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Inventia se referd la industria produselor alcoolice, in special la fabricrea produselor alcoolice invechite, si anume la
procedee de oxigenare a distilatelor in procesul maturarii acestora in vase ermetice mari.

Este cunoscut procedeul de invechire a distilatelor, care prevede plasarea lor in butoaie de stejar si pastrarea
indelungata in contact cu suprafata stratului de lemn si a oxigenului aerului, care patrunde natural in butoaie pin
vrana neermetica, prin porii lemnului etc. [1].

Procedeul permite fabricarea bauturilor tari de calitate exeptionala, insa este foarte indelungat si costisitor, necesita
cheltuieli capitale mari (datoritd costului 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 nu permite folosirea rationald a lemnului de stejar, deoarece acesta este implicat in
procesele de extractie si transformari complexe doar numai in straturile aferente partii interioare a doagelor, care
reprezintd mai putin de % din suprafata lor totala, precum nu permite nici optimizarea proceselor fizico-chimice,
care determina atat calitatea, cat si termenii de invechire a distilatelor.

Este cunoscut, de asemenea, procedeul de invechire a distilatelor, care prevede colectatea lemnului de stejar,
fasonarea lui cu pregitirea doagelor, pastrarea indelungata a doagelor, tratarea si plasarea doagelor in rezervoare
ermetice, contactarea indelungata a distilatelor cu straturile lemnului de stejar de la suprafata exterioara a doagelor
in prezenta oxigenului, special introdus pentru asigurarea desfasurarii proceselor fizico-chimice, preponderent
oxidative [2].

Procedeul cunoscut, folosit larg la fabricarea unor produse de calitate satisficatoare, permite diminuarea
semnificativa a pretului de cost al produsului finit datoritd micsorarii atat a cheltuielilor capitale, cat si a pierderilor
de producere.

Mai mult ca atat, procedeul permite folosirea mai rationala a rezervelor tehnologice ale lemnului de stejar datorita
implicarii in procesele de extractie si transformari complexe a straturilor aferente a tuturor partilor doagelor, precum
si posibilitatea modelarii si optimizarii proceselor de invechire prin regularea temperaturii, concentratiei de
substante extractibile, concentratiei oxigenului, regimurilor termodinamice etc.

Un element determinant la efectuarea procedeului cunoscut, care prin definitie este un procedeu oxidativ (cu
consumul de oxigen in primii ani de invechire a cate 120-160 mg/dm3 pe an si in urmatorii cinci ani a nu mai putin
de 60-100 mg/dm3 pe an), este oxigenarea distilatelor in procesul invechirii lor in prezenta lemnului de stejar, mai
ales oxigenarea distilatelor, plasate in vase mari (5-10 mii dal si mai mult).

Ca procedeu, oxigenarea distilatelor in procesul invechirii lor presupune introducerea si solubilizarea in ele a
oxigenului gazos, consumat de substantele (preponderent fenolice) din distilate, la efectuarea transformarilor
oxidative.

Luand in considerare viteza mica de solubilizare (care depinde primordial de suprafata de contact si presiune) si
concentratia mica de solubilitate (care depinde primordial de temperatura), au fost propuse si utilizate diferite
scheme si procedee de oxigenare a distilatelor la maturarea lor.

Asadar, este cunoscut procedeul de oxigenare a distilatelor prin introducerea oxigenului gazos sub presiune direct in
camera libera (de gaz) a rezervoarelor deasupra distilatelor [3].

Procedeul nu are raspandire mare datorita necesitatii respectarii presiunii in rezervoare, distribuirii neuniforme in
volum si vitezei mici de solubilizare (practic difuzionald) a oxigenului in distilate.

Un alt procedeu de oxigenare presupune dispersarea fina a oxigenului gazos in volumul distilatelor prin intermediul
unor dispersatoare poroase (din titan, din ceramica), plasate in partea de jos a acestora [4].

