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Faktorielle Experimente zur Optimierung der Destillatqualitit durch Verinderung von Alkoholgebalt, Titrations-
aciditit und Extraktgebalt in den verwendeten Robstoffen Brennwein und Weintrub wurden durchgefiibrt. Basie-
rend auf einem vollstindigen faktoriellen Versuchsplan wurden Destillate hergestellt und die ZielgrofSen Summe Es-
ter, Summe Aldebhyde, hohere Alkohole sowie fliichtige Siuren quantitativ ermittelt. Nach einer qualitativen Be-
wertung dieser Ergebnisse konnte eine Regressionsgleichung zweiten Grades fiir die optimale Destillatqualitit be-
rechnet werden. Die Aussagekraft der chemischen Analysen und die Optimierungsergebnisse wurden mittels senso-
rischer Beurteilung der Destillate iiberpriift. Konkrete Vorschlige zur Korrektur der Ausgangswerte werden gege-
ben.

Schlagworter: Destillatqualitit, Optimierung, Rohstoffzusammensetzung, Brennwein

Optimization of the raw material composition of distilling wine and solid matter for the improvement of the di-
stillate quality. Factorial experiments for the optimization of the distillate quality by adaptations of alcobol content,
titratable acidity and extract content of distilling wine and solid matter were carried out. Based on a complete facto-
rial experimental design distillates were produced and the parameters rotal ester, rotal aldebydes, higher alcohols as
well as volatile acids were quantitatively determined. After a qualitative evaluation of these results a regression
equation of second degree for the optimum distillate quality could be computed. The validity of chemical analyses
and the optimization results were investigated by means of sensory evaluation of the distillates. Detailed suggestions
on the correction of the initial values are given.
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Optimisation de la composition des matiéres premiéres, du vin pour distillation et des sédiments, afin d’améliorer
la qualité du distillat. Des expériences factorielles destinées a optimiser la qualité du distillat par voie de modifica-
tion de la teneur en alcool, de Pacidité de titration et de la teneur en extrait des matieres premieres, c.-a-d. du vin
pour distillation et des sédiments, ont été effectuées. Les distillats ont été produits et les valeurs totales des esters et
des aldébydes, les alcools supérieurs ainsi que les acides volatils ont été déterminés quantitativement sur la base
d’un plan d’essai factoriel complet. Une équation de régression du second degré a pu étre calculée pour la qualité op-
timale du distillat aprés une évaluation qualitative de ces résultats. La pertinence des analyses chimiques et les résul-
tats de loptimisation ont été vérifiés an moyen d’une appréciation sensorielle des distillats. Des propositions concrétes
en vue d’une correction des valeurs initiales seront faites.

Mots clés: qualité du distillat, optimisation de la composition des matiéres premiéres, vin pour distillation

In kontinuierlich arbeitenden Destillationsanlagen kon-  beispielsweise Zulaufsmenge (Debit) und Temperatur
nen durch Verinderung verschiedener Parameter, wie des Rohstoffes, Dampfmenge und Verstirkungszahl,
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Destillate mit bestimmten Charakteristiken hergestellt
werden. Die Variierbarkeit dieser Parameter hingt aber
von den Eigenschaften des Destillates und der techni-
schen Ausstattung der Destillieranlage, z.B. Vorhan-
densein entsprechender Mess- und Regeleinrichtungen,
ab. Wenn die technischen Voraussetzungen in den De-
stillieranlagen vorhanden sind, kann durch Optimie-
rung der Parameter Dampfmenge, Verstirkungszahl,
Menge und Temperatur des eintretenden Rohstoffes
ein optimaler Destillationsprozess erreicht werden. Da-
mit ist es dann moglich, aus dem jeweiligen Rohstoff
bestmogliche Destillate zu erhalten.

Neben der technologischen Optimierung des Destillati-
onsprozesses kann eine Qualititserhohung der Destil-
late durch Einflussnahme auf Zusammensetzung und
Qualitit des Rohstoffes (Brennwein, Weintrub u.a.) er-
zielt werden. Eine Moglichkeit besteht in der gezielten
Verinderung bestimmter Rohstoffkennwerte, wie bei-
spielsweise Alkoholgehalt, Titrationsaciditit und Ex-
traktgehalt. Gezielte Verinderungen dieser Parameter
sind aber nur dann wirtschaftlich gerechtfertigt, wenn
sie einen gesichert positiven Einfluss auf die Destillat-
qualitit aufweisen. Unseres Wissens wurden Verande-
rungen der Rohstoffcharakteristik in der Brennereipra-
xis in Bulgarien bisher noch nicht eingesetzt und es
sind uns auch keine dementsprechenden Versuchser-
gebnisse bekannt.

