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INTRODUCCION

El taquils v el mozcal son bebidas gonuinamente mexicanas que te-

nen un amplfsimo marcado dontro y fuers dal pafs. Su olaboracidn constituye

1a base do una indunints sclorosa ¥ progeasiste. Ambags bebidas go obtlionen

de 1a planta llamada Ymenlv o inaguay, cuyo nombre cisnfifice es el de Paga-
“ﬁ

Dicha planta s0 conoce desda 8pocas precortestanes, on dondo los
Agtecas le daban nombros individuales, los cuales seguramento comespondfan
8 &3peCies dutermingdas. Linneo le dio ol nombie de “agave", el cual quiere
decir "admirabla®.

Lista do sgaves quo so emplean para la elaboracién de tequilas y mez
calas:

Mezcal Tequila

Mezecal Roch. A. Tequilana Weber.
Subtilas Trel.
Palmarts Trel.
Pos-mulas Trel.
Rarwuiskif Zucc.

Kirchneriana Berger.

> » » » ¥ > >

Sulltvanti Trel.

A. Cuproata Trol et Bayger.
El agave mas usado para la elaboracitén del mezcal os e! A. Mezcal

il
debido a qua da mejor cultivo que las ctras aspacies. Sin embargo, cualqui

Ta do las otras o pusde usar con busnos rosultados.




Para ia elatoracifn dol tequila os usado solamente A. Tequilana,
quizie tambiBn por 1ae condiciones de cultivo, ya que se reporta que tam-
bi8n se puade uear A Longirepasis Tod (1),

Estas som las eapocies ciladas on la Mteratura, la posicién siste-
=45t0a gs:ﬁ sufaty a cambios, va quo algunas de sllas han podido czer en
sinonimtia.

ia otoncifn do ambas bebidas o3 simtlar y so efoctda por tatoma-
cldn do las pencas. las cuaios son ituradas o molldas en una Yahona®,

El produsio triturado cae en vasos do madora Jlamados Ypipas" quo contienen
3yus Ubla §ara aXifaar Jol maguay 9} meydd rendimisnto dal mosto v so daja
ahfdo 4 a 6 dfas pars gquoe fenmente  La fermentacifn so ofectta do manera
aspont8nes a la temporatura de 247 . acolerando su dosarrollo por adicibn
de paquefas cantdados da sulfato do amonio y so suspando cuando ol grado
sacarfmotro s da 1-1 4 grados Enx. la formeontacién se puede ofactuar con
o sin bagazo Do ahf pass al proceso de destilecién, ol cual so llova a ca=-
bo en alambiques de cobro, uslndozo el Mfquldo fermentado con © sin bagazo.
Ls dosulacién se ofectds a fusgo directo y al producto obtenido se lo llama
producto ordinario. Juntando todos los productos crdinartos y sometiéndoles
& una nuova dostilacidn . 5o obticno ol producto conoctdo como tequila.

1a destilacibn para la oblencifn del mezcal 80 llava a cabo en ollas
de bamo tipo cuchara. aparatos de barrilén tipo cuchsra o aparatos de cobre
similares a los usados para obtener tequila.

icos
Dasgraciadamente no conocemos, 8t existan, los métcdos qufm

re
de control de volatilos que so ofoctfan an 1as :ndustrias dedicadas a la prepa

atisfa-
racin do ests tipo de babidas No obstanta. ol producto final deba s




cer los requenimiontos do Ja Norma Oficial de la Secretarfa de Industria y Co-
maorcio.

Quizds ol mitdo m8g empleado para controlar la calldad on ese tipo
do bebldas o3 empicando catadoros.  Sin ombargo, aunqua se ampleen catadg
res muy expoenimeniodos, G3tos serln lncapacas do dar informacionaes de tipo
cuantitative en la composicifn do estas moezclas. Exporimentos fislol6glcos
muagtran gquo la aptitud pare dotoctar sabores. as muy vartada. Asf tenemos
que ol hombro puede datectar 100 ppm. deo alc. motflico, 0.1 ppm. de aceta-
to de tscamilo y 0 005 ppm. de diacetlo (3). Esos estudios muestran la ne-
costdad de oblener mudidas absolutas en oste tipo de andlisis. En la literatu
ra 86 encugntran varios métedos qufmicos para determinar log diversos compo,
nentos do las bobidas alcohflicas. Asf tenemos que los @stores se cuantean
por hidrélisis, los alcoholes por preparacidn de derivados, como sus 4steres
3,5-dinitro bonzoatos, los aldohidos por yedometrfa, alcoholes superiores
por reacclonas colondas, etc. (4,5.6 7).

