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CAPITULOC I
INTRODUCC ION

ANTECEDENTES HISTORICOS

En los albores de la civilizacién se producfan -
bebidas rudimentarias obtenidas de vegetales, cereales
o frutas en diversas formas y por la accién de levadu--

ras.

En opinidén de los historiadores no se puede sa--
ber con certeza dénde se originé el primer vino, Sin -
embargo, es 16gico pensar que el hombre primitivo tuve
que aprender a almacenar sus alimentcs para poder sub--
sistir durante los dificiles periodos de invierno., Si
entre estos alimentos, parte eran frutos silvéstres, al
dejarlos ahi de seguro fermentarian y este caldo que se
form6 se convirtié en vino. (1,2)

Se tienen referencias de que en tumbas egipcias
se encontraron murales que ilustran el cultivo de la -
uva y el procedimiento de extraccidén del vino; estas -

tumbas datan de hace 4000 afios antes de cristo. (3)

Se tiemen referencias de que algunas formas de -
cerveza ya se bebian hace por lo menos 6000 afios, esta-
bleciéndose su uso en las antiguas civilizaciones Meso-

potdmica, China y Egipcia. Se considera que l1la cerveza



y el vino fueron las mds antiguas bebidas preparadas por
el hombre. (3)

Los griegos practicaban la adicién de hierbas a
los vinos, caracterfistica que los distinguia de los -~

otros,

De los romanos se sabe que también elaboraban vi
no y llegaron a utilizar las prdcticas de conservacién -
que los griegos establecieron., Los romanos se caracteri-
zaron por ser grandes congquistadores de ahi que conforme
se extendia el Imperio Romano, también lo hacia la viti-
cultura; y por consiguiente se les reconoce el mérito de

la existencia de las viflas europeas,

Es importante también tomar en cuenta la influen
cia de la Iglesia en la subsistencia de la viticultura.
En la BEdad Media una gran cantidad de vifledos eran de su

propiedad.

Muchas son las referencias que acerca del vino -
se encuentran en la Biblia, como aquella que dice de Noé

quien "plantd la vid, bebid el vino y se embriagé". (4)

Durante mucho tiempo, y desde los primercs ini--
. cios, la produccidén del vino y de la cerveza se desarro=-
llaron como un arte y sin explicacién cientifica del pro
ceso, Con el conocimiento de las levaduras, de la técni-
ca de la destilacidén y de nuevos implementos para el pro
cesado de la vid el arte se convirtid en técnica y en -

proceso, Aunque aun hoy en dia algunos productos del -
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proceso de fermentacidén son consumidos mds o menos como
tales, mientras que otros son destilados para obtener -

el producto que se va a consumir. (2)

En forma sencilla, podemos decir ahora que el -
azlcar que contiene el jugo de uva se transforma en al-
cohol y bidxido de carbono; pero las investigaciones de

este proceso se iniciaron en el Siglo XVII,

Entre los cientificos que contribuyeron a la in-
vestigacién del proceso de elaboracién del vino se en---
cuentran: Leeuwenhoek, Lavoisier, el barén Carlos Cag——-

niard-Latour, Gay Lussac, Louis Pasteur, etc.

Louis Pasteur verifica la presencia de las leva-
duras y es considerado el padre de la enologia moderna.

(5)

Para llegar a lo que actualmente conocemos, SO-—
bre el mecanismo de la fermentacién, fue necesario que -
pasara mucho tiempo y la dedicacién de otros investigado

res.

E1l proceso de la destilacién se origina en Euro-
pa, extendiéndose rapidamente su uso. Paises come Espa-
fla, Francia e Italia, aplicaron esta técnica a la uva y
granos, Ya para el Siglo XVI el proceso de la destila-
cién era un importante negocio comercial; y se empezaron

a elaborar diversos tipos de licores.

El interés primario que causaron estos licores -



fermentados, desde los inicios de su produccién, fue el
de su efecto intoxicante. Como consecuencia de lo ante
rior, se gener$ el deseo de conocer qué compuesto o com
puestos eran responsables de este efecto, y asi que la
determinacién de etanol en bebidas alcohélicas ha sido

la mds importante determinacién analitica.

Como resultado de las primeras investigaciones
realizadas sobre el proceso de la fermentacién se encon
tré que a parte del etanol y del biéxido de carbono se
hallaban otros componentes en menores proporciones como
acetaldehido, glicerol, dcido pirdvico y otros. Todos
estos compuestos prevalecen en el producto aun después
de destilaciones sucesivas y es indudable que su presen
cia se debe, entre otras, a las causas siguientes: mate
ria prima fermentada, fermento usado, temperatura y --
tiempo de fermentacidén, tipo de filtro y medio filtran-
te para el fermentador, tipo de destilador, eficiencia
y condiciones de destilacidn, caracteristicas de las ba

rricas de afiejamiento, tiempo de afiejamiento, etc., (6)

Es comin el caso de empresas que teniendo mu---
chos afios de elaborar un mismo producto, desconocen su
composicién casi totalmente, limiténdose a un conoci-—-
miento superficial de las caracteristicas organolépti--
cas y a determinaciones genéricas de contenidos globa--

les de compuestos orgdnicos.

Asi tenemos el caso de la industria tequilera -

que apenas hace algunos afios tuvo conocimiente de la -



existencia de metanol en sus tequilas, en niveles que -

superan 1os 3000 mg/1.

Tode lo anterior queda de manifiesto en las de-=
terminaciones que piden las Normas Oficiales sobre la -

caracterizacién de una bebida alcohédlica.

A continuacidén se resumen las determinaciones -~
qua piden las Normas Oficiales y que se aplican a dife-

rentes tipos de bebidas alcohélicas:

Grado alcohblico.

Aldehidos (como acetaldehido )

Esteres (como acetato de etilo)

Metanol.

Alcoholes superiores (como alcohol amfilico) -

Azlicares totales (como glucosa, previa inver-
s5ién) :

Acidez total (como &cido acético)

Acidez fija y voldtil (como &cido tartdrico)
Extracto seco,

Furfural.

Didéxido de azufre, libre y combinado.
Sulfatos

Taninos.

Es bien sabido, y ya se mencioné en pdrrafos an-
teriores, que 1los aguardientes, y demis bebidas obteni-
das por fermentacidén y destilacién de azvcares y produc

tos vegetales contienen en su presentacién final, - -

.



caracteristicas diferentes de color, sabor, aroma y -~-
" efectos posteriores a su consumo; y que estas diferen--
cias se deben primordialmente a su contenido de compo--
nentes menores como son los aldehidos de peso moleéular
alto, los ésteres etilicos de Acidos grasos, los 4cidos
grasos libres, los aminodcidos, los azicares, los 4dci--
dos orgdnicos del tipo del citrico, tartdrico y ascorbi
co, asi como de los taninos, ligninas, sales inorgdni--

cas y otros compuestos inorgdnicos.



OBJETIVO

Este trabajo tiene la Finalidad de motivar a los
fabricantes de bebidas alcohélicas, tanto a los que ya
comenzaron a emplear la Cromatografia de Gases en su -
control de produccién como a los que siguen empleando -
técnicas tradicionales y oficiales; estableciendo el -
andlisis de aquellos componentes que se encuentran en -
pequefias cantidades y que dan el sabor y aroma caracte-
ristico de una bebida alcohélica, de la cual nos puede
proporcionar interesante informacién respecto a la au--
tenticidad de los productos, a la influencia de los com
ponentes en el sabor, el aroma y materias primas emplea
das en la fermentacién, procesc industrial y aflejamien-

to.

