MD 1708 Z 2024.02.29

MD 1708 Z 2024.02.29

REPUBLICA MOLDOVA

(19) Agentia de Stat
pentru Proprietatea Intelectuala

an 1708 @3 Z
(51) Int.Cl: C12H 1/22 (2006.01)

(12) BREVET DE INVENTIE
DE SCURTA DURATA

(21) Nr. depozit: s 2022 0060
(22) Data depozit: 2022.09.21

(45) Data publicérii hotirarii de
acordare a brevetului:
2023.07.31, BOPI nr. 7/2023

(71) Solicitant: PRIDA lvan, MD
(72) Inventator: PRIDA lvan, MD
(73) Titular: PRIDA Ivan, MD

(54) Procedeu de invechire a distilatului alcoolic

(57) Rezumat:
1

Inventia se referd la industria
alcoolului, in special la fabricarea produselor
alcoolice invechite, si anume la un procedeu
de invechire a distilatului alcoolic.

Procedeul, conform inventiei, prevede
imbogatirea preliminard a distilatului crud cu
substante extractive ale lemnului de stejar,
maturarea ulterioard a distilatului in prezenta

2
lemnului de stejar maruntit, periodic suspendat
in  volumul distilatului, omogenizarea si
oxigenarea periodica a distilatului, totodata
oxigenarea se efectuecazd prin administrarea
oxigenului gazos intr-o cantitate care asigura
flotarea partiald a lemnului de stejar maruntit

la suprafata distilatului.

Revendicari: 3



(54) Method for maturation of alcoholic distillate

(57) Abstract:
1

The invention relates to the alcohol
industry, in particular to the production of aged
alcoholic products, namely to a method for
maturation of alcoholic distillate.

The method, according to the
invention, provides for the preliminary
enrichment of the young distillate with
extractive substances of oak wood, subsequent
maturation of the distillate in the presence of

2
crushed oak wood, periodically suspended in
the volume of the distillate, periodic mixing
and oxygenation of the distillate, at the same
time oxygenation is carried out by introducing
gaseous oxygen in an amount that ensures
partial flotation of the crushed oak wood on the
surface of the distillate.

Claims: 3

(54) Cnoco0 co3peBaHMsl CIMPTOBOIO IMCTH/LIATA

(57) Pedepar:
1

U3o6perenue OTHOCHTCS K
QIIKOTOJIbHOW NPOMBINIICHHOCTH, B YaCTHOCTH
K IMPOU3BOJCTBY BBIACPKAHHOW AIKOTOJIBHOM
NPOAYKIUH, & UMEHHO K CII0OCO0Y CO3peBaHHs
CIIUPTOBOTO AUCTHILIATA.

Cnocob, cormacHo H300peTeHHIo,
npeaycMaTpUBacT npeBapUTENbHOC
oOoraieHue MOJIOJIOTO JUCTUIIATA
OKCTPAKTUBHBIMU BCIIIECCTBAMHU JAPCBECUHDBL
ny6a, TOCIeIYIONIYIO BBIICPKKY TUCTHILIATA B

2
OPHUCYTCTBUH M3MENBUCHHON JPEBECHHBI Ay0a
NEPUOAUYECKH  B3BCLICHHOW B o0OBeMe
IUCTHJUIATA, IEPHOJUICCKUC MePEMEIIHBAHNE
U OKCHUICHALMIO [OUCTHULITA, I[IPU ITOM
OKCUI'CHAllUIO  MPOBOAAT NTYTEM BBCIACHUA
ra3000pa3HOr0  KHCIIOpOJa B  KOJIHYECTBE
o0ecrieurBaloOIeM  YacTUYHYIO  (IIOTAIHIO
HU3MEIIbYCHHOU JPEBECHUHBI ny6a Ha
MOBEPXHOCTH JUCTUILIATA.
I1. popmysr: 3
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Descriere:

Inventia se refera la industria alcoolului, in special la fabricarea produselor alcoolice
invechite, si anume la un procedeu de invechire a distilatului alcoolic.

Este cunoscut un procedeu de invechire a distilatelor in prezenta lemnului de stejar, care
prevede plasarea lor in butoaie de stejar si pastrarea indelungatd in contact cu suprafata stratului de
lemn a partilor interioare ale doagelor de stejar din care sunt fabricate butoaiele [1].

Procedeul cunoscut permite fabricarea bauturilor tari de calitate exceptionala, insa este foarte
indelungat si costisitor. Procedeul necesitd cheltuieli capitale mari (datoritd pretului butoaielor de
stejar cu termenul activ de exploatare de 6-9 ani) si este insotit de pierderi sporite ale produsului.

Mai mult ca atat, procedeul cunoscut nu permite folosirea rationala a lemnului de stejar care
este implicat in procesele de extractie si transformdri complexe, doar numai straturile aferente
suprafetei partii interioare a doagelor, care reprezinta mai putin de % din suprafata lor totala.

Este cunoscut de asemenea procedeul de invechire a distilatelor, care prevede colectarea
lemnului de stejar, fasonarea lui cu pregatirea doagelor, pastrarea indelungata a doagelor, tratarea si
plasarea doagelor in rezervoare ermetice, contactarea indelungatd a distilatelor cu straturile lemnului
de stejar de la suprafata exterioara a doagelor [2].