Aceste dispersatoare sunt ieftine, destul de raspandite in practica, dat fiind faptul ca introducerea oxigenului este
comasata cu omogenizarea partiala a continutului, datoritd contopirii unei parti considerabile de bule de oxigen cu
dimensiuni mari, care se rup de pe suprafata dispersoarelor si in miscarea lor verticala antreneaza distilatele.

in acelasi timp, chiar in cazul amestecarii suplimentare a distilatelor in procesul oxigenarii, durata acestuia rimane
destul de mare si sunt semnalizate pierderi mari de oxigen. Mai mult ca atat, procedeul necesita dotarea tuturor
vaselor de invechire cu dispersatoare si comunicatii de oxigen, iar precizia dozarii oxigenului este problematica.

in calitate de cea mai apropiati solutie poate servi procedeul de oxigenare a distilatelor care, include dispersarea
fina, sub presiune, a oxigenului gazos pana la o concentratie de 50-65 mg/L, de 4-6 ori pe an, prin intermediul unui
dispersor stationar din titan, cu pori mici, oxigenul fiind introdus in fluxul distilatului, recirculat prin pompare cu o
vitezd de 20 m3/ora [5].

Procedeul permite introducerea unor cantitati considerabile de oxigen in distilate, insa rimane destul de indelungat,
nu favorizeaza crearea conditiilor optimale la invechire si este insotit de pierderi semnificative. Oxigenul gazos,
introdus prin dispersor, formeaza, de porii acestuia, suvite de bule destul de inguste (chiar microscopice), care au
tendinta de contopire, ce incepe direct pe suprafata dispersorului. Miscarea laminara a fluxului de distilat si oxigen
gazos, si chiar turbulizarea moderata a acestuia la pompare simpla, nu influenteaza esential procesul de contopire,
iar in unele cazuri — chiar il accelereaza.

La contopirea bulelor cu formarea spumei (bulelor grosiere) scade substantial suprafata de contact dintre oxigenul
gazos si distilat si proportional acesteia — viteza de solubilizare a oxigenului in distilat. Mai mult ca atat, bulele
contopite, nimerind in vasele cu distilat, floteaza repede la suprafata acestuia, unde se distrug, iar oxigenul care se
contine in ele practic se pierde.

Problema pe care o rezolva procedeul propus este diminuarea termenilor de oxigenare si pierderilor (de distilat, de
oxigen), precum si crearea conditiilor optimale de invechire a distilatelor in vase ermetice mari.
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Problema este rezolvata prin aceea ca procedeul de oxigenare a distilatelor in procesul maturarii lor in vase ermetice

mari in prezenta doagelor de stejar, aranjate in stive, prevede introducerea si dispersarea unor cantitati

predeterminate de oxigen gazos intr-un flux recirculant de distilat, totodata este supusa recirculatiei numai o parte
din volumul distilatelor si este introdus oxigen gazos in cantititi care depasesc concentratiile de saturatie din
acestea.

Conform inventiei propuse, procedeul de oxigenare a distilatului alcoolic la maturarea acestuia intr-un rezervor in

prezenta doagelor de stejar, include administrarea, prin omogenizare hidrodinamica, a oxigenului gazos in fluxul

recirculant a unei parti de distilat, pana la obtinerea unei emulsii opalescente, care se intoarce in rezervor sub
doagele de stejar. Totodatd oxigenul se administreaza in cantitate de 50-100 mg/dm3, iar fluxul recirculant de
distilat constituie 20-50% din volumul total al acestuia.

Rezultatul tehnic al inventiei constd in diminuarea termenilor de oxigenare, a pierderilor (de distilat, de oxigen),

precum si crearea conditiilor optimale de invechire a distilatelor in vasele ermetice mari.

Rezultatul se datoreaza faptului ca:

- recirculatiei este supusa numai o parte din volumul distilatului, in care se introduce oxigen gazos in cantitati
predeterminate pentru totalitatea volumului distilatului din vas, fapt ce diminuaza atat timpul, necesar pentru
oxigenare, cat si pierderile distilatului in procesul recircularii acestuia;

- oxigenul gazos este introdus in cantitati mai mari decat concentratiile de saturatie deplina a distilatului, fapt ce
permite nu numai introducerea cantitatii predeterminate pentru volumul total al distilatului, dar si formarea
emulsiilor cu continut sporit in oxigen;

- amestecul de distilat si oxigen gazos este supus unei omogenizari hidrodinamice pana la obtinerea unor emulsii
opalescente;

- emulsiile opalescente cu continut sporit de oxigen sunt distribuite in partea de jos a vaselor sub stivele cu doage
de stejar. Oxigenul introdus in distilat sub forma de emulsie (amestec de distilat si microbule cvasistabile), se
dizolva destul de lent (necatand la micile dimensiuni si suprafetele mari de interactiune) in distilat, pana la
concentratia de saturatie.

