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TELA 1. 

INTRODUCCION. 

Debido a que la producci6n de las bebidas alcoho

licas es un campo muy amplio dentro de la industria, - 

la contaminaci6n 6 excesiva cantidad en estas bebidas

de diversos elementos inorgánicos es un tema de inte- 

rés, pues en' las necesidades actuples en que vive la - 

Industria es'. necesario tener un buen control de cali- 

dad, ya que en el caso de no mantener los elementos - 

contaminantes en el intervalo de concentraciones per- 

mitido o la no prevenc16n del uso ileSal 6 indebido - 

de sus componentes tales coMO: agua, azúcar, alcohol, 

mezclas, etc9 produciría cambios en la textura de 1- s

bebidas como podrían ser: su oxidaci6n, reacci6n con- 

alg,u-no de los otros constituyentes de las bebidas ( - 
conservadores., antioxidantes., etc) lo cual traería co

ino consecuencia serias alteraciones en el producto fi

nal, tales como can.bios en el olor, color, sabor, etc. 

Considerando que el análisis químico instrunen— 

tal es una de las herramientas más poderosas debido ta. 

su gran eficiencia y rapidez en la realízaci6n de un - 

control de calidad, este trabajo fue enfocado precísa



nente a tres de estos me4odos. 

Hemos nuerido realizar un trabajo de investiga— 

ci6n bibliográfica recopilando una serie de métodos - 

técnicas) y resultados para Doder determinar algunos

de los elementos Inorgánicos que contaminan las bebí - 

das alcoholicas por tres métodos instrunentales de -- 

analisis los cuales son: colorimetría., absoi ci6n at6- 

nica y flamom.etría; tratando de proporcionar de este - 

modo las correspondientes condiciones de trabajo -y Ijt

mites de concentraci6n en que se determina cada metal. 
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TE11A ii. 

GEITERALIDADES. 

COLORIDIETRIA

La colorimetria es un método de análisis que PeZ

tenece a la clase de los métodos fotométricOs, los

cuales se basan en la medida de las propiedades físi- 

cas de las soluciones tales como la absorcí6n y dis— 

persi6n de la energía radiante que determina la natu- 

raleza o concentraci6n de un elemento o compuesto en - 

una soluci6n. 

El -color de una sustancia se debe a que absorbe - 

luz de una cierta longitud de onda. Si la soluci6n no

absorbe luz.. se verá completamente transparente, en ~ 

ca—ribio, si absorbe toda la luz que Incide sobre ella, 

la sustancia se verá completamente negra. Pero si la- 

soluci6n absorbe unicamente una cantidad parcial de - 

la energía radiante que Incide sobre ella ( una longi- 

tud de onda determinada), entonces la sustancia pre— 

sentará un color determinado dependiendo de la inten- 

sídad que s9 ha absorbido y de la que sea transmitida. 

La contidad de luz absorbida por una soluci6n es

tá en relaci6n directa con la ener 7ia radiante que se

necesita para la excitaci6n de los electrones. Entre - 

más fácil se exciten los electrones de una molécula,- 
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menor será la intensidad de energía necesaria para la

excitaci6n y mayores seran las longitudes de onda que

puedan absorber esas moléculas. 

Todos los compuestos coloridos cambian su color - 

con el tiempo, unos en mayor grado que otros. Al prin

cipio, la intensidad del color aumenta con el tiempo - 

hasta que llega un momento en que la Intensidad perma

nece c onstante. A éste período se le conoce con el -- 

nombre de " tiempo de maduraci6n del
colortl

y esta re- 

lacionado con la reacci6n auímica de formaci6n del -- 

compuesto colorido. Esta etara es la indicada para ha

cer las determinaciones colorimétricas, y entre na-yor

es la eta pa de duraci6n, mbs apropiada es la reacci6n. 

Despues de la etapa de maduraci6n del color, éste em- 

pieza a disminuir en intensidad, por lo que su absor- 

ci6n también disminuye. Esta etapa también toma un -- 

tiempo determinado y es debida a la descomposici6n

del compuesto colorido Dor lá acci6n de la luz, del

oxigeno atmosférico y de otros factores. Debido a que

en algunas reacciones se necesita un tiempo determina

do para que se produzca la máxima intensidad del co— 

lor, es conveniente que en cualquier determinaci6n co

lorirétrica se - establezca el tiempo en que se alcanza

la intensidad máxima 7 el tiempo en que dura el perí- 
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odo de máxima intensidad. 

Al rarecer toda la energía electromagnética de - 

absorci6n y de emisi6n se rresenta en forma de raque - 

tes discontinuos llamados fot6nes o cuantos, los cua- 

les tienen energías proporcionales a la frecuencia de

las radiaciones* Así: 

E = hV ; V= o - 

A

donde E representa ¡ a energía en ergíos, V representa

la frecuencia en ciclos ror segundo, y h es la cons— 

tante de Planck cu7o valor es 6. 624 x 10-
27

ergs -seg; 

A es la longitud de onda en centímetros y o es la ve- 

locidad de la luz cuyo valor es aproximadamente --- 

3 x 1010 cm/ seg. 

En el análisis colorimétrico se determinan pequ1

fias cantidades de sustancia; la determinaci6n se hace

rápida -y no es necesario purificar completamente, en- 

alGunos casos, la sustancia que se va a determinar. 

Cuando un rayo luminoso de intensidad ( 1
1 ) 

incí- 

de sobre uná celda que contiene una soluci6n colorida - 

una parte de la intensidad incidente se refleja por - 

la superficie de la celda ( I0), otra es absorbida ror

la soluci6n_( I) -y el resto logra atravesar la celda - 

12), por lo qUe se deduce que cualquier clase de In- 
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tensidad de luz se puede obtener con la siguiente re - 

lac i6n: 
1

1 = 
1

0 -+ 
I - 1

2

Debido a que generalmente se utiliza la misma -- 

celda para hacer las determinaciones colorimétricas,- 

la intensidad reflejada permanece constante en todas - 

las lecturas, y debido a que es muy requefia, se des— 

precia, simplificandoce la relac16n anterior a: 

De estas tres cantidades, la intensidad absorbi- 

da no se puede leer directamente, por lo que su valor

se obtiene por diferencia entro los valores de I, e - 

1
2 . Lo anterior se muestra en la Fig. A. 

4

PRAVESFíg. A.- TRANSMISION DE UN Rá'10 LUMINOSO A T

DE UNA CELDA COITITNIEIMO UNA SOLUCION



LMS FUNDAMENTALES

Dos leyes fundamentales constituyen la base de - 

la práctica colorimétrica: la ley de Bouguer ( de Lam- 

bert) 7 la ley de Beár. 

La ley de Bouguer establece que cuando un rayo - 

luminoso penetra en un medio absorbente perpendicular

al plano, paralelo a las superficies del. medio, cada - 

capa ínfinitesimal del medio disnínuye la intensidad - 

del rayo luminoso que penetra en la capa en una frac- 

ci6n constante. La representaci6n matemática de esta - 

ley se da por la siguiente relaci6n: 

dI = 
k db

I

donde k es una constante que derende de la longitud - 

de onda, de la naturaleza del medio y de la concentr—a

ci6n ( sí el medio es una soluci6n). Integrando y cam- 

biando a logarittmos base 10. sustituyendo el valor de

k por K se obtiene la expresí6n usual de la ley de -- 

Bouguer: I
109 0 = Kb 6 log I Kb

1 1
0

donde K sigue siendo la misma constante de proporcio- 

nalidad; b es el grosor de la capa; Io es la intensi- 

dad incidente e I es la intensidad transmitida por la

soluci6n. 
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La relaci6n anterior nos dice que el peder ra--- 

diante de una luz no absorbida disminuye exponencial- 

mente conforme el espesor del medio absorbente aumen- 

ta., es decir: 
I = 1 _ lo -

Kb

De gran cantidad de pruebas de laboratorio se ha

encontrado que el poder absorbente de cualquier solu- 

ci6n está determinado por completo por su coeficiente

de absortividad ( K ). 

El coeficiente de absortividad depende de la na- 

uraleza del soluto y de la lonBitud de onda de la -- 

luz incidente corio -ya se nencion6 ante ríornente. Por - 

lo (-,ue la le7 de Bouguer- Lambert es válida unícamente

para luz monocropiatica. 

La ley de Beer establece que la intensidad de un

rayo luminoso monocromático paralelo disminuye erpo— 

nencíalmente a medida que la concentraci6n del mate— 

ríal absorbente aumenta. La representaci6n r.nateriática, 

de esta ley se da por la sí,-Uiente relaci6n; obtenida

en forma análoga a la ley de Bouguer: 

log -l— =-Iic

Io

donde K es una constante de proporcionalidad que de— 

pende de la longitud de onda, de la naturaleza del rie
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dio y del espesor. 

Las dos leyes pueden combinarse 7 representarse - 

por una sola ecuaci6n, la cual considera la relaci6n- 

entre el poder de radiaci6n de la luz incidente y el - 

de la transmitida. Su representaci6n matemática es: 

log -.L— -K' be

I
0

donde K' esuna constante de proporcionalidad que de- 

pende solamente de la lonC7,ítud de onda de la radiL--- 

ci6n y de la naturaleza de la soluci6n; b es el gro— 

or de la capa ( lonSitud del paso óptic0) generalmen- 

te expresada en centímetros y 0 es la concentraci6n - 

que se ruede expresar en dos formas: gramos por litro

6 en moles por litr0o

Cuando la oomentracift se eTrresa de la priniera

forma, la constante de proporcionalidad K' se llama - 

absortividad " a", y cuando la concentraci6n se expresa

de la segunda. forma, la constante de proporcionalidad

recibe el nombre de absortividad molar "
E 0. 

Las diferentes maneras en que se puede represen- 

tar la ley de Lambert -Beer son las siguientes: 

lo- - abe log T = - abe A = abe

1
0
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lo- I Cbc log T C be A= Cbe

1
0

donde A es i--7ial a la absorbancia 7 se define como el

loE;aritmo base 10 negativo de la transmitancia; T es - 

igual a la transmitancia y se define com.o la relac16neD

entre el poder de radiaci6n 12
transmitido por una no

luci6n, y el poder de radiaci6n 11 que Incide sobre la

misna. 

La for= en que se puede comprobar que una solu- 

ci6n sigue la ley de Lambert -Beer es graficando la -- 

concentra.ci6n contra la intensidad de la luz transmi- 

tida, poniendo en el eje de las absisas los valores - 

de la concentrac16n o los valores del espesor de la - 

capa, y en el eje de las orcíenadas se colocan los va- 

lores de la intensidad transmitída. Esta gráfica debe

ser una linea recta para que se siga la ley de Lam.--- 

bert y Beer. 

En la actualidad los errores ocacionados por los

rasgos peculiares de cada observador han sido en Gran

parue eliminados con el empleo de ellulas fotoeláctri

cas y de termopares para medir la intensidad de la -- 
enerGia radiante. 

I -as C61111as mis co~ ente empleadas son las de - 

tipo fotoeriísor -7 de barrera, pero también se ha hecho
1
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uso de ! as celdas fotoconductoras y de pares termoe— 

léctric os. 

CELDAS FOTOE71.1ISORAS. 

Las celdas fotoemisoras son de dos tipos princi- 

palmente: de alto vacto y de Gas. En ambos tipos la - 

superíicie sensitiva es ordinariariente una lámina me- 

tl.lica recubierta con una capa compuesta. 

Independíentemente de la conpcsici6n de la super

ficia del cátodo, si se quiere obtener una superficie

sensit4-va.. es precico que se cumplan los siguientes - 

reouisitos. 

1.- Debe verificarse una absorci6n de luz adecua

da; esto es, la superficie no deberá ser --- 

transparente ni muy reflectiva. 

2.- Se debe utilizar un elemento con ligaduras - 

at6micas débiles, tal como uno de los meta— 

les alcalinos, porque su baja energía de lo- 

nizaci6n, El, se disipará fácilmente con el- 

electr6n exterior. 

3.- Las caras superficiales que los electrones - 

deben atravesar antes de escapar deberán po- 

seer débiles fuerzas de atracci6n para los - 

electrones, es decir, baja funci6n de trabajo. 
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4.- La resistencia específica del cátodo debe -- 

aproximarse a la de un serliconductor, paesto

que los conductores metálicos son demasiado~ 

reflectores y los aisladores impiden el reen

plazo de los electrunes líberados - por la llIz- 

CARAC'.2z RISTICAS DE LAS CELDAS FOTOE1, ISOIRAS- 

Tiene importancia la diferencia de potencial = n

tenida entre los dos electrodos de un fototubo. Si el

potencial no es bastante alto, no todos los electro— 

nes expedidos por el cátodo pueden llegar a¡ ánodo. - 

Por encima de un cierto potencial, todos los electro- 

nes serán atraldos por el ánodo y' en ese inomento se - 

dice que se ha obtenido una corriente fotoeléctrica - 

de saturaci6n. El potencial necesario crece al aumen- 

tar así el winero de electrones emitidos. 

La FiEura ( B). es una representaci6n tridimen,.,i- 4o- 

nal que muestra las relaciones entre corriente fotoe- 

léctrica, potencial aplicado e intensidad nara una f—O

tocelda de alto vacío. 

En la FI,- ura ( C) se puede observar las caracte

r1sticas de un fototubo de alto vaC¡ 0- 

Una ley fundamental en fotoelectricidad es la es

tricta proporcionalidad entre fotocorriente e intensi
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dad, rero su realizací6n en la práctica exige un cui- 

dadoso diseflo «y consti-ueci6n de la celda. 

CELDAS FOTOE1JSOIRAS DE GAS. 

Una fotocelda llenada con gas generalmente con— 

Uiene Arg6n a 0. 2 mm de presi6n. En la carrera de los

electrones hacia. el ánodo, chocan con las moléculas - 

del gas, y si los electrones poseen suficiente ener— 

gías las. i"ioléculas gaseosas se ionizarán. Estos iones

acrecientan la corriente, la fotocorriente primaria

puede ser incrementada diez veces, Las celdas de gas - 

no son mu: y utilizadas en la construcci6n de instrumen

tos porque no dan una respuesta lineal a la intensidad

salvo a muy bajos voltajes en que los electrones no - 

tienen energía suficiente para lonizar el gas. Por lo

tanto, la presencia de gas no supone ventaja alguna. 

FOTOMULTI FLICADORES. 

Se consigue una gran amplificaci6n de la fotoco- 

rriente primaria con la retenci6n de la respuesta li- 

neal medíante el uso del tubo fotonultiplicador. Este

tubo está construido Figura ( D) de manera que los --- 

electrones primarios sean atraídos hacia el Dinodo 1, 

consistente en una placa de material que al recibir - 

el impacto de un electr6n expulsa varios electrones. 



Anodc

electr
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Dinodo I

Luz

E. 

Fil. (».- 
ESQWLITICO DE UN TUBO VOT0,11ULTIPLICIDOA*- LAS

LIN -41S DE PUNTOs iWAZSENTAN LIS TRAYECTORIAS REC(~ Ip» 

DAS POW LOS ELECTA02NES SECUNDARIOS AL lkt AFOCANDO EN - 

LOS SUr-WIVOS CAMPOS DE LOS DIXODOS. 
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Estos electrones secundarios van dirigidos al DI

nodo 2 por un potencial positivo adicional y as¡ suco

sivamente hasta repetirse nueve veces en algunos tu— 

bos. La corriente final producida puede ser 106 veces

la corriente primaria. 

Las etapas sucesivas son separadas a voltajes -- 

crecientes por pasos iguales de aproximadamente 50 a- 

100 voltios. 

La ganancia lograda por el fotoínultiplicador se - 

gobierna por el voltaje aplicado. Esto constituye una

ventaja para el constructor de Instrumentos de medida

sin embargo, el voltaje aplicado debe ser cuidadosa— 

mente regulado. 

Es factible compensar las fluctuaciones de la ga

nancia ocaclonadas por las fluctuaciones del voltaje - 

aplicado variando el voltaje en una etapa del fotomu—l

tiplicador. 

La salida del tubo fotomultiplicador es s6lo de - 

varios miliamperios- As¡, aunque se produzca una gran

amplifícaci6n de la fotocorriente original, es necesa

rio que unicam nte se empleen intensidades bajas de - 

energía radiante incidente. El límite de la amplifica- 

cl6n queda deter-ninado por dos factores: el nivel de - 

ruido o voltajes q— 
lugar en el tu- 
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bo y la corriente de escape. Los voltajes fortuitos - 

son menores que los que usualnente se encuentran en - 

los fototubos ordinarios, los cuales requieren resis- 

tencia de carga alta para la medida de niveles bajos - 

de ilum.inaci6n. 

El ruido Johnton, debido al movimiento arbitra— 

río de los electrones en una resistencia altap puede - 
ser brstante ar--ecia-ble. 

La surerioridad de un tubo f0tomultiDlicador so- 

bre una fotocelda ordinaria 7 amplificador, respecto - 

al ruido fortuíto, aumenta a nedida que disninu7e la - 

i l= inac i6n. 

El tubo fOtOMUltiplicador puede medir intensida- 

des casi 200 veces ri.As débiler que las medibles con - 

una fotocelda ordinaria y amplificador. La corriente - 

de escape en muchas celdas fOtomulti plic adoras moder- 

nas cor- esponde a solo 10- 12 amperios aproximada -mente
de la fotocorriente. 

CELDA DE BAffiRERA. 

Conocida tam-bién como celda fOtOvOltaica o de -- 
Capa de bloaueo, ronsiste en una cara de metal sobre - 

la que se ha depositado una delgada cana de un semi— 
conductor. LO más frecuente es la depoaíci6n de Sele- 



ME

nio sobre una base de hierro., aunque a veces se utili

za un dep6sito de 6xido cuproso rojo sobre cobre. Se - 

distribuye una cara o rejilla transparente muy delga- 

da de - un buen conductor metálico sobre el semíconduc- 

tor que actúa como electrodo colector. 

La placa de base iretálica hace las veces de se— 

gundo electrodo., la Fí3ura ( E) muestra una celda de - 

barrera. Cuando la enerz1a radiante cae sobre la su— 

perficie, del semiconductor, se liberan electrones que

pasan al electrodo colector. 

Apai entemente hay una zona de barrera rr6xima a- 

la superficie de contacto entre el electrodo colector

y el semiconductor, que permite a los electrones pa— 

sar facilmente del semiconductor al electrodo colector

pero que presenta una gran resistencia al flujo de -- 

electrones en la direcci6n opuesta. 

Las celdas de barrera dan respuesta desde la re- 

gi6n de los rayos X hasta alrededor de 10, 000 6

12PO00 R, aunque la máxima respuesta tiene lugar en la

re, -,¡6n visible del espectro. 

VEITTAJAS Y LII,,II'I?ACIOIF2S. 

En comparaci6n con los tubos fotoemisores, las - 

celdas de barrera son mucho más toscas y pueden dar - 
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corrientes tan altas como de 130 mieroamperios por -- 

lumen. Las mejores celdas de alto vacío, excepto el - 

multiplicador, producen corrientes del orden de 40 a- 

60 mieroamperios por lumen; por raz6n de la baja re— 

sistencia interna de las celdas de barrera, la corrien

te producida no puede ser facilmente amplificada , «y - 

por consigulente, se utilizan principalmente donde se

requiere manuabilidad, robustez «y bajo costo. por o— 

tra parte, las celdas fotoemisoras poseen resisten --- 

olas Internas muy altas y la corriente de salida es - 

facil=ente amplificada. As¡ pues, se utilizan ordina- 

rien nte en los aparatos mas sensibles para medir ba- 

jas Intensidades de energía radiante incidente. 1

Las celdas de barrera muestran efectos de fatiga: 

por efecto de la lluminaci6n la fotocorriente aumenta

rapidamente hasta alcanzar un valor de varios porcen- 

tajes sobre el valor real del equilibrio para disminu

ir luego grandemente. Se restablece la sensibilidad - 

original permaneciendo en la oscuridad. 

OTROS APARATOS SENSIBLES A LA ENERGIA RADIANTE. 

TERMOFA.119-3,- Un par termoeléctrico consiste en - 

dos alambres de metales diferentes unidos por sus ex- 

tremos. Si uno de los empalmes está a mayor temperatu
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ra que el otro, se origina una fuerza electromotriz - 

Y un d6bil flujo de corriente. Como la energía radian

te debe convertirse primero en energía calorífica. Or

dinariwmente las uniones " calientes" se recubren de

alflAn. material negro. La utilidad del termopar es ma- 

yor para las regiones de longitud de onda larga, o -- 

sea, la regi6n Infrarroja, en donde la tramformaci6n

de la energía radiante en calor es fácil. T -a resisten

cía interior del termopar es baja 7, por consiguiente, 

la ampliaci6n directa de la fuerza electromotriz pro- 

ducída es dificil. 

La cantidad de enneoreciniento en los modernos - 

pares de respuesta rápida debe ser mínima para que la

capacidad calorífica sea baja y la respuesta inmedía- 

ta, puede ser ampliada la salida fraccionando prirmero

el haz de energía radiante, de manera que el termopar

produzca un voltaje de salida pulsatorio. 

Los termopares van encerrados en un bulbo de al- 

to vacío para aumentar la sensibilidad y reducir al - 

ninimo las fluctuaciones de temperatura ocasionadas - 

por conducci6n, cambios de presi6n, ete. 

BOLOM2TROS.- Se basan en el Incremento de la re- 

sistencia de un metal ror el aumento de temperatura - 

la cual es ordinariamente de! orden de 0. 4 Dor ciento
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por l*C. Está fornado de un circuito de un puente de - 

Wheatstone el cual utiliza coro brazos dos láminas -- 

delgadas de Platino y o, cuanel puente está balancead

do se hacc llegar energía radiante a una de las lámi- 

nas de Platíno., el mente quedará desequilibrado a -- 

causa del aumento de te-nDeratura -y del corresDondien- 

te aiL-lento de la resistencia en el brazo iluninado. 

TERLUSTORES.- Es una sustancia, usualmente una - 

mezcla fundida de 6xidos de cobre, cobalto, magnesio, 

níquel y otros metales, que tienen un coeficiente tér

mico negativo de resistencin eléctrica. Este coefi--- 

ciente es aproximadamente igual a 4% por loC, y como - 

este valor es alrededor de diez veces mayor ( pero de- 

signo contrario) que el coeficiente de los metales, - 

el termistor es un instrumento sensible para la deter

minací6n de cambios de temnaratura. Propiamente lo -- 

que mide es la resistencia del aparato. 

GELDAIS FOTOCONDUCTORAS.~ La preparaci6n se efec- 

t ia r>or evaporaci6n o precipitaci6n química de una

delgada capa ( 10- 4 a 10- 5 cm) de sulfato de talio.. 

sulfuro de plomo, seleniuro de ploro o telururo de

ploin,o sobre un no conductor., que Seneralmente es vi-- 

drio. La resistencia de tales capas disminuye por --- 
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efecto de iluminaci6n. La resistencia oscura de tal - 

capa queda comprendida entre 10
4

y 10
a

ohmios. El --- 

tiempo de respuesta suele ser de 10-
3 a 10- 5 seggundos. 

Ias celdas funcionan mejor en vaoío y con frecuencia - 

son enfriadas con hielo seco o Incluso con nítr6geno- 

líquido. 

DETECTOR GOLAY.- Se compone de una celdi

lla llena de xen6n que contiene una pequefia pelicula- 

absorbente del infrarrojo. La ventana frontal transmi

te la radiaci6n Infrarroja, la cual penetra en la ce3

da, calienta el gas y ocasiona la expansi6n de éste. - 

La ventana posterior consiste en un espejo, distensi— 

ble. Cuando el gas- se dilata, el esr-ejo se comba un - 

poquito. La lliz procedente de una fuente secundaria, - 

tal como la de una lámDara de incandescencia, pasa a - 

través de una red de lineas, da contra este espejo, - 

y es reflejada hacia atrás atravesancio la red -, T eayen

do sobre una celda sensible a la luz. Si el escejo no

esta distendido., el ra70 de luz no puede pasar a tra- 

vés de! enrejado en su cAinino de regreso desde el es- 

pejo. Cuando el espejo está algo distendido, la tra— 

yectoria de la luz reflejada sufre la alteraci6n sufi

ciente para que parte de ella pase sin tocar la red - 
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llegue a la celda sensible a la luz. 

FU-blITES DE EVEERGIA RADIANTE. 

LAIT,PARAS DE INGANDESCEPCIA.- La fuente más cornS-n

en las reSiones visibles, del cercano ultravioleta e - 

infrarroja, e3 la lámpara incandescente ordinaria de - 

filamento de tungsteno. La temperatura a que opera su1

le ser de unos 2870<1K. Esta lámpara emite una porci6n

considerable de su energía en la reiSi6n infrarroja -- 

del espectro. 

La relaci6n entre la Intensidad de radiaci6n a

una longitud de onda determinada, I, -y la temperatura

viene dada por la ley de Planck. 

Un aumento en la temperatura de operaci6n de la - 

lámpara aumenta la salida total de energía y disminu- 

ye la lonsitud de onda, pero también acorta la vida - 

de la lámparas

LA11PARAS DE. DESCARGA DE L.1ERGUIIII0 Y DE HIDROGENO. - 

La mejor fuente de radiacl6n continua en la regí6n ul

travioleta, es el tubo de descarga de hidr6geno. Hay - 

dos tipos de tubos: los que funcionan con un voltaje - 

alto y los qqe emplean un voltaje bajo con la ayuda - 
adicional de un cátodo calentado. El espectrofot6me-- 

tro de Beckman utiliza el tipo de bajo voltaje con -- 

cátodo calentado. 
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Cuando se desean niveles de Iluminaci6n muy al— 

tos, como en muchos medidores fluorescentes, se utili

za-n lámparas de vapor de mercurio. 

L" PARA DE II.ICAIMESCENCIA GLOBAR Y DE NERNST, 

Estas lamparas son las fuentes preferidas de radia--- 

ci6n Infrarroja porque operan en el aire sin necesi— 

dad de ampolla. La Globar es una barra de carburo de- 

silicío calentada a alta temperatura por efecto del - 

paso por ella de una corriente considerable, que sue- 

le ser de 5 a 6 amperios y unos 50 voltios. 

la lánpara de Nernst es una pequeña barra hueca - 

de 6xido de circonio, Itrio y torio. Tiene un coefi— 

ciente de temperatura negativo y requiere una resis— 

tencia de balasto o una ^ uente de corriente estabili- 

zable. 

INSTRUIdENTOS. 

INSTIMIEPTOS DE U"N SOLO HAZ.- Los actuales fot6- 

metros o colorímetros de filtro fotoeléctrico se pie - 

den agrupar en dos clases principales, instrumentos - 

de un s6lo haz y de doble haz. 

Instrumentor de un s6lo haz tenemos el coloríne- 

tro de Evelyn. 

Instrumentos de doble haz se tienen dos tipos di

ferentes: el compensado 6pticamente -y el potenciomé— 

trio o. 
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Las ecuaciones fotoeléctricas, Ec. M, establece

que cuando la energía de un fot6n incidente es absor- 

bida por una superficie fotoenisora, la energía ciné- 

tica del electr6n emitido es menor que la energía ab- 

sorbida, cuya diferencia es igual a la cantidad de -- 

trabajo necesario para liberar el electr6n de la su— 

perficie. Esto es: 

1/ 2 m v2 = h ' - h 9, ------------ ( 1) 

Donde: 

172 Mv2 = Energía cinática del fotoelectr6n emi- 

tido. 

h = Energía del fot6n incidente. 

h9 = Energía necesaria para liberar el fotoele—c

tr6n de la superficie emísiva: puede repre

sentarse por ( le), en donde JO recibe el -- 

nombre de funci6n de trabajo y es el salto

potencial real que efectúa el electr6n al - 

abandonar la superficie, 

Energía de ionizaci6n, El, - y funcl6n de trabajo, 

de algunos elementos químicos. 
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ELEMENTO Ei( electr6n volts) 

Na 5. 1

K 4. 3

Rb 4. 2

CS 3. 9

electr6n volts) 

2. 5

2. 3

2. 1

1. 8

Cuando la energía, h9 > i, un fot6n incidente es

menor que la funci6n de trabajo, puede no haber foto- 

ermisi6n. En el caso en cue el valor de h9 sea igual - 

al de la funci6n de trabajo, la frecuencia del fot6n

es la frocuencia límite o de umbral para la fotoemi— 

s16n. 

Entonces: 

h'4 - h* = 1/ 2 mv2 = 0
0

h "') = h
o

sustituyendo tenerios: 

he / A = r" o h o  
ríe

o= 
he/ 0e = 1. 2407 x 10

4 /
1

La lor,-ítud de onda 1
0

es entonces la longitud - 

de onda límite para la fotoemisi6n. La funci6n de tra

bajo, 1, se mide en voltioe; h ( constante de Planck, - 

6. 6234 x 10- 27 Ergs - Seg), o ( velocidad de la luz, --- 
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2. 99776 x 1010 cm/ seg) -,Y ( e) carga del electr6n, ---- 

4. 8024 x 1010 U. S. S. ab.,rolutas, son constantes univer

sales. La longitud de onda, Xo, se expresa. en unidades

Angstroms ( 1). 

Los tubos fotoeléctricos no responden a las lon- 

gitudes de onda en el infrarrojo a 12, 000 R- 

ALGUMS ERRORES IIIST-,IITL!Elí' L. AlE-S = PORTANTES

QUE FUEDE11,1 OCURRIR SON LOS SIGUIENTES. 

1,_ En el ranejo de fototubos especiaLTnente cuan

do se trata de medir bajas Intensidades incidenten -- 

con exactitud. o de comparar la intensidad de dos ra— 

yos es posible que se produzca error porqUe la sensi- 

bilidad de las diferentes regiones de la superficie - 

fotosensible puede variar signifícati= ente. Hay que

tomar la precauci6n de usar cada vez la nisma regi6n- 

o repartir la iluminaci6n sobre la surerficie total. 

El tubo responde de manera diferente a la energía ra- 

diante polarizada en diferentes direcciones; dos tu— 

bos pueden dar rendimientos notablemente diferentes - 

para energía radiante de la misna Intensidad. 

2.- Una causa de error es la no linearidad de la

respuesta de los dispositivos sensibles a la luz y de

los circuitos medidores acoplados. Estos errores pue- 
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den evitarse mediante una cuidadosa selecci6n y adap- 

taci6n de las fotoceldas y un esmerado diseño de los - 

circuitos de amplificaci6n o de medida. 

3.- Las variaciones de intensidad en la fuente - 

son otras causas de error. Tales variaciones pueden - 

ser eliminadas con un adecuado diseño en los Instru— 

mentos de doble haz y en los otros Instrumentos pue— 

den ser controladas mediante una regulaci6n cuidadosa

del voltaje aplicado a la fuente. En los instrumentos

de un s6lo haz se recomienda el cambio rapido de las - 

celdas con el disolvente verificar la lectura origi

nal. 

4.- La luz dispersada sobre las celdas da lugar - 

a una fuente Importante de error. Usualmente esa luz - 

se elimina colocando en el instrumento conductos ade- 

cuados y túneles de luz. El uso de filtros apropiados

también constituye a eliminar la luz extraña. 

5.- Es causa de error una elevaci6n de temperatu

ra en las fotoceldas de medida. Se logra eliminar par

cialmente este error haciendo uso de filtros absorben

tes de calor en el sistema 6ptico, seleccionando foto

celdas similares en los instrumentos de dos celdas 7 - 

doble haz, y mediante un adecuado aislamiento térmíco
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de la fuente de energla radiante del resto del ínstru

mento. 

6.- Polvo., rayones e imperfecciones del sistema- 

6ptico son otras tantas fuentes de error. Hay que te- 

ner siemure sumo cuidado de proteger al instrumento - 

del rolvo, rayado y roturas de las partes 6rticas por

un Tral trato a pesar de las varias --uentes posibles - 

de erroninstrumental> los Instrumentos m1s cuidadosa

mente diseñados son capaces de mayor precisi6n en la - 

medida cue la reproductibidad de los colores objeto - 

de medida. A saber: desviaciones a la ley de Beer, ín

exactitudes en la pesada-, mediciones de volúmen, etc. 

Inestabilidad del material colorido al color, a la -- 

luz, al aire, al tiempo -y reacciones incompletas o re

acciones secundarias incompletas; éstos y otros erro- 

res semejantes pueden ser causa de desviaciones mayo- 

res que los errores inrtrumentales. 

Es imperativo el estudio cuidadoso de las condi- 

ciones bajo las cuales sea confiable la preraraci6n - 

de un compruesto colorido; y una vez establecidas las - 

condiciones hay que ajustarse riGurosarrente a ellas. u

En trabajos delicados, generalmentees necesario - 

construir curvas de calibraci6n usando para ella solu
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ciones conocidas en lugar de apoyarse en cálculos ba- 

sados en la ley de Beer. 

Con instrunentos cuidadosamente diseKados y m6to

dos debidamente seleccionados es posible alcanzar una

precisi6n nue va desde el 1% a varias décirias de! 1% 

en los fot6metros fotoeléctricos de filtro.(80, 60). 



33

ABSORCION ATOMICA

Los requerimientos escenciales para la espectro- 

fotometria de absorel6n at6mica son: 

a).- Fuente de energía radiante. 

b).- Instrumento para vaporizar muestras. 

o).- Splector de longitud de onda. 

d).- Equipo registrador y medidor de la Intensi

dad ( energía). 

La absorci6n at6mica se basa en que los átomos - 

son excitados y elevados a un nivel de energía mayor. 

Cuando éstos átomos retornan a su estado basal, emi— 

ten energía en la forma de luz de una longitud de on- 

da específica del elemento. Por lo que, la Intensidad

de esta luz es proporcional a la concentraci6n de los

átomos excitados. 

Esta energía en forma de luz, la cual puede ser - 

emitida por una lampara de cátodo hueco al excitar la

muestra, pasa a través de la flnTnn y penetra al espel

trofot6metra en donde una longitud de onda resonante - 

es aislada por el monocromador, como se muestra en la

Figo la
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Lámpara
de cátodo MonOCromador
hueco Flama

r-1- 1 P41N Medidor

Fig 1.- DIAGRA11A SIMPLIFICADO DE uN INSTRUIWTO

DE ABSORCION ATOMICA. 

Cuando una muestra es atomizada al interior de - 

la flama casi todos los átormos están en el estado ba- 

sal y son capaces de absorber la longitud de onda re- 

sonante. Esta absorci6n es directamente proporcional - 

al número de átomos que están siendo atomizados., y -- 

paeden relacionarse a su concentraci6n. 

El límite de detecci6n depende de la intensidad - 
de la fuente de luz Drimaria, de la sefial resonante, - 

del potencial de íonizaci6n y de la temperatura de -- 
flama. 

Ia sensibilidad varía con los elementos a deter- 
minar, por ejemplo, el magnesio produce una ma-yor in- 

tensidad de luz que el fierro y consecuentemente pue- 
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de ser detectado a concentraciones mucho más bajas. 

Es posible determinar casi todos los elementos - 

po.- absorci6n at6mica. Si una lámpara de cátodo hueco

puede ser fabricada a partir del metal, entonces éste

metal puede ser determinado por absorci6n at6mica. Si

una lAbnpara de cátodo hueco no puede ser fabricada a - 

partir de un metal en particular, tal como f6sforo, - 

entonces se emplean nétodos Indirectos. Los no meta— 

les pueden ser determinados en ciertos casos Por P"Ie- 

cipitaci6n cuantitativa con una soluc16n normal de -- 

metal y determinar la concentracl6ri del metal que no - 

reacciona, en estas areas de auímica analítica las a- 

plicaciones de la absorc16n at6mica son ¡ limitadas. 

FUENTES DE ENERGIA RADIAPTE- 

Las fuentes de energía radiante eniten una radia

cí6n resonante del elemento que se está examinando -- 

por medio de la excitaci6n de la muestra. 

Entre estas fuentes de emisi6n tenemos: los tu— 

bos Geissler, lámparan- con descarga de vapor, lámparas

de cátodo hueco y de desoarg a sin electrodo de alta - 

frecuencia. 

Los tubos GEISSLER son simples tubos con descar- 

ga a baja presi6n conteniendo vapor del elemento que- 
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se está excitando, estos tubos casi no se usan en es- 

pectrofotometría de absorci6n at6mica. 

Las lámparas con descarga de vapor se encuentran

disponibles en el comercio, inclu- Tendo elementos ta— 

les como sodío, potasio, talio, rubidio, cesio, mercu

río, cadmio y zinc, los cuales pueden ser usados como

fuentes de luz.. 

Las radiaciones de cadmio y zinc, pueden ser ob- 

tenidas más convenientemente a partir de lámparas de - 

cátodo hueco, pero para los otros elementos menciona- 

dos las lánparas con descarga de vapor son probable— 

mente las. mejores fuentes de radiaci6n. 

El uso de las lámparas de descar5a sin electro— 

dos de alta frecuencia no es muy recomendado en espec

trofotometría de absorci6n at6mica, pero éste Impor— 

tante método para producir espectros de línea fina -- 

pueden ser ventajosamente utilizados en estudios del - 

comportamiento de elementos tales cono: mercurio, caSI

mío, talio, zinc y bismuto. 

