,7-3,5 mg/100 mL r.Awnaigen.

GUAN (1997) identifizierte 2-Phenylethanol als ,\eeslliche Nachlaufkomponente*.
Wobei diese, als Reinsubstanz stark nach Rosehende Substanz (KAHN, 1972),
nicht fir das typische Nachlaufaroma verantwortéein kann. GUAN (1997) kommt
weiters zu dem Schluss, dass 2-Phenylethanol alster,g Indikator zur
Nachlaufabtrennung® angesehen werden kann und Igiiglichkeiten an, die 2-

Phenylethanolkonzentration in Destillaten zu besten.

Erste quantitative Analysen von Monocarbonsaurehderen Ester in Obstdestillaten
beschreiben KAIN und BANDION (1970). Sie identiBrien Fettsduren mit einer
Kettenlange von 2 — 14 C-Atomen und langerkettigleylester von Fettsduren als
Inhaltsstoffe von Marillen-, Apfel-, Birnen- und kschenbranden.

WOIDICH et al.(1978) erkannten, dass es qualitative und quangtéinterschiede in
der Zusammensetzung von Apfelbranden unterschiedliSorten gibt.

Weiters haben sich SPONHOLZ et al. (1989) mit dearditativen Bestimmung von
Fettsduren in Obstbranden befasst. Sie kamen muSthluss, dass diese aus dem
Stoffwechsel der Hefen stammen. ADAM et al. (198Bjersuchten, unter anderem,
die Konzentrationen mittelkettiger Ester (Ester vdtexansdure, Octansaure,
Decansaure, Dodecansaure und Tetradecansaure) stieStilaten. Sie gaben die
mittlere Konzentration dieser Ester in Obstdedahamit 0,4 — 9,0 mg/100 mL r.A. an.

MEINL (1995) kam zu dem Ergebnis, dass Essigsalgepentansaure,
Decansaure, Ethyllactat und Diethylsuccinat hawbiggh im Nachlauf von
Obstdestillaten zu finden sind. Im Gegensatz d#dlieser fest, dass Terpene vor allem

im Vor- und Mittellauf auftreten.

GUAN (1997) kam zu dem Ergebnis, dass C6 — ClZs&aten als
.Schlisselsubstanzen® des typischen  Nachlaufaromasn  Stein- und

Kernobstdestillaten, bezeichnet werden konnen. 84t Herkunft der C6 - C12
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Fettsauren in Obstbrédnden befasste sich bereitdNERPQZ (1981). Ergebnis dieser
Untersuchung war, dass diese Fettsauren Stoffwigpcbdekte der Hefen sind.

Weiters beschrieb GUAN (1997), dass der Gesamtgéhadt im Mittellauf von Stein-
und Kernobstdestillaten nicht Uber 50 mg/100mL rlegen sollte, aber am
Umschlagpunkt zwischen Mittellauf und Nachlauf,lteoer Gesamtséauregehalt etwa
120 mg/100 mL r.A. erreichen. Dadurch ergibt si¢ihn GUAN (1997), neben der
Identifikation von 2-Phenylethanol, eine weitere déhkeit der Nachlaufabtrennung

am N-Punkt (Zeitpunkt der Nachlaufabtrennung) vteirs und Kernobstdestillaten.
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3 Aufgabenstellung

Ziel war es eine alternative Methode zur Nachlawédnung bei Stein- und
Kernobstdestillaten zu entwickeln (Nachlaufabtremqanhand der Bestimmung der
Tribung, des pH-Wertes, der titrierbarer Saure Ledfahigkeit, der Konzentration an
2-Phenylethanol, der Konzentration an FettsaurehRattsaureethylester), sowie in der
Literatur beschriebene alternative Wege zur Nadhlatennung (Nachlaufabtrennung
anhand der Bestimmung des pH-Wertes, der titrierb&&aure, der Konzentration an 2-
Phenylethanol, der Konzentration an Fettsauren uwe Konzentration an
Fettsaureethylester) auf ihre Praxistauglichkeipdifen.

Weiters sollte dabei sowohl die Gleichstromdedidla als auch die
Gegenstromdestillation, sowie unterschiedliche Dasbnsgeschwindigkeiten
verwendet werden. Ebenfalls sollte auf unterschibdl Arten der Vergarung von
Stein- und Kernobstmaischen Rucksicht (Garung bminRemperatur und gekihlte
Garung) genommen werden.

Analytisch standen chemische (GaschromatographieBestimmung der titrierbaren
Saure) und physikalische Analysemethoden (Bestingmier Tribung und des pH-

Wertes, sowie die Leitfahigkeitsmessung) im Vordeng.
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4 Material und Methoden

4.1 Rohware

Die Rohware wurde von der Hoheren Bundeslehranatadt Bundesamt fir
Obst- und Weinbau, Klosterneuburg zur VerfugungejkksDer Anbau der Rohware
erfolgte in den anstaltseigenen Garten ,Haschhof*.
Ebenso wurden von der Bundesanstalt alle im Verlankdhnten Gerate und
Materialien zur Verfigung gestellt.
Der praktische Teil dieser Diplomarbeit fand im fe&um der Abteilung fir
Obstverarbeitung der Hoheren Bundeslehranstalt Baoddesamt fir Obst- und

Weinbau, Klosterneuburg statt.

4.1.1 Apfel

Am Mittwoch den 12. Oktober 2006 wurden am Morg&®® kg Apfel der
Sorte Golden Delicious angeliefert (Abb. 2).
Die Apfel hatten eine Temperatur von 5°C, da di@seVortag gepfliickt und bis zu
ihrer Verarbeitung im Kihlhaus gelagert wurden.
Die Fruchte waren nur méafig reif und wiesen eirlgtime bis hellgelbe Farbung auf.
Das sortentypische Aroma war ausgepragt.
Die Fruchte zeigten keine fauligen oder verschimemeStellen auf. Vereinzelt waren
Druckstellen aufgrund der Lagerung und des Trariepau sehen.
Die Apfel wiesen einen pH-Wert von 3,64 und 63°Qt a

Abb.2: Verwendete Apfel
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4.1.2 Marillen

Am 04.August 2006 erfolgte die Anlieferung von 11k@ Marillen der Sorte
Bergeron aus dem Kiuhllager der anstaltseigeneng@ten.
Die optische Prufung ergab, dass sich die Fruchteinem unversehrten Zustand
befanden. Das Obst war vollreif, nur vereinzelt deuir weniger reife Frichte entdeckt.
Einige Frichte wiesen vereinzelt braunliche Ste#laf (Abb. 3)
Die Temperatur der Frichte betrug 4 bis 8°C, daameVortag geerntet wurden und
tber Nacht im Kuhlhaus aufbewahrt wurden. Die Raunperatur betrug zu diesem
Zeitpunkt 20°C. Die Marillen hatten ein stark agisgigtes Marillenaroma.

Abb. 3: Verwendete Marillen

Die am Mittwoch den 09.August, angelieferten Marnllder Sorte Bergeron
(720 kg) wiesen eine deutlich schlechtere Quaditéit als die der Vorwoche. Sie waren
reif, hatten viele braunliche Flecken und hatterewezelt deutlich faulige Stellen. Die
Temperatur der Frichte betrug 14°C, da sie am BagAdlieferung geerntet wurden.
Aufgrund der extrem starken Regenfalle der Vortageen auch die Marillen dieser
Ernte noch teilweise nass. Manche Frichte hattesseRiaufgrund der vielen
Niederschlage. Aromatik und Geschmack waren je@aulvandfrei.
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4.2 Einmaischen:

Das Einmaischen der Rohware erfolgte laut Angabes Kapitels 5. Das
angewande Verfahren zur Einmaischung der Marit¢imi Kapitel 5.2.1, das der Apfel

in Kapitel 5.2.2 beschrieben.

4.2.1 Verwendete Enzyme, Hefen und Reagentien:

* 84% ortho-Phosphorsaure, MERK, Darmstadt, Deutachla
« Distizym FM der Firma ERBSLOH, Velbert, Deutschland

* Reinzuchthefe Oenoferm Fredd&@ag¢charomyces cerevisae var.bayanus),
ERBSLOH, Velbert, Deutschland

4.2.2 Verwendete Gerate:

* Voran Ratzmuhle von Josef Kranzl, Wels

e Monopumpe mit Schneckengetriebe von Stober Regabet Pforzheim,
Deutschland

e« Monopumpe der Firma Stober Regelbetriebe, PfozhBeutschland

e Edelstahltank ,Immervolltank® mit 2200 L Fassungsaégen der Firma Bock,
Burgschleinitz (Abb. 4)

* RuUhrwerktank der Firma Balik Anlagentechnik GmbHgW(Abb. 5)

» Krucke (,Krickerl“) zur Durchmischung der Maische
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Abb. 4: Edelstahltank

Abb. 5: Ruhrwerktank
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4.3 Destillationsanlagen

Die Destillate wurden mit zwei verschiedenen Bretagen der Firma C. Carl,
Goppingen, Deutschland erzeugt. Die ,grof3e* Anlagder auch 150 L-Anlage
genannt, besitzt ein Fiullvolumen von 150 L Maisdtie,  kleine* Anlage, auch als 50
L-Anlage bezeichnet, hat ein Fassungsvermégen ¥dnMaische.

Beide Anlagen verfiigen Uber eine ComputersteuedesgHerstellers. Die Steuerung
erfolgt Uber die Regulierung der Dampfzufuhr. Dafistwendige Sensoren befinden
sich in der Blase, dem Helm, am dritten Boden, iepllegmator und im Geistrohr um

die Temperatur der Maische, bzw. des Dampfes anf dewilnschten Niveau zu

halten. Weiters befindet sich in der Vorlage eirrddflussmesser, der die FlieBmenge
und Geschwindigkeit des Destillates erfasst, s@wmeBiegeschwinger, der anhand der
Dichte, die Alkoholkonzentration des Destillatesgtelt.

Beide Anlagen werden mit Dampf (Erzeugung des Dampffolgt zentral, hausintern)

beheizt. Der maximale Dampfdruck betragt 1 bargd$€©0,1MPa). Die Regelung der

Dampfzufuhr kann computergesteuert erfolgen, inéamdurch Druckluft gesteuertes

Ventil automatisch geo6ffnet, oder geschlossen wird.

Beide Anlagen verfliigen Uber einen doppelwandigess&lemit Helm und einer
Verstarkerkolonne mit drei Siebbéden, die einzedsofplossen, oder gedffnet werden
kénnen. Bei der kleinen Anlage ist die Verstarkaiehtung direkt Gber dem Kessel
montiert (Abb. 6). Bei der grol3en Anlage, @it Verstarkerkolonne aus
Platzgriinden seitlich angebracht (Abb. 7)
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Abb. 7: GroRe Brennanlage
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Weiters wird bei beiden Anlagen ein Réhrenkuhlamendet.
Beide Brennereien verfiugen uber einen wassergekuihDephlegmator. Dessen
Temperatur wird ebenfalls Uber das Steuerungspmagra gesteuert. Ein
druckluftgesteuertes Ventil reguliert die Wassewnhufzum Dephlegmator.
Die Brennereisteuerung lasst sich via Touch Scidenitor bedienen. So kdnnen
verschiedene Parameter des Destillationsvorgangasiert werden. Bei den
Destillationen dieser Diplomarbeit wurden die inbT& - 8 angefiihrten Einstellungen

verwendet.

Jeder Destillationsverlauf der beiden verwendetelagen wurde in Form einer so
genannten ,CC-Kurve* aufgezeichnet. CC-Kurven wardke Aufzeichnungen der
Computersteuerung der beiden Destillationsanlagenamnt. Sie zeichnen den
zeitlichen Verlauf der Destillation anhand folgenBarameter auf:

e Temperatur Maische

e Temperatur Helm

e Temperatur dritter Boden

e Temperatur Geistrohr

* Temperatur Vorlage

* Alkoholgehalt

* FlieBgeschwindigkeit

* Liter absolut
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Tab. 2: Standardeinstellung der Destillationspatanaer kleinen Anlage, bei

langsamer Destillation

Phase Fixe Parameter Ubergangsbedingung Dephlegmato
temperatur

Aufheizphase 1 85% Dampfzufuhr Maischetemperatur

85°C
Aufheizphase 2 31% Dampfzufuhr Dritter Boden

73°C
Aufheizphase 3 31% Dampfzufuhr Erhoht Dampf auf

35%
Brennphase 1 3it/h 0,5t absolut 64°C
Brennphase 2 4lt/h 80% vol 66°C
Brennphase 3 4lt/h 70% vol 66°C
Brennphase 4 6lt/h 50% vol 70°C
Brennphase 5 6lt/h 40% vol 70°C

Tab. 3: Standardeinstellung der Destillationspatander kleinen Anlage,

bei schneller Destillation

Phase

Fixe Parameter

Ubergangsbeding

temperatur

ung Dephlegmat

Aufheizphase 1

85% Dampfzufuhr

85°C

Maischetemperatur

Aufheizphase 2

31% Dampfzufuhr

Dritter Boden
73°C

Aufheizphase 3 31% Dampfzufuhr Erhoht Dampf auf

35%
Brennphase 1 3lt/h 0,51t absolut 64°C
Brennphase 2 7It/h 80% vol 66°C
Brennphase 3 7It/h 70% vol 66°C
Brennphase 4 9lt/h 50% vol 70°C
Brennphase 5 9lt/h 40% vol 70°C
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Tab .4: Standardeinstellung der Destillationspatamealer grol3en Anlage, bei

langsamer
Destillation
Phase Fixe Parameter Ubergangsbedingung Dephlegmato
-temperatur

Aufheizphase 1 100% Maischetemperatur 85°C

Dampfzufuhr
Aufheizphase 2 38% Dritter Boden

Dampfzufuhr 73°C
Aufheizphase 3 37% FlieRgeschwindigkeit

Dampfzufuhr
Brennphase 1 4lt/h 11t absolut 65°C
Brennphase 2 7It/h 80% vol 65°C
Brennphase 3 7It/h 70% vol 65°C
Brennphase 4 7It/h 50% vol 65°C
Brennphase 5 15It/h 40% vol 65°C

Tab. 5: Standardeinstellung der Destillationspatanaer grof3en Anlage, bei schneller

Destillation
Phase Fixe Parameter Ubergangsbedingung Dephlegmat
temperatur

Aufheizphase 1 | 100% Dampfzufuhr Maischetemperai€€8
Aufheizphase 2 | 38% Dritter Boden

Dampfzufuhr 73°C
Aufheizphase 3 | 37% Flie3geschwindigkeit

Dampfzufuhr
Brennphase 1 4lt/h 11t absolut 65°C
Brennphase 2 13It/h 80% vol 65°C
Brennphase 3 13lt/h 70% vol 65°C
Brennphase 4 13It/h 50% vol 65°C
Brennphase 5 15It/h 40% vol 65°C
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Tab. 6: Standardeinstellung bei Raubranddestillatiit beiden Anlagen

Phase

(0]

Fixe Parameter Ubergangsbedingung Dephlegmat
temperatur

Aufheizphase 1 100% Dampfzufuhr  Maischetemperatur

80°C
Aufheizphase 2 80% Dampfzufuhr Geistrohrtemperatur

77°C
Aufheizphase 3 45% Dampfzufuhr Erhoht Dampf auf

60%
Brennphase 1 16lt/h 0,11t absolut 80°C
Brennphase 2 16lt/h 40% vol 80°C
Brennphase 3 16lt/h 30% vol 80°C
Brennphase 4 16lt/h 20% vol 80°C
Brennphase 5 16lt/h 5% vol 80°C

Tab. 7: Standardeinstellung der DestillationsantagjeGleichstromdestillation mit der

grol3en Anlage

Phase

Fixe Parameter

Ubergangsbedingung Dephlegmat

temperatur

Aufheizphase 1

70% Dampfzufuhr

Maischetemperatu

=

50°C
Aufheizphase 2 25% Dampfzufuhr Geistrohrtemperatur

65°C
Aufheizphase 3 25% Dampfzufuhr Erniedrigt Dampf auf

18%
Brennphase 1 4lt/h 11t absolut 80°C
Brennphase 2 6lt/h 80% vol 80°C
Brennphase 3 6lt/h 55% vol 80°C
Brennphase 4 8It/h 50% vol 80°C
Brennphase 5 15It/h 40% vol 80°C

Tab. 8: Standardeinstellung der DestillationsantagjeGleichstromdestillation mit der

kleinen Anlage

Phase Fixe Parameter Ubergangsbedingung Dephlegmat
temperatur

Aufheizphase 1 50% Dampfzufuhr Maischetemperatur

50°C
Aufheizphase 2 10% Dampfzufuhr Geistrohrtemperatur

65°C
Aufheizphase 3 20% Dampfzufuhr Erhoht Dampf um

5%
Brennphase 1 4lt/h 0,51t absolut 80°C
Brennphase 2 8It/h 80% vol 80°C
Brennphase 3 8lt/h 55% vol 80°C
Brennphase 4 8It/h 50% vol 80°C
Brennphase 5 8lt/h 40% vol 80°C
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4.4 Analytische Methoden

Alle Laborversuche fanden in den Raumen der Alegilfiir Obstverarbeitung
statt, mit Ausnahme der gaschromatographischeny8ea) die in der Abteilung fir
Chemie der Hoheren Bundeslehranstalt und BundesamiObst- und Weinbau,

Klosterneuburg durchgefihrt wurden.

4.4.1 Leitfahigkeitsbestimmung

Die Bestimmung der Leitfahigkeit erfolgte mittelerdLeitfahigkeitselektrode
TetraCon 325 der Firma WTW Wissenschatftlich-Teattmes Werkstatten GmbH,
Weilheim, Deutschland und dem WTW Kontrollstand@rach DIN 38404/1SO 7888),
Handbuch TetraCon 325, WTW, Weilheim, Deutschland.

4.4.2 pH-Wertmessung

Die durchgefihrten pH-Wert Bestimmungen erfolgten it mdem
Taschenmessinstrument MultiLine P4 der Firma WTWd wter Prézisions-pH-
Einstabmesskette SenTix H/HW, mit pH-Glasmembrahjifddiaphragma und 3 mol/l
KCI als erneuerbaren Elektrolyt. Die Kalibrierungfofgte standardisiert laut
Herstellerangaben nach DIN 19266, Handbuch SenTidW{ WTW, Weilheim,
Deutschland.

4.4.3 Bestimmung des Alkoholgehaltes

Zur Ermittlung des Alkoholgehaltes der Destillaipeo wurde ein
Biegeschwinger DMA46 von Anton PAAR KG, Graz verwenh

4.4.4 Bestimmung der Tribung

Zur Bestimmung der Trubung einer Probe kam der dmgbphotometer LTP5
~,compact Laboratory turbidity Photometer®, HACH-LANE GmbH, Dusseldorf,

Deutschland mit 1 cm Photometerkiivetten nach DIB038C 2 zum Einsatz.
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Bestimmung der Triibung bei 30 %vol, 35 %vol undé\dl:
Um die Trubung einer Probe bei 30 %vol zu bestimnmensste die Probe auf

diesen Alkoholgehalt eingestellt werden.
Von der Probe wurde zuerst der Alkoholgehalt (Kelpit4.3) bestimmt und in % mas
mit Hilfe der amtlichen Alkoholtafeln (Tafel 4) dgestellt. Ebenso wurde der
gewtinschte Alkoholgehalt (30 %vol, 35 %vol und 400%in %mas ausgedrickt.
Im nachsten Schritt wurde die Probe in ein Beclasrgkingewogen (geeichte
Laborwaage). Als ideale Einwaage hat sich 3 g Pevlgesen. Mit dieser Einwaage
ergibt sich ausreichend Probematerial zur Untersugh
Weiters ermittelt man mit nachfolgender Formel, Menge an enthértetem Wasser,
das zur Probe zugegeben werden muss, um dieseeawdeiviinschten Alkoholgehalt
zu verdinnen.

A%mas x kgA = B%mas x kgB

A%mas x kgA

kgB = ------mmemmeeeeee- -kgA
B%mas
A%mas............. Masseprozent des Ausgangsdestillates (Probe)
B%mas.............. Masseprozent des gewiinschten Destillates
KQA......ooiiien, Gewicht der Probe (Einwaage)
kgB...................Gewicht an entharteten Wasser (Zugaberdharteten Wasser)

Nach der Zugabe der berechneten Menge an entmNgtsser wurde die
Probe durchmischt (geschwenkt).AnschlieRend wurtke Teeil der Probe in eine

saubere Kivette Uberfuhrt und die Tribung (Kapitél4) bestimmt.

Messung der Tribung der verdiinnten Proben nachukghl

Um die Intensitat der Tribung zu verstarken wurdén in Kapitel 4.4.4.1
hergestellten Proben gekuhlt. Dafir wurden die ésailten Verdinnungen im
Becherglas bei 4°C fur 20 Minuten im Kuihlschrank ar(tielstbliches
Haushaltskihlgerat) gelagert. Nach dieser Zeit emrdie Proben in eine saubere
Klvette Uberfihrt und der Grad der Trubung (Kap#et.4) ermittelt. Vorversuche
ergaben, dass eine langere Kihldauer (1 h, 6 h,dr#d 24 h) keinen Einfluss auf die

Ergebnisse bei dieser Versuchsdurchfihrung hatten.
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4.4.5 Bestimmung der Gesamtsaure

Die Bestimmung der Gesamtséure einer Probe berectsdEssigsaure erfolgte
nach ADAM et al. (1995). Folgende Gerate wurdenveadet:
* pH-Messgerat mit pH-Messelektrode: MultiLine P4 #&ma WTW und der
Prazisions-pH-Einstabmesskette SenTix H/HW
* Magnetrihrer Mono der Firma Variomag, mit RUhrstén
» Titrationsbirette DOSIMAT 665, Metrohm Swiss
* 50 ml Becherglaser
Reagenzien:
* 0,005 N NaOH: 20fache Verdinnung mit destilliertévasser von Titrisol (c
NaOH = 0,1 mol/l) der Firma MERK KG, Darmstadt, Dsthland

Zur Bestimmung der Gesamtsaure wurden 30 ml Datstjtgen 0,005 N NaOH bis
zu einem pH-Wert von 8,1 titriert. Aus dem Verbrauan Natronlauge kann der
Gesamtsauregehalt der Probe berechnet werden:

Verbrauch an NaOH in ml x Faktor Essigsaure 0,6

Gesamtsaure i Mg/l = ====mmmmmmmmm s

Probenmengenfaktor 3 x Verdlinnungsfaktor 20

4.4.6 Bestimmung der Oechslezahl

Diese Bestimmung der Oechslezahl erfolgte mittéhese amtlich geeichten
Hand-Zuckerrefraktometers der Firma ZEISS, CarkZ&dena GmbH, Jena,

Deutschland. Die Angaben erfolgten in °Oe.

4.4.7 Bestimmung des Grades des Restzuckergehaltddaischen

Das Ende der Garung der Maischen wurde Uber detzi&ergehalt in der
Maische bestimmt. Sobald der Zuckergehalt der Nhi@smter 5 g/L Maische lag, galt
diese als vollstandig vergoren. Diese Bestimmungdevumittels Clinitest der Firma
BAYER AG, Leverkusen, Deutschland durchgefuhrtVé&such wurden 1mL Probe
mit je einer Tablette Clinitest in einer Eprovettgeint. Der entstandene Farbumschlag

wurde anschlielend mit der Farbreaktionstabelldo (8 verglichen.
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Abb. 8: Auswertung des Clinitestes

4.4.8 Gaschromatographische Analyse

Um Referenzwerte zu erhalten, wurden jene Fetteduwred deren Ethylester
untersucht, die unter anderem von GUAN (1997) un@IBNCH (1978) analysiert
wurden.
Geréat: 5890 Serie Il mit Probengeber 6890 und RAe§ Fa. Hewlett Packard)
Séule: DB-FFAP, Lange 30 m, ID 0,32 mm, Filmdick® @m (Fa. Agilent)
Tragergas: Helium 5.6, Kopfdruck 12 psi (=82,74 kleanstant flow
Injektionsvolumen: 1L,
Splitverhéltnis: ca.1:10
Injektortemperatur: 260 °C
Detektortemperatur: 300 °C
Temperaturprogramm:
1. Injektionstemperatur: 60 °C , Haltezeit: 2,5 min
2. Aufheizen auf 100 °C mit 3 °/min, Haltezeit 0 min
3. Aufheizen auf 250 °C mit 12°/min, Haltezeit 5 min
Gesamtlaufzeit: 33,33 min
Die Bestimmungsgrenze fur die einzelnen Substalagehei ca. 0,3 mg/L.
Folgende Reagenzien wurden verwendet:
Ethanol p.A. (Merck Nr. 1.00983.2511)
Ameisensaure p.A. (Fluka Nr. 33015)
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2-Ethylbuttersaure purum (Fluka Nr. 03190)
Essigsaure p.A. (Merck Nr.100063)
Propionsaure p.S. (Merck Nr. 800605)
Isobutterséure p.S. (Merck Nr. 800472)
Buttersaure p.S. (Merck Nr. 800457)
Isovaleriansaure p.S. (Merck Nr. 800820)
Valeriansaure p.S. (Merck Nr. 800821)
Octanséaure p.S. (Merck Nr. 800192)
Hexansaure p.S. (Merck Nr. 800198)
Decanséaure p.S. (Merck Nr. 802169)
Laurinsaure p.S. (Merck Nr. 805333)
2-Phenylethanol p.S. (Merck Nr. 807006)
Capronsaureethylester purum (Fluka Nr. 21550)
Caprylsaureethylester purum (Fluka Nr. 21670)
Caprinsaureethylester purum (Fluka Nr. 21430)
Myristinsaureethylester puriss (Fluka Nr. 70090)
Palmitinsaureethylester purum (Fluka Nr. 76132)
Linolsaureethylester puriss (Fluka Nr. 62250)
Linolensaureethylester purum (Fluka Nr. 62180)
Milchsaureethylester p.A. (Fluka Nr. 73364)

4.5 Sensorische Beurteilung

Die wahrend der Destillation aufgefangenen Fraldionvurden in einen
neutralen und gut gellfteten Raum transferiertderdReihe nach, links beginnend mit
der ersten Fraktion und rechts endend mit derdetEtaktion aufgestellt. AnschlieRend
betraten die Verkoster einzeln nacheinander denmRawm ihre Beurteilung ohne
Beeinflussung abzugeben. Die Beurteilung der s&swwn Qualitdt erfolgte
ausschlief3lich durch Riechen.

Die Koster begannen in der Mitte des Destillats tmzhen von jeder Probe Richtung
Nachlauf (nach rechts) bis sie den nachlauftypiscligzeruch wahrnahmen und
notierten diese Probennummer. Analog erfolgte deririgilung von der Mitte aus
Richtung Vorlauf (nach links), wo sie die Probenmuen mit dem ersten typischen

Vorlaufaroma erkannten.
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Weiters waren sie angehalten, aufféallige Aromakonemben zu notieren. Jedes
Destillat wurde von mindestens finf Verkostern balty wobei vier Koster alle
Destillate verkosteten. Das Kosturteil erfolgtedarmalb von 48 h.

Da sich ublicherweise die Verkoster bei ihren Beiluhgen nicht einig waren, wurden
jene Fraktionen als N-Punkt (erste Nachlauffraktibezeichnet, bei der mindestens
drei Verkoster ein einheitliches Urteil abgaben.r\Was bei einem Destillat nicht der
Fall, wurde der Mittelwert des Urteils aller Kosteerangezogen.

Die Ergebnisse der sensorischen Auswertung sik@pitel 6.2 angefuhrt.

4.6 Methoden zur statistischen Auswertung:

Die Ermittlung des Bestimmtheitsmalies erfolgte etattWINDOWS XP
PROFFESIONAL EXEL, der Firma MICRO SOFT, Redmondashington tber die
Erstellung einer Ausgleichsgeraden und Ermittluag @leichung zur Bestimmung des
Bestimmtheitsmalies.

Die Berechnung der Effekte erfolgte nach KLEPPMARR03).
Weitere statistische Untersuchungen erfolgten mitBPSS-Programm fur Windows,
SPSS GmbH software, Chicago, lllinois.

4.7 Auflistung der Brande und Codierung:

Die Codierung der Destillate beinhaltet die Obstaxdbei A die Bezeichnung
fur Apfeldestillate und M die fur Marillendestillatwar. Die darauf folgende Zahl
bezieht sich auf den Zeitpunkt der Destillation. Womit steigender Zahl, ein spaterer
Destillationszeitpunkt gemeint ist.

Die Codierung der Destillate beinhaltet weitersr Adfern. Die erste Ziffer zeigt bei

den Apfeldestillaten die Art der Garung an, wobéiildie gekuhlte Garung und 2 fur
die Garung bei Raumtemperatur steht. Im Fall deriladestillate beschreibt die
erste Ziffer die verwendete Anlage. 1 bedeutet eslevmit der groRen Anlage, 2 mit
der kleinen Anlage destilliert. Raubrande tragenNiimmerierung O.

Die zweite Ziffer bezieht sich bei beiden Obstartarf die Art der Destillation. 1

bedeutet es handelt sich bei den Apfelbrdnden um @leichstromdestillation und bei
den Marillenbranden um eine Gegenstromdestillat@nsteht bei den Apfeln fur

Gegenstromdestillation und bei den Marillen fliree@aleichstromdestillation.
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Die dritte Ziffer beschreibt fir beide Obstarter @eschwindigkeit der Destillation. 1
bedeutet der Brand wurde langsam und 2 er wurd@eficldestilliert. 3 ist die
Bezeichnung der Standardgeschwindigkeit, die bei @deichstromdestillationen
verwendet wurde.

Die vierte Ziffer bezieht sich auf die Wiederholuemes Versuches. 1 ist der erste
Versuch und 2 die Wiederholung.

Der Nummerncode kann durch die Verwendung von Abnkidgen weiter erganzt
werden.

In Tab. 9 und 10 werden folgende Abklrzungen vedeén

g...... grof3e Anlage

K...... kleine Anlage

l...... langsame Destillation

S...... schnelle Destillation

gg....Gegenstromdestillation

RB...Raubrand

FB...Feinbrand

BT.....Maische bei Raumtemperatur vergoren

RT.....Maische in Rihrwerktank vergoren
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4.7.1 Codierung der Marillendestillate:

Tab. 9: Codierung der Marillendestillate

Benennung Nummer Erganzung Datum
M1 1111 gggl 28.08.2006
M2 1121 gggs 29.08.2006
M3 0 RB k 29.08.2006
M4 0 RB g 29.08.2006
M5 0 RB g 30.08.2006
M6 2111 kggl 30.08.2006
M7 0 RB k 30.08.2006
M8 1112 gggl 04.09.2006
M9 0 RB k 05.09.2006
M10 2121 kggs 05.09.2006
M11 2112 kggl 05.09.2006
M12* 2122 kggs 06.09.2006
M13 0 RB g 06.09.2006
M14 2123 kggs 11.09.2006
M15 0 RB g 11.09.2006
M16 0 RB g 12.09.2006
M17 1122 gggs 13.09.2006
M18 0 RB k 13.09.2006
M19* 2231 FB g (M4+M5) 14.09.2006
M20 0 RB g 14.09.2006
M21 1232 FB g (M16+M20) | 19.09.2006
M22 1233 FB g (M13+M15) | 02.10.2006
M23 2231 FB kM (M3+M18)| 04.10.2006
M24 2232 FB k (M9+M7) 10.10.2006

*) M12 und M19 wurden auf Grund von technischen bRrmen wéhrend der
Destillation im Weiteren nicht behandelt. Um derrdtehsplan beizubehalten, wurden
von beiden Branden Wiederholungen (M14 und M22) aygrh
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4.7.2 Codierung der Apfeldestillate

Erklarungen und Abkirzungen sind unter 4.7 angegebe

Tab. 10: Codierung der Apfeldestillate

Benennung Nummerierung Erganzung Datum
A2 2221 BT ggs 09.11.2006
A3 2211 RT gg | 09.11.2006
A4 2212 BT gg | 20.11.2006
A5 2222 BT gg s 23.11.2006
A6 0 RT RB 29.11.2006
A7 0 BT RB 29.11.2006
A8 1221 RT gg s 30.11.2006
A9 0 BT RB 30.11.2006
Al10 0 BT RB 30.11.2006
All 0 BT RB 04.12.2006
Al2 0 RT RB 04.12.2006
Al3 1211 RT gg | 05.12.2006
Al4 1212 RT gg | 05.12.2006
Al5 0 RT RB 12.12.2006
Al6 0 RT RB 12.12.2006
Al7 1222 RT gg s 18.12.2006
Al8 2131 FB BT (A10+Al11l)| 09.01.2007
Al19 1131 FB RT (A15+A16)| 16.01.2007
A20 1132 FB RT (A6+A12) 17.01.2007
A21 2132 FB BT (A7+A9) 30.01.2007

Allgemein koénnen einzelne Proben mit ,a, aa, b, th,oder ,cc* versehen sein.
Probenbezeichnungen mit einem ,a“, sind Verdinnorgg 30 %vol, mit ,b* auf 35
%vol und mit ,c* auf 40 %vol. Wurden die jeweiligevierdiinnungsstufen auf 4°C
gekdhlt, so tragen die Proben die Bezeichnungeh (@& %vol und 4°C), ,bb“ (35
%vol, 4°C), sowie ,cc” (40 %vol, 4°C)
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5 Versuchsdurchfiihrung

5.1.1 Versuchsdurchfiihrung Marille allgemein

Die Marillenmaische (Kapitel 5.2) wurde nach detlsténdigen Garung auf
unterschiedliche Weise destilliert. Insgesamt antn so sechs unterschiedliche
Destillate. Jeder Destillationsprozess wurde wiedker somit ergaben sich zwolf
Brande.