Procedeul cunoscut, folosit pe larg la fabricarea unor produse de calitate satisficatoare,
permite diminuarea semnificativd a pretului de cost al produsului finit datoritd micsorarii atat a
cheltuielilor capitale, cat si a pierderilor de producere. Mai mult ca atat, procedeul cunoscut permite
folosirea mai rationald a rezervelor tehnologice ale lemnului de stejar datoritd implicarii in procesele
de extractie si transformari complexe a straturilor aferente suprafetei exterioare a tuturor partilor
doagelor.

In acelasi timp, pe langd faptul ci este limitat in calitatea produsului finit, procedeul nu
permite folosirea complexa a rezervelor tehnologice de substante extractive ale lemnului de stejar,
deoarece 1n procesele de extractie si transformari complexe sunt implicate straturile aferente suprafetei
exterioare cu adancimea doar de 3-5 mm.

Epuizarea partiala si/sau completd a rezervelor tehnologice ale stejarului are loc doar in
aceste straturi, dupd care doagele devin inerte din acest punct de vedere, raimanand insa active din
punct de vedere al proceselor fizico-chimice (preponderent) catalitice, care sunt determinante pentru
invechirea (maturarea) distilatelor.

Mai este cunoscut procedeul de invechire a distilatelor, care prevede renovarea doagelor de
lemn de stejar epuizate la contactarea preliminard, indelungatd cu distilatele alcoolice in procesul
invechirii acestora, prin eliminarea de la suprafata doagelor a stratului de lemn epuizat de 4-5 mm,
urmata de contactarea ulterioara indelungata a distilatelor cu suprafata doagelor renovate [3].

Procedeul mentionat permite folosirea mai rationald a lemnului de stejar si prelungirea
termenelor de activitate a doagelor de stejar la invechirea distilatelor.

Cu toate acestea, procedeul nu permite folosirea completd a rezervelor tehnologice de
substante extractive ale stejarului, fiindca din doage sunt eliminate straturile de lemn cu grad diferit de
epuizare (de la practic epuizate - cele de la suprafata doagelor, pana la practic neepuizate — cele de la
adancimea de 4-5 mm). Aceste straturi ale lemnului sunt practic inerte din punct de vedere extractiv
ca rezultat al ecranarii lor cu stratul de la suprafata nemijlocita a doagelor.

Mai mult ca atat, procedeul cunoscut nu permite crearea conditiilor optime pentru realizarea
si intensificarea proceselor de Invechire a distilatelor si ameliorarea substantiala a calitatii produsului,
ca rezultat al inlaturarii stratului de lemn reactiv din punct de vedere fizico-chimic, situat in
nemijlocitd apropiere de suprafata doagelor utilizate.

In calitate de cea mai apropiati solutie poate servi procedeul care permite partial eliminarea
contradictiei la utilizarea indelungata a doagelor de stejar epuizate, si anume, invechirea in contact cu
ele a distilatelor prealabil Tmbogatite cu substante extractive din alte doage sau din talas, fapt ce
permite pastrarea stratului “activ”’ al doagelor, fard diminuarea concentratiei substantelor reactive”
(substantele extractive ale stejarului) [4].

Totusi, invechirea distilatelor imbogatite cu concentratii initial sporite in substante extractive
in prezenta doagelor de stejar epuizate nu modeleaza total invechirea clasica si nu este optima.

Raportul neadecvat dintre concentratia initiala de substante extractive in distilat si suprafata
(inclusiv internd) a stratului de stejar epuizat (stratul “activ”’) nu permite accelerarea proceselor de
invechire §i ameliorare a calitatii produsului finit.

Problema pe care o rezolva procedeul propus este accelerarea proceselor de invechire si
ameliorarea calitatii produsului finit.
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Problema este rezolvatd prin aceea ca procedeul de invechire a distilatului propus prevede
obtinerea distilatului crud, imbogétirea preliminard a acestuia cu substante extractive din stejar si
maturarea ulterioara in vase ermetice in prezenta lemnului de stejar cu oxigenare periodica.

Totodata, maturarea se efectueaza in prezenta lemnului de stejar maruntit, periodic suspendat
in volumul distilatului, iar oxigenarea lui — prin introducerea periodica a oxigenului gazos in cantitati,
care asigura de fiecare data flotarea partiala a lemnului de stejar maruntit la suprafata distilatului.

Lemnul de stejar maruntit se utilizeaza preferabil de fractia 1,0-5,0 mm, in cantitate de 10-
100 g/dm?® si este obtinut din lemn de stejar, prealabil epuizat de substante extractive la contactarea
acestuia cu distilate alcoolice.

Oxigenarea optima a distilatului se efectueaza prin administrarea a cite 60-80 mg de oxigen
la fiecare g de substante extractive ale distilatului.

Procedeul propus poate fi efectuat si in flux pulsant, cu ramplasarea, la fiecare pulsatie, a cate
40-60% din volumul distilatului In proces de maturare cu o portie proaspata de distilat imbogatit.

Aditionarea lemnului de stejar maruntit in distilat mareste considerabil interfata lichid-solid,
care este formata direct in volumul distilatului.

La aceastd suprafata, care este “zona reactiva” a vaselor de invechire, au loc principalele
procese fizico-chimice caracteristice si determinante invechirii distilatelor. Aceasta permite
accelerarea proceselor mentionate direct in volumul distilatului Tmbogatit datorita atat suprafetei mari
de contact (adica a zonei “catalitice”) formata de lemnul de stejar maruntit cu eliminarea barierelor
difuzionale, cit si concentratiilor sporite de substante reagente la aceasta suprafata (oxigen, substante
fenolice etc.).

