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wste invento se refiere a la produccibn, acele-

L
racidn y coutrol de algunos de los cambios que ocurresn duran-
) -~ te el proceso de maduracidn, para el consumo humano, de desti-

lados tales como el brandy, la Jgineobra, el ron, el whisky, etc.
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gue se hacen a partir de jugos o zumos naturales fermentados.
®e hace referenéma a ellos, en lo gque sigue, como “* los des-
tilados™. |

| } Durante el transcurso de todas las fermenta-
ciones alcoholicas naturales por levadura, se producen muchas
sustancias por el organismo, ademids del producto final prin-
cipal, alcohol etilico, y algunas de estas sustancias, que
guedan en los vinos unaturales, 0 que pasan por destilacidn
con el alcohol etilico y agua en la fabricacidbn de licores
espirituosos, les comunican una calidad de "recipientes” o de
"asperos’, que en general se estima indeseable. e conviene
generalmente en gue las sustancias a las que hay que atri-
bulr esta calidad son los agrupados con el nombre de aceites
de fusel. 4a cantidad y la naturaleza del aceite de fusel,
por supuesto, varia considerablemente con las diferentes fer-
meutaciones y destilaciones, perd los alcoholes superiores

- amilico, propflico y butflico - preponderan en la mayorfa

~de los analisis.

la préctica normal durante muchos afios en la
eliminacién del caracter “reciente™ desagradable, reteniendo
al propio tiempo en los vinos y aléoholes, y mejorandolos,
el aroma y el bouguet, ha sido mantener el producto en con-
tacto con madera, natural o carbonizada, o tratadsa previamen-
te con vino, durante un periodo de varios afios desde dos a
diez. No hay acuerdo en cuanto a la naturaleza de los cam-
bios quiamicos gque ocurren en los vinos y alcoholes durante

esta maduracidn.



‘ Prébablemente ocurren concurrentemente cuatro
procesoss

1. absorcidn de algunos aceites de fusel sobre
la superficie de la madera.

2.- Gambios quimicos en los propios productos
de fermentacibn, con formacidén de esteres, aldehidos, cetonas
y éteres. |

3.- wvisolucibn, desde la madera, de taninos y
otros materiales susceptibles de extraccidn

| 4.~ vifusibn de compuestos orgdnicos previa-
Mente absorbidos por la madera desde el vino,

- Liag éctuales pricticas en este proceso de ma-
duracidn son largas, costosas, y varlables, y, en cierta me-
dida, de resultados imprevisibles. Un inconveniente més es
la pérdida por evaporacidn que ocurre durante los afios de al-
nacenaje.

&l objeto principal de este ianvento es el de
crear un procedimiento por el cual pueden producirse en des-—
tilados répidamente ; de modo seguro, cambios que, creemos,
son comparables a algunos de 1los cambios gue ocurren durante
la haduracién, eliminando de este modo el gasto y la incerti-
dumbre ocasiouados por el prolongado iantervalo eantre la fa-
pricacibu de tales destilados y la produccién de licores pa-
latables para el consumo humano., &1 procedimiento puede usar-
se por si mismo, o conjuntamente con otras técnicas.

Utro objeto de este invento es el de crear un

. procedimiento por el cual los cambios esenciales que ocurren
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qurante los presentes'procedimientos de maduracidn de desti-

“ lados pueden producirse con certidumbre, estudiarse en con-

diciones controladas, someterse a anslisis quimicos, y mejo-

rarse.
5 41 iovento utiliza las propledades de los ma-
teriales polimeros sinteticos de permutacidn cationica, wu-~
chos de esﬁos materiales estdn disponibles en el comercio en
forma de particulas sdlidas, y se conocen bajo marcas regis-
tradas.
10 mjemplos sonsd
MBTCaS., Fapricantes.
dupsinl I8 Ik 100 Kohm « Hdaas, Vo. HKegineus rroducts
Andmixhlin L 120 i " « Vhemical vorporation, riladel-
fia (&s,U0U)
15 DOl 3V Dow Chemical vorporatidnm,
michigan (&is,uu.)
DB 5V id.
LiQUOnEX CRQ wiquid Coaditioning Corporation,
Nueva dJersey (&i,UU,)
20 Llglunba CORw id.
LrO-CARE 215 ine Permutit Company, Londres
(Inglaterra) i
LEU-VARB 225 id.
ZBO~CARS 315 id.
25 figbas sustancias tienen en comin la estructu- ;

