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REGLAMENTO (CEE) N° 1238/92 DE LA COMISION
de 8 de mayo de 1992

por el que se determinan los métodos de analisis comunitarios del alcohol
neutro aplicables en el sector del vino

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea,

Visto el Reglamento (CEE) n° 822/87 del Consejo, de 16
de marzo de 1987, por el que se establece la organizacion
comiin del mercado vitivinicola ('), cuya tiltima modifica-
cién la constituye el Reglamento (CEE) n° 1734/91 (), v,
en particular, el apartado 8 de su articulo 35, el apartado 6
de su articulo 36, el apartado 5 de su articulo 38, el apar-
tado 9 de su articulo 39, el apartado 10 de su articulo 41 y
el apartado 6 de su articulo 42,

Considerando que el Reglamento (CEE) n° 2046/89 del
Consejo, de 19 de junio de 1989, por el que se establecen
las normas generales relativas a la destilacion de los vinos
y de los subproductos de la vinificacion (°) prevé que
mediante las diferentes destilaciones del sector vitivini-
cola, pueda obtenerse, entre otros productos, alcohol
neutro, definido en el Anexo del mencionado Reglamento
basandose en criterios relativos a su composicion ; que,
para poder verificar el cumplimiento de dichos criterios,
es preciso adoptar métodos de anilisis comunitarios ;

Considerando que dichos métodos deben ser obligatorios
para cualquier transaccibn comercial y operacién de
control ; que, habida cuenta de las posibilidades limitadas
del comercio, es conveniente admitir un némero restrin-
gido de procedimientos usuales que permitan una deter-
minacién rapida y suficientemente segura de los
elementos investigados en el alcohol neutro;

Considerando que es conveniente adoptar como métodos
de analisis comunitarios aquéllos que gocen de un reco-
nocimiento general ; que debe garantizarse su aplicacién
uniforme ;

Considerando que los métodos de analisis comunitarios
del alcohol neutro aplicables en el sector del vino fueron
establecidos por el Reglamento (CEE) n° 3590/83 de la
Comisién (*); que el progreso cientifico ha hecho nece-
sario sustituir determinados métodos por otros mas
adecuados, modificar algunos e introducir otros nuevos;
que, en razén del gran ndmero y complejidad de dichas
adaptaciones, es conveniente agrupar todos los métodos
de anélisis en un nuevo Reglamento y derogar el Regla-
mento (CEE) n° 3590/83;

Considerando que, para garantizar que los resultados obte-
nidos en aplicacién de los métodos de analisis mencio-
nados en el articulo 74 del Reglamento (CEE) n° 822/87
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sean comparables, es conveniente definir los conceptos de
repetibilidad y reproducibilidad de los resultados obte-
nidos mediante la aplicacién de dichos métodos ;

Considerando que las medidas previstas en el presente
Reglamento se ajustan al dictamen del Comité de gestion
de los vinos,

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO:

Articulo 1

1. Los métodos de analisis comunitarios del alcohol
neutro, definido en el Anexo del Reglamento (CEE)
n° 2046/89, figuran en el Anexo del presente Reglamento.

2. Los métodos de analisis contemplados en el apartado
1 se aplicardn al alcohol neutro obtenido mediante las
diferentes destilaciones previstas en el Reglamento (CEE)
n° 822/87.

Articulo 2

A los efectos de la aplicacién del presente Reglamento, se
entendera por:

a) « repetibilidad » : el valor por debajo del cual se sitda,
con una probabilidad especificada, la diferencia abso-
luta entre los resultados de dos pruebas, obtenidos bajo
las mismas condiciones (mismo operador, mismo
aparato, mismo laboratorio y un corto intervalo de
tiempo) ;

b) «reproducibilidad »: el valor por debajo del cual se
sitda, con una probabilidad especificada, la diferencia
absoluta entre los resultados de dos pruebas, obtenidos
en condiciones diferentes (operadores diferentes,
aparatos diferentes, laboratorios diferentes y/o tiempos
diferentes).

El término « resultado de una prueba » designara el valor
obtenido cuando se aplique, una vez y por completo, el
método de ensayo normalizado sobre una sola muestra.
Salvo indicacién contraria, la probabilidad sera del 95 %.

Articulo 3

Queda derogado el Reglamento (CEE) n° 3590/83.

Articulo 4

El presente Reglamento entrard en vigor el tercer dia
siguiente al de su publicacién en el Diario Oficial de las
Comunidades Europeas.
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El presente Reglamento sera obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable
en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 8 de mayo de 1992.

Por la Comision
Rdy MAC SHARRY

Miembro de la Comisién
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ANEXO

METODOS COMUNITARIOS DE ANALISIS DEL ALCOHOL NEUTRO APLICABLES EN EL
SECTOR DEL VINO

Introduccién

1. PREPARACION DE LAS MUESTRAS DESTINADAS A ANALISIS
1.1.  Generalidades.

El volumen de la muestra destinada a anélisis serd normalmente de 1,5 1, salvo que alguna determina-
cidbn especifica exija la toma de una muestra mayor.

1.2.  Preparacién de la muestra.
Deberd homogeneizarse antes del anlisis (muestra media).
1.3.  Conservacién de la muestra.

La muestra preparada deberd permanecer en todo momento en un recipiente estanco al aire y a la
humedad y conservarse en condiciones que impidan cualquier deterioro; en ningin caso deberan
entrar en contacto directo con el alcohol los tapones de corcho, caucho o plastico, y la utilizacién de
lacre estd expresamente prohibida.

2. REACTIVOS
2.1.  Agua.

2.1.1. Siempre que sea preciso utilizar agua para preparar una solucibn, para diluir o para lavar, se utilizard
agua destilada o desmineralizada con una pureza como minimo equivalente a la destilada.

2.1.2. Siempre que se hable de «solucién » o de « dilucién » sin proporcionar nmgun otro dato, se entendera
que se trata de una solucién acuosa.

2.2.  Productos quimicos.
Salvo indicacién en contrario, todos los productos quimicos deberdn tener la pureza propia de los
productos para analisis.

3. INSTRUMENTAL

3.1.  Lista de aparatos.

La lista de aparatos incluye Gnicamente aquellos destinados a una utilizacién especifica o los que
corresponden a unos requisitos particulares.

3.2. Balanza analitica.

Se considerardn como tales las balanzas con una sensibilidad de 0,1 mg como minimo.

4, EXPRESION DE LOS RESULTADOS
4.1.  Resultados.

El resultado mencionado en el informe de andlisis serd la media de al menos dos determinaciones
que hayan podido realizarse con una repetibilidad (factor 1) satisfactoria.

4,2.  Calculo de los resultados.

"Salvo indicacién en contrario, los resultados deberan calcularse en gramos por hectolitro de etanol a
100 % vol.

