MD 3034 C2 2006.04.30

O BT AR

MD 3034 C2 2006.04.30

REPUBLICA MOLDOVA

(19) Agentia de Stat
pentru Proprietatea Intelectuala

(12)

an 3034 13 C2
(31 Int. CL: C09B 61/00 (2006.01)

BREVET DE INVENTIE

(21) Nr. depozit: a 2005 0152
(22) Data depozit: 2005.05.27

(45) Data publicirii hotdrarii de
acordare a brevetului:
2006.04.30, BOPI nr. 4/2006

(71) Solicitant: INSTITUTUL NATIONAL PENTRU VITICULTURA SI VINIFICATIE, MD
(72) Inventatori: CALDARE Viorel, MD; PARASCA Petru, MD; GAINA Boris, MD
(73) Titular: INSTITUTUL NATIONAL PENTRU VITICULTURA SI VINIFICATIE, MD

(54) Procedeu de obtinere a colorantului rosu din tescovina de struguri

(57) Rezumat:

1

Inventia se referd la industria vinicold, si anume

la un procedeu de obtinere a colorantului rogu din
tescovind de struguri.

Procedeul, conform inventiei, include extragerea
tescovinei la fermentarea amestecului de tescovind
i apd in raport de 1:1 in decurs de 12...15 zile cu
separarea i limpezirea ulterioard a extractului ob-
tinut prin mentinere in decurs de 8...10 zile, puri-
ficarea prin ultrafiltrare a acestuia, concentrarea
extractului purificat prin osmoza inversa cu utili-
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2

zarea membranelor semipermeabile in doud etape:
la prima etapd la o presiune de 2,5...3,0 MPa pana
la continutul substantelor uscate de 20...22%, dupi
care extractul se refrigereazd pand la temperatura de
la -1 pand la -2°C si se mentine in decurs de 16...24
ore cu decantare ulterioara de pe sediment si filtrare,
iar la etapa a doua la o presiune de 4,0...4,5 MPa
pana la continutul substantelor uscate de 38...40%.
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Descriere:

Inventia se referd la industria vinicold, si anume la un procedeu de obtinere a colorantului rosu din

tescovind de struguri.

Este cunoscut procedeul de obtinere a colorantului din tescovind de fructe si pomusoare care include
extragerea materiei prime cu solutie de bioxid de sulf, purificarea extractului prin filtru cu carton, deme-
talizarea cu schimbatori de ioni, desulfitarea si concentrarea in vid. Desulfitarea extractului se efectueaza
prin electrodializa cu dozarea apei oxigenate in flux continuu [1].

Dezavantajele procedeului — proces compus si indelungat de desulfitare, cantitatea inaltd de impuritati
dupa filtrare si concentrare, instabilitatea produsului finit.

Este cunoscut, de asemenea, procedeul de obtinere a colorantului rogu din materie vegetald. Esenta
inventiei constd in aceea cd in calitate de materie prima vegetald se utilizeaza fructul copt al carmazului
(Phytolacca species), separarea fazei lichide se efectueazd prin presare cu filtrare ulterioard, inainte de
concentrare faza lichidd se amestecd cu bentonitd, se ingheata la -10...-12°C in decurs de 5...6 ore, apoi se
dezgheata, iar concentrarea fazei lichide se efectueaza la presiunea de 13...15 kPa pand la un continut de
substanta uscatd de 65...67% [2].

Refrigerarea la temperaturi foarte joase duce la cheltuieli de energie si pierderi partiale (20...30%) de
substante colorante la addugarea bentonitei.

in calitate de cea mai apropiati solutie poate servi procedeul de obtinere a colorantului alimentar din
bostind de fructe i pomusoare, care include extragerea antocianilor din tescovind cu solutie de 0,3% acid
sulfuros, desulfitarea extractului obtinut cu unde acustice cu incélzire preliminard pand la temperatura de
40...50°C, fermentarea extractului desulfitat, ultrafiltrarea cu utilizarea membranelor la o presiune de 0,4
MPa, hiperfiltrarea prin membrane la o presiune de 7,4 MPa, pana la continutul de substante colorante de
28,4 g/dm’, concentrarea in vid pani la continutul de substante colorante de 50,2 g/kg [3].