Recientemente se aprobé la Norma Oficial que es-
tablece el empleo de la Cromatografia de Gases para la
cuantificacién de metanol, alcoholes superiores y éste-

res vol4tiles de bebidas alcohélicas.

Se espera en el futuro desarrollar una técnica -
efectiva y prdctica para la caracterizacién del oxrigen
de los azucares que fueron fermentados para llegar al -
producto terminado, Actualmente la iinica que se acepta
pero que atn no estd normalizada (por Espectrometria de
Masas, Resonancia Magnética Nuclear) es cara y no se -~

puede ain popularizar.,



CAPITULO IT

DESCRIPCION DE LA CROMATOGRAFIA
DE GASES Y EQUIPOS EMPLEADOS

La Cromatografia de gases es una técnica anali-
tica'que se utiliza para separar, identificar y cuanti-

ficar los componentes de una muestra.

La separacidén de una mezcla que contenga muchos
componentes voldtiles, se puede lograr con solo introdu
cirla a un sistema por donde fluye un gas, el cual pasa
a través de una columna empacada con un material de ca-

racteristicas especiales que permitan esta separacién.

La Cromatografia de gases se basa, pues, en la
diferencia de velocidades de migracién de los componen-
tes de una mezcla, al ser arrastrados por un gas inerte

a través de un tubo relleno de un material adecuado.

Los componentes separados son detectados y elec
trénicamente exhibidos en un registrador en forma de pi

cos, generalmente de Fforma gaussiana.

La aparicién de cada componente, referido a su
tiempo de elucién o retencién, es caracteristico de ca-
da componente, y el &rea bajo el pico es proporcional a
su cantidad o concentracién. El tiempo de retencibébn y -
el drea, serdn los datos cualitativos y cuantitativos,-

respectivamente.



La evaluacién cualitativa dependerd, entonces, -
de la medida qe la posicién del pico, ya sea tiempo de -
retencidén, tiempo de elucién o la variacién de esos pa--
rdmetros. La interpretacién cuantitativa de los resulta
dos dependerd, primeramente del tamafio, forma y separa—-

cién de los picos, y también de la correcta medicibén del

drea del pico.

A continuacidén se presentan las partes de que -

consta un Cromatégrafo de Gases,



"ESQUEMA BASICO DE UN CROMATOGRAFO DE GASES"
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GAS DE ARRASTRE.

MEDIDOR Y REGULADOR DE FLUJO.
SISTEMA DE INTRODUCCION DE MUESTRAS.
COLUMNA CROMATOGRAFICA.

HORNO.

DETECTOR.

REGISTRADOR Y/O SISTEMAS DE INTEGRACION
O PROCESAMIENTO DE DATOS.

10.~
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‘A,~ GAS DE ARRASTRE.

Los gases que pueden ser empleados como gas de -
arrastre son: Helio (He), Nitrégeno (NQ). La seleccidn
de cada uno de ellos dependerd del detector a ser usado

y la aplicacién a un caso particular.

Los gases mencionados cumplen con la condicién -
de ser inertes, y asi, no reaccionardn con la columna o
la muestra. Es importante que también estén libres de -
humedad y de impurezas para prevenir el mal funcionamien
to dél equipo, como seria el incremento del nivel de rui
doy contaminacién del detector. En ocasiones es sufi--
ciente con instalar un filtro con tamiz molecular entre
el cilindro del gas y el cromatdgrafo, para remover el -

‘vapor de agua y algunas impurezas orgdnicas residuales.
B,~ MEDIDOR Y REGULADOR DE FLUJO,

Es importante proveer una presién y Flujo cons-
tante de gas acarreador, por 1lo que serd necesario regu

larlo.

La forma de lograr &sto, es instalando una vdl-
vula reguladora a la salida del cilindro y antes de la
columna se coloca otro controlador de flujo que ‘general
mente es una vdlvula de aguja acoplada a un regulador -

diferencial.
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C. SISTEMA DE INTRODUCCION DE MUESTRAS.

Este es el sitio de entrada de la muestra al cro
matSgrafo. Se pueden introducir muestras gaseosas, 1i-
quidas o sélidas. En condiciones adecuadas la muestra
debe f4cilmente vaporizarse sin descomposicidén o reac--
¢idén quimica y debe depositarse en la columna con un mi

nimo de volumen para prevenir picos anchos.

Las muestras gaseosas se introducen a la columna
mediante una vdlvula de gases que variard en el disefio
de 'acuerdo a un problema general o particular, o con -~

wna jeringa de gases.

Los liquidos son introducidos al sistema por in-

yeccién con una microjeringa a través de un septum.

Toda el 4rea que ocupa el dispositivo de inyec--
cién estd equipado con un sistema individual de calenta
miento que alcanzard temperaturas arriba de la del hor-

no y facilitard la vaporizacién de la muestra.

Las muestras s6lidas son introducidas al cromaté
grafo disolviéndolas previamente en un disolvente ade--
cuado e inyectdndolas en el instrumento como se hace pa

ra los liquidos,

D.~ COLUMNA CROMATOGRAFICA.

Esta es la parte importante del sistema cromato-

grédfico, ya que agui se lleva a cabo la separacién de -
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los componentes de la muestra,

La columna es un tubo metdlico o de vidrio gene-
ralmente de 1/8" o 1/4" de di&metro nominal, empacada -
con un material granular. El material puede ser un ad-
sorbente como la alumina, silica gel, cuando es cromato
graffa de adsorcién (CGS). El1 material granular puede
ser también un sélido inerte como la tierra de Diatoma-
ceas con un liquido cubriendolo, éste es el caso de la
cromatografia de particién o de intercambio de fases =
(caeL).

Al 1iquido que estd cubriendc al sélido inerte -
se le conoce como fase liquida. Esta tiene una tempera
tura minima y médxima de trabajo que se tomard en cuenta

cuando se haga uso de ella.
E.~ HORNO,

La columna estd situada en el horno, Este cuenta
con un controlador de temperatura que permite tener tem-

peraturas desde la ambiente hasta 400° C,

El horno estd diseflado de tal manera que mantie-
ne la temperatura uniforme mediante wn ventilador de -

‘aspas.
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F .~ DETECTOR

Una vez que se efectda la separacidn, por el ma-
terial de la columna, los componentes entran al detec--
tor, el cual, nos indicarid la presencia del componente

diferente al gas de arrastre.

Los detectores mds comunmente usados son: Ioniza
cién de Flama, Conductividad Térmica y Captura de Elec-

trones.

A
DETECTOR DE IONIZACION DE FLAMA

Este detector responde solamente a compuestos -
orgénicos. es insensible al agua (Hao) y compuestos --

inorgénicos.

Este detector es el mds usado por su alta sensi-
bilidad, buena estabilidad y un rango muy amplio de 1i-
nearidad de respuesta. Tiene la particularidad de des-
truir la muestra produciende iones, biéxido de carbono
(002) ¥ agua (HQO). Se usa como gas de arrastre el Ni-
trégeno (Na), aunque pueden usarse otros gases inertes
(He o Ar)

DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA

Es un detector universal, porque es sensible a -
los compuestos orgdnicos e inorgénicos. Generalmente se

usa para andlisis de compuestos inorgénicos como: agua
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(HQO). biéxido de carbono (c02). oxigeno (02). nitrégeno
(Nz)' argén (Ar).