Lemnul de stejar maruntit adaugat in distilatul imbogatit, dupa imbibarea cu distilat, are
tendinta de a se sedimenta, fapt ce diminueaza treptat suprafata ”zonei reactive” si pentru mentinerea
activitatii inalte a acesteia, el este periodic suspendat in volumul distilatului.

Oxigenarea periodicd a distilatului este efectuatd prin introducerea oxigenului gazos in
distilatul la maturare (preferabil cu dispersare intensa si formarea unei emulsii cvasistabile de bule
fine ale oxigenului in distilat), in cantitti care asigura de fiecare data flotarea partiald a lemnului de
stejar maruntit la suprafata distilatului.

Oxigenul introdus, mai ales cu dispersare intensd, are tendinta de formare a unei emulsii
(microbule cvasistabile), care se dizolva destul de lent (in pofida micilor dimensiuni si suprafetei mari
de interactiune) in distilat pana la concentratia de saturatie. Bulele din volumul distilatului au tendinta
de a se contopi (de a se uni) si pot iesi la suprafata distilatului fara sa se dizolve complet.

in acelasi timp, o parte considerabild de microbule sunt absorbite de faza solida — lemnul de
stejar maruntit, de unde treptat continua dizolvarea in distilat (pand la atingerea concentratiei de
saturatie).

Bulele fine ale oxigenului introdus in distilat acumulate pe suprafata lemnului de stejar
maruntit, la atingerea unor anumite cantitati (0,15-0,25 ml/g), confera lemnului de stejar proprietati de
flotare si creeaza conditii de retinere a lemnului de stejar maruntit partial flotat si a cantitatilor
suplimentare de oxigen, in volumul distilatului.

Cantitatea de oxigen a microbulelor potential retinute in “céciula” flotanta este in legatura
directa cu cantitatea lemnului de stejar maruntit si dimensiunile acestuia, si poate alcatui cantitati de
oxigen cu mult mai mari decat minimul necesar pentru flotarea acestuia (pana la 1,0 ml/1,5 mg de
oxigen la fiecare g de lemn de stejar maruntit).

Solubilizarea lenta a microbulelor de oxigen absorbite de lemnul de stejar maruntit pastreaza
direct la suprafata acestuia concentratii maxim posibile ale oxigenului (concentratia de saturatie),
asigurand activitatea intensd a zonei reactive”, generarea §i efectuarea reactiilor oxidative,
caracteristice si determinante invechirii distilatelor.

Pentru maturarea distilatului este preferabil de a utiliza lemn de stejar maruntit cu fractia de
1,0-5,0 mm, marimea caruia este determinata din considerentele mentinerii indelungate a acestuia in
volumul distilatului fara dificultati tehnico-tehnologice atat la pompare-omogenizare-transvazare cu
aparataj standard, cat si la filtrarile ulterioare. Mai mult ca atat, lemnul de stejar maruntit umed cu
fractia mai mica de 1,0 mm are proprietatea de aglomerare la sedimentare, cu formarea unor
precipitate greu agitabile, fapt ce duce la blocarea suprafetelor active.

Lemnul de stejar maruntit este folosit, de reguld, in cantitate de la 10 pani la 100 g/dm® — din
considerentele asigurdrii activitafii optime a “zonei reactive”, fard diminuarea considerabild a
volumului de lucru in vasele ermetice de invechire.

Utilizarea lemnului de stejar maruntit pregitit din lemn de stejar prealabil epuizat la
contactarea indelungata si/sau extragerea acestuia cu distilate, permite implicarea directa in proces a
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“centrelor reactive” formate anterior in acest lemn (primordial datoritd sorbtiei in el a metalelor
polivalente).

Cantitatea de oxigen adaugata (si practic consumatd) egala cu 60-80 mg la fiecare g de
substante extractive ale distilatelor a fost stabilitd empiric ca necesara si suficientd pentru efectuarea
principalelor transformari oxidative a substantelor extractive ale distilatului.

Adaugarea (si consumul) 1n distilat a cantitatilor mai mici de oxigen nu permite efectuarea
transformarilor satisfacatoare in el, fapt depistat primordial organoleptic. Adaugarea (si consumul)
cantitatilor mai mari de oxigen, poate conduce la oxidarea excesivd a substantelor extractive,
determinata atat prin pierderea solubilitatii acestora, cat si organoleptic.

Mai mult ca atat, dupa adaugarea (si consumul) acestor cantitati de oxigen, viteza de consum
a acestuia de substantele extractive scade considerabil si cantitatile excesive adaugate ulterior pot duce
la oxidarea anormala a etanolului cu formarea aldehidei acetice si chiar a acidului acetic.

Acest parametru (cantitatea oxigenului) stabilit ca optim la maturarea distilatului, nu exclude
utilizarea unei alte cantititi de oxigen, pentru cazuri specifice.

Mai mult ca atat, invechirea distilatului conform procedeului propus nu exclude o pastrare-
maturare-invechire ulterioara a acestuia, pentru finalizarea proceselor oxidative initiate cu participarea
oxigenului introdus §i consumat anterior.

Realizarea procedeului propus in flux pulsant are avantaje vadite, primordial din care este
accelerarea proceselor oxidative ca rezultat a mentinerii indelungate in vasele de invechire a lemnului
de stejar maruntit, activitatea reactionala a caruia creste in timp.

In acest caz, ca reguld, ramplasarea distilatului imbogatit in proces de maturare este efectuata,
la fiecare pulsatie, in volum de 40-60%.

