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{,- INTRODUCCION

1.1 Objetivo y enfoque

Y, .
{on este trahajo se pretende recopilar informacion respecto a los efectos toxicos del aguardiente y -
las técnicas para detectarios, teniendo como principal interes el metanol y la normatividad correspon

diente,

1.2 Definicion
El aguardiente {aguardiente de cana) es una hehida con graduaclon alcohclica de 38 a 54 ‘6. L., obtenl
da de la destilacion sinple de nosto fermentado de cana de azucar (4),

1.3 Resena historica

La historia del aguardiente, representa un importante capituio en la cultura de la humanidad. Enpezo
hace mas de 3680 anos y desde luego, no puede decirse que haya terminado.

La sustancia que hoy se define como alcohol era para los antiguss un mero componente del vino, diver-
sos escritos y documentos de todos los tiempos tales como la Biblia y la Iliada de Homero del siglo -
VIII antes de Cristo, demuestran que el vino era una bebida muy extendida,

Los pueblos de la antiguedad tenian pocos conccimientos acerca de las sustancias que componian el vi-
no, sin embargo, se sabia que tenia la propiedad de "arder” cuande se vertia sohre piedras incandes--
centes. Los sahios de la antiguedad, desde Aristoteles (388 a.C.) hasta Plinio (78 d.C.) Ilamaban a -
este fenomeno "evaporacion que arde”.

Fue en la Edad Media cuando se descubrieron los principios fisicos de la destilacion, lo que permitio
a los alquinistas de la epoca destilar por primera vez. Es decir, Ilevar a cabo una separacion de los
conponentes volatiles (alcoholicos) de los no volatiles (extracte) del vino. Este descubrimiento lo -
hizo un sabio de Saterno {(que ejercia en una de las mas antiguas universidades del mundo occidental)-
1lamado Haglster Salernus, faltecido en 1167, Siglos despues de su descubriniento el aguardiente eons
tituia aun, en la mayoria de las culturas, un medicamento.

Diversos acontecimientos extraordinarios como la peste de 1249 motivaron un estudio mas intenso de --
aquella medicina ilamada alcoho!, sin embargo el exito del aguardiente como medicina enseguida dio lu
gar a abusos. Los cruzades fueron los mejores amantes de esta nueva medicina maravillosa. )
Durante el siglo X1 el aguardiente pase definitivamente, de ser una medicina, a convertirse en una -
behida habitua! (1), En la actualidad a 1os consumidores de bebidas alcoholicas se les adyierte que -
el abuso en su consumo produce danos a la salud.



1.4 Estadistica de produccion
Ei INEGI (Instituto Naciona! de Estadistica, Geograffa e Infornitica), realiza la Encuesta Industriazl
Mensual, en la que se clasifica a las bebidas alcnhﬁlicas segﬁn fa materia prima de la cual prnceden;

se reporta la elaboracion de bebidas destiladas de cana- (Ron en sus diferentes presentaciones y otros

productos) (2). ano

Bebidas destiladas de cama 1993 1994 1995 1396 1997
Otros productos no genericos {miles de N§) 3 889 3 B97 ene.—JﬁI. oet, sept.-oct,
Otros desechos y subproductos (miles de N$) 14 872 11 878

Aguardiente de cana (miles de litros) 16873 18991 1789 2133 2078

para la venta (mifes de N§ 1995, miles de § 1996, 1997) 48732 62718 6330 8459 9428
El aguardiente e puede clasificar come producto no generico o como subproducto segﬁn el proceso de -
elaboracion.

1.3 Toxicidad de algunos componentes de las hebidas alcoholicas

Todo aguel que disfrute de una copa deberia plantearse seriamente el efects del alcoho! en el urganls
no.. Su elininacion se produce a traves de la respiracion {(aprox. 1@ %), la orina €aprox., 18 %) y el -
hlgado, en el se hetaholiza el 89 % restante y entre otros efectos produce grasas que se acusnlan en-
el organismo (1),

El metancl desde el punto de vista toxicologice, se considera como un veneno de accion especifica, ya
que lesiona al nervio optico produciende neuritis optica con amaurosis (gota serema) y ceguera, pu---
diendo complicarse con afecciones cardiacas y cerebrales que pueden Ilegar a ser mortales,

La toxicidad aguda del metanol es menor que fa del etanol. Sin emhargo, el metanol es mas toxice quie-

el etanol por dos razones fundamentales que son: 1) se elimina mas lentamente que el alcoho! etilico-
4 2) se metaholiza en el organismo, originande sucesivamente aldehido formico y acide formico.

El primero reacciona con los grupos amino de proteinas y enzimas ferricas e inhibe a respiracion ce-
fufar de tejidos tan importantes como el nervioso y el retiniano. Respecte a la dosis toxica por in--

gestion, esta varia entre amplios Fimites, pero parece estar comprendida entre 38 y 188 i,

La sintamatologia de esta intoxicacion se caracteriza por la aparicion de cefaleas, zunbide de oidos,

vonitos, diarreas, dolores abdominales, taquicardia, dificultades respiratorias y suderes, Posteriop-

nwente, se producen lipotimias y debilitamiento progresivo de la vista, Come el envenenamiento con es-

te toxice carece de antidoto, el tratamiento es sintomatico, recomendandese el lavade de estomago con

agua bicarhonatada, transfusiones y oxigenoterapia, es util inyectar Ma§, 0. y adninistrar analepticos
respiratorios (lobelina) o farmacos como la cafeina (3),




Por otro tado la ingestion excesiva cronica de etanol esta asociada directamente con enfermedades neu
roflogicas y mentales graves p. ej. dano cerebral, amnesia, perturhaciones del sueno y psicesis.

Los individuos que ingieren etanol normalmente tambien tienen un riesge aumentado de experimentar con
vulsiones no provecadas; el riesge parece estar relacionado con la dosis.

Ei uso excesivo de etanol a largo plazo tiene efectos deletereos irreversibles, en gran medida sobre-
el corazon. En dosis moderadas provoca vasodilatacion, especialmente de los vasos cutaneos y produce-
rubor y calor cutaneos.

El etanol administrads a los seres humanos en dosis suficientes para producir vasodilatacion facial y
ebriedad leve, no provoca un cambio en el flujo sanguineo cerebral o en la resistencia vascular cere-
bral, Sin embargo, una concentracion plasmatica asociada con la intoxicacion aleoholica grave (300 --
ng/dL) aunenta de modo notahle el flujo sangu}neo cerebral promedio y disminuye la resistencia cere--
hrovascular a pesar de la captacian de oxigeno disminuida en e} cerebro.

ta gente parece consunir alcohel por varias razones. Los alcoholicos tipo I (con baja busqueda de lo-
novedoso y elevada incl%naciﬁn a evitar el peligro) beben para aliviar la ansiedad, mientras que los-
alcoholicos tipe 11 {caracterizados por una elevada bﬁsqueda de 1o novedoso y baja inclinacion a evi-
tar ei peligro) heben para experimentar efectos euforicos. Sin embargo, deben existir otras formas de
refuerzos con el uso prolongade, va que despues de 1os prineros dias de la dedicacion a la bebida, --
los alcohelicos Ilevados a ambientes de laboratorio suelen voiverse mas ansiosos y nas deprinidos a -
nedida que cunﬁinﬁan bebi endo.

Cuando se mantienen prolongadamente elevadas las concentraciones plasmaticas de etanoi se produce un-
estado de dependencia fisica.

Los femblores, que aparecen unas pocas horas despues de la ultima copa, pueden ser faves ¢ fan pronun
ciados que el paciente puede ser incapaz de levantar un vase. # menudo se acompanan por niuseas, an--
siedad y sudoracion. Puede haber calamhres, uémitos, hiperrefiexia y aunento de la presion arterial.

Pesadillas, sueno perturbado e hipotension crtostatica también son parte del sindrome. Ei paciente --
puede comenzar a "ver cosas”, al principio solo con los sjos cerrados, pero luego tambien con los ojos
abiertos. Las afucinaciones pueden ser transitorias y en este punto el sindrome todavia se denopina -

SUPFEsion no conplicada de alcohol. En caso de persistir las alucinaciones, se denomina alucinosis aI

coholica. La hiperternia es comun y puede producir agotamiento y colapse cardiovascular.

Los ninos nacidos de madres que heben mucho durante el embarazo no solo experinentan la supresion del

alcohol después del parto, sino que tamhien pueden presentar retardo mental y otras alteraciones dei-

desarrcilo (3).




I1.- GENERALIDADES

2.1 La materia prima para la elaboracion de aguardiente puede ser:
1.~ Guarapo.

2.- Hiel.

3.~ Jarabe invertido.

4.- Pilencillo.

3.~ Mascabado.

6.- Melaza.

1.~ Cachaza.

8.- Otros subproductos.

Los mas utilizados son: 1, 2, 4, y 6.

1.~ Guarapo (jugo de cana)- Solucion impura y diluida de sacarosa, se extrae del talls de la cana de-
azdgar por el proceso de molienda, difusion, compresion, etc. 4,6, 7, 8.

2.- Jarabe (niel)- Calde de la cama previamente clarificado, cuya concentracion de solidos disueltos-
se eleva a valores proximes al 60 ¥ por evaparacion del agua contenida en elfa (4, 6, 9).

3.- Jarabe invertide (HTM)- Miel rica de jugo de cana, tiene su sacaresa invertida por accion de aci-
dos o enzimas. En general se trata de un producto que es comercializade en una concentracion de 86 --
"Brix (4, 9.

4.- Piloncillo o panela- Azucar crudo de cana elahorado en teapiches azucareros en donde las canas --
son conprinmidas en el molino extrayendole la mayor cantidad de jugo posible (guarapa) y en una hateria
de cobre se cuece hasta lograr por evaporacion el grado optino de concentracion (el cual se caleula--
empiricamente), la masa cocida se vacia en un enfriador y posteriormente en moldes y se espera que -
cristalice (11),

5.- Mascabado- Azucar crude de cana elaborade en los ingenios azucareros (14),

6.~ Melaza- Miel de la cual se retiro, por cristalizacion y centrifugacion, toda la sacarosa tecnica-
nente w/o economicamente posihie, es un subproducto de la fahricacion de azicar (t,4,6,7,8,9, 12
13).

7.~ lachaza- Subproducto de fa elahoracion de piloncilie (13).

8.- Dtros subproductes de la cana de azucar- favados de los equipos usados en la elaboracion de azi-
car (aguas dulces), espumas (7, 8).



2.2 Proceso de elaboracion

. ¥ . N . .
El proceso general para la elaboracion de aguardiente, involucra varios pasos como son: seleccion de-
.? . 3 . . . ! . ’
nateria prima, fermentacion, destilacion, almacenamiento, distribucion del producte sin emhargo soio-
] . .3 . . .
se mencionan la fermentacion y la destilacion porque son los de mayor influencia en la calidad del -

producto.
2.2.1 Fernentacion

La palabra fermentacion se deriva etlnnlogtcanente de la palabra latina Fervere, que significa ehulll
clnn, burbujes (12), Describe la accion de Formar espuma que acompana com frecuencia al procese y que,
en la actualidad se sabe que se dehe a la formacion de dioxido de carbeno (15).

El proceso de fermentacion alcoholica consiste en la transformacion de los azlicares en alcohol (4),

La ecuacion global de la fermentacion establecida por Gay Lussac y corregida por Dumas es la siguien-
te:

CH D, ) 200, + 2C:H50H {9
BieTE levadura < :
Azucar (glucosa) gas carhonico etanol

Se usan varios proceses, desde las fermentaciones completamente silvestres o espontaneas hasta los Io
tes con cultives puros (9, 10). Los metodos continuos de Fermentacion aun no estan en use, aunque pue
den estarlo en el future (6, 9).

Las levaduras alcoholicas son clasificadas como Ascomicetos del genero Saccharomyces, siendo las de -
mayor interes la Saccharomyces cerevisiae (4, 6, 15, 19).

Las levaduras empleadas en la destileria deben presentar caracteristicas para su uso industrial, en--
tre fas cuales figura |a buena productividad, la tolerancia al aleohol, la resistencia a la estahili-
dad.

La buena productividad, o sea la formacion de alcoho! en la unidad de tienpo, que ademas de propiciar
fermentacion mas ripida, reduce e} riesgo de contaminacicnes,

La tolerancia a los contenidos alcoholicos mas elevades y, consecuentemente, la actividad en mostos de
ni; azucar, pernite la obtencion de vino de nayor riqueza alcoholica,

Esto posibilita |a reduccion de infectiones debido al valor antiseptico del propio alcohol.

Mayor rendimients de los aparatos de destilacion y menor volumen de vinaza por litro de alcohol Produ

cido.




la resistencia a la acidez mas elevada es inportante en la prevencion u comhate de las infecciones, -
siendo tamhien deseable wna resistencia a las variaciones de temperatura,

Finalmente, la levadura debe ser estable para preservar las caracteristicas citadas anteriormente (4),
Para una buena fermentacion es necesario controlap tres parapetras, principalmente, que se mencionan-
a continuacion,

1.- La concentracion de azucar- se utiliza el concepto de Brix para determinarla, es una medida que -
expresa la cantidad de solidos solubles, aunque no siempre sean azucares, es recomendahle un Brix de-
16-18 (12 ¥ de glucesa aproximadamente.

2.~ pH- se recomienda un pH alrededor de 4.3. En terninos practices el control de 1a acidez se fogra-
son la adicion de acidos minerales en el mosto.

