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febrero de 1985.ll6&inas 3733 a 373Úetranscribeú conlÚluad6n
las oportunas ~iñcaciones: : " -

. PlIgi"J' 3733. articulo 3.·, punto ;.2. ~ndo párrafo. donde
d,ce: «(1 a SO Cl». d;ebe decir: «(- 1. a - S Cl».. •.

.,fápna 3734. artlculo 3.·. pun\9 3.20. donde dice: ~...de
humedad a igual de temperatura...». debe decir: ~.;de humedad a
i¡ualdad de temperatura.......· '.

Pálina 3737, articulo 6.·;pUn/o 6.6, 'tercer pArrafo. donde dice:
«... 1Ut>et:!iCles COll los a.. _ en contacto». debe decir:
~.. ollpertiCles con las que los 1IIlInios entren CIl contaetO».~

!'taina 3737. articulo 8.·. .Requisitol del peraonal. donde dice:
~.. qllo puedan...». debe decir: ~.. que pUeda...lO. .' • .

PA¡ina 3737. artículo 10. ptimer tl6trafo. donde dice:~.. pm: lo
dispuesto en !U disposiciones..... debe decir: «. .. por loes"~o
en las dispastCIOnes...». . . 'w~ ~

J>tsina 3737. articulo lO. seglmCIo pirraf... donde dice: ~...rno
aaenw....a.1" debe decir: «... si DO Cllefttan..~. . - ~ ~

. . ~ ~ ~

". J

DISPOSlOON DEROOATORIA

Quedan deropdas las disposicillOcs de i¡uaI o inferior rango
que se oponpn a la presente Orden.

PISPOSIOON FINAL " .

La presente disposición entrará en vi¡or a los treinta dfas ck .u
publicación 0Il el cBoletln Oficial del Estado». " ,~

Lo qoe comunico a VV. EE.~ tu 'COIIoCUníento y~.'~ .
.Madrid, 3 de abril de 1985. .
. MOSCOSO D~p~ Y MuNOZ'

Excmos. Sres.' Miniatros de Suídad YConsumo, de EcoDomía Y
Hacienda. de Industria y ~ IlnCflÍa y de Agricultura, Pesca Y
Alimel)taei6n. k ,<'

~ - - ' --
ORDEN de J de abriI le 1985 por fIJ Í1ue se~n
los ",hodos oflcia/n de atr4lisis U whisky. ~ ~ ~

;~aeAores:;~; ~.~'.
'-Entre las previsiones de" Ley 2S11970, de 2dc1tiéietn""- que

aprobó e1'EstatulO de .. Viña, del Vino y de~Ios~'~oles,

ata.bIecla ·SU articulo 34. 2, qno los quarclientes ....m~.y
CIltre eUos el whisky. seriaD objeto de ,qiamentaeiones .

.+'Q>mo:consecuencia de la anterior previsión fue I"i~cado el
Decretó 644/1973. de 29 de marzo. que aprobaba .. Reglam."ta
ción Especial. ra la Elaboract6n, atculaci6n. Comen:ío de
Whisky.~ndo <quIar ahora IUI ooms:.J¡OIltes métodos
analíticos. '. .'

En la redacción de los Mttodos Oficiales de Análisis se ba
procurado, dentro de lo posible, 111 8daptací6n a los _odos
aprobadoS por los OtIanismos internacionales especializados 0Il ..
materia, con el fin di: aprovechar la experlOllcia obtenida de IU
aplicación. '.

En Sil virtud. a {lrDpuesta de los Ministerios de Economía y
Hacienda. de Industna y EJICIIÍ8, de ","""Ittua, Pesca YAlimenta
ción. y de Sanidad Y Consumo. preVIO informe preceptivo de la
Comisión Interministerial para .. Ordenaci6n AlimOlltaria y oidos
los represetIlatltes de las orpniuciones profesionales afectadas,
esta Presidellcia del Gobierno dispone: ,

Primero.-Se aprueban ...mo oficiales los métodos de snálisis
para el whiskY qUe se citan ." el anejo L

Seaundo.-Cuando no existan mttodos oficiales para determina
dos análisis, Y basta tanlO los mismos Do _ propuestos por el
Qrpno competente y oreviaImente me..t1IUldos por .. Comisi6n
Interministerial para la tlnIcnación Alimentaria, podrán ser utiliza
dos 10& adop)ados por los Otpnismos nacionales o internacionales
de'1eCOnocida solvencia.

~.

• CORRECCION de mrJmd~ Real Decreto 168//985,
<le 6 de Jt/Jrero. por el /lUe se aprueba la Reglamenta

, ción Tkllico-Sanitaria sobre «Condiciones Ge1II!1'a/es
,- 'de Almacenamiento Fr/goriflro de Alimen/os y Pro
_ dUdOS Alimenlllrios.. - .

~ Advertidos errores en el telto del citado Real Decreto. inserto
0Il el cBoletiD 0ficia1 del Estado» número 39. de fechó 14 de

OISPOSIOONES FINALES

Primera.-Las bases de ejecuci6n para el desarrollo del presente
Real Decreto serán establecidas por el' FORPPA.

Seaunda.-El ¡íresente Real Decreto entrará en vi¡or el dla 1 de
julio de 1985. ffitalizando su visencia el 30 de junio de 1986.

Dado en Madrid a 20 de marzo de 1985.

JUAN CA1lLOS Ro
El Ministro IR la Praidencia,

JAVIER MOSCOSO OEL PRADO y Mt.1'fJOz

CORRECCION de errores del Real Decreto
2242/1984, de 26 de septiembre. por el que se aprueba
la Reglamentación Tknico-Sanitaria para~ la Elabo-
"",ión, Circulación y Comercio de CondirrJJ!n/os y
Especias.

. Ad~ ern:n:es en el teltto del citado Real DeaeIo, i....11O
.. el cBoletin Oficial del Estad"" número 306. de fecha 22 de
diciémbre de 1984.~ 36997 a 37003. se transcriben a
_tiDuacl6n las~ JKIifiéaciones:

Delinidones J' "nrl! Artkulo 2.·... 36.998,
donde díce: cEspecíclo 4cb.l decir: cEspeci.,.. . '.

Articulo S.· Oasi/bCí6ft J dcnominacióll de las~
J:tna 36998. ¡lUnlO 2.2. CeIlóIIa, donde cIíce: ~.. pulvenzados
.' Jiudo ...lO. debe decir: ~.. pulveriudos o Iiofiliudos.,.'.

Pqina 36998. articulo S.·. punto 3.1. Canela, l.' YIlricda4,
. ~ donde díce: «!llume». debe decir: «!lrcyne». . ,. .

Púina 36998. articulo S.·. JlWlto 5.6. donde dice: «CiIandroa.
debe decir: 4lCiIantrolO. . . '. "
. Pi¡ina 36998. articulo S.·. punto 5.12. Pimiellta de Cay!'l8na. 81

fi.naI. 'donde dice: «B.LlO. debe decir: «BI». .~

~ 36998. articulo S.·. punto 5.13. Pimielltade Jamaica,:
donde dice: «pimiOllta IIl1icinalis». debe decir: «pimOllta ollicioa- .Iislo. ~ ~

~ 36998,arti~o S,·" JlWlIO S.15. VainiUa,~ donde dice:'
eVainilla....., debe dec.r: «Vanilla...». .

Pqina'36998. articulo S.·. 'pwlto 6.1. Mejorana, dollde dice:
«Ori¡&num mejoraoP. Mejorana cultivada o de jarclin y...lO. debe
decir: tcOri¡anum DIlIioraoP. L. «Ml\iorana cultivata» o de jarclin
y...lO. ~ . .

pqina 36998. articulo S.·. pulltO 7.2, e-uma o ocdoaria al
final. dOllde dice: «Rose». debe decir: «Rosc». . •

PA¡ina 96998. articulo S.·. punto 7.3. 08Iat>p, donde dice:
«AIpinea...lOJ,debe decir: «AIpinia...lO,

~ Pj¡ina J0998. articulo S.".'punto 7.4. JellSihre. donde cIíce:
«Roseio, debe decir: «Rose». ~

Ptaina 37000. articulo 14. JlWlIO 2.1. colorantes. doIlde dice: ca)
Alfa, tieta J pmma eatotellOS». debe decir: ca) Alfa, beta Ycamma
caroteno-.

Titulo IV. articulo 14. Aditivos, pá¡ina 37001. punto 2.S. donde
dice: «AIBinato amónico E 1403». debe decir: cAlliJ>ato amónico E
403».
'. PtaitIa 37001. articulo 14. PUlltO 3.1. colomttes, donde dice: ca)
Alfa, 6eta ypmma CU01e1lOl». debe decir: <e) Alfa, beta Ypmma
aroteIlo». ~.

J'éCina 37002. articulo 18.3. último pArrafo. donde dice: «.. sin
peJjuicio de la muestra en col\iunto del contenido neto...... debe
decir: ~.. sin perjuicio de que ~ muestraOll conjunto ~ el
contenido neto.....

