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22025 . ORDEN de 15 de octubre de 1985 por la que se
aprueban los métodos oficiales de andlisis del ron.

Excelentisimos sefores:

Enire ias previsiones de la Eey 25/1970, de 2 de diciembre, que
aprobd el Estatuto de la Vifia, del Vino y dc los Alcoholes,

.establecia en su articulo 34.2 que los aguardientes compuestos, v

enire ¢llos et ron, serian objeto de reglamentacionss especiales,

Como consecuencia de ia anterior previsibn, fue publicado el
Decrelo 122871975, de 5 de junic, due aprobaba la Reglamentacion
Especial para la Elaboracion, Circulactén y Comercio del Ron,
procediendo regular ahora sus correspondientes métodos analiticos,

Er la redaccion de los métodos oficiales de andlisis se ha
procurado, dentra de 1o posible y siguiendo las directrices estableci-
das en el articulo noveno del Real Decreto 1908/1984, de 26 de
septiembre. su adaptacion a los métodos aprobadoes por los
Organismos internacionales especializados en la materia, con ef fin
de aprovechar la experiencia obtenida de su aplicacion.

En su virtud, a propuesta de Jos Ministenos de Economia y
Hacienda. de Industria y Energiza. de Agriculiura. Pesca y Alimenta-
cion y de Sanidad y Consume, previo informe preceptive de la
Comisién Interministerial para la Ordenacion Alimentaria y oides
los representantes de las organizaciones atectadas. esta Presidenciz

~del Gobierno dispone:

Primero.-Se aprueban como oﬁuales los métodos de analisis
para el ron que se ¢itan en ef anexo 1.

Segundo.~Cuando no existan métodos oficiales para determina-
dos andlisis, y hasta tanto los mismos no scan propuesios por el
Organo competente v previamenie informados por la Comision
Interministerial para fa Ordenacion Alimentaria. podran ser utiliza-
dos los aprobados por los Orgamsmos nacionales o tmernamonales
de reconocida solvencia.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas las disposiciones de igual o inferior rango
que se opongan a la presente Orden,
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DISPOSICION FINAL

La presente disposicidn entrara en vigor a los treinta dias de su
publicacion cn ¢l «Boletin Oficial del Estadow.

Lo que comunico a VV. EE. para su conocintiento v efectos.
Madrid, 15 de octubre de 1985,

MOSCOSO DEL PRADO Y MUROZ

Evcmos, Sres. Ministros de Economia y Hacienda, de Industria v
Erergia. de Agriculidra. Pesca y Alimentacion v de Sanidad v
{ onsumo. '

ANEXO?

Obtencion del destijado.
Furfurol,

Extracte seco reducido.
. Esseres.

Alcohoies superiores.
Mctanol,

Grado alcoholico.
Aldehidos.

Acider volatil,
Azucares reductores.
Plome.

Cinc.

Cobre.

Arsénico.

Sacarpsa.

Wi B e b D0 00 O L L

1. OBTENCION DEL DESTILADO

.| Principio -Destilacion de la muestra en condiciones deter-
minadas.

(.2 AMareral v aparaios.

t.2.1 Matraz de 500 a 1000 ml de capacidad de fondo
™ redondo v boca esmerilada.

1.2.2  Alargadera tipo Kjeldahl o simitar
. 1_'.2.3 Refngerante tipo Dimroth {20-30 ¢m de longhiud) o
similiar,

1.2.4  Martraces aforados de $00 y 200 mi de capacidad.

1.2.5 Manta eléctrica o mechero de gas.

1.3  Reactivos.
1.3.1  Agua destilada.
1.4  Procedimiento,

1.4 Muestras con menos del 60 por 100 de etanol. Medir
200 m! de muestra en un matraz aforado que antes de enrasar se
mantiene en baho de agua a 20° C durante media hora. Enrasar
cen pipet, impiando el interior del cuelle del matraz de posibles
%otas adheridas con papel de filtro. Debe evitarse que queden

urbujas de aire adberi a las paredes del matraz.

Pasar coantitativamente el volumen medido al mairaz aforado
de 200 m! con 20 ml de agua destilada cada vez, anadiendo las
aguas de lavado al matraz de destilacion, Cunando se irate de
bebidas siruposas, por su gran contenide en azicar, ¢l lavado debe
efectuarse consecutivamente con tres porcipnes de 50 ml de agua
destilada. ’

Proceder a 1a destilacidn. .

Es conveniente afadir bolitas de vidrig para facilitar la ebulli-
cidn suave. En algunos casos, si se. teme 1a formacion de espuma,
anadir un antiespumante inerte (comeo silicona).

El matraz de recogida del destilado es ef mismo en que se
cfectud ta medida. Se le anaden 10 ml de agna destilada y se
dispone ligeramente inclinado, de forma que el destilado resbate
por la pared sin salpicadura, dentro de un bafio de hielo o agua fria,
a menags de 10° C. El refrigerante debe ir dotado de una alargadera
que penetre por 1o menos 46 ¢m en el cuello del matraz,

Cuando se hayan recogido aproximadamente 190 ml, llevar el
matraz tapado al baftc de agua a 20° C. Cuando se alcance dicha
temperatura, dentro del mismo bafo, enrasar con agua destilada
mediane pipeta.

Tapar et matraz e invertirlo varias veces para homogeneizar su
comenido antes de proceder a la determinacién del etanol,

142 Muestras con mis del &0 por 100 de etanol.

El procedimicnto antenormenta descrito difiere 4nicamente en
gue la muestra se mide en matraz aforado de 100 ml, que se lava
varias veees con agua hasta slcanzar un volumen de aproximada-
mente 230 mi. El destilado se recoge en matraz aforado de 200 mi,
¥ & enrasa con agua destilada dentro del bafo de agua a 20° €,

I.5  Observaciones. -

£.5.1 El sistema de destilacion debe comprobarse en ambo
casos COmo sigue: :

Destilar 200 ml de una mezcla hidroalucholica al 10 por 100 en
volumen ¢inco veces sucesivas. Determinar en la Gltroa destilacion
el titulo alcohométiico del destilado, que no debe ser menor del 3.9
por 106 en &l volumen de etanol.