3.~ Nutrientes- Debido a la inexistencia de nutrientes en materias primas ideales o en algunos casos-
de desequilibric entre sus componentes, hay necesidad de complementar sales minerales y vitaminas. Es
tas son sales de fusforn, nitrogens, micronutrientes y vitaminas del complejo B (4),

fligunos metodos utiiizados son los siguientes;

Estos metodes (recetas) son algunos de los mas representativos encontrados en la bibliugrafia

1.- Dilucion del Jjugo de cana de azficar con aguA a una gravedad especifica entre 1,04 y 1.65, El pH ~
se ajusta a 5.8 con acido sulfurice. Se agrega alge de (NH4)2304, asi como una menor cantidad de dun-
der. La fermentacion silvestre entonces toma lugar en tanques abiertos, les cuales son, con frecuen--
¢ia, de madera de roble. Para iniciar la fermentacion se puede adicionar una pequena porcion de otro-
batch ferméntado. No se aplica enfriamiento y las temperaturas pueden |legar hasta 110 F (43.3 C).
El siguiente pase es una destilacion simple, durante la cual no es removido el aceite de fusel, hasta
unos 168 proof,

2.~ Se calienta el jugo de cana de azucar y se deja repesar. El jugo clarc se decanta v se concentra-
por evaporacion, a una gravedad especifica_apruximada de 1.15. Se adiciena una cantidad grande de dun
der, del 18 al 35 % del voluwmen total, con agua se hace e! halance para lograr una gravedad espec%fica
de alrededor de 1.675. Se hace una fermentacion espontanea, se sigue con destilacion simple,

3.~ En la fernentaciﬁn, has moderna, de bateh con cultive puro, el proceso se inicia en el lahorato--
rio por inoculacion de un nediu especial esteril con cultivo pure de levadura. Los frascos se colocan
en un agitador mecanico y cuanda se alcanza una cierta concentracion de celulas de levadura, usualnen
te despues de un lapse previamente fijade, el contenido de cada frasco es transferido a una diSG[U"

cion de nelazas esterlles, gon adicion de nutrientes. Despues de otras dos transferencias, se lleva -



finalmente a un recipiente de acero inoxidahle, con capacidad de 80 L de melaza de 18-24 Brix, se a-
dicionan nutrientes, y a un pH de 4.8, se inocula y se aerea fuertemente. La temperatura debe ser man
tenida alrededor de 38 a 33 'C; la fermentacion alcuhaljca ternina alrededor de 45 horas despues, du-
rante las cuales pueden ohtenerse unos 25 prof. Antes de que {a masa fermentada se destile, las célg
las de levadura y 1a mayor parte de otros solides presentes, se separan por centrifugacion (9).

4.- Cuando se utiliza cachaza como materia prima, esta se filtrara y se lavara; lo que resulte de las
operaciones anteriores se evapora hasta ahtener una miel con un grado Brix de 85 . Se acondiciona pa-
ra que la levadura encuentre un medio propicio para desarrollarse esto se efectua en unos tanques en-
donde se precipitan todos los no azucares, esta operacion sz {leva a caho agredando lechada de cal --
hasta elevar el pH en 0.5 y la miel tenga un grade Brix de 55 . La temperatura se elevara a 78 C. El-
sequndo paso, es el de separar estas impurezas utilizando una centrifuga, Se puede prescindir de esta
si se deja reposar un tiempo swficiente, para que las inpurezas se sedinenten.

Despues de lo anterior, queda listo e! mosto v es pasado a fas tinas de fevadwra y de Fermentacion en
donde se baja la temperatura a 30 C y se agregan sulfato de amonio y fosfate de amonio para suplir las
deficiencias en nitrogeno y en fosforo. Tambien se agrega acido sulfurico en cantidad suficiente para
hajar el pH hasta 4.5, que es el mas propicio para el desarrolle de la levadura, El tiempo de fermen-
tacion es de 6@ haras y el mosto ya muérto se deja reposar durante 12 horas.

Posteriornente se pasa por uma centrffuga para separar los solides. Este mosto ya sepapado y fermenta
do es pasado a wn precalentador para su destilacion en un alambique en el cual se shtiene un product;
que es pasado por otro alambique de rgfinacién del cual se obtiene un producto que se rebaja antes de
salir al mercado (13),
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2.2.2 Destilacion

Se [lama destilacion a fa separacjﬁn de los companentes de una nezcla-l?quida por vaporizacion parcial
de la misma. La concentracion de componentes volatiles es mayor en €] vapor obtenido que en la mezcla

inicial, mientras que en el residuc awmenta la concentracion de los componentes menos volatiles.

Este procedimiento se empiea cuando un Ifquide azucarado que ha experinentado una Fermentacian, ne se

ha transformado solamente en alcohol etilice y dioxido de carbono, sino que ademas se ohtiene un huen

nmers de distintos productos, wnos volatiles y otros fijos; para poder separar el alcohe! etilico de

todos estos productos que le acompanan en la composicion de los |iquides procedentes de una fermenta-

cion, es necesario recurrir a la destilacion para peder eliminar parte de estos compuestos yolitiles.

La destilacion simple se utiliza para fa ohtencion de aguardientes sinples y licores. Los aparatos --

destinados a la destilacion simpie son: alambique simpie y alamhique con rectificader.

filanbique sinple

Un alanbique simple se compone de los siguientes elementos:

1.- Una caldera de cobre estanado, de forma ancha que actua de recipiente del iquido que va a desti-
lar,

2.~ La montera de cobre estanado, va colocada sobre la caldera a manera de embudo.

3.- El cuello de cisne es un tubo largo de cobre estanado que une la montera con el serpentin del re-
frigerante,

4.- EI serpentin de cobre estafiado tamhien va colocado en el interior del deposito refrigerador.

J.- El refrigerante es el recipiente por el cual circula el agua fria de refrigeracion.

6.- Al final del serpentin va colocada la prabeta de salida de los liquidos condensados.

Antiguanente los alamhiques eran accionados a fuego directo, a hano Maria e incluso a bano de arena, -
hoy estos sistemas han quedade desplazados, son incomodss, anticuades y de dificil regulacion.

Toda instalacion actual de deStiIacian, se hasa en el empleo del vapor de agua, como medio de cale---
faccion. Al hacer uso del vapor de agua, como medio proporcionador del caler, ha side preciso dotar a
fa caldera de un dohie fondo o de un serpentin donde penetra el vapor con su correspondiente desague,
de un manometro indicador de presiones y de una Ilave reguladora de entrada. Tambien los alambiques -

. ' .
actuales, van provistos de valvulas de seguridad.
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filanhique rectificador

En la actualidad se emplean los alamhiques con rectificador ya que a su vez pueden funcicnar como ta-
les o hien cone alamhiques sinples. EI alambique con rectificador tiene [a gran ventaja sohre el ala@
hique simple de poder ohienerse con el, aguardiente de diferente graduacion.

El rectificador aplicado al alanbique del sistema DEROY, consiste en una cupula rectificadora coloca-
da en el reborde superior de la caldera y que funciona mediante una junta hidraulica.

El rectificador anadido a un alambigue simple tiene por ohjetive, no permitir que los vapores de la -
destilacion vayan directanente al cuello de cisne, para que algunos, los menos volatiles, se conden--
sen antes y asi vuelvan a redestilarse. Por lo tanto, un rectificador consiste en un sistema adecuado
PAra provocar una primera condensaciﬁn, anterior 2 la definitiva y ﬁltima, que ha de verificarse en -
el serpent}n.

En cualquier tipo de alambique, adicionandole una columna de rectificacion, es pasihle obtener aguar-
diente de 75 G.L. a la prinera destilacion.

La colusna de rectificacion esta formada por dos conos de poca altura de cobre estanado, unidos por -
las hases, que colocadas entre |a montera y el cuelfo de cisne, cumplen perfectamente su mizion de --
primera condensacian, al ser humedecida constantemente por un chorre de agua.

la graduacian de los destiladores se awmenta o disminuye segﬁn la cantidad de agua que se vierte ep -
la superficie de la fenteja (columma)y si interesa hacer funcionar el alambique sin el rectificador,-
se retira la fenteja {colunna) o simplemente se prohibe la Ilegada de agua de refrigeracion sobre su-
superficie; entonces funciona como una porcion mas del cuello de cisne.

Otra forma de rectificar consiste en colocar un recipiente en forma de campana, al inicio del cuelio-
de cisne, que al estar siempre [leno de agua de refrigeracion (renovada constantemente en el miswo --
sentido que la del deposito del serpentin) condensa los vapores que intentan remontar el cuello de --
cisne. Por el caudal de agua que circula por este recipiente, es tambien regulahle la graduacion del-
destilade ohtenido.

En sintesis la puesta en marcha y funcicnanients de un alamhique es:

1.~ fntes de iniciar cualquier operacion en el alambique, se debe comprobar |a presion que indica el-
manometro del generador de vapor, que es ia presion de trabajo.

2.- Se limpia el alamhique y se carga con la mezela que se va a destilar.

3.~ Se cierra con cuidado y con eficacia la hoca de descarga y el tapon de entrada de Iiquide y se re
visan las valvulas de sequridad.
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4,- Se accionan las llaves gque dan la entrada al agua, al refrigerante y al rectificador.

5.- Se abre la Ilave de la entrada de vapor poco a poco hasta que el manowetro marque la presion dehi
da, se comprueba el funcionamiento de la valvula de desague.

6.- A la salida de destilados por la probeta, se pone un alcohol inetro y se toma fa graduaciﬁn y tem-
peratura, se hace la correccion de graduaciﬁn.

7.- Se regula 1a llave de entrada de vapor y la entrada de agua al refrigerante para consegquir la gra
duacion alcoholica deseada.

8.- Normalizade e! alambique, se evitan descensos de presion en el generador de presion.

9.~ No se abandone jamas un alambique puests en marcha, porque puede arder,

18.- Una vez que vaya agotandose el contenido en el interior de la caldera, se separan las colas de -
destilacion, asl como las cabezas del destilado st es que interesan.

11.- Al finalizar la destilacion, hay que ir regulands la entrada de vapor y agua.

12.- Terminada la destilacion, se cierra la liave de vapor. No cerrar las llaves del agua de condensa
cion hasta que esten las dos masas de agua (refrigerante y rectificador) a la temperatura de entrada:
se accionan repetidas veces las valvulas de sequridad,

13.- Se descarga, el alambique se linpia para la proxima destilacion.

Los detalles de funcionamiento que se han descrito, se refieren a una operacion completa, pero inter-
mitente, no ohstante, el funcionamiento de un alambique, simple o con rectificador, puede ser conti--
nuo. \

Para operar de una forma continua, es necesario la adicion de un nuevo elemento, el calienta vinos o-
intercanhiador de calor, colocado entre el cuello de cisne y el refrigerante, en el cual, el 1igquide-
por destilar actua como eiemento de refrigeracion, antes de entrar de manera continua o internitente-
en el interior de la caldera, y asi adquirir una determinada temperatura al estar en contacto con fos
vapores de destilacion, que es definitivamente ahorro de combustible en el momento de fa destilacion-
(7, 19,

i3



Atanhique simple

flambique rectificador

3
2
=
N
6
3
.
Rectificader
— e N N
i 5 "l‘
6

i4




I11.- Control de calidad

3.1 Composicion Quinica '

El aguardiente es una hebida alcoholica compuesta principalmente de agua y aleohol etiiico, sin enbaf
go contiene, en disolucion, cerca de 480 componentes en pequenas cantidades responsables de su aroma-
y sabor caracteristico (18). ‘

Algunos de estos compuestos son:

1.- Conpuestos acidos R-COOH

Acetico octanoico, decanoico, dodecansico, propionico, acrilico, isohutirico , butirize, isovalerico,
capraico, algunos CE, c1e’ C|3.

2.- Esteres, R-0-R

Acetato de etilo, propionates, formiatos, butiratos, ischutiratos, hexanoato de etilo, octancato de -
etilo, decancato de etilo, dodecancato de etilo, tetradecancato de etilo, 9-hexadecancato de etile, -
hexadecanoato de etilo, lactato de etiiu, 2-&-3-netil-butilacetato, 2-fenil-etilacetato(acetats de -
fenil etilo), carbamato de etile.

3.~ Ricoholes superiores (aceite de fusel), R-OH

Alcokol amilico, propancl, hutansl, ischutanol, isopentanol, 2-metilpropanal, 3-metilpropancl, 2-fe--
niletanol, alcohol isoanifico.

4.~ fldehidos

R-C=0

acetaldehido, propaldehidolpropanai}, 1,1-dietoxietans, furfural, glicerol.
3.~ Otros

Metanol, aceites esenciales,
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| I LI
3.2 Tecnicas de analisis
. L. -
filgunas de las tecnicas de analisis utilizadas son:

.- La crnnatugraf}a de gases

2.~ Espectrafutonetria

3.- Metodos volunetricos y gravim@tricos
L4 .

4.~ Pruehas organolepticas

1.- Una de las tecnicas propuestas para ¢l analisis del aguardiente es fa cromatografia de gases.

La cromatograf}a de gases es una tecnica analitica que se utiliza para separar, identificar y cuanti-
ficar los compsnentes de una muestra.

La separaclun de una mezela que contenga muchos componentes uolatiles, se puede lograr con solo |ntro
ducir a un sistema por donde fluye un gas, el cual pasa a traves de una columna empacada con un nate-
rial de caracterlst[cas especiales que permitan esta separacion.

La cromatografia de gases se basa, pues, en la diferencia de velocidades de migracion de los conponen
tes de una mezcla, al ser arrastrades por wn gas inerte a traves de un tubo relleno de un material --
adecuado.

Los componentes separados se defectan y se registran en forma de picos, generalnente de forma gaussia
na.

