:Ej,:t

a la copa un ligero movimiento cirenlar y de oscilacidn brusce alter-
nativamente para que el vino bhaike Ins paredos dovin COpR » dompoen -
dn el aroma o nane,

Apreciando, °n primer término. Iz caida del caldo y su nasurale-
za, unida o discontinua, etc., y al trasiux el eolor, brillaatex. y tUrans-
parencia. del caldo examinado antes de aproximar la cepa a la wariz
para juzgar del aroma y caricter del vino gue st oala.

Las tazas llamadas de cata, ya de piata 0 de metal plateado; son
muy recomendables para juzgar la diafznidad, limpidez ¥ & capa @
color de los vinos.

Apreciados en 1a copa o en la taza de cata los datos que la vista
y oifato puedan darnos respecto del vino, se toma wn dequefo-bushe
de caldo, que se mueve, haciéndole recorrer ¢oda la boom, retentén -
dolo un momento, el suficiente para saborear el wino, repitiendo ia
operaciom con un segundo buche de lquido hasta fjar, per la sen-
sacion producida en las papilas de la punta y bordes de la lengea,
base de ésta v mucosa de la boca y fosa nasal, el sabor y olor ca-
racteristico del vino catado.

El resultado del examen organoléptico tque se referird al coler,
limpidez, olor, sabor, etc., del vino) debera ser indicado en el bole-
tin de analisis.

Examen microscopico. — El resultado de la degustacion pedra
aconsejar la observacion microscopica de la muestra a analizar que
se realizard en el vino y en el deposito que de él se obtenga por cen-
trifugacién o mediante veinticuatro horas de reposo.

En general, deberan ser examinados al mieroscopio todos los vi-
nos turbios y los que a la degustacién denoten un estado de enfer-
medad, consigniandose en este caso en el boletin el resultado de la
observacion.

Métodos oficiales de analisis.

1.—~DETERMINACION DEL PESO ESPECIFICO

Se determinara la densidad del vino con un picndmetro o con an
densimetro contrastado que aprecie hasta la cuarta decimal, operan-
do siempre a 15 centigrados, para evitar las correcciones de tempe-
ratura.

En el coso de operarse con densimetros, éstos deberan ser com-
probados frecuente y rigurosamente ror medic de! nicndmetro.
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4. Comuge -picnometry s¢-emplearan frascos tapados con tapon esme-
rilado de; uma capacidad aproximada.de 50 c. c.; el cucllo del frasco
debera tener seis centirnetros de longitud, con un didmetro interjor
maximo de seis milimetros, y el trazo murcando. la cabida deberd
estar grabsde prgximamente;.a la mitad del cuelio.

+ . Con el picnometro se operara del modo siguiente:

Después de estar perfectamente limpio y seco, y haber estado en-
eerrado vacie dyrante ung media hora dentro de la caja de la balan-
2a,, 5 Nesars. -

Se le llenara en segulda con agua destilada hasta un poco mas del
twrazo, se le colocara en un bafio de agua exactamente a 15° en el
<cual debers permanecer durante una media hora, pasada la cual se
le sacar4, cogiéndolo tan sélo-de la partc superior vacia del cuello, ¥y
por medio de pequefias bandas de papel-filtro se enmsa,fé, perfecta-
mente con el trazo al nivel del agua, de tal modo, que el borde os-
cupo de: menisco que forma el agua sex tangente al trazo del pic-
nometro.

8e secara luego, con pequefios pedazos de papel-filtro, el interior
libre del cuello; se le tapard, se secara el picndémetro exteriormente
y Se le colocard durante media hora dentro de la caja de la balan-
za, pasada la cua] se le pesara.

Se determinara tres veces consccutivas la cantidad de agua con-
tenida en el picnometro y se tomara la media de las tres determi-
naciones.

Se vaciard y secara el picnémetro, se le lavard varias veces con el
vino a ensayar y se llenari luego con dicho vino, operando exacta-
mente del mismo modo que acabamos de indicar para la determina-
cion de la cantidad de agua, teniendo cuidado de que el enrase tenga
lugar en los dos casos a igual altura del cuello del frasco.

Hechas estas operaciones se determinarid el peso especifico por
medio de la formula siguiente:

t—p

o, — p

en 1la cual a es el peso del picnémetro lleno de agua hasta el trazo;
v es €l peso del picndémetro lleno de vino hasta el trazo, y » es el
peso del picnémetro vacio.

Claro estd que, en la formula anterior, el denominador, que no es
otra. cosa que el peso del agua contenida en el picndémetro hasta el
trazo, es exactamente el mismo para todas las determinaciones que
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se' haéan con el misino aparato; pero de 10dos modos cor'rvendra}de-j

terminar de nuevo, de tiempo en. tiempo, el peso del piendtmetro va-!i

clo y el del que tiene lleno de agua hasta, el trazo, pues estos dos pe—."'
sgs pucden ir sensiblemente variando con el tiempo y el uso.

La formula anterior se simplifica mucho empleando picnOmetros

que, llenos hasta el trazo, contengin exactamente 50 gramos de agua,:, )

pues en este caso la formula. queda reducida a la siguiente:

D - 002 (v — ph.

Para’ calibrar el picnémetrc de modo que tenga "dicha cabida sef
procede del mcdo siguiente: i

Se pesa el picnéometro limpio, seco y vacio: se pesan dentro, exac- .
tamente, 50 gramos de agua destilada, y =e coloca luego el aparato*
en un baflo de agua a 157 centigrados durante una hora. al cabo de'
cuyo tiempo se graba en el cuello del aparato un trazo que margue el
nivel que alcance el liquido. ‘ 3

Bsta operacion de calibrado del picnometro debe ser efectuada en ' -
€l mismo laboratorio. L

La exactitud de las determinaciones gque se hagan con el pieno- 4.
metro depende especialmente del cuidado que se ponga en la nivelay = .
cion de los liquidos y de la observacion exacta de la temperatura. Y

Cuando las condiclones en que se opere hagan que la tempenaturs
cambie facilmente debera hacerse una nivelacion o enrase doble,
para lo cual se introducird de nuevo el picnometro ya enrasado en el
agua a 15°, y se observara al cabo de un cierto tiempo si el nivel per-
siste exactamente en el trazo.

En los meses de verano, especialmente, serd preciso emplear reci-
pientes que contengan gran cantidad de agua, con el objeto de que
Se conserve su temperatura més laigo espacio de tiempo.

El valor de 1a densidad a 15 debe ser expresado en el boletin con
custro cifras decimales.

; ‘

En las mistelas, mostos concentrados y vinos de licor, la densidad
reviste una gran importancia comercial y suele expresarse en gra-
dos Baumé, constituyendo los que se denominan grados de dulce o
de licor.

Su determinacion se efectuara a 15 centigrados, operando del
modo que se acaba de indicar, y del valor encontrado para. e] peso

especifico se pasard4 al grado Baumé correspondiente, por medio de
la siguiente tabla:
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En 0s beletines correspondientes a los analisis en que se solicite
el grado de licor se consignara la densidad a 15, determinada como
queda aichu y expresada con cuatro decimales, y luego se expresara
con la dencminacion de «grado Baumé, o de licor correspondiente
a la densidad», el que resulte de la tabla anterior. Este grado Baumé
se consignara con dos decimales, empleando la cifra o 6 1a 5 para las
centésimas, seguin que las centésimas indicadas en la tabla sean infe-
riores a 5, o sean iguzles o superiores a 5. Por ejemplo: 1. Densidad

1,087 grado Baumé correspondiente — 8,0. 2. Densidad = 1,071,
grado Baumé correspondiente — 9,5. 3. Densidad = 1,072, grado
Baumé correspondiente — 9,6. Densidad = 1,082, grado Baumé co-
rrespondiente — 10.85.

II.—DETERMINACION DEL ALCOHOL

Se verificara por el método de destilacién, valiéndose de aparatos
cuya caldera sea capaz pars operar con 400 c. ¢. En un balén de cue-
llo estrecho se mediran exactamente 200 ¢. ¢. del vino a destilar, a
la tempcratura de 15° centigrados; se verteran en la caldera del apa-
rato destilatorio, que estarda unida a un refrigerante; se lavara el
balén con una pequefia cantidad de agua destilada, que se verterd
también en la caldera. La refrigeraciéon se conducira de tal manera
que el liguido destilado y condensado mane a una temperatura la mas
proxima posible a 15°. Se detendra la destilacion cuando se hayan re-
cogido algo més de los dos tercios del volumen del liquido sometido
a la destilacion (unos 150 e. ¢.), se completara su volumen, exacta-
mente a 200 c. €. y a 15° de temperatura, con agua destilada; se uni-
formara perfectamente el liquido por la agitacion (estando tapada
la proneta con la palma de la mano) y se determinara el grado alco-
holico por medio de un alcohometro rigurosamente contrastado y
dividido en décimas de grado, separadas lo necesario para que pueda
verificarse la lectura con un error menor de media décima, La lectura
debera hacerse en la parte inferior del menisco que se forma en el
vastago del alcohometro. Operando a 15° exactamente, como queda
indicado, no hay necesidad de efectuar correccion alguna de tempe-
ratura, expuesta siempre a errores; pero en aguellos casos en que,
por circunstancias especiales, no fuese posible operar a 15°, se debe-
ri procurar aproximarse a ellos tanto como sea posible, y, de todas
maneras, la totalizacion de los 200 c. c. en que se verifique la gradua-

2
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cion debera efectuarse a la misma temperatura exactamente a que 3e
encontrasen y se hayan medido los 200 c¢. ¢. de vino vertidos en la
caldera para su destilacion.

Los alcohometros deberan ser comprobados frecuente v rigurosa-
mente en los laboratorios por medio del picnémetro.

En los vinos poco alcoholicos, si se dispone de suficiente cantidad
de liguido, es mejor operar con 400 c. ¢. de vino, recogiendo aproxi-
madamente 200 de destilado y completando exactamente con agua
destilada este volumen.