1.5.2 La destilacién debe efectuarse procurando gue el flujo
del destilado sea wniforme.

1.5.3. El tiemnpo de recogida del destilado estara comprendido
entré Cuarenia ¥ ¢inco y novenia minukos. N

1.6  Referencias bibliogrdficas.
{.  Instieio Espanol de Normalizacion, UINE 33-112-75.

2. FURFUROL

2.t Principio.-Destitacion y posterior medida espectrofotome-
trica de su absorcicn a 277 nm. .

2.2 Marterial y aparatos.

2.1 Pipectas de doble enrase de 1,5 v 25 ml

2.2 Matraces aforadas de 100, 200 y 500 mi

.2.3  Espectroforometro ultravioleta visible

2.4 aparato de destilacion por arrastre de vapor, segln fi-
H

2.3 Reactivos.

2.3.1 Diselucion patron de furfuret de aproximadamente 116
mg/l. Destilar furfurol recogiendo solamente la fraccion de punto
de ebullicidn 161, 2° C. De este destilade tomar 1 mi, llevario a un
matraz aforado de 100 ml, enrasando con etanel al 95 por 100 en
volumen. Tomar 5 mi de esta disolucion y diluir con alcohot al 50
por 100 cn volumen en un matraz aforado de 500 ml

232 Disoluciones de referencia. A pactir de {2.3.1) obtener
disoluciones de 0. t, 2. 3. 4 y 5 mg/} de furfurch.

2.4  Procedimienio.
244

Pestilar 25 mi de la muestra en ¢f aparato descrito ¢n (2.2.4),
recogiendo 200 ml.
~ St s¢ observa turbidez en el destilado, afadir un volumen
conncido de eanol de 95° hasta lograr total limmidez en el
desiilade. i

Preparacidn de 12 muesira. ,

-

FIBURA 2.1
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Leer ia absorbancia en el espectrofotdmetro a 277 nm., conipa-
rando con las iccturas efcciuadas a las disoluciones de referencia o
bien calculando la absowbancia de una disolucidn Que conwnga |
mg/1 de furfurol {valor aproximado 0.13).

2.5 Cdiculos.
El conenido on furfurol se obtiene mediante la formula:

Determinacion.,

A .
furfure! (mg/l) = _R'_ xF

Siendo:

A = Absorbancia de la muestra.

A" = Absorbancia de una disolucion que conticne ! mg/l de
furfurol

F = Factor de dilucién,

2.6 Observaciones.

2.6.1 La disolucion de referencia se debe preparar inmediata-
mente antes de efectuar la medida.

2.7 Referencias bibliograficus.
I. Instituto Espafiol de Normalizacion. UNE 33-108-74.

3. EXTRACTO SECO REDUCIDO

3.1 Principio.-Evaporacion de la muestra a 105 °C y pesada
posicrior del residuo, y aplicacion de una formula empinca.

3.2 Marerial y aparatos.

32,1 Estufa de aire regulable de 95 °C a 105 °C.

322 Crisoles de plauno o cuarzo de fondo plano, de 77
milimetros de diametro interno y 18 milimetros de altura.

3.2.3 Desecador de vidrio que centengz acido sulfurico con-
centrado o gel de silice como sustancia desecadora.

324 Baio de agua.

3.2.5 Balanza analitica. .

33 Procedimienio.~Medir 25 mililitros de muestra a 20 °C.
Evaporar a sequedad, en las capsulas correspondientes previamente
desecadas y taradas. ¢n bafio de agua hirviente y mantencer la estufs
& 105 °C, durante treinta minutos.

) Dejar enfriar las cdpsulas en el interior del desecador y una vez
frias pesar en la balanza de precision.

3.4 Calculos-El valor del extracto tolal de 1a muestra. en
gramos por litro, s¢ hallard medianic la formula siguiente;

Extracto total (g/1) = {M - m) x 40.

Siendo: .

M = Peso, en g. de ka capsula con el extracto seco.
m = Peso, en g, de la capsula vacia.

. —FEl extracto seco reducido se calcula mediante la férmula
siguiente:

- - Extracto seco reducido = ESR en {g/1).
- Extracto seco total = EST en (g/).

- Azicares totales = AT en (g/l) = Sacarosa + Azicares reduc-
1ores.

ESR = EST - AT.
3.5 Referencias bibliogrdficas.
1. Instiwte Espaiiol de Normalizacion, UNE 33-106-74.

4. ESTERES

4.1  Principio.~Reaccidn cuantitativa de los ésteres con hidro-
xilamina en solucion alcalina. formacidon de acido hidroxdmico,
acidificacion. formacién de un complejo colorcado con iones
férricos ¥y medida del color desarrollado a 525 nm.

4.2 Material y aparatos.

4.2.1 Espectrofoiometro o colorimetro que permita lectura a

525 nm.

) 54.2.2 Tubos de ensayo de 1ong.ilud 20 cm v diametro inlerno
3 em. :

4.3  Reactivos.

4.3.1 Disolucion de clorkidraio de hidroxilamina 2M. Conser-
var en nevera. -

432 Disclucion de hidroxido sodico 3.5N.

435 Disolucion de clothidrate de hdroxidaming (A en
hidrox'dn sodics, 175N Mezelar. inmediziamente antes de sy usa,
}\;olr.'i menes iguales del reactivo (4.3 11y (4.3.3). Desechar a las sois

ores,

4.3.4 Disalucion de acido clorhidrico 4N,

4.3.5 Disolucidn de wricloruro de hierro 0.37M. Disoiver 50 ¢
de CliFe.6H:0 en unos 400 ml de agua en un matraz aforado de
500 ml. Anadir 12,5 ml de acido clorhidrico 4N y enrasar con agua.