La aparicion de cada componente, referido a su tiempo de elucion o retenclun, es caracteristico de 6
da conponente, y el area hajo el pico es proporcional a su cantidad o concentracion. El tiempo de re-
tencien y el area, seran los datos cualitativos y cuantitatives respectivamente,

La evaluacion cualitativa dependera, entonces, de la medida de la posicion del pict, ya sea tiempo de
retencion, tienpo de efucion o la variacion de estos parametros. La interpretacion cuantitativa de --
los resutades dependera, primeramente del tamano, forma y separacion de los pices, y tamhien de la co

rrecta medicion del area del pico.
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Las partes de que consta un crnnatagrafo de gases son:

"Esquena hasico de un crouatagrafo de gases™

e =r UE,J 11

fi.- Gas de arrastre.

B.- Medidor y requlador de flujo.

{.- Sistema de introduccion de nuestras.

D.- Columna cronatogri?ica.

E.- Horno,

F.- Detector.

G.- Registrador y/o sistemas de integraciﬁn o procesamiento de dates.
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fi.- Gas de arrastre.

Los gases que pueden ser empieados como gas de arrastre son: helio (He) o nitrﬁgeno.(ﬂa). La seleccion
de cada uno de ellos dependera del detector utilizade y la aplicacion a un caso particular.

Los gases mencionados cumplen con la condicion de ser inertes, y asi no reaccionaran con la columna o
fa muestra. Es inportante que tanhien esten libres de humedad y de inpurezas para prevenir el mal fun

cionamiento del equipe, come seria el incremento del nivel de ruido y contaninacion del detector.

B.- Medidor y regulader de flujo.

Es importante proveer una presion y flujo constante de gas acarreador, por 1o que sera necesario regu
fario. la forma de lograr esto, es instalando wna ualuula reguladora a la salida del cilindro, y antes
de 1a colunna se coloca otro controlador de flujo que generalmente es una valvula de aguja acoplada a
un regulader diferencial.

C.- Sistema de introduccion de nuestras,

Este es el sitio de entrada de Ia muestra al cromatografo. Se pueden introducir muestras gaseosas, |
quidas o solidas. En condiciones adecuadas la muestra debe vaporizarse faciimente sin descomposicion-
o reaccion quinica y debe depositarse en [a columna con un minimo de volumen para prevenir pices an--
chos,

Los 1iquidos se introducen al sistema por inyeccion con una microjeringa a traves de un septun,

Tada el area que ocupa el dispositive de lngeccion esta equipada con un sistema individual de calenta

niento que alcanzara temperaturas arriba de la del horno y facilitara la vaporizacion de la muestra.

D.- Columna cronatngrifica.

. . T, 1 .3
Esta es la parte importante del sistema cromatografico, ua que aqui se fleva a cabo la separacion Jde-

los componentes de la muestra.
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La columna es un tubo metalico o de vidrio generalnente de 1/8 a 1/4 ™ de diametro nominal, empacada-
con un material granular, £l material puede ser un adsorbente come la alimina o silica gel, cuando se
trata de cromatografia de adsorcion (CGS). EI material granufar puede ser tambien un solido inerte co
mo {a tierra de Diatomaceas recubierta con un liquido, este es el caso de la cronatograffa de parti--
cion o de intercambio de fases (CGL). Al liguido que esta cubriends al solido inerte se le conoce como
fase 1iquida. Esta tiene una temperatura ninina y maxima de trabajo que se tomara en cuenta cuando se
haga uso de ella.

E.- Horno.

La colwana esta situada en el horno. Este se puede calentar de manera controlada, con temperaturas, -
desde |a ambiente hasta 480 C, ya que dependiendo de la muestra, serd la temperatura.

El horno esta disenado de tal manera que mantiene constante la temperatura seleccionada mediante un -
ventilador de aspas.

F.- Detector.

Una vez que se efectua la separacion, en la columna, van pasande los componentes por el detector, el-
cual, indicara la presencia del componente diferente al gas de arrastre.

Los detectores mas comtnmente usados son: lonizacion de Flana, Conductividad Termica y Captura de ---
Electrones.

Detector de Ianizacion de Flama,

Este detector responde solamente a compuestos crginicos, es insensihie al agua y compuestos inorgini-
¢os, consiste de una pequena flama de hldrogeno quemandose en un excess de aire y rodeado por un can
po electrostatice. .

Este detector es el mas usado por su alfa sensibilidad, buena estabilidad y un intervale muy amplio -
de linearidad de respuesta. Tiene la particularidad de destruir la muestra produciendo iones, gioxide
de carbono (CD,) y agua. Se usa como gas de arrastre el nitrogeno, aunque pueden usarse otros gases -
inertes como helio o argon.

Detector de Conductividad Termica.

Es un detector universal, porque es sensibie a los compuestos organicos e inorganicos. Generalmente -
56 usa para amalisis de conpuestos inorganicos como: agua, dioxido de carbano, oxtgenn, nitrogeno, ar
gon, esta constituido por cuatro filamentos formando un circuito de puente electrico.

Este detector no destruye la muestra y es posihle colectar las fracciones de ia muestra al Final del-

proceso. En este caso el gas de arrastre que se utiliza es el helio.



betector de Captura de Electrones.

Este detector es selectivo para moleculas que contienen atomos electronegatives, nitrageno, ux}geno,-

azufre y particularmente los halaéenus. Requiere de una tecnica {inpia para prevenir la contaminacion

de fa fuente de ionizacion radicactiva (Ni®Z o Tritio), se hasa en la absorcion de electrones por par

e de compuestos gue tienen afinidad por los electrones libres (39).

G.- Registrador y/o Sistemas de Integracion o Procesamiento de Datos

Este recibe la senal electrica producida por el detector y la registra en una grafica de concentracion

contra tienpo, que recibe el nombre de cromatograma.

Asi pues, ios componentes de {a muestra quedan registrados en el cromatograma y servira para ohtener-

los datos de retencion (tiempo, volunen, etc.} y area del pico; donde los datos de retencion serviran

para identificar cada componente y el area del pico sera proporcional a la concentracion de cada com-

ponente (analisis cuantitative); como ya se habla nencionado.

Analisis cualitative.

Se hasa en la cunparacian de los tiempos de retencion de un conpuesto conocido con el de otro compues
to desconocido, obtenidos en las mismas condiciones de operacion.

' Para identificar miembros de una serie homologa que contenga una muestra, se construye una grifica --

del logaritno dei tiempo de retencion contra el numero de atomes de carbons de al menos dos cunpues--

tos de la serie inyectados.

Tanhien se puede utilizar el metodo de adicion para identificar los componentes de una muestra. Esie-

netodo consiste en agremr a la muestra un compuesto conocido. Se corren anbos cromatogramas y por --

comparacion se identifican los componentes de la muestra (21),

La cuantificacion se puede efectuar por cualquiera de 3 metodos: normalizacion, estandarizacion exter

na y estandarizacion interna, siendo esté uitimo ef que se describe a continuaciom:

La cuantificacion por estandarizacion interna: consiste en chtener el cromatograma de la muestra es--

tandarizada, o sea adicienada de una sustancia Ilamada estandar interno que debera aparecer en un si-

tio del cromatograma, libre de traslapes y desde luego no debera ser cunpogente de 1a muestra, aungue

es recomendabie que sea de la misma naturaleza quimica y det mismo orden de concentracion que el com-

ponente de la muestra por cuantificar. Se deberan ohtener cromatogramas paralelos con soluciones de -

concentracion conocida del componente por cuantificar y del estandar interno y se traza una curva de-

calibracion que tenga por ordenadas la relacion de concentraciones correspondientes al conponente por

cuantificar y al estandar interno.
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. ! N ! ? .
Esta curva servira para situar en sus ordenadas la relacion de areas correspondientes al componente-
N e - . 1 .
por cuantificar y al estandar interno del cromatograma de la muestra estandarizada y asi ubicar la re

lacion correspondiente de concentraciones (33).

2.- Espectrofotonetria de UU-visible

La espectrofotometria se hasa en la medida de las propiedades fisicas de las soluciones tales como la
ahsorcion y dispersion de [a energla radiante que determina la naturaleza y la concentracion de un —-
elemento o compuesto en una disolucion,

El color de wna sustancia se debe a gue absorhe luz de una cierta fongitud de onda. La cantidad de luz
absorbida por una disolucion esta en relacion directa con la energia radiante que se necesita para la
excitacion de los electrones.

Dos leyes fundamentales constituyen la hase de la practica colorimetrica: la ley de Bouguer y de Lam-
hert-Beer,

Lz ley de Bauguer estahlece que cuando un rago fuminoso penetra en un medio absorbente perpendicular-
al plano, paralelo a las superficies del medio, cada capa infinitesimal del medio disminuge la inten-
sidad del rayo luninose que penetra en l1a capa en una fraccion constante.

La ley de Lambert-Beer establece que la intensidad de un rays luminoso monocromatice paralelo disminu
ye exponencialmente, a medida que la concentracion del material ahsorbente aunenta.

Las dos leyes pueden combinarse y representarse por una sala ecuacion, la cual considera la relacion-
entre el poder He radiacion de fa luz incidente y el de la transmitida.

Las diferentes maneras en que se puede representar la ley de Lambert-Beer son las siguientes:

I
fog -I-: -ahe log T= - abe f= abc donde:
o

. .? .. .
a= es Ja extincion especifica de la sustancia,

h= es el grosor de |3 capa (longitud del paso apticu) generalinente expresada en cent:netras.

=) . .
¢= es la concentracion que se puede expresar en dos formas: gramos por litro o en moles por litra.

- =
11

es la absortividad expresada en gramos por {itro, es igual a la absorbancia y se define como ef lo
garitno base 1@ negativo de la transmitancia (7),

T= es igual a la-transmitancia y se define como la relacion entre el poder de radiacion I, transmitido
por una s0lucion y el poder de radiaciﬁn Io, que incide sohre la misma.
To= es el raye incidente.

. 2 . ¥ . !
Iz es la cantidad de energia que queda sin ahsorher despues de pasar por la selucion.
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3.~ Metodos grauinétricus y volwmetricos

Gravimetricos

El netodo se basa en la obtencion del peso en halanza analitica, del compuesto estable que contiense -
el elemento que se desea cuantificar.

Yolwetricos

Se basa en la medicion del voluwsen de solucion valorante (estindar}, que reaccionara con el elemento-
que se desea cuantificar(38).

4,- Pruehas organolepticas

Indudabiemente que todas las tecnicas antes mencionadas pueden dar cierto control relacionado con el-
producto que se esta efaborande, pero siempre es de interes y muy conveniente realizar pruebas de ca-
tado con el producto, para determinar las caracteristicas er cuanto a sahor, aroma y cuerpo del aguar
diente gque se este elzhorando.

Dichas pruehas deheran realizarse diariamente y para llevarlas a cabo, se puede emplear un metodo de-
comparacion, enire dos muestras del mismo producto, uma preparada bajo un tipe normal, o sea mezcla -
de diferentes fotes, con la muestra incognita que puede provenir del producto que se estd elaborande-
ese dia; o pueden realizarse conparaciones entre lotes o entre el producto que se este elaborando y -
el de la conpetencia, ete. (17).

Cualidades gustativas y Sentides implicados en la degustacian

Organo Sentidos y sensaciones Caracteristicas percibidas
Uista Cofor, Limpidez fAspecto
Ojos Sensaciones visuales Fiuidez
Oifato firoma Olor
Sensaciones oifativas
Nariz (via nasal directa)
Dlfato Aroma de hoca Gusto

Sensaciones olfativas

(via retronasal)

Boca Gusto
Sensaciones gustativas Sahor o gusto Tacto
Reaccion con las mucosas Consistencia
Sensaciones tactiles Untuosidad
Sensihilidad ternica Temperatura (4@},
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2.3.3 Normatividad existente

En Mexico la SECOFI (Secretaria de Comercio y Fomento Industrial) a traves de la Direccion General de
Nornas es la encargada de elaborar junto con otras dependencias gubermamentales, com instituciones p§
blicas y privadas [a normatividad para los distintos productos.

En {a actualidad se tienen las siguientes normas para behidas alcoholicas destiladas

1.- NMX-U-882-1983; Ron

2.- NMY-U-B04-1978; Netodo de Prueba para la Deterninacion de Furfural

3.- NMX-U-085-5-1980; Deterninacion de Esteres y ldehidos

4.- NMX-U-B13-1993-SCFI; Deterninacion del % de Alcchol en Volunen (% vol.) a 2'c

5. NMX-U-014-1986; Determinacion de flcoholes Superiores (Aceite de Fusel)

6.~ NHX-U-815-5-1988; Deterninacion de fcidez Fida

7.- NMX-U-B16-5-1980; Deterninacion de Acidez Total

8.- NMX-U-017-1984; Determinacion de Extracto Seco y Cenizas

9,- NMY-U-821-1986; Deterninacion de Metanol

10.- NMX-U-B26-1986; Determinacion de Acidez Uolatil

11.- NMX-U-832-5-1980; Determinacion de Densidad Relativa

12.- WMX-U-B44-1972; Etiquetado o Rotulacion de Behidas ficoholicas

13.- NOM-U-31-1998; Aguardiente de Cana Charanda

14.- NOM-142-5541-1995; Bebidas Alcohoticas. Especificaciones sanitarias. Etiquetado sanitario Yy co=-
mercial.

1.- NMX-U-882-1983; Ron

Se establecen las especificaciones en esta norma oficial mexicana, que debe cumplir la hebida alcoho-
lica destilada denominada Ron. .

Definicion de Ron

Es |a hebida alcohotica cbtenida por destilacion de mostos fermentados y preparados unicamente con --
azucares provenientes de cana de azucar. Los destilades podran ser rectiflcados y deberan ser someti-
dos a un proceso de naduraclon, en recipientes de encino o roble.