Rezultatul tehnic al inventiei constd in accelerarea proceselor de invechire si ameliorarea
calitatii produsului finit si este in legatura directa cu esenta inventiei.

Accelerarea proceselor oxidative caracteristice invechirii sunt favorizate atit de ”zona
reactiva” mare, formata direct in volumul distilatului de lemnul de stejar maruntit suspendat (suprafata
internd sporitd, excluderea barierclor difuzionale), cat si de concentratiile sporite ale oxigenului,
sorbtional legat de lemnul de stejar maruntit (inclusiv si partial flotat cu formarea “caciulii” care se
distruge lent pe parcursul dizolvarii §i consumului oxigenului).

Procedeul propus poate fi efectuat cu folosirea vaselor ermetice special dotate sau modificate,
a sistemelor de oxigenare §i/sau a pompelor utilizate in sectiile de invechire a distilatelor.

Procedeul propus se efectueaza in modul urmator.

Distilatul alcoolic crud (de exemplu, distilatul de vin crud) este receptionat si imbogatit
preliminar cu substante extractive ale lemnului de stejar (din doage, talas special tratat). imbogitirea
distilatului poate fi efectuati atit pand la concentratii moderate de 1,0-1,5 g/dm?, cat si pani la
concentratii sporite.

Distilatul imbogdtit este transvazat in vase ermetice pentru maturare ulterioard, in prezenta
lemnului de stejar si a oxigenului.

Vasele ermetice, ca reguld, sunt dotate cu sistem de control, de omogenizare si de oxigenare.
in vase pot fi montate stive din lemn de stejar, care, totusi, nu trebuie si perturbeze procesul
omogenizarii distilatelor.

Prealabil, din lemn de stejar special tratat, este pregatit, prin maruntire (si, la necesitate,
tamizare), lemnul de stejar maruntit preferabil cu fractia de 1,0-5,0 mm. Lemnul de stejar maruntit
poate fi separat si din lemnul de stejar calibrat la producerea talasului de stejar, insa preferabila este
obtinerea din lemn de stejar, prealabil epuizat de substante extractive la contactul anterior al acestuia
cu distilate.

Lemnul de stejar médruntit, in cantitate de 10-100 g/dm?3, este introdus in distilatul imbogatit
inainte sau 1n procesul maturdrii acestuia, ca reguld, direct in vasele ermetice de invechire, prin
orificiile superioare ale acestora.

Cantitatea de lemn de stejar maruntit este determinatd in dependentd de efectul tehnologic
preconizat, de natura acestuia, cat si de temperatura medie a proceselor. Pentru invechirea periodica a
distilatului cu extractivitatea moderati aceasti cantitate este in limitele de 20-40 g/dm?®, cantititile mai
mari fiind recomandate la invechirea distilatelor cu extractivitate mare si/sau cand procedeul este
efectuat in flux pulsant.

Distilatul imbogétit din vasele ermetice este periodic omogenizat §i oxigenat, cu suspendarea
in volum a lemnului de stejar maruntit, care, dupa imbibarea acestuia cu distilat, are tendinta de a se
sedimenta.

Periodicitatile oxigenarii §i omogenizarii distilatului cu suspendarea lemnului de stejar
marungit in volumul acestuia sunt determinate de viteza consumului oxigenului in distilat (care la
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randul sdu este in functie de temperatura, particularitatile sedimentarii lemnului de stejar maruntit,
concentratia de oxigen etc.).

Pentru un distilat cu extractivitatea moderatd la temperaturi obisnuite de 20-25°C,
periodicitatea omogenizarii este de o data pe sdptdmana, iar a oxigenarii este, de reguld, de cel putin o
data la doua-trei saptamani.

In aceste intervale, de reguld are loc sedimentarea lemnului de stejar maruntit flotat si
consumul, inainte de fiecare oxigenare, a 65-85% din oxigenul prealabil introdus (concentratia
acestuia scade de la concentratia de saturatie de 25-35 mg/dm?® pani la 5-15 mg/dm®).

Oxigenarea distilatului este efectuata, de reguld, prin dispersarea intensa a oxigenului gazos
in distilat cu formarea microbulelor cvasistabile in lichid (emulsionare).

Microbulele de oxigen suspendate in distilat sau absorbite la suprafata lemnului maruntit cu
suprafata de contact mare, faciliteazd solubilizarea intensa a acestuia pana la atingerea concentratiei de
saturatie a oxigenului in distilate.

Oxigenul este introdus in distilat pana este atinsa flotarea partiald a lemnului de stejar
maruntit cu formarea unei ”caciuli” flotante la suprafata distilatului.

Cantitatea de oxigen introdusa, este ca reguld, cu 25-50% mai mare decat cantitatea, necesara
pentru atingerea concentratiilor de saturatie.

Maturarea distilatelor imbogatite este efectuatd, de reguld, la temperaturile ambiante ale
sectiilor, fapt ce nu exclude reglarea temperaturii si efectuarea procedeului la temperaturi mai ridicate
(preferabil la maturarea distilatelor cu extractivitate sporita).

Termenul (durata) maturarii distilatelor imbogatite conform procedeului propus trebuie sa
asigure pe toatd perioada introducerea periodica si consumul total a 60-80 mg de oxigen la fiecare g
de substante extractive din distilat.

Acest termen, pentru distilatul cu extractivitatea moderata, efectuata la temperatura ambianta
a sectiilor de invechire (maturare) este, de reguld, nu mai mic de 3 luni, in decursul cérora sunt
efectuate omogenizari repetate si 3-4 oxigenari.