En general la producci6n total de luz a rartir - 

de lámparas sin electrodos de alta frecuencia no es - 

tan constante como las de las lámparas de cátodo bue- 

009
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Les fuentes mas útiler> y más usadas para líneas - 

de resonancia fina, son las lánparas de cátodo h-neco. 

Estas lámparas pueden ser usadas para un aTriplio r, -,n --:o

de elementos, estan disponibles en el mercado, pero - 

son relativa -mente fáciler, de hacer. 

Las iánperas conristen de un cilindro hueco " ne-- 

cho de un = terial oue contiene el elemento rile se Y-" 

a deterninar, encerrado en una atnosfera de gas raro - 

a presi6n baja, y es enerSizado por un potencial de - 

cerca de 400 Volts. con corriente de más de 100 mA., 

Tres métodos diferentes para' enerrizar las lámi:Za

ras de cátodo hineco se, han utilizado
normalmente: vo-1

taje estabilizador de C. D., corriente estabílizadora- 

de C. D., y voltaje estabilizador de C* A- 
Utodo

Ventana
transparente

Anoac u,, 

a - 1- 2 mm de presidn
de tungsteno

Fig 2,_ DIAGRAI<1A ESOPEI.ATICO DE UITA LAMPA" 

DE CATODO MECO, 
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MEDIOS PARA VAPORIZAR ITESTRAS. 

Convencionalmente se usan mecheros y atonizado— 

res para produc ir vapor at6nico de la soluci6n de la - 

muestra. 

El atomizador más efectivo producirá el mayor nú

mero de pares vaporizados dentro de la flaria por uni- 

dad de tienpo. 

La tenperatura de la flama no influencíará las - 

características de la absorci6n significativamente, - 

tratando de que una temperatura suficientemente alta - 

está disponible para producir un vapor at6mico del

elemento que está siendo determinado. Hay elementos

que no producen cantidades significativas de vapor

at&nico en la flama, y por ésta raz6n, las mediciones

en absorel6n at6mica no han sido afortunadas en la de

terminaci6n de elementos tales como: aluminio., tita— 

nio y silic6no

El uso de la flama oxi- elan6geno, para la cual - 

se han pretendido tamperaturas de cerca de 4, 600cT, o

de la descarga del arco de plasma, en donde las tempe

raturas excedieron los 1, 500<>K, pueden incrementar la

sensibilidad para algunos elementos y facilitar el va

por at6mico de otros., como por ejemplo: aluminio y ti
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tanio. Un factor que no debe pasarse por alto es que - 

a estas temperaturas muy elevadas la energía promedio

de la flaraa puede ser suficiente para ionizar, o de - 

otro modo., excitar una gran proporci6n de átomos pre- 

sentes, y esto puede obviamente agotar el número de - 
átomos en el estado basal inexcitado; una transacci6n

se pudo pretender entre la mayor concentraci6n de va- 

por at6lnico y la proporci6n reducida de áto-nos en el - 

estado basal. 

Poi, varias razones la forma 0 proporc16n de la

fla--m es importante. la absorc16n ( densidad 6ptica) 

se define por la relaci6n: 

log (',/') = K, x 1
10 max

donde K,,, = coeficiente de absorci6n en el cen- 

tro de la línea', y 1 = loni3itud de la trayectoria ab- 

sorbida. 

Kmax es rrororcional a la concentraci6n o número
3. - 

de átomos por cm La medici6n de la densidad 6ptica

por lo tanto es proporcional a la longitud de la fla- 

ma y la concentraci6n de los atoinos presentes. Con -- 

condiciones de atoraizaci6n constante la concentraci6n

de átomos es inversamente proporcional al area seccí£ 
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nal cruzada horizontalmente de la flama; un incremento

en la longitud del mec1wro puede, po lo tanto, decre- 

cer proporcionalmente la concentración at6mica,, o sea

que la medicí6n de la densidad óptica puede permane— 

cer constante. Un Incremento en la densidad 6ptíca -- 

puede obtenerse, por lo tanto, reduciendo el ancho de

la flama, con o sin un Incremento en la longitud de - 

la flamay tal que un Incremento en la concentración - 

atómica o un Incremento en la longitud de la flama, - 

son obtenidos sin un correspondiente decremento en el

otro factor. 

Aunque un sistema atomizador -flama es la única - 

fuente de vapor usada en el presente en aplicaciones - 

prácticas de espectrofotometria de absorción at6mica, 

otras fuentes pueden ser descubiertas en el futuro. 

SELECTOR DE IA -LONGITUD DE ONDA. 

En su forma más simple, un vidrio colorido o un - 

filtro de gelatina son suficientes, pero en rruchos ea

sos un buen monocronador ultravioleta es necesario Pa

ra seleccionar la longitud de onda requerida. Un re— 

querimíento básico rara un selector de longitud de on

da es su capacidad para separar una línea ( la línea - 

de absorción) de todas las otras líneas enitidas por- 
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la fuente de energía radiante. Con fuentes de enerSía

radiante las cuales emiten la línea resonante del ole

mento en la regi6n visible con gran Intensidad y prae

ticamente sin otra radiaci6n, por ejemplo una lámpara

de vapor de sodio., la selecci6n de la línea resonante

puede hacerse con sinples filtros de vidrio colorido. 

En otros. casos, en donde la línea resonante esta

en el visible, o pr6xima a la regi6n ultravioleta., 

filtros de Interferencia pueden usarse como selecto

res sin suministrar líneas. Los filtros de interferen

ola no son apropiados si la fuente de energía radian- 

te emite sefiales de fondo porque éstas pueden ser — 

transmitídas sobre la totalidad de la banda -amplitud - 

del filtro. 

La radiaci6n de fondo no es absorbida en la fla- 

ma y puede, por lo tanto, reducir la medici6n de la - 

absorci6n y producir graficas de calibrací6n curvas. 

El más com m y más versátil sistema para selec— 

cionar una longitud de onda, es un monocromador capaz

de variar laiongitud de onda seleccionada. 

EQUIPO P3GISTRADOR Y MEDIDOR DE LA INTENSIDAD. 

Para medir la intensidad de la luz se emplean mé

todos estandares, como por ejemplop al usar filtros - 
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de interferencia 0 filtros coloridos para , eleccionar

la longitud de onda, es posible usar una simple foto - 

celda y un galvan6metro para medir la intensidad, pe- 

ro en rauchos otros casos. detectores fotorriultiplicado

res son más útiles. 

Varios mátodos son utilizados para medir la pro- 

ducci6n total de corriente del fotomultiplicador, un- 

sinple galvan6metro puede ser usado previendo que co- 

rrientes muy bajas no sean medidas, y los resultados - 

finales se indican sobre una carta registradora.( 16,- 

50). 
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KJAMOMETRIA

Al introducir una pequefia cantidad de sales de - 

sodio en una flama, una luz amarilla característica - 

sera observada. 

La emisi6n de tal radiaci6n, característica de - 

un elemento, y la corrolaci6n entro la intensidad de - 

la emisi6n y la concentrací6n de ese elemento, es la - 

base de' la PLA1,10UETRIA. 

La nuestra a analizar, preparada en forma de so- 

luci6n,> se Introduce pulverizada en la flama bajo con

diciones controladas. La luz procedente de la flarna - 

pasa por un rionocramador que aisla la regi6n deseada - 

del espectro, y con una fotocelda y un medidor o am— 

plificador electr6nico, se mide la Intensidad de la - 

radiaci6n aislada. Una vez calibrado cuidadosamente - 

el fot6metro con soluciones de conrosici6n y concen— 

traci6n conocidas, es fácil relacionar la intensidad - 

de una determinada raya espectral de la sustancia des

conocida con la cantidad del elemento presente que —. 

emite la radiaci6n particular. El recurso de la pulve

rizaci6n de la soluci6n permite que la muestra se dis

tribuya por todo el cuerpo de la flama Introduciendo- 
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en ella todo el problema o una porci6n representati— 

VELO

Un fot6metro de flama ecnsta esencialmente de -- 

seis partes: 

1).- Reguladres de presi6n o medidores de flujo

para los gases combustibles. 

2)*- Atomizadore

3).- Mecimro. 

4)*- Sistema 6ptico. 

5).- Detector fotosensible. 

Instrumento para Indicar o registrar la -- 

salida del detector. 

REGUILADORES DE PiMESION Y MEDIDORES DE GASTO. 

Hay que instalar calibradores adecuados, Indica- 

dores de la presi6n o velocidad de flujo reinante du- 

rante el funcionamiento del Instrumento, que permitan

efectuar los ajustes debidos, cada vez que se haya de

utilizar el fot6metro. 

Generalnente basta un man6metro de 10 lb para el

combustible y el oxígeno, uno de 25 lb para el aire. 

ATOMIZADORES. 

El problema más difícil que presenta el díseflo - 
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de un fot6metro de flama es el atomizador. Este pequ.

º fío artefacto en apariencia sencillo, tiene la

misi6n- de introducir la muestra liauida en la flama a

una -- velocidad establey reproducible. Ha de ser

Inataca— ble por las soluciones corrosivas, as¡ corio

resisten- ue y fácil de limpiar. Losator,-dzadores son de

dos -- 

clases: M.- Los que introducen el rocío en una

cámara - condensadora con el fin de separar las

go- tas

gruesas. 2).- Los oue introducen el rocío

directamente - en laf

laria. 

MECIERO. El requisito primordial del mechero es que

pro— porcione una llama estable cuando se le suministre

el combustible y el oxígeno o aire., a presi6n

constante. Para llamas de temperatura baja se suele emplear

un - mechero tipo I¿eker, FIG( 2). El San combustible

sale - por un pequeño orificio y al pasar por una

garganta - venturi arrastra una cantidad de aire

considerable. La mezcla del gas y del aire sube por el tubo

del mechero y se inflama al llegar a la boca, 

contribuyen do a la combusti6n el aire circulante. Una malla
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Fig. 3.- GuLIBINIXION 1) j; hIhGIffih6- iLTOM1ZAD6R. 
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a de metal colocada transversalmente en la boca del - 

mechero impide que la llama retroceda por el tubo. Al

gunas veces se protege a la llanla de aire con una chi

menea, la que también sirve para resguardar al opera- 

dor. 

Tambien existe la combinaci6n de mechero- atomíza

dor, Fig( 3), por virtud del cual, la muestra succiona

da por un tubo vertical de paladio se pulveriza diree

tn nte dentro de la llama. Un canal central suminis- 

tra el oxígeno que actúa sobre el atomizador y la fla

ma, y otro canal concéntrico proporciona el combusti- 

ble. 

SISTE11A OPTICO. 

La funci6n del sistema 6ptico es recoger la luz - 

procedente de la parte estable de la llama, hacerla - 

monocromática, y enfocarla después sobre la superfi— 

cie fotosensible del detector. Algunas veces se colo- 

ca un esnejo detrás de la flarna. La intensidad de la- 

emisi6n de la flama puede ser incrementada en un fac- 

tor de dos, si se dispone de un espejo c6ncavo de ma- 

nera que la flama quede en el centro de la curvatura. 

s Importante enfocar la cara frontal de los espejos - 

y lentes para que la luz se distribuya por todas par- 
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tes de la superficie del detector fotosensible. 

En los flan,6metros nás sencillos se usa un fil-- 

tro para aislar la radiación característica de un de- 

terminado elemento. El campo de aplicación de éstos - 

instrumentos cueda limitado a aquellas muestras y ele

inentos que al ser excitados por la flana den un espel

tro sencillo. 

En general, el uso de los fot6metros de filtro - 

se limiba a la determinaci6n de sodio y potasio; alM

nas veces sirven también para determinar el calcio. 

Lo.¿ filtros de Interferencia mejoran la resolu— 

ci6n de un aparato fotoinétrico. 

Se mejora el aisleniento de la energía espectral

incorporando al Instrumento un espectrofot6metro o mo

nocromador. 

Los esDectrofot6iretros de flema ensanchan el cam

po de aplicación de los métodos de flama. Con ellos - 

es posible separar las emisiones de una mezcla de me- 

tales, como por ejemplo, la raya del manganeso a ---- 

403. 3 nr., del azul del potar.io a 404. 6 = n y obtener - 

altos valores para la relación entre la radiaci6n. ire- 

tálica específica y la energía continua del fondo, 
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DETECTORES FOTOSENSIBLES. 

En la fotometría de flama, cualquier ararato fo- 

tosensible sirve como detector. El detector debe dar - 

una respuesta en la porci6n del espectro que se va a - 

utilizar y tener la sensibilidad sufici.ente rara la - 

tarea a realizar. La celda de barrera es el medio _más

sencillo y menos costoso. Sí llega energía suficiente

a la celda, no hace falta suministrar energía exte--- 

ríor ni amplificací6n 7 s6lo se requiere un galvan6me

tro sensible. Sin embargo la celda de capa de barrera

tiene un coeficiente de temperatura alto, Debe ir co- 

locada en una parte fría del fot6metro. 

Se puede utilizar diversos tipos de fototubos -- 

siempre que se cuente con amplifícadores y fuentes de

poder adecuados. Con este dispositivo se logra mucha - 

mayor sensibilidad aue con el uso de la celda de capa

de barrera. 

El tubo fotomultiplicador es el detector preferi

do para los espectrofot6metros de flama. Estos tubos - 

son mucho más sensibles que el simple fototubo y per- 

míte hacer uso de una mayor resoluci6n espectral con - 

el consiguiente aumento en el grado de aislamiento de
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la energía radiante. La selecci6n del tubo jotomulti- 

plicador depende de la particular regi6n del esrectro

de flama que interese. 

EQUIPO DE 1REGISTRO- 

La selecci6n del instrumento Id6neo para Indicar

o registrar la salida del detector fotosensible depea

de, en granmedida, del tipo de detector utilizado y - 

de la sensibilidad, y precisi6n deseadas. Un Salvan6-,9

tro de irancha de luz con una sensibilidad máxima de - 

0. 001 microamperiQ por milímetro de la divisi6n de la

escala y período de 3 seg, es un instrumento de medi- 

ci6n adecuado para las celdas de barrera. 

Conviene usar, junto con los fototubos, un medí - 

dor multiserial en el circuito de salida del amplifi- 

cador. Con un instrumento registrador, se simplifica - 

enormemente la»selecci6n de las condiciones de opera- 

ci6n para un tipo particular de análisis, determinan- 

do los espectros de flama de los elementos componen— 

tes. A partir de estos espectros es posible predecir - 

entonces la interferencia a varias longitudes de onda

y seleccionar las longitudes de onda de interferencia
mínima o nula. Un espectro de flarla proporciona tam— 

bién un rapido analisis semicuantitativo de ! a mues— 
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tra desconocida. Pone de manifiesto inmediatamente

qué elementos están presentes o ausentes, y permite

hacer una estimaci6n de la cantidad presente que aho- 

rra tiempo en la preparac16n de soluciones concentra- 

das. 

FIALA Y TELI FERATURA DE IA FLAMA. 

La temperatura de la mayoría de las flamas, com- 

parada con la de un arco que salta entre electrodos - 

de carb6n, no es particularmente alta. La flama ordi- 

naria de gas del alumbrado -aire, s6lo tiene la energí

a suficiente para excitar una docena de elementos, 

principalinente los alcalinos y alcalino- térreor. La

flqma obtenida con la mezcla relativamente rica en

combustible de acetileno y oxígeno., da la temperatura

más alta que suele emplearse en flamometría. Con esta

flem2 son excitados alrededor de 57 elementos, de los

cuales se pueden determinar con precisi6n 35. las lla

mas s6lo excitan unas cuantas rayas de cada elemento - 

y esta es una de las ventajas de la flamometría. Es - 

también menos difícil establecer condiciones de exci- 

taci6n reproductibles con las llamas y obtener, por - 

lo tanto, determinaciones cuantitativas exactas. Se - 

pueden lograr temperaturas comparables a las del arco
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con las mezclas de cian6,3eno y oxígeno o de flilor e - 

hídr6Seno. El manejo de estos Sases y la ventliaci6n- 

de sus productos de combustl6n se puede decir que no - 

está excenta de peli,-,-ros. 

REACCIONES QUIMICAS EU LA FLA11A* 

Las evidencias teorícas y experimentales sugieren

que muchos de los procesos que ocurren en la camisa - 

de una flama estan en equilibrio termodinámico aproxi

mado, 

Coino consecuencia, parece posible aplicar los g_q

ses calcinados de la flama como un solvente por medio

del cual los cálculos termodinámicos pueden ser apli- 

cados. Este proceso Interesante Incluye movimiento

translacional, vibracional, y rotaclonal, así como

también excitací6n, lonizací6n y disociaci6n. Los -ál- 

tk. imos dos tipos de procesos son los principales. 

IONIZACION EIT LA PLAMA.- La ionizací6n de átorios

y moléculas es pequefía en mezclan de ecribusti6n que - 

Involucran aire como oxidante, y generalmente puede - 

ser despreciable. A tenirneraturas elevadas de flanas - 

de oxígeno u 6xIdos nitrosos, no obstante, la ioniza- 

cl6n parece importante, y una significativa concentra

ci6n de electrones libres se presenta cano una conse- 



cuencia del eauilibrio; 

G - ----------------- 

donde M representa un átomo 6 moléculas neutras y M* 

es un i6n. Nos concentraremos en el equilibrio en el - 

cual M es un átomo metálico. 

La constante de equilibrio K para ésta reacci6n- 

puede tomar la, forma: 

K M
14»_)(

e_) _
x2

p
M 1- x

donde los terminos entre parentesís son actividades, - 

x es la fracci6n de M que se ioniz6, y p es la pre--- 

sión parcial de! metal antes de la íonizací6n en el

solvente gaseoso. 

El efecto de la temperatura sobre K está dado

por la ecuaci6n de UHA: 

log K - 5040 E.1 ..
1. 

5 log T - 6. 50 + log . 
gm 913, 

T 2 g1l

donde Ej es el poteacial de ionizaci6n para el -tructal- 

en electron- volts, T es la temperatura absoluta del - 

medio, y g es el peso para cada una de las tres espe- 

cies indicadas por los suscritos* Para los metales -- 
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alcalis el filtimO término tiene un valor de cero así - 

como para las tierras alcalinas es igual a 0. 6 o

Es importante apreciar aue el trata-niento de! -- 

proceso de ionizaci6n como un eauilibrio con electro- 

nes libres como uno de los productos Innediatamente - 

implica que el grado de ionizaci6n de un metal será - 

fuertemente influenciado por la presencia de otros re

tales ionizables en - la flama. Esto es, si el medio

contiene no solamente especies de M, sino también e'z- 

pecies de B, - y siB se ioniza de acuerdo a la ecu,---- 

ci6n: 

B B + e

Entonces el grado de ionizaci6n de 11 decrecerá - 

por el efecto de acci6n de nasa de los electrones. La

determinaci6n del grado de ionizaci6n bajo estas con- 

dicíones requie re un cálculo involuerando la constan- 

te de disociaci6n para B y la expresi6n de! balance - 

de masa : 

e-) = ( B*) + ( M + ) 

CONWICUENCIA FRACTICA DE LA IOI'IIZAGI('Y'-- I -a pre- 

sencia del equilibrio atomo- 16n en la flama tiene un- 

nilmero de importantes consecuencias. 
Por ejemplo, la- 
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intensidad de las líneas de emisi6n at6micas para los

metales Alealis, particularmente potasio., rubidio y - 

cesio, son afectados en un camino complejo por la tem

peratura. El incremento de la temperatura causa un In

cremento en la poblací6n de átomos excitados; neutra- 

lizando éste efecto, no obstante, existe un decremen- 

to en la concentrac16n de los átomos como un resulta- 

do de la ionizaci6n. Es decir, bajo algunas circuns— 

tancias un decremento en la intensidad de la emisi6n- 

puede observarse en la flama. 

Por esta raz6n., temperaturas de baja excitaci6n- 

son usualmente especificadas para análisis de metales

álcalis. Con calcio 0 magnesio, Por otro lado, el in- 

cremento de la sensibilidad puede conseguirse por uso

de mezclas de oxígeno -combustible ya que la ioniza--- 

ci6n es aún débil a éstas temperatura -s - de flama. 

La ionizaci6n puede causar tamb én desviaciones - 

notorias en la linealídad de las curvas intensidad- - 

concentraci6n. Por ejenrlo, la curva de calibraci6n - 

para Potasio es frecuentemente no lineal a concentra- 

ciones bajas y lineal a concentraciones altas. La cur

vatura es directamente atribuible al significante In- 

cremento en el grado de lonízaci6n ( y de este modo -- 

disminuyen las intensidades) a concentraciones bajas- 
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de! elemento* Es Interesante el que la curvatura pue- 

da desaparecer por la adici6n de un elenento facilmen

te lonizable ( un surresor de la ionizaci6n) tal como- 

ce_qio. Aqui el efecto de acci6n de masa de los elec— 

trones producidos a partir de la lonizací6n del cesio

reprim,n la formacl6n de lones potasio. 

A partir de lo anterLor es claro que la presen— 

cia de. un elemento facilmente ionizable puede interfe

rir con la determinaci6n cuantitativa de un segundo a

menos que se tomen precauciones para reprimir conple- 

tamente la ionizaci6n del elemento que se va a deter- 

rránar. Tal interferencia puede frecuentemente ser evi

tada por la adici6n de un exceso de un supresor de la

ionizaci6n para la muestra de calibraci6n y normal. 

DISOCIACION DEL EQUILIBRIO.- En el calor, ar-bien

te gaseoso de una flana, una variedad de reacciones de

disociaci6n y asociaci6n conducen a la conversi6n de - 

los constituyentes metálicos a la forma elemental. Pa

rece probable que el mínimo de algunas de éstas reac- 

ciones son reversibles y pueden ser tratadas por las- 

lo,yes de la termodinámica. Es decir, en teoría, puede

ser posible formular reacciones tales como: 

cm)---,- m + o

M + 2 OHM( OH) —-:Z— 
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MA M + A

En la práctica no es suficiente conocer acerca - 

de la naturaleza de las reacciones químicas en la fla

ma para permitir un tratamiento cuantitativo tal como

fué descrito para el proceso de ionizaci6n. En luSar- 

de esto, las observaciones empíricas pueden ser irás - 

segurasm, 

Las reacciones de diRociaci6n involuerando 6xi-- 

dos e hidr6xidos metálicos, clara -mente jueran una rarD - - 

te importante en la determinaci6n no sólo de la inten

sidad sino tambi1n de la naturaleza de la emisión de- 

u_ri elemento. Por ejemplo, los óxidos de tierras alca- 

linas son relativamente estables, con energías de di- 

sociaci6n del orden de 5 eV. Las bandas moleculares - 

elevandose Dor la presencia de óxidos u hidr6xidos me

tálicos en la flama constituyen una forma prominente - 

de su espectro. Excepto a temperaturas muy altas, s- 

tas bandas sonmás :- ntensas que las 11neas para los— 

átomos o lones. En contraste, los 6xidos e hidr6xidos

de los metales alcalis son mucho más facilm-ente diso- 

clados tal que la 11nea de intensidades para estos -- 



elementos son altas, precísamiente a teraperaturas rela

tivariente bajas. 

Parece probable que la disociaci6n del equili--- 

brio ínvolucrando aníones en vez de oxigeno puede tan

bi6n ser de íraportancia en e-Usi6n de flara. Por ejen

plo, la 11nea de intensidad para el sodio es marcada- 

nente decreciente por adici6n de EC1 a la flamas

Una probable explicaci6n es el efecto de acc16n- 

de riasa sobre el ecuilibrio: 

NaCl- zz - Na + CI

Los &' toros de cloro for-mados a partir del EC1 -- 

agrejado disminu7en la concentraci6n de sodio y con - 

eso bajan la línea de intensidad. ( 60, 79). 
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DETERMINACION DE COBRE

CON CUFRETOL. 

METODO I. 

Este método se utiliza para analizar productos - 

alcohdlícos destilados claros y agua. 

REACTIVOS: 

a).- Agua bidestilada. 

b),- Acido clorhídrico 6N. 

e).- Dietanolamina ( 2, 21- Iminodietanol). 

d).- Soluel6n de pirofosfato de sodio.- Dísol— 

ver 7. 5 gramos de Na4
P
2

0
7* !

OH
2

0 en agua bi

destilada y diluir a 250 ml. 

e).- Soluci6n de acetato de sodío.- Disolver ea

lentando 240 gramos de NaOAc en 760 -.il de - 

agua bidestilada. 

f).- Reactivo eup-retol.- Llezclar volurrienes isi-U

les de las soluciones 1 y 2. Este reactivo

se prepara nuevo cada semana y se almacena

en un frasco con tap6n. 

Soluci6n 1 : Disolver 4 grarnos de dietanolanina- 

en 200 m1 de alcohol metílico. 

Soluci6n 2 : Disolver 3 m1 de sulfuro de carbono

CS
2 ) 

en 200 nl de alcohol me.- íliCO- 
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Las soluciones 1- y 2 son durables. 

g).- Acido nítrico concentrado. 

INSTRUI,IENTOS: 

ai.- Espectrofot6metro Beckrnan modelo Mu, a una

longitud de onda de 435 nm y un fotomulti- 

plicador. 

b).- Colorímetro Klett- Summerson, con un filtro

42, y una celda de 20 x 40 mm. 

o).- Vasos de preciritado de 250 mi y 1 litro. 

Toda la crittaleria debera ser tratada con ácido

nítrico concentrado y lavada con agua bidestílada. 

PREPARACIO14 DE LA CURVA FATRON. 

a).- Soluci6n concentrada de cobre.- ( 0. 250 mg/ 

mi de cobre). Disolver 0. 491 gramos de --- 

CUSO
4 - 

5H
2

0 ( libre de un dep6sito blanco) 

en agua bidestílada conteniendo 2 m1 de

SO4 y diluir hasta la marca en un frasco

volunétrico de 500 mi. 

b).- Soluci6n tipo de cobre.- Prepararla diaria

mente diluyendo 5 mi de soluci6n concentra

da de cobre a 100 mi. 

0).- Procedimiento.- A una serio de frascos vo- 
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lur-n4tricos de 50 ml., agregar 0. 0., 1. 0, 2, 09

4. 0 y 6. 0 -,nl de soluci6n tipo ( b). Estos - 

frascos contendrán 0. 0., 0. 25, 0. 50, 1. 0 y- 

1. 5 mg/ litro ( p. p. m.) de cobre respectiva- 

mente. Tratar el material de cada frasco - 

como en DETERI,' INACIO11. Graficar p. p. m. de - 

cobre como una funci6n de la intensidad -- 

del color. Esta curva puede ser usada para

ambos métodos. 

DETEH',MiACIO14: 

A un frasco volunétrico de 50 m1 conteniendo un - 

volumen de muestra usualmente de 30 m1 y un frasco -- 

para el reactivo blanco conteniendo la misma cantidad

de agua, agregar 0. 5 m1 de ácido -clorhídrico 6N, 0. 5- 

m1 de soluci6n de rirofonfato de sodio y suficiente - 

soluci6n de acetato de sodio ( usualmente 7 m1) para - 

ajustrar el Fil a 5- 6. Mezclar y después de 5 mins agM

gar 0. 5 m1 de reactivo cupretol. Diluir hasta el volu

men, mezclar 7 en 10 mins determinar la intensidad -- 

de! color a 435 run, usando agua conio referencia. 



64

METODO II. 

Para productos alcoh6licos claros, destilados y- 

agua destilada o desmineralizada. 

REACTIVOS, APARATOS y CURVA FATRONs

Son los mismos que en el nétodo I, a excepci6n - 

de lae soluciones ( reactivos) ( d) y ( e). 

DETERMINACION: 

A una muestra ( usualmente 30 m1), en un frasco vo

lumétrico de 50 ml y un frasco conteniendo la misma - 

cantidad de agua para un blanco, agregar 0. 5 m1 de re

activo cupretol, diluir al volumen con agua bidestila

da y mezclar. Dete.rminar la Intensidad del color a -- 

433 nm., usando agua como referencia. 

CALCULOS: 

Si se utiliza la curva patr6n: 

p. por* de cobre = p. p. m, de cobre a partir de la cur- 

va patr6n x factor de diluci6n. ( uiRe la absorbancía - 

corregida para determinar la concentraci6n de cobre). 

Si se utiliza un factor: 

po p. m. de o obre = ( As/ Ao) x D'.# 

donde: 
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As = Absorbancia correcta de la muestra. 

Ao = Absorbancia de 1 popeno de cobre. 

D = Factor de diluci6n. 

DISCUCION Y RESULTADOS. 

El objetivo de éste trabajo Pue deterninar si el

método del cupretol puede ser aplicado para productos

alcoholicos destilados y si el método II requiere no- 

dificaciones o puede ser nuevamente simplificado. Los

datos claramente muestran que el metodo es aplicabla- 

a estos productos y que el etanol no Interfiere. 

El método I se ha usado por varios aflos par.2i de- 

terminar cobre en una gran variedad de materiales. 

La comparaci6n del método II, el cual utiliza c—O

mo reactívo solamente el cupretol, con el rátodo 1 no

revela ninguna dificultad en el análisis de productos

destilados claros ( tablas 2- 4)* 

Dos concentraciones de OS, ( soluci6n 2) son des- 

critas en ls literaturs -oara la preparaci6n de! reac- 

tivo, cupretql. De acuerdo a ! as roferencíns para de— 

terminar cobre en cervezas 7 Rgua., la soluci6n 2 pue- 

resi ude contener 0* 5 y 1. 5 de CS2 peetívnrjen' e. 

Un estudio usando ryuestrss conteniendo 0* 25 7 -- 
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1, 5 pop. m. de cobre muestran que ambas concentraciones

de CS
2 pueden ser utilizadas para preparar el reacti- 

vo cupretol. Una concentraci6n de 1#5 % de CS
2

fue se

leccionada para éste trabajo. 

Aunque no se observaron cambios en los resulta— 

dos por la variaci6n del volumen de reactivo cupretol

desde 0. 25 a 1 ml.* la adíc16n de 0* 5 m1 de reactivo - 

cupretol se reconienda para ambos métodos, 

Dos longitudes de onda, 430 y 435 rim son recomen

dadas en la literatura para el procedimiento del cu— 

pretol, Aunque ambas longitudes de onda pueden ser -- 

usadas con el método I.,la absorbancia máxima se obtie

ne a 433 nm con el método II* La anterior longitud de

onda se recomienda cuando se usa un espectrofot6netro., 

o un colorímetro Klett- Sunmerson con un filtro # 42. 

Como las muestras a analizar podrían contener di

forentes concentraciones de alcohol., fue necesario de

terminar el efecto de! alcohol sobre las lecturas del

color* Concentraciones de cobre preparadas con agua y

etanol al 50 % desarrollaron Intensidades de color si

milares al método 1 ( tabla 1) e Parece, a partir de los

datos que las concentraciones de alcohol normalmente - 

encontradas no afectan la intensidad del color del -- 
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complejo cupretol- cúprico. El color desarrollado por - 

los métodos I y II cuando fueron usadas soluciones a- 

cuosas concentradas de cobre se muestran en la tabla - 

2, 9 Valores similares son obtenidos para los dos proce

dimientos, indicando que ambos pueden ser usados para

medir concentraciones de cobre en el intervalo de --- 

0. 0- 1. 0 p. p. m. La tabla 3 muestra los resultados obte

nidos utilizando ambos métodos para medir el cobre en

muestras de vinos fuertes ( whiskys sin aflejar), gine- 

bra clara y_vodka* Las muestras de ginebra y vodka se

tomaron de botellas de diferentes fábricas, Los vinos

fuertes sen diferentes tipos de whiskys sin aflejar -- 

producidos en diferentes plantas. Una comparaci6n de - 

estos resultados muestra aproximaciones aceptables -- 

entre los dos procedimientos. Aunque un estudio en co

laboración aun. no ha sido realizado, 3 muestras alco- 

h6licas fueron sometidas a un análisis de cobre por - 

el método II por tres investigadores y cuatro plantas

con' laboratorio de control. 

Los datos de la tabla 4 muestran aproxímaciones- 

entre los analistas. ( 56>3Op33.9, 34# 35). 
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cobre espectrofot5metro colorímetro Klett

agregado Beckman, modelo DL ( unidades Klett)r- 
P. P. M.) ( absorbancia) 

F 111141

0. 25 0. 01+8 78

0. 50 0. 103 153

1. 00 0. 204 296

1. 50 0. 305 419

ETÍ1NOL AL 50 % 

0. 25 0. 054 79

0. CO 0. 104 159

1. 00 0. 209 301

1. 50 0. 316 423

0 0. 006 7

Se us6 como raf2rencia agua. Estos valores fueron corregidos para

las lecturas de los blancos. 

Backman DU: 435 nm, 0. 02 mm de ancho, de rendija. 1 fotomultiplicador. 
Colorímetro Klett con un fíltro # 42 y una celda de 20 x 40 M -In. 

TABLA 1.- INTENSIDADES DEL COLOR FRODUCIDO POR CONCENTRACIONES Dy- COBRE

a

EN AGUA Y EN ETANOL AL 50 % EN EL SI.ETODO I. 



RE. 

concentraci6n

de cobre

mátodo 1 método II

0. 25 0. 53 0. 52

0. 50 0. 102 0. 101

1. 00 0. 204 0. 204

blanco 0. 010 0. 009

4Beck-mam- DUs 435 nm, 0. 02 mm de ancho de rendija, un fo- 
tomultiplicador. Los valor3n fueron cc----egidos para las
lect= as d3 IC3 blanCO3. 

TABLA 2.- CMIPAUCTO17 IZ LOS DOS VETODOS. 
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1

cobre ( p. p. m.) 

0. 13

muestra

0. 04 0. 05

3

método I

0. 05

VINO FUERTE

0. 01
VODKA

1 o. ¡16, 1. 04

2 1. 26 1. 29

3 1. 18 1. 22

4 1. 08 1. 04

5 0. 94 0. 94

6 0. 34 0. 34

1 0. 16 0. 13

2 0. 04 0. 05

3 0. 07 0. 05

0. 01 0. 01
VODKA

1 0. 04 0. 07

2 0. 01 0. 04

3 0. 10 0. 08

4 0. 05 0. 04

5 0. 13 0. 15

6 0. 65 0. 73

TABLA 3.- DETERMINCION LE COBRE EN VARIAS BEBIDAS ALCOHOLICAS. 



muestra determinaciones
2 3 - 5 6 7 8 prom. 

ginebra 0. 12 0. 12 0. 10 0. 13 0. 16 0. 25 0. 26 0. 17 0. 16

vino fuerte 0. 41 0. 45 0. 42 0. 45 0. 53 0. 74 0. 68 0. 56 0. 53

2

vodka o. 66 0. 71 0. 63 0. 67 0. 76 0. 64 0. 80 0. 78 0. 71 #-

A

Intensidad de co or medida con un espeotrofot6meUr-o Wookman M -F. Loa ot-roe- añifi-stiñ— 
utilizaron el oclorf3,etro Klett-Summereon. 

TABLá 4.- PlESULTADOS DEL ANALISIS DE COBRE, ( p. p@m.) OBTENIDOS POR VARIOS ANALISTAS USANDO

EL VIETODO II. 



DETERMIITACION DE COBRE

COIZ DIETILDITIOGARa'l',-,% TO. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a).- Acído nítrico concentrado ( Q. P.). 

b).- Acido clorhídrico concentrado ( Q. P.)* 

o).- Acido sulfúrico diluido ( 1 + 6). A 6 par— 

tes por volumen de agua agregar con agita- 

ci6n 1 parte por volumen de ácido sulfúri- 

co concentrado. 

d).- Soluci6n de 2. 21- bipiridina.- Agregar 1 m1

de ácído acético glaci9l a 092 granos de - 

2. 21- bipiridína ( oC c,¿- dipiridil) conteni- 

do en un matraz, diluir con agua destilada

y disolver, llevar a un volumen de 100 nl. 

e).~ Soluci6n saturada de p-hídroxifenilglicina.- 

Prepararla antes de usarse agitando 0, 5 grja

mos de p- hidroxifenilglicina en 100 m1 de - 

0acido sulfúrico o. IN.. Permite determinar - 

y usar la soluci6n clara superior. 

f).- Soluci6n de acetato de sodio.- Disolver 14

granos de acetato de sodio tríhidratado en
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agua y diluir a 100 mi. 

g).- Acetato isoamílico.- El grado con un Inter

valo de ebullici6n entre 125- 140* C es sa— 

tisfactorio. 

h).- Dietildítiocarbamato de sodio. 

M.- Soluci6n concentrada de cobre.- Pesar 3, 93

gramos de cristales de suifato de cobre -- 

CUSO4. 5% 0) limpios, disolverlos en agua - 

destilada y diluir a 1 litro ( 1 ral = 1 mg - 

de cobre). Para la curva. de calibrací6n -- 

preparar una concentraci6n rrás diluida pi- 

peteanclo 5 ril dentro de un frasco volurn6tri

co de 500 mi y diluir a la marca con agua- 

destilsda ( 1 mi = 0, 01 ng de cobre). El -- 

us*o de cristales de sulfato de cobre como - 

un e,,qtándar es suficientemente exacto para

éste prop<Ssito y evita el método usual la—r

go el oual Involucra la disoluci6n de co— 

bre Trietalico. 