En este casc habra necesidad de dividir por 2 1a indicacion del
alcohometro.

En cambio, en el caso de un liquido muy alcohoélico, se vierten en
la caldera 100 c. c¢. de dicho liguido, se afiaden 200 c. ¢. de agua des-
tilada, se recogen 200 de destilado y se multiplica por 2 el resultado
de la graduacion alcohométrica.

Conviene en gran manera (especialmente en el caso de vinos
muy alcoholicos) evitar cuidadosamente en la destilacion toda pérdi-
da de alcohol, a cuyo efecto el tubo de salida del serpentin o refrige-
rante se adicionard, por medio de un tubo de caucho, con un tubo de
vidrio que desciende hasta el fondo del balén en que Se vaya reco-
giendo el liquido destilado, debiendo tenerse muy presenie que es
preciso retirar el balén antes de apagar el mechero de calefaccion,
para evitar el retroceso hacia la caldera y por aspiracion del liguido
destilado.

Cuando la acidez volatil del vino, calculada en acido acético, sea
superior a dos gramos por litro, o cuando a la degustacion dencte
dicho vino un estado de enfermedad, una vez medido, debera ser
exactamente neutralizado por medic de la sosa o de la magnesia
ciustica antes de ser sometido 2 la destilacién; en este caso puede
ahadirse, ademas, un poco de polvo de piedra pomez.

Los alecohémetros (y en general todos los densimetros: deberan
ser sumergidos en los liquidos que se han de pesar. estando dichos
aparatos bien secos y en un estadpo de limpieza extremadamente
irrgprochable, evitando de un modo muy especial engrasarios con las
manos,

El grado alcoholico se expresara en los boletines en veolumen por
100, con una decimal.

No obstante, cuando las graduaciones alcohdlicas se hagan a pe-
ticion del piblico, para que surtan efecto em Jas transacciones co-
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merciales, se pcdra expresar con dos decimales si estus resultan del
calculo o como resultado de la media de las graduvaciones ¢ue hayan
podido efectuarse por via comprobatoria.

Cuando Se disponga de¢ poca cantidad de liguite puede determi-
narse también el grado alcoholico de! vinc por wvin picnométrica,
r:ocediendo de la manera siguiente:

Se miden 100 ¢. ¢. a 15" de tempesratura y se destiian aproxima-
damente dos terceras partes; se completa el vclumen del destilado
hasta 100 c. ¢. por medio decl agua destilada «a 15, y luego, por me-
dio de! picnometro. se averigua la densidad a 15 de) liquido asi am-
piiado, deduciéndose, por ultimc. de esta densidad €} graoo alco-
holico del liquido por medio de la siguiente tabiu.



Tabia 11 de correspondencia entre las densidades de

Densidad ~ Alcohnl ' Densidad ;| Alcohol ?l Densidad i Aleohol | Densidad ! Alechol
de la por 1) de la por 100 de la 1 por 100 | de la 1 por 100
mezela i en volumen | mezcla en volumen ]‘ mezela i en volumen 1: mezcla en volumen
‘\ . .1 A
| i '
1,0000 000 | 0904 340 09898 | 734 09847 | 11,08
0,9999 007 |l 3 350 70 742 0 [ 11,77
3 013 | 7 04 vl T 5 11,80
7 020 | b 371 5L 7,58 4 11,95
t 0,27 3 378 Loy 1,60 3 12,05
5 0,33 4 385 AL 2 12,14
4 0,40 3 303 b 200 182 1 12,23
3 0,47 2 XTI T X T 12,32
2 0,33 1 W7 0 7,90 09839 12,41
; ooy 0 L1407 0,0389 3,07 8 12,50
) 0,07 0,9939 422 ‘ 8 1 81y 701259
0,9989 0,73 3 129 | T 823 0 | 1209
3 0,80 T 0 430 |x 0o 8§31 5 12,78
7 08T 0 I ’ 8,40 l 4| 128
) 0,93 A 451 4 8,48 | 3 12,97
&) L0 4 4,58 s 8s0 | 2 13,00
8] 1,07 5 j,o% 2 »‘,t7,4 (1) H';b
4 114 2 7 S S 395
2 0 120 ] 580 0 ' 3,81 00820 1 13,34
R 0 488 09T 1 33| 8 | 13,44
{ 1,34 0,9929 49y A I KV 7 13,53
09979 | U4l 3 503 70 90 l 6 | 1303
3 | 148 7 510 0 9,15 ] 5 113,72
T 1,4 b 518 3 9,23 4 13,82
¢ 1ol 5 325 It 932 | 3 13,01
50 L8 4 3,33 3 9,40 20 13,01
I e ; 5,40) ) 9,48 Lh1410
3l 32 2 ! noT 0 14,20
2 a8 - 3,55 ‘ 0 9,00 04819 14,20
! G} 0 . A6 1 0Y8uY 9,74 1 8 | 14,39
0 2,02 0,9919 5700 8 9,83 70 1448
0,9969 2,09 3 578 7 9,91 oo 1498
] 2,10 7 5,80 ‘ 6 1 0,00 B 14,08
7 2,23 6 1 595 | 3 10,00 4o T
0 2,30 3 00t | 4 047 3o 1487
5 237 ) 609 | 3 10,20 'i 2 14,97
4 244 | 3 6,16 | 2 1035 | L1507
3 251 2 021 | 1 1043 0 1 1510
2 2,58 1 0,32 0 10,52 1 04809 1526
) 2,65 0 0,40 } 0,9879 10,01 | 8 15,30
0 2,72 0,9009 047 3 10,70 {, i l:),ét)
0,9959 2,79 3 6,55 " 7 10,79 0 15,55
8 2,86 7o 6,03 0 10,88 1; 5o 1508
7 2,93 0 6,71 3 1090 | 4 15,75
0 1,00 5 070 | 4 1,0, 3 15,83
) 3,07 3 0,86 | 3 4 2 15,99
4 3,14 3 0,04 2 2 I 16,04
3 3,21 2 7,02 1 11,32 0 110,14
2 3,28 1 710 | 0 L4 | 09799 | 1624
l 3,39 0 7,18 {l 10,9349 11,50 “ 8 ’ 16,34
0 3,42 0,9899 72 | 8 11,3 7 1 16,44




una mezcla de alcohol y agua y su riqueza alcohblicq

sam

: : e
mnidnd Alcohel { Densidad Alcohol | Densidad I Aleohol | Densidad Alcohot
de la por 100 de la por 100 ! de Ja i por 100 de fa por 100
mezcla en volumen l mezcla en volumen ' mezcla | envolumen ;i mezcia en volumen
0,9796 1654 04745 21,06 10694 1 2050 0,164 31,07
5 16,04 4 21,76 301 26009 2 31,16
4 16,74 3 21,86 2 1 20,78 1 31,24
3 16,84 2 21,96 1 . 26087 0 31,32
2 16,94 1 22,06 0 2690 0039 | 31,41
1 17,04 0 22,16 0,689 27,05 ©8 | 31,49
0 17,14 0,4739 22,20 | 8 ' 27,14 7 L 3157
0,9789 17,24 8 22,35 7. 2724 ) 31,65
8 17,34 7 2,45 | 6, 27,33 "5 31,73
7 17,44 6 22,55 | 5 1 2,42 4 31,81
6 17,54 5 2,65 4 27,51 3 31,89
5 17,64 4 2,75 3 27,60 2 31,98
4 17,74 3 22,85 2 27,69 1 32,06
3 17,84 2 2205 1 27,78 S0 32,14
2 17,94 1 23,05 - 0 27,87 0,9629 . 32,22
1 18,04 0 2314 ) 0,679 27,96 8 1 3230
0 18,14 0,9729 23,24 3 28,05 7 1 3238
0,9779 18,24 8 23,34 1 7 28,14 6 @ 32,46
8 18,34 7 23,44 || 0 | 2823 5 3254
7 18,44 0 2354 5 ) 28,32 4 e
o 1854 5 2363 4 28,41 3 52,70
A 18,64 4 23,73 3 28,50 | 2 1 32,78"
4, 18,74 3 23,83 2 28,39 1| 32,85
300 18,84 2 23,03 1 28,07 0 ¢ 3293
2 | 18,94 1 24,02 0 28,76 0,619 33,01 .
1 19,04 0 24,12 0,9664 28,85 8 | 33 %
0 19,14 0,9719 2422 | 38 28,94 7 5 3837 *
10,4769 19,24 8 2432 7 20,03 6 33,2¢%.
8 10,34 7 24,41 0 29,11 5 1 33,39
7 19,44 6 24,51 5 29,20 4 1 3340
0 19,55 5 24,60 4 29,29 3 J 33,48
5 19,65 4 24,70 | 3 29,38 2 33,56
4 19,75 3 2480 2 29,46 1 33,64
3 19,85 2 24,80 ‘ 1 20,55 0| 37
2 19,95 1 2499 . 0 29,64 0,9609 | 33,79
1 20,05 0 25,08 | 0,9659 29,72 8 33,87
0 20,15 0,9709 25,18 | 8 29,81 7 33,04
0,9759 20,25 8 2527 7 29,30 6 34,02
8 20,35 7 25,37 o 1 29,03 5 34,10
7 20,45 6 25,47 50 30,00 “ 4 3417
6 20,55 5 25,56 1 30,15 3 34,25
5 20,65 4 26,66 3 30,23 2 14,33
4 20,75 3 25,75 ! 2 30,32 1 34,40
3 20,86 2 2584 | 1 30,40 0 34,47
2 20,96 1 25,04 0l 3049 0,590 35,22
] 21,00 0 26,03 1 0,U649 30,57 80 35,95
0 21,16 0,969 20,13 | 8 30,06 70 36,07
0,9759 21,26 8 2622 | 7 30,74 60 37,37
8 21,36 7 26,31 ! 6 30,82 50 18,06
7 21,46 o 20,41 5 130,01 40 38,74
6 21,56 5 26,50 40 3099 30 30,40