43. Numero de cifras significativas.

Fl resultados no debera incluir mas cifras significativas que las correspondientes a la precisién del
método empleado.

Método n° 1: Determinacién del contenido en alcohol

El grado alcohdlico volumétrico expresado en porcentaje se determinard con arreglo a las disposiciones
nacionales en vigor o, en caso de impugnacidn, con la ayuda de los alcohémetros y densimetros definidos en
la Directiva 76/765/CEE del Consejo, de 27 de julio de 1976, relativa a la aproximacion de las legislaciones
de los Estados miembros sobre los alcoholimetros y densimetros para alcohol ().

El grado alcohélico volumétrico se expresara en % vol con arreglo a la Directiva 76/766/CEE del Consejo,
de 27 de julio de 1976, relativa a la aproximacidén de las legislaciones de los Estados miembros sobre tablas
alcoholimétricas (%).

() DO n° L 262 de 27. 9. 1976, p. 143.
() DO n° L 262 de 27. 9. 1976, p. 149.
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Método n° 2: Evaluacién del color y la transparencia
1. CAMPO DE APLICACION
El método permite evaluar el color y la transparencia del alcohol neutro.
2. DEFINICION
Se entendera por color y transparencia el color y tranéparencia de la muestra determinados por el
método especificado.
3. PRINCIPIO
El color y la transparencia se evaluardn visualmente, por comparacién con el agua sobre un fondo
blanco y otro negro.
4. INSTRUMENTAL
4.1.  Probetas incoloras de cristal, de al menos 40 cm de altura.
5 FORMA DE OPERAR
Colocar dos probetas (punto 4) sobre el fondo blanco o negro e introducir en una de ellas una
cantidad de muestra que alcance una altura de unos 40 cm ; introducir en la otra agua hasta la misma
altura.
Observar la muestra desde arriba, es decir, segiin el eje longitudinal de la probeta, y compararla con el
tubo patrén.
6. INTERPRETACION
Evaluar el color y la transparencia de la muestra observandola de la forma descrita en el punto 5.
Método n° 3 : Determinacién del tiempo de decoloracién de una solucién de permanganato
1. CAMPO DE APLICACION
El método sirve para determinar el tiempo que tarda el alcohol neutro en decolorar una solucién de
permanganato.
2. DEFINICION
El tiempo de decoloracién de una solucién de permanganato, determinado por el método especifi-
cado, es el nimero de minutos necesario para que la coloracidn de la muestra se haga idéntica a la del
patron tras la adicién de 1 ml de una solucién de permanganato potasico de 1 mmol/l 2 10 ml de
muestra.
3. PRINCIPIO
Se determina el tiempo necesario para que el color de la muestra, tras la adicién de la solucién de
permanganato potisico, sea idéntico al del patrén, y dicho tiempo se denomina tiempo de decolora-
cién de una solucién de permanganato.
.4 REACTIVOS
4.1.  Solucién de permanganato potdsico de 1 mmol/l; deberd prepararse inmediatamente antes de su
empleo.
4.2.  Solucién colorante A (roja).
— Pesar con exactitud 59,50 g de CoCl,.6H,0;
— mezclar 25 ml de 4cido clorhidrico (p*=1.19 g/ml) y 975 ml de agua;
~— verter la cantidad pesada de cloruro de cobalto en un matraz aforado de 1 000 ml, ayudandose con
una parte de la mezcla de agua y acido clorhidrico, y afiadir a 20 °C el resto de la mezcla hasta el
enrdse.
43.  Solucién colorante B (amarilla).
— Pesar con exactitud 45,00 g de FeCl,.6H,0;
— mezclar 25 ml de HCI (p*=1.19 g/ml) y 975 ml de agua y proceder con la cantidad pesada de
cloruro de hierro de la misma manera que en el caso de la solucién colorante A.
44.  Solucion patrén de coloracién.

Poner con una pipeta 13 ml de la solucién colorante A y 5,5 ml de la solucién colorante B en un
matraz aforado de 100 ml; afiadir agua a 20 °C hasta el enrase.
Observacion :

Las soluciones A y B se pueden conservar varios meses en un ambiente frio y oscuro a 4°C, y se
deberé preparar un nuevo patron de coloracién cada cierto tiempo.
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INSTRUMENTAL

5.1.  Tubos Nessier de 100 ml en vidrio transparente incoloro graduado a 50 ml, con tapén de vidrio
esmerilado o tubos de ensayo incoloros con un didmetro de unos 20 mm.

5.2. Pipetas de 1, 2, 5, 10 y 50 ml

5.3.  Termdmetro con escala hasta 50 °C, con divisione de 0,1 o 0,2°C.

54. Balanza analitica.

5.5. Bafio de agua termostatico regulable a 20°C =+ 0,5°C.

5.6. Matraces aforados de 1000 ml y 100 ml con tapén de vidrio esmerilado.

6. FORMA DE OPERAR

6.1. — Introducir con una pipeta 10 ml de muestra en un tubo de ensayo o 50 ml en un tubo Nessier.

— Introducirlo en el bafio termostatico a 20 °C.

— Afiadir 1 ml o § ml, segin la cantidad de la muestra utilizada de la solucién de KMnO, de 1
mmol/l, mezclar y dejar reposar en el bafio termostitico a 20 °C.

— Apuntar la hora de comienzo.

— Introducir 10 ml del patrén de coloracién en un tubo de ensayo con el mismo diametro o 50 ml
de solucién patrén en un tubo Nessler.

— Observar el cambio de coloracién de la muestra y comparar de vez en cuando con el patrén de
coloracién sobre un fondo blanco.

— Anotar el tiempo pasado hasta que la muestra haya alcanzado el mismo color que el patrén de
coloracion.

Observacion :

Durante el ensayo, la muestra no podrd exponerse directamente a la luz del sol.

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS

7.1.  Interpretacién.
El tiempo de decoloracién es el tiempo necesario para que el color del tubo que contiene la muestra
se vuelva idéntico al del tubo que contiene el patrén. Para un alcohol neutro esta duracién debe ser al
menos 18 minutos a la temperatura de 20 °C.

7.2.  Repetibilidad.
La diferencia entre los tiempos de decoloracién de dos ensayos practicados simultineamente o en
sucesién rapida con la misma muestra por el mismo analista y en condiciones idénticas no debe ser
superior 2 2 minutos.

8. NOTAS

8.1. La presencia de trazas de diéxido de manganeso ejerce un efecto catalizador sobre la reaccion ; hay
que asegurarse de que las pipetas y tubos de ensayo utilizados se someten a una limpieza escrupulosa
y sblo se utilizan para este fin. Limpiar dichos instrumentos con 4cido clorhidrico y aclararlos cuida-
dosamente con agua; el vidrio no debe presentar ninguna traza de color pardo.