Opalescenta emulsiei caracterizeza gradul de dispersie a bulelor de oxigen in distilat la nivelul marimii (diametrului)

de 10-5-10-7 m (nivelul, care asigura cvasistabilitatea emulsiei distilat-oxigen gazos in decurs de cateva zeci de

minute, destule pentru omogenizarea satisfacatoare a acesteia in volumul distilatelor din vase).

Mai mult ca atét, intensitatea opalectentei caracterizeaza concentratia bulelor (oxigenului gazos) in fluxul emulsiei.

Incepand cu concentratia oxigenului in emulsia obtinuta de 15-25 mg/dm3, intensitatea acesteia poate fi apreciata ca

”ceata slaba”. La ridicarea concentratiilor oxigenului in fluxul emulsiei pana la 100-120 mg/dm3 (si mai mult) ceata

se intensifica si devine practic alb-netransparenta si poate fi caracterizata ca ”lapte”.

Microbulele cu oxigenul gazos (nu numai cele in cantitati de exes) din volumul distilatului, au tendinta de a se

contopi (de a se uni) si isi pierd stabilitatea dupa cateva zeci de minute. Bulele contopite sau in proces de contopire,

pot iesi (flota) la suprafata distilatului fara sa se dizolve complet, insa stratul de stive cu doage de stejar, sub care
este distribuitd emulsia, permite bulelor (care nu s-au dizolvat in distilat), sa se adsoarba pe suprafata lemnului
doagelor.

Bulele adsorbite devin mai stabile (nu floteazd) si treptat continua dizolvarea in distilat (pana la atingerea

concentratiei de saturatie).

Solubilizarea lenta a bulelor de oxigen, adsorbite pe suprafata lemnului de stejar, pastreaza direct langa aceasta,

concentratii maxim posibile de oxigen (concentratia de saturatie), asigurand activitatea intensa a “’zonei reactive” la

generarea si efectuarea reactiilor oxidative caracteristice si determinante invechirii distilatelor.

Oxigenul gazos este introdus in fluxul distilatelor, care reprezinta 20-50% din volumul distilatului, in cantitate de

50-100 mg/dm3 (3,5-7,0 % vol.), determinata empiric din considerente atat fizico-chimice (stabilitatea emulsiei), cat

Procedeul propus poate fi efectuat cu folosirea comunicatiilor, aparatajului special (omogenizatoare) sau standard

(sisteme de pompare cu modificari si/sau modernizari neesentiale) si vase ermetice.

Procedeul propus se efectueaza in modul urmitor si poate fi implementat cu ajutorul unei instalatii, prezentate in

desenul anexat, care este alcatuita din aparataj utilizat in industria vinicolad si reprezintd un sistem in care sunt

cuplate consecutiv elementele:

- vas 1 ermetic mare, in care sunt instalate stive 2 cu doage de stejar;

- dispozitiv 3 de masurare a fluxului de distilat in recirculare;

- sursd 4 de oxigen gazos;

- dispozitiv 5 (rotametru) de masurare a debitului de oxigen;

- dispozitiv 6 de introducere a oxigenului gazos in fluxul distilatului;

- dispozitiv 7 de omogenizare hidrodinamica, inclusiv de pompare a distilatelor cu asigurarea recirculatiei fluxului
distilatului;

- dispozitiv 8 de separare a spumei (bulelor grosiere) cu reintoarcerea acesteia la omogenizarea hidrodinamica
repetatd;

- dispozitiv 9 de control (visual) al calitatii emulsiei;

- robinete: R1 - de reglare a debitului fluxului de distilat, R2 - de reglare a presiunii distilatului la omogenizare,
R3 - de reglare a fluxului de oxigen gazos si R4 - de reglare a fluxului de spuma din separator la omogenizarea
repetata.
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Vasele ermetice mari, utilizate pentru invechirea distilatelor in prezenta stivelor cu doage de stejar, sunt dotate
prealabil cu sistem de comunicatii, care permite, la pompare, recirculatia continutului acestora cu iesirea fluxului
distilatului dintr-o parte laterala a vaselor si cu intoarcerea (distribuirea) fluxului distilatului in partea de jos la
mijlocul vaselor (sub stivele doagelor de stejar).

