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(54) Procedeu de obtinere a distilatelor alcoolice maturate

(57) Rezumat:

Inventia se refera la industria vinicola, a rachiu-
rilor si lichiorurilor.
Noutatea

2
pana la temperatura de 30+2°C, reactor cu doage de
stejar cu suprafata specifica a doagelor de
250...700 cm*dm’, din care 50% sunt tratate

constd in aceea ca dupa distilare 5
distilatul de vin, alcoolurile etilic de vin, de fructe termic si 50% in mod obignuit, iar oxigenul se
si de pomusoare (crude) se supun purificarii de administreaza in fluxul amestecului recirculant
metalele grele, calciu, radionuclizi §i impuritati printr-un pulverizator titanic de dispersie fina, o
toxice, cu ajutorul rasinilor schimbatoare de ioni: data in 7 zile, timp de 15 min, sub o presiune de 5
cationitul IR 120 sau C 20 si anionitul A 561 sau kG/cm? pani la concentratia oxigenului in alcool de
Termoxid 3A in doze de 1...3 g/dm® in regim 10  20...25 mg/dm’.
stationar sau 1n flux cu viteza de debitare 1...5 Rezultatul constd In accelerarea procesului de
m’/h, iar pana la maturare in butoaie de stejar sau maturare, obtinerea unui produs finit de calitate
in rezervoare emailate in prezenta doagelor de superioard, stabil si ecologic pur.
stejar alcoolurile mentionate se matureaza timp de Revendicari: 1
3 luni 1n flux cu recirculatie, viteza fiind 200...400 15

dal/h, intr-un circuit 1Inchis constituit din
schimbdtor de céldura, unde produsul se incélzeste
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Descriere:

Inventia se referd la industria vinicold, a rachiurilor si lichiorurilor, si anume la un procedeu de
obtinere a distilatului de vin, alcoolurilor etilic de vin, de fructe si de pomusoare maturate.

Este cunoscut procedeul de obtinere a distilatului de vin invechit (maturat) in flux pulsativ care
prevede maturarea distilatului de vin pentru divin timp de trei ani intr-o linie constituitd din rezervoare
divizate in trei compartimente, in fiecare din ele contindndu-se distilat de vin pentru divin de diferitd
varsta: de un an, doi si trei ani, si rezervoare pentru facerea plinului cu distilat de vin crud. Periodic, de
4 ori pe an, se efectueaza colectarea a 25...33% de distilat in varsta de trei ani si facerea plinului la
distilatul de un an cu distilat crud, la cel de doi ani cu distilat de un an, la cel de trei ani cu distilat de
doi ani. Rezervoarele se umplu prealabil cu doage de stejar tratate prin metoda traditionald, iar activarea
lor se efectueaza la fiecare 9 luni, cu aer, timp de 5 zile, dupa golirea periodica a rezervoarelor [1].

Insd, acest procedeu este destinat maturirii distilatelor de vin timp de trei ani intr-un volum foarte
mare de fabricare, necesitd un numar mare de rezervoare, pompe, conducte stationare de derivatie etc.
Tratarea doagelor de stejar prin metoda traditionald nu asigurd calitatea naltad a produsului pentru
termenul mentionat de maturare, intrucat astfel suprafata doagelor numai se curdta de impuritati si nu se
pregateste pentru o extractie mai intensa a substantelor extractive, fiind insuficientd pentru asigurarea
derularii proceselor de oxidoreducere necesare pentru maturarea distilatelor, ca rezultat al carora in
buchetul si gustul lor persistd nuante specifice maturdrii. Mai mult ca atat, activarea doagelor cu aer
numai o singurd data la 9 luni este evident insuficientd pentru intensificarea proceselor de maturare,
intrucét continutul de oxigen in aer constituie numai 21% si solubilitatea lui in alcool este respectiv
slaba - dela 81a 11,4 mgdm3 (la un continut de extract in limitele de la 2,5 la 0 gdm3), atunci cand
volumul de oxigen necesar in primii trei ani de maturare constituie 0,4...0,46 mg/dm’ pe zi la
temperatura de 25°C si 0,10...0,19 mg/dm® pe zi la temperatura de 10°C [2].

