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(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR BEHANDLUNG VON KORKSTOPFEN

The process disclosed is characterized by a first, cleaning, phase in which the corks are treated, particularly with stirring, at
ambient temperature in an aqueous alkaline solution containing a mixture of sodium hydroxide, sodium silicate and hydrogen
peroxide, by a second, drying, phase in which the corks are dried at a temperature of the order of 40 - 80 °C and by a third, disin-
fection, phase in which the corks are treated with an aqueous acidic solution containing a mixture of acetic and peracetic acid
plus hydrogen peroxide in equilibrium, this third phase being followed by a further drying phase.

Verfahren zur Behandlung von Korkstopfen, dadurch gekennzeichnet, da8 man in einer ersten Phase oder Reinigungspha-
se die Korke, besonders unter Umriihren, bei Umgebungstemperatur in einer alkalischen warigen Losung behandelt, die eine |
Mischung aus Natriumhydroxid, Natriumsilikat und Wasserstoffperoxid enthilt, da man die Korke in einer zweiten Phase oder
Ruhephase bei einer Temperatur in der Grokenordnung von 40 bis 80 °C trockeet und daf man die Korke in einer dritten Phase
oder Desinfektionsphase mittels einer im Gleichgewicht befindlichen sauren wifrigen Lsung behandelt, die eine Mischung aus |
Essig- und Peressigsiure sowie Wasserstoffperoxid enthélt, wobei auf diese dritte Phase eine abschlieende Trocknungsphase
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nwerfahren zur Behandlung von Korkstopfen®

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur

Behandlung von Korkstopfen.

Das bei Onologen und Flaschenabfiillern wohlbekannte
Problem mit der_Bezeichnung "Korkgeschmack" verur-
sacht jedes Jahr Verluste, die mehr als 1 % der Ge-
samtweinerzeugung betragen k&nnen, die also erheb-
lich sind.

Unter dieser Bezeichnung "Korkgeschmack" versteht
man alle Geschmacksfehler des Weins, die wunter-
schiedlichen Ursprungs sein kdnnen. Man konnte je—
doch feststellen, daB diese Probleme auf der einen
Seite haufig auf das Waschen der Korke mit chlor-
haltigen Produkten und auf der anderen Seite auf die
Anwesenheit oder Entstehung von Mikroorganismen im
Korkmaterial zuriickzufiihren waren, die entweder be-
reits im Kork vorhanden waren, oder im Laufe der
spidteren Behandlungsphasen auftraten.

Um den nachteiligen EinfluB der im Kork angesiedel-
ten Mikrobenflora auf das Getrank auszuschalten,
insbesondere auf in Flaschen abgefiillten Wein, hat
es sich eingeblirgert, die Korke vor der Benutzung
einer Desinfektion zu unterziehen; diese besteht
traditionell im Eintauchen der Korke in eine Natri-
umhypochloritldsung. Diese Behandlung erfolgt zu-
meist direkt beim Hersteller.

Die vorgenannte Behandlung gestattet durchaus eine
sufriedenstellende Desinfektion des Korks, wenn man
an das bakterizide und sporentdtende Wirkungsspek-
trum denk-, wie es von Hypochloriten bekannt ist,
aber es wurde nachgewiesen, daB dies eine Freiset-
zung von Chlor mit sich brachte, die in Anwesenheit
der im Kork vorhandenen Polyphenole und/oder Tannine
zur Freisetzung von solchen Verbindungen wie bei-
spielsweise Trichloranisol fithrte, worin bestimmte
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Fachleute den wesentlichen Faktor sehen, der filir den
"Korkgeschmack" verantwortlich ist.

Aus diesem Grunde hat man versucht, die Hypochlorite
durch andere Desinfektionsmittel mit &hnlicher Wir-

kung, jedoch ungiftiger Art, zu ersetzen, die fir
die Behandlung der f£filir die Flaschenabflillung be-
stimmten Korke eingesetzt werden kdnnen.

Parallel zu den vorerwihnten Problemen will die In-
dustrie {iber Korke verfligen, deren Aussehen mdg-
lichst angenehm ist und die in jedem Falle fleckfrei
sind; aus diesem Grunde haben es sich die Lieferan-
ten zur Gewohnheit gemacht, die Korke einer Entfar-
bung zu unterziehen, worauf ggf. eine Neufirbung
entsprechend der in jeder Region Ublichen Gebrauche
erfolgt. In Anbetracht der wohlbekannten Entfar-
bungseigenschaften von Natriumhypochlorit findet
diese Behandlung derzeit gleichzeitig mit der Des-
infektion statt.

