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{Conclusion.)

Afiadir inmediatamente 10 ml de amoniaco, agitar fuertemen-
te durante tres minutos, con el fin de iniciar la formacién del
aminoacido correspondiente (glicocola) y evitar la de ofros com-
puestos. En este momento se forma la sal de amonio por com-
binacién del halégeno desplazado.

Dejar reposar 24 horas para que la reacciéon sea completa y
proceder a la cromatografia.

34.4.2. Analisis cromatografico.—Depositar con micropipeta
sobre papel Whatman numero 1 para cromatografia (28 X 15
centimetros) a lo largo de una linea paralela al borde inferior
y situada a 2,5 cm de este borde, 0,02 ml de soluciones testigo
de Cl y de Br, y de 0,02 a 0,06 ml, segin el contenido en halo-
genado, de las muestras de vino, separando cade aplicacion
2 centimetros por los menos. Enrollar el papel y colocar en el
fondo de la cubeta con el disolvente y en la camara o campana
de cromatografia. R

Retirar el papel de la cubeta cuando el frente del liquido as-
cendente se encuentre a 1 cm del borde superior del papel, y
djar secar. Pulverizar con la solucién de nitrato de plata y,
estando htmedo el papel, pulverizar nuevamente con solucién
de pirogalol. Para mayor uniformidad del revelado, conviene de-
secar el papel con lampara infrarroja.

La mancha correspondiente al Ci es de color blanco y tiene
un Rf de 0,29, y la mancha correspondiente al Br es de color
marrén y tiene un Rf de 0,59.

34.5. Referencia.

1. Morales, J., y Vega, R. «Comunicaciéon de los Métodos Inter-
nacionales de Analisis». O. [. V., niumero 245, 1967.

35. INDICE DE PERMANGANATO
35.1. Principio.

Valoracién con una soluciéon de permagnato del poder reduc-
tor en frio de las sustancias polifenélicas del vino. Como todos
los componentes fenélicos del vino, a igual concentracion no re-
ducen la misma cantidad de permanganato, se trata de una va-
loracion global que da un fndice, al que se denomina «ndice
dc¢ permanganatos: IMn.

Constituye una expresién del contenide en sustancias fené6-
licas que estdn en relacién con 1os caracteres gustativos de du-
_reza, astringencia o aterciopelado sin que la relacién sea abso-
luta. Es una determinacién especial para vinos tintos; en blan-

cos es poco apreciable y se presta a confusiones por consumo de
permanganato por otros componentes del vino, que aqui tiene
una influencia relativa mas marcada.

35.2. Material y aparatos.

Los elementos necesarios para una volumetria,
35,3. Reactivos.

35.3.1. Solucién N/100 de MnO,K. Se conserva mal. Preparar-
la. a partir de solucién N/10.

35.3.2. Indicador de indigo. Preparar una solucion de 3 g/l
de carmin indigo. Filtrar, tomar 50 ml de esa solucién, anadir
50 ml de SOH, y agua hasta 1.000 ml. Mezclar bien.

35.4. Procedimiento.

Colocar en un vaso de 50 ml del indicador de indigo antes
indicado y aiiadir 2 m! del vino. Inmediatamente adicionar gota
& gota la solucién de MnO,K N/100, y al final, cada vez méas len-
tamente, hasta desaparicién completa del color azul y aparicién
de amarillo oro. .

En vinos nuevos, el viraje es menos neto, por lo que conviene
tomar s6lo 1 ml de muestra.

Hacer la prueba testigo para eliminar el permanganato por
sustancias no polifenales, sustituyendo los 2 ml de vino por
2 ml de una sclucién de acido tartrico de 5 g/l, neutralizada
hasta la mitad con KOH y encabezada hasta 10° de alcohol.

35.5. Cadlculo.

Calcular el indice de permanganato o el titulo de materias
oxidables en frio del vino por permanganato expresado en
megq/1.

Indice de permanganato = 5 (V — V).
Materias oxidables en frio = 5(V — V") mea/l.

V = volumen en ml de solucién MnO,K N/100 para oxidar el
vino.
V'’ = volumen en ml de solucién MnO,K N/10¢ gastados en la
prueba testigo.
35.6. Referencia.

1. Ribereau-Gayon et Peynaud. <Analyse et Contréle des Vinss».
pagina 320, 1958, )

36(a). DETERMINACION DE PRESENCIA DE VINO PROCEDENTE DE

«HIBRIDOS PRODUCTORES DIRECTOS»
(Método cualitativo)
36(a)_.1. Principio.

Transfcrmacién de la malvina, por la accion controlada de un
oxidante apropiado, en una sustancia-que a la luz de Wood acu-
sa viva fluorescencia de color verde muy sensible,
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36(a).2, Material y aparatos.

36(a).2.1. Lampara que emita luz fluorescente de 366 nm de
longitud de onda (luz de Wood),
36(a).2.2. Tubos de ensayo.

36(a).3. Reactivos.
Acido clorhidrico N.‘

38(a).3.1,

36(a).3.2. Nitrito sédico al 1 por 100.

36(a).3.3. Alcohol con el 5 por 100 de NH; (gas).

36(a).4. Procedimiento.

36(a).4.1. Vinos tintos.—Para vinos tintos introducir en el

tubo de ensayo: 1 ml de vino, una gota de CiH, N, y 1 ml de
NO:;Na al 1 por 100. Agitar y esperar dos minutos, después afia-
dir 8 ml de alcohol con el 5 por 100 de NH; (gas). Agitar, es-
perar cinco minutos, filtrar y observar el filirado e la luz de
Wood. Si hay malvina se apreciara la fluorescencia color verde.

36(a).4.2. Vinos rosados o claretes.—Introducir en el tubo de
ensayo 5 ml de vino, cinco gotas de acido clorhidrico N-y 1 ml
de nitrito de sodio al 1 por 100.

Agitar, esperar dos minutos y afiadir después alcohol con
el 5 por 100 de amoniaco. Agitar y observar a la luz de Wood
(366 nm),

36(a).5. Cdlculo.

La intensidad de la fluorescencia verde es muy sensible y
puede acusar netamente la presencia de una dosis de 0,2 por 100
de hibrido Oberlein en el vino, siendo la tolerancia admitida
hasta un 2 por 100 de riqueza de hibrido Oberlein.

36(a).6. Referencia.

1. Ribereau-Gayon, .J.; Peynaud, E. «Analyse et Conirdle des

Vins», pag. 320, 1958.

36(b). DETERMINACION DE:- PRESENCIA DE VINO PROCEDENTE DE
«HIBRIDOS PRODUCTO,HES DIRECTOS»
(Provisional)
36(b).1. Principio.

Determinacién de malvina en vinos tintos secos por cromato-
grafia. de papel. La fase mévil es la solucién Britten-Robinson,
en las condiciones del método. Observacion del cromatograma a
la luz de Wood de 366 nm.