Este detector no destruye la muestra y es posi--
ble colectar las fracciones de la muestra separada por -
la columna. En este caso el gas de arrastre que se uti-

liza es el Helio (He).

DETECTOR DE CAPTURA DE ELECTRONES

Este detector es selectivo para moléculas que -
contienen dtomos electronegatives, nitrdégeno, oxigeno -~
azufre y particularmente los halégenos. TRequiere de una
técnica lihpia para prevenir la contaminacién de la fuen

te de ionizacién radioactiva (Ni63 o TRITIO).

G.~ REGISTRADOR Y/O SISTEMAS DE INTEGRACION O
PROCESAMIENTO DE DATOS,

Este recibe la sefial eléctrica producida por el

detector y la registra en una grdfica de concentracién

contra tiempo, que recibe el nombre de cromatograma.

Asi pues, los componentes de la muestra quedan

registrados en €l cromatograma y servira para obtener

los datos -de retencién (tiempo, volumen, etc.) y 4rea

del pico; donde los datos de retencién servirdn para
identificar cada componente y el drea del pico serd pro-

porcional a la concentracién de cada componente,
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ANALISIS CUALITATIVO

Se basa en la comparacién de los tiempos de reten
cién de un compuesto conocido con el de otro compuesto -
desconocido, obtenidos en las mismas condiciones de ope-
racidn, '

Para identificar miembros de uma serie homéloga -
que contenga una- muestra, se construye una grafica del -
logaritmo del tiempo de retencidn contra el némerc de -
dtomos de carbono de al menos dog corpuestos de la serie

inyectados,

También se puede utilizar el método de adicién -~
para identificar los componentes de una muestra. Y con--
siste en agregar a la muestra un compuesto conocido. Se
corren ambos cromatogramas y por comparacién se iéentifi'

can 10s componentes de la muestra.

ANALISIS CUANTITATIVO

Se fundamenta en el hecho de que la concentracién
de una sustancia es proporcional al drea del pico obte--
nido en el cromatbgrama y se representa mediante la si--
guiente férmula:
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c:,, A ......;..(1)

donde
= concentracién
A = drea

pasando de la proporcionalidad a la igualdad, te-~
nemos -
C = AF cessareea(2)
donde
F

Factor de proporcionalidad

El1 factor F, depende de la naturaleza de la sSus-
tancia y del detector empleado, ya que diferentes cla;- ‘
ses de compuestos, iguales cantidades de éstos, no pro-
ducen iguél respuesta y el 4drea del pico no va a ser -

proporcional a la concentracién,

Para el caso de dos componentes de una mezcla se
pueden establecer las siguientes ecuaciones: ‘
C = sesscs s
1= % F (3

02=A2 F‘2 o.ot.-i.l(4.)

igualando (3) y (4), tenemos

A1 F1 Az Fa eeso(5)

% €,

¥y para el caso general de n componentes de los cuales
conocemos sus factores se tiene la férmula general que

nos da la proporcién relativa de cada componente (en -
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tanto por ciento), y es,

. F
A1 1

i:An F

c

1% = X 100 ...ea(6)

n
Al método de cdlculo que utiliza esta Férmula se

le conoce como Normalizacién de Area.

Con algunas series homélogas, la respuesta se -
considera igual para cada uno de ellos y la expresién a
utilizar serd:

A

C1 % = —3572:—‘————- X 100 oveas (7)

Si el cromatograma de una muestra presenta dema-
siados componentes y se quiere cuantificar uno de ellos,
se emplea el método de Estandarizacién Externa. Para 1o
anterior se requiere preparar soluciones de concentra--
cién conocida del componente puro e inyectario al croma
tégrafo. Se obtienén las dreas y se construye la grdfi-
ca de drea del componente contra la concentracién de -~
las soluciones patrén. A esta grdfica se le llama curva

de calibracién,

51 tomamos en cuenta que la concentracién es Pro
porcional al 4rea, segin la expresién C ~ 4, al obtener
el drea del componente en la muestra se puede estable--

cer 1o siguiente:

een(8)
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donde

]

drea del componente en la muestra.

Fm = factor de respuesta del componente enla
muestra.

concentraci6én del componente en la mues

tra.

Lz
n

A = drea del componente en la solucidén pa--
P tvén,

F_ = factor de respuesta del componente en -~
P 33 solucién patxén,

C_ = concentracién del componente en la soly
cién patrén.
Como 1los factores son iguales se eliminan convirtiéndose

la expresién (8) en

m Pv ceeenead(9)

Despejando Cm' obtenemos la concentracién del com
ponente en la muestra. En este método de cdlculo es nece
sario que las inyecciones tanto de las soluciones patrén

como de la muestra sean repetitivae.

Otra foma de cuantificar un componente en una -
muestra es utilizando el método de la‘Estandarizécién 151
terna. Esto consiste, entonces, en adicionar a la mues--—
tra problema una cantidad conocida de una sustancia a la
que se le llama patrén o estandard interno, e inyectar -
la mezcla al cromatégrafo. Junto con esta mezcla se pre-
para una solucién patrén de concentracién conocida que -
confenga el compuasto en estudio y el estandard intermo.

Y se inyecta al cromatdgrafo. Con esta Ultima solucidn ~
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se calcula el factor de respuesta del compuesto con res-

pecto al estandard interno de esta manera:
como C~A  ,.....(10)

podemos establecer que
C, = A, F ......(11) vy

1 1 1 7
C, = AyF, eienes(12)
donde
C, = Concentracién del estandard intermo en

la solucién patrédn.

F, = Factor de respuesta del estandard inter
no en la solucidn patrén.

A, = Area del estandard interno en la solu--
cién patrén.

C, = Concentracidn del compuesto en la solu-
¢ién patrén.

F_ = Factor de respuesta del compuesto en la
solucién patrén.

A_ = Area del compuesto en la solucién pa---
trén.,

igualando (11) v (12) tenemos

A1 F1 ) A2 F2 (13)

1 ¢,

haciendo F1 = 1 y despejando F2 obtenemos

fo=_ MG (19

siendo F2 el factor de respuesta del compuesto -

con respecto al estandard internc.
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A continuacién se calcula la concentracién del -
compuesto en la muestra con las dreas del cromatograma -
de la muestra, la concentracidn del estandard y el fac-

tor de respuesta calculado.

Utilizando la expresién (13)

C. = Concentracién del estandard interno en
la solucién patrén,

F, = Factor de respuesta del estandard inter
no en la solucién patrén

A_ = Area del estandard interno en la solu--
cién patrén,

C,. = Concentracién del compuesto en la mues-
tra problema.

F_ = Factor de respuesta calculado.

A_ = Area del compuesto en la muestra.
y despejando 02 tenemos

F2 A2 C1
1 F1
donde C2 es la concentracibén del compuesto en la
muestra problema. '
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La ventaja de este método de cdlculo es que no -
se necesitan inyecciones repetitivas, sino que se con--

serve la relacién de &dreas.