Procedeul, pe langd avantaje, are si unele dezavantaje: pierderea substantelor colorante in timpul
desulfitirii, polarizarea membranelor §i pierderea bruscd a capacititii de lucru a membranelor semi-
permeabile din cauza cantititilor mari de impuritdti $i zaharuri in extractul initial, cresterea bruscd a
temperaturii produsului in procesul de concentrare, fapt ce duce la imbibarea membranelor, micsorarea
productivitdtii si mdrirea perioadei de regenerare.

Problema pe care o rezolvd prezenta inventie constd in simplificarea procesului tehnologic de
purificare si concentrare a colorantului in baza utilizirii membranelor semipermeabile prin osmoza
inversd, ameliorarea calitatii, cat si micsorarea pretului de cost al produsului finit.

Rezultatul se atinge prin aceea cd procedeul, conform inventiei, include extragerea tescovinei la
fermentarea amestecului de tescovind si apd in raport de 1:1 in decurs de 12...15 zile cu separarea si
limpezirea ulterioard a extractului obtinut prin mentinere in decurs de 8...10 zile, purificarea prin ultra-
filtrare a acestuia, concentrarea extractului purificat prin osmoza inversd cu utilizarea membranelor
semipermeabile in doud etape: la prima etapd la o presiune de 2,5...3,0 MPa pani la continutul
substantelor uscate de 20...22%, dupa care extractul se refrigereaza péand la temperatura de la -1 pana la -
2°C si se mentine in decurs de 16...24 ore cu decantare ulterioard de pe sediment si filtrare, iar la etapa a
doua la o presiune de 4,0...4,5 MPa pana la continutul substantelor uscate de 38...40%.

Obtinerea extractului prin extragerea tescovinei la fermentarea amestecului de tescovind si apd
permite intensificarea de 2..3 ori a procesului de purificare a extractului de impuritati (substante balast)
prin membranele semipermeabile, fapt ce duce la ameliorarea calitétii lui.

Concentrarea in doud etape prin osmozd inversd permite de a intensifica procesul tehnologic,
deoarece are loc reducerea procesului de polimerizare a membranelor. Separarea sedimentului de cris-
talele acidului tartric la refrigerare permite de a intensifica procesul de concentrare si de a-1 efectua fara
schimbari esentiale ale temperaturii produsului.

Concentrarea la prima etapd mai jos de 20% substante uscate nu aduce la formarea cristalelor mari de
acid tartric si sedimentarea rapidd a lor in procesul de refrigerare ulterioard la temperatura de minus
1...minus 2°C, iar concentrarea mai inaltd de 22% substante uscate are ca urmare majorarea temperaturii
mai inalte de 30°C (pani la 40...45°C), ce duce la micsorarea productivititii si la distructia membranelor.
Refrigerarea la temperaturd mai joasd de minus 2°C nu intensificd procesul de cristalizare a acidului
tartric, jar la temperatura mai ridicatd de minus 1°C, procesul de cristalizare dureazi aproximativ 10 zile
fira purificare completd.

Rezultatul inventiei constd in simplificarea procesului tehnologic si intensificarea procesului de
purificare si concentrare a colorantului rogu de struguri in baza utilizirii membranelor semipermeabile,
simplificarea procesului de polimerizare a membranelor, ameliorarea calititii si stabilitatii colorantului,
pastrarea proprietatilor biologice active ale antocianilor, care nu sunt supuse influentei temperaturilor
ridicate.
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4

Procedeul se efectueaza in felul urmator. Tescovina dulce din soiuri rosii clasice se amestecd cu apa
potabild in raport de 1:1, se dozeazi suspensia de levuri selectionate pentru vinificatie in volum de
1,5...2,0%, amestecul se omogenizeazd, apoi are loc fermentarea zaharurilor cu difuzia antocianilor.
Procesul se realizeaza timp de 12..15 zile cu omogenizare periodicd. Partea lichidd se separd de
tescovind, se mentine 8...10 zile pentru limpezire. Extractul obtinut se purificd prin ultrafiltrare cu
utilizarea membranelor UAM - 300 (membrane de acetat celuloza pentru ultrafiltrare, 300 - capacitatea de
retinere). Parametrii optimali ai procesului: presiunea 0,15...0,20 MPa, viteza fluxului tangential 2...3 m/s,
ciclul de filtrare 20...22 ore, ciclul de regenerare 8 ore.

