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(57) Rezumat:
1
Inventia se refera la industria vinicola, si
anume la un procedeu de desulfitare a vinului
destinat distilarii.
Procedeul, conform inventiei, include
administrarea in vin a suspensiei apoase de
hidroxid de calciu, la agitare continud, pana la

2
atingerea unui pH de 5,5...6,5, mentinerea
amestecului obtinut, separarea sedimentului
format si filtrarea.
Revendicari: 2



(54) Process for desulfitation of wine intended for distillation

(57) Abstract:

1
The invention relates to the wine industry,
namely to a process for desulfitation of wine

intended for distillation.
The process, according to the invention,
comprises the introduction of an aqueous
suspension of calcium hydroxide into the wine,

2
with constant stirring, to a pH of 5.5...6.5,
maintenance of the resulting mixture,
separation of the formed sediment and
filtration.
Claims: 2

(54) Crioco6 aecyab¢uTaMU BUHA NPEeIHA3HAYEHHOT0 JUISl IUCTU LIS HU

(57) Pedepar:

Nzo0perenue OTHOCHTCS K
BHHOJICTBYECKOI MPOMBIIUICHHOCTH, a
UMEHHO K CcHoco0y necynb(QUTalMu BHHA
MpeIHA3HAYCHHOTO JUTS TUCTHILISIIAH.

Crioco0, COTJIaCHO N300pETEHHIO,
BKJIIOYAeT BBEJCHHE B  BHHO  BOJIHOW
CYCNICH3MH  THIPOKCHAA  KalbliMs, MOpH

2
MOCTOSIHHOM ~ TepeMeniuBanuu, g0  pH
5,5...6,5, BeIIEp)KUBaHHUE MTOTYYCHHOW CMECH,
orereHrue C(HOPMHUPOBABIIETOCS OCAAKa U
¢dubTpanuio.
I1. popmymsr: 2
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Descriere:
(Descrierea se publica in redactia solicitantului)

Inventia se refera la industria vinicold, si anume la un procedeu de desulfitare a
vinului destinat distilarii.

Este cunoscut faptul cd la obtinerea distilatului de vin se folosesc vinuri tinere, la
fabricarea carora nu s-a utilizat anhidrida sulfuroasa.

In ultimii ani la intreprinderile vinicole raman stocuri importante de vinuri
preconizate pentru a fi comercializate din cauza restrictiilor impuse pe unele piete de
desfacere. Ca reguld, la obtinerea acestor vinuri se utilizeaza anhidrida sulfuroasa, care
este prezenta in toate aceste vinuri.

Prin urmare, distilarea acestor vinuri prezintd mari probleme. Pe de o parte,
anhidrida sulfuroasa este destul de volatila si in timpul distilarii trece in distilatul de
vin, diminuand calitatea lui. Conform actelor normative in vigoare (SM 312:2014.
Distilat de vin. Conditii tehnice), concentratia anhidridei sulfuroase in distilatul de vin
este strict reglamentatd. Pe de altd parte, anhidrida sulfuroasa este un reactiv chimic
foarte activ, care reactioneaza foarte puternic cu materialul, din care este confectionat
utilajul de distilare (fier, cupru si aliajele lor). Astfel, in cativa ani, la distilarea unor
asemenea vinuri, utilajul iese din functiune.

Pentru solutionarea acestor probleme sunt cunoscute mai multe solutii. in cazurile
cand materia primd supusa distildrii contine anhidrida sulfuroasa in distilatul de vin
obtinut se administreaza o bazd alcalind si permanganat de potasiu cu sau fara
redistilare, ori se efectueaza o distilare fractionatd a materiei prime cu inlaturarea
fractiei ce contine anhidrida sulfuroasa, dar odatd cu aceastd fractie se pierd si cantitati
considerabile de distilat de vin [1]. Acest fapt prezintd un mare dezavantaj al
tehnologiilor utilizate.