Destilliert wurden je zwei Gleichstromdestillationmit der kleinen (50 L-Anlage) und
der grof3en Destillationsanlage (150 L-Anlage), sowmit beiden Anlagen zwei
schnelle und zwei langsame Gegenstromdestillatikapitel 4.3).

Marille
Einaemaisct

Grof3e Kleine
Anlaae Anlaoe
Gegenstrom Gleichstrom Gegenstrom Gleichstrom
2x (M21. M22) 2x (M23. M24
Schnell Schnell
2x (M2. M17° 2x (M10. M14
Langsam Langsam
2x (M1. M8) 2x (M6. M11"

Abb. 8: Fliel3schema der Marillendestillatherstejiun

Alle zwolf Brande wurden zu je 150 ml fraktioniefih Glasflaschen mit
Schraubverschluss aufgefangen.
Jede Fraktion wurde:

» Sensorisch beurteilt (Kapitel 4.5)

* Tribung gemessen (Kapitel 4.4.4)

» Alkoholgehalt bestimmt (Kapitel 4.4.3)

» Leitfahigkeit (Kapitel 4.4.1) nach 1 h, nach 24 hdunach 48 h

bestimmt.
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Nachdem der N-Punkt (erste Nachlauffraktion) sassbrermittelt wurde (Kapitel
4.5), wurden bei 10 Fraktionen rund um den Umsghlalt folgende Parameter
analysiert:

e Trubung bei 30 %vol, 35 %vol und 40 %vol (Kapiteby

* pH-Wert (Kapitel 4.4.2)

e Titrierbare Saure (Kapitel 4.4.5)
Wobei Fraktion 6 den N-Punkt darstellt. Fraktiob $ind die Proben von Mittellauf bis
N-Punkt. Die Fraktionen 6-10 sind Nachlauffraktiongobei Fraktion 6 (=N-Punkt)
die erste Nachlauffraktion darstellt.
Funf Fraktionen rund um den N-Punkt wurden gaschtographisch erfasst (Kapitel
4.4.7)

5.1.2 Versuchsdurchfiihrung Apfel allgemein:

Zu Beginn des Versuches wurde die angelieferte Roéwn zwei gleich grol3e
Chargen geteilt. Eine Halfte wurde bei Raumtempeyatie andere Halfte bei 16°C
vergoren (Kapitel 5.2). Mit beiden Maischen wurd@n zwei (Wiederholung)
Gleichstrombrande, zwei schnelle und zwei langs&egenstromdestillate erzeugt
(Kapitel 4.3). Alle Destillate wurden mit der grof3é\nlage gebrannt. Insgesamt
entstanden so zwdlf Destillate, wobei sechs davaedérholungen entsprechen.

Alle zwolf Brande wurden zu je 150 ml fraktionieih Glasflaschen mit

Schraubverschluss aufgefangen.
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Apfel
Einaemaisct

Vergoren bei Vergoren bei
16°C RT
Gegenstrom Gleichstrom Gegenstrom Gleichstrom
2x (A19. A20 2x (A18. A21
Schnell Schnell
2x (A8. A17 2x (A2. AS)
Langsam Langsam
2x (A3. A13 2x (A4. A14

Abb. 10: Flieschema der Apfeldestillatherstellung

Jede Fraktion wurde:
» Sensorisch beurteilt (Kapitel 4.5)
* Tribung gemessen (Kapitel 4.4.4)
» Alkoholgehalt bestimmt (Kapitel 4.4.3)
» Leitfahigkeit (Kapitel 4.4.1) nach 1 h, nach 24 hdunach 48 h
bestimmt.
Nachdem der N-Punkt sensorisch ermittelt wurde (i€ap4.5) wurden bei 10
Fraktionen rund um den Umschlagpunkt folgende Parananalysiert:
e Tribung bei 30 %vol, 35 %vol und 40 %vol (Kapited 4)
*  pH-Wert (Kapitel 4.4.2)
« Titrierbare Saure (Kapitel 4.4.5)
Wobei Fraktion 6 den N-Punkt, also die erste Nadivaktion, darstellt. Die
Fraktionen 1-5 sind die Proben von Mittellauf big”PNnkt und die Fraktionen 6-10 sind
Nachlauffraktionen, inklusive N-Punkt.

Funf Fraktionen rund um den N-Punkt wurden gaschtographisch erfasst (Kapitel
4.4.7).
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5.2 Einmaischen

5.2.1 Einmaischen der Matrillen:

Die Verarbeitung der Marillen begann am 04. Aug2@d6 um 08:00 mit der
Anlieferung von 1170 kg Marillen, in den Raumen deschnikums der Hoheren
Bundeslehranstalt und Bundesamt fur Obst- und Viéeini Klosterneuburg.

Zu Beginn wurden die Kisten, in denen die Marileergeliefert wurden, in zwei gleich

hohe Stapel aufgeteilt, wobei auf eine Durchmisghdier Kisten Ricksicht genommen
wurde.

Die Kisten des ersten Stapels wurde in den Eimichiter der Walzenmihle gekippt,

die Frichte darin zerquetscht und Uber eine Mongeumurde das Mark in einen

zuvor nach den betriebsinternen Standards geremigidelstahltank gepumpt. Die
Marillen des zweiten Kistenstapels wurden ebenfgdle/alzt, anschlie3end aber tber
die Monopumpe in einen nach den betriebsinterneandairds zuvor gereinigten

Ruhrwerktand gefuillt.

" -

Abb. 10: Einmaischen der Marillen

Abb. 11:Walzenmihle von oben,
wéhrend der Verarbeitung (Ansicht
von oben)
Anschliel3end erfolgte eine gute Durchmischung @tldn Maischen und eine
Probenentnahme.
Beide Proben wiesen einen pH-Wert von 3,64 sowie @emperatur von 15,6 °C auf.

Die Bestimmung der Ochslezahl mittels eines zummrpriiften Refraktometers ergab
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fur die Maische des Edelstahltanks 57 °Oe und i@nhische des Ruhrwerktanks 58
°Oe.

Aufgrund des pH-Wertes von 3,64 wurde im nachstehri® eine Ansduerung der
Maische mit 84 % ortho-Phosphorsaure durchgefthetrfir wurden 160 mL Séaure je
hL Maische, also 800 mL S&aure je Tank unter stardiguhren zugesetzt.
AnschlieBend erfolgte die Zugabe von Distizym FM @&&ma ERBSLOH, einem
pektolytischem Enzym. Der Hersteller empfiehlt ediggabe von 10-25 mL Enzym
pro 100 kg Maische. Zugegeben und gut eingemengtemul20 mL Distizym in jeden
Tank.

Um eine optimale Garung zu gewahrleisten, wurdemada je120 g Reinzuchthefen
mit der Bezeichnung Oenoferm Fredd&adcaromyces cerevisae var.bayanus) der
Firma ERBSLOH in warmen Wasser fiir 20 min aufgeljueld in weiterer Folge den
Maischen zugegeben. Das entsprach der vom Herstllle Steinobstmaischen
empfohlenen 20 g pro 100 L Maische.

Eine anschlieRende Probenahme ergab eine pH-Weeutsgrauf 3,08 im Edelstahltank
und 3,09 im Ruhrwerktank.

Der RuUhrwerktank wurde anschlieRend an das Kalevasmgeschlossen und
programmiert. Die gewlnschte Gartemperatur betfu§Cl Das Drehintervall war auf
30 s ruhren und 2 min Pause eingestellt.

Da das kalte Leitungswasser im Gebéaude zwisché€2ihd 21 °C schwankte war es

nicht zur Kihlung des Ruhrwerktanks geeignet. DidMasserbereitstellung erfolgte

somit Uber einen Edelstahltank, der mit gekihlteas¥®ér (Tauchkuhler) befullt wurde
(Abb. 13).

Abb. 13: Kuhlung des éhrwerktanks
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Am Mittwoch den 09.August 2006 wurden weitere 7Z0Marillen der Sorte
Bergeron geliefert. Proben dieser Marillen zeigtgren pH-Wert von 3,68 und 55 °Oe.
Das Einmaischen erfolgte gleich wie das Einmaisaler Friichte am 07.August 2006.
Das Marillenmark wurde zu gleichen Teilen zu dereizbereits garenden Maischen
gegeben. Ebenso erfolgten die Maischebehandlungailogzu den bereits garenden
Maischen(160 mL ortho-Posphorsaure pro hL Mais2BenL Distizym FM je 100 kg
Maische und 20 g Oenoferm Freddo pro hL Maische).

Das Ende der Garung wurde mittels Clinitest Ubdtgapitel 4.4.7).
Am Ende der Garung wurden beide Maischen vereidtgu durchmischt.

5.2.2 Einmaischen der Apfel

Am Mittwoch den 12. Oktober 2006 wurden 2500 kg épder Sorte Golden
Delicious angeliefert. AnschlieRend wurde mit deviemarbeitung begonnen.
Zu Beginn wurden die Apfel in zwei gleich groRe @em zu je 1250 kg geteilt. Ein
Teil wurde fur die Vergdrung im Edelstahltank, derdere fur die Vergdrung im
Ruhrwerktank vorbereitet. Jede Charge wurde giegchrbeitet.
Die Apfel wurden im ersten Arbeitsschritt gewasch@mbb. 14) und anschlieRend
mittels Walzenmihle zerkleinert (Abb.15 und 16)siaraus entstandene Mark wurde
in den jeweiligen, den internen Standards entsprathgereinigten Tank gepumpt.
Wahrend des Pumpvorgangs erfolgte die Zugabe vaa @fl. ortho- Phosphorsaure je
Tank. Dies entsprach einer Zugabe von 160 mL SAroel00 L Maische. Um eine
optimale Durchmischung zu erreichen, wurde die &&antinuierlich in kleinen Dosen

im gesamten Pumpverlauf zugegeben.

Abb. 14: Waschen der Apfel Abb. 15: Walzenmdihle

Seitenansicht
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Abb. 16: Walzenmihle Vorderansicht und Beflllung Bempe

AnschlieBend wurden je Tank 187,5ml Distizym demf ERBSLOH, als
pektolylisches Enzym zugegeben. Dies entspricht derstellerempfehlungen von
15ml Enzym je 100kg Kernobstmaische. Nach eineermgiiurchmischung erfolgte die
Zugabe von der zuvor 20 Minuten in lauwarmen Wassegequollenen Hefe. Als
Hefe diente Oenoferm Freddo (saccharomyces ceeewsa.bayanus) der Firma
ERBSLOH. Zugegeben wurden je Tank 240g Hefe, was Hierstellerempfehlungen
von 20g Hefe pro 100It Kernobstmaische entspriElst.erfolgte nochmals eine gute
Durchmischung der Maischen und eine Kontrolle dds/ertes. Beine Tanks wiesen
einen pH-Wert von 3,05 auf.

Die Einstellungen des Ruhrwerktanks erfolgten agpato dem Versuch mit den
Marillen. Nach Ende der Garung wurden jedoch b#ldeschen separat behandelt.

5.3 Gérung

Wahrend der Garung, wurden taglich die TemperaturMaische, sowie der
Gehalt an Zucker (mittels Refraktrometrie Kapitel.8) bestimmt. Weiters wurden alle
Maischen taglich mit einem ,Krickerl* kréaftig durstof3en, um eine gleichmafige
Durchmischung zu gewahrleisten.

Wenn kein Temperaturanstieg der Maische und keinke®i der Ochslezahl
festzustellen war, wurde der Grad der Endvergamiittels Clinitest (Kapitel 4.4.7)
bestimmt.

Der Garverlauf der erzeugten Maischen ist in Tdburdd 12 dargestellt.
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Tab. 11: Garverlauf der Marillenmaischen in E E@gidank und R Ruhrwerktank. pH
E bzw. R gibt den jeweiligen pH-Wert der Maiscime & E bzw. R gibt die
jeweilige Temperatur der Maische in °C an und °Aez®&. R gibt die jeweilige

Ochslezahl in °Oe an.

Garverlauf

Marille pH E pHR TE TR Oe E De R
Gartag 1 3,14 3,1 21,6 16 45 48
Gartag 2 3,13 3,11 23,5 15,1 38 38
Gartag 3 3,14 3,11 19,4 13,1 35 35
Gartag 4 3,14 3,11 28,3 22,7 22 25
Gartag 5 3,16 3,1 23,7 15,3 20 22
Gartag 8 3,17 3,16 20,2 15 15 18

Tab. 12: Garverlauf der Apfelmaischen in E Edelstaik und R Ruhrwerktank. pH E
bzw. R gibt den jeweiligen pH-Wert der Maische &@. E bzw. R gibt die
jeweilige Temperatur der Maische in °C an und °Aez®&. R gibt die jeweilige

Ochslezahl in °Oe an.

Garverlauf

Apfel pHR pHE TR TE Oe R DOe E
1 3 3,01 17,2 17,3 65 64
2 2,98 3,01 20,7 21,2 58 59
3 2,98 3,02 17,2 21,3 54 54
6 2,99 3,02 16,1 22,3 42 40
7 2,96 2,98 15,8 23 38 34
8 3 3,01 18,5 22,1 33 28
9 3 3,02 17,5 21,7 28 20
10 2,99 3,02 16,1 20,8 22 16
13 2,98 3,03 15,5 18,5 17 16
14 2,99 3,03 15 18,4 17 16

5.4 Lagerung der Maische

Die Lagerung der Maische erfolgte in den Garbers#am bei unveranderten
externen Bedingungen, bis zum Tag der jeweiligen istheeentnahme fir

Destillationszwecke.
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5.5 Destillation

Vor jeder Destillation erfolgte die Umristung, Rgimg und Dampfung der
jeweils verwendeten Anlage in Abhangigkeit der getei Destillationsart. Danach
folgte die Beflllung der Blase mit der jeweiligeraidche oder den zu destillierenden
Raubranden.

Anschlieend erfolgte die Programmwahl und die Ruognierung der
Destillationsgeschwindigkeit Gber den Touch Scrgemitor.

Dann wurde der Startbefehl gegeben und die Damgfizufyetffnet, sowie der
Zeitpunkt des Starts notiert.

Wahrend der Destillation wurde das Destillat zu 18D Fraktionen in beschriftete
Glasflaschen aufgefangen und anschlieBend mit eBamaubverschluss verschlossen.
Bei jeder Flasche wurde die Zeit der Beflillung, dagegebene Alkoholgehalt, die
Durchflussgeschwindigkeit, die = Maischetemperatur,ie d Temperatur  des
Dephlegmators, des Geistrohres und bei Gegenstsiittat@onen die Temperatur des
dritten Bodens notiert.

Nach Beendigung des Brennens wurde die Dampfzufabgeschaltet, der
Brennruckstand entfernt und die Anlage mit Wassspglt.

Anschlieend wurden die Probeflaschchen in eineh gelifteten Raum zur

Verkostung transferiert.
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5.6 Physikalische und chemische Untersuchungebdstillatproben

Unmittelbar nach der Destillation erfolgte die Beshung der Leitfahigkeit

(Kapitel 4.4.1) aller Proben und die sensorischer@dung (Kapitel 4.5).

Bei den Marillendestillaten wurde die Leitfahigkatich nach 24 und 48 h bestimmt.

Nachdem der N-Punkt (Umschlagpunkt von Mittellauf dachlauf) eines Destillates

bestimmt wurde, wurde das Destillat in den Labanmén nach folgenden Kriterien

untersucht:

pH-Wertbestimmung (Kapitel 4.4.2) aller Fraktiorta den Marillendestillaten
und der zehn Fraktionen rund um den N-Punkt deeldpktillate

Bestimmung der Titrierbare S&ure (Kapitel 4.4.5) vehn Fraktionen rund um
den N-Punkt

Bestimmung der Tribung aller Fraktionen (Kapitdl.4)

Bestimmung des Alkoholgehaltes aller Fraktionentefst Biegeschwinger
(Kapitel 4.4.3)

Bestimmung der Tribung bei 30 %vol, 35 %vol und %ol bei zehn
Fraktionen rund um den N-Punkt (Kapitel 4.4.4.1)

Bestimmung der Tribung bei 30 %vol, 35 %vol und#dl nach 20minatiger
Kihlung bei zehn Fraktionen rund um den N-Punkipfkh 4.4.4.2)
Gaschromatographische Analyse (Kapitel 4.4.8) vmf fraktionen rund um
den N-Punk. Hierfir wurden Proben der Fraktionén647 und 8 (Fraktion 6
stellt den N-Punkt dar) genommen.
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6 Versuchsergebnisse und Diskussion

6.1 Destillationsprotokolle und sensorische Nadalbirennung

Zu Beginn der Destillationen traten in den graphéstc Darstellungen der CC-
Kurven (Kapitel 4.3) haufig hohe Fliel3geschwindiggee auf, obwohl der Destillatfluss
noch nicht begonnen hatte. Zurtckzufuhren waredidshdnomen auf den mehr oder
minder starken Luftstromungen innerhalb der Anlage.

Weiters war zu berticksichtigen, dass der zu BedemBrennens angegebene Alkohol
nicht von dem zu brennenden Destillat, sondern vBidckstanden einer
vorangegangenen Destillation stammte.

Haufig kam es wahrend des Brennvorganges zu Schwgek der
FlieRgeschwindigkeit. Der Grund dieser Schwankuriggnn der Programmsteuerung.
War der Durchfluss durch die Vorlage geringer as dingestellte Programm vorsah,
wurde die Dampfzufuhr automatisch erhoht. Als Folgevarmte sich die Maische
starker und es kam zu einem erhohten Destillatabfllberstieg dieser einen
kritischen Wert, steuerte das Programm gegen uoskdlte die Dampfzufuhr. Wurde
die Dampfzufuhr zu stark reduziert, sank die Duug¥geschwindigkeit erneut unter
den Sollwert und das Programm steuerte erneut gegen

In den Abb. 17-42 wurde der Beginn der Destillatmait einer roten Linie markiert.
Der Zeitpunkt der Nachlaufabrennung wurde durcle gielbe Linie gekennzeichnet.

Da Durchflussgeschwindigkeiten unter 3 L/h von @&smsoren nicht erfasst wurden,
wurde bei einigen Destillationen der Beginn des tiatsflusses von der
Programmsteuerung nicht registriert. War dies lreera Destillat der Fall, so wurden
die in den Probeflachen aufgefangenen Tropfen égmbenden Vorlaufes erneut in
die Vorlage uberfuhrt. Die Sensoren registriertanrdeine hohe Durchflussmenge und
die Brennereisteuerung leitete die BrennphasenBgas wurde in Form eines grol3en
Peaks zu Beginn des Vorlaufes grafisch in den CE8A4tudargestellt.

Die Werte der Diagramme Abb. 17-42 wurden gegernMiesspunkte aufgetragen. Die
Messungen und Aufzeichnung (der Werte: Temperatarséhe, Temperatur Helm,
Temperatur 3. Boden, Temperatur Geistrohr, Temperaforlage, Temperatur
Dephlegmator, Alkoholgehalt und FleiRgeschwindigkevahrend der Destillation
erfolgten alle 30 s. Ein Messpunkt stellte dadutiehZeitspanne von 30 s dar.

Die in 6.1.1 verwendeten Codierungen der Branael, isi Kapitel 4.7 aufgelistet.
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6.1.1 Destillationsprotokolle

Destillationsprotokoll des Brandes A2 (2221)
Destillation am 09.11.2006

Beginn: 09:25

Ende: 12:04

Apfel, Gegenstromdestillation schnell

Maische bei Raumtemperatur vergoren

120

100

80 i :. : : i TR
K - —8—T. Maische
m X T. Helm
W::: R i b iy o A L TR ! T. 3.Boden

wwwwww —%—T. Geistrohr

e —e—T. Vorlage
7( —+—T. Dephlgmator
y —— Alkoholgehalt
FlieRgeschw.
40—+ 11 E

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol
3

20

0 -

1 11 21 31 41 51 61 71 81 91101111121131141151161171181191201211221231241251261271281291301311

Messpunkte

Abb. 17: Verlauf der Destillation des Brandes A2ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach 60minutiger Aufheizphase begann das Destilldtiel3en (rote Linie).
Nach 149 min Destillation war der Umschlagpunktsokien Mittellauf und Nachlauf
erreicht. Bei diesem Zeitpunkt betrug die Geisti@mperatur 90,3 °C und der
Alkoholgehalt 75,04 %vol.
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Destillationsprotokoll des Brandes A3 (2211)
Destillation am 09.11.2006

Beginn: 13:11

Ende:15:02

Apfel, Gegenstromdestillation langsam

Maische bei Raumtemperatur vergoren

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

0-

1 9 17 25 33 41 49 57 65 73 81 89 97 105113 121 129 137 145 153 161 169 177 185 193 201 209 217
Messpunkte

Abb. 18: Verlauf der Destillation des Brandes A2&ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlieRgeschwindigkeiten)

Die rote Linie markiert den Beginn des DestillatBes nach 50mindtiger
Aufheizphase. Die gelbe Linie markiert den Umscplatkt zwischen Mittellauf und
Nachlauf.

Der N-Punkt war nach 95 min erreicht. Die Geisttelmperatur betrug 85,4 °C, der
Alkoholgehalt 84,24 %vol.

Nach einer Gesamtzeit von 110 min war die Destileru Ende.
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Destillationsprotokoll des Brandes A4 (2212)
Destillation am 20.11.2006

Beginn: 09:56

Ende: 11:53

Apfel, Gegenstromdestillation langsam

Maische bei Raumtemperatur vergoren

120

100

80 g
T. Maische
H £4 T. Helm
: y] & Lo —*—T. 3.Boden
60 — —e—T. Geistrohr
E —+—T. Vorlage

——T. Dephlgmator
Alkoholgehalt
FlieRgeschw.

40

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 s

F s LR RN RN RN RN RN RN R RN RN R RN RN R RN AR RN RR RN RN RN RN
1 10 19 28 37 46 55 64 73 82 91 100 109 118 127 136 145 154 163 172 181 190 199 208 217 226
Messpunkte

Abb. 19: Verlauf der Destillation des Brandes A¢rfperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach 30minutiger Aufheizphase begann der Vorlaufapfen (rote Linie). Der
N-Punkt war nach 98 min Gesamtdestillationszegieht. Zu diesem Zeitpunkt betrug
die Geistrohrtemperatur 98 °C und der Alkoholgelzajtbei 76,43%vol.

Die gesamte Destillationszeit betrug 117 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes A5 (2222)
Destillation am 23.11.2006

Beginn: 11:20

Ende: 12:38

Apfel, Gegenstromdestillation schnell

Maische bei Raumtemperatur vergoren

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
—=—T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

40

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 4 L

1 7 13 19 25 31 37 43 49 55 61 67 73 79 85 91 97 103 109 115 121 127 133 139 145 151

Messpunkte

Abb. 20: Verlauf der Destillation des Brandes A&ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach 28minutigen Aufheizen begann das Destillatrepfen (rote Linie). In
den ersten 20 min schwankte die FlieRgeschwindigkés das computergesteuerte
Programm die ideale Dampfzufuhr in Bezug auf dawéidte Programm definiert
hatte.

Nach 59 min Gesamtdestillation war der N-Punktiehte Die Geistrohrtemperatur
betrug zu diesem Zeitpunkt 89,3 °C, und der Alkgkbhlt betrug 74,50 % vol.
Nach einer Gesamtdauer von 78 min war die Destitlazu Ende.
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Destillationsprotokoll des Brandes A8 (1221)
Destillation am 30.11.2006

Start: 09:51

Ende: 11:18

Apfel, Gegenstromdestillation schnell

Maische bei 16°C vergoren

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur T, Alkoholgehalt %vol

1 8 15 22 29 36 43 50 57 64 71 78 85 92 99 106 113 120 127 134 141 148 155 162 169
Messpunkte

Abb. 21: Verlauf der Destillation des Brandes A&ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und Fliel3geschwindigkeiten)

Nach 31 min Aufwarmphase begann das Destillat ppfén (rote Linie).
Wahrend der ersten zehn min schwankte die FlieRgesdigkeit zwischen langsamen
Tropfen und 4 L/h. Im weiteren Verlauf der Destitba stieg die Destillation gemaf3
dem gewahlten Programm.

Nach 71 min Destillation erreichte der Brand in &eaktion 32 den N-Punkt (gelbe
Linie). Das Geistrohr erreichte zu diesem Zeitpuiki6 °C. Der Alkoholgehalt am N-
Punkt wurde mit 74,96 %vol bestimmt.

Nach weiteren 16 min Destillation war der Brandedidliert.
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Destillationsprotokoll des Brandes A 13 (1211)
Destillation am 05.12.2006

Start: 10:21

Ende: 12:07

Apfel, Gegenstromdestillation langsam

Maische bei 16°C vergoren

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt
H FlieRgeschw.
40 Liter abs.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 1~

of PP e ———

1 9 17 25 33 41 49 57 65 73 81 89 97 105 113 121 129 137 145 153 161 169 177 185 193 201 209
Messpunkte

Abb. 22: Verlauf der Destillation des Brandes AT8rfperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Das Destillat begann nach 28 min Aufheizphase apfén (rote Linie). Im
weiteren Verlauf der Destillation kam es zu einiggechwankungen der
FlieRgeschwindigkeit (zwischen 5 und 8 L/h).

Die Schwankungen hatten keinen Einfluss auf dies@@sche Beschaffenheit des
Destillates.

Nach 87 min Gesamtdestillation wurde der N-Punktdse Fraktion 33 erreicht. Zu
diesem Zeitpunkt erreichte das Geistrohr eine Teatpevon 83,5 °C. Diese Fraktion

wies einen Alkoholgehalt von 80,06 %vol auf.
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Destillationsprotokoll des Brandes A 14 (1212)
Destillation am 05.12.2006

Start: 13:20

Ende: 15:07

Apfel, Gegenstromdestillation langsam

Maische bei 16°C vergoren

120

T. Maische

T. Helm
—%—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 +—

(LR A A e A s
1 9 17 25 33 41 49 57 65 73 81 89 97 105 113 121 129 137 145 153 161 169 177 185 193 201 209

Messpunkte

Abb. 23: Verlauf der Destillation des Brandes ATértperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach einer Aufheizphase von 38 min begann der Brandl einer
FlieBgeschwindigkeit von 4 L/h zu laufen. Nach emt 48 Min der Destillation
(gesamt 88 min Destillation) war in der Fraktiond N-Punkt erreicht.

Die Geistrohrtemperatur am N-Punkt betrug 80,6D€&). Alkoholgehalt in der Fraktion
34 betrug 85,22 %uvol.
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Destillationsprotokoll des Brandes A18 (2131)
Destillation am 09.01.2007

Start: 10:22

Ende: 14:16

Apfel, Gleichstromdestillation

Feinbrand

Maische bei Raumtemperatur vergoren

120

100

ﬂ.._—-—_"/

80 4

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

60

40 ~

Temperatur C, Alkoholehalt %vol

20 -

0

1 18 35 52 69 86 103 120 137 154 171 188 205 222 239 256 273 290 307 324 341 358 375 392 409 426 443 460
Messpunkte

Abb. 24: Verlauf der Destillation des Brandes AT8rperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und FlieRgeschwindigkeiten)

Die rote Linie trennt Aufheizphase und Brennphaseh 44 min der
Destillation. Der Umschlagpunkt zwischen Mittellaufd Nachlauf ist durch die gelbe
Linie gekennzeichnet. Der N-Punkt war nach 158 @@&samtdestillation erreicht.

Die Temperatur des Geistrohres betrug am N-Punkt 8Z. Der Alkoholgehalt am N-
Punkt (Fraktion 85) wurde mit 69,5 %vol bestimmt.
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Destillationsprotokoll des Brandes A19 (1131)
Destillation am 16.01.2007

Start: 10:30

Ende: 15:05

Apfel, Gleichstromdestillation

Feinbrand

Maische bei 16°C vergoren

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

0

1 21 41 61 81 101 121 141 161 181 201 221 241 261 281 301 321 341 361 381 401 421 441 461 481 501 521 541
Messpunkte

Abb. 25: Verlauf der Destillation des Brandes AT@rqperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach 70minitiger Destillation begann der Vorlaufdie Vorlage tUberzutreten
(rote Linie). Nach weiteren 71 min (gesamt 141 nwmr bei Fraktion 85 der
Umschlagpunkt zwischen Mittellauf und Nachlauf aié Zu diesem Zeitpunkt
erreichte das Geistrohr eine Temperatur von 87I1AQlieser Fraktion am N-Punkt
betrug der Alkoholgehalt 71,42 %vol.

Die gesamte Destillationsdauer betrug 215 Minuten.
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Destillationsprotokoll des Brandes A20 (1132)
Destillation am 17.01.2007

Start: 09:55

Ende: 13:28

Apfel, Gleichstromdestillation

Feinbrand

Maische bei 16°C vergoren

120

100

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

1 17 33 49 65 81 97 113 129 145 161 177 193 209 225 241 257 273 289 305 321 337 353 369 385 401 417 433
Messpunkte

Abb. 26: Verlauf der Destillation des Brandes AZerqperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach einer Aufheizphase von 70 min begann das IR¢stu flieRen (rote
Linie). Nach einer Gesamtbrenndauer von 176 minde/unit der Fraktion 67 der N-
Punkt bestimmt. Hier wurde eine Geistrohrtemperatm 90,1 °C gemessen. Der
Alkohohlgehalt am N-Punkt wurde mit 62,44 %vol lmsht. Die Gesamtdauer der
Destillation betrug 213 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes A21 (2132)
Destillation am 30.01.2006

Start: 11:58

Ende: 17:14

Apfel, Gleichstromdestillation

Feinbrand

Maische bei Raumtemperatur vergoren

100

80

70

T. Maische
T. Helm
¢ —*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage

: ——T. Dephlgmator
40 : Alkoholgehalt

A FlieRgeschw.

60

50 +—

30‘

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

! :
20— i —

|
|

0

1 24 47 70 93 116 139 162 185 208 231 254 277 300 323 346 369 392 415 438 461 484 507 530 553 576 599 622
Messpunkte

Abb. 27: Verlauf der Destillation des Brandes AZg&rperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und FlieRgeschwindigkeiten)

72 min nach Beginn der Destillation begann der Bran flieRen und die
Brennphase 1 wurde eingeleitet (rote Linie). Na6A tnin der Destillation wurde der
N-Punkt bei der Fraktion 93 (gelbe Linie) bestimuad, ab hier ein apfelfremder und
mehliger Geruch im weiteren Verlauf auftrat. Nackiteren 94 min wurde der
Brennvorgang durch einen Stromausfall beendet. diéurch verloren gegangenen
Fraktionen waren flir dieses Projekt ohnedies obgkche Bedeutung, da es sich nicht
um Fraktionen rund um den N-Punkt handelte.

