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,

实验装置
、

本装置除齿轮泵
,

预热器和蒸发器为不锈钢材外
,

其余均为玻璃
,

便于在实验中观察
。

它由供料系统
,

加热蒸发系统
,

2
。

实验材料

分馏系统和收集系统四个部分组成 (见图 1 o)

黛认汗i二……;;
菇衅

1

(气匀 ( 1 )

本文 1 9 8 2 年 3 月 场 日收到
。
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图 i

1一 5 升圆底烧瓶 ( 果汁 )

2一 5 升圆底烧瓶 (水 )

3一活 塞
4一不锈钢齿轮泵

5一 电动机
6一针形阀及回流管

7一转子流量计
8一预 热 器

g一蒸发 器

1 0一硫水器

n 一压 力表
1 2一球形阀
1 3一不锈钢接头

14 一蒸汽发生器
1 5一可调聚四 氛乙烯接头

苹果香精回碑装置示意图

1 6一气液分离器

1 7一取样管
1公一脱香汁冷却 器

1 9一脱香汁接受 器

20一水温测 定装置

21 一磨 口温度计

2 2一分馏柱
2 3一玻璃柱填料
2续一再沸器

2 5一加热器

2 6一不锈钢 网板

2 7一调 压 器
2 8一泣流管
2 9一 U形毛细 管

0 3一 出口 活 塞

1 3一冷凝器

32一回流活塞
.

33一收集活塞
叙一不凝气体导管

35一冷阱

6 3一淋洗装置
37一香精收集瓶

8 3一保温瓶
39一

_

三通活 塞

4 0一水泵
4 1一搅拌器

卜

4 2一温度计
4 3一保温栖

厂
:

= 〔 V, 一 I
:

( T t 一 T :

)〕 / V香精 ( 2 )

式中

E
,

— 体积水分蒸发量

G ;

一一苹果汁 20 ℃时比重

S :

— 苹果汁可溶性固形物浓度

凡— 脱香汁可溶性固形物浓度

几— 香精体积浓缩倍数

犷:

— 苹果汁试验总体积

~

到
~ ~ `~ ` 山` 奋



无 锡 轿 工 业 学 院 学 报 第 6
_

卷

入

一
苹果汁进料速度

几
一

操作总时 间
一

几
一

香精收集时间

v香精

一
香精体积

分别进行下列试验
:

-

①蒸发量试验 香精气体冷凝温度 5℃
,

再沸量 0
.

22 女g h/
,

调节蒸汽压力使蒸发量分别

达到 4
。

5 %壮 .0 3 %和 15
.

1 %
。 ,

②再沸量试验 蒸发量为 10 声%
,

香精气体冷凝温度为 5℃
,

调节调压器电庄
,

使再沸

刃巡燕黑耀
探钾州缈一

为

2) 回收率 控制操作条件为
:

蒸发量 10 %左右
,

一

再沸副 .22 k
hs/

,

香精气体冷凝温度

和冷阱温度为 。℃
。

一

、

①取两份同一批榨出的苹果汁各 1 o L
,

其中一份加入 10 D OP p m 丁酸乙醋溶液 此印祖
,

在

上述 条件下进行对比试验
。

揣豁黯耀豁黑黯馨黔氛翼豁濡睿纂凄)绪霭言嘿器
回收率

:

_
_

_

△ C
尤 ( 肠 ) = 1 0 0

下
至-

` 。
J
甲

( 3 )

式中 一

R

—
回收率

-

△c

一
香精申赫

物浓度的增值
’

,

c

一
加入苹果汁中内标物的浓度

八
一

香精体积浓缩倍数

…井醉拼翔…
品分别进行感官评定和色谱分析

。

三
、

香精质量的评定方法
,

1
.

感官评定
、

感官评定为目前合理确定回收苹果香精质量的一种重要手段
。

为了保证感官评定的可靠

靠
,

声毓毓累署翼赞策概了爆慧鬃鼎默牙翟雪翼烹肇鱿
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用顺序法
。

[4 ][ 5[ ]“ ]

2
。

气相色谱分析

作者还用气相色谱分析作为评定回收香精质量的另一个指标
。

分析条件见表 1
。

在分析

中
,

香精溶液用直接进样法
,

果汁则用顶空取样法
。

山

表 1 气相色谱分析采用的参数

习几…
四

、

结果与讨论

1
.