Se denomina Ron al que ha sido madurado 8 meses como minime y Ron anejo al madurado un minino de 2 -
anes,

Para poder caracterizar una hebida alcoholica se recurre a enunerar especificaciones como las senso--
riales, fisicas Y qufnica;, asi Mismo se mencignan tecnicas en las normas, que son especificas para -
tos diferentes componentes.
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Especificaciones

Sensoriales

tolop --------smmmommee Podra ser incoloro o color amhar
Blor -------—-—mcmmmmaume Caracteristico

Sabor Caracteristice

fipariencia -------------- Liquido transparente

I . .,
Fisicas y guimicas

TABLA

ESPECIFICACIONES Minino Mixino

Grado alcoholico G.L. real a 293K (28 C)

% de alcohol en volwnen a 293 K (28 'C) 8.0 .9
Extracto seco g9/dn’ 20.9
Cenizas ¢/dw 8.3
Valores expresados en mg/dn® en alcohol

anhidro: ‘

Acidez total {como acide acetico) 1260.9
Aldekidos (camo aldehido acelico) 480
Esteres (como acetato de etilo) 260@.0

filcoheles superiores {aceite de fusel o

alcohoies de pesa nelecular superior al

etilico (como alcohol ani lico) 4059.8
Furfural : 20.0 )
Metanol 50.0

Nota .- La suma de fos componentes volatiles diferentes del alcoho! etilico no dehera ser nenor de —-
689 ng/dn’ en alcohol anhidro, ni mayor de 6080 mg/dn® (18).
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2.- NNX-U-064-1970; Deterninacion de Furfural

Fundamento; este metodo se hasa en 1a determinacion colorinetrica del compuesto colorido que se forma
al hacer reaceionar el furfural que contenga la hehida destilada con anilina, en presencia de acido -
despuas de un tiempo de 20 min, a 20 'C, la intensidad de 1a coloracion rojo-cereza que se produce, -
e proporcional a la concentracion de furfural presente en la nuestra.

ta intensidad de color producida en ia muestra, se mide en el espectro visible a 528 nm (determinacion
de absorbancia.

fiparatos y equipo

Matraz para destilacion de 250 nl

Balanza analitica con sensihilidad de 8.061 q
Matraz aforado de 18@ nL

Pipeta voluwnetrica de | ni

Bano de hielo

Matraces aforades de 58 nL

Fotocolorimetro con £iltro verde o espectrofotometro
Material conun de lahoratorio

Materiales y Reactives

Furfural

Rlcohot etilico, de mas de 95 % en volunen libre de furfural
Acido clorkidrico concentrado

finilina recientemente destilada

Aicohol de 38 % en volumen lihre de furfural, recientemente destilado
Disoiucian vaiorada de furfural

Preparacion de la disolucion.- Redestilar el furfural muy lentamente, se recoge la fraceion que desfl
fe al6l.2 C corregida por presion atmosferica. Se pesa exactamente 1 g del furfural reclentemente-
destilado y se diluye con alcoho! etilico de 95 %, se afora a 180 L se toma 1 mL de la selucion ante
rior y se afora a 108 nL con alcohol etifico de 58 %, se obtiene asi una solucion con una cancentra--
cion de 108 ng por litro.
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Preparacion de la muestra

5 miden exactanente en matraz aforado 100 ml de 1a muesira y se llevan al matraz de destilacion de -
258 nL, se enJuaga'el natraz con 12.5 nl de agua y se ileva esta al mismo matraz de destilacion. Se -
destila lentamente recogiendo el destilado en el matraz aforado de 188 nl sumergido en el hano de hie

{o.
Procediniento

Se prepara una serie de soluciones tipo de 50 mL cada una a partir de la solucion valorada de furfural
y del alcohof de 38 % que contengan @, 1, 2, 3, 4 y 5 mg de furfural por litro.

Se diluyen 18 nL de la muestra recientemente destilada, a 5@ mL con el alcohol de 58 %

Se adicionan 1 nL de anilina a cada uma de las soluciones tipo y la muestra anterior, se agitan, se -
agregan 0.5 nl de acido clorhidrice, se agitan y se Ifevan los matraces de 58 nL a un hano de agua a-
15 'C, durante 38 minutos.

Cilculus y Resultados

Se toman las lecturas de cada una de las muestras, mediante un fotocnlorinetro con filtro verde o es-
pectrofotametrn. e grafican las fecturas de la serie tipo en % de transmitancias contra ng por litro.

El resultado se expresa en mg de furfural por litro de alcohol anhidrs mediante {a siguiente expresion

9 #Fl % 160
Fr —————— en donde
GInIRI
F= ng de furfural por litro de alcohol anhidro
Fi= Concentracion de la lectura prohiena
S= Factor de dilucion

G.4.R.= Grado alcoholico real de la muestra a 20 C en la escala Gay-lussac (7, 16, M, 37).
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3. - D-U-885-5-1988; Deterninacion de Esteres y Aldehidos

Deterninacion de aldehidos

Este netodo se basa en que se aprovecha la reactividad quinica del grupo carbonile del acetaldehido -
para comhinarse facilmente con un exceso de agentes sulfatades y formar el acido etanol sulfurico, el
contenido de aldehidos se puede determinar por el procedimiento indirecto con hisulfato de sodio, en-
el cual se valora mediante una titulacion el exceso de yodo con tiosulfato de sodio.

Equipo

Tres natraces bela de fondo plano de 588 nl, con boca esmerilada 24/4@

Matraz de Kjeldhal

Condensador, tipo Liehig de 460 mn

Tube de desprendimiento de 9 ms de diametro

Dos condensadores para reflujo con uniones esmeriladas 24/48

Dos matraces Erlenmeyer de 580 mL con boca y tapon esmerilados

Parrilla electrica con regulader de temperatura o manta de calentamiento

Reactivos

Disolucion de hidroxido de sodio 8.1 N

Disolucion de tiosulfato de sodic 8.85 N

Disolucion de bisulfito de sodio B.85 N

Las disoluciones de tiosulfato de sodio y bisulfito de sodic no deben utilizarse despues de una semana
de haber sido preparadas

Disolucion de acido clorhidrico 8.1 N

Disolucion indicadora de fenolftaleina al 1 %, preparada en alcohol etilico al 36 %

Rlmidon soluble en disolucion acuosa al | pA

Preparacion de |a muestra

En un matraz de bola de fondo plano con hoca esmerilada, de 300 mL se colocan 288 mL de muestra, se -
agregan 35 nl de agua y unos grinulos de carburo de silicio o perlas de vidrio. Se destila lentaments
recihiendo el destilado en un matraz volumetrico de 200 nL

Cuando la cantidad contenida en el matraz volumetrico se acerque al aforo, suspender 1a destilacion,-
se |leva al afore con agua y se mezcla perfectamente. Se debe tomar en consideracion la temperatura -

. ! -
de calibracion de los recipientes.
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Procedimiento

Deterninacion de esteres (NMX-U-885-5-1988)

Se transfieren 186 ni del destilado a un matraz halon plano de hoca esmerilada, de 388 mL, se neutra-
liza el acido libre con disolucion de hideoxido de sodio 8.1 N, ubilizando fenolftaleina cono indica-
dor se agrega un exceso de disolucion de hidroxido de sodio @.1 N.

Se coloca el condensador de refiujo sobre el matraz y se calienta a ebullicion durante dos horas. Se-
deja enfriar y se titula el exceso de alcali con la disolucion de acido clorh]drice 8.1 N. Se desechan
las determinaciones en las que el exceso de alcali requiera acido clorhidrico en un volunen menor de-
2 nl o mayor de 18 nL.

Se prepara un testigo con la nisma cantidad de reactivos utilizados en el prohlema, sustituyendo la -
nuestra per agua y se trata como la muestra.

H .
Se calculan los esteres como acetato de etilo.

Determinacion de aldehidos (NMX-U-885-5-1986)

Se transfieren 108 nL del destilado a um matraz Erlenmeyer de 380 nL, con hoca y tapon esmerilados, -
se agregan 188 nl de agua y 20 nl de hisulfito de sedio 0.85 N. Se deja reposar por un tiempo de 3@ -
ninutos, se agita de vez en cuando.

Se agreqa un exceso de disolucion de yodo .85 N (el exceso de disolucion de hisulfito de sodio dehe-
ser equivalente aproximadamente a 25 mL de !a diselucion de yodo). Se fitula el exceso de yodo con dl
solucion de tiosulfite de sodio, hasta aparicion del color amarillo paja, se adiciona disolucion |nd|
cadora de almidon y se continia la titulacion hasta decoloracion total.

Se prepara un testigo, se foman 8@ mL de agua destilada y se adicionan 1as mismas cantidades de dlsn
lucion de hisulfite de sodio y disolucion de yodo @.05 N utilizadas para la muestra y se trata como Ia
nuestra.

Se calcuian los aldehidos como acetaldelhido.

Calculos

Esteres

El contenido de esteres expresado en miligramos de acetato de etilo por 168 nl referidos a alcohsl an
hidro, se calcula con la siguiente ecuacion.

El % 0@ (UIaNT-U2xN2) = 88 * 130 = 188
B2 ———— ¢ sea E= en donde
G.4.R. ] G./.R.
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= Esteres expresados en ng de acetato de etilo por 180 nL referides 2 alcohol anhidro

Ei= Esteres expresados en mg de acetato de etilo por 100 nl de nuestra‘

U1= Yolwsen de la sofucion de hidroxido de sodio utilizade para saponificar, en nlL

U2= Volunen de la solucion de acido clorhidrico, utilizado para titular el hidroxido de sodio sohran-
te de la saponificacion, en nt

Ni= Normaiidad de la solucion valorada de hidrexide de sodio

N2= Normalidad de la solucion de acido clorhidrico

88= Miliequivalente del acetato de etilo expresads en ng

M= Parte alicuota (188 nl)

G.A.R.= Grado alcoholico real de la muestra a 287 € en la escala Gay-Lussac (283,

El principio del analisis de los esteres se basa en la saponificacion por una solucion valorada de so
ca y se deternina la s0sa consunida titulandola con acido clorhidrico de concentracion conocida (1, -
16, 28).

Aldehides

El contenido de aldehidos expresados en miligranos de acetaldehido por 188 mL, referidos a alcohol an
hidro:

fil * 180 (V1-U2) N % 22 * 100 * 108
fz ——— o sea &= én donde
G.A.R M G.4.R. '

f= Aldehidos expresados en ng de acetaldehide por 180 nL de alcohol anhidro

Al= fldehidos expresados en ng de acetaldehido por 180 nL de nuestra

Uiz Volunen de 1a solucion de tiosulfate de sodio utilizado para la titulacion de la muestra en nl
U2= Uolumen de fa solucion de tiosulfato de sodio utilizado para la titulacion del testigo en nl

M= Normalidad de la solucion de tiosulfato de sodio

22z Miliequivalente de acetaldehide expresado en mg

M= Altcuota de |a muestra en mL

G.A,R.= Grado alcoholico real de ia muestra a 28 C en la escala Gay-Lussac (20)

Aldehides este metodo se basa en la reaccion caracter!stica de fos aidehidos de formar compuestos de-
adicion bisulfitica. Esta reaccion es absolutamente general y solo varia de un aldehido a otro en la-
rapidez con que se efectuan. Formando el compuesto de adicion hisulfitica, se hace reaccionar esta con
solucion decinormal de yodo dejandolo actuar 1@ minutes y se titula el exceso de yodo con solucion -

8.1 N de tiosulfato de sodio. Se pueden determinar colorimetricamente (7,16,28, 29).
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4.- NMX-U-813-1993-5CF1; Determinacion del porciento de alcohol en volunen €% vol 28 C) a 20 °C
Definicion

Porciento de alcohol en voluwen a 28 'C (Grado volumetrico a 20 '€ o exfuerza real): Es ef grado uolg
netrico que expresa en volumen a 20 ", la cantidad de alcohol etilico puro contenido en 188 volimenes
a 20 'C de una mezcla hidroalcoholica.

Reactivos

Granulos o trozes de carhura de silicio o perlas de vidrio

figua destilada

Solucion de hidroxide de sedio (sosa) 6 N

3.~ fiparatos y equipe

Juego de afcoholinetros certificados con escala en % en volunen graduados en @.1 % vei. y referidos a
2°C

Ternometro certificado con escala de @ a 58 "t, con divisicn ninima no mayor 2 8.5 C

Probeta con diametro suficiente para efectuar simultaneamente las mediciones alcoholinetricas y de --
temperatura

Matraz volunetrico de 258 nl o matraz Kieldah! marcado a 380 nL

Matraz de destilacion de 1 fitro

Refrigerante tipo Graham de 68 cn de longitud adaptado en el extremo inferior con un tubo y con la —-
punta hiselada

Trampa de vapor

Equipo comun de lahoratoris

Tablas de correccion por temperatura para exfuerza real y riqueza alcoholica a 28 C

Procedimiento

Procediniento para behidas destiladas

Je vierten en el matraz de 250 nl a 388 al, de la muestra a una temperalura entre 18 y 21 T, sp ----
transfiere cuantitativamente con 75 a 150 nl de agua destilada al matraz de destilacion que contiene-
granutos o trezos de carburo de silicio o perlas de vidrio, se conecta al refrigerante mediante el --
adaptador.