Am N-Punkt betrug die Geistrohrtemperatur 84,7 d€r, Alkoholgehalt 77,07 %vol.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 1 (1111)
Destillation am 28.08.2006

Beginn: 13:50

Ende: 15:34

Marille, Gegenstromdestillation langsam

Grol3e Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Liter abs.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

o I ! L T
0- U ————————— DT T —
1 9 17 25 33 41 49 57 65 73 81 89 97 105 113 121 129 137 145 153 161 169 177 185 193 201
Messpunkte

Abb. 28: Verlauf der Destillation des Brandes Me&ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach einer Aufheizphase von 51 min begann das IR¢stu flieRen (rote
Linie). Nach weiteren 41 min (Messpunkt 186) destidation erreichte das Destillat
in Fraktion 18 den Umschlagpunkt zwischen Mittefllaund Nachlauf. Zu diesem
Zeitpunkt hatte das Geistrohr eine Temperatur \&8 8C erreicht. Der Alkoholgehalt
am N-Punkt betrug 78,06 %vol.

Die Gesamtdauer der Destillation betrug 104 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 2 (1121)
Destillation am 29.08.2006

Beginn: 08:51

Ende: 10:26

Marille, Gegenstromdestillation schnell

Grol3e Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—%—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
—=—T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

40

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

1 8 15 22 29 36 43 50 57 64 71 78 85 92 99 106 113 120 127 134 141 148 155 162 169 176 183 190

T

Messpunkte

Abb. 29: Verlauf der Destillation des Brandes M2ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlielRgeschwindigkeiten)

Nach einer 40minitigen Aufheizphase begann der avibrizu tropfen und
erreichte 10 min spater (rote Linie) die durch dpsahlte Programm erwartete
FlieRgeschwindigkeit von 7 L/h. Nach einer Gesastitlationszeit von 86 min war
der N-Punkt (gelbe Linie) erreicht. Die Geistrohmfeeratur betrug zu diesem Zeitpunkt
84,4 °C, der Alkoholgehalt dieser Fraktion war &1%vol.

Die Gesamtdestillationszeit betrug 95 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 6 (2111)
Destillation am 30.08.2006

Beginn: 11:46

Ende: 13:08

Marille, Gegenstromdestillation langsam

Kleine Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 PP R EEF R B PR
o T 1 VN (W0 g W8 a3 g’ 0 Voqmmatt]
1 7 13 19 25 31 37 43 49 55 61 67 73 79 85 91 97 103 109 115 121 127 133 139 145 151 157 163
Messpunkte

Abb. 30: Verlauf der Destillation des Brandes Me@fiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach 45minutiger Aufheizphase begann mit der Breasp 1 die eigentliche
Destillation (rote Linie).
Nach einer Gesamtdestillationszeit von 69 min wuriteder Fraktion 11 der N-Punkt
erreicht (gelbe Linie). Die Geistrohrtemperatur eeimit 93 °C, der Alkohohlgehalt
mit 64,13 %vol ermittelt.

Die gesamte Dauer der Destillation betrug 82 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 8 (1112)
Destillation am 04.09.2006

Beginn: 10:37

Ende: 12:24

Marille, Gegenstromdestillation langsam
Grol3e Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkohlgehalt %vol

e
1 8 15 22 29 36 43 50 57 64 71 78 85 92 99 106 113 120 127 134 141 148 155 162 169 176 183 190 197
Messpunkte

Abb. 31: Verlauf der Destillation des Brandes M@ifiperaturverlaufe, Alkoholgehalte
und FlieRgeschwindigkeiten)

Nach 50 min Aufheizphase begann der Vorlauf zigére (rote Linie).
Den N-Punkt (gelbe Linie) erreichte das Destillatacim 92minutiger
Gesamtdestillationszeit. Zu diesem Zeitpunkt war Alikoholgehalt 64,94 %vol. Die
Geistrohrtemperatur betrug 91,3 °C.

Insgesamt dauerte der Brennvorgang 107 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 10 (2121)
Destillation am 05.09.2006

Beginn: 11:10

Ende: 12:28

Marille, Gegenstromdestillation, schnell
Kleine Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur T, Alkoholgehalt %vol

o T WTWWWWWWJ

1 7 13 19 25 31 37 43 49 55 61 67 73 79 85 91 97 103 109 115 121 127 133 139 145 151
Messpunkte

Abb. 32: Verlauf der Destillation des Brandes MT@rfiperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach 45minutiger Aufheizphase begann der VorlauflieGen (roteLinie). Das
Kondensat floss mit einer deutlich héheren FlieByesndigkeit als zu erwarten war.
Daraufhin reagierte das Programm mit einer Reduakdier Dampfzufuhr, wodurch der
Destillationsfluss fast zum Erliegen kam. Durchesrte Erhohung der Energiezufuhr
stieg der Destillationsfluss wieder an. Ab 12:08ieéder Brand laut Vorgabe.

Den N-Punkt (gelbe Linie) erreichte der Brand n&&mindtiger Destillation. Die
Geistrohrtemperatur wurde mit 90,1 °C, der Alkoleblglt mit 65,70 %vol ermittelt.
Die Gesamtbrenndauer betrug 78 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 11 (2112)
Destillation am 06.09.2006

Beginn: 08:42

Ende: 10:18

Marille, Gegenstromdestillation, langsam

Kleine Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

0- . T T, e,

1 8 15 22 29 36 43 50 57 64 71 78 85 92 99 106 113 120 127 134 141 148 155 162 169 176 183 190
Messpunkte

Abb. 33: Verlauf der Destillation des Brandes MTgriperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Der Vorlauf begann nach 48minttiger Destillation flee3en (rote Linie).
Den N-Punkt erreicht der Brand nach 81min. Zu dresg€eitpunkt war die
Geistrohrtemperatur 90 °C und der Alkoholgehaltdag66,33 %vol (gelbe Linie).
Zu Ende war die Destillation nach gesamt 96min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 12 (2122)
Destillation am 06.09.2006

Beginn: 10:31

Ende: 12:35

Marille, Gegenstromdestillation, schnell

Kleine Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

0- o m......mm

1 12 23 34 45 56 67 78 89 100 111 122 133 144 155 166 177 188 199 210 221 232 243 254 265 276 287
Messpunkte

Abb. 34: Verlauf der Destillation des Brandes MTI2riperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach einer 56minitigen Aufheizphase begann der adbr(rote Linie) zu
flieRRen.
Der N-Punkt war nach 112 min Destillation erreidgelbeLinie). Das Geistrohr
erreichte eine Temperatur von 83 °C. Der Alkohoddeler Fraktion 12 wurde mit
76,77 %vol ermittelt.

Die gesamte Destillationsdauer betrug 124 min.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 14 (2123)
Destillation am 11.09.2006

Beginn: 11:32

Ende: 12:51

Marille, Gegenstromdestillation, schnell

Kleine Anlage

120

100

80

T. Maische

_/“‘ T. Helm
—*—T. 3.Boden
Vai —&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator
Alkoholgehalt
FlieRgeschw.

60

H [

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

1 7 13 19 25 31 37 43 49 55 61 67 73 79 85 91 97 103 109 115 121 127 133 139 145 151 157
Messpunkte

Abb. 35: Verlauf der Destillation des Brandes MTériperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Der Start dieses Destillationsprogrammes war ur82,ldie Dampfuhr erfolgte
jedoch erst acht Minuten spater. Somit ist 11:40 eagjentlicher Destillationsbeginn
anzusehen.

Nach einer Destillationszeit von 43 min begann \derlauf zu flieBen. Der N-Punkt
war nach einer Gesamtdestillationsdauer von 64 (Mi@sspunkt 144) erreicht. Hier
betrug die Geistrohrtemperatur 90,6 °C. Der Alkgedblalt lag bei 62,87 %vol.

Die eigentliche Brenndauer betrug 71 (gesamt 78) mi
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Destillationsprotokoll des Brandes M 17 (1122)
Destillation am 13.09.2006

Beginn: 10:22

Ende: 13:15

Marille, Gegenstromdestillation, schnell

Grol3e Anlage

120

100

80

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

60

40 -

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 £

0 ! e —— S ———

1 14 27 40 53 66 79 92 105 118 131 144 157 170 183 196 209 222 235 248 261 274 287 300 313 326 339

Messpunkte

Abb. 36: Verlauf der Destillation des Brandes MT@érfiperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Aufgrund von technischen Problemen zu Beginn destiDetion verzogerte sich

die Dampfzufuhr und damit auch die Aufheizphasel®4 min. Wobei die eigentliche
Aufheizphase 50 min betrug.
Den N-Punkt erreichte dieser Brand nach einer gesaestillationszeit von 146 min
(92 min der eigentlichen Destillation). Zu diese®itgunkt (gelbe Linie) erreichte das
Geistrohr eine Temperatur von 87,7 °C. Der Alkokblgt am N-Punkt wurde mit
78,47 %vol ermittelt.

Die gesamte Destillation wies eine Dauer von 1713 awif.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 19 (2231)
Destillation am 14.09.2006

Beginn: 11:35

Ende: 14:56

Marille, Gleichstromdestillation

Grol3e Anlage

120

100

80

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
—=—T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

60

40

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20

1 15 29 43 57 71 85 99 113127 141 155 169 183 197 211 225 239 253 267 281 295 309 323 337 351 365 379 393

Messpunkte

Abb. 37: Verlauf der Destillation des Brandes MI®@riperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Das Destillat begann nach 91minutiger Aufheizphagesiner Geschwindigkeit

von 5 L/h zu flieBen (roteLinie). Im Verlauf der $&#ation stieg die
FlieRgeschwindigkeit stetig bis auf 9 L/h an.
Den N-Punkt erreichte das Destillat in Fraktion (8&lbe Linie) nach 148minitger
Destillation. Zu diesem Zeitpunkt wurde eine Geisttemperatur von 89,3 °C
ermittelt. Der Alkoholgehalt am Umschaltpunkt zwisa Mittellauf und Nachlauf
betrug 66,54 % vol.

Nach einer Gesamtbrenndauer von 197 min wurde derdsbei 38,4 %vol beendet.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 21 (1232)
Destillation am 19.09.2006

Beginn: 09:08

Ende: 12:03

Marille, Gleichstromdestillation

Grol3e Analage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
—=—T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

1 14 27 40 53 66 79 92 105 118 131 144 157 170 183 196 209 222 235 248 261 274 287 300 313 326 339 352

Messpukte

Abb. 38: Verlauf der Destillation des Brandes MZgrfiperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Fliel3geschwindigkeiten)

Nach 72minutiger Aufheizphase startete die Brensph#(rote Linie). Im
weiteren Verlauf der Destillation stieg die FlieBgewindigkeit langsam von 3 auf 5
L/h an.

Nach130 min erreichte das Destillat in Fraktion &h N-Punkt (gelbeLinie). Die
ermittelte Geistrohrtemperatur betrug 87,7 °C,Alkoholgehalt betrug 69,46 %vol.
Nach einer Destillationslange von 171 min war deari8l zu Ende.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 22 (1233)
Destillation am 02.10.2006

Beginn: 12:08

Ende: 15:33

Marille, Gleichstromdestillation

Grol3e Anlage

120 ’

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
—=—T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

FlieRgeschw.

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20

0- o :
1 16 31 46 61 76 91 106 121 136 151 166 181 196 211 226 241 256 271 286 301 316 331 346 361 376 391 406

Messpunkte

Abb. 39: Verlauf der Destillation des Brandes MZ2riperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach einer 82minutigen Aufheizphase begann dasilBestu flieRen (rote
Linie). Den N-Punkt erreichte das Destillat in Rrak 33 nach einer Destillationsdauer
von 135 min (gelbe Linie). Zu diesem Zeitpunkt wige Geistrohrtemperatur auf 86,3
°C gestiegen. Der Alkoholgehalt der Fraktion 33 aeumit 72,84 %vol ermittelt.

Nach einer Gesamtbrenndauer von 205 min war daisl|Bekertig.
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Destillationsprotokoll des Brandes M 23 (2231)
Destillation am 04.10.2006

Beginn: 13:19

Ende: 15:20

Marille, Gleichstromdestillation

Kleine Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—%—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

[0 T T ottt e e
1 10 19 28 37 46 55 64 73 82 91 100 109 118 127 136 145 154 163 172 181 190 199 208 217 226 235
Messpunkte

Abb. 40: Verlauf der Destillation des Brandes MZ8rfiperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach einer Aufheizphase von 50 min begann der Bmandropfen und die
Brennphase 1 wurde eingeleitet (rote Linie).
Nach einer Gesamtdestillationsdauer von 100 mieicte der Brand in Fraktion 26
den N-Punkt (gelbe Linie). Zu diesem Zeitpunkt bgtdie Geistrohrtemperatur 91,6
°C. Der Alkoholgehalt der N-Punktfraktion wurde r&,38 %vol ermittelt.

Die gesamte Destillation dauerte 119min.

88



Destillationsprotokoll des Brandes M 24 (2232)
Destillation am 10.10.2006

Beginn: 10:25

Ende: 12:26

Marille, Gleichstromdestillation

Kleine Anlage

120

T. Maische

T. Helm
—*—T. 3.Boden
—&—T. Geistrohr
—+—T. Vorlage
——T. Dephlgmator

Alkoholgehalt

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

1 10 19 28 37 46 55 64 73 82 91 100 109 118 127 136 145 154 163 172 181 190 199 208 217 226 235

Messpunkte

Abb. 41: Verlauf der Destillation des Brandes MZérfiperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

Nach einer 52minttigen Aufheizphase begann dasi@ezu tropfen. Um die
Brennphase 1 einzuleiten wurde das aufgefangendill®eserneut durch den
Durchflussmesser geleitet um eine FlieRgeschwiriigid3er als 3 L/h zu erreichen
(rote Linie).

Nach gesamt 92 min (gelbe Linie) der Destillatioarwnit Fraktion 17 der N-Punkt
erreicht. Am N-Punkt betrug die Geistrohrtempera&8r5 °C und der Alkoholgehalt
69,74 %vol.

Die gesamte Destillation dauerte insgesamt 121 min.
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Destillationsprotokoll eines Raubrandes
Destillation am 10.10.2006

Beginn: 14:04

Ende: 14:52

Marille, Raubrand

Kleine Anlage

Raubrand kleine Anlage

120

R AAAAARAARAAARAA

80
T. Maische
\ T. Helm
—&—T. Geistrohr

60 = |——T. Vorlage
——T. Dephlgmator
Alkoholgehalt
FlieBgeschw.
40 _o*

Temperatur C, Alkoholgehalt %vol

20 A

L 4 7 1013 16 19 22 25 28 31 34 37 40 43 46 49 52 55 58 61 64 67 70 73 76 79 G2 85 88 91 %4
Messpunkte
Abb. 42: Verlauf der Destillation eines Raubrand&smperaturverlaufe,
Alkoholgehalte und Flie3geschwindigkeiten)

In Abb. 42 ist der Destillationsverlauf eines Rautates abgebildet. Die
maximale Alkoholkonzentration war nach 50 min Di&gton mit 70,90 %vol erreicht.
Im weiteren Verlauf nahm die Alkoholkonzentratiom Destillat stetig ab und erreichte

4,00 %vol (Ende der Destillation) nach einer Gestasiillationsdauer von 192 min.
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6.1.2 Ergebnisse der sensorischen Nachlaufabtrgnnun

Den Tab. 13 und 14 kann entnommen werden, bei erldrobeflaschchen

jeder einzelne Koster den N-Punkt definierte. In 8palte ,N-Punkt* wird der durch

diese Urteile festgelegte N-Punkt prasentiert. terdngen zur Bestimmung des N-

Punktes sind in Kapitel 4.5. zu finden. Eine Autlisg aller Koster ist im Anhang zu

finden.

Zu Branden, die in Tab. 13 und 14 mit * markiertdsiwurden separat von den Kostern

Anmerkungen gemacht. Diese sind in Kapitel 6.1 geéirhrt.

Tab. 13: Ergebnisse der sensorischen Nachlaufadutngnbei Marillendestillaten

Destillat | Manfred | Franz Monika | Christiane | Gottfried | Adrienne | Markus Martinl N-Punkt
M1 18 17 17 18 19 18
M2 16 14 19 16 16 16
M6 13 11 10 11 11 11
M8 22 19 20 20 20 20 20
M10 9 10 8 9 9 9
M11 11 10 10 11 13 11 11
M12 12 11 13 12 12 12
M14* 10 9 9 8 9 9
M17* 21 20 20 20 19 20
M19 20 21 22 21 18 21 22 20 21
M21* 27 24 24 23 23 24 24 24
M22 29 33 33 32 33 33
M23* 22 23 20 26 26 30 30 26
M24 18 15 17 17 19 17 17
Tab. 14: Ergebnisse der sensorischen Nachlaufalutngnbei Apfeldestillaten
Destillat | Manfred Franz Monika | Christiane Adrienne | Markus Martinl | Martin2 | N-Punkt
A2* 33 28 34 34 33 34 33
A3* 39 34 39 39 42 39
A4* 36 37 35 35 35 34 35
A5* 31 25 28 28 29 28 28
A8 32 32 31 31 33 33 32
Al13 31 33 34 33 33 34 33
Al4 35 34 33 33 35 34 34
Al8 85 86 84 85 85 85 85
Al19 82 85 88 85 86 84 85
A20 62 67 70 66 68 67 67
A21* 85 97 91 95 94 94 93
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6.1.3. Kommentare der Koster zu einzelnen Proben

Die Koster stellten bei dem Brand M14 einen augfadlen Geruch nach
Dorrpflaumen fest.

Bei den Bréanden M17 und M21 stellten die Kostererirmehligen Geruch im
Mittellauf fest, der sich zum Nachlauf hin weiterspragte, im spateren Nachlauf sich
jedoch verfliichtigte. Diesen mehligen Geruch nahmienVerkoster auch bei den
Branden A19 und A21 wahr. Hier trat jedoch der @Gbrerst im beginnenden
Nachlauf auf.

Ein medizinischer Geruch (Geruch nach Desinfektiutiel) wurde bei Brand M21
in Fraktion 16 und 17, sowie bei A4 in Fraktion 2@und 25 wahrgenommen.

Bei Brand A5 wurde die Fraktion 12 als absolut aafrei beschrieben.

Bei dem Destillat trat ab Fraktion 21 ein leichteehlgeruch auf, der von den
Verkostern als ,leicht faulig“ beschrieben wurdestEab Fraktion 33 wurde dieser
Geruch als Nachlaufaroma identifizierbar. Weitetgden die Fraktionen 21 bis 32

als besonders reich an Apfelaroma beschrieben.
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6.2 Ergebnisse der chemischen und physikalischeyéan

Nachfolgend werden die Ergebnisse der physikalisched chemischen
Untersuchungen der Marillen- und Apfeldestillategdstellt und diskutiert.

6.2.1 Ergebnisse der Analyse der titrierbaren Saure

Im Durchschnitt enthielt eine N-Punktprobe (Probs der Fraktion 6) 81,1 mg/
L r.A. (sd = 66,1) an titrierbarer Saure berechalstEssigsaure, wenn es sich um ein
Marillendestillat handelt, und 26,1 mg/L r.A (sd12,0), wenn man einen Apfelbrand
analysierte.
Wie zu erwarten, nahm der Gehalt an titrierbarer&&um Verlauf der Destillation
kontinuierlich zu (GUAN, 1997). Die Zunahmerate weaoch sehr unterschiedlich. Im
Destillat mit der Bezeichnung M8 nahm der Gehaltiirerbaren Sauren von 14,2 in
Fraktion 1 auf 204,5 mg/L r.A. in Fraktion 10 zuaPbedeutet eine Steigerung um 190
mg/L r.A. Der Brand M22 zeigte nur eine Zunahme i mg/L r.A. innerhalb der
zehn analysierten Fraktionen entlang der Nachlargabung (Abb. 44). Bei diesem
Destillat, sowie bei den Destillaten M21, M23 und2M handelte es sich um
Gleichstromdestillate. Dadurch war das Gesamtvotuare Destillat hoher als bei den
Gegenstromdestillaten und in weiterer Folge warAlestieg an titrierbarer Saure auf

mehrere 150 mL Fraktionen aufgeteilt.

Die Apfelbrande wiesen generell niedrigere Wertetiirerbaren S&uren auf
(Abb. 43). Der gemessene Hdchstwert fand sich i@ @it einer Zunahme von 23,7
mg/L r.A. in Fraktion 1 auf 86,2 mg/L r.A. in Fragh 10. Die grofdte Steigerungsrate
wies A 3 auf, denn hier verzehnfacht sich der Gedratitrierbaren Sauren (von 3,8 auf
38,5 mg/L r.A). Die geringste Zunahme wurde im tidas A 21, einem
Gleichstromdestillat, gefunden.
Vergleicht man die Destillationsart, so wird detlili dass die Gleichstromdestillate
geringere Konzentrationen an titrierbarer Sauré\NaRunkt aufwiesen, als Brande, die
mit Verstarkung destilliert wurden (Abb. 43 und 44jarillendestillate, die ohne
Verstarkung gebrannt wurden wiesen am N-Punkt defafittlich 31,7 mg/L r.A. (sd
= 26,7) auf (Apfeldestillate 18,5 mg/L r.A., sd £,9).
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Gegenstromdestillate der Marillen (Abb. 44) hattm N-Punkt hingegen
durchschnittlich 105 mg/L r.A. (sd = 66,9) und Aptestillate (Abb. 43) 28,9 mg/L
r.A. (sd = 11,5). Hier war der technologische Eisfl, den die Destillationsart ausiibte,
besonders deutlich zu erkennen (Abb. 44). Bei deengMich konnte man davon
ausgehen, dass die Summe an titrierbarer Saumenitarillen-, bzw. Apfeldestillaten
unabhangig von der Destillationsart war. Wann j&datiese in das Destillat
Ubergingen, war abhangig von der Art der DestdiatiPIEPER, 1993). Bei der
Destillation mit Verstarkung wurden die titrierbar8auren langer zurtickgehalten und
traten erst im Nachlauf auf, wéhrend diese Sauren der Destillation ohne

Verstarkung im gesamten Verlauf der Destillatioftraten.

——TA A2
—=—TA A3
100 : TA A4
TA A5
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L e .
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Fraktionen TA A20

TA A21

Abb. 43: Verlauf der titrierbaren Saure (TA) derféldestillate rund um den N-Punkt.
Die rote Markierung (Fraktion 6) zeigt den N-Pu(iP) an.
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Abb. 43: Verlauf der titrierbaren Saure (TA) deafillendestillate rund um den N-
Punkt (NP). Die rote Markierung (Fraktion 6) zeigin N-Punkt an.
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Bei Marillendestillaten war der Anstieg der titharen Saure entlang des
Umschlagpunktes bei der Destillation mit der groBalage nicht so stark, wie bei der
Destillation der Marillenbrande mit der kleinen Age (Abb. 45). Zu bertcksichtigen
war jedoch, dass auf Grund der kleineren Dimensronig bei der kleinen Anlage die
Brennphase kirzer war. Dem zufolge waren bei demge@sromdestillaten die
Probennummern 10 das Ende der Destillation (40 Youold nicht wie bei Destillaten
der 150 L-Anlage mittlere Nachlaufproben. Zu erlemnwar dennoch, die
Verschiebung der titrierbaren Séauren in den Nadb&eich bei Destillaten, die mit
der grof3en Anlage gebrannt wurden.

Weiters verfugte die grol3e Anlage uber mehr freeal®onsflache, als die kleine
Anlage. Die Blase der grofRen Anlage wurde mit 100/&ische befullt. Maximal
beflllt ware die groRe Anlage mit 150 L Maische gsan. Die kleine Anlage wurde
aber mit 47 L Maische maximal beflllt. Dadurch &msen in der Blase der grof3en
Anlage mehr freie Flachen. An diesen konnten KosdBansreaktionen stattfinden,
was verstarkend wirkte.

Bei der Destillation ohne Verstarkung wurden diead®in beider Anlagen maximal
beflllt. Bei der Gleichstromvariante der groRen ayd wurden am N-Punkt
durchschnittlich 38,8 mg/L r.A. (sd = 26,5) genessbei der kleinen Anlage 24,7
mg/L r.A. (sd = 23,3). Dies bedeutete, dass gehéfalillendestillate, die mit der
gro3en Anlage gebrannt wurden, am N-Punkt eineredeth Gehalt an titrierbarer

Sé&ure aufwiesen.
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Abb. 45: Verlauf der titrierbaren Saure (berectaietEssigsaure) der Marillenbrande
(Vergleich der Brenngerate 150 I...grol3e Anlage,.58lkine Anlage,
N-Punkt...Fraktion 6)

Im Vergleich dazu gab GUAN (1997) unabhangig vonstati und
Destillationsart einen mittleren Gesamtsauregehatin 120 mg/Lr.A. am
Umschlagpunkt zwischen Mittellauf und Nachlauf an.

ACHTER (2007) gab die Gehalte an titrierbarer S&ameN-Punkt im Bereich
von 50-100 mg/L r.A. an. Zu erkennen war, dass wbBeschiedenen analysierten
Obstarten unterschiedliche Verhalten im Verlauf tferbaren Saure entlang des
Umschlagpunktes aufwiesen.
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6.2.2 Ergebnisse der pH-Wert —Messungen

Im Kurvenverlauf der Abb. 46 und 47 sank der pH-Wei allen Destillaten
stetig. Durchschnittlich fiel der pH-Wert der M&ihdestillate (Abb. 47) von 5,92 auf
4,70, der der Apfelbrande (Abb. 46) fiel durchstttioh von 5,91 auf 5,45 ab. Die
Abnahme des pH-Wertes ging mit einer Zunahme deertharen S&uren einher
(Kapitel 6.2.1).

Im Durchschnitt lag der pH-Wert der Marillendesti# am N-Punkt bei 4,9 (sd = 0,7)
(Gegenstromdestillation) und bei 5,4 (sd = 0,3) e(@lstromdestillation). Die
Apfelbrande wiesen am Umschlagpunkt zwischen Mattél und Nachlauf einen
durchschnittlichen pH-Wert von 5,8 (sd = 0,5) (Qeieomdestillation) bzw. von 5,6
(sd = 0,4) (Gleichstromdestillation) auf.

Mit Ausnahme der Brande M 1, M 2 und M 22 wiesea Apfelbrande immer hdhere
pH-Werte am N-Punkt auf, als die MarillendestillaDairchschnittlich wurden bei den
Marillendestillaten am N-Punkt um 50 mg/Lr.A. meitrierbare Sauren gemessen, als
bei den Apfeldestillaten. H6here Konzentrationentignerbarer Saure erklaren eine
Erniedrigung des pH-Wertes bei den Steinobstdatill Auch in den von GUAN
(1997) veroffentlichten Daten, findet man tendelhzieedrigere Essigsauregehalte bei
Kernobstdestillaten, als bei den Steinobstdestil@m Umschlagpunkt.

Auffallig war, dass die pH-Werte der Brande A4 uiil7 (Abb. 46) hoher
waren, als die aller anderen Brande. Beiden Br&ndsen keinerlei Besonderheiten im
Destillationsverlauf auf. Weiters lagen die Wertesdr Brande bei allen anderen
Untersuchungen im Normalbereich. Beide Destillateden weder mit der gleichen
Maische noch unter den gleichen Destillationsbeadhiggn erzeugt. Somit konnte keine
Erklarung gefunden werden, warum diese Destillatere hOheren pH-Wert am N-
Punkt und entlang der Nachlaufabtrennung aufwiesen.

ACHTER (2007) kam bei der Analyse der pH-Werte amjl des N-Punktes zu

ahnlichen Ergebnissen.
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Abb. 46: Verlauf des pH-Wertes der Apfeldestillatélang des N-Punktes (NP). Die

rote Linie (Fraktion 6) zeigt den N-Punkt an.
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Abb. 47: Verlauf des pH-Wertes der Marillendestédlantlang des N-Punktes (NP). Die
Fraktion 6 (rote Linie) stellt den N-Punkt (NP) dar
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6.2.3 Ergebnisse der Leitfahigkeitsbestimmung

Im Weiteren werden die Ergebnisse der Leitfahighkastimmung dargestellt
und diskutiert. Die Leitfahigkeitsbestimmung erfieigine Stunde nach der Destillation
bei allen Proben. Bei den Marillendestillaten wuwdeiters nach 24 und 48 Stunden
erneut in allen Proben die Leitfahigkeit gemessba. die zu diesem Zeitpunkt
gemessenen Daten keine nachvollziehbaren Werte ieséfiay wurden bei den

Apfeldestillaten keine Leitfahigkeitsmessungen n2étbzw. 48 h durchgefihrt.

In den Abb. 48 - 51 ist der Anstieg der Leitfahigkeind um den N-Punkt
graphisch dargestellt. Zur besseren Ubersicht diadDarstellungen nach Obstart und

Destillationsart getrennt.

Zu beachten war, dass jeder Brand in den erstedaMaktionen eine
Leitfahigkeit groRer als 2 uS/cm aufwies. Im Mielf betrug die Leitfahigkeit der
Proben 1 puS/cm. Am N-Punkt, oder unmittelbar voridleungsweise nach dem

Umschlagpunkt, nahm die Leitfahigkeit der Proben
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Abb. 48: Verlauf der Leitfahigkeit I: Die Graphikedit den Verlauf der Leitfahigkeit in
den Gegenstromdestillaten (gg) der Apfelversuchsréar. Die
Punktmarkierung zeigt den N-Punkt des jeweiligestillates an.
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Abb. 49: Verlauf der Leitfahigkeit 1l: Die Graphgellt den Verlauf der Leitfahigkeit
in den Gleichstromdestillaten (gl) der Apfelverssigihe dar. Die
Punktmarkierung zeigt den N-Punkt des jeweiligestiliates an.
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Abb. 50: Verlauf der Leitfahigkeit 11l: Die Graphitellt den Verlauf der Leitfahigkeit
in den Gegenstromdestillaten (gg) der Marillenvehsueihe dar. Die
Punktmarkierung zeigt den N-Punkt des jeweiligestillates an.
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Abb. 51: Verlauf der Leitfahigkeit IV: Die Graphgtellt den Verlauf der Leitfahigkeit
in den Gleichstromdestillaten (gl) der Marillenugzksreihe dar. Die
Punktmarkierung zeigt den N-Punkt des jeweiligestiliates an.
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In Abb. 52 erkennt man, dass vor allem — und beldreBrennanlagen — in den
Fraktionen 4, 5 und 6 ein Leitfahigkeitsanstiegttiegluwar. Der Anstieg betrug jeweils
1 uS/cm. Also von dem extrem niedrigen Grundnivean 1uS/cm auf 2uS/cm. Im
weiteren Verlauf stieg die Leitfahigkeit stetig &lobei der Anstieg bei den Branden
der grof3en Anlage nicht so stark ausgepragt was, der, der Brande, die mit der
kleinen Anlage destilliert wurden. Der steilere Aag der Leitfahigkeit bei Destillaten,
die mit der kleinen Anlage destilliert wurden, isrmutlich auf den gleichen Effekt
zurlickzufiihren, der schon im Absatz zuvor diskutreurde. Bei Destillaten mit der
kleinen Anlage war das Maischevolumen geringer. Ubeld war das Volumen des
Destillates gesamt kleiner und die Fraktion 10 @iae Probe des Destillationsende und
nicht wie bei Branden der grof3en Anlage eine Pealsedem mittlerem Nachlauf.