8.2. Conviene que se controle cuidadosamente la calidad del agua utilizada para preparar la solucién de
permanganato diluido (4.1); dicha agua no debe consumir permanganato. Si no se puede contar con
la calidad necesaria, hervir agua destilada y afiadir una pequefia cantidad de permanganato hasta
obtener asi una leve coloracién rosa. Esta solucién debe refrigerarse a continuacién para utilizarla en
la diluci6n.

83.  Determinadas muestras pueden decolorarse sin pasar por el tono exacto de la solucién de referencia.

84. La prueba del permanganato resultara falseada si la muestra de alcohol que se va a utilizar para el
anélisis no se ha guardado en un recipiente de vidrio cuidadosamente limpio y cerrado con un tapén
de vidrio esmerilado enjuagado previamente con alcohol o bien con un tapdn rodeado de estafio o de
aluminio.

Método n° 4 : Determinacién del contenido en aldehidos

1. CAMPO DE APLICACION

El método se aplica a la determinacién del contenido en aldehidos, expresado como acetaldehido, en
el alcohol neutro.

2. DEFINICION

El contenido en aldehidos, expresado en acetaldehido, es el determinado por el método especificado.

3. PRINCIPIO

Se compara el color que toma la muestra tras reacciones con el reactivo de Schiff con el color de solu-
ciones patrén cuyos contenidos en acetaldehido sean conocidos.

4. REACTIVOS
Clorhidrato de p-rosanilina (fucsina basica).

Sulfito sdédico o metabisulfito anhidro.
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Acido clorhidrico con una densidad de p®* = 1,19 g/ml.

Carbén activo en polvo.

Solucién de almidén praparada con 1 g de almidén soluble y 5 mg de Hgl, (conservacién) dispersados
en un poco de agua fria ; se afiadirdn 500 ml de agua hirviendo y se dejard hervir durante 5 minutos ;
una vez enfriada, se filtrara.

Solucién de yodo de 0,05 mol/l.

1-aminoetanol CH;. CH(NH,) OH (PM 61,08)

Preparacion del reactivo de Schiff :

disolver 5,0 g de clorhidrato de p-rosanilina en polvo en aproximadamente 1000 ml de agua
caliente en un matraz aforado de 2 000 ml;

en su caso, mantener en el bafio que se haya disuelto totalmente ;

disolver 30 g de sulfito sédico (o una cantidad equivalente de metabisulfito sédico) anhidro en
unos 200 ml de agua y afiadir la mezcla a la solucién de p-rosanilina una vez fria;

Dejar reposar unos 10 minitos ;

afiadir 60 ml de 4cido clorhidrico (p* = 1,19 g/ml);

una vez que la solucién se haya decolorado (se puede ignorar la permanencia de un ligero color
pardo), afiadir agua hasta la marca del aforo;

en caso de que sea necesario, filtrar utilizando un filtro de pliegues con un poco de carbén activo
para que la solucién quede incolora.

Notzas:

1) El reactivo de Schiff deberd prepararse como minimo 14 dias antes de su utilizacién.

2) El contenido de SO, libre en el reactivo debera situarse entre 2,8 y 6,0 mmol/100 ml y su pH debe

ser igual a 1.
Determinacién del contenido en SO, libre.

— Introducir con una pipeta 10 ml de reactivo de Schiff en un matraz Erlenmeyer de 250 ml ;
— afladir 200 ml de agua;

— agregar 5 ml de solucién de almidén ;

— valorar con ayuda de una solucién de yodo de 0,05 ml/l hasta que vire el almidén ;
si el contenido de SO, libre se sitila fuera de los limites establecidos :

— se aumentard afiadiendo una cantidad adecuada de metabisulfito sédico (0,126 g
Na,SO;/100 ml) de reactivo por cada mmol de SO, que falte.

— (o se reducird haciendo borbotear aire en el reactivo).
Ciélculo del SO, libre en el reactivo :

mmol de SO, libre/100 ml de reactivo

ml utilizados de solucién de yodo (0,05 mol/l) - 3,2 - 100
64 - 10

ml utilizados de solucion de yodo (0,05 mol/l)
2

Nota importante

En el caso que se empleen otras modalidades de preparacidn del reactivo de Schiff conviene verificar
la sensibilidad del reactivo que debe ser tal que durante el ensayo :

3

~—

— ninguna coloracién debe aparecer con el alcohol testigo exento de aldehidos.

— la coloracién rosa debe ser perceptible a partir de 0,1 g de acetaldehido/HI de alcohol a 100 %
vol.

Purificacién del 1-aminoetanol comercial.

— Disolver completamente 5 g de 1-aminoetanol en unos 15 ml de etanol;
— agregar 50 ml de ester etilico anhidro (precipitacién del 1-aminoetanol);
— colocar en el refrigerador durante varias horas;

— separar los cristales por filtracién y lavar con eter etilico anhidro;

— secar durante 3 o 4 horas en desecador, en condiciones de ligero vacio y en presencia de 4cido
sulfarico.
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Nota :

el 1-aminoetanol purificado debe ser blanco; si no lo fuera, deberd repetirse la recristalizacién.

5. INTRUMENTAL

5.1. Tubos especiales de 20 ml provistos de tapones de vidrio esmerilado.
5.2. Pipetas de 1, 2, 3,4, 5y 10 mlL

53. Baifio de agua termostitico regulable a 20° C % 0,5° C.

5.4.  Espectrofotometro con cubetas de 50 mm de espesor.

6. FORMA DE OPERAR
6.1.  Observacién previa.

Para poder determinar el contenido en aldehidos segiin este método, el contenido en alcohol de la
muestra debera ser de un minimo de 90,0 % vol. En caso de que no se alcance este valor, se aumen-
tar4 dicho contenido en alcohol afiadiendo la correspondiente cantidad de etanol libre de aldehidos.

6.2.  Curva patrén.
— Pesar en la balanza analitica 1,3860 g exactos de 1-aminoetanol anhidro (=1,0000 g acetaldehi-
do);
— transvasar con alcohol exento de aldehedos a un matraz aforado de 1 000 ml y enrasar a 20° C
hasta alcanzar la marca del aforo. La solucién contiene 1 g de acetadelhido por litro;

— efectuar la serie de disoluciones en dos fases para obtener 10 soluciones patrén con un contenido
que vaya de 0,1 hasta 1,0 mg de acetaldehido por 100 ml de solucion;

— determinar los valores de absorbencia de estas soluciones patron con arreglo al punto 6.3. y repre-
sentar graficamente.

6.3. Determinacién del contenido en aldehidos.

— Introducir con una pipeta 5 ml de muestra en un tubo especial ;

— mezclar con 5 ml de agua y mantener a 20° C;

— preparar paralelamente el blanco con § ml de alcohol de 96 vol libre de aldehidos, afiadir 5 ml de
agua y mantener a 20° C;

— finalmente, afiadir 5 ml de reactivo de Schiff a cada tubo de ensayo, cerrar con el tapén esmeri-
lado y agitar bien;

— mantener durante 20 minutos en el bafio de agua a 20° C;

— verter los contenidos en las cubetas ;

— determinar la absorbencia a 546 mm.