Como escala de comparacion se emplea una serie de manchas
de soluciones de pinacianol, que da fluorescencia similar a la
de la malvina, aunque con coloracién verdosa en vez de la roja
ladrillo de la malvina, pero con intensidades de la fluorescencia
proporcionales a las dosis aplicadas, haciendo comparativos los
resultados.

36(b).2. Material y aparatos.

36(b).2.1. Fuente de luz de Wood (366 nm).

36(b).2.2. Camera ¢ campana para cromatografia y acceso-
rios (soporte, pinzas, etc.).

36(b).2.3. Papel Arches para cromatografia.

36(b).3. Reactivos.

36(b).3.1. Solucién Britten-Robinson. Mezclar 3,92 g de 4cido
fosférico puro, 2,40 g de 4cido acético puro y 4,48 g de écido
borico cristalizado puro y afnadir agua destilada hasta 1.000 ml.
El pH de esta solucién es 1,81.

36(b).3.2. Pinacianol o azul de quma.ldma (ioduro de 1-1" die-
tilcarbocianina).
36(b).3.3. Alcohol neutro de 96°. Destilar alcohol rectificado

en presencia de sosa (5 g/1).
36(b).4. Procedimiento.

Hacer aplicaciones con micropipeta de 50 ul de vino cada
una, sobre papel a 2 ¢cm del borde inferior, de tal forma que
aparezcan manchas rectangulares de 2 cm de base por 0,5 cm de
los bordes. Aplicar 12 gotas de 4 pl en cada punto, secando cada
vez con corriente de aire a temperatura no superior a 30°

Llenar la cubeta hasta una altura de 2 cm con la solucién
Britten-Robinson. Sumergir el papel s6lo 1 cm y retirarlo cuando
el liquido llegue a 1 cm del borde superior. Ayudar a la deseca-
cién con corriente de aire no superior a 30° y terminar la dese-
cacién al ambiente.

Para obtener una escala patrén preparar una solucién en al-
cohol neutro de 98° de pinacianol de 0,5 g/1 y diluir & 1/10. To-
mar alicuotas de 0,3, 0,4, 0,6, ¢ 6, 1,2, 1,7, 2,4, 3,5 y 5 ml y com-
pletar con alcohol puro hasta 5 ml. A estas mezclas les corres-
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ponde un contenido convencional de hibrido de 3, 4, 6, 8, 12, 17,
24, 35 y 50 por 100, respectivamente.

Aplicar cada una de estas mezclas como anteriormente. Secar
las manchas, recortar y pegar mediante una cola celuldsica
(aplicar en pequefias dosis para que no desborde) a lo largo
del borde de una tira de cartulina negra.

Renovar la escala cada 30 6 45 dias, pues pierde intensidad,
por lo que hay que conservarla al abrigo de la luz.

Observar las manchas del cromatograma a la luz de Wood
(366 nm) en camara oscura y hacer rapidamente la comparacion
con la escala.

Para comprobar la eficacia de la lAmpara se hace el siguien-
te ensayo: Lavar por capilaridad con alcohol puro el papel Ar-
ches de cramatografia. Aplicar solucién alcohélica de pinacia-
nol de 1 mg/l en cantidad tal que la mancha sea visible y la
misma cantidad diluida a la mitad de una mancha no visible en
las mismas condiciones de obscrvacién. Regular la distancia de
la lampara a la hoja para-consoguir este efecto..

36(b).5. Cudlculo.

Si al observar el cromatograma del vino a la luz de Wood
en las condiciones expuestas se aprecian manchas color rcjo la-
drillo y fluorescentes de un Rf = 0,55 * 0,09 sera clara manilcsta-
cién de presencia de malvina.

Para el analisis cuantitativo, comparar con la escala patrén.

La intensidad del color de cada mancha de la escala testigo
de solucién de pinacianol sera valorada por el numero de mili-
gramos de pinacianol por litro de solucién alcohélica con que
se ha hecho la mancha sobre el papel.

Con esta definicién convencional de la intensidad del color
de las manchas puede establecerse también, por comparacién
de estas manchas con las correspondientes a las de crometiogra-
mas de vinos con mezcla conocida de <hibridos, un coeficiente
proporcional a la riqueza de éste presente en los mismos.

La sensibilidad de las manchas pueden acusar el 1 por 100 de
hibrido Oberlein (elegido como patrén),

La dosis correspondiente al valor 2 de la escala convencional,
o sea el 2 por 100 de hibrido Oberlein, es la maxima tolerada
provisionalmente por la Convencién Internacional.

36(b).6.

1. Dorier y Verelle. «Comunication a la Société des Experts-Che-
mistes de France». 6 enero 1965.

2. Recueil des Méthodes Internationales d’Analyse des Vins.
O. 1. V. A18, 1-4, 1969.

Referencias.

37. METANOL
{Método del acido cromotrépico)

37.1. Principio.

Oxidaciéon del metanol a formol por permanganato potasico
en presencia de écido fosférico y medida espectrofotométrica de
la reaccion coloreada del formol con acide cromotrépico. Colo-
racion violeta especifica del formol.

37.2. Material y aparatos.

37.2.1. Matraces aforados de 50 ml.

37.2.2. Bario de dagua con resulacién a 60-75°.

37.2.3. Espectrofotémetro que permila lectura a 575 mpu.

37.2.4. Matraz esférico de cucllo largo, de 500 m! y refrige-
rante con alargadera.

37.3. Reactivos.

37.3.1. Solucién de permanganato potasico. Disolver 3 g de

Mn O y 15 ml de PO,H; en 100 ml de agua. Preparar men-
sualmente.

37.3.2. Solucién de sal sédica de acido cromotropico (1-8 di-
hidroxinaftaleno, 3-6 disulfénico). Solucién al 5 por 100. Filtrar
si no queda clara. Preparar semanalments

37.3.3. Solucidén al 2 por i00 P/V de sulfito neutro de sodio
anhidro.
37.4. Procedimiento.

Diluir o ajustar la muestra hasta una concentracién total de
alcohol de 5-6 por 100 en volumen. Utilizando 50 ml de muestra,
destilar en destilador simple, recogiendo 40 ml de destilado en
bafio de hielo. Diluir hasta 50 ml con agua (si se ha detcrmina-
do previamente el alcohol, el destilado puede ajustarse a 5-6
por 100 de concentracién de alcohol y utilizarse para esta prue-
be). Si hay mas de 0,05 por 100 de metanol por volumen, diluir
hasta aproximadamente esa concentracién con alcohol del 5,5
por 100. Para musestras que contengan menos de 0,05 por 100 de
metanol, poner 200 ml de destilador eficiente de fraccionamien-
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to, colocar el sistema de destilacién reflujo total durante 15 mi-
nutos y luego destilar lentamente a elevada proporcién de reflujo
(por lo menos. 20 : 1). Recoger 10 ml de destilado y diluir hasta
186C ml con agua.

