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MEMORIA DESCRIPTIVA

La invencidén se refiere a un brocedimiento para la concentra-

cidén de soluciones acuosas que contengan, ademds de compuestos
no voldtiles, alcohol y pequefias cantidades de componentes aro-
maticos voldtiles, como por ejemplo cervezas y vinos, mediante

la eliminacidn selectiva del agua.

Un procedimiento generalmente empleado en estos casos, es la
concentracidn por evaporacidn. En la faée de evaporacidn, la
mayor parte de los elementos voldtiles escapa junto con el va-
por de agua. Estos elementos voldtiles pueden ser parcialmente
devueltos al concentrado, bien extrayendo los volitiles del 1i-
quido antes de la concentracidn evaporativa y afiadiendo esos
voliatiles extraidos al concentrado que sale del evaporador, o
bien recuperando en una columna de destilacién los volatiles
presentes en el vapor que escapa del liquido hirviendo en el
evaporador y afiadiendo la concentracidn destilada de voldtiles

al liquido concentrado.

La combinacifn de destilacidn con concentracién mediante eva-
poracidn, es ampliamente utilizada en la industria alimentaria,
(véase por ejemplo la obra titulada "Avances en Investigacidén
Alimentaria', volumen 20, Prensa Académica, Nueva York y Lon-
dres 1973). Sin embargo, este sistema siempre produce concen-
trados que, después de su reconstitucidn, son inferiores a las
bebidas originales no concentradas. Esto se debe al ﬁecho de
que los aromas voldtiles son s8lo parcialmente devueltos al

concentrado. '

Cuando los aromas se separan del liquido en una columna de ex-

traccidn, antes de la concentracidén evaporativa, s6lamente aque-
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1los voldtiles que tengan una volatibilidad en solucién sufi-
cientemente mayor que la del agua, pueden separarse y ser Te-
cuperados. Dado que parte de los aromas de muchos alimentos 1i-
quidos no satisfacen esta condicidn, se perderdn en el subsi-

guiente proceso de evaporacidn.

Cuando en una columna de destilacién se separan los voldtiles
de los vapores procedentes del liquido hirviendo en el evapora-
dor, se perderdn aquellos voldtiles que tengan una volatibili-
dad menor, o s6lamente un poco mayor, que la del agua. Estos
voldtiles abandonan la columna de destilacidn junto con el flu-
jo de los residuos de agua. Mas alin, parte de los aromas muy
volédtiles escapari junto con los gases no condensables, a tra-
vés del condensador del extractor o columna de destilacidn.
También, en muchos casos, la degradacidén térmica de los jugos

y bebidas en el evaporador es inevitable.

Los alimentos liquidos pueden ser concentrados sin pérdida de
calidad, en un procedimiento de concentracién por congelacién,
Dado que el agua se elimina de la solucibn acuosa por la trans-
formacidén de fase liquida a cristales de hielo, pueden ser com-
pletamente evitadas las pérdidas de aroma por evaporacidén. A
causa de la baja temperatura del proceso, sustancialmente me-
nor de 0°C., se evita tambidn la degradacibn térmica de los
constituyentes termoldbiles. Si los cristales de hielo forma-
dos en la solucidn de congelacidn son suficientemente grandes,
no menores de 100 micrones de didmetro aproximadamente, la so-
lucién concentrada puede ser efectivamente separada de los
cristales de hielo en columnas de lavado. Las pérdidas en co-
lumnas de lavado, convenientemente ajustadas, estidn claramente

por debajo del 0,1% en peso del soluto introducido.
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En la concentracidén de bebidas alcohdlicas, por ejemplo vinos

y cervezas, el factor limitativo para el miximo grado de con-

centracidn es el alcohol. Bajo condiciones de cristalizacidn,

(congelacidén), un incremento en la concentracidn de etanol se

traduce en una temperatura de congelacidn progresivamente de-

creciente y en una viscosidad incrementada también en forma

progresiva. Por encima de aproximadamente el 40% en peso de

alcohol, la concentracifn de éste resulta econdmicamente prohi-

bitiva para el proceso de concentracidn por congelacidn.

El efecto del factor de concentracidén, que es la proporcidn

entre el peso de la solucidn inicial y el peso de la solucién

concentrada que contenga el mismo peso de soluto, sobre la

temperatura de congelacidén, se da en la tabla N° 1.

Tabla N° 1: Efecto del factor de concentracibén sobre la tempe-

ratura de congelacidén, en una disolucién patrdn de

vino.

La concentracién inicial de alcohol es del

10% en peso. La concentracidn inicial de sdlidos

disueltos es del 3% en peso.