Este cunoscut de asemenea procedeul de maturare a alcoolului folosit pentru pregatirea bauturilor
tari, care constd in macerarea alcoolului in prezenta talasului de lemn, de exemplu de stejar, oxigenului
din aer cu administrarea continud a distilatului de vin crud sau a alcoolului etilic de vin si indepartarea
in procesul circulatiei continue Intr-un circuit inchis, a distilatului Imbogatit cu substante din lemnul de
stejar [3].

Dezavantajul acestui procedeu consta in faptul ca folosirea talasului de lemn de stejar, desi permite
acumularea in alcool a unei cantitati esentiale de substante extractive, nu asigurd acel grad de
intensificare a proceselor de oxidoreducere, care determind calitatea inalta a distilatului de vin sau a
alcoolului etilic de vin maturat, intrucat procesele de oxidare si transformare a substantelor se
desfasoara mult mai eficient in capilarele lemnului integru, de exemplu in doage, si nu in lemnul cu
structurd distrusa.

Mai este cunoscut procedeul de maturare a bauturii alcoolice care prevede saturarea bauturii cu
oxigen la o presiune excesiva a mediului, circuland bautura dintr-un rezervor in altul prin pulverizare cu
formarea peliculei §i evacuarea bauturii in alt vas [4].

insa procedeul mentionat de asemenea prevede administrarea periodici a aerului in bautura, care
este insotitd de o solubilitate redusa a oxigenului din el, iar pulverizarea mentionatd si scurgerea
produsului intr-o peliculd subtire nu poate ridica in mod substantial concentratia oxigenului necesar
pentru intensificarea procesului de maturare.

Cel mai apropiat dupa esentd si rezultatul obtinut este procedeul de obtinere a distilatului de vin
maturat, care in prezent este cel mai frecvent aplicat, ce include cele mai rationale solutii tehnice
elaborate anterior si aprobate 1n producere [5]. Procedeul prevede fabricarea vinurilor materie prima,
distilarea lor cu obtinerea distilatului de vin crud, maturarea lui in prezenta lemnului de stejar: in
butoaie de stejar cu un regim de alimentare cu oxigen natural sau in rezervoare cu doage de stejar
tratate prealabil prin metoda traditionald si/sau termicd, saturdndu-l1 cu oxigen gazos din baloane cu
ajutorul unor dozatoare speciale de 3-4 ori pe an pana la o concentratie masica de 25...35 mg/dm’.

Procedeul mentionat permite obtinerea unor distilate de vin invechite de calitate buna.
Dezavantajele acestui procedeu sunt procesul lent de acumulare a substantelor extractive in cazul
utilizérii butoaielor si doagelor de stejar vechi cu substantele extractive dizolvate deja. Ele contin
cantitati suficiente de compusi peroxidici ce provoaca procesele de oxidare, insa sunt sarace in substante
extractive, in care aceste transformari urmeaza sa aiba loc. Aceste distilate de vin adeseori au culoarea
paiului, care este incompleta pentru buchetul si gustul lor. Oxigenul administrat de 3-4 ori pe an este
suficient numai pentru asemenea distilate si alcooluri slab extractive si insuficient pentru decurgerea
procesului de maturare a distilatelor si alcoolurilor cu prizd normald de substante extractive. Mai mult
decat atat, problema stabilitatii bauturilor tari determind sarcina purificarii lor de metalele grele si
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calciu pentru a atinge o stabilitate garantatd a bauturilor tari fatd de casarile de calciu si coloidale
reversibile, precum si sarcina elimindrii impuritatilor toxice, radionuclizilor pentru a ridica puritatea
ecologica a produsului final.

Problema pe care o rezolva prezenta inventie este ridicarea esentiald a calitatii distilatelor de vin
maturate, asigurarea stabilitatii garantate si puritatii ecologice a produsului final.

