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“Determinacion de metanol en aguardiente de produccion artesanal en la
provincia del Azuay por el método de cromatografia de gases”

RESUMEN

La produccion de alcohol artesanal puede verse contaminada con metanol por la
elaboracion inadecuada. Debido a esto es importante realizar un control de calidad
riguroso. En el presente trabajo se seleccionaron muestras de este tipo de bebida
en diferentes lugares a nivel de la provincia del Azuay; donde se determiné la
concentracion de metanol mediante el uso de la técnica de cromatografia de
gases en el laboratorio quimico de la Universidad del Azuay por el método de
cuantificacion por patrén interno. Evidenciando valores fuera de lo permitido en
muestras procedentes del canton Santa Isabel y Girén, segln la norma técnica
ecuatoriana que permite concentraciones maximas de 10 mg de metanol en 100

cc de alcohol anhidrido.

Palabras claves: Cromatografia de gases, Espectroscopia, Patrén Interno,
Metanol, Alcohol anhidrido.
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ABSTRACT

"Determination of methane by gas chromatography method in the production of
hand-crafted liquor at the province of Azuay”
The artisanal alcohol production may be contaminated with methanol by inadequate
preparation. Because of this, it is important to conduct a rigorous quality control. In the
present work, samples of this type of drink were collected in different places of the
province of Azuay. We used the Chemical Laboratory of Universidad del Azuay to
determine the concentration of methanol by using the gas chromatography technique
done through the quantification method by internal standard. We were able to evidence
not permitted values in samples taken in Santa Isabel and Girén Cantons, as the
Ecuadorian technical standard allows maximum concentrations of 10 mg of methanol in

100 ml of anhydrous alcohol.

Keywords: Gas chromatography, spectroscopy, Internal Standard, Methanol, Alcohol

dioxide.
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DETERMINACION DE METANOL EN AGUARDIENTE DE
PRODUCCION ARTESANAL EN LA PROVINCIA DEL AZUAY POR EL
METODO DE CROMATOGRAFIA DE GASES

INTRODUCCION

La industria de las bebidas alcohdlicas genera altos ingresos por la gran demanda
y consumo que existe, esto ha provocado que se elabore de una manera artesanal
en numerosos lugares del mundo incluyendo a Ecuador con o sin estandares de
calidad. La elaboracion de bebidas alcoholicas fuera de los estandares de calidad
crea una serie de complicaciones que atenta con la salud y la vida de las personas

que las consumen.

En la provincia del Azuay se expende bebidas alcohodlicas elaboradas
artesanalmente como es el aguardiente usualmente conocido como puro o punta.
Por consiguiente el consumo de bebidas alcohdlicas, entre los que se encuentra el
aguardiente, es masivo en esta zona y es prioritario controlar su calidad para evitar

problemas de salud publica.

Las bebidas alcohdlicas de tipo aguardiente pueden verse contaminadas con
metanol al no ser sometidas a procesos de destilacion; ésta probabilidad aumenta
cuando estas bebidas son elaboradas sin tomar en cuenta las buenas préacticas de
manufactura y son distribuidas sin habérseles realizado un control de calidad
riguroso, en el cual, pueda determinarse la presencia 0 no de contaminacion o

adulteracion.

La intoxicacion por metanol ocurre frecuentemente por via digestiva cuando se
trata de bebidas alcohdlicas; causa la ceguera irreversible y en dosis mayores

puede causar hasta la muerte. La ingestion de 0,1 g metanol/kg peso corporal o
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mas, deberia ser considerada como grave, la ingestion de més de 1 g metanol/kg
peso corporal es potencialmente letal (Direccion General de Salud Publica de la
Regién de Murcia. 2007).

En la actualidad uno de los principales temas de interés y preocupacion para el
consumidor, al momento de ingerir este tipo de bebidas, es asegurarse si cumple
con todos los pasos correctos de su elaboracidn, permisos y normativas; puntos
claves para garantizar el consumo seguro y evitar riesgos de salud que pueden

hasta provocar la muerte del consumidor.

El presente proyecto propone la determinacion de metanol por el método de
cromatografia de gases en bebidas alcoholicas de tipo aguardiente de produccién
artesanal que se expende en los cantones de Paute, Gualaceo, Giron y Santa Isabel
de la provincia del Azuay; los resultados de las muestras se comprobara con el
valor permitido en la norma NTE INEN 362:92 para bebidas alcohdlicas de tipo
aguardiente; que indica un valor maximo de metanol de 10mg/100cc de alcohol

anhidro.
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CAPITULO |

METODOLOGIA ANALITICA

Introduccion

En este capitulo se abordaran los métodos de analisis de cromatografia de gases e
infrarrojo con transformada de Fourier, la instrumentacion y el funcionamiento de
cada equipo, la metodologia por estandarizacion interna. Ademas se incluye las
aplicaciones de los métodos de analisis, el proceso cromatografico, los tipos de
cromatografia de gases. También se adjunta figuras ilustrativas de las partes
fundamentales de un cromatdgrafo de gases, los tipos de vibraciones de las

moléculas y el proceso de andlisis por FT-IR.

1.1  Cromatografia de gases

La cromatografia de Gases consiste en la inyeccion de una pequefia cantidad de la
muestra (constituida por una mezcla de sustancias volatiles) en el inyector de un
Cromatografo de Gases en el que son vaporizadas y transportadas por un gas
inerte a través de una columna empacada o capilar con un liquido de particion que
presenta solubilidad selectiva con los componentes de la muestra, ocasionando su
separacion (Norma Mexicana NMX-V-021-1986).

Los componentes que eluyen de la columna pasan uno a uno por el "Detector", el
cual genera una sefial eléctrica proporcional a su concentracion, la que es
transformada por el registrador (o integrador) en una grafica de concentracion

contra tiempo llamada cromatograma (Norma Mexicana NMX-V-021-1986).
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1.1.1 Tipo de cromatografia de gases

Existen dos tipos de cromatografia de gases:

La cromatografia gas—so6lido se basa en una fase estacionaria sélida en el cual se
produce la retencion de los compuestos como consecuencia de la adsorcion. Este
tipo de cromatografia ha tenido una aplicacion limitada debido a la retencion
semipermanente de las moléculas activas o polares y a la obtencion de picos de
elucién con colas. Tiene una gran aplicacion en la separacion de ciertas especies

gaseosas de bajo peso molecular.

La cromatografia gas—liquido, en el tipo de la cromatografia de gases, se basa en
la distribucion del analito entre una base liquida inmovilizada sobre la superficie
de un solido inerte y una fase mdvil gaseosa, el tipo de equilibrio se da por la

particion entre gas y liquido.

1.1.2 Instrumentacion y funcionamiento

En la siguiente figura se presenta las partes elementales de un cromatografo de

gases.

Figura 1: Partes elementales de un cromatografo de gases
Fuente: SCHOMBURG, Gerhard. (1990). Gas Chomatography a Practical Course.
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Suministro de gas portador.
Inyector de muestra por division o sin division.
Columna empaquetada o capilar.

Detector.

o B~ W Dk

Suministrador de gas por FID, nitrégeno, hidrogeno, aire.

1.1.21 Gas

El gas portador debe ser un gas inerte de elevada pureza, para prevenir su reaccion
con el analito o con la columna cromatogréfica y compatible con el detector
empleado. Generalmente se emplean gases como el helio, argdn, hidrégeno,
nitrégeno, aire o dioxido de carbono; viene normalmente en un tubo a presién que
se conecta con reguladores de presion, valvulas de caudal, medidores de presion y

de flujo.