Densidad

Aleohol

Densidad

Alcohol

Densidad

Alcohal

de la por 100 i de por 100 de Ia por 100
mezcia ¢n volumen ; mezela } en volumen mezcla en volumen

049520 40,00 08990 6645 10,8460 86.30
10 10,70 |l 30 06,87 50) 86,03

00 4133 | 70 | 6129 | 10 86,95
0,490 41,95 | 60 1 67,70 30 87,27
80 4257 | 50, 0§12 | 20 87,60

70 By | 0 1 6853 | 10 87,92

60 4377 ! 001 680+ | ] 88,23

50 435 | 20 1 693+ L 0,839 88,55

40 4493 | 10 69,75 | 80 88,86

30 45,50 00 70,16 | 70 89,18

20 46,07 0,3890 7050 | 60 89,48

10 46,63 80 7000 1 30 89,79

00 A718 70 71,36 | 40 90,09
0,9390 7,72 60 7,76 | 30 90,40
80 48,26 | 30 72,15 | 20 90,70
70 48,80 40 1 725 | 10 90,99

60 40,33 00 7204 | 00 91,29

50 4985 ¢ 20 7333 I 0,820 91,58

40 53T 10 73,72 1 80 91,87

30 50,88 { 00 7410 0 1 9215

20 BL3Y 00,8790 7440 | 60 1 02,44

10 51,80 . 80 7488 | 30 0 1 0272

00 52,30 70 75,20 40 93,00
0,9290 52,80 60 75,64 | 30 0 93,28
80 13,39 30 76,02 20 93,55

70 53,88 40 76,40 10 93,82

60 54,30 30 76,78 00 04,00

50 V484 20 TS | 08190 | 943

40 59,32 10 7753 80 94,61

30 55,80 | 00 7700 | TO i 94,87

20 5,27 [ 0,8690 7821 | 00 95,13

10 56,74 | 80 7864 | 30 95,38

00 N7,21 | 70 79,00 40 05,63
0,9190 5,67 00 79,37 30 05,88
80 13 ! 3N L 7975 20 196,13

70 58,349 i 10 80,00 10 ‘ v6,37

60 0,05 | 30 80,45 00 96,61
N T T

9,93 ' ’

30 60,40 0 | 81,52 70 97,31

20 00,84 0,8590 ;81,87 o0 97,54

10 61,29 80 82,23 50 97,76

00 61,73 70 32,57 40 97,00
0,9090 62,17 60 82,06 30 08,20
80 62,61 ! 30 83,27 20 98,42

70 63,04 40 83,61 10 08,63

60 03,47 30 83,96 00 48,84

50 6301 | 20 84,30 I 0,7990 49,05

40 64,34 | 10 84,04 | 80 | 99,26

30 64,70 & 00 84,07 | 70 99,46

20 65,19 | 0,8490 831 | 60 99,66

10 6561 | T 80 83,64 | 30 99,86

00 60,03 70 $,97 | 12 100,00

|
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III.—DETERMINACION DEL EXTRACTO SECO

Método oyicial.—Esta determinacién se efectuara por el meétodo
indirecto, valiéndose de la férmula siguiente:

D= (D + 1)—D

en la cual, D representa la densidad del vino determinada. como ya
se ha indicado; D’, el peso especifico o densidad de! destilads alcoho-
lico, y D”, el pesg especifico ¢ densidad de la solucién de extracto.

El valor de I’ se deducird, una vez conocido e} grado alcohdlico
del vino, de la tabla anterior II, y si dicho grado se determiné por via
picnométrica, la densidad dada por el picnometro es precisamente el
valor de D’.

Una vez calculado nor esta formula el valor de D”, se deducirs, de
¢l la rigueza extractiva del vino por medio de la siguiente tabla IIX
de Ackermann.

Como comprobacion, debera determinarse rcon el densimetro o con
el picnémetro), con cuatro decimales también, la densidad de] vino
desalcoholizado, nara lo cual podrd aprovecharse el residuo que que-
da en la caldera del alambique después de la destilacién, y restable-
cer ¢l volumen primitivo a la temperatura de 15°, con agua destilada.

El peso especifico que se obtenga de esta manera no debera dife-
renciarse en més de dos unidades de la cuarta cifra decimal del va-
lor de D”, abtenido por la férmula anterior; de ser mayor la diferen-
cla, deberan repetirse lag overaciones destilatorias y densimétricas.

La riqueza extractiva de los vinos deberd consignarse en los bole-
tines con una decimal.

Para la determinacion de]l extracto seco, por este método, el vino
no debe haber sido neutralizado.

Caso de haberlo sido para la determinacion del grado alcohélico,
conforme se indico, se deberd efectuar una destilacion especial y sin
neutralizacién para la determinacidn indirecta que se acaba de indi-
car del extracto seco.
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Método a 100".—En los analisis de vinos que se hagan para e] es-
tudio de su composicion y caracteristica anual, deberia determinar-
se también, conforme se ha indicado anteriormente, su rigueza ex-
tractiva por ¢l método dencminado a 100, pues partiendo de su va-
lor deben establecerse algunas relaciones que se emplean en varias
naciones impcertadoras de los vinos espaioles, y conviene llegar a fijar
los limites entre que oscilan, en los vinos de nuestro pafis, los valores
de dichas relaciones.

El extracto seco a 160° se determina vertiendo 20 c¢. ¢. de vino, me-
didos con una pipeta graduada entre dos trazos, en una capsula de
platino ¢e forma cilindrica. y de fondo plano de 55 mm. de diametro
y 25 mm. de altura. Siendo muy esencial que la cdpsula sea de fondo
plano, debe tenerse la precaucién, al limpiarlas y secarlas, de apoyar

dicho fondo sobre una superficie plana y resistente.
Dicha cdpsula de platino se coloca sobre un baifio maria, cuya cu-

bierta superior esté perfectamente hcrizontal y provista de orificios
circulares de 50 mm. de didmetro, es decir, cinco menos que el de las
capsulas. Estas deben colocarse de modo que obstruyan dichos orifi-
cios, sirviendo como de tapadera de los mismos, y aguellos orificios o
aberturas que no sean utilizados deberan ser cerrados por medio de

sus tapaderas especiales.
El bano maria debe ser de nivel constante y el escape del vapor de

agua tener lugar por la juntura de la cublerta, si ésta ng estd unida al
bafio, o bien por medio de un tubo de desprendimiento estrecho y lar-
go, fijado en el centro de la cubierta, si esta unido a: bafio maria, for-f
mando cuerpo con el mismo. La evaporacion debe ser libre, es decirs
que el bafio maria no debe estar colocado bajo cierres ni en una co
rriente de aire. La distancia entre el fondo de las capsulas y el nivena
del agua del bafio-maria debe ser de cinco a seis centimetros. Al colo-
car la capsula el agua del bafio maria debe estar ya en ebullicién, y
ésta debe mantenerse durante seis horas consecutivas al cabo de
cuyo tiempo se retira la capsula, se seca rapida y esmeradamente su
fondo, se deja enfriar bajo un desecador y se pesa. Del pespo encon-
trado se deduce el de la cdpsula, se multiplica por 50 e] resultado, y
la cifra cbten‘da representa, en gramos, el peso del extracto seco a
100° por litro de vino.

Para la determinacién del extracto seco por este método pueden
emplearse, en vez de capsulas de platino, las de cuarzo fundido y
transparente, cuyas dimensiones interiores sean las que se han indi-
cado para las de platino.
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IV.—DETERMINACION DE LA ACIDEZ TOTAL

Se toman 10 ¢. c. de vino nor medio de una pipeta y se echan en
un vaso de fondo nlano. Se calienta hasta que comienza la ebullicién,
con el objeto de desaloiar €] anhidrido carbénico, y se deja enfriar. Se
afiaden cinco o seis gotas de una solucién alcohdlica de fenolftalefna.
Se toma una bureta dividida hasta décimas de centimetro cubico; se
lava primero con agua destilada, y luego, vor dos veces, por 1o menos,
con la solucién decirormal de sosa que luego se va a emplear, haclen-
do que los liquidos de locién salgan vpor la extremidad afilada de la
bureta. Luego se llena la bureta algo mas arriba del cero con la solu-
cion decinormal de sosa, se abre rapidamente la ninza de la bureta, al
objeto de que el tubo de salida esté completamente lleno de liquido, sin
que quede burbuja de aire; luego sc enrasa el liquide con el cero de la
bureta. Se coloca e] vaso que contiene el vino debajo de la bureta y
encima de un pape! blanco y se le va ahadiendo gota a gota la sosa
fijandose en la variacion de color que va experimentando el vino, y,
cuando este color sea el verde oscuro, entonces se afiade una gota mas
de la soluciéon alealina, y con una varilla se procede al togue del vino
con un papel de tornasol sensible; si se vuelve rojo se afade otra
gota, y asi se sigue hasta que el papel no varfe de color, 1o que nos in-
dicara que los acidos del ving estdn completamente neutralizados. Se
lee el numero de centimetros cabicos de sosa empleados, log cuales,
multiplicados por 049, nos daran la acidez total por litro de vino en
acido sulfurico. Si en vez de expresar la acidez total en acido sulfu-
rico interesa expresarla en Acido tartrico, se emplears el coeficiente
0,75 en vez de] 0.49.

Si el vino es blanco, se procedera de igual manera; solamente que
no habra necesidad de proceder al toque, sino que se ird afiadiendo
el liquido alcalino hasta que se obtenga 2l color rosa persistente, Con
el numero de centimetros cubicos empleados se operara como en el
casp anterior,

Para pasar de la acidez total expresada en acido sulfarico a la
acidez total expresada en &cido tartrico bastarda multinlicar la pri-
mera por el coeficiente 1,53.