Especificaciones complementarias. págiu 37003. Nnez Mosca-
- da, dOllde dice: ......col». debe decir: _/fuI». . ~

•



Proeeder ,'La de~t~lae~6n.

1.4. PROCEDI:UE:rrO.

1.4.1. J~u'estras con menos·de ~ de etanql.Medil'--200.ml de IDUeStra an
un matraz _afor-ado qu~ "nteJ3 de anrasar .,-:manti,ene ~ b¡ú\o d.e
agua a 20"C" du:-ante m~ia ho~a.. '"t~'asar'con I?ipeta, 'cli~aI140
el interioi:'del cu.ello del :l,,,-'~rá:t ,d,lt PQsibles gota3adherid~
Oon papel ,-de filtro•. [)fge e\fit~arse ql.ie qUeden bW'~ujas de ail"¿'
adher idas a las parede::f del matr* .,~ ~J' ,,'.

Pasar' cuaQ-~rtativamen'te el volu~e.~ rnePidoal l~t!-az c!! destU,,
ción, lav8fldo -::res veces consec-u,t..iv~ el', iaatr.z l aforado "(le :lD!)

. r;¡! con 20,;;'1: de agLta:<leiit ilada cal.la vez I • fl~adt,eri.d" la3 a~uas, ac
levaco al r.latraz de) dell'tilaei'6n. -';--Cuenóo .e~ :rate oobebid,:iS' 61
ru?Osas, ~f. Su .gran~ contenido en azi¡cii.::-, ..t levado de'oe . efac...
tuar'se conseeuti'f'a,T.ent.t: eOl1 'tres pot"ciQn'il~ de 5O.m1 de agua
destilada .. ' . . ¡':', '
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qí,"stila~~",~ará
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del
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El ti,ñtpo,. dt~'rec:o$ida
y 90 llIinw.t~. '

,p.t;U:~' 200 IU de una lRe~cla h~'r~c'bhtíli~~ai 10%" en volur;,en
·5,YeC"·8UC'S~v8S.,..oeterm1nar en l~'.CLlt'1~ qe.tila~ipn 'el t!t.}l
lo allClbal'trteo del'-Qesti¡a~e'.~~~'.,debe_ ;,IIOO?r, de:' 9,~ .en'
VCJl:-,~" de "tlnol.'", '.>'; ' ..: <' ".... ,;. ,y, :~'",

La de.tUaci6ndebe efec-t1Mlrtl. Pr,a"cUreAeIo,~' eJ. ~iiujo del de~
tilado ... uniforme.

eu..Ie • llapa ftuai. IPI"'*"" toe 110 -.l',. 11...,. el _-
vea ~. el boIID'" _.'IllOC. __ lc_ die...
~"'\lInl. "'ntro''''l od__• --ar,....n ' ....tUac:a
_ante pip"ta. '/ ,.. ' ~ .
"ap...l" _trn, e invertirlo vari_~veee. ~ra.hoalo8eneizar SIll

"oon'ten,j.~¡, antes ~proceder a l. d."""iNlo~6n del. etanol.
. , , ,

M~.~P~. 'tOn~ má8 :de 60% de etan.,ol,. ,.1

-- ....,. " .' :, ...
~1 p~c.di.icn~o anteriOrmente:~esé~tt ••"~i(iere'~le~nte en
que 'la'aauestra se lIÜ¡de en matrú "aforádq, de. ).00.1;' que. se lava
varl,~ Wlcea' cc,;m agua hasta a1tranzar ~ 'iD~~'~'~ tQ>r:ox.-imadól:
_te 230' ml. El de.tU.do ee 'recOge:on .....3~Ol'edo de 200
.1: 1 Y se' enra'sa eon' qua dosti'lllic1a .•ntr.(~l~"'~ de agua"

2O~C. " :: .':~r .. .'; ~ '.

1'.5.3..

1;4.2.

"

. 1.5.2.

1.6~ R§~ERENCIA$ BIBL!DG~AFICA5. ~. '
1._ Ins~iLl.lto EapWícl.de Not"'malización.", "

::,p .,

UUE 33-1 t2"715~

1~.e,O~ErtVAC10~~S~

~1.5.1. El .i.~.ma de '8eBtl1aeión
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l. UBillllCiOll .... IlISTIUOO.
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1.3.1. Agua desti~ada.

i.2.2. 41~eild,I'a. tip~;l<j!ldaqt o.similar.,
, ... '.' i l

¡'.2.5. r·!ant;;¡ eléc·triLt···C.... o me<;h-fo ,~:g~,
. . . ¡

1.2.4. liatraces afofados de ~~' y,'3f:!J Ji,l, de .ca~i4ad.

1.2.3. Refriper"p.t'~ t.,1.po';>J.¡nro~. (.~~-.3.P.~ de

Destilac'ión de la m~tC'a en Olfp.di~l.one$ detorln1nadas.

1.2.1. Ma'::raz de 500, FJ. 1000 IItI
esmcri laria.

A • 11 1 O ·1.

•

1.3. REAC'rIVQS.

1.1. !!1..!:!2.!!l2.:.

1.2. MAT~R!~L Y ~PARAT05.

" .'",~,-i"Ú~~'.'''':; be "f*'n"'~Yz'.'r:S ti' t"\!~j:~~: .. "y, .ro' .ti" iI 'h eic " I '-"'~~"";i
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Es conlleniente "ai!adir .boli tas de..;Il:idéio ~~ra -r-aeil ttar 'la ';lbu'"
liici6n s~a~e. en algunos ~a$ps.,~i se tem,·la C~rmác¡ón'~e ,8-'
pwri8, a;a?ir ul'l.anti••.eumant.$;. in.-te,JCO:4llO -silicona}~:'- -

·1 " ': ': i. '. -, ';

El ma~raz_d~ recoeida del aestif,ag ea ei mismP en que se 6.t~c
tu6 la medida.: 'Sq ~El' a.~ad.e!:l~(; mlde ,azu.,. ,4eshlllda .YIi3.h.i.ip:~
ne lige:--afqente"in:::linado, de Corllla G.ue,~ 4eGtilaco; re:lb¡-¡¡.lo P()~·~

la pared ·sin 6plpicaaura. p.ntro de un baño dehi~lo'~o ag1J;~ .
fría a menos de lDoC. Elrefriae~ante'~debe i~ ~~tado·de ~n~
alargadera Que penetre..'por ~ci m,eoos 4-6 ~_~ el 'U8:11~, óCl ~ ..
tra'f;. "e • • ' .. :::: t. - l.' 't:

~':_¡ e ; "'., '¡.'
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2.2. ~ATERIAL Y APARATOS.

Destilaci6n y posterior medida espectrot'otoTriétrica de' su ab!oorci6n a
277 nm.

2.~. PRINCIPIO. - I

~. I'UIlJItJllOL. 2.5. CALCULOSo

I "
21 'contenido en Curf"Urol se obtiene mediante la f6rmula:

Furfurol (mg/L) '"' A x F
"To

Siendo:

l!.
I'll
lO

~.,;.;
~

-I""í""'!'i

. 2.2.1. Pipetas de doble -enrase de 1, 5'1 25 mI. .A ~ Absorbancia de la'muestra.

2.2, •. Aparato de destilaeión por arrastre de vapor, segQn Cigura.l.

2.2.2. :·1atraces aforados de 100,,'2,00 Y' 500 1111.

2.2.3. EspectroCot6metro ultrav~oieta visible.

f
~-...
•~ .~

-'"00
uo

, '

.1

~ ; ··í

"

~' i

~-'

"

,~ r:

t '.

,..

. fO,'

I''¡

F • Factor,~ diluei6n.

,'A'. Absorbencia de una: diso1uci.6n Que contiene i mg/L ~e fUl"fu
rol.

, l·

UNE 3i-io9-74.

2.6.1. La c> solución de.l"'t!fero~lCi/;i s.e ue,Oe preparar inmeciaLamcnte nn.
tes de efeetuar· ia medida.

2.7. REFERENCIAS BIDLIOCRAFICAS.

~1.- !natl tuto Espafto1."de No;~1izaci.6n.

2.6. ~/ACrONES.

.~.I"ato .ddsc¡"i to e.1 (2.2.4.)
.. ;'

'J~

; ~

'~-t. l.: ..

"f

, ~---.,
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. ,
: ; , . _. ',.E '.,-," ¡ , ' .

Leér lá ab*'f',batlC;ia/bn' et espeetrorot6metro. a 2'''1 rim, comparan
do 'C,on las .1~·c~úra9',efectuadas a 1.. disoluelones de referenc,ia
o bi~n caleulando l~ l'fosor~rtcia llo una dlsGluci6n tlue cont€nt::: ~

1 ~g/L de 'urfu~ol (valo~ avroxi~a~ 0,15/.