1.1.2.2 Inyector

El inyector es usualmente caliente para volatilizar las muestras liquidas. El
sistema de inyeccion més utilizado emplea una microjeringa para introducir el
analito a una camara de vaporizacion, debe ser rapida para evitar el
ensanchamiento de las bandas de salida y la evaporizacion de la muestras antes de

inyectar. Hay cuatro tipos basicos de inyeccion:

e Split (Dividido): solo una parte de la muestra entra en la columna, el resto
se elimina al exterior por la linea de split, recomendable para muestras
concentradas, inyeccion head space y para analisis isotermos. En este tipo

de inyector la valvula dispone de un sistema de apertura y cierre.

e Splitless: de alta sensibilidad mayor que en el modo split, la totalidad de la
muestra inyectada pasa a la columna cuando la transferencia de la muestra
ha sido completa, se abre el split para limpiar el inyector, recomendable

para el andlisis de muestras pocos concentradas.

e PTV (programed temperature vaporization) / PTV (Vaporizacién por

temperatura programada): idoneo para muestras térmicamente sensibles, la
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muestra se introduce en frio y el aumento de temperatura programada

provoca la evaporacion de la muestra.

On— column: Adecuado para compuestos inestables térmicamente, la
muestra se introduce a temperatura ambiente, no se produce vaporizacion,
la inyeccion se realiza directamente en la cabeza de la columna
(Schomburg, 1990).

Columna cromatogréfica

Es donde el proceso de separacion cromatografica toma lugar, entre los

principales tipos de columna cromatogréaficas tenemos los siguientes:

Empaquetadas o de relleno: EI material del tubo puede ser de metal, vidrio
o teflon relleno de la fase estacionaria. Con una longitud de 2 a 4 metros y
con un didmetro de 4 a 9 milimetros. Este tipo de columnas tiene baja

separacion y se van usando cada vez menos.

Capilares o abiertas: Consiste de un tubo capilar relleno de la fase
estacionaria. Con una longitud de 25 a 100 metros y con un didmetro
interno de 0,1 a 0,5 milimetros. Este tipo de columnas tienen mayor

resolucion y sensibilidad.

La columna se encuentra en el horno cromatografico el cual proporciona los

siguientes beneficios:

1124

Un ambiente estable para la columna analitica.
El calentamiento y enfriamiento es réapido.
Correcta circulacion de aire que asegura la estabilidad térmica.

Existen aberturas para facilitar el enfriamiento (Schomburg, 1990).

Detector

El detector se encarga de determinar cuando ha salido el analito por el final de la

columna. Se clasifican segun su sensibilidad:
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Detector de conductividad termica TCD: o detector de hilo caliente uno de
los primeros detectores que se utilizaron en cromatografia de gases, se
basa en los cambios de conductividad térmica de la corriente de gas
ocasionados por la presencia de las moléculas del analito.

El detector de conductividad térmica posee un amplio rango dinamico
lineal, da respuestas universales tanto a especies organicas como
inorganicas, permite recoger los solutos tras la deteccion y es muy simple.
Una limitacion del detector de conductividad térmica es su sensibilidad

relativamente baja.

Detector de flama ionizante FID: es uno de los detectores mas
extensamente utilizados y uno de los mas aplicables en cromatografia de
gases. El detector de ionizacion de llama es mas utilizado para la mayoria
de compuestos organicos, incluyendo aquellos que estan contaminados

con agua y con Oxidos de nitrégeno y de azufre.

El detector de ionizacion de llama posee una elevada sensibilidad, un gran
intervalo lineal de respuesta, estable y un bajo ruido. Por lo general, es
resistente y facil de utilizar. Una desventaja del detector de ionizacion de

Ilama es que se trata de un detector destructivo de la muestra.

Detector de captura electronica ECD: El detector de captura de electrones
es de respuesta selectiva, siendo muy sensible a las moléculas que contiene
grupos funcionales electronegativas como: halégenos, perdxidos, quinonas
y grupos nitro; y no es sensible a grupos funcionales como aminas,
alcoholes e hidrocarburos. Una aplicacién importante del detector de
captura electrénica es en la deteccién y determinacién de insecticidas
clorados. Los detectores de captura de electrones son altamente sensibles y
tienen la ventaja de no alterar la muestra. Una limitacion del detector de

captura electronica es su sensibilidad baja.

Detector especifico de fésforo y nitrogeno N, P-FID: también conocido
como detector termoidnico o detector de llama alcalina, se basa en la
adicion de una sal de metales alcalinos a la llama de un detector de

ionizacion aumentando la respuesta de éste hacia determinados elementos
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(fésforo, nitrogeno, azufre, etc.). Este tipo de detector es muy utilizado en
el campo de medio ambiente, fundamentalmente para la determinacion de
residuos de plaguicidas, debido a su sensibilidad y especificidad. La
selectividad es muy dependiente de parametros como la temperatura, la
forma y el tamafio de la llama, la composicion de la sal alcalina, geometria
del detector etc.; debido a estos parametros el manejo de este detector es

dificil, la estabilidad y la optimizacion de la respuesta es tediosa.

Detector de flama fotométrica FPD: utiliza una llama de hidrogeno para
excitar a un estado electronico elevado a fragmentos de moléculas que
contengan atomos de azufre o fésforo. Estos dos elementos son excitados
de forma Optica por la llama de hidrégeno y cuando se retornan a su estado
fundamental emiten las lineas caracteristicas de sus espectros. La
sensibilidad y selectividad de este tipo de detectores son variables,

dependiendo de su disefio y las condiciones de trabajo.

Las caracteristicas de un detector ideal son:

Alta sensibilidad, que sea estable y tenga un amplio rango lineal.
Tiempo de respuesta corto.

Intervalos de temperatura de trabajo amplio.

Respuesta selectiva.

Poco sensible a cambios de caudal, presion y temperatura.

Respuesta rapida a cambios de concentracion (Schomburg, 1990).

1.1.3 Proceso cromatografico

La teoria basica de separacion cromatogréafica se describe a continuacion:

La fase mavil fluye a lo largo de la columna cromatogréafica en contacto
con la fase estacionaria.

La fase movil fluye, arrastrando consigo los solutos.

Los solutos se reparten entre ambas fases (fase estacionaria, fase movil).
Las moléculas de soluto en fase estacionaria se estancan.

Las moléculas en fase mévil avanzan con ella.
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e La velocidad del soluto varia inversamente con la afinidad por la fase
estacionaria.
e Los componentes se separan y dejan la columna y entran al detector con

diferentes retenciones de tiempo.

1.1.4 Aplicaciones de la cromatografia

1141 Andlisis cuantitativo

Para el andlisis cuantitativo se determina integrando las areas de cada compuesto
0 midiendo su altura y se obtiene la concentracion de cada analito. Para la
determinacion de cantidad de analito la mejor medida es el area bajo la curva que
se realiza mediante integradores y ordenadores modernos, es conveniente usar el
método de estandarizacion interna debido a que la inyeccion tiene poca
repetibilidad.

1.1.4.2 Andlisis cualitativo

Para el analisis cualitativo se suele emplear el tiempo de retencion o el volumen
de retencidn que es Unico para cada compuesto. Es Util para la identificacion de
compuestos incdgnita presentes en una muestra. La cromatografia de gases se

puede aplicar en los siguientes campos:

e Andlisis de alimentos: esteroles, &cidos grasos, alcoholes, terpenos,
terpenoides, pesticidas, herbicidas, etc.

e Medioambiente: dioxinas, pesticidas, herbicidas, hidrocarburos, etc.

e Anadlisis farmacéuticos: principios activos, impurezas, disolventes
residuales, etc.

e Industriales: disolventes residuales, migracion de compuestos volatiles,

etc.