Actualmsnte los mfiodos clésicos han ido siendo desplazados por la
c.f.v. las venwjas do esto mdtodo analftico, eficiencia en la separacién,
alta sensibilidad, exactitud en la cuantificaci6n, etc., son en la actualidad
bien conocidas y no o3 el propdsito do oste trabajc ol discutirlas. Solamen-
te so recalca la convanlencia de su empleo para substituir a los métedos cld
8icos. En la actualidad se oncuentran anadlisis do brandles, vinos, carvezas,
whiskies, ronas, otc. Varios autores han comparado los resultados obtenldos
por medio de la ¢ . { v. coa los métedos wadicionales u ofictales conocldos ¥y

han llagedo a la conclusifn de que ol primero os muy suparior tanto en exacti

tud como en raptdoz (8).



Existon tres procedimiontos para muestrear oste tipo do bebidas: el
primaro de ellos consiste en Inyectar ol aroma de la bebida, o sea el airo
que 80 oncuontia entre la parte suparior del Ifquido v el tapdn. Esto andlisis
reprosoenta ditociamente los componentas m8s voldtiles de la bebida y qua son
los responsablas dol olor de la misma  (7,9,10,11,12) El segundo procedi-
mionto constoto on la oxiracciln o desttlacién provias para concontrar los com
ponaniag para que puodan sor detectados m8s f4cilmente. Esto procedimiento
08 més prolongado v ne comre el riesgo de que ol producto obtenido no repra--
sente la composicidn verdadora de 1a muostre original,

Zl torcor procadimianto consista on analizar la muestra directaments ;
2310 rogquiere mucho moano! tompo vy parmite el an8lisis de numerosas mues=—
tras on goria.  Puesto guo no llova ningén tratamionto provio os do pansarse,
que por aste procedimiento 5o obtiinen resultados mds reprosentativos (8).

En vista de que sl ogquipo usado en oste trabajo posoo dotactor do
lontzaci6n do flama, qua os altamenta sensible a compuastos orgénicos e in~
sensible al agua, escogimos la inyeccién directa sin menoscabo de la sensi-
bilidad do nuestros andlisis.

Haco algn tiempo en los laboratorios de este Instituto se analiza--
ron diferentos ronos productdos en el pafs y los resultados fueron halegado=—
res (13). Ei objeto do este trabajo, prosigulondo con la investigaciGn antes
mencionada, consisto en o} andlisis, bajo cendicionos ampliadas y mejora-=
das con rospacto al trabajo anterior, do los componantos volétiles de tequi-

las y mezcales producidos en el pafs por madio do la c.f.v.




PARTE TEQRICA

Dasde quo 30 ompoz8 a aplicar la cromatograffa en fase de vapor
{c.t v ), para ol estudio do babidas alcohdlicas se han ensayado cerca

do treinta fases liquidas. Eatas fases lfquidas podomos dividirlas en dos

grupos disiintos, ol primero compronds aguellos Ifquidos de particién eme-
pleados para separar mezclas do compenentes de muy vartado punto de ebu~-
Mlictén. Son lf3uidos pooo o modio polares que goneralmente parmiten ser
calentados a altas temparaturas A ese grupo pantenccen la grasa de Sillee
cln (14); las grasas Aptoztn MMy L {(15.16,17,18,19); polidstares como el
Reoplax 400 (20,21 ); Succinato de Dietilen Glicol (D.E.G.S5.) (18}); LAC
296 (15); poliaulan glicoles come los Carbowaxas (22,23,24), otc.

Al segundo grupo partenccen aquellas fases estacionarias usadas
para componantes voldtilos. Son fasos lquides altamente polarss clya se-
lectividad os necesana para poder separar compuestos quimicamente simila-
res. Los mas usados son varios tipos de Carbowaxes (6,9,22,25), ésteres,
coms ol ftalato do dinoitlo (26). sebacato de butilo (18), Marlophen; poli-
alcoholes como la glicerina (27,28,9,27); 1.,2,4, butanotriol (29), etc.

