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(57) Rezumat:
1
Inventia se referd la industria vinicola, in

special la un procedeu de eliminare a anhi-
dridei sulfuroase din diverse distilate alcoolice.

Procedeul, conform inventiei, include tra-
tarea distilatului alcoolic cu peroxid de

hidrogen in cantitate necesard pentru oxidarea

10

Procedeu de eliminare a anhidridei sulfuroase din distilatul alcoolic

2
anhidridei sulfuroase, mentinerea distilatului,
introducerea carbonatului sau hidroxidului de
calciu in cantitate corespunzatoare cantitatii de
anhidridd sulfuroasd oxidatd, repaosul si
eliminarea precipitatului format.

Revendiciri: 2



(54)

(57) Abstract:
1
The invention relates to the wine industry,

in particular to a process for sulphurous
anhydride removal from different alcoholic
distillates.

The process, according to the invention,
includes the treatment of alcoholic distillate

with hydrogen peroxide in an amount

(54)

(57) Pedepar:
1
H300peTeHe OTHOCHTCI K  BUHOJCHH-

YECKOH IMPOMBIIUIEHHOCTH, B YacTHOCTH K
CIroco0y YAICHUS CePHHUCTOTO aHTHPHA U3
PAa3HBIX CIIHUPTOBBIX JUCTUILUIATOB.

Crroco0, COrTacHO H300pPETECHHIO, BKIIIO-
qaeT 00paboTKy

CIIUPTOBOI'0  JIUCTHILIATA

HEPEKHUCHI0 BOAOPOJa B KOTHYICCTBE HEOOXO-

10

10

Process for sulfur sulphurous anhydride from alcoholic distillate

2
necessary for the oxidation of sulphurous

anhydride, ageing of distillate, introduction of
calcium carbonate or hydroxide in an amount
corresponding to the amount of oxidized
sulphurous anhydride, repose and removal of
the formed precipitate.

Claims: 2

Cnoco0 YaaJieHUusd CEPHUCTOr0 aHruapuaa u3 CnupToBOoro IMCTUJJIATA

2
JIUMOM  JUIA  OKHCICHHUA CCPHUCTOIO aHI'H/I-

puaa, BBIACPKKY JUCTHUILIIATA, BHCCCHHUC Kap-
ooHmara wWid THAPOKCHJIa KaJblld B KOJIHU-
HYCCTBC COOTBCTCTBYIONMICM KOJIMYCCTBY OKHC-
JICHHOI'O CCPHUCTOI0 aHTuJapuiaa, OTHABIX H
yYAQJICHUC 06pa3OBaBmeroc;1 ocagka.

I1. popmymsr: 2
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Descriere:

Inventia se referd la industria vinicold, in special la un procedeu de eliminare a anhidridei
sulfuroase din diverse distilate alcoolice.

Este cunoscut procedeul de tratare a distilatelor cu continut excesiv de anhidridd
sulfuroasd cu oxid de calciu, care permite pe langd eliminarea acesteia si corectarea in mare
masurd a proprietatilor organoleptice ale distilatelor tratate [1].

Dezavantajul de bazd al acestui procedeu este folosirea unui reagent destul de specific,
care necesitd masuri sporite de precautie atat la pastrarea lui, cét si la utilizare.

Cea mai apropiata solutie este procedeul de eliminare a anhidridei sulfuroase din distilatul
de vin, care prevede introducerea in distilat a carbonatului sau oxidului de calciu in exces,
agitarea si eliminarea precipitatului format [2].

Procedeul cunoscut este simplu, iar reagentii folositi sunt accesibili si ieftini. Neajunsurile
principale al acestui procedeu sunt durata lui mare si necesitatea efectudrii a catorva
prelucrari succesive in cazul elimindrii cantitatilor considerabile de anhidridd sulfuroasa din
distilatele cu continut sporit de aldehide, cu care anhidrida sulfuroasd este in mare masurd
legatd. Descompunerea acestor compusi fiind lentd i reversibila depinde primordial atat de
concentratia anhidridei si aldehidelor, cat si de aciditatea activa (pH) a distilatelor. Neajunsul
procedeului cunoscut este efectuarea lui in conditii neoptimale, la o aciditate activd scdzutd
(in mediul bazic la pH > 7), in care viteza de eliberare a anhidridei din compusii ei inerti este
micd §i practic incompletd. Mai mult ca atét, anhidrida sulfuroasa este eliminata sub forma de
sulfit de calciu, care poseda un precipitat voluminos si usor agitabil.