4.4  Procedimiento.
4.4.1 Construccion de la curva pawrén.

4.4.1.1 Solucion patran. Pesar 5 g de acetato de elilo v llevar
a un litro con alcohol de 50% . -

4.4,1.2 Soluciones de 50, 100, 150, 200, 250 y 300 mg! de
acetalo de etilo. Tomar de la solucion (4.4.1.1), 2,5 5.0: 7.5. 10.0;
12,5, ¥ 150 mi introduciéndolos en matraces de 250 mi de
capacidad y completar con alcohol de 50 © hasta ¢l enrasc.

4.41.3 Solucién de referencia. Tomar 4 mi de la solucion
{4.3.3) y 2 ml de la disolucion {4.3.4) mezclandolas en un tubo de
cnsayo {4.2.2). Mezclar vy afiadir 2 m] de una cualquiera de las
soluciones (4.4.1.2).

Introducir en una senie de tubos de cnsavoe (4.2.2). 2 ml de cada
una de las soluciones {(4.4.1.2) ¥y 4 ml de (4.3.3).

Agitar v dejar reaccionar entre uno y veinte minutos, Anadir 2
ml de la disolucidn de acido clorhidrico 4N y mezclar, Afadir 2 m!
de la disolucion ClyFe 0.37M a cada uno de los matraces, tanlo al
de la solucion de referencias como a los de las soluciones (4.3.1.2),

5Efecluar las lecturas colorimétricas a una longitud de onda de
nm.

Obtener las graficas de calibrado mediante 12 representacion de
las diferencias de absorcion de las soluciones (4.4.1.2), respecio d la
sollluci(‘)n de referencia, en funcion de la concentracién de acetato de
etilo.

442 Prcparacion de la muestra -Destilar siguiendo el proce-
dimiento descrito en el método oficial nimero .

4.4.3 Determinacidn,—Introducir en un tabo (4.2.2), 2 mi del
destilado ¥ 4 ml de disolucidn de clorhidralo de hidroxilamina
(4.3.3), apitar y dejar reaccionar entre uno y veinte minutos. Afadir
2 ml de la disolucion de acido clorhidrico {4.3.4) v mezclar. Adadir
2 mi de la disoiucion de tricloruro de hierro (4.3.5).

Efectuar la lectura colonmétrica g 525 nm inmedialamentie,
tomando como blanco la solucidn de referencia preparada de la
siguiente forma:

Introducir en un tubo (4.2.2) 4 ml de la disolucion de clorhi-
drate de budroxileowas (63.3) y 2 m! de la solucion de acido
clorhidrico (4.3.4), mezciar y afadir 2 mi def destilado. Afadir 2 ml
de la disolucién de triclorure de hierro (4.3.5) v mézctan

4.5 Calcufos-A partir de las lecturas obtenidas se halla
el comenido en ésteres, expresados en mg de acetato de elilo
por 100 ml de alcohol absoluo, medianie Jas graficas de calibrado.

4.6  Ohservaciones.

46,1 EI m_l'smu blanco pucde ser usado para una serie de
muestras de distinto contenido en éstercs, pero de semejante
graduacion aleoholica.

4.7 Referencias bibliograficas.

1. Association of Official! Analvtical Chemists.  Edicion
1975-9053-56. . )
2. Institwo Espano!l de Normalizacion, UNE 33-111-77,

5. ALCOHOLES SUPERIORES

5.1 Principio.-Separacién, identificacian y cuantificacion de
los aleoholes superiores al etanol, por cromatografia de gases.

5.2 Material v aparatos.

5.2.1 Cromatografo de gases equipado con detecior de ioniza-
cidn de llama.

522 Columna cromatogrifica-Columna de 4 m de longitud
de 1/8" de didmetro inlerno reliena de Carbowax 1500 al 13 por
100 sobre Chromosorh W 80-100 mallas, lavado a los acidos.

5.2.3  Microjeringas de 1fL1

5.3 Reactivos. _ :
5.3.1 Patrones cromatograficos.

2 - Butanol.

1 - Propanol,

2 - Metil-I-Propanol.

| - Butanul,

4 - Metil-2-Pentanol (patron interno).
2 - Metd-1-Buanol,

3 - Metil-1-Bulanaol.
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5.3.2 Etano! pureza cromatogrifica.

5.4 Procedimiento. .

3.4.1 Condiciones cromatograficas.-Las condiciones cromato-
graficas orientativas son: Gas portador nitrggeno 20 ml/min.
temperatura del homo 85°C, temperatura del inyector y- del
detector 150 °C. o :

5.4.2 Calibrado. ) 0

5.4.2.1 Patron interno: Solucién de 5 g/l en etanol de 40° 4-
metil-2-pentanok. ]

5.4.2.2 Solucidn patrén: Preparar una solucidén en alcohol
de 40 ° en las proporciones que s¢ indican en la tabla 1. )

54,23 Solucién de calibrado: A 10 ml de la solucién patrdn
(5.4.2.2) se le atade | ml de la solucién patrén interno (5.4.2.1) ¥
se invecia 14 litro en el cromatografo. .

5.4.3 Mucsira probiema.-A 10 m! de la muestra llevada a 40°
s¢ le anade | ml de pawrdén interno (5.4.2.1) e inyectar un litro cn
ias mismas condiciones en gue se hizo para el calibrado.

5.5 Calculos.-Una vez identificados los picos por sus retencio-

nes relativas al pairon interno se calculan los factores de respuesia
para cada uno de ellps y- las concentraciones ¢n la muestra
problema aplicando las formulas:

Ap
Factor de respuesta (Fr) = Ci x T

m
x

Concentracién en la muestra (mg/1) = Fr x
Apm

siendo:

Ci = Concentracidon del compuesto en la solucion patrén,
Ap = Arca del patron interno en la solucidon patron.
Al = Area del compuesto en la solucién patron.
Aim = Area del compuesto en la muestra problema.
Apm = Area de! patron interno en la muestra problema,
{= Factor de dilucién de la muestra.