Procedeul conform inventiei inldturda dezavantajele mentionate mai sus prin aceea ca distilatele
alcoolice crude (distilatul de vin, alcoolurile etilic de vin, de fructe si de pomusoare) se supun purificarii
de metalele grele, calciu, impuritati toxice si radionuclizi cu ajutorul rasinilor schimbatoare de ioni:
cationitului IR 120 sau C20 si anionitului A 561 sau Termoxid 3A, in doze de 1...3 g/dm’ intr-un regim
stationar sau intr-un flux cu viteza debitarii 1...5 m*/h prin 1 m’ de preparat, iar pana la maturare in
butoaie de stejar sau rezervoare cu doage de stejar, alcoolurile mentionate se matureaza timp de trei luni
in flux cu recirculatie, viteza constituind 200...400 dal/h, 1intr-un circuit inchis constituit din
schimbdtor de caldura, unde produsul se incélzeste pana la temperatura de 30+2°C, reactor cu doage de
stejar cu suprafata specifici a doagelor de 250...700 cm?/dm’, din care 50% sunt tratate termic si 50%
in mod obisnuit, iar oxigenul pur se administreaza periodic (o datd la 7 zile timp de 15 min) in fluxul
amestecului recirculant printr-un pulverizator titanic de dispersie find sub presiunea de 5 kG/cm? pana
la atingerea concentratiei oxigenului in alcool de 20...25 mg/dm’.

Esenta procedeului consta in aceea ca se realizeaza:

purificarea produsului cu ajutorul rasinilor schimbatoare de ioni IR 120 sau C 20 si A 561 sau
Termoxid 3A de metalele grele, compusi si elemente toxice, radionuclizi, dupd care practic nu se
modificd caracteristicile organoleptice ale lui: aroma si gustul; totodata prin inldturarea metalelor grele,
microelementelor care ulterior pot servi ca centre de formare a casarilor cristaline, coloidale reversibile
si de alt gen, se asigurd o stabilitate garantata a alcoolurilor maturate, creste inofensivitatea utilizarii
produsului finit;

intensificarea proceselor de extractie a substantelor extractive la maturarea distilatului de vin,
alcoolurilor etilic de vin, de fructe si de pomusoare prin mentinerea unei temperaturi constante inalte
de maturare (+30°C) si prin contactul in flux cu doagele de stejar avand suprafata specifica de
250...700 cm?/dm’ permanent irigati;

majorarea suprafetei de contact si intensificarea proceselor de scindare a compusilor extractivi ai
lemnului de stejar, datorita pregatirii termice prealabile a 50% din doagele ce contacteaza cu alcoolul,
prin incalzirea lor timp de 72 ore la temperatura de 120...140°C, ce creeaza fisuri adanci in structura
fibroasd a lemnului si face accesibile pentru extractie nu numai straturile superficiale, dar si cele mult
mai adanci ale lui, si de asemenea contribuie la descompunerea mai rapida a ligninei cu formarea
aldehidelor aromatice si a altor compusi specifici alcoolurilor maturate;

intensificarea proceselor de oxidoreducere in capilarele si fisurile doagelor de stejar pe baza crearii
unui regim optim de alimentare cu oxigen a procesului de maturare prin administrarea in fluxul de
alcool a unei cantitati suficiente de oxigen pur prin dispozitivul de pulverizare de dispersie find, ceea ce
ridicd gradul de solubilitate si combinare cu alcoolul; ca rezultat are loc oxidarea mult mai rapida a
substantelor tanante extrase, deci se majoreaza gradul de oxidare, drept consecinta alcoolul capita o
culoare aurie eleganta si un gust moale, armonios;

obtinerea timp de trei luni a unui produs maturat dupa compozitia fizico-chimica si calitate, similar
celor supuse maturarii timp de 2-3 ani 1n butoaie sau in rezervoare cu doage de stejar.

Rezultatul consta in obtinerea distilatului de vin, alcoolurilor etilic de vin, de fructe si de pomusoare
suficient oxidate, cu continut mare de substante extractive, eliberat de metalele grele, calciu si elemente
toxice, inclusiv radionuclizi, obtinerea unui produs de calitate superioara stabil si ecologic pur.

Realizarea procedeului revendicat este prezentatd in exemplele ce urmeaza.