Factor de Descenso de la temp. de congelacién Eemperatgra
concentracion | Debido o Tog o8- Debido ai etenol | SorReT con-
En °C centrado. °C
1 0,4 5 - 5,4
2 0,6 11 - 11,6
3 1,0 19 - 20,0
4 1,4 27 - 28,4
5 1,8 35 - 36,8
6 2,4 44 - 46.4

Como se puede observar en la Tabla N° 1, el efecto del incremen-
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to de la concentracidén de sélidos disueltos en el vino sobre
el descenso de la temperatura de congelacidn, es précticamente
despreciable comparado con el descenso del punto de congelacién

debido al correspondiente incremento del contenido de alcohol.

Un aspecto de la concentracifn por congelacifn a temperaturas
muy bajas de soluciones acuosas que contengan alcohol, es 1la
alta viscosidad de la solucidn, lo que se traduce en un grado
muy bajo de formacién de cristales de hielo y consiguientemente
en una escasa capacidad de produccidén de hielo para el crista-
lizador. La viscosidad de un concentrado cuddruple de vino es
mucho mayor que la de ese mismo concentrado cuando lo haya sido

después de la retirada del alcohol mediante destilacifn.

Un inconveniente todavia mayor, es el fuerte incremento en los
costes de energia por cada unidad en peso de hielo (agua) a re-
tirar con descenso de la temperatura. El calor de cristaliza-
cifén se elimina siempre indirectamente por medio de una bomba
calorifica (la refrigeracidn tiene lugar mediante la evapora-
cidn de un refrigerante, por ejemplo fredn, y la subsiguiente
compresién y condensaci6én del vapor). El consumo de energia
por julio de calor eliminado, es proporcional a la diferencia
de temperatura entre la condensacifn y evaporacidén del refri-
gerante. Para un vapor refrigerante que condense a +5°C y una
diferencia de temperatura entre el refrigerante de evaporacidn
y la solucidn de cristalizacidn de 10°C, la Tabla N° 2 muestra
el efecto del factor de concentracién sobre el consumo de ener-
gia, de un compuesto patrdén de vino conteniendo alcohol, con

relacidén al consumo de energia de una solucidén libre de alcohol.
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Tabla N° 2: Efecto del factor de concentracién sobre el consu-

mo relativo de energia del cristalizador, en la con-

centracidn por congelacidén de unas soluciones pa-

trdén de vinos, con y sin alcohol.

Factor de Diferencia de temperatura | Proporcidn entre el
entre condensacidn y eva- | consumo de energia
Concentracidn | poracién del refrigerante | con y sin alcohol en
en °C la fase de concentra-
cidn por congelacidn
Sin alcohol | Con alcohol
2 15,6 26,6 1,7
3 16,0 35,0 2,2
4 16,4 43,4 2,6
5 16,8 51,8 3,1
6 17,8 61,4 3,5

Bl concepto inventivo de la presente solicitud, referido a be-

bidas alcohdlicas, resuelve el problema del efecto negativo de

un incremento de la concentracidén de alcohol, en el proceso de

concentracidn por congelacidn, sobre la capacidad del equipo

necesario y, por tanto, en costes de equipo y de energia, me-

diante la combinacidn de dos operaciones, a saber, destilacidn

y concentracifn por congelacidn.

De acuerdo con la invencién, se proporciona un procedimiento

para la concentracidén de soluciones acuosas que contengan, ade-

mids de componentes no voldtiles, alcohol y pequefias cantidades

de componentes aromiticos voldtiles, como por ejemplo el vino

y la cerveza, mediante la eliminacidn selectiva del agua, y

que comprende las siguientes fases:

a) Una primera fase en la cual la mayor parte del alcohol y

componentes aromdticos voldtiles, se elimina mediante un
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proceso de destilacidn, preferiblemente a presidn muy re-
ducida, a partir de la cantidad bruta de solucidén acuosa y
en la que los vapores obtenidos mediante dicho proceso de

destilacidn se condensan en un condensador.

b) Una segunda fase en la cual la solucidén acuosa obtenida en
la fase (a), se concentra por la eliminacidén del agua en

un proceso de concentracifén por congelacién.

c) Una tercera fase en la cual el condensado obtenido en la

fase (a) se mezcla con el concentrado obtenido en la fase

(b).