Se calienta el matraz de destilacion y se recibe el destilado en el mismo matraz donde se midio la —-

nuestra. Se recomienda que el matraz se encuentre swergido en hano de agua~hiela durante el curso de
. . ’
la destilacion.
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fuando la cantidad de destilade contenida en el matraz, se acerque a [a marca, se suspende la destlla
cion g se Ileva el destilade a la temperatura que se midio la muestra. Se Ifeva a la marca con agua-
destilada, se honogeniza y se transfiere el destilado a la probeta,

Se introduce el alcohol imetro junto con el termometro, se efectia la lectura de ambos y se hace la co

rrecclnn necesaria empleando las tahlas de COPreceion por temperatura.

Expresian de resultados {ver ejemplo)
Si en el momento de la determinacion de la nuestra esta a una temperatura diferente 2 28 C, Ia Iectu
ra debe corregirse usando las tahlas alcoholimetricas en la seccion de grado volunetrico (% vol.)

Lectura del alcoholimetro (vease la figura)

Para efectuar la lectura en &l alcoholimetro, es necesaris colscar el ojo de manera que la raya visual
siga paralelamente ta superficie libre horizental del liquide justamente hasta donde se encuentra con
la escala alcohelinetrica en el punto dende ella aparece como cortada en dos por esta superficie, es-
decir en donde se encuentra la parte mas haja del menisco.

Condiciones def empleo del alcoholimetro volumetrico

El alcohs!inetro volunetrico certificado es un aparato construido para indicar el grade de contenido
de alcohol de uma mezela de alcohol etilico y agua pura,

Los aguardientes y alcoholes neutros contienen ciertos productos secundarios (ésteres, aldehidos, al-
coholes superiores, etc.) pero en proporciones tan pequefias que no influgen de manera sensible sobre-
lo que indica el alcoholinetro. Tambien por regla general se consideran cono despreciables la influen
cia de materias con las cuales se colorean los aguardientes, el grado volumetrice de estos aicoholes:

puros y aguardientes dehe ser considerado cond uilido, nedido directamente con un alcuhulinetro {32,-
37). ‘

? .
Lectura del alcokolimetro

D5

nedir en la linea hase del menisco — —

H . - . . ! . L] .
Donde: x x rava visual paralela a la superficie |ihre herizontal del l1quide, m % Heniscos,

AN




Eiemplo del uso de las tahlas alcoholinetricas

Fuente: En 1a tabla VIIT b de ia Guide D' Practique alcoometrie, la lectura del alcoholimetro se lo-

“ - . .7
caliza en la cofumpa 9% y la temperatura en la fila t, la interseccion nos da el ¥% de alcohol en volu

nen a 293 K (20 'C), grado volunetrico o exfuerza real,

o | 42,0 | 42,1 42,21 42,3
1 |
1 { |

22---| 41,2 41,31 41,41 41,5
93¢ ' !
| !

22.5-| 41,0 4,11 4,21 41,3
| i

23---| 48,3 | 48,91 41,81 41,1
39% : :

23,5-| 40,6 | 48.71 48,81 48,9
) |

M---| 40,4 48,5 40,61 48,7
397 ' !
| i

24,5-| 48,2 | 40,31 40,4 48,5
| 1

25---| 48,8 | 40,11 40,2 48,3
......... L I

25,51 39,81 19,91 40,01 4,

SR EY

93¢

Lectura del alcohul?metro 42,2; temperatura 23,5 ¢

De la tabla VIII b el % de alcoho! en volumen a 293 K (28 'E), grado volunetrico o exfuerza real es -

49!8'

, -
Otros metodos para determinar etansl sen:

Proof: por el netodo del picnﬁmetru (7, 8, 24)

. ) ? . . . . 7 .
La determinacion espectrofotometrica de la derivada de! infrarrojo cercanc para el etanol esta deseri

ta en la biblingrafia (231.
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Deterninadas per el netodo cronatografico

Ctanol

La cronaiugrafﬁa de gases se puede utilizar para deterninar el contenide de alcohol en una hehida al-
coholica. Lo anterior se puede lograr de dos fornas, una de ellas es enpleands el Detector de.loniza-
cion de Flama y la otra con e} Detector de Conductividad lernica.
Hetodo 1.- qrada alcoholico por Tonizacion de Tlana

Las condiciones cromatograficas fueron:

IEM. INY.: 168 C

1P, DET, FID.: 160

FLIWJU ny B, NE 13 nl/min,

TEMP. HORNO INIC.: 149 ¢

ATENURCION.: 128

RANGD: Xiga

CANT. MUESTRA: 2 pL

UEL.. CARTN: 1@ ne/nin.

COLUMNA: PORAPAK 0, 68/80 # s.s. 2 n 1/B”

Hotode 2. - grado alcolielico por Conductividad Ternica

Las condiciones cromatograficas fueron

TEHP. IY.: t6@ €

TENP. DET. TCD.: 108 C, CORR. MED.

TLIO A, B,: He, 43 nl/nin.

TEMP. HORNO IMICIAL: 148 ¢

ATERERCION: 146

RANGD: X1

CANT. BUESTRA: 2 ¢L

YEL. CARTA: 18 nn/min.

COLURHA: PORDPAK O, 60700 # s.c. 2 m 1/8" (2))

Nola: Este netodo no esta dentro de Ia normatividad, sin enhargo se propone (21) la deteccion del ela
nol en las condiciones mencionadas, porque se ohtienen huenos resultados en cvanto a Presicion y rnp;

dez,
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3.~ NMX-U-B14-1986: Determinacion de alcoholes superiores (aceite de Fusel) excepto n-propanol

Fundarento

Este metoedo solo determina a los alcoholes superiores de 4 carbonos en adelante, es decir superiores-
al propilico, ya que parte de este se pierde come propileno durante la preparacion de la muestra, adg
mas de su baja sensibilidad por el p-dimetilamine benzaldehido.

El metodo se basa en a coloracion producida cuando se somete a los alcoholes al calor y a la presen-
cia de acido sutfurico concentrado, 1a reaccion se sensibiliza mas con la adicion de aldehidos aroma-
ticos. £l color producide se lee en el espectrofotometro entre 538 y 943 mn.

Los principales alcoholes superiores de fas behidas alcoholicas son: 1-propanol, 2-butanol, feniletil
ateohol, el alcohol iscbutifico (metil—z-propanof) y los aicoholes amilicos (mezcla de netil-E-buta—:
nol-1, metil-3-butanol-1 y pentanoi-1). A la mezcla de estos cuatro Ultimos alcoholes se le Ilama a-
ceite de fusel.

Metodo quimico

Reactivos y materiales

Acide sulfurico concentrado

Alcohol isebutiiice

Alcohal isoanifico

Disolucion de p-dimetilanino benzaldehido:

Se disuelven 1 g de la sal de p~dimetilamino henzaldehido en una mezcla de 5 ni de acido sulfurico y-
40 nl de agua, contenida en un matraz volwmetrico de 108 L, se !leva al aforo con agua y se homogeni
a. )
Alcohol etilico hidestilado.~ Por destilacion simple, se eliminan el 13 % de cabezas en cada una de -
las destilaciones y se recolectan el 58 4. Estas destilaciones se deben efectuar a una velocidad apro
ximada de 250 nl/3@ min. )
Disolucion patron de aceite de fusel al 0.1 % n/v

Se transfieren 2 g de alcohol isobutilico y 8 g de alcohol isuanilico a un matraz volunetrico de | L,
se lleva al aforo con agua y se homogeniza.

Se toma de la disolucion anterior una alicuota de 18 ni y se transfiere a un matraz voluwsetrico de --

18@ mL, se fleva al aforo con agua y se homogeniza.
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- , . -
Se prepara ¢on alcohol etilico hidestilado wna disclucion de grado alcoholico igual al que se espera-

, - .
tener en la muestra cuando se pasa al tubo de analisis.

fiparatos y equipo.
Batanza analitica.
Espectrofotﬁmetru o colorimetro.

Equipo contn de faboratario.

Curva de calibracion.

Disoluciones tipo para la curva de calibracion

3e preparan seis disoluciones tipo, conteniendo de | a 6 mg de aceite de fusel por 188 nL, se pone en
natraces volumetricos de 180 mL alicuotas de 1 a 6 nl de la disolucion patron de aceite de fusel y se
Heva al aforc con la disolucion de grade alcoholico tgual al que se espera tener en la muestra, cuan
do esta se pasa al tubo de analisis.

Para comprobar la disolucion patron de aceite de fusel sintetica, simultaneamente se prepara un testl
go con 6 nl de la disolucion patron de aceite de fusel, en un matraz volwetrico de 108 mL, se lleua-
al aforo con alcohol etilico bidestilado al 95 % en volwen, Se trata este testigo como la disolucion
de grado alcoholico igual al que se espera tener en la muestra cuando se pasa al tubo de amalisis, de
be dar una absorhancia de 8.82 + 0.83 a una fongitud de onda de 538 nm, de lo contrario se prepara -

. L2 " ]
nuevamente |a disciucion patron de aceite de fusel.

Lt
Preparacion de la muestra.
, - - -
En un matraz volumetrico de 180 mlL se coloca un volumen conocido del destilado de la muestra, depen--
diendo det contenido de afcoholes superiores de la muestra y se Ileva al aforo con agua, se honogenei
T

En ¢l caso de bebidas aleoholicas con hajo contenido de alcoholes superiores, se toma |a muestra dj--
rectamente del destilade.

Procediniento.

En un tubo de ensayo se ponen 2 mL de la muestra preparada, en una serie de tubos se ponen 2 mL de ca
da una de las soluciones tipo preparadas. En otre tube se ponen 2 wL de discliucion festigo y en atro-
tubo se ponen 2 mlL de agua como hlance, .
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Los tubos se colocan en un hano de hielo y se les agrega | mL de selucion de p-dinetilamino henzalde-
hido, se dejan en el bafio de hielo durante 3 minutos. Se adicionan a cada tubo lentamente gota a gota
por medio de una bureta 18 ML de acido sulfirice concentrado, se dejan escurrir por las paredes del -
tubo, se agitan o5 tubos individualmente, y se colocan nuevamente en el hana de hielo durante 3 ning
tos y se pasan a un hano de agua en ehullicion durante 3 minutos. Se colocan despues en el hano de --
hielo entre 3 y J minutos, se sacan y se tlevan a temperatura ambiente.

Se lee el porciento de transmitancia de las disoluciones tipo ¥ las muestras en el espectrofotometro-
a wna longitud de onda entre 538 y 543 nm contra el hlance usado como referencia. Se usa la misma len
gitud de onda para ias disoluciones tipo y problemas. )
Con los datos obtenidos se construye en papel semilogaritmice la curva de calibracion, se colocan en-
ias abscisas las concentraciones de las disoiuciones tipo de aceite de fusel y en las ordenadas el --
por ciento de transmitancia de las mismas,

Se utiliza la curva de calibraciﬁn, se interpela el por ciento de transmitancia de fas muestras a mg- -
de aceite de fusel,

Expresian de resultados
El contenido de alcoholes superiores (aceite de fusel), expresado en mg por 188 niL de alcohel anhidro
se caleula con la siguiente fornula:

P % FD % 180
f.§.r ~————— an donde

Glnln‘l‘

f.5.c Alcoholes superiores (aceite de fusel) en mg por 188 nL de alcohel anhidre
P= ng de aceite de fusel por 188 mL de muestra, se calcula a partir de la curva de calibracion

Usi, total de la dilucicn

- .
Yol. de la muestra empleada en la dilucion

G.8.R.= Grade alcuhﬁlico real de la muestra a 293 K (20 €) en fa escala Gay-Lussac.

5.2 Metodo cromatogrificu (”cronatugrafia de gases”)

Reactivos y materiales
Alcohol etilico de alta pureza u libre de alcohcles superiores

Disotucion de alcoholes isabutilico al 8.5 % wv (1 9/200 nl) e isoan|lico al 8.5 % n/v (1 9/208 ab)-
en aleohol etilico de 48 G.L.
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Disolucion de alcoholes isobutilico al .1 % m/v e isoamilico al 8.1 % n/v. Se ponen 20 ml de la dlso
lucion de alcoholes isobutilico  iseamilico en un matraz volunetrico de 109 ml y se afora con alco--
hol etilico de 48 G.L.. Se pueden usar multiplos de estas cantidades conservando fas mismas concen--
traciones. . :
Disolucion del estandar interno al 8.5 % n/v (1 9/288 nL) en alcokol etilico de 48 'G.L.
Disolucion del estandar interno af B.1 % m/v, se ponen 28 nL de disolucion de estandar interno al 9.5
% en un matraz volumetrico de 108 mL y se afora con alcohol etilico de 407 G.L.. Se pueden usar nulti
plos de estas cantidades conservande fas mismas concentracicnes. )
El estandar interno puede ser n-hutanol, n-hexanol v otro alcohol que no se trasiape con fos componen
tes de la muestra. i
Disoluciones del estandar interno y alcoholes isobutilico e isoanilico para muestras que contengan de
256 a 1380 ng de aicoholes isobutilico e isoamilico por 188 nL de alcohol anhidro (estas cuncentracio
nes corresponden a las disoluciones "A” y "E” respectluamente de 1a tahta 1). Disoluciones de trahado
A, B, C, Dy E, para las curvas de calibracion, vease la siguiente tahla.
TABLA 1
1 .2 3 4 3 b

) Disolucion ng de estandar ng de isobut} ng de isea- ul de disolu- nL de disolu- Relacion alco-

168 mlL lico milico cion al 8.5 % cion al 8.5 % holes

108 nl 188 nL de alcoholes de estandar estandar Cas/Ce
A 150 58 50 18 30 €.33
B 150 180 100 20 30 8.67
X 158 158 150 2 3 1,08
) 150 208 200 48 it .33
£ 150 250 258 C 5 3 1.67