Este cunoscut §i procedeul, care intr-o mare masurd rezolvd problemele sus-
mentionate prin faptul cd@ pentru eliminarea anhidridei sulfuroase din vin se
administreaza peroxid de hidrogen cu concentratii intre 30 si 50%. Conform procedeului
dat peroxidul de hidrogen oxideaza acidul sulfuros, prezent in vin, pana la acid
sulfuric, care nu este volatil si nu este atat de toxic ca anhidrida sulfuroasa [2].

Cu toate acestea, procedeul cunoscut are si unele dezavantaje, care limiteaza
aplicarea lui, si anume:

- peroxidul de hidrogen este un oxidant puternic si administrat in vinul ce contine
anhidrida sulfuroasd reactioneaza atat cu anhidrida sulfuroasa, cat si cu alti componenti
ai vinului, care manifestd proprietati de reducator, spre exemplu, aldehidele, care
formeaza buchetul organoleptic al vinului, iar ulterior, dupa distilarea lui, si a
distilatului de vin, care la fel reactioneaza cu peroxidul de hidrogen transformandu-se
in acizi organici;

- administrarea peroxidului de hidrogen in volume industriale la concentratii de
30...50% este inadmisibil, deoarece pana a decurge difuzia lui in volumul de vin, el va
reactiona energic cu toate substantele reducatoare din vin.

in calitate de cea mai apropiati solutie poate servi procedeul de desulfitare a vinului,
in care pentru inldturarea anhidridei sulfuroase din vin se utilizeazd solutia apoasa de
3% a peroxidului de hidrogen. Cantitatea de peroxid de hidrogen care, va fi administrata
in vin, se calculeaza reiesind din cantitatea de anhidrida sulfuroasa ce se contine in acest
vin. Acidul sulfuric format se neutralizeaza cu carbonat de calciu adaugat echimolar.

Pe langa avantajele evidente, solutia proxima are si unele dezavantaje:

- peroxidul de hidrogen este un oxidant puternic, care fiind introdus in vin, va
oxida nu numai acidul sulfuros, ci si alte substante reducdtoare (ele sunt multe in vin).
Spre exemplu, anhidridele, prezente in vin, se oxideaza pana la acizi organici. La
distilarea acestui vin continutul de aldehide, care in distilatul de vin este reglementat, va
fi diminuat. Astfel distilatul de vin obtinut nu va Intruni calitatile organoleptice
necesare,

- in vin se contine acid tartric, care la fel reactioneaza cu carbonatul de calciu,
formand un precipitat mai putin solubil decat sulfatul de calciu. Astfel, carbonatul de
calciu introdus in vin va servi pentru neutralizarea atat a acidului sulfuric format, cat si a
acidului tartric prezent in vin. De fapt administrarea peroxidului de hidrogen si ulterior a
carbonatului de calciu nu solutioneaza problema data.
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Problema pe care o rezolva prezenta inventie consta in desulfitarea vinului printr-un
procedeu simplificat, utilizind un reagent ecologic, ieftin si accesibil.

Inventa solutioneaza problema prin aceea ca se propune un procedeu de desulfitare
a vinului destinat distilarii, care include administrarea in vin a suspensiei apoase de
hidroxid de calciu (lapte de var), la agitare continud, pand la atingerea unui pH de
5,5...6,5, mentinerea amestecului obtinut, separarea sedimentului format si filtrarea.

Totodatd, se utilizeazd o suspensie apoasd de hidroxid de calciu cu o concentratie de
7,4 gldm?.

Sedimentul format se separd de vin prin filtrare, se usuca si se dirijeaza spre
obtinerea acidului tartric. Vinul astfel desulfitat se distileaza. El deja nu mai este agresiv
si nu corodeaza utilajul tehnologic, utilizat in procesul de distilare.

Rezultatul tehnic al inventiei constd in utilizarea in calitate de reactiv pentru
inlaturarea anhidridei sulfuroase din vin a laptelui de var, care este un material
ecologic, ieftin si tehnologic mai usor de utilizat. La distilarea vinului cu continut de
anhidrida sulfuroasa si tratat cu lapte de var se inldturd complet actiunea coroziva a
anhidridei sulfuroase asupra utilajului tehnologic, se micsoreaza continutul de anhidrida
sulfuroasd in distilatul de vin mai jos de norma admisibild, nu sunt depistati ioni de
calciu in distilatul de vin si nu se diminueaza calitatea distilatului de vin.