El 2 j2 1 - bipiridina, p-hidroxifenilglícina, aceta

to ísoanílico «y el dietilditiocarbanato de sodio se - 

pueden obtener de la Eestman Kodak Co., Rochester N#Y, 
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INSTR~ TOS: 

a).- Fot6metro de prisma neutro Amínco. 

b).- Centrífuga. 

e).- Frasco volumétrico de 500 ml. 

d).- Tubos de 50 ml. 

PREPARACION DE LAS CURVAS DE CALIBRLCION. 

Pipetear dentro de tubos cantidades de concentra

ciones de cobre diluidas suficientemente para cubrir - 

el intervalo deseado. Este intervalo dependerá del es

p9sor de la celda y de la longitud de onda de la luz - 

que se emplee. La gráfica de calibrací6n para el fot6

metro de prisma neutro ( Fig 1) indicará el intervalo - 

de posibles concentraciones sobre este instrunento pa

ra este método. Agregar 1 m1 de ácido sulfúrico, dilu

ir a 20 m1 con agua y proceda como se menciona poste- 

riormente, agreSaúdo 1--- s diferentes reactivos y agi— 

tando con acetato de amilo; leer la soluci6n de aceta

to de amilo de color claro en el fot6metro, graficar- 

los repultados, y obtener las curvas de calibraci6n. 

La cantidad de 2, 22- bipiridina usada es suficíen

te para obtener cerca de 0* 2 mg de hierro en la mues- 

tra. Sí el contenido de hierro en la muestra es alto - 

la cantidad de 2, 21- bípiridina se aumentará, 
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PROCEDIMIENTO: 

Medir 100 m1 de cerveza dentro de un Dlato de si

lica limpio y agregar 5 m1 de ácido sulfúrIco diluido. 

Evaporar, - y carbonizar en una mufla a 500- 5500C para - 

obtener una ceniza blanca libre de carb6n, evite.ndo - 

la fusi6n de las cenizas. Enfriar, agregar 2 m1 de á- 

cido clorhídrico concentrado «y 1 m1 de ácido nítrico - 

concentrado, 1 evaPOrar para secar en un baño de va— 

por. Si se nota algo de carb6n en las cenizas en éste

punto, poner nuevamente a la mufla y quemar la ceni— 

zas para dar unas cenizas completamente libres de car

b6n. Tratar el requemado con ácido nítrico y ácido

clorhídrico concentrados y reevaporar hasta que los

residuos esten completamente secos. 
Humedecer los re- 

siduos con un mililitro de acido sulMrico dillaido y - 

transferirlo con agua caliente a un tubo de 50 m1 PeZ

manecíendo el vo lumen total abajo de 20 = 1. Agregar 2

m1 de la soluci6n de bipiridina , 1 m1 de la soluci6n- 

de phídroxifenilglicina «y 6 m1 de la solucí6n de ac—e

tato de sodio. Llevar el volumen a 30 m1, mezclar y - 

0 alentar hasta 500C durante 15 mins, Enfriar y pipetear

déntúo del tubo exactamente 15 m1 de acetato de amilo* 

Agregar 0. 2 gramos de dietilditioenrbamato de s.Z
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dio., inmediatamente tapar el tubo y agitar vigorosa— 

inente 60 veces. Enfriar el tubo en agua de hielo -y re

agitar por segunda vez, dando 60 agitaciones cada vez

y permitiendo que el acetato de amilo se separe entro

cada agitaci6n. Centrifugar el tubo frío y vaciar la - 

parte que se separ6 del acatato de amilo colorido den

tro de un tubo o celda adecuada y leer en el fot6me-- 

tro. Si el acetato de amilo no esta perfectamente --- 

transparente, la turbidez se debe a una dispersi6n -- 

del agua en el solvente, lo cual se puede aclarar por

calentamiento de la celda, 

Las determinaciones de blancos adecuados sobre - 

los reactivos se pueden llevar a cabo y corregir los - 

resultados aplicados. Con buenos grados de reactivos- 

los blancos generalmente correrán sobre cervezas y -- 

cervezas sin añejar sobre 0. 002 mg de cobre. 

DETERMINACION DEL COBRE AGREGADO. 

La determinaci6n del cobre agregado se hizo che- 

cando las adiciones en las diferentes muestras anali- 

zadas. 

RESULTUOS: 

En el presente mátodo una dic7esti6n seca fue reaD - 

lizada en lugar de una digesti6n humeda debido a su - 
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siraPlicidad. El cobre se determina fotomátrícamente— 

como el complejo dietilditío, después de extraerlo -- 

del acetato de amilo- 

El hierro es el único metal común que normal-nente

estua presente en cervezas y cervezas sin wfiejar en

cantidades suficientes para interferir fOrMP-ndO un

complejo colorido con el reactivo, Esta Interferencia

es eliminada usando 2, 21- bipiridinas

La 2.. 21- bipiridína se combina con el hierro pre- 

viendo que reaccione con el cobre* 

Una de las ventajas de este método es que rmehas

de las reacciones se llevan a cabo en un tubo el cual

es centrífugado, y en el caso de cervezas y cervezas - 

sin a:Kejar no es necesario filtrarlas, 

Las curvas de calibraci6n ( Fig 1) se han hecho a

2 puntos separados del espectro ( 440 y 540 nm) , con - 

lo cual se extiende el Intervalo de concentraciones - 

de cobre cubierto sin perder la exactitud, Esto perrLi

te la selecci6n de las lecturas de las concentraciones

más adecuadas ( longitud de la celda, longitud de onda

de la luz y lectura 6ptima del instrumento) para la - 

cantidad de cobre presente en las muestras usadas. 

La tabla 1 muestra la excelente recuperaci6n
ob- 
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tenIda en el análisis de cervezas y de cervezas sin - 

añejar conteniendo cobre agregado. 

El contenido de hierro en las cervezas menciona- 

das fue de cerca de 0. 2 p. p. ra. y en las cervezas sin- 

aflejar fue de aproximadamente 0* 5 p. p. rp.. ( 22, 10, 15, 19, 

24). 





cerveza sin

afiejar C nada nada 0. 19, 0. 20 0. 20 .
09

cerveza sin

añejar 0 0. 60 nada 0. 83, 0. 77 0. 80 100

TABLA 1.- RESULUDOS DEL áNALISIS DEL CONTENIDO DE COBRE EN CERVEZAS A PARTIR DEL COBRE

AGREGADO. 

0

cobre hierro cobre determinado
muestra agregado agregado prom. recuperaci6n

p# P. ffl* ) P. D. M.) P. P. M.) 
cerveza nada nada 0. 13, 0. 15 0, 4 0.. 

cerveza A 0. 25 nada 0. 38, 038 0. 38 96

cerveza A 0. 25 2. 0 o. 38 0. 38 96

cerveza B nada nada 0.) 2yO. l3 0. 13 0. 4

cerveza B 0. 50 nada 0. 61, 0. 61 0. 61 96

cerveza B 0. 50 2. 0 0. 61, 0. 64 0. 63 100

cerveza sin

afiejar C nada nada 0. 19, 0. 20 0. 20 .
09

cerveza sin

añejar 0 0. 60 nada 0. 83, 0. 77 0. 80 100

TABLA 1.- RESULUDOS DEL áNALISIS DEL CONTENIDO DE COBRE EN CERVEZAS A PARTIR DEL COBRE

AGREGADO. 

0
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DETE-R-iil INACION DE COBRE CON DIBEN~ 

CILDITIOCARBAI.:ATO DE ZINC ( ZDBT). 

METODO. 

REACTIVOS: 

a)*- Agua destilada. 

M.- Etanol. 

o).- Soluci6n concentrada de cobr9.- ( 1) Solu— 

ci6n valorada.- ( 0, 2 mg/ m1 de cobre). DI -- 

solver 0, 393 gramos de CuSO4e5H2O ( libre - 

de un dep6sito blanco) en un frasco, de 500

ml, el cuál contenja un poco de amua desti

lada y 2 m1 de H2
304 o Diluir hasta la mar - 

en y mezclar. 

2) Soluci6n concentrada de trabajo de co- 

bre.- ( 0, 004 mg/ m1 de cobreY. Prepararla - 

diariamente diluyendo soluci6n valorada a- 

100 Mi. 

d).- So.luci6n de dibencildítiocarbair-ato de zinc

ZDBT)- Tetracloruro de carbono al 0* 2 % @- 

Disolver 2 gra=os de ( ZDBT) en 1 litro de- 

te-tracloruro, de carbono, calentando en ba- 

Zo riaría a no mis de 770C. a travé-- 
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de papel Whatman # 41, y ponerlo dentro de

un frasco orruro. Almacenarlo en refrigera

c16n. 

INSTRUMENTOS: 

a).- Embudos separadores.- Los embudos serán de

60 6 125 m1 en forma de pera con llave 0 - 

grifo de tefl6n. Limpiar los separadores - 

con una soluc16n limpia y caliente de --- 

H230,.#.I!,-Gr, y enjuagarlos con agua des- 
2 C., 

071

tilada. Antes de cada análisis,. agregar a - 

cada separador una mezcla de lo m1 de agua

destilada, 0. 5 m1 de H
2

SO
4

6 Ns y 10 m1 de

soluc16n ZDBT- CO14 y agitar dirante 1 mín. 
L~ ar la parte Interna de! pie o base de

los se'paradores con un pafío de algod6n em- 

papado de la soluci6n de ZDBT- CC' 4p enjua- 

gar los separadores con agua destilada y - 

escurrirlos. 

b).- Baflo maría. 

e).- Espectrofot6metro Bec'_kman DU a 438 nm o un

Klett- Summerson, el cuál es un colorímetro

equipado con un filtro # 44. 



IR

P,Er-iFARACION DE LAS CURVAS PATIRON. 

9L).- Muestras alcohdlicas con una graduaci6n de

alcohol de 80- 135%- Poner en los separadores 5 m1 de

alcohol, y agregarles 0. 0, 0. 5, 1. 01 2. o - y 3, 0 m1 de- 

soluci6n concentrada de trabajo de cobre, y 5* Op 4. 5, 

4. 0.* 3. 0 y 2. 0 ril de agua destilada respectivamente y

diluir a 10 ml. 

La.' soli-lciones de los sepuradores contienen 0. 0,- 

0, 2, 0, 4, 0. 8 y 1. 2 miero granos/ ral de cobre ( p. pema) 

respect±vamente. 

Continuar como se indica en DETEM,JITACIO11. Grafi

car ( p. p. m.) de cobre contra la absorbancia. 

b).- Muestras acuosas, vinos y otras muestras - 

con bajo grado de alcohol.- Prepararlas como en el ín

ciso ( a) excepto que se usan 5 ril de agua destilada - 

en lurar de 5 m1 de alcohol. 

IETEMMINACION: 

En el separador, el cual contiene lo m1 de mues- 

tra ( diluir la muestra si contiene una graduaci6n de - 

alcohol superior a 1350para dejarla en un rango de -- 

80 a 1350), a¿-;re,,,rúrle 0. 5 ml de H SO 6 N y 10 m1 de - C) 2 4

soluci6n de ZMIT- CO14. Tapar -y agitar brevemente, qui

tar el tap6n - pera. que la rresi6n se iguale. Colocar - 
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el tap6n nuevamente y agitar 100 veces. Si la base -- 

del embudo serarador no esta seca, se quitan las - o-- 

tas del líquido con papel filtro, ésto se hace para - 

prevenir el dronado de las Gotas de agua dentro de la

celda. Insertar un tap6n de lana de vidrio fina o al- 

god6n dentro de cada base para filtrar y quitarle lo - 

mis posible los materialos que provocan la turbidez. 

Dejar reposar durante 30 míns y determinar la ab

sorbancia de las capen de CC14 a 438 nm. Dejar que al

gunos m1s de la capa de CC14 pasen a trav s del medio
filtrante., antes de recoger la muestra en la celda. 

Usar las capas de C014 como referencia las cua— 

les son identicas a una soluci6n de 0. 0 p. p. m. de co- 

bre ( preparada coro para la curva retr6n del Inciso - 

a) o ( b) ). Determinar la concentraci6n de cobre de- 

1la curva patr6n apropie -da. Multiplicarla por el fac— 

tLlor de diluci6n si la muestra fue diluida. 

RESULTADOS: 

En la tabla 1 se sintetizan los result&dos de 12

analistas que usaron el rl.étodo del ( ZDBT) para deter- 

minar la concontraci6n de cobre en 9 bebidas alcohóli

eas diferentes. El contenido de cobre de estas mues— 
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tras está en el intervalo de menos de 0901 a 0991 --- 

p. p. m. la concentraci6n de alcohol. varib de 40* a 199%. 

Los oolorímetros y espeotrofot6metros usados por

los analistas en éste estudio fueron satirfactori0s - 

para medir la intensidad del color del complejo cobre

ZDBT. Este procedimiento refleja un esfuerzo para de- 

sarrollar un método bueno para determinar cobre en una

variedad de productos alcohdlicose

Ie- intensidad de! color del complejo de cobre en

CC14 es estable más o menos durante una hora y la so- 
luci6n de CC14 - ZDBT es estable aproximadarriente duran- 
te un mes, cuando se guardan en frascos oscuros. 

Otras variantes del método están reportadas en - 

la literatura. Ias muestras son acíduladas con E2 so
4- 

6 con HG1 antes de la extracci6n. El conplejo de co— 

bre colorido es extraido ya sea con CC14 6 con CEC13- 
conteniendo ZDBT variando en concentraci6n de 0* 01

a 0. 5 %. Una investiaaci6n de ésta variaci6n indica

que la recuperaci6n de cobre es satis factoria cuando - 

se hace para aproximadamente 10 m1 de muestra con -- 

H2S041 0, 3N y extrayendo con 10 m1 de CC14 contenien- 

do 0, 2 % de ZDBT. 

El extracto de CC1
4

puede ser turbio y debe ser- 
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clarificado por centrif'ugaci6n, 6 filtrado a través - 

de un algod6n, papel 6 fibra de vidrio. La filtraci6n

a través de fibra de vidrio ha sido adecuada para to- 

das las muestras. 

Usualmente la intensidad del color a.«t medida a - 

una longitud de onda de 435- 440 nm. ( 31, 7, 9, 20, 27). 



TABLI 1.- RESULTIDOS DE LáS DETEI' I, 114Á(; 10ti£$ LE CUBRE ( P. P. M. ) EN B& BlDá8 LLCOHOLICAS. 

CD

determinacionesa

de

muestra alcohol

1 2 6 7 8 3- 10 11 12

vino

fuerte 93 0. 32 0. 30 0. 36 0. 36 0. 29 0. 34 0. 53 0. 29 0. 30 OJO 0. 22 0. 42 0. 33

aguar- 

diente 96 0 0. 01 0 nada 0. 02 0. 16 0 0 0. 01 0 0 0. 01 0

ginebra 99 0 0. 02 0. 02 0. 05 0 0 0 trazas 0. 02 0 0. 02 0. 02 0. 01

w! 5 -- ky
am6ricano 88 0. 96 0. 99 0. 91 0. 86 0. 89 0. 88

0. 90

0. 91 0. 87 0. 93 0. 90 0. 92 0, 91 0. 91

whisky
eticoces 85 0. 41 0. 40 0. 40 0. 42 0. 43 0. 48 0. 40 0. 43 0. 44 0. 43 0. 43 0. 32 0. 42

tirundy 77 0. 76 0. 77 0. 78 0. 75 0. 76 0. 90 0. 71 0. 74 0. 76 1. 06 0. 75 0. 79 0. 76

ron 92 0. 45 0. 52 0. 49 0. 45 0. 45 0. 46 0. 45 0. 39 0. 46 0. 43 0. 45 0. 47 0. 46

jeL,bz 40 0. 61 0. 64 0. 60 0. 65 0. 59 0. 42 0. 67 0. 70 o. 66 0. 54 0. 71 0. 68 0. 64

vfírmut 40 0. 83 0. 85 0. 83 0. 85 0. 93 0. 68 0. 90 0. 91 0. 88 0. 90 0. 92 0. 94 0. 89

Las columnas 1, 2 7trZ( - y 3 utilizaron un espe t ot t 6m-etro Coleman Universal; las 4~7 y 9 utilizaron un Beckrnan DU; las 8 y
11 utilizaron un Coleman junior; la 10 utiliz6 un Beckiwan modelo B; y la 12 utíliz6 un eepectr6nioo 20 Bauach y Lomb. 

TABLI 1.- RESULTIDOS DE LáS DETEI' I, 114Á(; 10ti£$ LE CUBRE ( P. P. M. ) EN B& BlDá8 LLCOHOLICAS. 

CD
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DETTER1,711,1AGION DE COBRE POR EL

YETODO DE DITIZORA MODIFICADO. 

IIETODO - 

REACTIVOS: 

a).- Tetraeloruro de carbono ( con poco azufre). 

b).- Acido sulMrico concentrado ( Q. P.). 

e).- Acido clorhídrico 0. 06 N, ( en agua bidesti

lada) . 

d).- Metanol bidestilado a pirtir de vidrio de- 

borosilicato. 

e).- Difeniltiocarbazona ( ditizona).- Una solu- 

ci6n 0. 0012 % en tetracioruro de carbono, - 

filtrada y almacenada en frascos oscuros - 

bajo refrigeraci6n. 

INSTRUIENTOS: 

a).- Fspectrofot6metro Universal Coleman mode - 

lo 14,, con celdae cilindricas de 19 x 15 - 

M131. 

b).- Una: rifiquina con taniz, que se mueva a 180 - 

cielos por min, con una caja de metal en - 

la cuál la muestra sea agitada. 
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e).- Cuatro frascos con tapas roscadas con fo— 

rro de aluminio u otro forro inerte. 

d).- Mechero Bunsen. 

Se recomienda lavar toda la cristaleria con reac

tivo ditízona, etanol bidestilado y finalmente con a- 

gua bidestilada para evitar que el mater ¡al contenga - 

cobre. 

PROCEDIMIENTO GE15RAL. 

Con digesti6n preliminar*- Pesar una muestra de - 

bebida ( . conteniendo 0# 005 mg de cobre o más) en un -- 

disco de silica. Evaporar si es necesario a una con— 

sistencía de jarabe. Agregar 2 m1 de ácido sulMrico- 

concentrado y carbonizar totalmente sobre un mechero - 

Bunsen.. hasta que no desprenda vapores. Incinerar en - 

un horno a 500- 5500C a peso constante, y la ceniza se

disuelve y se transfiere a un bote con tapa roscada, - 

con 5 porciones de 5 m1 de ácido clorhídrico 0, 06 N. 

AgreiGar exactame.nte 10 m1 de reactivo dítizona y agí- 

tar durante 30 mins sobre una máquina agitadora. 

Separar las capas de tetracloruro de carbono y - 

de agua y pipetear la capa de tetracloruro de carbono

a una celda, excluyendo totalmente la capa de agua. 
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No es necesario tomar mas de la capa de tetraclo

ruro de carbono que la suficiente para llenar la cel- 

da arriba del nivel de la marca. 

Tratar un blanco conteniendo 25 m1 de ácido olor

hídrico 0. 06 N v la solucí6n de ditizona de la

manera. Compare el blanco y la muestra en el espectro

fo'U.6-, etro con e.! blanco puesto a una transmitancía del

100 % a 525 = ii. Leer el % de transmitancia de la mues

tra y obtener el contenido de cobre por referencia a- 

la curva patr6n para la cantidad de ditizona usada. 

El color desarrollado puede estar entre el de la

ditizona pura y el del ditizonato de cobre. Si la mues

tra contiene más cobre reaccionará con la ditizona -- 

presente en 10 m1 de soluci6n de ditizona, como lo In

díca un color violeta -rojo, y determinar el cobre en - 

la capa de tetracloruro de carbono agregando antes 10

m1 nas de ditízona y reagitandQ la muestra, usando la

curva patr6n 1--- ra 20 m1 de dr-Elzona. Grandes cantida- 

des de cobre pueden ser determinadas usando increnen- 

tos adicionales dc- ditizona y comparando los resulta~ 

dos con una curva patr6n corro spondíente. General—men- 

te es más satisfactorio usar pequeflas cantidades de - 

muestra en casos en donde el cobre está más que sufi- 
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ciente para reaccionar con 20 m1 de soluci6n de dití- 

zona. 10 m1 de soluci6n de ditizona son suficientes

si se tienen o. 009 - 0» O18 mg de cobre en la muestra, 

20 ml de soluci6n de ditizona son suficientes si hay - 

0, 018 6 más mg de cobre presentes. 

Sin digesti6n preliminar.- ( para bebidas que no - 

contengan color que paeda ser extraido por el tetra— 

cloruro de carbono). Pesar una muestra de 10 gram -os - 

u otra cantidad, derendiendo del contenido de cobre., - 

Introducirlo en frascos y diluirlo a 20 m1 con agua - 

bidestilada si es necesario. Llevar a una concentra— 

ci6n aproximada de 0. 06N con 0. 1 m1 de Icido clorhí— 

drico concentrado, agregar reactivo ditizona y proce- 

der como anteriormente. 

CURVAS PATRON. 

Diluir la soluci6n concentrada de cobre ( 100 -- 

p. p. m.) a varias concentraciones con agua bidestilada

para dar soluciones tipo de 0* 002 a 0. 008 ing por 20 - 

val. Determinar las lecturas espéctrofotométricas por - 

el método anterior., usando 20 m1 de las soluciones -- 

de contenido de cobre conocido como muestras y 10 ml - 

de soluc:16n- de ditizona. Graficar el % de transmitan- 
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cla contra el contenido de cobre conocido sobre papel

semiloGaritmico para obtener una línea recta que pase

a travás del 100 '

ÍPI
de transi-,iitancia y una cantidad ce

ro de cobre. De una manera similar determinar la curva

para varias concentraciones entre 0. 008 y 09018 m9 de

cobre por 20 nl, u_sando 20 mi dO soluci6n de ditizona. 

Las curves patr6n que se determinaron se mues--- 

tran en lc Fig 1. 

PESULTADOS: 

El cobre reacciona con ditizona para forniar un - 

color violeta. La diferencia de color espectral ( entre

400 y 650 nm) entre el color de la ditizona y el del- 

ditizonato de cobre se muestra en la FiS 2- Un blanco
u

de tetraclorurO de carbono fue usado y el color des,--- 

rrollado por varias soixiciones de cobre siguieron el- 

procediniento dado anteriormente. La loneitud de onda

pe-ra la cnlibraci6n se tom6 a partir de estas curvas - 

a 525 nra. La FiE, 2 fue preparada usando una soluci6n- 

de sillfato cilprico M-ntahidratado con el cobre presen

te co: -Po i6n c iprico. Sandell establece que el ditizo- 

nato ci p-,.-ico en soluci6n acída es violeta 7 el ditizo

nato cuproso es violeta -rojo. La tabla 1 de los resul



wd

tados del unalir.is de concentraciones conocidas de co

bre cUprico y cuproso det, ririnados por el método de - 

ditizona usando curvas patr6n preparaJ.as con cobre cu

príco. No se detect6 diferencia alGuna y por lo tanto

el método puede ser usado para cobre en anbas fornas. 

La tabla 2 da los resultados de 1-- s pruebr-s con adi— 

ci6n de hierro' férrico y ferroso en cantidades suw.-- 

riores a 25 veces el cobre rresente. El hierro for? -c - lo

ado con -,o sulfato ferroso ci-,ronincal. El hie— fue agren. 

rro férrico se forIn6 a pertir de sulfato ferroso crio- 

niacal por oxidací6n con peroxido de hidr6Geno, seGul

do de un calentarriento para destruir el exceso de j'.)e- 

r6xido. El hierro oxidado no da reacci6n con 2, 21- bi- 

piridina., lo cuál indica conipleta oxidaci6n del i6n

ferroso a la forma férrica. Cantidades normales de

hierro se encontraron en los materiales probados, por

lo tanto no hubo interferencia de ellos. 

En la tabla 3 se muestran los resultados de la - 

detei-,r,inaci6n. de cobre en tres tipon de bebídas alco- 

hdlícas y en cerveza. ( 7.925, 28, 39, 58, 64, 67). 
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muestra tomada cobre encontrado

mg

CU, + 

0. 0026 0. 0027

0. 0040 O. 0041

0. 0052 0. 0052

0, 0080 0. 0083

0. 0120 0. 0117

Cul

0. 0026 0. 0026

0. 0040 0. 0040

0. 0052 0. 0053

0. 0080 0. 0082

0. 0120 0. 01-17

TABLá 1.- DETERIADACICIJ DE COBRE POR EL METODO DE DITIZOIU EN

CONCENTRACIONES LE COBRE CONOCIDkS. 
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muestra de cobre hierro agregado cobre encontrado

mg ) ( ag ) ( mg ) 

0. 0052 0. 000 0. 0053

pill ++ 
0. 005 0. 0052

0. 0125 0. 0052

0. 125 0. 0053

Fe ++ 

0. 005 0. 0052

0. 0125 0. 0052

0. 125 0. 0053

TABLA 2.- DETERMINACION DE LOS EFECTOS DEL HILIMO FERRICO Y FWROSO

SOBRE EL COBRE. 
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muestra cobre determinado

P. P. M. ) 

cerveza

0. 21

0. 14

0. 18

0. 19

TABU 3.- DETEMINACION DE COBRE EN VUESTRAs DE BEBIDás. 
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DETL,RLJFACICIT DE HIERRO

COII

METODOS. 

Soluci6n concentrada de hierro.- 1 ni = 0. 1

ing de hierro. ( 1 mi de soluci6n diluida a- 

100 mi = 1. 0 p. p. m. de hierro). 

1) Alambre de hierro.- Disolver 0. 5 gra— 

mos de alambre de hierro, lirpio y libre

de 6xidos, en 5 mi de HG1 al 20 %«9 más 1

mi de IRrO, concentrado. Cubrir con un vi— 

drio de reloj, calentar y evaporar hasta - 

secado; agregar agua destilada y evaporar - 

para secar de nuevo. Tratar el residuo con

3- 5 mi de HC! concentrado, enfriar, y trans

ferir a un frasco volumiétríco de 500 ni - 

Agregar 2 gotas de agua de brono y diluír- C) 

al volumen., mezclar. Esta es la solución - 

A). Transferir 50 mi de la soluci6n ( A) - 

a un frasco de 500 mi volumétrico, agrega_r

le 2 gotas de igua de brono y diluir al vo

Jumen con agua destilada. Esta es la colu- 

ci6n ( B). 
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b).- Soluci6n de sulfato ferroso am6nico hexahi

dratado ( Fe( 1TH
4 ) 2 (

30
4 ) 2* 

6E
2

0), Disolver - 

3. 512 gramos de la sal. en agua destilada, - 

agregar 5 mi de HG1 concentrado y diluir a

500 ml. Esta es la soluci6n ( C). Transferir

50 mi de soluci6n ( C) a un frasco volumé— 

trico de 500 mi y diluir al voltunen con a- 

gua destilada. Esta es la soluci6n ( D). 

INSTRUIEPTOS: 

Fot6metro.- Cualquiera de los tipos comerciales - 

de fot6metros será apropiado para esta determin ci6n. 

Use un filtro o un pico de longitud de onda en la re- 

gi6n azul -verde ( 500 a 550 nm) 6 más especifícamente- 

505 a 520 nin. 

a).- Frascos volumétricos de 500 mi. 

b).- Vanos de precipitado de 100 y 150 ml. 

a).- Vidrio de reloj. 

DETERblINACION CON DIGESTION. 

REACTIVOS: 

a).- Acido nítrico bidestílado.- Almacenarlo en

frascos Pyrex. 

b).- Acido perelorico al 70- 72 %.- Bidestilar - 
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al vacio. Almacenar en frascos Pyrex- 

Soluci6n de acetato de sodio ( 211),_ Disol- 

o# 

ver 270 gramos de Na02
H

3
0
2 *

3H20 con agua - 

destilada y diluir a 1 litrO- 

d).- Cloruro de hidrOxilamina ( lo %).- Disolver

100 granos de cioruro de hidroxilamina en- 

agua destilada y diluir a 1 litro. 

e)*- O- fenantrolina ( 0. 3 %).- Disolver 1. 5 gra- 

mos de o- fenantrolina monohidratada en 5C-' 

m1 de agua destilada calentada a un máximo

de 800C ( para ayudar a la soluc16n). 

CALIBRACION DEL FOTMETRO. 

Der,endiendo del tamaflo de la celda de! fot6metro

que se va a usar, preparar una serie de soluciones t_i

po con 25 6 50 m1 de agua conteniendo 0- 0, 0- 25, 0- 5,- 

1. 0.9 1. 5, 2. 0 y 3. o p. p. m. de hierro, 2 m1 de EC104

al 70- 72 % y lo In1 de la soluci6n de acetato de sodio. 

Desarrollar el color en estas concentraciones de

acuerdo al procedimiento dado a continuaci6n. Los va- 

lores de la transmitancia pueden ser graficados con— 

tra p. p, m, de hierro sobre papel semi - logarítmico 6 - 

convirtiendo al valor correspondiente de densidad 6p- 
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tica, o los valores de densidad óptica - ueden ser le¡ 

dos. directamente y los datos usados para calcular un- 

facto.r adecuado para convertir las densidades a p. p. m. 

de hierro. 

PREPARACION DE LAS CERVEZAS. 

Todas las cervezas deberán ser riggurosarriente des

carbonatadas, por agitación. En el caso de cervezas - 

embotelladas tratar todo el contenido de la botel3a - 

usando 1- 2 gotas de alcohol octílico para controlar - 

la e s puma. 

PROCEDIMIENTO: 

Dependiendo del tamaño de la celda del fotómetro

que se va a usar, pipetear 2 alícuotas de 25 6 50 nil - 

de cerveza completamente descarbonatada a 2 frascos - 

de 100 m1 y hervir hasta evaporar para obtDner

consistencia de jarabe. Agregar 25 mi de HNO', y 2 m -1 - 

de H0104 a cada frasco. Cubrir los frascos con un vi- 

drio de reloj y calentar suavemente hasta que la rea—e

c16n inicial empiece, punto en el cual una ebullición

vigorosa se produce con el desprendimiento de vapores

de nitrógeno. Después que la reacción ha disminuido.. - 

calentar de nuevo el cont -:,nido de los frascos a una - 
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ebullici6n lenta y continuar la ebullici6n hasta que - 

todo el HNO3 es desalojado. ( si la ebullicí6n es rápI

da, la oxidaci6n puede no ser completa). La evidencia

de que todo el HNO3 ha sido expulsado es la aparici6n
de abundantes gases de H010

4* 
Si se enfría, los resi- 

duos pueden ser incoloros. Si éste no es el caso, un - 

nuevo calentamiento con pequeñas adiciones de ENO

puede ser usado. 

Enfriar la digesti6n, agregar 5 mi de agua desti

lada a cada frasco y calentar las mezclas hasta que - 

las sales precipitadas esten en soluci6n. Enfriar las

soluciones a temperatura ambiente y agregar 10 m1 de - 

la soluci6n de acetato de sodío a cada una. Diluir a- 

25 6 50 m1 ( dependiendo del tamaño de la celda del fo

t6metro a usar), y mezclar. 

Agregar un mililitro del reactivo cloruro de hi- 

droxilamína a cada soluci6n y dejar reposar durante - 

30 mins; entonces a una de las soluciones agregarle 2

m1 del reactivo o- fenantrolina, y a la otra 2 mi de - 

agua destilada. Después de 30 mins, comparar las solu

cíones coloridas en el fot6netro contra agua destila- 

da ( blanco) a una longitud de onda de 505- 520 nm ( 6 - 

en la reg i6n azul -verde a 500- 550 m). 
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Al mismo tiempo leer las soluciones coloridas de

la muestra, con el blanco., en vez de agua destilada. - 

colocado a 100% de transmisi6n. 

DE"PER11INACION SIN DIGESTION. 

REACTIVOS: 

a).- Cloruro de hidroxilamina ( 10 %).- Disolver

100 gramos de cloruro de hidroxilamína en - 

1 litro de agua destilada. 

b).- O- fenantrolina ( 0. 3 %).- Disolver 1. 5 gramos

de o- fenantrolina monohídratada en 500 m1 - 

de agua destilada calentada a un máximo de

800C. 

CALIWACION DEL FOTMETRO. 

Dependiendo del tama:rio de la celda del fot6metro

que se va a usar, preparar una serie de soluciones t1

no de cerveza de 25 6 50 m1 conteniendo 0. 0. 0. 25,9 -- 

0. 50, 1. 00, 1. 50, 2. 0 y 3. 0 p. p. m. de hierro. Desarro

llar el color de estas concentraciones de acuerdo al - 

procedimiento dado a continuací6n. Los valores de tran1

misi6n j7aeden ser leídos y graficados contra partes - 

por mill6n de hierro sobre papel semi - logarítmico 6 - 
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pueden ser convertídos. a valores de densidad 6ptica - 

correspondientes, o las densidades 6pticas pueden ser

leidas directamente y el dato usado para calcular un - 

factor adecuado para convertir las densidades a p. p. m. 

de hierro. 

PREPARACION DE LAS CERVEZAS. 

Todas las cervezas deberán ser rigurosamente de—s

carbonatadas por agítací6n. En el caso de cervezas em

botelladas tratar' todo el contenido de la botella u- 

sando 1- 2 gotas de alcohol octílico para controlar la

0 S puna. 

PROCEDIMIENTO: 

Dependiendo del tamaño de la celda del fot6metro

que se va a usar, pipetear 2 alícuotas de cerveza des

carbonatada de 25 ' 6 50 m1 a 2 vasos de precipitado de

150 ml. Agregar 1 m1 del reactivo cloruro de hídroxi- 

lamina a cada frasco, cubrirlos con vidrios de reloj, 

y dejarlos reposar durante 30 mina. Entonces a uno de

los vasos agregarle 2 m1 del reactívo o- fenantrolina- 

y al otro 2 m1 de agua destilada. Después de 30 mins- 

comparar las soluciones en el fot6rietro contra agua - 

destilada ( blanoo) a una longitud de onda de 505 a 520
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nm ( 6 en la regi6n azul -verde a 500- 550 nm). 

Al mismo tiempo leer la soluci6n colorida de la - 

muestra con el blanco, en vez de agua destilada, colo

cado a. 100 % de transnitancia. 

CALCULOS: 

M.- Si los valores de la transmítancia son le¡ 

dos, 

a) aguadestilada es usada como referencia, 

los valores de hierro de la muestra y el - 

blanco son leidos directamente de la curva

patr6n -y la diferencia es la cantidad de - 

p. p. m. de hierro en la cerveza: 

p. p. m. de hierro en la muestra) - ( p. p. P-9

de hierro en el blanco) = p. p. iii. de hierro

en la cerveza, 6

b) el blanco es usado como referencia, el

valor de hierro de la muestra es leido di- 

rectamente de la curva patr6n y es la can- 

tidad de p. p. m. de hierro en la

p. p. m. de hierro en la muestra = p. p. m. - 

de hierro en la cerveza). 

2).- 51 los valores de la densicI.nd 6) tica son - 
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leidos o convertidos a valores de transmi- 

si6n, y

a) agua destilada se usa como referencia, 

la diferencia entre los valores de densi— 

dad 6ptica multiplicados por un factor cal

culado dara las p. p. m. de hierro en la cor

veza: 

densidad 6ptica de la muestra - densidad

6ptica del blanco) x factor = p. p. m. de - 

hierro en la cerveza, 6

b) el blanco es usado como referencia., la

densidad 6ptica de la muestra multiplicada

por un factor calculado dará las p. p. m. de

hierro en la cerveza: 

densidad 6ptica de la muestra) x factor

p. p. m. de hierro en la cerveza. 

RESULTADOS: 

Los instrumentos., tamafío de la celda y las long1

tudes de onda utilizadas se muestran en la tabla 19 - 

los resultados del método con digesti6n se muestran - 

en la tabla 2. Todos los analistas encontraron difi— 

cultad en amortiguar el ácido perel6rico con acetato- 
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de sodio. Un analista titul6 las digestiones a un FH - 

de 3. 5 con ITH
4

OH - y no encontr6 alguna dificultad nue- 

va. Parece, a partir del comentario de los analistas, 

cue los siguientes cambios en el método con digesti6n

deben ser estudiados: ( 1) e! efecto de eliminar el ex

ceso de ácido 1D-- rcl6rico,, o substituir el procedirmien

to con digesti6n, ( 2) el efecto de la filtraci6n del - 

residuo -insoluble a rartir de digestiones ácidas, y , 

3) el efecto de la titulaci6n de las digestiones ácí

d --.s a FZ de 3, 5 con hidr6xido de amonío en lugar de - 

amortiguar con acetato de sodio. 

Los resultados del método sin digesti6n se mues- 

tran en la tabla 39 se Investi36 si hubo alguna dife- 

rencia en los resultados cuando se utiliz6 agua desti

lada cw!10 referencia ( ajustando el fot6metro a 100 %- 

de transmisi6n contra agua destilada) y cuando se uti

liz6 la cerveza como blanco. Los resultados de la ta- 

bla 3 Indican que practicanente no hay diferencia. A- 

demás, el uso de cerveza como reactivo para blanco co

no referencia elimina la necesidad de sustraer las

lecturas del blanco a partir de las lecturas de las

muestras. 