En la tabla anterior las diluciones 4 y 5 se refieren a nL de las disoluciones al 8.5 % de los alcoho

les isobutilico e isoamilico y del estandar que se deberan diluir a 188 L en el mismo matraz con eta-
nol de 48 G.L. para tener las concentraciones que se indican en las colwmnas 1, 2y 3 y la relacion-

de concentraciones que se indican en la columna é que seran abscisas de las curvas de calibracion, --

las ordenadas seran las relaciones de area del pico del alcohol por cuantificar isobutilice o iscami-

lico entre el area del pico del estandar.
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Disolucion de muestra estandarizada (a la que se adiciono estandar interno).
En un matraz volusetrico de 100 nL, se ponen 38 Kl de estandar interno y se afora con la muestra pre-
parada.
En caso de bebidas que contengan menos de 256 mg de alcoholes isobutilico e iscanifico por 189 nl de-
alcohol anhidro (esta concentracion corresponde a ta disolucion 707 de la tabla 2), se elabora una --
curva de calibracion equivalente a la de la tabla 1, pero cambiando las concentraciones de alfcoholes-
isobutilico e iseantlice y estandar interns, vease tabla 2:
Tahla 2
1 2 3 4 3 b

Disolucion ng de estandar ng de isobu- mg de isoami- ul de disolu sl de disolu- Relacion aleoho

109 nl tiico lico cion al 8.1% cion al 8.1 % les/estindar
180 mL 188 nl de alcoholes de estandar  Ca/Ce
A 3 ! 1 1 3 0.33
B 3 2 2 2 3 0.67
C 3 3 3 3 3 1,00
D 3 4 4 4 3 .33
E 3 5 5 5 3 1.67
F 8 4 4 4 g 9.50
6 8 6 6 6 8 0.75
K g g 8 8 8 1,00
1 8 19 10 e 8 .25
J g T: 12 12 g 150
K 1 10 o 19 % B.33
L 2 2 2 28 3 9.67
N 2 1 2% % 3 1,50
N % ) 40 40 % .33
8 % 5 58 58 ) 1.67
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En la tahia anterior las diluciones de las columnas 4 y 5 se refieren al volwen de Jas disoluciones-
al @.1 % de los alcoholes isobutilico e isoamilico y del estandar que se deberan diluir a 108 nl en -
el misno matraz con alcohol etilico de 40 G.L. para tener las concentraciones que se indican en fas-
colwnas 1, 2 4 3.

fiparatos y equipo
Cromatografo de Gases equipado con detector de ionizacian de flama, siendo opcional el sistema dual -
con programador de temperatura registrador, integrador o sistema de procesamiento de dates (computa--
dor).
Parametros de operacion recomendables
En cada caso deberan optimizarse de acuerdo a la situacion geugrifica y al aparato, 1a temperatura de
la colunna isotermica 423 K +- 18 K (150 C +- 18 '€} o programada de inicial 343 K (78 'T) de cero a
cuatro y aumento lineal de 4-8 K (4-8° C) por minute hasta [legar a 393K (128 ().
Manteniendo esta temperatura constante,
Temperatura del inyector 423 K (158 €)
Temperatura del detector 473 K (200 €)
Flujo del gas portader 58 mL/min. (aproximadamente)
Las condiciones de operacion optimas varian de acuerdo a la colwina e instrunentos utilizados, los --
cuales son determinados por medio de disoluciones estandares, y curvas de numero de platos teoricos -
(N) contra velocidad lineal del gas o flujo. (Optimizacion por ecuacion de VAN DEENTER).
Los parametros seran ajustados para obtener resolucion optina entre el alcohol isohutifico y cualquier
componente mas cercanc y resolucion optima entre el aleohol isoam!lico y cualquier componente mas cer
cano de acuerdo a la siguiente ecuaciom: i
R= ———2 il en donde

ac t¢s
R= Resolucion
AT= Diferencia de tiempos de retencion
ac= Amplitud del pico en la base correspondiente ai alcoho! por cuantificar
cs= Amplitud del pico en la base correspondiente al componente mas cercanc

Nota: Las unidades de AT, ac y ¢5 deberan ser las nismas
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N . ¥ . . .
Con ia finalidad de obtener cromatogramas confiables deheran tomarse las siguientes precauciones:

- Acandicionamiento v saturacion de la columna

- Linpieza de! inyector

- Deteccion de fugas del sistema

- tstabilidad del flujo del gas

- Dptinizaci&h del detector {flujos de hidrﬁgeno 4 aire)
~ Estabilidad de la temperatura y

- Repetibilidad de los cromatogramas

Colunnas

Columna empacada. Especificaciones:

Material: inerte a la muestra (Vidrio o acero inexidabie}

Longitud: 1.8-6.0 »

Diametro interior: 2 mm aproxinadanente

Relleno (empague): apropiade para obtener resolucion mayor o igual a uno entre el alcohol a cuantifi-
car y el conponente mas cercano.

Como empaque se reconienda entre otros el siguiente: Fase fija o liquida de particion polietilen gli-
col 1549 al 15 0 20 %

Soporte.- Tierra de Diatomaceas blanca lavada con acido y silanizada con tamano de particula enfre --
las cribas MD.188 y FO.125 (88 y 128 ASTM).

0tras colunnas

Se podran emplear otras cuya resolucion sea mayor o igual a uno entre el alcohol por cuantificar y el
componente mas cercano.

Fase movi! (gas acarreador nitrﬁgeno, helio o argon de alta pureza.

Hidrogeno prepurificado

fiire seco prepurificado

Jeringa de 3-18 pL

Pipeta o jeringa de 188-508 pL

Preparacion de la nuestra.

Cuando el extracto seco de 1a muestra exceda de 5 o/L se destila. Se admite el uso de precolwsna en -
cuyo caso no se requiere destilar.
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Procediniento

Se inyectan en el cromatografo de 1 a 5 microlitros de la disclucion de muestra estandarizada y cada-
una de las soluciones estandar (A, B, , etc., de la tabia que corresponda) para ohtener los cromato-
gramas respectivos, haciendo las atenuaciones convenientes para obtener un buen cronatograna cuantlta
tive, verificando que la resolucion entre el alcoho por cuantificar y el componente mas cercans sea-
mayor 0 igual a uno.

Expresion de resultados

Para que exista congruencia en la expresion de resuitados entre el metodo quinico g el metodo cromato-
grafico, en este ultimo solamente incluirin las concentraciones de los aicoholes isobutilico e isoam)
lico, por fo que el contenido de alcoholes superiores {aceite de fusel), expresado en mg/160 mL de al
cohat anhidro, se calcula cons se describe a continuacion: '

Calculos para el alcoho! isobutilico

Caiculo de areas y relaciones de areas: Se calcula el area correspondiente al alcohol ischutilico ---
(Rih) y al estandar interno (he) en cada cromatograma de las diseluciones estandar {#, B, €, ete.),

se divide el area del alcohol isobutilice entre el area del estandar interno y con los valores obtenl

dos se traza la curva de relacion de concentraciones contra relacion de areas (colunna & de la tahla—

que correspondal,

Aibz Area del pico de afcohol isobutiiico Rih/Re - Ry

Rez Area del pico del estandar ////

Cib= Concentracion del alcohol isobutifico )

Ce= Concentracion del estandar L Cih/Ce

Se calculan las areas del alcohol isohutiiico y del estandar interno en el cromatograma de ta muestea
estandarizada y se obtiene el valor de Rib/fe con el cual se localiza en la curva de calibracion el -
vator Cib/Ce,

Con el valor de Cib/Ce ohtenido para la muestra en la curva de calibracion y conociendo la cantidad -
de estandar interne (Ce) agregade a a sofucion de nuestra estandarizada se puede calcular la concen-
tracion de aloohol isobutilico en la muestra (Cih) con las siguientes formulas:

Cib= Ce # Rg en donde

Cib= Alcohol isobutllice expresado en mg por 188 nl de muestra directa

Ce= ng de estandar interno agregados a la solucion de muestra estandarizada

Re= Relacion de Ci/Ce obtenida en a curva de cal ibracion
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Cib % FD % 189
IB= en donde
G.h.R.

18= Alcohol isebut!lico expresado en mng por 180 ml de alcohol anhidro

G.8.R.= Grado alcoholico de 1a muestra a 293 K (20 0 en la escala Gay Lussac
Uolumen total de fa muestra estandarizada

olwmen de la nuestra diluida en [a estandarizacion
£alcuios rara el atcohol isoanf[ico, se efectia de la misna manera que para el alcohol ischutilico —-
En los cilculos.anteriores pueden hacerse utilizando alturas de pico en lugar de areas {33, 3In.

1 . ) . . .7
El metodo sequido en {a valoracion de los alcoholes superiores consiste en la extraccion de los alce-
. .t LA o, o,
holes con tetracloruro de carhono, su oxidacion a acidos con mezcla cromica y ua en forma de acidos,-
. ! . .7 . L
su destilacion y titulacion con disolucion valorada de sosa (7, 16).
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6.~ NMY-U-015-5-1938; Determinacion de feidez Figa

Equipo .

Estufa de secado con reguiador de temperatura
Bano Maria con regulador de temperatura
Capsula de platino o porcelana de 50 0 108 nL
Capsula de porcefana de 500 ml

Reactivas

Alcohol etilico neutro a la fenolftaleina, del mismo grade alcoholico que [a muestra
Disolucion de hidroxido de sodio 8.1 N
Disolucion indicadora de fepolftaleina al 5 % en alcohal af 58 ¥

F
Preparacion de la muestra

Se colocan de 23 a2 98 nL de Iz muestra en una cipsu!a de platino o de porcelana y se evaporan a seque
dad a bano Maria después se coloca en la estufa a una temperatura entre 160 y 105 U durante 38 min.

Frocedimiento

El residuo que queda en fa capsula se disuelve con varias porciones de alcohol neutro de mas o menos-
el mismo grado alcoholico que la muestea, utilizando un volwmen no mayor de 58 nL, se transfiere esta
disolucion a una capsula de porcetana que contenga aproximadamente unos 258 mL de agua recientemente-
hervida, fria y neutralizada con solucion de hidroxide de sodio 8.1 N utilizando solucicn de fenolfta
feina como indicador.

La solucicn resultante, se titula con sofucion de hidroxido de sodio 8.1 N utilizando como indicador-
el agregado al agua para su neutralizacion, hasta un color rosa tenue.

7
Calcules

UwN * 6B * 108 * 108
t.F.c en donde
H GIHIRI

A.F.z Acidez fija, expresada en ng de icida acético, por 188 wl, referidos a alcohol anhidro
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U= Voluwnen de la disolucion valorada de hidroxido de sodio gastados para la titulacion de la muestra,
en ml

N= Normalidad de la disclucion valorada de hidroxido de sodio

68= Miliequivalente def acido acéticu, en ng

M= Uolumen de la muestra utilizada, en nl

G.A.R.z Grado aicoholico real de la muestra a 20 C en la escala Gay-Lussac (20)

7.- NMX-U-016-5-1988; Determinacion de Acidez Total
Reactivos
Disolugion valorada de hidroxido de sodio @.1 N
Disclucion }ndicadara de fenolftaleina al 8.5 % en alcohol etilico al 50 %
Equipo
Capsula de porcelana de 28 ca de diametro
Pipeta serologica de 2 mL
Pipeta volwmetrica de 25 nl
Bureta de 1@ nl graduada en 6.85 de nl
Procediniento
En una capsula de porcelana se neutralizan aproximadamente 258 nL de agua recientemente hervida y fria
utilizando disolucion de hidroxido de sedio 8.1 N y unas gotas de solucion de fenoiftaleina como Indl
cador, se agregan 23 mL de la nuestra {de grado alcoholico real conocido) y se titula con dlsalucaun-
de hidroxido de sodio @.1 N hasta aparicion de un cofor rosa tenue.
Calculos
ATz DN %660 x 6o en donde

M G.A.R,

A.T.= Acidez total expresada en miligramos de acido acetico por 180 mL de nuestra referidos a alcohol

anhidro

U= UYolwwen de la disolucion valorada de hidroxido de sodio consunido en la titulacion de la muestra,-
en mb

N= Norma!idad de |a disolucion de hidroxido de sodio utilizada en la titulacion

66= Miliequivalente del acido acetico expresado en miligranos

M= Volumen de muestra empleada en Ia determinacion en ml

G.A.R.= Grado alcoholico real (7, 8, 14, 28},
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8.~ NWY-U-@17-1984; Determinacion de extracty seco y cenizas

Equipo

tapsula de porcelana de %9 o 160 nl de capacidad

Desecador '

Parriila con reguiador de temperatura o Iinpara de rayos infrarrojos
Bano Maria con control de temperatura

Balanza analitica

Estufa de desecacion con control de tenperatura

Huffa con control de temperatura

Pracedimiento

Deterninacion de extracts seco

A una temperatura de 20 C se toman de 5-38 mL (dependiendo del centenido de solidos de la hehida de-
que se trate) de la nuestra, se transfieren a la capsula que se encuentra a peso constante y se evapo
ra a sequedad en el hano Maria. # continuacion se lieva la capsula a la estufa a una temperatura de -
95-180 C hasta lograr peso constante, se deja enfriar en ¢l desecador y se determina su peso, se de-
hen de efectuar tres lecturas.

. ¥ .
Deterninacion de Cenizas
] . .
La capsula que ¢entiene el residuo del extracto seco, se cofoca en Ja mufla a una temperatura de 525-
. . A ? 1 .
{ hasta obtener cenizas hlancas, se retira la capsula, se enfria y se humedecen las cenizas con agua,

-— 1 . T b
se secan en hano Maria y luego en la parrilla; se recalcinan en 1a mufla a 525 € hasta obtener peso-
constante.