1.2 Espectroscopia FT — IR

La espectroscopia FT-IR o infrarrojo con transformada de Fourier se basa en la

absorcion de la radiacion infrarroja por las moléculas en vibracion. La absorcion
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de luz infrarroja de energia o frecuencia apropiada excita a la molécula desde su
estado fundamental hasta un estado excitado.

Una molécula absorbera energia cuando ésta sea igual a la necesaria para que se
produzca un cambio vibracional de la molécula (cada molécula representa un
espectro IR caracteristico). Existen dos tipos fundamentales de vibraciones: de

tension y de flexion.

e Las vibraciones de tensién son cambios en la distancia interatdbmica a lo
largo del eje del enlace entre dos atomos.
e Las vibraciones de flexion son cambios en el angulo que forman dos

enlaces.

Vibraciones de tensién

N N

Simétrica Antamatnica

Vibracionaes de flexién

SA XK

Balanceo on plano Thereteo en planc
Alstec fuera del plano Torsktn fuers dal planc

Figura 2: Vibraciones de las moléculas
Fuente: RUBINSON K, A. y RUBINSON J, F. Anélisis Instrumental. (2000).

La informacion que puede proporcionar el infrarrojo con transformada de Fourier

es la siguiente:

e Puede identificar materiales desconocidos.
e Se puede determinar la calidad o la consistencia de una muestra.

e Capaz de determinar la cantidad de componentes de una mezcla.



FT—IR es preferible por varias razones:

1.2.1

Es una técnica no destructiva.
Es un método de medicion precisa.

No requiere una calibracion externa.
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Se puede aumentar la velocidad de un analisis cada segundo.

Se puede aumentar la sensibilidad.
Mayor rendimiento optico.

Es mecanicamente simple.

Con algoritmos de software modernos la espectroscopia de infrarrojos es

una excelente herramienta para el analisis cuantitativo.

Instrumentacion y funcionamiento

En la siguiente figura se presenta las partes elementales de un infrarrojo

con transformada de Fourier.

; Egnﬁf' i'l‘ “
= " (f ‘
. p |
3.Sample .
| -. I
_4.__ T

Figura 3: Proceso de andlisis de las muestras

Fuente: Thermo Nicolet Corporation. (2001). Introduction to Fourier Transform Infrared

Spectrometry.
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1211 Fuente

La energia infrarroja es emitida por una fuente de cuerpo negro brillante. Este haz
pasa a través de una abertura que controla la cantidad de energia presentada a la
muestra (y, en Gltima instancia, al detector); adaptable a los diferentes tipos de

muestras.

1.2.1.2 Interferémetro

Es un instrumento que emplea la interferencia de las ondas de luz para medir con
gran precision longitudes de ondade la misma luz. El haz entra en el
interferémetro de donde toma la "codificacion espectral”. La sefial interferograma

resultante sale del interferémetro.

1.2.1.3 Muestra

El haz entra en el compartimento de la muestra en el que se transmite a través de o
reflejada fuera de la superficie de la muestra, dependiendo del tipo de analisis que
se esté realizando. Es donde se absorben las frecuencias especificas de la energia,

que es Unica y caracteristica de la muestra.

1214 Detector

El haz pasa finalmente al detector para la medicion final. Los detectores utilizados
estdn especialmente disefiados para medir la sefial especial interferograma;
proporciona un nivel de rendimiento superior en la inspeccidén de materias primas

y la identificacion de materiales desconocidos

1.2.15 Equipo

La sefial medida se digitaliza y se envia al equipo en el que la transformacién de
Fourier se lleva a cabo. La transformada de Fourier es basicamente el espectro de
frecuencias de una funcion. El espectro infrarrojo se presenta a continuacion al

usuario para la interpretacion.


http://es.wikipedia.org/wiki/Interferencia
http://es.wikipedia.org/wiki/Luz
http://es.wikipedia.org/wiki/Longitud_de_onda
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1.3 Estandarizacién interna

En la cromatografia de gases, para la cuantificacion de compuestos, existen
diversas técnicas como la normalizacion de areas, el método del patron externo o
el método del patrdn interno. En las técnicas de cromatografia de gases, cuando se
realiza un analisis, se obtiene un cromatograma. En un cromatograma se observa
una serie de picos que corresponden a los analitos detectados. Cada pico sale a su
tiempo de retencion determinado y tiene una altura y areas determinadas. A

continuacion se describira el método utilizado en este proyecto.

La cuantificacion por Estandarizacion Interna: consiste en obtener el
cromatograma de la muestra estandarizada, o sea adicionada de una sustancia
Ilamada estandar interno que debera aparecer en un sitio del cromatograma, libre
de traslapes y desde luego no debera ser componente de la muestra, aunque es
recomendable que sea de la misma naturaleza quimica y del mismo rango de
concentracion que el componente de la muestra por cuantificar (Metanol).
Deberan obtenerse cromatogramas paralelos con soluciones de concentracién
conocida del componente por cuantificar (Metanol) y del estandar interno (por
ejemplo Butanol o Hexanol) y trazar una curva de calibracion que tenga por
ordenadas la relacion de concentraciones correspondientes al componente por

cuantificar y al estandar interno (Norma Mexicana NMX-V-021-1986).

Esta curva servird para situar en sus ordenadas la relacion de areas
correspondientes al componente por cuantificar y al estandar interno del
cromatograma de la muestra estandarizada y asi ubicar la relacion correspondiente
de concentraciones (Norma Mexicana NMX-V-021-1986). Para la cuantificacion
de los analitos detectados se utilizo el area bajo la curva mediante un software
moderno (Spectrum Viewer 2.6.3), obteniéndose la concentracion de cada analito.
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CAPITULO 1
TOXICOLOGIA DEL METANOL

Introduccion

En este capitulo se abordard los temas de: el metanol y su utilizacion, la
fisiopatologia, la intoxicacion por metanol, el rango de toxicidad de metanol
permitido en humanos, el requisito de metanol para aguardiente de cafa
rectificado segin la norma ecuatoriana. Ademas, incluye el diagndstico y los
métodos de tratamiento ante la toxicidad por metanol, los sintomas y signos de

intoxicacion por metanol en el sistema nervioso central, ocular y gastrointestinal.

2.1 Metanol

El metanol, (CH30H), a temperatura ambiente, es un liquido incoloro, volatil e
inflamable, semejante en su olor y otras propiedades quimicas al alcohol etilico.
Utilizado industrialmente como disolvente y como materia prima en la obtencion
de formaldehido, ésteres metilicos de acidos organicos e inorganicos. También, se
utiliza, como anticongelante en vehiculos, disolvente de tintas, tintes, resinas y

adhesivos.

2.2  Fisiopatologia

El metanol es biotransformado en el higado, oxidandose merced a la
alcoholdeshidrogenasa dando formaldehido, el cual es rapidamente convertido,
por la aldehidodeshidrogenasa, en acido férmico. Este Gltimo, mediante una
oxidacion dependiente del folato, se convertira en anhidrido carbonico y agua. En
la toxicocinética del metanol interesa fijarse en un detalle: el etanol tiene una
afinidad por la alcoholdeshidrogenasa unas 10-20 veces superior al metanol, de
ahi su eficacia como antidoto (ROLDAN, J., FRAUCA, C. y DUENAS, A. 2003).
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2.3 La intoxicacién por metanol

En el caso de bebidas alcoholicas la presencia de metanol puede ser por su uso
fraudulento de esta sustancia como sustituto del etanol o por contaminacion por
una deficiencia en la fermentacion y destilacion. La intoxicacion por metanol
ocurre frecuentemente por via digestiva y sus efectos dependen de la cantidad
ingerida. El inicio de la sintomatologia varia extraordinariamente, entre 40
minutos a 72 horas, aunque lo habitual suele ser que parezcan los sintomas en las

primeras 12-24 horas.