El contenide en alcoholes superiores vendra dado por fa suma
de los valores individuales obtenidos de cada uno de ellos v se
expresara en mg/100 m! de alcohol absoluto,

5.6 Rererencias bibliograficas.
1. Association of Official Agricultural Chemists 1980, 9075.

TABLA 1
Compuesio Con::;‘nil;ﬁdén
2-Butanol........... ... . 10
l-Propanol................. ... ... ... 125
2-Metil-1-Propanol ............................ 175
l-Butanol....... ... ... I5
2-Metil-1-Butanol . ........ ........ ... ........ 100
- Metil-1-Butanol .. ... oL 300

. 6. METANOL

6.1  Principio.~Separacion, identificacion y cuantificacion det
metanol por cromatografia gascosa.

6.2 Marerial y aparatos.-Como en 5.2,
6.3 Reactivos. '

8.3.1 Metanol pureza cromatografica.
6.3.2 Cuatro metil, 2 pentanol,
6.3.3 Etanol pureza cromatografica.

6.4 Procedimiento.
6.4.1 -Condiciones cromatograficas.—Como en 5.4.1.

6.4.2 Calibrado, :

6.4.2.1 Pairén interno~Como en 54.2.1.

6.4.2.2 Solucidon patrén.—Preparar una solucion de metanol,
en etanol a 40°, de concentracidn similar a la esperada en la
muestra. . )

6.4.2.3 Solucién de calibrado.-A 10 ml de la solucién patron
{6.4.2,2) se lc anade 1 m] de la solucién de] patrdn interno (6.4.2.1),
¥ se inyecia | 2¢ | en el cromatagrafo.

6.4.3 Muesira problema. -Como en 5.4.3.

6.5 Cdfculos.—Com_o en 5.5,
6.6 Referencias.—Como en 5.6.

7. GRADQO ALCOHOLICO

7.1 Principio.~Se determina por destilacion del producic y
medida de la densidad del destilado por areometria.

7.2 Material y aparatos.

7.2.1  Aparatos de destilacién comeo en 1.2 " .

7.2.2  Alcohometro con graduscion de 0,1° de d3, debidamente
contrastado.

7.2.3 Termémetro con graduacion de 0,1° C. )

7.2.4 Probeta transparente de 36 mm de didmetro interior y
320 mm de altura.

7.2.5 Bafo termostatico a 20° C.

7.3 Procedimiento.

7.3t Obtenciédn del destilado.-Segin métado oficial
nimero §.

7.3.2 Determinacion areométrica.-Limpiar v secar €l alcoho-
Metro antes de su empleo. ' .

Echar el destilado #n 1a probeta, inclinarla unos 45° para evitar
ta agitacién vy las burbujas. Tapar la probeta con la palma de la
mano, e invertirla 3 6 4 veces para igualar las temperaturas de la
probeta y del liquido. :

Dejar que el alcohdémetro, termdmetra, probeta y destilado,
zlcance en el bafio termostatizado la temperatura de 20° C. .

Introducir ¢l aicohdémetro en el liguido de arriba a abajo 56 6
veces, de manera gue alcance la misma temperatura y que se
distribuya cualquier cambio de temperatura en todo el liquido.
Mantener e} bulbo del alcohdmetro en el liquido, secar el vastago,
dejarlo en reposo de modo que 36lo unas pocas décimas de grados
estén mojadas.

Leer en el alcohdmetro, huego en el termdémetro, Para leer en la
escala del alcohémetro situar el ojo justo debajo del plano de la
superficie del liquido, levamar Ientamente la cabeza mantenieado
la visual perpendicuiar al alcohdmetro, hasta quc la superficie varie
de clipse a una linea recta. :

Anoctar €] punto en que esta-linea intersecciona con la escala del
alcohdémetro, siendo ésta la lectura del alcohometro.

Levantarlo ligeramente por encima de dicha lectura y dejarlo en
reposo de nucva. Volver a lcer en el alcohémetro vy cn el
termometro, comprobando asi las primeras lecturas. Hacer la
ectura del alcohometro con aproximacion de 0,05° y la del
termémetro con 0,1°. Sacar el alcohdmetro y secarlo. Invertir la
probeta con la muestra varias veges (el termometro queda en su
sitio), para que s¢ equilibre térmicamente todo el conjunio. Volver
a atemperar ¢l alcohdmetro, secar el véstago y realizar nuevas
lecturas en el aicohémetro y en el termometro, Los valores
calculados son validos si tienen aproximacion de 0,1 grado aleohé-
lico, si no fuera asi, realizar lecturas adicionales y calcular la media,

7.4 Cdlculos.-El grade alcohélico real es el leido en el desti-
lado obtenido segiun 7.3.1.

Si en la obtencion del destilado, 100 ml de muestra se destilaron
hasta 200 mi, la lectura obtenida, debe ser multiplicada por 2.

7.5 Referencias bibliogrdficas.

1. Association of Official Analyvtical Chemists. Edicion
1980-901 3-5.

& ALDEHIDOS

8.1 Principio—Reaccién de los aldehidos con bisulfito de
sodio. Oxidacion del acido sulfuroso con yodo y valoracion del
exceso de vodo con tiosulfate de sodio.

8.2 Maerial v aparatos _
8.2.1 Bureta de 25 ml graduada en décimas de mihlitro.
2.3 Reactivos.

83.1 Disolucion de tiosulfata de sodio 0,05N.
832 Disolucién de yodo 0,05N.
3.3.3 Disclucidn de bisulfito de sodio 0,05N. .

8.4 Procedimiento.-Poner 100 ml del destilado (obtenido
segiin Método Oficial 1) en un matraz de 500 ml de agua destilada
¥ un exceso de la disolucion (8.1.3) calculado de modo que
equivalga, por lo menos, a 25 ml de la disolucion de yodo.

Dejar el matraz, bien tapado, durante treinta minutos, agitando
de vez en vez.