Ridicarea temperaturii distilatului pana la 35-45°C poate diminua termenul necesar de
invechire de 2-3 ori.

Distilatul imbogatit maturat este separat de lemnul de stejar maruntit (dupa limpezire statica)
si dirijat la cupajare (fabricarea bauturilor tari invechite) sau la maturare-invechire ulterioara in alte
conditii.

Procedeul propus poate fi efectuat si in flux pulsant.

in acest scop din vasele de invechire sunt ramplasate, la fiecare pulsatie, un volum de 40-
60% distilat In proces de maturare, cu acelasi volum de distilat preliminar imbogatit, proaspat.

Ramplasarea distilatului Tmbogatit cu extractivitate moderata, aflat in proces de maturare
pulsantd, cu distilat imbogatit nou (proaspat) este efectuatd, preponderent, dupa 2-3 cicluri de
omogenizare-oxigenare-dispersare cu un consum de oxigen, la fiecare ciclu, de 30-40 mg/dm?.

Ramplasarea distilatului are loc, de reguld, dupa limpezirea partiala a distilatului din vas dupa
ultimul ciclu de oxigenare si sedimentarea lemnului de stejar maruntit imbibat cu distilat.

Distilatul (40-60% din volumul vasului) este transvazat in vase intermediare pentru odihna,
iar dupa testari fizico-chimice si organoleptice, utilizat conform necesitatilor de producere.

Exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1

Partida de distilat de vin crud in volum de 2350 dal, imbogatit preliminar cu substante
extractive ale lemnului de stejar prin extractia talasului de stejar special tratat, cu concentratia
substantelor extractive de 1,26 g/dm®, a fost plasatd intr-un vas ermetic vertical destinat invechirii
distilatelor conform procedeului propus.

O parte din talasul de stejar extras (epuizat), care prealabil a fost uscat, a fost supus maruntirii
cu 0 moara cu palete. Prin tamizare din lemnul de stejar maruntit a fost separata fractia de 1,0-5,0 mm,
care, in cantitate de 700 kg (30 g/dm?®), a fost introdusi in vasul ermetic cu distilat de vin imbogitit,
prin orificiul superior al acestuia.

Lemnul de stejar maruntit, initial situat la suprafata distilatului, pe masura imbibarii acestuia
cu distilat a inceput sa se scufunde in lichid si incet sa se sedimenteze. Dupd 5 zile de la introducere
lemnul de stejar maruntit a trecut in lichid total, iar dupad inca 5 zile practic tot lemnul de stejar
maruntit s-a sedimentat.

Concentratia oxigenului in distilat la introducerea in ele a lemnului de stejar maruntit
constituia 7,8 mg/dm?, iar dup3 primele 10 zile a scizut pani la 2,3 mg/dm?.

Omogenizarea lemnului de stejar maruntit, sedimentat, in volumul distilatului a fost efectuata
concomitent cu introducerea in el a oxigenului gazos, folosind un sistem de recirculare si emulgare,
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dotat cu sistem de dozare-midsurare si cu o pompa emulgatoare (centrifugald, de turatii mari - 2800
minL, cu productivitatea de 10 m® pe ora).

Oxigenul gazos a fost introdus in fluxul recirculant al distilatului inainte de pompa de
emilsionare, cu un debit stabilit si controlat de rotametru de 8 dm3/min. Emulsia find de distilat-oxigen
obtinutd dupa pompa a fost tangential introdusa in partea de jos a rezervorului asigurand dispersarea
lemnului maruntit in volumul distilatului si omogenizarea intensa a continutului.

Dupa 55 min de recirculatie cu omogenizare-oxigenare-dispersare in decursul careia au fost
aditionate 440 dm® de oxigen gazos (aproximativ 630 g), concentratia acestuia in volumul distilatului
s-a stabilizat la valoarea de 28 mg/dm? (a fost atinsi concentratia de saturatie).

Procesul de omogenizare-oxigenare-dispersare a fost continuat incd 10 min pana la flotarea
vadita a unei parti ale lemnului de stejar maruntit la suprafata distilatului. in acest scop a mai fost
efectuatd administrarea suplimentari a circa 80 dm?® de oxigen sau 114 g, sau 4,7 mg/dm?,

Distilatul oxigenat i omogenizat a fost lasat pentru maturare.

Monitorizarea procesului a permis de a stabili ca concentratia de saturatie a oxigenului in
distilat a inceput sd scadd numai dupa 5 zile si a continuat sa scada rapid in decursul urmatoarelor 10
zile (pand la 16 mg/l sau 1,2 mg/l pe zi), dupd care viteza de consum a scdzut considerabil
(aproximativ 0,4 mg/l pe zi), fapt care coreleazd cu dinamica sedimentdrii lemnului de stejar in
volumul distilatului. Dupa incd 7 zile de maturare concentratia oxigenului in distilat a atins valoarea
de 13,2 mgl/l.

La aceasta prima etapa de maturare a distilatului cantitatea minima de oxigen consumata este
estimatd ca egala cu 20-22 mg/l (inclusiv 5-7 mg/l — la concentratia de saturatie, 10-14 mg/l — in
perioada de viteza maxima si 3 mg/l — in ultimele 7 zile).