Pipetar 2 ml de solucién de KMnQO; en un matraz aforado de

50 ml. Enfriar en baiio de hielo, afiadir 1 ml de muestra diluida d

y fria y dejar 30 minutos en bafio de hielo. Decolorar con un

poca de NaHSO; seco y afiadir 1 ml de solucién de acido cro-

motrépico. Anadir lentamente con agitado y en bafio de hielo
15 ml de. SOH; y colocar 15 minutos en bafio de agua caliente
(60-75°). Enfriar, afnadir una cantidad suficiente de agua para
llevar aproximadamente a la marca de 50 ml, mezclar y diluir
hasta volumen con agua a temperautra ambiente. Leer la ab-
sorbancia a 575 nm utilizando como reactivo en blanco alcohol
de 5,5 por 100 tratado analogamente a la forma descrita. Tratar
solucién patrén de metancl que contenga 0,025 por 100 por vo-
lumen de metanol en alcohol de 5,5 por 100 simultaneamente en
la misma forma, y leer la absorbancia (la temperatura del pa-
tron y de la muestra no debe diferir en mas, de 1°, ya que la
tempoeratura afecta a la intensidad del color).

37.5. Cidlculo.

Calcular el contenido en metanol expresado en porcentaje.

A

Metanol = 0,025 F

A
A = absorbancia de la muestra.

A = absorbancia de la solucién patron de metanol.
F = factor de dilucién de la muestra.

37.8. Observaciones.

Si el color de la muestra es demasiado intenso, diluir con
reaciivo en blanco. No diluir mas de tres veces porque la rela-
cién de-acido cromotropico a_metanol se reduce demasiado.

37.7. Referencia.

1. «Association of Official Agricultubral Cremists». Official Mé-

thods of Analysis, pag. 138, 19635.

38. NITRCGENO
{Método KjeldhaD

38.1. Principio.

Transformacién del niirégeno organico en sulfato de amonio
por atagque con acido suifurice sn ebullicién en presencia de sus-
tancias catalizadoras que acorlan el tiempo de la mineraliza-
cién y adicién de sal polasica que eleve el punto de ebullicion.
Destilacién por ebullicion de vapor recogiendo el destilado en
vclumen conocido de solucidon de acido sulfurico.

Valoraciéon con solucién de tiosulfalo s&dico, del iodo libe-
rado por el acido sulfurico al anRadir al deaulado solucion de
icduro-iodato potasico.

38.2. Material v aparatos.

38.2.i. Aparato micro-Kjeldahl.

38.3. Reactivos. ¢
38.3.1. Acido sulfurico puro, d = 1,84,

38.3.2. Catalizador de selanio. Mezclar bicn pulverizados a0 g

de SOK,, 20 g de SO, Cu y 5 g de seienio.

38.3.3. Solucion de fenoiftaleina y papel tornasol.
38.3.4. Acido sulfiarico N/50.

38.3.5. Ioduro potasico, solucién al 4 por 100,
38.35. Iodato potasico, solucién al 5 por 100.
38.37. Solucién de tiosulfalo sédico N/350.

38 3.8. Engrudo de almidén.

38.4. Procedimiento.

Poner en el matraz Kjeldahl 50 ml de vino, evaporar a ebu-
llicién lenta hasta unos 10 ml, adadir 1¢ ml de SOH, puro y 0,6
gramos de’'la mezcla pulverizada y bien uniformada de= SO,Cu,
selenio y SO4K;, continuar calentando primero Jentamente y des-
pués enérgicamente, hasta decoloracién, y proseguir unos minu-
tos mas. Si es necesario se van anadiendo nuevas desis de SO,H,
puro de 5 en 5 ml.

Enfriar, pasar el contenido a matraz aforado de 100 ml arras-
trando el residuo con pequefias porciones de agua destilada,
para enjuagar varias veces el matraz, comprobando que los 1lti-
mos lavados no dan trazas de reaccién acida al papel de tor-
nasol.

_hasta 100 ml.

Tomar una alicuota de 20 ml y llevar al matraz del aparato
de destilacién, adicionando unas gotas de fenolftaleina. En un
vaso cilindrico de unos 200 ml, se afiaden 10 ml de SOHy N/50.
-‘Anadir al matraz solucion de sosa al 4 por 100 en cantidad su-
ficiente para viraje de la fenolftaleina y se encaja rapidamente
en su sitio, Conectar el aparato de destilacién con el generador
de vapor de agua y comenzaréa el arrastre del amoniaco pasando
al refrigerante y r=cogiendo el destilado en la solucién sulfuarica.

Después de 15-20 minutos, comprobar con papel tornasol si
una gota del destilado no acusa reaccién alcalina. En este caso
separar el vaso y proceder a la valoracioén.

Afadi> al vaso con el sulfarico N/50 4 ml de ioduro de potasio
al 4 por 100 y 2 ml de iodato de potasio al 5 por 100. Mezclar
con una varilla y después de 20 minutos valorar el iodo liberado
con solucidn de tiosulfato sédico N/50 empleando como indicador
5-10 ml de solucion de almidén.

38.5. Cdlculo.
Calcular el nitrogeno expresado en meg/l o en mg/l,
10—V
— X 100 meq/]
50 h

Nitrégeno =

10—V .
Nitrégeno = X 100 X 14 mg/l

50
V = volumen en ml de solucién de tiosulfato N~50.

39. FLUOR
(Provisional

39.1. Principio.

Incineracion de 525° del vino en presencia de un exceso de
calcio o magnesio, destilacion en corriente de vapor del acide
fluorhidrico a 135-140°, valoraciéon del acido destilado a pH 3,6
por solucion de nitrato de torio en presencia de alizarina sulfo-
nato de sodio.

39.2. Material v aparatos.

39.2.1. Aparato de Truhaut, que consta de generador de va-
por, barhotador . de pared doble, ampolla para la introduccién de
la soluciéon sulfurica de las cenizas magnéticas, refrigerante de
retorno y refrigerante de West para la salida del destilado (fi-

gura 39.1.).

39.22. Capsula de platino o niquel para las cenizas.

39.2.3. Horno eléctrico regilable para 525°.

32.2.4, Matraz de 250 ml.

39.2.5. Dos cApsulas de porcelana iguales, de unos 10 cm de
diamctro.

39.2.6. Material para volumetria.

39.3. Reactivos.

39.21. Solucién tampén de pH = 3,1. Mezclar 100 ml de so-

Jucién mclar de acetato de sodio, 303 ml de agua destilada
y 97 ml de acido clorhidrico N/1.

39.3.2. Solucion N/100 de nitrato- de torio. Disolver 1,3808 g
de nitrato de torio con 4 moléculas de agua, en un litro de

agua.
39.3.3. Solucién N/10 de hidréxido SOdlCO
39.3.4. Acido sulfurico al 1/10.
39.3.5. Indicador de azul de bromotimol.
39.3.6. Oxido de magnesio al 1710,
39.37. Acetato de magnesio al 1/10.
39.3.8. Solucién Spadns. Afadir a 0,02 g de Spadns, agua

El Spadns resulta de la combinacion del acido
p-sulfamilico con la sal de sodio del acido cromotrépico lacido
dihidroxi, 1,8, naftalenodisulfénico 3,6). Su proceso de pre-
paracion es laborioso. Se encuentra preparado por Easman-
Kodak.