不 同回收工艺条件对香精质量的影响

图 2
、

3
、

4 分别为不同蒸发量
、

再佛量
、

香精气体冷凝温度时回收香精的气相色谱分析结

果
。

表 2
、

3
、

4 则为感官评定结果
。

感官评定与气相色谱图峰高变化的趋势夔本一致
。

从图 2

和表 2 可看出
,

从苹果汁中蒸出约 1 0 %的水
,

能够把苹果中绝大部分芳香性物质带出
。

增加

蒸发量
,

回收香精强度并不增大
。

图 3 和表 3 的结果表明
,

较适宜的再沸 量 为 0
.

22 k g / h,

再沸量过高或过低
,

都会影响回收香精的强度
。

图 4 和表 4 都表明
,

回收香精强度随香精气

体冷凝温度的下降而增大
,

到 O ℃后达到最大
,

然后略有下降
,

这可能是部分高沸点芳香物

李高 (街
1 0 0

~
。{:!

奋̀ 三二二二笠二不二二 :
`

只
一

洲

一一一一一—
吞

——
`

佃

` 劣二尸 一一一

—
一 -

、

一

—
一—

叫净 ,

l 污 , 山 ` 尹 、

图 2 蒸发量讨回收香精 色谱峰高的影响
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一

1. 00

①相 汁强度以 闰值 民 15 表基谁和其他试样闺值的比值
②感香总数为 18 个齐布觅祠谋个稀释试样认 为有香味的号评员人数
⑧

一

评知
匕

一

值为认为有香咪砖品评贪人数在品评 员总数
、

中所占的比值

蜂高可鸽)

工O口

公爵弓澳于
-

一
叶

—
~ ~ 扣闷卜一一

一—
~ - -

一 , 协̀

叮￡一
火肠

.

勺
.

。 征冰费体洲

阶 3
一

_

再沸膏时询收香精 色谱峰高的部响

再沸量不同 11会专i蚕唯自i履香精用动值法逃行感官品评给果表 3

手沸量

: g /五)

0
.

14

O
,

2 2

.0 32

馨翼躲势暴华曝{军欲髻森粼鑫盟琴履鼎
评负
硅

⑧评香比值 为认为有香咖勺
_

聂许 员人数在命评 员总徽冲所占的 比值
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峰高 (格冲

·

f卜
.

一
.

一
~ 一` 一一一~ ~~ ~ ~ J 一~ 帕

一一
- ~ 一翻 .

拍 踢度 (℃ )

图 4 冷凝温度付回收香精 色谱峰高影响

表 4 不同冷凝温度时回收香精用闭值法感官品评的结果

冷冷凝温度度 评 价 项 目目 稀 释 度 对 数 值值 阀值或临临 相对强度度
((( oC ))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))) 界稀释度度 ( l)))

2222222
。

000 3
。

000 3
。

333 4
。

000 4
。

333 5
.

000 5
。

333 6
.

000 对数值值值

111 1
。

555 感香总数 ( 2))) 2 000 1 999 666 1 555 333 111 l000 000 4
。

1222 0
。

000 8

评评评香比值 ( 3 ))) 1
.

000 0
。

9555 0
。

000 0 8
。

555 0 7
.

1 555 O
。

0 555 000 0000000

55555 感香总数 ( 2))) 2 000 1 1 1 777 8887771444 111 111 000 4
。

6 000 0
。

999 8

评评评香比值 ( 3 ))) 1
。

OOO 0
。

0 999 D
。

名555 0
。

555 0 8
。

000 0 7
。

0 555 O
。

0 555 0000000

11111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111100000 感香总数 ( 2))) 2 OOO 2 000 1 999 2 000 1 999 1 666 111 0
。

0 555 5
。

1 555 1
。

0 000

评评评香比值 ( 3 ))) 1
。

000 1
。

000 0
。

9555 1
。

000 0
。

9555 0
。

000 0 8
。

0 555555555

一一 555 感香总数 ( 2))) 2 OOO 2 OOO 1 999 1 999 1 999 1555 222 222 5
。

1 555 1
。

0 000

评评评香比值 ( 3 ))) 1
。

OOO 1
。

000 0
。

9555 0
.