Afiadir 50 ml de ta disolucidn de yodo (8.3.2). Valorar ¢l exceso
de vodo afladido con la disolucion de tiosulfate de sodio (8.3.1),
hasta decoloracioén completa.
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Pebe hacerse simultineamente un ensavo en blanco. para

comprobar en cada sgrie de ensayos la estabihdad de tas disolucio-
nes de yodo v trosulfato por ser tan difuidas.

B.3 Cdicuies-El comenido en atdehidos. expresado como
acewldehido, vendra dado por la siguiente formula:

Aldehidos {mg/100 ml de alcohol absohuio) =
P o< 130
=V~ VxSl

Siendo:

V., = volumen, en mi, de tiosulfato de sodio. gastado en la
muestra.

V: = volumen, en il de tiosuliate de sodic gastado cn ¢f blance.
A = grado alcohoheo

8.6 Observaciones.

8.6.1 La disolucion de bisulfize de sodio tiene mavor tiempo
de estabilidag si se le anade un 10 por 100 de atcohol. En cualquivr
case esta solucidn es estable, como masimo. una semana.

8.7  Referencias bibliograficas.

i, Association of Official Agriculiural Chemists 1980-9032,

2. insututo Espafiol de Normahizacion, UNE 33-107-74.
9 ACIDEZ VOLATIL

_ 9} Principio.-Se define convencionalmente como la diferen-
cia enmire los valores de la acider 1otal y fija, expresadas ambas en
mg de acido acético por 100 mi de aleohol absolutn.

Marerial v apararos.

1 Burcta de 10 mi graduada on dévimas.
*2  pH-metro.

523 Capsulas de platino o porcelana.

‘9.3 Reactives.

931 Psolucidn de hidrovdo de sedio 0.0 N.°
9.32 Eanol

8.4 Procedinmiento.
041 Acidez total.

Valorar 50 ml de Iz muesira con ia disolucion de NaOH (Y.3.1 L
a pH 8.2 utilizando ¢! pH-mare.

942 Acider fia.

Evaporar, al bano Maria, cn una capsula {9.2.3). 50 mt de la
muestra. desecarla a 100° € duerante treinta minutos. Disolver 3
trasferir el residuo con varias porciones de alcohol (ilevandu
previamente a pH 8.2) de wna graduacion simifar a la-muestra
usando 57 mi de alcohot 2n iotal

Valorar con la disolucion de hidroxido de sodio {9.3.1). =2
pH = 8.2 uulizando el pH-metro. .

9.5 Cafeulo.
9.5.1  Aculez total {en mp/i00 m! de alcohol absoluto =
Vyox B2 % HOO
) A
Siendo,
Vy = volumen. en ml de NaQH empleados en 9.4.1,
A = grade alcoholico de 1a muestra.
932 Acidez fija (en mg/100 m) de alcohol absoluiu) =
Vi 1.2 % i
) A
Siendo:
V. = Volumen, en ml de NaOH cmpleados en 9.4.2.
A = grado alcohdlico de la muesra.
9.5.3  Livalor de la acides volanil, expresado en mg de acido

acctico por 160 ml de alvehal abseluto, vendra dado por la2
tarnmiuia:

Acwdez volatil = actder wial - acider fa

9.6 Referencias bibliegraficas.

I.  Association of Official Anz;lyu'cai Chemists.  Edicion
1980-9046-9048

10. AZUCARES REDUCTORES

t8.1  Principiv.~Eliminacion previa de todas las materias
reductoras distintas de lus azacares reductores poy defecacion y
posienor valomcion basada en la accion reductora de los azacares
sobre una sclucion cupro-alcalina.

1.2 Material v aparatos.

10.2.1  Eslenmever de 30 ml con refrigeracion de reflujo.
16.2.2 Maenzl necesario para volumetria.
10.2.3 Bafo de agua.

.3 Reactivos.

10.3.1 Sotucion de acetsic neutro de plomo (aproximada-
menie saturadal Anadir a 250 g de acetato neutre de plomo agua
calientc hasta 0.5 | y agitar hasta disolucion compieta.

10,32 Soluoon de NaQHLIN.

10.3.3 Carbonato de calcio.

10.3.4  Solucién cupro-alcalina. Disolver por separado: 25 g de
sulfato de cobre (SOCU SHy O) en 100 mi! de agua: 50 g de acido
citrico cn 300 mi de agua y 388 g de carbonato de sodio enistalizado

.en 300-400 m] de agua caliente. Mezclar 1a solucion de sulfato de

cobre y completar el volumen con agua hasta un litro.

10.3.3  Solucidn de iodurode potasio al 30 por 100. Conservar
en frasco topacio.

19.3.6  Solucidn de acido sulfarica al 25 por 100 en volumen.

10,37 Tiosulfaie de sodio N/IO.

10.3.8 Engrudo de almidon de § g/t contendrad 200 g/1 de
clorure de sodi10 para asegurar su conservaciéon. Esta solucion debe
ser mantenida dicz minutos en ebullicion en ¢ momento de su
preparacion.

104 Procedinnenio,
10.4.1 Defecacion plumbica.

LUlevar 108 mi de ron a un matraz sforado de 125 ml. Afadir
agitando 5 mi de solucion saiurada de acelato de plomo y 1 g de
carbonato de caicio. agitar varias veces ¥ dejar sedimentar, por lo
MEenos quince minules, enrasar con agua destilada, afadir 0,6 mi
mas Je agua v filtrar.

16.4.2  Valoracién.

Poner en el erlenmeyer de 300 ml 25 mi de la solucién
cuproalcalina ¥ 2% mi de ron previamente defecado. Anadir unos
gramos de piedra pomez v Hevar a ebullicion, que debe ser
alcanzada en dos minutus, adaptando cl erlenmeyer al refrigerante
de reflujo y mantener exactamenie durante diez minutos fa
ebullicion,

Enfriar inmediatarmente bajo corriente de agua fria. Aradir 10
mi de ja solucion de ioduro de potasio al 30 por 100, 25 mide fa
solucion de icido suifirico al 25 por 100 y' 2 mi de engrudo de
almidén. A continuacién valorar con fa solucion 0.1 N de tosulfato
de sodio.