Diese Zwdnge machen ganz deutlich, daB man, um das
Natriumhypochlorit bei der Behandlung von Korken
ersetzen zu kdnnen, ein ungiftiges Produkt auswdhlen
muB, welches nicht nur {iber ein sehr breites mikro-
bizides Spektrum, sondern auch iliber intensive Oxida-
tionseigenschaften verfiigt, um die angestrebte Blei-
chung herbeizufiihren.

Von den untersuchten Produkten kam nur der Einsatz
von Wasserstoffperoxid oder von Peressigsdure in
Betracht; die bis heute vorgeschlagenen Behandlungs-
verfahren waren jedoch hauptsdchlich wegen des wenig
angenehmen Aussehens der so hergestellten Korke
nicht zufriedenstellend, und das klassische Hypo-
chloritverfahren ist daher heute noch weitgehend in
Gebrauch.

Um das Aussehen der der Industrie angebotenen Korke
zu verbessern, hatte man sich im lbrigen angewdhnt,
die mit Natriumhypochlorit behandelten KXorke  eine
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Ldsung auf Oxalsduregrundlage durchlaufen zu lassen;
Hauptfunktion dieser Behandlung war es, die an der
Oberflache der Korke vorhandenen Flecke zu entfer-
nen (ziegelrote Flecke mit hohem Tannin- und Eisen=
anteil) und somit das Aussehen der Korke zu verbes-

serne.

Nun kann jedoch eine solche Behandlung deswegen
nicht mehr angewandt werden, weil Oxalsaure inzwi-
schen unter die toxischen Substanzen eingereiht

wird.

Demzufolge ist es unbedingt erforderlich, ein Ver-
fahren zur Behandlung der Korke zu schaffen, welches
aufgrund seiner Art einerseits an die Stelle der
Hypochlorite wund andererseits an die Stelle der

Oxalsiurebehandlung treten kann.

7u diesem Zweck-hat man natiirlich daran gedacht, der
Bleich- und Desinfektionsbehandlung eine Oberfla-
chendelignifizierung vorzuschalten und zu diesem
sweck ein alkalisches Reagens einzusetzen, insbeson-
dere Soda, wobei es sich um ein bekanntes Ligninld-
sungsmittel handelt, welches seit vielen Jahrzehnten
besonders im Rahmen der Papierherstellung verwendet
wird. Die Versuche, die man zu diesem Zweck durchge-
fithrt hat, fielen Jjedoch nicht zufriedenstellend

aus.

Die vorliegende Erfindung hat den zweck, diese vor-
erwihnten Schwierigkeiten zu beseitigen, indem sie
ein Verfahren zur Behandlung von Korkstopfen ohne
Hypochlorit vorschlagt, womit die Bildung von Ani-
solverbindungen vermieden werden kann und gleichzei~-
tig eine nahezu vollstandige Vernichtung s&mtlicher
Mikrobenkeime stattfindet, so daB man Produkte er-
zielt, bei denen es nicht zur Entwicklung eines
"Korkgeschmacks" kommen kann, und die aufgrund ihrer
Beschaffenheit gleichzeitig die Bleichung der Korke
und die Unterdriickung brauner Flecken an der
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Oberfldche verhindern und ein feines, gleichméBiges
und ansehnliches Oberflachengeflige bewirken.

GemaB der Erfindung ist dieses Verfahren dadurch ge-
kennzeichnet, daB man die Korke in einer ersten
Phase oder Reinigungsphase insbesondere unter Umriih-

‘ren bei Umgebungstemperatur mittels einer -alkali-

schen waBrigen Losung behandelt, die eine Mischung

aus Natriumhydroxid, Natriumsilikat und Wasserstoff-

peroxid enthdlt, wdhrend in einer zweiten Phase oder
Ruhephase die Korke bei einer Temperatur in der Grod-
Benordnung von 40 bis 80 °C getrocknet und in einer
dritten Phase oder Desinfektionsphase mittels einer
im Gleichgewicht befindlichen sauren wéaBrigen L&-
sung, die eine Mischung aus Essig- und Peressigséaure
sowie Wasserstoffperoxid enthalt, behandelt werden,
wobei auf diese dritte Phase eine abschlieBende
Trocknungsphase folgt.

Nach einem anderen Merkmal der Erfindung wird die
dritte Phase bei einer Temperatur zwischen 10 und
60 °C angewandt.