Extractul purificat se concentreaza prin osmoza inversa cu utilizarea membranelor de tipul 9PO-95 cu
selectivitatea dupa NaCl de 95% (95 - nivelul de retinere al solutiei de clorurd de sodiu). Concentrarea la
prima etapd se efectueazi la presiunea de 2,5...3,0 MPa pénd la atingerea concentratiei de 20....22%
substante uscate. Concentratul de colorant rosu obtinut la prima etapa se refrigereaza la temperatura de
minus 1°C ... minus 2°C cu mentinerea la temperatura datd in decurs de 16...24 ore.

Dupa refrigerare concentratul se decanteazd de pe sediment si se supune filtririi grosiere printr-o
plasid metalicd cu mirimea ochiurilor de 0,05 mm.

Concentratul purificat de cristalele acidului tartric se supune concentrarii utilizind aceleasi membrane
OPO0-95, la presiunea de 4,0...4,5 MPa pani la atingerea concentratiei de 38...40% substante uscate.

Exemplul 1

10 tone de tescovina dulce rosie de soiul Cabernet-Sauvignon s-au amestecat cu apd potabild in raport
de 1:1, s-a dozat suspensie de levuri selectionate pentru industria vinicold in volum de 1,5%. Amestecul s-
a omogenizat cu fermentarea zaharurilor si difuzia antocianilor.

Fermentarea a decurs timp de 15 zile cu omogenizarea periodicd. Extractul s-a separat de tescovind si
s-a mentinut 10 zile pentru limpezire.

S-a obtinut un extract cu urmatorii indici: concentratia antocianilor 2,2 g/dm’, concentratia acidului
tartric 3,2 g/dm’, proteine 38 mg/dm’, polizaharide 1327 mg/dm®, pH 3,1.

Pentru purificare extractul a fost supus ultrafiltrarii cu utilizarea membranelor UAM-300 la presiunea
de 0,2 MPa, viteza fluxului tangential de 2 nv/s, ciclul de filtrare 20 ore, ciclul de regenerare 8 ore. in
urma ultrafiltririi concentratia substantelor balast s-a micsorat esential: proteine 12,6 mg/dm’,
polizaharide 67,0 mg/dm’, pH 3,1, concentratia antocianilor 2,0 g/dm’.

Extractul purificat a fost supus concentrdrii prin osmozi inversd cu utilizarea la prima etapd a
membranelor semipermeabile OPO-95. Concentrarea s-a efectuat la presiunea de 2,5 MPa pand la
concentratia de 20% substante uscate. Concentratul obtinut a fost refrigerat pand la temperatura de minus
1°C si mentinut timp de 24 ore. Dupa refrigerare concentratul a fost decantat de pe sediment cu filtrarea
grosierd printr-o sitd metalici cu marimea ochiurilor de 0,05 mm. In rezultatul refrigeririi acidul tartric s-
a cristalizat. Concentratia acidului tartric a scizut de la 18,6 pand 1a 2,8 g/dm’.

Concentratul purificat a fost concentrat in a doua etapa utilizind acelasi tip de membrane 9PO-95, la
presiunea de 4,0 MPa pand la concentratia de 38% substante uscate. Concentratul de colorant rosu are
urmitoarea compozitie chimici: concentratia antocianilor 20,7 g/dm’, acidul tartric 8,3 g/dm’. Pe
parcursul a 6 luni concentratul a fost stabil, fard formarea sedimentului.

Exemplul 2

10 tone de tescovind dulce rosie de soiul Merlot s-au amestecat cu apd potabild in raport de 1:1, s-a
dozat suspensie de levuri selectionate pentru industria vinicold in volum de 2,0%. Amestecul s-a
omogenizat cu fermentarea zaharurilor si difuzia antocianilor.