Notas:

1) Para determinar los valores de los aldehidos es necesario comprobar en cada prueba la validez de la
curva patrén mediante la comparacién con soluciones de ensayo ; de otro modo, deberd prepararse
de nuevo la curva patrén.

2) El blanco debera ser siempre incoloro.

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS
7.1. FPérmula y método de cilculo.

Trazar la curva que representa la absorbencia en funcién del contenido en acetaldehido y determinar
sobre la misma el contenido de la muestra.

El contenido en aldehidos, expresado como acetaldehido, en g/hl de etanol 100 % vol, viene dado
por la férmula:

100 A
T
en la que:
A = contenido en acetaldehido de la muestra expresado en g/hl y determinado por referencia a la

curva patrén.

T = grado alcohdlico volimetrico de la muestra determinado segin el método n° 1.
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7.2.  Repetibilidad.
La diferencia entre los resultados de dos determinaciones efectuadas simultdneamente o en sucesion
rapida, por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas, no debe exceder de
0,1 g de aldehido por hl de etanol 100 % vol.

Método n° §: Determinacién del contenido en alcoholes superiores

1. CAMPO DE APLICACION
Se trata de un método de determinacién del contenido en alcoholes superiores en el alcohol neutro,
expresado como 2-metil-1-propanol.

2. DEFINICION
El contenido en alcoholes superiores expresado como 2-metil-1-propanol es el determinado por el
método especificado.

3. PRINCIPIO
A 560 nm, con una correccién para tener en cuenta la posible presencia de aldehidos en la muestra,
se determinan las absorbencias de los complejos coloreados que resultan de la reaccién de los alco-
holes superiores con un aldehido aromético en 4cido sulfarico caliente (reaccién de Komarowsky) y se
comparan con el color obtenido por reaccién del 2-metil-1-propanol en las mismas condiciones.

4. REACTIVOS

4.1.  Solucién de aldehido salicilico al 1 % en peso, preparada por adicién de 1 g de aldehido salicilico a
99 g de etanol al 96 % vol (exento de aceite de fusel).

42.  Acido sulfarico concentrado (p*® = 1,84 g/ml).

43.  2-metil-1-propanol

44. Soluciones patron de 2-metil-1-propanol
Diluir el 2-metil-1-propanol (4.3) en solucién acuosa de etanol al 96 % vol para obtener una serie de
soluciones patrén que contengan respectivamente 0,1, 0,2, 04, 0,6 y 1,0 g de 2-metil-1-propanol por
hl de solucién. .

4.5.  Soluciones patrén de acetaldehido.
La solucién patrén de acetaldehido se prepara como se ha descrito para el método 4 en el punto 6.2.

4.6. Etanol al 96 % vol, exento de alcoholes superiores y de aldehidos.

5. INSTRUMENTAL

5.1.  Espectrofotbmetro UV-VIS- que permita determinar la absorbencia de soluciones a 560 nm;

5.2.  Cubetas de 10, 20 y 50 mm de espesor.

5.3.  Baifio termostitico de agua que puede ser regulado a 20° C * 0,5° C.

54. Tubos pyrex o similares con boca esmerilada de unos 50 ml de capacidad.

6. FORMA DE OPERAR

6.1.  Contenido en aldehidos.
Determinar el contenido de la muestra en aldehidos expresado como acetaldehido por el método
n° 4.

6.2.  Curva patrén : 2-metil-1-propanol.

Tomar con la pipeta 10 ml de cada una de las soluciones patrén de 2-metil-1-propanol (4.4) e intro-
ducirlos en tubos de ensayo de 50 ml con boca esmerilada, normalizado. Tomar con la pipeta 1 ml de
solucién de aldehido salicilico (4.1) e introducirla en los tubos ; afiadir 20 ml de 4cido sulfdrico (4.2).
Mezclar cuidadosamente el contenido de los tubos por inversién (teniendo la precaucién de levantar
los tapones de vez en cuando). Dejar en reposo a temperatura ambiente durante 10 minutos, y, a
continuacidn, llevar los tubos al bafio termostatico (5.3) a 20° C £ 0,5° C. Pasados 20 minutos, verter
el contenido de los tubos en las cubetas del espectrofotémetro.

Exactamente 30 minutos después de haber afiadido el 4cido sulférico, determinar la absorbencia de
las soluciones a 560 nm utilizando como referencia una cubeta con agua.

Representar graficamente la absorbencia en funcién de la concentracién de 2-metil-1-propanol.
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6.3. Curva patrén : aldehidos.

Repetir la operacién descrita en el punto 6.2 sustituyendo los 10 mi de cada una de las soluciones de
2-metil-1-propanol por 10 ml de cada una de las soluciones patrén de acetaldehido.

Llevar a un grifico los valores de absorbencia a 560 nm en funcién de la concentracién de acetalde-
hido.

64. Determinacién de la muestra.

Repetir la operacién descrita en el punto 6.2 sustituyendo los 10 ml de las soluciones patrén de 2-me-
til-1-propanol por 10 ml de la muestra.

Determinar la absorbencia de la muestra.

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS
7.1.  Férmula y método de cilculo.

7.1.1. Corregir el valor de la absorbencia de la muestra sustrayendo el valor de la absorbencia correspon-
diente al contenido en aldehidos de la misma (determinado a partir de la curva patrén construida con
arreglo al punto 6.3). :

7.1.2. Determinar el contenido en alcoholes superiores de la muestra, expresado como 2-metil-1-propanol,
con ayuda de la curva patrén construida con arreglo al punto 6.2, pero utilizando el valor corregido
(7.1.1).

7.13 El contenido de la muestra en alcoholes superiores, expresado en g de 2-metil-1-propanol por hl de
etanol absoluto 100 % vol, viene dado por la siguiente férmula:

A x 100
T
en la que:
A = contenido en alcoholes superiores de la muestra, calculado segin el punto 7.1.2.
T = grado alcohélico volumétrico de la muestra, determinado segin el método n° 1.

7.2.  Repetibilidad.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones realizadas simultdneamente o en sucesién
répida por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas, no debe exceder de
0,25 g/hl de etanol 100 % vol.

Método n° 6: Determinacién de la acidez total

1. CAMPO DE APLICACION

El método permite determinar la acidez total, expresada en 4cido acético, del alcohol neutro.

2. DEFINICION

La acidez total, expresada en écido acético, es la determinada por el método especificado.

3. PRINCIPIO

Tras desgasificacién, se valora la muestra con una solucién patrén de hidroxido sédico y se expresa la
acidez total en 4cido acético.

