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Aun cuando se han descrito varios métodos para analizar bebidas
alcohdlicas por medio de la cromatogralia en lase de vapor (cfv), en
el presente trabajo se describe un nuevo método empleado para ana-
lizar varios rones mexicanos, que no implica extracciones o destila-
ciones previas (1-6), ya que la muestra se inyecta directamente en el
cromatografo con lo cual se obtienen resultados mis representativos
OF

Los andlisis preliminares se llevaron a cubo con liquidos de parti-
cién, en Chromosorb W, empleados anteriormente para el andlisis de
bebidas espirituosas (8, 9) vy los resultados se encuentran en las co-
lumnas (a), (b) y (c) de la Tabla I

Cuando se emplea glicerina como liquido de particién, no se logra
separar el acetato de metilo del acetato de etilo, ui el metanol cuando
se encuentra en pequeiia proporcion, del etanol, como es el caso en
este tipo de bebidas [colunura (a) de la Tabla IJ.

Empleando “Castorwax”, se puede separar el acetato de metilo del
acetato de ectilo, pero no al metanol del etanol [columna (b) de la
Tabla 1].

. ¥ Tomado en parte de una tesis que presentd Maria Garcia a la Facultad de
Ciencias Mcédijcas y Bioldgicas de Ia Universidad Michoacana de San Nicolis Hidalgo,
Para obtener ¢l Titulo de Quimico Farmacobidlogo.
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Si se emplea “Ucon polar” se logra separar el metanol del etanol
pero la acetona y el metanol ticnen el mismo tiempo de retencion
[columna (c) de la Tabla I).

Se ensayaron otros liquidos de particion qug aparecen en la Ta-
bla I, en las columnas (d) a la (g). Por unas u otras razones, tampoco
satisficieron la resolucion requerida.

Cuando se emplea la mezcla de empaque con glicerina y Carbo-
wax en relacion 1 a 1, [columna (h)] no se scparan la acetona, el
acetato de metilo y el acetato de etilo, ni el acetal del metanol ni cl
n-propanol del isobutanol, ni el alcohol isoamilico del n-amilico.

Pero en cambio, cuando se usan tres partes de Carbowax 600 y
una parte de Carbowax 1540 empacados en ese orden [columna (i) ]
se obtiene una buena separacion de doce componentes, con excepcion
de la acetona y el acetato de metilo (que dan tiempos de retencion se-
mejantes) y el acetal y el acetato de etilo que se pueden diferenciar
mediante una hidrolisis dcida.

De los datos de la literatura, se sabe cuales son los componentes
voldtiles normales ¢n este tipo de bebidas, por lo que no se creyd
necesario colectar las distintas [racciones e identificarlas del modo ge-
neralmente usado, mediante espectros en el infrarrojo, de resonancia
magnética nuclear y de masas. Por lo tanto, la identificacién de los
distintos componentes que aparecen en el cromatograma, se llevé a
cabo por medio de sus tiempos de retencion relativos y por el método
de adicion (10).

Por ultimo, para el anilisis cuantitativo de los distintos componen-
tes de la mezcla, se aitadio alcohol amilico normal como testigo inter-
no (10), ya que ninguno de los rones analizados contiene este compo-
nente. La relacién drea del componente/drea del alcohol amilico se
graficO contra concentraciones conocidas de cada componente. Para
comprobar la exactitud del método se analizaron mezclas testigo y los
resultados obtenidos [ueron excelentes.

Los valores asi obtenidos para los rones analizados se encuentran
en la Tabla 1L

PARTE EXPERIMENTAL

Se utilizd un cromatdgrafo Aerograph HY-FI, modelo 600 D, con
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detector de flama (generador de hidrégeno Varian-Aerograph, mode-
lo A-650) acoplado a un registrador Leeds and Northrup modelo H,
con integrador de disco (Disc Instruments, Inc. modelo 207). Las
muestras se introdujeron por medio de una jeringa Beckman, modelo
22400. '

Las columnas que se emplearon fueron de tubo de acero inoxida-
ble o de tubo de cobre con un didmetro externo de 1/8”, empacadas
en la forma descrita (11) con diferentes liquidos de particién y a di-
ferentes proporciones en soporte inerte (Chromosorb W 60/80 Johns
Manville Co.). Las condiciones 6ptimas de trabajo para el analisis de
los rones [columna (i), Tabla II] fueron:

Volumen de muestra 5wl

Temperaturas: Columna, isotérmica a 90°
Inyector, 50°
Detector, 200°

Gases Helio, 27 ml/min.
Hidrégeno, 30 ml/min.
Aire, 300 ml/min.

Sensibilidad Amplitud: 10
Atenuacién x 8

Para la determinacién cualitativa se tomo una muestra de 5 pl
de cada uno de los rones y se inyectd al aparato en las condiciones
anotadas, identificindose cada-uno de los componentes por compa-
racién con los tiempos de retenciéon de componentes tipo. Hay que
hacer notar que la fuerte concentracién de etanol y agua en las mues-
tras de rones afecta a los tiempos de retencién de los otros compo-
nentes presentes, que son ligeramente diferentes a los obtenidos cuan-
do se inyectan en forma pura. Ademds para que no hubiera duda sobre
la identidad de cada componente, se usé el método de adicién (10).

Para efectuar la determinacidn cuantitativa de los componentes
de los rones, se tomaron 10 ml de cada una de las muestras por ana-
lizar y se les agregd 2 ml de la solucién testigo (500 mg de alcohol
n-amilico en 500 ml de agua), determinando la relacién area de cada
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componente sobre el area del testigo y llevando los valores asi obte-
nidos a la tabla de calibracidn.

Para dilerenciar el pico debido al acetal del del acetato de etilo se
llevd a cabo una hidrolisis, primero de acctal puro, luego de la mez-
cla y finalmente de los roncs.

A una solucion de 2 ml de acetal en 10 mnl de agua se le agregaron
2 ml de una solucién al 19, y se calentd a ebullicion durante 10 min.
Después de enfriar se inyecté al cromatdgrafo 0.5 wl de la solucion,
observéndose en el cromatograma los picos correspondientes a los pro-
ductos producidos por la hidrolisis del acetal (acetaldehido y etanol).

Una solucién de 2 ml de acetal y 5 ml de acetato de etilo en 250
ml de agua fue tratada en la misma [orma, obteniéndose los picos
correspondientes al acetaldehido, acetato de etilo y etanol.

A continuacién se hicieron mezclas testigo de acetal, acetato de
etilo y alcohol n-amilico y se cuantearon antes y después de la hidré-
lisis. Los resultados obtenidos fueron congruentes.

Por tltimo, las muestras de los rones se hidrolizaron en la forma
descrita antes, observdndose después en el cromatograma la disminu-
cidn o desaparicion del pico correspondiente a la mezcla de acetal y
acetato de etilo. Ninguno de los picos de los otros componentes se
altero.

ABSTRACT

A quantitative analysis of the congeners in Mexican rums by
means of VPC has been developed. In this procedure identification of
the components is made by comparison of the retention times obser-
ved with those of the authentic compounds.
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