Des tilar 2$ :nI
r:ecogi.oindo :200

< ,"-.. \ .
51 ze observa tut'bi-oez -en el destilado aP'Jlldit' un vnlumc:"I CO:i.O··
cidg, de, ~t~ol,< ~ 95° ,.hasta lOgi""ar :total; lr~idez en el des ti_
lado'. . • -

'. c' ......... , .
2.4.2. De\~mln~ei8n.

:?4.1. ?:"cparaciót\ de la rnuestr,~.'
, ,

t, '"
~ la mue~tr~ en' el
m~.

•

2.3. F'EACT}VOS.

2.3.1. Disoluci6n patráh de fur~urJi'de ap~xim8damente 116 mg/L.,Des
tilar furfUrol ~.ecbgiendo Bolamente le ft'acci6f'l de punto de
ebullici6n 161 ,2~C•.De esf;edestÚado t*!' 1 m1 4' llevarlo a un

_matraz aforado' de- 100 ml enrasando con etanol al 95% en ,volu-
men. Tomar'S mI tie esta :~,disoluci6n ydiluit con alcohol al 50"'~
en volumen ~n un matraz &fo~adode SOO'ml.

, I '
• ¡ \ I ~'! " ".

2.3.2. DiSOluciones dé~~~nc1a. ,A part~r de (2.3".1.) obtener di so..:
luciones dé O. lp 2, 3. ~ y S.mg/L defUrfurol.

.v'" \
'2.4. t>ROCEOT~l!:::tJTO.
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FIGURA 2.1. 'e IXTIAC'IO SICO.

3.1. PRINCIPIO. ~
Eve.por'ac16J:¡ de l. 1I... t.ra a 105°C 1 peMda posterior del residuo.

3.2. r.IATERIAL y APARATOS.

~ 12cm~8mm'
OP

Siendo:

3.4. CALCULOSo

I- ,...
•c!f.-'-\O.•00
\1'

Cfpaulu .de 'platinq, o cuar;o ,de tondo pl..,o, de 77 lllIl'l de dt6...ne
tro interno y '18 AIR de altura.

I .. .•
Desecador de V1drio que contenga 6c idQ ~':'l1Grtcq,,,,;oncentrado o
a.1 de 811ice, COMO auatenclas desecadora•. ~ "{' , .

3.2.2.

3.2.3.

3.2.1. ¡.tuta de &ire r.pl~le de 95· a, lOS'C.

3.2.5. Balanza analítica.

3.2.4. Baño d. qua.

El valor del utracto to·~al de la lllIuestra, en gramos por 1.i tro, se ha-
llar' mediante la f6nnula siguhmte: '

Extracto total (a/l) .'. (M"7Il1) x.40.

m "" Peso, en a, de l. cápsula vacuo

t·-. Inst1tuto.Eepañol ~. Normal~ci6n.

UNE .33-106-74.

N ~ Peao, en a, ·dt.· l~ c~pliuia con el extrac~o seco.

M~dir 25 mI de lI~tl"a a 20·C. Evaporar a sequ·.dad, en lliS cápsulas
cor~spondient.s previamente d••ecadas y taradas. en ba~o de ~gua hir
viente y man~.ner en la estufa a 105°C durante 30 minu~os•

Dejar enf'riar lu cápsulas en el interior del deBec~dor y una vez
frías pesar en la,balan~a.

3.3. PROC~DI~IE~TO.

3.5. REFSRZNC:AS BT3LIOGRAFICAS,

"

..... , 15mm
OP

11 cm

~ r- 18I38
15"",.
00

29cm
I I

.25an

• I 15~ l.
ZtII-......1
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Reacción cuantitativa de los fste~es Con hidroxilami~8en,éólue16n al
calina, formación de ácido hidroxámieo. acidificaci6n. formaci6n de un
complejo coloreado eo'n iones; f'érricos y medida del colot" desarrollado
a 525 nlfl.

4.1.~1~

"'~~'r"","

~ • I!STEIlES.

"'Y'~"~~' "~'( Z 1f t 4! .•.. S Al. D' $'.1 ha,.... '·,""
leitar y dejar reaccionar entre uno y 20 rr.inutos. Aña
dir 2 mI de la disolUci6n de ácido clorhlddco 4N y
..sclar. A~dir 2 mI de la disoluci6" de Cl~Fe O.3~~ 8
cada uno d. 108 matraces, tanto al de la soluci6~ de
referendas como a los de las soluciones (4,.e,1.2.).

Sr.otyar,ias·leeturas colorimétricas a una longitud do
onde. de 52S nm.

tTI

~.
¡l

~

4.2. MATERIAL Y APARATOS.

4.2.1. Espectrofot6metro o colorlmetro que permita lecturas a 525 ~m.

, ..
4.2.2. Tubos de ensayo de longitud 20 cm: y dlAmetro ,interno 2,5 cm.

~.,. REACTIVOS.

4.~.1. Disol~ci6n de clorhidrato de'hidroxilamlna 2M. COhservar en ne
vera.

4.3.2. Disoluci6n de· hid~ÓKi~o a6dieo 3,5N.

4.3.3. Disoluci6n de clorhidrato de hidroxilamina 1M en hidr6xido 56
dico l,75N: Mezclar. inmediatamente ante~ de su uso, volú~enes

iguales ,¡ d~l reactivo (4.3.1.) Y (4.3.2:) ~ Desechar a las seis
hor-as.

4.3.4. Dlsolucipn dé ácido clorhidr"ico 4tl.
J C'¡;"}:

4.3.5. Disoluci6n de ~ricloruro de hierro 0,37 M. Di801ve~ 50 g de
Gl)Fa~6~¿O En unos 400 mI de agua en un matraz afo~ado de 500
ml. Añaci.~· 12,5 mI de licido clorhídrico 4N,Y enrasa!" con agua.

4.4. PRQC~!Jl.;!~

!
4.4.1. ConstrUCción de la c~rva patr6n.

4.4.1.1. Solución patr6n. Pes.r S g de acetato de etilo y lle
var a un litro con alcohol de 50°.

4.4.1.2. SOluciones .de 50, lOO, 150, 200, 250 Y 300 me!l r.e
aCét*to de et~lo. Tomar de la soluci6n (4.4.1.1.),
2.5(, 5.0; 7,5; 10,0; 12($ Y lSiO mI introduciéndolos

o,, en Mt,r:azes de 250 ml de capacidad y eom"htar con 81
ee..hol· de 50° hasta el enrase.

4.4.1.3. soluc16n de refer~ncia. Tom~- 4 ml de la SOluci6n
(4.~.3.) Y 2 m1 de la disOlución (4;3.4.) l'l.ezclánclo13s
en un t.ubo de enS~JO (4.2.2. l. :~czclar y afiadir 2 mI
de 'una cu~lquiera de las soluciones (4.4.1.2.).

';'

Obten&!' las gráI'icas de calibrado medtant-e la repre
·eentaci6n de las diferencias de absorci6n de las solu
ciones (4.4.1.2.). respecto a la solución de referen-
cia, en tunei5n de.la concentraci6n de acetato de eti-

,," lo.
,

4.4.2. Preparaci6n de 1. muestra. ~

,', '. j, .J'
Destilar siguiendo el procedHniento descrl to en el mé+:odo ,ofi
cial" n~ l.

4.4.3. Determinación.

lntr04~cir en un tubo (4.2.2.), ~ mI del destilado y 4 ~l ee
disolución ~e elorhidrato ~e hidroxilamina (4.3.3,), o2ita~ Y
dejar reaccionar- entre 1 y 20 minlltt.os. Añad.ir 2 ml de la diso·-

'"; .1ucl6n de Acldo'clorhídrico (4.3.4.) Y mezclar. Añad±!" 2 ."1 de
l. disoluci6n de tricl~uro de hierro (4,3.5.).

Efectuar la lectura colorlm~t~ica a 525 nm ·inmediata~er.te, ~o·
lMIIndo eomo blanco la solución ',de rel'l"I:'encia preparada de la si
guiente forma:

'.",,:
lnt.roducir en W1 tubo (".2.2.) 4 mI de la disolución d~ do·¡--'i
drato de hidroxdllnrina (4.3~3.) y 2 mI ce la solución d~ ~cidn
clochlddco (4",3.4.), mezcla\.' l! ar.adi\.~ 2 mI del des,:j l:'1do, ,1\::03

. dir 2 mI de 'la.,disoluci6n de""';ric1orut'O de hi<'u'N) ( ..... ~.5, \ Y
mezclar.

.•.. v'

.4,5 •• C"\I.E:!!.l.:~.

A par' ir de las lect'.aras obtenicas se halla el co:,>:entdo en es'.cr-es,
~xp~sa¿os en ace~ato de ~tilo, median~e las ~~'ficas de, calib~ado.