4. REACTIVOS

41. Solucion de hidréxido sédico de 0,01 mol/l y 0,1 mol/l, conservada en condiciones que reduzcan al
minimo el contacto con ‘el aire. ’

42. Solucién de carmin de indigo (A).
— Pesar 0,2 g de carmin de indigo;
— disolver en 40 ml de agua y enrasar o pesar hasta alcanzar los 100 g con etanol. _
Solucién de rojo de fenol (B).

— Pesar 0,2 g de rojo de fenol;

—— disolver en 6 ml de solucién de hidréxido sédico de 0,1 mol/l en un matraz aforado de 100 ml y
enrasar con agua.
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5. INSTRUMENTAL

5.1.  Bureta o valorador automatico. -
5.2.  Pipeta de 100 cm’

5.3. Matraz de fondo redondo de 250 cm?® con unién esmerilada.

54.  Refrigerante de reflujo con unién esmerilada.

6. PROCEDIMIENTO

— Introducir con una pipeta 100 ml de muestra en el matraz de fondo redondo de 250 ml,

—— afiadir perlas de vidrio y calentar brevemente con el refrigerante de reflujo hasta que se produzca
la ebullicién ;

— afiadir a la solucién caliente una gota de cada una de las soluciones indicadoras A y B,

— por tltimo, valorar con solucién de hidréxido sédico de 0,01 mol/hl hasta que se produzca el
virage de color de amarillo verdoso a violeta. -

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS
7.1.  Foérmula y método de calculo.

La acidez total de la muestra, expresada en 4cido acético, en g/hl de etanol de 100 % vol, viene dada
por la férmula :

V - 60
T
en la que:
V = nlmero de ml de solucién de hidréxido sédico de 0,01 mol/l necesarios para la neutralizacién.
T = grado alcohélico volumétrico de la muestra, determinado por el método n° 1.

7.2.  Repetibilidad.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones efectuadas simultdneamente o en sucesion
ripida por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas no debe exceder de
0,1 g/hl de etanol al 100 % vol.

Metodo n° 7: Determinacién del contenido en ésteres

1. CAMPO DE APLICACION

Bl método sirve para determinar el contenido en ésteres del alcohol neutro, expresandolo como
acetato de etilo.

2. DEFINICION

El contenido en ésteres es el determinado por el método especificado y expresado como acetato de
etilo.

3. PRINCIPIO

En presencia de clorhidrato de hidroxilamina en solucién alcalina, los ésteres reaccionan cuantitativa-
mente para formar 4cidos hidroxamicos ; en presencia de cloruro férrico en solucién 4cida, esos 4cidos
forman complejos coloreadas. Las absorbencias Opticas de estos complejos se miden a 525 nm.

4. REACTIVOS

4.1. Acido clorhidrido de 4 mol/l.

4.2.  Solucién de cloruro férrico de 0,37 mol/l en acido clorhidrido de 1 mol/l.

4.3.  Solucién de clorhidrato de hidroxilamina de 2 mol/l conservada en refrigerador.
44.  Solucién de hidréxido sédico de 3,5 mol/l.

4.5.  Soluciones patrén de acetato de etilo con 0,02, 0,4, 0,6, 0,8 y 1,0 g de acetato de etilo por hl de
etanol del 96 % vol libre de ésteres.

5. INSTRUMENTAL

5.1. Espectrofotémetro para medir la absorcién de las soluciones con cubetas de 50 mm de espesor.
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43. Solucién de clorhidrato de hidroxilamina de 2 mol/l conservada en refrigerador.
4.4. Solucidn de hidroxido sddico de 3,5 mol/l.

4.5.  Soluciones patrén de acetato de etilo con 0, 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 y 1,0 g de acetato de etilo por hl de
etanol del 96 % vol libre de ésteres.

5. INSTRUMENTAL

5.1.  Espectrofotémetro para medir la absorlcién de las soluciones con cubetas de 50 mm de espesor.

6. FORMA DE OPERAR

6.1. Curva patrén.

— Pesar con exactitud en la balanza analitica 1,0 g de acetato de etilo;

— transvasar a un matraz aforado de 1 000 ml con alcohol del 96 % vol libre de ésteres y enrasar a
20°C;

— preparar una serie de dilucién en dos fases para obtener 20 soluciones patrén con un contenido
desde 0,1 hasta 2,0 mg de acetato etilico por 100 ml de solucién ;

— determinar los valores de absorbencia de estas soluciones patrén con arreglo al punto 6.2 y repre-
sentar graficamente.

6.2. Determinacién del contenido en ésteres.

— Introducir en un tubo de ensayo de boca esmerilada 10 cm® de muestra;

— afiadir 2 ml de solucién de clorhidrato de hidroxilamina ;

— paralelamente, preparar un blanco con 10 ml etanol 96 % vol libre de ésteres y 2 ml de solucién
de clorhidrato de hidroxilamina ;

— afiadir 2 ml de hidréxido sédico, tapar el tubo con un tapén esmerilado y agitar bien;

— mantener durante 15 minutos en un bafio a 20 °C;

— afiadir a cada tubo de ensayo 2 ml de acido clorhidrico, agitar brevemente ;

— aiiadir 2 ml de solucién de cloruro férrico y mezclar bien;

— verter el contenido en cubetas;

— determinar el valor de absorbencia a 525 nm.

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS
7.1. Férmula y método de cilculo.
Representar graficamente las absorbencias de las soluciones patrén en funcién de la concentracion.

El contenido en ésteres correspondiente al valor de absorbencia, expresado como acetato etilico. = A,
se leerd en el grifico y se calculard mediante la férmula

A x 100
T

para expresarse en g/hl de etanol al 100 % vol.

T = contenido en alcohol de la muestra en % vol determinado segin el método n° 1.
7.2.  Repetibilidad

La diferencia entre los resultados de 2 determinaciones efectuadas. simultdneamente o en sucesién
répida por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas no debe exceder de
0,1 g de ésteres (expresados como acetato de etilo) por hl de etanol al 100 % vol.

Método n° 8 : Determinacién del contenido en bases nitrogenadas volatiles

1. CAMPO DE APLICACION ]
El método consiste en determinar el contenido en bases nitrogenadas volitiles de los alcoholes
neutros, expresado en nitrégeno.

2. DEFINICION
El contenido en bases nitrogenadas volatiles es el contenido, expresado en nitrogeno, determinado
por el método especificado.

3. PRINCIPIO
Se evapora la muestra en presencia de 4cido sulfdrico hasta la obtencién de un volumen muy redu-
cido, y a continuacién se determina el contenido en amoniaco por el método de microdifusién de
Conway.
REACTIVOS

41. Acido sulférico, 1 mol/L
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4.2.  Soluci6n indicadora de acido bérico : disolver 10 g de 4cido bérico, § mg de verde de bromocresol y 4
mg de rojo de metilo en 2-propanol al 30 % vol y enrasar a 1 000 ml por adicién de 2-propanol al
30 % vol.