La acidez total se expresara en los boletines en 4cldo sulfurico y
en acido tartrico con una cifra decimal,

La tabla que sigue da directamente la acidez en sulfurico, en tar-
trico ¥ en acético, segun el numero de centimetros cibices v décimas
de centimetro cubico de sosa N/10 empleados desde un centimetro
cubico hasta 10 c¢. c.
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En el caso de que los centimetros cubicos de sosa empleados fuera
mayor que 10, nor ejemplo, 14, bastara sumar la acidez correspon-
Qienbe a 10 c. ¢. = 49, con la que corresponde a 4--1,96, y nog dara
un total de 4,9+ 1.96= 6,86, o sea 6.9 en 4cido sulfurico, etc.

V.—DETERMINACION DE LA ACIDEZ VOLATIL
’ Entre los diversos procedimientos que existen para la determina-
cion de la acidez volatil en los vinos hemos aceptado los dos si-
guientes:
" Método alemdn.—Se miden 50 c. ¢, de vino, que se introducen en
un matraz redondo de unos 200 ¢, ¢. de capacidad, el cua) se cierra
ton un tapon de caucho con dos orificios, por uno de los cuales le
atraviesa un tubo de vidrio afilado en el extremo, que va hasta casi
al fondo del matraz, y por ¢l otro extremo, doblado en angulo, se une
por medio de un trozo de tubo de caucho, con otre de vidrio, también
acodado, y que va a parar a otro matraz de un litro de capacidad; por
el segundo orificio del tapén entra otro tubo de vidrip que se une a
un refrigerante Liebig, en cuya otra extremidad se coloca un reci-
Dpiente de unos 300 c. c. de capacidad, con un trazo due marca 200 c. c.
El matraz que contiene el agua lleva también un tubo de seguridad.

Para coperar se comienza por incomunicar los dos matraces, em-
pleando una ninza que se dispone en el tubc de caucho; se calientan
ambos matraces, procurando que el agua del matraz comience a her-
vir cuando hayan ya destilado proximamente unos 25 ¢. c¢. del vino.
En este momento se abre la pinza y se hace que circule el vapor de
agua a través del vino, nrocurando que la corriente de vapor sea viva,
y graduandola de tal.mcdo que no aumente sensiblemente €l volumen
de los 25 c. c. de Mquido que hay en el matraz pequefio, y asi se sigue
la operacion hasta que se obtenga una cantidad de destilado algo
superior a 200 c. c. A este liquido destilado se le afiaden lin_as cinco
gotas de fenolftaleina y se valora la acidez con la sosa al décimo.
como en el caso anterior.

La acidez volatil se expresard en gramos y decigramos de acido
acético.

La tabla siguiente da directamente la acidez volatil nor litro de
vino en acido acético, sulfurico y tartrico por centimetro cubico y dé-
clmas de centimetro cubico de sosa, décima normal empleados:
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Cuando el numero de centimetros cubicos de sosa N 10 empieados
haya sido superior a 10, se empleara la tabla anterior del modo como
se ha indicado para el caso aailogo en la tabla IV.

Si e: vino presenta una acescencia muy marcada (superior a dos
gramos por litro en aceéticos. para aplicar e] prccedimiento gue acaba.
mos de indicar se operard solamente sobre 25 ¢, c¢. de vino, que se
adicionaran del mismo volumen de agua destilada.

En este caso, los resultad:cs dados por lag tablas anteriores deberan
ser multiplicados por 2.

Metodo Mathieu—Es bastante mas rapido que el anterior, y pue-

de emplearse especialmente para las transacciones comerciales o

cuando se disponga de poco vino.

Para ponerlo en préactica se emples un aparato que consta de un
matraz de fondao redondeado de unos 50 c. ¢. de capacidad y de boca
ancha. tapado por un tapén de caucho de dos agujeros, por uno de
los cuales atraviesa un tubo que comunica con un serpentin, coloca-
dc dentro de un refrigerante, y por el otro, un tubo con llave que ter-
mina en una parte ensanchada en forma de embudo.

Para cperar se introduce en el matraz 10 ¢. e¢. de vino; se hace
hervir hacta que se cbtengan cuatrg centimetros cubicos de destila-
do, que se recogen en una probeta graduada; luego Se dejan enfriar
un poco y, abriendo 1a llave, se introducen en el matraz Seis centime-
tros cubicos de agua destilada y se hace hervir de nuevo hasta obte-
ner otros ccho centimetros cubices de destilado, y se repite la ope-~
racién otras dcs veces, recogiendo en cada uno seis centimetrog cubi-
os, obteniéndose asi, en tetal 24 c¢. c. con cuatro destilaciones suce-

sivas.
En este liquidg destilado se determina el numero de centimetros

cubicos de sosa N 10 que hacen falta para neutralizarlo; a este nume-
0 de centimetros cubicos se le afiade su décima parte, y con los cen-
timetros ctubicos de sosa al décimo resultantes se determina la acidez
por la tabla IV, puesto que hemos operade con 10 c¢. c. de vino.

La acidez volatil ce expresard, en los boletines de analisis, en aci-
do acético, con una decimal.

VI.—DETERMINACION DE LAS MATERIAS MINERALES

1.2 Método por incineracion.-—Cincuenta centimetros cubicos de
vino colecades en una cipsula de platinpg de fondo plano se ponen a
evaporar al bafio maria; =e carboniza e residuo sobre una pequena
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llama hasta gque no desprenda vapores, evitandc el calentar demasia-
do fuerte para gue np haya pérdidas por proyeccion. Se introduce 11
capsula en un herno de mufla y se incinera a temperatura no supe-
ricr al rojo naciente; cuando la incineracion es ccmpleta se deja en-
friar la capsula en un desecador, se pesa rapidamente y. deducien-
do la tara, el resultado, multiplicado por 20, dara la proporcién de
cenizas por litro,

Si la incineracién se hace con dificultad, se humedecen las ceni-
zas aln carbonosas con algunos centimetros cubicos de agua desti-
lada; se deseca y se calienta de nuevo al rojo naciente, pudiendo re-
petirse esta operacion hasta la desaparicion completa del residuo car-
bonoso. El peso de las cenizas se expresara en los boletines, aproxima-
do, con dos decimales.

2 Método electroquimico de Dutoit et Dubliur «is. ES muy ra-
pido y suficientemente exacto, en general, para emplearlo una vez

determinada la conductibilidad eléctirica especifica del vino a 25°, y
conocido su grado de alcchol se aplicaria la formula

16 4 (A A 200
340 )

C=('-'i-\"

en la cual:
C Cantidad de materias minerales en gramog por litro.
m Conductibilidad especifica del vino a 25
n Coeficiente de correccidon, variable con m.
A Alcechol, en volumen por 100.
Los vualores de n vienen dados por la siguiente tabla:

Cuando m X 10% estd comprendido entre n =

125-149.. .. i e 3
150174 oo O
175199, ..o 4
200220 L e 12
225249, L e in
230274 o 18
275200, Lol s 22
300-324. . 26
325-340. 30
30374 . 34
375300, 38
00424 L 42
2510 L 16
40474 e 50

(1) Para la técnica de este método véase la obra [L'analyse des ving par volumetrie physicochimi-
que, de MM, Dutost et Dubour. Lausanne, 1912,



VII.-—DETERMINACION DE LOS SULFATOS

Métedo aproximado fijando limites (mayor 0 menor que un gra-
nmo y mayor ¢ meénor que dos gramos por litro).—En un tubo de en-
sayo se ponen 10 c. ¢. de vino y se afaden unp o dos centimetros ci-
bicos de liquido gipsométrico especial (cuya preparacién se indica en
el sitio correspondientei, segun se quiera determinar el primero o se-
gundo limite; se agita y se filtra sobre un pequefio embudo, reco-
giendo el liquido filtrado en otro tubo de ensayo y repitiendo 1a filtra-
cion hasta que el liguido recogido resulte completamente brillante.

A este liquido se afladen un par de gotas de licor gipsométrico; si
el liguidv no se enturbia, aun después de agitar, la cantidad de sulfa-
tos del mismo sera inferior o a lo mas igual al limite que se inves-
tiga; si se prcduce enturbiamientic, la cantidad de sulfatos sera su-
perior a dicho limite.

Mcétodo gravimélrico—Cincuenta centimetros cubicos de vino aci-
dulado con un centimetro cubico de acido clorhidrico y colocados en
un vaso de Bohemia se calienta sobre una tela metdlica; cuando es-
tdn en ebullicion, se anaden cinco centimetros cubicos de una solu-
cién de cloruro barico a) 10 por 100 (cantidad, en general, suficiente
para precipitar todos los sulfatos); se deja hervir durante algunos
instantes y reposar después en caliente cuatrg o cinco horas,

Se recoge ¢l pnrecipitado de sulfato de barita sobre un flltrg de
cenizas coaoccidas y se iava repetidas veces con agua caliente hasta
que las aguas de lavado no se enturbien con el nitrato de plata.

Se desecan filtro y precipitado, y luego se calcinan e incineran
en una capsula o crisol de platino.

Se humedece el centenido de la zapsula con un poco de acido sul-
furico, se deja svaporar éste y, calcinandp ligeramente, se pesa, des-
pués de dejar enfriar la capsula en un desecador.

El peso de sulfato de barita, multiplicado por 14,94, dara la can-
tidad de sulfato por litro expresado en sulfato potasico.

Los sulfatos se expresaran en el boletin de analisis con una decimal.

Método electroquimico—Se colocan 50 ¢, c¢. de vino en el vaso
electrolitico y se construye la grafica, resultando de las adiciones su-
cesivas de cantidades conocidas de una £olucidon de hidrato de ba-
rita N-4.

El numero de centimetros cubicos de barita gastadas hasta hallar
el minimum de la grafica, multiplicado por 0,435, dard la cantidad
de sulfatos, expresados en gramos de sulfato potasico por litro.