:'1\

4.6. OBSEhVlI.CTOi:F.S, I ,
4.&.1. Zl mismo bln~eo puede se~ usado pa~. U~8 serie de mU~stra3 1e

disti.n~;o contenido en 's-:eres, pe:"o de semejante graduaci,sn al·~

~,I c:C"hóli,ca. •

~. 7. ai:r:::R!mC;:,.":.B::B:'~CnAf'~CAS.·
-------_._---'~-

" '

1
8"...•.
Q'

:a:
'"QO
lA,

1.- Msoeiat1on of Of1'icia1 Ana1.ytical Chp.mis '-.s. Edici6n ]$175-:9053-59.

2.- Instituto Esp&~ol,dl Racionalizaci6n.
\Jt!E d!3-111-77. t.1l.":' ''1 , r~'·'"

11' .., ~ . ',- i;; .~

Introducir,en'una .e~le de t~bos de en5ayo·(4.2.2.), 2
.1 de cada una de' las soluciones (4.4~1.2.) y. ml de
(~.3.3.).

f"_ \' ; .j

~...
'-"



~A!OO""LES SUPERI~...:

•
5.1. ~'ill~~

~.4.3. r:uesU'a pr9b1-.- A 10 _1 de la _"\.t'a llevada 8 40" 8'"J h:
ailade 1 _1 .,. patl-6n interno (5•••2.1,.) • inlGCt.ar 1plit.ro '~I

1M ...... ocmd1clonn en que .. hi.. ¡para el caUb!'un•.).

'o....
:;:

"

Ap '" At'•• d,l .patr6n inte.rf\C) en la soluci6n patrón,

',.5. ~LCU'.O§..•.

Una vez identificados los pi'cos por sus retenci one$ rela~i vas '\1 ¡~_

tt'.6n 1I\t~('no se C:¡illcul8l\ 103 facto::es de rcspucs l.a pa~a caua uno t4~

ellos y las concentraciones en la.muestra probl~ma aplicanco las fó~

lIulas :

,~.

Corcentracióq del compues~o en la solución pat~ón.ei

FactOr de re~uesta (Fr) a Ci' X Ap
n

Siendo :

poncentraci6n en la muestra (ma!L) = Fr x ~x~
• Apm l.'

2 -" Butano!.

5.2.1. Croaatóg~afo de ~ses equi~ado CQn datector de ionlaac16n de
118mB.

5.2.2. Columna ~:'ometQaráfica.- Coluil1nade ., m de longitud d~ 1/8" de
di Mlett'O tnwrn~ l",llenll de Ca:--OOwax l5()() al- 15% 1Iob!"":! Chromo-·
sorb W80-100 mallas, lava~o A lo~' écidas.

5Pp~.ct6n. identificaci6n y cuantificacl6R de lo. alcohol.. 8uperio
res ..1 etanol. ¡lO>.. cromato,ll""ar.ta d" aMS...

5.2. ~·:ATERtAL y A~AnATO'S.

5.2.3. Hi~~Jer~ri~88'de ~l.

5.3. ~T~V~
, .

5.3.1. Pat~ones cromatog~áficos:

1 - Propanol.

2. .,.. MetU-·l··Pr-opanol.

1 - 9utana!.

4- rleti1-2~Pen:'a.-,ol n~atr6n in'..eC"no}.

2 - ¡·le;.il-l· B... ~nnol.

~ - ~etil-l~Du~anol.

~.3.2. Étanol pu~eza c~omatDr~áfica.

s.•. Pr.OCE:)1':~:I7W!·O.

Ai ~ Area del comp~e8~o en la solución patrón•.

Aim= Area del comp~~to' en la mue3~ra problema.

Apm= Are. del patrón'lnt8rno'~ la muest~a problema.

t = Facto~ de dilución de la'muestra.

El con~Bnido en alcoholes &.~pedQl'eS vendt'á. dado ¡leu' l~ suma de lo..
val0l'e8 ·individualea obtenido, de cata uno de ellas y 8e expresará en
rng/1OO, mI de alc.Qh.ol ~soluto.

5.6. ~~~~LTOG::A;;::~

1.- Assocla':.ion oC Offi,cial Agricultural Chemis1.8 1980. 9075.

ir.

I...
" "
[

~...

5.4.1., Condi e iones croma:.o~:·áficas. - Las condiciones C:'OrilO: ':ográficas
orienta~1""a3 son: Ga3 po.·;~dor n.i.t..-ógeno 20 11l1/min., .... ei:l:>Era'u-·
ra del ho.no 35 • ter.1peral:u,;"C;l celinyector y del detecto!' ]50

5.4.2. Calturado.

U_"_L~.

•-.- ,. ._ ---- _. -. _. --,__.<f-_._ - - - .._. -._-- _ .. - .- •._, __ "

CompuestO ConccnLrjci6n (rng/L)
--_.- ..---._----_. -:- -"._~ ..-:--- -.,.....,_ ..-'--'--' ..

'.;~,,,, .. tri* " ••• iit .'e! 'ti "~''':'''.' I·t.'·H' ti 1'; ... · 'ti 's ......... , ......... -"" ........

..

5.4.2.1. Pa· .•Ón Lntc,'no: Solllci.ón de 5 giL en e~.anol C~ 40 t:e,
4, meLil -2·:pei":t.anol.

5.4.2.2. Solución pat:'ón: Pr'e?s:-ar una solución en alcohol doe
.40' 0.0 las P:'opo~cione3 que S8 i!"dioan en 1. Tabla 1.

5••• l.3. Soluctón pe c.11~r.óo: A 10 mI de la eoluclón pa~r6n

(5.4.2.<2.) se le afiade 1 mI de la SQluci60 del pa1..-ón
interno (5.4.2.1.) y ~e tnyecta 1 ~11tro en el croma
t6gL'afO.

1:'

2 - Butanol.

1 - Propanol.

2 - Metil-1-~opanol.

1 - Butano!."

:2 - "Ieti l-l·-Sutapol,

'3 - ~!~ti1·1· ~~l"'!

10

125

175

I~15
::s

100', . ~.

l·W: ""



" - ,'o;:~.• ''''1

Se. determina. pdr destilación del p~odUcto y medida de la densidad del
des ti 1~1(10 po~ dreom@tr"la..

Para beoldas 'co~,un eoht~~do en e~tr~cto.scco meno~ o igual a 600.mg
en 100 mI,' se, c!(~c:~~ua:.~;i dlr~ct_nte,.'sin des'¡;i1aci6n.

".....-...-.."'-~_ ...... ~,.. ".~""""""''''''.,"'' "1,.... ,'WT' .• ALCoHot.tco"-"-~ ...~., ;~"" 7.. ,~_, •
"

~
:!l
c:'
?
~

"'."'.'l,7.1. PRU:CIP:rO.--"- -,..--"

1o •.••~.,

C-Or.'lat.o-

'\.:.

del metano! pCl!'

6.. IlETA'IIOL.

tomo en' (5.2.).

6.2. ~IATER!AL Y APARATOS.

6.1. PRIt~!.Q:.;

Sepa~aci6n. identifieación y cuantificación
g!"af'ía gaseosa.

6.3.1. Metanol pureza cromatarráfica.

6.3. ~rrvos.

6.3.2. .4 :1etil :2 pentanol.

i~
7.2. Mp,TERIAL Y "~ARIl.TDri,

7.2.1. Apara103 de c!e!lt':ihci6n co;:¡o en 'l.2.}.

7.,2.2. Alcot1ómetNl eon graduación d!l 0,1' de n 20 debida'1'len~e con~"a5

~~. 20

6.3.3. g....anol pu!'e~a cromatográficél-. 7 .~. ::. ':'c.,'¡,,:, ,¡;;'.. o ¡; C':;'i"l gú,duacj 5n ..le,' e, l'e, I

6.4.2.1.'Patión interno.- Como en (5.4.2.1.).

6.4.3. 'lues'..;'a pr-oblp~n..

6.4.1. Condiciones Cromatog~fieas.

Cono ~n (S.d.S.),

..,....
"'"....

...
;
a:
..,
00
U>

1
OCAEO

~~ . . ·1

DetcMfI.inación areométr"iea.- Llimpiar y secar el alcoh6met:'r'o an-
tes de su empleo. Dejar- Que el alcchómei:'o, ter'!'l6r::e~,ro. p:obc":",
y mueS+:r"a, alcH1lcen en el bario tlO';f'los";,at::'zado la te:npel~a'::ura de
2~'C ','

Acla,Q; 2 ó Z veces. con la mue~t¡'a 1~ pr-otJeta ..:}ue conL.el'H! el
~e:'¡:l{).,e':ro. ":..:ha' la ~ues~, en la p:"'obc'..a hasta,un volumen

.:cvnvcnien:e,; inc2in~""la unos 45 par"B l!vi~a:- la agH:3ción y las
bU"):.J~,33 'al i.n·'I:o~'l~¡:l:- l,ue;:o el elco~.6:~e·r'O. el nivel del 1:
r,uico deb~ es s' ,j.u3,.O pó~- cco8jQ,c.:el bo:--c!e de la il;'obetB~. Tü
pe" la ?~o'!1et'l con la ¡)aln"l <:le la mano, e ihve·:-i..~la 3 Ó t. v(!
,ces ';'la"? i~uala.' las ~er:l,e,~'J"u:,e.!) de la p:""ob'.O'tn .Y ¿el i:quido.
.secar' el líO'.,'.Co c·:! la parte ex~eri.or- <;le .1, p:,ob:e,21 (r.o ,on€';
la,,'- manos soh.~e ,la D~o!:>e:':a ¡:¡ac~a no calen~,8" ~l Üquic!o conteni
do) ..