4.3.  Solucién de hidréxido potisico, 500 g/l, exenta de anhidrido carbénico.

44. Acido clorhidrico, 0,02 mol/l.

s. INSTRUMENTAL

5.1.  Cépsula de evaporacién de capacidad suficiente para una muestra de 50 ml.

5.2.  Bafio de Maria.

5.3.  Reactor de Conway con cierre hermético ; véanse la descripcién y las dimensiones aconsejadas en la
figura 1.

54.  Microbureta de 2 a § ml, con divisiones de 0,01 ml.

6. FORMA DE OPERAR

6.1.  Introducir con una pipeta 50 ml de la muestra (si se prevé que ésta tiene un contenido en nitrégeno
inferior a 0,2 g/hl, introducir 200 ml) en una capsula de vidrio, afiadir 1 ml de 4cido sulfirico de 1
mol/l (4.1); colocar la cdpsula (5.1) en el bafio de Maria (5.2) y evaporar hasta obtener un residuo de
aproximadamente 1 ml.

6.2.  Introducir con una pipeta 1 ml de la solucién indicadora de 4cido bérico (4.2) en el vaso interior del
reactor de Conway (5.3) y pasar el residuo de la evaporacién (6.1) al vaso exterior. Inclinar ligeramente
el reactor y afiadir aproximadamente 1 ml de hidréxido de potasio (4.3) en el vaso externo lo mas
rapidamente posible y también lo mas lejos posible de la masa de liquido del mismo. Cerrar inmedia-
tamente el vaso de Conway con una tapa hermética impregnada de grasa.

6.3.  Mezclar las dos soluciones del vaso externo, teniendo cuidado para no verter el liquido de un vaso en
el otro. Dejar en reposo durante 2 horas.

6.4.  Valorar el amoniaco mediante neutralizacién con una solucién de 4cido clorhidrico de 0,02 mol/l
(44), utilizando una microbureta (5.4). El volumen de 4cido utilizado debe estar comprendido entre
0,2 y 0,9 ml Sea V, dicho volumen, expresado en ml.

6.5.  Efectuar una prueba en blanco repitiendo las operaciones descritas en los puntos 6.1 a 6.4, pero susti-
tuyendo los 50 ml de muestra mencionados en la seccién 6.1 por el mismo volumen de agua. Sea V,
el volumen de acido clorhidrico utilizado, expresado en ml.

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS

7.1.  Férmula y método de calculo
El contenido en bases nitrogenadas volatiles, expresado en gramos de nitrégeno por hl de etanol al
100 % vol, viene dado por la férmula :

(V,—V,) - 2800
E-T
en la que
V. = volumen, en ml, de 4cido clorhidrico necesario para neutralizar la muestra.
\'A volumen, en ml, de 4cido clorhidrico utilizado en el ensayo en blanco.
T =  grado alcohélico volumétrico de la muestra, determinado por el método n° 1.
E =  volumen de muestra empleada en ml.
7.2.  Repetibilidad

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones efectuadas simultdneamente o en sucesién
ripida por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas no debe exceder de
0,05 g por hl de etanol al 100 %  vol.
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Vista superior del reactor

Corte transversal a lo largo de A-B
Las dimensiones indicadas son las habituales

Figura 1. Reactor de Conway

Método n° 9: determinaciéon del contenido en metanol

1. CAMPO DE APLICACION

El método se utiliza para determinar el contenido en metanol del alcohol neutro.

2. DEFINICION

El contenido en metanol es el contenido determinado por el método especificado.

3. PRINCIPIO

La concentracién de metanol se determina por inyeccién directa de la muestra en un cromatdgrafo de
gases.
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4. FORMA DE OPERAR
Es aceptable cualquier método de cromatografia de gases, siempre que, en las condiciones operatorias
adoptadas, la columna de cromatografia de gases permita obtener una separacion clara de los diversos
componentes : metanol, acetaldehido, etanol y acetato de etilo. El limite de deteccién del metanol en
el etanol debe ser inferior a 2 g/hl.

5. REPETIBILIDAD
La diferencia entre los resultados de dos determinaciones efectuadas simultdneamente o en sucesién
ripida por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas no debe exceder de 2
g de metanol por hl de etanol al 100 % vol.

Método n° 10 : determinacién del residuo seco

1. CAMPO DE APLICACION
El método se utiliza para determinar el contenido en residuo seco de los alcoholes neutros.

2. DEFINICION
Se llama residuo seco el residuo determnado por el método especificado.

3. PRINCIPIO
Se deseca en estufa a 103 °C una fraccién bien pesada de la muestra y se determina el residuo por
gravimetria.

4. INSTRUMENTAL

4.1.  Bafio de agua.

42. Capsula de evaporacién de capacidad suficiente.

43. Desecador con gel de silice recién activado (u otro desecante equivalente) con indicador de humedad.

44. Balanza analitica.

4.5. Estufa de desecacién.

5. FORMA DE OPERAR
Pesar con precisién de 0,1 mg una cipsula de evaporacién limpia y seca (4.2) (My) ; introducir con una
pipeta eventualmente en varias veces un volumen adecuado de muestra en la cdpsula (entre 100 y 250
ml) (V, ml); llevar la cdpsula con la muestra al bafio de agua en ebullicién (4.1) y dejar evaporar;
colocar en la estufa (4.5) 2 103 °C + 2 °C durante 30 minutos y, a continuacién, llevar la cépsula con
el residuo a un desecador (4.3); dejar que se enfrie durante 30 minutos y, a continuacion, pesar la
capsula con el residuo (M) con una precisién de 0,1 mg.

6. EXPRESION DE LOS RESULTADOS

6.1. Férmula y método de célculo
El contenido en residuo seco expresado en g por hl de etanol 100 % vol viene dado por la formula

M, —M, - 107
V- T

en la que
M, = masa de la cdpsula limpia y seca, expresada en g.
M, = masa de la cdpsula con el residuo tras desecacién, expresada en g.
V, = volumen de la muestra sometido a desecacion. '
T = grado alcohdlico volumétrico de la muestra, determinado por el método n° 1.

6.2.  Repetibilidad.

La diferencia entre €l resultado de dos determinaciones efectuadas simultdneamente o en sucesién
répida por el mismo analista, con la misma muestra y en condiciones idénticas no debe exceder de
0,5 g/hl de etanol al 100 % vol.
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4.1.
4.2.

7.2.

3.1.
3.2.

Método n° 11: Ensayo para establecer la ausencia de furfural

CAMPO DE APLICACION

El método sirve para detectar la presencia de furfural en el alcohol neutro.