Para ia técnica de este método véase la obra L’analyse d€s vins
par volumetric physicochimigue, de MM. Dutoit y Duboux. Lausan-
ne, 1912.



VIII.---DETERMINACION DE LAS MATERIAS KEDUCTORAS

En determinacoines exactas debera hacerse la determinacion del
azucar reductor por el método gravimetrico; el volumeétrico se em-
pleara solamente en determinaciones aproximadas o para ensayos
previos.

Metodo gravimétrico—a) Preparacis: dei vino. -—— Se toman 100
centimetros cublcos de vino y se neutralizan exactamente con una
solucién de sosa caustica; se evapora el liguido hasta reducir su volu-
men al tercio de] primitivo; se trasvasa el residuo a un matraz cali-
brado de 100 c. ¢.; se deja enfriar y se completa el volumen hasta 100
centimetros cubicos con agua destilada; se afiaden 10 c. ¢, de subace-
tato de plomo y se filtra sobre filtro seco. A 80 c. c¢. del liquido filtra-
do se afiaden 7.3 ¢. c. de una solucién saturada (a 20° C. de tempera-
tura) de sulfato de sodio, para precipitar el exceso de plomo, y se agi-
tard y se filtrara. Este liquido filtrado es el que se empleard para la
cdeterminacion del azucar; pero como con las operaciones anteriores
¢l volumen del vino ha aumentado en un quinto, habra que tenerlo
en cuenta al hacer el cdlculo de la cantidad de aziucar que dicho vino
contiene,.

b) Determinacién del azicar.—El vino no debe contener para
esta determinacion maéas de un gramo de azucar en 100 c¢. c.; debe,
pues, hacerse un ensayo previo por el método volumétrico (que aba-
jo se describej, para determinar aproximadamente la cantidad de
azucar; si esta cantidad fuese superior a la fijada anteriormente, se
diluir4 con agua . destilada el vino decolorado, segun a), en la pro-
porcién conveniente, para que el tanto por ciento de azlicar no pase
del limite sefialado.

Se ponen en una capsula de porcelana 50 c¢. ¢. de liquido Fehling
(véase la preparacion de este liquido en e] sitio correspondiente) y 25
centimetros cubicos de agua destilada, se hace hervir, y cuando esta
el liquido en plen'(a ebullicién se afiaden 25 c¢. ¢. del vino preparado
como se ha dich¢; se mantiene la ebullicién durante dos minutos
exactamente y se filtra en caliente sobre amianto en un c¢risol de
Gooch ¢ en un tubo de Allithn previamente tarados; se lava sucesi-
vamente e} precipitado con agua destilada hirviendo, con alcohol y
con eter, y se pxida el precipitado de oxidulo de cobre, calentindolo
al rojo sombra en una corriente de aire; se obtiene el oxido de cobre
formado pesando el crisol o tubo, y deduciendo de este peso la tara
anteriormente hallada; el peso del 6xido de cobre formado, multipli-
cado por el coeficiente 0,799, nos dara el cobre existente en dicho 6xi-
do, y se buscard la cantidad de azacar reductor que corresponde al
peso de cobre hallado en la tabla VI, que mas abajo se consigna. (Pé-
ginas 40 y 41.)

e



Tabla V! para la determinacin de las may

- " ; .
|

Cobre . Azienr - Cobre Azicar ) Caobre ) Azicar | Cobre ! Azicar
_ reductor . _ reductor | . reductor i _ ; reductor
M. e M. A : Ao } ¥My. ” M. : My,

| ! |
10 0.1 03 V2 oo 007 5 100 1 802
1 0 il AN "y 612t T 897
12 i 0HA $3.3 e 01,7 T ! Q0.5
i3 7.0 tity 33,8 i | 623 L2 90,8
14 : 3,1 (ST 343 ( 120 “ 028 S S T 91,4
15 80 68 L 3s 121 033 1 174 0 910
16 ! X S - S S & R 639 4 17 | 924
17 95 § 70 | HR 123 044 . 176 93,0
13 10,0 ¢ 71 | 56.3 124 649 ! 177 ‘ 93,/
19 105 72 1 308 125 5 | 178 94,1
20 ne -7 373 126 660 || 179 940
n o |ous v 14| 318 197 665 | 180 | 952
99 L g0 0 7HL s83 0 128 07,1 4 181 4 U8T
23 12,5 7% | 388 129 076 4 182 ) 96,2
24 13,0 77 { 303 130 08,1 183 | 96,8
2% 135 78 98 13 68,7 184 | 913
2% 140 79 04 132 69.2 185 | 078
27 14,5 80 | 408 v 133 697 | 180 98,4
28 15.0 8l | 43 134 703 187 4 99,0
20 15.5 g | s | o1 1 703 188 00,5
10 16.0 83 | 423 | 130 ¢ 7i3 ¢ 180 1001
31 165 84 28 17 o0 719 |l 100,60
32 170 = & 434 | 138 | 724 ) 191 101,2
33 175 | 86 39 1 139 72,9 h 192 101,7
34 180 | 87 44 1 140 73,5 193 102,3
3 185 | 88 449 \ 141 740 104 1029
16 18,9 80 54 1 142 745 195 103.4
37 19,4 20 69 | 143 75.1 106 104,0
38 199 . T4 1M 75.6 197 104,6
39 204 92 79 145 76,1 198 105,1
40 209 | 93 484 | 146 76,7 199 105,7
41 204 1 u4 89 | 147 772 200 106,3
42 219 | 9 495 148 71,8 201 106,8
43 22,4 1‘ 9% 50,0 149 783 202 1074
44 29 97 55 | 150 78,9 203 107,9
5 234 ¢ 98 51,1 151 704 204 108,7
16 20 1 9 51,6 152 80,0 205 100,1
47 244 100 52,1 153 80,5 206 100,6
48 249 V101 52,7 154 81,0 207 110,2
49 25,4 | 102 53,2 155 81,6 3 208 1108
50 %9 | 103 53,7 156 82,1 209 11,3
51 26,4 104 54,3 157 82,7 210 11,9
52 26,9 105 54,8 158 83,2 211 112,5
53 27.4 106 %,3 159 83.8 212 113,0
54 27,9 | 107 55,9 160 84,3 213 113,6
55 284 1 108 56,4 161 84,8 214 114,2
56 283 | 109 56,9 162 85,4 215 114,7
57 29,8 110 57,5 163 859 216 115,3
58 203 || 11 58,0 164 86,5 | 217 1158
59 308 1 112 58,5 165 870 || 218 16,4
60 30,3 113 50,1 166 87,6 219 117,0
61 31,8 | 114 59,6 167 83,1 220 117,
62 318 L 115 60,1 168 886 221 118,1
|




as reductoras por el método gravimeétrico.

Cobre

Azicar
reductor

M.

118.7
110.2
119.8
120,4
12009
121.5
1221
122,06
123,1
123,7
124,3
124,9
1255
126,0
126.6
127.2
127.8
128.3
128.9
129,5
130,0
130,60
131,2
131,8
132,3
1329
133,5
134,0
134,6
135.2
135.8
130,3
136,9
137,5
138,1
138,6
139,2
139,8
140,4
140,9
141,5
142.1
142,7
143,2
143,8
144,4
1449
145,5
146,1
146,7
147,2
147,8
148,4

|

Cobre

239
200
291
202
293
294
295
296
297
298
299
300
301
302
303
304
305
300
307
308
309
310
311
312
313
314
315
316
317
318
319
320
321
322
323
324
325
326
327

I

Aricar
reductar

Moy,

1400
LY
130.1

150.7
151.3
151.9
1725
153.1
133.7
154.3
1549
155.5
156.1

156.7
157.2
157,8
198.4
1500
159,6
160.2
160.8
161.4
162.0
162,6
163.2
163.8
104,4
165,0
165,6
166,2
166,8
167,3
167.9
168,5
169,1
169,7
170,3
1709
1715
172,1

1727
173,3
173,9
174,5
175,1

175,6
176.2
176,8
1774
178,0
178,6
179,2
179,8

Cobie

M.

328
RRAY]
330
331
332
333
34
335
336
337
338
339
340
341
342
343
344
345
346
347
348
349
350
351
352
357
354
355
356
357
358
359
360
361
362
363
364
365
366
367
368
369
370
371
372
373
374
375
376
377
378
379
380

Azdcar
reductor

RAON

1804
181.0
131.6
132.2
182,83
133.5
1841
184.7
185.4
186.0
186.0
187.2
187.8
185.4
189,0
189,6
190.2
190.8
191,4
192.0
192,6
193,2
193.8
104.4
105,0
195.0
106,2
1960,8
197,4
198,0
108.6
199,2
199,8
200,4
201,1 -
201,7
202,3
203,0
203,6
204.2
204,8
205,5
206,1
2006,7
207,3
208,0
208,6
209,2
209,9
210,5
211,1
211,7
212,4

Cobire

M.

ENY

332
383
334

3875
380
387
185
384
300
301

302
3973
304
395
390
397
398
399
400
401

402
4073
404
405
106
407
408
409
410
411
412
413
414
415
416
417
418
419
420
421
422
423
424
425
426
427
428
429
430
431
432

Azucar
reductor

e

2130
21356
RAT
2140
2195
2161

2168
2174
218.0
218,7
2103
200
220,5
2
321,8
222.4
223,1

223,7
224.3
249
2257
226,4
2217.1

2278
228,6
229.3
230,0
230,7
231,4
232,1
232,8
233,5
234,3
235,0
235,7
236,4
237,1

237,8
238,5
239,2
2390,9
240,6
2413
242,0
242,7
243,4
2441
2449
245,6
2463
2470
2477




Esta cantidad de azucar os la que existe en 16s 25 ¢. ¢. del liguido
emrpirado; se calealura la canticdad gue correspende al litro de vino,
teniende en cuenta el aumento de velumen de 15 por la preparacion
del vino y o 2lucién en el casu gue se haya cfectuado. El resultado
se exprosara on log boletines, en gramos por litro, con una cifra de-
cimal.