9555 0
。

9555 0
。

555 70
。

1 000 0
。

1 0000000

一一 1 000 感香总数 ( 2))) 2 000 1 999 1 999 1 1 1 444 222 111 777 7775
。

1 000 0
。

9 999

评评评香比值 ( 3 ))) 1
。

000 0
。

9111 0
。

9555 0
。

8555 O
。

555 0 8
。

7000 0
。

1 000 0
。

0 5555555

① 相对强度 为以 阂值 5
.

15 为基准和其他试样阂值 的比值

②感香总数 为 20 个品评 员对某稀释试样认为有香味的品评 员人数

③评香比 值
’

为认为有香味的品评 员人数在品评 员总数 中占的比值

在冷凝管壁凝结的缘故
。

因此
,

香精气体冷凝温度 以 O ℃左右为宜
。

.

2
.

回收率估测结果

如表 5
。

在苹果汁 中
,

普遍存在着如丁酸乙醋和醋酸乙醋这类低分子酸的醋类
。

丁酸乙

醋的沸点为 1 20 一 1 21 ℃ ,

醋酸乙醋的沸点为 77
.

1℃ ,

用它们分别 代表 沸点高于水和低于水

的挥发性芳香物质的回收情况
,

有一定现实性和代表性
。

苹果中芳香丫生物质的高挥发性是它的重要特性
,
否则

,

在 p P m到 p p b 这样稀的浓度下
,



无 锡 轻 工 亚 李 院 学 报 第 G 卷

表 5

内

回收率沽测重鑫巢

标
一

酸 乙 酒旨

邝山自éO Q闪日土自伯八h U1一

倍值

作

标 浓

精 收

精

物

度

集 量

高 增

香精内标浓度值

回 收 率

物

料

(夕p 爪 )

( m l )

数

(格 )

荀p p m )

〔% )

国 光 苹 果 汁

1 2

醋 酸 乙 醋

去 离 子 水

1 2

1 1 3
。

2

80
。

O

2 6

。

4

。

C

工内香香峰

8G5

9饥 1 }

9 65

9 3
。

7

在常温时就不能被人们的嗅觉系统所觉察
· “ 2 ’丁酸乙醋和醋酸乙脂的回收率分别为 9 0

·

” 石和

9 8
。

7%
,

说明装置尚有一定缺陷
,

尤其是蒸发系统
,

还需进一步改进
。

3
。

脱香汁的复香效果

表 。
、

?
、
公分别为苹果汁与各种复香汁的色谱分析和感官评定结果

。

表 称 苹果拿于与复香果汁色谱山条高的比较

从表 G可看 出
、
返香

出 佳崖 顺 序

8…一l
一O

种

苹 5
。

仿

瑰
。

5

5
。

O

7
、

O

8
。

O

7
,

5

6
。

5

6

1 3
。

7
。

5

{

8
。

2

8
,

5

7
。

5

7
,

5

1 2
,

O

i G
。

8

1 4
。

0

3
0

5

3
。

5

4
。

5

4
。

5

3 3
。

5

3 3
。

分

3 4
。

2

3 7
。

5

1 7
。

O

1 7
、

O

1
一

7
、

O

1 7
。

0

旧

!l一
·

…
r
;
.

!
.1阵

必ù沪
ù一t卜、 l了、、J

ù冲
、

洲福̀
价七纷

.

ǔQ口néù二实丁一né
司

主

表 了 敞序法赚
’

宏评定复香效果的顺序总和统计计算
一 - - 一

厂
— 一1 ` 2

卫筑序总和

一 )…
8八乙八舀八0eU

ó

庄刀件声瀚

l 义 4

1 又 1

1 义 3

1 义 5

1 又 3

2 X 3

2 又 2

2 父 4

2 义 2

2 又 5

3 义 5

3 汉 0

3 义 6

3 义 3

3 X 2

4 火 理

4 又 2

4 又 2

4 X S

嫂X 3

一 …
5 义 O }

5 又 、 1
{

5 又 1

5 x l
}

5 、 “ …

号

吮一
ù

样 品
顺 序

苹 果 汁

脱 香 汁

复香汁 (0
。

9 % )

复香汁 ( 1
。

。% )