Problema pe care o solutioneaza inventia propusd este diminuarea termenului de tratare a
distilatelor alcoolice si a pierderilor.

Problema este solutionatd prin aceea ca procedeul, conform inventiei, include tratarea
distilatului cu peroxid de hidrogen in cantitate necesard pentru oxidarea anhidridei sulfuroase,
mentinerea distilatului, introducerea carbonatului sau hidroxidului de calciu in cantitate
corespunzatoare cantitdtii de anhidridd sulfuroasd oxidatd, repaosul si eliminarea pre-
cipitatului format.

Se utilizeaza peroxid de hidrogen de 2...5%, iar mentinerea se efectucaza in decurs de cel
putin 6 ore, de preferintd 24...48 ore.

Rezultatul tehnic al inventiei se atinge prin aceea ca anhidrida sulfuroasd din distilate,
care se afld in forma libera si legatd (principal cu aldehidele), este oxidata cu solutie de
peroxid de hidrogen in anhidrida sulfurica, care in distilat (solutie apoasd) se transforma in
acid sulfuric. Procesul de oxidare a anhidridei sulfuroase este efectuat la un nivel sporit al
aciditatii active (pH < 3), fapt ce favorizeaza distrugerea rapidd si completa a compusilor
aldehidelor cu anhidrida sulfuroasd si pastrarea intactd a altor compusi vulnerabili (usor
oxidabili). Acidul sulfuric din distilate este eliminat prin tratarea lor cu carbonat sau oxid de
calciu, in rezultat se formeaza sulfatul de calciu (care este cu mult mai insolubil decat sulfitul
de calciu) care se precipitd repede cu formarea unui sediment compact.

Esenta inventiei propuse constd in tratarea distilatelor cu carbonat sau oxid de calciu dupa
aditionarea in ele a solutiei de peroxid de hidrogen in cantitatea necesard oxidarii anhidridei
sulfuroase.

Rezultatul tehnic al inventiei, si anume diminuarea termenului de tratare i micgorarca
pierderilor, se obtine datoritd efectuarii procesului in conditii optime pentru distrugerca
compusilor dintre aldehide si anhidrida sulfuroasd (diminuarea considerabild a termenelor de
tratare si posibilitatea elimindrii ulterioare mai completd) cu formarea acidului sulfuric, care
este eliminat sub forma de precipitat compact de sulfat de calciu (cu o solubilitate mai mica si
cu un volum mai mic decat sulfitul de calciu, compusul din procedeul analog).

Tratarea distilatelor alcoolice, in scopul eliminarii anhidridei sulfuroase, cu peroxid de
hidrogen urmatd de aditionarea carbonatului sau oxidului de calciu, permite gestionarea pe
langa efectele chimice cunoscute si evidente a unor efecte fizico-chimice noi, legate de viteza
si plindtatea distrugerii compusilor dintre aldehide si anhidrida sulfuroasd, precum si de
solubilitatea si volumul precipitatului format.

Pentru efectuarea acestui procedeu poate fi folosit echipamentul standard, utilizat in
industria vinicold pentru pastrarea si tratarea distilatelor alcoolice (vase, pompe, agitatoare,
furtunuri etc.).

Procedeul propus este efectuat iIn modul urmator.
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Distilatul alcoolic, obtinut de reguld la prelucrarea materiei prime nestandarde si/ori de
calitate redusd (distilat din vin de struguri, din mere, din produsele secundare ale vinificatiei
etc.), este supus analizelor fizico-chimice si organoleptice cu determinarea proprietatilor lui
corespunzatoare documentatiei normative in vigoare.

Dozele de peroxid de hidrogen sunt determinate in dependentd de concentratia anhidridei
sulfuroase totale, prin testiri de laborator. In calitate de dozi minima este acceptati doza
stoichiometricd, necesara pentru oxidarea totala a anhidridei sulfuroase din distilatul alcoolic
testat. Pasul de crestere a dozelor este, de preferintd, de 0,2 din doza minima. Pentru testare
este folositd, de preferintd, solutia de 1% de peroxid, care este introdusa in flux sau in portii
in distilate la omogenizarea lor intensiva. Concentratia de anhidridd sulfuroasd in distilatele
tratate se determind dupa cel putin 6 ore de la introducerea in ele a ultimei portii de peroxid.