Metodo volumétrico aprorimado—E! vino se¢ prepara segun se ha .
exrlicade para el método gravirnétiico ai.

Se dispone una serie de tubos Violet (tubos de ensayo de unos dos
centimetros de ciametre y 25 cm. de altura), y en cada uno de ellos
se ponen cince centimetros cabicos del vino decolorado; en el primer
tubo se cnaden 12 e. ¢. de liqguido Fehling: en el segundo, un centi-
metro cubico; ¢n el tercero, 1,5, ete.; 3¢ introducen todos los tubos
Violet en un buio maria hirviendo hasta que todo el oxidulp de cobre
formado se haya wnrecipitado; se dcia renosar hasté aue el liguido esté
completamernte claro y se determina por comparacion en cudal de lus
tubos es maynr la decoloracién ten acuel en aue no se note ni el color
azul ni emarillo, exceso o defecto de licor Fehling); anotando el na-
mero de centimetros cubicos de liguido Fehling gastados en dicho
tubo, ce ded.acird 1a cantidad de azdcar reductor que & vino contiene,
teniendo en cienta que un centimetrpo cubico de dicho liquido Fehling
corresponde o 1,20 gr. de azucar por litro. ‘

El resultado sc expresard en gramos y medios gramos de azucar
reductor por ltro,

En ¢l caso de que se quiera llevar algo mas lejos la relativa exac-
titud de coste niémdo, puede afadirse el liquido Fehling aument.ndo
en cada tubo 1/10 c. c. en lugar de 1/2 c¢. ¢, como se ha explicado.

Puede operarse también, volumétrica y aproximadamente con una
bureta, dividida en décimas de centimetro cibico, que contenga el
vino decolorado y reduciendo con é: el liguido de Fehling dispuesto en
tubo de Violet.

1X.—DETERMINACION DEL GAS SULFUROSO TOTAL

Método aproximado o preliminar —Es utilizable éblo para vinos
blancos y rosados, y se aplicira en todos los .casos en que no se re-
quiera gran precision o se sospeche que la cantidad de gas sulfuroso
no estd muy préoxima a los limites admitidos. '

Se mediran con una pipeta 20 c. ¢. de Virid, que, se ‘iﬁtrodﬂchyéh en
una pequefia botella, 0 mejor en un tubo ancho con boia, cérrado por .

RN
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un extremo; se cnadiran 10 ¢, ¢. de una sclucion alcxiina, se cerrara
el tubo o botella, se agitara el liquido, invirtiéndolo cuatro o cinco
veces, ¥y <o dejard en reposo durante qguince minutos, !l cabo de los
cuales se anadiran cinco centimetros cubicos de una solucion cde acido
sulfurico y un poco de ¢olucidn de engrudo de aimidaon.

Inmedistamente se vertera sobre el vino, de centimetro cubico en
centimetro cubico primero, y luego gota a gcta, una solucion de
yodo N/10, hasta que persista la coloracion azul o violada producida
por yoduro de almidon, procurande a ~ada nueva adicion cerrar el
tubo y agitarlo, invirtiéndolo dos o tres veces.

El numero de centimetros ciabicos de liguidp de iodo empleados,
multiplicado por ey factor 32, dar4, en miligramos por litro. ¢l anhi-
drido sulfurcso total contenido en el vino.

Para la preparacion de los reactivos indicados, véase el lugar co-

rrespondiente.
Métedy exacto.—Se aplicara cuando se requiera gran precision en

la determinccién o cuando la cantidad hallada en el ensayo volumé-
trico pueda inducir a dudas respccto a si se halla por encima o de-
bajo del limite admitido por las leyes.

Deberda anlicarse siempre para los vines tintos.

El método a seguir sera el de Haas.

Se prepararé un aparato destilatorio compuesto de un matraz de
unos 400 c. c., cerrado nor un tapon de caucho atravesado por tres tu-
bos de vidrio, uno de ellos que llegara hasta el fondo del matraz, per-
mitiencdo la ccmunicacién a voluntad (mediante espita o pinza) con
un aparatec productor de gas carbdnico; el segundo tubo sera un
tubo embudo, cerrado con un tapén de caucho, y el tercerp sera sim-
plemente de desprendimiento, en comunicacion con un refrigerante,
en cuya parte terminal del serpentin se adaptara un tubo de absor-
cion, cuya extremidad afilada se introdueird en un matraz de 250 c. c.
hacta tocar el fondo.

Se empezara por expulsar al aire del aparato mediante una co-
rriente de gas carbonico, luego se introducira en el matraz una solu-
cién de yodo N/50 en cantidad algo superior a la gue el ensayo volu-
métrice preliminar haya indicado ser necesaria, bastando en general
unos 50 ¢. ¢.; seguidamente se vertera por el tubo embudo 100 ¢. ¢. de
vino medidos con una pipeta, y después cinco centimetros cubicos de
4cide fosfoérico siruposo, cerrando finalmente dicho tubo embudo.

Se calentara al prepic tiempo gue se hara pasar una débil co-



N =

2
“J

rriente de eas carbdnico y se llevard la dsstilacion hasta reduceion
a la mitad del volumen del vino. El 4cido sulfuroso pasa con el des-
tilado. siendce oxidado por el iodo y transformado en acidg sulfuri-
co. Si durante la destilacion el Jiguido del matraz quedase casi de-
colorado. inmediatamente se afiadird una cantidad nrudenecial de so0-
lucién de iodo.

Se desalojard, por suave ebullicidn, el exceso de icdo del conte-
nido del matraz, se acldulard con acido clorhidrico, precipitara por
el cloruro barico, filtrara, lavara, calcinarda y nesarid. Multiplicando
el peso neto por 27455, se tendra, en gramwos vor litra, el anhidrido
sulfurcso total. Esta cifra debera indicarse cn los beletines en gra-
mos con tres decimales,

X.—DETERMINACION DEL GAS SULFUR0OSO LIBRE

. Métod» aprorimado o preliminar—REs utilizable unicamente para
los vinos hlancos y rosados, y se aplicara siempre que no se reguiera
g“hn precisién o se sospeche que la cantidad de gas sulfuroso no esta

w\'?'k’%uy préxima a los limites admitidos.

Se medirén 50 c. c. de vino y se introduciran en un matraz de cue-
Ilo largo de unos 100 c. ¢. de capacidad, nrocurando mantener la ex-
tremidad de la nipetn cerea del fondo, de manera que no se preduzen
aireacion del vino. Se anadirdn 10 ¢. ¢, de una solucion de acido sul-
furico (obtenida mezclandg un volumen de dcido con dos de agua) y
10 6 12 gotas de una solucién de almidon.

Irmediatamente se vertera sobre cl vino, gota a gota, una solucion
de iodo N-50, hasta que la colcracion azul o violeta »nroducida nor el
yodurc de almicon persista durante algunog instantes luesp d2 ha-
ber agitado el liguido cuatro o cinco veces.

Esta determinacion debe levarse lo méas i1apidamente posible.

El numero de centimetros cubicos de liguido de iodo empleados,
mutiplicado por el factor 12,8, dard, en miligramos por litro, el an-
hidrido sulfuroso libre contenidp en el vino.

Meétodo exacto——Se aplicarda cuando se requiera gran precisién
en la determinacion o cuando la cifra hallada 2n el preliminar se
halle muy cerca o en limite de la dosis admitida por las leyes. De-
bera aplicarse siempre para 10s vinos tintos.

Se determinaré, por un primer ensayo, el anhidrido sulfuroso to-
tal por el método de Haas, que antes se ha descrito; por un segun-
do ensayc con el mismgo aparato, pero aplicande el método Mathieu
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y Billon, se hallara el cembinado. La diferencia entre los dos ensayos
dara ¢l anhidride sulfurosc libre.

Bl anhidrido sulfureso cembinado se determinara, segun dicho
método, ya directamente en el liguido destilad>, ya bpor diferencia
en el residuo de la destilacion. S= onerara del modo siguiente:

Se introducirdn en un matraz de unos 250 c¢. ¢. 30 6 40 c. c. de 1a
solucién de icdo N/50. cuyo matraz se colocarda debajo del tubo de
bola o de absorcion del aparato, de forma qgue su extremo afilado que-
de sumergido en la soluciéon de yodo; se dara paso a la corriente de
anhidrido carbdnico durante algunos minutos, para que quede expul-
sado todo el aire del aparato y no pueda actuar sobre el gas sulfu-
roso del vinp oxidandolo.

Micntras dura esta operacién rreliminar se medirdn 10 c. ¢, de
vino a ensayar, se introduciran en un pequefip matraz, se aﬁadir%gv
algunas gotas de engrudo de almidon y se dejara caer de una bu e
la solucion de iodo N,50 hasta que aparezca muy netamente la{&o- -
leracion azul, no importando que se base del limite. Sea n el na
ro de centimetros cibicos gastados.

Se tomaran 100 c. ¢. de vino y se introduciréan en el balon o ma-"-
traz del aparate por el tubc-embudo, se anadiran dos centimetros
ciubicos de 4cido clorhidrico; luego 10 x n de liquido de iodo, y al
cabo de algunos minutos, 10 x n de la soluciéon de arsenito de so-
dio (véase cn su lugar correspondiente la preparacion de este liquido).
Inmediatamente 3e cerrara el tubo-embudo.

Se dejara actuar el arsenito durante algunos minutos y se destilara
hasta reducir a una mitad ey volumen total. Se cesard de calentar (en
este momento se tomaran precauciones para cvitar la absorcion del
liquido del matraz), y se retirara el matraz junto con el tubo de ab-
sorcion, el cual se lavard con agua destilada. anadiende lag aguas de
lavado al liguido destilado.

