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ВВЕДЕНИЕ 
 
Одним из важнейших направлений в развитии технологии брагоректифи-

кации является увеличение выхода готового продукта высокого качества. Ре-
шение данной задачи сопряжено с теоретическим обоснованием и расчетами 
ректификационных процессов. Изучению перегонки и ректификации этилового 
спирта посвящены многочисленные исследования Э. Сореля, Д.П. Коновалова, 
Ш. Марийе, С.Е. Харина, В.Н. Стабникова, Л.Л. Добросердова, П.С. Цыганкова, 
В.М. Перелыгина, А.П.Николаева, Е.Н. Константинова, В.П. Алексеева и дру-
гих ученых [1-16], однако, ряд проблем в этой области остается нерешенным. 
Так, например, в научной литературе отсутствуют данные о коэффициентах ис-
парения некоторых примесей, отрицательно влияющих на органолептические 
показатели готовой продукции и здоровье человека, а существующие методы 
расчета не позволяют прогнозировать их поведение в различных колоннах бра-
горектификационных установок (БРУ), а значит разрабатывать эффективные 
технологические приёмы, дающие возможность выводить вредные соединения 
из промышленного цикла. Кроме того, стандартные методики анализа не по-
зволяют выявлять ряд токсичных примесей, снижающих качество ректифико-
ванного спирта и алкогольсодержащей продукции, что обуславливает необхо-
димость разработки новых способов идентификации примесных соединений и 
применения их на всех стадиях производства. К числу актуальных проблем 
спиртового производства следует отнести и переработку бракованных ликеро-
водочных изделий и побочных фракций брагоректификации, содержащих сме-
си головных и промежуточных примесей. Сложность решения указанных задач 
усугубляется еще и тем, что повышение выхода конечного продукта неминуемо 
связано с понижением отбора побочных фракций, что зачастую, без принятия 
дополнительных мер, приводит к ухудшению качества ректификованного спир-
та. 

Совершенно очевидно, что многообразие примесей этилового спирта обу-
славливают использование многоколонной ректификационной установки. Од-
нако, усложнение брагоректификационных установок связано с большими за-
тратами на приобретение и монтаж оборудования, его эксплуатацию, увели-
ченным расходом греющего пара, повышенным отбором побочных фракций 
(концентрата головных примесей, фракции головной этилового спирта, проме-
жуточной фракции и т.д.), поэтому применение для очистки ректификованного 
спирта альтернативных физико–химических методов и разработка новых тех-
нологий с комбинированием процессов ректификации и сорбции также весьма 
актуальны. 

В настоящей книге рассмотрены некоторые аспекты технологии очистки 
пищевого этанола, предложены новые решения, позволяющие снизить себе-
стоимость конечного продукта и улучшить его аналитические и органолептиче-
ские показатели. Монография может представлять интерес для специалистов, 
занимающихся проектированием и строительством ректификационных отделе-
ний спиртовых заводов, эксплуатацией брагоректификационных установок; 
преподавателей и студентов пищевых вузов. 
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1. СОСТОЯНИЕ И ОСНОВНЫЕ НАПРАВЛЕНИЯ РАЗВИТИЯ 
ТЕОРИИ И ТЕХНОЛОГИИ РЕКТИФИКАЦИОННОЙ ОЧИСТКИ 

ЭТАНОЛА 
 

1.1. Примеси, сопутствующие этанолу при его получении  
из крахмал– и сахарсодержащего сырья. Современные требования  

к качеству ректификованного спирта 
 

Органические примеси этилового спирта обычно разделяют на группы в 
соответствии с их химической природой (спирты, кислоты, альдегиды, эфиры, 
азотистые и серосодержащие соединения) и поведению в процессе ректифика-
ции (головные, промежуточные, хвостовые, концевые) [1–12]. 

Альдегиды образуются на разных стадиях получения этанола: при броже-
нии, водно-тепловой обработке сырья, ректификации. Практически все альде-
гиды придают спирту терпкость и жгучесть. Присутствие в готовом продукте 
уксусного альдегида сопровождается резким неприятным запахом, пропионо-
вого – удушливым, масляного и изовалерианового – острым фруктовым. При 
переработке доброкачественной бражки в спирте-сырце больше всего уксусно-
го альдегида, при использовании дефектного сырья в готовой продукции могут 
появиться непредельные соединения: кротоновый альдегид и акролеин, диаце-
тил, характеризующиеся особенно неприятным запахом и жгучим вкусом. Ак-
ролеин по химическому воздействию очень активен и легко полимеризуется с 
образованием горьких смол. Возможно образование уксусного и других альде-
гидов за счёт окисления спиртов кислородом воздуха при некоторых вторич-
ных реакциях [1-3]. 

Из карбоновых соединений необходимо отметить диацетил и ацетоин. 
Оба соединения относятся к продуктам метаболизма дрожжей. Они оказывают 
влияние на качество и органолептические оценки напитков, реакционноактив-
ны и способствуют новообразованию примесей спирта. 

Высшие спирты (компоненты сивушного масла) являются побочными 
продуктами спиртового брожения. Наибольшее количество компонентов си-
вушного масла накапливается в зерновой бражке при переработке дефектного 
сырья. Часть компонентов сивушного масла может быть образована за счет 
жизнедеятельности микроорганизмов, инфицирующих бродящую массу, по-
этому все факторы, способствующие повышению чистоты брожения, поведут к 
снижению этих примесей в бражке (в частности, положительное влияние ока-
зывает герметизация бродильных чанов). 

Неприятные удушливые и резкие сивушные тона имеют бутиловый, изо-
бутиловый и изоамиловый спирты. Изопропиловый и пропиловый спирты в 
разбавленных растворах имеют слабые маслянисто-цветочные тона или с от-
тенком серного эфира без особой жгучести во вкусе. В ректификованном спир-
те и водке эти примеси мало заметны даже при сравнительно высоких концен-
трациях (0,5 - 1 г/л). 
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Сложные эфиры (этилацетат, пропиловый эфир изомасляной кислоты, 
изобутиловый эфир масляной кислоты и др.) представляют собой продукт 
взаимодействия спиртов и кислот, содержащихся в бражке. Эти соединения, 
образующиеся как на стадиях брожения и дрожжегенерации, так и в колоннах 
брагоректификационной установки, придают спирту несвойственный фрукто-
вый или цветочный запах. 

Летучие кислоты (уксусная, масляная, изомасляная, пропионовая, вале-
риановая и др.) являются продуктами жизнедеятельности дрожжей и инфици-
рующих бражку микроорганизмов. Чем выше культура производства, тем 
меньше кислот содержится в зрелой бражке. Даже незначительное количество 
этих веществ в готовом продукте резко снижает его органолептические качест-
ва: пропионовая кислота придает спирту горечь, масляная, изомасляная и вале-
риановая – запах пота, длительное неприятное «послевкусие». 

Метиловый спирт образуется, в основном, в процессе водно-тепловой 
обработки сырья в результате термического и биохимического расщепления 
пектиновых веществ. Значительное количество метилового спирта образуется 
при переработке на спирт сахарной свеклы, содержащей много пектина. Увели-
чение давления при разваривании сырья (следовательно, и температуры) повы-
шает содержание метилового спирта. В среднем его концентрация в продуктах 
перегонки в пересчёте на безводный спирт составляет 0,05 – 0,5 % (в ряде слу-
чаев до 1,2 %). При применении больших количеств формалина в целях анти-
септической обработки сырья и оборудования определённое количество его 
подвергается редукции со стороны ферментов дрожжей. Метанол, практически 
не влияющий на органолептические показатели готовой продукции, обладает 
очень высокой токсичностью. 

Серосодержащие примеси. В полупродуктах спиртового производства 
встречаются сероводород, меркаптаны и тиоальдегиды. При использовании 
зернового сырья образование серосодержащих метаболитов ограничено, в ме-
лассной бражке концентрация сероводорода и меркаптанов больше. При нару-
шении технологии концентрация серосодержащих соединений в готовой про-
дукции возрастает вследствие гнилостного разложения белков сырья и дрож-
жей. Источником тиоальдегидов может служить сырьё, в котором содержатся 
продукты сульфитации. 

Сероводород и меркаптаны имеют сильный и неприятный запах, даже их 
незначительное содержание резко снижает дегустационную оценку ректифико-
ванного спирта (например, метилмеркаптан может быть обнаружен по запаху в 
концентрации 2·10-9 мг/л). 

Азотистые соединения в спиртопродуктах представлены, в основном, 
аммиаком и аминами. Аммиак является продуктом разложения азотсодержа-
щих органических компонентов бражки, кроме того, может быть внесён в гото-
вый продукт с паром, поступающим на обогрев ректификационных колонн. 
Амины жирного ряда представляют собой алкильные производные аммиака и 
подобно ему являются сильными основаниями. Присутствие азотсодержащих 
веществ в готовой продукции снижает её дегустационные показатели (запах 
триметиламина и аммиака чувствуется в спирте при концентрациях 0,01 мг/л, а 
при концентрациях 0,1 мг/л спирт имеет резко выраженный гнилостный запах и 
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неприятный вяжущий терпкий вкус). 
Фурфурол образуется в бражных колоннах брагоректификационных уста-

новок при пригорании пентозанов в присутствии кислот, а также в процессе 
разваривания сырья. 

Иногда примеси, снижающие органолептические показатели готовой про-
дукции, образуются при перегонке в результате взаимодействия бражки с мате-
риалом аппаратов. Так, при перегонке бражки в чугунных аппаратах, материал 
которых содержит серу, сырец приобретает неприятный запах сероводорода. 
Этот же запах может быть приобретен бражным дистиллятом (сырцом) и в 
медных аппаратах, если на тарелках их имеются зоны, где застаивается и разла-
гается бражка [2]. 

Как видно, примеси, сопутствующие этиловому спирту, отличаются боль-
шим разнообразием, их состав и концентрация в продуктах и полупродуктах 
спиртового производства определяются многими факторами: видом и качест-
вом исходного сырья, работы варочного и бродильного отделений, применяе-
мой схемы брагоректификации и т.д., поэтому очистка этанола ректификацион-
ными методами представляет собой весьма непростую задачу. 

Для оценки поведения примесей в процессе ректификации наиболее часто 
пользуются коэффициентом испарения К (К=у/х, где у - содержания компонен-
та в паровой фазе, х - содержание компонента в жидкой фазе). Величина коэф-
фициента испарения зависит от природы соединения и состава разделяемой 
смеси, прежде всего от концентрации этанола, т.к. суммарное содержание при-
месей в спиртопродуктах обычно не превышает 0,5 %. Если коэффициент испа-
рения примеси больше коэффициента испарения этилового спирта Кпр>Кэс во 
всех колоннах брагоректификационной установки при любых режимах их ра-
боты, примесь считается головной, если Кпр<Кэс – хвостовой. Данная классифи-
кация введена ещё Сорелем и в настоящее время общепринята. 

Большинство примесей имеет промежуточный характер. Такие примеси в 
полной ректификационной колонне, где концентрация изменяется от нуля до 
азеотропной точки, будут накапливаться в средней части, откуда их обычно от-
бирают. Для каждого соединения промежуточного характера существует своя 
зона максимального накопления (Кпр=Кэс), если эта зона находится в диапазоне 
концентраций этанола выше 70 % об. - примеси условно называют верхними 
промежуточными, если их концентрирование происходит при меньшем содер-
жании этанола – нижними промежуточными. Основными представителями 
группы нижних промежуточных примесей являются изоамиловый, изобутило-
вый, н.пропиловый спирты, изовалерианоизоамиловый, уксусноизоамиловый 
эфиры. К числу верхних промежуточных примесей относят акролеин, кротоно-
вый альдегид, изопропиловый спирт, изовалерианоэтиловый, изомасляноэтило-
вый эфиры и др. Для концевых примесей, также как и для промежуточных, ха-
рактерна локальная летучесть: они приобретают головной характер при высо-
ких концентрациях этилового спирта и хвостовой характер при низких. Такие 
соединения не накапливаются в середине колонны, а в зависимости от концен-
трации этанола отбираются либо из конденсатора колонны, либо из её кубовой 
части. Типичный пример концевой примеси – метанол. 
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На рисунке (рис.1.1) представлены зависимости коэффициентов испаре-
ния этанола и некоторых его примесей от концентрации этанола в растворе 
этиловый спирт-вода-примесь при атмосферном давлении, полученные различ-
ными исследователями [3]. 

 

 
1 - этанол (Стабников); 2 - этанол (Сорель); 3 - ацетальдегид (Грязнов); 4 - изобутанол (Грязнов); 

5 - ацетальдегид (Венскявичус); 6 - ацетальдегид (Фалькович); 7 - масляный альдегид (Грязнов); 8 - н.пропанол 
(Грязнов); 9 - изоамилол (Грязнов); 10 - ацеталь (Фалькович); 11 - ацетальдегид (Грязнов); 12 - акролеин  

(Венскявичус); 13 - кротоновый альдегид (Венскявичус); 14 - ацетальдегид (Шиллинг); 15 - уксусноэтиловый 
эфир (Сорель); 16 - муравьиноэтиловый эфир (Сорель); 17 - метанол (Грязнов); 18 - уксуснометиловый эфир 

(Сорель); 19 - уксусноэтиловый эфир (Грязнов); 20 - акролеин (Грязнов); 21 - метанол (Фалькович);  
22 - изоамилол (Грязнов); 23 - диацетил (Грязнов); 24 - метанол (Грязнов); 25 - метанол (Андреев);  
26 - фурфурол (Фалькович); 27 - изобутанол (Грязнов); 28 - изомасляноэтиловый эфир (Сорель);  

29 - изовалерианоизоамиловый эфир (Сорель); 30 - изоамилол (Сорель); 31 - н.пропанол (Грязнов);  
32 - уксусноизоамиловый эфир (Сорель); 33 - изовалерианоэтиловый эфир (Сорель) 

 
Рис.1.1. График зависимости коэффициентов испарения этанола и его примесей 

от концентрации этанола в растворе 
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Как видно, значения коэффициентов испарения одних и тех же соедине-
ний зачастую расходятся, что может быть связано с погрешностями проведения 
экспериментов и отсутствием общепринятой методики изучения парожидкост-
ных равновесий. Данное обстоятельство затрудняет теоретические расчёты 
процесса брагоректификации. 

Для теории и практики ректификации представляет большой интерес во-
прос о влиянии примесей на дегустационные качества готовой продукции 
(табл. 1.1). 

 
Таблица 1.1 

Влияние некоторых примесей на вкус и аромат пищевого этанола [2, 3] 
 

Группа 
соедине-
ний 

Летучие примеси 
Химиче-
ская 

формула 

Тип 
примеси 

Влияние на вкус и аромат 
спирта 

Уксусный  
(этаналь) С2Н4О Головная Резкий запах, вкус жгучий с  

оттенком жженого 
Пропионовый 
(пропаналь) С3Н6О “-“ Острый творожисто-кислый запах. 

Резкий привкус и горечь 
Масляный 
(бутаналь) С4Н8О “-“ Запах прогорклого масла. 

Жгучевяжущий вкус с горечью 
Кротоновый  
(2-бутеналь) С4Н6О То же Неприятный запах, жгучий вкус 

испорченных фруктов 
Изомасляный 
(метилпропа-

наль) 
С4Н8О “-“ 

Запах кисломолочный с оттенком 
жженого. Жгуче-терпкий вкус с 

горечью 

Альдегиды 

Валериановый 
(пентаналь) С5Н10О Проме-

жуточная
Резкий запах. Вкус горький со 

жгучестью 

Диэтиловый С4Н8О Головная Резкий запах. Вкус сладковатый, 
вяжущий с небольшой горечью 

Муравьино-
этиловый 

(этилметаноат) 
С3Н6О2 То же Смягчает вкус спирта.  

Обладает запахом рома 

Уксусно-
метиловый 

(метилацетат) 
С3Н6О2 “-“ Слабофруктовый запах.  

Вкус сладковатый с горчинкой 

Уксусноэтило-
вый (этилацетат) С4Н8О2 “-“ То же 

Масляно-
этиловый 

(этилбутират) 
С5Н12О2 

Проме-
жуточная Фруктовый аромат 

Эфиры 

Валериано- 
этиловый  

(этилвалериат) 
С7Н14О2 

Проме-
жуточная

Запах резкий цветочно-
валериановый. Вкус резкий  

вяжущий 
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Окончание табл. 1.1 
Группа 

соединений Летучие примеси 
Химиче-
ская 

формула 

Тип 
примеси Влияние на вкус и аромат спирта 

Метиловый  
(метанол) СН4О Концевая

При небольшом содержании не 
влияет на аромат и вкус;  

токсичен 
Пропиловый 
(1-пропанол) С3Н8О Проме-

жуточная
Резкие терпкие вкус и запах,  
напоминающие серный эфир 

Изопропиловый 
(2-пропанол) С3Н8О То же 

В небольших количествах не ока-
зывает влияния на вкус  

и запах 
Бутиловый 
(1-бутанол) С4Н10О “-“ Сивушный запах; 

горьковато-жгучий вкус 
Изобутиловый 

(2-бутанол) С4Н10О “-“ То же 

Амиловый спирт С5Н12О “-“ Запах плодово-цветочный. Вкус 
горький, вяжущий 

Изоамиловый С5Н12О “-“ 
Сивушный запах; жгучий вкус, 
напоминающий вкус масла  

корицы 

Спирты 

Гексиловый С6Н14О Хвосто-
вая Запах и вкус прогорклого масла 

Уксусная С2Н4О2 То же Запах резкий кислофруктовый. 
Привкус жгучий кислый 

Пропионовая С3Н6О2 “-“ Неприятный запах испорченного 
масла, горечь и жгучесть во вкусе 

Масляная С4Н8О2 “-“ Неприятный запах пота и горечь 
во вкусе 

Изомасляная С4Н8О2 “-“ То же 

Органиче-
ские 

кислоты 

Валериановая С5Н10О2 “-“ 
Запах маслянисто-цветочный  

резкий с прогорклым тоном. Вкус 
неприятный, горький 

 
Примеси спирта являются различной силы ядами: вызывают значитель-

ное опьяняющее и оглушающее состояние, сильно увеличивают содержание 
алкоголя в крови, ухудшают кровообращение и сердечно-сосудистую деятель-
ность, раздражают желудочно-кишечный тракт, понижают вкусовые ощуще-
ния, снижают работоспособность человека. В спиртных напитках наиболее 
вредными являются альдегиды, включая кротоновый и акролеин, метанол и си-
вушные спирты, особенно пропиловый, изобутиловый и изоамиловый. Они 
легко всасываются в кровь, задерживаются в организме и медленно расщепля-
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ются, надолго отравляя функционально важные органы. Так, например, мета-
нол токсичнее, чем этиловый спирт, в 80 раз, пропанол — в 4 раза. 

Современные требования (табл. 1.2) к качеству ректификованного спирта 
существенно превышают показатели спиртов марок «Экстра», «Люкс», «Аль-
фа» (ГОСТ Р 51652 –2000) [17]. Содержание большинства примесных соедине-
ний в конкурентоспособной продукции не должно быть выше чувствительно-
сти газового хроматографа (0,1 мг/дм3), исключением являются трудновыводи-
мые ректификацией метанол и изопропанол. 
 

Таблица 1.2 
Показатели пищевого ректификованного спирта [17] 

 
Нормативная величина 

Наименование показателя «Экстра» «Люкс» «Альфа» 

Совре-
менные 
требова-
ния 

Мето-
ды 

анализа 

Массовая концентрация альдеги-
дов в пересчете на безводный 

спирт, мг/дм3, не более 
4,0 2,0 2,0 0,1 

Массовая концентрация сивушно-
го масла: - 1-пропанол, 2-

пропанол, спирт изобутиловый, 1-
бутанол, спирт изоамиловый в пе-

ресчете на безводный спирт, 
мг/дм3, не более 

5,0 5,0 5,0 1,5 

Массовая концентрация сложных 
эфиров в пересчете на безводный 

спирт, мг/дм3, не более 
10,0 5,0 10,0 0,1 

Объемная доля метилового спирта 
в пересчете на безводный спирт, 

%, не более 
0,02 0,02 0,003 0,0008 

ГОСТ 
Р 5168 

Массовая концентрация свобод-
ных кислот (без СО2) в пересчете 
на безводный спирт, мг/дм3, 

не более 

15,0 8,0 12,0 5 ГОСТ 
5964 

 
Возросшие требования к качеству ректификованного спирта обуславли-

вают разработку новых схем брагоректификационных установок и дополни-
тельных технологических приёмов, основанных на иных методах физико-
химической очистки растворов, позволяющих осуществить эффективную очи-
стку от вредных примесей. Кроме того, недостаточность экспериментальной 
базы теории ректификации вызвала необходимость новых исследований фазо-
вых равновесий в системах спиртового производства. 
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1.2. Фазовые равновесия жидкость – пар - основа для расчётов 
процессов брагоректификации 

 
1.2.1. Состояние теории и расчёт парожидкостного равновесия 

 
Данные о парожидкостном равновесии имеют первостепенное значение 

для расчетов, разработки и оптимизации ректификационных процессов. Мето-
ды расчета равновесий между жидкостью и паром прошли длительный путь 
развития от графических и формально – математических способов представле-
ния данных до аналитических методов, базирующихся на современных теориях 
растворов [18 – 48]. 

В этой области до сих пор остается нерешенным ряд задач, из которых 
главная – это создание теоретически обоснованных моделей, способных с удов-
летворительной точностью описывать свойства равновесных фаз, используя 
минимум экспериментальных данных. Ряд вопросов возникает при оценке эм-
пирических параметров моделей, актуальна задача сопоставления моделей для 
описания систем различной химической природы. 

В последние годы большинство из перечисленных направлений интен-
сивно развиваются. Только в области моделирования фазовых равновесий 
опубликованы сотни работ, содержащих оригинальный вклад в решение про-
блемы или результаты расчетов с целью сопоставления моделей и оценки их 
адекватности. 

В основу аналитического выражения свойств реальных растворов поло-
жено уравнение Дюгема – Маргулеса [21] 

0lg =∑ id
i ix γ ,     (1.2.1) 

где xi , γi – мольная доля и коэффициент активности i-го компонента. 
Для выражения коэффициентов активности компонентов в функции со-

става раствора чаще всего используется функция 

,
303.2

*lg∑
∆==Φ

RT
G

iix γ
   

(1.2.2) 

где *G∆  - избыточная энергия Гиббса для процесса образования 1 моля раство-
ра из индивидуальных компонентов . 

Зависимость функции Ф от состава раствора описывается различными 
уравнениями. Часто применяется уравнение Вооля [18], обобщающее ряд из-
вестных соотношений,  

ijkl
ijkl

lzkzjzizijkkz
ijk

jzizij
ij

jzizn

i ixiq
ααα ∑+∑+∑=

∑
=

Φ

1

, (1.2.3) 

где 
iq - константа, называемая эффективным объемом; 

ijklijkij ααα ,,  - эмпириче-
ские константы, определяемые на основе опытных данных по фазовому равно-

весию жидкость - пар, ∑
=

=
n

k ixiqixiqz
1

/  - эффективная мольная доля i-го компо-

нента. 
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Из соотношений (1.2.2), (1.2.3) вытекают интерполяционные уравнения 
[27 - 36], выражающие зависимость коэффициентов активности компонентов от 
состава растворов. Очень часто для описания парожидкостных равновесных со-
стояний бинарных и тройных систем спиртового производства используется 
уравнение Маргулеса [29] в следующем виде 
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,     (1.2.4) 

где константы Аik, Аki Dik определяются по экспериментальным данным о паро-
жидкостном равновесии, а С1 , С2 , С3 находятся по аналогичным данным для 
трехкомпонентной системы. 

Достаточно распространенным является уравнение Вильсона [32, 36]: 

∑
∑
=

−∑
=

−= ⎟
⎟

⎠

⎞

⎜
⎜

⎝

⎛

i
i kjjx

kkxn

j ijixi
1

1
ln1lg

λ
λ

λγ ; ( i = 1, n),         (1.2.5) 

где λ ij – переменная, характеризующая энергию взаимодействия молекулярных 
пар i – j.  

Применение данного уравнения для расчета фазовых равновесий систем 
спиртового производства основано на допущении, что основными видами меж-
молекулярного взаимодействия, вызывающими отклонения свойств раствора от 
идеального состояния, принимаются бинарные взаимодействия этанол-вода, 
этанол-примесь, вода-примесь и тройные взаимодействия этанол-вода-примесь, 
бинарными и тройными взаимодействиями примесей друг с другом пренебре-
гают. 

Если в многокомпонентных системах появляются взаимно нераствори-
мые компоненты смеси, удобно применять уравнение NRTL [38] 
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где Gji, rji – основные и приведенные энергетические параметры; 

)exp( ijrjijiG α−= ; RT
iiij

jir
)( λλ −

= ; iir =0; )( iiij λλ −  - величина, характеризующая 

различие в энергиях сцепления i - i и j - j молекулярных пар. 
С помощью уравнения NRTL в работе [35] проведено моделирование рав-

новесия жидкость-пар в гетерогенной системе из воды, этилового, пропилового, 
бутилового и амилового спиртов, показано, что полученные параметры бинар-
ного взаимодействия с удовлетворительной точностью описывают эксперимен-
тальные данные. 

Часто для расчета фазовых равновесий используют приближенные моде-
ли растворов, известные под названием групповых. Как наиболее удачные сле-
дует отметить модели UNIFAC, UNIQUAC, SUPERFAC, DISQUAC [18- 23, 37]. 

Уравнение UNIQUAC [19] для вычисления коэффициента активности 
имеет вид  
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где 
∑

=Φ n

k kxk

ixi
i τ

τ
; 

∑
= n

k kxkq
ixiq

iθ , 

параметры iτ  и iq определяются суммированием групповых параметров объе-

ма R k и площади θ к: ∑=
n

k kRi
ki

)(ντ ; ∑=
n

k k
i

kiq θν )( . 

Недостатком этой группы моделей является трудоемкость расчетов. 
Наиболее распространение получил метод UNIFAC, для которого в спра-

вочной литературе имеется достаточно данных, позволяющих оценивать свой-
ства многокомпонентных растворов. В данной модели молекулы представляют-
ся совокупностью структурных групп, коэффициент активности компонентов 
складывается из двух составляющих: комбинаторной и энергетической. Энер-
гетические параметры оцениваются по экспериментальным данным.  

Сравнение экспериментальных равновесных данных и расчётных, полу-
ченных вышеупомянутым методом, показало значительные отклонения для не-
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которых бинарных и тройных систем спиртового производства (для систем 
спирт-вода-эфир относительное отклонение составляет 22,9 %, для систем 
эфир-этанол – 10,8 %; систем альдегид-вода – 18,9 %) [39].  

В исследовании [39] предложена и применена к водно-этанольным сме-
сям двухзонная модель раствора, в основе которой лежит гипотеза о том, что 
молекула каждого компонента обладает двумя различными по энергетической 
активности областями: сильного и слабого взаимодействия. К сожалению, эта 
модель корректно описывает равновесие лишь при условии, когда концентра-
ции всех компонентов значительны и сопоставимы. 

В работе [40] проведены сравнительные расчеты фазовых равновесий в 
системах типа этиловый спирт - вода - примесь при различных давлениях и 
предложены интерполяционные уравнения, позволяющие рассчитать физико-
химические свойства многокомпонентных растворов на основе аналогичных 
данных о бинарных смесях: 
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Авторами замечено, что данное уравнение лучше других моделей описы-
вает свойства систем, встречающихся в производстве пищевого этилового 
спирта. 

Вычислив по одному из приведенных выше уравнений коэффициенты ак-
тивности компонентов, легко определить состав паровой фазы для заданного 
состава жидкости [41- 46]: 

∑
=

iixiP
iixiP

iy
γ
γ

0

0

.      (1.2.9) 

Данное соотношение применимо в случае идеальности паровой фазы, ко-
гда молярным объемом жидкости по сравнению с молярным объемом пара 
можно пренебречь. Это допущение нельзя считать серьезным при низких и 
средних давлениях. Если давление в системе велико, следует вводить поправку 
на неидеальность паровой фазы [47, 48].  

Приведенные выше зависимости ценны тем, что позволяют рассчитывать 
фазовые равновесия жидкость - пар в многокомпонентных системах, однако 
входящие в большинство уравнений константы могут быть рассчитаны только 
на основе экспериментальных данных по равновесию в бинарных и тройных 
системах. 
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1.2.2. Методы экспериментального определения 
равновесных состояний жидкость – пар 

 
Методы изучения равновесия жидкость - пар достаточно обстоятельно 

описаны в литературе. Здесь в первую очередь надо отметить фундаменталь-
ную монографию Хала и др. [44], которая не утратила своей актуальности и в 
наши дни. В более поздних работах также затрагиваются вопросы эксперимен-
тального исследования равновесия и даны сравнительные характеристики раз-
личных методов [18-22]. 

Наиболее распространенным является циркуляционный метод, приме-
няемый для исследования равновесия жидкость - пар при средних и низких 
давлениях [22]. Принцип метода заключается в следующем. Пары кипящей 
смеси, находящейся в кубе прибора, поступают в конденсатор и после полной 
конденсации собираются в приемник, при заполнении приемника конденсат по 
переливной трубке возвращается в куб. В начальные моменты заполнения при-
емника содержимое его обогащается более летучими компонентами, чем паро-
вая фаза над кипящей смесью в кубе. При дальнейшей работе смесь в кубе обо-
гащается более летучими компонентами, а конденсат в приемнике обедняется 
им. Этот процесс продолжается до установления стационарного состояния, при 
котором составы в обоих сосудах не изменяются во времени, затем составы 
равновесных фаз анализируются. Для получения точных данных должны отсут-
ствовать градиенты концентраций и перегрев жидкости, а также конденсация 
пара на стенках сосуда. Основные требования, предъявляемые к циркуляцион-
ным приборам - обеспечение хорошего перемешивания жидкости в кубе и дос-
таточно полный контакт равновесных жидкости и пара. Циркуляционный метод 
реализуется в приборах Отмера, Бушмакина [22, 43, 44] и др. 

Дистилляционный метод [44] заключается в том, что из куба большого 
объема отгоняется незначительное количество жидкости, состав дистиллята 
принимается равным составу паровой фазы, а состав оставшегося раствора - 
концентрации жидкой фазы. В настоящее время этот метод практически не 
применяется. 

Статический метод [18, 19, 44] используется при высоких давлениях. Рас-
твор загружается в закрытый цилиндр, помещенный в термостат. Цилиндр с его 
содержимым вращается до установления равновесия, а затем отбираются про-
бы. 

Метод точек росы и кипения [18, 22] основан на близких принципах с 
двумя выше описанными. Основная часть прибора, с помощью которого прово-
дились измерения, равновесная бомба, погруженная в термостат, в которой 
сжимается газообразная смесь заданного состава; давления, при которых начи-
нается и заканчивается конденсация, фиксируются. К сожалению, этот метод не 
применим для определения равновесия в тройных и многокомпонентных сис-
темах. 
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В последнее время получили распространение изопиестический метод 
[45], метод струи инертного газа [18]. Для изучения фазовых равновесий неко-
торые исследователи применяют газовую хроматографию [18, 20] (динамиче-
ский метод ГЖХ, статический метод с газохроматографическим анализом рав-
новесного пара и др.) 

Следует отметить, что подавляющая часть экспериментальных данных о 
равновесии жидкость - пар [22] получена на циркуляционных приборах. 

 
1.2.3. Результаты исследований фазовых равновесий 

между жидкостью и паром в системах спиртового производства 
 

Изучению фазового равновесия между жидкостью и паром в системах 
спиртового производства посвящены работы ряда отечественных и зарубежных 
исследователей [2, 12, 40, 49 - 82]. Наиболее хорошо изученной является би-
нарная система этиловый спирт - вода, для которой имеются достаточно пол-
ные данные о влиянии давления и состава на равновесное состояние [2]. Самы-
ми достоверными следует признать работы, выполненные Стабниковым, Про-
цюк, Ющенко, Киршбаумом, Карей, Льюисом, Джонсом, Бэкером. Полученная 
этими исследователями таблица равновесия системы этанол-вода наиболее час-
то используется для расчетов процессов перегонки и ректификации [2]. 

В.Н. Стабниковым и Т.Б. Процюк [79] изучено равновесие системы эта-
нол-вода при отличном от атмосферного давлении в широком диапазоне кон-
центрации спирта. Полученные данные были дополнены термодинамическими 
закономерностями. 

Для создания рациональных технологических схем и режимов брагорек-
тификации необходимы также данные о равновесии в бинарных и многокомпо-
нентных системах из этилового спирта, воды и летучих соединений бражки. 
[80]. Первые исследования равновесия жидкость–пар в тройных системах спир-
тового производства были проведены Сорелем [2], изучавшем летучесть неко-
торых соединений при их малом содержании в водно-спиртовых растворах раз-
личного состава. В литературе содержатся сведения об исследовании бинарных 
систем ацетальдегид – вода [22], диацетил – уксусная кислота [22], бутиловый 
спирт – изоамиловый спирт [80], вода – бутиловый спирт [12, 80], вода - изобу-
тиловый спирт [12, 80], вода – уксусная кислота [12, 80], вода - фурфурол [22, 
80], изопропиловый спирт - вода [12, 80], изопропиловый спирт – изобутило-
вый спирт [80], изопропиловый спирт - пропиловый спирт [80], пропиловый 
спирт - вода [57], метиловый спирт –амиловый спирт [22], метиловый спирт –
бутиловый спирт [22], метиловый спирт –вода [22, 54, 55], метиловый спирт – 
изопропиловый спирт [80], метиловый спирт – пропиловый спирт [22], метило-
вый спирт – этилацетат [80], этиловый спирт - метиловый спирт [22], муравьи-
ная кислота – уксусная кислота [22], муравьиная кислота – пропионовая кисло-
та [22], пропилацетат – уксусная кислота [80], пропиловый спирт – вода [22], 
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пропиловый спирт – изоамиловый спирт [22], триэтиламин – уксусная кислота 
[80], уксусная кислота – бутилацетат [22], уксусная кислота – фурфурол [80], 
этилацетат – вода [80, 56, 58], этилацетат - этиловый спирт [22, 58], этиловый 
спирт – бутиловый спирт [12, 59], этиловый спирт – масляный альдегид, вода – 
масляный альдегид [64, 65], этиловый спирт - фурфурол, вода – фурфурол [60], 
изобутанол - диметилкетон [72], изобутанол – метилэтилкетон [72]. 

Достаточно хорошо изученными являются тройные системы из этанола, 
воды и различных примесей: метилацетата [62, 63, 75, 80], этилацетата [80], ме-
тиловый спирта [22, 68, 69], диацетила [80], пропилового спирта [12, 52, 70], 
изопропилового спирта [22, 70], бутилового спирта [12, 22, 76], изобутилового 
спирта [70], изоамилового спирта [22, 61], масляного альдегида [64, 65], этил-
пропионата [67, 73, 74] и др.  

Гораздо менее исследованными являются системы, состоящие из четырех 
и более компонентов. В работах [81, 82] содержатся данные о равновесиях жид-
кость - пар в пяти- и шестикомпонентных системах. Авторами изучены систе-
мы этиловый спирт - вода - метиловый спирт - этилацетат - метилацетат - мас-
ляный альдегид и этиловый спирт - вода - пропиловый спирт - изобутиловый 
спирт - изоамиловый спирт в изобарных и изотермических условиях, предло-
жены методы расчета равновесия между жидкостью и паром с использованием 
различных интерполяционных уравнений. 

К сожалению, до сих пор недостаточно изучены системы, включающие 
ряд вредных примесей пищевого этилового спирта, данные о коэффициентах 
испарения которых необходимы для прогнозирования их поведения в процес-
сах брагоректификации. К числу таких примесей можно отнести н. масляную, 
изомасляную, пропионовую и др. органические кислоты, оказывающих отрица-
тельное влияние на качественные показатели этилового спирта. 

 
1.3. Методы расчета процессов очистки этанола от примесей  

в колоннах брагоректификационных установок 
 

В результате исследований кинетики ректификации [8] установлено, что 
основное сопротивление массопереносу сосредоточено в паровой фазе, поэтому 
наиболее приемлемой моделью ректификации является модель теоретической 
тарелки. Поскольку парциальные мольные теплоты испарения этилового спирта 
и воды близки друг к другу, в расчетах обычно допускается, что величина мо-
левого потока пара не меняется в результате его массообмена с жидкостью на 
контактных устройствах (тарелках) ректификационной колонны.  

Обычно расчеты БРУ производят по методу «от тарелки к тарелке», осно-
вываясь на данных о фазовом равновесии в системе этанол-вода-примесь, при 
допущении о том, что при малой концентрации примесных соединений можно 
пренебречь их взаимным влиянием на коэффициенты испарения, считая по-
следние зависимыми только от содержания этилового спирта в жидкой фазе. 
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Впервые этот подход был предложен Сорелем [1 – 4, 8], что позволило 
вывести уравнение, связывающее хn и хк - мольную долю спирта в флегме, сте-
кающей с n- й тарелки и содержание спирта в жидкости из дефлегматора эпю-
рационной колонны. 

Впоследствии, принимая те же допущения, Марийе [84] предложил фор-
мулу для оценки эффекта вываривания примесей из бражного дистиллята в 
эпюрационной колонне: 
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где х0, хn - мольная доля примеси соответственно на нижней и верхней 
тарелках выварной части эпюрационной колонны; n – количество теоретиче-
ских тарелок в выварной части колонны, К - коэффициент испарения примеси, 
G, L – молевые потоки пара и жидкости. 

С.Е. Харин [8, 58 – 61, 93, 96], В.Н. Стабников [2, 8, 79, 80, 88], П.С. Цы-
ганков [1, 3, 4, 85 - 87], А.П. Николаев [88 - 91], В.М. Перелыгин [12, 58 - 67, 77, 
78, 81 – 83, 93-103, 114, 115], В.П. Алексеев [92] и др. внесли большой вклад в 
развитие теории ректификационной очистки этилового спирта. 

Используя в расчетах, как и большинство исследователей, безразмерный 
комплекс KG/L=α  (критерий Сореля), П.С. Цыганков [1, 3] показал, что удов-
летворительное извлечение примеси в процессе эпюрации достигается при α, 
превышающем единицу.  

Широко известно уравнение С.Е. Харина [8], характеризующее степень 
вываривания примесей σ в выварной части эпюрационной колонны. 
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где хn ,  x0  - мольная доля примеси на тарелке питания и в эпюрате. 
Данное соотношение справедливо для открытого обогрева эпюрационной 

колонны. Недостатком этого уравнения является то, что в нем не учтено изме-
нение мольных долей  этилового спирта на тарелках колонны. 

В работе [86], эффективность концентрирования примесей αk оценивалась 
по соотношению: 

кn
K

cx
Dx

k ==α ,                                    (1.3.3) 

где nk - число концентрационных тарелок в колонне; хD , xс - содержание приме-
си в дистилляте и питании. 

Последнее уравнение было выведено при допущении, что K - величина 
постоянная, а флегмовое число бесконечно велико, к сожалению, это соотно-
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шение неприменимо, когда на тарелки концентрационной части колонны пода-
ется горячая вода. 

Из анализа приведенных уравнений следует, что большинство головных и 
промежуточных примесей лучше выделяются при низкой мольной доле этило-
вого спирта. 

С.Е. Харин и В.М. Перелыгин [93] предложили для расчета эффекта эпю-
рации использовать уравнение, учитывающее как эффект вываривания, так и 
эффект концентрирования примесей: 
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где 
fL

nGK
+

=α ; 
nK

K=β ; 
f

nGK
=γ ; L, f – молевой поток жидкости в вы-

варной и концентрационной частях колонны; D – молевой поток дистиллята, 
отобранного из конденсатора колонны; К и Кn  - коэффициенты испарения при-
месей в выварной и укрепляющей части колонны; n и m - число выварных и 
концентрационных тарелок. 

В.М. Перелыгиным рекомендовано использовать в расчетах процессов 
брагоректификации предельные коэффициенты испарения примесей, то есть 
значения коэффициентов испарения примесей при их бесконечно малом содер-
жании в растворе [12]. Им и его учениками были получены зависимости пре-
дельных коэффициентов испарения ряда основных примесей от мольной доли 
этилового спирта в жидкой фазе (рис. 1.2). 

В работе [94] проведен анализ выделения высших спиртов в эпюрацион-
ной колонне, работающей по методу гидроселекции с боковым отводом про-
дуктов. Авторами показано, что при 3≥

G
l (l - количество гидроселекционной 

воды) изоамиловый и изобутиловый спирты практически полностью выделяют-
ся в эпюрационной колонне с боковым отводом продуктов, а пропиловый спирт 
– частично. 

В исследовании [95] приведено уравнение, позволяющее рассчитывать 
долю примесей, выделяемую в эпюрационных колоннах с двумя вводам пита-
ния. В работах [91, 96 - 101] уделено большое внимание изучению процесса из-
влечения некоторых головных и промежуточных примесей в брагоэпюрацион-
ной и эпюрационной колоннах. 

В работе [102] предложен аналитический метод расчета оптимального со-
отношения между числом выварных и концентрационных тарелок эпюрацион-
ной колонны, основанный на определении максимальной степени очистки 
спирта в заданных условиях эпюрации. 
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Рис. 1.2. График зависимости предельного коэффициента испарения примесей  

от содержания этанола в растворе 
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Заслуживает внимания исследование В.М. Перелыгина и Ю.П. Богданова 
[103], в котором обстоятельно изучено поведение компонентов бражки при ее 
разделении в бражной колонне и получено уравнение для расчета степени вы-
деления примесей δ из бражки: 
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где K
K 1−=β . 

Вопросам проектирования бражных колонн и распределению примесей 
по их высоте посвящены также работы [104 - 106]. 

При очистке спирта от головных примесей и метанола значительную роль 
играет процесс пастеризации этилового спирта на верхних тарелках спиртовой 
колонны и в ее дефлегматоре. В работе [107] сопоставляются очистка спирта в 
окончательной колонне и его пастеризация, эффективность λ которой предло-
жено оценивать по уравнению: 
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где xn, xn+1 - мольные доли примеси в жидкости соответственно на верхней та-
релке колонны и в зоне отбора спирта; α - коэффициент относительной летуче-
сти примеси; n - количество тарелок в зоне пастеризации; G/L - отношение па-
рового и жидкого потоков в верхней части колонны. 

В исследовании П.С. Цыганкова и П.Л. Шияна [85] приведены уравнения 
для расчета предельного эффекта пастеризации и числа тарелок в зоне пастери-
зации спиртовой колонны: 

KKv +−= )1(λ ;                                   (1.3.7) 

( )⎥⎦
⎤

⎢⎣
⎡ −+−= 1)1(lg KKv
H
Dn ;                                 (1.3.8) 

где D, H - величины отбора ректификованного и непастеризованного спирта,  
v - флегмовое число. 

Расчет по уравнениям (1.3.7), (1.3.8) не совсем точен, поскольку авторы 
приняли допущение о равенстве количеств ректификованного спирта и питания 
колонны, что не соответствует действительности. 

Методам расчета процессов ректификации в спиртовой колонне, посвя-
щены исследования П.С. Цыганков, В.П. Грязнова, Ю.П. Богданова, В.Г. Ар-
тюхов, А.А. Осипенко, Д.С. Березникова и др. учёных [87, 108 - 112]. В ряде 
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публикаций изучены вопросы расчета расхода греющего пара, производитель-
ности, оптимального избытка флегмы и других параметров работы колонны.  

В работах [2, 3, 112, 113] предложены уравнения для расчетов процессов 
ректификации в сивушной, разгонной и отгонной колоннах. Методика расчета 
разгонной колонны подробно описана в исследованиях А.П. Николаева,  
П.С. Цыганкова, В.А. Носенко [88], где приведены статические характеристики 
процесса и номограммы для выбора оптимального режима работы.  

Все упомянутые выше методы были разработаны без учета взаимовлия-
ния компонентов на протекающие процессы разделения. Однако становится все 
более очевидным, что наиболее точным является расчет колонн БРУ на основе 
данных о фазовом равновесии жидкость-пар в многокомпонентных системах. 
Немногочисленность исследований на эту тему можно объяснить сложностью 
состава таких систем и отсутствием достаточного количества данных о фазовых 
равновесиях между жидкостью и паром. В связи с этим значительный интерес 
представляют публикации [114, 115], в которых проведены расчеты эффектив-
ности процесса эпюрации шестикомпонентной системы этиловый спирт - вода - 
метиловый спирт - этилацетат - метилацетат - масляный альдегид в зависимо-
сти от основных параметров работы эпюрационной колонны. 

По-другому подходят к расчетам процессов брагоректификации исследо-
ватели из КубГТУ [116 - 120], рассчитав массопередачу в многокомпонентных 
системах, получили уравнение для определения эффективности тарелки Еi для 
любого примесного компонента. 