Los sintomas y signos de la intoxicacion por via oral generalmente afectan al

sistema nervioso central, tracto gastrointestinal, ojos y pueden agruparse en:

e Sistema nervioso central: en la intoxicacion leve como moderada se
produce cefalea, mareo, letargia, ataxia o un estado de embriaguez similar
al de la intoxicacion etilica. En la intoxicacion grave pueden aparecer

convulsiones, coma y edema cerebral.

e Ocular: en el sentido de la vista, puede existir la pérdida de la agudeza
visual con edema de papila y alteraciones de los reflejos pupilares.
Ademas, puede desarrollarse pérdida de vision y ceguera irreversible por

atrofia del nervio optico.

e Gastrointestinales: nauseas, vomitos y dolor abdominal. Ademaés, puede
presentarse pancreatitis aguda, con aumento de transaminasas y enzimas
pancreaticas. Otras manifestaciones: en ocasiones se percibe un olor de la
orina a formaldehido (ROLDAN, J., FRAUCA, C.y DUENAS, A. 2003).

2.4  Diagnostico

En todos los casos de sospecha de intoxicacion o para valorarla, serd necesario
solicitar una analitica general, gasometria. También, solicitar niveles de etanol,
para determinar si hubo coingesta. Hoy en dia se puede hacer un diagnostico
rapido de la ingesta de metanol pura (sin asociar etanol) mediante Kits

comerciales basados en la deteccion de alcohol deshidrogenasa y alcohol oxidasa.
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2.5 Tratamiento

El método mas simple para frenar la metabolizacion del metanol es la
administracion del etanol, a este tratamiento se suma otros métodos clasicos
como: correccién de la acidosis, hemodialisis, lavado gastrico; se ha incorporado
recientemente un nuevo antidoto, el fomepizol, que representa una opcion
diferente a la utilizacion del etanol. Ambos, antidotos tratan de evitar que el

metanol se metabolice a través del alcohol deshidrogenasa.

2.6 Rango de toxicidad de metanol en humanos

La ingestion de 0,1 g metanol/kg peso corporal o mas, deberia ser considerada
como grave, la ingestibn de mas de 1 g metanol/kg peso corporal es
potencialmente letal (Direccion General de Salud Publica de la Region de
Murcia. 2007).

2.7  Requisito de metanol para aguardiente de cafia rectificado

En bebidas alcohdlicas el requisito de metanol en aguardiente de cafia rectificado
en Ecuador es de 10 mg/100cc de alcohol anhidro como valor maximo permitido
(Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 362:92); esta norma establece los
requisitos que debe cumplir el aguardiente para ser considerado apto para el

consumo.
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CAPITULO 111

MATERIALES Y METODOS
Introduccion

En el siguiente capitulo se describira la metodologia utilizada en el desarrollo del
presente trabajo de investigacion. Los métodos incluyen: la obtencion de las
muestras, la instrumentacion y condiciones de trabajo en el cromatografo de gases
y en el infrarrojo con transformada de Fourier, la preparacién de los patrones y
muestras por el método del patrén interno. Ademas se incluye la preparacion de
los patrones y muestras para la determinacion en el infrarrojo y los materiales

utilizados para cada método de analisis.

3.1 Obtencion de las muestras

Para la obtencidn de las muestras de aguardiente de produccion artesanal se visitd
los siguientes cantones de la provincia del Azuay: Paute, Santa Isabel, Gualaceo y
Girén; se tomo por cantdn tres muestras y se guardd en refrigeracion a una

temperatura de 8°C hasta su posterior analisis que no excedio los 30 dias.

Figura 4: Muestras refrigeradas de aguardiente artesanal a 8 °C

Fuente: Propia del autor
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3.2 Condiciones de trabajo

Se desarroll6 con las siguientes condiciones: en la preparacion de patrones y en
muestras se trabajé peso/peso, cuidadosamente en una balanza analitica con
capacidad desde 1 mg hasta 101 g, tanto en cromatografia de gases como en

infrarrojo con transformada de Fourier.

3.3  Determinacién de metanol por cromatografia de gases

Se trabajo en un cromatografo de gases marca Carlo Erba Instruments de tipo
Hrgc 5300, la instrumentacion y las condiciones de trabajo se detallan a

continuacion.

e Columna cromatografica de tipo capilar de silice fundida de 25 m de
longitud y de diametro interior de 0.32 mm, con un espesor de la pelicula
de 0.2-0.25 pm y de fase estacionaria OV17. La temperatura inicial y

maxima de trabajo fue de 51°C y 240°C respectivamente.

e Se utilizé el hidrogeno como gas transportador del analito con un split de
89.40mm vy los gases nitrogeno y aire como parte del funcionamiento del
equipo. Un detector de ionizacion de flama (FID) y un inyector de division

para la introduccidn de las muestras.

Con una jeringa se tomé 3ul de cada patron y se inyectd en el cromatografo de
gases por triplicado y 8ul de cada muestra y se inyectd por duplicado en el
cromatografo de gases. Los patrones y muestras fueron cuantificados con el

método antes mencionado en el punto 1.3.



Figura 5: Cromatdgrafo de gases

Fuente: Laboratorio Quimico (Universidad del Azuay)

3.3.1 Equipos, materiales y reactivos
Se utilizaron los siguientes medios para cromatografia de gases:

Equipos

e Cromatografo de gas.

e Balanza analitica.

Materiales

e Jeringa de 10 microlitros.

e Pipetas de 100 y 1000 microlitros.

e Pipetas volumétricas de 1, 2, y 10 mililitros.
o Balones de aforo de 25 mililitros.

e Papel absorbente.

Reactivos

e Etanol, metanol y n-butanol.

e Agua destilada.
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3.3.2 Preparacion de los patrones por el método estandar interno

Los patrones para metanol por el método de estandarizacion interna se prepararon
en balones de aforo de 25 mililitros, donde se adicionaron los pl correspondientes
de metanol, posteriormente se agregaron 10 ml de etanol y 2 ml de n butanol y se

aforaron con agua destilada (Tabla 1).

% Peso Peso Peso Peso Peso
Patron ] metanol
Balén de etanol n butanol | Aforo con
aforo ) agua
(9) (9) .
destilada
(9)
(9)
Blanco | 22,43169 - 30,46850 | 32,06772 46,32279
0.1 24,70954 2473878 | 32,77466 | 34,38293 47,92496

0.01 56,18962 57,24450 | 65,27569 | 66,88712 | 120,24068

1 25,72913 26,04377 | 34,09637 | 35,70088 | 49,03927
2 25,35638 25,88251 | 33,92225 | 35,52915 | 48,43646
3 25,28101 26,02808 | 34,04627 | 35,65693 | 48,31964
4 25,56152 26,50960 | 34.54984 | 36,15214 | 48,51710
5 25,17491 26,53383 | 34,58594 | 36,20869 | 48,11080

Tabla 1: Preparacion de patrones mediante el método del

patrén interno



9 i 4 —3v ‘— N et
& RE . RN LR T 4
- 4

el s

Jara Arbito 19

Figura 6: Patrones para metanol mediante el método del patrdn interno

3.3.3 Preparacion de las muestras por el método del patron interno

Para la preparacion de las muestras por el método de estandar interno se trabajé en

balones de aforo de 25 mililitros, donde se adicionaron 2 ul de n butanol y el

aforo se realizd con la muestra (Tabla 2); cada uno de los procesos fue pesado

cuidadosamente.

