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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 Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacion N° 27 “Bebidas Alcohdlicas”
integrado por las entidades siguientes:

- Ministerio de la Industria Alimenticia.

- Instituto de Investigaciones de la Industria Alimenticia

- Instituto de Nutricion e Higiene de los Alimentos ,INHA, MINSAP
- Ministerio del Comercio Interior.

- Centro Nacional de Inspeccién de la Calidad. CNICA MINAL

-  CubaRon S.A.

- Instituto Cubano de Investigaciones de los Derivados de la Cafia de Azlcar
- 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 Sustituye a la NC 83-02-4:1982 Rones. Métodos de Ensayos. Determinacién de alcoholes
superiores y a la NC 83-30: 1987 Alcohol Etilico. Determinacion de alcoholes superiores.

e Constituye la adopcién del método oficial 968.09 de Official Methods of analysis of AOAC
INTERNATIONAL (2000) 17" Ed., AOAC INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA
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BEBIDAS ALCOHOLICAS—DETERMINACION DE ALCOHOLES SUPERIORES—
METODO ESPECTROFOTOMETRICO

1 Objeto

Este método es apropiado para la determinacion de los alcoholes superiores en bebidas
alcohdlicas destiladas, aguardientes y alcohol etilico.

2 Referencias normativas

Los documentos que se mencionan seguidamente son indispensables para la aplicaciéon de esta
Norma Cubana. Para las referencias fechadas, solo se toman en consideracion la edicion citada.
Para las no fechadas, se toma en cuenta la ultima edicion 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 alcohdlico.

3 Fundamento del método

Se basa en la determinacion del contenido de los alcoholes superiores isobutilico e isoamilico, por
medio de la reaccién con una solucién de p-dimetil amino benzaldehido (p-DMAB) en medio &cido.
La intensidad del complejo formado, se determina por espectrofotometria a una longitud de onda
de 540 nm.

4 Reactivos y soluciones patrones

Se usaran reactivos con una pureza superior a 99 %, El agua para andlisis cumplird con la
NC-SO 3696

Etanol (CAS 64-17-5). ). Puede emplearse Alcohol Etilico superfino siempre y cuando no aporte
presencia de congéneres del etanol al ser diluido.

2-metil-1-propanol (Isobutanol) (CAS 78-33-1).
3-metil-1-butanol (alcohol isoamilico) (CAS 123-51-3).
Acido sulfarico (densidad 1,84 g / mL)

P-dimetil amino benzaldehido (p-DMAB)

4.1 Solucién de para dimetil amino benzaldehido

En un frasco volumétrico de 100 mL se disuelven 1.0 gramos + 0.0001 g p de p- dimetil amino
benzaldehido pesados en balanza analitica, mezclandolo con 5 mL de acido sulftrico y 90 mL de
agua destilada. Se llevan a la marca del aforo con agua destilada.
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4.2 Solucién A patron de alcoholes superiores

Pesar con una precision de + 0.0001 g 2 gramos de alcohol isobutilico y 8 gramos de alcohol
isoamilico, transferirlos a un frasco volumétrico de 1 Litro y diluir hasta el aforo con agua destilada.

4.3 Solucién B patron de alcoholes superiores

Pipetee 10 mL de la solucion A patrén de alcoholes superiores en cada uno de dos frascos
volumétricos de 100 mL y diluya hasta el aforo, uno con agua destilada y con etanol el otro.

4.3.1 Solucién patron B de alcoholes superiores en agua.

Pipetee 10 mL de la solucion A patrén de alcoholes superiores en un frasco volumétrico de 100 mL
y diluya hasta el aforo con agua destilada.

4.3.2 Solucidn patrén B de alcoholes superiores en etanol.

Pipetee 10 mL de la solucién A patrén de alcoholes superiores en un frasco volumétrico de 100 mL
y diluya hasta el aforo con etanol.

4.4 Soluciones de Trabajo para la curva de calibracion
4.4.1 Soluciones para productos con graduacion alcohodlica hasta 85 % v/v a 20 °C

Para productos con un contenido de alcoholes superiores de 1.0g a 6.0 g / 100 L se pipetean en
frascos de 100 mL alicuotas desde 1.0mL a 6.0 mL de la solucion patron B de alcoholes superiores
en medio acuoso preparada segun 4.3.1 vy se diluyen hasta el aforo con solucion de etanol con
una graduacioén alcohdlica similar a la esperada, cuando la porcién de ensayo es diluida en el tubo
de ensayo por el resto de las adiciones para efectuar su andlisis.

4.4.2 Soluciones para productos con graduacion alcohélica desde 85 % hasta 96 % v/v a
20 °C

Prepare soluciones similares a las preparadas en 4.4.1 pero empleando la solucién patron B de
alcoholes superiores en medio alcohdlico, preparada segun 4.3.2 y diluya a 100 mL con una
solucién alcohdlica al grado de la muestra o de su dilucion.