Realizarea procedeului

in calitate de materie primd pentru eliminarea anhidridei sulfuroase a servit vinul
tandr din soiul Aligote cu un continut de anhidridd sulfuroasd de 158 mg/dm?®.

In calitate de agent chimic pentru eliminarea anhidridei sulfuroase a servit suspensia
apoasi de lapte de var cu concentratia de 7,4 g/dm?.

Pentru eliminarea anhidridei sulfuroase vinul se introduce intr-un vas previzut cu
agitator mecanic, astfel ca volumul lichidului (masurat prealabil) sd nu depaseasca 3/4
din volumul vasului. Agentul chimic utilizat pentru eliminarea anhidridei sulfuroase din
vin se introduce treptat sub agitare continua.

In mediul format au loc dous reactii:

H,SO; + Ca(OH), = CaS0s + 2H,0

H>C4H4O¢ + Ca(OH), = CaC4H4O¢ + 2H,0

Pe parcursul agitarii se urmédreste variatia pH-ului. Cand dispersia obtinuta atinge
pH-ul 5,5...6,5, procesul de agitare se opreste, suspensia se lasd in repaus pentru
separarea fazelor, apoi se filtreaza printr-un filtru-carton. Vinul filtrat este supus
distilarii la una din instalatiile de distilare: Charente, periodica de distilare directa sau in
flux continuu. Distilatul de vin obtinut corespunde normelor prevazute si poate fi
utilizat pentru fabricarea divinului, brandy sau a altor bauturi spirtoase.

Precipitatul obtinut dupa filtrare se usucad si se utilizeaza in continuare pentru
obtinerea acidului tartric prin o tehnologie deja cunoscuta.

Exemple de realizare a procedeului

Exemplul 1

S-au preparat 7 probe a cate 400 ml de vin Aligote, cu aciditatea sumard de 7 g/dm?®
si concentratia alcoolicid de 11,3% vol., sulfitat pand la concentratia de 163 mg/dm®
SOy, in care s-a adaugat suspensie apoasa de lapte de var pana la un pH anumit, in
intervalul 3...9.

Vinurile s-au filtrat printr-o hartie de filtru banda albastra. In aceste vinuri s-a
determinat continutul de SOs.

S-a luat céte o portie alicotd de vin de 250 ml, care s-a introdus intr-o colba de sticla
cu fund plat cu capacitatea de 500 cm?®, previzuti cu un refrigerent de sticld, un captator
de lichid — colbi cotati de 250 cm?® distilat. Vinul a fost distilat, in distilatul obtinut, 250
ml, s-a determinat continutul de SO,. Rezultatele obtinute sunt prezentate in tabelul 1.

Tabelul 1
Dependenta continutului de SO, de pH-ul vinului Aligote tratat cu Ca(OH),

Nr. probei 1 2 3 4 5 6 7

PH 2,85 3,85 4,35 5,45 6,15 6,85 7,85

8,85

SO in vin, mg/dm® | 183 66,5 72,9 52,6 51,2 32,0 30,1

6,4

SO in distilat, 112 60,1 30,7 141 2.6 2,0 2,6
mg/dm?®

2,6
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Din datele tabelului reiese ca in vinul tratat cu suspensie de var la un pH mai mare
de 6,15 continutul anhidridei restante in vin este minimal si constituie circa 2,6 mg/dm?.
Mentionam ca la un pH mai mare de 7 se schimba deja culoarea vinului tratat.

Exemplul 2

5 Au fost preparate 2 variante de vin sec tanar Aligote, roada anului 2014, cu volumul
de 10 litri. In vinul Aligote din varianta | nu s-a administrat anhidrida sulfuroasd. Vinul
dat a fost supus distildrii in instalatia-pilot periodica de distilare directd. Rezultatele
analizei fizico-chimice a distilatului de vin obtinut sunt prezentate in tabelul 2.