ra de un esqueleto inerte gue lleva grupos acidos, y tienen
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la propiedad de actuar como 4cidos mientras permanecen ellas
mismas en estado sélido. Uifieren entre si en las siguientes
particularidades:
1.~ La naturaleza gquimica de su esqueleto estructu-
ral. La mayoria de los modernos materiales de per-
mutacibn cationica son polimeros fenolicos, tales
como el dwmberlite L& 100, Uowex %0 y 4eo-Carb 215
¥ 315, o derivados de poliegtirol como el Amberli-
te i 12V, Liguonex vith y Zeo-Carb 225.
2.~ ®l tipo de grupos acidos.
wgtos pueden ser srupos de acico sulfdnico o carbo-
xilicos, o aubos. 4ba Amberlite LIr 120 t el Z&Z0O-Cardb
225 tienen s8lo un tipo de centro de permutacibn, a
saber, zrupos de acido sulfdaico. La Amberlite IR
1 y Yeo-varp 215 y 315 poseen grupos de &acido sul-
g fonico y carboxilico.
Utras resinas tales como la Aamberlite IkC 50 tienen
solo grupos carboxilicos.
5.-ALa digtribucién de grupos &cidos sobre la la su-
perficie y en el interior de la particula.
4 .- La capacidad de permutacibén de la resina.
sstas pueden prepararse con algunos o con todos
sus grupos de Acido sulfdénico o carboxilicos en las formas &ci-
da libre o en la forma nidrdgeno. Cuando todos los grupos
sultfénicos o carboxilicos estén en esta forma, las samas de
la capacidad de permutacibn desde 1,7 milieguivalentes por

gramo, peso seco, en el caso del @leo-Carb 215 a 3,5 milieequi-
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valentes por gramo, pesoO seco, en el caso dézgééiéggrlite IR

120,

Bntre las propiedades de los 4cidos minerales
energicos figura la de actuar como catalizadores en la forma-
cibn de ésteres, aldehidos, éteres y acetales. &sta propie-
dad de»actuar cataliticamente es exhibida también por ias Te-
sinas de permutécién cationica gue llevan grupos de &cido
sultfbanico, y expylica, creemos, los valiosos efectos sobre
destilados utilizados en nuestro inveato.

Como resultado de nuestras investigaciones
experimentales, hewos descubierto gue cuando el-destilado de
un licor rermeuntado natural en estado reciente o aspero es
puesto en contacto con materiales polimeros sinteticos de
permutacién cationica en forma 4cida o hidrogeno, y dejado
durante un periodo de tiempo, ocurren cambos guimicos gque
dan comec resultado una alteracién de la calidad reciente o
aspera. &n ciertas circunstancias, el tratamiento da también
como resultado la apaficién del bouquet y aromas agradables
que se reconoce en los alcoholes vendibles como caracteristi-
ca de madurez.

&n nuestras lavestigaciones hemos usado los
criterios empiricos del sabor y el olor para seguir los cam-
bios que ocurren durante este proceso, y hemos confiado en la
comparacidn con el bouquet y aroma de destilados madurados
naturalmente, mds bien que en los analisis quimicos. La na-
turaleza precisa de los cambios quifnicos gue ocurren durante

nuestro procedimiento es oscura, como lo es la de los gue
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ecurren durante la maduracidén naftural.

Ureemos gue lo mejor es considerar el proceso
cowo fenomeno de superficie, en el cual zrupos dcidos sobre
la supertficie de la resina cooperan con alcoholes del desti-
lado, con la formacidn, y en circunsferencias adecuadas con
la liberacibn subsiguiente, de esteres, aldehidos y eteres.
No tenemos evidencia de que la jpermutacién ionica sea una
parte esencial del procesoj la magnitud de¢ la permutacibn
ionica es usualmente menor de 2 milieguivalentes pdr litro de
fluido tratado.
Los factores sigulientes son importantes al con-
trolaxr el proceso:
1.- La naturaleza del material de permutacién ca-
tioaica.
Hemos encontrado que un material particular de
permutacidén cationica, Zeo-Usrb 315, cuaundo se
prepara con 80 a 10U% de sus grupos Acidos en
forma libre o hidrdgeno, prbduoe en los desti-
lados cambios andlogos a los de la maduracidn
natural. Los materiales de permutaeidn catio-
nica de una capacidad de permutacidén mayor que
la del 4eo-varb 315 pueden producir aromas de-
sagradables cuando se usan en la forma hidrdge-
no 10U, y hemos encontrado gue es aconsejable
prepararlos con un valor de permutacidén del mis-
mo orden yue el Zeo-carb 315, a saber, entfe 2