Ziel der vorliegenden Untersuchung war es, den Ein-
fluss von drei ausgewihlten und fiir die Praxis leicht be-
stimmbaren Kennzahlen von Destillationsparametern -
Alkoholgehalt, Titrationsaciditait und Extraktgehalt -
auf die Zusammensetzung der erhaltenen Destillate zu
studieren.

Material und Methoden

Die Untersuchungen wurden mit Brennwein und
Weintrub der Rebsorten ’Cabernet Sauvignon’ und
"Merlot’ aus dem Bezirk Plovdiv-Stambolijski, Bulga-
rien, durchgefihrt. Die Versuchsmenge (sowohl Brenn-
wein als auch Weintrub) betrug bei jeder Variante 30
Liter. Die drei Parameter Alkohol, Aciditit und Ex-
traktstoffe wurden fiir die Versuche als Einflussfakto-
ren ausgewahlt und deren Gehalte in den Rohstoffen
mit offiziellen Methoden analysiert (O.1.V,, 1999). Ent-
sprechend dem Versuchsplan (Tab. 1) wurden die Ge-
halte der drei Einflussgrofien mit bestimmten Mengen
von rektifiziertem Ethanol, Weinsiure, Saccharose (Rii-
benzucker) und Wasser auf das gewiinschte Niveau ein-
gestellt. Fir beide Rohstoffe (Brennwein, Weintrub)
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Tabelle 1:
Getestete Niveaus der drei Einflussfaktoren (Alkohol-,
Siure- und Extraktgehalt) im Brennwein und Weintrub

Faktoren Bezeichnung
Alkohol (%ovol) X1
Grundweine Sduregehalt (g/1) X2
Trockensubstanz (Yow/w) X3
Alkohol (%ovol) X1
Weintrub Sauregehalt (g/1) X2
Trockensubstanz (Yow/w) X3

wurde das experimentelle Design eines vollstindigen
faktoriellen Versuchsplanes gewihlt.

Bei der Auswahl der einzelnen Niveaus wurde darauf
geachtet, dass diese problemlos und kostengiinstig in
der Brennereipraxis ausgefithrt werden konnen. Gleich-
zeitig sollten aber die Intervalle moglichst grof§ sein,
damit ein klarer Einfluss auf die Destillatqualitit zu er-
kennen ist.

Die verwendete Versuchsdestillationsanlage war mit
Verstirkerkolonne, Dephlegmator und elektrisch be-
heizbarem Wasserbad ausgestattet und ermoglichte
dank periodischer Arbeitweise vergleichbare Destillati-
onsbedingungen bei allen Versuchsvarianten.

Die Qualitit des erhaltenen Destillats wurde im We-
sentlichen anhand folgender wertbestimmender flichti-
ger Inhaltsstoffe ermittelt: Summe Ester (y;), Summe
Aldehyde (y,), fliichtige Sduren (y3) und hohere Alko-
hole (y4). Die Analysen dieser Zielgroflen erfolgten
mit Hilfe allgemein eingefithrter chemischer und gas-
chromatographischer Methoden (O.1V, 1999). Fiir die
Optimierungsberechnungen wurde, aufbauend auf gu-
ter Brennereipraxis, davon ausgegangen, dass bei den
Zielgroflen ,Summe Ester” und ,hohere Alkohole“ ho-
here Gehalte, aber bei den Parametern ,fliichtige Siu-
ren“ und ,Summe Aldehyde“ niedrigere Werte einen
positiven Einfluss auf die Destillatqualitit haben.

Ergebnisse und Diskussion

Anhand des faktoriellen Versuchsplanes wurden zwei
vollstindige Faktorexperimente (Brennwein, Weintrub)
durchgefiihrt, dies ergab bei jedem verwendeten Roh-
stoff 14 unterschiedliche Versuchsvarianten. Die Ergeb-
nisse sind in Form der Gehalte der Zielgroflen (y; bis
y4) in Tabelle 2 zusammengefasst.