La dificultad de este método estd en buscar un -
estandard interno adecuado que no interfiera con el com
ponente en la muestra. Los reguisitos que debe cumplir

un estandard interno son:

1.~ Que no se encuentre en la muestra problema{

2.~ Que eluya cerca del compuesto que interesa,

3.~ Que esté en la concentracién cercana al
compuesto en estudio,

4.~ Que tenga estructura semejante al compuesto

en estudio.
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EQUIPOS EMPLEADOS

Cromatégrafo de Gases modelo 900B Perkin Elmer -
equipado con los Detectores de Ionizacién de Flama y de
Conductividad Térmica, Registrador modelo 56 de la misma

marca.

Cromatégrafo de Gases modelo SIGMA 300 equipado -
con los Detectores de Ionizacién de Flama y de Conducti-
vidad Térmica, Integrador Electrénico modelo LCI 100 am-

bos de la marca Perkin Elmer.

Cromatégrafo de Gases modelo 3700 Varian equipado
con los Detectores de Ionizacién de Flama y de Conducti-
vidad Térmica, Registrador e Integrador Electrénico CDS
AN,

Cromatbgrafo de Gases modelo SIGMA 2 B equipado -
con 1os Detectores de Ionizacién de Flama y de Conducti-
vidad Térmica, BEstacién de datos SIGMA 10 B, ambos de -
Perkin Elmer,
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CAPITULO III

SELECCION DE- PRODUCTOS QUIMICOS POR ANALIZAR

Del grupo de componentes menores que caracteri--
zan wna bebida alcohblica, se escogieron, para su andli-

sis, los siguientes:

Esteres Etilicos
Acidos grasos,
Aminodcidos,
Azidicares en vinos,

S5e complementa este trabajo con el andlisis de -
voldtiles y la determinacién del grado alcohélico em-—--

pleando los detectores de Ionizacién de Flama y de Con-—

ductividad Térmica.
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CAPITULO IV

SELECCION DE TECNICAS DE MUESTREO
Y PREPARACION DE MUESTRAS

Tomando de la literatura algunas técnicas croma-
togrédficas para el andlisis de ésteres etilicos, &cidos
grasos, azlicares y aminoicidos, se adaptaron o modifica
ron las mids convenientes, con la finalidad de lograr el
andlisis de estos productos en las bebidas alcohdlicas

(Rones, Aguardientes y Vinos).

Se estudiaron las técnicas de extraccibn, concen
tracién y formacién de derivados, Se prepararon las co-
lumnas, se establecieron condiciones de operacién y se
analizaron algunas bebidas comerciales de México y Cen-

troamérica.

Para el andlisis de los ésteres etilicos, se in-

yectaron los extractos directos de las muestras.

‘Se obtuvieron los ésteres metilicos de los co--—-
rrespondientes 4cidos grasos, tratdndolos con trifluoru

ro de boro en metanol.

Para la determinacién de los azticares fue necesa
rio la sililacién con TRIZIL "Z" o HMDS-TMCS (Hexametil
disilazano Trimetilclorosilano} de los residuos no vold
tiles obtenidos por la evaporacién del vino previamente

neutralizado.
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Los aminodcidos se analizaron a partir de la si-
lilacién de los extractos purificados en columnas inter
cambiadoras de iones con "BSTFA" (N, O-bis silil tri---

fluoro acetamida) en medio de acetonltrllo.
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CAPITULO V

PARTE EXPERIMENTAL

A.~ DETERMINACION DEL GRADO ALCOHOLICO EMPLEANDO DETEC-
TOR DE IONIZACION DE FLAMA Y DE CONDUCTIVIDAD TERMI
CA,

Una de las determinaciones que principalmente in-
teresan al pequefio productor y al comerciante es el gra-
do alcohélico. En situaciones de compra-venta de bebidas

alcohélicas, es costumbre basarse en su grado alcohélico.

Es conveniente seflalar que el valor intrinsecc de
una bebida alcohélica no depende Gnicamente del conten;-
do de alcohol, sino que es importante también el conteni
do de componentes menores que determinan sus caracteres
organolépticos, su bouguet, sus propiedades téxicas, su
carécter diferencial de marca y sus caracteristicas nu--

tritivas.

Existen diferentes métodos para determinar el con
tenido de alcohol en una bebida alcohélica; el mis cono-
cido es mediante el uso del alcohdémetro o alcoholimetro.
Esta forma de determinar el grado alcohdlico de una bebi
da espirituosa, y que actualmente es utilizado como Méto
do Oficial por la Direccibén Ganeral de Normas, implica ~
un proceso de destildcidén a que es sometida la bebida., -

'Una vez obtenido el destilado se determmina en éste el -

grado alcohélico. (13)
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la Cromatografia de Gases se puede utilizar para
determinar el contenido de alcohol en una bebida alcché
lica. Lo anterior se puede lograr de dos formas, una de
ellas es empleando el Detector de Ionizacidén de Flama y

la otra con el Detector de Conductividad Térmica.

METODO 1.- GRADO ALCOHOLICO POR IONIZACION DE FLAMA.

a) Se prepararon soluciones de etanol-agua con -
las siguientes concentraciones: 40, 45 y 50% en volumen
(o de la concentracién cercana al rango esperado de 1la

bebida alcohdlica por analizar),

b) Se inyectaron por separado estas soluciones -
al Cromatégrafo de Gases hasta obtener cromatogramas re

petitivos. Las condiciones cromatogrdficas fueron:

TEM. INY. : 160°C,

TEMP. DET. FID. : 160°C.
FLUJO A, B, : Ny, 45 ml/min.
TEMP, HORNO INIC. : 140°C.
ATENUACION. : 128

RANGO : X100

CANT, MUESTRA : 2 4 .

VEL. CARTA : 10 mm/min,

COLUMNA: PORAPAX Q, 60/80 # s.s. 2 m. 1/8"

c) Se calcularon las dreas del etanol de las so-
luciones patrén, elabordndose a continuaciédn la grdfica

concentracién del etanol contra 4drea del etanol.

d) En las mismas condiciones de operacién se - -
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inyectaron las muestras.

e) Se interpolaron las dreas del etanol de las -
muestras en la grdfica del inciso "c" y se obtuvo la con

centracién del etanol en la muestra.

METODO 2.- GRADO ALCOHQLICO PCR CONDUCTIVIDAD TERMICA.

a) Se prepararon soluciones de etanol-agua con -
las siguientes concentraciones: 20, 30, 40 y 50% en volu
men (o de concentracién cercana al rango esperado de la

bebida alcohélica por analizar).

b} Se inyectaron por separado estas solvciones al
Cromatégrafo de Gases hasta obtener cromatogramze en los
cuales la relacién de dreas etanol-agua se concerve,

Las condiciones cromatogrdficas fusron:

TEMP. INY, : 160° C,

TEMP, DET. TCD.  100° C,, CORR. MED.

FLUJO A, B, : He, 45 ml/min,

TEMP, HORNO INICIAL. : 140° C.

ATENUACION, : 16

RANGO : x 1

CANT. MUESTRA : 2 pl .

VEL. CARTA : 10 mm/min,

COLUMNA : PORAPAX Q, 60/80 # s.s. 2 m. 1/8"

c) Se calcularon las dreas del etanol y del agua
de las soluciones patrén, elabordndose a continuacién -
la grdfica relacidn de 4reas etanol-agua contra concen-

tracidén del etanol.
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d) En las mismas condiciones de operacidn se in-

yectaron las muestras. -

e) Se calcularen las re¢laciones de 4reas etancl-
agua de las muestras y se intdrpolaron en la grdfica -~
del inciso “¢" para conocer la concentracién del etanol

en las muestras.

