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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacién (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracion de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacién. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacién y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

¢ Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacion NC/CTN 27 de Bebidas alcohdlicas
integrado por las entidades siguientes:

- Ministerio de la Industria Alimenticia.

- Instituto de Investigaciones de la Industria Alimenticia
- Instituto Nacional de Higiene de los Alimentos

- Ministerio del Comercio Interior.

- Ministerio de la Industria Azucarera.

- Centro Nacional de Inspeccion de la Calidad

- Cuba Ron S.A.

- Instituto Cubano de Investigaciones de los Derivados de la Cafia de Azucar
- Laboratorios CUBACONTROL SA

- Union de Bebidas y Refrescos.

- Empresa de Bebidas Ciudad de la Habana.

- Empresa de Bebidas de la Habana.

- Instituto de Investigaciones en Normalizacion.

- Oficina Nacional de Normalizacion.

e Es la adopcion del método 950.05 de Official Method of andlisis of AOAC Internacional (2000)
17th Ed., AOAC Internacional. Gaithersburg, MD, USA
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BEBIDAS ALCOHOLICAS—DETERMINACION DE ESTERES TOTALES—
METODO POR SAPONIFICACION
1 Objeto

Esta norma establece un método de ensayo para determinar ésteres totales en bebidas
alcoholicas por el método de saponificacion. Es aplicable a alcoholes y aguardientes.

2 Referencias normativas

Los documentos que se mencionan seguidamente son indispensables para la aplicacion de esta
Norma Cubana .Para las referencias fechadas, solo se toman en consideracién la edicién citada
Para las no fechadas, se toma en cuenta la ultima edicién del documento de referencia (incluyendo
todas las enmiendas).

NC-ISO 3696:2003. Agua para uso en analisis de laboratorio. Especificaciones y Métodos de
ensayo.

NC 290:2003. Determinacion del grado alcohélico en bebidas alcohdlicas.
3 Principio

Este método de ensayo se basa en la saponificacion de los ésteres presentes con hidréxido de
sodio calentando a reflujo y posterior valoracién del exceso de hidroxido con acido clorhidrico.

4 Aparatos

Los aparatos usuales en el laboratorio y en particular:
4.1 Matraz aforado de 250 mL

4.2 Balon de destilacion con cuello largo de 1000 mL
4.3 Balén de 500 mL.

4.4 Condensador recto, preferentemente de 600 mm.
4.5 Condensador de espiral o serpentin, de preferencia Graham, no menor de 400 mm
4.6 Trampa de vapor

4.7 Termémetro que cubra el rango de 0 a 30 °C

4.8 Manta, plancha, mechero o bafio de agua.

4.9 Pipeta volumétrica de 100 mL

4.10 Bureta de 25 mL con divisiones no mayores de 0,05 mL
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4.11 Trampas
5 Reactivos

5.1 Soluciéon de hidréoxido de sodio 0.1N. Recientemente valorada utilizando preferentemente
como patrén ftalato acido de potasio.

5.2 Solucion de hidroxido de sodio 0.1 N 6 0.01 N

5.3 Solucién de acido clorhidrico 0,1 N. Valorar cada serie de ensayos contra la solucion regulada
de hidroxido de sodio 0,1 N.

5.4 Solucion indicadora al 0,5 % de fenolftaleina. Se disuelven 0,5 g de fenolftaleina en 50 mL de
alcohol etilico en volumen al 95 %, se agregan 50 mL de agua destilada y se neutraliza agregando
solucion 0,01 N de hidroxido de sodio hasta débil coloracion rosada.

5.5 Solucién de hidréxido de sodio 6 N.

5.6 Agua para analisis (segun la NC-ISO 3696)
6 Procedimiento

6.1 Preparacion de la muestra

6.1.1 Muestras que no requieren destilacion

En los productos que no poseen color, azucar o solidos disueltos, como el caso del aguardiente
fresco de cafia, no es necesario; el proceso de destilacién y la determinacién de los ésteres se
realizan en la muestra directa.

6.1.2 Destilacion de la muestra
Cuando sea necesario realizar destilacion se procedera en cada caso segun la NC 290:2003.
6.2. Determinacion

Se pipetean 100 mL de muestra preparadas de acuerdo a 6.1, tomadas inmediatamente después
de destapado el frasco que la contiene y preferentemente a 20 °C, en un balén de 500 mL, se
adicionan 3 6 4 gotas de indicador de fenolftaleina y se neutralizan los acidos libres anadiendo
gota a gota la solucion de hidroxido de sodio 0,01 o 0,1 N hasta color rosado permanente.

Se adicionan 10 mL de hidréxido de sodio 0,1 N, medidos con bureta, se conecta el balén a un
condensador de 600 mm y se ajusta una trampa de 6xido de calcio en la parte superior del
condensador. Se calienta para reflujo lentamente durante 30 minutos para el caso del alcohol y
2 horas para otras bebidas. Se enfria a temperatura ambiente manteniendo el condensador y las
trampas conectadas al balén. Se separa el balén del condensador y se mantiene tapado hasta el
momento en que se valora el exceso de alcalis con solucidon de acido clorhidrico 0,1 N. Se
rechazan las determinaciones en las cuales el exceso de alcalis sea menor de 2 mL 6 mayor de
10 mL.

El ensayo en blanco se hara con solucion hidroalcohdlica a 50 % v/v (etanol-agua destilada 1 + 1).
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6.3 Expresion de los resultados

Los ésteres totales se expresan en g de acetato de etilo por 100 L de muestra y se calcula por la
férmula siguiente:

(Vi Ng—V2Np).F
E= —B
V

Donde:

E: concentraciéon de ésteres totales, expresados como acetato de etilo.
V4: volumen de la solucién de hidréxido de sodio 0.1N (mL) adicionados.
N+. normalidad exacta de la solucidon de hidréxido de sodio.

V5. volumen de la solucién de acido clorhidrico usado en la valoracion.
N,: normalidad exacta de la solucién de acido clorhidrico.

V: volumen de la porcion de ensayo tomada (mL).

F: 8 800 factor por el que se multiplica para expresar los resultados en gramos de acetato de etilo,
en caso de expresarlo en miligramos por Litro, el factor sera 88 000.

B: ésteres totales contenidos en el ensayo en blanco, expresados en gramos por 100 L de muestra
o en miligramos por Litro.

Donde:

C; concentracion de ésteres, expresados como acetato de etilo por Litros de alcohol absoluto o
miligramos de acetato de etilo por litro de alcohol absoluto.

E: concentracién de, ésteres expresados como acetato de etilo por 100 L de muestra o
miligramos de acetato de etilo por Litro de muestra, al grado alcohdlico de la misma.

A: grado alcohdlico de la porcion de ensayo.
6.4 Repetibilidad
La diferencia absoluta entre dos resultados simples independientes, obtenidos mediante el mismo

método, a partir de material de ensayo idéntico, en el mismo laboratorio por el mismo analista
usando el mismo equipamiento dentro de un intervalo corto, no debe ser del 3 % del valor medio.
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