Die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse wurde durch
Analyse von zwei parallelen Varianten (je 2 Wiederho-
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Tabelle 2:
Ergebnismatrix, Gehalte der Zielgroflen in den einzelnen Versuchsvarianten
X1 x2 X3 v y2 V3 Va
B Trocken- Summe Fliichtige Hohere
Nr. (ﬁli(\?e};zl) (Nsiruer:u) substanz Ester Summe Aldehyde Siiuretig Alkohole
(Niveau) mg/1 mg/1 mg/1 mg/1
1 T 1 1 381.1 109.1 80,7 750
2 1 +1 +1 3993 80,4 80,7 820
3 +1 1 +1 253.7 59,5 427 860
4 1 1 +1 1992 1014 100.8 980
5 +1 +1 1 3811 147.6 100.8 760
6 -1 +1 -1 362,9 101,4 60,5 770
Weintrub 7 +1 -1 -1 362,9 67,2 42,3 620
8 1 1 1 4178 88.8 424 690
9 +1 0 0 4185 85.9 23 600
10 1 0 0 4204 72,9 342 590
11 0 +1 0 450.4 75.7 424 810
12 0 1 0 4105 89.7 419 850
13 0 0 +1 4218 923 425 795
14 0 0 1 4053 81,6 398 750
1 ) | 1 617.6 485 160.5 910
2 1 +1 +1 617.5 99.2 1714 770
3 +1 1 +1 6722 595 181,5 560
4 1 1 +1 526,6 617 201,7 730
5 +1 +1 1 4175 573 160,8 640
6 1 +1 1 544.8 793 1714 775
Brenmucine 7 +1 1 1 472,0 463 211,8 590
8 1 1 1 4786 66,1 181,5 625
9 +1 0 0 617,6 123,4 171,4 720
10 -1 0 0 653,4 114,6 191,6 785
11 0 +1 0 635.7 116,8 1716 710
12 0 1 0 640,5 1202 195.8 730
13 0 0 +1 651.6 1188 189,5 690
14 0 0 -1 615,6 98,5 175,8 610

lungen) in jedem Versuch tberpriift (Anmerkung: In
Tabelle 2 sind die Mittelwerte angegeben). Entspre-
chend dem Priifkriterium (WEBSTER, 1995; SAPORTA,
1990) haben sich die Ergebnisse der Wiederholungen
als gut reproduzierbar erwiesen (Ergebnisse nicht dar-
gestellt). Anhand der experimentellen Ergebnisse wur-
den in Folge Regressionsgleichungen zur Prozessopti-
mierung berechnet. Die Berechnung der Regressionsko-
effizienten erfolgte anhand der Werte der Zielfunktio-
nen und der Faktorenzeichen nach den bekannten For-
meln (WEBSTER, 1995; SAPORTA, 1990). Zur Bestimmung
der Zuverlissigkeit der Regressionsgleichungen wurden
jeweils drei zusitzliche Varianten im Zentrum des Ver-
suchsplans untersucht. Anhand des Priifkriteriums von
WEBSTER (1995) konnte bestitigt werden, dass der Ver-
suchsplan den notwendigen statistischen Vorgaben ent-
spricht (Ergebnisse nicht dargestellt).

Anhand von Voruntersuchungen nahmen wir an, dass
die Zusammenhinge am besten mit polynomischen
Modellen zweiten Grades wie folgt beschrieben werden
konnen.

Vi = bo+b1.X1+b2.X2+b3.X3+b12.X12+b13.X13+b23.X23+
2 2 2
+b11.X1 +b22.X22 +b33.X3

Im Zuge erster Berechnungen haben sich beim Wein-
trub die Koeffizienten by (x; = Alkoholgehalt) und by,
(Wechselwirkung Alkohol und Siure) beziehungsweise
beim Brennwein die Koeffizienten b (x; = Extraktge-
halt) und bs, (Wechselwirkung Siure und Extraktge-
halt) und dementsprechend die Funktionen y; (=
Summe Ester) beziehungsweise y; (= flichtige Siure)
als unbedeutend erwiesen (vgl. Tab. 3). Bei der weiteren
Berechnung der Zielfunktionen wurden sie daher nicht
mehr in Betracht gezogen.
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Tabelle 3:

Extrembereiche der Zielfunktionen (y; bis y4) in Ab-
hingigkeit von den kontrollierten Einflussgrofien (x;
bis x3) bei Brennwein und Weintrub
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Tabelle 4:
Werte der Einflussgroflen, bei welchen die Zielgroflen
in den Destillaten ihr Optimum erreichen

Zielgrofien

y1  Ester (mg/l) - max.
y2  Aldehyde (mg/1) - min.

Brennweine y3 FL Siuren (mg/I) - min.
y4+ Hohere Alk. (mg/]) - max.
y1  Ester (mg/l) - max.

Weintrub y2  Aldehyde (mg/1) - min.

ys3 FL Siuren (mg/l) - min.
ys+ Hohere Alk. (mg/]) - max.