DEFINICION

La concentracién limite de furfural es el resutlado del ensayo de valor limite, determinado por el
método especificado.

PRNCIPIO

La muestra de alcohol se mezcla con anilina y 4cido acético glacial. La aparicién de una coloracion
rosa salmén dentro de los veinte minutos siguientes a la mezcla revela la presencia de furfural.

REACTIVOS
Anilina recién destilada.

Acido acético glacial.

INSTRUMENTAL

Tubos de ensayo con boca esmerilada.

FORMA DE OPERAR

En un tubo de ensayo (5), introducir con una pipeta 10 ml de la muestra ; afiadir 0,5 ml de anilinay 2
ml de acido acético glacial ; agitar para mezclar bien los reactivos.

EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Interpretacion del ensayo.

Si antes de 20 minutos aparece una coloracién rosa salmén, el ensayo se considera positivo; la
muestra contiene furfural.

Observaciones
Los resultados de dos ensayos efectuados simultineamente o en sucesion ripida por el mismo analista,
con la misma muestra y en condiciones idénticas deben ser idénticos.

Método n° 12 : Ensayo en ultravioleta

CAMPO DE APLICACION

El método consiste en determinar la transparencia dptica del alcohol neutro.

PRINCIPIO

Se mide la absorbencia de la muestra en el intervalo de longitud de onda de 270 a 220 nm comparan-
dola con una sustancia de referencia (hexano) que posea una menor absorbencia en el intervalo.
INSTRUMENTAL

Espectrofotometro UV-VIS.

Cubetas de cuarzo con un espesor de 10 mm y con la misma absorbencia.

REACTIVOS

n-Hexano para espectroscopia.

FORMA DE OPERAR

— Lavar una cubeta limpia con la solucién de la muestra y rellenar con la muestra ; secar la cubeta
por fuera;

— seguir el mismo procedimiento con las cubetas de referencia utilizande 7-hexano;

— determinar las absorbencias y representar graficamente.

VALORACION Y RESULTADOS

Los valores de absorbencia hallados a 270, 240, 230 y 220 nm no podran superar los siguientes valo-
res: 0,02, 0,08, 0,18 y 0,3.

La curva de absorbencia ha de ser lisa y uniforme.
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Metodo n° 13: Determinacién del contenido de “C en el etanol

1. PROCEDIMIENTO PARA DETERMINAR EL TIPO DE ALCOHOL
La determinacidn del contenido de '“C en el etanol posibilita la diferenciacién del alcohol de mate-
rias primas f6siles (el llamado alcohol de sintesis) y el alcohol de materias primas recientes (el llamado
alcohol de fermentacion).

2. DEFINICION
Se entendera por contenido de "*C en el etanol el contenido en "*C determinado con arreglo al proce-
dimiento aqui descrito.
El contenido en '*C natural de la atmésfera (valor de reférencia),' que es captado por la asimilacién de
las plantas vivas, no es un valor constante. Por tanto, el valor de referencia se determina a partir de
etanol procedente de materias primas del Gltimo periodo de crecimiento. Este valor de referencia
llamado valor anual de referencia es determinado, cada afio por analisis en colaboracién organizados
por la Oficina comunitaria de Referencia y el Centro Comunitario de Investigacién en Ispra.

3. PRINCIPIO
En las muestras alcohdlicas con un minimo del 85 % en peso de etanol, el contenido de '*C se deter-
minard directamente mediante el recuento de centelleo de liquidos.

4. REACTIVOS

4.1.  Solucién de centelleo.
5,0 g de 2,5-difeniloxazol (PPO).
0,5 g de p-bis-{4-metil-5-feniloxazolil(2)] — benzol (dimetil-POPOP) en 1 litro de tolueno de calidad
analitica. ‘
También podrin emplearse soluciones de centelleo de tolueno de esta composicién comercializados y
ya listos para su empleo.

42. Patrén de “C
*C n-Hexadecano con una actividad de aproximadamente 1 X 10° dpm/g (alrededor de 1,67 x 10°
cBq/g) v una exactitud relativa garantizada de la actividad determinada de + 2 %.

4.3.  Etanol libre de "C.
Alcohol de sintesis de materias primas de origen fésil con un minimo de 85 % en peso de etanol
para determinar el efecto nulo.

4.4.  Alcohol de materias primas recientes del ltimo periodo de crecimiento con un minimo del 85 % en
peso de etanol como material de referencia.

5. INSTRUMENTAL Y MEDIOS

5.1.  Espectrémetro de centelleo de liquidos con varios canales, con contador y normalizacién externa
automatica e indicacién de la relacién canal-patrén externo (configuracién habitual : 3 canales de
medida y 2 canales de patrén externo).

5.2.  Viales de contaje con escaso contenido de postasio con tapones a rosca que tengan interiormente una
pieza de polietileno ;

5.3.  Pipetas de 10 ml.

54. Dosificador automatico de 10 ml.

5.5.  Matraz redondo de 250 ml con unién esmerilada.

5.6.  Aparato para la destilacién de alcohol con sistema de calefaccién, por ejemplo, Micko.

5.7.  Jeringa de 50 pl

58. Embudo de picnémetro, picnémetros de 25 ml y 50 ml.

5.9. Termostato que permita regular la temperatura de * 0,01 °C.

5.10. Tablas alcohométricas realizadas conforme a la Directiva 76/766/CEE del Consejo, de 27 de julio de

1976, relativa al acercamiento de las legislaciones de los Estados miembros relativos a las tablas alco-
hométricas, publicados por la Comisién de las Comunidades Europeas (ISBN 92-825-0146-9).
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6. PREPARACION DE LA MEDICION
6.1. Ajuste de los aparatos.

Los aparatos se ajustardn con arreglo a las instrucciones del fabricante. Se considera que las condi-
ciones de medida son 6ptimas cuando el valor E¥/B (denominada cifra de mérito) presenta un
maximo.

E
B

il

efficiency (rendimiento).

I

background (ruido de fondo).

Sélo se optimizan dos canales de medicién. El tercer canal de medicién se mantiene totalmente
abierto para fines de control.

6.2.  Seleccién de los viales de contaje.

Se llena un ntmero de viales de contaje superior al niimero que serd necesario posteriormente ; en
cada una se introducen 10 ml de etanol-de sintesis libre de C y 10 cm’® de solucién de centello de
tolueno, y se mide cada una durante, al menos, 4 x 100 minutos. Se rechazan los viales que, para el
efecto nulo, se separen mis de + 1 % del valor medio. Para la seleccién se utilizan exclusivamente
viales de contaje salidas directamente de fébrica procedentes de un solo lote.