¥y 2,4 miliequivalentes por gramo, peso Seco.
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Al proceso avanza con ufs rapidez cuanto mayor

&1 valor optimo varia con los destilados de

caracter diferente, y puede observarse algin

cambio con valores de 1 milieguivalente o meno-
res. &l preparar resinas diferentes, los valo-
res dé permutacibén citados deben usarse como
uwna guia aproximadamente solameute, y la cifra
optima debe encontrarse por ensayos empiricos.
vreemos que la razén de las diferencias en-
tre los efectos de resinas difereantes estd 1li-
sado eon la distribucidén superficial de los
grupos Aacidos.
bLa cantidad de material de permutacidn cabtio-
nica.
La cantidad wminima encontrada como necesaria -
en la préctica es usualumente de aproximadamen-
te 1 gramo seco peso por 1UU mls. de liguido a
tratar. Fara ua peso dado, cuanto mids fino
sea el material, més rdpido serd su efecto.

La temperatura.

sea la temperatura.

ml tiempo de contacto entre la resina y el
fluido. Los factores 2, 3 y 4 estan interre-
lacionados. por ejeumplo, si un gramo’de resina
se afiade a 1lUU mililitros de destilado, y 1la -
mezcla se deja reposar a 152 ¢, con agitacién

ccasional para cambiar la superficie del fluido
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en contacto con la resina, la deseada mejo-

-

ra en el destilado serd evidente al cabo de

% a o semanasj con las mismas cantidades de

reactivosy calentando a 652 C durante %0 mi
autos (en un condensador de reflajo) se
efectuard un cambio comparavle. Cuando se
usan cantidades mayores de resina, y el vo-
lumen de los destilados corremspondem a un
"volumen de capa”, el proceso seri completo
en unas docechoras a 158 C.

#1 ensayo del alcohol,

Cuando el tratamiento de cualguier volumen
de destilado estd ‘terminado, se establece
aparenteuente un eguiliorio entre los este-
res sobre la supertficie de la resina y los
esteres ya liberados en el liguido desde la
resina. Una alteracidén en la prueba del al-
cohol en tratamientso parece alterar este
eguilibrioy rebajando la prueba se favorece
la liveracidn de més esteres o de esteres
diferentes en el destilado, y asi se aumen-—
ta su "cuerpo". Una disminucién demasiado
grande de la prﬁeba puede dar como resulta-
do el desarrollo de un olor desagradable en
el alcohol, y por tanto debe evitarse unasa

dilucidn demasiado grande.

&l proceso debe realizarse como tratamiento




POr Tandas o como tratamiento continuo o intermitente, como

se indica en lo gue sigue:

v if;¢$’ 1.~ irgtamiento por cargas a temperétura ambiente.
10 grs. peso geco de un material adecuado de per-
-2 mutacién‘cationica, por ejemylo, el vendido bajo
prepara en la forma del hidrdgeno con dos volumenes
de 4cido clorhidrico 2H en la forma usual, y se la-
va a fondo con agua destilada. Cuando la resina,
10 tal como se compra, se cmplea por primera vez, pue-
de ser aconsejaple un lavado adicional inicial en
alcohol caliente 50U% para disolver las impurezas

- | _ fenolicas.,. ’

La resina se escurre a fondo del agua de superficie

15 o, con preferencia, se seca, y se afade a un litro
del destilado a tratar, y la mezcla se deja reposar

' a la bvemperatura ambiente. wvada uno o dos afas la
mezcla debe agitarse de nodo gue un nuevo volumen
de fluido se ponga en contacto con la resina.