39.3.9. Sulfato de plaia en cristales.
39.4. Procedimiento.
39.4.1. Incineracion.—Poner 20 ml de vino en cépsula de

platino o de niquel, afiadir 2 ml de suspensiéon de 6xido de
magnesio al 1/10 y 4 ml de acetato de magnesio al 1/10. Evapo-
rar, desecar y calcinar en el horno a 550° C,

39.4.2, Destilacion.—Colocar en el barbotador del aparato
Truhaut 20 ml de acido sulfurico al 50 por 100, 0,5 g de lana
o polvo de vidrio ¥y 0,5 g de sulfato de plata, con el fin de
retener el CIH. Llevar el barbotador a 146°C por ebullicién
del tetracioroetano (punto de ebullicion 146°) en la doble pa-
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red (A) y forzar la corriente de vapor de agua a la velocidad ;
de 5 g por minuto. Conviene calenter previamente el tetraclo- |

roetano en la doble pared del aparato antes de que barbote el
vapor en el lquido, por haberse observado que asi se evitan

la formacién de burbujas de espuma, gque son un peligro por v

posible deshorde y paso al refrigerante de salida.
Se continta la destilacién hasta recoger unos 1060 ml de
destilado. -

Con estas operziciones queda el aparato desprovisto de posi- |

ble presencia de fluor. .

Disolver las cenizas en el menor volumen posible de SO;H,
al 1/10 e introducir en el barbotador, enfriandn previamente el ;
liquido del barbotador antes de verter en €l la solucién sul- |

farica de cenizas. Proseguir la destilacién con el barboteo de
vapor, comenzando por calentar previamente, como se ha indi-

cado, el tetracloroetano contenido en la doble pared. Recoger )
unos 100 ml de destilado en un matraz de 250 ml que con- j
tenga 5 ml de agua, de forma que quede sumergido €l pico :

de la alargadera del refrigerante.

39.4.3. Valoracion.—Descarbonatar el destilado por agitacion ‘

en fric y con vacio neutralizar con Na(OH) N/10 en presencia
de azul de bromotimol ccmo indicador. Llevar después a una

capsula de porcelana blanca bien limpia, siendo recomendable |

frotar previamente su interior con pasta silicea y enjuagarle
con agua destilada. Afnadir e 50 ml del destilado 1 ml de solu- |
cion acuosa de Spadns y 1 ml de solucién tampén de pH = 3,1. |
Afiadir con microbureta solucién N/100 de nitrato de torio hasta |

viraje a rojo violeta.
Para apreciar el punto del viraje se compara la tonalidad

del cclor con la de una valoracién testigo hecha en otra capsula !
igual v con el mismo volumen de solucién tampén, 1 ml de |
Spadns v 0,05 ml de solucién de nitrato de torio. Se ha observado |
que con 0,1 ml de nitrato de torio es mas clara la comparacién |

de colores.

Restar del volumen de nitrato de torio gastado en el liquido |

problema los 0,05 y 0,1 m! afedidos al testigo.
39.5. Cdlculo.

Equivalencia:
<< > 0,19 mg de fluor.

1 m} de solucién de nitrato de torio N/100 |

Expresar los resultados en mg de fluer por litro y con una

aproximeacion de unos 0,5 mg.

39.6. Referencias.

1. Fabré, R.; Trumant, A.; Bouguet, A,
(1960-1965), Cont. Rendu Aca. Sciences. 1965, 240, pag. 211;
1959, 248, pag. 504.
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Figura 39.1. Ap~rato de Truhaut

El barbotador (C) tiene una pared doble (A) donde se hier-
ve el tetracloroetano & 146°. El tubo de entrada de vapor de
agua rodea (E) lg pared interma y penetra en su interior, pro-
longandose verticalmente hasta casi el fondo.

El refrigerante de retorng para condensar los vapores de
tetracicrcetanc se cenecta en ‘B). !

La ampolla (F), con liave y tapén esmerilado, se ajusta &
la boca del barhotador y el tubo penetra hasta la misma alturs

y Bernuchon, 1. ]
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que el punto de entrada del tubc de vapor de agua. l.a salida
del destilado comunica con refrigerante de West, vertical que
se prolonga por alargadera tubular cuyo pico se sumerge en
el agua que coniiene el matraz receptor.

HIDROXIMETILFURFURAL
(Provisional)

40.

40.1. Frincipio.

El hicdroximetilfurfural se produce al calentar en exceso los
mostos para su concentracion, desulfitacion o pasterizacion. La
presencia de hidroximetilfurfural en ciertos vinos Juices se
considera como indicio de la adicién de mostos.

Este método estd basado en la reaccién de Winckier (for-
macién de un complejo rojo para la accién del fins -
furfural sobre la p-toluidina y acido barbiturico). Se utiliza para
los vinos blancos y tintos, previa extraccién con éter sulfarico
en los segundos.

40.2.

40.2.1. Espectrofotémetro y accesorios (cubela para 1 cm de
espesor del liquido).

40.2.2. Matraces aforados,

40.2.3. Embudo de decantacién con tapon esmerilade y de
100 ml de capacidad.

Material y aparatos.

40.2.4. ~apsula de porcelana de unos 10 ¢cm de diametro.
40.3. Reactivos.
40.3.1. Reactivo de p-toluidina. Disolver 10 g de p-tolou:lina

purisima en 50 ml de isopropancl. Llevar a matraz aforado de
100 ml, ariadir 10 ml de acido acético y completar hasta el en-
rase con isopropanol. Este reactivo dura 4 dias.

40.3.2. Reactivo de acido barbiturico. Se introduce en matraz
aforado de 100 ml, 0,5 g de acido barhiturico desecado a 105° C
vy unos 70 ml de agua. Se ca.liental ligeramente en bafio de agua,
se enfria y enrasa ccn agua.

40.4.

"Llevar 10 ml del vino a embudo de decantacion y anadir
12 mi de éter sulfaurico. Agitar durante 3 minutes, decantar
el éter a capsula de porcelana que contenga 2 ml de agua
destilada, repetir cuatro veces la extraccion del residuo del
embudo con otros 12 ml de éter cada vez y decantar igual-
mente a la capsula. Dejar evaporar el éter en medio ambiente.
Al residuo de evaporacion anadir agua hasta 10 ml, agitar y
tomar 2 ml para anilisis.

Mczclar los 2 ml tomados con 5 ml de reactivo de p-toluidina
y 1 ml de acido barbitirico, llevandolos inmediatamente a la
cubeta del espectrofotémetro (de un cm de espesor del liquido)
y hacer rapidamente la lectura de la absorbancia a 546 nm.
Emplear como liquido de refercncia el agua destilada en lugar
de acido barbiturico, ¢ sea, 3 ml de agua mas 5 ml de reactivo
dz p-toluidina.