Exemplul 1. Vinul materie prima cu taria de 9% vol. si cu urmatoarele concentratii masice ale
componentelor: acizi titrati 10 g/dm?, acizi volatili 1,2 g/dm®, zahir rezidual 1 g/dm’, acid sulfuros total
10 mg/dm®, extract total 0,2 g/dm’, continind 1% de drojdii de vin a fost supus distilarii fractionare la
instalatia ITY-500 cu separarea fractiunii medii - alcoolului etilic de vin crud. Acest alcool a fost
maturat dupd tehnologia cunoscutd (martor) si tehnologia solicitatd. Conform tehnologiei solicitate,
alcoolul etilic de vin crud a fost tratat cu rasini schimbatoare de ioni: cationitul IR 120 si anionitul A
561 in flux pe coloani continind 1 m® de preparat cu viteza fluxului de 1 m*h. Compozitiile fizico-
chimice ale alcoolului etilic de vin crud obtinut dupa distilare (martor) si dupa tratare cu rasinile
schimbatoare de ioni sunt prezentate in tabelul 1. Alcoolul etilic de vin purificat a fost maturat in decurs
de trei luni la temperatura de +32°C in regim recirculant cu viteza de 300 dal/h prin doagele de stejar
(50% tratate termic + 50% tratate in mod obisnuit) cu suprafata specificd de contact de 400 em?/dm’;
dozarea oxigenului s-a efectuat de 12 ori cate 15 min sub presiunea de 5 kG/cm® pani la atingerea
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concentratiei de oxigen dizolvat de 25 mg/dm’. In varianta martor alcoolul etilic de vin crud a fost
maturat intr-un butoi de stejar timp de 3 luni la temperatura de 22,5°C. Compozitiile fizico-chimice ale
alcoolului etilic de vin maturat conform procedeului cunoscut si celui solicitat sunt prezentate in tabelul
2.

Dupa cum este prezentat in tabelul 1, compozitia fizico-chimica a alcoolului etilic de vin crud tratat
cu rasini schimbatoare de ioni dupa continutul compusilor volatili s-a modificat neesential. Luand in
consideratie pragurile de percepere a acestor compusi, modificarile continutului acestora nu se reflectd
asupra caracteristicilor organoleptice ale produsului tratat (notele degustarii - 7,50 si 7,52 puncte). In
acelasi timp, reducerea continutului de fier, cupru si calciu pana la cantitati tip urma, de elemente
toxice si radionuclizi pand la lipsa definitiva a lor sau sub nivelul valorilor admise, are ca rezultat
obtinerea unor materiale purificate de elemente toxice, radioactive si de substantele care contribuie la

formarea precipitatelor.

Tabelul 1
Compozitia fizico-chimica a alcoolului etilic de vin
Denumirea indicilor crud
dupa distilare dupa tratare cu rasini
(martor) schimbdtoare de ioni
Fractia volumetrica a alcoolului etilic, % 69,1 69,05
Concentratiile masice, mg/100 cm’:
alcooluri superioare 258 256
aldehide 14,8 15
eteri neutri 89 87
acizi volatili 26 25
furfurol 0,6 0,2
acid sulfuros total 15,8 15,9
alcool metilic, g/dm’ 0,5 0,3
fier, mgdm3 0,9 urme
cupru, mgdm3 1,4 urme
calciu, mgdm3 24,0 lipseste
plumb, mg/kg 0,2 lipseste
cadmiu, mg/kg 0,01 lipseste
arsen, mg/kg 0,1 lipseste
zinc, mg/kg 0,5 lipseste
mercur, mg/kg 0,001 lipseste
radionuclizi de Ce'”’, BK/L 50,0 2,2
radionuclizi de S, Bk/L 60,0 1,5
Aprecierea organolepticd, puncte 7,50 7,52
Tabelul 2
Compozitia fizico-chimica a alcoolului etilic de vin maturat 3 luni
Denumirea indicilor
conform procedeului cunoscut conform procedeului
solicitat
Densitatea opticd (A=440 nm,
lungimea chiuvetei 5 mm) 0,02 0,15
Concentratii masice, gdm3 :
extract total 0,08 0,62
substante tanante 0,06 0,36
lignina 0,01 0,15
vanilina, mgdm3 absent 2.3
Gradul de oxidare a substantelor 3,0 21,2
tanante, %
Aprecierea organolepticd, puncte 7,58 7,80

Datele prezentate in tabelul 2 dovedesc cd maturarea conform procedeului solicitat are avantaje

esentiale fatd de cel cunoscut: alcoolul etilic de vin maturat se distinge de martor prin continutul sporit
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de substante extractive, inclusiv substante tanante si lignind, gradul mult mai ridicat de oxidare a
substantelor tanante si prin prezenta aldehidei aromatice - vanilinei, avantaje care se ating numai cu
intensificarea procesului de maturare a distilatului, ceea ce se confirmd prin punctajul estimativ de
degustare mult mai inalt (7,80 fata de 7,58 puncte).