Efeciuar unz prueha en blanco. sustituyendo los 25 ml de
muestra. por igual volumen de agua destitada v tratar como se ha
indicade para la muestra.

10.5  Calculps.~La cantidad de azicar, expresada en azucares
reductores comienida en la muesira analizada, se obuiene en Ja table
adjunta en funcion del namero n' - n de ml de tiosulfato wtilizado.

Siendo:

n = volumen. en ml, de solucion de tiosulfato de sodio 0.1 N
utilizados en la vajoracion de la muesira,

volumen. en mi. de solucidn de tiosufalte de sodio D1 N
aulizados en la prueba en blanco.

. Expresar €} contenido en gramos de ariicares reductores por
Htro, teniende en cuenta las diluciones efectuadas en ¢ curso de la
defecacion del velumen de Ta muesira analizada.

n o=

0.6 Referencias ibliograficas.

. Recueil des Méthodes Internationales d‘aﬁalysc des Vins.
O.1LV., Ade, 106-107 édefecacion) v 126-127 (valoraciont.



Jueves 24 octubre 1985

313606 BOE nam. 255
Amnicares reductores expresades en mg de glucosa .
ML OEN Primera cifra decimat
de tnsulfato
de sodio 0 1 2 3 4 ] 3 7 3 9
0] 0.0 0.3 0,6 1.0 1.3 1.6 1.9 2.2 2.6 2,9
1 32 35 38 42 - 4.5 4.8 5,1 5,4 5.7 6,1
2 6,4 6.7 7.1 7.4 17 g1 8.4 8,7 9.0 9.4
3 97 10,0 10,4 10.7 11,0 6.4 11.7 120 12,3 12,7
4 130 113 13,7 , 140 14.4 14,7 15,0 15,4 15.7 16,1
5 16,4 16,7 17,1 118 [7.8 18,1 18,4 18.8 19,1 19,5
H 19,8 20,1 20.5 20.8 21.2 215 21,8 22,2 .22.5 220
7 232 23,5 239 24,2 24 6 ' 24.9 25,2 25,6 - 26,9 26,3
8 26.6 26,9 213 27.6 23,0 283 28.6 260 293 29.7
9 0.0 30,3 30,7 310 313 ] 32,0 32,4 327 330
10 134 337 341 344 34,8 33,k 154 35.8 36,1 36.5
11 36.3 372 37.5 379 38,2 38,6 18.9 353 396 40,0
12 40,3 40,7 41,0 41 .4 41,7 42.1 42.4 418 43.1 43,5
13 43.8 44,2 44.5 449 45,2 45,6 459 46,3 46,6 47.0
14 473 47,7 48,0 48 4 48,7 49.1 49.4 49 8 50,1 50.5
15 50,8 51,2 51,5 51.9° 52.2 52.6 52,9 53,3 53.6 54,0
16 54,3 54,7 55,0 55,4 55.8 56,2 . 56.5 56.9 57.3 576
17 58,0 58,4 58.8 591 59,5 399 60.3 60,7 61,0 61.4
18 61.8 62,2 62,5 62,9 63,3 6137 64,0 64,4 64.8 65,1
19 65,5 65,9 66,3 66,7 67,1 675 67.8 68,2 6R.6 69.0
20 69.4 69 8 70,2 70,6 71,0 N4 T 721 72,5 729
21 73,1 737 74,1 74,5 74,9 75.3 75,6 76,0 76.4 768
22 77,2 776 78,0 78,4 78,8 79,2 79,6 0.0 80,4 30.3
23 81,2 81,6 82,0 824 82,8 832 83.6 84,0 84,4 348
24 85,2 85,6 86,0 86,4 86,8 87,2 87.6 38.0 83,4 £5.8
25 89.2 89,6 50,0 60,4 90,8 91,2 91,6 92,0 52,4 G218
11. PLOMOQ

1Ll Principio.—Determinacién del plomo por A. A., previa
mineralizacion de 12 muestra,
11.2 Murerial v aparatos.

11.2.1 Especirofotometro de A. A.

11.2.2  Lampara de plomeo,

11.2.3  Cdpsulas de platino, cuazzo o simitar.

11.2.4 Bano de arena o placa calefactora con regulacién de
lems%eractura o estufa con contro! de temperatura en et rango de 50
a 150°C,

- 11.2.5 Mufla, Conveniente 1enerla dentro de vitrina de extrac-
‘cion de humos. :
11.2.6 Matraces de 10, 100 y 1.000 ml de capacidad.
113 Reactivos.

11.3.1  Acido sulfirico del 96 por 100 (d = 1,835).

11.3.2  Acido nitrico del 70 por 100 (d =.1,413). :
11.3.3  Acido nitrico al 1 por 100 en agua desiflada {v/v).
11.3.4 Solucién patron de 1.000 mg de Pb/1l. Disolver 1,598 g
de {(NQOj3)» Pb enrasando a 1.000 ml con dcide nitrico al 1 por 100

1.4 Procedimiento. :

11.4.1 Preparacion de la muestra,-Poner 100 ml de la muestra
en la capsula {11.2.3), llevarla a evaporacién hasta consistencia
siruposa en bafio de arena {11.2.4). Anadir a continuacién 2 ml de
acido sulfurico y carbonizar el residuo en el bajo de arena ¢ placa
Seguidamente introducir la cipsula en la mufla y mantenerla
durante dos horas a 450 °C, trascurride dicho tiempo, sacarla v
dejarla enfriar.

Anadir 1 ml de agua destilada, evaporar en el baio de arena o
placa ¢ introducir en la mufla, repitiendo esta operacién hasua
obiener cenizas blancas. Un ligero color marron-rojize en las
cenizas (posiblemente de Fe; Q3) es aceprado y no requiere un
fratamiento postenor, . :

Dhsolver a continuacidn las cenizas con 1 ml de icido nitrico
concentrado y I mi de agua destilada. Ltevar la selucién a un
malraz de 10 ml. lavar la cdpsula con agua destilada y adadir las
aguas de lavado hasta el enrase, filtrando postecigrmente.