B.- ANALISIS DE COMPONENTES VOLATILES Y SU COMPARACION
CON DATOS OBTENIDOS POR LAJ NORMAS OFICIALES MEXI-
CANAS.

Anteriormente a la Cromgtografia de Gases, el -
andlisis de sabores y aromas vgldtiles, era una opera~-
cién dificil y el analista tenfa que conformarse con la
concentracién total de una clasticacién orginica, por
ejemplo, aceite fusel, ésteres tptales, aldehidos tota~
'les, etc. 5in embargo, la Cromatografia de Gases ha per
mitido grandes avances en el campo del andlisis de vold

tiles.

La identificacién de los |componentes volitiles -
de las bebidas alcohblicas se realizdé por medio de sus
tiempos de retencién y por el método de adicién. No fue
necesario realizar andlisis mds sofisticados para iden-
tificarlos ya que la literatura pxistente los menciona;
(6,7,8,18,20,22),

METODO.

1.~ Las muestras se inyectaron directamente al -



.

Cromatégrafo de Gases en las condiciones siguientes:

TEMP. INY. : 75°C.

TEMP, DET. FID. : 140°C.
FLUJO A., B. : N,, 50 ml/min, \
TEMP, HORNO INICIAL. : 50°C.
TIEMPQ INICIAL. : 4 min.
VEL., INICIAL : 4°C/min.
TEMP, FINAL. : 120°C.
TIEMPO FINAL. : 25 min.
ATENUACION : x40 xK

CANT. MUESTRA. : 5 W

VEL. CARTA. : 5 mm/min.

COLUMNA : Carbowax 1540, 15% Chrom,W AW HMDS
80/100 # s.s. 5 m. 1/8",

-

Aun cuando se estaba utilizando la Cromatografia
de Gases para determinar una clase global de compuestos
orginicos (metanol, ésteres totales, alcoholes superio-
res), esta técnica no contaba con la validez oficial. -
Como esta técnica resultaba ser répida, sencilla y que
pexmitia comparar resultados con los obtenidos segin --
las normas actuales, que son laboriosas, fue necesario
realizar un estudio con la colaboracién de Compafifas -
Vinicolas y Laboratorios Particuiares para establecer -

1a Norma Oficial Mexicana.

El método cromafogréfico consiste en adicionar a
la muestra una cantidad conocida de un estandard o pa—-

trén interno, obtener el cromatograma y mediante un -—-
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cdlculo sencillo se obtiene la concentracién del produc

to quimico.

METODO.

Para ilustrar este método se utilizé una muestra
de tequila, en la cual se determind el contenido de me-

tanol.

1.- Se prepard una solucién conteniendo 40 mg de

butanol (patrén interno)} en 100 ml de muestra (tequila)

NOTA.- La concentracidén y el patrén interno pue-
de variar segin el producto quimico a determinar. No ol
vidar que la concentracién del patrén interno debe ser

semejante al producto quimico.

2.- Se inyecté la muestra asi preparada al Croma
tégrafo de Gases en condiciones semejantes al andlisis

de vol4tiles.

3.~ Se calcularon las dreas del patrdn interno y

del producto quimico,

4.- Haciendo uso de la ecuacién 13 de la pdg. 20

se obtiene la concentracién del producto quimico.

C.- ANALISIS DE AZUCARES PARA LA CARACTERIZACION DE
VINOS.

De acuerdo a la materia prima de la que deriva -

el alcohol de una bebida alcohélica, serd su clasifica-
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cién o denominacién, sus normas y especificaciones.

Por fermentacién de cualquier materia que conten
ga azUcar, se obtiene alcohol et{lico irdustrial, Para
la produccién de espiritus destilados para bebidas alco
hélicas, los cereales son las principales materias pri-

mas.,

Cuando se utiliza el destilado del jugo fermenta
do de una fruta, el licor obtenido lleva el nombre de -
la fruta respectiva. De la calidad de la fruta dependen
mucho el sabor y aroma caracteristicos de la bebida, E1
vino, a diferencia de lo mencionadc en pirrafos anterio
res, no es un producto destilado. E1l vino es el zumo -
fermentado de las uvas; Si nc se especifica otra cosa,-

el término vino se aplica unicamente al vino de uvas,

Las grandes compafiias vinicolas ademis de su pro
pia produccién de vino, compran a pequefios vinicultores,
vinos de uva que frecuentemente son adulterados por la
adicién de sacarosa. Para resolver este problema y que
las compafiias puedan cuantificarlo, se planeé'el obje~
tivo de determinar la autenticidad de la materia prima
empleada, que debe ser 100% de uva, pero gue en la - -
prictica se admite 80% uva-20% sacarosa; zunque esta -~
‘costumbre estd siendo suprimida o controlada por las ~

autoridades.
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METODO,

) 1.~ Se prepararon muestras de vino con .100% uva,:
100% sacarosa y con mezclas 75/25, 50/50 y 25/75 azfica-

res de uva-sacarosa,

2.~ Las muestras fueron diluidas hasta 4° G.L.,-
después se neutralizaron con hidréxidoAde potasic (KOH)
hasta pH=7 y evaporadas casi a sequedad para eliminar -
materia voldtil y poder extraer la materia grasa con -
pentano o cloruro de metileno; ocasionalmente fue nece-
sario ademds extraer con pentano 0 cloruro de metilenc
antes de neutralizar, repitiendo las extraccinnes des--
pués de diluir con agua el residuo de la muestra neutra,

finalmente se volvid a evaporar a sequedad.

3.- Se obtuvieron los derivados sililados de los
azGcares empleando TRIZIL "Z" que segun la literatura -
permite la formacién de sililderivados en medio acuoso,
pero de los cromatogramas obtenidos se pudo apreciar -
Que dan dos tipos de derivados haciendo dificil la in--
terpretacién, por lo cual fue necesario emplear HMDS -
(Hexametildisilazano) y TMCS (Trime;ilclorosilano) com—
binados sobre la muestra anhidra y en solucién piridini

ca.

NOTA.- Actualmente se estd suprimiéndo la piridi
na por su cardcter carcinogénico y se sustituye por - -
otros solventes como el acetonitrilo y el tolueno; en -
este caso puede suprimirse sin que se afecten los resul

tados.
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4.~ Se inyectaron las muestras asi preparadas al
Cromatégrafo de Gases, hasta obtener cromatogramas tri-
plicados y se consideraron aceptables aquellos en los -
gque se obtuvieron diferencias menores de 1% en las altu

ras de los picos. Las condiciones de operacién fueron:

TEMP. INY. : 300° C.
TEMP, DET. FID. : 300° C.
FLUJO A, B. : N,, 45 ml/min.
TEMP. HORNO INICIAL. : 140°C.
TIEMPO INICIAL. : 2 min,

VEL. INICIAL. : 10°C/min.
TEMP. FINAL. : 250°C.
ATENUACION : x2

RANGO. : x1000

VEL. CARTA. : 5 mm/min.
CANT. MUESTRA. : 2

COLUMNA: OV 17, 10% Chrom. W HP. 3m. 1/8"
80/100 # vidrio.