3
Calcules

Pe - Pv -
(ES) Extracto seco:- ——-u—- * 1@ en donde

ES= Cantidad del extracto sece, expresado en ¢/t
Poz Peso de la cipsula mis extracte seco en g
Pv= Pesp de la cipsula uacia en g

U= Yalumen de muestra empleada en mL
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El contenido de cenizas se calcula:

Pc * Py "
% 1@° en donde

fenizas=
) ) .
Pc= Pesp de {a ecapsula mas cenizas en mg/L

Py= Peso de fa cipsuia vacia en g
U= Volumen de fa muestra empleada en mb (7, 16, 28).
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9.- NWX-U-821-1986; Determinacion de Metanol

9.1 Hetodo Quinico

El metodo se basa en la oxidacion del metanol a aldehida formico por accion del permanganato de pota-
sio en medio acido. E1 formaldehido reacciona cen el acido cromotropico para dar un conpuesto cofori-
do vicleta que se lee en el espectrofotonetro a 575 mn.

Reactives y materiales

Disolucion acuosa de acido Fosforice 1:28

Disclucion acuesa de pernanganato de potasio 1:20

Disolucion acuosa de hisulfito de sodio (NaHiS0_) 1:20

Disolucion de acido cromotropico:

Se disuelven 58 mg de acido cromotropico o &e su sal de sodic en 100 nl de acido sulfurico al 75 %
Acido sulfurico concentrade

Bisulfito de sodic

Disolucion acuosa al 5 % de la sal sodica del acido cromotropico (se dehe filtrar si presenta turhie-
dad y se prepara por lo menos cada semana)

Disolucion de permanganato de potasio en acido fosforico:

Se disuelven 3 g de permanganato de potasio con 15 ml de acido fosforice en un matraz volunetrico de-
180 nL, se lleva al afore con agua. Esta diselucion se dehe preparar por 1o menss cada mes.

Alcohot etilicq bidestitado.- Por destilacion sinple, efiminando 15 % de cabezas en cada una de las -
destilaciones y recolectando el 50 ¥.

Estas destilaciones se deben efectuar a una velocidad aproximada de 258 mL/39 min.

Aparatos y equipo

Matraz de destilacion de 580 ml

Refrigerante tipo Liebig de 48 2 68 cn de longitud con el extremo inferior terminado en tubo y con la
punta cortada en hisel.

Tranpa de vaper

Matraces volwsetricos de 58 mL
_Pipetas volumetricas de 1 y 2 nl

Ternometro graduado de 273 a 373 (8 a 160 'O

Bafio Maria con regulador de temperatura

Bano de hielo
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Espectrofotﬁnetru
Equipo conﬁn de faboratorio

.7
Preparacion de la muestra

Se diluye la muestra a wna concentracion de alcohol entre 3 y 6 % en volupen y se usa para la prueha

Procedimiento

Metodo cualitativo (identificacion del alcoho! metilico)

En un tubo de ensayo se adicionan dos gotas de destilado, se agrega una gota de disolucion de acide -
fosforico (1:28) y wna gota de disolucion de permanganato de potasio (1:28), se mezclan cuidadosamen-
te y se deja reposar la mezcla durante un minuto.

Se agrega disofucion acuosa de bisulfito de sedio {1:28), gota a gota, hasta que el color violeta def
permanganate de potasio desaparezca. Si la mezela toma coloracion café se agrega una gota de disolu--
cion acuesa de acide fosforico (1:28); a la disolucion incelora resuftante, se agregan 3 nl de disolu
eion de acide cromotropico recientemente preparado, y se calienta 1a mezcla en hamo Maria a 333 K (Gé
"t) durante diez minutos. )
En presencia de metanol se ohserva wna coloracion violeta, si la reaccion cualitativa es positiva, se

procede a cuantificar el metanol,

Metodo cuantitativo

Se colocan 2 nlL de la disolucion de permanganato de potasio en acido fosforice en un matraz volunetri
co de 58 mL, se coloca en un hano de hielo, se adiciona | nL de la muestra dilujda y fria, y s¢ deJa:
reposar 38 ninutos en el hano de hielo.

Se decolora con un poco de bisulfito de sodio solide y se agrega 1 nl de disolucion de acido cromotro
pice al § % Se agreqan lentamente, gota a gota, 15 nL de acido sulfurico concentrade, se dejan resb;
lar por las paredes del matraz agitando constantemente, y se coloca en bano Maria entre 333 y 348 K -
{68 y 75 ) durante 15 minutos. Se enfria y se adiciona con agitacion agua hasta un volumen proximo-
al aforo, se enfria a una temperatyra ambiente y se Ileva al aforo con agua, se homogeniza y se deja-
reposar durante 3 minutos.
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Se prepara un blanco en agua con alcohol etifico al 5.5 % en vy Y una solucion patrén que contiene -
0.825% en volumen de metanc! en alcoho!l etilico al 5.5 % en volunen; se trata de iqual manera que la-
nuestra diluida, se tee la absorbancia de la solugion patran y de |a muestra a 375 mm utilizando el -

blanco para el ajuste del espectrofotﬁnetro.
Expresiﬁn de resuitades

El contenido de metano! expresado en miligramos por 188 ml de alcokel anhidro, se calcula con la si-—-
gujente férnula:

=
i

f ]
- %@.020 % FD % 8,798 T * 1000 en donde

A: L] L

M= Metano! expresado en mg por 108 nl de alcohol anhidre
f= Absorbancia de la muestra

A:= fhsorbancia de la disolucion patron de metanol
0.825= % de metanol en la solucion patron

Uolumen total de la dilucion

. . !
Volwwen de la muestra empleada en la dilugion

G.0.R.= Grade qlcohﬁ[ico real de la muestra a 293 K (28 €) en la escala Gay-Lussac

8.7%8= Densidad del metanol expresado en g/mL
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9.2 Metodo cromatogrifico (“Crumatografia de'gases”)
Fundanente

Este metodo se basa en los principios de la cronatografia de gases y consiste en la inyeccion de una-
pequena cantidad de Ja muestra (constituida por una mezela de sustancias volatiles) en el inyector de
un cromatﬁgrafu de gases en el que son vaporizadas y transportadas por un gas inerte a traves de una-
colwnna empacada o capilar con un liquido de particion que presenta solubilidad selectiva con los con

. .7
ponentes de la muestra, ocasionando su separacion.

Los componentes que se eluyen en la colunna pasan une a uno por el ™detector”, el cual genera una se-
- ’ . ] ! R .
nal electrica proporcional a su concentracion, la que es transformada por el registrador, integrador-

¢ sistema de maneje de datos en una grifica de concentracion contra tiempo, |lamada cromatograna,

- . ¥ ! . .1 .
La cuantificacion se efectua por el metodo de estandarizacion interna.
Reactivos y materiales

Alcohol etilico de alta pureza y libre de netanol
Disolucion de metano! al 8.5 ¥ w/v (1 9/208 »L) en alcohol etilicu de 48 G.L.

Disclucion de metanol al 8.1 % n/v. Se ponen 20 ml de disuluciﬁn de metanol al 8.5 % en an matraz vo-
heetrico de 100 nLy se afora con alcohol etilico de 40 'G.L., se pueden usar nﬁltiplos de estas can

tidades conservando las mismas concentraciones.
Disolucion de estandar interno al 8.5 % n/v (1 /268 mL) en alcohol etilico de 49 G.L.

Disolucian de estandar interng 8.1 % n/v. Se ponen 2@ mL de disolucion de estandar interns al 8.3 % -
en un matraz volwetrico de 188 nL y se afora con alcohol etlice de 4@ 'G.L., s pueden usar nalti--

plos de estas cantidades conservando las mismas concentraciones.

7 .
El estandar interno puede ser n-butanol, n-hexanol, u otro alcohol que no se traslape con los compo--
nentes de ia muestra.
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Disoluciones de estandar interno y netanol para muestras que contengan 128 y 638 ng de metanol por --
188 nL de alcoho! anhidro (disotuciones de trabajo A, 8, £, D y E, para [a curva de calibracion),
Uer la siguiente tahla:

Tahla 1
1 2 3 q b
Disolucion ng de estandar ng de metanol| mL de disolucion] mL de disolucion Relacion metanol
166 al 168 nL al 8.5 % de me- | al 0.5 ¥ de es- | -estandar {n/is
tanol tandar
f BRE 58 i@ 0 2.33
B 158 L)" 20 30 @.67
L 156 198 30 K] 1.08
D 150 2649 48 3@ 1.33
£ 158 258 58 38 .67

En la tabla anterior las diluciones de las columnas 3 y 4 se refieren al volusen de las soluciones al
8.035% de metanol y del estandar, que se deberdn diluir a 188 nL en el misno matraz con etanol de 48 -
"G.L.para tener 1as concentraciones que se indican en las colunnas 1 y 2 y |a relacion de concentra--
ciones que se indican en la colunna 5 que seran absclsas de la curva de calibracion; las ordenadas se

Pan las relaciones de area del pico de metancl entre el area del pico del estandar.

Solucien de muestra estandarizada (fdicionado de estandar interno)
En un matraz volumetrico de 100 ml, se ponen 30 nb de estandar interno y se afora con la muestra pre-
parada.

En caso de bebidas que contengan menos de 128 ng de metanc! por 1€ mL de alcoho! anhidro, se traza -
una curva de calibracion equivalente a Ia de la tahla | pero cambiando las concentraciones de metanol
y estandar interno. Vease tahla b
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Tabla 2

1 2 3 4 3
Disoluzion | mg de estandar| ng de metanol| L de disolucion| aL de disolucion| Relacign metanc
180 mlL 188 nlL al B.1 % de me- | af 8.1 % de es- | -estandar Cw/Cs
tanol tandar
] 3 1 1 3 @.33
B 3 2 2 3 8.67
c 3 3 3 3 1.90
D 3 4 4 3 1.33
E 3 3 3 3 1.67
F 8 4 4 8 .50
G 8 6 b 8 #.75
| 8 8 8 8 1.00
I 8 10 18 8 1,23
J 8 12 12 8 1.50
K 39 18 18 39 8.33
L 39 a - 20 38 B.67
M K 38 38 30 1.80
N 30 40 4@ 30 1.33
0 20 e 30 38 1.67

En la tabla anterior las diluciones de las columnas 3 y 4 se refieren al voluen de las solucio es al-

¥ . ¥ . N .
@8.1% de netanol y del estandar interno que se deheran diluir a 108 BL en el mismo matraz con aleohol-

1.. * . . . !
etilico de 48 G.L. para tener las concentraciones que se indican en las columnas 1 y 2.

firaratos y equipas

Eronatagrafo de gases equipado con detector de iomizacion de flana, siendo opcional 2l sistema dual -

con programador de temperatura, registrador integrador o sistema de datos (computadorf.
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Parametros de operacion recomendables
En cada caso deberan optimizarse de acuerdo a la situacion geografica y al aparats, la temperatura de
la colunna isoternica 423 K+-18 K (158 "C+- 18 'C) o programada de; inicial 343 K (70 'C) de cero a -
cuatro y awmento lineal de 4-8 K (4-8 C) por minuto hasta Hegar a 393 K (120 C).
Manteniendo esta femperatura constante.
Temperatura del inyector 423 K (150 ©)
Temperatura del detector 473 K (200 C)
Flujo del gas portador 3@ nl/min. (aproximadamente)
Las condiciones de operacion optimas varian de acuerdo a la columna e instrunentes utilizados, los --
cuaies son determinados por medio de soluciones estindar, y curvas de numero de platos teoricos (N) -
contra velocidad lineal del gas o fiujo. (Optimizacion por ecuacion YAN DEENTER).
Los parametros seran ajustados para ohtener resolucion optima entre ol metanol y el etanol de acuerdo
a la siguients ecuacion:
R= ——j£~fl—— en donde
an + ae
R= Resolucion
AT= Diferencia de tiempos de retencion
am= fmplitud del pice en la hase correspondiente al metanol
aez Anplitud del Pico en la hase correspondiente al etanol
Nota: Las unidades de AT , am y ae deberan ser las mismas
Con objeto de obtener cromatogramas confiahlies deberan tomarse las siguientes precauciones:
- hcondicionaniento y saturacion de la colunna
- Limpieza del inyector
- Detecciﬁn de fugas del sistema
- Estahilidad del flujo del gas
- Dptinizacion del detector (flujos de hidrogeno y aire)
- Estabilidad de la temperatura
- Repetihilidad de los cromategramas
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Calunnas

Columna empacada. Especificaciones:

Material: inerte a la nuestra (Vidrio o acero inexidahle)

Longitud: 1.8-6.8 n

Dianetro interior: 2 mm aproximadanente

Se recomienda entre otros el siguiente: Fase fija o liquida de particion polietilen glicol 1348 af 13
0 20 %

Soporte.- Tierra de Diatomaceas blanca lavada con acido y sifanizada con tamano de particula entre --
las cribas MO.138 uy FO.125 €88 y 128 ASTN).

Otras columnas

S podran ewplear otras columnas cuya resolucion sea mayor o igual a uno entre el metanol y el etanol,
Fase novil (gas acarreador) nitrogens, helio o argon de alta pureza.

Hidrogeno prepurificado

fire seco prepurificado

Jeringa de 3-10 ¢l

Pipeta o jeringa de 1@@-568 plL

LT
Preparacion de la muestra.