11.4.2 Construccion de la curva patrén,-Diluir alicuotas apro-
piadas dc la solucién patron {11,3.4) con dcido nitrico al 1 por 100
{V/V) para obiener una curva de concentracianes 2,4, 6, 8 y 10
mg/i.
11.43 Determinacion.-Operar segin las especificaciones del
aparato; usanda llama de aire-acetileno. Medir 1as absarbancias de
la muesira y patrones a 283 nm. Si la solucion estlda muy
concentrada diluirla con dcido nitrico al 1 por 100.

11.5 Calculos.-Caleular el contenido en plomo, expresado en
mg/l mediante comparacion con la correspondiente curva patron y
teniendo en cuenia el factor de concentracion o dilucion.

11.6  Referencias bibliograficas.

- «Meétodos Oficiales de Andlisis de Vinoss. Ministerio de
Agricultura, pagina 134 (D), 1976.

12, CINC

12.1  Principio-Determinacién del c¢inc por A. A. previa
mineralizaciém de la muyesira.
12.2  Material v aparaios.

12.2.1 Espectrofotdmetro de A. A,
12.2.2 Lampara de cinc.
. 21%.2.3 Los utilizados para ¢l Pb en 11.2.3, 11.2.4, 11.25 ¥

12,3 Reactivos.

12.3.1 Los utilizados para el plomo en 11.1.1, 1 .32y 1133
, 1232 Solucién patron de 1.000 mg de Zn/i. Disotver 1,000 g
de Zn puro en ¢l minimo volumen necesario de acido nitrico {1:1)
v diluir a t liro con acido nitrico del | por 100 (V/V),
12.4 _Procedt'ml'emo. :

12.4.t  Preparacion de la muestra—Como en 11.4.1.

12.4.2 Construccion de 1a curva patrén.-Diluir partes alicuo-
tas de la solucion patrdn (12,3.2) con acido nitnico al 1 por 100 para
obtener soluciones de 0.5 1, 1,5 y 2 mg/l. -

12.4.3  Determinacién.—Igual que para el plomo. La lectura se
cfectuard a 213,83 nm.

12.5  Cldiculos.-Partiendo de los valores de absorbancias obte-
nidos, hallar tas concentraciones de Zn para 1a muestra, 1eniendo
en cuenta el factor concentracién o dilucion.

1.6 Referencias bibliograficas.

= H. E Parker. «Atomic Absorption Newslettern (1963), 13,
13. COBRE

13.1  Principio.-Determinacién del cobre por A. A.. minerali-
zacidn por cenizas a < 450 °C y concentracidn previa a la lectura
con objeto de conseguir resultados suficientemente precisos.

13.2  Muaterial y aparatos.

1321 Especrrofotometro de Al A,
13.2.2 Lampara de cobre.

131263 Los utilizados para el plomo, en 11.2.3. 11,2.4, 11.2.5
v 1126, ’

™3 Reactivos.

13.3.1  Los utilizados para ¢l plomoen 11.3.5, 11.3.2 y [1.3.3.

13.3.2  Solucion patrén de 1.000 mg de Cu/l. Disobver 1,000 g
de Cu pure en ¢l minimo vglumen necesario de NO H (1:1}, +
diluir a 1 litro con dcido nitrico de) 1 por 100 (V/V).
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13.4  Procedimiento.

13.4.1 Preparacion de la muestra.-Como en '11.4.1.

13.4.2 Construccidon de la curva patron.—-Diluir partes alicuo-
tas de la solucion patrén (13.3.2) con édcido nitrico del 1 por 100,
para obtener soluciones que contengan de | a 5 mg de Cu/l.

13.4.3 Determinacion.-igual que para ¢] plomo. Medir a
324.7 nm.

13.5 Calculos.~Partiendo de los valores de absorbancia obie-
nidos para la muestra, hallar mediante la curva patran las concen-
traciones de cobre de Ja muestra.

11.6 Referencias bibliogrdficas.

— H. E. Parker: «Atomic Absorption Newsletters (1963), 13.
- F. Rousselet: «Spectrophotometrie par shsorption atomigue
Boudin». Edicidn Paris (1968), paginas 59-144,

i4. ARSENICO

141 Princ:'pf'o.—Lg muestra se somete a una digestion #cida
con una mezcla de acido nitnico y sulfirico.

La determinacidn del arsénico se realiza por espectrofolometria

dc absorcion atémica, con penerador de hidruros.
14.2 Material y aparatos.

14.2.1 Bglanzas con exactitud de 0,001 g y de 0,1 g.

14.2.2. Matraces aforados de 50 y 100 m] de capaudad

14.2.3 Pipetas de doble aforo.

14.2.4 Matrares Kjeldahl de 250 ml. _

14.2.5 .Espectrofolémetro de absorcién atomica equipado con
sistema generador de hidruros.

14.2.6 Lampara de descarga sin electrodos.

14.2.7 Fuente de alimentacidn para ldmpara de descarga sin
clectrodos.

1428 Registrador graﬁco

14.3 Renctivos.—Se utilizan solamente reactivos de grado de
pureza para andlisis y agua destilada.

14.3.t  Acido clorhidrico (d = 1,19 g/ml).
14.3.2 Disolucion de acido clorhidrico.

Disolver 32 ml de 4cido clorhidrico (d ~ 1,18 gfml) con agua
destilada hasta un volumen de 100 ml.

14.3.3 Disclucién dc dcido clorhidrico.

Disolver 15 m! de acido clorhidrico (d =1, 19 g/ml) con agua
destilada hasta un volumen de 1.000 ml.

14.3.4  Acido nitnico (d = 1,40
14.1.5  Acido sulfurico (d = 1,84).
14.3.6 Disolucion de hidréxido de sodio al 1 por 100.