In vinul Aligote din varianta Il a fost administrat K.S,Os cristalin, amestecul format

10  a fost amestecat pana la dizolvarea completa a sarii administrate, apoi la vinul sulfitat a
fost administrata suspensie de lapte de var pana la un pH egal cu 5,85. Dupa
sedimentarea precipitatului format vinul a fost decantat de pe sediment si introdus in
instalatia-pilot periodicd de distilare directd, unde a fost distilat in aceleasi conditii,
distilatul obtinut a fost supus analizelor fizico-chimice, rezultatele fiind prezentate in
15 tabelul 2.
Dupa cum rezulta din datele tabelului, aceste distilate corespund cerintelor SM312.

Tabelul 2
Caracteristicile fizico-chimice ale distilatelor de vin obtinute din vin Aligote, recolta
anului 2014
Conform I varianta II varianta
SM 312 Distilat de vin Distilat de vin obtinut din
Caracteristici obtinut din vin Aligote | vin Aligote ce contine SO;
in care nu s-a si tratat cu Ca(OH);
administrat SO
Concentratia alcoolca, % vol. 52 - 86 70,6 68,6
Concentratia Tn masa
a alcoolilor superiori,
g/dmealcool anhidru, inclusiv: 1,0-6,0 2,65 2,59
izopropanol <0,001
2-butanol <0,001 <0,005
n-propanol 0,22 0,16
izobutanol 0,46 0,41
n-butanol 0,03 <0,005
izopentanol 1,94 2,02

Concentratia iIn masd a aldehidelor,

exprimata in aldehida aceticd, g/dm®
alcool anhidru 0,03-0,5 0,11 0,08

Concentratia in masia a esterilor
medii, exprimatd 1n acetat de etil,
g/dm?alcool anhidru 02-2,5 0,58 0,42

Concentratia in masd a acizilor
volatili, exprimata in acid acetic,

g/dm?alcool anhidru 0,02-0,8 0,11

Concentratia in masa a acidului

sulfuros total, mg/dm? max 45 10,6 7,7
Concentratia in masd a alcoolului

metilic, g/dm? alcool anhidru max 2,0 0,09 0,63
Concentratia in masa a furfurolului,

mg/100 cm® alcool anhidru max 3,0 0,02

Concentratia in masa a fierului,

mg/dm?® max 1,5 0,12

20
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Dupa cum se observa, continutul de SO; in distilatul de vin obtinut conform
inventiei este de 7,7 mg/dm®, mai mic decat in distilatul de vin Aligote, in care nu a fost
administrat SO si cu mult mai mic decit norma admisibila.

Distilatul de vin obtinut din vinul Aligote, in care nu s-a administrat anhidrida
sulfuroasa (varianta I), la o instalatie-pilot periodica de distilare directd are urmatoarele
caracteristici organoleptice: limpede, incolor, arzitor, simplu, tipic. Nota medie 7,66.

Distilatul de vin obtinut din vinul Aligote ce contine SO», tratat cu Ca(OH),
(varianta II), la o instalatie-pilot periodicd de distilare directa are urmatoarele
caracteristici organoleptice: limpede, incolor, aroma curata, cu nuante etero-aldehidice,
gust simplu, arzator, tipic. Nota medie 7,63.

Mentionam cad pentru distilatele de vin tinere, nota de apreciere minima este de
7,60.
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(57) Revendicari:

1. Procedeu de desulfitare a vinului destinat distildrii, care include
administrarea in vin a suspensiei apoase de hidroxid de calciu, la agitare continud,
pana la atingerea unui pH de 5,5...6,5, mentinerea amestecului obtinut, separarea
sedimentului format si filtrarea.

2. Procedeu, conform revendicarii 1, in care se utilizeaza o suspensie apoasa de
hidroxid de calciu cu o concentratie de 7,4 g/dm3.
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