复香汁 〔从 1 % )

表 启 顺序法感官评定不同加香量时复香效果的顺序总和统计计算

顺 序 总 和

3()肚朴ù

一

五
、

一
_

顺序 。

品 一
_

_

复香汁 ( o
。

9吓 )

草香汁 ( :
一

。

。% )

复香汁似
,

1 % )

1 又 7

1 火 5

J
_

又 4 …
_ 2 X 4

2 ) < 7

2 义 5

3 义 5

3 又 4

3 ) ( 7
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汁与苹果汁色谱图峰高基本一致
。

表 7,
8 表明

,

苹果汁
,

脱香汁和三种复香汁的顺序总和

夯别为 、 : , 6 8 , 4 2 , 、 3 , 4 6 ; 三种复香汁单独评盗时
,

顺序总和分 别 为 3。 , 。 1 , 3 5
。

查感

官评定顺序鉴定表 4l[
,

在 5 %水平时
,

16 个
一

品评 员 6 个样品和 3 个样品的顺序总和范围分别

为 35
,

一似
, 2 5~ 3 9

。

对苹果汁和三种复香汁来讲
, `

它们的顺序总和都在 3 5~ 61 范 围内
,

因

此它们间无显著差异
,

而脱香汁
,

其顺序总和为 6 9 ,

大于上限 6 1 ,

因此 它 与其他样品间有

显著差异
。

三种复香汁
,

因它们顺序总和都在 25 一 3。范围内
, 故它们间无显著差异

。

4
。

苹果果实各部分芳香物质的存在情祝

表 9 ,

10
,

11 为果皮
、

果肉和整果立即与放置 2 4 小时后榨汁色谱分析和感官评定结果
。

从

图 9 可看出
,

果皮放置后变化纹大
,

而果肉
,

整果的变化则不明显
。

查感官评定 顺 序 鉴 定

表 41[
,

在 5躺水平时
,

1 6 个品评员 2 个样品的顺序总和范围为 20 一 28
。

川 l从表 10 中可看出
,

果皮放置前后的顺序总和分别为忿。和此
,

前者大于邹
,

后者小于 20
,

有显著差异
。

果肉
,

整果

放置前后的顺序总和分别为 2 5 , 2 3 和 2 6 ,

22
,

都分别在 20
,
~ 2 8 范围内

,

因此
,

放置前后无显

著差异
。

从表 1] 可看出
,

立即榨汁的果皮
、

果肉和整果的顺序 总 和 分 别 为 33
,

28
,

35
,

在

2 5一 3 9 范围内
,

因此
,

无显著差异
,

但由于
I

果皮榨汁时加入等量去离子水
,

以皮 出 率 50 %

计
,

实际上已稀释了三倍
。

因此
,

苹果皮中的芳 香比其他部位强得多
。

表 9 竿果果皮
、

果肉
、

整果汁不同处理后色谱峰高比较
、

丈二
-

-

- 一
-

一
- - - - - - -

-
-

一
一 -

一
-

一— 一

处 理 方 式

立 即 榨 汁

放置 2 4 h 后榨汁

立 即 榨 汁

放置 24 h 后榨汁

立 即 榨 汁

放置 24 h 后榨汁一一
格

高一
伞\

苹果皮一苹整果一苹果肉

表 t o 用顺序法感官评定苹果果皮
、

果肉
、

整果立即与 2 4 h 后榨汁时顺序总和的

统计计算

扮一一
阴” . . , , : .

一~ 一一 ,

一
~ 产 ~ 一

一一
~ ~ 二

职甲
目

-

一 ~ -
~
一

侧
一

一仲州 时晰 一~ 一
一

~
一~

厂

,
、

~
`
浮~ 一声 . ~ ~ ~ 肋

一
-

一
~

一
~

.
r ~

.

. .

~ . . `山” ~ ` ~ 叫~ ~ 幼 .

~ 叫` .冲曰, . ,
冲

娜 , . , 户叫 `

~ . 奋口. , . 即

岁



无 锡 轻 工 业 学 院 学 报 第 6卷

表 1, 用顺序法感官评定立即榨汁的苹果皮
、

果肉
、

整果时顺序总和的统计计算

一一
_
~

_ 一

顺 、 }
一
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