Reiesind din aceste considerente, maturarea ulterioara a distilatului a fost continuata cu ciclul
de oxigenare de 21 zile, insotit de ciclul de omogenizare de 7 zile, care au asigurat viteza maxima de
consum a oxigenului pe tot parcursul in limitele de 1,2-1,4 mg/l pe zi si un consum in limitele de 24-
26 mg/l.

Ciclurile oxigenari au fost repetate cu omogenizari-suspendari intermediare ale lemnului de
stejar maruntit pana la decizia organolepticd de calitate satisfacatoare a distilatului invechit, care a fost
atinsa dupa 4 cicluri de oxigenare, cu consumul sumar aproximativ 100 mg/l sau 80 mg/g de extract.

Distilatul, dupa ultima etapa de omogenizare-oxigenare-dispersare, a fost lasat pentru
limpezirea lui completa si transvazat intr-un rezervor intermediar pentru odihnd, iar dupa testdri
fizico-chimice si organoleptice, utilizat la pregdtirea bauturilor tari invechite conform necesitatilor de
producere.

Durata totala a invechirii distilatului conform procedeului propus a constituit aproximativ
100 zile.

Datele obtinute in rezultatul invechirii distilatului conform procedeului propus si descris in
exemplul 1, precum si datele ce se refera la Invechirea distilatului conform procedeului cunoscut, sunt
prezentate in tabelul 1.

Tabelul 1
Indicii tehnologici Distilat initial | Procedeul Procedeul
cunoscut propus
Temperatura procesului, °C - 10-25 15-25
Cantitatea de lemn de stejar maruntit, g/dm® - - 30,0
Durata procesului de maturare, zile - 360 100
Cantitatea de oxigen sumara
- introdusi (si consumati) in distilat, mg/dm?® - 100 100
Viteza medie de consum a oxigenului
- in distilat, mg/dm? pe zi - 0,208 1,2
Indicii fizico-chimici ai distilatelor, concentratia:
- alcoolului, % vol. 64,0 63,8 63,5
- aldehidelor, mg/dm3 a.a. 230 255 296
- alcoolilor superiori, mg/dm? a.a. 2100 2033 1854
- eterilor, mg/dmq a.a. 1250 1280 1310
- acizilor volatili, mg/dm?3 a.a. 310 337 345
- suma aldehidelor aromatice, mg/dm? 32 65 88
- inclusiv vanilinei, mg/dm?3 4,2 6,9 9,1
- extractului sec nereducitor, g/dm? 1,26 1,19 1,06




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

MD 1708 Z 2024.02.29

8

inclusiv taninurilor, mg/dm? 340 330 320

Nota organoleptica a distilatelor, puncte corespunde 8,5 8,9

Exemplul 2

Partida de distilat de vin crud in volum de 4500 dal, imbogatit preliminar cu substante
extractive prin extractia talasului din stejar special tratat, cu concentratia de substante extractive de
0,85 g/dm® a fost plasatd intr-un vas ermetic vertical, destinat invechirii distilatelor conform
procedeului propus.

Prealabil straturile epuizate ale doagelor de stejar foste in contact indelungat (10-12 ani) cu
distilate la invechirea lor (stratul de lemn al doagelor din interiorul butoaielor vechi) eliminate pentru
renovarea butoaielor, au fost maruntite cu separarea fractiei de 1,0-5,0 mm.

Lemnul de stejar miruntit separat, in cantitate de 2500 kg (55 g/dm®), a fost introdus in vasul
ermetic cu distilat imbogatit prin orificiul superior al acestuia.

Lemnul de stejar maruntit initial situat la suprafata distilatului, pe masura Imbibarii acestuia
cu distilat a inceput sd se scufunde 1n lichid si incet sd se sedimenteze. Dupa 5 zile de la introducere
lemnul de stejar maruntit a trecut in lichid total.

in pofida faptului ca concentratia initiald a oxigenului in distilatul imbogatit a constituit 6,8
mg/dm?®, prima etapi a procesului de oxigenare a fost efectuatd direct dupa imbibarea completi a
lemnului de stejar maruntit cu distilat si scufundarea acestuia.

Introducerea 1n distilat a oxigenului gazos a fost efectuata folosind un sistem de recirculare
dotat cu comunicatii unite la nivele diferite ale vasului, un sistem de dozare-méasurare si 0 pompa
multisectionald centrifugald de turatii mari (3200 min'*) cu productivitatea de 20 m3/ori. Oxigenul
gazos a fost introdus 1n fluxul recirculant al distilatului prin sistemul de dozare, inainte de pompa, cu
debitul stabilit si controlat de rotametru egal cu 10 dm%min.

Amestecul de distilat-oxigen obtinut dupa pompa de emulsionare a fost tangential introdus la
cateva nivele ale inal{imii rezervorului.

Omogenizarea continutului rezervorului a fost asigurata datoritd unui amestecator cu elice,
introdus in partea de jos a acestuia.

Dupa 78 min de recirculatie cu omogenizare-oxigenare-dispersare in decursul careia au fost
aditionate aproximativ 780 dm® de oxigen gazos (aproximativ 1115 g) concentratia acestuia in
volumul distilatului s-a stabilizat la valoarea de 30 mg/dm?® (a fost atinsa concentratia de saturatie).

Procesul de omogenizare-oxigenare-dispersare a fost continuat inca aproximativ 30 min pana
la flotarea covarsitoare a lemnului de stejar mdruntit la suprafata distilatului (cu aditionarea
suplimentard a incd 300 dm® de oxigen, adicd 428.,6 g, adicd 9,5 mg/dm®) dupi care distilatul a fost
lasat pentru maturare.