Procesul de fermentare a decurs timp de 12 zile cu omogenizarea periodica. Extractul s-a separat de
tescovind si s-a mentinut 10 zile pentru limpezire.

S-a obtinut un extract cu urmdtorii indici: concentratia antocianilor 2,7 g/dm’, concentratia acidului
tartric 4,3 g/dm’, proteine 42 mg/dm’, polizaharide 1485 mg/dm’, pH 3,3.

Purificarea extractului s-a efectuat utilizand membrane semipermeabile de tip UAM-300 la presiunea
de 0,15 MPa, viteza fluxului tangential de 2,3 m/s, ciclul de filtrare de 22 ore, ciclul de regenerare de 8
ore. In urma ultrafiltriirii concentratia substantelor balast s-a micsorat esential: proteine 10,7 mg/dm’,
polizaharide 55,3 mg/dm®, pH 3,1, concentratia antocianilor 2,6 g/dm’.

Extractul purificat a fost supus concentrdrii prin osmozd inversd la prima etapd cu utilizarea
membranelor OPO-95 la presiunea de 3,0 MPa pand la concentratia de 22% substante uscate.
Concentratul obtinut a fost refrigerat pand la temperatura de minus 2°C §i mentinut timp de 16 ore. Dupd
refrigerare concentratul a fost decantat de pe sediment si filtrat grosier. Concentratia acidului tartric a
scizut de la 21,4 pani la 3,2 g/dm’.
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Concentratul purificat a fost supus concentririi prin osmozd inversd in etapa a doua la presiunea de
4,5 MPa, utilizand membranele DPO-95, pana la concentratia de 40% substante uscate. Concentratul de
colorant rosu are urmatoarea compozitie chimic: concentratia antocianilor 24,3 g/dm’, acidul tartric 9,6
5 g/dm’. Pe parcursul a 6 luni concentratul a fost stabil, fird formarea sedimentului.
Caracteristicile colorantului obtinut conform procedeului revendicat si conform celei mai apropiate
solutii sunt prezentate in tabel.

Tabel
10
Unitatea | Procedeul conform inventiei Procedeul conform
Caracteristicile fl N < Exemplul 1 Exemplul 2 celei .r.nai apropiate
masurd solutii
extractului pand la purificare:
enind g/dm’ 22 2,7 3,5
acid tartric g/dm’ 32 4,3 32
zahir g/dm’ 1.2 2,3 84
proteine g/dm’ 38 42 340
polizaharide mg/dm’ 1327 1485 3860
dupd purificare prin
ultrafiltrare:
presiunea MPa 0,2 0,15 0,2
productivitatea
specific m*m’h 3,0 2,7 1.2
enind g/dm’ 2,0 2,2 3,0
acid tartric g/dm’ 3,0 4,3 3,0
zahir g/dm’ 1.0 2,1 80,0
proteine mg/dm’ 12,6 10,7 260
polizaharide mg/dm3 67,0 55,3 1270

Procedeul propus simplificd procesul de purificare i concentrare, majoreazd productivitatea
membranelor, amelioreaza calitatea produsului finit §i micgoreaza pretul lui de cost.
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(57) Revendicare:

Procedeu de obtinere a colorantului rosu din tescovina de struguri care include extragerea tescovinei,

purificarea prin ultrafiltrare a extractului obtinut i concentrarea acestuia, caracterizat prin aceea ci
extragerea tescovinei se efectueazd la fermentarea amestecului de tescovind si apd in raport de 1:1 in
decurs de 12...15 zile cu separarea si limpezirea ulterioard a extractului obtinut prin mentinere in decurs
de 8...10 zile, concentrarea se efectueazd prin osmoza inversd cu utilizarea membranelor semipermeabile
in doud etape: la prima etapd la o presiune de 2,5...3,0 MPa pand la continutul substantelor uscate de
20...22%, dupd care extractul se refrigereazd pand la temperatura de la -1 pand la -2°C si se mentine in
decurs de 16...24 ore cu decantare ulterioara de pe sediment si filtrare, iar la etapa a doua la o presiune de
4,0...4,5 MPa pana la continutul substantelor uscate de 38...40%.
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