Bei Anwendung der ersten Phase dieses Verfahrens ist
die gleichzeitige Behandlung mit den drei Komponen-
ten wesentlich: Tatsachlich kommt es zu einem Syner-
gismus zwischen der Wirkung der Natronlauge, womit
das Lignin oberfladchlich geldst und somit die &sthe-
tischen Fehler des Korks ausgeschaltet werden kdn-
nen, und der gleichzeitigen Wirkung von Natriumsili-
kat und Wasserstoffperoxid; im {brigen besteht die
MOglichkeit, den Bleichungsgrad der Korke je nach
Bedarf zu variieren, ebenso aber auch die Eigen-
schaften des eingesetzten Korkmaterials, indem man
auf das Verhdltnis NaOH / Nap5i0O3 Einfluf nimmt.

Die auf diese Reinigungsphase folgende Ruhephase ist
ebenfalls von groBer Bedeutung, und zwar besonders
aus zwel Griinden: Tatsdchlich bewirkt der Anstieg
der Temperatur einerseits eine'Aktivierung des Was-
serstoffperoxids, die eine Einleitung der Desinfek-
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tion der Korke gestattet, und beglinstigt anderer-
seits den Abbau des Natriumsilikats in Form von
Siliciumoxid zur Unterstiitzung der Entfdrbung der
Korke und zur Herbeifiihrung eines Oberflachengefi-
ges, welches dem von Velours mit besonders angeneh-
mem Griff gleicht. '

Wie bereits angefiihrt, k&nnen sich die relativen
Anteile der verschiedenen Bestandteile der Reini-
gungsldésung entsprechend dem gewlinschten Bleichungs-
grad &ndern; es hat sich jedoch gezeigt, daB man
besonders befriedigende Ergebnisse durch Verwendung
einer Ldsung erzielt, die, ausgedriickt in einem ge-
wichtsanalytischen Prozentsatz, ca. 1 bis 5 Gew.—%
Natriumhydroxid (50 %-ig), 2 bis 10 Gew.-3% Natrium-
silikat (50 $-ig) und 15 bis 25 Gew.-% Wasserstoff-
peroxid (35 %-ig) enthalt.

Fiir den zuletzt genannten Bestandteil kann man bei-
spielsweise die Verbindung einsetzen, die im Handel
unter der Bezeichnung "P3-OXONIA" (eingetragenes Wa-
renzeichen) vertrieben wird.

Die Erfahrung hat im iibrigen gezeigt, daB die Kon-
taktzeit zwischen Korken und Reinigungsldsung unter
Umriihren in der GrdB8enordnung von 30 Minuten liegen
muB und daB auf diese Behandlung eine ebenfalls 30
Minuten dauernde Ruhezeit bei 80 °C eintreten muSB.

AuBerdem ist auch die besondere Wahl des Desinfek-
tionsmittels fiir die dritte Phase der Anwendung des
Verfahrens gemaB der Erfindung ihrerseits von
wesentlicher Bedeutung. Tats&chlich hat die Erfah-
rung weitgehend gezeigt, daB das Wasserstoffperoxid
unter annehmbaren Arbeitsbedingungen (Temperatur und
Konzentration) allein nicht geeignet war, eine aus-
reichende Vernichtung simtlicher Mikrobenkeime zu
bewirken, wahrend Pereésigséure aufgrund ihrer
Instabilitat und ihrer Fdhigkeit, Sauerstoff freizu-
setzen, nicht allein in unstabilisierter Ldsung

verwendet werden konnte.
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Aus diesem Grunde enthZlt die wdBrige Desinfektions-—
1dsung gem@B einer bevorzugten Ausflhrungsform der
Erfindung einen gewichtsanalytischen Prozentsatz von
ca. 2 bis 5 % der handelsiliblichen Losung mit der Be-
zeichnung "P3-OXONIA ACTIF" (eingetragenes Warenzei-
chen) . '

Damit diese Losung mit mdglichst hohem Wirkungsgrad
eingesetzt werden kann, ist es natlirlich unabding-
lich, jede Spur von Alkalitdt von den Korken nach
der Reinigungsbehandlung zu entfernen und somit vor
Anwendung der Desinfektionsldsung eine Splilung von
mehreren Minuten Dauer vorzusehen.

Um eine maximale Desinfektionswirkung zu erzielen,
konnte beobachtet werden, daB die Korke unter Um-
rithren mit der Desinfektionsldosung w&hrend eines
Zeitraums von ca. 15 bis 30 Minuten und bei einer
Temperatur nicht liber 40 °C in Kontakt gebracht wer-
den muBten.