Monitorizarea procesului a permis de a stabili ca concentratia de saturatie a oxigenului in
distilatul la maturare a inceput sa scada numai dupa 10 zile (odata cu sfarsitul sedimentarii) si a atins
dupi incd 10 zile valoarea de 15 mg/dm?®.

Cantitatea estimatd de oxigen consumata de distilat la prima etapa a constituit aproximativ 20
mg/l.

in acest moment din considerentele ci concentratia oxigenului a scizut considerabil, a fost
efectuatd urmatoarea oxigenare si omogenizare mecanica cu introducerea aproximativ a 20 mg/l de
oxigen gazos, care a asigurat concentratia de saturatie a acestuia, precum si flotarea partiald a
lemnului de stejar maruntit.

Omogenizarea lemnului de stejar maruntit in volumul distilatului a fost repetata peste 10 zile
de la oxigenare.

Dupa a doua etapa de oxigenare, omogenizare si mentinere ulterioara in decurs de 10 zile in
decursul carora practic tot lemnul de stejar maruntit s-a sedimentat, din vasul de invechire au fost
transvazate aproximativ 2200 dal de distilat invechit (%2 din volumul vasului).

Distilatul a fost transvazat din partea de sus a vasului, din partea limpezita (fara lemn de
stejar maruntit in volum).

Distilatul invechit transvazat a fost dirijat la odihna-pastrare, iar dupa testari organoleptice si
fizico-chimice a fost utilizat conform necesitatilor de producere.

Volumul distilatului transvazat a fost ramplasat cu distilat imbogétit nou in aceeasi cantitate
de 2200 dal, dupa care procedeul a fost inceput in flux pulsant.

Procedeul de maturare a distilatelor in flux pulsant a fost continuat cu pulsatia (ramplasarea
distilatului din vasul de invechire cu distilat nou) a 50% din volum dupa fiecare doua cicluri complete
de oxigenare (fiecare 20 zile, total 40 zile) cu omogenizare-suspendare intermediard (la fiecare 10
zile) a lemnului de stejar in volumul distilatului.
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Durata totald dintre pulsatii a constituit aproximativ 40 zile, in decursul carora, in amestecul
de distilate la invechire au fost introduse (in doud etape a cate 20 mg/dm?®) si consumate aproximativ
40 mg/dm?® de oxigen (adicd conventional 80 mg de oxigen la fiecare dm® de distilat invechit pentru
toata perioada sau aproximativ 70 mg de oxigen la fiecare g de extract din distilat).

Datele obtinute in rezultatul invechirii distilatului conform procedeului propus si expus in
exemplul 2, precum si datele ce se referd la invechirea distilatului conform procedeului cunoscut, sunt
prezentate in tabelul 2.

Tabelul 2
Indicii tehnologici Distilat Procedeul Procedeul
initial cunoscut propus
Temperatura procesului, °C - 5-25 15-20
Cantitatea de lemn de stejar miruntit, g/dm® - - 8,0
Durata procesului de maturare, zile - 360 2x40=80
Cantitatea de oxigen sumara
- introdusi in distilat, mg/dm® - 80 (20x2)x2=80
Viteza medie de consum a oxigenului
- in distilat, mg/dm? pe zi - 0,28 1,25
Indicii fizico-chimici ai distilatelor, concentratia:
- alcoolului, % vol. 65,0 64,6 64,4
- aldehidelor, mg/dm?® a.a. 350 390 430
- alcoolilor superiori, mg/dm?® a.a. 1500 1340 1280
- eterilor, mg/dm3a.a. 1800 1720 1680
- acizilor volatili, mg/dm? a.a. 550 650 790
- suma aldehidelor aromatice, mg/dm? 33 52 82
- inclusiv vanilinei, mg/dm? 3,6 4,3 6,9
- extractului sec nereducitor, g/dm3 1,15 1,08 1,02
- inclusiv taninurilor, mg/dm? 610 590 585
Nota organoleptica a distilatelor, puncte corespunde | 8,5 8,8
Exemplul 3

Partida de distilat de vin crud in volum de 950 dal, imbogatit preliminar cu substante
extractive ale lemnului de stejar prin extractia talasului din stejar special tratat, cu concentratia
substantelor extractive de 5,16 g/dm® a fost plasatid intr-un vas ermetic vertical destinat invechirii
distilatelor, dotat cu cdmasa de incalzire-racire, amestecdtor mecanic incorporat si sistem de
recirculare cu pompa de omogenizare-emulsionare de turatii mari.

In distilatul fmbogatit din vas prin orificiul superior al acestuia a fost introdus lemnul de
stejar maruntit pregatit din lemn de stejar epuizat, cu fractia de 1,0 - 5,0 mm, in cantitate de 855 kg
(aproximativ 90 g/dm®) dupd care continutul vasului a fost omogenizat intens cu ajutorul
amestecatorului mecanic incorporat si incalzit pana la temperatura de 45°C.

Concentratia oxigenului in distilat la introducere in el a lemnului de stejar maruntit constituia
8,9 mg/dm®, iar dupi incilzire si mentinere 3 zile a scizut pani la 1,3 mg/dm?®.

Distilatul imbogatit incélzit a fost oxigenat administrand in el, prin sistemul de dispersare
find concomitent cu omogenizarea continutului (lemnului de stejar maruntit in volumul distilatului), a
unei cantitati de oxigen, care a asigurat flotarea partialda a lemnului de stejar maruntit la suprafata
distilatului.