Brennereigerat
W 1501

B 501

12,00
0109

10,00 022
8,00

6,00

*21
4,00
* 8% ‘ I
2,00 * 291X H02% 10 --‘FI I

- .. --:II ‘I *40

| | | | | | | | | |
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Fraktionen

Leitfahigkeit nach 1 h in puS/cm

0,00

Abb. 51: Verlauf der Leitfahigkeit V: Leitfahigkegntlang des N-Punktes bei
Marillendestillaten. Fraktion 6 stellt den N-Puiletr.
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Moglicherweise war der Leitfahigkeitsanstieg eininwkis fur die
Nachlaufabtrennung. Auch ACHTER (2007) kam zu &fm@n Ergebnissen. Jedoch
wurde der Zeitpunkt der Leitfahigkeitsbestimmunghni definiert. Weiters konnte
ACHTER (2007) ebenfalls keinen signifikanten Zusasnhmng zwischen
Nachlaufabtrennung und Leitfahigkeitsanstieg feiest. Ein Anstieg der Leitfahigkeit
im Nachlaufbereich war jedoch bei allen von ihmlgsiarten Destillaten festgestellt

worden.

Ein Anstieg der Leitfahigkeit kann auf die Zunahnam bestimmten
Inhaltsstoffen im Verlauf der Destillation zurtickglert werden. So steigt im Nachlauf
der Gehalt an organischen Sauren und deren Est&aahsen, sowie dtherischen Olen
und anderen Nachlaufkomponenten kontinuierlichDaa.Zunahme des Wasseranteiles
im Verlauf des Brennens hat keine Auswirkung aef ldeitfahigkeit der Proben, da es

sich um destilliertes Wasser handelt.

Nach einer erneuten Leitfahigkeitsbestimmung natth ZTab. 15)hatten sich
die Leitfahigkeiten der einzelnen Proben stark umidlkirlich verandert. Noch
deutlicher wurde dieser Trend bei der Analyse detfdhigkeit nach 48 h (Abb.53).

Die Leitfahigkeit erreichte Hochstwerte von 881lus/cim Vergleich zu dem
Hochstwert von 10uS/cm bei der Messung nach eitend® bei Fraktion 10 des
Destillates M 1. Zu berucksichtigen war, dass diebBn die 24 bzw. 48 h gelagert
wurden, weder kuhl, dunkel, noch luftdicht versaislen aufbewahrt wurden.
Besonders stark war die Anderung der Leitfahigkeii M 8 (Tab. 15). Die
Leitfahigkeit dieses Destillates wurde nach 96 8amermittelt, da am Wochenende
keine Untersuchungen durchgefiihrt werden konntegrmwtlich hatte die langere

Lagerung zu einer grof3eren Veranderung der Legkdit gefuhrt.
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Abb. 52: Mittelwerte der Leitfahigkeitsmessungen Bliarillendestillate am N-Punkt

innerhalb von 48 h.

Ursache der Veranderung der Leitfahigkeit wahresrdLéhgerung der Destillate
sind wahrscheinlich Reaktionen von S&uren und Atk im Destillat. Die daraus
entstandenen Reaktionsprodukte kénnten Einfluss dief Leitfahigkeit nehmen.
Moglich waren Oxidationsreaktionen, Additions- uReduktionsreaktionen, sowie
Veresterungen (MAITLAND, 2000) innerhalb des Désatds. Da die einzelnen
Probeflachen unterschiedlich oft und lange geo6ffveirden lasst sich kein
Zusammenhang mit einer Sauerstoffexposition findarch kann im Nachhinein kein
Zusammenhang mit anderen Lagerparametern wie  Teawmoper oder
Sonneneinstrahlung gefunden werden. So hatte NUS&BB3) beschrieben, dass
Lichteinstrahlung (besonders bei Wellenlangen umté® nm) die Bildung von
Ethylcarbamat in Destillaten férdert. Dieser undliie Effekte kénnten ebenfalls

Einfluss auf die Leitfahigkeit der Destillationspen haben.
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Tab. 15: Leitfahigkeit der 10 Fraktionen um den bkt (Fraktion 6) nach 48 h

Fraktionen | M1 | M2 | M6 | M8 | M10 | M11 | M14 | M17 | M21 | M22 | M23 | M24
1 12 124 | 12 558 | 56 34 2712 | 45 123 | 277 | 375 | 176
2 8 13 32 872 | 2 6 465 | 2 65 453 | 458 | 62
3 5 2 5 661 | 33 3 793 | 50 87 747 | 545 |43
4 4 5 6 148 | 2 6 532 |3 547 | 32 45 164
5 13 2 4 178 | 68 12 654 |17 45 743 | 757 |9

6 15 4 2 881 | 2 2 34 4 24 346 | 45 24
7 7 1 3 712 | 2 3 70 22 75 857 | 98 5

8 3 1 2 671 | 22 6 64 9 98 34 12 61
9 23 2 3 581 |3 22 398 |23 36 74 67 40
10 11 2 9 715 | 29 43 356 |13 86 256 |8 33

6.2.4 Alkoholgehalt

Wie bereits in Kapitel 2.4 erortert, sank der Alk@dehalt im Umschlagbereich
des Nachlaufes ab. Das Absinken der Alkoholkonagiotn war abhangig von
verschiedenen Parametern, wie Destillationsgesahigkeit und Dephlegmation. Die
nachfolgenden Abbildungen (Abb. 54 und 55) zeigen Werlauf der Alkoholgehalte
entlang der Nachlaufabtrennung.

Der Verlauf der Alkoholkonzentration war bei alleDestillaten &hnlich.
Auffalligkeiten hinsichtlich eines moglichen Einfises - zum Beispiel der
Gartemperatur - auf den Verlauf der Alkoholkonzatndn entlang des N-Punktes, gab
es nicht.

Der Brand mit der niedrigsten Alkoholkonzentrationvar A 20, ein
Gleichstromdestillat. (Der Verlauf der Destillatiatieses Brandes ist in Abb. 26,
Kapitel 6.1 dargestellt.)

In Abb. 55 ist zu beachten, dass Fraktion 10 dastillionsende der
Gegenstromvarianten einiger Destillate darsteld, dhs Maischevolumen bei der
Destillation mit der kleinen Anlage nur 47 L (im @amsatz zu 100 L bei der
Destillation mit der grof3en Anlage) betrug. Aussei®m Grund befand sich der
Alkoholgehalt dieser Brande auf dem Niveau von 4@FPDie Brande M 23 und M 24
waren Gleichstromvarianten und wiesen dadurch edfiegres Gesamtvolumen an
Destillat auf. Somit stellte fir diese Destillatakion 10 eine Probe aus dem mittleren
Nachlauf dar, und nicht die letzte Nachlauffrakfiane bei den Branden M 6, M 10,
M11 und M 14.
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Am N-Punkt hatten die Marillendestillate (sowohl e@h- als auch
Gegenstromdestillate) im Mittel einen Alkoholgehatin 67,2 %vol (sd = 9,7). Im
Vergleich dazu lagen die Alkoholkonzentrationen Aefeldestillate im Durchschnitt
bei 76,3 %vol (sd = 6,4) am N-Punkt, also um ducbhstlich 9,1 %vol héher.

Generell wiesen die Apfeldestillate (Abb. 54) am -Pbnkt hohere
Alkoholkonzentrationen auf, als die Marillenbrdnd&edoch muss berucksichtigt
werden, dass die vergorenen Apfelmaischen eineerrbiihAlkoholgehalt, als die der
Marillen aufwiesen. Je mehr Alkohol in der Maissleghanden ist, desto hoher ist auch

die Ethanolkonzentration im Destillat (GOLLES, 1998
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Abb. 54: Verlauf des Alkoholgehaltes (%vol) rund den N-Punkt (rote Linie) der
Apfeldestillate.
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Abb. 55: Verlauf des Alkoholgehaltes (%vol) rund den N-Punkt (rote Linie) der
Marillendestillate
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6.2.5 Tribung

Die Tribung am N-Punkt ohne Verdinnung

Wahrend des Verlaufes einer Destillation nimmt dgehalt an Tribung
verursachenden Inhaltsstoffen (Kapitel 2.7.1 ufd22.im Destillat stetig zu (KOLB et
al., 2002). Auch wenn diese Trubungen mit dem mditdeen Auge noch nicht

wahrgenommen werden kénnen, kdnnen sie gemessedenwer

Vor allem bei den mit Verstarkung destillierten Bdén (Abb. 56 und 57)
erkannte man einen Anstieg der Trubung, insbesender dem Brand M14, wo die
Tribung von 6,4 auf 16 TE/F anstieg. Zu beachterr weiters, dass die
Marillenbréande eine deutlichere Tribungszunahmeviasen als die Apfeldestillate.
Besonders stark stieg die Trubung bei Marillenbein@\bb. 56), die mit der kleinen
Anlage destilliert wurden. Da diese Brande in FmaktlO einen Alkoholgehalt von
etwa 40 %vol aufwiesen, war eine starkere Tribungrevarten.

Auffallig war auch, der nicht vorhandene (M21 ud@4), oder sehr niedrige Anstieg
(M22 und M23) der Triibung bei den Gleichstromvaean

Auch bei den Apfeldestillaten (Abb. 57) lie3 siclerdTrend erkennen, dass die
Gegenstromvarianten Uber ein hoheres Trubungspatenterfigen, als die
Gleichstrombrande. Grund hierfir war die Art dersiilation. Die Verstarkung
bewirkte eine Verschiebung der Retention der lisstdffe (PIEPER et al., 1993), die
eine Tribung verursachten. Somit wurden diese Vertnma Nachlauf angereichet.
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Abb. 56: Verlauf der originalen Tribung (TF in Titer Proben entlang des N-

Punktes (rote Linie) bei Apfeldestillaten.
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Abb. 57: Verlauf der originalen Tribung (TF in Titer Proben entlang des N-

Punktes (rote Linie) bei Marillendestillaten.

ACHTER (2007) beschrieb einen konstanten Verlauf deidbung bei
Gleichstromdestillationen mit einem deutlich Angtean N-Punkt. Einen signifikanten
Zusammenhang zwischen der Tribung und dem ZeitpdektNachlaufabtrennung
konnte ACHTER (2007) jedoch nicht finden. Eine Tutigszunahme bei

Gleichstromdestillaten war bei den hier vorliegen®aten nicht zu erkennen.

Die typische Aromatik des Nachlaufes wird nicht mnewn Komponenten

bestimmt, die Tribungen verursachen. Wahrend dendBedes Nachlaufes vor allem
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von héheren Alkoholen, Fettsauren und deren E&testimmt wird, geht das Auftreten
von Tribungen mit der Anwesenheit von AtherischdanQWachsen und hoheren
Fettsauren einher. Eine Vorhersage zur Nachlawabtmg kann mit der Bestimmung

der Tribung nicht getroffen werden.

Tribung am N-Punkt, Verdinnung auf 30 %vol, 35 Pauad 40 %vol mit und ohne
Kihlung auf 4 °C
Die Abb. 58, 59, 60 und 61 zeigen das TrubungsVterinaer einzelnen Brande

am N-Punkt. Zum besseren Vergleich wurden die éwereVerdinnungsstufen, sowie

die Verdunnungsstufe nach der Kiihlung direkt gegengestellt.
Zwecks besserer Ubersicht wurden die Diagramme Isbmach Obstart, als auch nach

Destillationsart getrennt.

Wie schon erwahnt, fihrte eine Verdiinnung zu darebhung der Tribung.

In Abb. 59 und 60 erkennt man, dass die Verdunrstofs auf 30 %vol starkere
Tribungen verursachte, als die Verdinnungen auf@8l und 40 %vol. Dies hangt

damit zusammen, dass Trubungsursachen wie Wadhsgisahe Ole und Fettsauren
aufgrund ihrer chemischen Struktur in hydrophobéisungen, wie Alkohol besser
Losungseigenschaften aufweisen, als in hydrophilbtedien, wie Wasser

(MAITLAND, 1997).

Weiters war zu beachten, dass die Kihlung aufdg&Ceinzelnen Verdinnungsstufen
zu einer Erh6hung der Trubung fuhrte. Die Kuhluigrte zu einer Verschiebung des
Reaktionsgleichgewichtes und somit zu einer Veesditerung der Loslichkeit

(MAITLAND, 1997).

Die intensivste Tribung wurde in den VersuchsreihBraa und TFbb
(Verdiinnung auf 30 %vol, bzw. 35 %vol mit anschdie@er Kihlung) erreicht.
Die Kihlung der verdinnten Proben setzte die Lbkeden der
tribungsverursachenden Inhaltsstoffe herab, wbdesczu starkeren Tribungen kam.
Besonders deutlich zu sehen war dieses PhanomeenaBranden M17 (Abb. 60) und
A3 (Abb. 58). Bei A3 schnellte in Fraktion 10 dielibung durch Kihlung von 26 TE/F
auf 103 TE/F an. Bei M17 kam es durch die Kuhluogemer Steigerung von etwa
50% dieses Effektes. Dieser Verstarkereffekt vegigedoch bei jeder Variante sehr

stark. Bei den Marillenbranden war zu beobachtassddie Tribung im Nachlauf
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(Fraktion 7-10) wieder leicht abnahm. Das kdnnteean Anreicherungsmaximum der

Tribungsursachen am N-Punkt hindeuten.

ACHTER (2007) konnte ebenfalls keine Korrelationisthen der Trilbung bei
35 %vol und dem N-Punkt finden.

OA2

| A3

O A4

OA5

B A8

OAl3

mAl4

OAl7

@ Mittelw erte, Gegenstrom

Abb. 58: Tribung am N—Punkt der Apfelbrande derédstromvarianten.
TFa: Verdunnung auf 30 %vol
TFaa: Verdiunnung auf 30 %vol und anschlieRende wighauf 4 °C

TFb: Verdiinnung auf 35 %vol
TFbb: Verdinnung auf 35 %vol und anschliel3ende Widnauf 4 °C

TFc: Verdinnung auf 40 %vol
TFcc: Verdinnung auf 40 %vol und anschlielRende Hidpauf 4 °C
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mAl8
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O A20
OA21
@ Mittelwerte Gleichstrom

TFa |TFaa| TFb |TFbb| TFc | TF cc

Apfel | Apfel | Apfel | Apfel | Apfel | Apfel
gl gl gl gl gl gl

Abb. 59: Tribung am N—-Punkt der Apfelbréande delicBiromvarianten.

TFa: Verdinnung auf 30 %vol
TFaa: Verdunnung auf 30 %vol und anschliel3ende uighauf 4 °C
TFb: Verdiinnung auf 35 %vol
TFbb: Verdiinnung auf 35 %vol und anschlieRende idnauf 4 °C
TFc: Verdinnung auf 40 %vol
TFcc: Verdinnung auf 40 %vol und anschlielRende Hidpauf 4 °C

o M1

H m M2
O M6

OoM8

m M10

oM11

mM14

omM17

m Mittelwert gegenstrom

TFa |TFaa| TFb | TFbb| TFc

Marille | Marille | Marille | Marille| Marille | Marille

Abb. 60: Tribung am N—Punkt der Marillenbrande @egenstromvarianten.

TFa: Verdunnung auf 30 %vol
TFaa: Verdunnung auf 30 %vol und anschliel3ende Wighauf 4 °C
TFb: Verdiinnung auf 35 %vol
TFbb: Verdiinnung auf 35 %vol und anschlieRende idnauf 4 °C
TFc: Verdinnung auf 40 %vol
TFcc: Verdinnung auf 40 %vol und anschlielRende Hidpauf 4 °C
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Abb. 61: Tribung am N—Punkt der Marillenbrande @eichstromvarianten.
TF a: Verdunnung auf 30 %vol
TFaa: Verdunnung auf 30 %vol und anschlielRende uighauf 4 °C
TFb: Verdiinnung auf 35 %vol
TFbb: Verdiinnung auf 35 %vol und anschlieRende idnauf 4 °C
TFc: Verdinnung auf 40 %vol
TFcc: Verdinnung auf 40 %vol und anschlielRende Hidplauf 4 °C

Der Verlauf der Trilbung entlang des N-Punktes eeggnerell einen Anstieg
der Tribung zum N-Punkt hin. Im weiteren Nachlaaimkes aber zu einem Abfall der
Tribung (Abb. 62, 63, 64 und 65).

Im Vergleich der Abb. 62 und 63 erkennt man, dass X-Punkt hin die Tribung aller
Proben der Gegenstromreihe zunahm. Im weitereraMietab Fraktion 6) unterschied
sich jedoch das Tribungsverhalten der Marillentlatsi von dem der Apfelbrande.
Wahrend die Tribung bei den Marillendestillatenviugitern Verlauf stark ab dem N-
Punkt abfiel, trat dieser Abfall bei den Apfeldéaten erst spater und flacher auf.

Bei Gleichstromdestillaten (Abb. 63 und 65) nahrdogh die Tribung im Verlauf
stetig zu.

Das Ansteigen vor und Absinken nach dem N-Punkt T&bung bei den
Gegenstromdestillaten (Abb. 62 und 64) beider @bst zeigte, dass es zu einer
Anreicherung der tribungsverursachenden Inhalfsstain N-Punkt kam. Da die
Gegenstromdestillate (insbesondere die, die mitkt@nen Anlage gebrannt wurden)
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ein kleineres Gesamtvolumen aufwiesen, als diecB$tiombrande, war die relative
Anreicherung bei den Gleichstromvarianten innerlddb 10 analysierten Fraktionen
nicht ersichtlich. Es mussten daftir weitere Nadfftaktionen analysiert werden.

140
120 —o—TFaMl
100 = TFaM2

L 80 TF a M6

E 60 - TF a M8

40 —x—TF a M10

20 | —e_TFaMil

0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ——TF aMl4

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 [ ——'FaMly
Fraktionen

Abb. 62: Verlauf der Tribung I: TE/F bei Verdinnuwug 30 %vol der
Marillendestillate, nur Gegenstromvarianten. Fiaki stellt den N-Punkt dar
(rote Linie).

50

~—— /-ﬁ e TFaMm21
30 -

L ./././'\'/ ; —=—TF a M22
= 20 ] = TF a M23
10 TF a M24

0 ‘

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Fraktionen

Abb. 63: Verlauf der Tribung II: TE/F bei Verdunmuauf 30%vol der
Marillendestillate, nur Gleichstromvarianten. Fiakt6 stellt den N-Punkt dar

(rote Linie).
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——TFaA2
—a—TF a A3
TF a A4
TF a A5
—x—TF a A8
—o—TF a Al3
—+—TFaAl4
——TF aAl7

TE/F

1 2 3 4 5 6 7 8§ 9 10

Fraktionen

Abb. 64: Verlauf der Tribung Ill: TE/F bei Verdimmauf 30%vol der
Apfeldestillate, nur Gegenstromvarianten. Frakéaostellt den N-Punkt dar
(Rote Linie).

—o—TFaAl8
—=—TFaAl9
TF a A20
TF a A21

TE/F

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Fraktionen

Abb. 64: Verlauf der Tribung IV: TE/F bei Verdiunmuauf 30 %vol der
Apfeldestillate, nur Gleichstromvarianten. Frakt®stellt den N-Punkt dar

(rote Linie).

Auch ACHTER (2007) beschrieb einen Anstieg und ieiterer Folge einen
Abfall der Tribung (bei Verdinnung) entlang des WN¥Res bei Stein- und
Kernobstdestillaten. Einen Zusammenhang zwischarhldafabtrennung und Triibung
konnte ACHTER (2007) nicht nachweisen.
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6.2.6 Ergebnisse der Bestimmung der Geistrohrtestyner

In der Praxis ist es auch ublich Gber die Geistevhperatur Aussagen zum
Verlauf der Destillation zu machen. So kénnen geliBtenner abschatzen, ob das
Destillat sich dem Nachlauf néhert. Die Geistramperatur steht in engem
Zusammenhang mit dem Alkoholgehalt in der Dampfphade niedriger der
Alkoholgehalt in der Dampfphase ist, desto hohedis Geistrohrtemperatur (PIEPER
et al., 1993).

Die Messung der Geistrohrtemperatur wurde mittelemperaturfuhler
durchgefuhrt, die Teil der Destillationsanlage wareDa die Wartung dieser
Temperaturfihler am 20.09.2006 erfolgte, konntenrtéVelie vor diesem Zeitpunkt
ermittelt wurden nur mit Vorbehalt diskutiert werde Dies betraf die
Gegenstromdestillate der Marillenbrande. Die Gleicdmbrande der Marillen, sowie
alle Versuche mit den Apfeln fanden nach den Wasarbeiten statt.

Die Gegenstrombrande der Apfel (Abb. 66) erreichéére durchschnittliche
Geistrohrtemperatur von 84,3 °C, die der Gleicimsb@nde im Mittel 87,4 °C zum
Zeitpunkt der Nachlaufabtrennung.

Der Verlauf der Geistrohrtemperatur war unabhéngan der Temperatur der

Maischegarung.

——TG A2
—=a—-TGA3
TGA4
TG A5
—x—TG A8
—e— TG A13
—+— TG Al4
——TG Al7
TG A18
TG A19
TG A20
TG A21

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Fraktionen

Abb. 66: Verlauf der Geistrohrtemperatur (TG) emglales N-Punktes (rote Linie) der
Apfeldestillate.
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Bei allen Proben (Abb. 66 und 67) war zu erkennelass die
Geistrohtemperatur im Verlauf der Destillation gfeinstieg.
Die Marillendestillate (Abb. 67) erreichten durchsittich am N-Punkt bei der

Gegenstromvariante 90,1 °C und bei der Gleichstesramnte 88,6 °C.

——TG M1

—a—TG M2

110 : TG M6

100 )K———)IHHK———W—* K=k TG M8
ol L | | TeMD
3 Wg' —e—TGM11
807 ——TG M14
70 TG M17
50 0 - TG M21
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 TG M22
Fraktionen TG M23
TG M24

Abb. 67: Verlauf der Geistrohrtemperatur (TG) emglales N-Punktes (rote Linie) der
Marillendestillate.
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6.2.7 Inhaltsstoffe der Destillate

Die gaschromatographische Analyse erfolgte beiNd@unktfraktion (Fraktion
6), sowie bei den zwei Fraktionen unmittelbar Jenaktion 4 und Fraktion 5) und nach
(Fraktion 7 und Fraktion 8) dem Umschlagpunkt ziwet Mittellauf und Nachlauf.

Auf Grund der unterschiedlichen Dimensionierungemyurden die
durchschnittlichen Konzentrationen der untersuclnéaltsstoffe auf zwei Abb. (Abb.

68-74) dargestellt.

6.2.7.1 Inhaltsstoffe der Destillate allgemein

Folgende Inhaltsstoffe wurden im Nachlauf angemsich2-Phenylethanol,
Butansaure, Isobutansaure, Hexanséaure, Decansaur®odecansaure,
Tetradecansaureethylester (leichter Anstieg beiilldpgrLinolsdureethylester (Apfel),
Linolensaureethylester (Apfel).

Ein sehr steiler Anstieg konnte bei den Konzerdrs@tn an Essigsaure und

Milchsaureethylester verzeichnet werden.

Wie schon GUAN (1997) beschrieb, war die Konzermratin 2-Phenylethanol
am Umschlagpunkt bei Kernobstdestillaten héherbalsSteinobstdestillaten. Bei den
hier analysierten Branden konnte dies bestatigtdearer Am N-Punkt betrug die
durchschnittliche Konzentration an 2-Phenylethandl mg/100mL r.A. (sd = 0,9) bei
den Marillenbranden und 5,2 mg/100mL r.A. (sd =) 2yéi den Apfelbranden (Abb.
69). Bei fast allen anderen untersuchten Substamednelt es sich genau umgekehrt
(Abb. 68 und Abb. 69). Sie waren in Marillendestdéin in héheren Konzentrationen zu
finden, als in Apfelbranden.

GUAN (1997) berichtete, dass die Konzentration @&-C12 Fettsduren und die
Konzentration an 2-Phenylethanol von Mittellauf Machlauf stetig stiegen. Im
Gegensatz dazu nahm die Konzentration an den [[Bteyte der hoheren
Monocarbonséauren ab.

WOIDICH (1978) hat schon damals diesen aromatisék&ohol in handelstblichen

Apfeldestillaten  verschiedener Sorten identifiziertEr stellte in  einer

gaschromatographisch-massenspektrometrischen Uakensg an Apfelbranden fest,
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dass Bréande der Sorte Golden Delicious geringePdetrylethanolgehalte aufwiesen,

als Calvadossorten.

Folgende Inhaltsstoffe wurden direkt am N-Punkt emaghert (ihre
Konzentration nahm vom Mittellauf kommend zu undksaach dem N-Punkt wieder
ab): Octansaureethylester (Apfel), Tetradecanstwiester (Marille),
Hexadecansaureethylester, Linolsdureethylester ii®)aund Linolenséureethylester
(Marille).

Folgende Inhaltsstoffe hatten ihr Konzentrationsimaxn im Mittellauf (ihre
Konzentration sank im Nachlauf ab): Propansaurdai@éure, Octansaureethylester

(Marille), Decansaureethylester und Dodecansauyksster.

B Fraktion 1
O Fraktion 2
O N-Punkt

< Essigsaure

= Essigsaure E

< Milchséureethylester

= Milchséureethylester _ B Fraktion 4
, @ Fraktion 5

0 100 200 300 400 500 600

Abb. 68: Inhaltsstoffe I: Durchschnittliche Konzeaiton an Milchsaureethylester und
Essigsaure von Marillendestillaten M und Apfeldigen A
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Abb. 69: Inhaltsstoffe Il: Durchschnittliche Konzeationen der Inhaltsstoffe von

Marillendestillaten M und Apfeldestillaten A
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6.2.7.2 Inhaltsstoffe der Gleichstromdestillate ldsRunkt

Es fiel bei den Gleichstromvarianten (Abb. 70 udd die hohe Konzentration
an Milchsaureethylester bei beiden Obstarten aw. den Gleichstromdestillaten
beinhalteten die Marillenbrédnde wieder eine héhamechschnittskonzentration (317,8
mg/100mL r.A.) an Milchsaureethylester, als bei édgéstillaten (Abb. 71).

Auf Grund des hohen Siedepunktes von 118°C (BEYBR WALTER, 1984)
war eine Anreicherung von Essigsaure im Nachlaugéravarten. Der durchschnittliche
Gehalt dieser Monocarbonsaure lag am N-Punkt b@i 5@/100mL r.A. (Marille) und
bei 10,3 mg/100mL r.A. (Apfel) (Abb. 71). Der doclrelativ grol3e
Konzentrationsunterschied zwischen Marillen- undefgestillaten rthrte vermutlich
daher, dass die Marillenmaische bei héheren Termpera als die Apfelmaische
vergoren und gelagert wurde und es dadurch zu &ifektion mit Essigsadurebakterien
kommen konnte. Ein Indiz dafir war der Essigsawsten im Verlauf der Lagerung.
Die Brande M 1 und M 2, die die niedrigsten Essigegehalte aufwiesen (M1 16,7
mg/100mL r.A. und M2 15,1 mg/100mL r.A.), wurdennigee Tage nach der Garung
destilliert. M 14 mit einer Ethanséurekonzentratimm 108,4 mg/100mL r.A. wurde
erst Wochen nach der Garung gebrannt.

Wie bei den Destillationen mit Verstarkung (Kapise2.7.3, erkennt man auch bei den
Gleichstrombranden einen Essigsédurekonzentratioemamied in den Obstarten. Bei
den Marillen wurde ein Mittelwert von 30,5 mg/100mlA, bei den Apfeln 1,9
mg/100mL r.A. ermittelt.

Die von GUAN (1997) vertffentlichen Daten zeigtdrerso einen obstartspezifischen
Unterschied. Sie fand bei Apfeldestillaten am Untegpunkt zwischen Mittellauf und
Nachlauf Essigsaurekonzentration im Bereich zwisch&9 mg/100mL r.A. und 62,4
mg/100mL r.A.). Bei Steinobstdestillaten ermittedie am N-Punkt Essigsauregehalte
im Bereich von 16,1 mg/100mL r.A. (Pflaumendedilland 164 mg/100mL r.A.
(Kirschendestillat), wobei generell die Essigsaargentrationen in den von ihr

untersuchten Steinobstdestillaten hoher lagerhalden Kernobstbranden.
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Abb. 70: Inhaltsstoffe Ill: Konzentration an Intsdtoffe am N-Punkt der

Gleichstromdestillate von Marille M und Apfel A.
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Abb. 71: Inhaltsstoffe IV: Konzentrationen an Misgtureethylester und Essigséure der
Gleichstromdestillate Marille M und Apfel A

6.2.7.3 Inhaltsstoffe der Gegenstromdestillate afuNRKkt

Durchschnittlich enthielten die Marillendestilleaen N-Punkt 493,3 mg/100mL
r.A. Milchsaureethylester (sd = 200) bei der D&tbn mit Verstarkung. Im Vergleich
dazu wurden bei den Apfeldestillaten unter diesestiDationsbedingungen nur 76,0
mg/100mL r.A.(sd = 30,6) durchschnittich am N-Punkachgewiesen. Die
Essigsauregehalte lagen im Mittel bei 54,5 mg/100mA. (sd = 29,8) bei
Marillenbréanden, und im Mittel bei 12,1 mg/100mRAr(sd = 4,4) bei Apfelbranden
(Abb.72).

Propansadure konnte am N-Punkt der Gegenstromdéstién bei
Marillendestillaten mit einem Durchschnittswert vé0,5 mg/100mL r.A. (sd = 10,9)
nachgewiesen werden. Im Vergleich dazu betrug drelgchnittliche Konzentration
an Propansaure bei Apfelbranden 0,5 mg/100mira\=(8,2) (Abb. 73).

Die Konzentrationen von Butan-, Isobutan-, Pentard Isopentanséure lagen
bei beiden Obstarten im Bereich von 1-10 mg/100rALam N-Punkt (Abb. 73). Auch
GUAN (1997) konnte keinen artspezifischen Untemdhan den Konzentrationen von
Ethan-, Butan- und Pentansdure am Umschlagpuntstdéien. Zu berticksichtigen ist
die natdrliche Schwankung an Inhaltsstoffen in ei@bstart, abhéngig von Sorte,
Standort, Reifegrad und Jahrgang (GOLLES, 1998).
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Die Isobutanséurekonzentration (der Gegenstronidés}iam N-Punkt lag im
Durchschnitt bei 6,7 mg/100mL r.A. (sd = 1,6) Marillendestillaten, bzw. bei 2,0
mg/100mL r.A.(sd = 0,8) bei den analysierten Apféftden.

Auch bei der Untersuchung, die GUAN (1997) durchti@hraten am Umschlagpunkt
zwischen Mittel- und Nachlauf verschiedener Obdiligen ahnlich niedrige
Konzentrationen an Butansdure und Pentansaure Big. durchschnittliche
Butansaurekonzentration (der Gegenstromdestillddelrug bei den analysierten
Bergeronbranden 4,7 mg /100mL r.A (sd = 0,2), benh dApfeldestillaten 0,1
mg/100mL r.A. (sd = 0,1). Pentansaure konnte nukarillendestillaten (mit einem
mittlerem Gehalt von 0,3 mg/100mL r.A. sd = 0,acihgewiesen werden. Diese zwel
kurzkettigen Fettsauren zeichnen sich durch ihreangenehmen Geruch aus, der aber
verglichen mit den ermittelten Konzentrationen amPdhkt unterhalb des
Geruchsschwellenwertes lagen. Dadurch konnte angeen werden, dass diese
Carbonsauren keinen Einfluss auf das Nachlaufalcattan.

Zu beachten war, dass die Konzentration an kurgeettFettsduren am N-Punkt bei

Gegenstromdestillaten hoher lag, als bei Gleichstestillaten.

GUAN (1997) kam zu dem Schluss, dass KernobstbranddN-Punkt hohere
Konzentrationen an C6-C12 Fettsduren aufwiesenStisiobstbrande. Der Gehalt an
Hexansaure lag im Mittel bei den Apfeldestillatenbhér, als bei den
Marillendestillaten, so wie GUAN (1997) beschridedoch lag die Konzentration an
Octanséaure, wie die der Decan- und Dodecansaurb. (A3) am N-Punkt bei den
Marillendestillaten hdher, als bei Apfelbranden.

Die Octansaureethylesterkonzentration (Abb. 74) wan N-Punkt bei den

Kernobstdestillaten deutlich héher.