Los datos de la recuperaci6n del hierro agregado
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a las muestras, los cuales se reportan en la tabla 4, 

se comparan favorablemente con los datos reportados - 

en la literatura. 

El hierro se detertninó en varios tiros de corvo - 

zas y los resultados se reportan en la tabla S. 

El subcomite para la deterninaci6n de hierro en - 

cervezas ha concluido que el procedimiento directo -- 

sin incineraci6n es caraz de reproducir valores sufi- 

cientemente consistentes para ser usado cormo un riéto- 

do rutinario. ( 32, 12, 17). 



deterininador instrumento
celda de onda

mm, ) - 

No. 1
espectrofot6metro Uleman, modelo 14 15 508

No. 2
espectrorot6metro Beckmin, modelo DU 10 520

Noi 3 colorívviütro mono crouttí co, Bau3ch and Lomb 1/ , 2 pulg. 509
No. 4 espectrofot metro Coleman, modelo 1.1 112 pula. 515
No. 5 colorímetro KlOtt- Summerson 20 540

vo, 6 cOlorímetro Lunetron, rpodelo 402- E 10, 50 515

No. 7
OsPectrofot6metro Coleman, modelo 11 19 520

No. 8
espectrofot6metro Coleman, modelo 14 40 505

TABLA 1.- INSTRIVENTOS Y LCNGITUDES D -I¡, (), jDá. 

0O



determi- 

naci6n

No. 1

No. 2

No. 3

agua deetilada como referencia.- hierro b, p. ma- 
hierro agregado ( P. P. a.) 

nada 0. 1 1 0. 5 2, 0

0. 18 0. 23 0. 23 0. 57 2. 08; 

0. 13 o. 16 0. 23 0. 23 0. 24 0. 57 0. 57 2. 02

0118 0. 26 0. 23 0. 57 2. 0,2

0. 20 0. 26 0. 28 o. 6o 2. Do

0. 15 0. 18 0. 24 0. 28 0. 27 0. 60 o. 61 2. 11' , 

0. 20 0. 24 0. 28 0. 63 2. L 

0. 18 0. 18 0. 26 0. 26 0. 71 0. 71 2. 22

0. 25 1 1 0. 

T&BLA 2.- RESULTADOS DEL IAETODO CON DIGESTION. 

2. 04

2. 14

2. 22

2. 11



detormi- reactivo p1ra bAIp _, como :__ - hie90 co referencia . 

nada __ 
ierro a re

0. 1
ata os ::- alr n di! 00 datos p -ro i, -e? Li -0

Nu. 1 0. 21 0. 25 0. 28

0. 21 0. 21 0. 25 0. 28 0. 26

0. 21 0. 24 0. 28

No. 2 0. 30 0. 37 0. 38

G. 25 0. 27 0. 38 0. 38 0. 38

0. 25 0. 37 0. 38

0. 18No. 0. 18 0. 27 0. 27

R IO0 0- 23 0. 32

0 2. 0
datos romed o 1dato ro, 11di, 0

c). 6o 2. 00

0. 60 0. 61 1. 95 1. 97

0. 63 1. 95

0. 65 2. 19

0. 65 0. 65 2. 08 2. 12

0. 65 2. 08

0. 73 0. 73 2. 26 2. 26

TABLA 2 ( CONTINUACION).- RESULTADOS DEL METODO CON DIGESTION. 

0. 65 [------ 1- 2. 07

Fj
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MA

eLguaL " wo t -- - deter 1 t. - 1z M

nanada 1 0. 1 5 2 0

tCi6n

datos 1 prom. datos om- prom. 1 p,,rom. atos

0. 12 0. 20 0. 19 0. 60. 6 1. 89

lo. 1 0. 09 0. 10 0. 14 0. 14 0. 117

Idatos

0 50. 5656 0. 54 1. 98 1. 807

0. 09 0. 16 o. 16 0. 610. 61 1. 73

lo. 2 0. 04 0. 04 0. 10 n Inn in0. 10 l /. 1110. 4¿ 01. 14, 1. 79 1. 79

0. 09 0. 15 0. 15 0. 55 2. 13

lo. 3 0. 06 0. 08 0. 12 * 0. 15 0. 14 0. 115 0. 56 2. 10 2. 09

0. 09 0. 12 0. 15 O. jz31 2. 03

0. 09 0. 22 0. 16 o. 61 1. 94

4 0. 12 0. 09 0. 2Z 0. 16 0. 19 0. 59 0. 59 2. 01 1. 98
Zo. 

o. o6 0. 22 0. 16 0. 57 1. 98

0. 00 0. 09 0. 11 0. 48 1. 83

lo. 5 0. 00 0. 00 0. 10 0. 11 0. 11 0. 46 0. 47 1. 53 1. 23

0. 00 0. 10 0. 12 0. 48 1. 82

0. 10 0. 14 0. 49 1. 96

No. 6 0. 14 0. 11 0. 13 0. 13 0. 48 0. 49 1. 90 1. 97

0. 09 0. 13 0. 49 2. 06

0. 08 o. 13 0. 48 1. 92

No. 7 0. 09 0. 08 0. 12 0. 13 0. 47 0. 1.7 1 92 1. 93

0. 07 0. 13 0. 47 1: 94

No. 8 0. 03 0. 03 0. 14 0- 14 0. 58 0. 52 2. 11 2. 11

PROMEDIOJ 1
0. 07 .

1 1

0. 14
1

0. 51 1. 94

TABLA 3.- RFSULUDOS DEL Ir -TODO SIN DIUSTION. 
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deter- c-erveza Como reactívo para- blanco, corio referencia, li rro
mina- 

c16n

hierro a - re- o ( p. D. r-.) 

nada 0. 1 1 0. 5 2. 0

jatqs_ pnqm_ proiA_. datos 2r_o -IR dat03 Drom. 

0. 18 0. 18 0. 64 2. 150. 14
rio. 1 0. 12 0. 12 0. 18 0. 16 0. 17 0. 67 0. 66 1. 93 1. 94

O.. 0 0. 15 0. 18 0. 67 1. 73

No. 2 0. 03 0. OÍ 0. 11 0. 0 0. 44 0. 44 1. 78 1. 78

0. 10 0. 19 0. 18 0. 58 2. 08

No. 3 0. 10 0. 10 0. 15 0. 18 0. 17 0. 58 0. 58 2. 13 2. 11
0. 10 0. 15 0. 18 0. 58 2. 13

0. 13 0. 18 0. 18 0. 59 1. q9
No. 4 0. 13 0. 12 0. 18 0. 18 0. 18 0. 59 o. 6o 2. 05 2. 03

0. 10 0. 18 0. 18 0. 62 2. 05

0. 00 0. 09 0. 12 0. 42 1. 79
No. 5 0. 00 0. 00 0. 10 0. 12 0. 11 0. 46 0. 47 1. 79 1. 79

0. 00 0. 10 0. 12 0. 48 1. 78

0. 13 0. 13 0. 45 1. 88
No. 6 0. 12 0. 12 0. 13 0. 13 0. 45 0. 46 1. e6 1. 89

0. 12 0. 13 0. 47 1. 92

0. 07 0. 12 0- 49 1. 91

No. 7 0. 10 0. 07 0. 12 0. 13 0. 47 0. 47 1. 92 1. 93
0. 05 0. 14 0. 48 1. 95

No. 8 0. 05 0. 05 0. 15 0. 15 0. 59 0. 59 2. 16 2. 16

f>RmIEDIO 0. 09 0. 15

TA -41A 3 ( CONTINUACION).- RESULTADOS DEL KETODO SIN DIGESTION. 
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m4todo if 2

1

aszua destilads cc,,.lo referenciá-.- Eler--c ( S. P. Si

70

hierro a-7reRado

detarmi- 1

naci6n

2 0. 06

il-ic--,0
0 5 2. 0

1. 75

prvme- recu- prome- recu- 

0.,# 

prome- recu- 

100. 5

die — per o dio_ pqrado— dio perado

1 1 .... 
2

6 0. 02 78

3

7

i.. 0 0. 41 i. L ii i. 
4 0. 08 80 0. 43 86 1. 96 98

5
6
7

8 Y5-4 1¿¡ 

FRC-,"-WDIO 0. 08 80 0. 46 92 l. c#6 9-8

m4todo if 2

1 0. 07 70 C- 44 88 1. 77 88. 5
2 0. 06 60 C.. 110 80 1. 75 87. 5

3 0. 06 60 0.,# 96 2. 01 100. 5
4 0. 10 100 0. 50 100 1. 91 95. 5
5 O. ic 100 0. 1.7 94 1. 83 91. 5
6 0. 02 20 0. 39 78 1. 86 93
7 0. 05 50 0. 39 78 1. 85 92. 5

8 0. u Llo 0. 55 110 2. 08

1

lol+.0

0. 08 i
44 88 1. 98 94

T LBL& 4.- RESLIMEN DFL HIERRO RECUPE-RADO POa LCS DOS METODOS. 
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detarTl- 

naci6n

1

dio _ 

recu- 

perado

prome- 

dio

reca- 

Perado

prome- 

dio

recu- 

verado

50 0. 54

2

1. 82 91
2 0. 08

3

1. 75 87. 5

0. 40 80

70 0. 48

4 0. 11 110 0. 38 76 1. 85 92. 5
5

5
6
7

8

110

10

60
100

0. 47

0. 34
0. 40

0. 54

6

7

94

8 0409 90 0. 55 110 2. 08 - 104

ii-OYEDIO 1 0. 08 1 SO 1 0. 44 1 - 88 1 1. 90

método # 2

T& 3L& 4 ( CONTINUACIOV), RESMÍEN DEL HIERRO RECUPERADO POR LOS DOS METODOS. 

1 0. 05 50 0. 54 108 1. 82 91
2 0. 08 80 0. 41 82 1. 75 87. 5

3 0. 07 70 0. 48 96 2. 01 100, 5
4 o. o6 60 0. 48 96 1. 91 95. 5

5
6
7

8

0. 11

0- 01

0. 06
0. 10

110

10

60
100

0. 47

0. 34
0. 40

0. 54

94
68
80

108

1. 79
1. 77
1. 86

2. 11

89. 5
88. 5
93

105. 5

FFIC1,11DIO 0 .07 T- TO 0. 44 94

T& 3L& 4 ( CONTINUACIOV), RESMÍEN DEL HIERRO RECUPERADO POR LOS DOS METODOS. 



muestra hierro ( P. P. m. ) 

perveza fuerte cerveza obscura cerveza clara

P. 13

2 .... 0. 29 0. 15

0. 29

0. 13

5 2. 06 0. 40 0. 12

6 .... .... 0. 07

7 .... .... 0. 07

PROLIEDIO 2. 06 0. 3-- 0. 14

TABLA 5-- DEURMINACION DE HIERRO EN CERVEZAS. 
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DETEIWIINACION DE HIERRO

CON 2. 2 1 - DI FIRIDIL. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a).- Agua destilada. 

b).- Soluci6n concentrada de hierro.- Disolver - 

2. 1586 granos de sulfato doble de amonio y

hierro( II),(NH4) 2304* Fe2( 304), 3924H,, O, ( grja

do analítico) en agua destilada, agre-car 1

m1 de ácIdo sulfúrico ( grado analítico) y - 

diluir la mezcla a 500 ml. Una alícuota de

5 m1 de ésta soluci6n es nuevamente dilui- 

da a 500 ml; 1 m1 de esta última soluci6n- 

contiene 5 mícrogramos de hierro. 

e).- Soluci6n de cloruro de hidroxilamina.- 

l0'% peso/ Vol). 

d).- Soluci6n de dipirídil.- Disolver 1 gramo

de 2, 21- dipiridil en ácido clorhídrico

tO. 1N) en un franco volumétrico de 1 litro, 

diluir al volumen con ácido clorhídrico -- 

0. 1N). 

e),,- 1, 2- dieloro- etano.- Bidestilarlo antes de - 

usarse. 
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M.- Soluci6n amortiguadora, con un PH de 4. 3. - 

Disolver 54. 44 granos de acetato de sodio- 

anhidro ( grado analítico) y 5 gramos de -- 

cloruro de hidroxilamina ( grado analítico) 

en agua destilada, agregar 34. 3 mi de áci- 

do acétíco glacial, mezclar y diluir a 1 - 

litro. Todaá- las trazas de hierro son eli- 

minadas agregando 1 mi de roluci6n de dipl

ridil9 1 gota de Teepol -y 20 mi de dícloro- 

etano, agitar. La capa de dicloro- etano -- 

sera finalmente detcargada, 

Soluci6n de ácido sulMrico 411. 

h).- Soluci6n de hidr6xido de sodio 2N. 

M.- Teepol B. D. H., " Teepol 6ldl., fabricado por

la Shall Chemical Co. Ltd. 

INSTRUIMUTOS: 

a).- Espectrofot6metro con juego de celdas de - 

vidrio de lo mm, a una longitud de onda de

528 nm para medir la absorbancia. 

b).- Agitador mecanico. 

W.- Medidor de FH. 

W.- VIatraces Erlenmeyer con tapones, de 100 y- 

500 mi. 
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e)-- FrasCO, volumétricos de 1 litro. 

CURVA

Siete matraces Erlenme-yer de 100 m1 se lavan con

ácido nítrico al 50 íló' vol/ vol 7 finalmente con agua - 

d9ttilada. Dentro de ellos pipetear alícuotas de la - 

soluci6n concentrada ( 5 mierogramon) de 49 8, 12, 16P

20 y 24 m1 y diluir a un volumen de 25 m1 con agua -- 

destílada. Agregar 3 m1 de ácido sulfúrico 411- y 2 ml - 

de cloruro de hidroxilamina, agitar perfectamente, de

jar reposar las soluciones durantue 1 min. La determi- 

nacl6n se continúa por la adici6n de soluci6n de dír;¡ 

ridil «y de la soluci6n anortiguadora de la manera que

se describe en " procedimiento". Construir una gráfica

de absorbancia contra mierogramos de hierro. 

PROCEDI' IZIENITO: 

Pir»tear dos alícuotas de 25 m1 cada una, de la - 

muestra en dos rratraces Erlenmeyer de 100 m1, lavados

para que no contengan impurezas. Agregar 3 m1 de áci- 

do sul¡'Crico 4N y calentar la mezcla hasta ebullíci6n. 

1--- evarorac16n se puede reducir colocando un tapén (- 

bola de vidrio) en el cuello del matraz. Enfriar, ag2: e

gar dos m1 de soluci6n de cloruro de hidroxilamina y- 
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después agitar vigr, oros ame nte, dejar reposar la solu— 

ci6n durante 1 min. Agregar 5 ni de soluci6n de dípi- 

ridil y 20 m1 de soluci6n amortiguadora y ajustar el - 

PH a 4. 3 con hidr6xido de sodío 2N usando un medidor - 

de PH adecuado. Agitar vigorosamente. Agregar 20 ril - 

de dicioro- etano y 1 gota de Teepol y agitar la mez— 

cla durante 5 úáns en un agitador mecánico a una velo

cidad moderada. Dejar. reposar los frascos hasta que - 

las capas se separen. Una porci6n de la capa Inferior

se filtra a través de papel filtro a un frasco comple

tamente seco y se mide la absorbancia a 528 run contra

el reacilivo blanco. El contenido de cobre es deter.mi- 

nado por referencia a la curva patr6n. 

RESULTADOS: 

El Metodo es rápido., exacto y comparativamente - 

siriple de operar, - pero requiere que el hierro triva— 

lente sea reducido al estado divalente para poder es- 

timar espectrofotormetricariente el complejo colorido - 

con 2,' 21- dipir-ldil. En la tabla 1 se muestran los re- 

sultados de la determinaci6n de hierro en cervezas y- 

en la tabla 2 las recuperaciones de! hierro agreSado- 

a las cervezas, reportado en %. ( 38, 24, 25, 26). 



TABLA 1.- RESULTADOS DE LA DETERMINACION DF, HIERRO EN CERVEZA. 

Fe MI j
determinacién oerveza fuerte cerveza obscura oerveza claxa

0. 122. 42 0. 28

2 2. 16 0. 27 0. 16

3 2. 84 0. 34 0. 14

4 2. 64 0. 35 0. 16

5 2. 88 0. 42 0. 18

6 2. 40 0. 30 0. 16

7 2. 51 0. 38 0. 22

PROM. 2. 55 0. 33 0. 16

TABLA 1.- RESULTADOS DE LA DETERMINACION DF, HIERRO EN CERVEZA. 



1 Fe ( mg71 ) 

determi- cor - veza obsoura cerveza recuperaci n cerveza clara 1 cerveza recuperaci6n

naci6n obacura clara

m&/ i 0. 5 mg/ l
Fe de Fe

1 0. 41 1. 31 92. 9 0. 06 0. 50 89. 3

2 0. 57 1. 57 100. 0 0. 0 0. 63 103. 3

3 0. 42 1. 35 95. 7 0. 24 0. 67 90. 6

TABLA 2.- RECUPERACIDN DEL HIERRO AGREGADO A LAS CERVEZAS¡ RESULUDOS EN PORCIENTO. 
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REACTIVOS: 

223

DETERMINACIO1' DE

LIETODO. 

a)*- Soluci6n de hidroxilarnina- ácido clorhídri- 

co.- Soluci6n al 40 %. Disolver 10 :, rn=os- 

de NH
2 OH* HGJ en 25 m1 de ab-ua dertílada. 

b).- Sóluci6n al 10 % q de perolorato de amonío.- 

Disolver 10 gramos de NH
4
Clo

4
en ln0 mi de

agua destilada. 

e)*- Carbonato de 1, 2- elelopropanodiol ( carbona

to de propileno). Este reactivo si no za - 

consigue en el mercado, se puede pedir a - 

Matheson, Coleman & Bell, 2909 High1and -- 

Ave... Norwood, OH 4521-2. 

d).- Soluc16n de 2, 4, 6- tripiridil-s- triazina

TPTZ).- Soluci6n 0. 0021,'.. Agregar 0. 07S1

gramos de solucí6n TPTZ ( se ruede r--dlr a- 

G. F. Snith Chemical Co... Col -m -bus, CE --- 

113223) a 100 mi de agua destiladr- en un n 

traz volumétrico de 250 mi conteniendo 5

gotas de HG1, diluir al volumen con azue

destilada - filtrar a través da 1 e--"oudo - 
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de vidrio. Alnacenar en -recipientes de --- 

cristal. 

Soluci6n de acetato de rodio.- Soluci6n al

40

p1f. 
Disolver 48. 2 granos de acetato de - 

sodio anhidro en 75. 7 ril de agua y 24. 3 m1

de HCl. Agregar 5 ril- de la soluci6n TPTZ - 

0. 0011,1, 5 1, 11 Li -e IíH
2

OH* HC1 al 40 %, 2 m1 de

1'. H Clo al lo % y lo m1 de carbonato de -- 

propileno. Agregar 5 ril. de CHO13, agitar y

desechar la capa Inferior. Agregar nueva— 

riente 5 m1 de CHC13, - y agregar 5 ril de so- 

luci6n TPTL o. 001M. Descargar la capa m& s- 

baja nuevamente; repetir las adiciones de- 

CHO1
3

descargando en cada adici6n la parte

Inferior, hasta obtener una soluci6n clara, 

Almacenar en recipientes de vidrio. 

Soluciones de ácido aso6rbicO.- ( 1) SOlu— 

aci6n al 5 %. Disolver 2. 5 graríos do ' Oido- 

asc6rbico en 25 ral de agua y diluir a 50 - 

mi con alcohol etílicO. 
Prepararla diaria- 

mente. 

2) Solucí6n de ácido arc6rb¡ co en acetato

de sodio al 5 % ( S01. amortiguadora).- Di- 
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solver 2. 5 gran -os de ácido asc6rbico en 20

m1 de a,-,ua, arreGar 5 m1 de soluci6n de ace
W - 

tato de sodio al 40 % y diluir a 50 iul con

alcohol etuílico. Prepararla diariarente. 

g).- Soluciones concentradas de hierro.- ( 1) So

luci6n valorada.- lo microgrsmo/ m1 de híe- 

rro ( pp.r^.). Disolver 0. 0684 gramos de -- 

sulfato ferroso de etilenclia-Tronio tetra-bi- 

dratado ( PeC
2

H
4 (

IM
3 ) 2

SO
4 -

4H
2

0), en aSua, - 

a3regar 2. 5 nl de ácido sulf.Iríco, diluir - 

a 1 litro con agua y mezclar completamente. 

2) Soluciones de trabajo.- 090, 0. 1, 0- 2, 

0. 3 y 0. 4 p. p. ir. de hierro. A frascos- 

volunétricos de 200 m1 conteniendo 50 m1 - 

de alcohol al 43 %, agregarles 0, 1, 2, 3, 

y 4 - al de soluci6n valorada y diluir cada- 

soluci6n al volumen con alcohol al 43 %. 

Mezclar bien y deja -r enfriar a temperatura

ambiente, ajustar el volumen a 200 inl con - 

alcohol al 43 %. 

h).- Acido clorhídrico. 

i).- Alcohol etílico- 
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INSTRUMENTOS: 

a).- Espectrofot6metro Beelman DU a una longi— 

tud de onda de 593 nm o su equivalente, o - 

un colorínetro fotoelectrico con filtro a- 

decuado, por ejemplo, colorímetro Klett

con filtro # 60. 

b).- Baflo maría. 

e).- Frascos volumétricos de 200, 250 y 1, 000

m.l.. y uno de 100 ml. 

d)*- Embudo de vidrio. 

PREPARACION DE U CURVA PATRON. 

Pipetear 50 m1 de alcohol al 43 % dentro de 5 -- 

frascos volun, trícos de 100 m1 conteniendo cantidades

conocidas de hierro ( por ejemplo 0. 0 el cual corres— 

ponde al blanco, 0. 1., 0. 2, 0. 3 «y 0. 4 p. p. r1J agregar- 

les 2 m1 de soluci6n de ácido aso6rbico al 5 % ( 2), y

2 m1 de soluci6n TPTZ, calentar las muestras 15 mins- 

en baño maría a 60` C. Enfriar las soluciones a tei-ape- 

raturaambiente. y medir la absorbancia de cada rnues— 

ura en el espectrofot6metro a 593 nra 6 en el colorL-ne

tro fotoeléctrico. Usar alcohol al 43 % para calibrar

el colorímetro a cero. 
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Restar el valor de la absorbancia de! reactIvo - 

utilizado como blanco a las lecturas de las absorban- 

clas de las muestras. Graficar las lecturas de las ab

sorbancias contra las p. p. m. de hierro para obtener - 

la curva patr6n ( una línea recta se obtiene con las - 

concentraciones de hierro usadas). 

PROCEDIMIENTO: 

a).- Para determinar hierro en bebidas alcohdli

cas excepto vino, cerveza y bra. -id -y.- Fipetear 50 = l ~ 

de muestra en 2 frascos volumétricos de 100 m1 separa

damente, agregarles 2 m1 de áeído asc6rbico al 5 % -- 

Sol. 1) a cada frasco. Agregar 2 mi de soluci6n TPTZ

a uno de los frascos y 2 ml de agua al otro ( producto

para blanco). Calentar durante 15 nins en baílo

a 60' C. Enfriar las soluciones y medir la absorba-ncia

de cada soluci6n como se hizo para la curva patr6n. 

Restar el valor de la absorbancla de! reactivo - 

utilizado como blanco ( en el Inciso 11preparaci6n c9e- 

la curva patr6n) y tanbién la absorbancia del produc- 

to para blanco a las lecturas de las absorbancías de - 

la muestras. Determínar la concentraci n de hierro a - 

partir de la curva patr6n, por ejempio, absorbancia - 
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contra p. p. m. de hierro. 

b).- Para determinar hierro en vinos.- Pipetear

20 m1 de vino de una graduaci6n normal de alcohol de - 

40` en un frasco volumétrico de 200 ml., agregar 88 = l

de alcohol al 95 %, y mezclar bien. Diluir al volumen

con ajun y mezclar bien. Dejar que la soluci6n alcan- 

ce la te-,--nreratura arábiente, diluir a 200 m1 con agua - 

y mezclar bien. Proceder como en el inciso anterior - 

L*lultiplicar los resultados por 10 para obtener - 

las p. p. m. en la muestra de vino original. 

RE- SULTADO S: 

En este método colorimétrico directo., ácido as— 

c6rbico es agregado para reducir cualquier i6n férri- 

co a la for= ferrosa; soluci6n de TPTZ es agregada

para formar un i6n complejo ferroso- TPTZ, Pe( TPTZ) 
2

el cual es azul -violeta. El producto utilizado como

blanco consiste de un producto alcoholico al cual to- 

dos los reactivos excepto la soluci6n de TPTL han si- 

do a8regados. 

El valor de la absorbancia del reactivo utiliza- 

do para blanco consiste de alcohol etílIco de una Sra
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duaci6n normal de 860 al cual ácido aso6rbico ( Sol. 1) 

y soluci6n TPTZ se le han aciregado, debe ser sustra- 

Ido 6 restado del valor de la absorbancia de la mues- 

tra. 

Este método colorimétrico directo no puede ser - 

utilizado para brandy, por lo tanto un método de oxi- 

daci6n humeda ( digesti6n) se utiliza para éste produe

to. Hipoclorito de sodio y per6xido de hidr6geno al - 

30 % se utilizan para oxidar el brandy y obtener un - 

líquido sin color, entonces la soluci6n de TPTZ es a- 

gregada para desarrollar el color el cual es medido - 

espectrofotométricamente de una manera similar al mé- 

todo colorimétrico directo. 

En la tabla 1 se muestran los resultados de 6 -- 

analistas usando el método colorInétrico directo para

determinar la concentraci6n de hierro en 7 bebidas al

coholícas diferentes. Las muestras estaban compuestas

de productos comerciales con la excepci6n del vino -- 

fuerte. El contenido de hierro de estas = estras flue

tu6 entre 0. 0 a 1. 56 p. p. m., la graduaci6n normal de - 

alcohol varí6 de 40 a 91% 

La discrepancia para jerez es debido a los valo- 

res divergentes obtenidos por los analísta 3 y 6. 
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Es posible que el uso de piretas no calibradas - 

y/ 6 frascos volumétricos puedan haber contribuido al - 

error. 

Variss uwrcas de co2orimetrOs y espectrofot6rre-- 

tros fueron usados por los analistas de este estudio - 

y todos fueron satis-Lactorios para medir la intensidad

de color del complejo Fe- TPTZ. 

La versatilidad del iretodo coloriniétrico directo

se rniestra por el buen resultado con diferentes opera- 

dores y varios tipos de productos alcoholicos. ( 32, 34, 

35.946). 



muestra graduaoí6n normal

de alcohol
1 -- 2

determinaciones

3 4 5 6 promedio

vino fuerte 88 0, 02 0. 01 0. 02 0. 03 0, 02 0. 04 0. 02

jerez 40 1. 6o 1. 48 1. 15 1. 55 1. 55 2. 06 1. 56

ginebra 90 0. 00 0. 00 0. 00 0. 00 0. 00 0. 02 0. 00

ron 91 0. 16 0. 12 0. 19 0. 12 0. 12 0. 15 0. 14

whisky americano 85 0. 08 0. 08 0. 10 0. 06 0. 09 0. 10 0. 08

whisky borbon 87 0. 20 0. 17 0. 25 0. 12 0. 26 0. 17 0. 19

whisky eu000e@ 86 0. 12 0. 10 0. 12 0. 10 0. 14 0. 12 0. 12

TABU 1.- RESULTADOS DE LAS DEURMINáCIONES DE HIERRO EN BEBIDAS & LGoBOLICAS. 
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DETE-F', IlUCION DE COBIRE Y HIERRO

COI' DIE TILDITI OCít-RBikiATO DE SCDIO. 

TODO. 

RE -A C TI VC S: 

a).- Agus bidestilada. 

b).- 2.. 21- bipiridina.- Disolver 0. 2 graros de - 

2, 21- bipirid.ina( tanbi6n en el merc¿ido como

or,<- dipiridil) en 100 ml de ácido acéti- 

co al 10 %. En pocas horas la solución se - 

torna rosa, pero esta coloración no inter- 

iere con su uno. 

o).- Dietílditíocerbamato de sodio.- Disolver 1

gramo de esta soluci6n en 100 m1 agua. 

d).- p-hidroxifenilclicína.- Disolver 0. 1 gramo

en 100 m1 de acido sulfúrico 0. 4N. Esta -- 

soluci6n debe ser f-esca, preparada el dia

que - e va a usar. 

e).- AcetDto de amonio.- Preparar una soluc16n- 

concen-tri?da disolviendo 77 grn= os de acets

to de a---onio por litro de solución. Ajus— 

tar e 1 PH a 6. 

f).- Soluci6n concentrada de cobre.- Pesar exac
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taTmente 0. 2 gramos de alambre de cobre( Q. 

P.) y disolverlos en 15 m1 de ácido nítrí- 

co ( 1 + 4), calentando hasta la disoluci6n

completa del alambre de cobre. Expulsar el

gas por ebullici6n y cuando se enfrie, di- 

luir a 200 m1 con agua. Una soluci6n concen

trada intermediaria conteniendo 0. 1 nig/ ml- 

loo p. p. m.) es preparada diluyendo 10 ve- 

ces la primera soluci6n. La soluci6n tipo - 

conteniendo 1 microgramo/ m1 ( 1 P. P -In- ), -- 

se prepara justamente antes de usarse, - y se

hace diluyendo 10 m1 de soluci6n concentra

da intermediaria a 1 litro. 

g), Soluci6n concentrada de hierro.- Pesar exac

tamente 0. 2 gramos de alambre de hierro pu

ro o hierro electrolítico, disolverlo en - 

10 ml de ácído sulMr1c0 al 10 %, y diluir

los a 2oo ml. Nuevas diluciones se realizan

como se describí6 para cobre en ( f). 

h).- Soluci6n de nitrato de plomo.- Disolver -- 

1. 6 granos de nitrato de plomo en agua pa- 

ra hacer 1 litro de soluci6n. 

1).- Alcohol Isoamílic,O. 
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INSTRIPLIENTOS: 

a).- Espectrofot6metro, a una longitud de onda - 

de 500 nm para hierro y 450 nn para cobre - 

para leer la transmitancia. 

b).- Embudos separadores. 

03entrífuga. 

d).- ' Vasos de precipitado de 100 y 250 ml. 

e).- Frasco volumátrico de 100 ml. 

f),- Bafio maría. 

EFECTO DEL ( FH) SOBRE- LA IPTE11SIDAD Y ESTABILIDAD DEL

COLOR.- El color desarrollado, las características y - 

la estabilidad fueron Investigadas utilizando un es— 

pectrofot6metro Universal Coleman, con un s6lo tipo - 

de monocromador y con una amplitud de banda de 35 nin. 

Para establecer la influencia de! PH sobre el co

lor., 1 m1 de la solucl6n concentrada Intermediaria de

hierro ( conteniendo 0. 1 ng) es diluida a 50 m1 con a- 

gua y se agrega 1 m1 de soluci6n de p-hidroxifenilgli

cina -y 2 ral de reactivo 2, 21- bipiridína» La soluci6n- 

se ajusta al PH deseado, medido con un electrodo de - 

vidrio, por adíci6n de hidr6xido de amonio y luego se

transfiero a un frasco volumétrico de 100 ml. 



135

La soluci6n se diluye a la marca y se mezcla coin

pletanente. Un blanco es preparado a partir de todos - 

os reactivos usados con exclus16n de la soluci6n con

centrada de hierro. 

La soluci6n de color rosa se lee en el espectro- 

fot6metro contra la soluci6n blanco. 

La tabla 1 nuestra que el color no es tan estable

en las soluciones a PH altos. La transmitancia mayor - 

del 90 % no representa una intensidad del color exac- 

lo que, estos valores son aproximados. El e— 
toy por  

fecto de la reacci6n sobre el color del. carbamato de - 

cobre fue seguido ajustando al FH deseado 1 m1 de so- 

luci6n concentrada intermediaria ( 100 P- Pema) previa- 

nente diluida y tratada con 1 m1 de reactivo carbama- 

to, diluyendo a 100 m1, y extrayendo una porci6n de - 

25 m1 con lo m1 de alcohol ísoqmílico. Los datos de - 

la tabla 2 no revelan uns diferencia significativa en

1- 2 estabilidad en un intervalo del PH de 5- 129

W
ESARROLLADO,- DECTO DE LOS REACTIVOS SOBRE EL COLOR DE

En vista de que los comDlejos para hierro y co— 

bre fueron encontrados simultaneamente en la misma s.2

luci6n, fue necesario conocer que influencia ejerci6- 

el reactivO sobre el color desarrollado en
estos cOm- 
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A partir de los datos previamente obtenídos se - 

decidi6 llevar la soluci6n a un PH de 6. Dos curvas - 

de referencia de la transmitancia espectral fueron -- 

preparadas a partir de las soluciones tipo de cobre y

hierro conteniendo 1 p. p. m. ( curva 1 F19 1, y curva - 

1 Fig 2). La extracci6n con alcohol isoarilílico de la- 

soluci6n acuosa conteniendo el complejo de, hierro co- 

lorido decreci6 la transmitancia a 500 nra, 10 %, ( cur

va 2, Fig l). La adíci6n del reactivo carbamato, con- 

o sin la presencia de cobre, tuvo mu -y poca influencia

sobre la transmitancia de la soluci6n acuosa extraída

a 500 nm ( curva 3 - y 4, Fig l). 

La curva 2 en la Fig 2 muestra que la 2, 21- bipi- 

ridina no influencia la transmitancia de la soluc16n- 

de alcohol isoamílico del complejo de cobre; pero a - 

partir de la curva 4, de la misma figura, es evidente

que la presencia de hierro en una cantidad igual o ria

yor que la de cobre interfiere con la totalidad del = 

color desarrollado. La adici6n de 5 veces n2as de reac

tivo carb= ato suaviza la competencia entre el cobre - 

y el hierro,' curva 5, sin influenciar en nin-,an caso - 

la transmitancia de la toluci6n de referonciR. como se

muestra en la curva 3. Es evidente que esto es esen— 
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cial para tener todos los reactivos usados presentes - 

en la determinaci6n actual., en la rrernraci6n de las - 

curvas patr6n de ref^rencia. 

PREPARACION DE LAS CURVAS PATRON DE REESERENCIA.- Las - 

curvas patr6n de referencia para cobre y hierro fueron

preparadas, utilizando la Informaci6n obtenida en las - 

pruebas preliminares. 

Las soluciones -tipo de cobre variaron en su con- 

tenido de 2 a loo mierogramos en 20 m1 de soluci6n -- 

correspondiente a- 0- 1- 5. 0 P - P -m-) fueron tratadas en

el orden dado con un iiiililítro de soluci6n de p- hídi o

xifenilglicina, con 2 m1 de soluci6n de 2, 2'- bipiri— 

dina, 4 gotas de hidr6xido de amonio concentrado, 5 m1

de solucí6n de aoetato de amonio y un mililitro de re

activo carbamato. Cada concentraci6n fue extraida en - 

un embudo serarador con 15 m1 de alcohol isoamílico. 

Este volumen de alcohol isoamílico fue suficiente pa- 

ra eliminar en una extracci6n todo el complejo de car

bamato formado por 100 nierogramos de cobre. La capa - 

de alcohol amarilla se aclar8 por medio de una centrí

fugaci6n corta de cerca de 2, 000 r. p. m., y leida en - 

el espectrofot6netro contra un blanco en el que se in
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corporaron todos los reactivos «y pasos excepto para - 

la soluci6n de cobre. Las soluciones tipo para hierro

variaron de 2 a 100 mierogramos en 20 m1 de soluci6n- 

y fueron tratadas de la misma forma que las concentra

ciones de cobre. Las lecturas se hicieron sobre las - 

caras acuosas siguiendo una centrifugaci6n corta. A - 

concentraciones superiores de 60 mícrogramos en 20 m1, 

la soluci6n de bipirídina llega a ser el factor limi- 

tante para el color desarrollado y fue necesario In— 

crementar la fuerza del color del reactivo para ajua- 

Uar todo el hierro presente. 

Las curvas de transmítancía- concentraci6n estan- 

dadas en la Fig 3 para una longitud de onda de 500 nm

para hierro y una longitud de onda de 450 nm para co- 

bre. A partir de la relaci6n entre densidad 6ptica, D, 

y transmitancia, T., expresada y definida por Ashley, - 

puede derivarse la siguiente ecuaci6n: 

D = log 1/ T

en donde ( e) es expresada en moles por litro y ( 1) en

centimetros, K es el coeficiente de extinci6n molecu- 

lar y puede ser calculado a partir de la expresi6n: 

D/ o 1

De preferencia se le da esta forma a la ecuaci6n
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de Bouger- Beer, 7a que el valor para D puede leerse dí

rectanente a partir del espectrofot6netro que se use- 

En la Fig 3 la densidad 6ptica se grafica contra la - 

zoncentrací6n para cada uno de los nnetalese Para las - 

soluciones de cobre la ley de Beer se sigue en un in- 

tervalo de 2 a 60 mierogramos por 20 m1 de soluci6n - 

0. 1 a 3. 0 ppn.), para las soluciones de hierro, la

ley se restringe menos, exactanente sobre el interva- 

lo de 20' a 100 mierogramos por 20 m1 de soluci6n

1 a 4 p. p. n. 