Tn'-,'oducU: el alCo'15~,g)i .~n ei líQllido e~··~6l·~i'li~ 8 ahájo 5 Ó .:;

1/~('C3. C..:;, :-:I,<:ln,~'~:i q;Jfli.l-b:::""'I'C\l 1"' ~.~~~L::' ~.c·;\!Je!'a·_~':"<l y' que 5" d.:;
tr"ibuya CÚ"1ÚIU:~,-' cf::I:1bi'o {>.. ~ernpe:'al.u'El l"n 'todo el l~q\.lic(,.

·,·~:.Y.l""('n~:".el ~Cl'10 ~~l :::lc~~~~c~"~ Crl el l~r:¡ui~l{'J, ~.pr-,~" ...1 I/~.':',

t"ago','dcja.:¡'o en,1"Cp050 de 'moco que ~ólo unas pC'C3:'; d~cim3.3 de

gl'ac.os ,.s· é:-l, f;\bj~,:as.

Leo¡' en, ,elalc:qhómc':...o, lupgo en el t,e['lnóme~,-o. Paia lccl~ en la
etcC'll~. {;e'1 ":llc¿~6 r,e'. ,o' '",.1. ',L:~:" el ojo ju" :.0 debAjo ¡:l.e t p taO'J t'p

la. sJp!c ~f.':.c. \e ;;i.I! 1 ~ 'nu,':Jjo \, lcol/Clp' o~· !,en',a"len: e Id cabcz"" mC/;n'''' .
'nlendo 'la vls~ál p:!~p.ir.'5iC"lh.~ aJ cllcoh6r.le':ro, hasta que la SU~
~rficie var-íc d~ cii~se a una linea recia.

7.3.2.

7.2.4. Pr-otiet.a trans;Jal'en~f.! de·36 mm de diáliet!"o in~erior' 'y ,320 lnm ce
alt..ura, .,' . .

7.2.5. ~a:l.o te'--mos·.á~i.co a- 2IJC~

? . 3. !:,ROC:::m"':'T~U~.:~

7.3.1, ObtenciÓn dei destilado.- ~er.ún método of:~ia1 0 9 1 en el
,de bebidas con e;xt.acto &eCO, Sea mayo:" de 600 me/lOO l"'tl.

¡
I

I!

soluci6n de métanol, e~

sinilar a la esperada

.......,

"

• l"

Solucj6n patr6n~~ Prepa!'ar una
etanol a 40'. de concentración
en le. muestra.

Solu=~ón de calib;-~do.- A :!oC ~l ce ID. solución ;lfl:.'(n
(6.4.~.2.) se le a~ade 1 mI de la soiuci6n del'pat~ón

interno (E.4.2-.1.), y se inyecta 1..... 1 ~n el! Cl"'0;:',i't-'f¡
grafo.

J,'

6.4.2.2.

5·4·2.3.

~LCI!.!:.~~.:. ',ó<' , ": ."

, ,,", 'V.""
Ccml) en(S.~~) .. ',

Como en (5.4.1..)'.

6.4.2. Calib~ado.

6.4. ~~1IEtlTO.

6.5.



Anot.ar el punto en que "ta linea lntsl"'seccicna con 'la escala
del alcohÓirletro. si.endo tista la loetura del UcohÓll1et1"O.

¡
Levantado liCec8'lente por encima ckI dic~ lectu'l"'a y dejarlo en
repOSO de nuevo. Volver a- leer en el .lcoh~tro yen el te~-"

metro. comprobando a~=-í las primeras lecturas. fiacel' la lec~n:'a
del alcohór.u~tt·o con aproximación de o,as' y la del ter'l!l6,,~c, '~o

con 0.1'. Sacar el alcoh6metro y SSCB:"'iO'. ·lnvel"'Lir- la probe'"d
con la muestra vat'Ías veces !,ara que se equili.bre té:"t!'lica;nen'.p,
todo el conjun'...Q. Volve:- a a:.e:npe:-a!' el alcoh6mp.~ro. seea:' 01
vástago ,y realizar nuevas lectu:"1ls en el al'cohóme~,'!"'o y en 01
tennóne:;ro,. Los valores calculados son válidos ~i tienen ap"'o-
ximación de 0.1 &~ado alco~ólico. si no fuera así, realizas

, .' " ' ~

lectur~ ~dl~1o~les y calcular l~~~dia.

7.4. CALCUL03.

7.4.1. Muestras con ext~acto seco mayor de 600 ma en. lOO ml,:

El grado alcoh6lico ~eal es el leido en ~l deijtil~do obtenido
seeún (7.3.1.).

8.3. RF.A~

8.3.1. Diaolu¡ción de tiosulf'a ....o de ~;;.o O;05!1.

8.3.2. Dis~luo16n de yodo O:OSN.

~L3.3. Disolución d•.bisulfit.o de ::iodto 0.05iJ •

8.4. P::;OCEDi:,¡:::::r:70.,

Poner, 100 ml del desalado (obte['li~o seaún ;:étodo Orlcitt: 1) E:n un :na'
traz de 500 mi. Añadir 100 ~lde aaua destilada'y ~ excuso de la ~i

solución (0.3.3.) calculadQ de modo que equiY,~'~;l~ .enos a 25 ~l
de la diaoluci6n de yodo. . " "'",

Deja:.' el matra.z. bien tapadO,' du:."antP. 30 mí~t.Q8 ft&itando de vez en
cuando. ' ,

Añadir 50 mI de. 1. di501uci6p de yodo (8.3.2.)., Valorar el exceso (ie
yodo añadi.dQ con la dilloluci6n ce ~ioou)fato de sodio (a.S.l.). h3.S~,a
decolo~ación comple:a.

..,.........

De~e hacerse :;;irnult..aneamen~. un ,nqyo en blancQ, pi,:"a ~omprQhar en
cada ser-ie de enli8Yos la estatülidad de 1.s diaolucíones ¿e yocio y
t.iosulra':~ po~' se:- tan diluidas.

Aldehid06 (mg/lOO MI de alcohol absoluto)

Siendo:

El contenido en
por l~ siauiente

(J).,.
~-...
~
2;
~..,
ce....

Céhio

(\4,- vi , x 1,1 x 100
A

acetaldehido, vendr-áaldehidos. Qxpr~ado como
f6rynula:

\,'8.5. ~~C~

Si en la obtención del deatilQdo. 100 mI de mue81~a se de&tl~a

., ron h~f;.a 200 :n1. la. lectu~élI OQt"enióa, debe ser ';nult'ipJ,iclIlc';'
por" 2.

Pa~ obtener" el g~ado alcohólico real. adicionar al grado a1co
hólicQ ag,ren~e (lcido di~ecta:nen+e en la muestra sin des~ilar)

0.2 grados alcoh61icos por c~d~ 100 mg da extracto/lOO mI .

7.4.2. Mues.Lras con ex.tra~to SEtCO menor O !a~al .. 600 .. en 100 mI:,

7.S. :.::::=r~::·:CIAS B:3L:CCRArIC:¡3.

1.- Associaf,':'on of Of'ficial AnalyLcal C:'emi:;;t. !:d~clón 19E0901S··9.
~ = Volumen, en ~I, de tiosulfa}o.de so~io gastaco en la muest~a.

V" Vol~;¡en. en 1TI1,,,, ~ tiCl::iulfato del &Od\.~ i;l3t.adoen el blqnco.

A _ Grado alcchó!icCl.

8-,-~L!!E!!I!!,!!!•. R.6. 9~~'Y!clONES:.

8.1. E!!!E~~'~

Reacción de los aldehidos con bisulfito de sodio. Oxidación· del ácido
sulfuroso con yodo y valor-aci6n del exceso de yodQ con tioauU'ato de
sodio. ' .

1.- Association'o('Official A&r~e~tural Chamists 1980-9052.

6.7. R:fr.REt~IAS BlaLIOGRAiJCA3~
~
"':J
c·
?

La diao~uci6n de bisulfito de sodio tiene mayo~ tiempo de esta
bilidad'ei Be ¡o añade un l~ por 100 de alcohol. En cualquier
caso esta solución es estable como máximo una semana.

8.6.1,

,
8.2. ~ATZR!AL y APARATOS.