На кафедре ПиАПП КубГТУ разработана математическая модель процес-
са ректификации спиртовых смесей, учитывающая перекрестные эффекты мас-
сопередачи в многокомпонентных смесях и изменение расходов потоков паров 
и жидкости от тарелки к тарелке [118] (в основу расчета положен релаксацион-
ный метод), предложены уравнения для определения эффективности выделения 
примесных компонентов в ректификационной колонне. В работах [119, 120] 
проведено сравнение математической модели замкнутой ректификации спирто-
вых смесей, базирующейся на решении уравнения многокомпонентной диффу-
зии Стефана-Максвелла, и модели, основанной на аналитически решенных 
уравнениях кинетики массопередачи Е.Н. Константинова. В исследованиях 
[121, 122] предложена и обоснована математическая модель ректификации, 
учитывающая взаимовлияние всех компонентов спиртовой смеси при перемен-
ных потоках пара и жидкости по высоте колонн. 

В работах [39, 123, 124] разработана двухзонная модель жидкости для 
описания фазового равновесия в бинарных и многокомпонентных спиртовых 
смесях с высоким содержанием примесных компонентов и предложены урав-
нения для расчёта коэффициентов активности примесей с использованием ме-
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тодов статической физики, получены математические модели процессов разде-
ления фракции головных и промежуточных примесей этилового спирта. 

Работа Р.С. Шаззо [125] посвящена совместному моделированию процес-
сов брожения и брагоректификации на основе модульного принципа расчёта 
сложных химико–технологических систем и оптимизации технологических па-
раметров производства спирта. 

Исследователями из Майкопского государственного технологического 
университета [126, 127] разработана модель фазового равновесия в системе 
жидкость–жидкость для смесей, содержащих преимущественно воду и высшие 
спирты, предложены квазистационарный технологический режим получения 
пищевого спирта при импульсном отборе сивушных масел и новый метод оп-
ределения оптимальных зон спиртовой колонны для отбора фракций сивушно-
го масла и сивушного спирта. 

В работах [128 - 135], выполненных под руководством Сиюхова Х.Р., на-
учно обоснована технология глубокой очистки пищевого спирта от сивушных 
масел, определены параметры бинарного взаимодействия между пропанолом, 
изобутанолом, изоамилолом, этанолом и водой, разработана математическая 
модель процессов, протекающих в сивушной колонне, исследовано влияние зо-
ны отбора промежуточных фракций на выход ректификованного спирта и 
фракции сивушного масла. 

Заметим, что данные методы расчета процессов брагоректификации 
сложны и вряд ли могут быть рекомендованы для инженерных расчетов. 

Из проведенного анализа литературных источников следует: 
• наиболее пригодной для расчетов эффектов извлечения примесей в 

колоннах брагоректификационной установки является модель теоретической 
тарелки; 

• имеющиеся в научной литературе уравнения для оценки степени из-
влечения примесных органических соединений либо не учитывают изменения 
концентрации этанола и примесей на контактных устройствах всей колонны 
или ее отдельных зон, либо достаточно сложны и требуют сложных термоди-
намических расчетов и оперирования большим количеством справочных дан-
ных; 

• в литературе отсутствует описание простых методов расчета эффектов 
очистки этилового спирта от сопутствующих примесей в ряде колонн БРУ: 
эпюрационной колонне, работающей по методу глубокой гидроселекции, за-
крытой, эпюрационно-ректификационной колонн и других; 

• для разработки новых схем брагоректификации и оценки технологиче-
ских приемов необходимы новые эффективные методики моделирования про-
цессов ректификации в различных колоннах БРУ. 
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1.4. Современное состояние технологии брагоректификации в России 
 

1.4.1. Сравнительная оценка типовых брагоректификационных  
установок спиртовой промышленности 

 
Работа спиртовых заводов в условиях специфичной рыночной экономики 

России осуществляется при жёсткой конкуренции с теневыми производителя-
ми, себестоимость продукции которых существенно ниже. К качеству легаль-
ного этилового спирта, используемого для приготовления ликёроводочных из-
делий, предъявляются всё более возрастающие требования, что вызывает необ-
ходимость дальнейшего совершенствования процессов очистки, позволяющих 
осуществлять практически полное выделение примесей. 

Внедрение новых технологических приёмов, позволяющих повысить ка-
чество и конкурентность готовой продукции, увеличить выход спирта без су-
щественных материальных затрат; разработка новых ресурсосберегающих тех-
нологий брагоректификации, использование зарубежного опыта, позволяющего 
повысить рентабельность производства, представляются важными и актуаль-
ными задачами.  

Большинство брагоректификационных установок содержит три основные 
колонны [1-5, 10, 11]: 

• бражную, предназначенную для извлечения спирта из бражки и его 
очистки от хвостовых примесей; 

• эпюрационную, служащую для удаления головных примесей; 
• ректификационную (спиртовую), где осуществляется выделение 

хвостовых, промежуточных, головных примесей и доведение готового продук-
та до требуемой концентрации. 

В зависимости от схемы подключения бражной колонны выделяют бра-
горектификационные установки прямого [1 - 5], косвенного [1-5, 136 -164] и 
полупрямого действия [1-5, 10, 11, 165]. 

 
Установки прямого действия 
В установках прямого действия [1 - 5] (рис. 1.3) бражка подается в эпю-

рационную колонну (поз.1), освобождается от головных примесей за счет отбо-
ра фракции из конденсатора (поз.4), а затем питает бражную колонну (поз.2), 
где осуществляется вывод взвешенных частиц, хвостовых примесей и воды, 
ректификационная колонна обычно содержит только укрепляющую часть. Ост-
рый пар подается в бражную колонну (поз.2), а эпюрационная (поз.1) и ректи-
фикационная (поз.9) колонны обогреваются теплом паров, выходящих из верх-
ней части бражной колонны. Водноспиртовые жидкости из кубовых частей 
эпюрационной и ректификационной колонн поступают на верхнюю тарелку 
бражной колонны. За счет двукратного использования тепла бражной колонны 
затраты греющего пара и воды на охлаждение теплообменников в подобных ус-
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тановках на 35 – 40 % ниже, чем в установках косвенного действия. Эти БРУ 
экономичны, однако сообщение колонн по паровой фазе усложняет эксплуата-
цию, требует более серьезной автоматизации технологического процесса. 

 

 
 

1 - эпюрационная колонна; 2 - бражная колонна; 3 - дефлегматор; 4, 6, 12 - конденсатор; 5, 13 - спиртоловушки;  
7 - сепаратор СО2; 8 - пеноловушка; 9 - ректификационная колонна; 10, 11 - подогреватель бражки; 14 - насос; 

15 - бардорегулятор 
 

Рис. 1.3. Принципиальная схема брагоректификационной установки прямого действия 
 
Как правило, спирт, получаемый на установках прямого действия, имеет 

невысокие органолептические показатели (неэффективная эпюрация, новообра-
зование примесей в бражной колонне, возможность заноса твердой фазы браж-
ки в ректификационную колонну). Вследствие указанных причин установки 
прямого действия широкого распространения не получили. 
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Установки полупрямого действия 
Основное отличие схем полупрямого действия [1 - 5] заключается в том, 

что питание эпюрационной колонны осуществляется в паровой фазе. В этих ус-
тановках бражка, не подвергаясь предварительной эпюрации, подается в браж-
ную колонну, выходящие из ее верхней части водноспиртовые пары с сопутст-
вующими примесями питают эпюрационную колонну, где происходит их очи-
стка от эфиров, альдегидов и других головных примесей. Жидкость из куба 
эпюрационной колонны подается на питательную тарелку ректификационной 
колонны, имеющей отгонную и укрепляющую часть, для концентрирования 
эпюрата и вывода промежуточных и хвостовых примесей. 

Установки полупрямого действия при некоторой доработке позволяют 
получать спирт приемлемого качества со сравнительно небольшими энергоза-
тратами. К недостаткам следует отнести плохую декарбонизацию бражки, что 
может дестабилизировать работу бражной колонны, и снизить органолептиче-
ские показатели готовой продукции. Объединение двух колонн паровым пото-
ком затрудняет управление процессом. Установки полупрямого действия отли-
чаются большим разнообразием, в нашей стране наибольшее распространение 
получили косвенно-прямоточные БРУ, разработанные сотрудниками ВНИ-
ИПрБ и ВТИ [97 – 99, 165]. Технологическая схема брагоректификационной 
установки косвенно-прямоточного действия приведена на рисунке (рис. 1.4).  

Принципиальные особенности этих схем рассмотрены ниже. 
1. Установки оснащаются небольшой открытой колонной, устанавли-

ваемой сверху бражной колонны. Бражная и открытая колонны разделяются 
полой вставкой, снабженной патрубком для вывода эпюрированных паров, 
фактически эта связка работает как единая колонна, что определило ее название 
- брагоэпюрационная. 

2. Острый пар расходуется на обогрев брагоэпюрационной и ректифи-
кационной колонн, а эпюрационная колонна обогревается водноспиртовым па-
ром из брагоэпюрационной колонны.  

3. Поскольку паровой поток из брагоэпюрационной колонны делится 
на 2 части, количество бражного дистиллята, а, следовательно, и нагрузка по 
жидкой фазе на эпюрационную колонну невысока по сравнению с установками 
косвенного действия, в то же время расход греющего пара достаточно велик, 
поэтому в эпюрационной колонне концентрирование и вывод головных приме-
сей осуществляются очень эффективно. 

4. Отвод части парового потока из брагоэпюрационной колонны при-
водит к тому, что бражку не удается нагреть традиционным способом (за счет 
тепла водноспиртовых паров, выходящих из верхней части брагоэпюрационной 
колонны), поэтому необходимо использовать альтернативные теплоносители, 
например, барду, лютерную воду, отходящую воду дефлегматоров (возможна 
установка дополнительных брагоподогревателей над ректификационной либо 
эпюрационной колоннами). 



 
1 - бражная колонна; 2, 3 - брагоподогреватель; 4, 6, 12, 16, 18 - конденсатор; 5 - сепаратор СО2; 7 - пеноловушка; 8 - бардорегулятор; 9, 17 - спиртоловушка; 
10 - эпюрационная колонна; 11, 14, 15 - дефлегматор; 13 - ректификационная колонна; 19 - кипятильник; 20 - гидрозатвор; 21- декантатор; 22- холодильник;  

23 - спиртоизмеряющий аппарат 
 

Рис.1.4. Принципиальная схема брагоректификационной установки косвенно-прямоточного действия 
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Классические установки косвенно-прямоточного действия позволяют по-
лучать ректификованный спирт с понижеными энергозатратами, но качество 
ректификованного спирта не удовлетворяет современным требованиям, по-
скольку часть примесей с эпюрированными водноспиртовыми парами может 
попадать в эпюрат и в готовый продукт.  

В последнее время интерес к подобным установкам возрастает, ряд ис-
следователей проводит их модернизацию, следует признать, что это направле-
ние весьма перспективно. 

 
Установки косвенного действия 
Принципиальные особенности БРУ косвенного действия: 
• извлечение спирта из бражки в бражной колонне, 
• питание бражным дистиллятом полной эпюрационной колонны, где 

производится концентрирование и вывод головных примесей, 
• укрепление эпюрата и его очистка в ректификационной колонне, 

имеющей концентрационную и выварную части; 
• ввод греющего пара в каждую колонну. 
В таких установках колонны сообщаются только по продуктовым пото-

кам, поэтому изменение режимов работы одной из колонн гораздо меньше ска-
зывается на других, что облегчает управление и регулирование параметров 
БРУ. 

Схемы косвенного действия нашли наибольшее распространение на спир-
товых заводах России и ближнего зарубежья и более 60 лет были типовыми в 
нашей промышленности; единственным, но существенным их недостатком яв-
ляется высокая энергоёмкость. Однако даже типовые схемы без модернизации 
не обеспечивают качества спирта, удовлетворяющего современным требовани-
ям. Нам представляется перспективным применение новых технологических 
приёмов, обеспечивающих глубокую очистку спирта от примесей, а именно: 
 использование в системах брагоректификации дополнительных колонн 

(сивушной, окончательной очистки, разгонной, деметанольной, эфирной и др.) 
[1-4, 136 -161, 169]; 
 увеличение числа теоретических тарелок в ректификационной, эпюраци-
онной, бражной колоннах и в колонне окончательной очистки [1 - 4]; 
 применение новых контактных устройств [166 - 168], 
 эпюрация бражки [1 - 4], 
 осуществление работы колонн БРУ при пониженном давлении [1 – 4, 163, 

164, 168, 170 - 174]. 
Вышеупомянутые технологические приёмы в последнее время становятся 

всё более востребованными и поэтому быстро развиваются и совершенствуют-
ся. Например, предложены новые колонны, включение которых в состав БРУ 
значительно увеличивает глубину очистки спирта от сопутствующих примесей. 
Некоторые авторы рекомендуют использовать в укрепляющих частях ряда ко-
лонн БРУ новые контактные устройства с регулярной насадкой, что позволяет 
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повысить эффективность разделения (числo теоретических тарелок) и сущест-
венно уменьшить высоту колонн БРУ. В ряде патентов предложено выводить 
из системы брагоректификации и использовать для технических целей не толь-
ко головную фракцию этилового спирта и её концентрат, но и фракции проме-
жуточных примесей (сивушный спирт, концентрат промежуточных примесей, 
сивушно-эфиро-альдегидный концентрат, непастеризованный спирт [1, 49, 143 
- 160]. Несомненный практический интерес представляет также предложение 
ВНИИПБТ об увеличении числа тарелок в зоне пастеризации спирта с выводом 
нескольких фракций ректификованного спирта из ректификационной колонны 
[169]. 

Специалистами из Воронежской технологической академии доказано, что 
существенного повышения качества конечного продукта можно достичь и пу-
тём предварительной очистки бражного дистиллята за счёт отбора фракций го-
ловных и промежуточных примесей из конденсатора сепаратора диоксида уг-
лерода, конденсатора бражной колонны, спиртоловушки грязных погонов, а 
также увеличения отборов фракций из конденсаторов эпюрационной, ректифи-
кационной колонн, колонны окончательной очистки, сивушного спирта с по-
следующим разделением этих фракций в разгонных колоннах БРУ [49]. 

Одним из наиболее эффективных технологических приёмов, повышающих 
качество ректификованного спирта, является осуществление эпюрации бражно-
го дистиллята по методу глубокой гидроселекции, что позволило очистить 
спирт не только от головных примесей, но и от компонентов сивушного масла и 
других промежуточных примесей [1-3].  

Весьма ценен опыт применения гидроселекции в закрытой, разгонной ко-
лоннах и в различных зонах эпюрационной колонны [49, 141 - 160]. Представ-
ляет интерес и сочетание метода гидроселекции с осуществлением процесса 
эпюрации при пониженном давлении [1, 170 - 174].  

Использование метода глубокой гидроселекции в эпюрационной колонне 
существенно увеличивает коэффициенты испарения большинства примесей го-
ловного и промежуточного характера, однако извлечение метилового спирта и 
ацетальдегида снижается, поэтому в подобных схемах применяется колонна 
окончательной очистки либо деметанольная колонна. 

Колонна окончательной очистки [1-4, 11] может эксплуатироваться в двух 
режимах: повторной эпюрации (подобно эпюрационной колонне) и повторной 
ректификации (подобно ректификационной колонне). В первом случае из спир-
та эффективно удаляются концевые и головные примеси, во втором - преиму-
щественно извлекаются верхние промежуточные примеси. Поэтому целесооб-
разно при переработке зерновых бражек оснащать БРУ колонной окончатель-
ной очистки, обвязанной для эксплуатации в режиме повторной эпюрации, а 
меласных бражек – колонной, обвязанной для работы в режиме повторной рек-
тификации. 

В ряде патентов [143, 144, 149, 150] используется колонна концентриро-
вания метанола, используемая для извлечения этанола из фракции непастеризо-
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ванного спирта и других жидкостей, содержащих метиловый спирт и головные 
примеси. 

Назначение разгонных колонн - выделение спирта из побочных фракций, 
содержащих головные и промежуточные примеси [1, 3, 4, 11, 161]. Впервые в 
нашей стране разгонная колонна была применена П.С. Цыганковым для пере-
работки головной фракции этилового спирта. Колонна оснащалась дефлегмато-
ром и декантатором, обогревалась острым паром через барботер, использовался 
метод гидроселекции.  

Разгонные колонны с подобным принципом работы до сих пор применя-
ются в Украине [1]. Колонны питаются спиртсодержащими погонами, обога-
щенными головными и промежуточными примесями (погон из спиртоловушек, 
конденсаторов колонн, конденсатора и сепаратора углекислого газа, сивушное 
масло и сивушный спирт). Введенные в колонну полупродукты брагоректифи-
кации разделяются на два потока: верхний с преимущественным содержанием 
головных и промежуточных примесей, включая компоненты сивушного масла, 
и нижний, содержащий спиртоводную смесь с хвостовыми примесями. Верх-
ний продукт после конденсации в дефлегматоре поступает в декантатор, где 
расслаивается на сивушно-эфироальдегидный концентрат (СЭАК) и обогащен-
ный водой нижний слой, направляемый в виде флегмы в разгонную колонну. 
Спиртоводная смесь, освобожденная от примесей, выводится из куба разгонной 
колонны и направляется в бражку. 

Рассмотренная схема дает возможность практически полностью извлечь 
этиловый спирт из побочных продуктов, исключается узел выделения и про-
мывки сивушного масла, не требуется сивушная колонна и утилизация крепко-
го сивушного спирта. Все примеси выводятся в виде одного продукта, что 
обеспечивает удобство хранения и эксплуатации. 

К недостаткам этого метода следует отнести закольцовывание метилово-
го спирта и некоторых других водорастворимых примесей в системе ректифи-
кации, что может существенно снизить органолептические и физико-
химические качества ректификованного спирта. 

Исследователи из ВНИИПБТ [1] предложили использовать для разгонки 
головной фракции колонну, обогреваемую закрытым способом, работающую 
подобно эпюрационной колонне без гидроселекции, что позволило выделять из 
головной фракции метанол, но не обеспечивало очистку спирта от промежу-
точных примесей. 

Сотрудники ФГУП «РНЦ «Прикладная химия» для концентрирования 
головной фракции насадочную колонну (эфирную) [166 - 168]. По принципу 
работы данная колонна мало отличается от рассмотренных выше разгонных ко-
лонн. Эфирная колонна компактна, экономична (удельный расход пара 1,5 – 2,0 
кг/дал), однако чувствительна к перебоям в подаче греющего пара и охлаж-
дающей воды (при резком снижении давления низа колонны вся водноспирто-
вая жидкость попадает в её кубовую часть). 
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Для извлечения спирта из побочных фракций, содержащих промежуточ-
ные примеси, и концентрирования сивушного масла используются сивушная и 
экстрактивно-ректификационная колонны, позволяющие осуществить работу 
ректификационных колонн без создания зон концентрирования промежуточных 
примесей и повысить производительность установки. 

Экстрактивно-ректификационная колонна (разработка УкрНИИспиртби-
опром) [1, 171] обогревается паром, отбираемым из сивушной зоны ректифика-
ционной колонны, на верхнюю тарелку вводится большое количество горячей 
лютерной воды. На тарелках колонны осуществляется экстракция этанола из 
водноспиртовых паров, поднимающихся вверх. В декантаторе пары конденси-
руются, образуют гетерогенный дистиллят, который направляется в раздели-
тель. Верхний слой из разделителя, обогащенный компонентами сивушного 
масла и другими промежуточными примесями, направляется в насадочную 
контактную колонку для смешения с водой и затем в декантатор для отмывки. 
Нижний слой (флегму) из разделителя возвращают на орошение колонны. Из 
кубовой части колонны отбирается слабоградусная фракция и направляется на 
повторную переработку в бражную колонну или передаточный чан. 

Данный технологический прием нельзя признать целесообразным, по-
скольку возврат в систему значительного количества жидкости, содержащей 
хвостовые и нижние промежуточные примеси, не только увеличивает количе-
ство барды и снижает производительность бражной колонны, но и приводит к 
снижению вкусовых качеств готового продукта. 

В сивушной колонне [1, 3, 4] осуществляется концентрирование и вывод 
компонентов сивушного масла и других промежуточных примесей. Типовая 
сивушная колонна является полной колонной. Между отгонной и концентраци-
онными частями устанавливается аккумуляторная царга, представляющая со-
бой контактное устройство с большой горловиной колпачка и высоким слив-
ным стаканом, позволяющим удерживать на ней значительный объем жидко-
сти. По мере накопления промежуточных примесей жидкость в аккумулятор-
ной царге становится гетерогенной, верхний слой, содержащий значительные 
количества изоамилового, изобутилового, пропилового спиртов, выводится из 
колонны через фонарь. 

Разгрузка колонны по спирту производится с одной из верхних тарелок 
либо из конденсатора колонны и в зависимости от требований к качеству ко-
нечного продукта направляется в передаточный чан, в зону питания эпюраци-
онной или ректификационной колонн. В последнее время наблюдается тенден-
ция к увеличению тарелок в концентрационной зоне сивушной колонны, что 
позволяет очистить фракцию, возвращаемую в промышленный цикл от голов-
ных примесей методом пастеризации. 

Применение сивушной колонны связано с усложнением схемы БРУ, тре-
бует дополнительных энергозатрат (4-7 кг/дал), однако позволяет повысить 
производительность установки (за счет снижения концентрации промежуточ-
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ных примесей в выварной части ректификационной колонны и увеличения ко-
эффициента испарения этилового спирта) и улучшить органолептические и 
аналитические показатели готового продукта. 

Сотрудники ВНИИПДД [1, 169] предложили для разгонки фракций, со-
держащих головные и промежуточные примеси, использовать 75- тарельчатую 
сивушную колонну (колонну концентрирования примесей), работающую ана-
логично ректификационной колонне. Верхняя часть колонны служит для извле-
чения метилового спирта, альдегидов, эфиров и других головных примесей, 
нижняя часть и аккумуляторная царга – для выделения компонентов сивушного 
масла. Заметим, что высокая концентрация различных по природе примесей 
может привести к новообразованию органических соединений на тарелках ко-
лонны, ее дефлегматоре, очистка от которых методом ректификации затрудни-
тельна. К тому же при эксплуатации эпюрационной колонны в режиме гидро-
селекции промежуточные примеси достаточно эффективно концентрируются 
во фракции, отбираемой из ее конденсатора, при подаче этой жидкости в зону с 
высокой концентрацией этилового спирта происходит накапливание указанных 
веществ (особенно соединений непредельного характера), что отрицательно 
сказывается на качестве готовой продукции. Однако, если требования к показа-
телям ректификованного спирта не очень жесткие, такая колонна вполне при-
годна, поскольку повышает выход целевого компонента. 

 
1.4.2. Энерго- и ресурсосбережение в брагоректификации 

 
Повышение условного выхода спирта при сохранении его высоких каче-

ственных показателей имеет важное практическое значение. Одним из основ-
ных источников увеличения условного выхода является выделение спирта из 
головной фракции и его возврат в систему брагоректификации или централизо-
ванная переработка с выпуском технического спирта. 

Различными авторами предложено несколько схем централизованной пе-
реработки головной фракции [1, 3, 4, 39, 124, 175 -179]. Наиболее известна схе-
ма П.С. Цыганкова и П.Л. Шияна [1], включающая разгонную, отгонную, эпю-
рационную, метанольную, спиртовую колонны и декантатор. Метанольная ко-
лонна включается в работу при переработке головной фракции с заводов, пере-
рабатывающих крахмалсодержащее сырье. В разгонной колонне головная 
фракция за счет глубокой гидроселекции освобождается от всех летучих при-
месей спирта, которые концентрируются в верхней части колонны. Концентрат 
головной фракции отделяется от флегмы в декантаторе. Слабоградусный спирт 
из куба разгонной колонны поступает в отгонную колонну, откуда в виде кон-
денсата направляется в эпюрационную колонну. В дальнейшем работа установ-
ки не отличается от работы обычной БРУ. 

Однако более перспективным, на наш взгляд, является переработка го-
ловной фракции в системе брагоректификации. Для этого в состав БРУ включа-
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ется одна или несколько разгонных колонн, в которых осуществляется концен-
трирование примесей и их отбор, а фракция очищенного этилового спирта воз-
вращается или в бражку, или в эпюрационную колонну. 

Оснащение БРУ дополнительными колоннами в современных условиях 
неизбежно, но приводит к существенному увеличению потребления энергоре-
сурсов, поэтому сокращение энергозатрат на перегонку и ректификацию за счёт 
создания и внедрения в производство установок с многократным использовани-
ем греющего пара является первостепенной задачей для спиртовой отрасли 
[180, 181]. Обычно энергосберегающие установки с многократным использова-
нием греющего пара в колоннах, эксплуатируемых под различным давлением, 
разрабатываются на основе БРУ косвенного действия, причем наиболее распро-
странены два варианта реализации. В первом варианте [1, 3, 4, 182] бражная ко-
лонна работает при пониженном давлении, что позволяет уменьшить новообра-
зование примесей и улучшить качество конечного продукта (обогрев бражной 
колонны осуществляется за счет тепла конденсации водно–спиртового пара 
ректификационной колонны). Впервые в нашей стране подобная установка бы-
ла разработана в Воронежском технологическом институте В.И. Баранцевым 
[182]. 

По второму варианту [1, 3, 4, , 15, 181] под пониженным давлением рабо-
тает ректификационная колонна и (или) эпюрационная колонны, обогреваемые 
за счет тепла пара из бражной колонны. Эксплуатация ректификационной ко-
лонны под разрежением более выгодна в энергетическом отношении, посколь-
ку с понижением давления азеотропная точка системы этанол – вода сдвигается 
в сторону высоких концентраций спирта, что дает возможность получать гото-
вую продукции регламентной крепости при меньшем удельном расходе пара. 
Подобные установки применяются в США, в Украине, некоторых странах За-
падной Европы. К первому классу установок относится БРУ, предложенная 
фирмой «Speichim» (Франция) [2, 3]. Установка состоит из бражной, эпюраци-
онной, ректификационной колонн, колонны окончательной очистки (возможна 
установка колонны концентрирования примесей) (рис. 1.5). Колонна оконча-
тельной очистки и бражная колонна работают под разрежением и обогреваются 
вторичным паром соответственно из эпюрационной и ректификационной ко-
лонн, колонна концентрирования примесей является аналогом нашей сивушной 
колонны и эксплуатируется при атмосферном давлении. Установки с подобным 
принципом работы нашли широкое распространение в Европе, последнее время 
активно продвигаются на наш рынок фирмой «Frilli impianti» (Италия). 

Из схем второго варианта наиболее известна установка [15], включающая 
бражную, отгонную, эпюрационную и ректификационную колонны, последние 
две из которых работают при пониженном давлении (70-75 кПа), а бражная – 
под избыточным давлением (35-40 кПа). Для обогрева ректификационной ко-
лонны используется вторичный пар из дефлегматора – испарителя бражной ко-
лонны. 



 
 

1 - бражная колонна; 2 - испарительная ёмкость; 3,28 - дефлегматор-испаритель; 4,12,21 - сборник; 5, 9, 11, 25, 27 - конденсатор, 6, 26 - спиртоловушка; 
7, 24 - дефлегматор; 8 - брагоподогреватель; 10 - пеноловушка; 13, 14, 17, 18, 19, 29, 31, 32 - теплообменник; 15 - сивухопромыватель; 16 - ректификационная 

колонна; 20 - эпюрационная колонна; 23 - колонна окончательной очистки; 30 - абсорбционная колонна; 33, 34 - вакуумные насосы 
 

Рис. 1.5. Принципиальная схема брагоректификационной установки косвенного действия с работой бражной колонны 
и колонны окончательной очистки при пониженном давлении 
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Представляет интерес трехколонная БРУ [3], в которой ректификацион-
ная колонна работает под атмосферным давлением, а бражная и эпюрационная 
– при давлении 50 кПа. Спиртовая колонна состоит только из укрепляющей 
части. Флегма из нижней части спиртовой колонны подается наверх эпюраци-
онной колонны. Обогрев эпюрационной и спиртовой колонн осуществляется 
вторичным паром из бражной колонны, но поскольку отгонные части бражной 
и спиртовой колонн объединены, общий удельный расход пара на обогрев ус-
тановки существенно сокращается. 

Среди последних разработок энергосберегающих установок второго ва-
рианта наиболее интересны исследования УкрНИИспиртбиопрода (рис. 1.6). 
Авторы [169- 171] предложили БРУ с элементами под разрежением и рекупера-
цией тепла БРУВАК-1, БРУВАК-2, БРУВАК-М, включающие бражную, эпю-
рационную и ректификационную и экстрактивно–ректификационные колонны. 
Эпюрационная и ректификационная колонны работают при пониженном дав-
лении, бражная и экстрактивно–ректификационная колонны - под небольшим 
избыточным давлением. 

Теплота конденсации пара бражного дистиллята используется для обог-
рева эпюрационной и ректификационной колонн (БРУВАК-1) или только эпю-
рационной колонны (БРУВАК-М). 

Особенность БРУВАК-М заключается в том, что концентрационная часть 
ректификационной колонны работает под вакуумом, а выварная – при повы-
шенном давлении, что позволяет самотеком выводить из колонны лютерную 
воду. Кроме снижения удельного расхода пара и воды на брагоректификацию, 
разработанные установки обеспечивают снижение потерь и повышение выхода 
этилового спирта на 0,5 – 0,8 %. При включении в схему колонны окончатель-
ной очистки последняя эксплуатируется под разрежением и обогревается вто-
ричным паром из бражной колонны. 

Описанная технология брагоректификации предусматривает возврат в 
систему некоторых побочных продуктов брагоректификации, что приводит к 
«закольцовыванию» ряда примесей в промышленном цикле. 

На наш взгляд, очень перспективны БРУ [1-5, 8], колонны которых рабо-
тают при пониженном, атмосферном и повышенном давлениях. В таких уста-
новках увеличивается кратность использования греющего пара, что обеспечи-
вает снижение энергозатрат на брагоректификацию. В нашей стране первые 
БРУ данного типа предложены С.Е.Хариным, В.Н. Стабниковым [2, 8] и их 
учениками. В этих установках предусмотрено трехкратное использование 
греющего пара, что обеспечивается созданием трех ступеней давления.  

Значительный интерес представляют схемы энергосберегающих устано-
вок, предложенные профессором В.М. Перелыгиным [163, 164], к сожалению, 
широкого распространения они не получили, что объясняется необходимостью 
больших капитальных затрат при модернизации существующих спиртовых це-
хов. 



 
1 - бражная колонна; 2, 3, 4 - брагоподогреватель; 5, 7, 12, 25, 30 - конденсатор; 6 - сепаратор СО2; 8, 13, 26 - спиртоловушка; 9 - бардорегулятор;  

10 - эпюрационная колонна; 11, 22, 23, 24, 29 - дефлегматор; 14, 18, 19 - ёмкость; 15, 16, 27 - кипятильник; 17, 31 - холодильник; 
20 - барометрический конденсатор; 21 - ректификационная колонна; 28 - экстрактивно-ректификационная колонна; 32 - декантатор; 33 - ловушка; 34 - вакуум-

ные насосы. 
 

Рис. 1.6. Принципиальная схема брагоректификационной установки косвенного действия с работой ректификационной и эпюраци-
онной колонн при пониженном давлении 
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Многократное использование греющего пара требует новых ректифика-
ционных колонн, рассчитанных на повышенное давление или существенное 
разрежение, (большинство имеющегося оборудования для этих целей непри-
годно), кроме того, необходима дорогостоящая современная система автомати-
зации и управления технологическим процессом. 

Другой путь снижения энергоёмкости брагоректификационных устано-
вок– применение термокомпрессии (тепловых насосов) [183 - 185].  

Преимущества теплового насоса – экономичность (низкое энергопотреб-
ление достигается за счет высокого КПД и позволяет получить на 1 кВт факти-
чески затраченной энергии 3–8 кВт тепловой энергии или до 2,5 кВт мощности 
по охлаждению на выходе); экологичность (применение тепловых насосов – это 
сбережение невозобновляемых энергоресурсов и защита окружающей среды, в 
том числе и путем сокращения выбросов СО2 в атмосферу); надежность (мини-
мум подвижных частей с высоким ресурсом работы, независимость от поставки 
топочного материала и его качества, срок службы теплового насоса составляет 
15–25 лет); малый вес и габариты. 

В зарубежных схемах брагоректификации тепловые насосы подключают-
ся к тепло– массообменным аппаратам двумя способами. По первому способу 
водноспиртовые пары из верхней части колонны сжимаются в компрессоре и 
используется в качестве греющего агента в кипятильнике, где они конденсиру-
ются и возвращаются в колонну в качестве флегмы. 

Второй способ предусматривает использование кубовой жидкости в каче-
стве хладагента в дефлегматоре испарителе и сжатие в компрессоре образовав-
шегося пара и подачу его на обогрев колонны. Подключение теплового насоса 
по второму варианту предпочтительнее, поскольку в большинстве колонн БРУ 
кубовая жидкость содержит меньше спирта, чем дистиллят и, следовательно, 
имеет более высокую теплоту парообразования, что позволит снизить расход 
энергии. 

В России термокомпрессия до настоящего времени не находила широкого 
применения, что связано с рядом причин, в том числе с неблагоприятным соот-
ношением цен на органическое топливо и электроэнергию, а также высокой 
стоимостью парокомпрессионных тепловых насосов. Повышение конкуренто-
способности тепловых насосов возможно за счёт развития технологии произ-
водства, отработке технологических режимов применения и оптимизации энер-
гоэкономических параметров их работы. 

Анализируя материал настоящего раздела можно сделать следующие вы-
воды.  

• Наиболее эффективными из предложенных способов повышения каче-
ства ректификованного спирта являются применение глубокой гидроселек-
ции в эпюрационных колоннах, предварительная очистка бражного дистилля-
та (до стадии эпюрации), увеличение числа тарелок и применение новых кон-
тактных устройств в колоннах БРУ. 
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• Дальнейшее совершенствование методов очистки спирта от сопутст-
вующих примесей необходимо сочетать с вопросами энерго- и ресурсосбере-
жения. 

• Разгонка продуктов и полупродуктов спиртового и ликеро-водочного 
производств в системе брагоректификации играет важную роль в повышении 
выхода ректификованного спирта. 

• Задача извлечения этилового спирта из побочных продуктов в системе 
БРУ удовлетворительно решена для спиртопродуктов, содержащих только 
головные или только промежуточные примеси, и не полностью решена для 
фракций, содержащих смеси головных и промежуточных примесей. 

 
1.5. Альтернативные физико-химические методы повышения 

качества этанола. Комбинирование сорбционных и ректификационных 
методов очистки этанола 

 
В настоящее время многие доступные физико-химические способы выде-

ления примесей из растворов (мембранная сепарация, адсорбция, ионный обмен 
и т.д.) до сих пор остаются невостребованными спиртовой промышленностью, 
хотя часть из них находят широкое применение в других отраслях. 

 
1.5.1. Применение сорбционных методов очистки этанола 

 
Сорбционные методы очистки традиционно применяются для улучшения 

дегустационных показателей водки (на этапе приготовления сортировки). Для 
извлечения растворенных веществ из сортировки обычно используют твёрдые 
адсорбенты, с помощью которых могут быть удалены практически любые орга-
нические соединения. Наибольшее распространение в пищевой промышленно-
сти получили активные угли, обладающие широким спектром адсорбционной 
активности [186 - 195]. Хорошо адсорбируются активным углем молекулы с 
длинной углеродной цепью, ароматические соединения, замещенные углеводо-
роды, в том числе: 

• высшие спирты: изопропиловый, изобутиловый, изоамиловый, бутило-
вый, изоамиловый, гексиловый и другие; 

• карбоновые кислоты: пропионовая, масляная, изомасляная, валериановая, 
изовалериановая и другие; 

• сложные эфиры: этилацетат, изоамилацетат, этилпропионат и др. 
Отрицательным свойством активного угля является его каталитическое 

воздействие, особенно на реакцию окисления спирта и некоторых его примесей. 
В процессе обработки активным углем происходит окисление непредельных со-
единений и спиртов, реакции этерификации и омыления сложных эфиров [190, 
194]. Нарастание содержания альдегидов в спирте происходит наиболее интен-
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сивно при высокой активности угля и при низкой скорости пропускания. Окис-
ление этанола происходит кислородом, содержащимся в порах «свежего» угля. 
Поэтому применение активного угля возможно в условиях непрерывного про-
пускания очищаемой жидкости через слой не менее 2-3 м и высокой скорости 
фильтрации (не менее 40 дал/час). 

Угли выпускаются 2 типов: порошкообразный и гранулированный. По-
рошкообразный уголь представляет собой частицы размером от 10 до 50 мкм, 
имеет высокую удельную площадь поверхности и большое количество микро-
пор. Учитывая, что размеры молекул основных микропримесей колеблются от 
0,44 нм для метанола и до 1,03 нм для каприловой кислоты, уголь должен иметь 
большое количество микропор  и их размер менее 1,2 нм. 

К преимуществам порошкового угля следует отнести дешевизну и дос-
тупность активной поверхности, к недостаткам – сложность регенерации и 
больший расход (по сравнению с гранулированным углем). 

Характеристики углей существенно отличаются, что следует иметь в виду 
при выборе типа угля и оборудования для его использования (размер зерна, 
плотность, износоустойчивость). Наиболее часто в ликероводочной промыш-
ленности применяются угли марки БАУ-А (ГОСТ 6217-74) или порошковый 
ОУ-А (ГОСТ 4453-74); для очистки от сивушных спиртов перспективно приме-
нение специального угля гранулированного марки АР. 

На большинстве ликёроводочных заводов применяется динамический 
способ очистки [195], заключающийся в том, что водноспиртовый раствор не-
прерывно пропускают через одну или две последовательно соединенные ци-
линдрические колонны, заполненные активным углем. Сорбент загружается че-
рез люк и укладывается на решетку, расположенную в нижней части аппарата. 
К недостаткам динамического способа следует отнести низкую производитель-
ность угольных колонн подобной конструкции и неравномерность обработки 
сортировок. 

Более эффективным является пропускание водноспиртовых растворов че-
рез слой взвеси угля [195, 197, 198]. Конструкция контактных колонн обеспечи-
вает турбулентный режим движения обрабатываемого раствора, что способст-
вует более интенсивному массообмену между сортировкой и активным углем. 

Практический интерес представляет установка для фильтрации с намыв-
ным слоем [195]. Адсорбционный реактор представляет собой цилиндрический 
резервуар с коническим днищем, внутри которого располагаются сетчатые 
фильтрующие рамки. Очищаемый раствор и адсорбент перемешиваются насосом 
и подаются в реактор, при циркуляции полученной взвеси на сетки рамок намы-
вается фильтрующий слой требующейся толщины. Установка отличается высо-
кой производительностью и позволяет заменить 10 обычных угольных колонок, 
работающих по динамическому способу. 

На отечественных спиртовых заводах обработка водноспиртовых смесей 
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активными углями не используется (имеются сведения о применении адсорб-
ционных методов лишь на заводах Франции) [2]. Для получения высококачест-
венного ректификованного спирта в этом случае производится обработка эпю-
рата крепостью 30 % об. активным углем типа норит. Очищенный эпюрат по-
ступает в ректификационную колонну для доведения до требуемой крепости и 
дополнительного извлечения примесей. Этот технологический прием способст-
вует удалению примесных соединений, не определяемых аналитически, но 
крайне отрицательно влияющих на дегустационные качества готовой продук-
ции. Представляется целесообразным использовать зарубежный опыт и очи-
щать с помощью активных углей некоторые полупродукты спиртового произ-
водства: спирт-сырец, фракцию сивушного спирта, возвратный этанол разгон-
ной колонны и т.д., что позволит снизить металлоемкость брагоректификаци-
онной установки, упростить её монтаж и уменьшить энергозатраты. Причём, на 
первом этапе пригодны любые описанные выше способы, применяемые в лике-
роводочной промышленности. Однако следует проводить разработку более эф-
фективных реакторов и сорбентов, адаптированных к производству этанола. 

Уровень развития современных сорбционных технологий позволяет про-
изводить активные угли или другие сорбенты с заданными свойствами (харак-
тер пористой структуры, природа поверхности), пригодных для получения вы-
сококачественных спиртов. Один из современных способов повышения эффек-
тивности активного угля разработан специалистами НПП "Технофильтр". Он 
заключается в нанесении на поверхность сорбентов небольшого количества 
коллоидно-диспергированного серебра. Как показали исследования, проведен-
ные во ВНИИПБТ, эти сорбенты по ряду технических характеристик превосхо-
дят показатели угля БАУ-А [199]. 

Следует отметить исследования, связанные с применением материалов, 
полученных на основе побочных продуктов переработки растительного сырья, 
белоксодержащих сорбентов, природных минералов для обработки водноспир-
товых растворов [200 -202]. Значительный интерес представляет способ очист-
ки водно-этанольной смеси на активных углях с использованием сверхнизких 
температур с целью минимизации содержания в водке неприятных на вкус ве-
ществ за счёт образования так называемых клатратных соединений [203]. 

Весьма перспективен способ выделения этилового спирта из смеси его с 
органическими веществами, в том числе высшими разветвленными спиртами, 
разветвленными или циклическими алканами, ароматическими углеводородами 
и эфирами путем пропускания смеси через молекулярные сита [204]. По окон-
чании процесса фильтрации, этиловый спирт извлекается из молекулярного си-
та путем вытеснения его паров инертным газом при нагревании. В настоящее 
время молекулярные сита активно применяются в установках для получения 
топливного этанола, однако использование их для очистки пищевого спирта 
также представляется перспективным. 
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1.5.2. Применение ионитов для извлечения из этанола органических 
примесей 

 
В последнее время применение ионитов в различных отраслях пищевой 

промышленности приобретает все большее значение. [205 - 211]. В таблице 
(табл. 1.3) приведена сравнительная характеристика смол, рекомендованных 
для использования в пищевой промышленности и водоподготовке различных 
фирм–производителей. 

Традиционно ионообменные полимерные материалы используются для 
выделения из растворов минеральных ионов или органических электролитов. 
Выделение карбонильных органических соединений из водноспиртовых рас-
творов не может происходить за счет обменного механизма, а доля необменной 
физической адсорбции невелика. 

В работах [212, 213] доказано, что очистка от подобных примесей осуще-
ствляется за счет химической сорбции на слабых анионитах, исследованы осо-
бенности поглощения альдегидов из водных и водноэтанольных растворов на 
ионообменниках Д309 (ионногенная группа первичный амин) и РА511 (функ-
циональные группы полиамины). 

Таблица 1.3 
Сравнительные характеристики ионообменных смол, применяемых в пищевой 

промышленности 
 

Фирма–производитель, название Структура Полимер-
ная основа Тип 

катиониты 
Purolite C–100E; Bayer S–100; Lewatit IR–120; 

Duolit HCR–S; Tulsion T–57, T–46, Sybron C-250, 
Ку–2–8 (Россия) 

гелевый полистирол сильно-
кислотный 

Purolite C–150; Bayer SP–112; Lewatit 200/252; 
Duolit MSC-1, Sybron CFP-110, КУ–23 (Россия) 

макро-
пористый полистирол сильно-

кислотный 

Purolite С–104; Duolit MAC-3, КБ–4 (Россия) гелевый акрил слабо-
кислотный 

Purolite C–107; Bayer CNP 80; Lewatit IRC–76;  
Duolit CCR-2, Sybron CC 

макро-
пористый акрил слабо-

кислотный 
аниониты 

Purolite А–400, A-600; Bayer M–500, M504;  
Lewatit IRA-402, IRA-400, Duolit SBR-P SBR,  

Sybron ASB-1P, ASB-1 
гелевый полистирол высоко-

основный 

Purolite А–500; Bayer MP–500; Lewatit IRA-900,  
Duolit MSA-1; Sybron A–641; АВ–17–10 (Россия) 

макро-
пористый полистирол высоко-

основный 
Purolite А–100; Bayer MP–64; Lewatit IRA-93/94, 

Duolit MWA-1; Sybron AFP–329; АH–18–
10П(Россия) 

макро-
пористый полистирол низко-

основный 

Purolite А–845; Lewatit IRA-458 гелевый акрил низко-
основный 
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На наш взгляд, применение ионитов для очистки спирта и водноспирто-
вых растворов сдерживается тем, что в жестких производственных условиях 
(агрессивная среда, высокая температура) возможна хемосорбция органических 
веществ за счёт образования ковалентных связей между функциональными 
группами сорбата и сорбента. В отдельных случаях иониты могут выступать в 
качестве катализаторов реакций, приводящих к новообразованию примесных 
компонентов, отрицательно влияющих на потребительские свойства готовой 
продукции, поэтому использованию ионитов в спиртовой отрасли должны 
предшествовать серьезные исследования. 