Desafortunadaments no existe la columna idoal pars soparaer los di-
versos componentos prosentos on 9stas bebidas; los compuestas 145 diffci-
les do scparar scn el acetal del acotato de euloy log diforontos isémeros
del alc. amflico. Ulumaments C. Scott, N. Heddeny E. Bonelll, roportan
los resultados obtanidos al analizar Brandies, en una columna compuasta por
Carbowaxss 600 y 1540, y Hercoflex 600, en seria y en 839 orden (30).

Esta columna, sapara ol acotal del acetato da etilos sin embargo,




s0 onoonteH quo dicka columna no separa el ale. iso-propflico del alc. otf-
lleo. Usario la celumna empleads on ol anglisis do rones mexicanos (Car-
bowsxes 600 y 1540 en serie) (13), no se separa la acotona del acetato de
matilo, ni o! acolal dol acetato de olilo; no obstanto, usando la rmisma t8e-
nica do hidr@listn roponiads. o9 posible separor los dos dldmos componantos
mencionados. Llos fomniatos do mollo y etilo, no encontrados on ol wabajo
antes mencionsdo, tambidn g0 hidrolizanr, por lo que do la misma manera que
el acotal pusden ser detaciados y cuanteados.

En la literatura 50 encuentran reportados los componentes voldtiles
normales on aste Upo de bobidas, por lo qus no se procedid a colectar los dis
untos compensantos o ldentilicarlos dal modo gongralmsnte usado, mediante
espactros do rascasncia magnética nuclear, espectros en el infrarrojo y de ma
sas. Por lo tanto la identificacién da los distintos componontos quo aparecig
ron en los cromatogramas €9 llavé a cabo por medio do sus tiempos de reten—-
ci6n, relatives al acataldehido (Tabla I) y por mdtedos de adicién (31).

En ol matedo usado para ol andlisis cuantitativo do los distintos
companontes do las mezclas so aitadid alc. n-amflico como testigo intemo
(32), ya qus ninguno do los tequilas y mozcalas analizados contienen ests
componente. Con la rolaci6n do Area dal componente/drea dol alc. n-amflico
a distintas concentracionos do cada componante, 5o trazaron grificas de cali
braciSn para cada uno de los componentas encontrados. Para comprobar la

exactitud do) m&todo se analizaron mozclas testigoy los resultados cbteni-

; 5 s tequilas
dos fusron excalentos. Los valores asf obtanidos para los distunto q

y mozcalos analizados so encuentran an la Tabla II.




Tambidn sa pudo cuantear directamento ol ale. etflico corriando un
torcar andiisis, an ol cual por comodidad se aumonts enormemanto la atenua-

cifn y solamanto se caloularon las Gross del ale. otflico y dol tastigo inter—

no. Creemas que por asto mitado 2o pueds dotactar y cuantaar, con excnp--

cibn de la acatona v scotato doe motilo, todos los componontos voldtiles que
axistan on los diforontes taqullazg v mozealos.

Constituyeniea volitiles en toqutlas y mozcalea: El mayor constity
yante ¢n ambas bobidas es o alc. otflico (36-45%). ol cual provienes Ae la -
formentacién dol mosto.

los otros constituyantos encontrados son aquallos conoclidos como
aceftes do fuwgel que también son substancias producidas en la farmertacifn.
Entre vllos tonamos alcoholes. ésteres do 8-idos carboxflicos, aldehidos y
acetal.

1/0. - Alcoholes. Do acuerdo con Ehrlich los alcoholes de fuesel
provienen do loa amino 8ctdos presentes on los asientos de la fermentacién
(33), aunque Stavens ha Jemostrado recientements la probabilidad do que loa
alcoholes suparioms so formen por la degradacién ds los carbohidratos duran-
te la fermentacion (4).

la Tabla I muoestra los alcoholes encontrados en ambas babidas.