REACCION: CH20H CH
CB—>s1 C1

0 cug-/_ : (TMCS)

GLucosA /.. + v

—_—_—

HO OH ' CHy, CH
OH ca?-31-nn-81-c‘
cf/' \mg

3 (sMDS)

CH2051(CH3)3

051(CH3)y  PENTA(TRIMETIL SILIL ETER)

(CHy)4810
» 051(CH3 )3 DE LA e GLUCCSA
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D.~ ANALISIS DE ESTERES ETILICOS

La esterificacién es uno de los cambios que se -
suceden durante el aflejamiento de 1los vinos. El éster -
se foxrma en el vino por la reaccién de un Acido con un
aleohol, segin la ecuacién siguiente:

C,HOH + CHCOOH -~~-->» H_O + CH,COOC.H

25 3 2 3 25
ALCOHOL ACIDO AGUA ACETATO DE
ETILICO ACETICO ETILO

Cabe seflalar que cada variedad de uva o de cual-
quier otra materia que contenga azticar que se utilice -
para producir una bebida alcohélica, va a impartir sus

caracteristicas al preoducto final.

Aparte de los ésteres predominantes en la bebida
se encuentran otros en pequeflas cantidades que también
contribuyen al aroma y bouguet, y que permiten en un mo

mento dado su caracterizacién.

METODO.

1.- Los ésteres etilicos se extrajeron con mez--
cla de pentano-cloruro de metileno de las muestras di--
luidas con agua a un grado alcohdlico menor a 10°G.L. ¥y
Previamente neﬁtralizados con solucién normal de hidré-

xido de potasio en etanol.

2.~ Los extractos se concentraron y se obtuvie--
ron los cromateogramas de las muestras y de las mezclas

conocidas de ésteres etilicos, las condiciones de ope-
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racién fueron:

TEMP, INY, : 230° C.

TEMP. DET, FID, : 230° C
FLUJO A, B. : Ny, 50 ml/min.
TEMP. HORNO INICIAL. : 150° C.
TIEMPO INIC. : 2 min.

VEL. INIC. : 6° C/min.
TEMP. FINAL. : 210° C.
ATENUACION : x4, x1

RANGO. : x100, xX

VEL, CARTA. : 10 mm/min,
CANT. MUESTRA. : 2 sl

COLUMNA. : DEGS, 20%. Chrom, W AW HMDS
‘ 80/100 # s.s. 3 m. 1/8".

3.~ Los patrones inyectadoé fueron los ésteres
etilicos de los 4cidos normales saturados de 4 a 20 -
dtomos de carbono y los no saturados con una y dos do-
bles ligadﬁras de 14, 16 v 18 4dtomos dé carbono, Se -
comprobaron 1los tiempos de retencién por -adicién inter
na de los patrones y por sobreposicién de cromatogra--
mas obtenidos en las mismas condiciones; ademds se ob-

tuvieron cromatogramas de patrones individuales.

E.- ANALISIS DE ACIDOS GRASO0S.

De acuerdo a las condiciones generales que pre-
valezcan durante la fermentacién serd la formacién de
productos secundarios que determinardn los caracteres

¥y calidad'del producto final, Asi, aparte de formarse
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aldehidos, ésteres y alcoholes superiores, entre otros,
" también se producen 4cidos grasos, Estos, se conocen -~
también con el nombre de Acidos voldtiles ya que son =~
arrastrados por los vapores de agua y alcohol durante -
la destilacién del vino.

Entonces, aparte de los 4cidos que predominan en
las bebidas {acético, propiénico, butirico) en cantida-
des abundantes, existen otros en pequeflas cantidades y
que- corresponden a &cidos de cadenas cortas y largas --
(06.0 . C

10" 127 C16 C18)
ticas de sabor y arcma de las bebidas.

y contribuyen a las caracteris

METODO.

1.~ La preparacién de las muestras consistié en
neutralizar con hidréxido de potasio, bajar el grado al
cohblico con agua hasta menos de 10° G.L., extraer con
‘cloruro de metileno y a la capa acuosa hidrolizarla con
H2804 dil (1N ) y después extraer con pentano, éste se
evapord y el residuo se traté con solucién metanblica -
de trifluoruro de boro al 10X para la obtencitén de los
respectivos ésteres metilicos. Estos Fueron extraidos -
con pentano y analizados en condiciones semejantes a ~=

los ésteres etilicos.

2.~ Se identificaron los picos de los cromatogra
mas por comparacién con el cromatograma de la mezcla de

‘composicién conocida.
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REACCION:
METANOL
R-COOH + BF‘a —_— Rcoomi3 (METILACION)
ACIDO
GRASO

F.~ ANALISIS DE AMINOACIDOS.

Otros compuestds organolépticamente importanteé
en una bebida alcohélica y que han estado sujetos é eé-
tudios intensivos para conocer su origen metabéliéo son
los aminodcidos. Estos son atacados péf la levédura pa-
ra elaborar los llamados alcoholes superiores, grupo im

porténte de compuestos presentes en bebidas y espiritus.

La presencia de compuestos nitxogenados en el -
zumo de uva permiten a la levadura utilizarlos para su

desarrollo.

METODO

1.- Fueron determinados a partir de los concen—-
trados de las muestras obtenidas en columnas intercam--
biadoras de iones débilmente &cidas y eluidos con solu-
ciones acuosas—ambniacales; siendo finalmente sililados
con reactivo de “BSTFA" N.O—bisntrimetilsilil~trifludrg
acetamida adicionado de 1% de TMCS (Trimetilclérosiia——

no), empleando acetonitrilo como solvente.

2,~ La identificacién se llevé a cabo por tiem--
pos de retencién relatives al &cido decanéico que fue -
usado como estandaxd interno, En esta forma se identi-

ficaron 17 aminoicidos, Las condiciones de operacién -
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R—C

TEMP. INY. : 300° C.
TEMP. DET. FID. : 300° C.
FLUJO A, B. 3 N, 45 m1/min.
TEMP. HORNO INIC, : 120° C
TIEMPO INIC. : 4 min,

VEL. INIC. : 10° C/min.
TEMP. FINAL. : 285°C,
ATENUACION, : x2 X160
RANGO. : x100

VEL. CARTA. : 10 mm/min.
CANT. MUESTRA. : 2 uf

COLUMNA. : OV 11, 10%. Chrom. W AW DMCS
100/120 # 3m. 1/8". vidrio.

REACCION::

/ /
H—C —_
| \ + 2 CFy C\\N\si(cris)3

NH OH

2 \si(caa)3

AMINOACIDO BSTFA

R-_;CI:H-—.C
NH

//o
\O—Si(CHa)s

[ _
Si(cH,), TMS aminodcido

40.-

cascu
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CAPITULO W
RESULTADOS
GRADO ALCOHOLICO POR IONIZACION DE FLAMA. .

Para ilustrar esta determinacidén se selecciona—-
ron dos muestras de bebidas alcohélicas. Los datos obte
nidos fueron:

AREA
(unidades de Area)

40—~mmm 328

Soluciones patrén P 468
Btanol-Agua

(%, v/v) - U500 o 408

Ron~—~-—- 339

Muestras Téquila ______ 357

De acuerdo a la curva patrén se obtuvo:

Concentracién del etanol

(%. v/v)
{ Ron —————— ' 41 -0
Muestras Tequila-————n 43.7

La figura 1 representa el cromatograma de la solucién -~
patrén 7
La figura 2 representa el cromatograma de la muestra.
La grdfica 1 representa la curva patrén: concentracién
del etanol contra drea del etanol.
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GRADO ALCOHOLICO POR CONDUCTIVIDAD TERMICA.