В СССР изучение очистки спирта при помощи ионообменных смол про-
водилось в УкрНИИС [214], однако широкого распространения указанный ме-
тод не получил. Предложенная в работе [214] схема очистки этанола состоит в 
последовательном пропускании водноспиртового раствора через сильнокис-
лотный катионит в Н-форме, а затем через слабоосновный анионит в ОН-
форме, например, катионит КУ-2 (ГОСТ 20298-74), и анионит АН-18 (ГОСТ 
20301-74). Установку рекомендовалось включать для очистки горячего меласс-
ного спирта, поступающего из ректификационной колонны в колонну оконча-
тельной очистки. Авторы показали, что при соответствующем подборе скоро-
сти пропускания, размера колонн и других параметров можно добиться значи-
тельного снижения концентрации примесей в спирте. 

Результаты очистки спирта на полупромышленной установке состоящей 
из реакторов, заполненных КУ-2 и ЭДЭ–10П, приведены в таблице (табл. 1.4). 

При внедрении разработанных методов в производство возникли трудно-
сти, связанные со сложностью регенерации и ухудшением качества спирта по 
мере загрязнения ионитов, что потребовало углублённых исследований в этой 
области. 

Очистка растворов ионообменными материалами включает четыре по-
следовательно протекающих процесса – сорбцию удаляемого иона, перемеши-
вание слоя ионообменника, регенерацию и промывку ионообменника. 

Ионообменный реактор обычно представляет собой вертикальный закры-
тый цилиндрический резервуар, заполненный ионообменной смолой, уложен-
ной на поддерживающие слои из инертного гранулированного материала (си-
лекс, антрацит, пластмасса); отвод очищенного раствора осуществляется дре-
нажной системой. При использовании простых ионообменных установок для 
обеспечения непрерывной работы нужно устанавливать параллельно 2 реакто-
ра, с тем, чтобы на одном производилась сорбция примесей из раствора, а на 
другом регенерация. 

На установках глубокой очистки целесообразно применять технологию с 
использованием смешанных загрузок, в которых анионитовые и катионитовые 
смолы находятся в одном и том же рабочем объёме, для чего обе смолы пред-
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варительно смешивают сжатым воздухом. Для регенерации смолы разделяют 
гидравлическим путём, после чего, каждая из них регенерируется отдельно: 
анионитовая часть — раствором гидроксида натрия, катионитовая — раствором 
сильной кислоты. Большая трудоёмкость регенерации – является основным не-
достатком устройств подобного типа. 

 
Таблица 1.4 

Результаты обработки ректификованного спирта ионообменными смолами  
КУ–2 и ЭДЭ–10П. 

 
Значение Наименование качественного показателя До очистки После очистки

Концентрация этилового спирта, % об. 96,2 96,2 
Концентрация альдегидов, в пересчете на безводный 

спирт, % об. 0,00025 0,00025 

Концентрация сивушных спиртов, в пересчете 
на безводный спирт, % об. 0,0005 0,0005 

Концентрация уксусной кислоты, мг/дм3 12,0 6,0 
Концентрация сложных эфиров, мг/дм3 29,2 16,1 

Наличие жирных кислот: 
пропионовая 
масляная 

валериановая 

 
следы 
следы 
следы 

 
– 
– 
– 

 
Наиболее эффективно проведение процессов ионообмена в условиях 

движущейся загрузки, которые достигаются в аппаратах с псевдоожиженным 
слоем или в аппаратах колонного типа, снабженных переточными стаканами 
или провальными тарелками и т.п. 

В последнее время предложено много интересных конструкций ионооб-
менных реакторов для водоподготовки [208, 215 – 219], которые могут быть за-
имствованы и приспособлены для нужд спиртовой отрасли, однако актуальна 
задача разработки новых фильтров для повышения эффективности ионного об-
мена, упрощения регенерации ионита и обслуживания установки. 

 
Таким образом, самыми перспективными из рассмотренных физико–

химических способов очистки ректификованного спирта являются адсорбция 
активными углями и ионный обмен; наиболее экономически оправданным 
представляется способ комбинированной очистки этанола, включающий как 
ректификацию, так и сорбцию; дальнейшее совершенствование методов очист-
ки спирта (и полупродуктов спиртового производства) требует разработки но-
вых сорбентов, реакторов и технологических приёмов. 
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2. КОЭФФИЦИЕНТЫ ИСПАРЕНИЯ ХВОСТОВЫХ ПРИМЕСЕЙ 
ЭТАНОЛА В ФУНКЦИИ СОСТАВА РАСТВОРА 

 
Данные о парожидкостном равновесии в бинарных и тройных системах, 

встречающихся в спиртовом производстве, имеют первостепенное значение для 
расчетов и оптимизации ректификационных процессов. Изучению фазового 
равновесия между жидкостью и паром в системах, включающих этанол, воду и 
летучие примеси бражки, посвящены многочисленные работы, но, к сожале-
нию, до сих пор не известны коэффициенты испарения ряда вредных примесей 
пищевого этанола. К числу таких соединений можно отнести органические ки-
слоты, оказывающих отрицательное влияние на качественные показатели эти-
лового спирта. В настоящей главе приведены экспериментальные данные по 
изучению фазовых равновесий в системах из этилового спирта, воды и органи-
ческих кислот (масляной, изомасляной и пропионовой), необходимые для раз-
работки новых технологических приемов, улучшающих качество пищевого эти-
лового спирта. 

 
2.1. Методика экспериментального изучения фазового равновесия 

жидкость-пар. Результаты исследований систем  
этанол-вода-органическая кислота 

 
Получение точных данных о равновесии между жидкостью и паром пред-

ставляет значительные трудности и требует соблюдения ряда специальных мер. 
Наличие примесей в применяемых для исследования веществах влияет на усло-
вия равновесия и чрезвычайно усложняет анализ смесей. Поэтому все компо-
ненты изучаемых систем подвергались тщательной очистке. Критерием чисто-
ты исходных веществ служили показатель преломления, плотность, температу-
ра кипения. Дополнительно степень очистки контролировалась методом газо-
вой хроматографии. 

Используемые масляная кислота (квалификации «чистый» ТУ 6-09-1653-
77), изомасляная кислота (квалификации «чистый » ТУ 6-09-1653-77), пропио-
новая кислота (квалификации «чистый» ТУ 6.09-1653) подвергались перегонке 
в колбе с дефлегматором, при этом примерно 8 % головной и хвостовой фрак-
ции отбрасывалось. Для калибровки хроматографа использовались масляная 
кислота, изомасляная кислота, пропионовая кислота, этиловый спирт для хро-
матографиии марки «хч». 

Для опытов применялся высокоочищенный ректификованный спирт кате-
гории «Люкс». Концентрация этанола определялась стеклянным спиртометром 
с помощью справочных таблиц, а также путем количественного определения 
воды реактивом Фишера. Для приготовления растворов использовалась дважды 
дистиллированная вода. Исходные смеси готовились весовым способом с точ-
ностью 10-7 кг. 
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Физико-химические показатели очищенных веществ, приведённые в таб-
лице (табл. 2.1), удовлетворительно совпадали с литературными данными. 

 
Таблица 2.1 

Физико-химические константы исходных веществ 
 

Наименование Плотность, кг/м3 Показатель 
преломления 

Температура 
кипения, 0 С 

Ээтиловый спирт 0,7893 1,3611 78,50 
Масляная кислота 0,9577 1,4158 163,25 

Изомасляная кислота 0,9682 1,3920 153,20 
Пропионовая кислота 0,9930 1,3869 141,00 

 
Исследования проводились в модифицированном приборе циркуляцион-

ного типа, схема которого приведена на рисунке (рис.2.1). Прибор представлял 
собой цилиндрический сосуд (поз.1), нижняя часть которого служила кубом и 
была снабжена гильзой для термометра (поз.7) и краном Маевского (поз.8) для 
отбора жидкой фазы. Верхняя часть имела термостатирующую рубашку (поз.2) 
с отверстием для термометра (поз.7) и штуцерами (поз.12) для ввода и вывода и 
вывода термостатирующей жидкости. Прибор соединялся с холодильником 
Либиха (поз.5) с расширителем (поз.11) и счетчиком капель (поз.6). Весь аппа-
рат был заключен в теплоизоляционную оболочку (поз.3) из листового и шну-
рового асбеста, внутри которой располагались нагревательные элементы 
(поз.10) из нихромовой проволоки, питающиеся от лабораторных автотранс-
форматоров. 

Нижний нагреватель служил для кипячения жидкости в кубе, верхний для 
предотвращения частичной конденсации пара на стенках сосуда. Исследуемый 
раствор заливался в куб прибора и нагревался до кипения при перемешивании 
магнитной мешалкой (поз.4), что исключало возможность перегрева жидкости, 
пары кипящей жидкости конденсировались в холодильнике, дистиллят возвра-
щался в куб прибора. Нагрев велся таким образом, чтобы циркуляция составля-
ла 30 - 40 капель в минуту, время циркуляции 30 минут. При установившемся 
равновесии, признаком которого служили постоянство состава фаз, а также не-
изменность температуры кипения исследуемой смеси, производился отбор проб 
на анализ. 

Состав жидкой и паровой равновесных фаз анализировался на хромато-
графе CHROM - 4 c пламенно-ионизационным детектором. В качестве газа - 
носителя использовался водород. Процентное содержание компонентов нахо-
дилось методом абсолютной калибровки. Так как эффективность разделения 
согласно опытным данным изменялась по мере эксплуатации колонки, калиб-
ровка хроматографа периодически повторялась. Удовлетворительное разделе-
ние достигалось при длине колонки 1 м, расходе воздуха 20 л/час, расходе газа-
носителя 2 л/час. 
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Рис. 2.1. Схема модифицированного циркуляционного прибора для изучения 
фазового равновесия жидкость-пар 

 
Приведенная выше методика предварительно была опробована на хорошо 

изученной системе этиловый спирт - вода. Полученные результаты удовлетво-
рительно совпадали со сведениями, имеющимися в литературе [1]. 

Равновесие между жидкостью и паром было исследовано в бинарных 
системах вода - масляная кислота, вода - изомасляная кислота, вода- пропионо-
вая кислота и тройных системах этиловый спирт -вода - масляная кислота, эти-
ловый спирт - вода - изомасляная кислота, этиловый спирт - вода -пропионовая 
кислота. Содержания кислот изменялось от 0,001 до 0,005 % мол. Мольная доля 
этилового спирта варьировалась от 0 до 84,89 % мол. Результаты эксперимен-
тальных исследований в указанных выше системах приведены в таблицах  
(табл. 2.2 - 2.4). Эти данные можно считать вполне надежными, поскольку при-
веденная выше методика предварительно была опробована на хорошо изучен-
ной системе этиловый спирт - вода. Полученные результаты удовлетворительно 
совпадали со сведениями, имеющимися в литературе [1, 2]. 
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Таблица 2.2 
Экспериментальные данные по равновесию жидкость - пар в системе 

этиловый спирт - вода - изомасляная кислота 
 

Состав жидкой фазы x, % мол. Состав паровой фазы y, % мол. 
этиловый 
спирт вода изомасляная 

кислота 
этиловый 
спирт вода изомасляная 

кислота 
0 99,9959 0,0041 0 99,9926 0,0074 
0 99,9916 0,0084 0 99,9850 0,0150 
0 99,9874 0,0126 0 99,9781 0,0219 
0 99,9833 0,0167 0 99,9713 0,0287 

1,5910 98,4047 0,0043 16,3222 83,6707 0,0071 
1,5910 98,4004 0,0086 16,3204 83,6678 0,0118 
1,5910 98,3961 0,0129 16,3189 83,6641 0,0170 
1,5911 98,3917 0,0172 16,3174 83,6611 0,0215 
3,2821 96,7134 0,0045 26,2054 73,7914 0,0032 
3,2821 96,7088 0,0091 26,2043 73,7895 0,0062 
3,2821 96,7043 0,0136 26,2038 73,7875 0,0087 
3,2821 96,6998 0,0181 26,2031 73,7857 0,0112 
7,0320 92,9632 0,0048 38,4048 61,5926 0,0026 
7,0320 92,9584 0,0096 38,4041 61,5911 0,0048 
7,0320 92,9532 0,0148 38,4034 61,5897 0,0069 
7,0320 92,9488 0,0192 38,4029 61,5887 0,0084 
11,3131 88,6818 0,0051 45,8060 54,1922 0,0018 
11,3131 88,6767 0,0102 45,8055 54,1913 0,0032 
11,3131 88,6716 0,0153 45,8051 54,1904 0,0045 
11,3131 88,6664 0,0205 45,8047 54,1900 0,0053 
16,3222 83,6723 0,0055 49,0911 50,9073 0,0016 
16,3222 83,6668 0,0110 49,0908 50,9064 0,0028 
16,3222 83,6613 0,0165 49,0905 50,9055 0,0040 
16,3222 83,6557 0,0221 49,0903 50,9049 0,0048 
22,3554 77,6378 0,0068 54,2823 45,7163 0,0014 
22,3554 77,6316 0,0130 54,2820 45,7155 0,0025 
22,3554 77,6247 0,0199 54,2818 45,7149 0,0033 
22,3554 77,6176 0,0270 54,2816 45,7144 0,0040 
39,3247 60,6673 0,0080 61,1701 38,8287 0,0012 
39,3247 60,6593 0,0160 61,1698 38,8283 0,0019 
39,3247 60,6514 0,0239 61,1696 38,8280 0,0024 
39,3247 60,6434 0,0319 61,1694 38,8277 0,0029 
84,8932 15,0973 0,0095 85,5283 14,4707 0,0010 
84,8932 15,0879 0,0189 85,5282 14,4701 0,0017 
84,8932 15,0785 0,0283 85,5281 14,4700 0,0019 
84,8932 15,0690 0,0378 85,5279 14,4699 0,0021 
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Таблица 2.3 
Экспериментальные данные по равновесию жидкость - пар в системе 

этиловый спирт - вода - масляная кислота 
 

Состав жидкой фазы x, % мол. Состав паровой фазы y, % мол. 
этиловый 
спирт вода масляная 

кислота 
этиловый 
спирт вода масляная 

кислота 
0 99,9960 0,0040 0 99,9920 0,0080 
0 99,9919 0,0082 0 99,9848 0,0152 
0 99,9878 0,0122 0 99,9790 0,0210 
0 99,9840 0,0160 0 99,9730 0,0270 

1,5911 98,4046 0,0039 16,3217 83,6713 0,0070 
1,5911 98,4005 0,0081 16,3198 83,6664 0,0138 
1,5911 98,3968 0,0121 16,3187 83,6633 0,0180 
1,5911 98,3928 0,0161 16,3181 83,6599 0,0220 
3,2820 96,7135 0,0042 26,2050 73,7906 0,0044 
3,2820 96,7094 0,0086 26,2046 73,7870 0,0085 
3,2820 96,7042 0,0138 26,2042 73,7832 0,0126 
3,2820 96,6996 0,0184 26,2039 73,7808 0,0153 
7,0320 92,9633 0,0047 38,4049 61,5916 0,0035 
7,0320 92,9587 0,0093 38,4045 61,5895 0,0060 
7,0320 92,9540 0,0139 38,4043 61,5868 0,0089 
7,0320 92,9495 0,0185 38,4041 61,5844 0,0115 
11,3131 88,6818 0,0051 45,8066 54,1929 0,0025 
11,3131 88,6760 0,0110 45,8066 54,1892 0,0042 
11,3131 88,6715 0,0154 45,8065 54,1872 0,0063 
11,3131 88,6670 0,0200 45,8064 54,1854 0,0082 
16,3213 83,6731 0,0056 49,0917 50,9064 0,0019 
16,3213 83,6674 0,0113 49,0915 50,9049 0,0036 
16,3213 83,6616 0,0171 49,0913 50,9037 0,0050 
16,3213 83,6542 0,0245 49,0912 50,9024 0,0064 
22,3554 77,6377 0,0069 54,2828 45,7156 0,0016 
22,3554 77,6316 0,0130 54,2828 45,7140 0,0032 
22,3554 77,6247 0,0199 54,2828 45,7131 0,0042 
22,3554 77,6176 0,0270 54,2828 45,7123 0,0049 
39,3242 60,6676 0,0082 61,1710 38,8276 0,0014 
39,3242 60,6595 0,0163 61,1710 38,8266 0,0024 
39,3242 60,6516 0,0242 61,1710 38,8260 0,0030 
39,3242 60,6437 0,0321 61,1710 38,8254 0,0036 
84,8930 15,0975 0,0095 85,5290 14,4697 0,0013 
84,8930 15,0880 0,0190 85,5290 14,4689 0,0021 
84,8930 15,0786 0,0284 85,5290 14,4687 0,0023 
84,8930 15,0692 0,0378 85,5290 14,4684 0,0026 
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Таблица 2.4 
Экспериментальные данные по равновесию жидкость - пар в системе 

этиловый спирт - вода - пропионовая кислота 
 

Состав жидкой фазы х, % мол. Состав паровой фазы у, % мол. 

этиловый 
спирт вода 

пропионо-
вая 

кислота 

этиловый 
спирт вода 

пропионо-
вая 

кислота 
0 99,9951 0,0049 0 99,9947 0,0053 
0 99,9901 0,0097 0 99,9904 0,0096 
0 99,9855 0,0145 0 99,9874 0,0126 
0 99,9806 0,0194 0 99,9851 0,0149 

1,5910 98,4040 0,0050 16,3234 83,6718 0,0048 
1,5910 98,3990 0,0100 16,3222 83,6693 0,0085 
1,5910 98,3941 0,0149 16,3210 83,6678 0,0112 
1,5910 98,3891 0,0199 16,3205 83,6668 0,0127 
3,2821 96,7128 0,0051 26,2050 73,7911 0,0041 
3,2821 96,7077 0,0102 26,2040 73,7889 0,0071 
3,2821 96,7026 0,0153 26,2031 73,7870 0,0093 
3,2821 96,6975 0,0204 26,2030 73,7868 0,0102 
7,0320 92,9626 0,0054 38,4040 61,5921 0,0039 
7,0320 92,9572 0,0108 38,4033 61,5890 0,0067 
7,0320 92,9518 0,0162 38,4028 61,5889 0,0083 
7,0320 92,9464 0,0216 38,4024 61,5881 0,0095 
11,3131 88,6748 0.0121 45,8042 54,1893 0,0065 
11,3131 
11,3131 
16,3224 
16,3224 
16,3224 
16,3224 
22,3554 
22,3554 
22,3554 
22,3554 
39,3247 
39,3247 

88,6696 
88,6639 
83.6715 
83,6654 
83,6593 
83,6532 
77,6381 
77,6315 
77,6250 
77,6184 
60,6675 
60,6597 

0,0173 
0,0230 
0,0061 
0,0122 
0,0183 
0,0244 
0,0065 
0,0131 
0,0196 
0,0262 
0,0078 
0,0156 

45,8037 
45,8034 
49,0892 
49,0888 
49,0885 
49,0882 
54,2810 
54,2804 
54,2800 
54,2796 
61,1690 
61,1687 

54,1883 
54,1875 
50,9060 
50,9049 
50,9038 
50,9030 
45,7154 
45,7142 
45,7130 
45,7128 
38,8277 
38,8266 

0,0080 
0,0091 
0,0038 
0,0063 
0,0077 
0,0088 
0,0036 
0,0054 
0,0070 
0,0076 
0,0033 
0,0047 

39,3247 60,6519 0,0234 61,1684 38,8259 0,0057 
39,3247 60,6441 0,0312 61,1682 38,8254 0,0064 
84,8932 15,0946 0,0122 85,5276 14,4693 0,0031 
84,8932 15,0824 0,0244 85,5273 14,4688 0,0039 
84,8932 15,0702 0,0366 85,5271 14,4686 0,0043 
84,8932 15,0580 0,0488 85,5270 14,4684 0,0046 
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2.2. Интерполяционные методы представления опытных данных 
о равновесии жидкость-пар 

 
Представление данных о равновесии в виде математических зависимо-

стей очень важно для расчётов ректификационных процессов. К математиче-
скому описанию предъявляются два требования: оно должно максимально со-
ответствовать экспериментальным данным и быть простым, термодинамика на-
лагает ограничения только на взаимное изменение коэффициентов активности 
компонентов, устанавливая определенную связь между ними. 

Как было указано выше, наибольшее распространение для описания па-
рожидкостного равновесия получили интерполяционные уравнения, выражаю-
щие зависимость логарифмов коэффициентов активности веществ от состава 
раствора в виде некоторых функций, константы в которых определяются по 
экспериментальным данным. Уравнения, предложенные разными авторами, 
различаются видом эмпирических функций и числом фигурирующих в них 
констант [43]. В настоящей работе для получения аналитических зависимостей 
использовано уравнение, предложенное В.М. Перелыгиным [40]. 

 
2.2.1. Предельные коэффициенты испарения масляной, 

изомасляной и пропионовой кислот 
 

Численные значения предельных коэффициентов испарения изученных 
органических кислот получены экстраполяцией на нулевую концентрацию за-
висимостей коэффициентов испарения указанных примесей от их содержания в 
жидкой фазе. Эти зависимости (рис. 2.2 - 2.4) определялись по эксперименталь-
ным данным (см. табл. 2.2 – 2.4). Предельные коэффициенты испарения приме-
сей в функции содержания этилового спирта в жидкой фазе представлены на 
рисунке (рис. 2.5). Как видно, с повышением содержания этилового спирта на-
блюдается значительное снижение коэффициентов испарения изученных орга-
нических кислот. 

Поставим теперь задачу получить аналитические зависимости, позво-
ляющие рассчитывать предельные коэффициенты испарения органических ки-
слот в функции мольной доли этилового спирта. Воспользуемся для этого соот-
ношением 

0
3

0
30

3 γ
P

PK = .    (2.2.1) 
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Рис. 2.2. График зависимости коэффициентов испарения изомасляной кислоты 

от состава водноспиртовых растворов
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Рис. 2.3. График зависимости коэффициентов испарения масляной кислоты 

от состава водноспиртовых растворов 
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Рис. 2.4. График зависимости коэффициентов испарения пропионовой кислоты 

от состава водноспиртовых растворов 
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Рис. 2.5. График зависимости предельных коэффициентов испарения органических кислот от 

содержания этанола в растворе 
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Для расчета 0
3γ используем уравнение: 
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где константы а21, b21 , c21 характеризуют фазовое равновесие в системе вода -
этиловый спирт ; а31, b31, c31 - в системе кислота -этиловый спирт ; а32, b32, c32 - в 
системе вода – кислота ).;/;/1( ijcjicijabjibijajia ===  

Численные значения входящих в уравнение (2.2.2) констант а21, b21, c21 
рассчитаны по данным о равновесии жидкость - пар в системе вода (2) - этило-
вый спирт (1) [2], а констант а23, b23, c23  - на основе сведений таблиц (табл. 2.2 - 
2.4) о фазовом равновесии в системах вода (2) – органическая кислота (3). 

 
2.2.2. Фазовое равновесие жидкость - пар в бинарных системах  
вода - пропионовая кислота, вода - масляная кислота, 

вода - изомасляная кислота 
 

Для бинарной системы вода (2) - кислота (3) избыточная функция Ф при-
обретает вид: 

3223
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Из уравнения (2.2.3) получаем: 
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Применим уравнение (2.2.4) для определения численных значений коэф-
фициентов а23, b23, c23. Расчет проводим минимизацией функции  

2
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где функция zэксп определялась по экспериментальным данным: 

0
3

0
2lg

23
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P
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экспz −= ,    (2.2.6) 

Рi
0 - давление насыщенных паров компонентов. 

Зависимость давления насыщенных паров компонентов, составляющих 
систему, от температуры выражалась на основе данных [220]: 

2
0lg

T
c

T
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Значения констант a’, b’, c’ для интересующих нас соединений приведе-
ны в табл. 2.5, а коэффициентов a23 , b23 , c23 - в табл. 2.6. 

 
Таблица 2.5 

Численные значения коэффициентов a’, b’, c’ уравнения (2.2.7) 
 

Вещество a’ b’ c’ 
Вода 

Н.масляная кислота 
Изомасляная кислота 
Пропионовая кислота 

Этиловый спирт 

10,049 
10,344 
10,209 
9,905 
10,478 

-1599,51 
-2058,28 
-1998,60 
-1755,80 
-1685,64 

-105009 
-118982 
-96466 
-113887 
-83584,7 

 
Таблица 2.6 

Значения констант в уравнениях (2.2.2) - (2.2.4) 
 

Система a 23 b 23  c 23 
Вода - н. масляная кислота 
Вода - изомасляная кислота 
Вода - пропионовая кислота 

0,465 
0,471 
0,630 

1,992 
0,499 
1,298 

0,645 
2,124 
0,475 

  
Аналогичные вычисления выполнены для системы вода - этиловый спирт. 

Коэффициенты a21 , b21 , c21 оказались следующими – 0,054; 4,499; 0,184. Если 
известна величина )3/2(lg γγ , то состав паровой пазы легко рассчитывается по 
формуле:  

3
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При подстановке полученных значений коэффициентов в уравнение 
(2.2.4), были получены соотношения, позволяющие рассчитывать состав паро-
вой фазы в изученных системах. 

Система вода-изомасляная кислота: 
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система вода – н.масляная кислота: 

2)32499,02
3471,02

2(

)2
2

2
3471,0(060,1

3
2lg

xxxx

xx

++

−
=

γ
γ

,          (2.2.10) 

система вода – пропионовая  кислота: 
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Полученные уравнения с удовлетворительной точностью описывают дан-
ные по равновесию жидкость – пар в изученных двухкомпонентных системах. 
Среднее абсолютное отклонение вычисленных значений от опытных составило 
0,7 %, что не превышает ошибки эксперимента. 

 
2.2.3. Расчет коэффициентов испарения органических кислот  

на основе экспериментальных данных о равновесии жидкость-пар 
в бинарных и тройных системах 

 
Численные значения коэффициентов a31, b31, c31 уравнения (2.2.2) рассчи-

таны по данным таблиц (табл. 2.2 - 2.4) и рисунка (рис.2.5). Для этого исполь-
зован метод, описанный в предыдущем разделе.  

Экспериментальное значение предельного коэффициента активности оп-
ределялось по уравнению: 

0
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PKэкс =γ .   (2.2.12) 

Затем минимизацией функции δ1 рассчитывались численные значения 
констант a31, b31 , c31: 
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Таблица 2.7 

Значение коэффициентов a31, b31, c31 в уравнении (2.2.2) 
 

Система a31 b31  c31 
этиловый спирт - н.масляная кислота 0,019 0,017 0,313 
этиловый спирт - изомасляная кислота 0,018 0,221 0,042 
этиловый спирт - пропионовая кислота 0,002 0,008 0,465 

 
Подставив полученные данные в уравнение (2.2.2), можно получить 

уравнения для расчёта предельных коэффициентов испарения органических ки-
слот. Оказалось, что расчетные значения К3

0 удовлетворительно совпадают с 
данными, определенными по таблицам (табл.2.2 – 2.4). Среднее абсолютное от-
клонение опытных данных от расчетных составило 2,2 %, что не превышает 
ошибки эксперимента. Полученные данные могут быть использованы для про-
гнозирования поведения органических кислот в различных колоннах брагорек-
тификационных установок. 
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3. УВЕЛИЧЕНИЕ ВЫХОДА РЕКТИФИКОВАННОГО СПИРТА 
В СИСТЕМЕ БРАГОРЕКТИФИКАЦИИ 

ЗА СЧЁТ ПЕРЕРАБОТКИ ПОБОЧНЫХ ФРАКЦИЙ 
СПИРТОВОГО И ЛИКЁРОВОДОЧНОГО ПРОИЗВОДСТВА 

 
Возможность сокращения энергозатрат при одновременном увеличении 

выхода и повышении качества готовой продукции является основным побуди-
тельным мотивом совершенствования технологии брагоректификации. Следует 
отметить, что совместное выполнение указанных задач затруднительно, по-
скольку увеличение условного выхода этилового спирта неминуемо ведет к 
снижению отбора побочных продуктов брагоректификации и, как следствие, - к 
понижению качества конечного продукта, однако позволяет получить больший 
экономический эффект; глубокая же очистка ректификованного спирта повы-
шает конкурентоспособность продукции, однако требует дополнительных ка-
питаловложений и несколько более высоких энергозатрат.  

В связи с этим представляется актуальной разработка технологической 
схемы брагоректификационной установки (БРУ), которая позволяла бы перера-
батывать побочные и бракованные продукты спиртового и ликероводочного 
производства, увеличивая выход конечного продукта с повышенными качест-
венными показателями. В настоящей главе предложены новые способы перера-
ботки побочных фракций ликёроводочного и спиртового производства, приве-
дены экспериментальные данные о выделении этилового спирта из головной 
фракции, стяжек колонн, бракованных ликероводочных изделий в системе двух 
разгонных колонн брагоректификационной установки [83, 222, 223, 248]. 

 
3.1. Физико-химические показатели смесей,  

предназначенных для переработки. 
Описание экспериментальной брагоректификационной установки 

 
Состав перерабатываемых фракций приведён в таблице (табл. 3.1.). Отхо-

ды ликероводочного производства соответствовали ТУ 9181-260-00008064-98, 
головная фракция этилового спирта ОСТ 10-217-98.  

Эксперимент осуществлялся в условиях цеха брагоректификации  
ОАО «Спиртовый комбинат» г. Мариинск Кемеровская обл. [83, 222, 223, 248]. 
Принципиальная технологическая схема брагоректификационной установки 
приведена на рисунке (рис. 3.1). БРУ включает бражную колонну (поз.1) с 
бражным подогревателем (поз.2, 3), конденсатором (поз.4), сепаратором диок-
сида углерода (поз.5), конденсатором сепаратора диоксида углерода (поз.6); 
эпюрационную колонну (поз.7) с дефлегматором (поз.8), конденсатором (поз.9), 
кипятильником (поз.10); спиртовую колонну (поз.11) с дефлегматором (поз.12), 
конденсатором (поз.13), конденсатором паров сивушного масла (поз.14); раз-
гонную колонну №1 (поз.15) с дефлегматором (поз.16), конденсатором (поз.17) 
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и кипятильником (поз.18); декантатор (поз.19); разгонную колонну №2 (поз.20) 
с дефлегматором (поз.21), конденсатором (поз.22), конденсатором паров си-
вушного масла (поз.23); колонну окончательной очистки (поз.24) с дефлегмато-
ром (поз.25), конденсатором (поз.26) и кипятильником (поз.27). 

Таблица 3.1 
Основные показатели предназначенных для переработки смесей 

 
Показатели Характеристика 

Фракция головная этилового спирта 

Внешний вид Прозрачная жидкость  
с желтоватым оттенком 

Состав  
Этиловый спирт, % об. 92,0 – 94,2 
Ацетальдегид, мг/дм3 10256,3 – 17452,6 
Метилацетат, мг/дм3 5580,5 – 7230,1 
Этилацетат, мг/дм3 32326,1 – 49588,2 

Метиловый спирт, % об. 2,3 – 4,6 
Изоамиловый спирт, мг/дм3 1535,7 – 2304,0 

Спиртсодержащие отходы ликероводочного производства 
Бракованные водочные изделия 

Внешний вид Прозрачная жидкость без осадка 
Состав  

Этиловый спирт, % об. 36,0 
Ацетальдегид, мг/дм3 4,9 

Метиловый спирт, % об. 0,0079 
Изоамиловый спирт, мг/дм3 1,9 

Бракованные ликерные изделия 

Внешний вид Прозрачная жидкость 
с желтоватым отливом 

Состав  
Этиловый спирт, % об. 37,0 
Ацетальдегид, мг/дм3 211,1 
Метилацетат, мг/дм3 38,9 
Этилацетат, мг/дм3 63,0 

Метиловый спирт, % об. 0,1121 
Изобутиловый спирт, мг/дм3 6,1 
Н. бутиловый спирт, мг/дм3 10,3 
Изоамиловый спирт, мг/дм3 9,3 

Стяжка разгонной колонны №2 
Внешний вид Прозрачная жидкость 

с зеленовато-желтым оттенком 
Состав  

Этиловый спирт, % об. 30,1 – 34,8 
Ацетальдегид, мг/дм3 10,7 – 201,5 
Метилацетат, мг/дм3 21,9 – 40,2 
Этилацетат, мг/дм3 179,6 – 200,3 

Метиловый спирт, % об. 0,0591 – 0,0723 
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Окончание табл. 3.1 
Показатели Характеристика 

Изопропиловый спирт, мг/дм3 0 – 1,6 
Н. пропиловый спирт, мг/дм3 5670,0 – 11488,9 
Изобутиловый спирт, мг/дм3 11135,2 – 27875,7 
Н. бутиловый спирт, мг/дм3 154,8 -172,9 
Изоамиловый спирт, мг/дм3 32555,2 -34138,5 

Стяжка колонн БРУ 

Внешний вид Прозрачная жидкость 
с желтоватым оттенком 

Состав  
Этиловый спирт, % об. 24,8 
Ацетальдегид, мг/дм3 61,4 
Метилацетат, мг/дм3 72,5 
Этилацетат, мг/дм3 57,4 

Метиловый спирт, % об. 0,1114 
Н. пропиловый спирт, мг/дм3 1,2 
Изобутиловый спирт, мг/дм3 236,1 
Н. бутиловый спирт, мг/дм3 3,1 
Изоамиловый спирт, мг/дм3 566,2 

 
Установка работает следующим образом. Исходная бражка подогревается 

до 80 – 850С в бражном подогревателе (поз.2) и поступает в сепаратор СО2 
(поз.5), где освобождается от диоксида углерода, который направляется в теп-
лообменник (поз.6) для конденсации паров этилового спирта, воды и сопутст-
вующих примесей. Образовавшийся конденсат подаётся на тарелку питания 
разгонной колонны №1 (поз.15), а очищенный от паров воды, спирта и приме-
сей диоксид углерода выводится из системы брагоректификации. Подогретая 
бражка направляется на питательную тарелку бражной колонны (поз.1), где из 
нее вывариваются этиловый спирт и летучие примеси, которые выводятся с па-
ром в теплообменники (поз.2 - 4). 

Обогащенные примесями фракции из конденсатора (поз.4) и спиртоло-
вушки грязных погонов (на схеме не показана) подается на тарелку питания 
разгонной колонны №1 (поз.15), а частично очищенный от примесей бражной 
дистиллят подается на питательные тарелки эпюрационной колонны (поз.7). На 
верхние тарелки колонны (поз.7) подаётся горячая вода в таком количестве, 
чтобы крепость эпюрата была не ниже 18 – 20 % об. В этом случае компоненты 
сивушного масла и другие промежуточные примеси приобретают головной ха-
рактер на всех тарелках эпюрационной колонны, отбираются с фракциями из 
конденсатора (поз.9) и направляются на питательную тарелку разгонной колон-
ны №1 (поз.15).  

Очищенный от примесей эпюрат из куба колонны (поз.7) поступает на 
питательную тарелку спиртовой колонны (поз.11).  



 
 

Рис. 3.1. Принципиальная схема БРУ ОАО «Спиртовый комбинат» 
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Из паровой фазы верхних тарелок выварной части спиртовой колонны 
производится отбор фракции сивушного масла, которая после конденсации в 
конденсаторе (поз.14) направляется на питание разгонной колонны №2 (поз.20) 
совместно с фракцией сивушного спирта, выведенной из жидкой фазы нижних 
тарелок укрепляющей зоны. Непастеризованный спирт, отобранный из конден-
сатора (поз.13), поступает на верхнюю тарелку питания разгонной колонны №2 
(поз.20). 

Ректификованный спирт с верхних укрепляющих тарелок колонны 
(поз.11), направляется в колонну окончательной очистки (поз.24), обогревае-
мую через выносной кипятильник (27). Из конденсатора (поз.26) колонны окон-
чательной очистки выводится фракция, обогащённая метанолом, эфирами, аль-
дегидами и другими головными примесями и направляется на верхнюю пита-
тельную тарелку разгонной колонны №2 (поз.20), а из кубовой части колонны 
(поз.24) отбирается конечный продукт. 

Разгонная колонна №1 (поз.15) питается фракциями из конденсаторов 
(поз.4, 6, 9) и спиртоловушки грязных погонов (на схеме не показана). На верх-
ние тарелки этой колонны подаётся умягчённая горячая вода, что обеспечивает 
эффективное вываривание и концентрирование не только головных, но и про-
межуточных примесей (изопропиловый спирт, н. пропиловый спирт, кротоно-
вый альдегид, акролеин и др.), которые отбираются из конденсатора (поз.17) 
(КГП1) и выводятся из производственного цикла. Из куба колонны (поз.15) вы-
ходит очищенная от головных и некоторых промежуточных примесей фракция 
и направляется на нижнюю питательную тарелку разгонной колонны №2 
(поз.20). Разгонная колонна № 2 (поз.20) имеет две питательные тарелки: на 
нижнюю тарелку (16-ю) подаются жидкости, содержащие промежуточные и 
хвостовые примеси: фракции сивушного масла, сивушного спирта, отобранные 
из спиртовой колонны (поз.11), подсивушный слой декантатора; на верхнюю 
тарелку (75-ю) направляются жидкости, содержащие метанол и головные при-
меси из конденсаторов (поз.13, 26). На верхних тарелках колонны (поз.20) и в 
ее дефлегматоре (поз.21) осуществляется вываривание и концентрирование го-
ловных примесей и метанола, которые отбираются из конденсатора (поз.21) в 
виде концентрата головных примесей (КГП2) и выбрасывается из системы бра-
горектификации. Сивушное масло выводится из колонны (поз.20) отбором 
фракции из паровой фазы средних выварных тарелок. Пары сивушного масла 
поступают в конденсатор (поз.23), жидкость из которого направляется в декан-
татор (поз.19), откуда выводится сивушное масло. Из жидкой фазы нижних ук-
репляющих тарелок колонны (поз.20) отбирается концентрат промежуточных 
примесей (КПП). Из жидкой фазы верхних укрепляющих тарелок колонны 
(поз.20) выводится фракция этилового спирта и возвращается на повторную пе-
реработку. 
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3.2. Переработка отходов спиртового и ликероводочного производства 
 

3.2.1. Переработка фракции головной этилового спирта 
 

Переработка фракции головной этилового спирта (ФГЭС) осуществлялась 
в разгонной колонне № 2, входящей в состав БРУ [83, 222, 223, 248]. ФГЭС 
вводилась на верхнюю питательную тарелку разгонной колонны в количестве 4 
- 5 дал/час. Из конденсатора колонны производились отборы концентрата го-
ловных примесей (КГП2) в количестве 0,2 – 0,8 %, а из жидкой фазы 17, 18, 20-
й тарелок отбиралась фракция концентрата промежуточных примесей (КПП) в 
количестве 0,2 – 0,6 %. Режимные параметры работы брагоректификационной 
установки при проведении эксперимента и усредненные результаты испытаний 
при различных режимах эксплуатации приведены в таблицах (табл. 3.2, 3.3). 

За время производственных испытаний получаемый ректификованный 
спирт обладал удовлетворительными органолептическими показателями и со-
ответствовал требованиям, предъявляемым к спирту марки «Люкс». 

 
Таблица 3.2 

Режимные параметры работы БРУ 
 

Значение показателей Параметры работы БРУ 
Вариант 1 Вариант 2 Вариант 3 

Бражные колонны 
Давление, кПа 

-в выварной камере (внизу) 
-над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

113,5–114,0 
102,0-103,0 

 
 

113,0-113,5 
102,5-103,5 

 
 

116,0 
103,2-104,0 

Температура, оС: 
-над питательной  тарелкой 

-в выварной камере 
-отходящей из дефлегматора воды 

-бражки на входе в колонну 

 
94 - 96 

104,0-105,0 
60,0 – 62,0 
85,0 -85,5 

 
94 - 95 

104,0- 105,0 
61,0 – 63,0 
83,0 – 84,0 

 
94,5 - 96 

104,0–105,0 
61,0 – 63,0 
86,0 - 86,3 

Отбор из конденсатора, % 1 1 1 
    

Эпюрационные колонны 
Давление, кПа 

- в выварной камере (внизу) 
- над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

120,0- 121,0 
101,0 -101,5 

 
 

120,0- 121,0 
101,0-102,0 

 
 

121,5 
101,5-102,0 

Температура, оС: 
-вверху 

-в выварной камере 
-отходящей из дефлегматора воды 

 
86,0 – 86,5 
89,7 – 91,0 
67,0 -68,0 

 
86,8 – 87,0 
90,0 – 91,2 
67,5 -68,0 

 
87,0 – 87,4 
91,0 – 92,5 
67,8 -68,2 

Объемная доля спирта в эпюрате, % 18,0 – 21,0 18,0 – 20,0 17,0 – 18,0 
Отбор из конденсатора, % 7 7 7 
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Окончание табл. 3.2 

Значение показателей 
Параметры работы БРУ 

Вариант 1 Вариант 2 Вариант 3 
Ректификационные колонны 

Давление, кПа 
- в выварной камере (внизу) 

- над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

124,0 
102,0 -102,5 

 
 

124,0- 125,0 
102,3-102,9 

 
 

123,5-125,0 
102,8-103,0 

Температура, оС: 
-вверху 

-в выварной камере 
- над питательной тарелкой 

-отходящей из дефлегматора воды 

 
78,0 – 78,2 
105,7–105,9 
88,0 – 89,0 
65,0 -66,0 

 
78,0 – 78,3 
105,5–105,8 
88,0 – 89,0 
65,5 -66,0 

 
78,0 – 78,3 
105,0–105,5 
89,0 – 90,0 
65,2 -66,2 

Величина отбора, %: 
-сивушного спирта 

-непастеризованногоспирта 

 
3 
3 

 
3 
3 

 
3 
3 

    
Разгонная колонна №1 

Давление, кПа 
- в выварной камере (внизу) 

- над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

119,0-120,0 
102,0-102,2 

 
 

120,0- 120,5 
101,0–102,0 

 
 

120,5-121,0 
102,8-103,0 

Температура, оС: 
-вверху 

-в выварной камере 
-отходящей из дефлегматора воды 

 
84,0 – 84,2 
91,7–91,9 
68,0 -69,0 

 
84,8 – 85,0 
92,5–92,8 
68,5 -69,5 

 
85,0 – 85,3 
93,0–93,3 
69,2 -70,2 

Величина отбора, %: 
-концентрата головных примесей из 

конденсатора (КГП1) 

 
1,0 

 
1,0 

 
1,0 

    
Разгонная колонна №2 

Давление, кПа 
- в выварной камере (внизу) 

- над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

123,0 
102,0 -102,4 

 
 

124,0 
102,5-102,7 

 
 

125,0 
102,5-103,0 

Температура, оС: 
-вверху 

-в выварной камере 
- над питательной тарелкой 

-над 75-й тарелкой 
-над 8-й тарелкой 
-над 4-й тарелкой 

-отходящей из дефлегматора воды 

 
78,0 – 78,2 
105,7–105,9 
94,0 – 94,5 
86,0 – 86,5 
96,0 – 100,0 
104,0 – 105,0 

68,0 -69,0 
 

 
78,0 – 78,3 
105,5–105,8 
94,5 – 94,8 
86,5 – 87,1 
96,5 – 100,8 
104,5 – 105,2 

68,5 -69,0 

 
78,0 – 78,3 
105,0–105,5 
94,5 – 95,0 
87,0 – 87,5 
97,0 – 101,0 
104,8 – 105,5 

69,2 -69,5 
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Таблица 3.3 
Усредненный состав КГП2, КПП и фракции этилового спирта  

из разгонной колонны №2, мг/дм3, при различных режимах эксплуатации БРУ 
 

Наименование  
примеси 

КГП2=0,2 % 
КПП=0,2 % 

КГП2=0,4 % 
КПП=0,2 % 

КГП2=0,6 % 
КПП=0,4 % 

КГП2=0,8 % 
КПП=0,6 % 

Вариант 1 
Фракция этилового спирта 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт 
Сивушное масло, 

в т.ч.: 
изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

111,1 
107,2 
283,8 

0.007 % об. 
424,2 

 
75,1 
148,1 
50,2 
150,6 

86,1 
105,0 
50,75 

0,0035 % об. 
211,5 

 
38,8 
70,2 
30,2 
72,3 

45,8 
55,7 

- 
0,0025 % об. 

137,6 
 

25,1 
46,7 
17,7 
48,1 

11,23 
7,8 
- 

0,0007 % об. 
61,0 

 
20,1 
40,9 

- 
- 

Концентрат головной фракции 
Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт 

2941,6 
5342,5 
20632,5 

15,3 % об. 

1960,4 
3727,1 
18235,0 

10,8 % об. 

1273,3 
3118,2 
12838,7 

5,1 % об. 