2/0 - Estores. Junto con los alcoholes, el grupo co Csteras as tam-
bién abundante Dosafortunadaments, en las condicicnes ¢o andlisis usadas
fue imposiblo soperar la acatona del acatato do motilo; sin embargo, cuando
las bebidas fusron sometidas a hidr6lisis 8cids prolongada, el pico correspon-

diente a los componentas moncionados ds3aparaca, lo cual da idea do la au-~

sencia de acotona y la pre.oncia de scotato do motllo. Llos ésteres encontra-




dos se ancuantran an la Tabla I, Como se puede obsarvar en ninguna de lag

babldas analizedas 20 obnorvd la presencia de acetato d2 1zcamilo, componen

te comin on behidas espiritucans

; Mo - Compuastos carbonflicos. Entre los compuostos de esta clase

solamanto so encontrarcn acataldehtdo v contal.
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PARTE EXPERIMENTAL

a).~ Aparstos usadns. Como quad8 oztablecido en la parte tebrica,
al cromatfgralo ideal para andlisis do babidan alcohBlicas serd aquel que eg
8 equipado con detectar de flama do hidrégono. Esto dotector no s6lo es de
saabla pot 8w olta sensibilidad v por zor tazensible al agua, sino quo ademés
24 o dotector en guo in rolaciSn do las 8rons bajo las curvas obt'nidag og —
proporcionsl 8 1a concentracifn do subatancias on un margon muy amplio. En
ol prasento trabajo 50 uab un cromatdgrato modelo 600 D do la Varlan-Asro--
gtaph equinado con un programadorde tompeature modelo 328 y con generador
do hidrégeno modalo A-630. El registrader empleado fus ol modelo H do lseds
and Northrup, acoplado o un Integrador do disce medelo 207 ds la Disc Inatru-
ments Inc. Las muestras so introdujoren con jorings Hamilton modalo 701.

b). - Las columnas empleadas fueron do acsro tnoxidablo con diéme-
tro extomo do 1/6°. El empaque do la columna Pa® ostd constituido por treg
partas do Carbowax 600 al 20% y da una parte de Carbowax 1540 al 15% sobre
Cromosorb W 60/80 en serie y en eso orden.

La columna “b" s de Carbowax 600 al 10%, Carbowax 1540 al 15% y
Hercollox 600 al 15%, en rolacibn 3:3:1, scbre ol mismo soporia inerts.

Los empaquas do ambas columnas ge propareron pasando las difsren-
tos proporciones do los respoctivos lquidos da particién y do sopesto inerte;
los diferontes ifquidos do particién so disolvieron en cloroformo y a la solu==

o - a. El
c16n obtentda so lo aftadio la cantidad corrospendicnto do goporto inort

------- (3. sacht).

El tubo so lavd con una mozcla de disolventos y 4na voz g0co, 80 th
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p8 uno do loz extremos con lona da vidrio y conectladolo a ung@ bombs de vg-

cfo se hizo vibrar todo ol tubo por medio da un aparato vibrador {Muller). g

empaqua a0 aftadll lantamants por o} oo aRuaro dal tubo, madiants ua omby

do da vidrio conactads a un tubn do bale, vy cusndo 1o cantidad calculada de

los respactives ampagues fusmn intrndusidos a 1a columas, so tapd ol otro
extromo da la migma con lana de vidnig ¥ 2o enrell® en oapiral.  Uns vez co-
noctada ol aparato. la columng so purg6 6 100° © durente 12 hrs. hacifndose
pasar niuGgong a un fiuio do 60 =l /min.

c). - Para chtaner las zondicionss ptimas do tabajo con la columna
"8" anies mencionada. 35 efectusron los siguisnins exXporimentos

1/s. = Fiuje Batimo:

So doterming trazando uns qrafica de eliciencia ds 18 columna (HETP).
contra diversos flujos. La eficiencis do la columna se caicul con la f6mmuls;
HETP o -%5- . endonde: L o longitud do la columna ¥ H » nmero da plates

lricos. A su ver N se caicul® con la sigulents f&mula: K o 16 (-%—)2 (34.

Y 88 determing para lus siguientss componentss:

A

La’-—-
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Componanies N

Asetaldenido $29.0
Acsiato do matilo 856.10
Acsiato do elile 1413.76
Ale. motfiion 1076.46
Alr. etflioo 793. 66
Alc. nepropBioo , 1807. 0
Ale  isobutfliog | 2400.99
Ao n-tuiflico ' 3055. 84
Anetato de ssoumtis 3760.12
Ale. ispsmfico 2704.0
Ale. n-amllice 1040¢.0

ia gr8fica do flujo 8ptimo (grética 11) se construyd con log sl=-

gulentss datas

Plujo (ml/min) HETP con respecto al EtOH
§€.12 0.0156
16.17 0. 0101
.15 0.0077
1.7 0.00702
75.0 0.00708

Asf pues, ol flufo 8ptimo fue do 81.7 m}/min.