8.2.1. Bure~a de 25 ml

'"
g":ariuadól ~n _de~q ... r:tas de mil il i ~ro. 1 2.- Ifl=>t i,Luto: Españ~l ,de HoJ'll...u,a¡lciá,n.

'-'l:., ... ~",_,; ,,', , " ,-", ~ , .. ' '" . '.. ,',"
_,i. .....::•• -'ti tir', i ..fu .... ( ...~"j r JI t' ene r t' ,.................,.........,

mn: 33-10'1--7-4. 00
,;"P



9.2. !,lAT~RT~L Y A~q~'I'~.:.

Se define convenciónnlMsn1céQ~o1~ dircrcncia en~re'los valores de la
acidez total y_ fija,ex¡Jres::!das a:1I083 en mg, de ácido acético pOr 100
~l de alcoholah30]u~.

9.1. p:n!;r::p·O.
~.- ._-_.__ .

!!~CJ.DF.Z VIJ~~"_"LL..:.

·r·_·~> .......""'="*"""•..''''.", '.~ '"'-;" ,. '!' • u ...-...."..'''....-~~..~.'-i._ .,..
. 9.5.3. El val:::lr de la ac::iclet volal.iJ, ('x:}('E'~;<'Ido' E'fl '71g de ácitl a ?!c¿,fico

por 100 mI de alcol-¡o] absoluto. VI'IH.!"{, eL,co ¡lO, la fórr.Jula:

Acid~z volatil "" Acid~t total'~ Acidez,fija.

9.6. FlEFF.F!E~TA~~~ALror.RAFTCA~.

l. Associ aUon of Offic::ial Ana}ytj cal Chemi sts. Scij ci6n 1980- 9046-90~~.

~...,
:s
c·
¡3
00
oC

9.2.1. Bu~eLa de 10 mI grsdusdaen décimas.

9:2.2. pH~metr"O.

9.2.3. C~::'lsuUs de! plr.'ino o p6¡·C'l'!lana.

9.3. Jr::ACT7VOS •.-_._-
9.3.1. ~i:.oluci6n C!(' h~d"6:.:.{~o de s¿dio 0,0:'-'1'¡.

9.3.2. Ec:!lnol.

9.~. ~E.(lC:::~"'_:,;T'~~r~O,

':1.4.1. r.eiUez lo':a1.

Va10,'a~' !:O nI' ce la muestra eon la disolución de ~laOH (9.3.1.),
a pH 8,2 utilizanño el pYm~t~.

9.4.2. Acidez fij~.

Evaporor'. 1'11 baño ln6t'h, en U:1li c:ipsulfl (9.~?.3.), ..éo mi de la
mu,,~1.l"8, desecar"la a 10Cle du,'an'-~ 30 minutos. niso1vc" y
':ra5fp.~i!" el !'~s'duo con vElI:-ies 90l'"cton0,;:03 ~o alcohol (llevando
p!'c.. ia~r;~~ El pH 8,?1 de lina '&"ac'u~c::j6'1 stb1i1á~ a la 'l\ues~l'~

usancio 50 mI de alco:,ol en to".al.

ValQ,a~ co~ la dLsoLuc.6n de hld~óxicto ce sodio ,(9.3.1.), a pH:
S,?- u~ilizendo ('1 p:r me~"o.

9. 5. CA L~C_U..!~.o~:_

9.5.L'Acidet·'~otal (en m~/lOO mI de aleonól ctlsoluto)= '!J x 1,2 x lJO
~. A

Siendo ¡~' ,
V,"" Vol'~~E"n,· e!"l mI de ~·:"mLer.l"leados en f9.4.1.).

¡\ .-: Prado Alco'<I.c~ dI;' 1"1 ~ues:!"a.'

,
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9.5.? AC'i~.':':O: f';;.., ~~:1 -¡J,:':~'J .,¡] ';02 aiCü:lOI ~()~olu;o'

Siendo '

VI. :< 1,2 x 100-----A---

Vc = Volur.',en, en IDI, de NaOH empl~ados en (9.4;2.).

A ~ GMl.do ll.1Cf)héHco de ia ~str•.

~
~
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Se denoainan cenizas,de un .hisky. ef conjunto de los productos-de _n
c1ne~c\6n del residuo de ev.po~aci6n de un volumen conocido del whia-.
q.

10.1. ~!!C-!f'~'
!!!:...E!!!~J.Il!.t,!<:!,!...i,,!~~1 total). 11. PLlJ.I2.

11.1. PRn:cyp"O.

DetenDjnación del piona po~ A.A., previa .ineralizaci6n de la Muestr••

'".I.~

.~

10.2. RATF.il:1AL Y APARATOS
11.2. E~.!..~~\RATJ.§.."

11.2.1. Espee:trofo':ólIletro de A.A.

1l.2.2. Lám:;¡a.-a ,de plomo.

11.2.4., Baño de arena o placa calefact,ora .con .re¡ul~ión de t,e;npe:'alu_
ra o ·e5 J_ufa cqn control ce tell'1pe,~aJ.;ura en el ['ango de 50 a
150~C·.

10.2.1. Horno eféctrico regulable.

10.2.2. Baño .9f!. ~ua y baño de arena.

10.2.3. ~ar~'d~ lnfrar~ojo.

10.2.~.. ~ápsulade platino o de cua.-~ de 71 11m d~ 'di4metro interno',y
18 mm de altura. fondo plano~

.. "
11.. 2.3. Cápsulas de" platino. cuarzo o slmi'-.-.... ~ .,.

11.3.2. Acido nítrico del 70% (d ;:: 1.412).

11.2.5. ~ufla. Conveniente tenerla dentro de vit~ina de extracción de
hu.nos.

11.2.6. :1a7.races de ID, 100, Y 1000 mI Ce cap.cidad.

11.3. ~~O~~

11.3.1. 'Acido sulfúrico cel 96 por 100 (d ;:: .1.835).

.11.4.1. ?;'epa.:'ación de la mues!;ra.- :?oner 100 mI tie la '!!uest:'a en la
cápsula {l1.2.3.) llevarla a evaporac~6n has'.:a con3is~~enci.a
siruposa en ha?í.o de a:~ena (.L1.2.4.). Afiadir a continuElc~ón 2
mI de ácido suIfurico y car-bon:za:' el:-esic1uo en el ba:lo d~

a~'ena o placa. Sei;i..l!.ca;nen:e i.nl,-oducir la cájJsula en la mufl'l
y mantene:-la duran':e dos horas" a 450 'C, trOanscurrido dicho
tiempo, saca~la y dej~~la enf~i~.

'"ce....

.....,
a
2;

[JJ.,.
g-
c.
O

depat~ón de lOCO m3 de Pb/L. Disolve~ 1.598 g
enrasando a 1000 mI con ácido nítrico al 1%.

Sol:...Il::::ón
(NO"4 ?b

11.3.4.

11.3.3. AciQo nítrico al 1% en q¡ua destilad~ (v/v).

11 . .::. f.t¡OCSD~;nE:!':"'').

10.2.5. ijalan-a analítica ..

Despues de enf~~ar en el desecad?r, ,.sar la cáPsula con las ~9nizas.

Después de cinco minutos de carbonizaci6n completa, Sacar ~a cápsu}a
del horno, dejar enf~i~- y añadir 5 mI de agua desti13da~ que se eva
pera en baño de aaua, y llevar de nuevo al ho~no a 525 C.

Colocar 25 mI de '~hisky en una cápsula t.arada en balanza que aprecie
l/lO de rng. Evapo~&' con 9recauci6n en baño de ,gua hasta consisteneia
airuposa, continuar el calenta~iento csobre "baño de ar~na con mod9ra
ci60 y durante una media hora. Ss conveniente ayuda!'" a la ~va;:>o:·a:cióo
con la aplicación de ~ayos infrar~ojQs hasta carbonizaci6n. Cuando ya
no se desprencan va..,or-es, lleva:- la cápsula al horno eléc'..rico a 525'
+- 2S"C y conaireaci6n continua.

Si la combustión de las pa:-tcs carbonosas no se consie\le en quince rai"" .
Rutas, volve~ a comenzar la ope~aci6n de adición de agva destilada.
eva~Qrac;6n y ~ecalcinac~6n.

El conte~ido en cenizas vendrá dado ~'1. ~l.nte fórmula:

10.4. CALCU!,~,

10.3. PF.OC~~~.

."Ó'f ·n.u,' ,¡t'i'......... ""*.Cll••·.... _,i;..,,~.,..,.;,.._40.,h t't S'· .... ..-'........

..··,·A

Cenizas (giL) e 40 X P

Siendo:

p = Peso, ten granlO$, de las ceniza.~...., ... ?5 1R1 de whis~.

10.5. REFERENt!AS BIBL:Otn~A5.

1.- Recue,il des M6thodea Inteme'ltiona1ea d' Analyse 'des ViRa. O. r. v. , '
AGI, 1969.