Cuando 6 mL de la solucién patrén B es diluida con alcohol de 95 % v/v y analizada, la
Absorbancia debe ser de 0.83 £ 0.03 a 530 nm.

5 Aparatos, equipos y medios de medicidn

5.1 Espectrofotometro apto para trabajar a una longitud de onda de 540 nm.
5.2 Criostato o bafio de hielo que garantice una temperatura inferior a 10 °C.
5.3 Frascos volumétricos de 100 mL y 1000 mL.

5.4 Pipetas volumétricas de 1mL ,2mL, 5mL y 10 ml.

5.5 Bureta de 10 mL graduada en 0,1 mL.

5
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5.6 Tubo de ensayo con tapa de rosca o esmerilada de preferencia 15mL x 150 ml.
5.7 Balanza analitica con precision de 0.0001 g

6 Procedimiento
6.1 Preparacion de la porcién de ensayo

Productos que poseen color, azlicar o solidos disueltos requieren ser destilados antes de
someterse a andlisis. La destilacion sera realizada segin lo estipulado en la NC 290
Determinacion del grado alcohdlico.

Para muestras que contienen mas de 6.0 gramos de alcoholes superiores /100 L, diluirla con agua
destilada a una concentracion entre 2.0gramos y 5.0 gramos de alcoholes superiores /100 L. Diluya
5 mL de rones, brandies, cofac, wiskys en 100 mL. Para muestras de rones y whiskys pesados y
aguardientes diluir 5 mL en 250 mL.

6.2 Determinacion
6.2.1 Desarrollo del color

En tubos de ensayo, de preferencia 15mm x 150 mm, se pipetean 2 mL de la muestra de
ensayo, o la muestra de ensayo diluida, destilada si se requiere; 2 mL de agua destilada (para
blanco de reactivo); y 2 mL de las soluciones de trabajo de la curva de calibracién. Tape o cubra
los tubos, pdngalos en una cesta de alambre o en una gradilla e introdizcalos en el criostato 0 en
el bafio de hielo. Pipetee en cada tubo 1 mL de solucién de p-DMAB, agite, vuélvalos a introducir
en el criostato o en el bafio de hielo por 3 minutos.

Con los tubos aun en el bafio, adicione 10 mL de &cido sulfurico frio empleando la bureta de 10 mL
de forma que el &cido corra por la pared del tubo. Agite los tubos individualmente y vuélvalos a
poner en el bafio de hielo o en el criostato por 3 minutos.

Transcurrido este tiempo, transfiera los tubos para un bafio de agua hirviendo y deje que ebulla
durante 20 minutos. Transfiera los tubos para el bafio de hielo o el criostato por 3-5 minutos y
seguidamente a un bafio de agua a temperatura ambiente.

6.2.2 Medicién fotométrica

Se lee el % de Transmitancia o la Absorbancia del color desarrollado en las muestras o las
soluciones de trabajo de la curva de calibracién en un espectrofotometro a 538-543 nm contra el
blanco de reactivo (se usa la misma longitud de onda tanto para las muestras como para las
soluciones de trabajo de la curva de calibracion), empleando cubetas de 1 cm. de paso 6ptico.

6.3 Gréaficos de calibracion y expresiéon de los resultados

A partir de la medicion fotométrica de las soluciones de trabajo para la curva de calibracién
preparadas en 4.4.1y 4.4.2, plotee gramos de alcoholes superiores / 100 L como abscisa en una
escala lineal contra % de Transmitancia como ordenada en la escala logaritmica de un papel
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semilogaritmico. Convierta los % de Transmitancia de las soluciones de ensayo a gramos de
alcoholes superiores / 100 L a partir de la curva patron. Si se utiliza la Absorbancia el ploteo se
realiza en un papel milimetrado. Puede emplearse el célculo de la recta de mejor ajuste por el
método de los minimos cuadrados y emplear la ecuacion resultante para el célculo de la
concentracion

Si se utilizaron muestras diluidas, multiplicar los gramos de alcoholes superiores / 100 L
encontrados por el factor de dilucién para obtener los gramos de alcoholes superiores /100 L en la
muestra original. Deben de analizarse dos niveles de soluciones patrones por cada serie de
muestras.

La concentracion de alcoholes superiores en la muestra, expresado en gramos / 100 Litros de
alcohol absoluto, se obtiene usando la férmula:

100
X -

m

C,=¢C

Donde:
Cm = Concentracion de alcoholes superiores en gramos / 100 Litros.
H = Concentracién alcohdlica de la muestra.

Las calibraciones para obtener las ecuaciones deberan repetirse cada vez que se agote la solucion
de p-dimetil amino benzaldehido.

6.4 Repetibilidad y Reproducibilidad

La Desviacion Tipica Relativa de la Repetibilidad y de la Reproducibilidad para cada uno de los
componentes por separado, no podré exceder de 5% y 8 % respectivamente.
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