Bajo estas condiciones impuestas y las concentra

ciones usadas, el procedirlento es rrucho mAs setisfri

torio para cobre que para hierro* 

Para dietilditiocarbamato de cobre en alcohol -- 

isoam¡ Jico hay una pro;tinidad aparentemnte concordan

te con la ley de Beer a concentraciones de 3 mierogra

mos por m1 y raenor. Mejor aproximaci6n con la ley de - 

Beer ( es decir, el intervalo 6Ptir-O para hierro) es a

concentraciones de 40 a 80 microGramos por 20 ml# 

APLICACIOlí A LICORES DESTIWLDOS* 

V,,'I--isk-y de destil--ci6n reciente, 
llamado " v Ino -- 

fluerte' t, es claro, sin color, y el intervalo en conte
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nido de alcohol es de 100 a 160 de graduací6n normal. 

Cuando los reactivos fueron agregados dírectamen

te a este material dos objeclones se llegaron a mani- 

festar: ( 1) la capa de alcohol Isoamílico se diluy6

en cerca del 50 % y ( 2) la capa acuosa lleg6 a ser

turbia. Ambas objeciones fueron superadas diluyendo

la muestra de whisky original ( vino fuerte) a una gra

duací6n de contenido de alcohol de 50 o menos. 

Una desventaja de esta diluci6n es la reducci6n- 

de hierro -y de cobre, particularmente del hierro, a - 

un punto en donde puede resultar pobre la intensidad - 

del color. La adici6n del paso de evaporaci6n a la -- 

i—aestra original de whisky para disminuir el volumín- 

sobre el barlo de vapor para eliminar más alcohol, con

diluci6n subsecuente de algun volumen deseado con a— 

gua bídestilada, reintegra el esfuerzo involuerado. 

VIhískys aflojados que no sean claros no pueden ser

pre parados directamente. 

La muestra, la cual puede ser tan pequefía como - 

100 m1, es transferida a una cápsula de platino y eva

porada para secarla sobre un baflo de vapor. El resi— 

duo es quemado en una mufla restringido a un rojo es- 

casamente percaptible. 
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Durante 30 míns el residuo toma ! a- forma de un - 

hilo finisimo gris, el cual es quitado con un milili- 

tro de ácido clorhídrico concentrado, calentar du ---an- 

te 5 rnins sobre el baño de vapor y pasar con agua des

tilada a un frasco volumetrico de 25 ml. 1›_, la solu— 

ci6n, 20 m1 se transfieren a un embudo separador y se

trata con los reactívos descritos en la parte anterior

cara las soluciones concentrada3 tipo. La soluci6n de

alcohol isoamilico amarilla obtenida es leida contra - 

la capa de alcohol a partir de un blanco llevado en - 

el mismo tiempo, - y la cara acuosa rosa es leida con— 

tra la capa correspondiente del blanco. La concentra- 

ci6n puede ser calculada a partir de la ecuaci6n: 

K = D/ cl, o leerla directamente de la curva pa— 

tr6n de referencia. 

Como no hay iones interferentes en la ceniza del

wh-isky recientemente destilado 6 del añejado, el co— 

bre - T el hierro pueden ser determinados directanente- 

sobre las soluciones así obtenidas. Cuando otros meta

les tajes como calcio y riagnesio también van a ser di1w - 

terminados, una separaci6n preliminar es efectuada -- 

por - precipitaci6n del cobre y del hierro a partir de- 

soluci6n amoniacal con sulfuro de hidr5 eno. 
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Cuando esta separaci6n se ha llevado a cabo, an- 

tes de la precípitaci6n se agregan 5 mg de plomo como

colector ( estrangulador). 

DEnfflUITACION DE Y COBRE EN CERVEZAS SIE GAS. 

El cobre y hierro pueden ser determinados simul- 

taneamente en cervezas sin gas pero sin tratar de o— 

tro modo, por el mé5todo directo descrito anteriormen- 

te. Gray y btone utilizaron 2, 21- bipiridina en un pro

cedimiento directo para cerveza., haciendo comparacio- 

nes visuales con soluciones concentradas de hierro -- 

rerr..nanentes en un bloaue comparador. La ventaja se ha

116 en el uso del espectrofot6metros

20 m1 de cerveza iiin gas en un frasco Erlenmeyer

de 50 m1 fueron tratados con los reactivos, como ant£ 

riorriente «y puestos en un baño maría a 700C durante - 

30 mins. La soluci6n se dej6 enfriar y se transport6- 

I

a un embudo de separaci6n con 5 m1 de agua. 

El carbamato de cobre fue extraído con 15 m1 de - 

alcohol isoaraílico y clarificado por centrií'ng--ei6n. 

El color se le -6 en el espectrofot6metro contra - 
V

alcohol y capas acuosas de cervezas no sometidas a -- 

lor reactivos, pero diluidas con agua a 50 mi. ( 28, 52, 

58). 









tiempo de pH 5 pH 6 pH 7 kH 8 , PH 9

inezclado transmitancia------ 

10 81 80 84 83 82

60 81 79 88 90 96

120 81 79 90 94 98

w
01

TABLA 1.- TRA1451AITANCIAS DE SOLUCIOIZ3 ACUOSAS DE BIFIRIDINA FMOSá A

UNA LONGITUD DE ONDA DE 500 NM. 



tiempo de pH 5 pH 6 pH 7 pH 8 P11 9 pH 12

mezclado tranomitancia

min.) % % % % % % 

20 33 35 39 35 33 31

1. 20 33 35 39 35 32 31

240 34 34 39 35 33 32 - j

TABLA 2.- TRANSMITANCIáS DE SOLUCIONES DE ALCOHOL ISOLMILICO

DE DIETILDITIOGARBARATO DE COBRE A UNA LONGITUD DE

ONDA DE 450 NM. 



nuestra hierro agro ad hierro encontrado cobra agregado oobre enoc,atrado

M. p
vino a

fuerte 1 nada 0. 2 nada 0. 62

2 1 1. 08 1 1. 67

2 2. 10 2 2. 70

4 b nada 0. 2 nada 0. 60

5b 1 1. 05 1 1. 57

whisky 20 nada 0. 5, nada 1. 76
W

3 e nada 0. 2 nada 0. 82
GD

cerveza 4d nada 0. 38 nada 4. 2

4d

1 1. 42 1 5. 1

aalcohol eliminado por evaporaci6n bconcentraci6n de alcohol reducida por diluci6n, 

Omueatra íncinerada dmuestra solamente descarbonatada. 

TABLá 3.- CONTENIDO DE HIERRO Y COBRE EN LICORES DESTUADOS Y CLftVEZ&. 
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DETERMINACION DE ALUMINIO. 

METODO. 

EACTIVOS: 

a).- Hídr6xido de sodio ( Q - P-).- Mezclar 5 gra- 

mos en 100 m1 de agua destilada. 

b).- PIrocatecolsulfoneftaleina ( FCSP).- Al 0. 1

en arua destilada, prepararla diariamente. 
w

se obtiene de la Eastman Kodak # 7, 589). 

e).- Hidr6xido de sodio 0. 01N. 

d».- Sulfato de aluminio y potasio ( Q. Po ).- 

A1K( SO
4 ) 2 -

12H20). Disolver 4. 3975 gramos - 

en suficiente agua destilada en un frasco - 

volumétrico de 1 litro, y aforar. 1 m1 de - 

esta soluci6n es equivalente a 0#25 mg de - 

aluminio

1ITSTRUT.'EITTOS: 

a).- Fot6netro Klett- Si= nerson con una celda de

13 mm y un filtro KS # 60, a una longitud - 

de onda de 600 nn para leer la absorbancia. 

b).- Kedidor do PH. 

c).- Frascos volumétrico!i de 25 m1 y 1 litro, y

7 de 250 ml. 
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d).- Vasos de precipitado de 50 ml. 

e).- Matraces Erlenmeyer de 150 ml. 

PREPARACION DE LA CERVEZA. 

Todas las cervezas deber&n ser rigrurosamenta deq

carbonatadas por agitacl6n. En el caso de cervezas em

botelladas tratar todo el contenido de la botella usan

do 1- 2 gotas dé alcohol ootílico para controlar la e_q

pwIla* 

pREpáRACION DE LA CURVA PATRON. 

2 litros de cerveza de bajo contenido de alumí— 

nio y hierro descarbonatados, poner dentro de cada

uno de siete frascos volumétricos de 250 m1, 100 m1

de cerveza y pipotearles 0. 0, 0, 935, 0. 50, 0. 75, 1. 0,- 

1. 25 y 1* 50 = l de soluci6n de aluminio ( reactivo d). 

Diluir al volumen con cerveza descarbonatada y mezclar

bien. Estas soluciones corresponden respectivamente

a concentraciones de aluminio de 0. 0, 0. 25, 0. 50, 

0, 751 110.9 1. 25 y 1. 50 P. P. M. 

Ajustar las porciones de estas cervezas a un PH - 

de 7 «y utilizar alícuotas de 10 m1 para la determina- 

ci6n de aluminio como se describe en " procedimienti . 

Preparar una curva de calibraci6n graficando las
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lecturas netas del fot6metro contra p. p. m. de alumi— 

nio agregado. Estos resultados en una curva de cali— 

braci6n lineal se llevaron hasta 1. 50 p. p.. m. de alurní

nio. 

PROCEDIMIENTO ; 

a).- Poner 50 rril de la muestra de cerveza prem

rada en un vaso de precipitado 7 ajustar el PH a 7 u- 

sando aproximadamente 0. 5 m1 d4 hidróxido de sodío

reactivo a), con un medidor de PH con electrodo de

vidrio. 

b).- Pipetear 10 --rl de cerveza ajustada al PH

de 7 dentro de un frasco volumétríco de 25 = 1. Asre-- 

gar exactamente 0. 5 m1 de PCSP ( reactivo b) y mezclar. 

Diluir al volumen con agua destilada y dejar reposar- 

a la temperatura ambiente durante 30 r -ins para qUe se

desarrolle el color. Transferir a la celda del fot6me

tro y obtener la lectura a 600 nm; usar agua rara ca- 

librar a cero el instrumento. 

e).- Obtener la correcci6n del color para la de

terminación de la cerveza ( 1) y del reactivo ( 2) como

sigue: 

1) Poner una segunda porción de 10 mi de la cer
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veza ajustada al PH de 7 en un frasco voluriétríco de - 

25 ml. Diluir al volumen con agua destilada y mezclar. 

Dejar reposar a la temperatura ambiente durante 30 -- 

mins y obtener la lectura del fotómetro. 

La correcci6n de las lecturas es normalmente ba- 

ja, comparativamente, no excediendo de 20 en el fot6- 

metro K -S. 

2) Diluir exactamente 1 m1 de la solución de -- 

PCSP a 50 m1 con agua destilada y ajustar el PH a 7 - 

usando una solución de hidróxido de sodio 0, 01N ( reac

tivo c), dejar reposar a la temperatura ambiente duran

te 30 mins y obtener la lectura del color. 

CALCULOS: 

Calcular el contenido de aluminio de la cerveza - 

por la f6rmula siguiente: 

p. p. m. de Al = ( P. R.-( a+ b» F

en donde: 

P. R. = Lectura en el fot6metro de la muestra mas reac

tivo b. 

Lectura en el fot6metro del color de la cerve- 

za ajustada al FH de 7. 

b = Lectura en el fot6metro del reactivo colorido- 
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como se indic6 en ( 2). 

F = Factor para la converci6n de la lectura en el - 

a pp.=. de aluminio. 

NOTA3: 

1).- Para trabajos en los cuales la precini6n - 

de una fracci6n de 1 D. n. ri. no es necesaria, una com- 

paraci6n visual del color se puede usar a aproximada- 

mente 5 D. p. m. de alirninio en cerveza. Para ente pro- 

p6sito, la cerveza se ajusta a un FH de 7, se agrega - 

el reactivo y el color es consecuentemente obtenido. 

Po se necesitan determinaciones con blancos de referen

cis.. '_Las concentraciones en el Intervalo deseado son- 

unad.as para bajos contenidos de aluminio en cervezas - 

y los colores pueden ter comparados en tubos grandes. 

nN.- 

7 n -—,- va de calibraci6n bajo las condicio- 

nes- del prenente método es lineal hasta 1. 5 p. p. m. de

alui-Unio. A niveles de aluminio arriba de 1. 5 p. p. m.- 

los niveles de la curva se pierden. Si una cerveza -- 

tk.qne un contenido de aluminio mayor a 1. 5 p. p. m., se

su- lera cue sea diluida con cerveza de poco contenido

de al-L,-- inio antes del an5lisis de tal forma que las - 

lenczuras del fot6metro se co::jparen con la porci6n de - 

la linea recta de la curva de calibracl6n. 



154

INTERFERE1,1GIAS: 

Posibles influencias sobre el color desarrollado

por otros metales, Investigados en conecci6n con su - 

significado en el proceso de bebidas también se estu- 

díaron. Para eSte — o -¿%sito se usaron como im-iestras - 
1_ 1 - 

de prueba, cervezas a las cuales se les agreg6 1 p. p. U

m. de aluminio. Nuevas adiciones de varios metales ( 

cobalto, cobre,, hierro, níquel y zinc) se realizaron - 

en cantidades de 0. 5 a 5. 0 p. p. m. llevandose a cabo - 

las determinaciones de aluminio. Como se muestra en - 

la tabla 1, solamente el hierro Interfiere de tal for

ma que el cobalto, cobre, níquel y zinc no muestran

un efecto Importante sobre la cantidad de aluminio

recuperada en las cervezas probadas. 

Como algo de hierro puede ser eliminado de las

latas con láminas de acero y terminales de aluminío,- 

primero intentaremos modificar el procedimiento blo— 

queando la interferencia de hierro. Sin embargo, en— 

contramos que un intento de quelataci6n del hierro -- 

con 2, 21- bipiridina antes de agregar el PCSP no elimí

n6 suficientemente esta interferencia; solamente par- 

te del hierro presente se evit6 que reaccionara en la

prueba para el aluminio. 
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Se trat6 de encontrar una correcci6n rara la can

tidad de hierro interfiriendo con el resultado en la - 

prueba de aluminio. Con este fin se trataron porcio— 

nos de muestras de cerveza conteniendo varias cantidn

des de aluninio agregado con adiciones de hierro en - 

un intervalo de 0. 1 a 2. 0 p. p. m., estas muestras fue- 

ron probadas. por los procedimientos que se emplearon - 

en el presente análisis, y los resultados obtenidos - 

se muestran en la tabla 2. 

Como se ha visto hay un despreciable pero cons— 

tanto aur.ento en el contenido de aluminio calculado

con aumento en los ¡ norementos de hierro agregado. 

Por lo cual puede haber una considorable variaci6n en

tre las diferentes cervezas, generalmente el -Increnen

to es constante. A niveles abajo de 0, 25 p. p. m. lr_s - 

correcciones son usualnente insignificantes 7 menores

que el error experimental del método. Con 0. 5 p. pon*- 

de hierro presentes, los resultados de alumínio son - 

altos para un promedio aproximadar-ente de 0. 2 p. p. rn. 

A una p. p. m. de hierro le es equivalente 0, 4 p. p. m. de

alumínio. Para trabajos precisos, es recorendable de - 

Cor de correcci6n para la cerveza en - erminar el faCt

rarticular bajo análisis por el rrocedimiento dado an
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terior.mente., lo mejor es utilizar un factor promedio - 

basado en otras cervezas. Esto eliminará la variaci6n

en los factores de correcci6n los cuales pueden ser - 

debido a cerveza dp diferente composici6n. 

F2CUPERACION Y REPRODUCTIBILIDAD. 

Los datos de recuperaci6n se muestran en la tabla

3. Estos estan basados en la adici6n de 0. 25, 0. 50 y- 

1. 00 p. p. m.. de aluminio a una mmestra de cerveza cuyo

contenido de aluminio original fue de 0. 2 p. p. m. Como

se puede ver, la recuperaci6n fue bastante buena a to

dos los niveles de adicl5n y los resultados de dos -- 

analistas fueron muy similares. 

La reproductibílidad generalmente también es bue

na, como se muestra en la tabla 4. Debido a que el mé

todo no fue disefiado para tener una precísi6n extrema, 

algunas de las determinaciones concuerdan dentro del- 

rang,o de 0. 1 p. p. m. 6 menos. 

Creemos que los resultados obtenidos por el pro- 

cadimiento instrumental seran reportados solamente en

cerca de 0. 1 p. p. m. 

DISOLUCION DEL ALUMINIO Ell LA CERVEZA: 

Cuando la cerveza está en contacto con la super- 
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ficie netálica de aluminio, hay tendencia a que las - 

trazas del metal se vayan a la soluci6n. 

Hay varios factores físicos y químicos involucra

dos, de tal manera que la magnitud de la recuperaci6n

puede variar considerablemente. Siendo que la dísolu- 

ci6n de aluminio parece que se incremienta durante el- 

emj-acado de la cerveza, es de Interés decir que cier- 

tos experimentos mostraron que las cervezas tienen -- 
1

una habilidad potencial para disolver el alurlinio. 

En yn experimento _se tom6 una cerveza la cual -- 

fue envasada en una lata de estañO ( para evitar cual- 

quier contenido de aluminio antes del experimento), y

se transfiri6 la cerveza a botellas posteriormente. 

En cada uno de los grupos de botellas ( dos grupos), 

uno con botellas nuevas y otro con botellas usadas y - 

rayadas. las botellas de cada uno de los grupOs se tA

paron con tapones de plastico y de aluminio. Después - 

de tapadas,. las botellas se almacenaron a 30OC, las - 

botellas tapadas con tap6n de aluminio se pusieron de

lado y las tapadas con tap6n de plastico se dejaron - 
paradas. * Se usaron tres tir>os diferentes de cervezas - 

a l_as cuales se le-, deternián6 el contenido de aluminio

íniciaLnente, y después de 2 y 4 meses de almacena— 
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miento. Debido a este experimento se observ6 si la -- 

cerveza disuelve el aluminio de la superficie del vi- 

drio de las botellas nuevas 6 de las usadas y rayadas, 

y la magnitud de la soluci6n metálica por contacto -- 

con los tapones de aluminio. Los resultados se mues— 

tran en la tabla 5, en la cual se ve que no hay tra— 

zas medibles de aluminio disuelto de la superficie de

las botellas,: en cualquiera de los dos tipos. La cor- 

veza que toca el tap6n de aluminio disuelve aproxima- 

damente 2 p. p. m. de aluminio bajo estas condiciones - 

de prueba. Se nota que el aluminio disuelto después - 

de 4 mesei de almacenamiento es esencialmente el mis- 

mo que a dos meses de almacenamiento. Esto indica la - 

posibilidad de que la disoluci6n de aluminio reaceío- 

na hasta un valor límite y entonces la reacel6n se Ma

ra. 

Para Investigar esto nuevamente a una escala ace

lerada, se coloc6 papel aluminio de diferente area su

perficial dentro de las botellas de cerveza y se rota

ron las botellas. A las cervezas se les determín6 el - 

contenido de aluminio despues de diferentes períodos - 

de rotaci6n. Con papel aluminio de 8 cm
2

de area su— 

perficial, la' cual es aproximadamente 4 veces los -- 



159

2
1* 8 cm de superficie de aluminio expuesta en el ta- 

p6n; el contenido de aluminio de la cerveza rosa es - 

menor de 2 p. p. m. en dos semanas a 30'>C y permanece - 

alrededor de 2 p. p. m. después de 5 semanas de estar - 

en contacto. 

La tabla 6 contiene estos resultados, as¡ coro - 

otros en un papel aluminio de 24
cm2

y 300 cm2 desu— 

perficie por pequeños períodos de exposíci6n. El area

del interior de unas 12 onzas de lata pueden ser apr_o

ximadamente 300 cJ - La cerveza expuesta a 24 cm2 de - 

aluminio desnudo disuelve 2, 3 p. p. m. del metal en 3 - 

semanas. Las condiciones extrañas de exposici6n de 12

onzas de zerveza en 300 cm:2 de papel altu-,iinio desnudo

da una disolucí6n de 8. 9 p. p. m. de aluminio en un tierr

po, similar, el cual sube a 24 p. p. ri. en 31 dias. 

Se examinaron algunas cervezas almacenadas en la

tas de aluminio comerciales y en latas de estario con- 

alwainío en los bordes de las latas. Estos resultados

estan en la tabla 7 e indica que hay solamente peque - 

fías trazas de aluminio disuelto por las cervezas que - 

permanecen un tiempo prolongado de almacenamiento. Eo

en todos los casos el contenido de aluminio de las -- 

cervezas será mayor de 2 p. p. m. 
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EFECTOS DE LOS IONES ALUIVINIO EN LA CERVEZA. 

Estabilidad de almacenamiento.- Para determinar- 

los efectos de los iones aluminio agregados en el de- 

sarroll-o de turbidez en el almacenage, tomaremos cer- 

vezas terminadas de diferentes oervecerias y les agT e

garemos un rango de niveles de iones aluminío. Las -- 

cervezas fueron almacenadas a 3000, y a Intervaloe se

r= ales fueron congeladas, 

En la mayoria de las cervezas empleadas, la adi- 

ci6n de 50 p. p. m. 6 más, de íones aluminio ( como sul- 

fato de aluminio), causaron la formaci6n rápida de -- 

turbidez con un precipitado moderado. Esto indudable- 

mente fue causado por la' cantidad excesiva de alumi— 

nio que reaccion6 con loa, fosfatos u otros constitu— 

yentes para producir un sedimento de sales insolubles

de aluminio. 

A niveles abajo de 50 p. p. m. no hubo precipita— 

cí6n inmediata y los resultados se rmestrrín en la ta- 

bla 8, como sigue: a 10 p. p. ni. de al= inio no hubo e- 

Lecto alguno en la estabilidad de a3macenage; a 20 p. 

p. Tr. de alurinio hubo un lento y variable decremento - 

en la estabilidad de almacenamiento con diferentes -- 

cervezas; a 40 p. p. m. de aluminio di6 un efecto dete- 
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riorante definitivo en la estabilidad. Estos efectos - 

nos sirven para diferenciar de los obtenido a 50 p. p. 

m. 6 a mayores niveles de adíci6n, ya que estuvieron - 

aparentemente almacenados por un período de tiempo y - 

la reacci6n no fue inmediata como en el caso cuando

se produce un sedimento Inorgánico insoluble. 

Algunas cervezas de diferentes cervecerias se

trataron -con un rango de iones aluminío, y las cerve- 

zas se prepararon por una prueba de agitaci6n brusca. 

La tabla 9 muestra los resultados de estas prue- 

bas y se observa que su desarrollo no desvariará como

un resultado de la adici6n de iones aluminio a la cer

veza. Las pruebas de agítaci6n brusca no mostraron

persistencia de sobre - es~ por mucho tiempo. 

CONTENIDO - DF, ALUMINIO EN LAS CERVEZAS - 

La tabla 10 contiene los resultados del análisis

de una serie de cervezas de diferentes paises del mun

do. Todas las cervezas de U. S. A. tuvieron uniformemen

te bajo contenido de aluminio. Las cervezas que no -- 

fueron originarias de U. S. A. tuvieron más varíabili— 

dad y un ligero aumento en el contenido de aluminio. - 

En algunos casos esto se debe al prolongado contacto- 
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de la cerveza con el aluminio aue contiene el tap6n - 

durante el embarque. En algunos otros casos, el alto - 

nivel de aluxilinio evidentemente proviene de otras cau

tas, pues estos recipientes no tienen tapones de alu- 

minio. 

RESULTADOS: 

Se usó un método colorímétríco directo para la - 

determinación de aluminio en cervezas, usando piroca- 

tecolsulfoneftaleina, El color producido puede compa- 

rarse visualmente contra las concentraciones o riedir- 

se fotometricamente. La unica traza de metal comunmen

te halladas en cerveza y que se vi6 que también inter

fiere con el aluminio, fue el hierro, y debido a erto

se puede establecer un factor de correcci6n. 

Se estudió la Influencia del aluminio en varias- 

caracteristicas de lsi cervezas, y en general se v16 - 

que tiene poco efecto. También se observó que tiene— 

una pequeña Influencia en la velocidad de fermentación

y a bajos niveles d- aluminio sólo hubo menores : Ln --- 

fluencias en la estabilidad coloidal, sabor y espuma. 

La cerveza tiende a disolver el aluminio de las - 

superficies metálicas desnudas de éste metal. 



163

En empaques comerciales, cualquier botella con - 

tapones de alir-ninlo, o en latas de aluminio se dirol- 

vieron no más de 2 p. p. m. después de un prolonjado con

tacto. 

Una serie de cervezas embotelladas corierciales - 

de U. S. A. y de otros Daises, se les determinó el con- 

tenido de aluminio, y nor lo" resultados se encontr6- 

que generalmente contienen fracciones de 1 las

cervezas de U. S. A. al Igual que las cervezas de otros

paises con algunas excer-cíones las cuales conrien9n - 

más de 1 p. p. m. 

De todas las demás evidencias que se tuvieron, - 

estos niveles de aluminío probablemente no producen - 

cambios importantes en las propiedades de las cerve— 

zas.( 71, 11, 68., 69). 
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cantidad de 1 0 t 8 0

metal agre- 
0

0
b
0

0 r- 
H

5. 0

0 a

2. 1 1. 0

tq

P. P. M. 

0. 0 1. 0 1. 0 1. 0 1. 0 1. 0

0. 5 1. 0 1. 0 1. 4 0. 9 1. 0

1. 0 0. 9 1. 0 1. 6 1. 0 1. 0

5. 0 0. 9 1. 0 2. 1 1. 0 1. 0

1.- INFL "- CIA DE OTROS NMETALEZ EN EL COLO—R. QLT" DESA-R-aOLLá

EL ,' jurmrilo ESN C—',-,VEZAS QUE CONTIWIEN 1 P. P. M. DE áLlTI- 

NIO AGREGADO. 
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aluminio agreeado.- 0. 5 p. p. m. 

0. 00

0
0 Cd 0 0 0 0 0

0

lá 40
0

11Gs 0 40 0d +, 0

0. 62 0. 05

a 0 1. 
0 "d 0

0

1
E- o t
o d oH - 14

rn o s. 

0

4la
CP % 4

la 0 54

lo

0 0

9 r. 
U , o

gregado
11

49 n -2

0. 76

6 . 0 J.- 

0. 79

a 3i m g : 9 C) r. o " 45 0

0. 93 0. 28

r. 0i:S Ii 9: 0C. 40 r- wH 4 S: < D
0u 1. 

0. 55 1. 42 0. 65 0. 77

2. 0 1. 39 0. 82 1. 5 0. 73

pin, ppm. PP

cerveza D

RPut- 

2. 0 1. 96 0. 94 1. 76 o. 63

iia- -- o.. o,¡--. 

ppP. 2

aluminio a-areg:ado.- nada

cerveza F cerveza G mezcla de cerveza E

0. 22 0. 45 0. 00

0. 10 0. 06 0. 00 0. 22 0. 00 0. 45 0. 00

0 D E F

0. 00

0. 25 0. 10 0. 03 0. 26 0. 04 0. 50 0. 05 0. 04
0. 50 0. 14 0. 07 0. 10 0. 13 0. 69 0. 24 0. 16

1. 0 0. 33 0. 26 0. 63 0. 41 0. 82 0. 38 3503
1. 5 0. 77 0. 55 0. 55
2. 0 0. 91 0. 69 l:á 0. 72

cerveza A cerveza B cerveza C

aluminio agreeado.- 0. 5 p. p. m. 

0. 00 0. 65 0. 57 0. 77

0. 19 0. 70 0. 05 0. 62 0. 05 0. 77 0. 00 0. 08

0. 25 0. 73 0. 08 0. 67 0. 10 0. 83 0. 06 0. 16

0. 50 0. 76 0. 11 0. 79 0. 22 0. 92 0. 15 0. 3125

1. 0 0. 93 0. 28 0. 95 0. 38 1. 17 0. 40 Mo

1. 5 1. 12 0. 55 1. 42 0. 65 0. 77

2. 0 1. 39 0. 82 1. 5 0. 73

1. 38 0. 38 1. 32

cervezaA cerveza D cerveza E

2. 0

aluminio agregado.- 1. 0 p. p. r.. 

0. 00 1. 02 1. 13 1. 00 .... 1. 21

0. 10 1. 02 0. 00 1. 28 0. 15 0. 98 0. 00 1. 23 0. 02

0. 25 1. 19 0. 17 1. 33 0. 20 1. 15 0. 15 1. 17 0. 13 0. 08

0. 50 1. 46 0. 44 l»55 0. 42 1. 08 0. 08 1. 28 0. 07 0. 25 0. 19
1. 0 1. 53 0. 51 1. 62 0. 49 1. 28 0. 28 1. 48 0. 27 0. 39 0. 36

1. 5 1. 91 0. 89 1. 70 0. 57 1. 38 0. 38 1. 32 0. 11 0. 49 0. 55
2. 0 1. 96 0. 94 1. 76 o. 63 1. 54 0. 54 1. 38 0. 17 0. 57 0. 69

cerveza F cerveza G mezcla de cerveza E

cervezas

0 D E F

ABLA 2.- RESULTADOS DE LOS EFECTOS DEL HIERRO SOBRE EL ALMIINIO. 
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determinaci6n A determinaci6n B

aluminio aluminio aluminio aluminio alur-inio

agru.gado encontrado recuperado encontrado recuperado

P. P. M. P. P. M. j2. D. M. % P - P. m. P - P - M- % 

0. 00 0. 19 0. 22 .... 0. 18 0. 18 .... 

0. 25 0. 15 0. 42 91 3. 40 0. 40 88

0. 50 0. 75 0. 77 110 0. 67 0. 68 100

1. 00 1. 17 1. 19 98 1. 15 1. 13 96

TABLL 3.- F3GUPERAGION DEL & LUMINIO AGREGADO. 
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muestra aluminio

de determinaci6n determinaci6n determinacígn

cer,veza A

p - 2 -m

B 0

1 0. 48 0. 43

2 0. 37 0. 50

3 0. 37 0. 38

4 0. 15 0. 14

5 0. 35 0. 28

6 0. 21 0. 10

7 0. 73 0. 65

8 0. 06 0. 04

9 o. 48 0. 35

10 o. 61 0. 62

11 0. 40 0. 35

12 2. 00 2. 20

13 0. 45 0. 47

TABLA 4.- REPIMDUCTIBILIUD DE LAS DETEM.IIINACIONES DE ALUMINIO- 



tipo de top6n

contenido de aluminio

cerveag 0ocrMsa—jk_ cer gq B

botella inicial 2 mamen 4 meses ni cial 2 meaca 4 * caco inicial 2 meoco 4 manos
D. D. M. 

0. 4

P. P. M. 

0. 3

3) . t) . M. 

0. 4

P. P. M.- 

0. 1 0. 1 0. 2

P. P. M. P. P. M. P. P. M1--- 

uo" plastíco 0. 1 0. 1 0. 1

nueva plantico. 0. 3 0. 3 0. 4 0. 2 0. 1 0. 2 0. 2 0. 1 0. 1

nueva aluminio 0. 4 1, 7 1. 9 0. 2 1. 8 1. 9 0. 2 2. 2 1. 7

nueva plastíce 0. 3 0. 4 0. 4 0, 2 0. 2 0.  IL 0. 1 0. 2 0. 1

usada plastio0 0. 3 0. 3 0. 4 0. 2 0. 1 0. 2 0. 1 0. 1 0. 1

nueva aluminio 0. 3 1. 6 2. 2 0. 2 1. 9 2. 1 0. 2 2. 4 2. 2

TABLA 5.- CONTENIDO DE ALUMINIO EN CERVEZAS ALMACENADAS A 30o C EN BOTELLAS NUEVAS Y USADAS Y EN CONTACTO CON

TAPONES DE ALIMINIO Y PLÁSTICO. 
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area superficial

del papel aluirAnio aluminio

2) 
tierpo de cerveza A cerveza B

cm rc-taci6n U. .=.) ( P. P. M.) 

8 1nicial 0. 0 0. 20

1 semana 1. 00 1. 60

2 semanas 1. 70 1. 70

m 5 semanas 2. 20 2. 00

24 inicial 0. 10

4 días 0. 20

8 días 0. 40

14 días 1. 50

21 días 2. 30

300 inicial 0. 20

1 día 0. 80

5 días 3. 50

8 días 7. 00

n 16 días 8. 90

2-4 días 19. 0

31 días 24. 0

TIBLA 6.- áLUM= C DISUELTO EN U CERZZA POR EL PAPEL áLMINIO. 
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3 semanas a 300 C 0. 7

4 semanas a 300 0 0. 9

8 semanas a 300 C 1. 4

12 semanas a 300 C 1. 8

toda de hojalata 3 meses a 0' C 0. 3

un extremo bar- 
nizado de aluminio 3 meses a 450 C 0. 3

y cuerpo de metal

TABLá 7.- ALUMrJIO DISUELTO EN LA CERVE. ZA POR LAS LATAS. 

tiempo aproximado de contacto de la cerveza

tipo de lata con el aluminio

P. P. M.) 

toda ba-- nizada de 2. 5 años a temp. ambiente 1. 2_ 

aluminio

o. 61 afío a teInp. ambiente
toda barnizada de 2. 5 aMos; parte del tiempo a 30' C 0. 7

aluminio

2. 5 ahos: parte del tiemPo a 50 0 0. 5_ 

cu= po de metal 2 meses a temp. ambiente 0. 3

barnizado de -- 

aluminio en loa 4 meses a temP. ambiente 0. 3

extremos

5 meses a temp. ambiente 0. 4

inicial 0. 2

con una tapa de los

extremos barnizada - 1 semana a 30o C 0. 4

de aluminio

2 semanas a 300 C 0. 5

3 semanas a 300 C 0. 7

4 semanas a 300 0 0. 9

8 semanas a 300 C 1. 4

12 semanas a 300 C 1. 8

toda de hojalata 3 meses a 0' C 0. 3

un extremo bar- 
nizado de aluminio 3 meses a 450 C 0. 3

y cuerpo de metal

TABLá 7.- ALUMrJIO DISUELTO EN LA CERVE. ZA POR LAS LATAS. 



modiciones de la turbidez al congelarse

aluminio 0

aereí ado
semana a 20-- C

2 4 8 10 12

0 0. 5 0. 5 0. 5 1 1 2 2

10 0. 5 0. 5 0. 5 1 1 2 2

20 0. 5 1 2 3 4 5 6

Ii

40 0. 5 4 5 7 8 9 12 b - i

TABLA S.- EFECTOS TIPICOS DEL ALUMINIO SOBRE LA ESTABILIDAD DE AUIAGENAMIENTO. 



cerveza * 

sin agregar aluminio

agregando 10 p. p. m. de Al

agregando 50 p. p. a. de Al

cerveza B

sin agregar aluminio

agregando 10 p. p. a. de Al

agregando 50 p. p. m. de Al

oerveza C

sin agregar aluminio

agregando 10 p. p. m. de al

agregando 50 p. p. a. de Al

prueba de agitaci5n bruscí— 

57 18 9 3 0 0

67 26 5 3 0 0

76 39 24 16 4 0

57 31 4 2 0 0

42 26 6 2 0 0

54 21 9 1 0 0

34 6 6 0 0 0

37 ll 2 0 0 0

35 12 7 2 0 0

TAB14 9.- RESULTADOS DE LA APLICACION DE LA PRUEBA DE AGITACION BRUSCA A

WtVEZAS TRATADAS CON IONES LLUMINIO. 

to
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país de origen tipo de alti-Anio

tapón

P. P. M.) 

esta -!--s u:Ado3 noreste) plastico 0. 05
1 - I

aluminio 0. 20
estajos wnidos sureste) 0. 05

N n 0. 20
0 11 m 0. 10

estados I= nidos Oelte medio) 
ft 0. 20

m 0. 05
11 0. 10

estados unidos suroeste) ff 0. 05
estados urAdos cc2ta ceste) 

ft 0. 20
m e m 0. 10

canada forrado con plastico 0. 10
u m # m 0. 20

cerveza in.71esa) N 1# 0. 10
méxico aluminio 0. 30

sin tap6n en la lata 0. 40

aluminio Mo
Vene z ue la u 0. 10

ff q 0. 40

In.,la-terra 0 1. 6o
francia 0. 40

alemaria occidental 0. 10
dina,marca forrado con plastico 0. 80

holanda aluminio 0. 20

checoslovaquía 0. 10

grecía 1. 90

i, -,r, -el sin tapón en la lata 0. 10

australia aluminio 0. 20

jurón m 0. 40
a 0. 30

TABLI 10.- CONTEIIIDO DE ALIVENIO EN CERVEZAS EIMBOTELLIDAS DE DIFERENTEIS

PARTFZ DEL MUNDO. 
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DETERMINACION DE ALUMINIO. 

METODO. 

REACTIVOS: 

1jalí.- Fos.,ato monoácido dís6dico ( Na
2

HP0-

4) 1 - Pli-n

parar una soluci6n 0. 2M en agua destílada. 

b).- Pirocatecoltulfoneftaleina ( catecol viole- 

ta).- Preparar una soluci6n al 0. 02 % en - 

agua destilada. 