20 vuando la calidad “reciente” o "aspera'” ya es evi-
dente en el destilado, y el cambio en el aroma y
bbaqugtieésastlmadonadecuado, lo cual puede reque-
rir de tres a seis sewanas, las partiqulgs de resi-
na son retiradas por filtracién a través de pulpa

: -25 7 de madera o un papel Whatman’s N¢ k. wm1-pH del des-

‘ tilado se ajusta con hidroxido sodico normal a su

valor original - entre pH 4,5 3y 5,5 - vy lueso el

-10U =
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destilado puede usarse como tal, o someterse a ulte-
riores tratamientos destinadcs a mejorar su aroma 0
sSu cuerpo.
Lrataniento répido por cargas.
50 yrs. peso seco de resina de permutacidn preparada
Cationicamente preparada como arriba se ha dicho se
atiaden a 1 1litro de destilado y la mezcla se calien-
ta por una envolvente térmica, bajo un condensador
de reflujo, a o cerca de su punto de ebullicidbn, du-
rante 3U mianutos. 4l enfriar, la filtracidn y el
ajuste del pi se realiza como antes.
Proceso continuo en columna.
En la operacibn en columna, existeir.el peligro de gue
la exposicibn de destilado parcialuente alterado a
superficies sucesivas de permutador cationico nuevo
puede dar coio .resultado reacciones indeseables, con
Lormacidn de sustancias deletersas. &1 control de
la reaccidn depende de las dimensioneé de la columna,
la proporcidn de paso; la temperatura y el valor de
permutacidén del wmaterial de permutacidn cationica.
Uha columna de U,9U metros de 4eo~Uarb 315 en la for-
ma 10U hidrégeno, con una proporcién de paso de 1
ml. por minuto, a una temperatura de 50¢ C,, da an
general resultados muy satisfactorios, pero pegueilas
variaciones en cualqguiera de los citados factores pue=-
den teuaer erectos degproporcionados, y en forma counti

aua del proceso debe tenerse especial cuidado para
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asesurar 1os mejores resultados: @52 5 4

4,- rroceso de Lfiujo intermitente.
mgte es una traunsaccidn entre el trabamieuto por
carzas y el tratamiento continuo en columna, en la
yue se evitan los leligros de este Ultimo dejahdo
un voluaen de capa unida. le destilado en contacto
con la resina nasta gue la reaccidn haya avanzado
a la fase deseada, y reyitiendo luego el preceso con
nuevos volumenes de destilado, wmanteniéndose esta-
cionaria cada volumen de capa mientras ocurre el
canbio catalitico, y retirandose luego de la resi-
nglcon el minimo de contacto con nueva superiicie
de resina. wssbe representa el mejor método précti-
co de trafar graudes volumenes de rluido.

Lo que sigue. es un ejemplo de este métodos

Una botella aspiradora de wvidrio de 5 litros
ae capacidad eguipada coa gsrifoe Superior e inferior de ea-
trada y salida de llena de seo-varb %15 en la forma nidrdgeno,
y la resisa se luava una vez con el destilado o con el alcohol
5Up, e introduce luegso en la botella un volusen de capa del
destilado a tratar y se deja en contacto con la Tesina hasta
que se estimen satisfuctorios el aroma y el oouquet. 4 mna
temperatura ampiente 152 U, esto ocurrird en unas doce horas,
y el proceso puedse acelerarse‘elevando la tempearatura a 402
¢. Com material de permutacidn cationica del valor de permu-
tacidn de weo-Larb 315, ao uagy peligsro de gue la reaccidn

avaace demasiado en egtag circunstancias.
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Una vez que el primer volumen de destilado ha

*

t sido evacuado y se introduce un nuevo volimen, se encontrari

%‘35vj' que la resina ha sido "cebada'” por coatacto con el primer Vvo-
lumen y ahora efectuari los deseados cambios mucho mds rapida-
5’ mente, usualmente en menos de 3V minutos a 158 C. Creemos
Foni ~ que este cebado consiste en la formacidn de ésteres sulféni-
cos sobre la superficic de la resina, y en que una vez iorma-
da esta superficie es posible una esterificacidén més répida
de los alcoholes en el nuevo volumen de destilado.
10 vualquiera gue sea la forma de tratamiento,