Omogenizarea hidrodinamica, suficienta pentru emulsionarea calitativa a amestecului de distilat si oxigen gazos,
precum si recirculatia distilatelor, poate fi efectuatd cu ajutorul omogenizatoarelor, instalatiilor standard de flotare
sau chiar cu ajutorul pompelor centrifugale de turatii mari.

in calitate de element de misurare a cantititii de oxigen poate fi utilizat un rotametru, iar oxigenul gazos poate fi
introdus in fluxul distilatului prin intermediul unui dispersor poros.

In acelasi timp, pentru asigurarea dispersirii calitative a oxigenului gazos in distilat cu obtinerea unei emulsii
cvasistabile, care este caracterizata vizual ca emulsie opalescenta, din fluxul distilatului, spuma (bulele grosiere) este
separatd si reintoasa la dispersare repetata.

Separatorul de spuma (bule grosiere) din fluxul emulsionat (executat, de exemplu, sub forma de un ciclon cilindric
cu intrarea fluxului tangental in partea de jos si iesirea acestuia din partea opusa intrarii), are unita camera de gaz
(spuma) cu comunicatia de intrare a oxigenului in fluxul distilatului.

Stabilirea si mentinerea regimurilor procesului este efectuata manual, regland prin intermediul robinetelor R1 si R2
viteza de recirculatie a distilatului si presiunea acestuia, cu robinetul R3 - cantitatea de oxigen introdus (dupa
rotametru etc.), iar cu robinetul R4 - fluxul de spuma (bule grosiere), reintoarse din camera de gaz a separatorului la
dispersare repetata.

Controlul procesului de oxigenare este efectuat, de reguld, vizual prin sectorul transparent al dispozitivului 9,
asigurand mentinerea emulsiei (inainte de introducerea acesteia in vas) in stare “opalescentd”,

Procesul de oxigenare si, mai general, procesul de invechire a distilatelor, este supus monitorizarii si controlului
tehnologic prin determinarea periodica a concentratiei oxigenului in distilatele din vasele cu doage de stejar.
Concentratia oxigenului si viteza de consum al acestuia stau la baza stabilirii cantitatii de oxigen necesare si
peridiocitatii introducerii acestuia in distilate.

Exemple de realizare a invenyiei.

Exemplul 1

Oxigenarea a 4320 dal de distilat, aflat la invechire intr-o cisterna emailata cu volumul nominal de 5000 dal, in care
au fost instalate doua stive din doage de stejar in cantitate de 4300 kg, a fost efectuatd cu utilizarea instalatiei
prezentate in desen, care a avut, in calitate de dispozitiv de omogenizare hidrodinamica, inclusiv de pompare a
distilatelor, o pompa centrifuga de presiune si de turatii mari (respectiv 7 bari si 2800 rotatii pe minut).

Prealabil a fost calculata cantitatea de oxigen necesara pentru oxigenarea distilatului din cisterna cu continutul initial
de oxigen de 12 mg/dm3 pana la concentratia de saturatie de 34 mg/dm3 (date din literatura), care pentru volumul de
4320 dal constituie 950 g sau 665 dm3.

Dupa inceputul recirculatiei distilatului cu productivitatea pompei de 20 m3 pe ora, treptat a fost deschis balonul de
oxigen, reguland prin rotametru fluxul de gaz pana la viteza de 10 dm3 pe min.

Pentru formarea emulsiei opalescente, controlate prin sectorul transparent al comunicatiei, productivitatea
recirculatiei a fost diminuata pana la 10 m3 pe ora prin intoarcerea spumei (bulelor grosiere) si partial a emulsiei,
din partea de sus a separatorului de gaz, in fluxul distilatului inainte de pompa, si prin reglarea robinetului la intrarea
distilatului in pompa.