Muestra Peso Peso Peso aforo con

balén de | n butanol muestra
aforo (9) (9)
(9)

Paute 1 25,77520 | 27,38468 48,79896
Paute 2 25,53766 | 27,14851 48,37383
Paute 3 25,66850 | 27,28356 48,72132
Santa Isabel 1 | 25,69836 | 27,31151 48,36276
Santa Isabel 2 | 25,33017 | 26,94475 47,71451
Santa Isabel 3 | 25,69392 | 27,31183 48,45146
Gir6n 1 25,76259 | 27,37461 47,94421
Girén 2 25,63555 | 27,24178 47,11016
Giron 3 25,58565 | 27,19116 48,58663
Gualaceo 1 25,71420 | 27,31957 48,60037
Gualaceo 2 25,79214 | 27,39706 48,14881
Gualaceo 3 25,38532 | 26,99274 48,30547
Zhumir 22,48157 | 24,08862 46,42611
Cristal 22,51582 | 24,13842 46,59223

Tabla 2: Preparacién de muestras mediante el método del patron interno
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Figura 7: Muestras preparadas mediante el método del patron interno

3.4 Determinacion de etanol por FT - IR

Se trabajé con infrarrojo con transformada de Fourier para la determinacion de
etanol en las muestras, por la necesidad de expresar los resultados finales de
etanol en cc de alcohol anhidro, segiin la norma NTE INEN 362 para bebidas
alcoholicas de tipo aguardiente (mg/100cc de alcohol anhidro). Para la
determinacion de etanol en patrones y en muestras, se trabajdé en un
espectrofotometro infrarrojo de marca Thermo Nicolet de modelo IR 100. Las

condiciones de trabajo fueron las siguientes:

e Se trabajé con una frecuencia de inicio y final de 1800 y 780
respectivamente, ya que el rango intensidad de absorcién para los
alcoholes primarios C-O (en este caso el etanol) es de 1050 + 10cm™?
(Anexo 3).

e Para la medicion de los patrones y de las muestras, se colocé directamente
en la celda del espectrofotometro, mediante una pipeta; seguidamente para
la cuantificacion de los espectros detectados se utilizé el &rea bajo la curva

mediante un software (Spectrum Viewer 2.6.3).
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Figura 8: Infrarrojo con trasformada de Fourier

Fuente: Laboratorio Quimico (Universidad del Azuay)

3.4.1 Equipos, materiales y reactivos

Para la medicién de etanol en patrones y muestras por FT-IR se utilizaron los
siguientes medios:

Equipos

¢ Infrarrojo con transformada de Fourier

e Balanza analitica

Materiales

e Pipetas volumétricas de 2, 5 y 10 mililitros
e Balones de aforo de 25 mililitros

e Papel absorbente

Reactivos

e FEtanol

e Agua destilada
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3.4.2 Preparacion de los patrones para etanol

Los patrones para etanol se prepararon en balones de aforo de 25 mililitros, donde
se adicionaron los pl correspondientes de etanol cuidadosamente y se aforaron
con agua destilada, después de cada paso realizado se procedio a tomar los pesos

correspondientes. (Tabla 3).

% Patrén Peso balon de | Peso etanol (g) Peso aforo con
aforo agua destilada (g)
(9)
20 25,73740 29,78777 50,08984
30 25,38104 31,29344 49,38376
40 25,59752 33,62835 49,24999
50 25,64596 35,58030 48,80058

Tabla 3: Preparacion de patrones para etanol

Figura 9: Patrones para etanol
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CAPITULO IV

RESULTADOS

Introduccion

En el siguiente capitulo se describiran los resultados obtenidos del desarrollo de la
curva de calibracion para metanol, la cuantificacion de metanol en muestras de
aguardiente de produccion artesanal; el desarrollo de la curva de calibracién para
etanol, la cuantificacion de etanol en muestras de aguardiente. Ademas se
presentara mediante gréaficos los desarrollos de la curva de calibracion y en tablas

las concentraciones de metanol y etanol.

4.1  Desarrollo de la curva de calibracién para metanol

Después de haber preparado los patrones por el método de estandarizacion
interna, se procedio a trabajar en el cromatografo de gases con las condiciones de
trabajo antes mencionada en el punto 3.2 y 1.3. En la siguiente tabla se muestran
los resultados obtenidos durante el ensayo.
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X=%

Metanol Prueba | A. Metanol | A. n-butanol | Y= A. metanol / A. n-Butanol

1 12,663 37 0,338791

5 2 40,265 1145 0,351659

3 1,7398 5,5649 0,312638

1 2,3035 7,9532 0,289632

4 2 1,1554 3,9535 0,292247

3 2,6762 9,6416 0,277568

1 3,5404 19,608 0,180559

3 2 3,0671 16,25 0,188745

3 2,4276 11,372 0,213472

1 2,7625 19,567 0,141182

2 2 2,1749 14,774 0,147211

3 10,796 77,358 0,139559

1 3,2034 38,7 0,082775

1 2 7,8359 110,19 0,071113

3 1,0082 12,795 0,078796

1 1,0351 124,32 0,008326

0,1 2 0,41345 46,737 0,008846

3 1,1041 129,09 0,008553

1 0,13072 55,726 0,002346

0,01 2 0,2539 71,504 0,003551

3 0,12165 30,769 0,003954

1 0,014926 79,96 0,000187

Blanco 2 0,014086 1124,88 0,000013

3 0,0040101 253,352 0,000016

Tabla 4: Areas de patrones

Para el desarrollo de la curva de calibracién, se construyd una matriz de datos ya
promediados, en base a la relacion entre areas del metanol sobre n butanol
registradas de las diferentes concentraciones (0, 0.01, 0.1, 1, 2, 3, 4, 5 %) de
metanol. La relacion entre las concentraciones y las areas se reportan a

continuacion.
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X= % Metanol Y = A. metanol / A. n-Butanol
0 0,00007167
0,01 0,00328342
0,1 0,00857512
1 0,07756141
2 0,14265061
3 0,19425842
4 0,28648242
5 0,33436292

Tabla 5: Resultados de la curva de calibracion para metanol

En la obtencion de la curva de calibracion para metanol se manejé un programa

estadistico llamado Cal Tode, los resultados obtenidos en la tabla 4 fueron

procesados mediante esta herramienta, para mejorar y asegurar la confiablidad de

los datos, obteniendo la siguiente tabla como resultado final:

Level X Y Ycalc
1 0,0000 0| 1,458E-03
1 0,0000 0| 1,458E-03
2 0,0100| 0,0023458| 2,164E-03
2 0,0100| 0,0035509| 2,164E-03
2 0,0100| 0,0039537| 2,164E-03
3 0,1000| 0,0083261| 8,517E-03
3 0,1000| 0,0088463| 8,517E-03
3 0,1000| 0,0085529| 8,517E-03
4 1,0000( 0,0711126| 7,204E-02
5 2,0000| 0,1411816| 1,426E-01
5 2,0000| 0,1472113| 1,426E-01
5 2,0000| 0,1395589| 1,426E-01
6 3,0000| 0,2134717| 2,132E-01

Tabla 6: Area de patrones mediante Cal Tode



Jara Arbito 26

En la siguiente figura se muestra la grafica resultante de la curva de calibracion

manejado mediante este software (Cal Tode).