A diferencia de la destilacidn combinada con evaporacidm, la
combinacibén seglin la invencidén, de la separacidon del alcohol
de la bebida mediante destilacidn, ?referiblemente a presidn
muy reducida, antes de la eliminacifn del agua de la misma
mediante una concentracién por congelacidn, y de la concentra-
cidén por congelacidn, tiene muy pocos o ningiin efecto adverso
sobre la calidad de la bebida reconstituida. Esto se debe al
hecho de que en el proceso se minimizan las pérdidas de aro-

mas y la degradacidn térmica.

En el procedimiento segiin la invencidén no hay necesidad de una
completa separacidén mediante destilacidn entre el agua y los
volatiles, incluyendo el alcohol y los aromas, ya que los
componentes aromiaticos que quedan en los residuos del producto
se retiemen en el concentrado. Es obvio que en la subsiguiente

concentracidén por congelacién sélo se retira el agua.

Las pérdidas de componentes aromdticos que escapan junto con

los gases no condensables que salen de la columna de destila-



170

175

180

185

190

195

(7

cién, pueden ser casi eliminadas mediante un descenso de la
temperatura del destilado, antes de la separacidn de éste de
los gases no condensables, hasta un valor tan bajo que la ten-
sién de vapor de los componentes aromiticos sea inapreciable.
A una temperatura ‘de por ejemplo -40°C, las pérdidas aromdti-
cas por la parte superior de la columna de destilacién son

priacticamente nulas.

Para evitar la degradacidn térmica de los componentes aromiti-
cos, es recomendable en la mayoria de los casos disminuir la
presifén en la columna de destilacidn hasta un valor en el que
la temperatura de los residuos de producto no exceda de 40-

50°C y el tiempo de permanencia no exceda de 30 minutos, apro-

ximadamente.

De acuerdo con la invencidén, se ha encontrado que, sin embargo,
en algunos casos pueden producirse reacciones indeseables por

las siguientes razones. Toma cierto tiempo establecer el equi-
librio en la columna de destilacidn para todos los componentes
aromdticos. El1 tiempo de permaneﬁcia para alguno de estos com-
ponentes puede ser, por tanto, demasiado largo y por ello ver-
se adversamente influenciada la calidad del producto. En tales
casos es recomendable provocar peridédicamente una afluencia ria-
pida de todos los componentes arométicos fuera de la columna

de destilacidn, por ejemplo alrededor de una vez cada 15 a 60

minutos.

Ese flujo rapido puede conseguirse mediante funcionamiento a
reflujo cero durante algiin tiempo (por ejemplo de 1 a 3 minu-

tos).

La presente invencidn se describiri mids detalladamente y se
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ilustrarid con el dibujo que se acompafia, correspondiente a un
esquema de funcionamiento de una forma de realizacién del pro-

cedimiento de la presente invencién.

El 1iquido a ser concentrado -1- se introduce en la columna de
destilacién -2- que trabaja a baja presidén. Los vapores -16-,
que contienen précticamente todo el etanol y parte de los aro-
mas, se extraen por la parte superior y se condensan en un con-
densador -4-. Parte de este condensado -8- se refluye a la par-
te superior de la columna de destilacién. El resto, llamado
destilado, se enfria hasta -40°C en un intercambiador de calor
-5-. Las partes no condensables, como por ejemplo el aire, se
separan del destilado en un separador de gases-liquidos -6-.

El destilado -9~ se extrae y se mezcla seguidamente en un mez-
clador -17- con el producto concentrado por congelacidn -14-

que sale de la columna de lavado -12-.

La baja presidn en la columna de destilacifn se mantiene a un
nivel deseado por medio de la bomba de vacio -7-. Debido a la
muy baja temperatura, -40°C, de la mezcla de condensado y gases
inertes en el separador -6-, las pérdidas de aroma con los ga-
ses expulsados -18- son evitadas casi totalmente. El liquido
-10- que sale por la parte inferior de la columna de destila-
cifn estd pridcticamente libre de alcohol, pero no tiene que
estar, generalmente no lo estard, libre de aromas, esto es, no
estard libre de aquellos que sean menos volidtiles. Este liquido
se introduce seguidamente en el cristalizador por congelacién
-11-. En este cristalizador el liquido, segiin la concentracidn
de sélidos disueltos, puede ser cbncentrado entre tres y trein-
ta veces, o incluso m&s. BEn la columna de lavado -12-, se sepa-
ra el liquido de los cristales de hielo. Cuandc el proceso de

concentracién por congelacidén funciona debidamente, las pérdi-
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das de soluto con el hielo -13-, que abandonan la columna de

lavado -12-, son inapreciables.