Emulsia opalescenta a fost distribuitd sub ambele stive cu doage de stejar.

Oxigenarea a fost efectuata in decurs de aproximativ 65 min de lucru a instalatiei (inclusiv durata, utilizata pentru
reglarea regimului spre obtinerea emulsiei opalescente la iesire), cu introducerea in fluxul distilatului a cantitatii de
oxigen calculate (950 g sau 665 dm3).

Determinarea concentratiei de oxigen in cisterna cu distilat (la invechire) oxigenat, a fost efectuata peste o ora de la
sfargitul procesului.

in calitate de control a fost utilizat procesul de oxigenare cunoscut, efectuat cu aceeasi instalatie, cu introducerea pe
aceeasi durata (aproximativ 65 min) a oxigenului gazos (950 g sau 665 dm3) prin dispersatorul poros cu aceeasi
vitezd (10 dm3 pe min) si cu recirculatia distilatului la debitul maximal a pompei (20 m3 pe ora), fara controlul si
regularea calitatii amestecului de oxigen si distilat la iesire din instalatie, adica fara regularea debitului fluxului,
inclusiv fara separarea si reintoarcerea spumei (bulelor grosiere) si partial a distilatului din partea de sus a
separatorului la intrarea in pompa.

Rezultatele sunt prezentate in tabelul 1.

Tabelul 1
- - Unitatile de Procedeul Procedeul
Indicii tehnologici o
masurd cunoscut propus
Volumul distilatelor la invechire din vasele ermetice dal 4360 4320

Concentratia initiala a oxigenului in distilate mg/dm3 13 12

Concentratia de saturatie a oxigenului in distilate mg/dm3 34 34
Cantitatea predeterminata si introdusa de oxigen g/dm3 950/665 950/665

Productivitatea pompei de recirculatie-omogenizare m3/ora 20 10
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Durata procesului de oxigenare (recirculare) min 65 65
Volumul distilatului recirculat dal/% 2100/48 1050/24
Concentratia oxigenului introdus in fluxul recirculant mg/dm3 45,2 90,5
Concentratia oxigenului in to_talltatea dlstll_atulm (dupa 60 min mg/dm3 24 3
de la sfarsitul procesului)

Rezultatele confirma obtinerea efectelor tehnologice preconizate, si anume diminuarea termenilor de oxigenare, si
evident a pierderilor de divin (recircularea unui volum mai mic de distilat) si oxigen (necesitatea unei cantitati mai
mici de oxigen pentru atingerea concentratiilor necesare).

Concentratia sporitd de oxigen in distilate creeaza conditii mai optime pentru procesele de invechire ale acestora.

Exemplul 2

Oxigenarea a 8250 dal de distilat, aflat la invechire in vas cilindric vertical cu volumul nominal de 10000 dal, in care
au fost instalate trei stive cu doage de stejar in cantitate de 8500 kg, a fost efectuatid cu utilizarea instalatiei
prezentate in desen, care a avut, in calitate de dispozitiv de omogenizare hidrodinamica, inclusiv de pompare a
distilatelor, omogenizatorul unei instalatii de flotare cu productivitatea de 15 m3 pe ora.

Prealabil a fost calculata cantitatea de oxigen necesara pentru oxigenarea distilatului din vas cu continutul initial de
oxigen de 6 mg/dm3 pana la concentratia de saturatie de 29 mg/dm3 (date din literatura), care pentru volumul de
8250 dal constituie 1900 g sau 1330 dm3.

Dupa inceputul recirculatiei distilatului cu productivitatea maximald de 15 m3 pe ord, treptat a fost deschis balonul
de oxigen, reguland prin rotametru fluxul de gaz pana la viteza de 6,5 dm3 pe min.

Pentru formarea emulsiei opalescente, controlate prin sectorul transparent al comunicatiei, productivitatea
recirculatiei a fost diminuata pana la 11 m3 pe ora, prin intoarcerea spumei (bulelor grosiere) si partial a emulsiei
din partea de sus a separatorului de gaz in fluxul distilatului inainte de instalatie, si prin reglarea robinetului la
intrarea distilatului in instalatie.

Emulsia opalescenta a fost distribuitd sub toate trei stive cu doage de stejar.