2/0 - Temparatura

ds
la tomperatura méxima a la cual se puede trabajar la columna @8

s 70°, 80°, 90°
120° ¢ Y 8e comrteron arflisis a diferentas temparaturas 707, €0 '




100°, obtenidndose las mojares rescluciones a 90° C. Estas rescluciones

fusron obtenldss , hactendo uso de la sigulonta fdamula (34):

Re 2ER 2 {R

e dondo: tp ® distsncis entre ambos picos: w) ° distancla de 1a base dal

pico nimero 1 wy @ distancia de la bose dal pleo ndmaro 2.

! I-#\.%—;\
/ o\ ‘\

acstato de metilo s3tato de etllo
R=1.021.

La resoluctén para los picos de

fue: Re®2;ypam los alcoholas n-propflico o tsobutfiicos

ramads; las condl-
Tombifn se oxperimentd con 13 tempSratusa RoY 8; 1

y mosratuas isolémics 8
Clones Gptimas encontradac fueron, inicielmento, E8: o

o]
rpmpda haste 1007 C
509 C duranto 17,72 min , y dospuds temparatum piog



s una velocidad ¢o 4° C por min. En estas condiciones la resolucién fue, pa-

ra los plces do acolalo do mollio-acetato de etilo: Re 3. § Y para lo2 aleosho-

lag n-propflico o tzobutfilco: Re 3 9 Aunquo el tempo do andlisls os més
cofto y lag manlucionos mejores, como e muestma 6n la Tabla X, 20 oncontrd

que para enfllisls on verio as =8 réction el uso do tomparatura 1soidmiles o

i
i
4
]
i

@, puasin qua al enlviar ol cremBiderafo v estabilizarlo o §0° © para inde=

clar un nuavo andlisls . consumo m8p Uatipo qun el econemizado en ol andlisls

bt e o e

o temparatura progeameda  Asf puas. las condicionon Optimes do trabajo usa—
das en la olaboracisn do 1a Tabls 11 fueron:
B Condictones

Columna: lsotdrmica 90° C
Parématros !nwc{o::' 50°

Datectors 200°

Lt L e ¢ 20 st

Hello: 5! 7 ml/min.
Gases Hidrégeno: 25 mi/min.

Atro: 300 ml/min.

Amplitud: 1-100

Senaibtlidad
Atenuacibn: 4-16

d). - Métodos da an8lisis.

da
1/0. - Dotorminacidn cualitativa.- Se tomd una muestra de 5 ul

ondicio~

las ¢
cada uno de los tequilas y mezcalas y so inyact6 al aparato en

r comparacién
n8s anotadas . 1dantificdndose cada uno do 103 cOMPANONtos por COMEd

. astra ti
de sus ttempos do retonci@n con respecto al acetaldohtdo. 12 mu P

; a los componenteg
89 prepard simulando la concentracifn en que s¢ encuentiad
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en Wagquilas y meacsies

/o - Geficas do calibracifa.

Se prmpararon 2lalntas concentraciones de cada uno de los componen-
tes sacontrados an ias bebidas enaitzadas (100, 200, 300, 400 prm), con ex—
cepciln do las de forrsiato da &otlo que fuston do 50, 100, 200, 300 ppm, y
las dol ale etfllco quo van do 10GH00, 260000, 300000 ¢ 400009, ppm.

Da egtes solucionss se tomaron 10 =) do cada una do ollas y despuds
do agregarion 2 =l de soiuciln tesiigo {alc n-amfilco al 0. 1%) se inysctaron
5wl o cada una do oilas e 133 vondicionns anotades antorlormente.

Una ver obtenido o} crumatograma se midigron las unidades de rea
48 cads uno do lou picos Il integrader traza sutomdticamonts on la base de
los plcos dal cromategrama una zario da lfhess qus tignen un valer m&xdmo de
100 unidadss ¢o 4rea | u?). Do ests mancrs el drea bajo cada curva serd obte-
nida contando las graduaciones tmprasas por la pluma dal integrador. Por sue-
Puesto. a1 el pico dal cromatograma fus steruado, las unidades de 8rea compu-
18das dobargn ser muluplicadas por la atencuacifn corrospondiente  Debido a
8u dizeflo, eate Integrador doja da trabajar en ol momento en qus la curve dal
omatograma so sale del papal dal registrador.