980,9 
2223,8 
10534,5 

3,02 % об. 
Концентрат промежуточных примесей 

Сивушное масло, 
в т.ч.: 

изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

188347,0 
 

1380,4 
88543,5 
22878,9 
75544,2 

185627,7 
 

1290,3 
87860,3 
20913,0 
72564,1 

179184,3 
 

1103,1 
86875,3 
19232,7 
71973,2 

174365,5 
 

1146,6 
82575,3 
18353,3 
70290,3 

Вариант 2 
Фракция этилового спирта 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт 
Сивушное масло, 

в т.ч.: 
изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

208,1 
313,2 
401,2 

0,0080 % об. 
722,9 

 
136,2 
260,1 
86,4 
240,2 

131,3 
280,5 
120,3 

0,0056 % об. 
374,4 

 
68,5 
120,5 
53,6 
130,2 

68,2 
100,1 
36,1 

0,0038 % об. 
169,2 

 
28,4 
58,1 
25,3 
53,6 

28,2 
14,8 

- 
0,0009 % об. 

76,6 
 

15,9 
1,2 
- 
- 

Концентрат головной фракции 
Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт 

3875,4 
8687,9 
32589,1 

19,8 % об. 

2589,9 
6875,1 
27857,5 

13,2 % об. 

2300,6 
3118,2 
19542,1 

11,8 % об. 

1802,5 
2223,8 
14253,1 

7,2 % об. 
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Окончание табл. 3.3 
Наименование  

примеси 
КГП2=0,2 % 
КПП=0,2 % 

КГП2=0,4 % 
КПП=0,2 % 

КГП2=0,6 % 
КПП=0,4 % 

КГП2=0,8 % 
КПП=0,6 % 

Концентрат промежуточных примесей 

Сивушное масло, 
в т.ч.: 

изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

279999,8 
 
 

2998,4 
118543,5 
47895,6 
110562,3 

258237,3 
 
 

2890,3 
105860,3 
42589,6 
106897,1 

242669,6 
 
 

2653,4 
99597,2 
39856,7 
100562,3 

232107,3 
 
 

2133,2 
98753,5 
32568,3 
98652,3 

Вариант 3 
Фракция этилового спирта  

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт 
Сивушное масло, 

в т.ч.: 
изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

100,9 
98,7 
200,1 

0.0065 % об. 
367,0 

 
68,2 
132,4 
45,1 
121,3 

75,4 
90,6 
43,6 

0,0032 % об. 
211,8 

 
24,5 
65,4 
28,1 
65,4 

33,2 
42,3 

- 
0,0025 % об. 

137,6 
 

19,1 
40,5 
15,4 
39,5 

10,7 
5,2 
- 

0,0006 % об. 
61,0 

 
15,3 
31,5 

- 
- 

Концентрат головной фракции 
Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт 

2785,4 
6782,1 
18365,1 

13,1 % об. 

1789,3 
3222,4 
16231,4 

9,4 % об. 

1100,5 
2854,6 
12001,8 

4,9 % об. 

830,2 
2114,5 
9654,1 

2,5 % об. 
Концентрат промежуточных примесей 

Сивушное масло, 
в т.ч.: 

изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

187447,0 
 
 

1480,4 
87543,5 
22878,9 
75544,2 

181727,7 
 
 

1390,3 
85860,3 
20913,0 
73564,1 

178193,6 
 
 

1112,4 
84875,3 
19232,7 
72973,2 

172240,0 
 
 

1021,1 
82575,3 
18353,3 
70290,3 

 
3.2.2. Переработка стяжек колонн и отходов  

ликероводочного производства в системе брагоректификации 
 

Переработка стяжки разгонной колонны №2 осуществлялась на дейст-
вующей брагоректификационной установке, вырабатывающей 8000 дал/сут. 
ректификованного спирта из бражки следующего состава: ацетальдегида 61,5 – 
82,75 мг/дм3, метилацетата – 18,25 – 19,38 мг/дм3, этилацетата – 43,7 -51,4 
мг/дм3, метилового спирта 0,022 – 0,029 % об., сивушного масла 3005,21 – 
3198,93 мг/дм3, в т.ч.: пропилового спирта – 392,32 – 421,38 мг/дм3, изобутило-
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вого спирта – 497,38 – 504,7 мг/дм3, бутилового спирта – 8,76 – 13,10 мг/дм3, 
изоамилового спирта 2106,75 – 2259,75 мг/дм3. 

Перерабатываемая продукция вводилась на питательную тарелку раз-
гонной колонны №1. Из конденсатора этой колонны отбирался концентрат го-
ловных примесей (КГП1). Из куба колонны выводилась водно-спиртовая жид-
кость, содержащая промежуточные и хвостовые примеси, и направлялась на 
нижнюю питательную тарелку разгонной колонны №2. Из конденсатора ука-
занной колонны выводился концентрат головной фракции (КГП2), из жидкой 
фазы 17 – 23-й тарелок производился отбор концентрата пропиловых спиртов и 
других промежуточных примесей (КПП). Из паровой фазы 5-11-й тарелок отво-
дилась фракция сивушного масла. Очищенный от примесей этиловый спирт от-
бирался из зоны 55 – 65-й тарелок колонны и направлялся в бражку. Объем по-
даваемого на переработку брака (Vб) варьировался от 20 до 40 дал/час, отбор 
КГП1 изменялся от 0,15 до 0,35 %, а КГП2 и КПП от 0,15 до 0,25 %. 

Технологические показатели и параметры процесса разгонки приведены в 
таблице (табл. 3.4). 

Таблица 3.4  
Технологические показатели и параметры процесса переработки стяжки 

 разгонной колонны №2 
 

Параметры работы БРУ Значение параметров 
Разгонная колонна №1 

Давление, кПа 
- в выварной камере (внизу) 

- над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

123,0-124,0 
103,0-104,0 

Температура, оС: 
-вверху 

-в выварной камере 
-отходящей из дефлегматора воды 

 
82,0 – 83,2 
92,7–93,2 
69,0 -70,0 

Разгонная колонна №2 
Давление, кПа 

- в выварной камере (внизу) 
- над верхней тарелкой (вверху) 

 
 

124,0-124,5 
103,0 -104,0 

Температура, оС: 
-вверху 

-в выварной камере 
- над 16-й тарелкой 
-над 75-й тарелкой 

-отходящей из дефлегматора воды 

 
78,0 – 78,2 
105,7–105,9 
88,0 – 90,5 
86,0 – 86,5 
69,0 -70,0 

 
Характеристики КГП1, КГП2, КПП, фракции этилового спирта, возвра-

щаемого в бражку, а также ректификованного спирта приведены в таблицах 
(табл. 3.5 – 3.9). За время производственных испытаний получаемый ректифи-
кованный спирт по аналитическим показателям соответствовал спирту марки 
«Люкс». При подаче более 30 дал/час отмечено ухудшение органолептических 
свойств конечного продукта при удовлетворительных аналитических показате-
лях и было установлено наличие в спирте незначительных количеств кротоно-
вого альдегида и акролеина. 



 
Таблица 3.5 

Зависимость состава фракции этилового спирта из разгонной колонны №2, мг/дм3,  
от количества перерабатываемых отходов спиртового производства Vб, и величин отборов КГП1, КГП2, КПП, % 

 
Концентрация примесей при переработке стяжки, мг/дм3 

Vб = 15 
дал/час 

Vб = 20 
дал/час 

Vб = 30 дал/час Vб = 40 дал/час 
Наименование 

примеси КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,3 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП10,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,15 

КГП1=0,35 
КГП2=0,25
ККПП=0,2 

КГП1=0,4 
КГП2=0,2 
КПП=0,2 

КГП1=0,3 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,25 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт, 
% об. 

Сивушное масло, 
в т.ч.: 

изопропиловый 
спирт 

пропиловый спирт 
изобутиловый 

спирт 
бутиловый спирт 
изоамиловый 

спирт 

19,73 
- 

45,20 
 

0,0071 
 

316,63 
 
- 

36,39 
 

100,67 
- 
 

179,57 

26,25 
- 

52,38 
 

0,0078 
 

358,51 
 
- 

42,24 
 

103,74 
- 
 

212,53 

38,15 
2,81 
58,91 

 
0,0082 

 
577,26 

 
6,35 
61,21 

 
184,3 

- 
 

325,4 

36,30 
2,26 
61,2 

 
0,0080  

 
517,85 

 
5,36 
52,62 

 
158,18 

- 
 

301,69 

35,25 
2,12 
59,31 

 
0,0080 

 
469,22 

 
4,98 
52,02 

 
132,12 

- 
 

280,1 

31,48 
1,25 
57,02 

 
0,0079 

 
411,52 

 
4,46 
51,16 

 
105,6 

- 
 

250,3 

36,30 
2,26 
61,2 

 
0,0085 

 
666,66 

 
8,13 
72,11 

 
202,21 

- 
 

384,21 

35,42 
1,98 
59,58 

 
0,0084 

 
648,72 

 
7,92 
71,92 

 
199,64 

- 
 

369,24 
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Таблица 3.6 
Зависимость состава ректификованного спирта, мг/дм3, от количества перерабатываемых отходов спиртового  

производства Vб , и величин отборов КГП1, КГП2, КПП, % 
 

Концентрация примесей, мг/дм3 
При переработке стяжки До перера-

ботки стяжки Vб = 15 
дал/час 

Vб = 20 
дал/час 

Vб = 30 дал/час Vб = 40 дал/час Наименование 
примеси 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,3 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП10,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,15 

КГП1=0,35 
КГП2=0,25
ККПП=0,2 

КГП1=0,4 
КГП2=0,2 
КПП=0,2 

КГП1=0,3 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,25 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 
Метиловый 
спирт, % об. 
Сивушное  
масло, в т.ч.: 

изопропиловый 
спирт 

пропиловый 
спирт 

изобутиловый 
спирт 

бутиловый 
спирт 

изоамиловый 
спирт 

- 
- 
- 
 

0,0007 
 

1,1 
 

1,1 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

- 
- 
- 
 

0,0010 
 

1,28 
 

1,28 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

- 
- 
- 
 

0,0032 
 

1.36 
 

1.36 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

0,45 
- 
- 
 

0,0043  
 

1,65 
 

1,65 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

0,51 
- 
- 
 

0,0040  
 

1,49 
 

1,49 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

0,50 
- 
 
 

0,0039 
 

1,42 
 

1,42 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

0,49 
- 
- 
 

0,0036 
 

1,36 
 

1,36 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

0,83 
0,65 

- 
 

0,0081 
 

2,98 
 

2,98 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 

0,77 
0,54 

- 
 

0,0080 
 

2,06 
 

2,06 
 
- 
 
- 
 
- 
 
- 
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Таблица 3.7 

Зависимость состава концентрата головных примесей из разгонной колонны №1, мг/дм3, от количества  
перерабатываемых отходов спиртового производства Vб , и величин отборов КГП1, КГП2, КПП, % 

 
Концентрация примесей при переработке стяжки, мг/дм3 

Vб = 15 
дал/час 

Vб = 20 
дал/час 

Vб = 30 дал/час Vб = 40 дал/час 
Наименование 

примеси КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,3 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП10,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,15 

КГП1=0,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,2 

КГП1=0,4 
КГП2=0,2 
КПП=0,2 

КГП1=0,3 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,35 
КГП2=0,25 
КПП=0,25 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт, 
% об. 

 
Сивушное масло, 

в т.ч.: 
изопропиловый 

спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый 

спирт 
бутиловый спирт 
изоамиловый 

спирт 

3171,5 
3111,2 
10523,0 

 
2,12 

 
 

612,4 
 

326,5 
285,9 

 
- 
- 
 
- 

6811,5 
3465,0 
13784,0 

 
2,81 

 
 

1029,2 
 

665,2 
364,0 

 
- 
- 
 
- 

9129,1 
3949,2 
21301,5 

 
2,95 

 
 

3733,4 
 

875,3 
2858,1 

 
- 
- 
 
- 

9105,5 
3781,2 
20569,5 

 
2,92 

 
 

4885,2 
 

903,1 
3982,1 

 
- 
- 
 
- 

9047,5 
3707,3 
20358,5 

 
2,89 

 
 

5001,2 
 

950,3 
4050,9 

 
- 
- 
 
- 

8969,1 
3516,6 
19870,3 

 
2,87 

 
 

4913,6 
 

928,1 
3985,5 

 
- 
- 
 
- 

10469,2 
4906,2 
33809,5 

 
3,7 

 
 

6792,2 
 

586,2 
6206,0 

 
- 
- 
 
- 

10305,5 
4803,25 
30409,5 

 
3,5 

 
 

6381,0 
 

512,3 
5868,7 

 
- 
- 
 
- 
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Таблица 3.8 

Зависимость состава концентрата головных примесей из разгонной колонны №2, мг/дм3, от количества 
перерабатываемых отходов спиртового производства Vб , и величин отборов КГП1, КГП2, КПП, % 

 
Концентрация примесей при переработке стяжки, мг/дм3 

Vб = 15 
дал/час 

Vб = 20 
дал/час 

Vб = 30 дал/час Vб = 40 дал/час 
Наименование 

примеси КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт, 
% об. 

 
Сивушное масло, 

в т.ч.: 
изопропиловый 

спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый 

спирт 
бутиловый спирт 
изоамиловый 

спирт 

1385,4 
1090,7 
7888,5 

 
3,12 

 
- 
 
 
- 
- 
 
- 
- 
 
- 

5773,5 
3524,9 
15824,0 

 
3,21 

 
- 
 
 
- 
- 
 
- 
- 
 
- 

8954,1 
6100,3 
18547,2 

 
11,42 

 
521,4 

 
 
- 

521,4 
 
- 
- 
 
- 

8084,5 
5900,5 
17056,0 

 
10,83 

 
625,1 

 
 
- 

625,1 
 
- 
- 
 
- 

7046,5 
4269,8 
15924,0 

 
10,42 

- 
687,9 

 
 
- 

687,9 
 
- 
- 
 
- 

6947,9 
6287,5 
15677,5 

 
10,23 

- 
691,3 

 
 
- 

691,3 
 
- 
- 
 
- 

11583,1 
7994,8 
17046,0 

 
14,81 

 
1734.6 

 
 
- 

1734.6 
 
- 
- 
 
- 

33541.2 
7886.5 
17146.5 

 
14.50  

 
1785.4 

 
 
- 

1785.4 
 
- 
- 
 
- 
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Таблица 3.9 

Зависимость состава концентрата промежуточных примесей из разгонной колонны №2, мг/дм3,  
от количества перерабатываемых отходов спиртового производства Vб , и величин отборов КГП1, КГП2, КПП, % 

 
Концентрация примесей при переработке стяжки, мг/дм3 

Vб = 15 
дал/час 

Vб = 20 
дал/час 

Vб = 30 дал/час Vб = 40 дал/час 
Наименование 

примеси КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

КГП1=0,15 
КГП2=0,15 
КПП=0,15 

Метиловый спирт, 
% об. 

Сивушное масло, 
в т.ч.: 

изопропиловый 
спирт 

пропиловый спирт 
изобутиловый 

спирт 
бутиловый спирт 
изоамиловый 

спирт 

 
0,911 

 
89435,1 

 
- 

40112,5 
 

43554,3 
- 
 

5768,3 

 
1,113 

 
101053,2 

 
- 

43281,0 
 

50170,0 
- 
 

7602,0 

 
2,742 

 
170463,2 

 
524,6 

62480,8 
 

81240,6 
1131,6 

 
25085,6 

 
2,968 

 
168464,3 

 
502,3 

61873,8 
 

80224,8 
1061,5 

 
24801,9 

 
3,021 

 
164119,0 

 
498,5 

60542,1 
 

79543,6 
987,5 

 
22547,3 

 
3,156 

 
159240,0 

 
492,2 

60498,0 
 

77182,6 
854,1 

 
20213,1 

 
3,254 

 
225888,1 

 
520,1 

98860,2 
 

97040,7 
1357,6 

 
28109,5 

 
2,412 

 
181560,9 

 
548,2 

66565,3 
 

86095,1 
1168,8 

 
27183,5 
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Аналогичным образом перерабатывались бракованные отходы ликеро-
водочного производства [83, 222, 223, 248]. Переработка указанной продукции 
осуществлялась на брагоректификационной установке, вырабатывающей  
8000 дал/сут. из бражки следующего состава: ацетальдегида – 202,3 -  
298,1 мг/дм3, метилацетата – 54,1 - 77,3 мг/дм3, этилацетата – 103,4 -  
229,9 мг/дм3, метилового спирта 0,018 – 0,021 % об., сивушного масла 2796,6 - 
3068,2 мг/дм3, в т.ч.: пропилового спирта – 398,9 – 416,2 мг/дм3, изобутилового 
спирта – 402,3 – 497,4 мг/дм3, н. бутилового спирта – 8,5 – 11,05 мг/дм3, изо-
амилового спирта 1986,9 – 2143,5 мг/дм3. 

Характеристики получаемых фракций и ректификованного спирта при-
ведены в таблицах (табл. 3.10, 3.11). 

 
Таблица 3.10 

Состав КГП1, КГП2, КПП, фракции этилового спирта из разгонной  
колонны №2 и ректификованного спирта при переработке 30 дал/час  

бракованных водочных изделий, мг/дм3 

 
Количество примесей, мг/дм3, при переработке бракованных 

водок 
Наименование 

примеси 
КГП1 КГП2 КПП 

Фракция 
этилового 
спирта с 55-
57-й тарелок 

Ректифико-
ванный 
спирт 

 
Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 
Метиловый 
спирт, % об. 
Сивушное 
масло, в т.ч.: 

изопропиловый 
спирт 

 
1140,6 
1856,6 
9580,5 

 
5,2 

3656,9 
 
 

2541,3 

 
888,6 
785,2 

10385,5 
 

3,2 
1962,5 

 
 

1112,2 

 
- 
- 
- 
 
- 

143090,1 
 
 
- 

 
10,3 

- 
- 
 

0,008 
600,3 

 
 
- 

 
0,2 
- 
- 
 

0,0008 
1,5 

 
 

1,5 
пропиловый 

спирт 
изобутиловый 

спирт 
изоамиловый 

спирт 

 
- 
 
- 
 

1115,6 

 
- 
 
- 
 

850,3 

 
50251,3 

 
70524,3 

 
22314,5 

 
600,3 

 
- 
 
- 

 
- 
 
- 
 
- 
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Таблица 3.11 
Состав КГП1, КГП2, КПП, фракции этилового спирта из разгонной  
колонны №2 и ректификованного спирта при переработке 25 дал/час  

ликерных изделий 
 

Количество примесей, мг/дм3, при переработке бракованных ликёрных 
изделий 

Наименование 
примеси 

КГФ1 КГФ2 КПП 

Фракция 
этилового 
спирта 

Ректифико-
ванный 
спирт 

Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 
Метиловый 
спирт, % об. 
Сивушное  
масло, в т.ч.: 

изопропиловый 
спирт 

пропиловый 
спирт 

изобутиловый 
спирт 

изоамиловый 
спирт 

1540,7 
3626,6 
9580,5 

 
14,2 

7462,0 
 
 

4277,7 
 
- 
 
- 
 

3184,3 

1348,7 
3705,2 
10385,5 

 
5,9 

 
5788,0 

 
3381,7 

 
- 
 
- 
 

2406,3 

- 
- 
- 
 
- 
 

301591,1 
 
- 
 

106420,5 
 

149800,6 
 

45370,8 

18,5 
- 
- 
 

0,014 
 

119,9 
 

3,1 
 

1059,1 
 

57,7 
 
- 

0,9 
0,7 
- 
 

0,002 
 

1,8 
 

1,8 
 
- 
 
- 
 
- 

 

3.2.3. Переработка стяжек колонн во время остановки БРУ 

 

Во время останова БРУ была произведена переработка 7600 дал стяжки 
колонн БРУ с помощью разгонных колонн. Отобранная из разгонной  
колонны №2 фракция этилового спирта перекачивалась в дополнительную ем-
кость и перерабатывалась на спирт после пуска БРУ [83, 222, 223, 248]. 

Характеристика перерабатываемого продукта и параметры работы ко-
лонн приведены выше (см. табл. 3.1, 3.2). Отбор КГП1 составлял 1 дал/час, 
КГП2 – 0,5 дал/час, КПП – 1 дал/час. 
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Результаты производственных испытаний отражены в таблице  

(табл. 3.12). 
 

Таблица 3.12 
Состав КГП1, КГП2, КПП и фракции этилового спирта из разгонной  
колонны №2, мг/дм3, при переработке 60 дал/час стяжек колонн БРУ  

в разгонных колоннах 
 

Наименование  
примеси КГП1 КГП2 КПП 

Фракция  
этилового 
спирта 

 
Ацетальдегид 
Метилацетат 
Этилацетат 

Метиловый спирт, % об. 
Сивушное масло, 

в т.ч.: 
изопропиловый спирт 
пропиловый спирт 
изобутиловый спирт 
изоамиловый спирт 

 

 
2273,3 
3958,2 
15729,0 

3,98 
4960,2 

 
3076,2 

- 
- 

1,9 

 
15901,0 
2662,6 
19254,5 

5,19 
- 
 
- 
- 
- 
- 

 
- 
- 
- 
- 

306770 
 
- 

106450,0 
153450,0 
46870,5 

 
64,6 

- 
137,5 
0,013 
171,5 

 
- 

149,1 
- 

22,4 

 
В настоящее время в спиртовом цехе ОАО «Спиртовый комбинат» г. Ма-

риинска успешно перерабатываются бракованные ликёроводочные изделия, 
побочные фракции этилового спирта (стяжки колонн, головная фракция этило-
вого спирта, промежуточная фракция этилового спирта, промывные воды си-
вушного масла и т.д.) и другие спиртсодержащие жидкости, в состав которых 
входят метанол, сложные эфиры, альдегиды, органические кислоты, непредель-
ные соединения, компоненты сивушного масла (изоамиловый, изобутиловый, 
н. пропиловый, изопропиловый спирты) и другие примеси, проявляющие го-
ловной, хвостовой и промежуточный характер в процессах брагоректификации. 
Качество ректификованного спирта соответствует категориям «Люкс», «Аль-
фа». Годовой экономический эффект составляет не менее 13 млн. руб.  
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4. КОМБИНИРОВАНИЕ СОРБЦИОННЫХ 
И РЕКТИФИКАЦИОННЫХ МЕТОДОВ ОЧИСТКИ ЭТАНОЛА 
 
4.1. Применение ионитов для повышения качества пищевого этанола 

 
Примеси, сопутствующие этиловому спирту, отличаются большим разно-

образием, их состав и концентрация в продуктах и полупродуктах спиртового 
производства определяются многими факторами: видом и качеством исходного 
сырья, работы варочного, бродильного отделений, применяемой схемы браго-
ректификации и т.д., поэтому очистка этанола ректификационными методами 
представляет собой сложную задачу. Между тем, многие доступные физико-
химические способы выделения примесей из растворов  до сих пор остаются 
невостребованными спиртовой промышленностью. В настоящей главе прове-
дена оценка применимости ионообменных и сорбционных методов для очистки 
продуктов и полупродуктов спиртового производства [224 – 237].  

В настоящее время на кафедре химии Воронежского государственного 
архитектурно-строительного университета выполняются исследования по из-
влечению токсичных микропримесей из этанола и этанолсодержащих раство-
ров. В ходе экспериментов проводилась очистка пищевого этанола, смешанного 
с концентратом головных и промежуточных примесей (КГПП) в соотношении 
250:3. Для очистки 25 мл смеси использовалась навеска того или иного сорбен-
та массой 2 г. Время обработки составляло 20 минут. Исследовались 15 различ-
ных ионообменных смол (табл. 4.1), результаты приведены в таблице (табл.4.2). 
Как видно, наименьшее количество примесей содержит образец, очищенный 
катионитом КУ-2. Хороший результат по снижению концентрации альдегидов 
наблюдается также для катионитов Tulsion Т-43 H, Tulsion CXO-12, анионитов 
Tulsion A 23- Cl-, Tulsion A-8 XMP и Tulsion A-20 Cl- (концентрация снижается 
более чем в 5 раз). Однако в образцах, подвергнутых очистке катионитами 
Tulsion, обнаружена примесь бензальдегида, что не допускается требованиями 
ГОСТ Р 51652 –2000 [17]. Хорошую эффективность очистки от эфиров показа-
ли слабоосновные аниониты Tulsion A-2 XMP, Tulsion A-8 XMP, Tulsion A-10 
XMP , Tulsion A-20 Cl-. 

Для ионитов, наиболее пригодных для очистки этанола, были сняты ки-
нетические кривые сорбции по ключевым компонентам.  

Лабораторная установка для оценки обменной ёмкости ионита представ-
ляла собой вертикально закреплённую стеклянную колонку с калиброванной 
шкалой. На дно колонки укладывался опорный слой из химически нейтрально-
го стекловолокна, на который помещался предварительно взвешенный, подго-
товленный и отмытый в этиловом спирте ионит (высота слоя примерно 200 
мм). 

Установка оснащалась устройствами регулирования и замера рабочих 
растворов, эксперимент проводился при постоянной температуре 20±2°С. Эти-
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ловый спирт, искусственно загрязнённый примесями, пропускался через колон-
ку сверху вниз с постоянной скоростью (2,0–2,5 мл/мин), через каждые 10 мин 
из нижней части установки отбиралась проба. Наличие примесей в очищенном 
растворе определялось газохроматографическим методом.  

 
Таблица 4.1 

Марка и тип исследуемых ионитов 
 

№ 
п/
п 

Наиме-
нование Тип Матрица 

Функцио-
нальная 
группа 

Структура 
Ионооб-
менная 
форма 

Полная  
статиче-
ская об-
менная  
ёмкость, 
мг-экв/мл, 
не менее 

1 Tulsion  
A-2 XMP 

Слабоос-
новный 
анионит 

Сополи-
мер поли-
стирола 

Третич-
ный амин 

Макропо-
ристая 

Нейтраль-
ное осно-
вание 

1,5 

2 Tulsion 
A-8 XMP То же То же То же То же ОН - 1,3 

3 
Tulsion 
A-10 
XMP 

“-“ 
Сополи-
мер поли-
акрила 

Полиамин “-“ 
Нейтраль-
ное осно-
вание 

2,5 

4 
Tulsion 
A-20Х 

Gel 
“-“ То же Третич-

ный амин Гелевая 
Нейтраль-
ное осно-
вание 

1,6 

5 Tulsion 
A-23 Cl- 

Сильно-
основный 
анионит 

Сополи-
мер поли-
стирола 

Четвер-
тичный 
аммоний 

То же Cl- 1,3 

6 Tulsion 
A-23 P То же То же То же “-“ ОН- 1,3 

7 Tulsion 
 A-26 Gel “-“ “-“ “-“ “-“ Cl- 1,3 

8 
Tulsion 
CXO-12 

MP 

Слабоки-
слотный 
катионит 

Сополи-
мер 

полиакри-
ла 

Карбок-
сильная 

Макропо-
ристая Н+ 4,2 

9 Tulsion 
T-42 MP 

Сильно-
кислотный 
катионит 

Сополи-
мер поли-
стирола 

Сульфо-
новая То же Н+ 1,7 

10 Tulsion 
T-42 Gel То же То же То же Гелевая Н+ 1,8 

11 Tulsion 
T-46 H+ “-“ “-“ “-“ “-“ Н+ 1,8 

12 Tulsion 
T-52 H “-“ “-“ “-“ “-“ Н+ 1,9 

13 Tulsion 
T-57 “-“ “-“ “-“ “-“ Н+ 1,8 

14 Ку-2 “-“ “-“ “-“ “-“ Н+ 1,8 



Таблица 4.2 
Содержание микропримесей (мг/дм3) в искусственно загрязненном этаноле после сорбционной очистки 

 
Номер сорбента, используемого при очистке спирта (см. табл. 4.1) 

Компоненты, мг/дм3 
Исход-
ный 

образец 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 

ацетальдегид 447,6 75,39 71,36 81,96 72,69 70,21 75,09 67,29 60,69 80,39 72,97 59,17 72,18 74,23 31,91 72,35 
ацетон 8,44 5,96 5,74 5,68 4,40 3,42 2,20 2,10 4,87 3,53 2,39 3,62 2,71 3,05 5,33 5,03 

метилацетат 0 0 0 0 0 0 5,91 7,35 0 0 4,61 0 6,10 6,02 0 0 
этилацетат 2305,4 921 880 878 928 945 1062 1012 1059 930 1045 1065 1052 1319 938 923 
2- бутанон 3,0 0,55 0,54 0,49 0,50 0,52 0,46 0,45 0,46 0,56 0,67 0,48 0,52 0,69 0,52 0,51 

2- пропанол 3,20 0,88 0,50 1,00 0,40 0,96 1,13 1,21 1,14 0,28 1,26 0,30 1,03 2,96 0,87 0,53 
2- бутанол 0 0 0 0 0 0 0 2,31 2,79 1,84 1,67 1,38 2,03 2,95 0 0 

1- пропанол 3,05 0,50 0,53 0,70 0,61 0,64 0,66 0,45 0,52 0,77 0,49 0,42 0,70 0,66 0,69 0,73 
этилбутират 2,21 1,18 1,18 1,32 1,29 1,43 1,32 1,17 1,27 1,58 1,38 1,42 1,34 1,43 1,33 1,52 

кротональдегид н/д 2,05 1,97 2,03 2,00 1,86 2,06 2,21 1,66 1,63 1,84 2,01 1,87 2,84 1,95 1,95 
изобутанол 5,32 1,23 1,08 1,35 1,12 1,18 1,19 1,20 1,11 1,39 1,25 1,27 1,22 1,62 1,22 1,12 
1- бутанол 0 0,34 0,35 0,34 0 0,28 0 0 0,27 0,15 0,42 0 0 0,34 0 0,39 
изоамилол 13,6 3,31 3,20 3,38 3,35 3,20 2,30 2,78 2,78 2,85 3,06 2,86 2,98 3,36 3,37 3,35 
1- пентанол 0 1,56 0,70 1,36 1,16 1,21 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0,99 
бензальдегид 0 0 0 0 0 0 6,07 7,00 8,89 6,54 6,94 6,38 8,94 6,60 0 0 
фенилэтанол 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0,93 
диэтилфталат 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 15,07 0 0 

метанол (x10-3 об.%) 2,5 2,5 2,4 2,5 2,5 2,5 2,7 2,4 2,5 2,7 2,7 2,4 2,7 2,6 2,6 2,5 
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В качестве примера на рисунке (рис. 4.1) приведены кинетические кривые 
сорбции ацетальдегида, ацетона, этилацетата и изоамилола на анионите  
А–8ХМР (изменений концентраций изопропилового, пропилового, метилового 
спиртов при пропускании раствора через исследуемый анионит в пределах чув-
ствительности газового хроматографа не зафиксировано). 

0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0 50 100 150 200

t, мин

(С
0-
С

) /
 С

0

ацетальдегид ацетон этилацетат изоамилол
 

 
С0 - концентрация примеси в растворе до начала эксперимента (t=0 мин), мг/дм3; 

С - концентрация примеси в растворе в момент времени t мин от начала эксперимента, мг/дм3 
 

Рис. 4.1. Кинетические кривые сорбции ацетальдегида, ацетона,  
этилацетата и изоамилола на анионите А8ХМР 

 
Из анализа полученных зависимостей следует, что содержание ацетальде-

гида в спирте может быть снижено на 61 %, ацетона – на 41 %, этилацетата – на 
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12 %, изоамилола – на 35 % (равновесие в растворе устанавливалось в течение 
80–120 мин). Поскольку общее содержание примесей в системах спиртового 
производства обычно невелико (не более 1 %), данные результаты следует счи-
тать обнадёживающими. 

Хочется отметить, что в жестких производственных условиях (агрессив-
ная среда, высокая температура) возможна хемосорбция органических веществ 
за счёт образования ковалентных связей между функциональными группами 
сорбата и сорбента. В отдельных случаях ионообменные смолы могут высту-
пать в качестве катализаторов реакций, приводящих к новообразованию при-
месных компонентов, отрицательно влияющих на потребительские свойства 
готовой продукции (так, при пропускании этанола через колонку с ионитом А–
8ХМР в растворе обнаруживался кротоновый альдегид, отсутствующий в ис-
ходной смеси), поэтому использованию ионитов в спиртовой отрасли должны 
предшествовать новые серьезные исследования 

Полученные результаты представляют интерес для дальнейшего совер-
шенствования методов очистки спирта, методов сорбционного концентрирова-
ния микропримесей, для усовершенствования пробоподготовки в инструмен-
тальных методах контроля качества спирта, в разработке новых сорбентов и 
конструкций фильтров. 

 
4.2. Ионообменный реактор для очистки этанола от микропримесей 

 
Возросшие в последнее время требования к качеству крепкой алкоголь-

ной продукции требуют усовершенствования процессов очистки пищевого эта-
нола, поэтому разработка новых технологий с комбинированием процессов 
ректификации и сорбции весьма актуальна. 

В состав предлагаемой нами брагоректификационной установки (БРУ) 
включен сорбционный модуль (ионообменный реактор), который без дополни-
тельных энергозатрат обеспечивает дополнительную очистку этанола от сопут-
ствующих примесей, отрицательно влияющих на органолептические показате-
ли готовой продукции.  

На рисунках (рис. 4.2, 4.3) представлены вертикальный разрез предлагае-
мого нами устройства и его фрагмент с видом на распределительную систему. 
Ионообменный фильтр состоит из цилиндрической обечайки (поз.1), в верхний 
и нижний торцы которой вварены перфорированная крышка (поз.2) и днище 
(поз.3). На некотором расстоянии от крышки внутри корпуса установлена пер-
форированная перегородка (поз.4).  
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Рис. 4.2. Вид ионообменного фильтра в разрезе 

 
 

Рис. 4.3. Фрагмент ионообменного фильтра, вид на коллекторную зону 
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Объём, образующийся между данной перегородкой и крышкой, играет 
роль коллекторно–распределительного устройства, при помощи которого 
фильтруемая жидкость равномерно распределяется между сменными взаимоза-
меняемыми фильтр–кассетами (поз.5), а перегородка (поз.4) установлена таким 
образом, что бы отверстия в ней оказывались соосными с аналогичными отвер-
стиями в крышке (поз.2) аппарата.  

Отверстия предназначены для установки в них гильз (поз.6), в которые, в 
свою очередь помешаются фильтрокассеты (поз.5), верхние и нижние торцы 
гильз (поз.6) приварены к перфорированной крышке (поз.2) и перфорированной 
перегородке устройства (поз.4). В боковой части каждой гильзы выполнены 
прямоугольные отверстия для забора жидкости, на каждой фильтр–кассете 
(поз.5) в верхней её части выполнен упорный буртик, при помощи которого 
происходит обжим эластичной прокладки (поз.7), прижатой другой своей сто-
роной к внутреннему торцу гильзы (поз.6), чем обеспечивается герметизация и 
разделение коллекторно–распределительного и реакторного объёма устройства.  

Прижимающие усилия создаются воздействием на торец фильтр–кассеты 
путем ввинчивания пробки (поз.8) в гильзу (поз.6), уплотнение пробки осуще-
ствляется прокладкой (поз.7), катионитный и анионитный объёмы устройства 
разделены вертикальной перегородкой (поз.9), приток, отток и переток жидко-
сти (из одного объёма в другой) осуществляется через входные (поз.10) и вы-
ходные штуцера (поз.11) посредством внешних трубопроводов, снабженных за-
порной арматурой, позволяющей использовать как устройство в целом, так и 
любую из его частей (катионитную или анионитную) в отдельности, а также 
производить промывку и регенерацию любой них (при этом вторая может нахо-
диться в рабочем состоянии). 

Работа устройства осуществляется следующим образом: фильтруемая 
жидкость поступает в центральный канал фильтр–кассеты (поз.5), нижний ко-
нец которого заглушен, просачивается через фильтр в радиальных направлени-
ях равномерно по всей высоте кассеты, попадая при этом в пространство, огра-
ниченное цилиндрической обечайкой (поз.1), вертикальной перегородкой реак-
тора (поз.4), перегородкой (поз.9) и днищем (поз.3), где осуществляется сбор и 
смешивание потоков из всех фильтр–кассет; далее через патрубок с фланцем 
(штуцер) (поз.11) жидкость выводится из устройства, либо поступает в сосед-
ний коллекторный объём, т.е. обе половины реактора конструктивно устроены 
одинаково и отличаются только фильтрующей средой внутри фильтр–кассет. 
Устройство фильтр–кассет (поз.5) является стандартным: между двумя коакси-
альными перфорированными цилиндрическими оболочками из сетки помещает-
ся фильтрующая среда. 
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Нормальное рабочее положение устройства: пробками блоков фильтр–
кассет вверх, что дает возможность заменять любую из кассет, сняв давление на 
входе или разрежение на выходе, не сливая жидкость из реактора. На конструк-
цию ионообменного фильтра получен патент [237]. 

Производственные испытания ионнообменного фильтра для очистки эти-
лового спирта были проведены в цехе брагоректификации филиала ФГУП 
«Росспиртпром» «Веселолопанский спиртовой завод». Экспериментальная ус-
тановка, состоящая из ионообменного реактора, оснащённого расходомером и 
пробоотборниками, устанавливалась на коммуникации отбора спирта из ректи-
фикационной колонны в колонну окончательной очистки. В ходе эксперимента 
ионообменный реактор последовательно заполнялся ионообменными смолами. 
Показатели ректификованного спирта после четырёхколонной брагоректифи-
кационной установки косвенного действия и с использованием предлагаемого 
ионообменного реактора в этой установке представлены в таблице (табл. 4.3).  

 
Таблица 4.3 

Усредненное содержание примесей и проба Ланга ректификованного спирта 
без и с фильтрованием в ионообменном фильтре. 

 
Значение 

Показатели  этанола Без дополнительного 
фильтрования 

С дополнительным 
фильтрованием 

Содержание примесей в расчете на абсо-
лютный спирт, мг/дм3   

Альдегиды 1,5 следы 
Эфиры 1,3 следы 

Компоненты сивушного масла 0,5 следы 
Изопропанол 0,5 0,5 
Метанол 0,0005 0,0005 

Органические кислоты 8,0 2,0 
Проба Ланга, мин 15 22- 24 

 
Как показал эксперимент и теоретические исследования, в качестве 

фильтрующих сред могут быть использованы ионообменные смолы, а также 
другие современные материалы. Полученные результаты представляют интерес 
для дальнейшего совершенствования методов очистки спирта, методов сорбци-
онного концентрирования микропримесей, в разработке новых сорбентов и 
конструкций фильтров. 



 84

5. РАСЧЕТЫ ЭФФЕКТОВ ИЗВЛЕЧЕНИЯ ПРИМЕСЕЙ ЭТАНОЛА 
В РАЗЛИЧНЫХ КОЛОННАХ БРАГОРЕКТИФИКАЦИОННЫХ  

УСТАНОВОК (БРУ) 
 
Бражка и промежуточные продукты спиртового производства представ-

ляют собой сложные системы, включающие этанол, воду и большое количество 
различных по химической природе веществ: сложных эфиров, органических 
кислот, альдегидов, высших спиртов, непредельных соединений и др., в связи с 
этим расчёт процесса ректификации с целью прогнозирования поведения при-
месей, сопутствующих этанолу, представляет собой нетривиальную задачу. 
Большинство исследователей использует для подобных расчётов концепцию 
«теоретической тарелки» – условной степени разделения, где устанавливается 
равновесие между контактирующими жидкой и паровой фазами [1 – 4]. Данная 
модель достаточно наглядна, не накладывает ограничений на механизм массо– 
и теплопередачи и дает достоверные результаты при учёте коэффициента по-
лезного действия контактных устройств (для наиболее распространенных в 
России и ближнем зарубежье многоколпачковых и ситчатых тарелок – 
КПД 0,5÷0,6). 

Чаще всего определение степени извлечения примесей в колоннах БРУ 
осуществляется на основе допущения о том, что их поведение в процессах рек-
тификации независимо. Только в этом случае расчёт распределения концентра-
ций этилового спирта по высоте колонны можно производить по принципу: «от 
тарелки к тарелке», основываясь при этом на данных о фазовом равновесии 
жидкость-пар в системе этанол-вода; а сопутствующих соединений – с исполь-
зованием значений их коэффициентов испарения, которые либо принимаются 
постоянными, либо считаются зависимыми лишь от содержания этилового 
спирта в жидкой фазе. 

Вопросы оценки эффективности извлечения примесей в колоннах БРУ 
нашли достаточно широкое освещение в литературе, однако почти все они 
применимы без учёта изменения концентраций этилового спирта по высоте 
ректификационного аппарата (справедливы для определенной зоны колонны, 
где концентрация этанола принимается одинаковой). В настоящей главе описан 
метод расчёта процессов очистки этанола от сопутствующих примесей в рек-
тификационных колоннах с учётом изменения концентрации этилового спирта 
на контактных устройствах. В основу метода положена модель теоретической 
тарелки при допущении, что мольные теплоты испарения этилового спирта и 
воды равны, а коэффициенты испарения примесей являются функциями кон-
центрации этанола в растворах и не зависят от состава разделяемых смесей, при 
этом КПД контактных устройств равен 0,5 (одна теоретическая тарелка эквива-
лентна двум реальным). 

Предложенные в данной главе уравнения при их кажущейся сложности 
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достаточно удобны для оценки поведения примесей при изменениях режимов 
работы ректификационных колонн. Использование современных математиче-
ски ориентированных универсальных систем (например, Mathcad, Maple) и вне-
сение в электронные библиотеки данных о фазовом равновесии жидкость - пар 
значительно упрощают поставленную задачу. Описанные методики могут быть 
полезны студентам, преподавателям, интересующимся теоретическими вопро-
сами брагоректификации, инженерно-техническим работникам, занимающихся 
проектированием технологий брагоректификации. 

 
5.1. Математическое моделирование работы бражной колонны 

 
Бражная колонна обычно имеет только отгонную часть, включающую 16 

- 35 тарелок, подогретая бражка подается в верхнюю зону, а в кубовую часть – 
греющий пар. Из куба колонны отводится барда - гетерогенная смесь, в основ-
ном состоящая из воды и твердых частиц бражки, из верхней части выходят па-
ры, содержащие этиловый спирт и все летучие примеси. Схема материальных 
потоков в бражной колонне представлена на рисунке (рис. 5.1). 

 

 
 

Рис. 5.1. Схема материальных потоков в бражной колонне 
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Основными задачами технологического расчета бражной колонны явля-
ются определение расхода греющего пара в зависимости от условий работы и 
распределения примесей между бардой и бражным дистиллятом. Полученные 
закономерности могут быть полезны при разработке систем автоматизации БРУ 
и при выборе оптимальных режимов эксплуатации бражных колонн [238]. 

Расход пара на обогрев бражной колонны определяется крепостью, тем-
пературой исходной бражки и ее количеством. Примем эффективность колонны 
(см. рис. 5.1) равной n теоретических тарелок (число реальных одноколпачко-
вых тарелок двойной выварки 2n), счет тарелкам будем вести снизу вверх. Если 
исходная бражка нагрета до температуры кипения (tC=tкип), то молевой поток 
жидкости в колонне L=1/xC кмоль (xC – концентрация этанола в бражке,  
мол. дол.). При использовании закрытого обогрева L=L0 (L0 – молевой поток 
барды). 

Допустим, что молевой поток пара G постоянен по высоте колонны. Рас-
считаем величину G, обеспечивающую заданную степень извлечения спирта из 
бражки, нагретой до температуры кипения.  

Воспользуемся уравнениями материального баланса спирта для тарелок 
колонны 

001 y
L
Gxx += ,  

)y(y
L
Gxx 0112 −+= , 

)y(y
L
Gxx 1213 −+= , 

… 

)y(y
L
Gxx n-2n-1n-1n −+= , 

)y(y
L
Gxx n-1nnС −+= ,    (5.1.1) 

где xi, yi и x0, y0 – мольные доли этанола соответственно в жидкости и паре  
на i-й тарелке и в кубе колонны. 

При использовании закрытого обогрева колонны уравнение материально-
го баланса спирта или примеси для кубовой части приобретает вид 

)x(y
L
Gxx 0001 −+= ,    (5.1.2) 

а уравнения для тарелок колонн будут идентичными уравнениям системы 
(5.1.1).  

Для расчета распределения концентрации этилового спирта по высоте 
бражной колонны зададимся крепостью бражки, содержанием этанола в барде 
(не более допустимых потерь), молевым потоком пара (первое приближение); 
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концентрация этилового спирта в жидкой фазе тарелок колонны определяется 
по уравнениям (5.1.1), в паровой фазе - вычисляется на основе данных о фазо-
вом равновесии жидкость – пар в системе этиловый спирт-вода [1], молевой по-
ток пара варьируется до выполнения условия 

wхх СС ≤−' ,    (5.1.3) 
где w – заданная точность. 