INSTRUMENTOS: 

a).- Colorímetro Klett- Swmnerson, con una celda

de 4 cm y a una longitud de onda de 645 nm

para leer la absorbancia. 

b).- Vasos de precilútado de 50 ml. 

PROCEDIMIENTO: 

En dos frascos de 50 = l pipetear en cada uno -- 

alícuotas de 10 m1 de cerveza, y en otros dos pípetear

en cada uno alícuotas de lo m1 de cerveza previamente

diluida con agua destilada. A cada frasco agregarle - 

25 m1 del reactivo ( a). A uno de los frascos que con- 

tiene la cerveza sin diluir y a otro conteniendo cer- 

veza diluida, agregarles 2 m1 de la soluci6n del reac
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tivo ( b) recientemente preparada. Diluir al volumen - 

todos los frascos y agitar, mantenerlos a 25* C duran- 

te 30 mins. Medir la densidad 6ptica a 645 rín usando - 

la cerveza a la- cual s6lo se le agreg6 fosfato como - 

blanco., 

Calcular la concentrací6n de aluminio de la si— 

guiente f6rmula; 

poporo* de Al en la cerveza = ( densidad 6ptica a 645

nm menos 0. 295) x 2. 41

El cambio do color en esta reaceí6n varia entre- 

rojo- víoleta en ausencia de aluminio a azul re -y a --- 

aproximadsm nte 2 p. p. m. 

RES= ADOS: 

El aumento del uso de aluminio en envases para - 

cerveza ha hecho necesario tener un método rápido pa- 

ra la determinaci6n de aluminio en cervezas. 

Este método para aluminio es realmente una modi- 

ícaci6n del otro método, pero una modifícacl6n la -- 

cual puede conducir a una estímaci6n real, mucho más - 

simple que otros métodoa. ( 73, 77). 
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DE---L- RIIINACIOH DE NIOPEL- 

YETODO. 

REA- TIVOS: 

a).- Acido clorhídrico, 1 a 1 y 1 a 9. vol/ vol. 

b).- Ditizona ( Difenil Tiocarbazona) al 0. 05 %- 

en tetracloruro de carbono; guardarlo en - 

refrigeración en botellas obscuras. 

C). - Dimeti lglioxima al 1 % en alcohol etílico - 

al 95 %- 

d) é- Agua de brono; una solución de bromo satu- 

rada en agua destilada. 

e).- Hidróxido de amonio, concentrado ( amoníaco

al 28 %). 

f).- solución concentrada de níquel, sulfato d—0

ble de amonio y níquel, NiSO
4 (

NH
4 ) 2

30
4 *

6H
2

0

6. 75 grannos/ litro: 1 m1 = 1 mg de níquel - 

19 000 Pe POMO ) 

INSTRTMEIMS: 

a).- Colorímetro fotoeléctrico con filtro verde

de vidrio, a una transraitancia máxima de - 

500 nm y una celda de 13 mm. 
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b).- Centrífuga. 

e).- Mechero Bunsen. 

d).- Tubos de 15 ml. 

GALIBRACIUN DEL FOTOMET.W. 

A tubos graduados de 15 m1, agregar 1 n1 de áci- 

do clorhídrico 1 a 9 y alícuotas de las soluciones -- 

concentradas de níquel; proparadas reciente y apropia

damente estas soluciones de níquel, manteniendo el vo

lumen total menor de 6 rl. Cubrir el ran.r.-o de 0. 0 a - 

0. 5 rig/ litro ( p. p. m.) de níquel en adecuados increnlen

tos. Diluir hasta 6 m1 con agua destilada., agregar 4

m1 de soluci6n de ditizona, y continuar como se des— 

cribe en PROCEDUTIENTO. 

La intensidad del color desarrollado es propor— 

cional a la concentraci6n del níquel en el ran5o an— 

tes mencionado., de tal forma que si la respuesta del- 

colorímetro o fot6metro empleado es lineal una línea - 

recta en la " curva" de calibraci6n será obtenida y un

factor de calibraci6n promedio que convierta las lec- 

turas de la escala a p. p. m., puede ser calculado. 

Si la respuesta del fot6metro no es lineal, un - 

método gráfico con una curva de calibraci6n puede serQ> 

usado. 
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PROCEDMEITTO: 

Evaporar 100 m1, de cerveza sin aflejar 6 de3car- 

bonatada, en un plato de silica previamente limpiado - 

por ebullici6n con ácido clorhídrico 1 a 1. Carboni— 

zar con un mechero Bunsen, luego poner las cenizas en

una mufla a 500- 550OC, b.asta que las cenizas tomen el

color blanco. ( En el caso de mate1 ales secos tales

como malta, pesar una carga apropiada, tal como 10

quenar y tratar las cenizas como se --- encion6 anterigr

mente ) . 

A las cenizas agra3arles 2 irl de ácido ciorhidr.L

co 1 a 1 7 2 m1 de agua destilada, teniendo cuidado - 

para lavar los lados y las partes bajas del Dlato. 

Evaporar para secar en un baño naría, 7 mientras

el plato está todavía caliente, tratar el re-_,-iduo con

1 m1 de ácido clorhídrico 1 a 9 7 2 m1 de agua desti- 

lada. Transferir cuidadosamente la soluci6n ácida a - 

un tubo graduado de 15 nil, ( graduado en divisiones de

0. 1 m1). Lavar el plato de silica con pequeñas canti- 

dades de agua, transfiriendola al tubo hasta cue se - 

alcance un volumen de 6 m1, 

Agregar 4 m1 de la soluci6n de ditizona, tapar - 

al tubo con corcho y agitar vigorosamente durante 30- 
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segundos y permitir que se separen las capas. Repetir

la agitaci6n. 4 veces. S -I el color de la ditizona tien

de a obscuro, tirar la ditizona *y agregar una porci6n

fresca de 4 mi. Repetir las agitaciones y adiciones - 

de dítizona Inasta que no ocurra cambio en el color o- 

rígínal de la ditízona. Usando i2na p-Ipeta vol= 6trica

de 5 = 1.. tomar cuidadosamente 5 mi de la capa acuosa - 

superficial y transferirla a un frasco volumétrico de

lo mi. Agreca:,ar 0. 5 mi de soluci6n de dime ti

mezclar, - y entonces agregar 1 in! de agua de bromo sa- 

tiarada. Mezclar y dejar en reposo durante 10 mins ( la

soluci6n tenderá a tornarse oscura, debido al exceso - 

de bromo; sí no es así agregue mas agua de bromo). 

Entonces agregar 0. 5 mi de hidr6xido de amonio,- 

mezclar c= pletamente, y diluir hasta el volumen de - 

10 mi con agua destilada. Transferir a un tuboy cen- 

triflagar durante 3 mins a aproximadamente 2, 500 r. p. m. 

Leer dentro de 15 mins: el liquido superior, en un co- 

lorímetro fotoeléctrico, usando un filtro verde y una

celda apropiada. Fijar la lectura del instrumento a - 

cerd' con agua destilada- HG1 ( reactivo blanco). 

Ente reactivo blanco se corre mezclando 1 ni de - 

ácido clorhídrico 1 a 9 -y 5 mi de agua destilada en - 
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un tubo y procediendo como cuando la ditizona fue a— 

Sregada. 

Los resultados son calculados de la manera usual

parr, un rrocedL-riento colorDrétrico. Si los datos de- 

alIbraci6n son una funci6n lineal, multiplicar el

factor nor ! a díferencia obtenida restando el valor

de la lectura fotométrica del reactivo usado como --- 

blanco, de Ir- lectura fotonétrica de la muestra, con - 

lo cu&l se convierten las lecturas fotonétricas a --- 

Po P. rI. 

Sí una 1`unción curvilínea ez obtenida para la ca

libraci6n, toniar los valores para la muestre 7 el blan

co a partir de una curvt-,- construida en papel relacio- 

nando lecturas fotornétricas a p# p. m. de níquel. Res— 

tar los resultados del blanco a los valores de la mues

tra para obtener las p. p. m, de níauel para ser repor- 

tnaJ. a S . 

Fara las cervezas conteniendo níauel en exceso - 

de 0. 5 p. p. m., reducir la carga de nuestra usada para

incinerar, Seleccione una carga de tal r-anera que la - 

intensidad de! color de la soluci6n leida en el fot6- 

retro caíGa dentro de los valores de la curva de call

brnLe16-,1 7 den lecturas de rrecisi6n aceptable. 
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DATOS DE CALIBRACION- 

Una gráfLica obtenida de los datos de calibraci6n

en el colorímetro fotoeléctrico Klett- Stumnerson dan - 

una línea recta, indicando que la ley de Beer se sigue

en éste ran3o de concentraciones. 

DATOS SOB.RE LA RECUPERACION DE NIQUEL E IIITLIRY-l'¿EliCli,-E, 

Para detórminar la precisi6n y lo confiable del - 

método, una serie de pruebas midiendo el nínuel recu- 

perado del agregado se llevaron a cabo. En la tabla 1

se muestran los resultados de las rruebas para la de- 

terminaci6n de níquel recuperado del agregado en una - 

serie de :? rvezas. Tambi6n se llevaron a cabo pruebas

de recuperaci6n de níquel en cervezas a las cuales se

les agregaron 2 p. p. m. de cobre y 5 p. p. rie de hierro - 

para ver si la presencia de estos metales interferian

en el análisis. 2 p. p. n,. de cobre y 5 p. p. m. de hLe— 

rro estan muy arriba del nivel de contaninaci6n gene- 

ralmente encontrado en cervezas. Una inspecci6n de

los datos muestra excelente recuperaci6n del ní(:rael

agregado y que1no hay ínterferencias de cobre y hierro

a niveles superiores a los que se encuentran ordína— 

riamente. 
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M SULTADO S: 

Los resultados de ! a aDlicaci6n del rrétodo han - 

sido buenos y satisfectoríOs. 

Le. tabla 2 nos muestra los resultados de algunas

pruebas re-alizadas sobre una serie de cervezas. Los - 

resultados son sati

1

S . factorios a los niveles de níquel

generalrwnte encontrados en cervezas ( cerveza A a D), 

Y en cervezas que contienen niveles de níquel sulperio

res ( cerveza E). ( 8, 17, 53, 54, 55, 65). 
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muestra niquel niquel niquel recuperado

agre.gado encontrado del agregado

POMOJ i". 
cerveza A 0. 02

0. 025 0. 044 0. 024

0. 05 0. 07 0- 05

0. 1C 0. 13 0. 11

0. 40 0. 43 0. 41

cerveza B .... 0. 01

0. 01

0. 025 0. 031 0. 02-1

0. 05 0. 05 0- 04

0. 05 0. 06 0. 05

0. 10 0. 12 0. 11

0. 10 0. 12 0. 11

0. 40 0. 41 0. 40

0. 40 0. 41 0. 40

TáBLá 1.- PiCUFF-UCICN DEL NIQUEL AGREGADO. 
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1 niquel determinado ( ) 

mueetra 1

TáBLA 2.- - RESULTADOS DE LA DE= 1111ÁCION Dri4, NIQUEL EN MRVEWS. 

cerveza A 0. 01 0. 01 0. 01 0. 01

cerveza B 0. 02 0. 02 0. 02 0. 02

cerveza C 0. 02 0. 02 0. 01 o. ol6

cerveza D 0. 04 0. 04 0. 04 0. 0Z. 

cerveza E 0. 85 0. 84 0. 84 MC

TáBLA 2.- - RESULTADOS DE LA DE= 1111ÁCION Dri4, NIQUEL EN MRVEWS. 
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DETERMIPACION DE COBALTO. 

METUDO. 

REACTIVOS: 

a).= Solucci6n concentrada de cobalto.- Uonver-~ 

tir cloruro de cobs-lto hexahidratado a la - 

forma anhidra por calentamiento a 14000 du, 

rante 4 horas. Disolver 55. 4 mg de la sal- 

anhidra en agua destilada y diluir a 250 - 

mi, dando una concentraci6n de 0. 004 mg/ m1

de cobalto. Diluir 10 mi de esta soluci6n- 

a 100 mi, dando una soluci6n tipo que con- 

tiene 0. 01 mg/ m1 de cobalto. 

b).- 1..2, 3- ciclohexanotriona- trioxima ( GHTT).- 

Disolver 147. 3 mg en 100 mi de etanol al - 

95 % para dar una soluci6n sin color al - 

8. 6 x 110-
3

M. 

o).- Acído clorhídrico 6N, 4N, y 0. 1N. 

d).- Acido sulfúrico 18N. 

e).- Hidr6xido de sodio 0. 1N. 

INSTRUME'NTOS: 

a).- Espectrofot6metro Beclanan DU con un fototu
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bo, azul, a una longitud de onda de 400 nm - 

para leer la absorbancia. 

b).- Vasos de precipitado de 25.9 100 y 250 ml. 

c)*- Vidrio de reloj. 

d).- Parel .-:!--,tro; un medidor de ' ffi. 

e).- Ba:Ko Maria. 

PREPARACION DE LA CURVA PATRON: 

Pipetear 4 alícuotas de la solucí6n tipo a 4 va- 

sos de precipitado de 25 mi. Agregar a cada vaso 1. 6- 

m1 de soiuci6n de GHTT, ajustar el FE a 3. 5 usando -- 

HG1 0. 1.N, y agregar agua destilada hasta un volumen - 

total de 20 mi. 

Como la oxidaci6n del cobalto es necesaria para - 

el desarrollo del color, las lecturas de la densidad- 

Sptica no se har&_- antes de media hora, a partir del - 

tiempo en aue el reactivo se mezcla. Determinar la ab

sorbancia. 

Usar una mezcla similar que no contenga cloruro - 

de cobalto para calibrar a cero el aparato. Los resul

tados de la calibraci6n se muestran en la figura 1. 

PREPARACIM, DE LA CERVEZA: 

La cerveza deberá ser rigurosamente descarbonata
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da por agitaci6n. En el es -so de cerveza embotellada, - 

tratar todo su contenido con 1- 2 gotas de alcohol oc- 

tílico para controlar la espuma- 

PROCEDDIIENTO: 

Agregar 1 mi de H2SO4 18N a 50 mi de cerveza -yra- 

preparada en un vaso de precipitado de loo mi, Evapo- 

rar la cerveza que se acidul6 para secar, en un baño - 

maría. Transformar el residuo a cenizas blancas, li— 

bres de carb6n, en una mufla a 65000- Si es necesario, 

eliminar completamente el carb6n mojando las cenizas - 

ya frías con HG1 4N, y reincinerar. Mojar la ceniza - 

libre de carb6n con 1 ni de HG1 6N y secar sobre una- 

f1c.ma muy baja. Agregar lo mi de agua destilada, cu— 

brir el vaso con un vidrio de reloj, y calentar por - 

abajo del punto de ebullici6n durante 5 mine, después

enfriar. Agregar 1. 6 mi de goluc16n CHTT y ajustar el

PH a 3. 5 usando EC1 O, IN 6 NaOH 0. 1H. Filtrar esta so

luc16n a traves de un papel filtro dentro de un vaso - 

de precipitado de 25 mi; lavar el vaso y el filtro -- 

con aZua destilada y combinar los lavados con el fil- 

trado. Llevar a un volumen total de 20 mi. Determinar

la densidad 6ptíca a 400 n=, convertir la densidad 62
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tica a concentraci6n de cobalto a partir de la Fíg 1. 

APALISIS DE CERVEZAS COlUTEITIEUDO CAETIDADES COPOCIDAS

DE COBALTO. 

Se escogi6 una cerveza conocida sin contener co- 

balto agregado. Alícuotas de 10 m1 de la soluci6n de - 

trabajo Pueron agregadas a 50 ml de muestra de esta - 

cerveza, para dar concentraciones conocidas de cobal- 

to agregado en un Intervalo de 0* 5 a 1. 2, P. P. m. La

concentra i6n de cobalto agregado se determin6 para

cada muestra por el método anterior. 

RESULTADOS: 

Este metodo sirve para determinar cobalto en cor

vezas, usando como reactivo principal 1, 2, 3- ciclohexa

notriona- trioxima ( CHTT) y se basa en la formaci6n de

un coniplejo trivalente color amarillo de cobalto con- 

CHTT9 este complejo es adecuado para precisar la medi

ci6n analítica de la concentreci6n de cobalto. 

Este procedimiento requerirá del aislamiento del

cobalto de otros cationes por intercambio de concentra

ciones., solamente cuando el hierro contenido en la -- 

cerveza sea mayor a 0. 4 P. P. m. La tabla 1 muestra llos

resultados de la deterininaci6n de cobalto en cervezas., 

72, 6, 23, 42, 43, 55, 78). 
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cobalto

agre.gado a encontrado por recuperaci6n

la cerveza análisis

P. PCM9) ( P. P. r.) A

0. 51 0. 51 101

0. 65 o. 66 101

0. 90 0. 90 100

1. 00 1. 00 100

1. 10 1. 09 99

1. 20 1. 20 100

TABLA 1.- RESULTAXS DE LA LETERMINACION DEE COBALTO EN CERVEZAS. 
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T E M A IV. 

T E C N I C A S Y R E 3 U L T A D 0 S

P 0 R

ABSORC ION ATOMICA.. 
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DETEI= NACIC11 DE COBRE. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a).- Agua destilada. 

Etanol. 

e),- Alcohol octílico. 

d)*- Soluci6n concentrada de cobre.- 1 m1 = 1

g de cobre ( l,000 p. p. r.).- Disolver 3. 93

granos de CuSO
4* 

5% 0 ( graduaci6n analitica) 

y diluir a 1 litro con agua destilada. 

INSTRMNTOS: 

a).- Espectrofot6metro de absorci6n at6rica con

una lámpara de cátodo hueco de cobre, con- 

flam.a de propano -aire, un ancho de rendija

de 0.* 08 mm - y una altura del queinador de -- 

1. 5 cri -y una longitud de onda de 324* 8 nn - 

para determinar la absorbancia. 

Baflo maría a 20 t 0. 2<' C. 

Pipeta de 25 = 1. 

Seis vasos de precipitado de 100 = 1. 



194

PROCEDIMIENTO: 

Preparaci6n de las soluciones tipo.- Preparar - 

soluciones tipo de cobre conteniendo 0. 0. 092# 0. 4, - 

0969 0. 8 y 1. 0 rk-Jlitro ( p. p. m. ) de cobre, en etanol - 

al 3 % vol/ vol en agua destilada. 

Preparacl6n de las cervezas.- Todas las cervezas

deberán ser rigurosamente descarbonatadas por agita— 

ci6n. En el caso de cervezas de botella, tratar todo - 

el contenido de la botella, usando 1- 2 gotas de alco- 

hol octílir-o para controlar la espuma. 

DETEFIJINACION: 

Pipetear 25 m1 de cada unn de las soluciones ti- 

po y de cerveza -ya preparada, en los vasos de precipl

tado, y poner éstos en un baño maría a 200C durante - 

30 mins, y después aspirar directamente las—soluciones

dentro del espectrófot6metro usando las condiciones a

propiadas para el Instrumento con el cuál se está tra

bajando. 

Determinar la absorbancia a 324. 8 nm y determinar

el contenido de cobre de las muestras de cerveza por - 

referencia de las absorbancias obtenidas de una curva

de calibracl6n la cuál se obtuvo de las soluciones -- 

concentradas usadas* 
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DE' I E?u.' IITACICIZ EN VIIIOS. 

Lan determinací6n de cobre en vinos sigue la mis - 

ira ticnica para determinar cobre en cerveza. 

PIESULTADOS: 

Las primeras determinaciones de los analistas se

realizaron con dos tipos diferentes de cervezas, de - 

las cuales una fue tratada con adiciones conocidas de

cobre, y la otra no fue tratada. 

La' curva de calibraci6n para niveles bajos de co

bre es una línea recta. Aspiraciones directas de cer- 

veza r.-,-u¿ stran un increraento de respuesta para el co— 

bre, comparado con concentraciones acuosas. 

Los resultadoE para la deter-linaci6n de cobre se

muestran en las tablas 1 y 2. 

En un segundo ejercicio, los dos tipos de cerve- 

za fueron circuladas junto con las concentraciones de

cobre para aiz se les agregaran justamente antes de - 

las determinaciones. Los resultado*- para la deter-nina. 

ci6n de cobre se muestran en las tablas 3 y 4, obser- 

vandose que las recuperaciones tienden a ser bajas -- 

al nivel de 0. 4 mg/ li'krO 93 % P - y al nivel de 0. 8 M9/ 

litro 84. 5 %). 
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En el caso de la determinaci6n directa de cobre - 

las soluciores concentradas usadas para la calibra--- 

ci6n serán preparadas en una soluci6n apropiada de e- 

tanol o az-acar de acuerdo a la naturaleza del i-nate--- 

rial, ya que se ha encontrado que el hecho de aFreCrar

le alcohol a la cerveza da mejores respuestas del ins

trurento usado.. 

Si una ma-yor sensibilidad es requerida, un proce

dimiento de extracci6n similar al descrito para hierro

puede ser en, pleado. 

Algunos resultados del análisis de varios vinos - 

se nuestran en la tabla 5*( 47.91.*2p3y4). 
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determí- 

naci6n

co

cerveza A cer""eza 

1
cerveza Ce - Veza 3

12. sin 0.:,2 / l nin Ar 0. 4 ma/ 1
tratar d e Cu tratar 1— de C u, 

1 0. 15 0. 15 0. 35 0. 116 0. 57 0. 57 0.- 6 G. 87

2 0, 11 0. 12 0. 29 0. 111 0. 50 0. 50 0. 23 0. S., 

3 C. ii O. CS
1

0. 3.1 0. 27 0. 42 0. 49 0. 77 0. 80

4 O, C8 0. 09 0. 22 0. 29 0. 119 0. 50 O.' i2 C 92

5 0. 19 ! D. 1,1 0. 16 o, ?, 0 0. 53DIO— C . " 2 0

PROM. 0. 116 0. 116 2121 Oj 0. 308 0. 46,6 C., 418 Z. 73 0. 836

TABLA 1.- DE7-EE','INAC ION DE COBRZ WIN = VEZAS POR ESPEC=, nFOTOIll: TRI,1

DE ABEOBCION ATOPICA: RESULTADW DEL EJERICI-7,: O No. 1. 
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1 reci.,,peraci-én del Cu recuperaci6n del Cu

bt-5rW-1 a JIT 3sado a la cerveza A agregado a la cerveza B
nacisn 0. 2 ;--/ 1 0. 4 - P/ 1

1 prcmtdio promedio

1 0. 20 100 0. 30 75

2 0. 18 90 0. 34 85

3 0. 20 100 0. 33, 83

4 0. 17 85 0. 37 93

5 0. 20 100 0. 24 60

PRM. 0. 19 95 0. 32 80

TáBLA 2.- D'-"TEWI ACION DE COBRE EN CERVEZAS POR ESnCTROI-'OTO',.tETRIA

DE áBSORCION ATOMIU: RESULTADOS DEL EJERCICIO No. 1. 
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naci6n

cerveza & sin

tratar

cerveza A

0. 4 mg/ l
de CU

cerveza B sin

tratar

cerveza B

0. 8 mg/ 1
de Cu

dia 1 di& 7 dia 1 dia 7 C1: 11 1 dia 7 dla 7
U. t?¿ 

1 0. 11 0. 11 0. 10 0. 10 0. 52 0. 50 0. Z9 U. 49 0. 18 0. 20 0. 1 0. 1,4 82

2 0. 17 0. 13 0. 14 0. 12 0. 50 0. 50 0. 47 0. 47 0. 19 0. 18 0. 22 0. 18 0. 86 0- 84 0. 79

3 0. 08 0. 08 0. 11 0. 11 0. 42 0. 41 0. 42 0. 42 0- 14 0. 14 0. 12 0. 11 0. 77 0. 76 0. 74

4 0. 09 0. 07 0. 48 0. 48 0. 12 0. 13 0. 10 0. 1.4 0. 82 0. 86 0. 83

5 0. 08 0. 08 0. 12 0. 10 0. 56 0. 49 0. 55 0. 65 0. 11 0. 12 0. 12 O. lü 1. 01 0. 86 1. 04

6 0. 18 0. 16 0. 17 0. 17 0. 62 0. 63 0. 55 0- 55 0. 23 0. 21 0. 17 0. 17 0. 60 1. 02 0. 91

7 0. 00 0. 00 0. 03 0. o6 0. 36 0. 34 0. 33 0. 25 0. 00 0. 08 0. 00 0. 03 0. 81 0. 54 0. 49

8 0. 04 0. 06 0. 20 0. 20 0. 45 0. 41 0. 55 0. 55 0. 07 0. 07 0. 09 0. 09 0. 76 0. 81 0. 82

9 0. 16 0. 17 0. 15 0. 13 0. 49 0. 50 0. 48 0. 49 0. 16 0. 17 0. 16 0. 16 0. 85 0. 76 0. 74

PROM. 0. 10 0. 08 12
1

0 - 0. 11 1 0. 48
1

0, 42 111 0. 80 U-.79-- 

TAelá 3.- DETERMINACION DE COBRE EN GLMIZÁ POR ESPIIGT)IOFOTO!,',ETRIA DE ABSORCION kTOMICA: RESULUDOS DEL EJERCICIO No. 2

u



IoKi;- CF27f - 
cerveza cerveza 1 i-ecupert-,cién del cerveza

l cerveza BI recui)eraci6ia-¿-o-í
deterra- A 44- 0. 4 1 cobre atr" j!Ldo B + 0. 8 M9/ 1
nacift 1 1 gll de de Cu

1 1 cu 1 1 1 1
pnon,_ PM11.- Mcp, % ro % o

tu. 3
tp1 0. 105 0. 497 0. 1192 8 í

2 0. 140 0. 4Z5 345 86, 2 0. 193 0. 82 0. 630 78. 8

3 0. 095 O. Z18 0. 323 80. 7 0. 128 11 1
0. 753 1 0. 625i 78. 1

4 0. 080 0 *480 0. 400 100. 0 0. 120 O. e4O 0. 720

1
90. 0

5 0. 0951 0. 563 0. 468 117. 0 0. 112 0. 960 0 - 8421 106. 0

6 0. 170 0. 588 0. 4-18 104- 5 0. 195 0. 963 0. 768 96. 0

7 0. 022 0. 320 o. 298 74. 5 0. 028 0- 545 0. 5191 64. 6

8 0. 125 0. 490 0. 365 91. 2 0. 080 0. 815 0. 735 91- 9

9 0. 152 0- 490 0. 338 84- 5 0. 162 0. 750 0. 588 73. 5

PROM. í 0. 109 0. 41 [ 0. 372 0. 207 - 1 0. 675 1 84. 4

TABLA 4.- DETERMINACION DE COBRE EN URVEZA POR ESPECTROFOTOMETRIA, DE ABSORCION ATOMICAs

RESULTADOS DEL EJERCICIO No. 2. 

03

0
0



cibre 1 vino blanco vino rosado vino rojo

ititervalo 0. 20 - 1. 7 0. 40 - 1. 1 0. 25 - 1. 4

promedío 0. 71 0. 73 0. 74

J

TABLá 5.- DETERMINÁCION DE COBRE EN VINOS POR ESPECTEOPOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA. 

0
H
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DETERÍZNACION DE COBRE. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a).- ASua desti-jada. 

bj.- Etanol. 

e).- Soluci6n concentrada de cobre.- ( 1) Solu— 

ci6ñ valorada.- ( 0, 2 mg/ ml de cobre). Di -- 

solver 0# 393 gramos de CuSO
4* 

5H20 ( libre - 

de un dep6síto blanco) en un frasco volumé

trico de 500 m1 conteniendo a~ y 2 P-1 de

H
2

SO
4 . Diluir hasta la marca y mezclar. 

2) Soluci6n concentrada de trabajo de co- 

bre.- ( 0. 004 mg/ m1 de cobre). Prepararla - 

diariamente diluyendo 2 m1 de soluci6n va- 

lorada a 100 ml. 

INSTRUIIEIqTO: 

a).- Espectrofot6metro de absorci6n at6nica Per

kin -Elmer modelo 303. con lámpara de cáto- 

do hueco de cobre, con una flama de propa- 

no -aire, a una lonSitud de onda de 324. 7 nm

para determinar la absorci6n. 
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PREPAUCION DE LA CURVA FATRON. 

A una serie de frascos volumátricos de 50 = l con

teniendo 26 m1 de etanol, agregarles 0, 2, 4, 6, 10 -y

12 m1 de soluci6n. Diluir la serie de muestra& con -- 

agua destilada hasta obtener concentraciones de 0. 0,- 

0. 16.9 0. 32, 0. 48, 0. 80 y 0. 96 mg/ litro ( p. p. m.) de co

bre respectivpmente, llevar el volumen hasta la marca

con agua destilada para obtener las soluciones tipo, - 

mezclar y enfriar a temperatura ambiente. 

DETERMINACIO: 

Siguiendo las Instrucciones de oreraci6n propor- 

cionadas por el fabricante del espectrofot6metro o -- 

poniendo el e<juipo usado en condiciones 6ptim--s, ajus

tar a cero absorbancia el instrurento mientras se as- 

Dira el blanco. Leer a 324. 7 nm no menos de cuatro ve

ces cada solucí6n tipo. Preparar la curva patron -a -- 

partir del promedio de cada solucí6n tim. 

Usar la curva para convertir los valores de ab— 

sorbancia por muestra a p. p. m. de cobre. 

RESULTADOS: 

Los datos obtenidos por el uso del método de ab- 

sorci6n at6mica sobre varias bebidas alcohdlicas se - 

muestran en la tabla 1. 
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Las muestras fueron aspiradas directamente den— 

tro del quemador del espectrofot6metro a través de un

tubo capilar. En éste estudio las muestras varían en- 

graduací6n normal de alcohol desde 400 a 9g? 

El cobre fue medido directeinente sin preraraci6n

de la muestra en todas las bebidas alcoholicas, mostra

das en la tabla 1. ( 3617357, 70, 75). 



graduaci6n normal u;e-t e-r-na n -e, 010 n e a

muestra de alcohol
promedio

1- 2 3 4

vino fuerte 93 0. 29 0. 22 0. 29 0. 32 U. 11

jeres 40 0. 69 0. 68 0. 69 0. 57, o. 66

vermut 40 0. 86 1. 02 0. 26 0. 87 0. 90

licor 96 0 0. 02 0. 01 nada 0

ginebra 99 0 0. 01 0 0. 02 0

brandy 77 0. 73 0. 80 0. 74 0. 72 0. 75

ron 92 0. 38 0. 35 0. 38 0. 42 ro0. 38
0
en

whisky americano 88 O. e5 0. 80 0. 87 0. 83 0. 84

whisky escoces 95 0. 40 0. 42 0. 40 0. 44 0. 42

TABLA 1.- RESULTIDO3 DE LAS DETERMINACIONES DE COBRE ( P. p. a. ) EN BEBIDAS LLCOHOLICAS

POR ESPECTROFOTOMETRIL DE LBSORCION ATOMICA* 
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DETEPJ iIIUCIODI DE HIEr RO KR

EXURACCION CON DISOLVENTE., 

LETODO. 

REACTIVOS; 

a).- Soluci6n de ditiocarbamato de pirrolidin- 

amonio ( APDC) al 1 % peso/ vol.- Disolver 1

gramo de ( AMC) en agua destilada y diluir

a 100 ml. Preparar diariamente la solucí6n. 

b).- Motil- isobutil-cetona ( MIBK).- Saturada -- 

por agitacl6n, con agua destilada. 

o).- Soluci6n concentrada de hierro.- 1 ml = 1

mg de hierro ( 1, 000 p. p. m.).- Disolver 091

gramos de hierro metálico paro en una mfní

ma cantidad de ácído clorhídrico ( gradua— 

ci6n analitíca) -y agregar agua destilada - 

hasta 100 ml. 

d).- Agua destilada. 

e).- Alcohol octilico. 

INSTRUMEITTOS: 

a).- Espectrofot6netro de absorci6n at6mica con

lámpara de cátodo hueco de hierro, con fla
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ma de acetileno -aire, y a una longitud de - 

onda de 248. 3 r= para determinar la absor- 

ci6n, un ancho de rendija de 0. 2 mm y una - 

altura del quemador de 1. 3 cm. 

b).- Centrífuga con tubos de 50 ml. 

e).- Frascos de 100 m1 con tapón, pintados o cu

bíertos con papel aluminio para proteger - 

su contenido de la luz. 

d).- Barlo maría. 

e).- Agitador. 

PROCEDIMIEPTO: 

Preparací6n de las soluciones tíDo.- Prerarar so

luciones tipo de hierro que contengan 0. 0, 0. 4, 0. 8,- 

1. 2, 1. 6 y 2. 0 mg/ litro ( P. p. m.) de hierro en a, -,un -- C) 

destilada. 

PREPARACION DE LAS CERVEZAS. 

Todas las cervezas deberán ser rigurosar-ente des

carbonatadas por agitaci6n. En el caso de cerveza em- 

botellada, tratar todo el contenido de la botella, 

usando 1- 2 gotae de alcohol octílico para controlar

la ea r= a., 

DETERMINACIO11: 

Piretear 25 m1 de cada una de la.,q zoluciones ti- 
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po y de cerveza ya prepsrada, dentro de frascos oscu- 

ros de 100 r.l. Poner los frascos en un baño maría a

20' C durante 30 mins agregar 2 m1 de soluci6n de
9 1: 1

A.PDC, mezclar bien y agregar 10 m1 de MIBIC. Agitar du

rante 5 mins y luego centrifugar para separar las ca- 

ripan. Transferir las capas de MIBK a frascos oscuros - 

y mantenerlos a 200C durante 10 mins. Aspirarlos ex— 

tractos de YiIBK dentro del espectrofot6metro de absor

ci6n at6mica usando las condiciones apropiadas para - 

el instrumento con el cual se está tr9bajando. Deter - 

min -sr la absorbancia a 248. 3 nm 7 asegurarse de que - 

todas las determinaciones sean hechas dentro de los - 

30 mins despaés de la extrecci6n. Use como referencia

el solvente puro MIBK, ajustando a ratos la aspira--- 

ci6n para obtener una flama estable. 

Determínar el contenido de hierro de las muestras

de cerveza por referencia a las absorbancias obtení— 

das de una curva de calibreci6n de las soluciones con

centradan usadas. 

DETL'IU, Il ACIOI EN VINOS. 

El método empleado es similar al descrito ante— 

rior-iente para cerveza, excepto al -le la aspiraci6n di- 
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recta de la muestra es satisfactoria, ( no es necesa— 

río tratar con AFDC para hacer su extracc16n como con

la cerveza). 

Las concentraciones pueden ser preparadas por la

adíc! 6n de las soluciones tipo de hierro a las mues— 

tras de vino, pero no para controlar la determinací6n* 

Se propone el uso de un lo % de soluci6n alcohd- 

lica antes de ser analizadas. 

RESULTADOS: 

Lor análisis se hicieron en dos tiros de cerve— 

za-r, de las cuales una fue tratada con adiciones cono

cidas de hierro, y la otra no fue tratada. 

Las de -terminaciones de hierro se realizaron con - 

un errectrofot6netro de absorcí6n at6mica, por el mé- 

todo descrito anteriormente, y también se utilizaron - 

otros = étodon coni ines recomendados por el Instituto - 

de la elaboraci6n de cerveza. 

La curva de calibraci6n es una línea recta para - 

niveles bajos de hierro. 

Los resultados de la determinací6n de hierro se - 

muestran en las tablas 1 y 2. 

En un seg -pando ejercicio, el análisis de los dos- 



210

tipos de cerveza s6lo se renlízaron por esrectrofoto- 

r,etr a de absorcí6n at6mica; los dos tipos de cerveza

se reparbieron junto con las soluciones tipo de hierro

para que se les agregar& justamente antes de la deter

mínaci6n. 

Los resultados se muestran en las tablas 3 y 4. 

Algunos resultados de varios análisis de vinos - 

se muestran en la tabla 5. ( 37, 18, 44, 45, 76). 
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determi- cerveza A cerveza 1 cerveza B cerveza 5
naci6n sin 0. 3 mg/ 1 sin 0. 5 mall

tratar de Fe tratar de Fe
1 0. 22 0. 19 0. 57 0. 45 0. 16 0. 13 0. 58 0. 52- 

2 0. 10 0, 11 0. 40 0. 38 0. 09 0. 08 0. 38 0. 40

3 0. 12 0. 10 0. 46 0. 33 0. 07 0. 09 0. 50 0. 328

4 0. 13 0. 20 0. 54 0. 45 0. 13 0. 14 0. 52 o., r6

5 0. 22 0. 45 0. 11 0. 46

PROM. 0. 15 0. 12 0. 48 0. 40 0. 0 O.. 0 0. 48 0. 46

TABLA 1.- DETERIMIACION DE HIERI O EN CElqVEZAS: RESULTADOS DEL EJERCICIO No. 1. 
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UBLA 2.- DETIERMINACION DE MIRPO EN CERVEUS: RESLITADOS DEL EJERCIC

No. 1. 

recuperací6n del Fe recuperaci6n del Fe
determí- agregado a la cerve- agregado a la cerveza B1naciSr- A 03 M9/ 1 ) ( 0. 5 m-,,/ 1

roiredio promedio

1 0. 30 100 0. 40 80

2 0. 28 93 0. 30 60

3 0. 29 96 0. 38 76

4 0. 33 105 0. 39 78

5 0. 23 77 0. 35 70

pRr,m. 0. 29 0. 36 1 72

UBLA 2.- DETIERMINACION DE MIRPO EN CERVEUS: RESLITADOS DEL EJERCIC

No. 1. 