40.5.

Determinar ¢l conterido en hidroximetilfurfural expresado
en mg/l por comparacién con la correspondiente curva patron
teniendo en cuenta el factor de dilucion.

Procedimiento

Cadlcrlo.

Observaciones.

En el caso de vinos turbios centrifugar previamente. Si hay
presencia de CO; eliminarlo agitando el vino en un matraz.

40.7.

1. Sandoval, J. A.; Hidalgo, T. «Puesta a punto de un método
para analisis cuantitativo espectrofotométrico de hidroxi-
metilfurfural en los vinos». Boletin I. N. 1. A,, 16:4. 454-469,
1967.

2. Amerine, M. A. «Hydroximethyl-furfural in Californis Wi-
nes», Food BResearch. 13: 284-269, 1948.

Referencias.

41. DETERMINACION CUALITATIVA DE ACIDO SORBICO, BENZOICO,
p-CLOROBENZOICO, SALICILICO, p-HIDROXIBENZOICO Y SU ESTER
ETILICO

41.1. Principio.

Extraccién con éter de los antisépticos del vino previamente
ecidificados. Separacion por cromatografia de capa fina. Iden-
tificacién a la luz ultravioleta y reveladores especificos.

41.2.

41.2.1. Extractor en continua de Palkin (figura 41.1) que com-
porte un tubo A de 55 cm de longitud y 3,8 cm de diametro.
La parte superior va unida a un refrigerante de bcias me-
dianite boca esmerilada 34-25. A 30 cm de la base y formando
un &éngulo de 60° se encuentra un tubo lateral acodado & los

Material y eparatos.
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13 c¢m, formando un angulo de 120°. Este tubo lateral termina
en una junta esmerilada 24/40 en bisel, lo que permite su unioén
a un matraz de 50 ml que se calicnta sobre una placa. En el
tubo A se iniroducen bolitas de vidrio y el tubo interior (B)
de 48,5 cm de longitud y 1,2 cm de diametro, terminando en
una placa de vidrio poroso.

41.2.2. Agitador mecanico (ver 41.6,1).

41.2.3. Erlenmeyer de 500 ml de boca esmérilada.

41.2 4. Bano de Maria.

41.2.5. Estufa elsctrica (200° C).

41.2.6. Embudes de separacién de 500 ml.

41.2.7. Capsulas de porcelana de 70-80 cm de diametro,

41.2.8. Equipo de cromatografia de capa fina,

41.2.9. Placas de vidrio de 20 X 20 cm.

' 41.3. Reactivaos.

41.3.1. Eter sulfurico.

41,3.2. Metanol.

41,3.3. Alcohol de 96°.

41.3.4. Acido sulfarico diluido a 20 por 100 (v/v).

41.3.5. Sulfato de sodio anhidro.

41.3.6. Polvo de poliamida para cromatografia Macherey-Na-
gel o Merck.

41.3.7. Revelador F254 Merck o eguivalente.

41.3.8. Solventes:

— Pentano n: 10 partes.

— Hexano n: 10 partes.

— Acido acético glacial; 3 partes.

41.3.9. Soluciones patrones. Preparar soluciones de 0,1 g por

100 ml en alcohol de 96° con los acidos sorbico, p-clorobenzoico,
salicilico, p-hidroxibenzoico y sus ésteres. Preparar una solu-
cién de 0,2 g por 100 ml en alcohol de 96° con el acido benzoico.

41.3.10. Preparaciéon de las placas. 10 g de poliamidea con el
3 por 100 de indicador fluorsscente se homogeneizan durante
20 segundos en agitador mecanico con 35 ml de metanol y 25 ml
de cloroformo. Las placas impregnadas se secan durante 1 hora
a 80°C. N -

41.2.11. Solucién hidroalcohdlica conteniendo 0,15 g por 100
de dicromato potasico (41.6.2).

41.3.12. Solucién saturada de acido thbB.l‘bltUI‘lCO en etanol
0,1 por 100 aproximadamente) (41.6.2).

41.3.13. Soluciéon de 0,5 g de p-nitroanilina en 100 ml de
CH2N (41.6.3). -

41.3.14. Solucion de nitrito sédico al 5 por 100 (41.6.3).

41.3.15. Solucién de acetato sédico al 20 por 100 (41.6.3).

41.3.16. Solucién de carbonato sédico al 15 por 100 (41.6.3).

41.3.17. Reactivo de Pauly. Disolver 4,5 g de &cido sulfami-
lico en 45 m! de CIH 2 N, calentando, diluir la solucién a
500 ml en agua, 10 ml de la solucién- diluida se enfrian con
hielc), se le afiaden 10 ml de solucién acuosa de nitrito s6-
dico 4,5 por 100 también fria. El reactivo resultante se mantiene
durante 15 minutos a 0°C (a8 esta temperatura es estable de
1 a 3 dias) y se le afiade un volumen igual de sclucién acuosa
de carbonato s6dico 10 por 100 en el momento de pulverizar
las placas (41.6.4).

41.4. Procedimiento. -

Acidular 100 ml de vino o mosto con 10 ml de acido sulfarico
al 20 por 100.

Extraer tres veces con 20 ml de éter sulfirico cada vez,
reuniendo -las soluciones etéreas; o bien, durante 6 horas en el
extractor continuo de Palkin con 175 ml de éter a una velocidad
de reflujo de 500-600 ml/hora.

Los extractos etéreos se desecan con 6 g de sulfato so6dico
anhidro durante 12 horas. Filtrar y el éter se evapora a se-
quedad er barfio de Maria 40-45°, El residuo se disuelve en un ml
de etanol absoluto tomando cantidades de 5 a 10 ul' para
cromatografia. Mediante el tratamiento de los extractos etéreos
con 5 ml de NaOH 2,5 N y acidulado de nuevo con 5 ml de
SO;H; 20 por 100 se obtendrd en los cromatogramas las man-
chas correspondientes a los Acidos liberados por efecto de la
saponificacién.

Para obtener el desarrollo de los cromatogramas, depositar
la muestra en forma de manchas puntuales de 5-10 ul.

El desarrollo se lleva a cabo en camara saturada con el
eluyente y a temperatura ambiente, Dejar migrar el solvente
hasta una altura de unos 15 cm (una hora y media a dos horas
v media). Retirar la placa de la cubete y dejar secar a la
temperatura ordinaria.

41.5. Cdlculos.

Observacién a la luz ultravioleta (380 nm).
Los conservadores aparecen de abajo arriba en el siguien-

te orden: acido p-hi_ roxibenzoico, ésteres del acido p-hidroxi-
benzoico, acido salicilico, acido p-clorobenzoico, acido berzoico
y acido sorbico.