Las columnas de destilacidn a utilizarse en el proceso seglin
la invencidn, estin descritas, por ejemplo, en la obra inicial-
mente citada. Un cristalizador por congelacidn estd descrito
por ejemplo, en la Patente Norteamericana n°® 4.004,886, y co-
lumnas de lavado en las Patentes Norteamericanas 3.777.892 y

3.872.009.

La presente invencidn serid mds detalladamente descrita mediante

el siguiente ejemplo.
Ejemplo: Sextuple concentracidn de vino.

1000 Kg. por hora de vino, conteniendo el 10% en peso de eta-
nol y el 3% en peso de s6lidos disueltos, se introdujo en la
columna de destilacidén -2-. El promedio de evaporacidén en esta
columna fue de 330 Kg. por hora. La columna contenia diez 14-
minas tedricas en la seccidén inferior y cinco en la superior.

El didmetro era de 0,38 m y la altura de 3,5 m,

Se operd a una presidén de 60 mm de mercurio. Se extrajeron por
la parte superior de la columna, 111 Kg de destilado que conte-
nian el 90% en peso de etanol. El flujo de residuos estaba ca-
si libre de alcohol y suspuso 889 Kg por hora. La concentracién
de sblidos disueltos en los residuos fue del 3,4% en peso. En
el cristalizador este flujo de residuos se concentrd 15 veces.
El promedio de afluencia de concentrado -14- fue de 60 Kg por
hora y el concentrado contenia el 50% en peso de sdlidos disuel-
tos. De la columna de lavado se extrajeron 829 Kg por hora de

hielo. La mezcla -15- de destilado -9- y de sdlidos disueltos
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-14-, concentrados por congelacidén, supuso 171 Kg por hora.
Contenia e1.58,5% en peso de etanol, el 17,5% en peso de s6li-
dos disueltos y el 24% en peso de agua. E1l factor global de

concentracidén fue del 5,85.

Las pérdidas de aroma fueron pricticamente nulas. En la co-
lumna se provocaron afluencias ridpidas mediante el cierre del

reflujo -8- durante dos minutos cada hora,

El concentrado total, reconstituido a la concentracién origi-
nal mediante dilucidn con agua, tenia un olor y sabor que di-
ficilmente podria distinguirse de los de una muestra del pro-

ducto original.

Descrito suficientemente el objeto de esta solicitud, se decla-

ran de novedad y propiedad las siguientes reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1) Procedimiento para la concentracidn de soluciones acuosas

2)

3)

que contengan, ademis de componentes no volidtiles, alcohol

y pequefias cantidades de componentes aromdticos volitiles,

como por ejemplo vino y cerveza, mediante la eliminacidn

selectiva de agua, caracterizado porque comprende las si-
guientes fases:

a) Una primera fase en la cual la mayor parte de alcohol
y de componentes aromidticos volatiles se separa median-
te un proceso de destilacidn, preferiblemente a presidn
muy reducida, de la cantidad bruta de solucidn acuosa y
en la cual los vapores obtenidos mediante dicho proceso
de destilacidn se condensan en un condensador.

b) Una segunda fase en la cual la solucién acuosa obtenida
en la fase anterior se concentra mediante la eliminacidn
de agua en un proceso de concentracidén por congelacidn.

c) Una tercera fase en la cual el condensado obtenido en la

fase (a) se mezcla con el concentrado obtenido en la fase

(b).

Procedimiento seglin la reivindicacién 1, caracterizado por-
que la presidn en el proceso de destilacidén se mantiene en
en valores tales que la temperatura de los residuos de di-

cho proceso no supera los 40-50°C.

Procedimiento segiin una de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque la corriente de reflujo de liquido en
el proceso de destilacidn, es interrumpida periddicamente

durante un corto espacio de tiempo.

4) Procedimiento segfin la reivindicacién 3, caracterizado por-
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que la corriente de reflujo de liquido en el proceso de des-
tilacién, se interrumpe cada 15-60 minutos durante un periodo

295 de 1-3 minutos.

5) PROCEDIMIENTO PARA LA CONCENTRACION DE SOLUCIONES ACUOSAS
QUE CONTENGAN, ADEMAS DE COMPONENTES NO VOLATILES, ALCOHOL
Y PEQUENAS CANTIDADES DE COMPONENTES AROMATICOS VOLATILES.

Todo segiin se describe y reivindica en la presente memoria
300 descriptiva, que consta de doce pidginas mecanografiadas por
una sb6la de sus caras, y se ilustra con el dibujo que se acom-

pafia.

Madrid, 17 de Marzo de 1978

Douwe Egberts Koninklijke Tabaksfabriek,
Koffiebranderijen en Theehandel B.V.

p.a.
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