Doza optimald pentru tratare industriald este determinatd ca cea suficientd pentru dimi-
nuarea concentratiei de anhidridd sulfuroasd pand la concentratiile admise din documentele
normative in vigoare.

Tratarea industriald a distilatelor cu peroxid este efectuatd de preferintd prin introducerea
lentd a solutiei de peroxid de 2...5% in fluxul distilatului.

Distilatele, tratate cu peroxid, sunt testate dupd 24...48 ore de repaus. La atingerea
concentratiei preconizate a anhidridei sulfuroase este administrat carbonatul sau hidroxidul
de calciu in dozele prealabil determinate pe baza testelor de laborator.

In calitate de dozi minimi folositdi la testiri este luati doza stoichiometrica,
corespunzatoare cantitdtii de anhidrida sulfuroasd oxidatd in distilatul alcoolic. Pasul de
crestere a dozelor este, de preferintd, de 0,2 din doza minima. Doza optimald pentru tratare
industriald este stabilitd aceea, care permite obtinerea distilatului alcoolic cu aciditate activa
balansatd (pH 3,4...3,8), concentratic de calciu minimd si proprietiti organoleptice
satisfacatoare.

Cantitatea de hidroxid sau carbonat de calciu, calculatd dupd dozele determinate in
prealabil in laborator, este introdusd treptat in volumul distilatului alcoolic, care este
omogenizat intens.

Dupa odihna distilatului tratat cu formarea si sedimentarea precipitatului, el este separat
printr-o metodd cunoscuta, de exemplu prin decantare. Distilatul tratat este supus testarilor
necesare pentru a stabili corespunderea fatd de cerintele documentelor normative in vigoare,
dirijat la pastrare, maturare si/ori fabricarea bauturilor alcoolice tari.

Exemplul 1

Dupai distilarea unei partide de vin alterat s-au obtinut 1200 dal de distilat de vin cu taria
de 67% vol. Testarile fizico-chimice s§i organoleptice au ardtat necorespunderea lui
documentelor normative in vigoare dupd concentratia anhidridei sulfuroase, aceasta fiind
egali cu 150 mg/dm’.

Testarile de laborator au permis determinarea dozei optimale de peroxid de hidrogen
pentru oxidarea anhidridei sulfuroase egald cu 65 mg/dm® (in peroxid absolut).

Cantitatea calculatd de peroxid de hidrogen (2,34 kg la concentratia de 33%) a fost diluata
cu apa dedurizatd pand la concentratia de 3,3% si introdusd in tot distilatul in procesul
recircularii Iui din vasul de pastrare in decurs de 2 ore.

Prealabil in mostra distilatului tratat cu peroxid a fost determinatd doza de carbonat de
calciu, necesard pentru eliminarea in precipitat a acidului sulfuric format, egald cu 190
mg/dm’.

Cantitatea calculatd de carbonat de calciu (sub forma de praf) 2280 g a fost introdusa in
distilat cu o omogenizare intensiva in decurs de 3 ore, dupd care el a fost ldsat pentru
formarea sedimentului.

Dupa limpezire, care a durat 3 zile, distilatul a fost separat de sedimentul format si supus
din nou testarilor. in calitate de proba de control de laborator a fost folosit distilatul tratat
conform procedeului analog [2]. Rezultatele testarii distilatului tratat cu solutie de peroxid de
hidrogen i carbonat de calciu sub forma de praf sunt sistematizate in tabelul 1.
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5
Tabelul 1

Indicii §i parametrii distilatelor | Pana la tratare Dupd tratare conform procedeului

si procesului propus cunoscut
Concentratia alcoolica, % vol. 67 67,0 66,8
Concentratia anhidridei sulfu-
roase, mg/dm’ 150 15 26
Concentratia calciului, mg/dm’ 2 5 15
Pierderile de alcool, % - 0,32 0,54
Durata procesului, zile - 4 7

Exemplul 2

Dupa distilarea unei partide de vin sec sulfitat s-au obtinut 2000 dal de distilat de vin cu
taria de 66,8% vol. si concentratia anhidridei sulfuroase egald cu 80 mg/dm’.