Oxigenul gazos a fost introdus cu debitul de 2,0 dm®min in decurs de 120 min (240 dm® sau
350 g, sau 36,5 mg/dm?®). Concentratia oxigenului in distilat s-a stabilizat dupi 80 min de oxigenare la
valoarea de 25 mg/dm?3, care si este concentratia de saturatie a acestuia.

Monitorizarea procesului a permis de a stabili, ca ,,cdciula” flotantd a inceput sa dispara chiar
din prima zi a oxigendrii in care a inceput diminuarea concentratiei oxigenului in distilatul la
maturare. Dupa doud zile aceastd concentratie a atins valoarea de 10 mg/dm?.

Cantitatea de oxigen estimatd ca consumata de extractul distilatului in aceste 3 zile constituie
aproximativ 25 mg/dm?, inclusiv 10 mg/dm® din bulele absorbite pe peretii lemnului de stejar
maruntit, inClusiv din “caciula” flotanta.

Oxigenarea distilatului imbogatit cu omogenizarea lemnului de stejar in volumul acestuia a
fost cu aceleasi regimuri repetatd multiplu, controldnd organoleptic distilatul la maturare.
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Decizia organoleptica de calitate satisfacatoare a distilatului Tmbogatit invechit a fost primita
peste 15 cicluri complete de oxigenare cu omogenizare, ce a constituit aproximativ 45 zile.

Pe toata perioada in distilat a fost introdus (si consumat) sumar aproximativ 3,2 kg de oxigen
gazos (2240 dm?d), care constituie 340 mg/dm? de distilat sau 66 mg/g de extract (5,16 g/ dm?) ce se
contine 1n distilat.

Distilatul invechit dupd ultima etapad de omogenizare-oxigenare-dispersare a fost racit in
decurs de 10 zile pana la temperatura de 20°C si dupa limpezirea lui completd a fost transvazat intr-un
rezervor intermediar pentru odihna.

Dupai testari fizico-chimice si organoleptice distilatul invechit conform procedeului propus, a
fost utilizat la pregatirea bauturilor tari invechite conform necesitatilor de producere.

Datele obtinute in rezultatul invechirii distilatului conform procedeului propus si descris in
exemplul 3, precum si datele ce se refera la invechirea distilatului conform procedeului cunoscut, sunt
prezentate in tabelul 3.

Tabelul 3
Indicii tehnologici Distilat Procedeul Procedeul
initial cunoscut propus
Temperatura procesului, °C - 35-45 35-45
Cantitatea de lemn de stejar miruntit, g/dm?® - - 80,0
Durata procesului de maturare, zile - (45+10)=55 (45+10)=55
Cantitatea de oxigen sumara
- introdusi (si consumati) in distilat, mg/dm® | - 120 337
Viteza medie de consum a oxigenului
- in distilat, mg/dm® pe zi - 2,18 7,35
Indicii fizico-chimici ai distilatelor, concentratia:
- alcoolului, % vol. 64,0 63,5 63,2
- aldehidelor, mg/dm? a.a. 280 335 380
- alcoolilor superiori, mg/dm?® a.a. 4200 3850 3340
- eterilor, mg/dm3 a.a. 2200 2270 2320
- acizilor volatili, mg/dm3 a.a. 830 1120 1250
- suma aldehidelor aromatice, mg/dm?3 120 200 375
- inclusiv vanilinei, mg/dm? 15 19 28
- extractului sec nereducitor, g/dm?3 5,16 5,04 5,00
- inclusiv taninurilor, mg/dm?® 1830 1710 1610
Nota organoleptica a distilatelor, puncte satisfacator | 8,6 8,9

Datele testarilor distilatelor invechite dupa procedeul cunoscut si procedeul propus, confirma
obtinerea rezultatului tehnic preconizat al inventiei, si anume diminuarea termenilor de invechire a
distilatelor cu ameliorarea calitatii acestora.
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(57) Revendiciari:

1. Procedeu de invechire a distilatului alcoolic, care prevede imbogatirea preliminard a
distilatului crud cu substante extractive ale lemnului de stejar, maturarea ulterioard a distilatului in
vase ermetice in prezenta lemnului de stejar maruntit cu o fractie de 1,0-5,0 mm periodic suspendat
in volumul distilatului, omogenizarea si oxigenarea periodicd a distilatului, totodatad oxigenarea
periodica se efectueazd prin administrarea oxigenului gazos intr-o cantitate care asigura flotarea
partiald a lemnului de stejar maruntit la suprafata distilatului, cantitatea sumara de oxigen fiind de
60-80 mg O»/g substante extractive ale distilatului.

2.  Procedeu, conform revendicarii 1, in care imbogatirea preliminara a distilatului crud
cu substante extractive ale lemnului de stejar se efectueazd pani la un continut de cca 1,0-1,5 g/dmd,
la maturare se utilizeaza lemn de stejar miruntit in cantitate de 10,0 - 100,0 g/dm?, obtinut din lemn
de stejar epuizat in rezultatul contactului preliminar al acestuia cu distilatul, totodatd omogenizarea
se efectueaza o data la 3-10 zile, iar oxigenarea - o data la 3-21 zile.

3. Procedeu, conform revendicarilor 1 si 2, care prevede realizarea acestuia in flux
pulsant cu ramplasarea, la fiecare pulsatie, a unui volum de 40-60% distilat in proces de maturare,
cu acelasi volum de distilat imbogatit proaspét.
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