Oxigenarea de baza a fost petrecuta in decurs de aproximativ 200 min de lucru al instalatiei (inclusiv durata utilizata
pentru reglarea regimului pentru obtinerea emulsiei opalescente la iesire), cu introducerea in fluxul distilatului a
cantitatii de oxigen calculate (1900 g sau 1330 dm3).

Determinarea concentratiei de oxigen in vasul cu distilat (la invechire) oxigenat, a fost efectuata peste o ora de la
sfarsitul procesului si pe parcurs.

in calitate de control a fost utilizat procesul de oxigenare cunoscut, efectuat cu aceeasi instalatie, cu introducerea pe
aceeasi durata (200 min) a aceeasi cantitati de oxigen gazos (1900 g sau 1330 dm3) prin dispersatorul poros cu
aceeasi viteza (6,5 dm3 pe min) si cu recirculatia distilatului la debitul maximal al instalatiei (12 m3 pe ora), fara
controlul si regularea calitatii amestecului de oxigen si distilat la iesire din instalatie (adica fara separarea si
reintoarcerea gazului, spumei si partial a distilatului din partea de sus a separatorului de gaz in fluxul distilatului).
Pentru asigurarea unor conditii optime de invechire a distilatelor, pornind de la faptul, ca in distilatul oxigenat dupa
procedeul cunoscut nu a fost atinsa concentratia acestuia de saturatie, precum si din posibilitatea pastrarii, in distilat,
a cantitatilor de oxigen mai mari decat cele de saturatie (efectul legat cu adsorbtia considerabila a bulelor de oxigen
pe suprafata lemnului de stejar), dupa o pauza de 0 ora oxigenarea a fost continuata in ambele cazuri, la aceleasi
regimuri, in decurs de 60 min cu introducerea suplimentara a oxigenului in cantitate de 400 dm3 (560g).

Rezultatele sunt prezentate in tabelul 2.

Tabelul 2
Indicii tehnologici Umt?‘;llevde Procedeul Procedeul
masura cunoscut propus
Volumul distilatelor la invechire din vasele ermetice dal 8275 8250
Concentratia initiala a oxigenului in distilate mg/dm3 5 6
Concentratia de saturatie a oxigenului in distilate mg/dm3 29 29
Cantitatea predeterminata si introdusa de oxigen g /dm3 1900/1350 1900/1330
Productivitatea pompei de recirculatie-omogenizare m3/ora 15 10
Durata procesului de oxigenare (recirculare) min 200 200
Volumul distilatului recirculat dal/% 5000/60 3330/40
Concentratia oxigenului introdus in fluxul recirculant mg/dm3 38 57
Concentratia oxigenului in totalitatea distilatului ma/dm3
- dupa 60 min de la sfarsitul procesului g 22 26
Durata oxigenarii suplimentare min 60 60
Cantitatea de oxigen aditionata suplimentar g/dm3 560/390 560/390
Concentratia oxigenului dupa oxigenarea suplimentara
- dupa 60 min de la sfarsitul procesului ma/dm3 27 28
- dupa 10 zile de la sfarsitul procesului g 22 26
- dupa 30 zile de la sfarsitul procesului 14 16
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Rezultatele confirma obtinerea efectelor tehnologice preconizate, si anume diminuarea termenilor de oxigenare
minimum de 2 ori, si evident a pierderilor de divin (recircularea unui volum mai mic de distilat) si oxigen
(necesitatea unei cantitati mai mici de oxigen pentru atingerea concentratiilor necesare). Concentratia sporitd de
oxigen in distilate creeaza conditii mai optime pentru procesele de invechire ale acestora.

Mai mult ca atét, datele diminuarii concentratiilor oxigenului pe parcursul invechirii distilatelor oxigenate confirma
faptul, ca procedeul propus permite pastrarea in volumul acestora a cantitatilor mai mari de oxigen, decét cele, care
pot fi direct solubilizate (datorita pastrarii pe suprafata lemnului de stejar a bulelor adsorbite). Solubilizarea lenta a
bulelor direct pe suprafata lemnului de stejar creeaza conditii mai favorabile pentru procesele de invechire, pastrand
in aceastd zona (cu reactivitate sporitd) concentratia maxima de oxigen.