Para detectar el acido sérbico pulverizar primeramente el
cromatograma con la solucién 41.3.11 y seguidamente con la

" 41.3.12. Calentar la placa a 80°C, 5-10 minutos. La mancha de

4cido sérbico aparece’ de color rojo sobre fondo ocre.
Para detectar los ésidos salicilicos y p-hidroxibenzoico y éster
etilico del acido p-hidroxibenzoico, pulverizar la placa con una

| mezcla compuesta de 2 ml de 41.3.13 mas 3-5 gotas de 41.3.14 mas

8 ml de 41.3.15, afiadiéndolos en este orden. Una vez seca la pla-
ca aparecen las manchas correspondientes a los tres componen-
tes citados de color amarillo. La materia colorante propia de los
vinos toma colores que van del amarillo al naranja. Pulverizar
de nuevo con la solucién 41.3.16. Las manchas del acido p-hidro-
xibenzoico toman colur rojo; las del éster etilico del acido p-hi-
droxibenzoico, color rosa, y las del acido salicilico, amarillo li-
moén. Los distintos componentes de la materia colorante toman
colores que van desde distintos tonos de ocre al pardo y tam-
bién verde y azulado.

Para detectar los acidos p-hidroxibenzoico y salicilico y el
éster etilico del acido p-hidroxibenzoico se utiliza empleando el
reactivo 41.3.17.

41.6. Observaciones.

41.6.1. Para el andlisis cualitativo.

41.6.2. Para detectar el acido sérbico.

41.6.3. Para detectar los acidos salicilico y p- -hidroxibenzoico

y éster etilico del acido p-hidroxibenzoico.
41.8.4. Para detectar los acidos p-hidroxibenzoico y saliciiico
y el éster etilico del arido p-hidroxibenzoico.
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Figura 41.1. Extractor continuo de Palkin
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Vinagres
1. EXTRACTO TOTAL

1.1. Principio.

El extracto seco tolal se define como el conjunto de todas las
sustancias que, en ccndiciones ffsicas determinadas, no se vola-
tilizan. Estas condicicnes fisicas deben fijarse de tal manera que
las sustancias componentes del extracto sufran el minimo de al-
teracién.

El método estd basado en una evaporacién del vinagre en
bafio de agua con secado posterior en estuia regulable a 100-105
grados centigrados.

1.2. Material y aparatos.

1.2.1, Balanza con aproximacién de 0,001 g.

1.2.2. Estufa con ventilacién de aire regulable de 100 a 105° C.

1.2.3. Desecador de vidrio con 4acido sulfarico concentrado o
gel de sflice (silice amorfa impregnada con sustancia revelado-
ra) comc sustancia desecadora.

1.2.4. Bafio de agua.

125, Céapsulas de fondo plano de 5 cm de diAmetro cons-
truidas en platino, niquel o cuarzo.

1.2.6. Pipetas aforadas de 10 ml con doble enrase.

1.3. Procedimiento.

Agitar la muestra y filirar a través de un papel de filtro ple-
gado (tipo jarabe). Medir 10 ml del vinagre filtrado en una cap-
sula previamente tarada. Evaporar en baiio de agua hirviente
durante 30 minutos y mantener en la estufa durante dos heras
y media a 105° C. Dejar secar la capsula en e! interior del dese-
cador y, una vez fria, pesar en la balanza de precisién.

1.4. Cadleulo.

El valor del extracto total del vinagre, en porcentaje, se ha-
Ilard mediante la férmula siguiente:-

Extracto tbtal: (M-m} 10
en la que:

M = masa, en gramos, de la capsula con el extracto seco.
M = masa, en gramos, de la capsula vacia.

1.5. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33.101.

2. A 0O A C, Official Methods of Analysis. 11.* ed., pagina 519,
30.061,

2. ACIDEZ TOTAL
(Grado acético:

2.1. Principio.

Le acidez total se define como la totalidad de los 4cidos vo-
latiles y fijos que contienen el vinagre expresada en gramos de
éacido acético por 100 ml de vinagre.

La determinacién se efectiia mediante una volumetria de
neutralizacién en presencia de solucién alcohélica de fenolfta-
leina como indicador.

2.2. Maiterial v aparatos.

2.2.1. Bureta de 50 ml graduada en décimas de- mililitro.
2.2.2, Pipeta aforada de 10 ml con doble enrase.
2.2.3. Matraces erlenmeyer de 250 ml de capacidad.

2.3. Reactivos.

2.3.1. Disolucién de hidréxido sédico 0,5 N.

2.3.2, Solucién indicadora de fenolftaleina. Se disuelven 10 g
de fenolftaleina en alcohol etilico (95 a 86 por 100 en volumen)
y se complete & un litro con el mismo solvente.

2.4. Procedimento.

Medir 10 ml de vinagré, previamente filtradg, en un érlen-
meyer de 250 ml. Diluir con 106 6 150 ml de agua destilada re-
cién hervida y fria hasta. conseguir una solucién débilmente
colcreada. Afiadir seis gotas de la solucién indicadore de fenolf-
talefna y agregar solucién de hidréxide sédico 0,5 N contenida
en la bureta gota a gota y agitando hasta viraje del indicador.

2.5. Cdlculos.

El valor de la acidez total o grado acético dei vinagre en
porcentaje se hallard mediante la férmula siguiente:

Acidez total o grado acético = a.10.0,0300
en la que:
a = volumen, en ml, de solucién NaOH 0,5 N,
2.6. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33.101.

2. A.O. A.C. Official Methods of Analysis. 11.2 ed., pagina 520,
30.068.

3. ACIDEZ F1JA
3.1. Principio. ’

La acidez fija se define como 1a totalidad de los &cidos fijos
que contiene el vinagre, expresada en gramos, de acido acético
por 100 ml de vinagre. '

3.2. Material v aparatos.

3.2.1. Bafio de agua. :

3.2.2. Burecta de 10 ml de capacidad graduada en décimas de
mililitro.

3.2.3.

3.2.4.

Pipeta aforada de 10 ml con dobls enrase.
Capsulas de 200 ml de capacidad.

3.3. Reactivos.

3.3.1. Disolucién de hidroxido sédico 0,1 N.
3.3.2. Disolucién indicadora de fenolftaleina al 1 por 100 en
alcchol.

3.4. Procedimiento.

Medir 10 ml dz vinagre previamente filtrado y llevarlo a una
cépsula de- porcelana. Evaporar a sequedad en bafio de agua.
Anadir de 5 a 10 ml de agua destilada recientemente hervida y
volver a evaporar a sequedad, repitiendo esta operacién cinco
veces mas. Afiadir, aproximadamente, 180 ml de agua destilada
recientemente hervida y fria, ahadir seis gotas de la sclucién
irdicadora de fenoclftaleina y agregar solucién de hidréxido s6-
dico 0,1 N contenida en la bureta, gota a gota y agitando, hasta
viraje del indicador. ;

3.5. Calculos.

El valor de ia acidez fija del vinagre, expresado en gramos
de acido acético por 100 ml, se hallara mediante. la féormula si-
guiente:

Acidez fija = a.10.0,00600
en la que: -

a = volumen, en ml, de NaOH 0,1 N,

3.8. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33.101.