Auf diesen Vorgang kann ggf. eine F&drbung folgen,
bevor die Korke etwa 30 Minuten bis 1 Stunde in
einer oder zwei Stufen bei 80 °C getrocknet werden.
Diese sind dann fiir den Einsatz bei der Abfillung
von Weinen und anderen Getranken in Flaschen bereit.

Das oben beschriebene Verfahren kann natiirlich in
jeder Art von Vorrichtung verwendet werden, ohne den
Rahmen der Erfindung zu sprengen. Man wahlt jedoch
flir die wéBrige Reinigungsldsung sowie fiir die was-
rige Desinfektionsldsung vorzugsweise Edelstahlbe-
halter, um Korrosionsprobleme mdglichst weitgehend
zu begrenzen.

Im {ibrigen ist es, um "Flughefe" zu unterdricken und
deren Anwesenheit im Wein auszuschlieBen, besonders
vorteilhaft, die zu béhandelnden Korke (im allgemei-
nen in Gruppen von 10 bis 20.000 Stiick) in zylindri-
sche Gittertrommeln fiir horizontale Rotation einzu-

o
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legen, bevor man sie nacheinander mit den verschie-
denen Behandlungsldsungen in Berlihrung bringt; der
Einsatz einer derartigen Vorrichtung erlaubt gleich-
zeitig die Verbesserung und die Verstdrkung des
Kontakts zwischen den Korken und den verschiedenen

Ldsungen.

Die charakteristischen Merkmale des Verfahrens, wel-
ches Gegenstand der Erfindung ist, werden weiter
unten im einzelnen unter Bezugnahme auf das obige
Anwendungsbeispiel beschrieben:

Eine Partie von 15.000 Korken ist in eine zylindri-
sche Gittertrommel eingelegt worden.

Diese Korke wurden 30 Minuten lang bei Umgebungstem-
peratur in einer Ldsung eingetaucht und gedreht, die
folgende gewichtsanalytische Prozents&tze enthielt:

- 1,2 % 50 %$ige Natronlauge,

- 19 % "P3-OXONIA"™ (eingetragenes Warenzeichen)
(Wasserstoffperoxid 35 %ig,

- 2 % 50 %iges Natriummetasilikat.

AnschlieBend lieB man die Korke 2 Minuten lang ab-
tropfen, und danach wurden sie 30 Minuten lang bei
80 °C getrocknet. Danach wurden sie 2 Minuten lang

gespililt.

AnschlieBend wurde die Trommel neuerlich in Umdre-
hung versetzt und die Korke wurden 15 Minuten lang
bei Umgebungstemperatur in einer 3 $igen Ldsung von
"p3-0XONIA ACTIF" (eingetragenes Warenzeichen) ein-
geweicht. Auf diese Behandlung folgte eine 20-mini-
tige Vortrocknung bei 80 °C und dann ein Trockenvor-
gang bei 80 °C wahrend 40 Minuten.

Auf diese Weise erzielte man Korke, deren Aussehen
vdllig zufriedenstellend war.




WO 91/04836

PCT/EP89/01153

ANSPRUCHE

1.) Verfahren zur Behandlung von Korkstopfen, da-
durch gekennzeichnet, daB man in einer ersten Phase
oder Reinigungsphase insbesondere unter Umrithren die
Korke bei Umgebungstemperatur in einer alkalischen
wiBrigen LBsung behandelt, die eine Mischung aus
Natriumhydroxid, Natriumsilikat und Wasserstoffper-
oxid enthdlt, widhrend man in einer 2zweiten Phase
oder Ruhephase die Korke bei einer Temperatur in der
GrdBenordnung von 40 bis 80 °C trocknet und in einer
dritten Phase oder Desinfektionsphase die Korke mit-
tels einer im Gleichgewicht befindlichen sauren wéaB-
rigen Ldsung behandelt, die eine Mischung aus Essig-
und Peressigsiure sowie Wasserstoffperoxid enthidlt,
wobei auf diese dritte Phase eine abschlieBende
Trocknungsphase folgt.

2.) Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daB die dritte Phase bei einer Temperatur zwi-
schen 10 und 60 °C angewandt wird.

3.) Verfahren nach einem der Anspriche 1 und 2, da-
durch gekennzeichnet, daf der Desinfektionsphase
eine Splilphase vorausgeht.