Curva de calibracion para metanol

0,25 y =0,0706x + 0,0015
R2 =0,9994

0,2

0,15

0,1

4. metanol/a. n butanol

0,05

% metanol

Figura 10: Curva de calibracion para metanol

4.1.1 Cuantificacion de metanol en muestras

Para la cuantificacion de metanol, después de haber preparado las muestras, se
procedid a trabajar en el cromatdgrafo de gases con las condiciones de trabajo
antes mencionada en el punto 3.2 y 1.3. En la siguiente tabla se muestran las areas
obtenidas durante el ensayo.
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Muestra Prueba | A. metanol | A n-Butanol | Y= A. metanol/ A n-Butanol
Paute 1 1 0,039682 127,968 0,000310
Paute 1 2 0,061016 1632,8 0,000037
Paute 2 1 0,020108 2814,72 0,000007
Paute 2 2 0,005252 612,648 0,000009
Paute 3 1 0,11825 1311,28 0,000090
Paute 3 2 0,061001 757,616 0,000081

Santa Isabel 1 1 0,050298 327,024 0,000154
Santa Isabel 1 2 0,065749 239,092 0,000275
Santa Isabel 2 1 0,25248 339,6 0,000743
Santa Isabel 2 2 0,29229 372,304 0,000785
Santa Isabel 3 1 1,288 2186,84 0,000589
Santa Isabel 3 2 0,22814 422,64 0,000540
Gualaceo 1 1 0,22483 2226,36 0,000101
Gualaceo 1 2 0,32976 2868,68 0,000115
Gualaceo 2 1 0,39918 2845,92 0,000140
Gualaceo 2 2 0,1716 769,232 0,000223
Gualaceo 3 1 0,010382 2553,76 0,000004
Gualaceo 3 2 0,010163 2834,72 0,000004

Giron 1 1 0,065863 1966,96 0,000033
Giron 1 2 0,015543 490,448 0,000032
Giron 2 1 0,24598 359,104 0,000685
Girén 2 2 1,2679 2063,28 0,000615
Giron 3 1 0,63729 3071,52 0,000207
Girén 3 2 0,28046 1487,36 0,000189
Zhumir 1 0,047652 706,488 0,000067
Zhumir 2 0,18744 2405,92 0,000078
Cristal 1 0,026495 1233,84 0,000021
Cristal 2 0,023704 996,96 0,000024

Tabla 7; Areas de muestras

Para la cuantificacion de metanol en las muestras por cromatografia de gases, se

construy6 una matriz de datos, en base a la ecuacion obtenida en la curva de

calibracion (Figura 10). Los resultados se indican a continuacion, representado en

porcentaje.
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Promedio
Muestras Y X X corregido (%)

Paute 1 0,00031| -0,0162615 0,004193
Paute 1 3,74E-05| -0,0201252 0,000329| 0,002261
Paute 2 7,14E-06| -0,0205534 -0,000099
Paute 2 8,57E-06| -0,0205331 -0,000079| -0,000089
Paute 3 9,02E-05| -0,019377 0,001077
Paute 3 8,05E-05| -0,0195139 0,000940| 0,001009

Santa Isabel 1 | 0,000154| -0,0184756 0,001978
Santa Isabel 1 | 0,000275| -0,0167587 0,003695| 0,002837
Santa Isabel 2 | 0,000743| -0,0101219 0,010332
Santa Isabel 2 | 0,000785| -0,0095323 0,010922| 0,010627
Santa Isabel 3 | 0,000589| -0,0123105 0,008144
Santa Isabel 3 0,00054| -0,0130073 0,007447| 0,007795
Gualaceol 0,000101| -0,0192239 0,001230
Gualaceol 0,000115| -0,0190261 0,001428| 0,001329
Gualaceo2 0,00014| -0,0186675 0,001787
Gualaceo2 0,000223| -0,0174942 0,002960| 0,002373
Gualaceo3 4,07E-06 -0,020597 -0,000143
Gualaceo3 3,59E-06| -0,0206038 -0,000150| -0,000146

Gironl 3,35E-05| -0,0201802 0,000274
Gironl 3,17E-05| -0,0202056 0,000249| 0,000261
Girén2 0,000685| -0,0109504 0,009504
Girén2 0,000615| -0,0119488 0,008505| 0,009004
Giron3 0,000207| -0,0177152 0,002739
Girén3 0,000189| -0,0179832 0,002471| 0,002605
Zhumir 6,74E-05| -0,019699 0,000755
Zhumir 7,79E-05| -0,0195509 0,000903| 0,000829
Cristal 2,15E-05| -0,0203504 0,000104
Cristal 2,38E-05| -0,0203177 0,000136| 0,000120

Tabla 8: Concentracion de metanol en muestras

En la tabla 8 (Concentracién de metanol en muestras) nos muestra una columna (x
calculado corregido), esta operacion se realizd porque se corrigié el blanco por la
existencia de trazas de metanol en etanol; restando cada valor resultante de las

muestras con el valor promediado del blanco.

4.2 Desarrollo de la curva de calibracién para etanol

Para el desarrollo de la curva de calibracion de etanol, se procedio a trabajar en el
Infrarrojo con trasformada de Fourier con las condiciones de trabajo antes

mencionado en el punto 3.3. Se construyd una matriz de datos en base a las
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lecturas de las areas de los espectros registradas a diferentes concentraciones (0,
20, 30, 40, 50 %) de etanol. La relacion entre las concentraciones y las areas de

los espectros se muestran a continuacion.

X= % Etanol Y= Area etanol
0 2,095
20 8,9
30 13,326
40 18,511
50 24,066

Tabla 9: Resultados de la curva de calibracion para etanol

En la siguiente figura se muestra la grafica resultante de la curva de calibracion.

Curva de calibracion para etanol
30
25 y=0,4381x +1,1133 L 4
R2 =0,9865
S 20
c
@
g /
% 15
° (2
S 10
\< ‘
5 /
0
0 10 20 30 40 50
% Etanol

Figura 11: Curva de calibracién para etanol
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4.2.1 Cuantificacion de etanol en muestras

Para la cuantificacion de etanol en las muestras (aguardiente de produccion
artesanal), se construyd una matriz de datos en base a la ecuacion obtenida en la
curva de calibracién (Figura 11). Las muestras fueron preparadas de acuerdo a la

técnica detallada en el punto 3.3. Los resultados se muestran a continuacion.

Muestras A. etanol (y) (y-b) | % x=(y-b)/(m)
Paute 1 32,30 31,19 71,19
Paute 2 32,38 31,27 71,38
Paute 3 32,16 31,04 70,86

Santa Isabel 1 32,15 31,03 70,84
Santa Isabel 2 32,10 30,99 70,73
Santa Isabel 3 32,23 31,11 71,02
Gualaceo 1 22,45 21,33 48,70
Gualaceo 2 22,38 21,27 48,55
Gualaceo 3 22,31 21,20 48,38
Girén 1 22,50 21,38 48,81
Girén 2 32,06 30,95 70,65
Gir6on 3 22,39 21,28 48,56
Zhumir 19,91 18,79 42,90
Cristal 21,38 20,26 46,25

Tabla 10: Concentracion de etanol en muestras

4.3 Concentracion final de metanol en muestras

Después de haber obtenido los porcentajes de concentracion de metanol y los
porcentajes de concentracion de etanol, se promedio y se procedi6 a construir una
matriz de datos para la concentracion total de metanol en cada una de las
muestras. En la tabla 11 se muestran los datos de concentracion total obtenidos y
expresados en mg/100cc de alcohol anhidro.
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mg/100cc alcohol

Muestras % Etanol % Metanol anhidro
Paute 1 71,19 0,0023 3,52
Paute 2 71,38 -0,0001 -0,14
Paute 3 70,86 0,0010 1,59
Santa Isabel 1 70,84 0,0028 4,46
Santa Isabel 2 70,73 0,0106 16,76
Santa Isabel 3 71,02 0,0078 12,20
Gualaceo 1 48,70 0,0013 4,42
Gualaceo 2 48,55 0,0024 7,94
Gualaceo 3 48,38 -0,0001 -0,49
Girén 1 48,81 0,0003 0,86
Girén 2 70,65 0,0090 14,23
Girén 3 48,56 0,0026 8,71
Zhumir 42,90 0,0008 3,55
Cristal 46,25 0,0001 0,44