Hexansaure wurde mit einem Durchschnittswert vo® bflg/100mL r.A. (sd =
2,6) am N-Punkt der Marillenbrande (Gegenstromiiastin) detektiert, bei den
Apfelbranden wurde ein Mittelwert von 5,2 mg/100mA. (sd = 1,9) ermittelt. GUAN
(1997) gab den durchschnittichen Hexansauregehait Umschlagpunkt eines
Obstdestillates mit 1,2 mg/100mL r.A. an.
Sowohl bei Decansaure, als auch bei Dodecansaylesttr wurden bei den
Steinobstdestillaten hohere Gehalte am N-Punkttesinals bei den Kernobstbranden
(Abb.74).
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Relativ hohe Gehalte an Decansaureethylester wubgerbeiden Obstarten
nachgewiesen. Die Marillendestillate hatten am NKPueine durchschnittliche
Konzentration von 38,0 mg/100mL r.A. (sd = 11,5 dpfeldestillate 82,0 mg/100mL
r.A. (sd = 40,4). Stark variierten die Werte an &esAureethylester im Vergleich der
Destillationsart. Bei beiden Obstarten kam es zuwerei Anreicherung an
Decansaureethylester am N-Punkt bei der Destitlationit Verstarkung.

Gleichstrombrande wiesen geringere Konzentrati@memN-Punkt auf.

Auffallend war der niedrige Gehalt an Dodecansausdester,
Octansaureethylester, Tetradecansaureethylester Dewhnsaureethylester bei den
Destillationen  ohne  Verstdarkung im  Vergleich  zur shl@ation  mit
Verstarkereinrichtungen (Abb.74). So betrug zumspBiel die Konzentration an
Dodecansaureethylester in der GleichstromvariaeteMarillenbrande im Mittel 0,6
mg/100mL r.A. (sd = 0,2) und in der Gegenstromvdagaam Mittel 36,6 mg/100mL
r/A. (sd = 24,9). Am extremsten war die Konzembragerniedrigung bei dem
durchschnittlichen Gehalt an Octansaureethylebtier. war der mittlere Gehalt in der

Gegenstromvariante der Apfelbrdnde 120mal héher.

Auch abweichend, aber in geringerem Ausmal3, wareremnittelten Gehalte
an Tetradecansaureethylester. Die Marillendegillagnthielten am N-Punkt
durchschnittlich 1,1 mg/100mL r.A. (sd = 0,5) bedrdDestillation ohne, und 8,7
mg/100mL r.A. (sd = 3,8) bei der Destillation mieMétarkung. Bei den Apfelbranden
lagen die Durchschnittskonzentration bei 0,6 mgiDG.A. (sd= 0,3) (Gleichstrom)
und 3,5 mg/100mL r.A.(sd = 0,9)(Gegenstrom).

Die ermittelten Durchschnittskonzentrationen latierDecansaure bei 38,0 mg/100mL
r.A. (Marille sd = 11,5) und 15,5 mg/100mL r.A. (#®psd = 6,2). Im Vergleich gab

GUAN (1997) folgende Mittelwerte fur Tetradecans@ihylester 1,3 mg/100mL r.A.

(Apfel) und 0,8 mg/100mL r.A. (Steinobst) und fuedansaure 4,6 mg/100mL r.A.
(Apfel) und 3,2 mg/100mL r.A. (Steinobst) an.

Bei den Marillendestillaten war die Konzentratianldexadecansaureethylester
(Abb. 74) am N-Punkt bei den Gegenstromdestillateppelt so hoch, wie bei den
Gleichstromdestillaten (Gegenstromvariante im Mig&8,7 mg/100mL r.A sd = 9,7,
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Gleichstromvariante im Mittel 17,6 mg/100mL r.A. s®,8). Im Fall der Apfelbrande
war die durchschnittliche Konzentration an Hexadséaareethylester am N-Punkt bei
den Destillaten mit Verstarkung ebenso hoher alsiéeDestillation ohne Verstarkung
(Gegenstromdestillation  durchschnittich 11,0 m@h rA sd = 4,6,
Gleichstromdestillation im Mittel 9,8 mg/100mL r.Ad = 9,5). GUAN (1997) gab
einen mittleren Gehalt an Hexadecansaureethylestar 2,5 mg/100mL r.A. flr
Apfeldestillate und 4,5 mg/100mL r.A. fur Steinatesstillate am N-Punkt an.

Die Linolsaureethylesterkonzentration (Abb. 74) lag Mittel bei 21,2
mg/100mL r.A. (Marille sd = 7,9) und bei 11,3 mgdh@L r.A. (Apfel sd = 3,9). Im
Vergleich dazu ermittelte GUAN (2997) einen durdhrsttlichen
Linolsdureethylestergehalt von 2,8 mg/100mL r.A.i Bgfeldestillaten und 1,9
mg/100mL r.A. bei Steinobstdestillaten.

< Milchséureethylester
O M1, A2
' B M2, A3
= Milchsaureethylester E O M6, A4
e W M8, A5
d O M10, A8
< Essigsaure O M11, A13
| B M14, Al4
O M17, Al7
= Essigsaure

0 200 400 600 800 1000
mg/100mir.A.

Abb. 72: Inhaltsstoffe V: Konzentrationen an Mil@aseethylester und Essigsaure am
N-Punkt der Gegenstromdestillate Marille M und Ae
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Abb. 73: Inhaltsstoffe VI: Konzentrationen der M@adbonsauren (mit Ausnahme von
Essigsaure) und 2-Phenylethanol am N-Punkt der i&dgendestillate Marille
M und Apfel A
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. Abb. 74: Inhaltsstoffe VII: Konzentrationen dethiAsaureester (mit Ausnahme von
Milchsaureethylester) am N-Punkt der Gegenstronititet Marille M und
Apfel A
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6.3 Signifikante Effekte bei Stein- und Kernobstdkesen

In den Tab. 16 und 17 werden die bestimmten EffdkteApfeldestillate (Tab.
16) und der Marillendestillate (Tab. 17) dargestell
In Tab. 16 gibt die Spalte ,Total* den Mittelweresljeweiligen Parameters an. Effekt
A gibt den Effekt der Gartemperatur auf den jeweii Parameter an, Effekt B zeigt
den jeweiligen Effekt der Destillationsgeschwindigk und Effekt AB ist die
Wechselwirkung der Parameter A und B. Die turkisedegten Felder geben an, bei
welchem Parameter die Gartemperatur einen sigmfén Effekt auf das Produkt hat.
Die orange Fullung weist auf den Parameter, bei denDestillationsgeschwindigkeit
einen signifikanten Einfluss hat. Das Zeichen ,gitt an, dass der Effekt auf 95%igem

Niveau signifikant ist.

In Tab. 17 gibt die Spalte ,Total* den Mittelwelts jeweiligen Parameters an.
Effekt A gibt den Effekt der AnlagengroR3e auf dewgiligen Parameter an, Effekt B
zeigt den jeweiligen Effekt der Destillationsgesaidigkeit und Effekt AB ist die
Wechselwirkung der Parameter A und B. Die tutkiterlegten Felder geben an, bei
welchem Parameter die Anlagengro3e einen signiféraEffekt auf das Produkt hat.
Die orange Fullung weist auf den Parameter, bei denDestillationsgeschwindigkeit
einen signifikanten Einfluss hat. Die rosa Markiegu bezieht sich auf die
Wechselwirkung der Effekte A und B mit einem sigrahten Einfluss auf den
jeweiligen Parameter. ,** bedeutet der Effekt istf ®5%igem ,*** auf 99%igem

Niveau signifikant.
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6.3.1 Signifikanten Effekte bei Apfeldestillaten

In diesem Kapitel wird diskutiert, welchen signdikten Einfluss die
Gartemperatur und/oder die Destillationsgeschwiwlig auf die untersuchten

Parameter am N-Punkt der Apfelbrande der Gegenstibenhatten.

In Tab. 16 ist zu erkennen, dass die Destillatiessgwindigkeit einen
signifikanten (95%) Einfluss auf den Gehalt an §s&ure am N-Punkt aufwies. Bei
einer schnellen Destillation stieg der Gehalt asigssiure am N-Punkt an.

Bei der Garung bei Raumtemperatur wurde tendenzeliger Essigsdure am N-Punkt
nachgewiesen, als bei der gekihlten Garung. Moghéne, dass der Effekt, der
eigentlich bei der ungeklhlten Maische verhindeerden sollte, bei der geklhlten
Maische aufgetreten ist, namlich eine durch Essigdiakterien verursachte

Essigsaureproduktion als Folge der langeren Mastahdzeit.

Tetraethylsdureester wurde signifikant (95%) durcle Garung bei
Raumtemperatur  beglnstigt. Bei den analysierten tilésn lag die
Tetradecansaureethylesterkonzentration am N-Purdtt den warm vergorenen
Maischen hoher (Effekt 2,9).

Mikroorganismen, wie die Hefen passen ihren Stoftveel den dufReren Bedingungen
an. So kann auch eine Anderung der Gartemperatflugs auf die gebildeten
Stoffwechselprodukte nehmen (WURDIG und WOLLER, 998\uch JUNG (2003)
berichtete, dass die Gartemperatur Einfluss aufEfatprodukt nahm. Er beschrieb,

dass es bei Garungen von tber 20°C zu Aromavenlist®estillat kam.
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6.3.2 Signifikante Effekte bei Marillendestillaten

In diesem Kapitel werden die signifikanten Effelder AnlagengrofRe, der
Destillationsgeschwindigkeit, sowie deren Wechseédwig auf die Marillenbrande der

Gegenstromreihe erortert (Tab. 17).

Am N-Punkt wiesen die Marillenbrande, die mit deol§en Anlage erzeugt
wurden, einen signifikant (95%) niedrigeren Gehatt titrierbarer Saure auf. Im
Durchschnitt aller Gegenstromdestillate wurden MuRunkt 105,8 mg/ L r.A. (sd =
29,6) an titrierbarer Saure berechnet als Essigsgmittelt. Betrachtet man jedoch nur
die Brande der grol3en Anlage, so ergab sich egrefigiant niedrigere (Effekt -89,4)
Konzentration an titrierbarer Saure am N-Punkt. Bignifikant niedrige Gehalt war
die Folge der hoheren Verstarkungskapazitat ddtegrdestillationsanlage. Es kam in
der groBen Anlage zu mehr Kondensationsreaktioatn,in der kleinen. Dadurch
wurden die schwerer fllichtigen Inhaltsstoffe langerickgehalten, wahrend die
leichter Fluchtigen Substanzen friher retentiertrden. Es kam somit zu einer
scharferen Abtrennung der einzelnen Fraktionenp als einer Verschiebung der

Sauren in den Nachlaufbereich.

Weiters nahm die Anlagengrof3e signifikant Einflusauf die
Propansaurekonzentration am N-Punkt der Marilletiltis.
Die Propansaurekonzentration war am N-Punkt, dérder grol3en Anlage erzeugten
Destillate signifikant (95%) erhoht. Es handelt hsibierbei um eine kurzkettige
organische Saure mit einem Siedepunkt von 141 AYER er al.; 1984). Im Verlauf
des Nachlaufes nahm die Konzentration zu. Es wanreghmen, dass auch in diesem
Fall der hohere Verstarkungsgrad (siehe oben)i@iAdreicherung direkt am N-Punkt

verantwortlich war.

Aber auch auf die Pentansaurekonzentration am NiRier Marillendestillate
hatte die Anlagengréi3e einen signifikanten Einfluss
Im Gegensatz zu den Apfelbranden, konnte Pentam$airden Marillendestillaten am
N-Punkt nachgewiesen werden. Der mittlere GehaltPantansdure betrug bei den
Marillenbranden 0,3 mg/100L r.A. (sd = 0,1) am MhRt. Der Pentansauregehalt war

am N-Punkt bei den Branden, die mit der groR3en dgelarzeugt wurden, jedoch
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signifikant (95%) niedriger. Pentansaure reichertd im Mittellauf an. Deshalb war
bei einer besseren Trennung — wie es bei der grédtgage der Fall war — die
Pentansaure hauptsachlich im Mittellauf zu finden.

Sowohl die Grol3e der Brennerei, die Destillatiosshavindigkeit, als auch die
Wechselwirkung beider Parameter hatten einen samif (95%) Einfluss auf die
Octansaureethylesterkonzentration am N-Punkt dersunchten Marillendestillate. Der
Einfluss der Anlagengré3e war hoch signifikant (99%

Wurde das Destillat mit der groRen anstatt demklei Anlage erzeugt, so bedeutete
dies eine Zunahme an Octansaureethylester am N:PEbknso kam es zu einer
vermehrten Anreicherung bei einer Erhohung der iDeginsgeschwindigkeit.
Besonders hohe Gehalte an Octanséureethylestenfancam N-Punkt bei Destillaten
der grol3en Anlage, die mit hoher Destillationsgesctiigkeit gebrannt wurden. Der
Effekt war zwar auch bei der kleinen Anlage erkemnbaber nicht in dieser
Deutlichkeit.

Der Einfluss der Destillationsgeschwindigkeit wai ber Destillation mit der kleinen
Brennvorrichtung nicht  so stark ausgepragt. Der fl&ss der
Destillationsgeschwindigkeit gewann an Bedeutung aer Zunahme der Dauer der
Brennphase.

Weiters war zu beachten, dass die Konzentratio®eansaureethylester im Verlauf
der Destillation abnahm. Durch die langsame Dasitilh kam es zu einer besonders
scharfen Trennung der Inhaltsstoffe eines Degsdlat Dies fuhrte zu
Konzentrationsspitzen, also zu schmalen und hoheaks? einer Substanz. Im
Gegensatz dazu waren die Peaks bei einer schrigdistillation flach und breit. Sie
breiteten sich also weiter aus. Dieses PhanomendwailJrsache fir das erhohte
Auftreten von Octansaureethylester am N-Punkt ben d&chneller destillierten
Varianten, unabh&ngig von der Gréf3e der Anlagederisie gebrannt wurden.

Weiters hatte die Anlagengrof3e signifikanten Essliauf die Konzentration
von Linolséureethylester und LinolensaureethyleaterN-Punkt bei Marillenbranden.
Der Gehalt beider Ethylester war am N-Punkt dertiDete, die mit der grof3en Anlage
erzeugt wurden signifikant (95%) hdher, als bei @énden der kleinen Brennerei.
Ursache daflir war der wie oben erorterte Effekt ltf#ineren Verstarkung durch die

groRere Oberflache der groRen Anlage.
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Tab. 16: Bestimmung der Effekte der Apfeldestillate

Total Effekt A Effekt B Effekt AB
TG 84,313 1,857 2,575 -0,075
%vol 78,8 -3,7 -4 -0,6
pH 5,6 -0,2 0,1 -0,2
TA 28,725 -8,62 8,87 3,82
TF 4,2 0,8 0,9 -0,3
Tfa 30,375 8,25 -2,25 -8,75
TFb 26,2 11,1 -0,9 -2,6
TFc 15,9 3,9 0 -0,5
TF aa 40,375 6,75 -1,25 -12,25
TFbb 41,5 7,5 -11 -6,5
TFcc 26 3 -2 -4
2-Phenylethanol 5,172 0,798 2,566 -0,243
Essigsaure 10,4 -2,2 *6,8 -2,9
Propanséure 0,5 0 0 -0,1
Milchsaureethylester 76,043 -7,963 31,303 -26,357
Butanséaure 0 0,1 0,1 0,1
Isobutansaure 2 -0,8 0,5 -0,3
Pentansaure 0 0 0 0
Isopentansaure 2,9 -0,6 0,8 -0,2
Hexansaure 5,18 1,322 1,594 -0,342
Octanséure 14,397 7,63 3,363 -0,988
Octansaureethylester 48,1 -33,8 -11,4 -21
Decansaure 15,5 6,8 2,8 -1,3
Decansaureethylester 82 -5,4 -40,3 -37,6
Dodecanséaure 4,5 1,3 0,2 -0,9
Dodecansaureethylester 31,036 11,425 -17,902 -13,639
Tetradecansaureethylester 3,5 *2,9 -1,7 -0,7
Hexadecansaureethylester 11,134 5,78 -0,418 -0,369
Linolsédureethylester 11,3 7,4 3,2 1
Linolensdureethylester 3,2 2 1,2 0,3
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Tab. 17: Bestimmung der Effekte der Marillendestd|

Total Effekt A Effekt B Effekt AB
Geistrohrtemperatur 89,6 -2,65 -0,25 0,9
Alkoholkonzentration %vol | 69,6 10 2,5 3,7
pH-Wert 5 0,8 0,1 0,2
Titrierbare Saure 105,823 -89,385* 32,965 -55,365
Tribung TF 6 0 -0,4 -0,2
TF bei 30%vol 86,375 10,25 -1,25 -2,75
TF bei 35%vol 80 -3 5 -3
TF bei 40%vol 65,4 -12,3 -1,8 -4,8
TF bei 30%vol, 4C 110,25 16 14,5 19
TF bei 35%vol, 4C 98,3 -6 -15 -2
TF bei 40%vol, 4C 73,6 -14,8 -5,3 -2,3
2-Phenylethanol 5,41 1,09 0,13 0,28
Essigsaure 5,41 1,09 0,13 0,28
Propanséure 40,5 46,5* 7,9 41
Milchsaureethylester 493,3 -158,5 76,4 -12,2
Butanséaure 4,7 0,2 -0,1 0,3
Isobutansaure 6,7 -2,8 -1,4 -0,8
Pentansaure 0,3 -0,3* -0,1 -0,1
Isopentansaure 4,7 0,2 -0,1 0,3
Hexansaure 10,89 -3,698 -4,222 -2,072
Octansaure 26,8 -12,9 -10,9 -4,2
Octanséureethylester 21,029 26,435** 23,255+  |[OI058% @ |
Decansaure 38 -17,2 -15,3 -7,7
Decansaureethylester 5,41 1,09 0,13 0,28
Dodecanséaure 4,7 0,2 -0,1 0,3
Dodecansaureethylester | 29,3 27,3 -6,4 -6,1
Tetradecansaureethylester | 8,493 5,337 -0,614 -0,482
Hexadecansaureethylester | 39,8 -5,6 2,8 -4
Linolsdureethylester 24,307 -13,764* -0,438 -5,596
Linolensaureethylester 7 -4,8*% -1,3 -2
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6.4 Abhangigkeiten der analysierten Parameteaegtties N-Punktes

In den Tab. 18, 19, 20, 21, 22 und 23 sind die lEngse der Berechnung des
Bestimmtheitsmalles, auch Determinationskoeffizigmannt, entlang des N-Punktes
angefuhrt. Grundlage dieser Berechnungen sind wmirgttelten Werte der einzelnen
Analysen der Gleich- und Gegenstromdestillate rumsh den N-Punkt. Die
verwendeten Datenreihen beinhalten die analysidéttgebnisse der beiden Fraktionen
vor dem N-Punkt, die des N-Punktes und die derdreferaktionen nach dem N-Punkt
(Fraktion 4,5,6,7,8).

Betragt das Bestimmtheitsmal3 0,7 (R?=0,7), so 80% der Streuung einer Variable
durch lineare Abhangigkeit des zweiten Parametddsirbar. Der Wert gibt folglich
an, in welchem Mal3 die Varianz (Streuung) eineriatden durch die Varianz einer
anderen Variablen bestimmt wird. Das Bestimmtheaif$rR2 kann auch als Quadrat des
Korrelationskoeffizienten R definiert werden (RONZ,; STROHE, H.G.; 1994). Zur
besseren Ubersicht sind die Tabellen nach Obsttrgrnt. Die gelb unterlegten Felder

zeigen ein Bestimmtheitsmal3 gréfl3er als 0,7 an.
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6.4.1 Abhangigkeiten der Parameter bei Marilletitlaien

Auf Grund des Thermometertausches am Geistroheb&rtennereianlagen am
20. 09. 2006 sind die Werte der Spalte TG der T&8bzu verwerfen. Auf Grund von
Korrosion konnten die Temperaturmessungen vor dém Szptember nicht exakt
durchgefuhrt werden. Dies betraf alle Marillenbréndie mit Verstarkung destilliert
wurden. Dass es bei dieser Untersuchung keine fikgnie Beziehung zwischen
Geistrohrtemperatur und Alkoholkonzentration erglates Umschlagpunktes gab, ist

also nicht aussagekréaftig.

Eine lineare Abhangigkeit mit einem Bestimmtheit8maon 0,8254 konnte
zwischen dem pH-Wert und dem S&auregehalt entlasg\dBunktes gefunden werden
(Tab. 18). Zuruckzuftuihren war dies vermutlich aahdohen Gehalt an Essigsaure in
den untersuchten Marillenbranden. Denn Essigséegmttusst auf Grund ihrer grof3en
Polaritat stark den pH-Wert (MAITLAND, 2000).

Damit stand die Essigsaurekonzentration auch nmt @ehalt an titrierbarer Saure in
Zusammenhang. Je hoher der Gehalt an Essigsautenimntersuchten Proben war,
desto hoher war auch der Gehalt an titrierbarereéSénd desto niedriger war der pH-
Wert.

Wie bei den Apfeldestillaten, war auch bei Marillestillaten das Bestimmtheitsmal3
zwischen der Isobutansaurekonzentration (und dgpelsansédurekonzentration) und
dem pH-Wert (und der titrierbaren Saure) groReDals

Weitere Abhangigkeiten konnten bei den analysiefarillenbranden (unabhéangig
von der Destillationsart) auch bei der Konzentratém Linolsdureethylester und der
titrierbaren Saure festgestellt werden (Tab. 18 steigendem Gehalt an titrierbarer

Saure, stieg die Konzentration an Linolsédureethgtes
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Tab. 18: Bestimmtheitsmal3 der Marillendestillatdagry des N-Punktes.
TG = Geistrohrtemperatur, %vol = Alkoholgehalt, pH pH-Wert, TA =
titrierbare Saure, TF = Trlibung, TFa, b, ¢ = Tridpwei 30%vol, 35%vol,
40%vol, Tfaa, TFbb, TFcc = Trubung bei 30%vol, 3%#Vv40%vol und

Kihlung auf 4°C

TG %vol | pH TA TF
TG
%vol 0,3212
pH 0,1951 0,5453
TA 0,1405 0,3643 0,8254
TF 0,0776 0,0268 0,392 0,3067
TFa 0,0003 0,0008 0,2105 0,2565 0,5237
TFaa 0,0002 2E-05 0,1725 0,1838 0,4592
TFb 0,0004 0,016% 0,2684 0,36Y6 0,4248
TFbb 0,0102 0,0411 0,3038 0,3587 0,5174
TFc 0,0113 0,1096¢ 0,4573 0,519 0,4904
TFcc 0,0247 0,0694 0,395 0,4693 0,5207
2-Phenylethanol 0,5356 0,45%2 0,5587 0,4588 0,2599
Essigséaure 0,0699 0,177.0,7415| 0,8778| 0,3274
Propanséaure 0,2464 0,26Y1 0,0273 0,0035 0,1239
Milchsaureethylester 0,2219 0,1195 10,4491 0,4088218
Butansaure 0,0497 0,0048 0,0882 0,1031 0,0433
Isobutansaure 0,1129 0,108 0,64¢€0,7199| 0,6013
Pentansaure 0,5579 0,39Y2 10,5349 0,4622 0,2851
Isopentansaure 0,1149 0,1007 0,650,7185| 0,5777
Hexansaure 0,1317 0,1345 0,5631 0,5Y9 0,5408
Octansaure 0,0379 0,2 0,025 0,0055 0,0781
Octansaureethylester 0,1703 0,1284 0,502 0,6298470,
Decansaure 0,1906 0,1419 0,6242 0,6313 0,5732
Decansaureethylester 0,0922 0,2238 0,035 0,006B109
Dodecansaure 0,2547 0,2770,7112| 0,670 0,5174
Dodecansaureethylester 0,1588 0,2117 0,0199 0,003®64
Tetradecansaureethylester 0,1238 0,1038 0,0021 9D,00,3157
Hexadecansaureethylester 0,0002 0,0878 0,4392 ®,56A777
Linolsaureethylester 0,0866 0,3576 0,6840,7246| 0,1671
Linolensdureethylester 0,1594 0,4132 0,5497 0,553075Y
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Abhangigkeit der Parameter der GegenstromvariadéenMarillendestillate entlang
des N-Punktes

Wie schon zuvor erwéhnt, konnte die Geistrohrteaipe der
Gegenstromvarianten der Marillenbréande nicht alssagekraftig angesehen werden.
Umso interessanter war das Verhalten der einzdhagameter in Beziehung gesetzt zur
Alkoholkonzentration entlang des N-Punktes. Beseém Vergleich zeigten folgende
Parameter ein R2>0,7 an (Tab. 19): IsobutansauesmtaRsaure, Isopentansaure,
Octansaure, Decansaure, Dodecansaure, Linolendaylester und
Linolsaureethylester. Ahnliche Abhangigkeiten kamtauch bei der Analyse der
Apfelbrande (Gegenstromvarianten) ermittelt werdeer hohe Zusammenhang der
C4-C11-Fettsauren, sowie der Linolensaureethylézter Linolsdureethylester und der
Alkoholkonzentration entlang des N-Punktes lag wehch in der Destillationsart

(Gegenstromdestillation) begrindet.

Bei den mit Verstarkung gebrannten Marillenbrdandand man bei den
Parametern Alkoholkonzentration, titrierbare Sawad pH-Wert Bestimmtheitsmalie
Uber 0,7 (Tab. 19).

Korrelationen mit R2>0,7 fand man zwischen titreadr S&aure bzw. pH-Wert und 2-
Phenylethanol, Essigsaure, Isobutansaure, Isopenie und Linolsaureethylester.
Wobei der pH-Wert mit Zunahme an 2-Phenyletharteésigsaure, Isobutansaure und
Isopentansaure sank, bzw. die titrierbare Saueg.stimgekehrt verhielt es sich jedoch
mit der Konzentration an Linolsdureethylester. [hehe Korrelation zwischen
Essigsaure und dem pH-Wert bzw. der titrierbaremrékg unter anderem auch an der
besonders hohen Essigsaurekonzentration in den ll&naestillaten der

Gegenstromversuchsreihe.

137



Tab. 19: Bestimmtheitsmald der GegenstromvariaadeeMarillendestillate entlang

des N-Punktes.

TG = Geistrohrtemperatur, %vol = Alkoholgehalt, pH pH-Wert, TA =
titrierbare Saure, TF = Tribung, TFa, b, ¢ = Tridhwei 30%vol, 35%voal,

40%vol, Tfaa, TFbb, TFcc

Kihlung auf 4°C

Tribung bei 30%vol, 3%4v40%vol und

TG %vol pH TA TF
TG
%vol 0,4925
pH 0,2469 | 0,8331
TA 0,2057 | 0,7054 | 0,7507
TF 0,0227 | 0,0687 | 0,3188| 0,0781
TFa 0,0677 | 0,0056| 0,1219/ 0,0020,7122
TFaa 0,0683 | 0,0006| 0,0552 0,0008 0,3691
TFb 0,0682 | 0,1218 | 0,2915| 0,0935 0,4361
TFbb 0,0164 | 0,1922 | 10,3143, 0,0743 0,5083
TFc 1E-06 0,4258 | 0,5887| 0,3012 0,3797
TFcc 0,004 0,3365 | 0,5232| 0,2256 0,4219
2-Phenylethanol 0,403 |0,9491 |0,7565 | 0,6267 0,35085
Essigsaure 0,202 0,6721 0,8007 | 0,9187| 0,1542
Propansaure 0,4939 0,4885 0,1946 0,358 0,086
Milchsaureethylester 0,1063| 0,4831 0,4634  0,33220638
Butansaure 0,2755| 0,34 0,1148 0,2234 0,0042
Isobutansaure 0,2435| 0,8337 | 0,7179 0,589 | 0,4055
Pentansaure 0,492 | 0,9374 0,6247 0,5281 0,267
Isopentansaure 0,2319| 0,8013 | 0,7034 0,576 0,3961
Hexansaure 0,1657 0,686 0,5423 0,3775 0,4054
Octansaure 0,3038|0,8238 | 0,5899 | 0,439 10,3872
Octansaureethylester 0,1628 0,47 0,1879  0,2311 68,00
Decansaure 0,3429| 0,8313 | 0,6043 | 0,439 0,4439
Decansaureethylester 0,3607 0,5593 00,2419 0,34801D,
Dodecansaure 0,4803| 0,9253 0,6962 0,5105 0,3198
Dodecansaureethylester 0,6659 0,6096 0,306 0,4490079
Tetradecansaureethylester | 0,7887 0,3887 0,1618 0,2921 0,0533
Hexadecansaureethylester 0,015 0,233 0,5607 0,38,408
Linolensaureethylester 0,4817/ 0,9139 | 0,6985 | 0,6273 0,135l
Linolsaureethylester 0,3326| 0,9117 |0,8981 |0,7846| 0,219
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Abhangigkeit der Parameter der Gleichstromvarmamter Marillendestillate entlang
des N-Punktes

Die Gleichstromdestillate der Marillenversuchsrgihab. 20) wurden nach dem
Thermometertausch gebrannt. Die Geistrohrtempenatsainken korrekt.
Das hohe Bestimmtheitsmal3 zwischen Geistrohrteryyesnad Alkoholkonzentration
spiegelte sich bei allen weiteren Analysen wieflees betraf folgende Parameter (R2
der Geistrohrtemperatur und der AlkoholkonzentratigroBer als 0,7): 2-
Phenylethanol, Propansaure, MilchsaureethylestentaRsaure, Octansaureethylester
und Dodecanséaureethylester. Auch bei den Gleianstr@dnden der Apfelversuchsreihe
weist Propansaure ein hohes Bestimmtheitsmal? miAlteholkonzentration entlang

des N-Punktes auf.

Hohe Bestimmtheitsmalie fand man bei den MarillezigBstrombranden (Tab.
20) auch zwischen der titrierbaren Saure und  demarRetern Butansaure,
Isobutansaure, Isopentansdure, Hexanséure, Octansalecansaure und
Dodecansaure. Dies zeigte, dass vor allem die kunzt mittelkettigen Fettséduren
Einfluss auf die Bestimmung der titrierbaren Séaakmen.
Beide Obstsorten, die untersucht wurden, wiesemnéeiGleichstromvarianten entlang
des N-Punktes zwischen folgenden Parametern hotrelKtonen auf:
» Titrierbare Saure und Butansaure, Hexanséure, €itiae, Decansaure und
Dodecansaure
» Geistrohrtemperatur und Alkoholkonzentration, sowie
* Geistrohrtemperatur bzw. Alkoholkonzentration unePt#nylesthanol und
Propansaure
Dies zeigte, dass die Destillationsart ebenso &ssflauf den N-Punkt der Destillate

hatte, wie auch die verwendete Obstart.

Es gab nur bei den Gleichstromdestillationen eidasammenhang einzelner
Parameter und der Triibung entlang des N-PunktesleBeApfeldestillaten zeigte sich
eine hohe Korrelation zwischen Tribung und Butaresdulsobutanséure,
Isopentansaure und Octansaureethylester. Bei deilldfieGleichstrombranden fand
man ein R2>0,7 zwischen Trubung und pH-Wert und ane#ure, wobei auch

Butansaure und Isobutansaure einen relativ hoherelkdtionskoeffizienten aufwiesen.
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Vermutlich  basierte dieses Phénomen auf einem Zosaspiel aus
destillationsartspezifischer Anreicherung und denrublingsverhalten dieser

kurzkettigen Monocarbonsauren.

Generell konnten vor allem 2-Phenylethanol undG#le und C5- Fettséduren zur
Nachlaufidentifizierung bei Apfeldestillaten, alsuch bei Marillendestillaten
herangezogen werden. Wobei vor allem 2-Phenylethagidbeiden Destillationsarten
und bei beiden Obstsorten gut mit der Geistrohreatpr bzw. der

Alkoholkonzentration korrelierte.
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Tab. 20: Bestimmtheitsmal3 der GleichstromvariadrMarillendestillate entlang

des N-Punktes.