4.,) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, daB8 die wdBrige Reinigungslo-
sung einen gewichtsanalytischen Prozentsatz von 1
bis 5 Gew.-% 50 %igen Natriumhydroxids, 2 bis 10
Gew.-% 50 %igen Natriumsilikats und 15 bis 25 Gew.-%
35 %igen Wasserstoffperoxids enthalt.

5.) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, daf man die Korke fiir ca. 30
Minuten unter Umrithren mit der wé&Brigen Reinigungs-
1dsung in Kontakt halt.

6.) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, daB man die Korke vor Anwen-

oy
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dung der Desinfektionsphase ca. 30 Minuten lang

trocknet.

7.) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, daB die wéBrige Desinfektions-
1dsung einen gewichtsanalytischen Prozentsatz von
ca. 2 bis 5 % der Ldsung enthilt, die unter der Be-
zeichnung "P3-OXONIA ACTIF" (eingetragenes Warenzei-
chen) vertrieben wird.

8.) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da-
durch gekennzelchnet, daR man die Korke wdhrend ca.
15 bis 30 Minuten unter Umrlihren mit der w&Brigen
Desinfektionsldsung in Kontakt halt.

9.) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, da8 man die waBrige Reini-
gungsldsung sowie die wéBrige Desinfektionsldsung 1n
Edelstahlbehdlter einbringt.

10.) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, daB man die zu behandelnden
Korke in horizontal rotierende zylindrische Gitter-
trommeln einlegt und nacheinander mit verschiedenen
Behandlungsldsungen in Kontakt bringt.
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I. KLASSIFIKATION DES ANMELDUNGSGEGENSTANDS (bei mehreren Kiassifikationssymboien sind aile anzugeoe~®

8 S

7 7/00
Im.CI5 B 27 K 7/

Nach der internationalen Patentklassifikation {IPC) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPC

I1. RECHERCHIERTE SACHGEBIETE

Rechercnierter Mindestprufstoff’

Klassifikationssystem -~

Klassifikationssymbole

int.Cl.> § B 27 K

Recherchierte nicht zum Mindestprufstoff gehorende Veroffentiichungen, soweit diese
unter die recherchierten Sachgebiete failen

111 EINSCHLAGIGE VEROFFENTLICHUNGEN®

Art* !

Kennzeichnung der Veroffentlichungll,soweit erforderlich unter Angabe der maRgeblichen Teile12

Betr. Ansoruch Nr.13

16. Februar 1990
siehe Anspriiche

A FR, A, 2569369
28.. Februar 1986
siehe Seite 3,

24, Februar 1977

E FR, A, 2635292 (HENKEL FRANCE)

(MONTEFLUOS)

Zeile 26 - Seite 8,
20; Beispiele; Anspriiche

A DE, A, 2536617 (HENKEL & CIE)

siehe Seite 1, Zeile 5 - Seite 3, Zeile 15

1-10

' 1-10

Zeile

1,2,7
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* Besondere Kategorien von angegebenen Verof*fentlichungen10
“A" Veroffentlichung, die den aligemeinen Stand der Technik
definiert, aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist

"E" lteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem interna-
tionalen Anmeldedatum verdffentlicht worden ist

"L Veroffentiichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch
zweifelhaft erscheinen zu lassen, oder durch die das Verof-
fentlichungsdatum einer anderen im Recherchenbericht ge-
nannten \eroffentlichung belegt werden soil oder die aus einem
anderen besonderen Grund angegeben ist {wie ausgefuhrt)

“0" Veroffentiichung, die sich auf eine mundliche Offenbarung,
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere Mafnahmen
bezieht

"p" Veroffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldeda-
twm, aber nach dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffent-
licht worden ist

“T" Spatere Verdffentlichung, die nach dem internationaten An-
meldedatum oder dem Prioritatsdatum veroffentlicnt worden
ist und mit der Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum
Verstandnis des der Erfindung zugrundeliegenden Prinzips
oder der ihr zugrundeliegenden Theorie angegeben ist

"X Verdffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruch-
te Erfindung kann nicht als neu oder auf erfingerischer Tatig-
keit beruhend betrachtet werden

“y" Verdffentlichung von besonderer Bedeutung: die beanspruch-
te Erfindung kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit be-
ruhend betrachtet werden, wenn die Veroffentlichung mit
einer oder mehreren anderen Veroffentlichungen dieser Kate-
gorie in Verbindung gebracht wird und diese Verbindung fur.
einen Fachmann naheliegend ist

"&" Verdffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist
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A EP, A, 0322650 (INTEROX CHEMICA S.P.A.)
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