Sobre el producto destilado se determinaran los sulfatos por el
método clasico gravimétrico al estado de sulfato barico, después de
haber desaloado previamente el yodo en exceso por ebullicién suave

El peso del sulfato, multiplicado por 2,7455 da en gramos por
litro el peso de anhidridg sulfuroso combinadn.

Como comprobacién de este resultado, se determinarin los sulfa-
tos en el residuoc de la destilacion del gas sulfurose total (método
de Haas), 1o que nos dara el peso de Ics sulfatos existentes en el vino;
por otra parte, se determinaran los sulfatos en el residuo de la des-
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tilacion del gas sulfuroso combinado. La diferencia dard los sulfa-
tos procedentes de la oxidacion del gas sulfurnse libre, los cuales, ex-
presados en SO,, daran las desis de anhidride sulfuroso libre por
litro.

La media entre las dos cifras halladas deberd aceptarse como re-
sultado final de esta determinacién.

Si durante la destilacién se observase que €] iodo del matraz que
recibe el destilado se decolora excesivamente, se afiadiran algunos
centimetros cuibicos mas de la solucion de iodo.

En 'os virnos dulces y mostos debera reccgerse un volumen mayor
de destilado (1).

El anhidride sulfuroso libre deberd expresarse en los bolefines en
gramos con tres cifras decimales.

XI —INVESTIGACION DE LAS MATERIAS COLORANTES

Deberdn hacerse los tres ensayos siguientes. que son los adoptadss
oficialmente en Francia:

1. Ee alcalinizan 50 c. ¢. del vino a ensayar, se les afiade 15 cen-
timetros cubicos de alcchol amilico, por completo incoloro, y se agi-
ta perfectamente. El alcohol amilico no debe colorearse con dicha
agitacion. Si s¢ conserva incoloro, se decanta, se filtra y se acidifica
con el 4dcido acético, debiendo conservarse tombién incoloro.

2.2 Se trata el vino por una solucion de acetato de mercurio (véa-
se en su sitio la preparacién) hasta que no cambie de color la laca
que se forma, y se afiade luego magnesia en cantidad sufic’ente para
que se obtenga un liquido alealino; se hierve y se filtra. Al liquido fil-
trado se le afiade un pequefio exceso de acido sulfarico diluido, cen
cuya adicién dicho filtrado debe conservarse incoloro.

3. En una capsula de porcelana de siete a ocho centimetios de
didmetro se vierten 50 c. ¢. del vino a ensayar, se les afiade una o dos
gotas de 4Acido sulfirico ay décimo, se sumerge en el vino una hebra
de lana blanca, y permaneciendo ésta dentre del ligquido, se hierve
éste durante cinco minutos, exactamente, aftadiendo agua hirviendo
a medida que el liquido se va evaporando.

Se retira luego la hebra de lana y se 1la lava en una corriente de
agua.

La hebra, una vez lavada, deberd tener a lo sumo un ligerisimo
tinte rosa sucio, y sumergida en el agua amoniacal, debera tomar un
tinte verde sucio poco pronunciado.

(1) Rapport du V Conyres Iuternational I’ Chimte cppliquée. Berlin, 1933, VIII Section, volume IV.



Si alguno de los tres ensayos anteriores da resultados diferentes
a los indicados, debera deducirse la existencia de materin colorante
no natural en ¢l vino analizado.

Para la investigacion del caramelo, véase mas adelante.

XII.—DETERMINACION DEL ACIDO TARTRICO TOTAL

Métocdo Pasteur-Reboul—Tdédmense 50 c¢. ¢. de vino y adiciéneseles
dos centimetros cubicos de una solucién de bromuro potésico, siendo
evaporados después hasta consistencia de jarabe, de una fluidez tal,
que permita la precipitacién de los cristales voluminosos de crémor
que se formaran.

La capsula es en seguida cubierta y conservada cuatro o cinco
dias en local fresco.

Pasado este tiempo, se procedera a efectuar tres o cuatro lavados,
con 10 6 15 c. ¢. cada uno, con una solucion alcoholica a 45, saturada
de bitartrato, y se determina, previa disolucién en caliente, la aci-
dez de dichos cristales por medio de liquido de sosa, décimo normal;
el numero de centimetros cubicos gastados, multiplicados por 0,2995,
daréd el numerg de gramos por litro de acido tartrico tctal, que se
expresard en los boletines con una decimal.

Método electroquimico—Como el método anterior, es de mucha
duracion, en los casos en que pueda convenir una determinacién ra-
pidisima y sélo aproximada, se empleara el método MM, Dutoit y
Deboux a base de la conductibilidad eléctrica.

Para ello se introduciran en el frasco electrolitico 30 c. ¢. de vine,
ocho de 4cido acético glacial, de uno a 1,56 de amonfaco N, de 04 a
0,5 c. ¢. de una solucién saturada de acetato de uranilo y 90 c. c. de
alcohol.

Se construira la grafica correspondiente empleando la barita N/4.

La cantidad de acido tartrico total, vor litro, se obtendra por la
férmula

X = (a x 33,3 — n) 0,01875,

en la que a representa el numerc de centimetros cubicos de reactivo
consumidos hasta el punto singular, y n, el numero de centimetros
cibicos por litro que corresponden a los sulfatos del vino, determi-
nados previamente nor via electroquimica con e, mismy reactivo.

Consultese, para la técnica oneratoria de este método, la obra
va citada de MM. Dutcit y Deboux.
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XIII -DETERMINACION DE LA POTASA TOTAL

ronganse 20 c. ¢. de vine cn une bolella conica (matvaz de Erlon-
meyer) de fonds pano. de cabida 230 ¢ ¢ ARadase un centimetro
cubico de una sciueton al 10 per 100 de acido (artrico en agua alcoho-
lizada hasta 20" y 40 c. ¢. de una mezcln de volimenes iguales de éter
# 60" y de alcohol a 90": agitese y déjese el matraz en reposo du-
rante tres dias a la temperatura cidinaria.

Transcurrido este tempo, decantese el hyuido que conticne el ma-
traz sobre un filtro sin plierues y lavese éste y e] filtro cen una pe-
quenta cantidad de la mezcla etéreo alcohélica.

Para climinar las pequefias cantidades de 4cicp tartrice libre que
puedan gquedar en el flltro, viértanse en los bordes de éste, gota a
gota, alcohol de 95, luego introduzcase el papel filtro en e] matraz,
afddanse 40 c. c. de agua caliente para disolver el precipitado de
bitartrato, que estd adherido a las paredes del matraz; manténgas.
unos irstantes o un calor suave, y luego ziddase una solucion al-
cchélica de fenolftaleina al 1 por 100. Determinese la acidez con una
solucién de sosa caustica N, 20.

Del numero de centimetros cubicos de esta solucién necesarios
para cbtener la saturaciéon, multiplicando por 0,47 y afiadiendo des-
pués 0,2, se obtendra Ia cantidsd de bitartrato correspondiente a la
potasa total.

Para calcular ésta bastara multiplicar por el coeficiente 0,2925

El resultado se expresard en log boletines en gramos por litro,
con una decimal.

XIV.—DETERMINACION DFL ACIDO LACTICO

Se procederid con arreglo a] siguiente método, que es el que se
sigue oficialmente en Suiza:

Se vierte en una cdpsula de porcelana el residuo de la determi-
nacion de les acidos volatiles, segun el método alemén, y se neutra-
liza exactamente por medio del agua de barita, valiéndose comgo in-
dicador de papel azolitmina. Se ailaden de cinco a 10 ¢. 2. de una so-
lucién de cloruro barico al 10 nor 100; se reduce por evaporacion has-
ta 25 ¢. c., y se neutraliza nueva y exactamente por medig del agua
de barita. Se aflade luego, por pequefias cantidades y con precau-
cion, a medida aue se va rcemoviendo el ligquido, alcohol purg de 95
hasta que se obtenga de 70 a 8C c. c. de liquido.

El contenido de la cansula que debera lavarse con alcohol se ver-
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terd en unn probeta graduada d2 100 c. ¢, provista de un tapén de
vidric, y se¢ anadirda alechol hasta dicha medida. Se dejard reposar y
se filtrord en embuda cubkierto sobre un filttiro nlegado y seco. Se eva-
poraran en ana capsula de nlatino (y después de haber anadido una
pequina cantidad de agua) 80 ¢. c¢. del liquido filtrado. calcinando lue-
go ~] residuo resultante sin que <ea precico llevar la calcinaciéon has-
2 gue las cenizas sean combpletamente blancas.

Sz determina, por ultimo, la alealinidad de cstas cenizas por el
método que ¢ indicara mas adelante. Un centimetro cubico de sosa
caustica corresponde a 90 me. de dcido ldctico, debiendo tencrss cui-
dado de ng emplear més que 80 c. ¢. del liquido filtrado, comio se ha
indicado.

Deobe tenerse eon cuenta que cuandp se trata de un vino rico en
procedimiento que acaba de indicarse no da resultados

azucar el
exactos.

La cantidad de acido lactico se expresarda en los boletines en gra-
mcs por litro, con una decimal.

XV —INVESIIGACION Y DETERMINACION DEL ACIDO CITRIC)D

Se empleara el siguiente método de Denigés: Se agitan con una
varilla de vidrio, en una capsula de porcelana, 10 ¢. ¢. de ving con
un gramo o gramoe y medio de biéxido de plomo y dos centimetros
cuticcs d» una solucion de sulfato de mercurio (0xido mercurico,
cinco gramcs; acido suifurico concentrado, 20 c. c.; agua destilada,
100 centimetros cubicos) y se filtra.

Si el filtrado no sale limpido, se repite la filtracion.

Se recogen, en un tubo de ensayo, de cinco a seis centimetros cua-
bicos de filtrado, se calientan hasta ebullicion y se les afiade #cta »
gcta (hasta 10 gctos) una scluecidn de permanganato potasico al 2
per 100, agitando después de la adicién de cada gota y mientras se va
produciendo una decoloracion.