TG = Geistrohrtemperatur, %vol = Alkoholgehalt, pHpH-Wert, TA =
titrierbare Saure, TF = Tribung, TFa, b, ¢ = Tridhwei 30%vol, 35%voal,

40%vol, Tfaa, TFbb, TFcc

Kihlung auf 4°C

Tribung bei 30%vol, 3%4v40%vol und

TG %vol pH TA TF
TG
%vol 0,9636
pH 0,0316 | 0,0002
TA 0,107 0,1572 0,5143
TF 0,0915 | 0,0268 | 0,94993 | 0,5381
TFa 0,3747 | 0,2615| 0,0293] 0,3153 0,01
TFaa 0,0182 | 7E-05 0,0319| 0,1857 7E-05
TFb 0,3483 | 0,2213 | 0,0817| 0,2101 0,0427
TFbb 0,0608 | 0,0183 | 0,0103] 0,2906 0,0023
TFc 0,1073 | 0,064 0,0088| 0,5115 0,046
TFcc 0,0743 | 0,0385| 0,0097] 0,4987 0,0534
2-Phenylethanol 0,9409 |0,9969 | 0,0015 | 0,1828 0,0128
Essigséaure 0,2556| 0,3182 0,37840,9618| 0,3663
Propansaure 0,9962 | 0,9372 0,5349 0,0135 0,1216
Milchsaureethylester 0,8055 |0,8747 | 0,0094 | 0,0882 0,0851
Butansaure 0,0666| 0,1287, 0,68390,9664| 0,6753
Isobutansaure 0,1758| 0,2686 0,58340,9448| 0,5292
Pentansaure 0,9325 |0,8965 | 0,0018 | 0,2879 0,0163
Isopentansaure 0,1696 0,2542 0,564€0,9638| 0,5254
Hexansaure 0,0141| 0,0606 0,8519 |0,8617| 0,8252
Octansaure 0,1353| 0,2247  0,642| 0,9407| 0,5885
Octansaureethylester 0,8553 |0,9313 | 0,0012 | 0,0483 0,0494
Decansaure 0,0999| 0,1709 0,64430,9708| 0,6229
Decansaureethylester 0,138¢ 0,2096 0,0054  0,133283D,
Dodecansaure 0,0898, 0,173|0,7188 |0,9199| 0,664
Dodecansaureethylester 0,7097 |0,7396 | 0,0673 | 0,611 0,0388
Tetradecansaureethylester 0,2619  0,2144  0,0285 34,60,0585
Hexadecansaureethylester 0,3188 0,2627 0,074 &,60938
Linolensaureethylester 0,6445 0,5462 0,0062 0,3889054
Linolsaureethylester 0,5786| 0,4869 0,0016  0,4359000%
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6.4.2 Abhangigkeiten der Parameter bei Apfeldastih

Tab. 21 ist zu entnehmen, dass es eine enge matkeimeaBeziehung zwischen
der Geistrohrtemperatur und der Alkoholkonzentrgtisowie zwischen der Isobutan-
und Isopentansaurekonzentration und der titrierb&@&ure entlang des N-Punktes der
untersuchten Apfeldestillate gab. Eine starke (R?P289) Beziehung war zwischen der
2-Phenylethanolkonzentration und der Geistrohrteaipe rund um den N-Punkt zu

erkennen.

Wie zu erwarten, sank die Alkoholkonzentration misteigender
Geistrohrtemperatur  (R?=0,9005). Da die Geistrohperatur von der
Alkoholkonzentration im Dampf abhangig ist, abez dilkoholkonzentration mit einer
gewissen zeitlichen Verzégerung (Weg vom Geistinhdie Vorlage) bestimmt wird,

ist das Bestimmtheitsmal} kleiner als eins.

Weiters gab es eine lineare Abhangigkeit zwischentirierbaren Séure und
der Konzentration an Isobutansdure und Isopentamsddie Konzentration beider
Carbonsauren stieg mit steigendem Gehalt an barer Saure. Da es sich bei beiden
Séauren um kurzkettige Monocarbonsduren handelty gire Konzentration entlang
des N-Punktes stetig an. Somit beeinflussten sik dan Gehalt an titrierbarer Saure.
GUAN (1997) stellte fest, dass Fettsauren mit eikettenlange von 6 —12 C-Atomen
direkt am Umschlagpunkt zwischen Mittel- und Nadcilanstiegen, jene mit 3-5 C-
Atomen aber erst kurz nach dem N-Punkt das Anstiagsnum erreichten.

Kurzkettige Carbonsauren, wozu auch die Isobutaeséud die Isopentansaure
zahlen, konnen mit Wasser Azeotrope bilden. Dies#sen einen niedrigeren
Siedepunkt auf, als die Reinsubstanz (MAITLAND, @DOWeiters ist zu beachten,
dass mit zunehmender Kettenlange der Fettsaurepatieitat abnimmt (MAITLAND,
2000).
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Tab. 21: Bestimmtheitsmal3 der Apfeldestillate emgldes N-Punktes.

TG = Geistrohrtemperatur, %vol = Alkoholgehalt, pH pH-Wert, TA =
titrierbare Saure, TF = Trlibung, TFa, b, ¢ = Tridpwei 30%vol, 35%vol,

40%vol, Tfaa, TFbb, TFcc

Kihlung auf 4°C

Tribung bei 30%vol, 3%4v40%vol und

TG %vol pH TA TF
TG
%vol 0,9005
pH 0,1019 | 0,0622
TA 0,0698 | 0,0095 | 0,2481
TF 0,054 0,061 0,154 0,1612
TFa 0,1282 | 0,2256| 0,0315| 1E-05 0,0142
TFaa 0,0621 | 0,1472| 0,0165 0,0265 0,0162
TFb 0,039 0,1161 | 0,0528| 0,0066 0,0198
TFbb 0,2207 | 0,3019| 0,0431] 1E-05 0,0003
TFc 0,0011 | 0,0009 | 0,0065| 0,054 0,0365
TFcc 0,2215 | 0,2937| 0,0071) 0,0087 0,0241
2-Phenylethanol 0,7939 | 0,6774 | 0,2982| 0,2621 0,0028
Essigsaure 0,0321| 0,1093 0,0002 0,267 0,0626
Propansaure 0,2228 0,3884 0,00383 3E105 0,026
Milchsaureethylester 0,0438| 0,0895 0,0484 0,00 3100
Butansaure 0,2568| 0,4102] 0,0008 0,0137 0,0009
Isobutansaure 0,0124| 0,0079 0,171 0,7881| 0,2592
Pentansaure 0 0 0 0 0
Isopentansaure 0,0319 0,0009 0,217 0,811 | 0,2089
Hexansaure 0,1551| 0,0285 0,3518 0,6099 0,0824
Octansaure 0,1509| 0,028 0,3608 0,3y59 7E-11
Octansaureethylester 0,6593 0,5811 0,05%7 0,068 060,
Decansaure 0,2591| 0,0912 0,4399 0,4386 0,0038
Decansaureethylester 0,5561 0,6042 0,0003 0,052100D,
Dodecansaure 0,5276 0,3288 0,4929 0,3747 0,0003
Dodecansaureethylester 0,3006 0,4124 0,04F2  0,0200440
Tetradecansaureethylester 0,0605 0,1589 0,1597 0®,00,0108
Hexadecansaureethylester 0,0074  0,0477 0,0019 3®,00,0036
Linolensaureethylester 0,211 0,1503 0,0029 0,0129173
Linolsaureethylester 0,1087| 0,0555 0,009 0,007 3703
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Abhangigkeit der Parameter der Gegenstromvariadde\pfeldestillate entlang des
N-Punktes

Wie zu erwarten, bestand bei den Gegenstromvanatde Apfeldestillaten ein
hoher Zusammenhang (R?=0,9131) zwischen den Paaam@eistrohrtemperatur und
Alkoholkonzentration (Tab. 22). Weiters konnte l@ser Versuchsreihe ein hohes
Bestimmtheitsmald (R2>0,7) zwischen den Parameteeistt@hrtemperatur bzw.
Alkoholkonzentration und 2-Phenylethanol, Hexaneaur Octansaure,
Octansaureethylester, Decansaure, Dodecansaureplehsdureethylester und
Linolsaureethylester gefunden werden. Diese mgtéthfen Fettsauren und die
langkettigen Fettsaureethylester reichern sichallem bei den Gegenstromdestillaten

an (siehe unten).

Auffallig war auch das hohe Bestimmtheitsmald (RFZDB) zwischen den
Parametern pH-Wert und Milchsaureethylester. Anseimel hatte der sehr hohe Gehalt
an Milchsaureethylester entlang des N-Punktes elfiefluss auf den pH-Wert der

Gegenstromvarianten der Apfeldestillate.

Wie auch bei der Gesamtanalyse (Kapitel 6.4.1)elgp auch bei den
Gegenstromvarianten der Apfelbrande die C4- undviohecarbonsauren eine grofRe
Rolle bei der Bestimmung der titrierbaren Saure. @ Gegenstromdestillaten der
Apfel zeigten die Butansaure und die Isobutans®@eterminationskoeffizienten uber
0,7.
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Tab. 22: Bestimmtheitsmald der Gegenstromvariaseepfeldestillate entlang des

N-Punktes.

TG = Geistrohrtemperatur, %vol = Alkoholgehalt, pH pH-Wert, TA =
titrierbare Saure, TF = Tribung, TFa, b, ¢ = Tridhwei 30%vol, 35%voal,

40%vol, Tfaa, TFbb, TFcc

Kihlung auf 4°C

Tribung bei 30%vol, 3%4v40%vol und

TG %vol pH TA TF
TG
%vol 0,9131
pH 0,2105 | 0,2021
TA 0,4057 | 0,3483 | 0,047
TF 0,0268 | 0,0285 | 0,3366| 0,1093
TFa 0,0006 | 0,0009 | 0,0034, 0,2025 0,02y
TFaa 0,028 0,0051| 0,0026/ 0,0264 0,0245
TFb 0,1091 | 0,0942 | 0,077 0,0552 0,0407
TFbb 0,0757 | 0,108 0,0038| 0,311 0,0028
TFc 0,1765 | 0,2625| 0,0031| 0,0411 0,0151
TFcc 0,0828 | 0,0708 | 0,0911] 0,0412 0,071
2-Phenylethanol 0,8798 |0,8282 | 0,2482 | 0,6495 0,01
Essigsaure 0,1565| 0,1539 0,2816 0,2526 0,2056
Propansaure 0,0126 0,0031 0,09711 0,0p36 0,1092
Milchsaureethylester 0,0126| 0,001 | 0,775 0,0048 0,4298
Butansaure 0,0571| 0,1958 0,0739 0,0021 0,0032
Isobutansaure 0,3525| 0,2537 0,070[70,8459| 0,1727
Pentansaure 0 0 0 0 0
Isopentansaure 0,4964, 0,4052 0,10910,857 | 0,1253
Hexansaure 0,8964 |0,8713 | 0,2618 | 0,5156 0,0032
Octansaure 0,8512 | 0,8244 0,2542 0,2304 0,015
Octansaureethylester 0,7155 |0,7817 | 0,4139 | 0,4121 0,0302
Decansaure 0,8393 | 0,7605 | 0,2742 | 0,2921 0,0016
Decansaureethylester 0,494 0,6401 0,10%9 0,5851038,0
Dodecansaure 0,8661 | 0,774 0,3022 0,3151 0,001
Dodecansaureethylester 0,0994 0,1793 0,006 0,40880D
Tetradecansaureethylester 0,0728 0,0569 0,2996 0®,10,0027
Hexadecansaureethylester 0,438[7 0,6112 0,2525 4),089005
Linolensaureethylester 0,8028 |0,9334 | 0,2549 | 0,2002 0,0274
Linolsdureethylester 0,7308 |0,8915 | 0,2743 | 0,1491 0,020p
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Abhangigkeit der Parameter der Gleichstromvariadier Apfeldestillate entlang des
N-Punktes

Vergleicht man die Auswertung des Bestimmtheitsraaffer Apfelbréande der
Gegenstrom- und der Gleichstromdestillationen {t€h6.4.1 und 6.4.2), so erkennt
man, dass bei beiden Destillationsarten die Gdigemperatur und die
Alkoholkonzentration, bzw. 2-Phenylethanol und @eistrohrtemperatur, sowie die
Alkoholkonzentration ein Bestimmtheitsmal} Gber&y#viesen.

Die anderen Parameter unterschieden sich je nastilB#onsbedingung.

Das relativ hohe Bestimmtheitsmal3 zwischen pH-Wiedt titrierbarer Saure in Tab. 23
spiegelte sich bei den Parametern Octanséure uodnBaure wieder. Generell wiesen
folgende Parameter ein hohes Bestimmtheitsmal} enititlierbaren Saure bzw. pH-

Wert auf: Butansaure, Hexansaure, Octansidure D&aans Dodecansaure,

Tetradecansaureethylester und Hexadecansaureég¢hnyles

Die Geistrohrtemperatur und die Alkoholkonzentnatieigten mit 2-Phenylethanol,

Propanséaure und Tetradecansaureethylester ein Beseéemmtheitsmald (RZ>0,7).

Bei der Bestimmung des Bestimmtheitsmal3es zwisoheireren Parametern
(Butansaure, Isobutanséure, Pentansaure und Ogtahs@d der Tribung entlang des
N-Punktes der Gleichstromdestillate der Apfel, kaes zu auffallig hohen
Korrelationen. Mit steigendem Gehalt dieser Monboasauren nahm die Tribung der
Proben zu. Allem Anschein nach waren die C4- und k&htsauren mal3geblich an der
entstehenden Trubung beteiligt. Auch KOLB et al002) berichteten tber einen
Zusammenhang von Tribungen in Destillaten und demrhadhdensein von

Monocarbonsauren.
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Tab. 23: Bestimmtheitsmal3 der GleichstromvariademApfeldestillate entlang des

N-Punktes.

TG = Geistrohrtemperatur, %vol = Alkoholgehalt, pH pH-Wert, TA =
titrierbare Saure, TF = Tribung, TFa, b, ¢ = Tridhwei 30%vol, 35%voal,

40%vol, Tfaa, TFbb, TFcc

Kihlung auf 4°C

Tribung bei 30%vol, 3%4v40%vol und

TG %vol pH TA TF
TG
%vol 0,997
pH 0,6771 | 0,6251
TA 0,0851 | 0,0572 | 0,6129
TF 0,1689 | 0,2029 | 0,0074| 0,3214
TFa 0,0274 | 0,0309| 0,0016/ 0,0266 0,09Y9
TFaa 0,0176 | 0,0215| 0,0009 0,0593 0,0703
TFb 0,0758 | 0,0817 | 0,0151| 0,02 0,0597
TFbb 0,0133 | 0,0173| 10,0043 0,081 0,0522
TFc 0,0122 | 0,0144 | 3E-06 0,028 0,123
TFcc 0,0145 | 0,0174| 0,0002] 0,3649 0,0971
2-Phenylethanol 0,9719 |0,9652 | 0,6949 | 0,1005 0,084b
Essigsaure 0,1374| 0,1314 0,1402 0,0Y37 0,2942
Propansaure 0,6435 0,591 | 0,9933 0,6335 0,0232
Milchsaureethylester 0,0337| 0,0211 0,3086  0,488®57,
Butansaure 0,0297| 0,05 0,1588 0,7134| 0,8386
Isobutansaure 0,0062 0,0017 0,2814 0,600,768
Pentansaure 0 0 0 0 0
Isopentansaure 0,0186 0,0082 0,3533 0,670,714
Hexansaure 0,1308| 0,096 0,67410,9564| 0,3778
Octansaure 0,2748| 0,2281 0,8221 | 0,9217| 0,1062
Octansaureethylester 0,0126 0,021 0,0661  0,2¢0,8348
Decansaure 0,4243| 0,371]0,9353 |0,8374| 0,0871
Decansaureethylester 0,0314 0,0427 0,024 0,2474198,0
Dodecansaure 0,6618/ 0,6096 0,9985 | 0,6239 0,0139
Dodecansaureethylester 0,6394 0,6143 0,669  0,247251
Tetradecansaureethylester | 0,9569 | 0,9426 |0,7469 | 0,1554 0,1746
Hexadecansaureethylester 0,561p 0,52440,7587 0,386 0,0796
Linolensaureethylester 0,352 0,3629  0,1548 0,000001®
Linolsaureethylester 0,4297| 0,4189 0,3899 0,088 5ZK0
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6.5 Vergleich von Gegenstrom- und Gleichstromdasitth bei Apfel- und

Marillenbranden

In Kapitel 6.4 wurden die Effekte innerhalb der @estromdestillate erortert. In
diesem Kapitel werden die Einflisse der Destilladimrt (Destillation mit oder ohne
Verstarkung) diskutiert.

Erganzend dazu wird auf die Tab. 30 (Mittelwerted UBtandardabweichungen der
einzelnen Parameter der schnellen und langsametill@&s am N-Punkt von
Marillendestillaten), die Tab. 31 (Mittelwerte uSdandardabweichungen der einzelnen
Parameter der Destillation mit der kleinen und defien Anlage am N-Punkt von
Marillendestillaten), die Tab. 32 (Mittelwerte uStandardabweichungen der einzelnen
Parameter der schnellen und langsamen DestillatiorN-Punkt von Apfeldestillaten)
und auf die Tab. 33 (Mittelwerte und Standardabiugngen der einzelnen Parameter
am N-Punkt der Apfeldestillate aus unterschiediiehgorenen Maischen) im Anhang
verwiesen.

Tab. 30-33 beinhalten ausschlie3lich Werte dere@sigomdestillate.

6.5.1 Vergleich von Gegenstrom- und Gleichstrombigsbn bei Marillenbranden

Signifikante Unterschiede (groRRer als 95%) ergasieh beim Vergleich der
Destillationsarten (Destillation mit und ohne Vérgung) bei den Marillendestillaten
innerhalb der Parameter Tribung, Octanséurekoratamty Decansaurekonzentration,
Decanséaureethylesterkonzentration und Dodecansinzektration am N-Punkt.

Hoch signifikante Unterschiede (grof3er als 99%pben sich bei dem Vergleich der
Destillationsarten bei Marillendestillaten am N-Rurbei folgenden Parametern:
Tribung bei 30 %vol mit und ohne Kihlung der Prab&4 °C, Tribung bei 35 %vol
mit und ohne Kihlung der Probe auf 4 °C, Trubungdbe?vol mit und ohne Kihlung
der Probe auf 4 °C, Isobutan-, Isopentan-, Hexsrdl Octansaurekonzentration,

sowie bei der Tetradecan- und Hexadecansaureetifrfdeszentration am N-Punkt.

Die Gleichstromvarianten wiesen am N-Punkt einelmenén (nicht signifikant)
Alkoholgehalt als die Gegenstromvarianten auf. Wahe beachten war, dass der
Verlauf der Alkoholkonzentration im Verlauf der Brghase bei Gleich- und

Gegenstromdestillaten ein  anderer war (Abb. 75).e DAlkoholkurve der
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Gegenstrombrande stieg steil auf ein hohes Niveawrad fiel im Nachlauf bzw.
unmittelbar vor der Nachlaufabtrennung stark ate Rurve der Alkoholkonzentration
bei Gleichstrombrénden stieg zu Beginn der Destltaauf ein niedrigeres Niveau an,

blieb lange auf diesem Plateau und fiel flach ab.

80,00

70,00

60,00

50,00

Alkoholgehalt in der Flasche in %vol

0106

40,00

T T
Gegenstrom Gleichstrom

Destillationsart

Abb. 75: Vergleich der Destillationsarten I: Veigleder Destillationsarten anhand des

Alkoholgehaltes am N-Punkt bei Marillendestillaten.

In Abb. 76 erkennt man den steilen Abfall der Al&atkonzentration entlang des
N-Punktes der Gegenstromdestillate, wahrend der olAilgehalt in den

Gleichstromproben nur langsam abnahm.
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Abb. 76: Vergleich der Destillationsarten Il: DeeNauf der Alkoholkonzentration der
Marillendestillate entlang des N-Punktes, Gleichd Gsegenstromvarianten im
Vergleich (Fraktion 6 ist der N-Punkt).

Da die Triibung der Verdinnungsstufe 30 %vol mithhslRender Kiuhlung auf
4 °C die hochsten Messwerte ergab, wurden die fkgnzanalysen auf diesen
Parameter hin untersucht (Abb. 77). Abb. 77 isttevei zu entnehmen, dass sowohl
eine jeweilige Verdinnung, als auch eine Kuhlungemer Steigerung der Tribung
fuhrte.
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Abb. 77: Mittelwerte der Tribungsbestimmungen arRiNikt der Marillendestillate in
TE/F (Tribungseinheit Formazin)

Marillenbrénde, die mittels Verstarkung gebranntdem, wiesen am N-Punkt
einen signifikant (95%) hohere Tribung auf (Abb). 7Z8n N-Punkt wurden durch die
Verstarkung die Inhaltsstoffe angereichert, die tlas Auftreten einer Tribung

verantwortlich waren (Tab. 24).
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Abb. 78: Vergleich der Destillationsarten Ill: Véegh zwischen den Destillationsarten
anhand der Tribung (Verdinnung auf 30%vol und Hiidp) am N-Punkt bei

Marillendestillaten.

Bei der Gegenstromvariante (verglichen mit der €isiromvariante) der
Marillenbrénde wurden am N-Punkt Octansaure, Denaes Decansaureethylester,
Dodecansaure und  Dodecansaureethylester  vermehrigereachert.  Der
Konzentrationsunterschied dieser Inhaltsstoffe signifikant mit 95%. In Abb. 79 ist
als reprasentatives Beispiel die Decansaureetleykesizentration am N-Punkt der
Marillendestillate im Vergleich dargestellt.
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Abb. 79: Vergleich der Destillationsarten 1V: Vegglh zwischen den
Destillationsarten anhand der Decanséureethylestedntration am N-Punkt

bei Marillendestillaten

Die Anreicherung dieser mittelkettigen Fettsaurewx deren Ethylester nahm
vermutlich auch Einfluss auf die Tribung am N-Puriin verteilte Tropfchen von
lipophilen Substanzen in einer wassrigen Losungefiirzu einer Tribung (KOLB et
al., 2002).

Weiters wurden Isobutansaure, Isopentansaure, danea
Tetradecansaureethylester und Hexadecansauredé¢hylggnifikant (99%) am N-
Punkt der Gegenstromvarianten angereichert. Wieitsem Kapitel 6.2 und 6.3.2

diskutiert, handelte es sich hierbei um eine Ardreiang der Inhaltsstoffe am N-Punkt.
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Erganzend zu den Tab. 30 und 31, war zu beachtaags ddie
Destillationsgeschwindigkeit (am N-Punkt der Maniltlestillate der Gegenstromreihe)
Einfluss auf die Tribung bei 30 %vol, 35 %vol ur@%vol (sowohl mit als auch ohne
Kihlung der Probe auf 4 °C) nahm. Wobei bei eilmamgsamen Destillation weniger
tribungsverursachende Substanzen am N—Punkt acigentevurden (Tab. 31).

Weiters hatte die Destillationsgeschwindigkeit kia$ auf die Anreicherung der
Monocarbonsauren der Reihe C4-C8 am N-Punkt deillsfadestillate. Eine langsame
Destillation fihrte zu einer Anreicherung von Istamsaure, Isopentansaure,
Hexansaure und Octansaure. Im Gegensatz dazu, wear Kdnzentration an
Tetradecansaureethylester und Hexadecansaureé¢nydes N-Punkt niedriger (Tab.
30).

Die AnlagengrofRe beeinflusste ebenfalls den GetmR-Phenylethanol am N-
Punkt der Marillendestillate. Destillate der klain&nlage wiesen am N-Punkt hohere
2-Phenylethanolgealt auf. Zu beachten war, das2-thenylethanolkonzentration mit

sinkender Alkoholkonzentration im Verlauf der D#ation stieg (Tab. 31).

154



Tab. 24: Mittelwerte und Standardabweichungen dezetnen Parameter der

Gleich- und Gegenstromdestillationen am N-Punkt Mamillendestillaten.

(MW = Mittelwert, gg = Gegenstromdestillation, giGieichstromdestillation,
ges = Gesamtheit aller Destillate, SD = Standar@athwing, Gelbe Fullfarbe =
Signifikanz gréRer als 95%, * Signifikanz 95%, Stgnifikanz 99%)

Parameter MW gg | SD MW gl | SD MW ges | SD Signifikanz
Alkoholgehalt %vol 76,1 11,4 | 67,5 6,5 67,2 9,7 0,943
Leitfahigkeit 2,1 0,6 2 0 2,1 0,5 0,711
pH-Wert 4,9 0,7 5,4 0,3 51 0,6 0,236
titrierbare Sdure mg/100mlr.A | 105,8 | 66,9 | 31,7 26,7 |811 66,1 | 0,062
Trilbung 6,2 0,8 4,6 1,2 5,6 1,2 *0,022
Triibung 30%vol 86,4 22,3 |27,9 13,7 | 66,9 34,6 | **0,001
Trilbung 30%vol,4C 110,2 35,7 |355 8,2 85,3 46,7 | **0,002
Triibung 35%vol 80,0 16,8 | 39,9 14,6 | 63,6 28,6 | **0,001
Triibung 35%vol, 4C 98,2 18,8 |40,5 9,2 79,0 32,5 | **0,001
Triibung 40%vol 65,4 16,8 | 26,4 12,7 | 52,4 24,3 | **0,002
Triibung 40%vol, 4C 75,1 15,4 |30,7 11,1 (60,3 25,7 | **0,001
2-Phenylethanol 3,6 1,5 2,4 1,6 3.2 1,6 0,215
Essigsaure 54,5 29,8 | 30,6 25,1 | 46,5 29,6 | 0,199
Propanséure 0,3 0,2 0,1 0,2 0,2 0,2 0,091
Milchsaureethylester 531,7 | 232,1 | 323,7 | 158,9 | 462,4 227,31 0,141
Butansaure 0,2 0,3 0,3 0,3 0,2 0,3 0,572
Isobutansaure 6,8 2,5 2,2 1,7 53 3,2 **0,009
Pentansaure 43,8 27,3 | 145 9,1 34 26,5 | 0,067
Isopentansaure 29,4 11,8 | 8,9 6,9 22,5 14,2 | **0,010
Hexansaure 11,4 4,6 3,9 1,2 8,9 52 **0,010
Octanséaure 28,2 12,7 | 6,7 5 21,1 14,9 | *0,009
Octansaureethylester 211 22 1,3 0,5 14,5 20,1 | 0,111
Decansaure 40,7 19,6 | 11,7 9,1 31 21,7 | *0,020
Decansaureethylester 80,8 69,2 |11 0,1 54,2 67,7 | *0,048
Dodecansaure 13 6,2 52 3,4 10,4 6,5 *0,043
Dodecansaureethylester 36,6 249 ]0,6 0,2 24,6 26,6 | *0,018
Tetradecanséaureethylester 8,7 3,8 11 0,5 6,2 4,8 **0,003
Hexadecansaureethylester 38,7 9,7 17,6 9,8 31,7 13,9 | **0,005
Linolsaureethylester 23,1 8 17,5 7.4 21,2 7.9 0,274
Linolenséureethylester 7 2,8 57 2,2 6,6 2,6 0,426
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6.5.2 Vergleich von Gegen- und Gleichstromdesiilabei Apfeldestillaten

Signifikante Unterschiede in Abhangigkeit der Diedtionsart ergaben sich am
N-Punkt der Apfeldestillate bei den Parametern Atkgehalt, Tribung bei 30 %vol,
Tribung bei 40 %vol und Kihlung auf 4 °C und Esiigekonzentration am N-Punkt.
Am N-Punkt wiesen Apfelbrande, die im Gegenstrofalgen erzeugt wurden
signifikant (95%) hohere Gehalte an Alkohol, Esgige und tribungsverursachenden

Inhaltsstoffen auf.

Im Mittel betrug die Alkoholkonzentration am N-Punier Apfeldestillate
(Abb.80) 76,3 %vol (sd = 6,4), wobei Gleichstromaaten im Mittel 69,7 %vol (sd =
7,3) und Gegenstromvarianten 78,8 %vol (sd = 4djweisen (Tab. 25). Bei
Apfeldestillaten war dieser Unterschied signifikg@6%). Wie auch schon in 6.2.
erortert, wiesen Apfeldestillate im Vergleich zu mlandestillaten hohere
Alkoholkonzentrationen im gesamten Destillationtualr auf, weil der Alkoholgehalt
der Maische ein hoherer war. Der Verlauf der Aldgbozentration wahrend der

Destillation wird in Kapitel 6.1 erortert.
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Abb. 80: Vergleich der Destillationsarten V: Alkdgehalt in %vol am N-Punkt der
Apfeldestillate (Gleichstrom- und Gegenstromdesiibin im Vergleich)
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Den signifikant hoheren Gehalt an Inhaltsstoffea du Tribungen flhrten,
konnte man nur ermitteln, wenn die N-Punktprobeh38u%vol verdinnt Abb. 81),
bzw. auf 40 %vol verdinnt und auf 4 °C gekuhlt wamrd Bei allen anderen
Verdinnungsstufen erkannte man zwar im Mittel eli@here Tribung bei den

Gegenstromdestillaten, diese war jedoch nicht Bigmit.
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Abb. 81: Vergleich der Destillationsarten VI: Vezglh der Tribung bei 30 %vol am
N-Punkt der Apfeldestillate

Werden diese Ergebnisse mit den Auswertungen derilldfalestillate
verglichen, sieht man, dass die Konzentrationenlsabutansdure, Isopentansaure,
Hexansaure, Octansaure, Decansdure, Decansauessthyl Dodecansaure,
Dodecansaureethylester, Tetradecansaureethylestdiexadecansaureethylester zwar
bei den Apfelbranden ebenfalls am N-Punkt der Gstgemdestillate hoher waren als
bei den Gleichstromdestillaten, jedoch nicht sigaiit. Dies zeigte den Einfluss der
verwendeten Obstsorte bei vergleichbaren Desthathedingungen. Wie schon in
Kapitel 6.2.7.2 erdrtert, waren die Konzentration diesen Monocarbonsauren und
Ethylestern bei den Apfeldestillaten niedriger,lzs den Marillenbranden.
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In Abb. 82 ist deutlich zu sehen, dass die Konzioin an Isopentansdure am
N-Punkt bei Gegenstromdestillaten héher war, als@leichstromdestillaten. Dieser
Konzentrationsunterschied war jedoch bei den Agigitaten nicht signifikant.

Signifikant (95%) hoher war die Konzentration arsigsdure am N-Punkt der
Gegenstromapfeldestillate. 1,7 mg/L r.A. (sd = ®@&rug die Essigsdurekonzentration
bei den Gleichstromvarianten und 12,1 mg/L r.A. (sd 4,4) bei den
Gegenstromvariantgifab. 25 und Abb. 82).
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Abb. 82: Vergleich der Destillationsarten VII: Isagansaurekonzentration entlang des

N-Punktes bei Apfeldestillaten. Fraktion 6 ist dePunkt

In Abb. 83 werden zwei signifikante Effekte dargdst Erstens der in Kapitel
6.2.4 beschriecbene Effekt der DestillationsgescHigkeit auf die
Essigsaurekonzentration am N-Punkt bei Apfeldeséiti; und zweitens, dass
Gleichstromdestillate (Destillationsgeschwindigkgitandard®) am N-Punkt niedrigere

Konzentrationen an Essigsaure aufwiesen, als Gegensrianten. Folglich kam es
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bei einer Destillation mit Verstarkung zu einer rgiganten Anreicherung von

Essigsaure am N-Punkt bei Apfeldestillaten.
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Destillationsgeschwindigkeit

Abb. 83: Vergleich der Destillationsgeschwindigk&bnzentration an Essigsaure am
N-Punkt bei Apfeldestillaten, Vergleich der Destilbnsgeschwindigkeiten,
wobei ,langsam” und ,schnell” die Destillationsgbagdndigkeiten der
Gegenstrom und ,standard” die Destillationsgeschigieit von
Gleichstrombréanden darstellt.

Erganzend zu den Tabellen 32 und 33 ist folgendesrwahnen: Vergleicht
man bei den Apfeldestillaten die Destillationsgegddigkeit, so erkennt man, dass
nur der Alkoholgehalt und die Konzentration an §sdure von der
Destillationsgeschwindigkeit signifikant beeinflugairden.