Una vez analizado los resultados (Tabla 11) se expres6 el metanol en mg sobre

100 cc de alcohol anhidro. Donde las muestras que presenta una mayor

Tabla 11: Concentracion final de metanol en muestras

concentracion de metanol son Santa Isabel 2, 3 y Girdn 2. Las muestras que no

poseen metanol es Paute 2 y Gualaceo 3 y el resto de muestras estan por debajo

del limite méximo de la norma.
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CAPITULO V

DISCUSION

Introduccion

En este capitulo se discutird los términos de mayor importancia referentes a este
trabajo de investigacion, planteando una breve discusion sobre el trabajo
realizado, incluyendo un estudio realizado por el Instituto Nacional de Higiene y

Medicina Tropical Leopoldo lzquieta Pérez — INH.

5.1 Discusioén

El limite maximo permitido de metanol en aguardiente de cafia rectificado
ecuatoriano es de 10 mg/100cc de alcohol anhidro (0.01%). Aunque nueve de las
catorce muestras de aguardiente artesanal y de marca existe la presencia de
metanol, estas no superan el valor maximo permitido, incluso estos valores no
sobrepasan las normativas de otros paises para bebidas alcohédlicas de tipo
aguardiente, como la normativa mexicana que es de 300 mg/100cc (0.3%)
(NORMA MEXICANA. NOM-142-SSA1-1995). Se encontrd metanol fuera del
limite permitido en tres de catorce muestras con valores de 16,76; 12,20 y 14,23
mg / 100 cc de alcohol anhidrido, muestras procedentes de Santa lIsabel 2, 3 y
Girén 2 respectivamente. Ademés las muestras de Paute 2 y Gualaceo 3 no

poseian metanol.

Cabe destacar que de acuerdo a los estudios realizados por el Instituto Nacional de
Higiene y Medicina Tropical Leopoldo Izquieta Pérez — INH, se determiné la
presencia de metanol en altas concentraciones, tanto en muestras biolégicas de
pacientes como muestras de productos incautados. Las muestras positivas han

mostrado valores superiores a 10mg/100ml de alcohol anhidro, incluso el valor



Jara Arbito 33

mas alto encontrado fue de 611.3 mg/100ml de alcohol anhidrido; las muestras

analizadas fueron remitidas a nivel nacional.

Se requieren més estudios de los componentes de las bebidas alcohdlicas de tipo
aguardiente de produccion artesanal para asegurar la inocuidad en cuanto a
niveles toxicos de otros compuestos y no solo de metanol, garantizando un

producto seguro para el consumo.

El presente trabajo de investigacion tuvo como fin la determinacion de metanol en
bebidas alcohdlicas de tipo aguardiente de produccion artesanal en los cantones de
Paute, Gualaceo, Girdn y Santa Isabel; lugares productores y populares de mayor
consumo en la provincia del Azuay, se necesitaria realizar mas estudios a nivel
nacional y realizar un seguimiento en el proceso de manufacturacion, asi como del

control de calidad.
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CONCLUSIONES

El desarrollo de la presente investigacion sobre la determinacion de metanol en
aguardiente de produccion artesanal en la provincia del Azuay por el método de

cromatografia de gases, condujo a las siguientes conclusiones:

e En la determinacion de metanol en bebidas alcohdlicas de tipo aguardiente
de produccion artesanal se demostré que nueve de las catorce muestras
analizadas no superan el valor maximo permitido segun la norma NTE
INEN 362:92, cumpliendo en su totalidad con la legislacion que rige en

Ecuador.

e Se encontr6 metanol fuera del limite permitido en tres de catorce muestras
con valores de 16,76; 12,20 y 14,23 mg / 100 cc de alcohol anhidrido,
muestras procedentes de Santa Isabel 2, 3 y Giron 2 respectivamente.

Ademas las muestras de Paute 2 y Gualaceo 3 no poseian metanol.

e Para un consumo seguro de este tipo de bebidas alcohdlicas en nuestro
pais se necesita una mayor responsabilidad del productor y las autoridades
de control, pues la falta de control y seguimiento, hacen que el producto no

sea seguro y ponga en riesgo la salud del consumidor.

e En los lugares de recoleccion de muestras, las bebidas se expenden en
envases reciclados sin un previo tratamiento, convirtiéndose en un
producto inseguro para el consumo por la contaminacién que puede poseer

el envase.

e En cuanto a las condiciones de produccion, la mayoria de productores no
aplican las buenas practicas de manufacturacion y son distribuidas sin
habérselos realizado un control de calidad riguroso, por lo tanto el no

garantiza la calidad es estos productos.
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ANEXOS

- Anexol

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 362:92. Bebidas Alcoholicas.

Aguardiente de Cafia Rectificado. Requisitos. Cuarta revision.
1.OBJETO

1.1 Esta norma establece los requisitos que debe cumplir el aguardiente de cafa

rectificado, para ser considerado apto para el consumo humano.
2. DEFINICIONES

2.1 Aguardiente de cana rectificado. Es el producto obtenido mediante la
fermentacion alcoholica y destilacion de jugos y otros derivados de la cafia de
azucar, sometido a rectificacion, de modo que conserve sus caracteristicas
organolépticas. También podrd denominarse "Aguardiente” o "Aguardiente de

cana".
3. REQUISITOS

3.1 Debe ser transparente, incoloro o ambarino, con olor y sabor caracteristicos

del aguardiente de cafa rectificado.

3.2 No se permite la adicion de edulcorantes artificiales, colorantes diferentes al
caramelo de sacarosa, esencias naturales o artificiales que modifiquen sus

caracteristicas organolépticas, ni bonificadores artificiales.

3.3 Debe cumplir con los requisitos establecidos en la tabla 1.
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Tabla 1. Requisitos del aguardiente de cafia rectificado.

REQUISITOS | UNIDAD | MININIMO | MAXIMO | METODO DE
ENSAYO
Grado INEN 340
alcoholico a °GL
15°C
a) anivel de 85 -
productor
a) a nivel de 30 50
consumidor
Acidez total, * - 40 INEN 340
como &cido
acético
Esteres, como * - 80 INEN 340
acetato de etilo
Aldehidos, * - 20 INEN 340
como etanal
Furfural * - 1.5 INEN 340
Alcoholes * - 150 INEN 340
superiores
Metanol * - 10 INEN 340
Congéneres * 18 250

* mg/100 cc de alcohol anhidro.

3.4 El agua utilizada para hidratar el producto hasta los niveles establecidos en la

tabla 1 debe ser potable, segin Norma INEN 1108. También podra ser destilada,

desionizada o desmineralizada.

4. INSPECCION

4.1 El muestreo debe realizarse de acuerdo a la Norma INEN 339
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5. ENVASADO Y ROTULADO

5.1 El aguardiente, para consumo final, debe envasarse cumpliendo los requisitos
establecidos en la Norma correspondiente, de tal forma que se garantice su calidad
e inviolabilidad.

5.2 El aguardiente, como producto de consumo final, debe tener impreso, con
caracteres legibles e indelebles en el panel principal de la etiqueta, la
denominacion "Aguardiente”, "Aguardiente de cafia" o "Aguardiente de cafa
rectificado”, Indistintamente, ademéas de todos los requisitos estipulados en la
Norma INEN 1 933.