Результаты расчета распределения концентрации этанола по высоте ко-
лонны при различной крепости бражки приведены на рисунке (рис.5.2). Вели-
чина парового потока для бражек крепостью 6 % об. (1,92 % мол.); 7,0 % об. 
(2,26 % мол.); 8 % об. (2,61 % мол.); 9 % об. (2,94 % мол.) составила соответст-
венно 6,55; 5,74; 5,10 и 4,65 кмоль на 1 кмоль этилового спирта (25,63; 
22,46;.19,96 и 18,20 кг/дал ректификованного спирта). 
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Рис. 5.2. График зависимости распределения концентрации этанола xi, % мол., 

по тарелкам бражной колонны от крепости бражки хс, % мол. (tC=tкип) 



 88

Если бражка недогрета, то на верхней тарелке будет происходить ее на-
грев до температуры кипения за счет конденсации части пара. Обозначим через 
z количество пара, сконденсировавшегося в процессе подогрева бражки. Значе-
ние z найдем из уравнения теплового баланса процесса 

)( брnбрn ttCLzr −′= ,    (5.1.4) 
где С’бр – средняя теплоемкость бражки, Дж/моль; 
rn, tn – скрытая теплота парообразования и температура кипения водно-
спиртового раствора состава xn, Дж/моль, 0С. 

Уравнения материального баланса спирта или примеси для тарелок ко-
лонны в этом случае приобретают вид 

001 y
zL

Gxx
+

+= , 

)y(y
zL

Gxx 0112 −
+

+= , 

)1213 y(y
zL

Gxx −
+

+= , 

… 

)y(y
zL

Gxx n-2n-1n-1n −
+

+= , 

n-1nnС y
L
Gy

L
z-Gx

L
zLx −+

+
= .         (5.1.5) 

 
На основе уравнений (5.1.5) рассчитывалось распределение этанола по 

тарелкам колонны (рис. 5.3) и расход пара на обогрев бражной колонны 
(рис. 5.4) при различных крепостях и температурах бражки.  

Результаты расчета, приведенные на рисунках (рис. 5.3, 5.4), доказывают, 
что перегонка недогретой бражки приводит к увеличению расхода греющего 
пара, некоторому повышению концентрации этанола на тарелках колонны, сле-
довательно, уменьшению количества бражного дистиллята. 

Заметим, что приведенными графиками можно пользоваться при условии, 
что бражная колонна работает при атмосферном давлении. 

Воспользуемся теперь уравнениями (5.1.4), (5.1.5) а также данными 
рис. 5.2 для расчета распределения примесей бражки между бардой и бражным 
дистиллятом. Введем величину iα , характеризующую эффективность разделе-
ния i-й теоретической тарелки: 

ii K
L
G

=α .     (5.1.6) 
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Рис 5.3. График зависимости распределения концентрации этанола xi, % мол., 
по тарелкам бражной колонны от температуры бражки tC, 0С (хС =7 % об.) 

 
С учетом (5.1.4) уравнения системы (5.1.5) преобразуются к виду 
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Рис. 5.4. График зависимости расхода пара на обогрев бражной колонны G, кмоль, 

от температуры бражки tC, 0С 
 
Тогда для всей колонны: 

∏
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=
− ==
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Доля i-й примеси, перешедшей в бражной дистиллят, определится урав-
нением: 
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Если бражка недогрета, то уравнение (5.1.9.) преобразуется к виду: 
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Результаты расчетов по уравнениям (5.1.8 – 5.1.10) приведены в таблицах 
(табл. 5.1, 5.2). Анализируя полученные данные, можно заметить, что при пере-
гонке разбавленных бражек в бражной дистиллят переходит больше органиче-
ских кислот, чем в результате переработки крепких бражек. При этом пониже-
ние температуры исходной бражки приводит к увеличению содержания в 
бражном дистилляте как органических кислот, так и метилового спирта. 

Проведенные расчёты показывают, что для снижения концентрации хво-
стовых примесей в бражном дистилляте и обеспечения наименьшей стоимости 
перегонки бражные колонны должны работать при минимально допустимом 
расходе греющего пара и максимально крепкой бражке, температура которой 
близка к температуре кипения.  

 
Таблица 5.1 

Зависимость доли примесей χ, перешедших в бражной дистиллят,  
от крепости бражки хС, % мол. (t=tкип) 

 
χ, % Примесь 

хбр=1,92  хбр=2,41 хбр=2,94 
Пропионовая кислота 16,39 15,46 15,09 
Изомасляная кислота 26,25 26,74 26,26 
Масляная кислота 27,60 23,81 20,52 
Ацетальдегид 100 100 100 
Метилацетат 100 100 100 
Этилацетат 100 100 100 

Пропиловый спирт 99,31 99,75 99,80 
Изобутиловый спирт 99,99 99,99 99,99 
Изоамиловый спирт 100 100 100 

 
Таблица 5.2 

Зависимость доли примесей χ, перешедших в бражной дистиллят, 
от температуры бражки t 0С (хC=1,92 % мол.) 

 
χ, % Примесь 

t = 85 0С t = 75 0С t = 65 0С 
Пропионовая кислота 16,66 17,08 18,47 
Масляная кислота 25,22 26,47 28,61 

Изомасляная кислота 26,62 27,95 30,25 
Ацетальдегид 100 100 100 
Метилацетат 100 100 100 
Этилацетат 100 100 100 

Пропиловый спирт 99,71 99,81 99,94 
Изобутиловый спирт 99,98 99,99 99,99 
Изоамиловый спирт 100 100 100 
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5.2. Математическое моделирование работы эпюрационной колонны 
 
Эпюрационная колонна традиционно содержит две части: выварную, где 

происходит выделение примесей из питания, и укрепляющую, в которой эти 
примеси концентрируются. Обычно колонна имеет 39 – 49 многоколпачковых 
тарелок (соотношение контактных устройств в выварной и концентрационной 
частях 1,5:1). Питание подается в среднюю зону, из конденсатора производится 
отбор фракции, содержащей головные примеси (фракция головная этилового 
спирта), из кубовой части колонны отводится эпюрат. 

Для получения высокоочищенного этилового спирта широко использует-
ся метод гидроселекции, заключающийся в подаче горячей воды в среднюю зо-
ну концентрационной части эпюрационной колонны (на 32-ю тарелку) в таком 
количестве, чтобы содержание этилового спирта в эпюрате составляло 18 – 
28 % об. В этом случае концентрация этанола на нижних тарелках колонны 
уменьшается, компоненты сивушного масла и другие промежуточные примеси 
приобретают головной характер, отбираются совместно с головными примеся-
ми из жидкой фазы тарелок выше и ниже точки ввода горячей воды (31 и 33-й) 
и возвращаются в промышленный цикл для повторного разделения. Таким об-
разом, в процессе эпюрации осуществляется эффективная очистка спирта не 
только от головных, но и от промежуточных примесей, что позволяет повысить 
органолептические и аналитические показатели конечного продукта. Впервые в 
нашей стране этот метод был внедрен сотрудниками ВТИ и ВНИИПБТ в 
1980 г. на Ермолаевском спиртовом заводе, в результате чего был получен но-
вый спирт, которому впоследствии была присвоена категория «Люкс».  

Наиболее эффективно подавать горячую воду на верхнюю тарелку эпю-
рационной колонны. В этом случае значительно возрастают эффекты выделе-
ния головных и промежуточных примесей, что доказано как научными расче-
тами [239 – 242], так и практикой работы ряда спиртовых заводов. Однако в 
этом случае фракция, отбираемая из конденсатора эпюрационной колонны, 
имеет крепость ниже 92 % об., что создает трудности при ее реализации (от-
клонения от ОСТ 10-217-98), а концентрация ацетальдегида и метанола в гото-
вом продукте возрастает на порядок. Поэтому схемы, в которых практикуется 
подача значительного количества горячей воды на верхнюю тарелку эпюраци-
онной колонны, необходимо оснащать дополнительными колоннами: разгонной 
и окончательной очистки. На ряде спиртовых заводов для гидроселекции ис-
пользуется лютерная вода ректификационной колонны, что нецелесообразно, 
поскольку она содержит ряд хвостовых примесей, в частности органические 
кислоты, вызывающих коррозию контактных устройств и технологических 
трубопроводов. К тому же, содержание даже незначительного количества мас-
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ляной, изомасляной, пропионовой кислот существенно снижает вкусовые каче-
ства готовой продукции. Лучше всего использовать для гидроселекции конден-
сат греющего пара из кипятильников либо горячую умягченную воду из ко-
тельного отделения. Температура жидкости, используемой для гидроселекции, 
должна быть больше температуры в верхней части колонны, а ее рН (водород-
ный показатель) – не может превышать 7 – 7,5. Использование холодной воды 
дестабилизирует давление верха колонны, приводит к перерасходу греющего 
пара, а щелочная среда способствует протеканию реакции альдольной конден-
сации в колоннах БРУ, что сопровождается появлением в ректификованном 
спирте кротонового альдегида, существенно понижающего не только пробу 
Ланга, но и органолептические показатели. 

 
5.2.1. Моделирование процесса эпюрации в колонне, работающей 
с подачей гидроселекционной воды на верхнюю тарелку 

 
Схема материальных потоков в эпюрационной колонне представлена на 

рисунке (рис.5.5). Пусть эпюрационная колонна имеет n теоретических тарелок 
в выварной части и m - в концентрационной. На питательную тарелку колонны 
поступает Lc кмоль бражного дистиллята с содержанием этилового спирта или 
примеси хс мольных долей. Из конденсатора колонны отбирается FD кмоль го-
ловной фракции с мольной долей спирта или примеси yD, на верхнюю (n+m)-ю 
тарелку подается Lg кмоль горячей воды [243, 244].  

Тогда: Ln=G–FD+Lc+Lg - молевой поток жидкости в выварной части,  
Lm=G–FD+Lg - молевой поток жидкости в укрепляющей части,  
L0 –молевой поток эпюрата (при открытом обогреве L0=G-FD+Lc+Lg, при за-
крытом - L0= Lc-FD+Lg). 

Составим уравнение материального баланса спирта или примеси для де-
флегматора колонны 

G yn+m = (G-FD) xD +FD yD.,   (5.2.1) 
где xD – мольная доля спирта или примеси во флегме, 
для тарелок колонны 

Gyn+m-1 = Lmxn+m + FDyD; 
Gyn+m-2 = Lmxn+m-1 + FDyD; 

……….. 
Gyn = Lmxn+1 + FDyD; 
Gyn-1 = Lnxn – L0x0; 

Gyn-2 = Lnxn-1 – L0x0; 
……….. 

Gy0 = Lnx1– L0x0,                                  (5.2.2) 
где х0 –мольная доля спирта или примеси в эпюрате. 

Уравнение материального баланса для всей колонны: 
FDyD + L0 x0 =Lc xc.                                                    (5.2.3) 
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Рис. 5.5. Схема материальных потоков в эпюрационной колонне, 
работающей с подачей гидроселекционной воды на верхнюю тарелку 

 
По уравнениям (5.2.2), (5.2.3) с использованием данных по равновесию 

жидкость – пар в системе этанол – вода рассчитаны концентрации этилового 
спирта на тарелках колонны (G=4,05, хс=0,2254, n=12, m=8) при различном ко-
личестве гидроселекционной воды. Результаты расчета (рис. 5.6) показывают, 
что увеличение расхода гидроселекционной воды приводит к cнижению кон-
центраций этанола на всех тарелках колонны, при этом содержание этанола в 
зонах от 2-й до n-й тарелки и от (n+1)-й до (n+m)-й тарелки практически не ме-
няется. 

Используем теперь уравнения (5.2.1) – (5.2.3) для расчета эффектов очи-
стки этилового спирта от сопутствующих примесей. При этом допустим, что 
эффект укрепляющего действия дефлегматора равен одной ступени равновес-
ной конденсации пара, тогда  

D

D
D x

yK = .     (5.2.4) 
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Рис. 5.6. График зависимости распределения концентраций этанола 

по тарелкам эпюрационной колонны от количества воды на гидроселекцию  
(G=4,05; xc=22,35 % мол.; n=12; m=8, отбор головной фракции 5 %) 

 
Из соотношений (5.2.1) и (5.2.4) следует, что 

vK
vK

y
y

D

D
D

pmn

D

+
+

==
++

)1(σ ,    (5.2.5) 

где 
D

D

F
FGv −

=  - флегмовое число колонны. 

Преобразуем теперь уравнения системы (5.2.2) для тарелок концентраци-
онной части колонны 
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где 
i

m
i GK

L
=β . 

 
Поскольку концентрация спирта на тарелках от (n+1)-й до (n+m)-й по-

стоянна, допустим: 
ββββ ==== +++ mnnn ....21 .   (5.2.7) 

С учетом (5.2.7) преобразуем последнее уравнение системы (5.2.6) к виду 
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или    [ ] DD
m

n
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m v

v
y

y
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.              (5.2.9) 

 
Заметим, что при β=1 в соответствии с уравнением (5.2.8) 

m
D

m
v
v

σ
σ

++

+
=

1
)1(

.    (5.2.10) 

Из (5.2.5) и (5.2.9) будем иметь: 

D
m

D
mm KvvK

v
−−+

−+
= + ββ

βσ
)(

)1)(1(
1 .    (5.2.11) 

 
Из выражений (5.2.5) и (5.2.8) при β=1: 

vmK
vK

D

D
m ++

+
=

)1(
σ .       (5.2.12) 

 
Как следует из уравнения (5.2.11), степень концентрирования mσ голов-

ных примесей (β < 1) зависит как от величины β, так и от условий проведения 
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эпюрации: флегмового числа v, коэффициента испарения KD и числа тарелок m 
в концентрационной части колонны. При этом mσ с увеличением m стремится к 
предельному значению 

D
mm

K
v )1)(1(lim βσσ −+

==∞
.   (5.2.13) 

Как показывает анализ уравнения (5.2.13), для примесей, имеющих хво-
стовой характер (β>1) в концентрационной части эпюрационной колонны, при 
увеличении числа тарелок в выварной части колонны степень концентрирова-
ния стремиться к нулю 0→∞→ mm σ . 

Таким образом, уравнения (5.2.11 – 5.2.13) позволяют рассчитать пре-
дельные эффекты концентрирования примесей m

∞σ  в зависимости от условий 
работы эпюрационной колонны.  

 
В качестве примера рассчитаем предельную степень концентрирования 

изоамилацетата: при Lg=3; G=3·4,05=12,15; FD=0.11; Lm=4,05+4,05·3-0,11=16,09; 

82,35
11,0

11,005,4
=

−
=v , концентрация этанола для большинства тарелок укреп-

ляющей части колонны составляет 0,1118 мол. дол. (см. рис. 5.2.1), коэффици-

ент испарения изоамилацетата К=12,2; 326,0
2,1205,4

09,16
=

⋅
=β ; 

03,2
2,12

)326,01)(182,35(
=

−+
=∞

mσ . 

Преобразуем теперь уравнения материального баланса системы (5.2.2) 
для выварной части колонны:  
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n

i K
L
G

=α . 
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Поскольку концентрация спирта на тарелках от 2-й до n-й практически 
постоянна, допустим: 

αααα ==== n....32     (5.2.15) 
С учетом (5.2.15) последнее уравнение системы (5.2.14) преобразуется 

к виду 
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+−+−

==
−

α
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σ
G

LLL
x
y n

nn
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n .    (5.2.16) 

В соответствии с (5.2.14) и (5.2.15) при α=1: 

101
0 )1( ααασ +−+= n

L
L

n
n .   (5.2.17) 

Как следует из уравнения (5.2.14), степень вываривания головных при-

месей (α >1; 
G
LK n

n ≥ ) неограниченно возрастает с увеличением числа тарелок 

в выварной части колонны:  
∞→n  ( )∞==∞→ ∞

nnn σσσ lim ,   (5.2.18) 
а для хвостовых примесей (α < 1): 

)1(
lim 0

α
α

σσ
−

==∞
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L

nn ,    (5.2.19) 

следовательно, увеличение числа тарелок в выварной части эпюрационной ко-
лонны не может обеспечить полного вываривания примесей, имеющих хвосто-
вой характер. 

В соответствии с соотношением (5.2.3) доля примесей, выделяемых с 
фракцией из конденсатора колонны, 
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Из уравнений (5.2.5), (5.2.11), (5.2.16), (3.1.20) будем иметь 

nmDD

nmDD
D FL

F
σσσ

σσσχ
+

=
0

.    (5.2.21) 

 
Заметим, что если эпюрационная колонна работает без гидроселекции, то 

эффекты извлечения Dσ , nσ , mσ также рассчитываются по уравнениям (5.2.5), 
(5.2.9), (5.2.16). Результаты расчета эффектов извлечения различных примесей 
по уравнениям (5.2.5), (5.2.16), (5.2.19), (5.2.21) приведены в таблице (табл. 5.3). 
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Таблица 5.3 
Степень извлечения некоторых примесей в эпюрационной колонне χD, %, 

в зависимости от количества гидроселекционной воды 
(подача на 20-ю теоретическую тарелку) 

 
Примесь Lg=0,5G Lg=G Lg=3G Lg=5G 

Метилацетат 100,0 100,0 100 100 
Этилацетат 100,0 100,0 100 100 
Ацетальдегид 100,0 100,0 97,9 96,5 
Изоамилацетат 42,9 98,6 99,9 100 

Масляный альдегид 100 100 100 100 
Кротоновый альдегид 1,4 3,8 16,0 64,3 
Метиловый спирт 44,5 17,6 0,5 0,1 

Изопропиловый спирт 15,9 28,2 65,4 78,9 
Пропиловый спирт 0,7 3,4 24,1 45,1 
Изобутиловый спирт 0,3 3,0 48,0 64,2 
Бутиловый спирт 0,2 2,0 47,9 64,1 

Изоамиловый спирт 0,05 0,6 46,8 63,9 
 
Анализируя полученные результаты, заметим, что увеличение количества 

гидроселекционной воды повышает степень извлечения практически всех рас-
смотренных примесей, за исключением метилового спирта.  

 
5.2.2. Моделирование процесса эпюрации 

с подачей гидроселекционной воды в среднюю зону 
 концентрационной части колонны 

 
Рассмотрим случай, когда гидроселекционная вода подается на одну из 

тарелок средней зоны концентрационной части эпюрационной колонны 
(рис. 5.7). Пусть концентрационная часть имеет (m+p) тарелок, горячая вода 
поступает на (n+m)-ю тарелку, а из жидкой фазы (n+m+1)-й тарелки отводится 
Fn+m+1 кмоль фракции промежуточных примесей (ω  % от количества абсолют-
ного этанола, вводимого в колонну с питанием). 

 
Для тарелок колонны уравнения материального баланса имеют вид 

Gyn+m+p-1 = Lpxn+m+p + FDyD; 
Gyn+m+p-2 = Lpxn+m+p-1 + FDyD; 

………….. 
Gyn+m+1 = Lpxn+m+2 + FDyD; 
Gyn+m = Lpxn+m+1 + FDyD; 

Gyn+m-1 = Lmxn+m + FDyD+ Fn+m+1 x n+m+1; 
Gyn+m-2 = Lmxn+m-1 + FDyD+ Fn+m+1 x n+m+1; 
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………… 
Gyn+1 = Lmxn+2 + FDyD+ Fn+m+1 x n+m+1; 
Gyn = Lmxn+1 + FDyD+ Fn+m+1 x n+m+1; 

Gyn-1 = Lnxn – L0x0; 
Gyn-2 = Lnxn-1 – L0x0; 

……….. 
Gy1= Lnx2 – L0x0; 

Gy0 = Lnx1– L0x0,            (5.2.22) 

где 
1

1 100 ++
++ =

mn
mn x

F ω
, 

L n = G - FD  – Fn+m+1 + L c+ Lg , 
L m = G - FD  – Fn+m+1+ Lg , 
Lр = G - FD , 
L 0 = G - FD  – Fn+m+1 + Lc - при открытом обогреве, 
L 0 = FD – Fn+m+1 + Lc – при закрытом обогреве. 

 
Уравнение материального баланса для всей колонны 

FD yD + L0x0+Fn+m+1 xn+m+1 =Lc xc.          (5.2.23) 
 
Результаты расчетов распределения концентраций этанола по высоте ко-

лонны по уравнениям (5.2.22), (5.2.23) представлены на рисунке (рис. 5.8). 
Как видно, на тарелках от 2-й до n-й и от (n+1)-й до (n+m+1)-й концен-

трации спирта практически постоянны. 
Степень вываривания примесей nσ может быть рассчитана по уравнению 

(5.2.16), а степень концентрирования примесей рσ для зоны от (n+m+p)-й до 
(n+m+1)-й тарелок по уравнению (5.2.24) 

∏
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=
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== p

i

p

i
imnDimn

mn

pmn
p

v

v
x
y

1

1

1

**1 )1( U βσβ
σ ,   (5.2.24) 

где 
i

p
i

GK
L

=*β ,             (5.2.25) 
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** ...ββββ ,          (5.2.26) 
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p

i
imn βββββββU .     (5.2.27) 

Степень концентрирования для зоны от (n+m+1)-й − (n+1)-й тарелок: 
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где 
i

m
i GK

L
=β ,                 (5.2.29) 

D

mn

F
F 1++=θ ,              (5.2.30) 

mnnn +++ ==== ββββ ....21 .                                                                             (5.2.31) 
 

 
 

Рис. 5.7. Принципиальная схема материальных потоков эпюрационной колонны, 
работающей с подачей гидроселекционной воды в среднюю зону концентрационной части 
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Рис. 5.8. График зависимости распределения концентрации этанола 

по тарелкам эпюрационной колонны от количества воды на гидроселекцию  
(G=4.05; xc=0.2235; n=12; m=4, р=4; отбор головной фракции 2,5%; 

отбор промежуточной фракции 2,5 %) 
 
Из уравнений (5.2.23), (5.2.24),(5.2.28) будем иметь 

nmpDDnmmn
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1100
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= ,    (5.2.32) 
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где 1++mnχ , Dχ  - доли примесей, отбираемых с фракциями из жидкой фазы 
(n+m+1)-й тарелки и из конденсатора. 

 
Результаты расчетов эффектов эпюрации по уравнениям (5.2.21), (5.2.24), 

(5.2.28), (5.2.32), (5.2.33) приведены в таблице (табл. 5.4).  
 

Таблица 5.4 
Степень извлечения некоторых примесей в эпюрационной колонне 

в зависимости от количества гидроселекционной воды 
(подача на 16-ю теоретическую тарелку) 

 
Lg/G=0,5 Lg/G=1 Lg/G=3 Lg/G=5 

Примесь 

χ  D
, %

 

χ  n
+m

+1
, 

%
 

χ  D
, %

 

χ  n
+m

+1
, 

%
 

χ  D
, %

 

χ  n
+m

+1
, 

%
 

χ  D
, %

 

χ  n
+m

+1
, 

%
 

Метилацетат 99,85 0,15 99,84 0,16 99,82 0,18 99,82 0,18 
Ацетальдегид 99,58 0,42 99,60 0,40 99,62 0,38 99,63 0,37 

Масляный альдегид 98,76 1,23 98,90 1,10 98,97 1,03 98,97 1,03 
Кротоновый альдегид 0,51 0,15 1,10 0,52 10,43 3,22 30,51 15,21 

Этилацетат 97,72 2,28 98,90 1,10 98,97 1,03 99,10 0,90 
Метиловый спирт 47,69 4,80 30,12 2,86 5,77 0,53 3,65 0,13 
Изоамилацетат 0,53 34,34 1,69 90,39 9,05 90,91 5,54 94,46 

Изопропиловый спирт 10,91 4,82 14,2 8,10 22,93 11,42 32,9 13,4 
Пропиловый спирт 0,01 0,49 0,03 1,17 0,6 29,37 1,84 33,41 
Изобутиловый спирт 0 0,15 0 1,10 0,31 33,22 1,22 54,19 
Бутиловый спирт 0 0,10 0 1,09 0,16 48,08 0,35 55,02 

Изоамиловый спирт 0 0,01 0 0,25 0,01 29,63 0,04 55,32 
 
Как видно, увеличение количества гидроселекционной воды, вне зависи-

мости от места ее подачи, повышает степень извлечения большинства проме-
жуточных примесей. Из сравнения данных таблиц (табл. 5.3, 5.4) следует, что 
ввод горячей воды на верхние тарелки колонны позволяет добиться большего 
извлечения примесей, чем ее подача в среднюю зону концентрационной части. 
Так, при Lg=3G степень извлечения изопропилового спирта составляет 34,35 % 
при традиционном способе подачи гидроселекционной воды и 55,40 % при по-
даче воды на верхнюю тарелку.  

 
Анализируя расчётные данные, полученные в разделе 5.2, можно сделать 

следующие выводы. 
1. Степень извлечения большинства головных и промежуточных приме-

сей возрастает с увеличением расхода гидроселекционной воды. 
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2. Подача гидроселекционной воды на верхнюю тарелку эпюрационной 
колонны более эффективна, чем ее подвод в среднюю зону концентра-
ционной части. 

3. Эффект вываривания примесей, имеющих головной характер, неогра-
ниченно возрастает с увеличением числа тарелок в истощающей части 
эпюрационной колонны, в то время как эффект концентрирования 
примесей с ростом числа укрепляющих тарелок стремится к постоян-
ной величине. 

4. Вклад эффекта вываривания nσ  в степень извлечения примесей Dχ  
относительно больше степени концентрирования примеси mσ . 

 
5.3. Расчет процесса очистки этанола в спиртовой колонне 

методом пастеризации 
 

Для очистки этанола от метанола, альдегидов, сложных эфиров и других 
головных примесей в спиртовой колонне широко используется метод пастери-
зации, который заключается в отборе ректификованного спирта из жидкой фазы 
тарелок, лежащих ниже верхней (обычно спирт, отбирается с 2 - 8-й, считая 
сверху, тарелки). Рядом авторов [166-168] предложено увеличить эффектив-
ность зоны пастеризации за счет увеличения в ней числа тарелок. 

В настоящей главе описана методика расчета эффектов пастеризации в 
зависимости от условий работы спиртовой колонны [243 - 247]. 

Зона пастеризации включает дефлегматор и верхнюю часть ректификаци-
онной колонны эффективностью р теоретических тарелок. Счет тарелкам ведёт-
ся снизу вверх, а индексом «0» обозначается тарелка отбора ректификованного 
спирта. 

Составим уравнение материального баланса головной примеси для де-
флегматора: 

G yр = (G –FD) xD +FD yD ,    (5.3.1) 
где FD - молевой поток пара из дефлегматора в конденсатор (поток непастеризо-
ванного спирта); ур – мольная доля примеси в паре, поступающем в дефлегма-
тор с р-й тарелки; хD, yD – мольные доли примеси соответственно в непастери-
зованном спирте и флегме. 

 
Учитывая соотношение (5.3.1), запишем уравнения материального балан-

са примеси для тарелок в зоне пастеризации: 
Gyp-1 = (G-FD) xp + FDyD; 

Gyp-2 = (G-FD) xp-1 + FDyD; 
……….. 

Gy1 = (G-FD) x2 + FDyD; 
Gy0 = (G-FD) x1 + FDyD.        (5.3.2) 
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Введем следующие обозначения: 

D

D
D F
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=  - флегмовое число в зоне пастеризации; D
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Поскольку концентрация спирта на тарелках зоны пастеризации и в де-
флегматоре колонны меняется в узких пределах, допустим, что 
К0=К1=К2=…=КD=K и β0=β1=β2=…=βD=β. 

Тогда последнее уравнение системы (5.3.3) преобразуется к виду: 
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Заметим, что при β=1 уравнение (5.3.4) преобразуется к виду 
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.    (5.3.6) 

Будем оценивать эффект пастеризации относительной долей примеси χD, 
отбираемой из конденсатора колонны с пастеризованным спиртом: 

mn
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θ
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,    (5.3.7) 

где 
0F

FD=θ . 

Из соотношений (5.3.4), (5.3.7) получаем: 
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При β=1 последнее уравнение приобретает следующий вид: 
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Если эффект концентрирующего действия дефлегматора равен одной тео-
ретической ступени равновесной конденсации пара, то: 

KK
x
y

D
D

D == ,    (5.3.10) 

Следовательно, при этих условиях: 
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При помощи уравнения (5.3.11), были рассчитаны эффекты очистки 
спирта от примесей методом пастеризации (табл. 5.5). Анализируя результаты 
расчета, можно заметить, что значения Dχ  для головных примесей возрастают с 
увеличением числа тарелок в зоне пастеризации. 

При этом с ростом р (при β < 1) значения Dχ  стремятся к предельной ве-
личине ∞

Dχ : 
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DD
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.   (5.3.12) 

В соответствии с уравнением (5.3.2) предельные эффекты пастеризации 
при заданных условиях ректификации (значениях v и θ) определяются коэффи-
циентами испарения примесей (рис. 5.9). Так, например, при θ=0,03, vD=205.37 
методом пастеризации можно выделить не более 80,00 % метанола (К=1,63) и 
88,90 % этилацетата (К=2,29). Если же коэффициент испарения примеси К=1 
(изопропанол), то ∞

Dχ =2,91 %. 
 

Таблица 5.5 
Зависимость эффекта пастеризации от числа тарелок в зоне пастеризации 

 
Эффект пастеризации, χD, % Наименование  

примеси К β р=2 р=4 р=6 р=8 
Ацетальдегид 6,01 0,1659 94,56 96,81 96,87 96,87 
Изопропанол 1,00 0,9952 2,913 2,913 2,913 2,913 

Масляный альдегид 2,63 0,3784 56,18 83,59 89,87 90,84 
Метанол 1,63 0,6105 17,09 33,7 52,83 67,00 

Метилацетат 3,73 0,2668 81,46 93,37 94,35 94,42 
Этилацетат 2,29 0,4346 43,31 74,16 85,69 88,28 
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Таким образом, эффект пастеризации спирта при постоянном отборе 
фракции из конденсатора увеличивается с ростом коэффициента испарения 
примесей, флегмового числа колонны, числа тарелок в зоне пастеризации. При 
этом возрастание Dχ′  при увеличении числа тарелок стремится к предельной 
величине. 
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Рис. 5.9. Зависимость предельного эффекта пастеризации 
 от коэффициента испарения примеси в зоне пастеризации  

(G=7,10; yD =0,8721; x0= 0,8705; θ=0,03; vp=205,37) 
 
Результаты расчетов, приведенные в разделе 5, показали ограниченные 

возможности традиционной технологии (трёхколонной брагоректификацион-
ной установки косвенного действия) по очистке спирта от сопутствующих при-
месей. В бражной дистиллят переходят практически все головные и промежу-
точные примеси исходной бражки и значительные количества хвостовых со-
единений (15 – 30 % от первоначального содержания органических кислот). 
Даже при проведении эпюрации по методу гидроселекции эпюрат содержит 
значительное количество примесных веществ (к тому же увеличение подачи 
гидроселекционной воды резко снижает степень извлечения метанола), а в зоне 
пастеризации спиртовой колонны удается выделить не более 28 % метилового 
спирта, поэтому для получения высокоочищенного конечного продукта необ-
ходимо дальнейшее совершенствование БРУ и процессов ректификации этило-
вого спирта. 
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6. НОВЫЕ ПОДХОДЫ К МОДЕРНИЗАЦИИ  
БРАГОРЕКТИФИКАЦИОННЫХ УСТАНОВОК 

 
Результаты расчетов, приведенные в главе 5, показывают, что этиловый 

спирт, получаемый по традиционной технологии, не удается полностью очи-
стить от сопутствующих примесей, поэтому для получения высокоочищенного 
этилового спирта необходимо дальнейшее совершенствование брагоректифи-
кационных установок. 

 
6.1. Введение в состав БРУ эпюрационно - ректификационной разгонной 

колонны с двумя вводами питания 
 

6.1.1. Принципиальная схема работы эпюрационно-ректификационной 
разгонной колонны. Распределение концентраций этилового спирта 

по тарелкам колонны 
 
Рассмотрим колонну, состоящую из (n+m+k+p) теоретических тарелок. 

Схема материальных потоков в такой колонне представлена на рисунке (рис. 
6.1) [83, 222, 223, 248]. Колонна имеет 2 ввода питания, на верхнюю питатель-
ную тарелку ((n+m+k)-ю) подается L’

c кмоль фракций, содержащих метанол и 
головные примеси (мольная доля этилового спирта или примеси х’

с), а на ниж-
нюю питательную тарелку (n-ю) направляют L”

c кмоль продуктов, содержащих 
хвостовые и промежуточные примеси (мольная доля этилового спирта или 
примеси х”с). Из конденсатора колонны отбирается FD кмоль концентрата го-
ловных примесей (КГП) с мольной долей спирта или примеси yD. Из куба ко-
лонны отводится L0 кмоль хвостовых примесей (мольная доля спирта или при-
меси x0), а для очистки спирта от компонентов сивушного масла и других про-
межуточных примесей производится отбор фракции из паровой фазы s-й тарел-
ки в количестве GS кмоль. Из жидкой фазы (n+c)-й тарелки производится отбор 
концентрата промежуточных примесей (КПП) в количестве Fc кмоль, Fn+m 
кмоль очищенного от примесей этилового спирта отбирается из жидкой фазы 
(n+m) –й тарелки. 

 
Введем следующие обозначения: 

G’ = G - Gs - паровой поток в зоне от s-й до (n+m+k+p)-й тарелки; 
Lp = G’ - FD  – поток жидкости в зоне от (n+m+k)-й до (n+m+k+p)-й тарелки; 
Lк = G’ - FD+L’

c – поток жидкости в зоне от (n+m)-й до (n+m+k)-й тарелки; 
Lm = G’ - FD+L’

c– Fn+m – поток жидкости в зоне от (n+c)-й до (n+m)-й тарелки; 
Ln+c = G’ - FD+L’

c – Fn+m – Fc - поток жидкости в зоне от n-й до (n+с)-й тарелки; 
Ln = G’ - FD+L’

c+L”c - Fn+m – Fc – жидкостной поток в зоне от 1-й до n-й тарелки; 
Ln  = L0 (открытый обогрев). 
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D

D
p F

FGv −
=

'
 - флегмовое число зоне от (n+m)-й до (n+m+k+p)-й тарелки; 

mnD

mnD
m FF

FFGv
+

+

+
−−

=
'

 - флегмовое число в зоне от (n+с)-й до (n+m)-й тарелки; 

cmnD

cmnD
c FFF

FFFGv
++
−−−

=
+

+'
 - флегмовое число в зоне от s-й до (n+c)-й тарелки; 

cmnD

cmnD
n FFF

FFFGv
++
−−−

=
+

+  - флегмовое число в зоне от куба до s-й тарелки. 

 

 
Рис. 6.1. Схема материальных потоков эпюрационно-ректификационной 

разгонной колонны. 
 
Запишем общее уравнение материального баланса колонны 

L‘
c x’

c+ L”c x”c=FD yD+ Fn+m xn+m+ Fc xn+c+ Gs ys+ L0 x0.  (6.1.1) 
 
Уравнения материального баланса для дефлегматора 

G’ yn+m+k+p =(G’-FD) xD+ FD yD            (6.1.2) 
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и тарелок колонны 
G’ yn+m+k+p-1 = Lp xn+m+k+p+ FD yD , 

G’ yn+m+k+p-2 = Lp xn+m+k+p-1+ FD yD , 
………… 

G’ yn+m+k+1 = Lp xn+m+k+2+ FD yD , 
G’ yn+m+k = Lp xn+m+k+1+ FD yD , 

G’ yn+m+k-1 = Lk xn+m+k+ FD yD –L’
c x’

c , 
G’ yn+m+k-2 = Lk xn+m+k-1+ FD yD –L’

c x’
c ,  

………… 
G’ yn+m+1 = Lk xn+m+2+ FD yD –L’

c x’
c , 

G’ yn+m = Lk xn+m+1+ FD yD –L’
c x’

c , 
G’ yn+m-1 = Lm xn+m+ FD yD + Fn+m xn+m - L’

c x’
c , 

G’ yn+m-2= Lm xn+m-1+ FD yD + Fn+m xn+m - L’
c x’

c , 
………… 

G’ yn+c+1 = Lm xn+c+2+ FD yD + Fn+m xn+m - L’
c x’

c , 
G’ yn+c = Lm xn+c+1+ FD yD + Fn+m xn+m - L’

c x’
c; 

G’ yn+c-1 = Ln+c  xn+c+ FD yD + Fn+m xn+m+Fc xn+c - L’
c x’

c , 
G’ yn+c-2 = Ln+c  xn+c-1+ FD yD + Fn+m xn+m+Fc xn+c - L’

c x’
c , 

………… 
G’ yn+1 = Ln+c  xn+2+ FD yD + Fn+m xn+m+Fc xn+c - L’

c x’
c , 

G’ yn = Ln+c  xn+1+ FD yD + Fn+m xn+m+Fc xn+c - L’
c x’

c , 
G’ yn-1 = Ln  xn - Gs ys - L0 x0 , 

G’ yn-2 = Ln  xn-1  - Gs ys - L0 x0 , 
………… 

G’ ys+1 = Ln  xs+2 - Gs ys - L0 x0 , 
G’ ys = Ln  xs+1 - Gs ys - L0 x0 , 

G ys-1 = Ln  xs - L0 x0 , 
G y s-2 = Ln  xs-1 - L0 x0 , 

………… 
G y1 = Ln x 2 - L0 x0 , 

G y0 = Ln  x1 - L0 x0 .          (6.1.3) 
 

Используя уравнения (6.1.1) - (6.1.3) и данные по фазовому равновесию 
жидкость – пар в системе этиловый спирт – вода [1, 3] рассчитаем распределе-
ние этилового спирта по тарелкам разгонной колонны.  

Условия расчета: s=5; n=8; c=2; m=19; k=9; p=6; vm =4,5; L‘
cx’

c =0,05;  
L”cx”c =0,15; x’

c=0,8778 мол. дол.; x”c=0,1202 мол. дол.; xn+m=0,8645 мол. дол.; 
xn+c=0,2269 мол. дол.; yS =0,0346 мол. дол. 

В первом приближении допустим, что yD =0,8850 мол. дол. Тогда при 
отборах концентрата головных примесей в количестве 0,2 %, концентрата 
промежуточных примесей – 1,5 %, фракции сивушного масла - 1,0 % из рас-
чета на этиловый спирт будем иметь: 
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;0661,0
2269,0
015,0;2479,1

1202,0
15,0;0570,0

8778,0
05,0 ''' ====== ccc FLL  

;023,0
8850,0
002,0

==DF   ;2890,0
0346,0

01,0;2001,0
8645,0
173,0

====+ Smn GF  

G’=(FD+Fn+m)(vm+1)=(0,0230+0,2001)(4,5+1)=1,2271; 

Lк=1,2271 - 0,023 + 0,0570=1,2611; Lm=Lк–0,2001=1,0610; 

Ln+c=Lm -0,0661=0.9949; Ln= Ln+c+ 1,2479=2,2428. 

Примем 0003,0)1(
0 =x  мол. дол. 

На основе заданного x0 
(1) по уравнениям системы (6.1.3) рассчитываем 

yD
(1). Если ⏐yD

(1) - yD⏐≤ w, где w - необходимая точность, расчет завершаем. В 
противном случае значение yD  варьируем до получения заданной точности. 

 
Результаты расчета, представленные на рисунке (рис. 6.2), показали, что 

содержание этанола практически не меняется на нижних тарелках колонны, с  
5-й по 15-ю тарелки интенсивно возрастает, с 15-й по 42-ю тарелки - рост кон-
центраций заметно замедляется. 

Воспользовавшись данными рис. 6.2, рассчитаем эффекты выделения го-
ловных примесей с КГП при допущении x0=0; x”c=0; ys=0; xn+c=0. Тогда урав-
нение (6.1.1) преобразуется к виду 

L‘
c x’

c=FD yD+ Fn+m xn+m.             (6.1.4) 
 
Учитывая (6.1.4), перепишем уравнения системы (6.1.3) для зоны от 

(n+m)-й по (n+m+k+p)-ю тарелки, включая дефлегматор и конденсатор: 
G’ yn+m+k+p-1 = Lp xn+m+k+p+ FD yD , 

G’ yn+m+k+p-2 = Lp xn+m+k+p-1+ FD yD , 
………… 

G’ yn+m+k+1 = Lp xn+m+k+2+ FD yD , 
G’ yn+m+k = Lp xn+m+k+1+ FD yD , 

G’ yn+m+k-1 = Lk xn+m+k –Fn+m xn+m , 
G’ yn+m+k-2 = Lk xn+m+k-1–Fn+m xn+m , 

………… 
G’ yn+m+1 = Lk xn+m+2–Fn+m xn+m , 

G’ yn+m = Lk xn+m+1–Fn+m xn+m .   (6.1.5) 
 

Поскольку, содержание этанола в зоне от (n+m)-й до (n+m+k+p)-й тарел-
ки существенно не меняется, можно допустить, что  

КD=Kn+m+k+p= Kn+m+k+p-1=….= Kn+m+1= Kn+m= Kp, (6.1.6) 
βn+m+k+p= βn+m+k+p-1=….= βn+m+k+1= βn+m+k= βp,  (6.1.7) 
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где 
pp

p

p

p
p Kv

v
KG

L
)1(' +

==β ;             (6.1.8) 

βn+m+k-1= βn+m+k-2=….= βn+m+1= βn+m= βk,   (6.1.9) 

где 
pp

p

p

k
k Kv

v
KG

L
)1(' +

==β .           (6.1.10) 
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Рис. 6.2. Распределение концентраций этанола 

по тарелкам эпюрационно-ректификационной разгонной колонны 
с двумя вводами питания 

 
6.1.2. Расчет процесса выделения головных примесей 

 
Воспользовавшись данными рис. 6.2, рассчитаем эффекты выделения го-

ловных примесей с КГП при допущении x0=0; x”c=0; ys=0; xn+c=0. Тогда урав-
нение (6.1.1) преобразуется к виду 

L‘
c x’

c=FD yD+ Fn+m xn+m.             (6.1.4) 
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Учитывая (6.1.4), перепишем уравнения системы (6.1.3) для зоны от 
(n+m)-й по (n+m+k+p)-ю тарелки, включая дефлегматор и конденсатор: 

G’ yn+m+k+p-1 = Lp xn+m+k+p+ FD yD , 
G’ yn+m+k+p-2 = Lp xn+m+k+p-1+ FD yD , 

………… 
G’ yn+m+k+1 = Lp xn+m+k+2+ FD yD , 
G’ yn+m+k = Lp xn+m+k+1+ FD yD , 

G’ yn+m+k-1 = Lk xn+m+k –Fn+m xn+m , 
G’ yn+m+k-2 = Lk xn+m+k-1–Fn+m xn+m , 

………… 
G’ yn+m+1 = Lk xn+m+2–Fn+m xn+m , 

G’ yn+m = Lk xn+m+1–Fn+m xn+m .   (6.1.5) 
 

Поскольку, содержание этанола в зоне от (n+m)-й до (n+m+k+p)-й тарел-
ки существенно не меняется, можно допустить, что  

КD=Kn+m+k+p= Kn+m+k+p-1=….= Kn+m+1= Kn+m= Kp, (6.1.6) 
βn+m+k+p= βn+m+k+p-1=….= βn+m+k+1= βn+m+k= βp,  (6.1.7) 

где 
pp

p

p

p
p Kv

v
KG

L
)1(' +

==β ;             (6.1.8) 

βn+m+k-1= βn+m+k-2=….= βn+m+1= βn+m= βk,                (6.1.9) 

pp

p

p

k
k Kv

v
KG

L
)1(' +

==β .                     (6.1.10) 

 
Таким образом, зона от (n+m)-й до (n+m+k+p)-ю тарелки работает анало-

гично колонне окончательной очистки в режиме повторной эпюрации. Тогда, 
преобразуя уравнения системы (6.1.5) с учетом (6.1.6) – (6.1.10), получим сле-
дующие уравнения для зоны от (n+m+k+p)-й до (n+m+k)-й тарелки 

⎟
⎟
⎠

⎞
⎜
⎜
⎝

⎛

+
+= +++−+++ 11

p

D
ppkmnpkmn v

yy σ
β , 

⎟
⎟
⎠

⎞
⎜
⎜
⎝

⎛
+

+
+= +++−+++ )1(

1
2

2 p
p

D
ppkmnpkmn v

yy βσβ , 

⎟
⎟
⎠

⎞
⎜
⎜
⎝

⎛
++

+
+= +++−+++ )1(

1
23

3 pp
p

D
ppkmnpkmn v

yy ββσβ , 

………. 

⎟
⎟
⎠

⎞
⎜
⎜
⎝

⎛
++++

+
+= −

+++++ )....1(
1

12 p
pp

p

Dp
ppkmnkmn v

yy βββ
σ

β ,     (6.3.11) 

где Dσ  рассчитывается по уравнению (5.2.5). 
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Следовательно, разделяющий эффект указанной зоны можно определить 
соотношением 

)1()1)(1(

)1)(1(
p

pDpp
p

p

pp

kmn

pkmn
p v

v
y

y

βσββ

β
σ

−+−+

−+
==

++

+++ , 

 

или    [ ]Dpp
p

pD

pp
p v

v

σββσ

β
σ

−−++

−+
=

)1)(1(

)1)(1(
.         (6.1.12) 

 
Для зоны от (n+m+k)-й до (n+m)-й тарелки: 

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −= +

+−++ G
F

xy mn
kkmnkmn σβ1 , 

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ +−= +

+−++ )1(2
2 k

mn
kkmnkmn G

Fxy βσβ , 

……………… 

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ ++++−= −+

++ )....1( 12 k
kkk

mn
k

k
kmnmn G

F
xy βββσβ ,              (6.1.13) 

где 
mn

kmn
k x

y

+

++=σ . 