Para ilustrar esta determinacién se selecciona-—-

ron dos bebidas alcohédlicas, Los datos obtenidos Ffueron:

Relacién de dreas
Etanol-agua

fgo ______ 0.11

Soluciones patrén Y M 0.26
Etanol-agua

(%, v/v) o ' o

So —————— 0.57

{ RON=mmmemme 0.40

Muestras Tequila-mm——-m 0.40

De la curva patrén se obtuvo lo siguiente:

Concentracién del etanol

(%, v/v)
{ RON~em e 40. 62
Muestras Tequila~-~——- 40. 62

la figura 3 representa el cromatograma de la solucién -

patrin.
La figura 4 representa el cromatograma de la muestra,

La grifica 2 representa la curva patrén: relacién de -

4dreas Etanol-Agua contra concentracién de etanol.
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ANALISIS DE COMPONENTES VOLATILES Y SU COMPARACION CON
DATOS OBTENIDOS POR LAS NORMAS OFICIALES MEXICANAS.

La figura 5 representa el cromatograma de los -
componentes voldtiles de wna bebida alcohdélica inyecta-
da directamente al Cromatégrafo de Gases. En el mismo -
se observa el cdlculo del cromatograma obtenido median-
te un integrador electrdénico. Estos valores representan
la composicidn en por ciento de los componentes voldti-
les en la bebida alcohbélica obtenido por Normalizacién
de Area utilizando las sensitividades reportadas en la

literatura. (ver este método de cdlculo pig.17)

Las figuras 6, 7, &, 3 y 10, representan 1os cro
matogramas de los componentes voldtiles de diferentes’ -

bebidas alcohdélicas.

La figura 10-A representa el cromatograma de la
‘muestra de tequila adicionada del patrén interno (buta-
nol). De este cromatograma se obtuvieron los siguientes

datos:

Area del metanol —e—wm—m 570745
Area del patrén )

interno (butanol)

1762346

La concentracién del metanol se obtuve de la -

siguiente forma:

Utilizagdo la ecuacién 13, tenemos



e
donée'
: Am = drea del metanol
Fh = factor del metanol
Cm = concentracién del metanol
AP = 4rea del patfén interno
Fp = factor del patrén interno
CP = concentracién del patrén interno

Despe jando cm tenemos

A

m m
Cm = xC
A_F P
P P
y como
F‘m = 1.48
F_= 4-35

44-‘



45 .-

al sustituir tenemos

570745 x 1.48

c = X 40 =
_m 1762346 X 4.35

Cm = 38.07 mg/ 100 m1l de muestra

ANALISIS DB AZUCAREé PARA LA CARACTERIZACION DE VINOS.

La identificacidén de los picos obtenidos en los
cromatogramas se enfocé bdsicamente a la fructosa, glu-
cosa y sacarosa, mediante sus tiempos de retencién y -

adicién de aquellos a las muestras.

En la tabla 1 se preéentan las dreas relativas -
de los azlcares que se encontraron en las muestras de ~
vino preparadas con mezclas de azicares de uva-sacarosa.
Las figuras 11, 12 y 13 represantan los cromatogramas -
de las muestras con azﬁcafes de uva 100¥%, azGcares de -

uva 50%-sacarosa 50% y 100% sacarcsa respectivamente.

Para comprobar el método se analizaron 5 mues---
tras de procedencia conocida con los siguientes resulta

dos presentados en la tabla 2,

Se determinaron azlicares en algunas bebidas con
Pines de identificacién obteniendo los siguientes resul
tados cualitativos expresados en la tabla 3. Lla figqura
14 representa el cromatograma de wna mezcla patrén de -

azdcares. Las Figuras 15, 16, 17 ¥y 18 representan 1los -
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cromatogfamasfdéflos.aZﬁééreSgdé-dife:entesibebidas;;'

ANALISIS:DE

fﬁés‘fiéura 9 y.20 representan los cromatogra--

mas dé 1a§fmezc1és patrén de los &steéres etilicos,

Las figuras 21, 22, 23, 24 y 25 representan los
cromatogramas de rones de diferentes tipos de los cua--

les podemos apreciar lo siguiente:

RON B.A.- Presenta todos los ésteres en muy pe~
quefla cantidad excepto el undecancato de etilo que apa-

rece en cantidad mayor a la suma de todos los demds.

RON BCO,- Presenta todos los ésteres etilicos en
cantidades exageradas con relacidén a los demds rones -
analizados (aproximadamente de 8 a 40 veces mayor), es-
ta muestra presenta ademds la particularidad de conte--

ner al éster con una doble ligadura.

RON AREJO B,- Solamente presenta ésteres satura-
dos en pequeflas cantidades, excepto el palmitato de eti
lo aumentado casi tres veces con relacién a los demds y

el valerato de etilo aumentado casi 15 veces,

RON BLANCO SECO (B) Y RON EXTRA SECO.- Presen—--
tan un pico bien definido de valerato de etilo y trazas

de los demis.
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ANALISIS DE ACIDOS GRASCS.

‘La Pigura 26, representa el cromatog:émé>§e‘la14;
mezcla patrén de los ésteres metilicos de los ‘dcidos -

grasos.

Las Figuras 27, 28, 29, 30y 31, representan 1los
cromatogramas de diferentes bebidés. de las cuales se - ‘

puede apreciar 1o siguiente:

RON B BLANCO.- Presenta todos los ésteres satura

dos en gran cantidad.

RON B ANEJO II.- Presenta todos los ésteres mati_
licos en cantidades menores, excepto caprilico y palmi-

tico.

VINO S.T.- Presenta todos los ésteres en cantida

des mayores sobresaliendo el palmitato de metilo.

AGUARDIENTE DE OLLA.-~ Presenta todos los ésteres
en cantidades mayores en relacidén a las demds muestras

analizadas.

BRANDY.-~ Presenta &steres ligeros (Ce, 08' 610)

en grandes cantidades,

ANALISIS DE AMINOACIDOS.

La figura 32, representa el cromatograma de la -

mezcla patrén de aminodcidos adicionado del 4cido deca-~
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néico.