Bei der Destillationsgeschwindigkeit von 7 L/h érhee das durchschnittliche
Apfeldestillat am N-Punkt eine Alkoholkonzentratison 80,8 % vol (sd = 3,5). Bei
einer Destillation mit 13 L/h war die Alkoholkorm#eation am N-Punkt 76,8 %vol (sd
= 4,1), also signifikant niedriger (Tab. 32, Anhang

Umgekehrt verhielt es sich bei der Essigsaurekdraon am N-Punkt. Bei der

langsamen Destillation erreichte das Destillat anrPuxikt eine Konzentration an
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Essigsaure von 10,5 mg/L (sd = 5,3), bei der stemdDestillation 13,8 mg/L (sd =
3,1).

Besonders interessant war das Ergebnis, dass digHhigkeit am N-Punkt
signifikant von der Gartemperatur der Maische baesst wurde. Eine niedrigere
Gartemperatur hatte eine hthere Leitfahigkeit arPudkt zur Folge. Die Ursache
hierfir lag vermutlich in der Stoffwechselbiochender Hefen. Je niedriger die
Gartemperatur ist, desto mehr GarnebenprodukteQarbonsauren, Ester oder andere
aromatische Verbindungen werden von den Mikroograen erzeugt (WURDEG und
WOLLER, 1998). Dieses Mehr an Inhaltsstoffen karmm weiterer Folge die
Leitfahigkeit beeinflussen. Allem Anschein nach &mardie analysierten Inhaltsstoffe
nicht jene die die Leitfahigkeit beeinflussten. Designifikant hohere Inhaltsstoffe
(Tetradecansaureethylester, Hexadecansaureethyledteolsaureethylester und
Linolensdureethylester) am N-Punkt wurden bei desstidaten festgestellt, deren
Maische bei Raumtemperatur vergoren wurde. Wobdiyl&ster generell einen
geringeren Einfluss auf die Leitfahigkeit habens &arbonsauren (MAITLAND,
2000).

NUSSER (2003) beschrieb einen Einfluss der Garteatpe auf den Gehalt
hoherer Alkohole sowohl bei Rau- als auch bei Ré&ntéen. Dem zu Folge fuhrte eine
Absenkung der Gartemperatur zu einer Reduktion kiéneren Alkohole (im
besonderen der Verbindungen 2-Methyl-1-propandie2hyl-1butanol, 3-Methyl-1-
butanol und 2-Phenylethanol) im Destillat. In deierhvorliegenden Ergebnissen,
konnte jedoch kein Zusammenhang zwischen Gartetparad der Konzentration an

2-Phenylethanol gefunden werden.
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Tab. 25: Mittelwerte und Standardabweichungen oleredtnen Parameter der Gleich-

und Gegenstromdestillationen am N-Punkt von Apfaitiaten.

(MW = Mittelwert, gg = Gegenstromdestillation, giGieichstromdestillation,

ges = Gesamtheit aller Destillate, SD = Standar@&thwing, Gelbe Fullfarbe =
Signifikanz ist groRer als 95%, * Signifikanz 95%)

Parameter MW gl SD MW gg SD MW ges | SD Signifikanz
Alkoholgehalt %vol 69,7 7,3 78,8 4,1 76,3 6,4 *0,024
Leitfahigkeit 1 0 1,4 0,5 1,3 0,5 0,256
pH-Wert 5,8 0,5 5,6 0,4 57 0,3 0,647
titrierbare Saure 18,51 11,9 28,89 11,5 26,06 12 0,219
Triibung 4,7 0,4 4,2 0,9 4,3 0,8 0,364
Trubung 30%vol 19,4 8,9 31,9 7,6 28,4 9,5 *0,045
Tribung 30%vol, 4C 29,3 17,9 43,4 7.4 39,5 12,1 0,084
Tribung 35%vol 18,1 9,8 27,2 6,9 24,7 8,4 0,112
Trubung 35%vol, 4C 26,8 17,3 42,1 10,8 37,9 13,9 0,104
Tribung 40%vol 16,1 8,1 16,8 2,8 16,6 4,3 0,803
Trubung 40%vol, 4C 18,4 9,6 27,1 3,7 24,7 6,7 *0,048
2-Phenylethanol 6,56 6,5 52 2,8 55 3,4 0,642
Essigsaure 1,7 0,8 12,1 4,4 10,1 59 *0,012
Propanséaure 0,2 0,4 0,5 0,2 0,4 0,2 0,255
Milchsaureethylester 75,1 33,9 39,4 45 88,9 41,9 0,631
Butansaure 0,2 0,01 0,04 0,1 0,08 0,1 0,059
Isobutansaure 0,5 0,2 2 0,9 1,7 11 0,06
Pentansaure 0 0 0 0 0 0 0
Isopentansaure 0,7 0,4 2,8 13 2,5 15 0,057
Hexansaure 2,1 0,9 5,2 2,3 4,6 25 0,107
Octansaure 5 3,7 14,4 7,3 12,5 7,7 0,126
Octansaureethylester 0 0 51,3 50,3 41,1 49,4 0,205
Decansaure 7,1 6,6 15,5 7,8 13,8 8 0,202
Decanséaureethylester 0,8 0,3 84,2 53,9 67,5 59,1 0,069
Dodecanséaure 3,5 3,6 49 2,4 4,6 25 0,516
Dodecansaureethylester 0,7 0,6 31 19,2 24,9 21,2 0,065
Tetradecansaureethylester | 0,7 0,7 3,3 2,3 2,7 2,3 0,169
Hexadecansaureethylester | 9,8 9,5 111 4,6 10,8 53 0,718
Linolsaureethylester 15 12,6 111 6,2 11,9 7,1 0,528
Linolenséaureethylester 4,4 3,3 3,1 1,7 3,4 1,9 0,451
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6.6 Signifikante Korrelationen am N-Punkt

Grundlage zur Erstellung der Tab. 26 a-c und 27veah die Berechnung der
Korrelation nach Pearson mit anschlieBender Sigmfprifung. Die Korrelation nach
Pearson ist ein dimensionsloses Mald fur den Gradlidearen Zusammenhanges
zwischen zwei Merkmalen (RONZ und STROHE, 1994).

In den Tab. 26 a-c und 27 a-h sind jene Korrelatmoangefuhrt, die flr den jeweiligen
Parameter (linke Spalte) signifikant (groRer al%09& der mittleren Spalte und groéf3er

als 99% in der rechten Spalte) sind.

Von besonderer Bedeutung war die signifikante Katien zwischen der
Alkoholkonzentration und der 2-Phenylethanolkoneaian beider Obstarten am N-
Punkt (Tab. 26b und 27d). Auch GUAN (1997) besdthmée Korrelation zwischen
der 2-Phenylethanolkonzentration am N-Punkt undNghlaufabtrennung. Im Mittel
lag die Konzentration an 2-Phenylethanol am N-Pudet Marillendestillate bei 3,2
mg/100mL r.A. (sd = 1,6) und bei 5,5 mg/100mL r(8d = 3,4) bei Apfeldestillaten.
Im Vergleich dazu gab GUAN (1997) eine 2-Phenylettigonzentration im
Umschlagbereich des Nachlaufes von 4,7 mg/100mL (s& = 3,4) unabhangig von
der Obstart an.

Weiters war zu erkennen, dass die langkettigen |€tter — wie bereits in
Kapitel 6.5 diskutiert — zu Tribungen am N-Punkitrbgen (Tab. 26 a, 27a, 27b und
27c).

Auch der signifikante Zusammenhang von kurzkettiettsduren und pH-Wert und
titrierbarer Sdure wurde in Kapitel 6.4 beschriefiab.26a und 27a).

Interessant war auch die signifikante Korrelatiowiszhen Leitfahigkeit und
Octansaure am N-Punkt beider Obstarten. Allem Agiscmach beeinflusste die
Octansaurekonzentration am N-Punkt die Leitfahigieab. 26b und 27f).
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Tab. 26a: Signifikante Korrelation am N-Punkt desirMendestillate

Physikalische Parameter

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
Tribung 40%vol kalt 2-Penylethanol
Alkoholgehalt in Octansaureethylester
der Flasche in %vol Decanséaureethylester
Leitfahigkeit nach 1 h in pS/cm2 | Octansaure Essigsaure
2-Phenylethanol Hexansaure
Octansaure
Decansaure
pH-Wert Dodecanséaure
Decansaure Isobutanséure
Isopentansaure
Hexansaure
TA ber. als Essigsaure Octansaure
Originaltribung in TE/F
Propansaure Tribung 30%vol kalt

Tetradecansaureethylester

Tribung bei
30 %vol warm in TE/F

Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol kalt
Decansaureethylester
Dodecansaureethylester

Propanséure
Tetradecansaureethylester

Trubung bei
30 %vol kaltin TE/F

Tribung 30%vol warm
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol kalt
Decansaureethylester
Dodecansaureethylester

Tribung 30%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Propanséaure

Tribung bei

35 %vol warm in TE/F

Tribung 30%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol kalt
Dodecansaureethylester
Tetradecansaureethylester

Tribung 40%vol warm
Tetradecansaureethylester

Trubung bei
35 %vol kalt in TE/F

Tribung 30%vol warm
Tribung 30%vol kalt
Tribung 40%vol kalt
Decansaureethylester
Dodecansaureethylester

Tribung 30%vol kalt
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt

Tribung bei Trubung 40%vol kalt
40 %vol warm in TE/F Hexadecansaureethylester
Tribung 40%vol warm Alkoholgehalt in der Flasche
Octansaureethylester Tribung 30%vol warm
Tribung 30%vol kalt
Tribung 35%warm
Tribung 35% kalt
Trubung bei Decansaureethylester

40 %vol kalt in TE/F

Dodecanséaureethylester
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Tab. 26b: Signifikante Korrelation am N-Punkt deaflendestillate

2-Phenylethanol und Monocarbonsauren

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
pH-Wert
2-Phenylethanol Octansaureethylester Alkoholgehalt in der Flasche
(mg/100 mL rA) Decansaure Dodecanséaure
Essigsaure Milchsaure Leitfahigkeit
(mg/L rA)
Tribung 30%vol warm
Propanséaure Trubung 30%vol kalt
(mg/100 mL rA) Trubung 35%vol warm
Butansaure
(mg/100 mL rA)
TA
Isobutansaure Isopentansaure
(mg/100 mL rA) Hexansaure
Pentansaure
(mg/100mL rA)
Octanséaure TA
Isopentansaure Decansaure Isobutansaure
(mg/100mL rA) Hexansaure
pH-Wert
TA
Isobutansaure
Isopentansaure
Octansaure
Hexansaure Decansaure
(mg/100 mL rA) Dodecanséaure
TA pH-Wert
Isopentansaure Hexansaure
Octanséaure Tetradecanséaureethylester Decansaure
(mg/100 mL rA) Dodecanséaure
TA pH-Wert
2-Phenylethanol Isopentansaure
Hexansaure
Decanséaure Octansaure
(mg/100 mL rA) Dodecansdure
pH-Wert
2-Penylesthanol
Hexansaure
Dodecanséaure Octansaure
(mg/100 mL rA) Decansaure
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Tab. 26¢: Signifikante Korrelation am N-Punkt deaflendestillate

Ethylsaureester

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
Essigsaure
Octansaureethylester

Milchsaureethylester Linolsaureethylester

(mg/100 mL rA) Linolenséureethylester
Alkoholgehalt in der Flasche
Leitfahigkeit Decansaureethylester

Octansaureethylester
(mg/100 mL rA)

Trubung 40%vol kalt
2-Phenylethanol
Milchsaureethylester
Linolsaureethylester
Linolenséureethylester

Alkoholgehalt in der Flasche
Linolenséaureethylester

Tribung bei 30%vol warm
Tribung bei 30%vol kalt
Tribung bei 35%vol kalt
Tribung bei 40%vol kalt

Decansaureethylester Octansaureethylester

(mg/100 mL rA) Dodecansaureethylester
pH-Wert
2-Penylesthanol
Hexansaure

Dodecanséaure Octansaure

(mg/100 mL rA) Decansaure

Dodecansaureethylester
(mg/100 mL rA)

Tetradecanséaureethylester

Tribung bei 30%vol warm
Tribung bei 30%vol kalt
Tribung bei 35%vol kalt
Tribung bei 40%vol kalt
Decansaureethylester

Tetradecanséaureethylester
(mg/100 mL rA)

Tribung bei 30%vol warm
Tribung bei 30%vol kalt
Tribung bei 35%vol kalt
Octansaureethylester
Dodecansaureethylester

Tribung 35%vol warm

Hexadecansaureethylester
(mg/100 mL rA)

Tribung 40%vol warm

Linolséaureethylester
Linolensaureethylester

Linolsaureethylester

Milchsaureethylester

Hexadecansaureethylester

(mg/100 mL rA) Octansaureethylester Linolensdureethylester

Milchsaureethylester Hexadecansaureethylester
Linolenséaureethylester Octansaureethylester Linolsaureethylester
(mg/100 mL rA) Decanséaureethylester
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Tab. 27a: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Apfeldestillate

Physikalische Parameter

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
TA pH-Wert

Alkoholgehalt in Milchsaureethylester 2-Phenylethanol

der Flasche in %vol Pentansaure

Milchsaureethylester
Isobutanséaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Decanséaure
Leitfahigkeit nach 1 h in uS/cm?| Dodecansdure

Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
Hexadecansaureethylester

pH-Wert

Alkoholgehalt in der Flasche

TA

Originaltriibung
2-Phenylethanol
Essigsaure
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Decansaure
Dodecanséaure
Linolsaureethylester
Linolenséureethylester

Alkoholgehalt in der Flasche
Originaltriibung

Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol kalt
2-Phenylethanol
Hexadecansaureethylester

TA ber. als Essigsaure

pH-Wert

Tribung 40%vol warm
Essigsaure
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Decansaure
Dodecansaure
Linolsaureethylester
Linolenséureethylester

TA

Tribung 30%vol warm
Tribung 30%vol kalt
Tribung 35%vol warm
Milchsaureethylester
Pentanséaure
Hexadecansaureethylester

Originaltribung in TE/F

pH-Wert

Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
Isobutansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Decansaure
Dodecanséaure
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Tab. 27b: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Aefeldestillate

Tribungen bei 30%vol und 35%vol

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
Originaltriibung Tribung 30%vol kalt
Propansaure Tribung 35%vol warm
Isopentansaure Trubung 35%vol kalt
Hexansaure Trubung 40%vol warm
Octansaure Trubung 40%vol kalt
Decansaure Isobutansaure
Decansaureethylester Dodecansaureethylester

Trubung bei Tetradecanséaureethylester

30 %vol warm in TE/F

Hexadecansaureethylester

Originaltriibung

Tribung 30%vol warm

Isobutansaure Tribung 35%vol warm
Isopentansaure Tribung 35%vol kalt
Hexansaure Tribung 40%vol warm
Octansaureethylester Tribung 40%vol kalt
Propanséure
Decanséaureethylester
Dodecansaureethylester
Trubung bei Tetradecanséaureethylester
30 %vol kalt in TE/F Hexadecansaureethylester
TA Trubung 30%vol warm
Originaltriibung Trubung 30%vol kalt
Propanséure Trubung 35%vol kalt
Decansaure Tribung 40%vol warm
Dodecanséaure Tribung 40%vol kalt

Tribung bei
35 %vol warm in TE/F

Dodecansaureethylester

Isobutansaure
Isopentansaure
Hexansaure

Octanséaure
Tetradecanséaureethylester
Hexadecansaureethylester

Tribung bei
35 %vol kalt in TE/F

TA

Propanséure
Milchsaureethylester
Decansaureethylester
Dodecanséaure
Dodecansaureethylester

Trubung 30%vol warm
Trubung 30%vol kalt
Trubung 35%vol warm
Trubung 40%vol warm
Trubung 40%vol kalt
Isobutansaure
Isopentansaure
Hexansaure

Octanséaure

Decansaure
Tetradecanséaureethylester
Hexadecansaureethylester
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Tab. 27c: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Aefeldestillate

Trtbungen bei 40%vol

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
pH-Wert Tribung 30%vol warm
Essigsaure Tribung 30%vol kalt
Milchsaureethylester Tribung 35%vol warm
Pentansaure Tribung 35%vol kalt
Tetradecanséaureethylester Tribung 40%vol kalt
Linolsaureethylester Isobutansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Decansaure
Tribung bei Dodecanséaure

40 %vol warm in TE/F

Hexadecansaureethylester

Tribung bei
40 %vol kalt in TE/F

pH-Wert

TA

Essigsaure
Milchsaureethylester
Pentansaure
Linolsaureethylester

Tribung 30%vol warm
Triibung 30%vol kalt
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Isobutansaure
Isopentansaure
Hexansaure

Octansaure

Decansaure
Dodecanséaure
Tetradecanséaureethylester
Hexadecansaureethylester
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Tab. 27d: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Aefeldestillate

2-Phenylethanol und Monocarbonsauren der Reih€4£2

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
TA Alkoholgehalt in der Flasche
Isobutansaure pH-Wert
Isopentansaure Milchsaureethylester
Dodecanséaure Pentanséaure
Hexansaure
2-Phenylethanol Octansaure
(mg/100 mL rA) Decansaure
Milchsaureethylester pH-Wert
Hexansaure TA

Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
Isobutanséure
Isopentansaure
Octansaure

Decansaure
Dodecansaure
Hexadecansaureethylester

Essigsaure Linolsaureethylester
(mg/L rA) Linolenséureethylester
Tribung 30%vol warm Tribung 30%vol kalt
Tribung 35%vol warm Octansaureethylester
Butansaure Decansaureethylester
Propanséaure Dodecanséaureethylester
(mg/100 mL rA) Tetradecanséureethylester
Butansaure Propanséaure
(mg/100 mL rA)
Leitfahigkeit pH-Wert
Tribung 30%vol kalt TA

Isobutansaure
(mg/100 mL rA)

2-Phenylethanol

Originaltriibung
Tribung 30%vol warm
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
Essigsaure
Milchsaureethylester
Pentanséaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Decansaure
Dodecanséaure
Hexadecansaureethylester
Linolsédureethylester
Linolensdureethylester




Tab. 27e: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Apfeldestillate

Monocarbonsauren der Reihe C5 und C6

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
Leitfahigkeit Alkoholgehalt in der Flasche
Originaltriibung pH-Wert
Trubung 40%vol warm TA
Trubung 40%vol kalt Milchsaureethylester
Linolsaureethylester Isobutansaure
Linolenséureethylester Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Pentansaure Decansaure
(mg/100mL rA) Dodecansdure
Leitfahigkeit pH-Wert
Tribung 30%vol warm TA

Isopentansaure
(mg/100mL rA)

Tribung 30%vol kalt
2-Phenylethanol

Originaltriibung
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
Essigsaure
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentanséaure
Hexansaure
Octansaure
Decansaure
Dodecanséaure
Hexadecansaureethylester
Linolsédureethylester
Linolensdureethylester

Hexansaure
(mg/100 mL rA)

Alkoholgehalt in der Flasche
Leitfahigkeit

Trubung 30%vol warm
Trubung 30%vol kalt
Essigsaure
Linolenséureethylester

pH-Wert

TA

Originaltriibung
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
2-Phenylethanol
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Octansaure
Decansaure
Dodecanséaure
Hexadecansaureethylester
Linolsédureethylester
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Tab. 27f: Signifikante Korrelationen am N-Punkt dgfeldestillate

Monocarbonsauren der Reihe C8-C11

Parameter

Signifikant 95%

Signifikant 99%

Octansaure
(mg/100 mL rA)

Leitfahigkeit
Tribung 30%vol warm

pH-Wert

TA

Originaltriibung
Trubung 35%vol warm
Trubung 35%vol kalt
Trubung 40%vol warm
Trubung 40%vol kalt
2-Phenylethanol
Essigsaure
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Decansaure
Dodecansaure
Hexadecansaureethylester
Linolsaureethylester
Linolenséureethylester

Decansaure
(mg/100 mL rA)

Leitfahigkeit
Trubung 30%vol warm
Tribung 35%vol warm

pH-Wert

TA

Originaltriibung
Tribung 35%vol kalt
Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
2-Phenylethanol
Essigsaure
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Dodecanséaure
Hexadecansaureethylester
Linolsaureethylester
Linolenséureethylester

Dodecansaure
(mg/100 mL rA)

Leitfahigkeit

Trubung 35%vol warm
Trubung 35%vol kalt
2-Phenylethanol
Hexadecansaureethylester

pH-Wert

TA

Originaltriibung
Trubung 40%vol warm
Trubung 40%vol kalt
Essigsaure
Milchsaureethylester
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octanséaure
Decansaure
Linolsaureethylester
Linolenséureethylester
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Tab. 27g: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Aefeldestillate

Ethylsaureester bis C14

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
Alkoholgehalt in der Flasche pH-Wert
Leitfahigkeit TA
Originaltriibung 2-Phenylethanol
Trubung 35%vol kalt Isobutansaure
Trubung 40%vol warm Isopentansaure
Trubung 40%vol kalt Hexansaure
Essigsaure Octansaure
Milchsaureethylester Hexadecansaureethylester Decansaure
(mg/100 mL rA) Linolsaureethylester Dodecansdure
Tribung 30%vol kalt Propansaure
Octansaureethylester Tetradecanséaureethylester Decansaureethylester

(mg/100 mL rA)

Dodecansaureethylester

Decansaureethylester
(mg/100 mL rA)

Tribung 30%vol warm
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt

Tribung 30%vol kalt
Propansaure
Octansaureethylester
Dodecansaureethylester
Tetradecansaureethylester

Dodecansaureethylester
(mg/100 mL rA)

Tribung 30%vol warm
Trubung 35%vol kalt

Tribung 30%vol warm
Tribung 30%vol kalt
Propanséure
Octansaureethylester
Decansaureethylester
Tetradecansaureethylester

Tetradecanséaureethylester
(mg/100 mL rA)

Trubung 40%vol warm
Trubung 40%vol kalt
Octansaureethylester
Hexadecansaureethylester

Tribung 30%vol warm
Tribung 30%vol kalt
Tribung 35%vol warm
Tribung 35%vol kalt
Propanséaure
Decansaureethylester
Dodecansaureethylester
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Tab. 27h: Signifikante Korrelationen am N-Punkt Aefeldestillate

Ethylsdureester ab C16

Parameter Signifikant 95% Signifikant 99%
pH-Wert Tribung 30%vol warm
TA Tribung 30%vol kalt

Originaltriibung
Milchsaureethylester
Dodecansaure
Tetradecanséaureethylester
Linolsaureethylester

Hexadecansaureethylester
(mg/100 mL rA)

Tribung 35%vol warm
Trubung 35%vol kalt
Trubung 40%vol warm
Trubung 40%vol kalt
Essigsaure
Isobutansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Decansaure

Tribung 40%vol warm
Tribung 40%vol kalt
Milchsaureethylester
Pentansaure
Hexansaure

Linolsaureethylester
(mg/100 mL rA)

pH-Wert

TA
Originaltriibung
Essigsaure
Isobutansaure
Pentansaure
Isopentansaure
Hexansaure
Octansaure
Decansaure
Dodecansaure
Linolenséureethylester

Pentansaure
Hexansaure

Linolenséureethylester
(mg/100 mL rA)

pH-Wert

TA

Essigsaure
Isobutansaure
Isopentansaure
Octanséaure
Decansaure
Dodecansaure
Linolsdureethylester
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7 Schlussfolgerungen

Nachlaufabtrennung anhand der Alkoholkonzentration

Die Alkoholkonzentration eines Destillates ist, wEhon in Kapitel 2.4, 2.6 und
6.2.4 erortert von verschiedenen Faktoren, wie &h@beschaffenheit,
Destillationsgeschwindigkeit, Verstarkung usw. aithg. Wie auch ACHTER (2007)
beschrieb, weisen Gleichstromdestillate am N-Punkniedrigere
Alkoholkonzentrationen auf, als GegenstromdestilldKapitel 6.5.1 und 6.5.2).
Weiters zeigen Gegenstromdestillate einen weséantlsteileren Abfall der
Alkoholkonzentration rund um den N-Punkt, als Ghsicomdestillate (Kapitel 6.5.1
und Abb. 75).

Wie bereits ACHTER (2007) beschrieb, gibt es eigmiSkante Korrelation
zwischen der Alkoholkonzentration am N-Punkt und tkeierbaren Saure berechnet

als Essigsaure.

Weiters bestent eine  signifikante Korrelation zwese  der
Alkoholkonzentration am N-Punkt und der Konzentmatian 2-Phenylethanol. Wie
auch GUAN (1997) beschrieb, steigt mit sinkendelkoAolkonzentration der Gehalt

an 2-Phenylethanol im Destillat.

Mochte man eine Nachlaufabtrennung anhand der Alkonzentration
vornehmen, muss sowohl die verwendete Obstart, aalsh die Destillationsart
berticksichtigt werden. In  Summe gesehen, stellt ds@stimmung der
Alkoholkonzentration eher eine Annaherung an densthiagpunkt dar, als ein
Kriterium zur Nachlaufabtrennung. Eventuell kénate Richtwert angegeben werden,
ab dem mit hoher Wahrscheinlichkeit der N-Punktgtiol Abhd&ngig von der
Destillationsart, misste ein Brenner, dann erstdesem Richtwert, das Destillat

fraktioniert auffangen und sensorisch beurteilen.
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Nachlaufabtrennung anhand der Messung der Geistroperatur

Da die Geistrohrtemperatur von dem Alkoholgehalt dar Dampfphase
abhangig ist, ist die Nachlaufabtrennung anhand Gleistrohrtemperatur eigentlich
eine Abtrennung anhand der Alkoholkonzentrationiléée Brenner kdnnen so, anhand
von Erfahrungswerten, wahrend der Destillation ibesen, wie weit fortgeschritten

ein Destillationsverlauf ist.

Die Ergebnisse der Untersuchung der Geistrohrtesypream Umschlagpunkt
zwischen Mittellauf und Nachlauf korrelierten megrdErgebnissen der Untersuchung
der Alkoholkonzentration am N-Punkt. Zu beachten aber, dass mit sinkender
Alkoholkonzentration, die Geistrohrtemperaturgtie
Wie auch in Kapitel 6.2.6 erwahnt, ist die Geisttemperatur eher als Indikator fur
den Verlauf der Destillation anzusehen, und wenigals Kriterium zur

Nachlaufabtrennung.

Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung des pHed/er

Der pH-Wert sank mit zunehmender Konzentration asaitsaure stetig im
Verlauf der Destillation, wie auch GUAN (1997) uA@HTER (2007) beschrieben.
ACHTER (2007) gab den pH-Wert am N-Punkt von Oéstitlaten mit 4,94 — 6,00 an,
abhangig von der Konzentration der GesamtsauremMNdfnkt. Laut GUAN (1997)
sinkt der pH-Wert am N-Punkt und in den unmitteldarauf folgenden Fraktionen auf
unter 4,00. Weder die hier vorliegenden Daten, ndah von ACHTER (2007)
veroffentlichen Ergebnisse zeigen ein so starktesinken des pH-Wertes entlang der
Nachlaufabtrennung an, wie von GUAN (1997) bestiame

Die pH-Wertbestimmung ist eine einfache Analysemé#y die kaum
fehleranfallig und preiswert ist. Zur exakten Natlifbtrennung eignet diese sich
jedoch nicht. Abhangig von der Obstart, der Bedemdieit der Frichte, der
Maischeverarbeitung und Lagerung schwankt der pht\W®a N-Punkt. Es kann also
kein pH-Wert angegeben werden, an dem eine Nadb&ehnung sinnvoll wére.

Auch die Destillationsart (Gleich-, oder Gegenstdestillation) nimmt — wenn auch
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nur im geringen Ausmal — Einfluss auf den pH-WertM-Punkt, wobei Brande die

ohne Verstarkung destilliert wurden, niedrigere \Merte aufwiesen.

Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung derrbiren Saure

Die Konzentration der titrierbaren Sauren am N-Ruagen unter den in der
Literatur angegebenen Werten, was in Kapitel 6e2drtert wurde. Durchschnittlich
wiesen Gegenstromdestillate am N-Punkt eine Komagoh an titrierbarer Saure
berechnet als Essigsaure von 105 mg/L r.A. (sd 8)6@Viarillenbrande) und 28,9
mg/L r.A. (sd = 11,5)(Apfelbrande) auf. Gleichstrdastillate wiesen niedriger
Konzentrationen an titrierbarer Sdure am N-Punkt au
Weiters zeigen die vorliegenden Untersuchungens ddie Anlagengrof3e einen
signifikanten Effekt auf den Gehalt an titrierbaBéure berechnet als Essigsaure am N-
Punkt von Marillendestillaten hatte. Wobei Gegemstlestillate, die mit der Grol3en
Anlage destilliert wurden, signifikant niedrigerel@lte aufwiesen.

GUAN (1997) beschreibt, dass die Konzentration iierbarer Séaure im Mittellauf
von 50 mg/L r.A. auf 120 mg/L r.A. am N-Punkt stetinsteigt. ACHTER (2007) gibt
hingegen eine Konzentration von 34-57 mg/L r.A.ldfRunkt an. Da die Gesamtsaure
den pH-Wert beeinflusst, kann somit auch erklarrdes, warum GUAN (1997)
niedrigere pH-Werte am N-Punkt angibt. Ungeachtessdn, muss berucksichtigt
werden, dass weder GUAN (1997), noch ACHTER (200&1) diesen Angaben die
Obstarten bericksichtigt haben.

So ist, wie in Kapitel 6.2.1 erortert, die Konzetion an titrierbarer Saure bei
Marillendestillaten héher, als bei Apfeldestillatamd Gegenstrombrande weisen am

N-Punkt einen hoheren Gehalt an Gesamtsaure auglaeichstrombrande.

Die Ermittlung der titrierbaren Saure eines Brandegine relativ einfache und
aufschlussreiche Methode. Als Methode zur Vorhersiey Nachlaufabtrennung ist sie
jedoch kaum geeignet. Auf Grund der grofRen Konaéintisschwankungen entlang
und direkt am N-Punkt der untersuchten Brandegsshicht méglich, einen konkreten
Wert anzugeben, an dem eine Nachlaufabrennung dlInnwéare. Bei
Gegenstromdestillaten konnte ein vermehrter Anstegtitrierbaren Séaure entlang des

Umschlagbereiches einen Hinweis auf den Zeitpurkt Miachlaufabtrennung geben.
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Dies wirde jedoch voraussetzen, dass wahrend deiillBxéon die Bestimmung der

titrierbaren Saure erfolgt, um einen solchen Amgsteel erkennen.

Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung der Ihagik@it

In Kapitel 6.2.3 konnte gezeigt werden, dass esemer Zunahme der
Leitfahigkeit im Bereich des N-Punktes kam, wene Bestimmung der Leitfahigkeit
unmittelbar nach der Destillation erfolgte. Ein Aeg der Leitfahigkeit war
unabhangig von der Obstart, der Destillationsgesudtigkeit und der Destillationsart.
Wie ACHTER (2007), konnte auch hier kein signifikanZusammenhang zwischen

Nachlaufabtrennung und einer Verdnderung der Llegkiit beobachtet werden.

Unabhangig von der Obstart, korreliert die Leitfigit am N-Punkt signifikant
mit der Konzentration an Octansdure. Bei Marillestdlaten besteht weiters eine
signifikante Korrelation zwischen Leitfahigkeit uriessigsaurekonzentration am N-
Punkt. Am N-Punkt der Apfeldestillate korreliereedieitfahigkeit signifikant mit den
kurz- und mittelkettigen Monocarbonsauren. Diest ldsn Schluss zu, dass mit

Zunahme der Konzentration der Monocarbonsaurerl, at&higkeit zunimmt.