Из соотношения (6.3.13) следует:  

)1(
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' k
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kmn

k
k

kk
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При допущении, что Kk=Kp имеем: 
)1(')1()1(' k

kmnkk
k

kkp FGGK ββσββ −−−=− + , 

)(')1()1( 11 +
+

+ −−−=− k
kkmnkk

k
kkk FGL ββσβββ , 

)1('
)()1(

1

1

k
k

k

k
kkmnkk

k G
FL

ββ
βββσ

−
−+−

= +

+
+ .   (6.1.15) 

Преобразуем теперь уравнение (6.1.4): 

mnkpDD

kpDD

mn
mn

D
D

mn

D
D

mnmnDD

DD
D FF

F

F
x
y

F

x
y

F

xFyF
yF

+
+

+

+

++ +
=

+
=

+
=

σσσ
σσσ

χ . (6.1.16) 

Выражения (6.1.12), (6.1.15), (6.1.16) были использованы для расчета эф-
фектов выделения некоторых головных примесей и метанола с фракцией из 
конденсатора (табл. 6.1). Как видно, в эпюрационно-ректификационной разгон-
ной колонне с двумя вводами питания при заданных условиях работы можно 
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выделить до 94,37 % метилового спирта и практически 100 % этилацетата, ме-
тилацетата, ацетальдегида, масляного альдегида. 

 
Таблица 6.1 

Эффекты выделения головных примесей с фракцией из конденсатора 
эпюрационно-ректификационной разгонной колонны 

 
Примесь σр σк σD χD 
Метанол 10.53 94.26 1.50 94.37 
Этилацетат 70.37 6.44·103 2.33 99.99 
Метилацетат 96.09 2.76·105 3.49 100 
Ацетальдегид 67.1 7.51·107 6.17 100 

Масляный альдегид 90.49 2.62·104 2.72 99.99 
 

6.1.3. Расчет процесса выделения компонентов сивушного масла 
и других промежуточных примесей 

 
Поставим теперь задачу рассчитать распределение промежуточных при-

месей между фракциями сивушного масла и концентрата промежуточных при-
месей. В расчетах примем: x’

c=0; yD=0; x0=0. В соответствии с (6.1.1): 
L”c x”c= Fn+m xn+m+ Fc xn+c+ Gs ys     (6.1.17) 

 
Учитывая (6.1.3) и (6.1.17), запишем уравнения материального баланса 

для зоны от (n+m)-й до s-й тарелок 
G’ yn+m-1=Lm xn+m+ Fn+m xn+m , 
G’ yn+m-2=Lm xn+m-1+Fn+m xn+m , 

…………. 
G’ yn+c+1=Lm xn+c+2+Fn+m xn+m , 
G’ yn+c=Lm xn+c+1+Fn+m xn+m , 

G’ yn+c-1=Ln+c xn+c+Fn+m xn+m+Fc xn+c , 
G’ yn+c-2=Ln+c xn+c-1+Fn+m xn+m+Fc xn+c , 

……….. 
G’ yn+1=Ln+c xn+2+Fn+m xn+m+Fc xn+c , 
G’ yn=Ln+c xn+1+Fn+m xn+m+Fc xn+c , 

G’ yn-1=Ln xn - FS yS , 
G’ yn-2=Ln xn-1 - FS yS , 

…………. 
G S+1=Ln xS+2 - FS yS , 

G yS=Ln xS+1 - FS yS ,     (6.1.18) 
 

В соответствии с выражениями (6.1.17) и (6.1.18) уравнения материаль-
ного баланса для зоны от (n+m)-й до (n+c)-й тарелки 



 116

⎟⎟
⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+= +

−++−+
m

mn
mnmnmn L

F
xx 111 β ,  

( )⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
++= −+−+−+

+
−+−++−+ 122212 mnmnmn

m

mn
mnmnmnmn L

F
xx βββββ , 

( )⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
+++= −+−+−+−+−+−+

+
−+−+−++−+ 1232333213 mnmnmnmnmnmn

m

mn
mnmnmnmnmn L

F
xx βββββββββ , 

( )⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
++++= −++++++++

+
+−+−+++ 11121 ............ mncncncncncn

m

mn
cnmnmnmncn L

F
xx βββββββββ

,   (6.1.19) 

где 
i

m
i KG

L
'

=β . 

Введем обозначения:  
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Тогда, 
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Балансные уравнения для зоны от (n+c)-й до n-й тарелки 
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где 
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Обозначим 
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тогда разделяющий эффект этой зоны можно рассчитать по уравнению 
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Аналогично, балансные уравнения для зоны от n-й до s-й тарелок 
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где 
i

n
i KG

L
'

=β , 
n

S
n x
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=σ . 

 
Последнее уравнение системы (6.1.27) можно представить в следующем 

виде 
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где 121
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Следовательно,  
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Преобразуя выражение (6.1.17), получим уравнения для расчета распре-

деления промежуточных примесей между различными фракциями: 
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где Cχ , Sχ - доля примеси, перешедших во фракции концентрата промежуточ-
ных примесей и сивушного масла. 

 
Расчеты по уравнениям (6.1.22), (6.1.26), (6.1.32) - (6.1.34), представлен-

ные в таблице (табл. 6.2), проведены с использованием данных [1, 3, 12] о ко-
эффициентах испарения ряда промежуточных примесей. Из данных табл. 6.2 
следует, что в разгонной колонне с двумя вводами питания могут быть практи-
чески полностью извлечены бутиловые спирты, изоамиловый спирт, пропило-
вый спирт, изоамилацетат; изопропилового спирта может быть выделено не бо-
лее 10,4 %. 

 
Таблица 6.2 

Эффекты выделения промежуточных примесей с фракциями 
 концентрата промежуточных примесей и сивушного масла 

 
Примесь mσ  cσ  nσ  χ с, % χ S, % 

Изобутиловый спирт 1,12·106 4,89 0,03 54,03 45,97 
Бутиловый спирт 4,60·108 7,21 0,03 42,14 57,86 

Изоамиловый спирт 1,12·1013 39,52 0,01 25,92 74,07 
Изопропиловый спирт 0,706 0,33 0,05 9,43 0,97 
Пропиловый спирт 5,61·104 1,62 0,07 57,50 42,49 
Изоамилацетат 2,21·106 0,60 0,01 98,17 1,84 
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6.1.4. Расчет процесса выделения хвостовых примесей 
 
Для расчета эффектов выделения хвостовых примесей с лютером, фрак-

циями сивушного масла, концентрата промежуточных примесей и этилового 
спирта допустим: yD=0, х’с=0. Тогда уравнение (6.1.1) запишется в следующем 
виде 

L”c x”c= Fn+m xn+m+ Fc xn+c+ Gs ys+ L0 x0.             (6.1.35) 
 
Уравнения материального баланса хвостовых примесей для зоны от 

(n+m)-й до n-й тарелок аналогичны  выражениям (6.1.18). 

Значения 
mn

cn
m x

x

+

+=σ  рассчитываются по уравнению (6.1.22), а 
c

n
c x

x
=σ  - 

по уравнению (6.1.25). С учетом (6.1.35) запишем уравнения материального ба-
ланса хвостовых примесей для зоны от n-й до s-й тарелок и от s-й до 0-й таре-
лок 

G’yn-1 = Ln xn - Gs ys - L0 x0 , 
G’yn-2 = Ln xn-1  - Gs ys - L0 x0 , 

……………… 
G’ys+1 = Ln xs+2 - Gs ys - L0 x0 , 
G’ys = Ln xs+1 - Gs ys - L0 x0 , 

G ys-1 = Ln xs -  L0 x0 , 
G ys-2 = Ln xs-1 -  L0 x0 , 

…………… 
G y1 = Ln x2 -  L0 x0 ,  

G y0 = Ln x1 -  L0 x0,    (6.1.36) 
 
для зоны от 0-й до s-й тарелки 
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Cледовательно,  
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где 
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Введем следующие обозначения: 
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Тогда выражение (6.1.38) можно записать в следующем виде 
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Теперь рассмотрим зону от n-й до s-й тарелок. Выполнив несложные ма-
тематические преобразования, получим уравнения материального баланса сле-
дующего вида 

⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
⎟⎟
⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+−=− S

Sn
nS

n
n GL

L
y

G
Ly

σ
σ 0

1
1

' , 

⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
⎟⎟
⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+−= −

−− S
Sn

n
nnSn GL

L
yx

σ
βσβ 01

11 , 

''
001

12 G
yGLGL

L
y

G
Ly S

S
S

S
Sn

n
nnS

n
n ⎟⎟

⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+−⎥

⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
⎟⎟
⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+−= −

−− σσ
βσβ , 

( )122
0

212
1

−−−−−− +−⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡
⎟⎟
⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+−= nnnS

Sn
nnnSn GL

L
yx βββ

σ
σββ ,  (6.1.42) 

где  
S

n
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x
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С учетом (6.1.43), запишем  
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Из уравнения (6.1.35) следует: 
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Воспользуемся уравнениями (6.1.18), (6.1.22), (6.1.25), (6.1.41), (6.1.43), 

(6.1.46) – (6.1.49) и данными рис. 2.5 для расчета эффектов выделения некото-
рых хвостовых примесей с различными фракциями. Результаты расчета приве-
дены в таблице (табл. 6.3). 

 
Таблица 6.3 

Эффекты выделения хвостовых примесей с лютером и фракциями концентрата 
промежуточных примесей, сивушного масла и этилового спирта, % 

 
Примесь σS σn σc σm χ0 χS χc χn+m 
Масляная 
 кислота 14,81 7,51 12,84 1,31·1016 40,00 55,27 4,73 0 

Изомасляная 
кислота 6,68 8,45 18,48 3,43·1015 60,05 37,44 2,51 0 

Пропионовая 
кислота 2,75 5,81 2,94 7,10·106 75,13 19,30 5,57 0 

 
Из анализа полученных результатов следует, что эпюрационно-

ректификационная разгонная колонна позволяет эффективно извлекать примеси 
из водноэтанольных растворов при условии, что на верхнюю питательную та-
релку этой колонны подаются фракции, содержащие только соединения голов-
ного характера, а на нижнюю питательную тарелку направляются фракции, со-
держащие хвостовые и промежуточные соединения, но не имеющие в своем со-
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ставе головных примесей. Варианты схем БРУ с использованием эпюрационно-
ректификационной разгонной колонны успешно внедрены на ряде предприятий 
спиртовой промышленности: ОАО «Спиртовый комбинат» г. Мариинск Кеме-
ровсая обл., филиале ФГУП «Росспиртпром» «Веселолопанский спиртовый за-
вод» Белгородская обл.; филиале ГУЛ «Башспирт» «Стерлитамакский спирто-
водочный комбинат» г. Стерлитамак, республика Башкортостан; ООО «Парт-
нёр» республика Северная Осетия – Алания г. Владикавказ и др. 

 
6.1.5. Брагоректификационная установка для получения  
ректификованного спирта повышенного качества 

с эпюрационно-ректификационной разгонной колонной 
 
Как следует из разделов 6.1.1 – 6.1.4, применение в системе брагоректи-

фикации эпюрационно-ректификационной разгонной колонны достаточно эф-
фективно при переработке фракций, содержащих только головные или только 
промежуточные примеси. Однако на практике приходится иметь дело с водно-
спиртовыми жидкостями, содержащими головные, хвостовые и промежуточные 
примеси. Поэтому представляется целесообразным ввести в состав БРУ допол-
нительную разгонную колонну, обеспечивающую извлечение из побочных 
продуктов головных примесей, концентрирование их и вывод из системы бра-
горектификации [248]. В этом случае создаются благоприятные условия для 
глубокой очистки этилового спирта от примесей метанола, компонентов си-
вушного масла и других промежуточных примесей в эпюрационно-
ректификационной разгонной колонне, что снижает содержание примесей во 
фракции этилового спирта, возвращаемой в эпюрационную колонну или исход-
ную бражку, и обеспечивает получение конечного продукта повышенного каче-
ства. 

Поэтому, кроме эпюрационно-ректификационной разгонной колонны, 
предложено ввести в состав БРУ разгонную колонну, работающую в режиме 
эпюрации, для модернизации существующей технологии брагоректификации с 
целью получения этилового спирта повышенного качества. 

Схема брагоректификационной установки для решения поставленной за-
дачи представлена в главе 3 (рис. 3.1).  

Отличительными особенностями БРУ являются следующие технологиче-
ские приемы. 

1. Предварительная очистка бражного дистиллята отбором фракции из 
конденсатора сепаратора СО2, конденсатора бражной колонны и спиртоловуш-
ки грязных погонов с последующим разделением этих фракций в первой и вто-
рой разгонных колоннах. 
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2. Подача горячей воды на верхнюю тарелку эпюрационной колонны, 
отбор из её конденсатора фракции, содержащей смесь головных и промежуточ-
ных примесей с последующим разделением ее в первой разгонной колонне. 

3. Разделение промежуточных фракций в разгонных колоннах с воз-
вратом очищенных от головных и промежуточных примесей этилового спирта 
в эпюрационную колонну или исходную бражку и выводом из системы браго-
ректификации головных примесей (КГП) и промежуточных примесей (сивуш-
ное масло и КПП). 

4. Увеличение отборов фракций головных и промежуточных примесей 
из конденсаторов бражной, эпюрационной, спиртовой колонн, а также фракций 
сивушного масла и сивушного спирта. 

5. Отсутствие возвратов в бражку или на предыдущие стадии браго-
ректификации фракций головных, промежуточных и хвостовых примесей (си-
вушный спирт, непастеризованный спирт, лютерная вода, подсивушный слой 
из декантатора, конденсат пара из вакуумпрерывателей, стяжки колонн, брако-
ванные водочные изделия и т.д.). 

6. Отбор концентрата промежуточных примесей (КПП) из жидкой фа-
зы 17 - 20-й тарелок эпюрационно-ректификационной разгонной колонны и вы-
вод этой фракции из системы брагоректификации гарантирует глубокую очист-
ку ректификованного спирта от н.пропилового спирта и других промежуточных 
примесей. 

Ректификованый спирт, полученный по описанной технологии, отлича-
ется высокими органолептическими показателями. Содержание примесей в нем 
минимально, при этом выход спирта повышается за счет уменьшения отбора 
побочных фракций. После внедрения новой технологии брагоректификации на 
ОАО «Спиртовый комбинат» г. Мариинск получаемый спирт по аналитическим 
и органолептическим показателям превышает требования, предъявляемые к 
спиртам марок «Альфа», «Люкс», «Экстра» (табл. 6.4). Условный выход спирта 
увеличился на 3 - 5 % за счет уменьшения отбора побочных фракций (отбор 
КГП составлял 0,4 – 0,6 %, КПП – 0,3 – 0,4 %), а номинальная суточная произ-
водительность возросла на 30 %. 

Использование эпюрационно-ректификационной разгонной колонны по-
зволило перерабатывать фракцию головную этилового спирта в системе браго-
ректификации без ухудшения качества конечного продукта. ФГЭС, при этом 
выход ректификованного спирта увеличился с 94 до 98 %. Анализ результатов 
испытаний, представленных в табл. 3.2.2, показал, что головные примеси, со-
держащиеся в перерабатываемых бражке и головной фракции, достаточно пол-
но выводятся из системы брагоректификации при отборе КГФ не менее 0,6 %, а 
компоненты сивушного масла (изоамиловый, изобутиловый, н. пропиловый, 
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изопропиловый спирты) – при отборе КПП не менее 0,4 %. При этом получае-
мый ректификованный спирт обладал высокими органолептическими и анали-
тическими показателями. Таким образом, проведенные испытания показали, 
что при работе БРУ на производительности 8000 дал/сут. можно дополнительно 
перерабатывать головную фракцию этилового спирта в количестве до 1,5 % от 
вырабатываемого ректификованного спирта.  

Таблица 6.4. 
Качественные показатели спирта, выработанного 

на ОАО «Спиртовый комбинат» г. Мариинск до и после модернизации БРУ 
 

Содержание примесей, фиксируемое методом газовой хроматогра-
фии 

Проба на 
чистоту с 
серной ки-
слотой 

Проба 
Ланга, 
мин Ацетальдегид, 

мг/дм3 
Метиловый 
спирт, % об. 

Изопропиловый 
спирт, мг/дм3 

Пропиловый 
спирт, мг/дм3 

До модернизации 
Выдерживает 21 - 22 0,2 -0,7 0,004 – 0,009 1,6 – 2,5 следы 

После модернизации 

Выдерживает 24 - 25 - Не более 
0,0005 Не более 1,0 - 

 
Кроме того, модернизация брагоректификационной установки позволила 

перерабатывать бракованные водочные изделия, побочные фракции этилового 
спирта, в состав которых входят метанол, сложные эфиры, альдегиды, органи-
ческие кислоты, непредельные соединения, компоненты сивушного масла и 
другие примеси, проявляющие головной, хвостовой и промежуточный характер 
в процессах брагоректификации. Извлечение этилового спирта из таких смесей 
представляет определенные трудности. Как правило, для решения данной зада-
чи практикуются добавки указанных продуктов в исходную бражку. Однако это 
может приводить к значительному снижению качества конечного продукта, в 
связи с чем лабораторией ректификации спирта ВНИИПБТ разработана инст-
рукция, запрещающая добавки бракованных водочных изделий в бражку. Тем 
не менее, объемы бракованных водочных изделий достаточно велики, а спосо-
бов утилизации спирта, содержащегося в этих жидкостях, до сих пор не суще-
ствует. Поэтому нами разработана технология выделения этилового спирта из 
бракованных водочных изделий и побочных фракций спиртового цеха ОАО 
«Спиртовый комбинат» г. Мариинска. 

Технологическая схема ректификационной установки (РУ) (рис. 6.3) для 
извлечения этилового спирта из водноспиртовых смесей, содержащих голов-
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ные, хвостовые и промежуточные примеси, включает разгонную колонну 
(поз.1) с дефлегматором (поз.2), конденсатором (поз.3), кипятильником (поз.4); 
эпюрационно-ректификационную разгонную колонну (поз.5) с дефлегматором 
(поз.6) и конденсатором (7); конденсатором паров сивушного масла (поз.8), де-
кантатор (поз.9); теплообменник (поз.10) для подогрева жидкостей, подлежа-
щих переработке, насос (поз.11). 

 

 
Рис. 6.3. Принципиальная технологическая схема ректификационной установки 

для переработки отходов спиртового и ликероводочного производства 
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Исходная смесь подогревается в теплообменнике (поз.10) теплом лютера, 
отводимого из нижней части колонны (поз.5) и подаётся на тарелку питания 
разгонной колонны (поз.1) либо на вернюю питательную тарелку эпюрационно-
ректификационной колонны (поз.5). Колонна (поз.1) предназначена для очист-
ки спирта от головных и промежуточных примесей, в выварной части этой ко-
лонны осуществляется вываривание головных примесей, а в концентрационной 
части и дефлегматоре (поз.2) – их концентрирование. Разгонная колонна (поз.1) 
работает по методу гидроселекции с подачей горячей воды на одну из ее верх-
них тарелок, что увеличивает не только эффект очистки спирта от головных 
примесей, но и позволяет выделять некоторые промежуточные примеси (крото-
новый альдегид, изопропиловый спирт и др.). 

Концентрат головных примесей (КГП) отбирается из конденсатора 
(поз.3) и выводится из системы ректификации (величина отбора КГП зависит от 
содержания примесей в перерабатываемых продуктах, которое должно систе-
матически контролироваться газохроматографическим методом). Из куба ко-
лонны (поз.1) выводится очищенная от головных примесей водноспиртовая 
жидкость, содержащая промежуточные и хвостовые примеси, и направляется в 
колонну (поз.5), которая предназначена для дальнейшей очистки этанола от го-
ловных, промежуточных и хвостовых примесей, а также для его концентриро-
вания и отбора.  

Колонна (поз.5) имеет 2 питательные тарелки, на одну из которых (верх-
нюю) подаются крепкие продукты, содержащие метанол, альдегиды, сложные 
эфиры и другие головные примеси, но не имеющие в составе хвостовых и про-
межуточных примесей, а на другую питательную тарелку (нижнюю) направля-
ются жидкость из куба колонны (поз.1) и другие продукты, содержащие хво-
стовые и промежуточные примеси, но не имеющие в своем составе головных 
примесей и метанола. 

Метиловый спирт, альдегиды, сложные эфиры и другие головные примеси 
концентрируются на верхних тарелках колонны (поз.5), в ее дефлегматоре 
(поз.6) и отбираются из конденсатора (поз.7) в виде концентрата головных при-
месей (КГП). Хвостовые примеси отводятся из куба колонны (поз.5) с лютерной 
водой, а для очистки спирта от компонентов сивушного масла и других проме-
жуточных примесей производится отбор фракции из паровой фазы 5 – 11-й та-
релок колонны, которая направлялась в сивушный конденсатор (поз.8) и декан-
татор (поз.9).  

Из жидкой фазы тарелок над нижней точкой ввода питания в колонну 
(поз.5) производился отбор концентрата пропиловых спиртов и других проме-
жуточных примесей (КПП). Очищенный от примесей этиловый спирт концен-
трировался в средней зоне колонны (поз.5), из которой осуществлялся отбор 
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спиртовой фракции, направляемой на повторную переработку. Контроль этого 
отбора осуществлялся по температуре на нижней питательной тарелке колонны 
(поз.5). Содержание примесей в спиртовой фракции не должно превышать их 
концентрацию в исходной бражке из расчета на абсолютный алкоголь. 

Реализация описанной технологии в условиях цеха брагоректификации 
ОАО «Спиртовый комбинат» г. Мариинска была осуществлена двумя способа-
ми. Первый способ заключался в подаче бракованной продукции на тарелку пи-
тания колонны (поз.1) (разгонной колонны №1 БРУ), если эта продукция содер-
жала смесь головных, хвостовых и промежуточных примесей, или на верхнюю 
тарелку питания колонны (поз.5) (разгонной колонны №2 БРУ), если перераба-
тываемая жидкость имела высокую крепость и содержала только примеси мета-
нола, альдегидов, сложных эфиров и других головных примесей, или на ниж-
нюю питательную тарелку колонны (поз.5), если перерабатываемая жидкость 
содержала только компоненты сивушного масла и другие промежуточные при-
меси.  

Второй способ заключался в использовании двух разгонных колонн БРУ в 
качестве колонн (поз.1) и (поз.5) соответственно для переработки бракованных 
изделий во время остановов БРУ. В этом случае отобранная из колонны (поз.5) 
фракция этилового спирта перерабатывалась на спирт после пуска БРУ путем 
подачи ее в объеме 5 – 10 % от вырабатываемого конечного продукта или на та-
релку питания эпюрационной колонны (если содержание органических кислот в 
спиртовой фракции невелико) или в исходную бражку (если содержание орга-
нических кислот в спиртовой фракции значительно). 

Результаты производственных испытаний переработки фракции головной 
этилового спирта, бракованной продукции ликероводочного производства и от-
ходов спиртового производства (первый и второй способ) приведены в таблицах 
3.5 – 3.11. Анализ полученные данных позволяет сделать вывод, что при работе 
БРУ на производительности 8000 дал/сут можно перерабатывать по первому 
способу 30 дал/час бракованной ликероводочной продукции или отходов спир-
тового производства без изменения качества ректификованного спирта. При пе-
реработке бракованных ликерных и водочных изделий КГП1 составлял 0,3 %, 
КГП2 – 0,1 %, КПП – 0,1 %, при переработке отходов спиртового производства – 
КГП1 – 0,3 %, КГП2 – 0,15 %, КПП – 0,15 %. Если бракованные изделия перера-
батываются на колоннах (поз.1) и (поз.5) во время останова БРУ, то следует 
производить отборы КГП1 – 1 дал/час; КГП2 – 0,5 дал/час; КПП – 1 дал/час при 
подаче питания 60 дал/час. 

Из экспериментальных данных (табл.3.5 - 3.11) также следует, что в раз-
гонной колонне №1 осуществляется достаточно полная очистка спирта как от 
метанола, этилацетата, метилацетата, ацетальдегида и других головных приме-
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сей, так и от изопропилового спирта и других промежуточных примесей, раз-
гонная колонна №2 обеспечивает достаточно глубокую очистку от компонен-
тов сивушного масла в результате отбора фракции сивушного масла из паровой 
фазы 5 – 11-й тарелок, фракции КПП из жидкой фазы 17-й, 18-й, 20-й тарелок, а 
также от метанола и других головных примесей, отбираемых с фракцией КГП2 
из конденсатора этой колонны. Фракция этилового спирта, отбираемая из жид-
кой фазы 55 – 70-й тарелок, содержала значительно меньше примесей, чем в 
перерабатываемых бражках. Поэтому данная фракция может быть добавлена в 
исходную бражку, бражной дистиллят или эпюрат и переработана на этиловый 
спирт в системе брагоректификации. 

 
6.2. Применение отгонного модуля эпюрационной колонны 

 
6.2.1. Принципиальная схема эпюрационной колонны 

с отгонным модулем. Расчёт распределения концентрацийэтанола 
по тарелкам колонны и эффективности извлечения примесей 

 
Как известно, основное назначение эпюрационной колонны – концентри-

рование и вывод головных примесей, применение метода глубокой гидроселек-
ции позволило выделять в процессе эпюрации также и большинство промежу-
точных соединений, оснащение эпюрационной колонны дополнительным от-
гонным модулем дало возможность эффективно очищать спирт от хвостовых 
примесей, а комбинирование метода глубокой гидроселекции с концентрирова-
нием эпюрата повысило эффективность очистки спирта без увеличения нагруз-
ки по жидкой фазе на ректификационную колонну [249 - 252]. 

Схема материальных потоков в эпюрационной колонне с отгонным мо-
дулем приведена на рисунке (рис.6.4).  

Принималось, что эпюрационная колонна имеет L теоретических тарелок 
в отгонной части, n - в выварной части и m - в концентрационной; бражной дис-
тиллят с содержанием этанола или примеси хс мольных долей поступает на пи-
тательную тарелку в количестве Lc кмоль; на верхнюю тарелку колонны пода-
ется Lg кмоль горячей умягченной воды; из жидкой фазы нижних тарелок вы-
варной части отводится Le кмоль эпюрата крепостью xe, а из куба выходит L0 

лютера, практически полностью освобожденного от этилового спирта, на обог-
рев расходуется G кмоль греющего пара (молевой поток пара одинаков по вы-
соте колонны), из конденсатора колонны отбирается FD кмоль головной фрак-
ции с мольной долей спирта или примеси yD и направляется в разгонную колон-
ну или выводится из производственного цикла. 

 



 129

 
Рис. 6.4. Схема материальных потоков в эпюрационной колонне 

с отгонным модулем  
 
Тогда: L n = G –FD + Lc+ Lg - молевой поток жидкости в выварной части;  

Lm = G – FD + Lg - молевой поток жидкости в укрепляющей части;  
LL =  G -FD +Lc + Lg  - Lе – молевой поток жидкости в отгонной части колонны  
(для закрытого обогрева LL = L0). 

Поставим задачу рассчитать эффективность извлечения примесей в дан-
ной колонне, используя уравнения материального баланса спирта и примесей 
для дефлегматора и тарелок колонны (5.2.2), которые после переиндексации 
имеют следующий вид 

G yn+m+L = (G-FD) xD +FD yD., 
Gyn+m+L-1 = Lmxn+m+L + FDyD; 

Gyn+m+L-2 = Lmxn+m+L-1 + FDyD; 
…. 

Gyn+L = Lmxn+L+1 + FDyD; 
Gyn+L-1 = Lnxn+L + FDyD - Lcxc; 

Gyn+L-2 = Lnxn+L-1 + FDyD - Lcxc; 
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…. 
GyL = LnxL-1+ FDyD - Lcxc, 

GyL-1 = LLxL + FDyD - Lcxc + Lexe, 
GyL-2 = LLxL-1 + FDyD - Lcxc + Lexe, 

…. 
Gy0 = LLxL + FDyD - Lcxc + Lexe.    (6.2.1) 

 
Уравнение материального баланса для всей колонны: 

FD yD + Le xe + L0 x0 =Lc xc.     (6.2.2) 
 
По уравнениям (6.2.1), (6.2.2) с использованием данных по равновесию 

жидкость – пар в системе этанол – вода рассчитаны концентрации этанола на 
тарелках колонны (G=3,07; хс=0,22535; =8; n=14; m=10; отбор фракции из кон-
денсатора 5 %) при различном количестве гидроселекционной воды. 

Результаты расчета, представленные на рисунке (рис. 6.5), показывают, 
что увеличение расхода гидроселекционной воды приводит к сильному сниже-
нию концентраций этанола на всех тарелках колонны. При этом содержание 
этанола в зонах от (L+1)-й до (L+n)-й тарелки и от (L+n+1)-й до (L+n+m)-й та-
релки практически постоянно. 

Введём следующие обозначения 

i

m
i GK

L
=β  - эффект концентрирования i-й теоретической тарелки (зона с 

(n+L)-й по (n+L+m)-й тарелку); 

i
n

i K
L
G

=α  - эффект вываривания i-й теоретической тарелки (зона с L-й 

(L+m)-й тарелку); 

i
L

i K
L
G

=ε  - эффект разделения i-й теоретической тарелки (зона с 0-й по L-ю 

тарелку); 
ββββ ==== ++++++ LmnLnLn ....21 ,  αααα ==== +++ nLLL ....32 . 

Преобразуя уравнения системы (6.2.1) для тарелок различных частей ко-
лонны нетрудно получить следующие выражения 
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Рис. 6.5. График зависимости распределения концентраций этанола xi, % мол.,  

по тарелкам эпюрационной колонны с отгонным модулем 
от количества воды на гидроселекцию 

 
В соответствии с соотношением (6.2.2) доля примесей, выделяемых с 

фракцией из конденсатора колонны 
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Для большинства головных и промежуточных примесей x0=0, следова-
тельно 



 132

nmDDе

nmDD
D FL

F
σσσ

σσσχ
+

= ,    (6.2.7) 

доля примесей, переходящих в лютер 
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Для большинства хвостовых и нижних промежуточных примесей уD=0, 
поэтому можно записать 
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Результаты расчета эффектов извлечения различных примесей с исполь-
зованием данных [1, 3, 12] по уравнениям (6.2.3) - (6.2.9) приведены в таблице 
(табл. 6.5).  

 
Таблица 6.5 

Эффективность извлечения примесей в эпюрационной колонне,  
оснащённой отгонным модулем, в зависимости от количества воды, 

 подаваемой на гидроселекцию 
 
Эффективность извлечения, % 

Наименование примеси Lg=G Lg=2G Lg=3G Lg=5G 

Метилацетат 100 100 100 100 
Этилацетат 100 100 100 100 
Ацетальдегид 100 100 100 100 
Изоамилацетат 53,8 100 100 100 

Масляный альдегид 100 100 100 100 
Метанол 16,3 10,8 0,5 0,1 

Изопропанол 37,9 69,7 80,9 92,8 
Изоамилол 1,1 6,17 49,05 63,8 
Пропанол 1,3 10,3 18,66 26,8 

Кротоновый альдегид 2,7 9,4 24,80 65,7 
Диацетил 91,2 60,8 43,5 26,1 

Пропионовая кислота 56,42 54,55 49,53 43,39 
Масляная кислота 56,34 53,95 47,04 36,59 

Изомасляная кислота 57,17 54,45 46,81 40,65 
 
Из данных таблицы видно, что оптимальное соотношение молевых пото-

ков пара и гидроселекционной воды равно трем (при потреблении на обогрев 
эпюрационной колонны 12 кг/дал ректификованного спирта потребуется  
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36 кг/дал гидроселекционной воды, для производительности 2000 дал/сутки ко-
личество воды – 3 м3/час).  

Сравнительные расчеты процесса эпюрации в модернизированной и 
классической эпюрационной колонне показали, что при сопоставимых режимах 
работы (отбор из конденсатора 5 %, расход греющего пара 10 кг на 1 дал спир-
та, закрытый обогрев, крепость эпюрата 25 – 30 % об.), концентрация этанола 
на всех контактных устройствах колонны с отгонным модулем ниже. Следова-
тельно, коэффициенты испарения большинства головных и промежуточных 
примесей в модернизированной колонне больше, что создает лучшие условия 
для их выделения. Кроме того, отвод лютерной воды из кубовой части модер-
низированной эпюрационной колонны снижает содержание хвостовых и ниж-
них промежуточных примесей в готовой продукции, а более крепкий эпюрат 
уменьшает нагрузку по жидкой фазе на ректификационную колонну. 

Результаты расчётов удовлетворительно совпадают с эксперименталь-
ными данными, полученными в результате производственных испытаний на 
ООО «Куюргаза» и Ивацевичском спиртовом заводе, где в состав БРУ введены 
отгонные эпюрационные модули. 

 
6.2.2. Брагоректификационная установка, оснащённая  

эпюрационным отгонным модулем 
 

Эпюрационные колонны с отгонным модулем могут быть использованы 
для получения спирта с повышенного качества. Варианты схем с модернизиро-
ванными колоннами успешно внедрены на ряде предприятий России и ближне-
го зарубежья [252 – 254]: 

• ГУЛ «Башспирт» филиал Ермолаевский СВК «Куюргаза» республи-
ка Башкортостан (производительность 3000 дал/сутки); 

• филиал РУП «Витебский ликероводочный завод» «Богушевский 
спиртзавод» Республика Беларусь (производительность 2000 дал/сутки); 

• филиал РПУП «Брестский ликероводочный завод» «БелАЛКО» 
«Ивацевичский спиртзавод» республика Беларусь (производительность  
3000 дал/сутки ректификованного спирта); 

• филиал ФГУП «Росспиртпром» «Веселолопанский спиртовый за-
вод» Белгородская обл. (производительность 6000 дал/сутки); 

• филиал РПУП Полоцкий винодельческий завод «Чашникский  
спиртзавод» республика Беларусь (производительность 2000 дал/сутки); 

• ГУЛ «Башспирт» филиал «Стерлитамакский спиртоводочный ком-
бинат» республика Башкортостан (производительность 6000 дал/сутки); 

• ООО «Партнёр» республика Северная Осетия – Алания 
г.Владикавказ (производительность 6000 дал/сутки) и др. 
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На рисунке (рис. 6.6) представлен один из вариантов схемы брагоректи-
фикационной установки, оснащенной эпюрационным отгонным модулем [255, 
256]. Ниже приведено её описание. 

Бражка из бродильного отделения подается в бражную секцию брагопо-
догревателя (поз.2), где ее нагревают за счет тепла водноспиртовых паров, по-
ступающих из бражной колонны (поз.1), до температуры 80 – 85 оС. Затем 
бражка поступает в сепаратор СО2 (поз.5), где происходит отделение двуокиси 
углерода и паров спирта, насыщающих зрелую бражку. Эти пары поступают в 
конденсатор сепаратора СО2 (поз.6), конденсируются и направляются в разгон-
ную колонну (поз.17).  

Подогретая бражка из сепаратора СО2 (поз.5) поступает на питательную 
тарелку бражной колонны (поз.1), обогреваемую острым паром. Насыщенные 
водноспиртовые пары с верхней тарелки бражной колонны (поз.1) поступают в 
подогреватель бражки (поз.2, 3), откуда, частично сконденсировавшись, они 
направляются на тарелку питания эпюрационной колонны (поз.7). Несконден-
сировавшиеся пары спирта из водяной секции брагоподогревателя (поз.3) по-
ступают в конденсатор (поз.4). Водноспиртовая жидкость из конденсатора 
(поз.5), обогащенная головными и промежуточными примесями (1 – 2 % в пе-
ресчете на безводный спирт), подается на питательную тарелку разгонной ко-
лонны (поз.80).  

В процессе перегонки после выделения спирта из бражки получают бар-
ду, которую из нижней части колонны (поз.1) отводят в бардоприемники (на 
схеме не показаны).  

Бражной дистиллят с объемной долей этилового спирта от 30 до 50 % 
подается в эпюрационную колонну (поз.7). Эпюрация осуществляется по мето-
ду глубокой гидроселекции. На верхнюю тарелку колонны (поз.7) направляется 
горячая умягченная вода. Данный технологический прием увеличивает коэффи-
циенты испарения большинства примесей этилового спирта, поэтому в колонне 
(поз.7) осуществляется глубокая очистка спирта от головных примесей, компо-
нентов сивушного масла и других промежуточных примесей, которые концен-
трируются на верхних тарелках колонны, дефлегматоре (поз.8) и конденсаторе 
(поз.9) и выводятся в разгонную колонну (поз.17). 

Колонна (поз.7) оснащена отгонной частью, что позволяет дополнитель-
но очистить спирт от ряда примесей и, используя преимущества глубокой гид-
роселекции, повысить крепость эпюрата до 25 - 35 % об. Хвостовые примеси 
удаляются вместе с лютером из кубовой части колонны. Очищенный эпюрат, 
отбираемый с верхних тарелок отгонной части эпюрационной колонны подает-
ся в ректификационную колонну (поз.13), где осуществляется его концентриро-
вание и очистка от сопутствующих примесей. Из паровой фазы нижних 4 – 10-й 
тарелок колонны (поз.13) отбирается фракция, направляется в конденсатор 
(поз.16) и в декантатор (поз.21), где осуществляется промывка сивушного масла 
и выведение из системы брагоректификации. 



 
Рис. 6.6. Принципиальная схема БРУ с эпюрационным отгонным модулем 
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Из жидкой фазы нижних тарелок укрепляющей части колонны (поз.) ин-
жектором (поз.20) отбирается фракция сивушного спирта и направляется на 
верхние тарелки разгонной колонны (поз.17). Из конденсатора (поз.15) выво-
дится фракция непастеризованного спирта и подается на питательную тарелку 
колонны концентрирования головных примесей (поз.10). Из жидкой фазы верх-
них тарелок укрепляющей части колонны (поз.13) отбирается ректификован-
ный спирт и направляется в спиртоприёмное отделение. Из куба колонны 
(поз.13) выводится лютерная вода, полностью освобожденная от этилового 
спирта.  

Колонна концентрирования головных примесей (поз.10), оснащенная де-
флегматором (поз.11), конденсатором (поз.12), предназначена для повышения 
выхода готовой продукции за счет глубокой очистки спирта от метанола, альде-
гидов, сложных эфиров, которые отбираются из конденсатора (поз.12) и выво-
дятся из системы брагоректификации. Водноспиртовая жидкость из кубовой 
части колонны (поз.10), возвращается на питательную тарелку ректификацион-
ной колонны (поз.13). 

Разгонная колонна (поз.17), оснащенная отгонным модулем, питается 
фракциями из конденсаторов (поз.4, 6, 9), сивушным спиртом, подсивушным 
слоем из декантатора (поз.21). Колонна работает по методу глубокой идросе-
лекции, что позволяе сконцентрировать и вывести из конденсатора (поз.19) 
значительное количество головных и промежуточных примесей. Очистка от 
хвостовых примесей осуществляется выводом лютерной воды из нижней части 
колонны. Фракция возвратного этанола крепостью 15 – 20 % об. отводится из 
жидкой фазы верхних отгонных тарелок и возвращается на повторную перера-
ботку в эпюрационную колонну. 

 
Принципиальные особенности данного варианта технологии ректифи-

кационной очистки этанола: 
• в эпюрационной и разгонной колоннах используется глубокая гидросе-

лекция для повышения коэффициентов испарения большинства промежуточ-
ных примесей. 

• увеличение число контактных устройств в эпюрационной колонне дало 
возможность увеличить эффект концентрирования примесей. 

• модернизация узла эпюрационной колонны позволила уменьшить оста-
точное содержание в готовой продукции промежуточных, хвостовых и голов-
ных соединений. 

• наличие в системе брагоректификации разгонной колонны позволяет уве-
личить отборы из всех колонн; 

• для извлечения метанола и остатка головных примесей БРУ оснащена ко-
лонной концентрирования головных примесей (несмотря на малую металло-
емкость и сравнительно небольшой расход пара на ее обогрев, работает она 
достаточно эффективно, поскольку жидкость, отбираемая из куба данной ко-
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лонны, по аналитическим показателям отвечает спирту марки «Высшая очи-
стка»). 

Аналитические и органолептические показатели ректификованного спир-
та, получаемого на модернизированной брагоректификационной установке с 
отгонным эпюрационным модулем, существенно превышают требования, 
предъявляемые к спиртам марок «Экстра», «Люкс», «Альфа». 

 
6.3. Включение в состав БРУ закрытых колонн 

 
Достоинством закрытых колонн, имеющих только концентрационную 

часть, является то, что они не требуют затрат греющего пара. Такие колонны 
компактны, неметаллоёмки и могут быть использованы для бюджетной модер-
низации БРУ. 

 
6.3.1. Моделирование процесса очистки бражного дистиллята  

в закрытой эпюрационной колонне 
 

Пусть имеется закрытая эпюрационная колонна (рис. 6.7) эффективно-
стью p теоретических тарелок с дефлегматором и конденсатором [49, 141, 142, 
253]. В куб колонны через барботёр подаётся GB кмоль паров бражного дистил-
лята из бражной колонны. В дефлегматоре Lp кмоль пара конденсируется, а об-
разовавшаяся флегма возвращается на верхнюю тарелку, несконденсированные 
FD кмоль пара поступают в конденсатор, из которого отбираются в виде голов-
ной фракции [257]. 

 

 
Рис. 6.7. Принципиальная схема материальных потоков  

в закрытой эпюрационной колонне 
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Для расчёта доли примесей, выделяемых из спирта с головной фракцией, 
составим уравнения материального баланса спирта или примеси для куба ко-
лонны и её тарелок 
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На основе уравнений (6.3.1) было рассчитано распределение концентра-
ций этанола по тарелкам колонны для различной концентрации питания ус при 
отборе из конденсатора µ=3 %. (алгоритм вычислений подобен рассмотренному 
в главе 5.2). Результаты расчётов приведены на рисунке (рис.6.8), как видно, 
концентрация этанола значительно изменяется по высоте колонны. 

Рассчитаем эффект выделения примесей из конденсатора закрытой ко-
лонны, воспользовавшись для этого уравнениями (6.3.1), которые с учётом со-
отношения (5.2.1) перепишутся в следующем виде 

(6.3.2).
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Для расчёта эффекта концентрирования примесей в дефлегматоре при-
меним уравнение (5.2.5), из которого следует, что pDpD xKy σ= . 

Перепишем уравнение материального баланса примеси для p-й тарелки с 
учётом последнего соотношения: 

)(1 DpDppp KFLxGy σ+=−    (6.3.3) 

Введём обозначение 
p

DpD

L
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β ='  и преобразуем уравнение (6.3.3): 
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Рис. 6.8. График зависимости распределения концентраций этанола 

по тарелкам закрытой эпюрационной колонны 
 
Аналогично для (p-1), (p-2), … 1-й тарелок имеем следующие уравнения 
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Последнее уравнение системы (6.3.5) можно переписать в следующем 

виде 
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где ....1 121211 αααααα −−−−− +++=∆ pppppp  
 
Уравнение материального баланса примеси для всей колонны имеет вид 

DDpcB yFxLyG += 0 .    (6.3.7) 
Следовательно, долю примесей, выделенных с фракцией из дефлегматора 

колонны, можно рассчитать из уравнения 
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Из соотношений (6.3.6) и (6.3.8) следует, что 
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Если пар, питающий закрытую колонну, подаётся не в кубовую жид-
кость, а под нижнюю тарелку, то в результате совершенно аналогичных рассу-
ждений будем иметь: 
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Как видим, при отсутствии массообмена между паром и кубовой жидко-

стью число теоретических тарелок в закрытой колонне снижается на 1. Если 
допустить равенство коэффициентов испарения примеси для всех тарелок ко-
лонны, то уравнение (6.3.9) преобразуется к виду 
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Для случая подачи питания под нижнюю тарелку: 
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Расчеты по уравнениям (6.3.6), (6.3.9), проведенные с использованием 
данных о коэффициентах испарения ряда головных примесей и метанола [1, 3, 
12, 63, 64, 70], приведены в таблице (табл. 6.6). Из данных таблицы следует, что 
в закрытой эпюрационной колонне может быть выделено до 32 % метанола,  
74 % метилацетата, 86 % ацетальдегида, 74 % метилацетата и 64 % масляного 
альдегида. При этом для эффективной работы колонна достаточно 10 - 16 таре-
лок, а отбор головной фракции должен составлять не менее 2 – 3 %. 

 
Таблица 6.6 

Зависимость степени извлечения некоторых головных примесей 
 в закрытой эпюрационной колонне от числа теоретических тарелок p 

 и процента отбора головной фракции µ (ус=22,31 % мол.). 
 