2. A.O. A C. Official Methods of Analysis. 11.* ed., pagina 520,
30.089.

4. ACIDEZ VOLATIL
4.1, Principio.

Se define convencionalmente como valor de la acidez volatil
de un vinagre la diferencia entre los valores de su acidez total
y fija, expresadas ambas en gramos de 4cido acético por 100 ml
de vinagre.

4.2, Cdlculo.

Fl valor de la acidez volatil del vinagre, expresado en gramos
de 4cido acético por 100 ml, se hallara mediante la férmula si-
guiente:; ’

At — Af = acidez volatil
en la que:)

At = acidez total o grado acético, expresado en gramos de 4cido
acético por 100 ml.

Af = acidez fija de la misma muestra de vinagre, expresada en
gramos de 4cido acético por 100 ml.
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4.3. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33.101.

2. A.O. A, C. Official Methods of Analysis. 11.* ed., pagina 520,
30.070.

5. SULFATOS
5.1. Principio.
Precipitacién del sulfato de bario en medio 4cido,

5.2, Material y aparatos.

5.2.1. Vasos de precipitado de 250 ml,
5.2.2. Bafo de agua.

5.2.3. Estufa.

5.2.4. Desecador.

5.3. Reactivos.

5.3.1. Acido clorhidrico N.
5.3.2. Cloruro barico (1 g/100 ml de Cl,Ba 2H,O).

5.4. Procedimiento.

A 100 ml de muestra en vaso de precipitado de 250 ml afadir
2 ml de CIH normal, calentar a ebullicién e ir afiadiendo gota
a gota 10 ml de cloruro barico (1 g/100 ml de Cl;Ba 2H,O) sin
que deje de hervir la solucién. Continuar h1rv1endo cinco minu-
tos manteniendo el volumeh constante, anad@ndo agua caliente
siempre que sea necesario. Dejar en reposo hasta. que el sobre-
nadante esté claro (una noche es suficiente, aunque no conviene
sobrepasar ese tiempo). Filtrar por papel sin cenizas de poro
fino, lavar con agua destilada caliente hasta que no dé reaccién
con nitrato de plata las aguas del lavado, secar, calcinar, enfriar
en desecador y pesar.

5.5. Cdlculo.

La proporciéon de sulfatos = 7,465 P g/1 de SO,K;
siendo:

P = peso, en g, del producto de la calcinacion.
5.8. Reférencias.

1. A.O. A.C. Official Methods of Analysis. 11.®* ed. (1870).
2. Instituto de Racionalizacion del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33-104-73.

6. ACETILMETILCARBINOL
" (Acetoina) (Provisionial)
6.1.. Principio.

Oxidacion de acetilmetilcarbinol a diacetilo por el ion férrico.
Formacion de dimetilglioxima con hldroxuamma Precipitacién
con sal de niquel.

6.2. Material y aparatos.

8.2.1, Aparato de deslilacién, segun figura 6.1

8.2.2. Baiio de agua.

6.2.3. Placa filtrante (diametro medio de los poros: de 20
a 40). ’

8.2.4. Estufa.

6.3. Reactivos.

6.3.1. Cloruro férrico al 30 por 100.

8.3.2. Trozo. de plato poroso.

8.3.3. Solucidén de clerhidrato de hidroxilamina al 20 por 100.
8.3.4. Soluci6én de acetato sédico al 20 por 100.

8.3.5. Solucién de cloruro de niquel al 10 por 100.

8.3.6. Amoniaco de densidad (d = 0,910).

8.4. Procedimiento.

En un matraz de 250 m! se ponen 50 ml de vinagre, 50 solucién
de cloruro férrico al 30 por 100 y unos trocitos de plato poroso.
La mezcla se destila en un aparato (segun figura 6.0), recogiendo
durante 50 6 80 minutos de 60 a 70 ml de destilado en un matraz
donde previamente se han puesto 2 ml de la solucién de clorhi-
drato de hidroxilamina al 20 por 100, 3 cm?® de la solucién de
acetato s6dico al 20 por 100, 1 ml de la solucién de cloruro de
niquel al 10 por 100 y amoniaco cencentrado en exceso, segun el
grady acético del vinagre (apreximadamente 3 ml).

Calentar el destilado, gque quedara ligeramente amoniacal,
treinta minutos en bafo de agua hirviendo, y después de doce

horas recoger el precipitado rojo de dimeiiglioxima niquslosa
sobre una placa filtrante tarada previamente, lavar con agua
caliente, secar & 100° en estufa durante durante una hora y pe-
sar, repitiendo la operacién hasta obtener peso constante,

6.5. Cdlculo.

Acetilmetilcarbinol == 12,2 - P g/
Siendo:

P = peso, en mg, del precinitado,
6.6. Referencia.

1. Bull Technique de la Vinaeigreire, num. 8, pag. 164, 1950,
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Figura 6.1.

Aparato para destilar acetilmetilcarbinol

7. CENIZAS

7.1. Principio.

Se denominan cenizas de un vinagre el conjunto de los pro-
Juctos de incineracién del residuo de evaporaciéon de un volu-
men conocido del vinagre, realizada de manera que se puedan
obtener todos los cationes en forma de carbonatos y otras sales
minerales anhidras.

7.2. Material y ap.ratos.

7.2.1. Horno -léctrico regulable.

7.2.2, Bano d. agua y baiio de arena

7.2.3. Lampara de infrarrojo.

7.2.4, Capsula de platino o de cuarzo de 70 mm de diametro

y 25 mm de altura, fondo plano.

7.3. Procedimiento.

Colocar 20 ml de vinagre en una capsula tarada-en balanza
qua mprecie 1/10 de mg. Evaporar con precauciéon en bafio de
agua hasta consistencia siruposa, coatinuar el calentamiento
sobre bafio de arena con moderacién y durante una media hora.
Es conveniente ayudar a la evaporacién con la aplicacién de ra-
yos infrarrojos hasta carbonizacién. Cuando ya no se despren-
dan vapores, llevar la capsula al horno eléctrico a 525° *+ 25° C
y con aireacién coniinua.

Después de cinco minutos de carbonizacién completa, sacar
la capsula del horno, dejar enfriar y afiadir 5 ml e agua, que
se evaporan en bafio de agua, y llevar de nuevo al horno a 525
grados centigrados

Si la combustién de las partes carbonosas no se consigue en
15 minutos, volver a comenzar la operacién de adicién. de agua,
evaporacion y recalcinacion.

D.spués de enfriar en el desecador, pesar la cépsula con las
cenizes. '
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7.4. Cdlculos.
Calcular e! contenido en cenizas expresado en g/l.
Jenizas = 50 I g/1

P = peso, en g, de las cenizas contenidas en 20 ml de vinagre.
"Dar los resultados con una aproximacién de 0,03 g/l.

7.5. Referencias.

1. Recueil des Méthodes Internationales d’Analyse des Vins.
O.1. V., AGI, 1969.

2. Métodos Oficiales de AnAlisis de Vinos, Ministerio de Agri-
cultura, 1971, pag. 66.

8. INDICE DE OXiDACION
8.1. Principio.

Oxidaciéon con permanganato potasico de las sustancias voléa-
tiles faciimente oxidables de los vinagres.