Pegar 1 g de hidréxido de sodio y disolverlo con agna destilada
hasta un volumen de 100 m

14.3.7 Disolucién de borohidrure de sodio al 3 por 100, .

Pesar 3 g de borohidruro de sodio v disolverto hasia 100 ml con
hidroxido de sodio al 1 por 100. |

14.3.8 Diselucién al i por 100 de elllEnd;mtnlolelraacctato de

disodio, dihidrato (triziplex III). .

Pesar 1 g de tritiplex HI y disolverlo hasta 100 mi con agua
destlada.

- 14.3% Disolucion de hiditxido de potasio al 20 por 100.

Pesar 20 g de hidroxido de Ogotasxo ¥ disolverio con agua
destilada hasia un volumen de 1 -

14.3.10 Dusoluciom de acido sulfiurico al 20 por 100 (V/V).

Dibuir 20 m! de dcido sulfitrica (14.3.5) con agua destilada hasta
un volumen de 100 ml.

14.3.11 Disolucién de acido sulfarico al 1 por 100 (V/V).

Dntuir 1 m! de dcido sulfiirico (14.3.5) con agua destilada hasta |

. un vplumen de 100 ml.

14.3.12 Solucién patrén de arsénico de concentracion | g,’_l.

Disolver 0,132 g de tridxido de arsénico en 2,5 ml de hidroxido
de potasio ai 20 por 100 (14.1.9), neutralizar con acido sulfinico al
%gop({);-‘il g()] 51)4 3.10), diluir hasta 100 ml con icido sulfinco 1 por

14.3.13  Sclucién pairdn de arsénico de concentracién 10 mg/l.

Pipetear 1 ml de la solucién patron de arsénico (14.3.12) en un
matraz aforado de 100 ml. Diluir hasta ¢! enrase con agua destilada.

14.3.14 Solucidén patrdn de arsénico de concentraciém 0,1

mg/1.

Pipetear | ml de la solucion de arsénico (14.3.13) en un martrar
aforado de 100 ml. Diluir hasia el enrase con agua destulada,

. 14.4  Procedimiento.
14.4.1 Préparacion de la mussira.

En un matraz Kjeldah!, de 250 mi, introducit 10 ml de muestra
con 20 ml de dcido nitrico (14.3.4) ¥ 5 ml de acido sulfirico
{14.1.5).

Lievar a ebullicién hasta reducir el volumen a 5 mil.

Dejar enfnar y disolver con agua destilada en un martraz de 50
mi! la solucidén resultante.

14.4.2 Preparacion del blanco y patrones de trabajo.

En un matraz Kjeldahl, introducir 5 ml de la selucian de
arsénico (14.3.14), y someterlo al mismo (ratamiento que la
muestra.

Un ml de la solucion contiene i) nanogramos de arsénico.

Preparar un blanco con todos las reactivos utilizados siguicntes
al tratamiento dado a la muestra.

14.4.3 Condiciones de} especirofotdmetro.

Encender la fuente de alimentacion de las lamparas de descarga
sin electrodos con el tiempo suficiente para que se estabilice la
energia de la ldmpara,

Encender el espectrofolémetro, ajustar la longitud de onda a
193,7 nm, colocando la rejilla de acuerdo con las condiciones del
aparato.

Encender el Jenerador de hidruros. colocando la temperatura de
la celda a 900 °C, esperando hasta que se alcanza dicha tempera-
tura.

Se ajustan las condiciones del generador de hidruras segin las
especificaciones del aparato.

Ajustar el ﬂl..le de argén de acuerdo con las caracteristicas del
aparato.,

Encender el rcgmradnr

14.4.4 Determinacion.

Las determinaciones de la eoncentracion de arsénico se realizan
por el método de adicién de patrones, por medio de medidas
duplicadas en el espectrofotometro en las condiciones especificadas
en 14.4.3, ahadiendo al matraz de reaccion 3 ml de la solucién
14.4.1, mas 3 ml de ia solucion 14.3.2, v 10 m! de la solucion 14.3.8.
Como patrones internos se usan 10, 20 v 50 ng do As. ’

Lavar los matraces antes v después de cada uso, con acido
clorhidnico {14.3.3).

Al construir la grafica de adicién bay que descontar el valor dc,
ahbsorbancia del blanco obtenido en las mismas condiciones ame-
riores, pero afiadiende 3 ml de la sotucidén blanco.’

En estas condiciones el limiie de deteccion de la 1écnica es
de 5 ng.

15, SACAROSA

15.! Principio~La sacarosa se determina por la diferencia 'de
los poderes reductores antes y después de la hidrolisis clorhidrica
dei liquido procedente de la defacacion del ron.

15.2 Reactivos.

15.2.1 Acklo clorhidrico d = {,19.
15.2.2 Hidréxide sodico 12N.

15.3  Procedimiento.~Poner en dos matraces Erlenmeyer, de
200 m! cada uno. el mismo volumen del liquida defecado segan el
método ofictal namero 10. Adadir a cada matraz 0.3 ml de acido
clorhidrico {15.2.1), por cada 10 ml de liguido defecado.

En uno de los matraces afadir inmediatamente 0.3 ml de Na
(OH), 12 N, por cada 10 mi de liquido defecado, precediendo a la
valoracion de los azicares reducton:s scgun el melodo ohoal
nmero 10

Llevar el otro matraz con €l contenido sint neutralizar a bano dc
agua hirviendo durante 3 minutes. Ahadit entonces el mismo
volumen de Na (OH), 12 N que al otro matraz y valorar como en
el caso anterior.

154 Cdiculos.—La diferencia entre las canitidades de azicares
reductores encontrada en los resubados de estas dos valoraciones.
muhdiplicada por 0,95 de la riqueza en sacarosa de la muestra de
estudio

Este resultado se expresa en g/1 de ron 1eniendo presenies las
diluciones efectuadas eventustmente en el curso de ia defecacion
del volumen de la muestra de ron que s¢ sometid a la defecacion.
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