Наименование 
примеси n µ=5 µ=4 µ=3 µ=2 µ=1 

3 85,2 84,94 84,77 84,61 84,45 
5 85,5 84,95 84,80 84,70 84,50 Ацетальдегид 
8 86,11 85,07 84,89 84,80 84,61 
3 69,11 67,90 66,00 62,58 54,11 
5 73,42 73,22 73,05 72,61 71,63 Метилацетат 
8 73,79 73,65 73,54 73,50 73,44 
3 38,72 35,42 31,02 47,13 39,21 
5 53,84 52,50 50,62 57,23 56,12 Этилацетат 
8 58,23 58,00 57,72 37,21 25,96 
3 50,48 47,49 43,51 37,21 25,90 
5 62,02 61,28 60,23 58,44 53,47 

Масляный 
альдегид 

8 64,11 63,90 63,82 63,65 63,21 
3 11,2 9,41 7,42 6,05 2,72 
5 20,0 17,60 14,63 11,12 6,31 Метанол 
8 31,6 29,93 27,56 23,84 17,06 

 
Таким образом, закрытые эпюрационные колонны могут использоваться 

для получения ректификованного этанола, глубоко очищенного от метилового 
спирта и головных примесей. 

Для эффективного извлечения промежуточных примесей в закрытой 
эпюрационной колонне необходима подача горячей воды на её верхнюю тарел-
ку. Пусть количество гидроселекционной воды составляет Lg киломолей. Ис-
пользуем уравнения системы (6.3.2), учитывая, что молевой поток жидкости 
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Lp=GB - FD + Lg. Вычисления проводились итерационным методом, результаты 
представлены на рисунке (рис. 6.9). 
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Рис. 6.9. График зависимости распределения концентраций этанола 

на тарелках закрытой эпюрационной колонны 
от количества воды на гидроселекцию (ус=22,31 % мол., µ=3 %). 

 
Поскольку содержание спирта в процессе дефлегмации сильно возраста-

ет, в результате чего промежуточные примеси приобретают хвостовой харак-
тер, их отбор эффективнее проводить из жидкости, стекающей из дефлегматора 
на верхнюю тарелку. В этом случае отбор примеси составит FD xD кмоль, а ко-
личество примеси, возвращаемое с флегмой на верхнюю тарелку 
[ DDDDB yFxFG +− )2( ] кмоль. 

Из уравнения материального баланса примеси для дефлегматора получа-
ем 
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Последнее уравнение можно записать в следующем виде 
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С учётом уравнения (6.3.15) соотношения (6.3.2) преобразуются к виду 
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Последнее уравнение системы (6.3.16) представим в виде 
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аналогично 
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Из соотношений (6.3.7), (6.3.17) следует, что доля примесей, выделяемых 
из флегмы, составит 
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Результаты расчётов по уравнению (6.3.19) представлены в таблице 
(табл. 6.7). Анализируя полученные данные, можно заметить, что с увеличени-
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ем количества гидроселекционной воды степень извлечения большинства го-
ловных и промежуточных примесей возрастает, в то время, как степень извле-
чения метанола и ацетальдегида резко падает. Органические кислоты в закры-
той колонне практически не выделяются. 

 
Таблица 6.7 

Зависимость степени извлечения некоторых примесей в закрытой  
эпюрационной колонне, χ, от количества воды на гидроселекцию  

(p=8, µ=3 %, ус=22,31 % мол.) 
 

Примесь Lg=G Lg=3G Lg=5G 
Метилацетат 80,16 84,06 85,75 
Этилацетат 73,19 80,16 88,03 
Ацетальдегид 84,13 77,87 76,98 
Изоамилацетат 37,80 69,35 75,58 

Масляный альдегид 60,31 73,44 76,98 
Кротоновый альдегид 0,67 5,5 29,6 
Метиловый спирт 4,04 1,01 0,05 

Изобутанол 2,66 21,83 40,32 
Изоамилол 0,43 21,80 40,29 
Пропанол 0,09 43,15 57,26 

Изопропанол 5,78 10,91 17,58 
Изомасляная кислота 0 0 0 
Масляная кислота 0 0 0 

Пропионовая кислота 0 0 0 
 

6.3.2. Процесс эпюрации бражного дистиллята 
в эпюрационной колонне, снабжённой закрытой колонной 

для выделения промежуточных примесей 
 

Принципиальная схема эпюрации по методу гидроселекции в эпюраци-
онной колонне, снабжённой закрытой колонной, представлена на рисунке  
(рис. 6.10). Пусть эпюрационная колонна (поз.1) содержит (l+n+m) контактных 
устройств (счёт тарелкам ведётся снизу вверх), на (l+n)-ю тарелку подаётся 
бражной дистиллят крепостью xc мольных долей. Выварная часть колонны раз-
делена полой вставкой на две зоны, нижняя включает l теоретических тарелок, 
верхняя – n. Из полой вставки отбирается g кмоль пара и направляется на пита-
ние и обогрев концентрационной колонны. На верхнюю тарелку колонны пода-
ётся горячая умягчённая вода в количестве Lg кмоль. Число кмоль спирта, отби-
раемого из конденсатора эпюрационной колонны, равно FD1, а из конденсатора 
(поз.6) закрытой колонны - FD2. 

Для оценки эффективности извлечения примесей в данной системе необ-
ходимо знать распределение этилового спирта по тарелкам колонн. 



 145

 
Рис.6.10. Принципиальная схема эпюрации по методу гидроселекции 

 в эпюрационной колонне, снабжённой закрытой колонной 
 
В основу расчёта положены уравнения материального баланса этанола 

для контактных устройств укрепляющей части и дефлегматора эпюрационной 
колонны 

yD =σD y l+n+m; 
(G-g) y l+n+m-1 = Lm x l+n+m-1+FD yD, 
(G-g) y l+n+m-2 =Lm x l+n+m-1+FDyD, 

... 
(G-g) y l+n = L m x l+n+m+1+ FD yD, 

(G-g) y l+n-1 = Ln xn+m+FD yD - Lc xc, 
(G-g) y l+n-2= L m xn+m-1+ FD1 yD1-Lc xc, 

... 
(G-g) yn = L m xn+1+ FD1yD1-Lc xc   (6.3.20) 

и концентрационной колонны (поз.2) 
y’D =σ’D y’p, 

g y’p-1 = Lp x’p + F’D y’D , 
g y’p-2 = Lp x’p-1 + F’D y’D, 

... 
g y’0 = Lp x’1 + F’D y’D .          (6.3.21) 



 146

где Lр = G – g - FD - молевой поток жидкости в укрепляющей части эпюрацион-
ной колонны; 
Ln = Lc + G – g - FD- молевой поток жидкости в cредней части эпюрационной 
колонны; 
Lp = g – F’D + Lg - молевой поток жидкости в концентрационной колонне; 
σD , σ’D – эффекты разделяющего действия дефлегматоров. 

 
Уравнения материального баланса для нижней части эпюрационной ко-

лонны идентичны выражениям системы (5.1.7). Молевой поток жидкости в этой 
части Ll= Lc+ G +Lg - FD – F’D. 

Cодержание этилового спирта на тарелках данной системы колонн, рас-
считанное с использованием уравнений (6.3.20, 6.3.21), приведено в таблице 
(табл. 6.8). 

 
Таблица 6.8 

Распределение мольных долей спирта в системе 
из эпюрационной и закрытой колонн 

(G=3,2; хс=22,31 % мол.; Lg=3G; FDyD=F’Dy’D=0,03; l=10; n=9; m=6; p=8). 
 

Содержание этанола,  
% мол. 

Содержание этанола,  
% мол. 

№ теор. 
тарелки 

пар жидкость 

№ теор. 
тарелки 

пар жидкость 
Эпюрационная колонна 18 31,36 57,91 

1 18,21 52,10 19 31,36 57,91 
2 19,70 52,98 20 57,31 68,43 
3 19,86 53,07 21 68,07 74,13 
4 19,88 53,08 22 73,91 77,95 
5 19,88 53,08 23 77,82 80,51 
6 19,88 53,08 24 80,43 82,23 
7 19,88 53,08 25 82,18 83,38 
8 19,88 53,08 Закрытая колонна 
9 19,88 53,08 1 8,04 40,72 
10 19,88 53,08 2 5,58 34,70 
11 30,09 57,41 3 4,71 31,89 
12 31,23 57,86 4 4,31 30,40 
13 31,35 57,90 5 4,10 29,56 
14 31,36 57,91 6 3,97 29,07 
15 31,36 57,91 7 3,90 28,78 
16 31,36 57,91 8 3,86 28,60 
17 31,36 57,91    

 
Произведем теперь расчет эффектов выделения примесей с фракциями, 

отбираемыми из конденсатора эпюрационной колонны и из флегмы концентра-
ционной колонны. Для описания эффекта вываривания примеси для l нижних 
тарелок колонны воспользуемся уравнением (5.1.8), а для расчета эффекта кон-
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центрирования примесей в закрытой колонне уравнениями (6.3.17), (6.3.19), ко-
торые после переиндексации приобретают вид 
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Для расчета степени концентрирования примесей в верхней зоне эпюра-
ционной колонны используем уравнение (6.3.6), которое представим в виде 
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Для расчета эффекта вываривания примесей в средней зоне эпюрацион-
ной колонны преобразуем уравнение материального баланса примеси для  
(l+n)-й тарелки к виду 

(G-g) yl+n-1= Ln xl+n + FD yD - Lc xc.   (6.3.25) 
 
Запишем теперь уравнение материального баланса примесей для эпюра-

ционной и закрытой колонн 
Lc xc = Ln x0 + FD yD +F’D y’D.   (6.3.26) 

 
Из соотношений (6.3.25), (6.3.26) следует, что 

(G - g) yl+n-1 = Ln xl+n – F’D x’D – Ll x0.  (6.3.27) 
 
C учетом того, что x’D =hxl+p, xl+p=σl+p xl+p, последнее уравнение преобра-

зуется к виду 
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Из последнего уравнения системы (6.3.29) следует, что  
)'......1(' 12121121 +−+−+−+−+−+−+−++ ++++= lnlnlnlnlnllnlnlnl r ααααααααασ  (6.3.31) 

 
Из соотношений (6.3.22),(6.3.26), (6.3.29), (6.3.31) получаем 
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где, χ1, χ2 -доли примесей, выделяемых с фракциями из конденсатора эпюраци-
онной колонны и из флегмы закрытой колонны. 

На основе двух последних уравнений были рассчитаны эффекты извле-
чения некоторых примесей в системе из эпюрационной и закрытой колонн 
(G=3,2; хс=22,31 % мол.; Lg=3G; FDyD=F’Dy’D=0,03; l=10; n=9; m=6; p=8) (табл. 
6.9). 
 

Таблица 6.9 
Эффекты извлечения некоторых примесей в эпюрационной колонне, 

 снабженной дополнительной закрытой колонной 
 

Примесь χ1 χ2 
Метанол 65,07 1,09 

Ацетальдегид 88,99 10,50 
Метилацетат 89,81 9,08 
Этилацетат 89,89 8,95 

Изоамилацетат 92,95 7,05 
Масляный альдегид 91,32 8,68 
Пропиловый спирт 0 68,86 
Изобутиловый спирт 0 65,90 
Изоамиловый спирт 0 71,94 
Кротоновый альдегид 5,21 22,24 
Изопропиловый спирт 10,21 45,23 
Изомасляная кислота 0 0 
Масляная кислота 0 0 

Пропионовая кислота 0 0 
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6.3.3. Использование закрытых колонн для модернизации  

технологии брагоректификации 
 

Как следует из разделов 6.3.1, 6.3.2, закрытые эпюрационные колонны 
могут быть использованы для очистки этилового спирта как от головных, так и 
от промежуточных примесей. В связи с этим нами предпринята попытка ис-
пользования закрытых колонн для модернизации технологии брагоректифика-
ции с целью получения ректификованного спирта повышенного качества. 

На рисунке (рис. 6.11) представлена брагоректификационная установка 
для решения поставленной задачи [141, 142]. БРУ состоит из бражной (поз.1), 
эпюрационной (поз.8), спиртовой (поз.14), разгонной (поз.18) и закрытых ко-
лонн (поз.7, 11, 21). Исходная бражка подогревается в бражных подогревателях 
(поз.2, 3) и подается в сепаратор диоксида углерода (поз.5). Диоксид углерода 
очищается конденсацией паров в конденсаторе (поз.6) и выводится из браго-
ректификационной установки, образовавшийся конденсат направляется на та-
релку питания колонны (поз.18). 

Отсепарированная бражка вводится на верхнюю тарелку бражной колон-
ны (поз.1), где из нее выпаривается спирт и летучие примеси. Паром с верхней 
тарелки бражной колонны обогревается и питается закрытая колонна (поз.7), с 
дефлегматором, имеющим бражную (поз.2) и водяную (поз.3) секции и конден-
сатором (поз.4). В колонне (поз.7) и ее дефлегматоре концентрируется метанол, 
сложные эфиры, альдегиды и другие головные примеси. Метанольно-эфиро-
альдегидная фракция отбирается из конденсатора (поз.4) и направляется на пи-
тательную тарелку разгонной колонны (поз.18). Из куба колонны (поз.7) выво-
дится очищенный от примесей бражной дистиллят, которым питается эпюра-
ционная колонна (поз.8). 

Выварная часть эпюрационной колонны разделена полой вставкой на две 
зоны, из которых в верхней зоне из спирта вывариваются головные примеси, 
концентрируются в укрепляющей части колонны (поз.8), ее дефлегматоре 
(поз.9) и выводятся из конденсатора (поз.10) с фракцией, которая подается на 
питательную тарелку разгонной колонны (поз.18). В нижней зоне из спирта вы-
вариваются компоненты сивушного масла и другие примеси. Они отбираются 
из полой вставки с паром, которым питается и обогревается концентрационная 
колонна (поз.11) с дефлегматором (поз.12) и конденсатором (поз.13). Колонна 
(поз.11) предназначена для концентрирования и выделения из спирта компо-
нентов сивушного масла и других примесей. На верхнюю тарелку этой колонны 
подается горячая вода в таком количестве, чтобы крепость жидкости, отбирае-
мой из выварной камеры колонны (поз.8), составляла  
15 - 22 % об. 



 
Рис. 6.11. Принципиальная схема БРУ, включающая закрытые колонны 
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При этой концентрации этанола многие промежуточные примеси имеют 
головной характер на всех тарелках полной эпюрационной колонны (поз.11) и 
нижней зоны выварной части закрытой эпюрационной колонны (поз.8), что 
обеспечивает их эффективное концентрирование в дефлегматоре (поз.12) и от-
бор из конденсатора (поз.13) с фракцией, которая подается в среднюю зону ко-
лонны (поз.21), а из куба колонны (поз.8) выводится очищенный от метанола, 
сложных эфиров, альдегидов, компонентов сивушного масла и других приме-
сей эпюрат, которым питается спиртовая колонна (поз.14) с дефлегматором 
(поз.15) и конденсатором (поз.16) В колонне (поз.14) осуществляется концен-
трирование эпюрата и окончательная очистка этанола от сопутствующих при-
месей. 

Из конденсатора (поз.16) отбирается фракция непастеризованного спирта 
и направляется на тарелку питания разгонной колонны (поз.18), а из паровой 
фазы нижних 5 - 11 - й тарелок колонны (поз.14) отбирается фракция сивушно-
го масла, конденсируется в конденсаторе (поз.17), направляется в декантатор 
(поз.24) и после промывки водой выводится из системы брагоректификации. 
Фракция сивушного спирта, отбираемая из жидкой фазы нижних тарелок укре-
пляющей зоны спиртовой колонны, направляется на тарелку питания колонны 
(поз.21). 

Выварная часть разгонной колонны (поз.18) разделена полой вставкой на 
две зоны, из которых в верхней зоне вывариваются метанол и головные приме-
си, конденсируются в концентрационной части, дефлегматоре (поз.19) и выво-
дятся из конденсатора (поз.20), а в нижней зоне вывариваются  пропиловые 
спирты, другие промежуточные и головные примеси, отбираются из полой 
вставки с паром, которым питается и обогревается дополнительная концентра-
ционая колонна (поз.21) с дефлегматором (поз.22) и конденсатором (поз.23). 

Жидкость с нижней тарелки колонны (поз.21) возвращается на верхнюю 
тарелку нижней зоны выварной части разгонной колонны (поз.18). На верхнюю 
тарелку колонны (поз.21) подается горячая вода в таком количестве, чтобы кре-
пость жидкости в кубе колонны (поз.18) составляла 8 - 10 % об. В этом случае 
пропиловые спирты и другие промежуточные примеси имеют головной харак-
тер на тарелках нижней зоны выварной части колонны (поз.18) и всех тарелках 
колонны (поз.21), что позволяет достаточно полно вываривать эти примеси, 
сконцентрировать их и отобрать из конденсатора (поз.23) с концентратом про-
межуточных примесей (КПП). Из куба разгонной колонны (поз.18) выводится 
очищенная от примесей водноспиртовая жидкость и направляется на повтор-
ную переработку.  

Поскольку концентрация этилового спирта в бражке невелика, содержа-
щиеся в ней сложные эфиры, альдегиды, компоненты сивушного масла, мети-
ловый спирт и другие примеси характеризуются высокими значениями коэф-
фициентов испарения и легко переходят в пары, выделяющиеся из бражки, со-
держание примесей в жидкости, полученной конденсацией паров из бражки в 
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конденсаторе (поз.6), значительно. По традиционному способу этот конденсат 
смешивается с бражным дистиллятом и этим снижается его качество. По пред-
лагаемому способу обогащенный примесями конденсат отбирается из конден-
сатора (поз.6) и направляется в разгонную колонну (поз.18), вследствие чего 
снижается содержание примесей в бражном дистилляте. 

Предлагаемая технология предусматривает эпюрацию в колоннах (поз.8, 
11), а по традиционной технологии бражной дистиллят эпюрируется только в 
одной колонне. Если эта колонна работает без гидроселекции, то из бражного 
дистиллята достаточно полно выделяются лишь сложные эфиры (этилацетат, 
метилацетат и др.) и альдегиды (уксусный, н. масляный и др.) и метанол. Про-
межуточные примеси имеют хвостовой характер и полностью переходят в эпю-
рат. 

Известен способ, когда эпюрация проводится с подачей горячей воды в 
среднюю зону концентрационной части эпюрационной колонны с боковым от-
бором фракции сивушного масла и головной фракции из ее конденсатора. Од-
нако, компоненты сивушного масла имеют различные зоны концентрирования, 
в результате чего их боковой отбор недостаточно эффективен и приводит к пе-
реходу в эпюрат определенного количества изоамилового, изобутилового и 
особенно пропилового спиртов. В процессе ректификации эпюрата в спиртовой 
колонне часть этих примесей переходит в конечный продукт, снижая его каче-
ство. Более эффективной является эпюрация с подачей горячей воды на одну из 
верхних тарелок колонны. Это позволяет улучшить выделение большинства го-
ловных и промежуточных примесей, но при этом степень извлечения метилово-
го спирта резко падает. Следовательно, данная технология может быть исполь-
зована только при наличии в системе брагоректификации метанольной колон-
ны. 

Как уже отмечалось, по предлагаемому способу эпюрацию осуществляют 
с подачей горячей воды на верхнюю тарелку закрытой колонны (поз.11), что 
приводит к снижению крепости спирта на всех ее тарелках, а также на тарелках 
нижней зоны выварной части эпюрационной колонны. При этом промежуточ-
ные примеси приобретают головной характер и с фракцией, стекающей из де-
флегматора можно отобрать до 70% сивушного масла и 60 % изоамилацетата 
(табл.17). Головные примеси и метанол эффективно концентрируются в укреп-
ляющей части эпюрационной колонны (поз.8) и ее дефлегматоре (поз.9). С 
фракцией из конденсатора эпюрационной колонны (поз.10) можно извлечь до 
65 % метанола и значительное количество головных примесей (табл. 19). 

По традиционной технологии эффективную очистку спирта от метанола 
осуществляют отбором фракций непастеризованного спирта из конденсатора 
спиртовой колонны с возвратом ее на верхнюю тарелку эпюрационной колонны 
и отбором метанольно - эфиро - альдегидной фракции из конденсатора эпюра-
ционной колонны. Как показали расчеты, в типовой брагоректификационной 
установке с фракцией непастеризованного спирта извлекается около 25 % ме-
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танола и значительные количества головных примесей. Поэтому возврат непас-
теризованного спирта в эпюрационную колонну нецелесообразен, это приводит 
к переходу части примесей в эпюрат и ректификованный спирт. 

По предлагаемому способу очистка спирта от метанола проводится отбо-
ром фракций из конденсаторов сепаратора диоксида углерода, закрытой колон-
ны, эпюрационной колонны и спиртовой колонны. При этом ни одна из указан-
ных фракций не подается в эпюрационную колонну, что позволяет значительно 
повысить качество эпюрата и ректификованного спирта . 

Традиционная технология не предусматривает эффективную очистку 
этилового спирта от пропиловых спиртов. По предлагаемому способу пропило-
вые спирты выводятся из системы брагоректификации с фракцией концентрата 
промежуточных примесей из конденсатора (поз.23), что повышает качество ко-
нечного продукта. По предлагаемому способу производится выделение спирта 
из обогащенных примесями фракций, отбираемых из конденсаторов (поз. 4, 6, 
10, 13, 16) и промывных вод из декантатора, что позволит увеличить выход ко-
нечного продукта 

Производственные испытания, выполненные на Иткульском и Усадском 
спиртовых заводах, показали, что закрытые эпюрационные колонны могут быть 
использованы для очистки этанола от головных и промежуточных примесей. 
Получаемый продукт обладал высокими качественным показателями, при этом 
выход ректификованного спирта повышался на 2 - 4 % за счёт совершенствова-
ния процессов концентрирования примесей и уменьшения отбора побочных 
фракций, выводимых из системы брагоректификации.  

 
6.4. Брагоректификационная установка, оснащенная 

сорбционным модулем 
 

Ректификованный спирт, получаемый после модернизации брагоректи-
фикационного отделения по схемам, приведенным в главах 6.1 – 6.2, превыша-
ет по аналитическим показателям требования, предъявляемые к спиртам марок 
«Люкс», «Альфа», однако, технологические нарушения на других стадиях про-
изводства: разваривании, брожении, дрожжегенерации, ухудшение качества 
сырья, нередко приводили к снижению органолептических показателей готовой 
продукции. Поэтому в настоящем исследовании проведена оценка применимо-
сти ионообменных методов для очистки этанола  

В состав предлагаемой нами брагоректификационной установки (БРУ) 
(рис. 6.12) входит сорбционный модуль (ионообменный реактор) [229, 234, 235, 
237, 254], без дополнительных энергозатрат обеспечивающий очистку этанола 
от сопутствующих примесей, отрицательно влияющих на органолептические 
показатели готовой продукции (органических кислот, альдегидов и пр.).  



 
Рис. 6.12. Принципиальная схема брагоректификационной установки с ионнообменным модулем 
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Ионообменный реактор установлен между ректификационной колонной 
и колонной окончательной очистки, что позволит существенно улучшить каче-
ство готовой продукции.  

Узел бражной колонны, включающий колонну (поз.1), ловушку (поз.2), 
бражной подогреватель (поз.3, 4), конденсатор (поз.5), сепаратор СО2 (поз.6), 
конденсатор сепаратора углекислоты (поз.7), бардорегулятор (поз.8), практиче-
ски не отличается от типовой схемы.Бражным дистиллятом из теплобменников 
(поз.3 – 5, 7) питается эпюрационная колонна (поз.9) с дефлегматором (поз.10) 
и конденсатором (поз.11). На верхние тарелки эпюрационной колонны подается 
горячая вода, что увеличивает коэффициенты испарения всех примесей этило-
вого спирта. Компоненты сивушного масла и другие промежуточные примеси 
приобретают головной характер на всех тарелках этой колонны, поэтому здесь 
осуществляется глубокая очистка этилового спирта от головных примесей, си-
вушного масла и других промежуточных примесей, которые отбираются с 
фракцией из конденсатора (поз.11) и выводятся из промышленного цикла. Не-
сконденсированные пары из теплообменников (поз.5, 7, 11) направляются в 
спиртоловушку (поз.12), жидкость из которой поступает в коллектор бражного 
дистиллята.  

Из жидкой фазы верхних тарелок отгонной части колонны (поз.9) отби-
рается эпюрат и направляется в ректификационную колонну (поз.14), из кубо-
вой части колонны (поз.9) выводится лютер, полностью освобожденный от эти-
лового спирта, из паровой фазы средних тарелок отгонной зоны выводится 
фракция и направляется в сивушный конденсатор (поз.13) и маслопромыватель 
(поз.20). 

В ректификационной колонне (поз.14) с дефлегматором (15, 16) и кон-
денсатором (17) осуществляется очистка эпюрата от головных, промежуточных 
и хвостовых примесей. Из паровой фазы тарелок выварной части колонны от-
бираются фракции сивушного масла и направляются в конденсатор (поз.19) и 
маслопромыватель (поз.20), из жидкой фазы нижних тарелок укрепляющей 
части колонны выводится фракция сивушного спирта и направляется совместно 
с подсивушным слоем маслопромывателя в отгонную часть колонны (поз.9) 
либо выводится из промышленного цикла.  

Из конденсатора (поз.17) выводится фракция непастеризованного спирта 
и подается совместно с фракцией из спиртоловушки чистых погонов (поз.18) на 
одну из верхних тарелок колонны (поз.9). Из кубовой части колонны (поз.14) 
выводится лютер, из жидкой фазы верхних тарелок укрепляющей части отбира-
ется ректификованный спирт и подаётся в ионообменный реактор (поз.21). 
Схема предусматривает наличие дублирующего реактора для удобства прове-
дения регенерации ионитов. 

После пропускания через ионообменный реактор ректификационный 
спирт направляется на тарелку питания колонны окончательной очистки 
(поз.22), работающей в режиме повторной эпюрации. Головные примеси и ме-



 156

танол концентрируются на тарелках укрепляющей части, дефлегматоре (поз.23) 
и конденсаторе (поз.24), откуда выводятся из промышленного цикла. 

Предлагаемая технология позволяет выводить из системы брагоректифи-
кации больше примесей, получать ректификованный спирт лучшего качества и 
с увеличенным выходом по сравнению с типовыми четырёхколонными уста-
новками. Типичная хроматомассспектрограмма этанола приведена на рисунке 
(рис. 6.13) (как видно, посторонние пики отсутствуют, что свидетельствует о 
высоком качестве готовой продукции). 

 

 
 

Рис. 6.13. Типичная хроматограмма спирта, получаемого на БРУ 
 с ионообменным модулем 
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Показатели ректификованного спирта после обычной четырёхколонной 
брагоректификационной установки косвенного действия и с использованием 
ионнообменного реактора в подобной установке представлены в главе 4 (см. 
табл. 4.3), следовательно, наличие ионообменного модуля позволяет осущест-
вить эффективное отделение токсичных микропримесей, отрицательно влияю-
щих на органолептические показатели этанола (альдегидов, органических ки-
слот и пр.). 

 
В результате расчета по предложенным в главе 6 уравнениям, установле-

но следующее. 
• В закрытой эпюрационной колонне может быть извлечено до  

85 % ацетальдегида, 75 % метилацетата, 59 % этилацетата, 64 % н. 
масляного альдегида, 42 % метилового спирта. 

•  Использование в системе брагоректификации эпюрационной колон-
ны, снабженной работающей по методу гидроселекции дополнитель-
ной закрытой колонной, позволяет осуществлять эффективную очист-
ку спирта как от головных и промежуточных примесей, так и от мети-
лового спирта. 

• Очистка этанола от изопропилового спирта, кротонового альдегида и 
других промежуточных примесей эффективнее в эпюрационной ко-
лонне, оснащённой отгонным модулем, работающей по методу глубо-
кой гидроселекции. 

• Эпюрационно-ректификационная разгонная колонна обеспечивает 
глубокую очистку спирта при подаче на верхнюю питательную тарел-
ку фракций головных примесей и метанола, а на нижнюю тарелку пи-
тания – фракций промежуточных примесей; 

• Наличие в системе брагоректификации двух разгонных колонн позво-
ляет перерабатывать головную фракцию этилового спирта, стяжки ко-
лонн, бракованные водочные изделия и другие продукты, содержащие 
головные и промежуточные примеси без понижения качества конечно-
го продукта. 

• Оснащение БРУ ионообменным сорбционным модулем позволяет из-
влекать примеси, отрицательно влияющие на органолептические пока-
затели готовой продукции без дополнительных энергозатрат. 

 
Следовательно, разработанные схемы БРУ, приведённые в настоящей 

главе, позволяют получать ректификованный спирт, превышающий по качест-
венным показателям спирты «Люкс», «Альфа», «Экстра» и могут быть реко-
мендованы для внедрения в спиртовой промышленности РФ. 
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7. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА ЭТАНОЛА 
И ЭТАНОЛСОДЕРЖАЩИХ РАСТВОРОВ 

 
В настоящее время для анализа состава водки, ректификованного спирта 

и побочных продуктов брагоректификации чаще всего используются стандарт-
ные методики, основанные на хроматографическом разделении микропримесей 
[255 – 258], либо простейшие химические и фотоэлектроколориметрические 
способы, не требующие сложного оборудования [259, 260]. 

 
7.1. Химические и фотоэлектроколориметрические методы 

 
Фотоэлектроколориметрические способы основаны на измерении погло-

щения светового потока, прошедшего через окрашенный раствор [259, 260]. 
Степень поглощения света (оптическая плотность раствора), зависящая от кон-
центрации окрашенных молекул и толщины рассматриваемого слоя жидкости, 
определяется с помощью фотоэлементов, представляющих собой металличе-
ские пластины, покрытые слоем проводника (селен, сульфид серебра и др.). 
Попадая на фотоэлемент, световой поток вызывает в нём электрический ток, 
который регистрируется включенным в сеть амперметром. На рисунке  
(рис. 7.1) представлен типичный прибор для фотоэлектроколориметрии. 

Для проведения количественного анализа используются химические пре-
вращения веществ, сопровождаемые изменением цвета растворов. Качествен-
ные реакции, с помощью которых можно определить содержание в спирте и 
этанолсодержащих смесях некоторые токсичные микропримеси, приведены в 
таблице (табл. 7.1).  

Фотоэлектроколориметрические методы трудоёмки, требуют стандарт-
ных образцов типовых реактивов с различным содержанием примесей, имеют 
высокий предел обнаружения анализируемых веществ и недостаточно досто-
верны (пригодны для определения характерной группы примесей), хотя до сих 
пор применяются на ряде спиртовых заводов России и ближнего зарубежья.  

 
Рис. 7.1. Общий вид спектрофотометра КФК-3-01-ЗОМЗ 
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Таблица.7.1 
Качественные реакции, лежащие в основе фотоэлектроколориметрических 

методов определения токсичных микропримесей этанола 
 

Наименование 
группы примесей Качественная реакция 

Альдегиды Реакция альдегидов с резорцином в сильнокислой среде [259] 

Высшие спирты Реакция высших спиртов с салициловым альдегидом  
в присутствии концентрированной серной кислоты [259] 

Сложные эфиры 
Реакция хлорида железа (III) с гидроксамовой кислотой (продуктом 

взаимодействия эфиров с гидроксиламином  
в щелочной среде) [259] 

Метиловый спирт Окисление метилового спирта в среде ортофосфорной  
кислоты марганцовокислым калием до формальдегида [259] 

 
7.1.1. Определение массовой концентрации альдегидов 

 
При производстве спирта альдегиды образуется на стадиях брожения и 

брагоректификации, концентрация уксусного альдегида в ректификованном 
спирте и побочных продуктах брагоректификации на порядок выше концентра-
ции других альдегидов, поэтому при анализе определяют их суммарное количе-
ство в пересчёте на уксусный. Содержание альдегидов в спирте определяют по 
оптической плотности анализируемого раствора, пропорциональной массовой 
концентрации альдегидов [259]. 

 
Методика проведения анализа 
Перед проведением анализа проводится построение градуировочного 

графика зависимости оптической плотности от массовой концентрации альде-
гидов с использованием стандартных образцов. В три пробирки с пришлифо-
ванными пробками наливают по 10 см3 концентрированной серной кислоты, за-
тем добавляют по 5 см3 стандартного раствора с содержанием альдегидов 2, 4 и 
10 мг/дм3 безводного спирта таким образом, чтобы образовывались два несме-
шивающихся слоя. Затем в каждую пробирку доливают по 5 см3 водного рас-
твора резорцина массовой концентрации 2 г/см3. Пробирки закрывают пробка-
ми, помещают в кипящую водяную баню на 5 мин, затем реакционную смесь 
охлаждают до температуры 20 ± 5 °С. Интенсивность образовавшейся желтой 
окраски содержимого каждой пробирки измеряют на фотоэлектроколориметре 
при светофильтре с длиной световой волны 400 нм в кюветах с толщиной слоя, 
поглощающего свет, 30 мм в сравнении с дистиллированной водой (возможно 
визуальное сравнение на белом фоне интенсивности окраски анализируемого и 
типового растворов: окраска ректификованного спирта должна быть такой же 
или менее интенсивной, чем окраска соответствующего типового раствора). 
Анализ каждого стандартного образца типового реактива проводят не менее 
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трех раз и из полученных значений оптической плотности вычисляют средне-
арифметическое значение. 

По полученным после колориметрирования результатам строят градуи-
ровочный график зависимости оптической плотности анализируемого раствора 
от содержания альдегидов, откладывая на оси абсцисс массовую концентрацию 
альдегидов, а на оси ординат - соответствующее значение оптической плотно-
сти D. Зависимость между оптической плотностью и массовой концентрацией 
альдегидов в анализируемых растворах на градуировочном графике должна 
быть линейной. 

Определение содержания альдегидов в ректификованном спирте прово-
дят в двух параллельных пробах так же, как при построении градуировочного 
графика, заменяя стандартные растворы анализируемым раствором. 

Массовую концентрацию альдегидов в ректификованном спирте  
Сал, мг/дм3, вычисляют по градуировочному графику или по формуле: 

bDaСал += ,     (7.1.1) 
где a, b –коэффициенты, определяемые экспериментально методом наимень-
ших квадратов. 

За окончательный результат анализа (с округлением до двух значащих 
цифр) принимают среднеарифметическое значение результатов двух парал-
лельных определений. 

 
7.1.2. Определение массовой концентрации 

компонентов сивушного масла 
 
Компоненты сивушного масла (изопропиловый спирт, пропиловый спирт, 

бутиловый спирт, изобутиловый спирт, изоамиловый спирт) образуются при 
брожении и дрожжегенерации. Фотоэлектроколориметрическим методом опре-
деляется суммарное содержание сивушного масла в этаноле [259]. 

 
Методика проведения анализа 
В три пробирки с пришлифованными пробками наливают по 10 см3 кон-

центрированной серной кислоты, осторожно по стенке пробирки приливают 
поочередно по 5 см3 растворов стандартных образцов с разным содержанием 
компонентов сивушного масла с таким расчетом, чтобы не происходило сме-
шения жидкостей. Затем в каждую пробирку приливают по 0,5 см3 спиртового 
раствора салицилового альдегида, пробирки закрывают пробками, содержимое 
перемешивают и выдерживают в кипящей водяной бане в течение 10 мин. За-
тем пробирки погружают в проточную холодную воду для быстрого охлажде-
ния до комнатной температуры. Сразу же после охлаждения измеряют интен-
сивность образовавшейся окраски на фотоэлектроколориметре в кюветах с 
толщиной поглощающего свет слоя 20 мм при светофильтрах с длиной свето-
вой волны 540 нм в сравнении с дистиллированной водой. Анализ каждого рас-
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твора проводят не менее трех раз и из полученных значений оптической плот-
ности вычисляют среднеарифметическое значение. По полученным значениям 
строят градуировочный график.  

Для определения массовой концентрации компонентов сивушного масла 
в этаноле необходимо внести поправку на присутствующие в спирте альдегиды, 
также вступающие в реакцию с салициловым альдегидом. Для этого из полу-
ченного после колориметрирования значения оптической плотности вычитается 
расчетное значение оптической плотности, соответствующее тому количеству 
альдегидов, которое определено в анализируемом спирте (значения оптических 
плотностей приведены в таблице (табл.7.2)). 
 

Таблица 7.2 
Расчётные значения оптической плотности для определения поправки 

на содержание компонентов сивушного масла в этаноле 
 

Концентрация  
альдегидов  

в пересчёте на  
уксусный, мг/дм3 

1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0 9,0 

Расчётная  
оптическая  

плотность по фото-
электроколориметру 

0,030 0,050 0,078 0,105 0,128 0,150 0,175 0,200 0,225

 
Полученные после вычитания результаты используют для вычисления 

массовой концентрации компонентов сивушного масла Ссм в ректификованном 
спирте по формуле: 

1ККDСсм −= ,    (7.1.2) 
где К и К1 - коэффициенты, определяемые по экспериментальным данным ме-
тодом наименьших квадратов. 

 
7.1.3. Определение массовой концентрации сложных эфиров 

 
Сложные эфиры, образуются на различных стадиях производства спирта 

в результате окисления этанола и высших спиртов органическими кислотами. 
Более всего в ректификованном спирте и полупродуктах брагоректификации 
уксусноэтилового эфира, поэтому массовое содержание эфиров пересчитывают 
на уксусноэтиловый [259]. 

 
Методика проведения анализа 
Перед проведением анализа готовят исходный раствор реакционной сме-

си, смешивая равные объемы раствора гидроксиламина гидрохлорида концен-
трацией 2 моль/дм3 и раствора гидрокисида натрия концентрацией  
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3,5 моль/дм3. Полученную реакционную смесь перемешивают и используют 
для анализа не позднее 6 ч с момента приготовления. 

Для проведения анализа требуется приготовление испытуемых растворов 
А и Б: в две конические колбы вместимостью 50 см3 вносят по 6 см3 реакцион-
ной смеси, затем в одну из колб приливают 3 см3 раствора соляной кислоты 
концентрацией 4 моль/дм3 и перемешивают в течение 1 мин (содержимое этой 
колбы - раствор Б; содержимое второй колбы - раствор А). 

В обе колбы приливают по 18 см3 анализируемого этанола и одновремен-
но осторожно перемешивают круговыми движениями в течение 2 мин. Во вто-
рую колбу с раствором А приливают 3 см3 раствора соляной кислоты концен-
трацией 4 моль/дм3 и также перемешивают в течение 1 мин. 

Анализ проводят в двух параллельных пробах. В обе колбы добавляют по 
3 см3 раствора хлорида железа (III) и одновременно перемешивают их содер-
жимое вышеописанным способом в течение 1 мин. Интенсивность образовав-
шейся окраски анализируемого раствора А измеряют в сравнении с раствором Б 
на фотоэлектроколориметре при светофильтре с длиной световой волны 540 нм 
в кювете с толщиной поглощающего свет слоя 50 мм. 

Полученное значение оптической плотности используют для вычисления 
массовой концентрации сложных эфиров Сэф, мг/дм3, в этаноле по формуле: 

С
DСэф 0303,0

100
= ,     (7.1.3) 

где С – концентрация этанола в анализируемом образце, % об.; 
0,0303 - эмпирический коэффициент. 

 
7.1.4. Определение объемной доли метилового спирта 

 
Метанол, образующийся в процессе разваривания сырья за счёт отщепле-

ния метоксильных групп от пектиновых веществ, является одной из самых ток-
сичных примесей этанола.  

 
Методика проведения анализа 
В пробирки с пришлифованными пробками наливают по 2 см3 раствора 

марганцовокислого калия, затем в каждую пробирку добавляют по 0,2 см3 од-
ного из типовых растворов с объемной долей 0,01 %; 0,03 % и 0,05 %, сразу же 
содержимое пробирок перемешивают и выдерживают при комнатной темпера-
туре 3 мин [259]. По окончании выдержки вносят по 0,4 см3 раствора сернисто-
кислого натрия для обесцвечивания реакционной среды и перемешивают. Затем 
добавляют по 4 см3 концентрированной серной кислоты, тотчас же перемеши-
вают и пробирки с содержимым помещают в баню с холодной водой на 2 мин 
для охлаждения до комнатной температуры. После этого в каждую пробирку 
приливают по 0,1 см3 раствора динатриевой соли хромотроповой кислоты, со-
держимое перемешивают и помещают в кипящую водяную баню на 5 мин. За-
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тем содержимое пробирок охлаждают до комнатной температуры и измеряют 
оптическую плотность растворов на фотоэлектроколориметре в кюветах с тол-
щиной поглощающего свет слоя 10 мм при светофильтрах с длиной световой 
волны 540 нм в сравнении с дистиллированной водой. 

Анализ каждого стандартного образца проводят не менее трех раз и из 
полученных значений вычисляют среднеарифметическое значение.  

Определение содержания метилового спирта в этаноле проводят, исполь-
зуя вместо стандартного образца типового реактива 0,2 см3 анализируемого 
раствора. Объемную долю метилового спирта в этаноле Смет, % об. вычисляют 
по формуле: 

1ММDСмет −= ,    (7.1.4) 
где М и М1 - коэффициенты, определяемые экспериментально методом наи-
меньших квадратов для каждой марки фотоэлектроколориметра и каждой но-
вой партии применяемых реактивов. 

 
7.1.5. Определение массовой концентрации свободных кислот 

 
Метод основан на определении массовой концентрации свободных ки-

слот, содержащихся в анализируемом спирте, вычисляемых по количеству рас-
твора гидроокиси натрия, израсходованного на титрование [259]. В этиловом 
спирте содержатся уксусная, масляная, изомасляная, пропионовая, валериано-
вая и др. кислоты. Концентрацию свободных кислот пересчитывают на уксус-
ную, поскольку её содержание на порядок больше остальных. 

 
Методика проведения анализа 
Анализ проводят в двух параллельных пробах. 100 см3 анализируемого 

спирта помещают в плоскодонную или круглодонную колбу вместимостью 500 
см3 с пришлифованным шариковым холодильником, приливают 100 см3 дис-
тиллированной воды и кипятят 10 - 15 мин. Затем содержимое колбы охлажда-
ют до комнатной температуры, закрывая верхнюю часть холодильника трубкой 
с периодически обновляемой натронной известью. К содержимому колбы до-
бавляют 10 капель раствора бромтимолового синего и титруют раствором гид-
роокиси натрия (концентрация 0,05 моль/дм3) до появления голубой окраски, не 
исчезающей при взбалтывании в течение 1 - 2 мин. 

Массовую  концентрацию свободных кислот в этаноле, Ск, мг/дм3, вы-
числяют по формуле: 

C
VmСк

10010 ⋅⋅⋅
= ,    (7.1.5) 

где m – масса уксусной кислоты, соответствующая 1 мл раствора NаОН; 
10 – коэффициент пересчёта на 1 дм3 спирта; 
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V – объём раствора гидроксида натрия, израсходованный на титрование 100 см3 
анализируемого раствора; 
100/С – коэффициент пересчёта на безводный этанол. 

За окончательный результат анализа (с округлением до двух значащих 
цифр) принимают среднеарифметическое значение результатов двух парал-
лельных определений. 

 
7.1.6. Определение чистоты 

 
Метод основан на реакции окисления органических примесей в спирте 

концентрированной серной кислотой [259]. Чем больше содержание эфиров, 
альдегидов, высших спиртов, кислот, тем интенсивнее окрашивается реакцион-
ная смесь. Если содержание примесей не превышает нормативного – раствор 
анализируемого спирта с кислотой остается прозрачным. 

 
Методика проведения анализа 
10 см3 анализируемого спирта помещают в мерную колбу вместимостью 

50 см3 и в три - четыре приема при постоянном помешивании добавляют 10 см3 
концентрированной серной кислоты. Полученную смесь нагревают 30 -40 с на 
электроплитке при постоянном вращении колбы до тех пор, пока не появятся 
пузырьки, выходящие на поверхность жидкости с образованием пены. Обогре-
ваемая часть электроплитки должна быть не более 3 см2, остальная часть - по-
крыта асбестом. 

Содержимое колбы охлаждают, переливают в пробирку с пришлифован-
ной пробкой и сравнивают цвет смеси с цветом анализируемого спирта, а затем 
с цветом серной кислоты, которые помещены в аналогичные пробирки в рав-
ных количествах. 

Результат анализа считают положительным, если цвет смеси совпадает с 
цветом анализируемого спирта и серной кислоты. 

 
7.1.7. Определение окисляемости (проба Ланга) 

 
Метод основан на визуальном сравнении интенсивности окраски анали-

зируемого раствора, полученной после реакции окисления посторонних орга-
нических примесей в спирте раствором марганцовокислого калия, со стандарт-
ным образцом [259]. Проба Ланга наиболее чувствительна к непредельным со-
единениям (акролеин, кротоновый альдегид), присутствие которых в готовом 
продукте резко снижают её органолептические свойства. Результаты определе-
ния окисляемости, проведённые в спиртах с повышенной щёлочностью, не мо-
гут быть интерпретированы.  