Eine Leitfahigkeitsbestimmung im Verlauf der Ddatibn, oder unmittelbar
nach dieser, konnte einen Hinweis auf den Abtreiqmzekt des Nachlaufes geben.
Technisch ist dies durchaus mdglich, da die Bestingrder Leitfahigkeit einfach und
schnell erfolgt. Auch eine Probenaufbereitung igt Messung der Leitfahigkeit nicht
notig. Zu beachten ist, dass der Anstieg der Lagkeit im Bereich von 1uS/cm
maximal als Hinweis auf einen Ubergang von Mitteflau Nachlauf darstellt. Bei den
untersuchten Proben wurde der Leitfahigkeitsanskegz vor, direkt am, oder
unmittelbar nach dem evaluierten Umschlagpunkt aelotet. Um bessere Aussagen zu
treffen, ware es notig bei einem groBeren Probeangf hinsichtlich des

Leitfahigkeitsverhaltens rund um den N-Punkt zietsuchen.
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Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung der Tdibun

Da sich im Verlauf der Destillation, vor allem im abhlaufbereich,
tribungsverursachende Inhaltsstoffe anreicherndevur diesen Versuchen utberprift,
ob ein signifikanter Zusammenhang zwischen der dmgkder Destillatproben und der
Nachlaufabtrennung besteht.

Wie vermutet, nahm die Tribung (sowohl mit, alshraobne Verdinnung) im Verlauf
der Destillation stetig zu. Wobei die maximalenigteungen im Nachlauf und nicht
am N-Punkt auftraten. Bei einigen Destillaten karm each Erreichen eines
Tribungsmaximums im Nachlauf, zu einem Absinken @dibung am Ende der

Destillation.

Marillendestillate, die mit Verstarkung gebranntrden, wiesen am N-Punkt
signifikant héhere Tribungen (TE/F = 6,2 (sd=0&)), als Marillendestillate, die ohne
Verstarkung gebrannt wurden (TE/F = 4,6 (sd=1Rgpitel 6.5.1). Im Vergleich dazu
lagen die durchschnittlichen Tribungen bei Apfeitlaten am N-Punkt bei TE/F = 4,2
(sd=0,9) bei Gegenstromdestillation und TE/F = 4,{csd=0,4) bei
Gleichstromdestillation. Signifikante Unterschietmsichtlich der Tribung am N-
Punkt, abhangig von der Destillationsart, konnten KMarillendestillaten bei allen
Verdunnungsstufen festgestellt werden. Signifikamterschiedliche Tribungen
konnten bei Apfeldestillaten am N-Punkt nur bei 8astimmung der Tribung nach
vorangegangener Verdunnung der Probe auf 30 %valy. b40 %vol und
anschlieBender Kuhlung auf 4 °C, nachgewiesen werd&apitel 6.5.2).
Zusammenfassend kann gesagt werden, dass diel@estdart die Tribung am N-
Punkt signifikant beeinflusst.

Die Destillationsgeschwindigkeit hat jedoch keingignifikanten Einfluss auf die
Tribung am N-Punkt (Kapitel 6.3).

Wie auch ACHTER (2007) beschrieb, gibt es am N-Pgné3e Schwankungen
bei den ermittelten Tribungen (sowohl mit als aakhe Verdinnung). Somit konnte
kein Tribungswert (sowohl mit, als auch ohne Veriing) angegeben werden, bei

dem eine Nachlaufabtrennung sinnvoll wére.
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Wie in Kapitel 6.4.5 und 6.6.2 erortert, haben Hiez- und mittelkettigen
Monocarbonsauren (C4-C10) Einfluss auf die Trubumdereich des N-Punktes bei
beiden untersuchten Obstarten.

Es wurde, wie bei ACHTER (2007), kein Zusammenhantfeckt, der eine
Nachlaufabrennung mittels Tribungsbestimmung ericiilgl Weiters ist die
Versuchsanordnung kaum in der Praxis umsetzbar. egdigen von den
Anschaffungskosten fir einen Tribungsphotometérzusbericksichtigen, dass diese
Methode auRerst zeitaufwendig ist. AufRerdem konmerm Grund der vielen

Zwischenschritte haufig Fehler entstehen.

Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung der 2yRétbanolkonzentration

GUAN (1997) beschrieb einen Zusammenhang der Kdreten an 2-
Phenylethanol und dem Nachlauf von Destillaten. té&¥eiging GUAN (1997) davon
aus, dass eine Nachlaufabtrennung durch Bestimmurdgr 2-
Phenylethanolkonzentation moglich ware. Wie in kel.2.7 und 6.4 erortert, konnte
an Hand der vorliegenden Ergebnisse, gezeigt wemdiess die Konzentration an 2-
Phenylethanol im Verlauf der Destillation entlaregs dN-Punktes stetig steigt. Auch ein
signifikanter Zusammenhang zwischen der Konzeoimadin 2-Phenylethanol und dem
Alkoholgehalt am N-Punkt konnte nachgewiesen weriléobei die Konzentration an
2-Phenylethanol mit sinkendem Alkoholgehalt stiégaitel 6.3.2). Aufgrund der
Abhangigkeit der Geistrohrtemperatur von der Aldgbozentration in der
Dampfphase, korreliert auch die Geistrohrtemperatitr der Konzentration an 2-

Phenylethanol am N-Punkt.

Im Mittel lag die Konzentration an 2-Phenylethanain N-Punkt der
Marillendestillate bei 3,2 mg/100mL r.A. (sd = 1)d bei 5,5 mg/100mL r.A.(sd =
3,4) bei Apfeldestillaten. Im Vergleich dazu gibt UGN (1997) eine 2-
Phenylethanolkonzentration im Umschlagbereich dashkwufes von 4,7 mg/100mL
r.A. (sd = 3,4) unabhangig von der Obstart an. Aas Vorliegenden Daten kann
demzufolge nur ein Richtwertbereich definiert werde ab dem eine

Nachlaufabtrennung sinnvoll ware. Dieser wirde ierdich von 3,2 — 5,5 mg/100mL
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r.A. liegen, wobei zu beachten ist, dass Stein@ssilthte im unteren Richtwertbereich,

Kernobstdestillate im oberen Richtwertbereich lrege

Weiters konnte eine signifikante Korrelation (unabgig von der Obstart)
zwischen 2-Phenylethanol und der Konzentration acabsaure und Dodecansaure am
N-Punkt, bzw. zwischen 2-Phenylethanol und dem péttVdm N-Punkt festgestellt
werden (Kapitel 6.4.6 und 6.6.3).

Um einen Richtwert zur Nachlaufabtrennung bestimmerkénnen, bedarf es
weiterer Forschungsarbeit in diesem Bereich. Weitetisste eine Methode entwickelt
werden, die es ermdglicht, die 2-Phenylethanolkotragon im Verlauf der
Destillation zeit- und kostengtinstig zu bestimm@®mne diese Mdglichkeit, ist eine
Nachlaufabtrennung basierend auf der 2-Phenyletkamoentration im Destillat, bei

Stein- und Kernobstdestillaten nicht sinnvoll.

Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung von Maoboosduren und

Ethylsaureestern

Wie schon KAIN und BANDION (1970) beschrieben,ssi@arbonséuren und
deren Ester in allen Marillen- und Apfeldestillaten finden. WOIDICH (1978)
postulierte ein sortenspezifisches Auftreten emzeCarbonsauren und deren Ester.
Wie GUAN (1997) beschrieb, konnte auch bei diegersuchen gezeigt werden, dass
einige dieser Verbindungen im Nachlauf angereichentden. Zu den Verbindungen
die im Verlauf der Destillation zunehmen und im Nacf angereichert werden zéhen
2-Phenylethanol, Butansaure, Isobutansaure, HexemsBecansaure, Dodecansaure,
Tetradecansaureethylester (Marille), Linolsaurdettgr (Apfel) und
Linolensaureethylester (Apfel).
Andere Verbindungen zeigen eine maximale Konzdotraim Mittellauf. lhre
Konzentrationen nehmen entlang des N-Punktes aldieégen Verbindungen zahlen:
Propansaure, Octansaure, Octansaureethylester lI@YJaiDecanséureethylester und
Dodecansaureethylester.
Von besonderem Interesse sind jene Inhaltsstofie,ird Bereich des N-Punktes
angereichert werden. Diese Verbindungen erreichan Konzentrationsmaximum

unmittelbar vor, am, oder unmittelbar nach dem M#Ru Folgende Substanzen
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konnten mit dieser Eigenschaft identifiziert werddédctansaureethylester (Apfel),
Tetradecansaureethylester (Marille), Hexadecanethyiester, Linolsaureethylester
(Marille) und Linolensaureethylester (Marille). Waabdas Hauptaugenmerk auf die
Verbindung Hexadecansaureethylester gelegt werdkte,sda diese unabhéngig von
der verwendeten Maische im Bereich des N-Punktgsraichert wird.

Weiters korreliert Hexadecansaureethylester, uiiadply von der verwendeten
Obstart, signifikant mit der Trubung der Verdinnuag 40 %vol am N-Punkt. Die
Konzentration an Hexadecansaureethylester am NtRunkle bei Marillendestillaten
der Gegenstromreihe mit 38,7 mg/100mL r.A. (sd=8y10 bei Marillendestillaten der
Gleichstromreihe mit 17,6 mg/100mL r.A. (sd=9,8stamt. Bei Marillendestillaten
war die Konzentration an Hexansaureethylester féignt von der Destillationsart
abhangig. Einen signifikanten Unterschied hinsichtlder Destillationsart wiesen
Apfelbrande in Bezug auf die Konzentration an Hexashsaureethylester am N-Punkt
nicht auf. Gegenstromdestillate der Apfel hatten MfRunkt eine durchschnittliche
Konzentration an Hexadecansaureethylester von @aigAOOmL r.A. (sd=4,6) und
Gleichstromdestillate von 9,8 mg/100mL r.A. (sd39,5

GUAN (1997) schreibt hingegen, dass langkettigefrder Fettsduren keinen ,stabilen
Nachlaufcharakter” zeigen.

Wie in Kapitel 6.4 diskutiert, zeigten alle Brandier Versuchsreihe (mit Ausnahme der
Gleichstrombrande der Apfel) ein hohes Bestimmsnedt? (R2>0,7) zwischen der
Alkoholkonzentration entlang des N-Punktes und Kenzentrationen der C3-C8-
Monocarbonsauren.  Die  Pentansaure  korrelierte fdignt mit  der
Alkoholkonzentration am N-Punkt der Apfeldestillate

Pentansaure konnte in den vorliegenden Versuchesschliel3lich bei
Marillendestillaten entlang des N-Punktes nachgsene werden. KAIN und
BANDION (1970), WOIDICH (1978) und GUAN (1997) kotam Pentanséure in
Apfeldestillaten nachweisen. GUAN (1997) gibt dienRinsdurekonzentration am N-
Punkt von Apfeldestillaten im Bereich von ,nichtahaveisbar® - 6,6 mg/100mL r.A.

an.

Weiters korrelieren die C4-C8-Monocarbonsauren iskgmt mit der
Konzentration an titrierbarer Saure am N-Punkt h@éalgig von der verwendeten

Maische. Dies lasst den Schluss zu, dass die Bsttsamit 4-8 C-Atomen, die
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Konzentration an titrierbarer Saure berechnet alkssigsaure besonders stark
beeinflussen. GUAN (1997) postulierte eine Kotielader C3 — C5 Fettsauren und
dem Gesamtsauregehalt im Umschlagbereich zwischdittellauf und Nachlauf.

Weiters berichtet GUAN (1997), dass C2 — C5 Fetts@wspater in das Destillat
Ubergetrieben werden, als C6 — C12 Fettsauren. Kaies durch die hier vorliegenden
Untersuchungen fir die Substanzen Butanséure winltsnsaure bestéatigt werden.
Nicht bestétigt kann jedoch das Ergebnis von GUABO{) werden, dass C6 — C12
Fettsauren in Steinobstdestillaten niedrigere Kotradonen aufweisen, als in
Kernobstdestillaten. Mdoglich wére, dass untersdiulke Garbedingungen diese
Divergenz hervorrufen. Denn SPONHOLZ (1981) erkldatss die C6 — C12 Fettséduren
unterschiedlicher Obstdestillate hauptsachlich alen Stoffwechsel der Hefen

stammen.
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8 Reslimee

Als mdgliche Alternative zur sensorischen Nachdbtriennung bei Stein- und
Kernobstdestillaten ist die Nachlaufabtrennung adhaler Alkoholkonzentration
anzusehen. Jedoch ist zu beachten, dass der Afjadtadt am N-Punkt von den
Parametern Obstart, Destillationsart, Destillatggsshwindigkeit und Anlagengrol3e
abhangig ist. Da die Geistrohrtemperatur von d&ololkonzentration des Destillates
abhangig ist, ergibt sich die Mdoglichkeit, eine Nacufabtrennung anhand der
Geistrohrtemperatur unter Beachtung der Parametéista@, Destillationsart,
Destillationsgeschwindigkeit und Anlagengrof3e voetumen.

Ebenso ist die Konzentration an titrierbarer S&ameN-Punkt der untersuchten Stein-
und Kernobstdestillaten, von den Parametern ObstaRestillationsart,
Destillationsgeschwindigkeit und AnlagengroRe algiigin Trotz signifikanter
Korrelation der Gesamtséaure mit der Alkoholkonzatndin am N-Punkt, kann aufgrund
der groRen Schwankungsbreite, kein Richtwert argmgewerden, ab dem eine
Nachlaufabtrennung durchgefuhrt werden sollte.

Der stetige Leitfahigkeitsanstieg (Messung unnbtel nach der Destillation) von
1pS/cm im Bereich des N-Punktes, konnte einen Hsvaef eine Nachlaufumstellung
geben. Um diese Mdoglichkeit zu Uberprifen, mussteitere Untersuchungen zum
Leitfahigkeitsverhalten von Obstdestillaten vorgamaoen werden.

Eine Nachlaufabtrennung anhand der Bestimmung d@vuhg, stellt keine mogliche
Alternative zur sensorischen Nachlaufabtrennung &ar konnten keine relevanten
Zusammenhange zwischen Tribung und Nachlaufabtngngefunden werden.

In den vorliegenden Untersuchungen konnte jedocteige werden, dass die 2-
Phenylethanolkonzentration entlang des N-Punktesgssteigt. Weiters konnte eine
signifikante Korrelation zwischen der Alkoholkonmetion wund der 2-
Phenylethanolkonzentration am N-Punkt von Stein-d uKernobstdestillaten
nachgewiesen werden. Um jedoch einen exakten Réchtanzugeben, an dem eine
Nachlaufabtrennung zu erfolgen hat, bedarf es vegiteorschungsarbeiten.

Die vorliegenden Ergebnisse deuten darauf hin, dedsesondere die Ethylester der
langerkettigen Monocarbonsauren im Bereich der Madhbtrennung, angereichert
werden. Im Gegensatz dazu, treten die C3 — C8 Marboasauren erst im Nachlauf
auf. Zur ldentifikation des N-Punktes wirden sieher die Ethylester der C10 — C16

Fettsauren eignen. Es bedarf jedoch weiterer Wintbrsigen, um dies zu evaluieren.
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9 Zusammenfassung

Ziel der Diplomarbeit war es, zu untersuchen, ile weit es mdglich ist
anhand von Messungen physikalischer und chemischi®arameter der
Destillatfraktionen den Nachlaufabtrennzeitpunkt-RNnkt) zu bestimmen bzw.
vorherzusagen.

Fur die Versuche wurden Marillen und Apfel verwenddie zum Teil anhand
geeigneter Versuchsplane verarbeitet wurden. \ariwurden Gartemperatur,
Destillationsart (Gleich- und Gegenstromdestilla}joGrof3e des Brenngerates und
Destillationsgeschwindigkeit. Die Destillate wurdefmaktioniert (zu 150 mL)
aufgefangen. Der N-Punkt wurde anschlie3end sest$obiestimmt.

Wahrend der Destillation wurden die Temperaturen dafinierten Stellen der
Destillationsanlage erfasst, sowie folgende physiklae und chemische Parameter
untersucht:  Alkoholgehalt, Geistrohrtemperatur, rictbare  Saure, pH-Wert,
Leitfahigkeit und Tribungsverhalten. Weiters wurden Bereich des N-Punktes die
Gehalte bestimmter Inhaltsstoffe gaschromatographismtersucht (2-Phenylethanol,
Monocarbonsauren und Ethylester).

Die Ergebnisse zeigen, dass weder der pH-Wert, declGehalt an titrierbarer Saure
und das Tribungsverhalten fur die Bestimmung d€ailktes geeignet sind.

Die Destillate weisen zwar eine Leitfahigkeitsanohgy im Bereich des N-Punktes auf,
genaue Vorhersagen bzw. Bestimmungen des N-Puskiesinen dennoch anhand
dieses Parameters nicht moglich zu sein.

Der Alkoholgehalt und die Geistrohrtemperatur suwh vielen Parametern abhéangig
(Wahl der Obstart, Destillationsart, Brenngerat ubdstillationsgeschwindigkeit).
Daher dienen Alkoholgehalt und Geistrohrtemperatach bisherigen Erkenntnissen,
als Anhaltspunkt bei der Bestimmung des N-Punktblees.

Vielversprechende Ergebnisse wurden bei den Paeam2tPhenylethanol, sowie bei
einigen Monocarbonsauren und Ethylestern erzield wiskutiert. Fir genauere
Aussagen hinsichtlich ihrer Eignung zur Bestimmuigs N-Punktes, sind jedoch

weitere Untersuchungen notwendig.
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10 Summary

Aim of this diploma-work was to proof, if it is psible to determine or forecast the N-
Point (time of tailing-separation), due to physiaatl chemical parameters.

For this experiment apricots and apples were WdtilThey were partly processed
based on experimental designs. Temperature of featien, method of distillation
(current or countercurrent), size of distillatiamdaspeed of distillation were varied. The
distillates were collected in 150 ml fractions. T\ oint was fixed sensorial.

During the distillation, the temperature was anatyzon determined parts of the
distilling and the following physical and chemicplarameters were analyzed:
concentration of alcohol and acids, pH-level, terapge of distilling-pipe,
conductivity and behavior of dullness. Next, 2-pfiethanol, monocarbonic-acids and
ethylesters were analyzed by gas chromatography.

The results show, that neither pH-level, nor thecemtrations of acids or the dullness
have any effect on the N-Point-forecast.

Though there is a change in conductivity around KRBoint, it is not possible to
forecast the N-Point due to the distillations cartolity.

The concentration of alcohol and the temperaturéistlling-pipe depend on many
parameters, such as kind of fruits, method of lth&tn, size of distilling and speed of
distillation. On state of results, concentrationatfohol and temperature of distilling-
pipe, serve as indication for N-Point-forecast.

Some interesting results were found and discusseel w the parameters 2-
phenylethanol, monocarbonic-acids and ethylestEws. further predictions, more

experiments were needed.
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Umschlagpunkt zwischen Mittellauf und
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Grad Ochsle
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r.A.
Rz

RB
RT

sd
TA
Tab.
TE/F
TF
TFa
Tfaa
TFb
TFbb
TFc
TFcc

TG
%vol
VS
z.B.

Ruhrwerktank

reiner Alkohol (Ethanol)
Bestimmtheitsmal}

Raubrand

Maische im Ruhrwerktank vergoren
Siemens

Sekunke

Standardabweichung

titrierbare Saure berechnet als Essigsaure
Tabelle

Tribungseinheit Formazin
Tribungsfaktor

Tribung bei 30%vol

Trubung bei 30%vol und Kihlung auf 4°C
Tribung bei 35%vol

Tribung bei 35%vol und Kihlung auf 4°C
Trubung bei 40%vol

Tribung bei 40%vol und Kihlung auf 4°C

Temperatur des Geistrohres
Alkoholgehalt in Volumprozent
versus

zum Beispiel

196



15. Anhang

Tab. 28: Garverlauf der Apfelmaischen

Datum und Uhrzeit Ruhrwerktank Edelstahltank
12.10.06 14:30 pH=3,00 pH=3,01
17,2°C 17,3°C
65°0 64°0
13.10.06 09:15 pH=2,98 pH=3,01
20,7°C 21,2°C
58°0 59°0
14.10.06 09:00 pH=2,98 pH=3,02
17,2°C 21,3°C
54°0 54°0
17.10.06 11:30 pH=2,99 pH=3,02
16,1°C 22,3°C
42°0 40°0
18.10.06 09:30 pH=2,96 pH=2,98
15,8°C 23°C
38°0 34°0
19.10.06 09:00 pH=3,00 pH=3,01
18,5°C 22,1°C
33°0 28°0
20.10.06 09:30 pH=3,00 pH=3,02
17,5°C 21,7°C
28°0 20°0
21.10.06 09:00 pH=2,99 pH=3,02
16,1°C 20,8°C
22°0 16°0O
24.10.06 10:30 pH=2,98 pH=3,03
15,5°C 18,5°C
17°0 16°0O
25.10.06 08:45 pH=2,99 pH=3,03
15°C 18,4°C
17°0 16°0O
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Tab. 29: Garverlauf der Marillenmaische

Tag und Zeit Edelstahltank Rahrwerktank
Mo 7/8/06 08:30 pH = 3,14 pH = 3,10
21,6°C 16°C
45°0 48°0
Di 8/8/06 08:30 pH=3,13 pH=3,11
23,5°C 15,1°C
33°0 35°0
Mi 9/8/06 08:30/15:30 pH=3,11/3,14 pH =3/13,11
24,2°C [19,4°C 14,8°C/13,1°C
25°0/35°0 28°0/ 38°0
Do 10/8/06 08:00 pH = 3,14 pH=3,11
28,3°C 22,7°C
22°0 25°0
Fr 11/8/06 08:30 pH = 3,16 pH = 3,10
23,7°C 15,3°C
20°0 22°0
Mo 14/8/06 09:30 pH = 3,17 pH = 3,16
20,2°C 15°C
15°0 18°0
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Tab. 30: Mittelwerte und Standardabweichungen |

Mittelwerte und Standardabweichungen der einzelRarameter der schnellen und

langsamen Destillation am N-Punkt von Marillendieden der Gegenstromreihe.

MW = Mittelwert,

| = langsame Destillation

s = schnelle Destillation

SD = Standardabweichung

Gelbe Fullfarbe = Signifikanz ist groRer als 95%

* Signifikanz ist 95%
** Signifikanz ist 99%

Parameter MW | SD MW s SD Signifikanz
Alkoholgehalt %vol 68,4 6,5 65,7 16 0,939
Leitfahigkeit 25 0,6 1,7 0,85 0,100
pH-Wert 5 0,5 4,9 0,9 0,488
titrierbare Saure 89,3 44,6 122,3 87,9 0,144
Tribung 6,1 0,4 6,2 11 0,085
Tribung 30%vol 8,7 9,3 85,7 32,7 **0,005
Trubung 30%vol, 4C 103 2,4 117,5 53,1 **0,010
Tribung 35%vol 77,5 3,7 82,5 25,1 **0,003
Tribung 35%vol, 4C 99 4,7 97,5 28,4 **0,001
Trubung 40%vol 66,2 8,1 64,5 24,3 *0,012
Tribung 40%vol, 4C 76,2 8,3 74 21,9 **0,003
2-Phenylethanol 3,9 1.4 3,3 1,8 0,417
Essigsaure 48,2 22,5 60,9 38,1 0,383
Propanséaure 36,5 25,7 51 30,5 0,144
Milchsaureethylester 531,5 2219 532 276,6 0,360
Butansaure 0,2 0,2 0,2 0,2 0,859
Isobutansaure 7,3 2,1 6,3 3,1 *0,033
Pentansaure 0,4 0,2 0,3 0,2 0,186
Isopentansaure 31,7 10,3 27 14,3 *0,037
Hexansaure 13 3,6 9,8 5,4 *0,024
Octansaure 32,2 10,6 24,2 14,8 *0,025
Octansaureethylester 9,4 5 32,7 27,3 0,053
Decansaure 53,6 45,7 35,6 23,2 0,056
Decansaureethylester 16,9 39,2 108 87,5 0,066
Dodecansaure 14,8 5,6 11,1 6,9 0,095
Dodecansaureethylester | 32,5 25,2 40,8 27,6 0,062
Tetradecansaureethylester | 8,6 4,5 8,7 3,8 *0,017
Hexadecansaureethylester | 38,2 4,8 39,2 14,1 *0,026
Linolsaureethylester 24,5 6,5 21,6 9,9 0,501
Linolenséureethylester 7,6 2,6 6,4 3,2 0,602
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Tab. 31: Mittelwerte und Standardabweichungen I

Mittelwerte und Standardabweichungen der einzelParameter der Destillation mit
der kleinen und der grofen Anlage am N-Punkt vonrilMadestillaten der
Gegenstromreihe.

MW = Mittelwert,

150It = Destillation mit der grof3en Anlage

50It = Destillation mit der kleinen Anlage

SD = Standardabweichung

Gelbe Fullfarbe = Signifikanz ist groRer als 95%

* Signifikanz ist 95%

Parameter MW 150lt |SD MW 50It SD Signifikanz
Alkoholgehalt %vol 73,5 59 60,9 8,9 *0,048
Leitfahigkeit 2 0,6 2,2 0,4 0,620
pH-Wert 54 0,6 48 0,5 0,081
titrierbare Saure 53,7 40,7 108,6 78,4 *0,046
Tribung 54 104 59 0,9 0,786
Tribung 30%vol 74 37,1 59,7 33,6 0,556
Trubung 30%vol, 4C 92,3 56,9 78,3 38 0,567
Tribung 35%vol 66,7 26,5 60,6 32,9 0,822
Tribung 35%vol, 4C 79 32,5 79 35,7 0,687
Trubung 40%vol 51 21,2 53,8 29,1 0,341
Tribung 40%vol, 4C 58,7 22,9 62 30,3 0,316
2-Phenylethanol 2,2 1,3 42 1,2 *0,035
Essigsaure 38,6 23,9 54,4 34,7 0,119
Propanséaure 494 26,2 18,6 17,2 *0,022
Milchsaureethylester 363,9 2242 560,8 200,3 0,165
Butansaure 0,1 0,3 0,3 0,3 0,070
Isobutansaure 4,3 2,7 6,2 3,6 0,065
Pentansaure 0,1 0,1 0,4 0,1 *0,034
Isopentansaure 18,2 12,1 26,9 15,9 0,072
Hexansaure 7,3 4,9 10,5 5,5 0,152
Octanséaure 16,1 13 26 16,1 0,073
Octansaureethylester 26,2 23,2 5,8 3,8 0,088
Decansaure 24 20,2 38 22,5 0,106
Decansaureethylester 86 85,5 22,5 18,9 *0,037
Dodecansaure 79 5,8 12,9 6,6 0,065
Dodecansaureethylester | 36,9 32,8 12,4 10,8 *0,021
Tetradecansaureethylester | 7,9 59 4,5 3,1 0,068
Hexadecansaureethylester | 32,8 12,8 30,5 16,1 0,646
Linolsaureethylester 19,4 6,8 23 9,2 *0,029
Linolenséureethylester 59 25 7,3 2,7 *0,034
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Tab 32: Mittelwerte und Standardabweichungen IlI

Mittelwerte und Standardabweichungen der einzelRearameter der schnellen und
langsamen Destillation am N-Punkt von Apfeldedilfader Gegenstromreihe.

MW = Mittelwert,

| = langsame Destillation (FlieRgeschwindigkeitiit

s = schnelle Destillation (Flie3geschwindigkeitta8|

SD = Standardabweichung

Gelbe Fullfarbe = Signifikanz ist groRer als 95%

* Signifikanz ist 95%

Parameter MW | SD MW s SD

Signifikanz
Alkoholgehalt %vol 80,8 3,5 76,8 4,1 *0,050
Leitfahigkeit 1,25 0,5 15 0,6 0,414
pH-Wert 57 0,4 5,6 0,4 0,866
titrierbare Saure 24,6 11,8 33,2 11,0 0,295
Tribung 3,7 0,6 4,6 0,9 0,188
Tribung 30%vol 34,2 10,6 29,5 2,9 0,109
Trubung 30%vol, 4C 46,5 9,7 40,2 2,7 0,179
Trubung 35%vol 28,5 8,9 26,0 55 0,279
Tribung 35%vol, 4C 48,0 13,1 36,2 2,7 0,121
Trubung 40%vol 17,8 2,9 15,9 2,8 0,826
Tribung 40%vol, 4C 29,0 3,5 25,2 3,3 0,105
2-Phenylethanol 3.9 2,0 6,4 3,3 0,569
Essigsaure 10,5 53 13,8 3,1 *0,031
Propanséure 0,5 0,2 0,5 0,2 0,547
Milchsaureethylester 93,0 49,4 91,7 47,9 0,897
Butansaure 0 0 0,1 0,1 0,111
Isobutansaure 1,8 0,7 2,2 1,2 0,163
Pentansaure 0 0 0 0 0
Isopentansaure 2,6 11 3,2 1,6 0,152
Hexansaure 4,5 2,1 6,9 2,6 0,196
Octansaure 12,8 7,3 16,1 8,1 0,278
Octansaureethylester 60,3 51,5 55,1 42,4 0,416
Decansaure 14,1 7,5 16,9 8,9 0,414
Decansaureethylester 106,6 60,9 61,9 41,5 0,100
Dodecansaure 4.4 2,2 5,4 2,8 0,711
Dodecansaureethylester 39,9 25,3 22,1 2,5 0,075
Tetradecanséaureethylester | 3,9 2,9 2,6 1,6 0,299
Hexadecansaureethylester | 11,3 55 10,9 4,5 0,937
Linolsaureethylester 9,4 6,3 12,8 6,5 0,685
Linolenséureethylester 2,5 1,7 3,7 1,7 0,563
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Tab. 33: Mittelwerte und Standardabweichungen 1V
Mittelwerte und Standardabweichungen der einzelRamameter am N-Punkt der
Apfeldestillate der Gegenstromreihe aus untersdibledergorenen Maischen.

MW = Mittelwert,

16°C = Maische bei 16°C vergoren
20°C = Maische bei 20°C vergoren
SD = Standardabweichung

Gelbe Fullfarbe = Signifikanz ist groRer als 95%

* Signifikanz ist 95%

Parameter MW 16C | SD MW 20C | SD Signifikanz
Alkoholgehalt %vol 76,99 8,9 75,74 4,1 0,765
Leitfahigkeit 1,6 0,5 1 0 *0,024
pH-Wert 5,8 0,4 5,6 0,4 0,528
titrierbare Saure 29,9 13,7 | 22,8 10,6 | 0,345
Triibung 4,1 11 4,5 0,4 0,399
Trubung 30%vol 25,5 8 30,9 10,6 | 0,365
Tribung 30%vol, 4C 36,8 12,7 (41,8 12,1 |0,52
Tribung 35%vol 19,7 6,9 29 7,6 0,064
Trubung 35%vol, 4C 33,5 12,7 (41,7 14,8 |0,356
Tribung 40%vol 14,5 4,2 18,4 3,9 0,151
Trubung 40%vol, 4C 23,2 7.8 26 6 0,522
2-Phenylethanol 6,1 4,3 4,8 2,4 0,583
Essigsaure 14,5 5,5 7,6 4,5 0,209
Propanséaure 0,4 0,3 0,5 0,2 0,564
Milchsaureethylester 109,9 49,9 | 67,9 19,1 | 0,116
Butansaure 0,1 0,1 0,5 0,2 0,428
Isobutansaure 2,1 1,3 1,3 0,6 0,277
Pentansaure 0 0 0 0 0
Isopentansaure 2,8 1.8 2,1 1,1 0,446
Hexansaure 4,2 2,7 4,9 2,4 0,681
Octanséaure 10,1 6,9 15,0 8,4 0,336
Octansaureethylester 57,2 62,5 | 24,9 30,5 | 0,330
Decansaure 12,1 7,9 15,6 8,6 0,518
Decanséaureethylester 71,5 53,4 | 63,7 70,5 | 0,849
Dodecanséaure 4,3 2,7 49 2,6 0,697
Dodecansaureethylester 20,3 11,6 | 29,6 28,7 | 0,518
Tetradecanséaureethylester | 1,3 15 4,2 2,2 *0,042
Hexadecansaureethylester | 7,1 4,3 14,5 3,2 *0,015
Linolsaureethylester 7,1 4,5 16,8 59 *0,019
Linolenséaureethylester 2,1 1,3 4,7 1,7 *0,032
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