En ol caso do los andlists efectuades en nuestro trabajo, la concentra-
©i6n da los diversos componontas encontrados con relacién al alc etflico fue
demasigdo paqueno, por lo quo se necesita uaa gran atenuacifn para poder inte-
9rar comroctamente el pico dabido al alc etflico  Esto se logra cuando ya se ti;

to. Do otra man
e una {dey procisa del ttempo an qua aparecerd cada componen

- el cual se cuan-
M @3 proferible correr dos anflisia, uno con bajs stenuacidn en

el otro con alta
1980 todos los componentas. con excepcidn dal alc. etflico. y
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atenuaciba pars cuantear al alc. 0tflico. Con la relacién de las unidades de
frea do cada uno do lon componantos entre las unidados de 4rea del testigo,
y las distintas concantraciones do las muostias, se trazaeron las diferontos
graficas de calibraciin (Fig 1-10) do cada uno da los componentes que pue-
dan encontzarsoe on teguilas ¥y mozcales

Mo, - HidBitain,

Sz propararen roluctonns acutsas ol 3% do acatal, formiato de metilo
y formiato da otlio y despufds de sgmygarles a cada uno 0.5 mi do una solucién
do 8cido clorhfdrico al 1% se roflujaron durante 10 minutos. Despuss de en~--
friarlas no Invoctason al cromatégrafo § ul de cada solucibn, obsorvéndosa en
ol cromateograma la desaparicifn é’e lns plens corrsspondiontos al acatal, formia
to do motilo y formiato do otilo. En au fugar aparocen los plcos corespondien-
105 & loa productos de hidedlisis, acetaldehido, alcochol metflico, alc. etflico
y 8cido f8rmico. A continuaci8n so hicteron mozclas testigo de acataldehido,
formiato de moulo. acetal, acetato da otllo, formiato de etilo y ale. n-amflico,
Y 8¢ cunntoaron antes y despuds do la hidr8lisis. los resultados obtenidos fug
fon congruentes,

4/0. - Datorminaci6n cuantitativa.

Para efeciuar la detorminacién cuanttativa de los componentes prasen
tos en los diferontos tequilas y mozcales se tomaron 10 ml de cada una de las
musstras por analtzar y despuda do agregaries 2 ml do la solucién testigo s ig

3 T capcién
yectaron, en las condictonas ya esiabloctdas, § pl do muostra. Con oxcep

- -~ . amen-~
dol pico dol alc. otflico quo so salo dal papal todos los picos son parfectamen

: . 3 &reas do
te claros y automaticamente intogrados. Dotormtnando la relactén de

- raspondlentss
cada componsnte/4rea del testigo y llovando 103 valors & sus cormospOnTiet
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¢t8ficas du calibraci®n se olitienen directamente las ppm

de cada uno de log

COmPOnAnioR Con axoepcifn dei acelate de ettlo, acetal, acotaldehido y formia
1o da sello.
Tomando otros & W} do {a solucisn proparads enteriormente y cambian-

4o la atonuacidn del cramnaibgralo, do al manera qu2 ol pleo dal ale. otflico

70 80 salen dal pape!, v Fwusadiendo do lo minma fanera que en ol cagso anta-

fior, se obltonen las canlidades da ale. etflico prosente en cada una do las
musatras.

Para cuantaar los cantidades g acataldohido-formiato de metilo V4
acetal-acatate do slula g2 procwds do s sigulente manora:

S8 totan (¢ mi de 1a muesua por snalizar v so procede a hidrolizarla
en 18 forma antns mancioneds, 1o enlfs y 50 1o agregan 2 ml de golucién testi
go (alc. n-amflico); inmodistamanto so fnyactan S ul do asta solucibn hidrolf
2ada, obserfndose en ol comategrama disminucién o dosaparicifn de los pie
€08 carrespondiente al acetal ¥ © acotate do ettlo y al acetaldehido y o formia
tode mettlo. & dichos picos doasaparacan es que s8lo habfa acstal y formiato
de metllo v las rolaciones do untdadas do 8roa cormospondiontes se llovan a las
9rdficas dal acats) y formiato do mettlo, obtenidndosze asf las ppm comaspon--
dientas a dichoy com wonentes. St la relacin do 8roa dal pleo ace'ato do oti-
lo~acstal Y acataldehido~formiato de metilo disminuyon con raspocto al ansli-
812 orlginal nos tndica quo exista en la mezcla acoato do etllo-acstal, acstal-
dehzdo-termiato de mattlo. La diferencia en rolaciones do drea so llava a la
rdlics dol acotal y formiato ¢~ motilo obtenidndose las ppm cormaspondientes;
la festanta relacién de unidades da Brea corrospendan al acotato do etllo y acg