TABLA 3.- DETER3, 11. NACION DE HIERRO EN CLRVEZAS t PESULTADOS DEL EJERCICIO No. 2. 

jjr:-veza A sin cerveza A+ 0. 5 mgIl cerveza B sin cerveza B + 1. 0 mg/ 1

determi- tratar de Fe tratar de Fe

naci6n

día 1 dia 7 día 1 día 7 día 1 di& 7 día 1 día 7

1 06- 0. b»6- 0. 05 0. 06

OY.
Z5-

0. 13 M

2 0. 05 0. 05 0. 06 0. 06 0. 57 0. 63 0. 54 0. 55 0. 12 0. 12 0. 1,3 0. 11 1. 15 1. 16 1. 11

3 0. 07 0. 08 0. 09 0. 07 0. 75 0. 75 0. 61 0. 60 0. 15 0. 15 0. 12 0. 12 1. 23 1- 24 1. 12

4 0. 08 0. 07 0. 61 o. 6o 0. 10 0. 10 0. 12 0. 10 1. 13 1. 16 1- 08

5 0. 02 0. 02 0. 04 0. 02 0. 72 0. 63 0. 62 0. 64 0. 10 0. 12 0. 14 0. 12 1. 38 1. 33 1. 15

6 0. 12 0. 12 0. 10 0. 10 0. 71 0. 69 0. 70 0. 70 0. 14 0. 14 0. 17 0. 17 1. 20 1. 20 1. 20

7 0. 01 0. 00 0. 00 0. 71 0. 59 0. 39 0. 1.7 0. 00 0. 00 1. 31 1. 13

a 0. 02 0. 02 0. 06 0. 02 0. 27 0. 33 0. 40 0. 38 0. 07 0. 07 0. 10 0. 06 O. CIO 0. 82 0. 85

9 0. 15 0. 20 0. 22 0. 22 1. 20 1. 20 0. 92 1. 09 0. 36 0. 36 0. 29 0. 22 1. 69 1. 69 1. 66

6-.-06 o_.0-7 0. 07 0. 06 0. 68 0. 69 0. 62 0. 62 0. 15 o_ 114 0. 13 íl 1. 22 1. 201 1. 15

TABLA 3.- DETER3, 11. NACION DE HIERRO EN CLRVEZAS t PESULTADOS DEL EJERCICIO No. 2. 



I liarl-A I W1771 I

etermi- 

aci6n

cerveza , cerveza i recuperaci6n del

A A+ 0. 5 1 fíerro gRregado

ma/ 1 de 0
Fe

í)roiq. DroM. 1 prom.. % 

oerveza

B

prom. 

cerveza B

1. 0 ing/ 1
de Po

prom. 

recuperaci6n del

fier agreeado

prom. % 

1 0. 058 0. 620 0. 562 112. 2 0. 125 V. gid 93'.-T- 

2 0. 055 0. 572 0. 517 103. 3 0. 120 1. 141 1. 021 102. 1

3 0. 078 0. 678 o. 600 120. 0 0. 135 1. 156 1. 021 102. 1

4 0. 075 0. 605 0. 530 106. 0 0. 101 1. 125 1. 024 102. 4

5 0, 025 0. 653 0. 628 125. 5 0. 120 1. 270 1. 150 115. 0

6 0. 110 0. 700 0. 590 118. 0 0. 155 1. 200 1. 045 140. 5

7 0. 003 0. 563 0. 560 112. 0 0. 057 1. 147 1. 090 109. 0

8 0. 030 0. 345 0. 315 62. 9 0. 075 0. 858 0. 738 78, 3

9 0. 198 1. 103 0. 905 181. 0 0. 308 1. 690 1. 382 138. 2

PROM. 0j;;-- 0 í r 1) 0. 579 1-5-.- 0. 133 1. 183 104. 5

TABLL 4.- DETERMINACION DE HIERRO EN GERVEZAS* RESULTADOS DEL EJERCICIO No. 2. 



cobre vino blanco vino rosado vino rojo

POP. M. P - P - M- P. Pome

intervalo 2. 8 - 9. 4 3. 5 - 10. 9 6. 5 - 15. 0

promedio 5. 26 5. 87 9. 16

UBLA 5.- RESULTADOS DE LA DETERMINACION DE HIERRO EN VINOS. 
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DETEIT-MIACIOn DE HIERRO. 

METODO. 

P QACTIVOS: 

a).- Agua destilada. 

b).- Acido clorhídrico. 

e).- Acido sulMrico. 

d).- Alcohol al 95 % y al 43

e).- Soluci6n concentrRda de hierro.- ( 1) Solu- 

c16n valorada.- 10 mg/ litro ( p. p. in..) de -- 

hierro. Disolver 0. 0684 gramos de sulfato - 

ferroso de etilendiamonio tetrahidratado

FeC
2

H
4 (

NH
3 ) 2

SO
4 *

4H,. 0) en agua, agregar

2. 5 m1 de H
2

SO
41 diluir a 1 litro con agua

destilada v mezclar completamente. 

f).- Soluci6n concentrada de hierro.- ( 2) Solu- 

ciones tipo.- 0. 0.9 011.9 012. 9 0. 3 - y 0. 4 mg1

litro ( p. p. m.) de hierro. A frascos volum6

tricoi de 100 ml conteniendo 50 ml de alco

hol al 43 %, agregar 0, 1, 2, 3 y 4 m1 de- 

soluci6n valorada y diluir cada soluci6n - 

al volumn con alcohol al 43 %. Mezclar to

tabr,ente, dejar enfriar a temperatura am— 
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biente y ajustar a 100 m1 con alcohol al - 

43 % nuevamente. 

INSTRUKENTOS: 

a).- Espectrofot6metro Perkin- Elmer 303, con -- 

lámpara de catodo hueco de hierro, con una

flnma de acetileno -aire, a una lon.Situd de

onda de 248. 3 nm para determinar la absor- 

ci6n. 

b).- Mechero BoliriZ con cabeza de tres ranuras - 

6 su equivalente. 

e).- Frascos volumétricos de 100 y 200 mI. 

Se recoinienda lavar la cristaleria con HG1 y a— 

gua destilada antes de usarce. 

DEISMÍJXACION: 

aJ.- Para bebidas alcoholicas excepto cerveza y

vino.- Seguir las instrucciones de operac16n del fa— 

bricante, usar una ' Llarr.a de acetileno -aire con el me- 

didor de flujo puesto a 9. Ajustar el espectrofot6me- 

tro a una absorbancia de coro por aspirací6n del blan

co ( 0. 0 p. p. in. de hierro). 

Analizar las soluciones tipo antes y después de - 

duplicar la serie de rrueF!trase
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Deten-ninar los valores por medio de las absorban

cias. Aspirar agua entre cada determínaci6n para lim- 

piar el mechero y volver a poner la absorbancis a un - 

valor de cero con el blanco. Graficar la curva patr6n

de absorbancia contra p. p. m. de hierro. Leer las --- 

p. p. m. de hierro en las muestras a partir de esta cur

va 0

b).- Vinos.- Pípetear 20 m1 de vino de una gra- 

duaci6n de alcohol de 40<> en un frasco volumétríco de

200 nil, agregar 88 nill de alcohol al 95 % v mezclar -- 

bien p diluir hasta la marca con agua destilada y mez- 

elar bien. Dejar que la soluci6n alcance la temperatu

ra ambiente, diluir a 200 m1 con agua destilada y mez

clar bien. Proceder cono en ( a). 

Multiplicar los resultados por 10 para obtener - 

las p. p.- i. de hierro en la inuestra de vino original. 

RESULTADOS: 

Los datos obtenidos por el uso del método esrec- 

trofotoinétrico de absorc16n at6mica en una serie de - 

muestras de bebidas alcohdlicas y de brandy son mos— 

trados en la tabla 1. 

Cuatro analistas han rendido resultados determi- 
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nando el hierro en bebidas alcoholicas cor- distínta - 

graduaci6n de alcohol, y se puede observar que suz de

terminaciones en ocaciones dífieren entre si. 

El hierro en bebidas alcoholicas es mas rápido - 

de determinar por esrectrofotonetria de absorci6n at6

níca, ya que norinalnente no requiere de la preparaci6i

de muestras esreciajes. La muestra líquída es aspira - 

da directamente a la flaria y las lecturas se convíer- 

ten a p. p. ni. de hierro por comparaci6n de una curva - 

patr6n., la cual sirve para bebidas con una- grrduici-,n

de alcohol de 86- 900. 

Se recomienda que el mátodo se utilice para deter

minar hierro en todas las bebidas aicoholicas excepto

en cervezas. ( 32948959, 75, 76) 



TáBLA 1.- RESULTADO DE LAS DETERMINACIOPÍES DE HIERRO ( P. P. m. ) EN BEBIDAS & LCOHOLICAS. 

graduaci6n normal a -o
muestra de alcohol

1 2 3 4 prom>3dio
vino fuerte 88 0 0 0 0 0

jerez 40 2. 00 1. 50 1. 95 1. 45 1. 72

ginebra 90 0 0 0. 01 0 0

ron 91 0. 19 0. 12 0. 14 0. 18 0. 16

brandy 79 0. 12 0. 11 0. 12 0. 10 0. 11

whisky americano 85 0. 08 0. 07 0. 04 0. 08 0. 07 ro
ro

whisky horbon 87 0- 1,1 0. 14 0. 114 o. 16 0. 15
0

whisky escoces 86 0. 14 0. 13 0. 12 0. 15 0. 14

TáBLA 1.- RESULTADO DE LAS DETERMINACIOPÍES DE HIERRO ( P. P. m. ) EN BEBIDAS & LCOHOLICAS. 
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DETERMINACION DE PLOMO POR

EXTRACCION CON DISOLVENTE. 

METODO. 

REACTIVOS: 

Todos los reactivos deberán ser de una calidad - 

analítica reconocida especialmente para espectrofoto- 

metría de absorci6n at6mica. 

a)*- Agua destilada. 

b)¿- Soluci6n al 1 % peso/ vol de Ditiocarbamato

de Pirrolidin-Amonio ( AFDG).- Disolver 1 - 

gramo de ( APDC) en agua destilada y diluir

a 100 ml. Preparar diariamente ésta solu— 

ci6n. 

e).- bletil- Isobutil-Cetona ( IIIBK).- Saturada -- 

por agitaci6n con agua destilada. 

d). h- Soluci6n concentrada de PLOMO.- 1 rl= 1 mg

de PLOMO.- Disolver 1. 6 gramos de Pb( NO
3 ) 2

graduaci6n analítica) en agua destilada, - 

agregar 10 m1 de ácido nítrico concentrado

graduaci6n analítica), y diluir a 1 litro. 

e)*- Alcohol Octílico. 

M.- Acido Acetico. 
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INSTRUMENTOS: 

a)*- Espectrofot6metro de absorci6n at6mica con

lámpara de cátodo hueco de plomo; con fla- 

ma de acetileno -aire, a una longitud de on

da de 2831. 3 =, Para determni1nar la absQr--- 

ci6n, un ancho de rendija de 0, 2 = m y una - 

altura del quemador de 1 cm. 

b).- Contrifuga con tuboa de 50 mi. 

e).- Bafío maria. 

d).- Agitador. 

e).- Frascos de 100 ml. 

PROCEDIMIENTO: 

Preparaci6n de las soluciones tipo ( estándar). - 

Preparar soluciones concentradas de Plomo que conten- 

gan: 0. 0, 0. 1, 0. 2, 0. 3$ 094 y 0. 5 mg/ 11tro ( p, p. m.), 

en agua destilada. 

PREPARACION DE LAS CERVEZAS. 

Todas las cervezas deberán ser rigurosamente des

carbonatadas por agitaci6n. En el caso de cervezas- en

botelladas, tratar su contenido usando 1- 2 gotas de - 

alcohol octilico para controlar la espLuna. 

DETEEMIINACION: 

Pipetear 50 m1 de cada una de las soluciones con
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centradas en frascos oscuros de 100 mi. Agregarles 5 - 
CD

mi de ácido acético y 2 mi de la aoluci6n de ( APDC),- 

mezclar bien - agregar con pí- ta 10 mi de ( IIIBK). 

ar para - Agitar durante 5 mins. y luego centrifur

separar las capas. 

Pipetear 50 mi de cerveza ya preparada, agre_gar- 

5 mi de ácido acético. Llevar a ebullici6n y hervir - 

durante 2 mins. Enfriar, agregar 2 mi de soluci6n de- 

APDG), mezclar y agregar con pipeta 10 mi de ( hMBK). 

Agitar durante 5 mins. - y centrifugar para separar. 

Transferir las capas de ( MIBK) a frascos de 100

mi e inmediatamente aspirar los extractos de ( LIIBK)-- 

dentro del espectrofot6metro de absorcí6n at6mica, ya

que el complejo de plomo extraído no es muy estable y

es por lo tanto necesario completar la deterninaci6n- 

con la mínima demora después de la extracci6n, usando

las condiciones apropiadas para el instrumento con el

cuál se está trabajando. Determinar la abbor'Uaria2L& a- 

283. 3 nme

Usar como referencia el solvente puro ( LIIBK) --- 

ajustando a' ratos la aspiraci6n para obtener una fla- 

ma estable. 

Determinar la concentraci6n de plomo de las nues
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tras de cerveza por referencia a las absorbancias obt_q

nidar de una curva de calibraci6n de las soluciones ti

po usadas. 

DETEZ-IRMÍBIACION E"N VIHOS: 

El método empleado es similar al descrito ante— 

riorriente rara cervezas, excepto que la aspiraci6n di

recta de la rruestra es satisfactoria, ( no es necesa— 

rio tratar con soluci6n de AMC para hacer su extrac- 

ci6n como con la cerveza). 

RESULTADOS: 

Para la determinaci6n de plomo por la técnica de

abso¿-ci6n at6mica., ésta nos Indica que un simple pro- 

cedimiento de ebullici6n con ácido acético es sufi--- 

ciente para encontrar los posibles complejos de plomo

en cerveza., resultando, la recuperaci6n completa de - 

muchas cantidades pequeflas de plomo. 

Si se desea determinar hierro en ésta soluci6n - 

de cerveza, el mismo extracto que fue usado para plo- 

mo puede ser aspirado y comparado para concentraciones

adecuadas como se describe en el método para determi- 

nar hierro. En la tabla 1 re muestran los resultados - 

del análisis de cervezas y en la 2 de vinos.( 48, 74, 76) 
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metal cantidad agregada detectado

piplim. 

plono 0. 2 95

0. 4 100

0. 6 93

0. 8 90

1. 0 91

TABLA i.- TMETF-RMINACION DEL PW,1O AGREGADO A CERVEZAS. 

p 07',C v1r.o blanco vino rosado vino rojo

P. P. T. P. P* Mo P. P. Ir. 

ínterv&lo 0. 1 - 0. 2S .... 0. 05 - 0. 08

prom9dio 0. 15 .... 0. 07

ION DE T*RAZAS DE FLOMO 7_` VINOS. TABLA 2.- DE= 11NAJ
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DE=, AINAGION DE PLOW SIN

EXTRACCION CON DISOLVEENTE. 

METODO. 

REACTIVOS- 

a).- Agua destilada. 

b).- Nitrato de plomo ( graduaci6n analítica). 

W.- Acido nítrico ( graduación analítica).- 

d).- Acido clorhídrico ( graduación analitíca). 

e).- solución concentrada de plono.- 1 nil= 1 ir-, 

de plomo ( 1, 000 p. p. m.).- Disolver 1. 6 gra

mos de Fb( NO.) 
2

en agua destilada, agregar

lo m1 de HG1 y diluir a 1 litro. Ajuntar - 

la acidez a PH de 1 con ENO
3

diluido al 50

dp vol/ vol. Diluir la solución para obtener

una concentración de 0, 5 microgramos/ m.1 de

plomo.. Ajustar la acidez de la soluci6n a - 

FH de 5 con HNO3 diluido al 50 % vol/ vol. 

IFSTRMi-ENTOS: 

a).- Espectrofot6metro de absorción atómica mo - 

dolo 303, con lámpara de cátodo hueco de - 

plomo, a una longitud de onda de 217 nm, - 

para determinar la absorción; con ------ 
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una flama de acetileno -aire, con un ancho de rendija - 

de 1 mm. 

b).- Vasos de precipitado de 100 r_l, se recomien

da lavarlos con HC1 y agua destilada. 

PROCEDIPLIENTO: 

Cuatro alícuotae de 50 m1 de cada vino son pipe- 

teadas dentro de un vaso de 100 m1 cada una. A tres - 

de las alicuotas se les agm7a 1, 2 y 3 ril respectíj r. 

mente de la solucí6n concentrada de plomo. Calentar - 

la solucl6n hasta nue el volúmen se reduce a 25 m1, - 

y enfriar; agregar 15. 0 = l de agua destilada y

mente reducir el volúmen a 25 m1 calentando, y enfríar

nuevamente. Diluir la muestra a 50 m1, y aspirarla di

rectAn nte en el esrectrofot6metro. Para el anilisis- 

de soluciones alcoholícas se usa etanol absoluto. 

RESULTADOS: 

Cuando etanol, a concentraciones superiores a -- 

5o % vol/ vol, fueron agregadas a 1 mil de soluci6n con

centrada de plomo en un volúmen total de 100 mi, hubo

iina desviaci6n hacia abaio en las lecturas. Ejemplo

del incremento y decremento de las desviaciones de

las lecturas con plomo se muestran en la Fíg 1. 
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Sefiales de fondo de este tipo introducen errores

en el análisis de metales en vinos a menos que los -- 

instrumentos disponibles para una relaci6n de combus- 

tible y muestra pueda ser optímizada con concentracio

nes conocidas y blancos, conteniendo la misma concen- 

trací6n de alcohol para cada vino específico. Una a— 

proximaci6n sin, ple es eliminar el alcohol por evapora

ci6n. El contenido de plorio de una elasificaci6n de - 

vinos se muestra en la tabla 1. 

El análisis se calcul6 por el método de adicí6n- 

y se observ6 que la pendiente de la curva de trabajo - 

puede variar cuando mucho 6. 0 %, entre diferentes vi- 

nos, probablemente debido a la diferencia en su conte

nido de az icar. 

Se observa que el análisis por absorci6n at6mica

de plomo en vinos puede llevarse a cabo por una técAi

ea de aspíraci6n directa, despu4s que el alcohol ha - 

sido eliminado por evaporaci6n. 

El az icar, a concentraciones abajo del 2 % P no - 

afecta el análisis.( 37. 3. 46). 
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tipo país de orígen Pb

vermut seco franoía 0. 19

vermut seco canada 0. 12

vermut dulce tal¡& 0. 17

vermut dulce eanada 0. 17

vino blanco seco canada 0. 14

vino blanco seco francia 0. 19

vino blanco seco alemania 0. 13

vino blanco seco italía 0. 23

vino blanco seco yugoslavia o. 16

reteina grecia 0. 26

vino blanco dulce canada 0. 09

vino blanco dulce canada 0. 22

vino rojo seco canada 0. 19

vino rojo seco canada 0. 27

vino rojo seco francia 0. 19

vino rojo seco francia 26o— 

vino rojo seco italia 0. 22

V -L,10 rojo seco españa 0. 15

vino rojo dulce canada 0. 21

vino rogado canada 0. 22

TI" o rosado canada 0. 21

vino rosado canada 0. 08

vino rosado francía 0. 212

vino rosado portulal 0. 13

TABU 1.- CONTENIDO DE PLOMO ( P. P. Ir. ) ? 2T VINOS* 
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DETEFILIINACION DE NIQUEL. 

REACTIVOS- 

a).- Agua destilada. 

b).- Níquel metálico. 

e).- Acido nítrico concentrado ( graduaci6n ana- 

Atíca). 

d).- Soluci6n concentrada de níquel.- 1 m1 = 1

mg de níquel ( 1, 000 pp.m.).- Disolver ní- 

quel metálico libre de 6xidos en ácido ní- 

tríco concentrado para obtener una solu— 

ci6n valorada de 1, 000 p. p. m. Ajustar la - 

acidez a 1 % vol/ vol con ácido nítrico. Di

luir la soluci6n para obtener una soluci6n

tipo de 0. 2 mierogramos/ m1 de zinc ( pp.me). 

Ajustar la acidez de esta soluci6n a 5 % - 

vol/ vol con ENO
3* 

INSTRUMENTOS: 

a).- Espectrofot6metro de absorci6n at6mica mo- 

delo 303, con lámpara de cátodo busco de

níquel, con una flama de aoetíleno- aíre, 
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a una longitud de onda de 232 = para de— 

terminar la absorcí6n, un ancho de rendija

de 0. 3 = m. 

b).- Vasos de precipitado de 100 m1, lavarlos - 

con agua destilada. 

PROCEDIMIENTO: 

Cuatro alícuotas de 50 m1 de cada vino son pipe- 

teadas dentro de un vaso de 100 = l cada una. A tres - 

de las alícuotas, agregarles 1, 2 y 3 m1 respectiva— 

mente de la soluci6n tipo de níquel. Calentar la solu

ci6n hasta cue el volumen se reduce a 25 m1, enfriar; 

agregar 15 m1 de agua destilada y nuevamente reducir - 

el volumen a 25 m1 calentando, 7 enfriar nuevamente. 

Diluir la muestra a 50 m1 con agua destilada y aspi— 

rarla directamente en el espectrofot6metro. 

RESULTADOS: 

El contenido de níquel se muestra en la tabla 1. 

El anáLliiis se realiz6 por el método de adici6n- 

y se observ6 que la pendiente de la curva de trabajo - 

para níquel puede variar entre diferentes vinos, pro- 

bablernente debido a la diferencia en su contenido de- 

az-6car. 
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Se observa que el análisis por absorci6n at6mica

de níquel en vinos puede llevarse a cabo por una téc- 

nica de aspiraci6n directa, después que el alcohol ha

sido eliminado por evaporaci6n. ( 3, 37). 
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tipo país de orígen Ni

Ver -nut seco francía O. C8

ver=ut seco canada 0. 08

vermut dulce italia 0. 08

vermut dulce cana -da 0. 17

vino blanco seco canada 0. 08

1. no blanco seco rancia 0. 08

vino blanco seco alemanla 0. 05

vino blanco seco italia o. o6

vino blanco seco yugeslavia- 0. 05

reteina grecia 0. 04

vino blanco dulce canada 0. 12

vino blanco dulce canada 0. 10

no rojo seco canada O. C5

vino rojo seco canada Oio

vino rojo seco francia 0. 06

vino rojo seco francia 0. 06

vino rojo seco italia 0. 04

vino rojo seco españa 0. 04

virc, rojo dulce ca -nada 0. 05

vino rosado cawida 0. 09

vino rosado canada 0. 07

vino rosado canada 0. 10

vino rosadc francia o. o6

Vine resade; pertujal 0. 09
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DETEMIIINACION DE MAGNESIO. 

HETODO. 

REACTIVOS: 

a)*- Agua destilada, 

b),- Soluci6n concentrada de magnesio.- 1 ml= 1

mg de magnesio.- Disolver 0. 10 gramoa de - 

tira& de magnesio libres de 6xido en una - 

pequeffa cantidad de HG1 concentrado y diIII

ir a 100 m1 con agua destilada, 

e).- Alcohol octílleo. 

INSTRUMENTOS: 

a).- Espectrofot6metro de absorci6n at6mica con

lámpara de cátodo hueco de magnesio, con - 

flama de acetileno -aire, una longitud de - 

onda de 285, 2 nm para determinar la abaor- 

ci6n. un ancho de rendija de 0. 1 mm y una - 

altura del quemador de 1 e=. 

b),- Agitador. 

c).- Frascos de 100 mI. 

PROCEDIMIW--iTO: 

Preparaci6n de las soluciones tipo ( estándar) -- 
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para la calíbraci6n.- Preparar soluciones tipo da ma¿ 

nesio que contengan 0. 5, 1- 0, 1. 5 7 2. 0 p. p. m. de mag, 

nesio. 

Preparaci6n de las cervezas.- Todas las cervezas

deberán ser rígu-rosamente descarbonatadas por agita-- 

ci6n o por transferencia rápida de un vaso a otro va- 

rias veces. En el caso de cervezas embotelladas, el - 

contenido total de la botella deberá tratarse con 1- 2

gotas de alcohol octílico para controlar la espi= a si

es necesario. 

DETERMINACION. 

Aspirar directi7n nte las soluciones al espectro- 

fot6metro de absorci6n at6nica usando las condiciones

apropiadas para el instr= ento con el cual se está -- 

trabajando. La soluci6n deberá aspirarse en el sigui- 

ente orden: el blanco para calibrar el Instrum—ento a- 

cero, e= eguida aspira-- las soluciones tipo seguidas - 

por las maestras de cerveza adecuadamente diluidas -- 

con agua destilada. Normalmente uno en cincuenta y/ o- 

uno en cien dilucione3 de cerveza son adecuadas. Cons- 

truir una gráfica de calibraci5n y leer las concentra

ciones de ragneeío en La3 = e3! ras de cerveza diluí— 

das. 
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rETERMIIMION EN VINOS. 

la determinaci6n de magnesio en vinos sigue la - 

misma técnica que para deternánar magnesio en cerve— 

zase

RESULTADOS: 

Entre los metales aue pueden determinarse en la - 

cerveza., el magnesío es uno de los nás sensibles a la

detecci6n por absorci6n at6mica por lo aue se necesita

diluir considerablemente la cerveza. La línea de es!¡ 

braci6n es algo curva. Usando una flama de acetileno

aire no hubo interferencías. El método se us6 en una- 

investigaci6n de niveles de magnesio en cervezas y en

materiales para elaborar cerveza. 

En la tabla 1 se muestran los result9dos de lrs- 

recuperaciones del magnesio agregado a la cerveza. 

La tabla 2 nos da las cantidades obtenidas para - 

licores de malta y cervezas sin añejar. Los resulta— 

dos de ésta tabla indican que la ma7or parte del mag- 

nesio presente en cervezas sin s1ejar se deriva de la

malta y que la contribucí6n de otras fuentes es des— 
preciable. Los resultados sugieren que lla-y mucho mag- 

nesio en cervezas sin ailejar. ( 48, 2). 
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rieta.l cantidad agarseada

jeteatado

nagnesio 50 go

m 100 95

TABU 1.- DL'7-RVir;ACIIJN DEL MA~ 0 AGREUDO A LA GERVEZA. 

aterial analizado magne3io

licor de nalta 5. 4 - 7. 8

malta- eatracto solubl3 caliante ( cal- 

culado para maLt a oi i irjk1 620 - 850

valores promedio

cerveza clara embotellada 79

cerveza clara de barril 96

cerveza clara embotellada 105

cerveza clara embotellada 158

cerveza fuerte 190

cerveza clara y ligera 69

cerveza clara y ligera 89

TáBLA 2.- CO11TENIDO DE MAGNWIO EN LICOR DE MALTA Y CERAVEZAS SIN

WAR. 
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DETERMINACION DE ZINC. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a),- Soluci6n concentrada de zince- 1 ml = l w9 - 

de zinc ( 1, 000 p. p. m.).- Disolver 4. 398 -- 

gramos de ZrV504* 7% 0 ( graduaci6n analíti— 

ea) - y diluir a 1 litro con agua destilada. 

b).- Alcohol octilic0o

e)'.- Agua destilada. 

d).- Etanol. 

INSTRUMENTOS: 

a).- Espectrofot6metro de absorcl6n at6mica con

lámpara de cátodo hueco de zíne, con fl

de acetileno -aire» una longitud de onda de

213. 9 nm para determinar la absorci6n, un - 

ancho de rendija de 0. 4 mm y una altura -- 

del quemador de 1. 2 e=. 

b).- Vanos de precípitado, es recomendable la— 

varlos con HG1 y agua destilada. 

PROCEDIMIENTO: 

Preparaoi6n de las soluciones tipo para la cali- 
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brací6n.- Preparar soluciones tipo de zinc aue cont9n

gan 0. 25.. 0. 75, 1. 0 y 1. 25 m g/ litro de zinc ( p. p. m.) - 

en etanol al 3 % vol/ vol en agua destilada. 

Preparaci6n de las cervezas.- Todas las cervezas

deberán ser rigurosamente descarbonatadas ror agita— 

ci6n o por transferencia rápida de uan vaso a otro va- 

rias veces. En el caso de cervezas embotelladas, el - 

contenido total de la botella deberá tratarse con 1- 2

gotas de alcohol octílíco para controlar la es,7= si

es necesario. 

DETEMCNACION: 

Aspirar directamente las soluciones al espectro- 

fot6metro de absorcí6n at6mica usando las c;onUic' Icres

aproDiadas para el instrumento con el cual se est- -- 

trabajando. La solucí6n deberá aspírarse en el siEuien

te orden: soluciones ti -Do, muestras de cerveza, so, a- 

ciones tipo. Determinar la absorbancia a 213. 9 = - y - 

determinar el contenido de zinc de las muestras de

cerveza r>or referencia a la curva de calibraci6n de

las soluciones tiDo usadas. 

DETERMINACION EN VINOS. 

IAa detrminaci6n de zinc en vinos sigue la mísra- 
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técnica que para determinar zíne en cervezas. 

W* 111MVI

En las determinaciones se trataron 8 muestras de

cerveza clara. Esto consisti6 de 4 pares de muestras - 

de 2 tiros similares de cervezas conteniendo zinc a— 

gregado a un nivel de 0. 2, 0. 5 y 1. 0 mg/ litro ( p. p. m.) 

respectiva nte. 

Las adiciones de zinc se hicieron agregando es -n- 

L - tidades conocidas de una soluci6n concentrada de S', J

fato de zinc, para volumenes individuales de cerveza - 

la cual fue vaciada en botellas, tapadas y pasteuriz1i- 

das. 

En la tabla 1 se muestra una lista de equipos. - 

Los resultados obtenidos en las determinaciones están

dados en la tabla 2. La recuperací6n de zíne agregado

en la cerveza tratada está indicada en la tabla 3. 

Se estima que en vista de la dificultad de las - 

especificaciones exactas de los procedimientos con di

ferentes equipos de absorci6n at6mica, los resultados

son satisfactorios para los bajos niveles de zinc de- 

terminados. 

La curva de calibraci6n obtenida es ligera -mente - 

curva con dírecci6n al eje de concentraci6n. 
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Se hicieron detern, ínaciones de niveles de zinc - 

en cervezas embotelladas «y enlatadas como se rruestra- 

en la tabla 4. Estos resultados, coi io se puede ver, - 

nos dicen que las cervezas enlatadas contienen relati

var-ente un rna:Tor nivel de zíne que las cervezas embo- 

telladas. 

Los resultados de las determinaciones de zinc en

vinos se muestran en la tabla 5. ( 49.43P75). 
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Unicam SP90 5 laboratoristas

Perkin- Elmer 303 2 laboratoristas

Eel 240 1 laboratorista

Hilger and Watts Atonspek 1 laboratorista

Varian Techtron 1000 . .. 1 laboratorista

TABLA 1.- E UIPO USADO POR LOS LáBORATORISTAS QUE PARTICIPLRON. 

2.- DETEFL; 1INáGION DES ZINC EN CERVEZAS CLARAS: RESULT "' 3 DE LW EJEPCICIOS

F? ACTICáj) os. 

z ne ( M7-/ 1 ) 
cerveza corveza cerveza cerveza

0. 2

cerveza

Cl + 0. 5

cerveza

C2 + 0. 5

cerveza

Dl + 1. 0

cerveza

D2 + 1. 0
Al sin A2 sin Bl + 0. 2 B2 + 

r m/ 1 Mg/ 1 mp-/ 1 mg/ 1
tratar

0. 09

tratar

0. 07 0. 35 U. 34 u. t,?5 0. t-9 1.- O 1. 22

0. 08 o. 06 0. 33 0. 28 0. 59 0. 59 1. 02 1. 02

0. 01 0. 01 0. 21 0. 21 0. 47 0. 4S 0. 97 0. 97

0. 02 0. 03 0. 03 0. 15 0. 14 0. 75 0. 85

0. 19 O. IZ 0. 43 0. 43 0. 83 0. 83

0. 01 0. 01 0. 21 0. 13 0. 39 0. 45 0. 87 0. 94

0. 04 0. 03 0. 26 0. 25 O. rW6 0. 57 1. 05 1. 06

0. 20 0. 23 0. 48 0. 53 0. 98 0. 98

o. o6 0. 02 0. 14 0. 13 0. 42 0. 4 o. 87 0. 224

0. 07 0. 08 0. 316 0. 30 o. 6o o. 60 1. 10 1. 10

si. 0. 038 0. 028 0. 250 0. 228 0. 513 0. 52 0. 964 0. 981

2.- DETEFL; 1INáGION DES ZINC EN CERVEZAS CLARAS: RESULT "' 3 DE LW EJEPCICIOS

F? ACTICáj) os. 
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TABLA 3.- DEM= INáGICH DE Z121C EN CERVEw mápis: - RESULTADOS DE LA

RECUFE- 71áCION DE ZINC AGREGáDO. 

de recuperaci6n
detemí- 

naci6n

31 B2 cl C2 Dl D2

1 130 135 1.18 124 Iü --M37- 

2 125 110 102 106 94 96

3 100 100 92 94 96 96

4 5 15 26 28 73 85

5 95 90 86 86 83 83

6 100 60 76 88 86 93

7 110 uo 104 108 101 103

8 100 115 96 106 98 98

9 40 55 72 76 El 82

10 145 110 106 104 103 102

PROM. 105 98 95 99 93 95

TABLA 3.- DEM= INáGICH DE Z121C EN CERVEw mápis: - RESULTADOS DE LA

RECUFE- 71áCION DE ZINC AGREGáDO. 



245

p. p. m. de zinc
Tipo de cerveza

intervalo promedio

embotel.lada 0. 1 - 1. 6 0. 33

enlatada 0. 1 - 4. 4 0. 87

TA-13LA 4.- RESULT& DOS DEL COMENIDO DE ZINC EN CERVEZAS EMBOTEILA AS

Y ENLATADAS. 

zinc

vino blanco vino rosado vino roJo

P. POM. P. P. M. P. P. M. 

intervalo 0- 4- 2. 2 o. 5 - 1. 5 0. 8- 4. 5

promedio 1. 0 0. 9 2. 1

TABLá 5.- RESULUDOS DE LL DETERMINACION DEL CONTENIDO DE ZINC EN VINOS. 
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DETEICAINACION DE ZINC. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a).- Agua destilada. 

b).- Zinc metálico. 

e).- Acido clorhídrico concentrado ( graduaci6n- 

analítica). 

d).- Acido nítrico concentrado ( graduaci6n ana- 

litica). 

e).- Soluci6n concentrada de zinc.- 1 m1 = 1 mg

de zinc ( 1.. 000 p. p. m.).- Disolver zíne me- 

tálico en HC1 concentrado para obtener una

soluci6n valorada de 1, 000 p. p. m. Ajustar- 

la acidez a 1 % vol/ vol con HG1. Diluir la

soluci6n para obtener una soluci6n tipo de

0. 2 mierogramos /¡ l de zinc ( p. p. m.). Ajus

tar la acidez de esta soluci6n a 5 % vol/ 

vol con BN03. 

INSTRUIIENTOSt. 

Espectrofot6metro de absorci6n at6mica mo- 

delo 303, con lampara de cátodo hueco de - 

zinc, con f1lama de acetileno -aire, una lo_q
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gitud de onda de 213. 8 rim, para determinar

la absorcí0n., un ancho de rendija de 3 runo

b).- Vasos de precipitado de 100 mi, se recomie.0

da lavarlos con HG1 y agua destiladas

FROCEDIMIENTO: 

Cuatro alícuotas de 50 mi de cada vino son pipe- 

teadas dentro de un vaso de 100 mi cada una. A tres - 

de las alicuotas se les agrega 1, 2 y 3 mi respectiva

mente de la soluci6n tipo. Calentar la soluci6n hasta

que el volumen se reduzca a 25 mi, enfriar; agregar - 

15 mi de agua destilada y nuevamente reducir el volu- 

men a 25 mi calentando, y enfriar nuevamente. 

Diluir la muestra a 50 mi, y aspirarla directa— 

mente en el espectrofot6metro. 

RESULTADOS: 

El contenido de zinc de una elasificaci6n de vi- 

nos se muestra en la tabla lo

El análisis se calcul6 por el método de adici6n- 

y se observ6 que la pendiente de la curva de trabajo - 

para zinc puede variar entre diferentes vinos, debido

a la diferencia en su contenido de azlear. 