La figura 33, representa el cromatcgrama de una
bebida en el cual se aprecia que contiene todos los ami
nodcidos, siendo la glicina 1a que se encuentra en ma—-
yor cantidad.
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INST 1 METH 4~ FILE 38
RUN 30 1
SENSITIVITIES ~ 50 4
s L
-
f FIGURA 1
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INST 1 METH t FILE 42
RUN 34 3
SENSITIVITIES 58 4 TS
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FIGURA 3

INST 1 METH 1 FILE 36
RUN © 28 4

SENSITIVITIES 50 a
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38,07 45891 0,746  1.,4100006400 G.9%%2  HO IDENTIFICADC
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FU-‘E: + RUH 1 STHRETED 14:3€.1 541103 COMER MEN JERE
N HETHOD & BEk wiCOROLICKS WRET EDITED 13137.6  &4/11/05°

=== 14,22

29, 42
FIGURA € JEREZ
22,83
= i
T ARER  EC RRT PF AREW PERCENT  NWME

3.88 ) 6364 0.273 2.300000e400 0.6130 ACETALDEHIDO
2.49 9032 0.527 5.000000¢+00 0.9358 ACETATO METILO
10.5¢ 20835 0.743 2.55160Ge+00 6.0447 HCETATO ETILO™
2,98 8639 U 0.882 4.3470080+00 0.8315 HETANOL
14.22 56220552 1.000 Z.173000e+00 99,5816 ETANOL
18,37 22163 1.292 1,655080¢+00 0.8301 PROPANOL
20, 42 66456 U 1,436 1.4708800+00 0.8620 ISOBUTANOL
22,83 4307 V 1,605 1.515000¢+0 0.0053 BUTANOL \
28, 28 99869 1,777 1.4280000+60 0.1162  [SOARILICO ¢
23,82 18278 2,040 1.403000¢+90 8.0124 ANILICO '

34,92 014 2,455 1.538000¢+00 0,056 130HELANOL CFECE .
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ST ——— | & 7
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23.0€ 6622 0.0840
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) 13 Lol A o, S5 W S /Yo 8 :(
[ ' RT AREA BN RRT RF AREA PEPCENT  NAMNE
16.20 . 26587 .. 8.851 2.630000e+80  0.0227 ACETATO DE ETIL0
11.19 54959 T 0.934 ¢,347000e+20 0.09776 - METANOL
' 11,98 141150560 T 1.800 2,174000¢+08 .  99.6178 ETANOL
: 13.55 54542 T 1,131 2.000800¢+08 0.9354 AC. PROPILO
12,95 106207 1,164 1.6670002+00 0.857% PROPANOL
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VIAoA J-0L VifNSTd

FILE 10 RUN 1 STAPTED 15114.3 85/05/15  WODKA LM .
nOMETHOD 2 RER,ALCOROLICKS LAGT EDITED 11321.1 &5/B5/15

4.4 AL CL3 0.3
it Aot 0.3 0. BGH T ™

12.54
ﬁJ}lﬁ-v /'I ’MA,L"'—y\
33355 0y |
25;3” FILE 10 RUN STHRTED 15:14.8 85,05/15 YODKA LM
27,45 H METHOD ¢ BER,ALCOHOLICAS LAXT ENITED 11:21.1 85,05~-1%
RT AREA  BC RRT RF AREA PERCENT HAME
FLCAC 4954 0,856 4,3472@0:4+00 0.9029 METANOL
12,94 v 108450856 1,000 2,173300e+00) 32,9484 ETANOL
TN 1S 12678 1,200 1,6667002+00 ©.0132  FROPANOL
18,82 B3 1,508 1,470600e+00 9.0041  I30BUTANOL
pud I 39445 1) 1,728 LS151A02+00 0,005%  EUTEHOL
JLNTEY ' 1,348 1,402600:4+010 [30aMILINO
AL DO1AE 1,400400:400 AMILICH o
e MATCHED COMPONENTS 3,98%  0OF TOTAL AREA
& UNEHONH FERKS > UNRET PK a,04%  2F TOTAL RRER
3 PEAMS3 > WHPER REJECT 193561632 TOTHL AREM
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“TABLA 41

5 AREA RELATIVA
PRUEBA % A~ X
#  sACAROSA  UVA ‘FRUCTOSA  GLUCOSA SACAROSA
1 o 1oo w00 - -
2 25 75 87.5
3 50 75
T 5o
TABLA # 2
% SACAROSA ¥ SACAROSA ¥ UVA % UVA
REAL OBTENIDO  REAL OBTENIDO
1 40 42.4 60 57.6
2 20 19.6 80 80.4
3 20 20.2 80 79.8
4 10 10.1 90 89.9

5 lO o 100 100
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Ron Afiejo 1
Licor de Naranja
Vino 5. T.

Ron C., O.

Ron D. Q.

Ron V., 2

Ron M,

Brandy-1
Brandy-2

Xilosa

Glucbsa

+ + + T+ + + +

TABLA # 3

Fructosa

.*.

+ + 4+ + + -+ + +

A

Sacarosa
trazas
+
trazas
trazas
trazas
+

NOTA: La presencia de arabinosa y ramnosa en los brandies, puede

del tipo de barrica usada en su aflejamiento.

Arabinosa

Ramnosa

trazas

-

ser indicativo

=g
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CAPITULO VII

CONCLUSIONES -

DETERMINACION DEL GRADO ALCOHOLICO.

Ambos métodos resultan ser sencillos y rdpidos -
para controlar la produccién de bebidas alcohblicas, -
Pricticamente, la determinacién del grado alcchélico -
por Conductividad Térmica tendria ligera véntaja en el
sentido de que las inyecciones no deben ser repetitivas
sino solamente que la relacién se conserve,

ANALISIS DE COMPONENTES VOLATILES Y SU COMPARACION CON
DATOS OBTENIDOS POR LAS NORMAS OFICIALES MEXICANAS.

Un andlisig de los voldtiles puede ser una ayuds
para la uniformidad del producto an caso de mezclado, -
ééi como también es de gran utilidad para identificar -
cada uno de los componentes de las diferentes bebidas -
alcohdlicas. La cuantificacién del cromatograma de los
voldtiles nos da idea, en unos cuantos minutos, de cémo

va el proceso de elaboracién.

Viendo 1la necesidad de aplicar una técnica moder
na para el anflisis de bebidas alcohblicas (y que sea -
reconocida oficialmente) con el fin de simplificar las
actuales, la Cromatograffa de Gases resulta ser la mis

adecuada.
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ANALISIS DE AZUCARES PARA LA CARACTERIZACION DE VINOS.

En la tabla 1 se puede apreciar la utilidad de -
esta técnica ya que en muestras desconocidas se pueden
interpolar los resultados y que el tipo de azicares ob-
tenidos en cada bebida (tabla 3) dan fe de su origen, -
asi por ejemplo, la presencia de ramnosa nos indica el
afiejamiento de los brandies en barricas de encino y la

de xilosa indica lo mismo en rones aunque también se -

presenta en brandies,

ANALISIS DE ESTERES ETILICOS Y ACIDOS GRASOS.

Ambos andlisis permiten la caracterizacidn de be
bidas alcohélicas por marcas, ya que.la misma marca pre
senta siempre los mismos componentes dando la impresidn
de que pudieron ser agregados con un fin determinado; -
ya que no encontramos explicacién 1légica al Fendémeno de
las grandes diferencias entre una marca y otra, y las -
grandes semejanzas entre lotes diferentes de una misma

marca.

ANALISIS DE AMINOACIDOS.

En este aspecto consideramos que el conocimiento
de la composicidén relativa en aminodcidos de diferentes
bebidas nos da informacidn interesante que debe ser es-

tudiada con mayor intensidad y que debe ser tema de - -
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otro trabajo de investigar el estudio de un universo ma
yor de muestras para obtener conclusiones y datos mds =

indicativos,

Haciendo uso de las técnicas aqui descritas se ~
puede obtener interesante informacién respecto al ori--
gen del producto, autenticidad, influencia de 1los compo
nentes en el sabor, aroma, materia prima empleada en la

fermentacién, proceso industrial y afiejamiento.
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