Basierend auf den praktischen Erfahrungen, dass ho-
here Gehalte an Estern und hoheren Alkoholen bzw.
niedrige Gehalte an fliichtigen Siuren und Aldehyden
mit einer hohen Destillatqualitit korrelieren, wurden
mit Hilfe der gefundenen mathematischen Modelle op-
timale Kennwerte fiir die Einflussgroflen Alkohol, Siu-

Code Einflussgrofie Optimum
X1 Alkohol 9 %vol
Brennweine X2 Sauren 11,5¢g/1
X3 Extraktstoffe 13 Y%ow/w
X1 Alkohol 8,3 %vol
Weintrub X0 Siuren 11,8 g/1
X3 Extraktstoffe 0,115 %w/w

ren und Extraktstoffe gesucht. Durch Fixieren eines
Kennwertes und mittels eines Computerprogramms
(Statistica) wurden iquipotenzielle Kurven und opti-
male Werte der Zielfunktionen in Abhingigkeit von
den Einflussgrofien errechnet. Ein Beispiel solcher Kur-
ven ist in Abbildung 1 dargestellt. Anhand dieser Gra-
phik sind die Optimalbereiche fiir jede Zielgrofle, wie
sie auch in Tabelle 3 dargestellt sind, erkennbar.

Durch Anwendung der Methode des Kompromissopti-

Abb. 1: Abhingigkeit der Zielfunktion y, (Aldehydgehalt in mg/l) von den beiden Einflussgrofien x, (Titrationsaci-
ditit) und x3 (Extraktgehalt), wenn die Einflussgrofie x; (Alkoholgehalt) mit 8 %vol. konstant bleibt

110



Mitteilungen Klosterneuburg 54 (2004): 107-111

mums konnten wir Kennwerte fir die kontrollierbaren
Einflussgroflen (x;, x, und x3) errechnen, bei welchen
die Zielfunktionen ihr Optimum, das heiflt die Zielgro-
fen y; (Summe Ester) und y, (hohere Alkohole) ihr
Maximum und die Zielfunktionen y, (Summe Alde-
hyde) und y;5 (fliichtige Sduren) ihr Minimum erreichen.
Die so berechneten Gehalte an Alkohol, Siuren und
Extraktstoffen in den Ausgangsmaterialien sichern den
héchsten Gehalt an Estern und hoheren Alkoholen
und den Minimalgehalt an fliichtigen Siuren und Alde-
hyden in dem resultierenden Destillat, also optimale
Qualitat, was auch durch eine informelle Verkostung
bestitigt wurde. Einschrinkend ist jedoch zu bemer-
ken, dass diese Werte nur fiir die konkreten Rohstoffe
glltig sind, mit denen dieser Versuch durchgefiihrt
wurde.

Es wird empfohlen fiir jeden Brennwein, der destilliert
werden soll, einen derartigen Versuch durchzufiihren,
um die optimalen Bereiche wichtiger Ausgangskenn-
werte zu ermitteln, bei welchen die beste Destillatquali-
tat erzielt werden kann. Grundvoraussetzungen fiir die
Durchfihrung solcher Experimente sind jedoch das
Vorhandensein eines chemischen Labors und entspre-
chender computergestiitzter Optimierungsprogramme.
Das Einstellen der Ausgangsparameter auf die optima-
len Werte zur Gewinnung eines hochwertigen Destillats
ist ein technologisches und wirtschaftliches Problem,
das von der bendtigten Menge und dem Preis der ver-
wendeten Zusatzstoffe abhingt. Eine Korrektur des Al-
koholgehaltes im Ausgangsmaterial kann durch Zusatz
von Ethanol oder Wasser vorgenommen werden, wo-
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durch keine bedeutenden Materialkosten entstehen, da
bei der Destillation der gesamte Alkohol gewonnen
wird. Eine Anpassung der Titrationsaciditit im Aus-
gangsmaterial kann durch Zusatz von Lauge oder Siure
erreicht werden, wodurch sich die Produktionskosten
der Destillate geringfiigig erhohen. Der Extraktgehalt
im Ausgangsmaterial kann durch Zugabe von Inertma-
terial (z.B. Saccharose) oder durch Verdiinnung mit
Wasser korrigiert werden. In anderen Fillen wird es
moglich sein, den Extraktgehalt durch Verschnitt mit
Rohstoffen anderen Extraktgehaltes zu korrigieren.
Die prisentierte Optimierungsmethode bietet somit die
konkrete Moglichkeit, durch Korrektur der Kennwerte
Alkohol, Titrationsaciditit und Extraktgehalt im Aus-
gangsmaterial Destillate mit bestmoglicher Qualitit zu
gewinnen.
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