Se obrerv6 que el análisis por absorci6n at6mica
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de zinc puede llevarse a cabo por uns. técnica de aspi

raci6n directa, despué2 de au -a el alcohol ha sido el¡ 

minado por evaporaci6n.( 37, 44, 43). 
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tipo país de orígen Zn

vermut seco francia 0. 09

vermut seco canada 0. 40

vermut dulce italia 0. 25

vermut dulce canada 0. 67

vino blanco seco francia 0. 22

vino blanco seco alemania 0. 20

vino bl4nco seco italia 0.

80,
7

vino blanco seco Yugoslavia 0. 07

reteina grecia 3. 32

vino blanco dulce canada 0, 77

vino blanco dulce canada 0. 15

vino rojo seco canada 0. 17

vino rojo seco canada 0. 95

vino rojo seco francía 0. 09

vino rojo seco francia 2. 16

vino rojo seco italía 1. 91

vino rojo seco españa 0. 84

vino rojo dulce canada 0. 53

vino rosado canada 0. 32

vino rosado canada 0. 58

vino rosado canada 0. 50

vino rosaUo francia 0. 37

vino rosado portugal 0. 91

UBLA 1.- COTENIDO DE ZINC ( P - P - IR- ) EN VINOS. 
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DETERMINACION DE COBALTO. 

METODO. 

REACTIVOS: 

a).- Agua destilada. 

b).- Sulfato de cobalto heptahidratado ( gradua- 

c16n analitica). 

c).- Acido sulfúrico ( graduac16n analítica). 

d), Acido nítrico ( graduaci6n analítica). 

e).- Soluci6n concentrada de cobalto.- 1 m1 = 

1 mg de cobalto ( 1, 000 p. p. m.).- Disolver - 

coso
4* 

7H
2

0 en ~ destilada para obtener - 

una soluci6n valorada de 1, 000 p. p. m. Aju,1

tar la acidez a 1 % vol/ vol con H
2

30
4

o Di- 

luir la soluci6n para obtener una concen— 

trac16n de 0. 2 mierogramos/ m1 de cobalto. 

Ajustar la acidez de la soluci6n a 5 % --- 

vol/ vol con ENO,* 

INSTRUMENTOS: 

a).- Espectrofot6,netro de absorc16n at6mica mo- 

delo 303, con lámpara de cátodo hueco de - 

cobalto, a ima longitud de onda de 240. 7 ran
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para medir la absorci6n, con una flama de - 

acetileno -aire y un ancho de rendija de -- 

0. 3 mm. 

b).- Vasos de preoiritado de 100 m1, lavarlos - 

con agua destilada. 

PROCEDIMIRNTO: 

Cu.atro alícuotas de 50 m1 de cada vino pipatear- 

las dentro de vasos de 100 m1 cada una. A 3 de las -- 

alícuotas se les agrega 1, 2 y 3 m1 respectivamente de

la solución concentrada de cobalto. Calentar la solu- 

ci6n has a que el volumen se reduzca a 25 m1, enfriar. 

A.
Íregar 15 m1 de agua destilada y nueva nte reducir - 

el volumen a 25 m1 calentando., enfriar nuevamente. Di

luir la imiestra a 50 m1 y aspirarla directamente en - 

el espectrofot6metro. Para el análisis de soluciones- 

alooholicas se una etanol absoluto. 

RESULTADOS: 

Cuando etanol, a concentraciones superiores a 50

vol/ vol, se agreg6 a 1 m1 de soluci6n concentrada

de cobalto en un volumen total de 100 m1, hubo una

desviaci6n hacia abajo en las lecturas. Ejemplos del- 

Increnento y decremento de la desviaci6n de las lect_q
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ras se muestran en la Fig 1. 

Sefíales de fondo de este tipo introducen errores

en el análisis de metales en vinos. 

Una aproximaci6n simnle para eliminar estos erro

res es eliminar el alcohol por evaporacl6n. 

El contenido de cobalto se muestra en la tabla 1. 

El análisis se realiz6 por el método de adici6n- 

y se observ6 que la rendiente de la curva de trabajo - 

puede variar entre diferentes vinos, debido a la dife

rencia en su contenido de azúcar. 

Se observa que el anAlisis por absorci6n at6mica

de cobalto en vinos puede llevarse a cabo por una téc

nica de as-oiraci6n directa, después de nue el alcohol

ha sido elimínado Dor evaroraci6n.( 37.. 40). 





t4 Po paifs de orígen Co

ver=ut secc francia 0. 03

vermut seco canada 0. 03

vermut seco ítalia 0. 03

vermut seco canada 0. 03

vi -- blanco seco canada 0. 03

vino blanco seco francia 0. 03

vino blanco seco alemania 0. 03

vino blanco seco tal¡& 0. 03

vino blanco se co YUU-oslavia 0. 03

retsina grecia 0. 03

vino blanco duIce canada 0. 03

vino blanco dulce canada 0. 03

vino rojo seco canada 0. 03

vino rojo seco canada 0, 03

vino rojo seco francia 0. 03

vino rojo seco francia 0. 03

vino rojo se= tal¡& 0. 03

vino rojo seco españa 0. 03

vino rojo dulce canada 0. 03

vino rosado canada 0. 03

vino rosado canada 0. 03

vino rosado canada 0. 03

Y -¡no rosado francía 0. 03

vino rosado portugal 0. 03

TABLA 1.— CONTENIE0 DE COBALTO ( p. p., n EN VINOS. 
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T E M A V* 

E 0 N I C A S Y R E S U L T A D 0 t

P 0 R

F L A M 0 M E T R I A o
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luci6n contiene 10, 000 p. p. m. de potasio. 

d).- Cloruro de sodio.- Secar WaCl ( grado reac- 

tivo) a 10000 durante la noche. Pesar --- 

25. 422 gramo3 y diluir a 1 litro. Esta so- 

luci6n contiene 10, 000 P. P. m. de sodio 
PI l

e).- Soluci6n de fonfato, Diluir 73 m1 de H
3

PO
4

al 85 % a 1 litro. Esta soluci6n contiene - 

100, 000 p. p. m. de fosfato. 

f).- Solucí6n de dextrosa.- Diluir 20 gramos de

dextrosa ( grado reactivo) a 100 m1 con a— 

gua destilada. 

g).- Soluci6n de acido clorhidrico.- Diluir 84- 

m1 de HC1 ( grado reactivo) a 1 litro. 

INSTRTi-,'LENTOS: 

a).- Eiipectrofot6rretro de fla=,a Beckrian modelo - 

DU con flama de oxígeno- hidr6geno y un fO- 

to=ultiplicador unido. 

b).- Frascos de polietileno, para alinacenar rean

tivos -y concentraciones. 

c).- Frascos volumétricos de 50 m1 y 1 litro, 

d).- Crisol de platino. 
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PROCEDIMIEIM: 

Espectro de flwaa.- El espectro de flema de cada

metr.l, ilustrado en la Fig 1, se utiliza para selec— 

cíonar la nmjor lowitud de onda de trabajo. El arco - 

de línea del potasio a 768 nra ( milimierones) y de so- 

dio a 589 nm no presentaron línea de interferencia e_q

pectral y muy baja señal de fondo con el instrumento- 

espPcífico usado. La señal de fondo es casi desprecia

ble en e,l erco de línea del calcio, pero es significa

tivamente grande en las cercanlas de las bandas de -- 

6xido; el espectro de flama del magnesio presenta una

banda molecular máxina a 371 y 383 nn, con una señal - 

de fondo considerable a ambas longitudes de onda. La- 

emísi6n a 383 r= es preferible debido a que sus nive- 

les de señal de fondo están antes y después de la lon

gitud de onda de máxima brillantez. La interferencia - 

del espectro del hídr6xido envuelve el arco de línea - 

del magnesio a 285 run no deseables con la flama de -- 

oxígeno- bidr6genos

Las lecturas a un punto antes y después de la mA

xima emisi6n muestran la señal de fondo de la muestra. 

Sacando el promedio de estas lecturas a partir de la - 

máxima emisi6n., las variaciones en la señal de fondo- 
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pueden ser minimizadas. La diferencia se designa como

t' unídad ascendente" . 

Curva de calíbraci6n.- La curva de calibraci6n - 

semi permarnente" para cada uno de los elemientos, ilus

tradas en Ia Fig 2, se preparan para 1- 10 p. p.--. de - 

calcio, potasio y sodío y 1- 50 p. p. m. de magnesio, en

presencia de 1 % de dextrosa -y 100 r. p. m.. de fosfato. 

I -as lecturas se hacen a las sijuíentes longitudes de - 

onda: calcio 410. 422. 7 y 4330 nm; magnesio 376, 383 «y

389 nm; potasio 740, 766 y 790 nra; sodio 570, 589 y - 

610 nr- Los ajustes 6ptimos de! Instrumento para cads - 

metal están dados en la Fig 2, 7 las curvas de calibra

ci6n son grafícadas como " unidad ascendente" contra - 

Po Po M* 

Determinaci6n de calcio, magnei-io y sodio.- Zipe

toar 10 =_1 de vino dentro de un crisol de platino 7 - 

evaPOrar para secar a loo* C. Quemar la materia orEáni

ea sobre una flama muy baja, transferir a una mufla e

incinerar a 5500C. Eliminar las rocas trazas de car— 

b6n huinedeciendo varias veces y reincínerando la T-rTues

tra. 

Agregar 2 mi de HC1 concentrado a la ceniza 7 e- 19, 

porar la soluci6n hasta 0. 5 m -I sobre una flana mu7 ba- 
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ja. Enfriar y transferir el contenido de! crisol a un

frasco volumétrico de 50 m1, diluir hasta la marca -- 

con agua destilada y mezclar bien. 

Nuevas diluciones dependen de las concentraciones

del metal en consideraci6n. El calcio, magnesio y so- 

dio pueden generalmente ser diluidos otras 5- 10 vecete

Sobre la suposici6n de que los tres metales pueden ser

diluidos otras 5 veces, pipetear una alícuota de 10 - 

m1 dentro de un frasco volumetrico de 50 m1 conten--en

do 100 p. rm. de fosfato -y 2. 5 m1 de soluci6n de dex- 

tro-sa. Diluir hasta la marca con agua destilada y mez

clar bien. 

Preparar 100 m1 de soluci6n concentrada acuosa - 

conteniendo: 10 p. p. m. de calcio, ..godio, potasio -y

magnesio; 100 p. p. m. de fosfato; «y 1 % de dextrosa. 

Cada muestra puede ser leida inmediatamente después

d9 concentrarla y el proceso repetirse de 3- 5 veces. 

Determinaci6n de potasio.- Diluir 10 m1 de vino - 

a 1 litro con agua destilada, leer la muestra prvia-- 

mente que -nada, y la concentraci6n acuosa de potasio - 

de 3- 5 veces a la longitud de onda usada para la pre- 

paración de la curva de calibraci6n. 
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CALCULOS: 

T

Fara concentraciones: Tmax - [
II-L2L&]= Unidad Ascendente A

i __i_ Para nuestra: Tma_x Unidad Ascendente B

En donde: 
T

max % 
de transmisi6n a la máxima emisi6n. 

T
b * % 

de transmisi6n antes de la máxima

emi s 16n. 

Ta = % de transmísi6n después de 1£L máxi- 

ma emisi6n. 

unidad ascendente teorica a par- 

tir de la curva de calibración. 

Factor de corrección = 

Unidad Ascendente A. 

por lo tanto: 

Unidad Asctendente B x Factor de correcci6n = Unidad

A,scendente B corregida. 

a partir de la curva de calibraol6n: 

Deducir las pop. m, equivalentes para corregir la Un¡ - 

dad Ascendente B. 

y: p. pm. x Factor de dilución = ppm. en la =aestra. 
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DISCUSION: 

Operación y corrección de la fuente.- La carga e

Incrustaci6n progresiva de la fuente reduce la sensi- 

bilidad. La aspiraci6n del Icido ac6tico glacial se— 

g -uido6 - por etanol se sugiere para eliminar el carbón - 

debido al azúcar presente en vinos. La variaci6n en - 

el Grado de brillantez exhibido por un metal específi

co a su lon3ltud de onda de máxima emisi6n se not6 -- 

po.r i 5 filentos nuevas y don reparadas. La presión de- 

gas 6ptima se encontr6 que varía entre fuentes despui5s

de prolongar su uso y repetir la límDíeza. Estos acon

tecimientos se hacen imperativos para leer una concen

tracl6n con cada determinací6n. 

En la tabla 1 se muestran los datos químicos e - 

incrementos en donde se puede ver que estos L-etal(ns - 

álcalis y alcalinos pueden ser determinados con exac- 

titud por la tecnica de flamometría. 

INTERFEHENCIAS: 

La enición de estos metales es afectada por mate

rin-los or,,,--*,nicos y por aniones y cationes inorgánicos. 

Estos efectos rueden eliminsrse por los procedimien— 

tos de diluci6n y adici6n los cuales permiten la prt
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paraci6n de concentraciones las cuales sor, 9plicables

a cualquier ceniza de vino. 

Material orgánico.- Los efectos de 1- 20 % de sa- 

carosa sobre la varlaci6n de las concentraciones de - 

calcio, magnesio, rotaslo y sodío se presentan en la - 

tabla 2. Las soluciones acuosas conteniendo

tes porcentages de sacarosa fueron probadss parg la - 

presencia de estos metales, - y los datos i:--eron corre- 

gidos. Concentraciones de sacarosa menores al 5 1-10 no - 

tienen nin,-,-in efecto significativo. La dificultad de - 

obtener datos para estos metales en rresencia de gran

des concentraciones de sacarosa se atriCu—je a la re-- 

ducci6n en la atomizaci6n debido a la fre-ulente

carbonizaci6n en la fuente. 

Los efectos de variar las concentracic-nes de ata

nol sobre la luz emitida por estos iwtales se presen- 

ta en la tabla 3. Más del 50 % de etanol aunenta la - 

luz emitida por el potasio, cuando calcio, magnesio y

sodio aumentaron su emisi6n de 5- 50 % de et,:inol. -- a - 

emisi6n no fue reproducible en presencia de más del - 

50 % de alcohol etílico, debido a los cambios en la - 

tensí6n superficial* 
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La destrucci6n de los materiales orgánicos Por - 

incinerací6n elimina los efectos de la viscosidad y - 

de la tensi6n superficial, y reduce la carbonizaci6n - 

o incrustací6n de sales en la punta de! quemador. 

Cationes.- Los metales presentados en la tabla 4

no se esper6 que se hallaran en vinosp pero debido a- 

la variedad de vinos y la gran cantidad de localida— 

des en donde se producen, se consider6 esencial el es

tudio de estos metales. Soluciones acuosas de los ca- 

tiones, preparadas a partir de sales puras, se checp- 

ron para la presencia de calcio, magnesio, potasiO Y - 

sodio. 

La lista de catíones en la tabla 4, con la exceD

c16n de litío., no tiene efecto apreciable sobra 10 a - 

5o p. p. m. de potasio y codio. Algunos metales afectan

las emisiones de calcio y magnesio. 

Los cationes comunmente hallados en vinos son: 

cobre, hierro y manganeso. Algunos estudios han encon

trado que los vinos contienen menos de 1 p. p. m. de en

bre y aproximadamente 1- 2 p. p. m. de manganeso. El hie— 

rro metálico en algunos vinos se reporta menor a 1 p. 

p, m. El hierro contenido en jugos se reporta menor a- 

jo p. p. Iq, Como todos los vinos tienen menos de 100 p. 
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p. rn. de cobre, hierro -y manganeso, el estudio está li

mitado a estas cantidades. Concentraciones de hierro- 

r_a,yores a 2 p. p. m y concentraciones de manganeso may.2

res a 10 P. p. m. ínhiben la luz emitida por el calcio - 

y el magnesio, cuando las concentraciones de cobre me

nores de 10 p. p. m. no tienen efecto. 

Los efectos de la variaci6n de las concentracío- 

nes de calcio., r-n-qgnesio., sodio y potasio unos con o— 

tros se rresentan en las tablas 5, 6 y 7. 

Lnn concentraciones de calcio sureriores a 100 - 

p. p. m. no fueron afectadas por menos de 200 p. p. m. de

POt-- siO y 500 p. p. n. de sodío. La presencia de 100 p. 

p. m. de magneslo no tuvieron efecto sobre menos de 50

p. p* m. de calcío. Las concentraciones de potasio ma -y£ 

res de 50 p. p. m. ínhiben la emisi6n de magnesio. Arri

ba de 100 P. P. m. de calcio no afectan a menos de 10 - 

p. p. m. de magnesio, pero esto aumenta ligers nte la- 

emisi6n de 10 p. p. m. 6 más. Las concentraciones de po

tasio «y sodio inferiores a 1, 000 P. p. m. no tienen effec

Lo una sobre otr&. Ligeras variaciones superiores a 10

p. p. m. se debieron a la inentabilidad de la aguja del

C,alvan,5metro causada por un e---- ibio en el selector de- 
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Los efectos combinados de estos elementos fueron

evaluados. Los metales se leyeron solos, después de - 

la adicí6n de cada uno separadamente, y en presencia - 

de todos los otros. No re observaron Interferencías - 

cuando calcio, magnesio -y potasio estuvieron presentes

en las concentraciones mostradas en la Fig 2. 

Aniones.- Las concentraciones de un ani6n de 500

a 5, 000 p. p. m. en presencia de 10 a 50 p. p. m. de las - 

tierras álcalis y alealinas se investigaron y se mueq

tran en la tabla 8. Los aniones acetato., bicarbonato., 

cloruro, nitrato -y sulfato no tienen apreciable efec- 

to sobre el potasio y el sodio. Más de 500 p. p. ri. de - 

fosfato diiininuyen la luz emitida por el potasio pero

no afectan al sodio. La luz emitida por el caleío y - 

el magnesio disminuy6 por estos aniones. Por lo tanto, 

más de ly000 p. p. n. de cloruro inhiben el calcio solo

ligeramente, y más de 500 p. p. m. decrecen ligeramente

la luz emitida por el magnesio. 

Los vinos contienen menos de 1, 000 p. p. m. de a— 

níones fosfato y sulfato. Su eliminaci6n de estas in- 

terferencias por dilucí6n no fueron practicadas debi- 

do a que pequefías cantidades de estos aniones causan - 

considerable inhíbiel6n de la luz emitida por el cal- 
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cio y el magnesio. La dísmínuci6n de la luz er-,¡tida - 

por las tierras alcalínas alcanza un máxino en rresen

cia de ciertas concentraciones de fosfato 7 siAfato. 

Nuevanente, este decrecimiento en la bríllantez de la

enísi6n a partir de las tierras alcalinas, debido al - 

fosfato trivalente, predomina sobre el causado Dor -- 

los aniones sulfato divalente. Estor efectos se pueden

observar a partir de las Figs 3 y 4. 

Para minimizar el efecto del fosfato -y

varios agentes complejantes fueron usados. Se encon— 

tr6 que la interferencia debido a estos eniones se re

duce con la presencia de dextrosa. Se observ6 que el - 

1 % de dextrosa increrrenta la sensibilidad de ins er.i

siones del calcio y del magnesio en presencia d9 es— 

tos aniones a aproximadamente 87 % de lo obtenido a

partir de una solucí6n acuosa de estos metales. La

oonetancia de estos valores para 20 a 1, 000 p. p..m. de

concentraciones de fosfato y sulfato hacen pc)E: ib--le la

eliminací6n de concentraciones simuladas. Este efecto

dextrosa -fosfato es inmediato, y es estable por un mí

nimo de dos días. La investígaci6n del mecanismo exac

to por el cual la dextrosa afecta al fosfato no te

realiz6, pero otros materiales tales como glicerina
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Inhiben el efecto del fosfato. E,,,;to conduce a la espe

culaci6n de que un complejo se pudo haber formado por

la dextrosa y el fosfato. ( 13, 14). 
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plM
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Pp1n pplu Pp9, 

cn

zarzamora 93. 2 96. 3 27. 3 859 195 191. 3 130 960 ' 142. 5 150 80. 5 910 117. 5 125 48 890

155 918 185. 3 137. 5 93. 8 863 165 112. 5 78. 8 832

mora . 137. 2 86 50. 5 804 247. 1 183. 8

148 1155 174. 5 93. 8 91. 3 1095 149. 4 65 61. 7 1070

r,challo 129. 5 46 41 1052 227. 9 151. 8

eanzana 39 50 32 1125 51. 8 157. 5 135 1222 95 106. 3 95 1175 66. 3 76. 3 52. 6 1- 145

69. 9 97. 5 63 . 6 832 60 207. 5 165 923 125 145 115 890 -

L
90 120 83 855

TABLA 1.- DATOS ÁNALITICOS
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de 1
odio í potasio

i
calcio magnecio1

alcohol P. P. In. P. P- M. P - P- 2- P - P- 0. 
i 10 50 110 50 10 50 1 10 50

5 54. 3 10. 7 55. 6 10. 6 50. 9 11. 5 49. 3

10 11. 5 54. 9! 11 57. 1 11. 5 56. 2 11. 9 55. 1

15 11. 7 57. 1

i

U. 2 55. 6 12. 3 58. 9 12. 1 60. 2

20 12. 3 57. 7 11. 1 54. 7 12. 5 59. 8 11. 8 63. 2

30 12. 8 58.

61
10. 5 52. 7 12. 8 63. 3 11. 11 63. 2

50 13. 7 63. 9 10. 4 51. 8 12. 9 66. 8 11. 8 63. 5

90 16. 7 68. 9 116. 9 75 23. 6 lC2. 8 6. 3 77

TABI A 3. - EFECTO DEL ALCOEOL SO& RZ SODIO, POTASIC, CALCIO r MACkMSIO. 



azlear sodio pRm
potasio, ppa calcio, ppm magnesio, PPE

10 20 31 50 100 10 20 50 100 10 20 50 100 10 20 50 100

1 9. 8 19. 8 30. 2 49. 7 99. 8 9. 8 20. 6 50. 4 103 9. b il-i . 1517 - zg. c 97-. 

2 9. 8 19. 8 30. 2 49. 8 101. 3 9. 8 20. 4 49. 5 99. 2 9. 7 19. 6 48 96. 6 10. 2 19. 7 53. 4 ri. 8

3 9. 5 19. 5 29. 1. 49. 5 101 10 20. 5 49. 7 101. 1 9. 9 19. 8 47. 6 96. 6 10. 2 23. 2 54. 1 96. 5

4 9. 4 19. 8 30. 1 50. 1 101 10. 1 20. 3 50. 1 101. 1 9- 9 19. 5 48 96. 9 10. 2 21. 3 54. 8 99. 9

5 9. 5 18. 7 29. 8 49. 4 99. 4 10 19. 5 49. 5 100. 9 9- 8 19. 8 48. 6 99. 8 10. 2 21. 3 53. 4 94. 4

10 9. 3 18. 1 29. 3 50. 4 98- 9 9. 7 18. 7 47. 8 98. 7 10. 1 20. 4 50. 8 101. 9 9. 5 18. 4 56. 1 88. 2

15 8. 15 17. 6 28. 3 48. 9 99. 8 9. 4 18. 2 47. 6 98. 3 10. 2 20. 5 52. 3 104. 2 8. 4 19. 8 52. 6 88. 2

20 8 17. 1 27. 6 47. 8 99. 3 8. 7 15. 9 46. 2 98. 5 10 19. 2 51. 1 104. 5

1
8 19. 7 49 99. 7

TABLá 2.- EFECTO DEL AZUCáR SOBRE SOLUCIONPsS ACIJOSAS DE SOD10, POTASIO, CÁLCIO Y MáGINLSIO. 
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TAZ I.A 4. - EFECTO DE CATIOEMS - SO13aE SOLUCIONES ACUOSAS DE Naj, Ca y : Tg. 

catién ppm
sod¡ o, ppm potasio. ppm calejosppm mn-cnesio, ppm

10 50 10 50 iQ 50 in so - 

Al 100 10 49. 5 9. 9 50 4. 4 34. 8 4. 9 40. 9
B 100 lo 50 9. 9 49. 7 5. 6 25 5. 8 26. 5

100 9. 7 48. 8 9. 6 50 10. 3 50. 4 9. 7
50

Cd 100 10 50 9. 9 49. 7 9. 2 48. 6 9. 2 49. 3
za 100 lo 50 10. 2 50. 7 9. 7 57. 5
CU3 ion 9. 5 497  " t 10. 3 52 8. 5 49. 4 8. 1 50

Cr lor, 9. 8 50. 3 10 50 4. 9 31. 4 6. 5 35. 5
Co 100 9. 8 50 10 49. 7 8. 4 45. 8

Cu 2 10. 5 50 10 49. 6
10. 1

5
10

49. 7 10 48. 8
49. 5 9. 1 45. 5

50 9. 3 47. 4 7. 8 45

o 9. 9 50. 1 10. 3 50. 3 8. 7 44. 4 6. 1 46Au 100 10 50 9. 9 49. 8 10 49. 6 9. 2 49. 4

in 100 9. 7 50. 3 9. 9 50 6. 1 30. 1 6. 5 27. 5
Fe 2 10 50. 5 9. 5 50

5 9. 3 49 8. 8 48. 7
10 8. 9 50 8 45. 4
50 6. 8 50 9. 8 48

100 10. 1 50. 6 10 49. 3 5. 5 37. 7 31. 4 49
Li 100 8. 1 47. 1 9. 2 48. 6 8. 6 44. 6 5. 6 37. 3

Y9 100 9. 7 49. 6 10 49. 3 9. 9 49. 2

12L 2 9. 9 50 10 51

5 10 50 9. 6 52
10 10. 2 50. 3 10 51

50 9. 7 49 8. 6 49

ma
100

100
9. 7
9. 8

50. 2 9. 8 50. 3 8. 4 45. 6 7. 5 47. 9
49. 5 9. 8 50 5. 3 24. 1 7. 6 41. 6

Ne 100 10 50 9. 9 50 10. 1 49. 6 11. 5 54
v, i 100 9. 8 49. 6 10 49. 7 8. 4 45. 1 9. 8 49. 3
Pt 100 10. 3 51. 2 10 50 9. 9 48. 8 9. 6 46. 6
Pr 100 9. 8 49. 4 9. 9 50 10 50 11. 6 55. 6
Fb 100 9. 9 50 9. 9 49. 2
Sr, 100 9. 9 49. 5 9. 9 50 10. 1 49. 6 11. 6 55. 6
Se 100 10 50 9. 9 50 5. 7 33. 9 6 32. 2
Sr 100 9. 6 48. 9 9. 7 49. 5 9. 8 50 9. 8 47. 7
Tl 100 10 49. 6 10 49. 6 6. 3 45. 6
Th 100 9. 7 50 10 50 8. 7 46. 7

a

8. 8 43- 4
7 100 10. 2 50. 6 9. 9 50 3. 6 29. 1 7. 7 47. 4
Zn 100 10. 2 50. 6 9. 0 49. 5 9. 1 48. 1 7. 8 9
Zr 100 9. 8 50. 2 9. 7 49. 7 2. 5 34 5. 8 39. 4

Interferencia debido a TI a un arco de 11nea de 377. 6 m Á



Sodio

0 SODIO, ppm POTASIO, ppm

potasio

10 * 30 50 100 500 1000 10 30 50 100 500 1000

ppla

10 9. 9 29. 7 50. 5 100. 8 504 1005 10. 1 29. 7 50. 5 100 504 1005

30 9. 9 29. 9 50. 5 100. 1 502 998 9. 9 30. 3 49. 5 100. 6 502 1002

50 9. 9 29. 9 50. 2 100. 8 504 1009 10 30. 3 50 99. 3 507 1002

100 9. 8 29. 4 50. 5 101. 5 502 991 9. 9 29. 7 50 100. 6 502 1005

500 9. 8 29. 4 50. 7 100. 8 507 1009 10. 2 30. 6 50. 7 101. 3 507 1007

1000 10. 1

1

29. 9 50. 5 103. 9 509 1023 10. 2 30. 9 51. 2 103. 6 510 1015

1

TABLA 5.- EFECTO DE LAS SOLUCIONES DE SODIO, Y POTASIO ENTRE SI. 



1 caloio recuperado, ppa

Oalcio * odio agregado, ppm 1 ---- potasio agregado, ppm
imagnesio agregado, pp* 

UBLA 6.- EFECTO DE máGiEsio, POTASIO, Y SODIO SOME CAMIO EN SOLUC10NES ACUOSAS

LU iv DU LVU 7JU IQOO: la 30 50 100 200 300 - 5º0___ IQQO 39 30 50 100 PpM
3

2. 9 2. 9 3 3 2. 9 3. 1 3 2. 9 2. 9 2. 9 2. 7 2. 7 2. 9 2. 8 2. 9 2. 8 2. 8 2. 9 5

5 5 5 5 5. 1 5- 1 4- 8 4. 9 4. 8 4. 8 4. 5 4. 4 4. 4 4. 4 5 4. 9 4. 9 4. 8 10

9. 8 9- 9 9. 9 9. 8 9. 4 9. 5 lo 9. 8 9. 9 10 9 8. 6 8. 4 8. 4 9. 9 9. 9 9. 7 9. 7 20

19- 8 19. 8 19. 7 19. 5 19. 2 18. 7 19. 8 19. 8 29 20 19 18. 1 17. 9 18. 1 20 19. 6 19. 5 19. 5 30

30. 3 29. 8 29. 5 29. 8 29. 9 28. 6 29. 8 29. 8 29. 8 29. 8 29. 3 28. 3 27. 2 25. 3 30. 3 29. 4 29 29. 3 50

49. 4 49. 4 49. 6 49. 1 48. 9 48. 4 48. 9 48. 5 48. 3 48. 5 48 47. 2 46. 1 4- 4.7 49. 8 48. 2 48. 4 47. 7 100

100, 2 100. 4 99. 8 99. 1 98. 6 97. 6 99. 6 99. 1 99, 4 99. 6 99. 6 95. 3 94. 1 91. 9 UBLA

6.- EFECTO DE máGiEsio, POTASIO, Y SODIO SOME CAMIO EN SOLUC10NES ACUOSAS



TABLá 7.- EnCTO DEL SDDIO» POTASIO, Y CALCIO SOBRE, MAGNESIO EN SOLUCIONES ACUOSAS* 
to

u

p 

1 magnesio recuperado, ppm

ag- 
sodio agregado, ppm potLsío agregado, ppa calcio agregado, ppm

lo . 50 100 500- 1000 10 50 100 500 lCOO 2 3 5 10 20 50 100

ppc

2
2. 1 2. 1 1. 9 2 2 1. 9 1. 8

3 3 3. 1 3. 2 3. 2 3. 3 2. 9 3. 1

5 4. 8 4. 1 3. 6 3. 5 3. 5 5. 1 5. 4 5- 1 5. 3 3. 6 5 5 5 4. 9 5. 3 5. 1 4. 9

10 9. 4 8. 2 7. 3 6. 4 6. 9 9. 9 10. 9 11 10. 5 7. 9 10. 1 10 9. 6 10. 1 10. 3 10. 2 9. 7

20 20. 9 17. 7 17. 9 14. 5 11. 5 19. 8 19. 8 19. 5 19. 5 16 19. 9 20. 2 19. 8 21. 5 22. 3 23. 1 23. 1

30 31. 2 30. 3 27. 5 22. 5 21. 9 30. 3 33. 3 31. 4 29. 7 26. 6 30. 5 30. 2 29. 9 32. 9 33. 2 34. 8 34. 1

50 48. 8 49. 1 48. 1 40 38. 8 48. 3 49. 2 50 48. 3 40. 7 5D. 6 52. 3 53. 2 52. 1 53 55. 5 57. 5

100 100. 6 100 100. 6 91. 5 77. 9 99. 5 99. 8 99 98. 5 so

TABLá 7.- EnCTO DEL SDDIO» POTASIO, Y CALCIO SOBRE, MAGNESIO EN SOLUCIONES ACUOSAS* 
to

u

p 
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T~ B.- E= 0 DE LOS ANIONES SOME SOLUCIONES ACUOSIS DE

Na, lt, a&, y Kg% 

sodiopp= potasio, ppm calcio, ppm m gsnesio, p
ANION

10 50 10 50 10 50 lo 5.Q
pp= 

acetato 500 10 48. 8 10 49. 6 7. 9 45. 4 6. 5 48. 1

1000 10. 1 50 10. 2 50. 4 7. 9 42. 7 6. 1 40. 6

2000 10. 1 49. 3 10. 4 51 7. 6 40. 5 6. 1 35

5000 10. 3 50. 5 10. 3 51 7. 5 38. 5 7 29. 1

500 10 50 10. 2 49. 5 8. 1 39 7. 6 48. 1

bícar= low 9. 9 51 iM 50 8. 1 27 9 618 49 . 

11
bonato 2000 9. 9 48. 8 10 50 7 20. 9 7 34. 6

5000 9. 8 50 10. 8 50 6. 4 20. 9 6. 9 32. 7

500 9. 9 49. 5 10 51. 1 10 50 9. 7 50

cloruro 1000 9. 8 50 9. 9 51. 1 10 49. 6 8. 9 51.

11
2000 9. 9 49. 5 10. 2 50. 9 10 49. 1 8. 5 49. 1

5000 9. 7 49. 3 10 51. 9 9. 7 48. 7 3. 3 49. 1

500 10 50. 4 10 49. 6 6. 9 33. 9 10 49. 7

nítrato 1000 10 50 9. 2 50. 1 6. 9 32. 9 9. 6 48. 9

2000 10. 2 49. 6 10. 1 49. 6 6. 9 32. 3 9. L> 4-S.; 

5000 9. 9 49. 6 9. 8 49. 6 6. 9 32. 5 9. 8 48. 9

20 3. 2 5. 2 46. 3

50 3. 2 5. 2 34. 

100 3. 4 4. L, 20. 4

fosfato 200 3. 4 4. 7 17. 7

500 9. 8 50. 5 9. 1. 47 3. 2 1.1. 3 4. 7 16. 9

1000 9. 7 50. 5 9. 2 46. 3 3. 2 11. 3 4. 2 16. E

2000 9. 7 50. 7 8. 8 46. 3 3. 3 u.6 4. 7 17. 1

5000 10 50. 7 8 43, 8 3. 6 13. 5 4. 8 18. 1

20
6. 1 6. 6 46

50 5. 5 6. 2 38. 9

100 5. 5 5., 30. E

sulfato 200 5. 5 5. 6 28. 9

500 10. 2 49. 2 9. 8 49. 5 5. 7 23. 5 5. 7 21. 5

1000 10. 8 50. 5 9. 7 49 5. 7 23. 5 5 21. 1

2000 10. 8 50. 7 9. 2 48. 5 5. 7 23. 5 7 22. 1

5000 10. 8 50. 7 9. 8 48. 3 5. 7 23. 5 5. 3 22

T~ B.- E= 0 DE LOS ANIONES SOME SOLUCIONES ACUOSIS DE

Na, lt, a&, y Kg% 
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TEMA VI. 

CONCLUCIONES. 

En el estudio bibliográfico sobre la d? ter-nlna-- 

ci6n de algunos elementos InorFánicos cue cont-aminan- 

a las bebidas alcoh6licas., desrués de una e.-di-,ustiva- 

revisi6n notamos que es un campo nny extenz-o 9n donde

gran cantidad de investigaciones se han ret l--':;ado, ba

sandose generalrente en algún método al -- 

cual se le hacen nodificaciones ya sea caz-' z Rn-' o re9 1

tivos, Instrumentos, condiciones de trabajo 6 riodifi- 

cando ligeramente la técnica. 

De las técnicas tratadas en este tr-bt.' 9 se rue- 

de observar que la repetibílídad de los dat', z 9s

na., en genera¡ son sencillas y los reactive" 

dos en cada una de ellas son minimos, aljuní- de lo!- 

e-nales son poco conocidos pero se indieR -, n- 

donde se pueden obtener. 

Las técnicas de absorci6n at6mica son serc- 

llas que las de colorimetría aún existien(1c, --'" t,51——* 

cas de métodos colorinétrínos que de Treto,-'c,- 4e ab.---- 

ci6n at6L-.ica, esto -se debe a que el materir-' 

mentos) utilizados en absorcí6n at6mica er
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mientras que los instrumentos requeridos en colorime- 

tria con rAs simples y baratos. 

De los tres mItodos analizados las tecnicas de - 

fla=or.etria ion las más restringidas para su realiza- 

ci6n en un control de calidad ya que solo un número - 

de elementos muy reducido pueden ser determinados por

esta tócnica. 

Ezisten elementos que por rus caracteristicas es

tructurales son mas fácilea de determinar por tecni— 

cas especificas como es el caso de : rodio, potasio, - 

calcio y -magnesio, los cuales en general son determina

dcs por flamonetría. Los otros elementos norrialmente- 

s or, - 1determínados - nor cualquiera de los otros dos meto

dos. 

En algunas detenninacíones se observa que exís— 

ten interferencias de otros elerientos, tomandose en - 

estos casos todas las precauciones posibles para sepa

rar estos elementos. 

Podemos deoir que el uso de! contenido de este - 

trabajo es senAllo, y rápido de iranejar, pudiendo pr.2

porcíonar una ayuda tanto a nivel educativo como In— 

dustrial, -ya que podría utilizarse como un complemen- 
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to en las prácticas en análisis instrumental, 0 como - 

una herramienta para la realizaci6n de un control de - 

calidad tan importante en la Industria. 
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