cagso sl las
taldehide Y 80 cuantearon on la grdfica corrospondiento. En dltimo
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rlacionss ¢a drea (componenta/testigol, do los plcos acetats de otilo—ace-
nl y scotaliakido - formiate do mottlo dol andlisis original no varfan es indicio
da que en la mezcis s8lo tannmoz avetato do otllo y acotaldohido. Llsvando es
tag isciongs a lag coomaspondientes grilicas do calibracién se obtisnen las
PP prEsenies wa Sichkon componentes.

Como on ol case do anfilists <9 renes {13), oate hidrdlisis no afecta
8 ios domfs componantas anconiindos en tequilan vy mozcalas.

5/0. - Datmrminacifa do asidse 103l exprosada on 8cido acftico (35).

En un matraz do 590 ml a9 puateron 500 ml de agua dostilada reciente~
mente harvida y frfa v se a%adleron unas golas do fonciftalfineg 2l 1% y so ttu-
}8 con una soluci8n da soza al .1 N. En segulda so aftedioron 25 mi dal tequi
Ia o ds! magcal y 2o volv!® a utular, la f8rmula pars oblencr los miligramos er

contrados en los tagullas y en los mozeales da &cido acduco o8 la siguienta:

mg = ml gastados de NaOM ai 9! N x M NaOH x 100 x §0

m/. m’e mal(ﬂ)"r?“
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Grafice de caltbracién para
formiato de metilo

Aroa del pico da formisto de metilo
Arca del pico do! alcohol a-amflico

f : 50 100 150 200 ppm

Gréfica No. 2




Grefica do calibracidn para
scelato de motilo
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Gréfica No. 3
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Grélica do calibraci® pars
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Gralica de calibracifa pars
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Griftcs da caltbraciéa para
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An8lMzis do 1a mozcla tipo en columna | & dmporatura iactdrmica de 9% C y
{lujo de 51.7 ml/min {gas holto); tiempo dol cromatogtama a2 de 30 min

5,6 9 12
3.4 ‘ 11 14

7 \ M

AnSlisis de la =pzcla tipo en columna 1-'a temperatura programada ds 50C & 100° C
y un flujo da 51.7 ml/mir (gac helis); tiempo del cromatcgrama es de 35. 6 min
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Tiempos da matanclin rolativos®

Columna s

Carbowan 600 ¢ Carborenz 1540 Carbowar 600, Corbowanr 1540 v

(n Frogramada {2) Rercoflox 600 Progromade =
taldehido - 1.0 1.0 1.0 Cne
miato do metilo 127 - | ST
tato do metllo 1.6 2.07% 1.589 2,03
tona 1.6 2.075 1.58 2,02
tate do oulc 2.04 2.97% 2.12 2,89
3tal 2.04 2.97% 2.36 _ g
ahol morflico 2.5 4.032 2.2 5,38
sohel etfiton 2.9 4.875 2.53 4.13
sahel tso-propflico 2.65% 4.7 2.48 -
sohol nepropfiico 4.86 5.087 4.4 5.8
coho iso-butflico 6.39 6.937 5.8 6.45
cohol n=buifllco 7.0 7.637 8.2 7.2
aato do iso-amilo 8.91 - - -
cohol izo-amilico 12.91 10.25 12.02 8.2
cohol amfiico normal 16.78 - - -

* Tiempo do retencién del acetsldshido = & 1. o R
(1) Carbownx 600 ai 20% y Carbowax 1540 al 15% ... Tiempo 20" C, flujo 51.7 mi/min,

{oas helio)
(2) FEG 600 al 10%, PEG 1540 al 15% - Hercoflex 600 al 15% ... Tiempo 90° C,
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