Testarile de laborator au permis determinarea dozei optimale de peroxid de hidrogen
pentru oxidarea anhidridei sulfuroase (acidului sulfiros) egali cu 33 mg/dm’ (in peroxid
absolut).

Cantitatea calculatd de peroxid de hidrogen (2,0 kg la concentratia de 33%) a fost diluata
cu apa dedurizatd pand la concentratia de 4,1% si introdusd in tot distilatul in procesul
recircularii lui din vasul de pastrare in decurs de 3 ore.

Prealabil in mostra distilatului tratat cu peroxid a fost determinatd doza de hidroxid de
calciu, necesard pentru eliminarea in precipitat a acidului sulfuric format, egala cu 80
mg/dm’.

Cantitatea calculatd de hidroxid de calciu (sub forma de var stins in praf) 1,6 kg a fost
introdusd in distilat cu o omogenizare intensiva in decurs de 3 ore, dupa care el a fost 1dsat
pentru formarea sedimentului. Dupa limpezire, care a durat 4 zile, distilatul a fost separat de
sedimentul format si supus din nou testarilor.

In calitate de proba de control a fost folosit distilatul tratat conform procedeului analog
[2]. Rezultatele testdrii distilatului tratat cu solutie de peroxid de hidrogen si carbonat de
calciu sub forma de praf sunt sistematizate in tabelul 2.

Tabelul 2
Indicii si parametrii distilatelor si | Panad la tratare | Dupa tratare conform procedeului
procesului propus cunoscut
Concentratia alcoolica, % vol. 66,8 66,3 66,2
Concentratia  acidului sulfuros,
mg/dm’ 80 10 30
Concentratia calciului, mg/dm’ - 3 8
Pierderile de alcool, % 0,19 0,46
Durata procesului, zile 5 10

Exemplul 3

Dupa distilarea unei partide de vin sec rosu s-au obtinut 1000 dal de alcool de vin cu taria
69,0% vol. avand concentratia anhidridei sulfuroase (acidului sulfuros) de 40 mg/dm®
necorespunzatoare documentelor normative in vigoare.

Doza optimald de peroxid de hidrogen pentru oxidarea anhidridei sulfuroase (acidului
sulfuros), determinata prealabil in laborator, este egald cu 14 mg/dm’ (in peroxid absolut).

Cantitatea calculatd de peroxid de hidrogen (420 g la concentratia de 33%) a fost diluatd
cu apd dedurizatd pana la concentratia de 2,9% si introdusd in tot distilatul in procesul
recirculdrii lui din vasul de pastrare in decurs de 1,5 ore.

Doza optimald de hidroxid de calciu, necesard pentru eliminarea in precipitat a acidului
sulfuric format, a fost determinata in laborator, fiind de 32,5 mg/dms.

Cantitatea calculatd de hidroxid de calciu 325 g (sub formd de suspensie a varului stins
1:10) a fost introdusa 1n distilat cu 0 omogenizare intensivd in decurs de 3 ore, dupd care el a
fost lasat pentru formarea sedimentului.

Dupad limpezire, care a durat 2 zile, distilatul a fost separat de sedimentul format i supus
din nou testarilor.
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in calitate de proba de control de laborator a fost folosit distilatul tratat conform
procedeului analog [2]. Rezultatele testarii distilatului tratat cu solutie de peroxid de hidrogen
si carbonat de calciu sub forma de praf sunt sistematizate in tabelul 3.

Tabelul 3
Indicii si parametrii distilatelor si | Péand la tratare Dupa tratare conform procedeului
procesului propus cunoscut
Concentratia alcoolica, % vol. 69,0 68,7 68,7
Concentratia  acidului sulfuros,
mg/dm’ 40 4 12
Concentratia calciului, mg/dm’ - 3 7
Pierderile de alcool, % 0,25 0,6
Durata procesului, zile 3 5

Exemplele ilustreaza posibilitatea fabricarii distilatelor alcoolice calitative si cu pierderi
minime prin procedeul conform inventiei, cu obtinerea efectului pozitiv preconizat.
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