Exemplul 2. Alcoolul etilic de vin maturat conform procedeului cunoscut si celui revendicat se
prepard ca in exemplul 1, cu exceptia faptului ca purificarea alcoolului se realizeaza cu Termoxid 3A la
viteza fluxului de 5 m*/h, rezultatele fiind prezentate in tabelele 3 si 4.

Tabelul 3
Compozitia fizico-chimicd a alcoolului etilic de vin crud
Denumirea indicilor
dupa distilare dupa tratare cu rasini
(martor) schimbdtoare de ioni
Fractia volumetrica a alcoolului etilic, % 67,4 67,2
Concentratiile masice, mg/100 cm’;
alcooluri superioare 314 308
aldehide 24,3 25,0
eteri neutri 187 178
acizi volatili 46,0 42.5
furfurol 0,3 0,1
acid sulfuros total 10,4 8,9
alcool metilic, g/dm3 0,2 urme
fier, mg/dm3 0,9 0,1
cupru, mg/dm’ 1,4 0,5
calciu, mg/dm® 24.0 0,36
plumb, mg/kg 0,2 0,001
cadmiu, mg/kg 0,01 0,002
arsen, mg/kg 0,1 lipseste
zinc, mg/kg 0,5 0,1
mercur, mg/kg 0,001 lipseste
radionuclizi de Ce"’, Bk/L 50,0 1,0
radionuclizi de Sr°, BK/L 60,0 1,2
|Aprecierea organolepticd, puncte 7,60 7,60
Tabelul 4
Compozitia fizico-chimica a distilatului de vin
Denumirea indicilor (pentru coniac) maturat 3 luni
conform procedeului cunoscut conform
procedeului
solicitat
Densitatea optica (A=440 nm, lungimea
chiuvetei 5 mm) 0,05 0,25
Concentratii masice, gdm3 :
extract total 0,15 0,52
substante tanante 0,09 0,29
lignind 0,01 0,16
Gradul de oxidare a substantelor tanante, % 2,7 18,8
Vanilina, mg/dm3 0,3 2,6
Aprecierea organolepticd, puncte 7,7 7,85

Conform datelor prezentate in tab. 3 si 4, calitatea produsului finit obtinut conform procedeului
solicitat este evident mai inaltd comparativ cu procedeul cunoscut.
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(57) Revendicare:

Procedeu de obtinere a distilatelor alcoolice maturate, care prevede fabricarea vinurilor materie
prima, obtinerea distilatelor alcoolice crude si maturarea lor in prezenta lemnului de stejar,
caracterizat prin aceea ci in calitate de distilate alcoolice crude se utilizeaza distilatul de vin sau
alcoolul etilic de vin sau alcoolul etilic de fructe si de pomusoare care se supun purificarii de metalele
grele, calciu, impuritati toxice si radionuclizi cu ajutorul rasinilor schimbétoare de ioni: cationitul IR
120 sau C 20 si anionitul A 561 sau Termoxid 3A in doze de 1...3 g/dm®, in regim stationar sau in flux
cu viteza de debitare 1...5 m*/h, iar pani la maturare in butoaie de stejar sau in rezervoare cu doage de
stejar distilatul de vin, alcoolurile etilic de vin, de fructe si de pomusoare se matureaza timp de trei luni
in flux cu recirculatie, viteza fiind 200...400 dal/h, intr-un circuit inchis constituit din schimbator de
cdldura, unde produsul se incilzeste pana la temperatura de 30+2°C, reactor cu doage de stejar cu
suprafata specificd a doagelor de 250...700 em’/dm’, din care 50% sunt tratate termic si 50% in mod
obisnuit, iar oxigenul se administreazd in fluxul amestecului recirculant printr-un pulverizator titanic
de dispersie fina, o data la fiecare 7 zile, timp de 15 min, sub o presiune de 5 kG/cm® pana la atingerea
concentratiei in alcool de 20...25 mg/dm’.
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