2.- ;·lé Lodos Ofic iales de Análi;;,is de Vinos. I'¡inis ;.e~· io de Ag:- ... t:ul~,ut\ü •
1971, pig. 66:

Añadir l'ml de agua destilada, eVapora~ en el baño d~ arena o
placa e int~oducir en la mufla, re,itiendo esia o~e:-ación has
ta obtene;' eeni.zas blancas. Un liEe;'o color mar,-ón-·:-ojizo -en
las -cenizas (posi~lernente de fe~O~) e~ aceptado y no ~equie~c
un tratamiento poste~io~.

Disolver a continuación l~ cenifas con 1 mi de ácido nit~ico

concentrado y 2 mI de agua destilad~. Llevar la solución a un
..traz de ío mI, lavar la cápsula con agua destilada y añadir
las aguas de lavado hasta ~J enrase, filtrando poste~iormentr.

. '• .t.:J,
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12.2.1. ESpdCtrofot6metro de A.A.

Determinaci6n del tinc por,.A.A. pr~via minerallzaci6n de la muestra.

~

~~

l'Jt.

[
, J ,~

...

~, ,:.-
". ~

12. CINC.

'~~"'."~""".'~

•
I 'In ',;--

12.2. MAtERIAL v APARATOS.

Determinaci6n.- Operar seg6n las especificaciones del aparato¡
usando llama de aire-acetileno. Medir las absorbencias de la
muestra y patrones a 283 nm. Si la soluc16n está muy concen
trada diluirla con Icido nítrico al 1%.

....~, ......._...,.,.,'-...,..... '-"1~;J;1!''''~':''' ,.<@,;u 4t4 .•P"'·. I".J••·:U,) ,

Construcción de la cu~va ~atr6n.- Diluir·alicuotas apropiadas '
de la 901uc16n patr6n ·(11.3.4.) con ácido ní,trico al 1% (V/V)
para obtener una curva de concentraciones 2, 4, 6, 8 Y 10 me/L I 12.1. PRI~Cr~IO.

11.4.3.

11.4.2.

11.5. CALCULOSo

(II.2.!L'1 yLos ¡ utt1!zades
(11,2.6. l.

12.2.2. L""'Br.a de Cinc.
, "l.o '" ]" J'

para.tl ¡;¡¡ ....·1ti.2.3.j. (11.2.4.),12.2.3.

,- Cltléul8r" el cOtiteñidó ,etl plO1ftO'¡" ')(J)r's.dct en '"8/1 "lIlecíim'lt~"comparación
con. la correspondiente curva patrón y teniendo en cuenta.el factor de
concentrM16n-''c) dUuttt6n.. i'1' , i-

,'IH6. R!F!RENCIAS BIlILIOGRAFICAS. 12.3. REACTIVOS. ,.
1~- Métodos Oficiales de Análisis de Vinos. Ministerid de Agricultura,

pfig. '134 (I),' 1976a . •

,

,1 '

12.3.1. Los ~.t!Íizado3 par'ti ei pIornO en C11.3.1), (11\3.2) , (1l.Z.3).

12.3:2a -SOt\lél6n patr&n de 100t'-lftg de tn!L. Disolver 1,000 g de Zn pu
ro en el mínimo. volumen necesario de ácido nítrico (1:1) y di
lul.. a l' litro .m "'ido nlUleo del 1% (V/V).

12.4. PROstÓIMIENTo."

'12.4.1.
I

.Preparaei6n de ia .uestra.- Como en (11.4.1.).

12.4.2. Construeci6nde la cu~va patr6n.- Diluir partes .licuotas de
ta"l!Íbluel6n'plltrón (12.3.2.), con ácido nítrico al 1% pa!'a ob
tener soluciones de 0.5¡ 1; 1,5 Y 2 mg/L.

12.4a 3..Deteminación~- 19ual que ~ra el Plomo. La lectura se efec
tu~' a 213,8 nm.

I.'
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12.5. CALCULOSo
'"' ;'.~

Partlertdo de lOs ValOré. dé .b90~bane18S'obtenidós, hallarles conéeft-~
trae iones de Zn oera la muestra, teniendo en cuenta el facto~ concen
traci6n o 611ue16n.

12.6. REnRE:léIA!t ~rlii.'driRÁi'tl:~S.· e ,.

'1 •• 'H.B. PAAKElt¡ AtÓlllle~lI.o ..ptio"N.""lette.. h!lll3lr U.
u·~·

, "". '.
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13. COBRE.

"
13.1. PRINCIPIO.

1•• AltSlllIco.

14.1. PRINCIPIO.

'O

t
Deterainacl6n del cobre por A.A •• nrlneralizac:.16n por cenia.. a ~.50"C
'1 COftcentrecl6n previa a la lectura con objeto de conaeaut::- requltados
• uriclente-.nt. precisos.

13.2. lIATIlRIAL Y APARATOS.

La .-atra .. bOIrle'te • una diaesti6n 6cida con una lA.zcla de 'ciclo ní
trico y sultOr,ico .

La ~terminac16n del Arsénico se realiza'por espectrofotometr!a de ab
sorcl6n at&nica, e-Qn genorador de h1drurCl8.

13.2.1. Espectrofot6metro de A.A.
.,

.14.2. ~~TERIAL Y APARATOS.

14.2.6. Láapara de descarga s1n electrodo••

14.2.7. P'uente de alimentaci6n: paraláilpara"de' descarga sin electro·,
do.;

14.2.5.' Espectro-tett6metr-o da ' absorci6n atOm:!.ca· .equipado' con sistema
aenerador de hidrurOB~

14.2.3. Pipetaa de doDle,aforo.

14.2.4. f4atraelit8 'Kjeldah1 de 250m!.

'"
l;-

'Oe:

f
!¡.

,1 ;

l'

fA grado de pureza para análisis y

"
',),

Se .utiliz.an solamente reactivos
agua destilada.

14.2.8. Re&~a1;ro gráfico.

14.2.1. Balanzas con exactitud de 0,001 a: "" ,,9',1 a.' I
,'.'¡ ¡

14~2.2. Matraces aforados de SOy 100 'FIl1 de' ,tP~lda'.
",., ~'. oC_ I ' :"

14.3. REACTIVOS.

13.4.3. Determina~ión.- Igual que par. el plpmo. ~edir • 324,7 nm.

13.2.2. ~. do ,cobre •.

13.4.1. Preparación de 'la muestra.- Como en (lJ.4.1.).

13.4.2. Construcci6n de ,la curva pat.-6n ... Diluir pa=-tes aUcuotas de
la soluci6n patrón (13.3.2.)·oon écldo nítrico del 1%. para
obtener aoluciones que contenasn de 1 • 5 ~ !Se Cu/L.

13.3.1. Los utilizados par~.l plomo en (11.3.1). (11.3.2) y (11.3.3).

13.3.2. Soluci6n patr6n de 1000 me a. Cu/~. Disolver 1,000 g de Cu pu
ro en el mínimo volumen necesario de n~.H el:!). y diluir B 1
litro eon &cido Nítrica del, lK (V/V)~.

13.4. PROCED¡~1EIITO.

13.2.3. LoaiatUio"¡oo poro el. plomo,.an (11;2.3), (11.2.4). (11.2.5)
Y (1I..~.6). '

13.3. REACTIVOS.

p.5. CALCULOS.

Partiendo de los valores de absorbancia obtenidos para l~ muestra. ha
llar mediante;l., curva patr6n las ,concentraciones de cobre de la mUf8-
ua.. f

1..... REi'ERONCIAS BrnL!OGRAFICAS.

14.3.1. Acido 'Clorh!drieo (d. 1.19's/mU. "

14.3.2.' Disóluei6ft de ;leido clorhldri.co' ~;v/V.'-·'

Oi501ve ... 32 'ml de 6cido clorhid!"ico 1 (d _,1,19 g/ml) con agua
destilada hasta un volumen de 100 mI.

L~ ,

'1 • "

1- Ró" 1:'0 PARKE~:"Atomic AbsDrption N'\Mletter (1963) ~ ,la".

2 '- p;.¡,;~ROUSSEL&1'-~·,lISpeetl'O?ftDtaltetr1.... ;.beer9t~on .toIú.que 8oudin" (
~d •. .Parl. (1968). pág. 59-144.

!iI
"1:'
P
~

con agua destila··
I

•.l~ (:,;,.,,~.

14.3.4. Acido Nítrico (d • 1.~9).
" \..

•
14.3.5. Act"" Sultllrico (d • 1.1l4).

14.3.6. Disolución de Hld:"6s1do'qe sodio al 1%.
..:.' ; , • ." .. ,., • J'.': ,., r -' 4""

Pesa'" 1 & de hidróxido de sodio y disolverlo
da b.ta .~voll.lllen de 100 el•

14.3.3. Dia~~u~16n de 'cido clorhidrico 1.5% V/V.

,Disolver 'l!5 'ml delei~:c~chi\!d~:1'co'{dI ",' 1.19 'g¡m¡j con"~
••tU_da ~.t_ un vol..... de 1000 111.. ,'.