Для окисления органических примесей в спирте применяют рабочий рас-
твор марганцовокислого калия массовой концентрации 0,02 г/100 см3, который 
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готовят из основного раствора. Основной раствор перманганата калия: навеску 
марганцовокислого калия массой (10,00±0,01) г взвешивают на лабораторных 
весах и переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3. Затем приливают около 
500 см3 бидистиллированной воды и содержимое колбы помешивают до полно-
го растворения навески. Объем раствора доводят до метки бидистиллированной 
водой при комнатной температуре, перемешивают и выдерживают в темном 
месте в течение суток. Рабочий раствор перманганата калия: в мерную колбу 
вместимостью 100 см3 помещают 2 см3 основного раствора, доводят объем до 
метки при комнатной температуре и перемешивают. 

Перед использованием полученного рабочего раствора проводят провер-
ку его массовой концентрации по раствору щавелевой кислоты молярной кон-
центрации 0,01 моль/дм3. Для этого к 10 см3 раствора щавелевой кислоты при-
ливают 5 см3 раствора серной кислоты, разбавленной дистиллированной водой 
в соотношении 1:4, и 40 - 50 см3 бидистиллированной воды и тщательно пере-
мешивают. Полученный раствор подогревают до 60 °С и титруют рабочим рас-
твором марганцовокислого калия до появления розовой окраски, не исчезаю-
щей при нагревании. На титрование должно быть израсходовано  
15,8 см3 рабочего раствора марганцовокислого калия массовой концентрации 
0,02 г/100 см3. Если расход раствора марганцовокислого калия меньше или 
больше указанного объема, то массовую концентрацию рабочего раствора кор-
ректируют, добавляя необходимое количество основного раствора марганцово-
кислого калия или бидистиллированной воды соответственно. 

 
Методика проведения анализа 
Анализ проводят в двух параллельных пробах. Анализируемый спирт на-

ливают до метки в цилиндр вместимостью 50 см3 с пришлифованной пробкой, 
предварительно ополоснутый этим же спиртом. Цилиндр со спиртом погружа-
ют в водяную баню с постоянно поддерживаемой температурой воды 20 °С с 
таким расчетом, чтобы уровень воды превышал уровень спирта в цилиндре, и 
выдерживают не менее 10 мин., чтобы спирт принял температуру 20 °С. Затем к 
спирту приливают 1 см3 рабочего раствора марганцовокислого калия массовой 
концентрации 0,02 г/100 см3, закрывают цилиндр пришлифованной пробкой, 
содержимое перемешивают и включают секундомер. 

Цилиндр снова погружают в водяную баню температурой 20±0,2 °С и 
выдерживают до тех пор, пока красновато-фиолетовая окраска смеси, посте-
пенно изменяясь, не достигнет окраски типового раствора. После этого ци-
линдр вынимают из водяной бани и визуально сравнивают окраску анализи-
руемого спирта с окраской типового раствора, помещенного в цилиндр такого 
же размера и качества стекла. Визуальное сравнение проводят путем просмотра 
толщи растворов сверху вниз при открытом цилиндре. Время совпадения окра-
ски принимают за окончание реакции окисления и выражают в минутах. Полу-
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ченный результат должен быть ниже нормативного значения, установленного 
ГОСТ Р 51652 – 2000 [17]. 

За окончательный результат принимают среднеарифметическое значение 
двух параллельных определений, расхождение между которыми не превышает 
0,5 мин. 

 
7.2. Хроматографические методы 

 
Хроматография – это современный, точный и высокоэффективный метод 

анализа сложных смесей, основанный на распределении исследуемого вещества 
между двумя фазами – неподвижной, представляющей собой сорбент с разви-
той поверхностью, и подвижной – потока газа, пара, жидкости, перемещаемого 
вдоль слоя сорбента. В зависимости от агрегатного состояния подвижной фазы 
различают жидкостную и газовую хроматографию. Неподвижную фазу часто 
помещают в колонки, в связи с чем различают насадочную (малолетучая жид-
кая фаза нанесена на инертный пористый носитель) и капиллярную (неподвиж-
ная жидкая фаза или сорбент расположен на внутренних стенках колонки) хро-
матографии. 

 
7.2.1. Газовая хроматография 

 
Общий вид капиллярного газового хроматографа и принципиальная схе-

ма газохроматографической установки представлены на рисунках (рис. 7.2, 7.3), 
ниже следует описание её работы. Анализируемая проба вводится в испаритель 
(поз.3), где переходит в газообразное состояние. Поток газа-носителя из балло-
на (поз.1) регулятором (поз.2) с постоянной скоростью подаётся в хроматограф 
и переносит пробу в колонку (поз.4), помещённую в термостат (поз.15). В ко-
лонке, заполненной сорбентом, анализируемая смесь разделяется на компонен-
ты (вдоль слоя сорбента с большей скоростью движутся наименее сорбируемые 
вещества, поэтому из колонки первым выносится наименее сорбируемый ком-
понент, а последним — хорошо сорбируемый). Для улучшения разделения 
компонентов температурный режим колонки может меняться с помощью тер-
морегулятора с программным управлением. 

Детектор (поз.5) вырабатывает электрический сигнал, пропорциональный 
изменениям физических, физико-химических и иных свойств исследуемого ве-
щества, фиксируя присутствие каждого компонента в потоке газа-носителя, вы-
ходящем из хроматографической колонки. 

За полезный сигнал пламенно-ионизационного детектора (ПИД) прини-
мается сила ионизационного тока, создаваемого между электродами детектора 
заряженными частицами газа. Источником ионизации в ПИД служит водород-
ное пламя; сила ионного тока в этом случае возрастает пропорционально коли-
честву вещества, поступающего в детектор. 
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Рис. 7.2. Общий вид капиллярного газового хроматографа 

 

1 - балон с газом-носителем; 2 - регулятор; 3 - испаритель; 4 -колонка,  
5 – детектор пламенно-ионизационный; 6 - генератор водорода; 7 - усилитель; 

8 - аналого-цифровой преобразователь; 9 - компьютер; 10 - монитор;  
11 - нагревательный элемент; 12 - вентилятор; 13,15 - термостаты 

Рис. 7.3. Принципиальная схема газохроматографической установки. 
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Выходной сигнал детектора усиливается малошумящим аналоговым уси-
лителем (поз.7), преобразуется в цифровую форму аналогово-цифровым преоб-
разователем (поз.8), после чего подается в компьютер (поз.9), оснащённый про-
граммами управления прибором и регистрации сигнала. 

График, фиксирующий выход компонентов, называют хроматограммой 
(выход каждого компонента отражается в виде пика, площадь которого про-
порциональна концентрации компонента). Таким образом, хроматограмма яв-
ляется носителем как качественной информации о виде компонентов смеси (по 
времени удерживания компонента), так и количественной — об их концентра-
ции (по площади либо высоте полученных пиков). 

Использование микропроцессорного измерительного устройства с соот-
ветствующим интерфейсом обеспечивает автоматический анализ хроматогра-
фического разделения анализируемой смеси. 

Газохроматографический анализ этанола и этанолсодержщих отходов 
спиртового и ликёроводочного производства проводится в соответствии с 
ГОСТированными методиками [255 - 258], позволяющими определить 9 - 20 
микропримесей спирта, среди которых:  
• альдегиды — ацетальдегид, кротональдегид, бензальдегид; 
• эфиры — метилацетат, этилацетат, этиловый эфир, этилпропионат, этил-

формиат, диэтилфталат;  
• метанол;  
• высшие спирты — 2-пропанол, 1-пропанол, 2-бутанол, 1-бутанол, 1-

гексанол, 1-пентанол, изобутиловый спирт, изоамиловый спирт;  
• ароматические спирты — бензиловый спирт, 2-фенилэтанол;  
• кетоны — ацетон, 2-бутанон. 

В качестве неподвижной фазы при анализе этанола используют различ-
ные высокомолекулярные полярные жидкости, такие как карбовакс 20М, поли-
этиленгликоль 1500 (ПЭГ1500), полиэтиленгликоль 300 (ПЭГ). Для улучшения 
разделения примесей этилового спирта и водок и увеличения числа теоретиче-
ских тарелок обычно применяют хроматографические насадочные колонки, за-
полненные целлитом 545 с частицами 0,20–0,25 мм с нанесенной 17 % ПЭГ 
300, и капиллярные колонки, с нанесенной неподвижной фазой карбовакс 20 М. 

 
Методика проведения анализа [255, 256] 
Режимные параметры проведения газохроматографического анализа эта-

нола приведены в таблице (табл. 7.3) (допускается проведение анализа и при 
других условиях хроматографирования).  

Прибор градуируется с помощью готовых аттестованных смесей с ис-
пользованием трёх стандартных растворов, соответствующих началу, середине 
и концу диапазона измеряемых концентраций (каждое измерение выполняется 
не менее двух раз). При отсутствии готовых градуировочных смесей опреде-
ляемых веществ их готовят из веществ массовой долей основного вещества не 
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менее 98 % и этанола, используемого в качестве растворителя. Градуировочные 
характеристики получают, обрабатывая экспериментальные данные методом 
наименьших квадратов. Градуировка хроматографа выполняется не реже одно-
го раза в две недели. 

 
Таблица 7.3 

Условия проведения газохроматографического анализа  
этанолсодержащих растворов 

 
№ 
п/п Наименование параметра Значение 

1 
2 
3 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 

Температура детектора, 0С 
Температура испарителя, 0С 

Начальная температура термостата, 0С / выдержка, мин 
Конечная температура термостата, 0С / выдержка, мин 

Скорость нагрева термостата до конечной температуры, град/мин 
Коэффициент деления потока 
Расход газа – носителя, дм3/ч 

Расход воздуха, дм3/ч 
Расход водорода, дм3/ч 
Объём пробы, мм3 

220 – 250 
120 – 200 
70 / 8,5 
220 / 15 

15 
40/1 

0,04 - 0,07 
18 
1,8 

0,5 - 1 
 
Анализ образца 
Перед проведением анализа образца проводится "холостой" анализ (без 

ввода образца) в условиях, указанных в таблице (табл. 7.3). При наличии посто-
ронних пиков проводится кондиционирование колонки. В испаритель вводится 
образец, после разделения компонентов смеси регистрируются пики в области 
времени удерживания, соответствующего каждому веществу градуировочной 
смеси (принимается, что вещество отсутствует в анализируемом образце, если 
отношение сигнала (высоты пика) к уровню шума не превышает значение 2:1). 
Образец анализируется два раза в одинаковых условиях. 

Примеры хроматограмм анализа калибровочной смеси (10 компонентов) 
и ректификованного спирта полученные на хроматографе «Кристалл 50001», 
оснащённом капиллярной колонкой НР-FFAP, представлены на рисунках  
(рис. 7.4, 7.5). 

К сожалению, указанные выше ГОСТированные методики не позволяют 
определять большую часть примесей, отрицательно влияющих на органолепти-
ческие показатели готовой продукции и вредных для здоровья человека (анали-
зируемые компоненты имеют предел обнаружения на уровне  
0,5 мг/дм3), поэтому исследования, направленные на развитие и совершенство-
вание хроматографических методов анализа этанолсодержащих растворов и 
других пищевых продуктов очень актуальны. Представляют интерес работы, 
выполненные Митиным А.В. [262], Муратшиным А.М. [263-265], Вязьми-
ной Н.А. [266-268], Савчук С.А. [266, 267, 269],и др. учёными [270 - 273]. 
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Рис. 7.4. Хроматограмма анализа градуировочной смеси  
 
 

 
 

Рис. 7.5. Хроматограмма анализа ректификованного спирта 
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7.2.2. Парофазный газохроматографический метод 
 

Парофазный анализ (ПФА) основан на сочетании газовой экстракции и 
хроматографии. Этот метод даёт возможность получать химическую информа-
цию, содержащуюся в газовой фазе и использовать её для определения качест-
венного и количественного состава контактирующей фазы. В настоящее время 
парофазный хроматографический анализ является общепризнанным методом 
определения летучих веществ в разнообразных объектах любого агрегатного 
состояния. Его преимущества – высокая точность, чувствительность, предельно 
простая процедура подготовки проб и дозирования. Парофазный метод позво-
ляет выявлять летучие компоненты, ввод которых в газовый хроматограф неце-
лесообразен из-за недостаточной чувствительности детектора, присутствия лег-
коразлагающихся соединений, опасности засорения колонки и т.д. Развитие ме-
тода открывает широкие возможности для обнаружения микропримесей в ана-
лизируемых объектах [274]. Совокупность методов исследования летучих ве-
ществ, выделяемых объектом в окружающее пространство, в зарубежной науч-
ной литературе называют headspace analysis, различают парофазный анализ 
термодинамически равновесных систем и неравновесный анализ летучих ве-
ществ над образцом или его концентратом). Для анализа этанолсодержащих 
систем наиболее пригоден второй вариант, не требующий сложной пробопод-
готовки и дополнительного оборудования для газового хроматографа. 

Распознавание компонентов по запаху представляет собой очень слож-
ную задачу, поскольку летучие вещества содержатся в небольших количествах. 
Однако для целей практического контроля не требуется исчерпывающего хи-
мического анализа смеси веществ, достаточно получить лишь такое хромато-
графическое разделение на компоненты, которое обеспечило бы проверку на 
аутентичность продукта и позволило бы выявить его возможную фальсифика-
цию на приемлемом уровне [275, 276]. 

Анализ имеющихся в литературе сведений позволяет сделать вывод о не-
обходимости разработки устройства для парофазного анализа, позволяющего 
определить подлинность пищевых продуктов и лекарственных препаратов, со-
держащих этанол, повышающего достоверность идентификации при одновре-
менном упрощении, как самого устройства, так и его эксплуатации.  

Устройство [277] (рис.7.6) для парофазного анализа этанолсодержащих 
смесей позволяет вводить пробу паровой фазы непосредственно в испаритель и 
проводить анализ при любой температуре. Устройство включает в себя детек-
тор (поз.10), аналитическую колонку (поз.9), испаритель (поз.8), шлюзовую ка-
меру, состоящую из корпуса (поз.2), жестко и герметично закрепленного на 
входе в испаритель (поз.8), и поворотной головки (поз.1), держателя жидких 
проб в виде контейнера (поз.3), трёхходового крана (поз.4).  
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Рис. 7.6. Схема устройства для парофазного анализа 
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Поворотная головка (поз.1) шлюзовой камеры может свободно вращаться 
на оси (поз.5), жестко закрепленной в корпусе (поз.2), в свою очередь, поворот-
ная головка поджата к корпусу пружиной (поз.6), герметичность данного под-
вижного соединения обеспечивается тефлоновой прокладкой (поз.7). В корпусе 
(поз.2) и поворотной головке (поз.1) шлюзовой камеры выполнены соосные ка-
налы, которые в рабочем положении совпадают с каналом испарителя (поз.8), 
поворотная головка (поз.1) может занимать два фиксированных положения: 
«подготовка пробы» и «ввод пробы». Держатель жидких проб (поз.7) представ-
ляет собой трубчатый контейнер, оснащённый вворачиваемой гильзой, с проф-
резерованными с боков пазами, служащими для эжекции газа-носителя. Изо-
метрическая проекция держателя жидких проб с разрезом представлена на ри-
сунке (рис. 7.7). 

Устройство работает следующим образом: анализируемый раствор поме-
щается в контейнер, который вворачивается в держатель проб (поз.3), встав-
ляемый в канал поворотной головки (поз.1) шлюзовой камеры; для ввода дер-
жателя проб в испаритель поворотная головка (поз.1) смещается таким образом, 
чтобы и ее канал совпадал с каналами корпуса (поз.2) и испарителя (поз.8) 
(температура испарителя не должна превышать 100 –120 0С для предотвраще-
ния термической деструкции анализируемого вещества), при этом в аналитиче-
ской колонке (поз.9) концентрируются летучие компоненты анализируемого 
объекта (температура колонки 500С, время концентрировании эксперименталь-
но подбирается в зависимости от вида и качества объекта анализа). Затем дер-
жатель проб (поз.3) удаляется из испарителя, и канал испарителя (поз.8) герме-
тизируется поворотной головкой (поз.1), при этом кран (поз.4) переводится в 
положение, позволяющее потоку газа-носителя поступать непосредственно на 
аналитическую колонку (поз.9) и детектор (поз.10).  

Разделение паровой фазы на отдельные компоненты фиксируется детек-
тором (поз.10), хроматограмма снимается регистрирующим устройством (на 
рисунке не показано). 

Со стандартным образцом производят аналогичную операцию. Получен-
ные хроматограммы анализируемого объекта и стандартного образца сравни-
вают между собой по времени удерживания отдельных пиков, их величине и 
взаимному расположению. Полное совпадение хроматограмм свидетельствует 
об идентичности стандартов образца и анализируемого вещества.  

Пример. На хроматографе «Цвет-500», оснащенного парофазным устрой-
ством, проводился анализ образца этилового спирта, денатурированного крото-
новым альдегидом (колонка насадочная стеклянная длиной 1 м, сорбент SE-30, 
детектор пламенно-ионизационный, газ-носитель – сжатый азот). На рисунке 
(рис. 7.8 (а, б)) представлены хроматограммы исследуемого и стандартного об-
разца. Подъём температуры аналитической колонки устанавливается в режиме 
программирования (режим подбирается эмпирически).  
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Рис. 7.7. Держатель жидких проб (изометрическая проекция с разрезом) 

 
Условия проведения анализа приведены в таблице (табл. 7.4). Получен-

ные хроматограммы анализируемого объекта и стандартного образца этанола 
совпадают по времени удерживания пиков, взаимному расположению, соотно-
шению площадей, поэтому можно констатировать их идентичность. 

 
ПФА этанолсодержащих растворов позволяет расширить возможности 

газовой хроматографии, определить подлинность анализируемых образцов, по-
высить достоверность и экспрессивность анализа. 
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Рис. 7.8. Хроматограммы исследуемого (а) и стандартного образца (б) этанола 
 

Таблица 7.4 
Условия проведения парофазного анализа образца этанола 

 
№ п/п Наименование параметра Значение 

1 Температура детектора, °С 250 
2 Температура испарителя, °С 280 
3 Температура колонки, °С 220-260 
4 Скорость программирования, град/мин 10 
5 Температура переходной камеры, °С 280 
6 Скорость потока газа – носителя, дм3/ч 0,048 – 0,072 
7 Скорость потока воздуха, дм3/ч 18 
8 Скорость потока водорода, дм3/ч 1,8 
9 Высота столба жидкости исследуемого вещества, мм 50 

 
7.2.3. Метод пиролитической газовой хроматографии 

 
Содержание примесей в системах спиртового производства сравнительно 

невелико. Традиционный в газовой хроматографии способ идентификации 
компонентов анализируемой смеси по времени удерживания не исключает 
ошибки, поскольку в сложных многокомпонентных системах сразу несколько 
веществ могут иметь близкие по значению времена удерживания, и эффектив-
ность их разделения контролировать затруднительно. 
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Пиролитическая газовая хроматография (ПГХ) – реакционная хромато-
графия, в которой исследуемое органическое вещество характеризуется по ре-
зультатам хроматографического анализа летучих компонентов его пиролиза. 
Для получения воспроизводимых результатов в этом методе строго стандарти-
зируют условия пиролиза. Пиролизёры имеют невысокую стоимость, просты по 
конструкции и легко устанавливаются на хроматографах. Пробоподготовка в 
пиролитической хроматографии отличается простотой, при анализе не требу-
ются стандарты и эталоны анализируемых веществ. ПГХ отличается высокой 
чувствительностью к индивидуальным особенностям строения пробы, она на-
шла применение в криминалистике, анализе биологических объектов. В задачу 
ПГХ входит установление корреляции между составом образующихся продук-
тов пиролиза и строением (составом) исходного образца. Если состав сложен, 
пирограммы анализируют методом «отпечатков пальцев». Сравнивают пиро-
грамму эталона и пробы, снятых в одинаковых условиях: совпадение числа пи-
ков, времени удерживания и соотношений геометрических параметров пиков 
указывает на идентичность исследуемых объектов [278 - 280]. 

Применение метода ПГХ для анализа этанола и этанолсодержащих рас-
творов позволяет достаточно просто и точно идентифицировать примеси, 
встречающиеся в системах спиртового производства с помощью устройства 
[281, 282] (рис. 7.9), состоящего из аналитической колонки (поз.2), соединенной 
с испарителем (поз.1), узла выделения индивидуальной хроматографической 
полосы компонента (поз.3), подключенного к детектору (поз.4) и идентифика-
ционной колонке (поз.5), предназначенной для разделения продуктов термиче-
ского разложения компонентов. На выходе из узла выделения (поз.3) установ-
лены две съемные сорбционные ловушки (поз.6) и (поз.7). С идентификацион-
ной колонкой (поз.5) соединена пиролитическая ячейка (поз.8) с гнездом для 
размещения одной из ловушек. На входе газа – носителя в пиролитическую 
ячейку установлен 3-х ходовой газораспределительный кран (поз.9). Аналити-
ческая колонка (поз.2), узел выделения индивидуальной хроматографической 
полосы (поз.3), идентификационная колонка (поз.5) и подходящие к сорбцион-
ным ловушкам (поз.6) и (поз.7) газовые линии расположены в одном термоста-
те. 

Прибор работает следующим образом: газ – носитель через испаритель 
(поз.1) подается на аналитическую колонку (поз.2) и через узел выделения 
(поз.3) – на детектор (поз.4); по второй линии газ – носитель подается через 
трехходовой газораспределительный кран (поз.9), пиролитическую ячейку 
(поз.8), идентификационную колонку (поз.5), узел выделения хроматографиче-
ской полосы компонента (поз.3) в сорбционную ловушку; по третьей линии газ-
носитель подается в узел выделения полосы (поз.3) (эта линия служит для про-
дувки сорбционных ловушек). 

Подлежащая анализу смесь, состоящая из нескольких компонентов, вво-
дится в испаритель и далее в аналитическую колонку, где происходит полное 
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разделение смеси на отдельные компоненты, что регистрируется пламенно-
ионизационным детектором (поз.4). 

 

 
Рис.7.9. Принципиальная схема устройства для идентификации 

 компонентов в сложных смесях 
 
На записанной хроматограмме определяется пик соединения, подлежа-

щий идентификации. Аналогичная операция повторяется со стандартным об-
разцом. При совпадении времен удерживания стандартного и подлежащего 
идентификации компонента анализируемой смеси проводится их пиролитиче-
ская идентификация. Для этой цели в испаритель (поз.1) снова вводится анали-
зируемая смесь и как только подлежащий идентификации компонент подходит 
к выходу из аналитической колонки (о чем свидетельствует начало сигнала де-
тектора), узел выделения хроматографической полосы устанавливается в поло-
жение «отбор пробы» и хроматографическая полоса компонента подается в 
сорбционную ловушку. Время отбора компонента равно времени его удержи-
вания в аналитической колонке (поз.2). После отбора пробы ловушка (поз.6) от-
соединяется от газовой магистрали и помещается в гнездо пиролитической 
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ячейки. Трехходовый газораспределительный кран устанавливается в положе-
ние «продувка сорбционной ловушки». Затем пиролитическая ячейка разогре-
вается до рабочей температуры. Рекомендованное время разогрева 10 с, темпе-
ратура пиролитической ячейки 650 0С. Такого отрезка времени и такой темпе-
ратуры достаточно для термической деструкции большинства органических со-
единений. Данный способ позволяет идентифицировать практически любые 
примесные компоненты, встречающиеся на различных стадиях спиртового и 
ликероводочного производства. Следует заметить, что предварительно полу-
ченные пирограммы наиболее распространенных примесей значительно упро-
щают задачу исследователя. 

В качестве примера рассмотрим хроматограммы водно-спиртовой смеси, 
предположительно содержащей масляную кислоту. Условия анализа: темпера-
тура колонки 100 0С, температура испарителя 280 0С, температура переходной 
камеры 280 0С, температура пиролизера 800 0С. На рисунке (рис. 7.10 (а, б)) 
представлены первичные хроматограммы исходной смеси и стандартного об-
разца масляной кислоты. Хроматограммы продуктов термической деструкции 
компонента анализируемой смеси и стандартного образца иллюстрирует рису-
нок (рис.7.10 (в, г)).  

 

 
 

Рис. 7.10. Хроматограммы анализируемой водноспиртовой смеси (а), стандартного  
образца (б), термической деструкции компонента смеси (б) и масляной кислоты (г) 
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Поскольку пирограммы стандартного образца масляной кислоты и ком-
понента смеси совпадают, можно констатировать, что в анализируемом объекте 
содержится масляная кислота. 

Способом, позволившим радикально улучшить качество идентификации 
примесей этанола, было бы применение капиллярной колонки и прикладных 
пакетов программ для регистрации программ и их обработки. Но уже предвари-
тельные исследования, выполненные без программного обеспечения на наса-
дочной колонке, показали перспективность использования ПГХ для экспресс-
ной идентификации примесей этанола. 

 
7.3. Хромато-масс-спектрометрия 

 
Хромато-масс-спектрометрия превосходит хроматографию по чувстви-

тельности и селективности. Хромато-масс-спектрометрия (ХМС) – современ-
ный высокоэффективный способ анализа, позволяющий идентифицировать бо-
лее 20000 органических соединений, основанный на комбинации газовой или 
жидкостной хроматографии и масс-спектрометрии. С помощью того или иного 
хроматографического метода осуществляют разделение смеси на компоненты, а 
с помощью масс-спектрометрии - идентификацию и определение строения ве-
щества согласно имеющейся базе данных масс-спектров, а также количествен-
ный анализ. Масс-спектрометрические детекторы имеют сравнительно узкий 
диапазон линейности, поэтому их применяют преимущественно для идентифи-
кации, использование второго детектора (например, пламенно-
ионизационного), систем переключения потоков позволяет использовать один 
прибор как для ХМС, так и для количественного анализа с помощью других де-
тектирующих устройств. На рисунке (рис.7.11) представлен типичный прибор 
для ХМС.  

 
Рис. 7.11. Общий вид газового хромато-масс-спектрометра «Хроматек Кристалл» 
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ХМС может быть использована для определения состава побочных фрак-
ций ректификованного спирта, а также для идентификации этанола, получаемо-
го из различного сырья. В качестве примера на рисунках (рис. 7.12, 713) пред-
ставлены хроматограмма концентрата головных и промежуточных примесей 
этанола, получаемого из мелассы, и масс-спектры некоторых соединений, иден-
тифицированных в побочных фракциях мелассного этанола. 

 

 
Рис. 7.12. Хроматограмма концентрата головных и промежуточных фракций  

этилового спирта (ФГУП «Росспиртпром» «Веселолопанский спиртовый завод») 
 
Исследования проводились с помощью газового хроматографа Agilent 

Technologies 6890 с масс-селективным детектором Agilent 5973N, оснащенного 
капиллярной колонкой Phenomenex Zebron (длина 60 м, диаметр 250 нм, тол-
щина слоя 1,40 нм). 

Условия хроматографирования: начальная температура 40 0C (время вы-
держки 3 мин); скорость набора температуры 5,0 0C/мин до достижения 135 0C; 
скорость набора температуры 10,0 0C/мин до достижения 190 0C (время вы-
держки 20 мин); температура детектора  210 0C; объём вводимой пробы 0,20 мл. 

Условия масс-спектр-детектирования: температура интерфейса 230 0С; 
ионизация электронным ударом (70 эВ); температура ионного источника 
230 0C; температура квадруполя 150 0C; диапазон масс: min 5,0; max 300,0. 
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Рис. 7.13. Масс-спектры примесей этанола (а - этиловый эфир нонановой кислоты;  

б - 1,1,3 -триэтоксипропан; в - 1,1-диэтокси-3-метилбутан) 
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Рис. 7.13 (окончание). Масс-спектры примесей этанола: г - 2,4,5-триметил-1,3-диоксилат;  

д - диэтоксибутан; е - изопентаналь 
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Методом ХМС установлено, что мелассный этанол и полупродукты рек-
тификации кроме примесей, определяемых гостированными методиками (ди-
этиловый эфир, уксусный альдегид, ацетон, метилацетат, этилацетат, метанол, 
2-бутанон, 2-пропанол, 2-бутанол, 1-пропанол, кротональдегид, 2-бутанол, 1-
бутанол, изоамилол, 1-пентанол, 1-гексанол, бензальдегид, 2-фенилэтанол, ди-
этилфталат, метиламин, диметиламин, этиламин, этаноламин, изопропанола-
мин, изоамиламин, фениламин), содержат специфические примеси: масляную, 
пропионовую, валериановую, капроновую, каприловую, энантовую кислоты и 
их эфиры, масляный, валериановый, изовалериановый альдегиды, непредель-
ные альдегиды, полиэфирные соединения. 

В таблице (табл. 7.5) приведены свойства и возможные причины образо-
вания некоторых идентифицированных соединений, в заметных количествах 
содержащихся в полупродуктах ректификации мелассного этанола. 
 

Таблица 7.5 
Соединения, идентифицированные в побочных фракциях 

ректификованного спирта, получаемого из мелассы 
 

№ 
п/п Соединение Структурная формула Источник 

образования 

Влияние на 
качество 
этанола 

Сложные эфиры 

1 
Этиловый эфир  

муравьиной кислоты 
(этилформиат) 

 

2 
Этиловый эфир  

пропионовой кисло-
ты (этилпропионат)  

3 Этиловый эфир  
гексановой кислоты  

4 
Этиловый эфир  

октановой кислоты 
(этилоктаноат)  

5 
Этиловый эфир  

нонановой кислоты 
(этилнонаноат) 

6 
Фенилэтиловый 
эфир уксусной ки-
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Азотсодержащие соединения 

7 Ацетонитрил  

является продуктом 
разложения азотсо-
держащих органи-
ческих компонентов 

бражки 

этанол имеет 
неприятный 
вяжущий 

терпкий вкус 
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Окончание таблицы 7.5 
№ 
п/п Соединение Структурная формула Источник 

образования 

Влияние на 
качество 
этанола 

Простые полиэфиры 
8 Диэтоксиметан  
9 1-метокси-1-

этоксиэтан  

10 1,1-диэтоксиэтан 
 

11 1-(1-этоксиэтокси)-
пентан  

12 1,1-диэтоксибутан 

 

13 1,1-диэтокси-3-
метилбутан 

 

15 1,1,3 -
триэтоксипропан 

 

16 2,4,5-триметил-1,3-
диоксолан 
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Оксосоединения 

17 Изопентаналь  
 

18 2-метилбутаналь  
 

19 Циклопентанон 
 

образуются при 
брожении, водно-
тепловой обработке 
сырья, ректифика-

ции 

присутствие в 
готовом про-
дукте сопро-
вождается рез-
ким фрукто-
вым запахом, 
во вкусе на-
блюдаются 
терпкость и 
жгучесть 

 
Метод ХМС позволяет улучшить контроль качества этанола, установить 

его происхождение, выявить на какой стадии очистки этанола имеются нару-
шения технологии. При исследовании этим способом ряда спиртов пищевого и 
синтетического происхождения, идентифицировано более 300 примесных орга-
нических компонентов, типичных для этанолов различного генезиса, при чув-
ствительности определения порядка 1 мкг/дм3 [283, 284]. Данный метод пред-
ложен как арбитражный для установления сырья этанола, независимо от спосо-
бов его очистки. 
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7.4. Метод капиллярного электрофореза 
 

Азотистые соединения, образующиеся в бражке, либо вносимые в произ-
водственный цикл греющим паром и технологической водой, оказывают крайне 
негативное воздействие на органолептические показатели готовой продукции, 
однако, до сих пор их содержание не регламентируется нормативной докумен-
тацией, действующей на территории России. Большинство из азотистых соеди-
нений относится к классу токсичных и опасных веществ, согласно законода-
тельству ЕЭС их концентрация в пищевом этаноле не должна превышать 
1 мг/дм3. Для приведения в соответствии отечественных методов контроля ка-
чества алкогольной продукции с мировыми стандартами ГНУ «ВНИИПБТ» 
разработан ГОСТ Р 52756-2007 [285]. 

Метод капиллярного электрофореза основан на разделении компонентов 
анализируемой смеси в кварцевом капилляре под действием электрического 
поля высокого напряжения. При введении микрообъёма анализируемого рас-
твора в заполненный электролитом капилляр, высокое напряжение, поданное к 
концам капилляра, вызывает в нем движение заряженных частиц. В зависимо-
сти от величины ионного радиуса компоненты смеси приобретают различную 
скорость и в разное время достигают зоны детектирования. Полученная после-
довательность пиков называется электрофореграмма, при этом качественной 
характеристикой вещества является параметр удерживания – время миграции; 
количественной – высота или площадь пика, пропорциональная концентрации 
компонента смеси. 

ГОСТ Р 52756-2007 устанавливает метод определения массовой концен-
трации азотистых летучих оснований: аммиака, путресцина, метиламина, када-
верина, диметиламина, этиламина, этаноламина, пирролидина, пропиламина, 
изопропаноламина, изобутиламина, изоамиламина, фенилэтиламина. Диапазон 
измеряемых массовых концентраций токсичных азотистых летучих оснований 
составляет от 0,10 до 1,50 мг/дм3 включительно. 

При разработке методики определения летучих оснований в этаноле ис-
пользовалась система каппилярного электрофореза PrinCE-760 [285, 286]  
(рис. 7.14). Прибор градуируется методом абсолютной калибровки по заранее 
приготовленным искусственным смесям. 

Измерения осуществляются при следующих режимных параметрах при-
бора: напряжение 28-30 кВ; ввод пробы гидродинамический; детектирование 
кондуктометрическое, температура капилляра 20 – 40 0С; давление ввода пробы 
35-50 мБар; время ввода пробы 6 -24 с; время анализа 8 – 16 мин. Обработка ре-
зультатов измерений выполняется с использованием программного обеспече-
ния, компьютера, входящего в комплект системы капиллярного электрофореза. 

Ниже приведена электрофореграмма градуировочной смеси азотистых 
летучих оснований (рис. 7.15). 
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Рис. 7.14. Общий вид системы капилляроного электрофореза PrinCE 760 

 

 
 

Рис. 7.15. Электрофореграмма градуировочной смеси азотистых соединений 
 
Указанный метод незаменим для выяснения причин появления азотистых 

соединений на различных этапах производства спирта, оптимизации техноло-
гического процесса с целью повышения качества готовой продукции. 
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7.5. Современные методы идентификации этанола  
и алкогольсодержащей продукции 

 
Несовершенство существующей нормативной документации, представ-

ленной в действующих ГОСТах, многочисленные факты фальсификации 
спиртных напитков, снижение качества отечественных ликероводочных изде-
лий, увеличение объемов нелегального производства алкогольной продукции, 
делают чрезвычайно актуальной задачу разработки эффективных методов 
идентификации ректификованного спирта и этанолсодержащих смесей. 

Как правило, фальсифицированная продукция по физико-химическим по-
казателям удовлетворяет нормам ГОСТ и СанПиН по критериям безопасности, 
однако, такие изделия могут нанести вред здоровью человека из-за использова-
ния в производстве синтетического или гидролизного этанола. 

В настоящее время методики, позволяющие определить природу этанола, 
очень востребованы и интенсивно развиваются. Трудность распознавания пи-
щевого (полученного сбраживанием крахмал- или сахарсодержащего сырья) и 
непищевого (полученного синтезом из нефтегазового сырья или кислотным 
гидролизом непищевого растительного сырья) этанола определяется их близ-
ким составом ключевых микропримесей, определяемых действующими норма-
тивными документами, поэтому возникла необходимость выявления новых ха-
рактерных свойств, позволяющих различить спирты различного происхожде-
ния. 

Достаточно эффективен метод жидкосцинтилляционной спектрометрии 
(радиоуглеродный метод) [287, 288], с высокой точностью определяющий ко-
личество изотопа 14С в образцах этилового спирта, что позволяет отличить 
этанол, синтезированный из ископаемых природных материалов (природного 
газа, нефти), от этанола, полученного из различных видов растительного сырья. 
На рисунке (рис.7.16) представлен прибор для жидкосцинтилляционной спек-
трометрии. Настоящей метод входит в перечень стандартов, регламентируемых 
директивой ЕС.  

Другим методом, позволяющим четко определять природу этанола, явля-
ется метод масс-спектрометрии изотопных отношений 13С и 12С [287], кото-
рый позволяет идентифицировать синтетический и зерновой спирты, а также 
выявить сырьё, из которых получен пищевой этанол. Такая возможность обес-
печивается тем, что образцы этилового спирта, полученные из ископаемых 
природных материалов и из зерна, сахарной свеклы, кукурузы и картофеля, от-
личаются друг от друга по изотопному составу. 
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Рис. 7.16. Общий вид ультра-низкофонового жидкосцинтилляционного спектрометра 

Quantulus 1220 
 

Также представляют интерес исследования, связанные с применением 
инфракрасной спектроскопии (ИКС), для оценки качества этанола. В работах 
сотрудников Тверской государственной медицинской академии [289, 290] опи-
сан аппаратно-программный комплекс, представляющий собой девятиканаль-
ный спектрофотометр (диапазон длин волн от 2,86 до 10,42 мкм (3500 -  
960 см-1)), сопряженный с РС, позволяющий проводить количественный и каче-
ственный анализ компонентов сложных смесей органических веществ. За по-
лезный сигнал прибора принимается изменение коэффициента пропускания из-
лучения (КПИ) в диапазонах, характеризующих основные функциональные 
группы соединений. КПИ образцов этанола из различного сырья, побочных 
фракций брагоректификации, фракции головной этилового спирта (ФГЭС); 
промежуточной фракции этилового спирта (ПФЭС) и этанола с добавками 
ФГЭС и ПФЭС приведены на рисунке (рис.7.17). 

Как видно, КПИ образцов этанола различного происхождения и степени 
очистки существенно отличаются (наиболее информативные диапазоны для 
анализа 1600-1535 см-1 и 1710-1610 см-1). Характерные примеси этанола, вхо-
дящие в состав ФГЭС и ПФЭС, изменяют величину КПИ анализируемых объ-
ектов, что даёт основание применять метод ИКС для качественного и количест-
венного анализа этанола и этанолсодержащих растворов. 
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0 –этанол из зернового сырья; 1 – синтетический этанол; 2 – этанол из винограда;  
3 – гидролизный этанол; 4 –ФГЭС; 5 –ПФЭС;  

6 – этанол из зернового сырья – 99% , ПФЭС - 1%;  
7 – этанол из зернового сырья – 98 %, ПФЭС – 2 %;  
8 – этанол из зернового сырья- 94%,  ФГЭС - 6%; 

9 – этанол из зернового сырья – 88 %, ФГЭС -12 % 
 

Рис. 7.17. КПИ анализируемых растворов этанола 
 
Достаточно перспективный способ идентификации этанола различного 

генезиса - спектрально-люминесцентный анализ (СЛА) [291, 292], основанный 
на измерении и построении многомерных спектров возбуждения-испускания-
поглощения образцов (ВИП-спектров). Данный метод базируется на определе-
нии в образце этанола люминесцирующих микропримесей (концентрации 10-5 – 
10-8), состав которых зависит от происхождения исходного сырья и технологии 
его переработки. Для пищевого этанола из зернового сырья такими примесями 
являются ароматические аминокислоты белкового происхождения: трипто-
фан, тирозин, фенилаланин; для синтетического и гидролизного этанола – 
полициклические ароматические углеводороды. 

На рисунке (рис. 7.18) приведены трёхмерные проекции ВИП-спектров, 
полученные на абсорбционно-люминесцентном спектрометре АЛС-01. Мно-
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гомерные спектры представляют собой набор спектров люминесценции об-
разца в диапазоне 300-460 нм, при возбуждении - в диапазоне 200-310 нм с 
шагом 10 нм. Процедура идентификации этилового спирта заключается в со-
поставлении селективного спектра возбуждения, полученного для идентифици-
руемого образца этанола с известным ВИП-спектром, характерным для образ-
цов, изготовленных из пищевого сырья. Как видно из рисунка, спектры пище-
вых и непищевых спиртов существенно разнятся, что позволяет не только вы-
явить непищевой этанол, но и обнаружить его наличие в пищевом этаноле (до  
5 % от общего объема) (рис. 7.19). 

 

 
Рис. 7.18. Многомерные ВИП-спектры пищевого и непищевого этанола 

 

 
 

1 - этанол из зернового сырья; 2 – технический этанол; 
 3 –этанол из зернового сырья - 95 %; технический этанол - 5 %;  
3 –этанол из зернового сырья - 75 %; технический этанол - 25 %;  
3 –этанол из зернового сырья - 50 %; технический этанол - 50 %;  

 
Рис. 7.19. Спектры возбуждения люминесценции пищевого этанола  

с добавками технического этанола 
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Преимущество метода: надёжность, простая пробоподготовка. СЛА мож-
но использовать для входного контроля этанола, поступающего на ликёрово-
дочные заводы, в сертификационных лабораториях при оценке качества алко-
гольсодержащей продукции. 

Следует отметить, что последние описанные методы слишком сложны, 
требуют дорогостоящего оборудования и вряд ли могут быть применены в 
обычной заводской лаборатории.  

Весьма перспективны для выявления фальсифицированной алкогольной 
продукции парофазная газовая хроматография, хроматомасс-спектрометрия.  

Представляют интерес микрофотографический метод, основанный на эф-
фекте набухания полимерных гранул, разработанный сотрудниками кафедры 
физики и химии Воронежского государственного архитектурно-строительного 
университета [293 - 296]. Эффекты набухания (изменения объёма) полимеров в 
растворах определяются природой взаимодействующих компонентов, темпера-
турой и составом системы, поэтому гранулы полимеров можно использовать 
как составляющие мультисенсорного устройства для определения количествен-
ного и качественного анализа. Устройство для анализа водно-этанольных сме-
сей представляет собой термостатируемый контейнер со съёмной стеклянной 
крышкой, в который помещаются гранулы различных полимеров (5 -7 для каж-
дого анализа), изменения объёма регистрируются цифровым фотоаппаратом, 
установленным на окуляр микроскопа. По полученным данным определяется 
поперечный размер чувствительных элементов и рассчитывается относительное 
изменение их объёма в анализируемом растворе (по сравнению с чистым рас-
творителем). Для интерпретации результатов анализа применяются лепестко-
вые диаграммы, в которых количество осей соответствует количеству гранул 
полимера, в качестве интегрального показателя используются геометрические 
параметры диаграмм (площадь или периметр).  

Микрофотографический способ химического анализа пригоден для тест-
контроля качества этанолсодержащих растворов, не требует дорогостоящего 
оборудования и реактивов и может быть реализован в любой химической лабо-
ратории. 

 
Недостаточность достоверной экспериментально полученной информа-

ции о составе и количественном содержании примесей этилового спирта, полу-
ченного различными способами, вызывает необходимость разработки новых 
эффективных методов определения примесей в этаноле и этанолсодержащих 
смесях. Понижение пределов обнаружения токсичных соединений, определе-
ние характерного набора, присущего этанолу из различных видов сырья, позво-
лит не только установить факты фальсификации алкогольной продукции заме-
ной пищевого этилового спирта непищевым, но и выявить источники образова-
ния токсичных соединений на различных стадиях производства пищевого эта-
нола и разработать технологические приёмы для их выведения из промышлен-
ного цикла. 
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 
В условиях растущей конкуренции на рынке пищевого этанола 

повышение качества готовой продукции при одновременном снижении её 
себестоимости является непременным условием развития как каждого завода, 
так и всей спиртовой отрасли, что вызывает необходимость дальнейшего 
совершенствования схем, расчётных методик и технологий очистки спирта. 
Качественные показатели пищевого этанола и алкогольсодержащей продукции 
напрямую зависят от технологии ректификационной очистки, аппаратурного 
оформления и правильной эксплуатации брагоректификационной установки. 

Цель данной книги – обобщить достижения технологической науки в 
области брагоректификации, автор надеется, что монография будет полезна 
читателю в его практической деятельности. 

В монографии проведён анализ современного состояния технологии 
ректификационной очистки пищевого этилового спирта в нашей стране, дана 
краткая сравнительная характеристика наиболее распространённых 
брагоректификационных установок, приведены данные экспериментальных 
исследований фазовых равновесий в системах из этилового спирта, воды и ряда 
органических кислот, проведенных автором; уточнены методы расчета 
процессов ректификации с учетом изменения крепости этилового спирта по 
высоте колонн, обоснована целесообразность комбинирования сорбционных и 
ректификационных способов очистки, проанализирован отечественный и 
зарубежный опыт использования ионообменных и сорбционных способов для 
излечения микропримесей этилового спирта, описаны современные методы 
контроля качества этанола и алкогольсодержащей продукции, предложены 
новые технологии, позволяющие снизить себестоимость конечного продукта и 
улучшить его аналитические и органолептические показатели. 

Автор считает своим долгом выразить благодарность д.т.н., профессору 
В.М. Перелыгину за совместную научную работу, часть результатов которой 
нашли практическое подтверждение. 

Автор будет благодарен за критические замечания и пожелания, которые 
просит направлять по адресу sunik@mail.ru. 
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