5.3 El envasado y comercializacion del aguardiente de cafia rectificado, para
consumo final, se sometera a las Normas y Regulaciones dictadas por el INEN y

las leyes pertinentes.
APENDICE Z

Z.1 DOCUMENTOS NORMATIVOS A CONSULTAR
INEN 339 Bebidas alcoholicas. Muestreo.
INEN 340 Bebidas alcohdlicas. Determinacién del grado alcoholico.
INEN 341 Bebidas alcohdlicas. Determinacion de la acidez.
INEN 342 Bebidas alcohdlicas. Determinacion de ésteres.
INEN 343 Bebidas alcohdlicas. Determinacion de aldehidos.
INEN 344 Bebidas alcohdlicas. Determinacion de furfural.
INEN 345 Bebidas alcohdlicas. Determinacion de alcoholes superiores.
INEN 337 Bebidas alcohdlicas. Determinacion de metanol
INEN 1108 Agua potable. Requisitos.

INEN 1933 Bebidas alcoholicas. Rotulado. Requisitos.
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Z.2 BASES DE ESTUDIO

Norma Cubana 83-0. Aguardiente. Especificaciones de calidad. Comité Estatal de
Normalizacion. La Habana, 1984.

Norma ICONTEC 410. Bebidas alcoholicas. Aguardiente de cafia. Primera
revision. Instituto Colombiano de Normas Técnicas. Bogot4, 1976.

Cddigo Latinoamericano de Alimentos. Bebidas alcohdlicas y licores. Segunda
edicion. Buenos Aires, 1964

- Anexo 2

Cromatograma: Medicion bajo el &rea (Spectrum Viewer)
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Tabla de correlaciones en espectroscopia infrarroja

Enlace | Tipode | Tipo especifico Rango e intensidad de absorcion
enlace de enlace
C-H alquilo Metilo 1380 cm™ (débil), 1460 cm™ (fuerte) y
2870, 2960 cm™ (ambos, de fuerte a
medio)
metileno 1470 cm™ (fuerte) y 2850, 2925 cm’
! (ambos, de fuerte a medio)
metino 2890 cm™ (débil)
vinilo C=CH, 900 cm™ (fuerte) y 2975, 3080 cm’
! (medio)
C=CH 3020 cm™ (medio)
alqueno monosust | 900, 990 cm™ (ambos fuerte)
ituido
alqueno cis- 670-700 cm™ (fuerte)
disustituido
alqueno trans- 965 cm™ (fuerte)
disustituido
alqueno 800-840 cm™ (fuerte a medio)
trisustituido
aromatico | benceno/benceno | 3070 cm™ (débil)
sustituido
benceno 700-750 cm™ (fuerte) y 700+10 cm’
monosustituido ! (fuerte)
benceno orto- 750 cm™ (fuerte)
disustituido
benceno meta- 750-800 cm™ (fuerte) y 860-900 cm”
disustituido ! (fuerte)
benceno para- 800-860 cm™ (fuerte)
disustituido
alquino 3300 cm™ (medio)
aldehido 2720, 2820 cm™ (medio)
c=C c=C alqueno 1645 cm™ (medio)
aciclico monosustituido
alqueno 1,1- 1655 cm™ (medio)
disustituido

alqueno cis-1,2-
disustituido

1660 cm™ (medio)



http://es.wikipedia.org/wiki/Metileno
http://es.wikipedia.org/wiki/Metino
http://es.wikipedia.org/wiki/Grupo_vinilo
http://es.wikipedia.org/wiki/Alqueno
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidrocarburo_arom%C3%A1tico
http://es.wikipedia.org/wiki/Benceno
http://es.wikipedia.org/wiki/Alquino
http://es.wikipedia.org/wiki/Aldeh%C3%ADdo
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alqueno trans-1,2-
disustituido

1675 cm™ (medio)

alqueno tri y
tetrasustituido

1670 cm™ (débil)

C=C conj | Dienos 1600, 1650 cm™ (fuerte)
ugado
con anillo de 1625 cm™ (fuerte)
benceno
con C=0 1600 cm™ (fuerte)
Cc=C 1450, 1500, 1580, 1600 cm™ (fuerte a
aromatico débil) - siempre los 4
C=C alquino terminal | 2100-2140 cm™ (débil)
alquino 2190-2260 cm™ (muy débil, a veces no
disustituido visible)
C=0 cetona/al | alifaticos 1720 cm™
dehido saturados/ciclos
de 6 miembros
a,B-insaturado 1685 cm™ (también va para cetonas
aromaticas)
ciclo de 5 1750 cm™
miembros
ciclo de 4 1775 cm™
miembros
aldehido 1725 cm™ (influencia de la conjugacion
como en las cetonas)
derivados | &cido carboxilico | 1710 cm™
de &cido | saturado
carboxilic
0
4cido carboxilico | 1680-1690 cm™
insaturado/aromat
ico
ésteres y lactonas | 1735 cm™ (influencia de la conjugacion
y el tamafio del anillo como en las
cetonas)
anhidridos 1760 y 1820 cm™ (ambos)
halogenuros 1800 cm™
amidas 1650 cm™ (amidas asociadas)
sales 1550-1610 cm™ (también va para
de carboxilatos zwitteriones aminoacidicos)
O-H alcoholes, 3610-3670 cm™ (la concentracion de la
fenoles muestra ensancha la absorcién y la
mueve a 3200-3400 cm™)
acidos 3500-3560 cm™ (la concentracion de la
carboxilic muestra ensancha la absorcién y la
0s mueve a 3000 cm™)
N-H aminas pr doblete entre 3400-3500 cm™ y 1560-



http://es.wikipedia.org/wiki/Sistema_conjugado
http://es.wikipedia.org/wiki/Sistema_conjugado
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_carbox%C3%ADlico
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_carbox%C3%ADlico
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_carbox%C3%ADlico
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Lactonas&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/Halogenuros
http://es.wikipedia.org/wiki/Amidas
http://es.wikipedia.org/wiki/Grupo_carboxilo
http://es.wikipedia.org/wiki/Fenol
http://es.wikipedia.org/wiki/Amina
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imarias 1640 cm™ (fuerte)
aminas sobre 3000 cm™ (medio a débil)
secundari
as
iones se ensancha con multiples picos entre
amonio 2400-3200 cm™
C-0 alcoholes | primarios 1050+10 cm™
secundarios alrededor de 1100 cm™
terciarios 1150-1200 cm™
fenoles 1200 cm™
éteres alifaticos 1120 cm™
aromaticos 1220-1260 cm™
4cidos 1250-1300 cm™
carboxilic
0S
ésteres 1100-1300 cm™
C-N aminas 1020-1220 cm™ (frecuentemente
alifaticas sobrepuestas)
C=N 1615-1700 cm™ (efectos de conjugacion
similares a C=0)
nitrilos (e 2210-2260 cm™ (no conjugado 2250,
nlace conjugado 2230 cm™)
triple C-
N)
isonitrilos 2165-2110 cm™ (2140 - 1990 cm™ para
(enlace R-N=C=S)
R-N-C)
C-X fluoroalca | ordinarios 1000-1100 cm™
(X=F, nos
Cl, Br,
)
trifluorometilo doslfuertes, se ensancha entre 1100-1200
cm
cloroalca 540-760 cm™ (medio to débil)
nos
bromoalc below 600 cm™
anos
iodoalcan below 600 cm™
0S
N-O compuest | Alifatico 1540 cm™ (maés fuerte) y 1380 cm™ (mas
0S nitro débil) - Siempre ambas.
aromatico 1520, 1350 cm™ (la conjugacion

usualmente baja el nimero de onda)
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