,\'.
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Ajuatllr ll1-,nujO 'de
del ,a:!ar.",; ,

"

,~. t t ".

EnelJhder: . el ~pectrol()t&we~~,.ju:itar- l'&: ,lunV tud dÉ brida, ~
193,7 JW,"~éttlc>c-.ndo la l"e,tii1.: IN act.Wrdo~ oon'lalhc~ridicione.
del! ilpsrato,¡' _' ~ , . .• ". ,"

·t~~n~er .1··~~eradb,.~de til~·~~ .eol~lIhdo. 1~- f:é.~~t;ú~ ~~~', t"

la' eeldil. a tCOoe. eetJ~an'do, . "'.ta'I(U8,,9& fllcan'z& dicha' ,teihpe";'-,
~: r~ ra,tura.,:: ;; ¡! . ,. :' ~_' r~ ~/ ,. j ~1 - ~ .~.. '.'

¡ 's.. '.lUs~" i¡~dlC¡bn~dehon"'8d;'"do iliCI:'.r<;. s~n 18.fr
, . especlC1cacJaft•• del ip.rato.~' ¡.;.: • ' .,

" 'J ~" . ~ . '" ~ ,. ' .¡

A!'"g6ft "de-aeUé!"eO eorr '11$ "earA.etetrs~l¿¡i§ _.-

"

.' ,~ .. e ~ ~ -.~ " "" ,;....

P~ ... Un bl.nc:o eOft ~oe :l~,--r.activóS-'utilUa'dos .•taUU!n~. ~,
do el' t,.taml..ntG dad!,: a ·la,lMJt8tl"a. "':'~ ,. '_, '-, .

• ...' _ t , '.: t • , " .
. ~ .... , "'." . ':1 .... í .. -' ..'_ ,.. .;" .ce: ':l

14~4.3. CondioLOnea ,.1' espeettoV01:Oletro. _, - "" ~ 'l'I: )

.. _ .',,..;:: ,~' '1" l ,,'~. (-.-2' ~~ -,~. :' ~ '·f:_. ~
Eni:énder:1a tu....tlO deallíiler\taolllil, del'" U •.,.,....~do d~'ll~ •
8in eleotrbd. :con eli..tiellpO :.UClclent•••ra' que· se estabilice' :',
U' "'orilIÓ de'Ia U"",llrs., ',,'

14••• 1. PreJiar.ai6n dl.1; bl;"'"" 1 ~t,"",e. de trabaJó'. , . ., e
:.,. ,~' ,,:. l.. ; , '~ , ,.:; :', ,;.

En llrt"1:ruz C~lllshl. l~~.. S mI d6 la ao1_$\ '~ ifs6~

nieo ,.OA•.3.1~:,¡l'·,r ~terl~,~ aiMo trata+len~~ 1.'.M.tea;. ~l
"tra. -, . ;:,:' .. ~ _ ::-l~' / " ~:l

,

-:\ ., ..,

,-.

, ~i '. 7. ~
!ncendei'-.l reaiet'rad6r. .. - ~ ': _ : ,.

,;14.4.4. Detarmi..ci~~, ,:, ~~.:.:'< ;: 5t 0

. Laia d*tel'tii:inaétOri.'•• la ~onC*J'traci5n de Arstnio!t 'se real!":' . '.
't~ lail. par el Ml1bdo d. adic16n d' patrones,--pbr'I'Wdlo-f!& medidas .;

":' ' Aupt.:ioac••, el'1"e1 , ••pectroCo~tro en l~~ condlcloneB ~specí:...-"
. tit'dáS ,en- (l•••• 3·.' .. ·.•lilltJlendó "Ür.lAtr" de,.re8eOi6"l· 3 mI de .
lo'oolud6n~l.'.4':1.)¡ """,3M1 de 11001l1c:i6iÍ .(14.2.,2.). y'10,",

-11I1: del. aOl,e1&n(U.3.e.)o,! Comopa~"'~ln~etnos se usan' .
10'. '.20':1 SOnl'lIe Irs.~' ....:, '. ~". ~,;:~ aL " -../

..', 'J'" ~,:,l >:~. '. :',"~E' c~.~~ ~ ,': .
Lev.... ró.' iIIiob-llclis,"'t.. 't~~clsll>ués do' 'ciIiI'~ílll. Oón 'cido. "
a¡..r~rd"lco ~JSl4 (l.~.t;l.~,t,' ..,

~ ,,"': ..; ~.,'.' ~.-:.:; ~ ,.;"~. ',' ," ~" .-
,A1','c\>tlttrGi' li('FIf'If:. de oclicl6n h&7' ljul deaeontá, 'al valor'
da. absorb~ell'·a.l ,blanc~ 'a&Whloo' orl' laa -....is:nes' eónditionea

'~ ......l.r:ior••,pj:~o ,l7tedi,cndO ,3 r.4 dei l., *,l,uc16ii. blanCó:
'¡, l ,_,

, ~n etItll!i' tÍOnctic'lo1ln al lfOito' de' de~161i ¡¡,¡' i\,. 'tlcnic':' ..
;': .' 5 na.!: "::; . .~

"

,,;~, '

~ ..

"

-,"

...."'.

(14.3'~5.) eotl agua 'destilada

1" (\lIV). ,_"
, ,

(14.3.S.) Cah''¡U11 destilada

'"

'En' u6' ..tt,u 'Kjeidahl. de 250', .1 "t.n:trodue'lr 10 m1 :. mueah
eon-'20 mlde :_~eido ¡;!ttico (l4.~.4.), 1 5,:11' delcldo sulro:'i ..
co (14.3.S.).

U ..ar a ebullición ha.t. rectJGlr el ~o1.... 5:,Il~.

lleJor.onl'rlll',1 dl.o!..... COft osuó _tnlld& 8ft ... M1:roa .:!O
.1 10 ..lucl6ft _ul_t:e. ' , ' .

1:

14.3.13. So1uei6n ~\r6n ,de arsénico 4e coneentr.ei~n·lO'Mg;l.
,. . \ ,... ,
Pipetear 1,.1 de la ,soluoí6n patr6nde át"i'hico (1... 3;12.), ef¡
un Illatr8z a~ot'ado de 100 mI. Diluir hasta el enrase . con ,agua'
dttstilada. '" . ~ ~- \~,'

1•• 3~~¡. Soluci&n .,etr6n de arsénico ~ eone.ntraci6n 9.1 me/f.

piJetear ~1~~1 de la soluci6n de arslnico 1111,~,$.13•.).en un 1:18'"

,tt'et aror,iflda de 1ooml.: DU\io1r h~st...l enrase con'· qua deetl....1"'.. ,; "i:~:-~' '

.. .~

..;;' Peear ~,at'8tno';de' tritiple• .TíI y diBO'1verl0 "hUta 100 mI eoh
'agua desti-lada. '

,1 "
1•• 3.9; Dlsólu4l1ón cIl. hl~id;" de' PIÍ_io al 20!1.

,'"\~ Pee.. e~~~' ~ hidr6xido' ~.', Pot~iO '1 dlsolverló''CD~ egua des-
;1 tilada ha!lta! un volUJ1eft de lOb Iftl.

l •• 3i'7. Disolución ds borohidrur6 .... oodl0 al _.
, . l ' •

~e.ar t~' ár~ de borchidrU.:ro de sOdió y'ltieolverlo hasta
100 fU' eon: hick6xido de Bodi'o al 1%. •

1•.3.8"Di.o1uol~,detritf~le.,lIl.1 1~.. .... " r

.. ¡.

,1 ..' , .' , ' . . ' ,-" - ~ ...
14.3.12. Stl1I1ei6n:lftlt6n 1Ie,'..""''''100 d. ooncentrocl6n 1 gil.

D~Cllver'Oll~ g ~ trlch:idci' de arst§nico en 2.5 til de hidr6xi
,._ .. do.de potasto"ai'~ (14.3.9.), neutrelizar eon·6eido 8ulfúr1.
; .e~ al 20% (14,3.10.), diluir hasta 100 mi con Acidocsultúrieo

'c' 1Í''(14.3.1l.¡;

, ('.

14¡3.,1~ DílSoIuc16h eJe, ácido 8ulnlt1co '.1' 20: (v/V),
, '

tUUit'· 20·.-mlde 6.cido'·.ulNl"'ieo
hastalln'.~'vol~nel1 -de :100 íd.

1'¡.3:h. 'Oi¡,ol~;'6I\.de ":¡de> Sul!Ílricio Si

DibUr1 lOl; de Acldo .uIf6ric<Í,
hasta Un' vollumen de 100 111.

c'

"} .

i4.4.PRO$tlW,!!!CTO.

1•• ij.l. p~araei6ft'dI l. muestra.