Cuando el extracto seco de la muestra exceda de 5 g/l se destila, Se adnite el use de precalwsna, en-
cuyo caso no se pequiere destilar.
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Procedimiento

Se inyecta en el cromatografo de 1 a 5 microlitros de la solucion de neestra estandarizada y cada una
de las solucicnes estandar (A, 8, C, efc., de la tabla que corresponda) para obiener los cromatogra--
mas respectives, haciendo las atenuaciones convenientes para ohtener un buen cromatograma cuantitati-
vo, verificando que la resolucion entre el metanol y el etanol sea mayor o igual a uno.

Expresion de resultades

Curva de calibracion

Calculo de areas y relaciones de areas: Se calcula el area correspondiente al metanal (Am) y al estig
dar interno (Re) en cada cromatograma de las soluciones estandar (R, B, {, ete.), se divide el area -
del etanol entre ei area del estandar interno y con los valores ohtenidos, se traza la curva de rela
cion de concentraciones contra relacion de areas (coluna 5 de la tabla que correspenda)

fnc Area del pico del metanol

fie= Area del pice del estandar

Cn= Concentracion del metanol

Ce= Concentracion del estandar

Se calculan las areas del metanol y del estandar interno en el cromatograma y se obtiene el valor de-
fn/fie con el cual se localiza en la curva de calibracion el valor de Cn/Ce.

Calculo final

Eon el valor de Cn/Ce obtenido para la muestra en la curva de calibracion y conociendo la cantidad de
estandar interno (Ce) agregadﬁ a fa solucion de muestra estandarizada se puede calcular la concentra-
cion de metanol en la muestra (Cm) con las siguientes formulas:

(m= e ¥ Rg en donde

(= metanol expresado en mg por 188 ml de muestra directa

Ce= ng de estandar interno agregados 3 la solucion de muestra estandarizada

Rg= Relacion de Cn/Ce obtenida en 1a curva de calibracion

189
M= ——— %(n*F0 en donde

Grade Alcoholico real de la nuestra 293 K (20 ©) en la escala Gay-Lussae

Uolumen total de la muestra estandarizada

. 1 . .7
Uolumen de Ja muestra dilutda en la estandarizacion

Los calculos anteriores pueden hacerse utilizando alturas de picos en lugar de areas (3, 7, 34, 3N,
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Analisis de componentes volatiles (metancl).

Lz identificacion de los companentes volatiles de las bebidas alcoholicas se realiza por medio de sus
tiempos de retencion y por el metodo de adicion.

Los componentes velatiles que se pueden analizar son: metanol, esteres, alcoholes superiores, aldehi-
dos, acidos grasos.

Las condiciones cromatograficas son:

TEWP, INV.: 75 'C

TENP. DET. FID.: 149 ¢

FLUJO A, B: N_, 38 nl/min.

TEMP. HORMD INICIAL: 58 'C

TIEMPQ INICIAL: 4 min,

UEL. INICIAL: 4 “C/min.

TEMP. FINAL: 128 ¢

TIEMPO FINAL: 25 min.

ATENUACION: x4@ xK

CANT. MUESTRA: 5 pub

UEL. CART: 5 ma/nmin.

COLUMNA: Carbowax 1548, 157 Chrom. W A HMDS 88/108 # s.5, 5 m 1/8”,

Anteriormente fa determinacion cromatografica se hacla para cada elemento, en la actualidad se propo-

ne que se haga en uma sola corrida para varios componentes (3, 20, 21, 26, 27, 28).
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10.- NMX-U-026-1986; Determinacion de Acidez Volatil

Reactivos |

Solucion de hidroxido de sodio 8.1 N ,

Solucion indicadora de fenolftaleina al 5%, en alcohol en agua al 50 ¥

Equipo

fiparato para destilar por arrastre de vapor
Matraz Erlenmeyer de 308 nL

Pipeta volunetrica de 25 nl

Preparaciﬁn de la nuestra
Se efimina el CDE disueito en aproximadamente 58 ml de muestra y se !leva a ehullicion constante bajo
un condensador de aire y se enfria.

Procedimients

Se colocan 600 nL de agua hervida en [a camara exterior del matraz, se toman 23 mL de nuestra Iibre -
de CO_ con pipeta y se introduce en la camara interior del matraz y se tapa . Se calienta por 3 minu-
tos con el escape de vapor ahierto. Se cierra el escape y se destilan 288 mL en un natraz Erlenmeyer-
de 300 nlL.

Se agregan unas gotas de solucion de fenolftaleina y se titula rapidamente con solucion valorada de -
hidroxido de sodio 0.1 N, hasta que el color rosado persista por 15 seg,

La acidez volatil expresada como g de acido acetico por cada 168 nL, se calcula con la formula si----
guiente: -

g de acido acetico /nl: U, x N, x 8.86 x 40 en donde

U,= Volumen de hidroxido de sodiv utilizado en la titulacion

N.= Normatidad de la solucion de hidroxido de sodio valorada.

Tambien para calcular la acidez volatil se utiliza la siguiente ecuacion:

AV, A.T.-A.F. en donde \

f.4.= fcidez Uolitil, expresada en ng de acide acetico por t@8 nl, referidos a alcohol anhidro

A.T.= fcidez total, expresada en mg de acide acetico por 188 nl

R.F.z Aeidez fija, expresada en mg de acido acético por 108 nl (7, 8, 16, 28).
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ta acidez fotal, acidez volatiles se pueden determinar colorinétricangnte {29).
filcalinidad total

Las cenizas de {a muestra se humedecen con agua y se agrega un exceso medide de acido sulfurico y una
gota de peroxido de hidrogeno, se calienta la mezcla, se enfria, se anade una gofa de anaranjado de -
netilo, se sobresatura con una cantidad medida de hidroxide de sodio y se valora con acido sulfurico-
hasta cambio de color del anaranjade de metils (7).

11.- NMX-U-832-5-1980; Determinacion de Densidad Relativa
Densidad (Metodo del Picnometra)

Equipo

Picnometro de 25 ml

Ternometro de 8-106 C

Estufa

..
Balanza amalitica

Procedimiento
Se pesa el picnﬁnetro limpio y seco a la temperatura ambiente (P). Se lleva al aforo con la muestra,-

Ei picnametro linpio y seco se )leva al aforc con agua destilada, cuidande que ng hava hurbujas de --
aire (P.). Se pesa a la temperatura de 15 C.

7
Caiculo

D= ——— en donde
P'-P

D= Densidad dei alcohol a 15 € expresada en g/mlL
Pesa dei picnémetro ceco expresado en g

-
1

M= Peso del picnﬂmetro con muestra expresado en g

P$: Peso del picnametru con agua expresado en g (20).

12,- NMX-U-044-1972; Etiquetado o rotulacion de behidas alcoholicas
Menciona las caracterfsticas de la etiqueta, envasado, embalaje y manejo (397,
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13.- NOM-V-31-1998. Aguardiente de cana “Charanda”
Definiciones:

Charanda
Es el aguardiente de cana obtenido exclusivamente en los municipios de Uruapan, Ziracuaretiro y Tere-
tan del Estado de Micheacan.

Aguardiente de cana

Es la hebida alcoholica destilada, obtenida por fermentacion principalmente alcoholica de mostos pre-
parados de jugo de cana de azicar (guarapo), concentrade de este (neladura, piloncille) o mieles in--
cristalizables (nefaza), y destiladas en alanbique de olia o columna, siempre y cuando no se elimine-
durante su destifacion los componentes que condicionan las caracteristicas de esta bebida.

Clasificacion

La charanda por su color y su permanencia en harricas se clasifica en:
Charanda

Charanda Dorade

Charanda anejo o anejado

Especificaciones

La Charanda dehé cumplir con las siquientes especificacieones:

Sensoriales

color incoloro o anbar

olor caracteristico

sabor caracteristico -

Fisicas y quinicas Minimo Maximo
Grado alcoholico real, % de alcohol en volumen en

la escala Gay Lussac a 288 K (15 ©) - 38.9 55.0
Extracto seco ¢/dn’ 0.88 20.0
Cenizas o/dn’ 6.802 1.5
Azucares reductores totales (referidos a glucosa

g/ dn* 8.0 15.8

BT e wg prpe
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. | I L
Yalores expresados en ng/188 mL de alcohe! anhidro: Minine Maxing

Acidez total (como acido acetico) 3.8 6.8
Aldehidos (como aldehido acetico) 2.0 20.9
Esteres (como acetato de etile) 3.8 30.8
Alcoholes superiores (como aceite de fusel) expresade

como alcohol an!lice | 20.8 280.8
Metanol (metodo colerimetrico) .0 7.5
Furfural 8.0 2.8
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14.~ NOM-142-55/1-1995. Bienes y servicios. Bebidas alcoho!icas. Especificacinnes sanitarias. Etigue-

tado sanitaric y comercial.

Especificaciones sanitarias.
Las bebidas alcohalicas, a excepcion de las fernentadas, dehen cumplir con las siguientes especifica-

ciones:

Especificaciones Linite naxino
Ualores expresados en ma/180 nl
de alcohel anhidro.

Metanc) - 360

fildehidos 4

Furfural | 4

flcoheles superiores (como aceite 00

de fusel o alccholes de peso
nolecular superior al alcohol
etilico, expresade como alcohol
amilice)

Contaminacion por metales pesades y metaloides.

Especificaciones Linite maxino (g/L)
Cobre 2.0
Plomo 8.3
Arsenico 8.3

Zinc 1.5
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. . ! .
3.- Discusien y conclusiones

Existe normatividad para el control de calidad de: Ron, Vedka, Whisky, Vermouth, Mezcal, Habanero, Si
dra gasificada, Malta clara cervecera, Vino, Ginebra, Aguamiel, Ron'pope, Brandy, Yinos generosos y -
Pulque, que son bebidas alcoholicas que tienen la posibilidad de contener netanol y en las normas se-
marca el |inite maxino pernisible variable que va desde @ hasta 380 ng/ 188 nL de alcohel anhidro.
Inclusive la norma de charanda publicada en el Diario Oficial de la Federacion, NON-5-31-1998, del iu
nes 22 de octubre de 1998, menciona que la Charanda es un aguardiente de cama producido en Uruapan, :
Ziracuaretiro y Teretan del estado de Nichoacan, 1os valores fijados para los diferentes parametros -
contrelados, incluyendo el metanol son mencres que los de fa norma de Ron (B min., 7.5 max. mg/188 nl)
de aleohol arhidra.

Es de hacerse notar que en la Direccion General de Normas de la Secretaria de Comercio y Fonento In--
dustrial no se contempla la norma de charanda.

Por otra parte en las normas se mencionan tecnicas cono! espectrofutnnetrfa, cronatografﬁa de gases,-
no chstante existen otras tecnicas de determinacicn de retanol cono la tecnica refractometrica y —-
atras tecnicas colorinetricas, las de Schiff-Elvoves y Schryver (3).

Se requeriria implementar e implantar un programa de verificacion de calidad del aguardiente, tanto -
por el productor como por la autoridad, para confirmar que se esta cumpliendo con fa norma 4 que fa -

hehida no dana, respecto al contenido de metanol.
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4.- Glosario

Gay-Lussac {grado)- Se denominaba grado Gay-Lussac a la cantidad de alcoho!, en volumen contenido en-
180 ul de una mezela hidro-alcoholica a 15 'C, o sea una cantidad de mililitros de alcohol contenidos
en 180 mililitros del producto a 15 © (4). Actuaimente de acuerdo a la NMX-U-13-1993-5F1, ia tempera
tura es de 28 C. )

Proof- Es el nﬁmero que indica la concentracion de etano! en una bebida y o5 equivalente al doble de-
los grades Gay-Lussac (23)

Dunder- EI dunder es e! producto del fondo de una columna de destilacian, es rico tanto en nutrientes
de levaduras como en icidus (9).

. - - .7 . !
fAceite de fusel- Producto secundario de ia destilacion del vine que ocurre en una proporcion de 0.3 a
- . . E . .
8.7/ del alcoho! etilico producide. Consiste en una mezcla de compuestos quimicos cuyes principales -
. .. . i.. ! . . H
constituyentes son los alcoholes amilico e isoamilice, tambien ocurre la presencia de alcoho!l ischuti

. - .?
lico y el aleohol propilico en menor proporcion.

. . . . 3 ]
Brix (grado)- El grado hrix es el porcentaje de sacarosa en peso que contiene una solucion de azucar-
. . . L .
puro. Es costunhre considerar que el brix es un porcentaje de solidos totales disueltos en wna solu--
L3
cion azucarada, lo que no es corrects.

Levadura- Vegetal inferior, no clorofilado, que se produce por genaciﬁn, hrote o esporas. Es un hongo
que constituge el agente hioquinico de la fermentacion alcoholica. Existen diversas especies de leva-
dwas, de las cuales entre 1as mas inportantes, segun el punto de vista de la industria del aleohel,-
se encuentran las sacaromices y las equizosacaromices.

Uinaza- Residuo liquida resultante de 1a destilacion del vine, o sea el vino de donde se retiro el af
coho!. Normalmente es producido a razon de 12 a 16 litros, por litro de alcohol. Tambien se e conoge
¢on los nombres de jarabe, tiborna, quarapo o caxixi (4).

fimaurosis- "oscurecerse”, debilidad de la vista.
Lipotinia~- Desvanecimiento.

] . . .
Analeptico- JQue efeva, estimula, excita.

63




f T I .7 . .
Hipotension- Disminucion de la presion arterial.

Riperternia- fumento de la temperatura (5, 41)

N . N . - . .2

Nosto- Es el medio de cultivo obtenido del jugo de cana (guarape), o por dilucion de sus concentrados

{meladura, piloncillae), o de mieles incristalizables (melaza), con los nuirimentos que hacen posible-
! - . ¥ ? . N

la fermentacion mediante la accion de ievaduras del gemero y especie S. cereviseae,

fcido cromotropico-

©0
ooy
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