6.3. Determinacién de la relacién canal-patrén externo [ESKV].

Al ajustar el canal con arreglo a lo recogido en el punto 6.1, se determina simultineamente la relacién
canal-patrén externo [ESKV] al realizar la evaluacién del coeficiente de eficacia ndmerica con ayuda
del programa de célculo correspondiente. Como patrén externo se utiliza el cesio 137, ya incorporado
por el fabricante.

64. Preparacién de la muestra.

Para la medicién se emplean muestras que presenten un contenido minimo en etanol del 85 % en
masa y que no tengan impurezas ; asimismo deben presentar absorbencia inferior a 450 nm. El bajo
contenido residual de aldehidos y ésteres no produce perturbaciones. Tras haber despreciado algunos
centimetros ctibicos de la cabeza de destilacién, el destilado se vierte directamente en el picnémetro y
por medio de éste se determina el contenido en alcohol de la muestra. Los valores que deben deter-
minarse se hallan en las tablas oficiales de alcoholes.

7. MEDICION DE LAS MUESTRAS CON PATRON EXTERNO

7.1.  Las muestras que tengan una extincién débil, como las que aparecen descritas de manera practica en
el punto 6.4, con un valor ESKV de aproximadamente 1,8, pueden medirse por la relacién canal-pa-
trén externo que constituye una medida del coeficiente de eficacia.

7.2.  Realizacién de la medicién.

Se introducen con ayuda de una pipeta en los viales de contaje 10 ml de muestras preparadas con
arreglo al punto 6.4 ; se deberé haber controlado el efecto nulo en las botellas de contaje (selecciona-
da); se afiadird a cada botella 10 ml de solucién de centelleo de tolueno utilizando un dosificador
automatico. Las muestras se homogeneizan en los viales de contaje mediante un movimiento rotativo
adecuado ; el liquido no debe mojar la pieza de polietileno insertada en el cierre de rosca. Para la
evaluacién del ruido de fondo, se prepara de la misma manera un vial de contaje que contenga etanol
f6sil libre de “C. Para comprobar el valor C del afio, se prepara un duplicado de etanol reciente del
Gltimo periodo de crecimiento, incluyendo un vial de contaje con patrdén interno tal y como se
describe en el punto 8.

Las muestras de control, asi como la muestra para el efecto nulo, se deben colocar al principio de la
serie de mediciones. Esta no deberd abarcar més de 10 muestras de analisis. El tiempo de medicion
global por muestra debera ser de un minimo de 2 x 100 minutos, y la medida de las muestras indivi-
duales debera realizarse en etapas parciales de 100 minutos por cada muestra para poder reconocer
una posible deriva u otra perturbacién. (Asi, un ciclo comprende por muestra cada vez un intervalo de
medicién de 100 minutos).

Las muestras para el ruido de fondo y las muestras de control deben renovarse al cabo de 4 semanas.

Este método de medida exige un gasto minimo de material y tiempo. Es especialmente adecuado para
realizar trabajos rutinarios en laboratorios con un alto niimero de muestras.

Para las muestras de baja extincién (valor ESKV de aproximadamente 1,8), el rendimiento solo se ve
ligeramente influido por la modificacién de este valor. Si esta modificacion se sitda por debajo de *
5 %, se puede considerar que el rendimiento es idéntico. Para las muestras con una absorbencia mas
fuerte, como las presentadas por los alcoholes desnaturalizados, el rendimiento se puede determinar
con ayuda de la llamada curva de correccién de absorbencia. Si no se dispone de ningin programa de
clculo adecuado, se debe efectuar la medicién con un patrén interno, lo que permite determinar el
rendimiento de forma univoca.
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8. MEDIA DE LA MUESTRA CON HEXADECANO "“C COMO PATRON INTERNO

8.1.  Realizacién de la medicion.
La muestra de control y la muestra para ruido de fondo (etanol reciente y etanol fésil), asi que la
sustancia desconocida se miden cada una por duplicado. Una de las muestras del par duplicado se
introduce en una botella no seleccionada, en la que se afiade una cantidad medida con precisién (30
ul) de hexadecano “C en calidad de patrén interno (actividad adicional de aproximadamente 26 269
dpm/gC (unos 43 782 cBq/gC). Con respecto al resto de la preparacién de la muestra y del tiempo de
medicidn, se debe proceder como se recoge en el punto 7.2, teniendo en cuenta que el tiempo de
medicién se limita a cinco minutos para las muestras con patrén interno por la preseleccion ajustada
a 105 impulsos. Por cada serie de medicién (10 muestras de anilisis) se afiaden por duplicado una
muestra de control y una muestra para ruido de fondo, y se sitilan al comienzo de la serie de medi-
ciones.

8.2.  Manipulacién del patrén y de los viales de medida.
Para las mediciones efectuadas con patrén interno, a fin de evitar que se produzca alguna contamina-
cién, la colocacién y la manipulacién de este patrén se deben efectuar en un lugar totalmente sepa-
rado de donde se efectden la preparacién y medida de las muestras que vayan o analizarse. Después
de la medida se pueden reutilizar los viales que se hayan sometido al control del ruido de fondo. Las
tapas de rosca y los viales que contengan el patroén interno deberan ser eliminadas.

9. EVALUACION

9.1.  La unidad de actividad de una sustancia radiactiva es el Becquerel, 1 Bq = 1 desintegracién/segundo.
La actividad especifica se expresa en bequerelios por gramo de carbono = Bq/gC.
Con objeto de obtener valores més practicos, es preferible indicar los resultados en centibequerelios
= cBq/gC.
Se pueden conservar en principio las designaciones y férmulas de célculo indicadas hasta el momento
en la bibliografia que se basan en datos en dpm. Para obtener un valor correspondiente en centibe-
querelios, es suficiente multiplicar el resultado en dpm por el factor 100 partido por 60.

9.2.  Bvaluacién con patrén externo.
cBq/g C = (cpm,, — cpmyg) - 1,918 - 100

V-F-Z: 60

9.3.  Evolucién con patrén interno.

cBq/g C = (cvpmpr — cpmyg) - dpmys - 1,918 - 100
(cpmys — cpm,) -V - F - 60

9.4. Los simbolos significan :
cpm, = media del contaje de las muestras en el tiempo total de medicién
cpmyz = media del contaje del efecto nulo, calculado de la misma manera
cpmys = contaje de la muestra con patrén interno
dpmg = cantidad de patron interno afiadido (radiactividad del patrén en dpm)
\Y% = volumen de la muestra utilizada en ml
F = contenido en g de alcohol puro por cm’, correspondiente a su concentracién
Z = coeficiente de eficacia numérica correspondiente al valor ESKV
1,918 = gramos de alcohol/ g de carbono.

10.  FIABILIDAD DEL METODO

10.1. Repetibilidad (r)
r = 0,632 cBq/g C; Sy = % 0,223 cBq/g C

10.2. Reproducibilidad (R)

H

R = 0,821 cBq/g C; Swy = 0,290 cBq/g C