8.2, Material y aparatos.

8.2.1. Matraz de destilacién de 250 ml de capacidad provisto
de dispositivo de entrada de vapor de agua para destilacién por
arrastre de vapor.

8.2.2.  Matraz erlenmeyer de 50 ml de capacidad provisto de
boca esmerilada y tapdn.

8.2.3. Mairaz aforado de 50 ml de capacidad.

8.2.4. -Refrigerante de serpentin de 25 cm de capacidad util.

8.2.5. Calderin generador de vapor.

8.2.8. Pipeta aforada con doble enrase de 10, 20, 25 y 50 ml
de capacidad.

8.2.7. Bureta de 50 m] de capacidad graduada en décimas de
mililitro.

8.3. Reactivos.

8.3.1.
te 1 N.

8.3.2. .Disolucion valorada de tiosulfato sédico 0,5 N.

8.3.3. Disolucion de yoduro potasico al 50 por 100. Ver. 8.6.2.

8.3.4. Disolucion indicadora de almidén, Se hace una papilla
con 5 g de a!midén soluble y 20 ml de agua y se vierte en 1 ml
de agua hirviente. Se continua la ebullicién durante cinco mi-
nutos y se deja enfriar antes de su empleo. Conviene guardarla
en frascos esterilizados.

8.3.5. Disolucién de acido sulfurico al 50 por 100 en volumen.

8.4. Procedimiento.

Ajustar el vinagre a 4 g por 100 de acidez total, expresada
en &cido acético. Tomar 50 ml de vinagre, con la acidez debida-
mente ajustada, e introducir en el matraz de destilacion. Pasar
a su través una corriente de vapor de agua procedente del cal-
derin descrito, a una velocidad regulada, de manera que cuando
se hayan recogidc 50 ml de destilado se conserven en el matraz
de destilacién aproximadamente 45 ml. Comprobar que la tem-
peratura del destilado no sobrepase 25° C. Pasar los 50 ml del
destilado al matraz erlenmeyer de 500 ml. Afiadir 10 ml de la
solucién de &cido sulfirico y 25 ml de la disolucién de perman-
ganato potasico. Mantener el matraz durante una hora en el
banic de agua a 25°C.

Transcurrido ese tiempo, afadir 20 ml de la dlsolucxén de
yoduro potasico. Tapar el matraz y mezclar bien su contenido.
Inmediatamente valorar el yodo liberado con la disolucién de
tiosulfatu sédico. SimultAneamente, a la muestra de vinagre lle-
var, en las mismas condiciones, un blanco en que el destilado
se sustituya por 50 ml de agua destilada.

8.5. Cdlculos.

El valor del indice de oxxdacwn se hallard mediante la fér-
mula siguiente:

a—b

1= ~—— X grado acético del vinagre original

8
donde:*

I = indice de oxidacién,

& = volumen, en mi, de tiosulfato sédico consumido en la valo-
ra.c_idn de la muestra en blanco.

b = volumen, en m., de tiosulfatc s6dico consumido en la valo-
raciéon de la muestra de vinagre diluido,

Disolucién de permanganato potasico aproximadamen- ’

8.6. Observaciones.

8.8.1. Si el indice de oxidacién resulta mayor que 15, ha de
repetirse la determinacién, usando 25 ml del vinagre ajustando
a 4 grados acéticos, afiadiendo 25 ml de agua. Repetir esta ro-
duccién a la mitad hasta que el indice de oxidacion sea menor
que 15. Calcular el indice de oxidacion, teniendo en cuenta las
diluciones efectuadas.

8.6.2. Esta disolucién no se debe usar si presenta color ama-
rillento.

8.7. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33-102-73.

2, Métodos Oficiales de Analisis de la Association of Official
Agricultural Chemists de Estados Unidos (ed. 1970).

MINISTERIO DE HACIENDA

REAL DECRETO 1886/1977, de 23 de julio, por el
que se crea con cardcter transitorio una exaccion
reguladora de los precios del café.
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Los sucesivos aumentos en los precios del café. debidos a
la evolucién del mercado internacional de este producto, al pro-
ducirse en forma subita, dan lugar a revalorizaciones in:ncdia-
tas de los «stocks» de café existentes en poder de los seciores

. privados que lo comercializan o transforman. Los aumentos de

valor reseiiados originan beneficios que, por su origen y natu-
raleza, deben revertir a la comunidad.

El mismo razonamiento es aplicable respecto de los benefi-
cios originados por los nuevos precios que se aplican a los ex-
tractos solubles de café, cuando hayan sido elaborados con café
en grane adquirido al precio vigente antes de la puesta en vigor
de los nuevos precios.

En consecuencia, ante la posibilidad inminente de la fijacién

“ de los nuevos precios de venta para el café en ierritorio nacio-

nal, y al amparo del articulo cuarto de la Ley de Tasas y Exac-
ciones Parafiscales, de veintiséis de diciembre de mil novecien-
tos cincuenta y ocho, se crea, con caracter transitorio, una exac-
cién reguladora de los precios del café,

En su virtud, a propuesta del Ministro de Hacienda y previa
deliberacién del Consejo de Ministros en su reunién del dia
veintitrés de julio de mil novecientos selenta y siete,

DISPONGO:

Articulo primera.—Se crea, con caracter transitorio, una exac-
cién reguladora de los precios del café, que se exigird en la
Peninsula e islas PBaleares, con arreglo a las normas que se
contienen en los articulos siguientes:

Articulo segundo.- -Hecho imponible.—Uno. La exaccién gra-
va las ventas o entregas de las distintas clases de café existentes
en almacenes privados, tostaderos, industrias de descafeinado y
los extractos solubles de café y el de las expediciones en circu-
lacion con destino a estos almacenes, a la entrada en vigor de
los nuevos precioy del café.

Dos. Grava asimismo la utilizacién para uso propio de las
existencias de café verde en tostaderos a industrias de descafei-
nado y de extractos solubles de café y el de las expediciones
en circulacion con estos destinos, a la entrada en vigor de los
nuevos precios citados.

Articulo tercero.—Sujetos pasivos.—Estar4n obligados al pago
de esta exaccién los titulares privados de los almacenes y tosta-
deros, asi como los industriales que obtengan cafe descafinado y
extractos solubles del café, ~

Articulo cuarto.—Cuotas.—Las cuotas vendran determinadas
por la cantidad resultante de multiplicar el nimero de kilogra-
mos salidos, o empleados en €l proceso de tostacion o fabrica-
cién, por la diferencia entre el precio autorizado s partir de la
fecha de entrada en vigor de los nuevos precios y el vigente
antes de dicha fecha, segun clases de café.

Articulo quinto.—Devengo —La exaccién se devengara en el
momento de salida del productoc de los almacenes, tosiaderos o
industrias de descafeinado y de extractos solubles, segun lo pres