. : deben msarse ea todo 61 recipientes inertes, y se evitari el

contacto entre la madera y el material de permutacidn.
. Cuando los destilados se maduran por almacena-
. je en madera, parte de los cambios en ¢l aroma pueden origi-
Q 15 narse por la extraccibn por el liquido de sustancias natura-
les de la madera, por ejemplo, taninos, o de sustancias gue
han sido depositadas en la madera procedentes de un relleno
anterior, por ejemplo, &cidos del vino. For consiguiente, es
deseable en alzunos casos que tales sustancias se afiadan tam-
20 bien en el procedimieuto de acuerdo con el invento. La adi-
cidn se realiza del mejor modo antes de que el destilado sea
puesto en contacto con el material de permutacién, y cual-
gquiera de los métodos sizuientes es adecuados:
. l.~- e hace un extracto alcoholico de virutas de roble,
. 25 . astillas o serrin, con preferencia derivados de un
tonel anteriormcente usado para guardar verez u obtro

1iyuido o destilado fermentado. &l extracto se

- 13 -




rfeduce a seguedad y el poulvo seco asi producido se afiade al

1iguido a madurar. wa canvidad reyuerida dependerd del tiem-

po en el gue el licor a madurﬁr puede haber sido ya juardado
ea madera, y ael graflo de ‘caracter de madera” que se estiame

deseablej 85-115 srs. (peso seco) de extracto por cada 455

litros de destilado es un pronedio satisfactorio para un al-

cohol recien destilado. Uuanto menor sea el caracter “pleno’

o "ouerpo” del alconol {(por ejempio, en un whisky producido

en alaubigue pabentado, en oposicidn a un whisky producido en

alawbigue de vaso,) menor &5 la cantidad de extracto precisa.

* 2.~ Una pequeda proporcibn del alconcl a tratab se deja
reposar durante 24-48 horas ea un recipieate cerra-
do gue couatiene virutas, serrin o astillas de roble,
v luego se filtra y se mezcla con toda la masa de
aléonol a tratar.
oi el roble usado en cualguiera de los citados mé-
todos ha sido derivado de un origen distinto de un
barril usado, pucde ser entonces deseable aradir
vambidn al destilado antes del tratamiento un concen-—
srado de acidos del vino, tal como el disponible en

el comercio con la marca "Puxeret’.

"".L’CUTA—

£
~

Los puntos de ianvencidn propia y nueva gue se

- 14 -
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presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
“
de {nvencidn en lgpaiia, por Valuwls arios, son los siguientes:
l2.- Un procedimiento para mejorar las cuali-
dades potables de'destilados alcoholicos, caracterizado por-
que el destilado se trata con un material polimero sintetico
de permutacidn cationica que contiene grupos de 4cido libre.
20,~ Un procedimiento segin se reivindica en
el puato 18, caracterizado porque los grupos &cidos son gru-
pos sulfdnicos.
30,- Un procedimiento sezin se reivindica en
‘el punto 19, caracterizado porque los grupos &cidos son gru-
pos carboxilicos.
49 ,~ Un procedimiento segln se reivindica ean
el puato 18, caracterizado porque el material polimero sinte-
tico de permutacidn cationica, confiene srupos de &cido sul-

fénico y carboxilico.

59,- Un procedimiento sezln se reivindica en
cualgquiera de los puntos anteriores, caracterizado poryue el
material polimero sintetico de permutécién cationica es una
resina de fenol aldehido.

608.,- Un procedimiento sezln se reivindica en
cualqguiera de los puntos 12 a. 48, caracterizado porgue el ma-
terial polimero sinbetico de permutacibn cationica es una re-
sina de poliestirol. \

79.,- Un procedimiento seslin se reiviandica en
cualyuiera de los iuntos anteriocres, caracterizado porque se

realiza a una temperatura elevada.

- 15 -
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80,- Un procedimiento segin se reivindica en
cualqﬁiera de los puntos anteriores, caracterizado porque el
destilado es obligado a fluir intermitentemente a través de.
una capa del material polimero siatetico parmutador catinico.

9o ,~ Un procediwmiento segyln se reivindica en
cualquiera de los puatos anteriores, caracterizadc porque se
ariade al destilado un extracto alcoholico de madera.

1109.— Un procedimiento para el tratamiento de
iicores rfermentados o destilados. .

+al y como se ha descrito en la wemofia gue
antecede y para log fines que se haa especificado.

' La presenté smemoria consta de dieciseis hojas

escritas a médquina por una sola de ‘sus caras.

SEP. 1057

Madrid,

“:1:.'
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