Los vincs naturales sometidos a este tratamiento no presentan
mas que un ligero enturbiamiento, parecido a un velo, debido a las
trazas de 4cido citrico gue contiene normalmente.

Ea cambio, a la dosis dz 0,10 gr. vor litro, el enturbiamiento es
claramente acusade y es acompafiado de un precipitado nuboso a
partir de 0,40 gr. por litro.

Una vez comprobada la existencia de 4cido citrico en un vino, po-
dra evaluarse oproximadamente su cuantia por'medio de ensayos



comparatives con sclucicnes de acido citrice des valor conccido y con
vincs naturales analceces adicicnades v no adicionados de dichoe dcido.

XVI-—INVESTIGACION DEL ACIDG OXALICO

Se seguira el siguiente procedimiento, que ¢s ¢1 adewntado oficial-
mente en Suiza:

Tratense 50 c. c. nor una solucién de clcruro caleice v nor el amo-
niaco con el objeto de precipitar los oxalatos y los fosfates, El pre-
cipitado cbtenido se lava y se disuelve en 4cido clerhidrico diluide;
se alcaliniza la soluciéon por €] amoniaco, y después se le acidifica por

o%; 4cicdo acético. En el casc en que el precipitado no se haya disuel-
to por completo, se examinard al microsconio nara identificar el cxa-
lato calcico.

\‘4‘1'5‘,’5"/0

,  XVII—DETERMINACION DEL TANINO Y MATERIAS ASTRINGENTES

N/Se empleara el procedimiento Lowenthal, modificado por Car-
pené y Pi, cperando del mcdo sigulente:

Se extraera del ceniro del envase la muestra del vino a ensayar
y se filtrard. Del filtrado se medirdn exaclamente cinco ¢ 10 c. c., se-
gun que sean mas o menos ricos en principios astringentes. Gene-
ralmente, los vinos tintos deben ser analizados baio el volumen de
cinco centimetros cubicos; los rosados y los blancos ordinarios exi-
gen 10. Ea los muy blancos pueden ser precisos hasta 50 c. ¢. Para
decidir el volumen exacto, debe servir de guia el que, a: hacer la va-
loracion por medio del permanganato potasico del modo aue se des-
cribira en seguida, el volumen de permanganato necesario para des-
-componer el tanato de cinc debe ser prox‘mamente la mitad del ne-
cesario para descomnoner el ind‘go, de suerte que si, por ejemplo,
son precisos 10 c. ¢. de solucién permangénica para decolorar 10 c. c.
de solucién indigética, la dosis de vino scbre la cual debera operarse
serd aquella que exija aprex‘madamente cinco centimetros cubicos
de la solucion de permanganato,

M numero de centimetres cubicos medidos se vierten en una cap-
sula de porcelana, en la cual se afiadea cinco centimetros cubicos
de la disolucion de acetato de cinc (véase en su lugar correspondien-
te la preparacion de éste y demads reactivos necesarios para esta de-
terminaci6n); se mezclan ambos liquidos y se cbserva si el color del
vino se ha modificado.

La mezcla debera ser alcalina, lo que se averiguara por el papel
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de tornasol, y el vino debe tirar a} amarillo oscuro. Si no es alcalino,
se anadirén algunas gotas de amoniaco. La capsula de porcelana se
pone al bafic maria, con el objeto de evaporar la mayor varte del li-
quidz: e! agua del bafio maria, al entrar en ebullicién, su vapor bana-
14 dircctamente el fondo de la cansula. y si se tiene cuidady de cortar
un pcco la llama del mechero, cerrandp parcialmente la llave del
mismo, la ebullicion de! arua sera lenta y nodra conservarse muchas
horas sin que el nivel del agua baie en la caldera de una manera
muy sensible, pudiendo emplearse también para conseguirlo un bafio
de nivel constante.

La evaporacién del vino deberia ser muy lenta y podra abando-
narse a si misma, con la precaucion de agitar de vez en cuando la
capsula con un movimiento circular o transversal, nara extender el
depoésito, 1o cual favorecera la oneracién., Cuando €l volumen del vino
se hava reducido a menos de 1os dos tercios del primitivo, se quitara
la capsula del bkafio-maria, colocandola sobre un soporte, encima de
un pequeiip mechero; se reemplazara el vino evaporado con agua
caliente y se pondra a hervir. La ebullicion debe ser muy suave y du-
rar un minute anroximadamente. E] liquido hirviendo de la capsula,
con su nrecipitado, e verteran sobre un filtro, con el fin de separar
el precipitado del liquido, teniendo gran cuidado en recoger todo el
contenido de la capsula sobre. el fiitro. Una vez que ha filtrade
liquido, se lava, con un cuarto de litro, proximamente, de agug
viendo, el precipitado de tanato de cinc que quedd en e] filtro.

Procediendo de esta suerie se tiene la garantia de haber sepa
el tanato de cinc de los cuerpos extrarios que lo jmpurif}caban.

Se deja escurrir el flitro hasta que el panel esté suficientementd
seco; nara sacarlo del embudo se levanta con cuidado, y sin perderi\
nada del eontenido, se sumerge en un bocal de vidrio (de un volu-
men superior a dos litros), en el cual se habra verrtido previamente,
una capa de agua de algunos centimctros de altura. ,

Ahora habra que separar el tanino del cine, con el cual estd comw,
binado; esta separacién se consigue por medio del acide sulfurice;,
pero comq sobre las paredes. de la capsula de porcelana se encuentra
adherida una parte del precipitado de tanato de cinc, debera disol-,
verse, para verterla también en el bocal. Para ello se llenara la capr,
sula con. agua. fria, se mediran 10 c. c. de acido sulfurico concent;ra—‘
do y se dejaran caer algunas gotas en la capsula; el resto del acido
se verterd en. el bocal, '

)]

‘
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El acido sulfurico descompone el tanato de cinc y deja el tanino
en libertad, de suerte que disolvera o] tanatc existente en las pa-
redes de la capsula.

Se vertera en el bocal el aguz de la cépsula azidulada con el acido
sulturico, repitiendo el lavado varias veces, reuniendo en el bocal
todas estas aguas del lavado, agitindolas una vez juntas, asi como el
filtro, y con ello desapareceran las ultimas trazas del precipitado de
tanato de cinc.

De esta suerte se tendra en el bocal €] total de tanino que conte-
nian los centimetros ciibicos de vino con los que se haya operado, asi
como el cinc del acetatg de cine, el cual queda combinadc con el aci-
do sulfurico, pero sin estorbar la operacion que nos interesa.

Para determinar ahora el tanino, se acabard de llenar el bocal
con agua, hasta un trazo que se marque en é} sefialando dos litros,
se afladiran 10 c. c. de disolucién de indigotina, y se cargari una
bureta con la disolucién de permanganato de potasa.

Viértese gota a gota sobre el contenido del bocal el liquido de la
bureta, agitando fuertemente e! liguido.

E] color azul disminuird paulatinamente de intensidad, virandop a
verde, y después al amarillo verdoso, y, por fin, al amarillo sin traza
de verde.

En este instante se cierra la bureta y se lee e} numeryp de centi-
metros cubicos de solucion de permanganatc que se haya necesitado.

Sea, por ejemplo, 18,5 este niimero de centimetros cﬁblcos.‘

Veamos ahora como se calcula el peso del tanino contenido en
el vino:

Supongamos qgue al valorar la solucion de sulfoindigotina del modo
como se indica en el lugar correspondiente, se gastaron 124 ¢, c. de
1a solucién de permangan&ato para obtener el color amarillo; ahora
hinn sido necesarios pars cbtener este mismo color 18,5 ¢. ¢., de suerte
que 16,5 — 12,1 — 4,1; serén los centimetros ctibicos de permanganato
destruido por el tanino de los centimetros cgbicos de vino con los
que sé opero.

Sablendo ahora que cada centimetro cubico de la soldelén de per-
métiganato con que se ha opersdo (véase su preparacién en el lugar
correspondiente) corresponde s un miligramo de tamino puro, 4,1 se-
ridHi los miligranios de tanino contenidos en la cantidad de vino so-
mietido a) an4lisis; pero como la transformacién del tanino en tanato
de cinc y su precipitacion por el acido suifurico no sen completas, y,
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por otra parte, la solubilidad del tanato de cinc en el agua hirvien-
do no es absolutamente nula, resulta que es preciso multiplicar la
cifra obtenida nor el cceficiente 1.07 que los autores del método han
calculado para compensar dichas causas de error cuandp el analisis
se efeciiia sobre un peso de 10 miligramcs de tanino; ec decir, cuan-
do el volumen de permanganato necesario para descomponer e) ta-
nino se eleva, aproximadamente, a uncs 10 ¢. ¢, como hemoes adver-
tido anteriormente.

Resulta, pues, que en el ejemplo que hemos considerado, en los
centimetros cubicos de vino con que se haya operado. existiran
4,1 x 1,07 = 4,387 mg. de tanino, y multinlicando este resultado por
el factor conveniente, se obtendra la cuantia correspondiente a) litro
de vino.

Pur ejemplo: si hemos operado scbre 10 c. ¢. de liquido, resultari
que por litro de vino existiran 4,387 x 100 = 438 mg. — 0,438 g. de
tanino y materias astringentes, pues hay que tener en cuenta que este
método determina el conjunto de cuerpos astringentes anélogos al
tanino.

El resultado de esta determinacién se expresard en los laborato-
rios en gramos, con dos decimales.

XVIII.—DETERMINACION DE LA GLICERINA

Se adoptark el sigutente método, debido a Trillat:

Viértense 50 ¢. c. de vino en una capsula de plata colocada al
bafio maria.

8¢ evaporan con precaucién a 70° préximamente los dos tercios del
liquido. En este momento se agregan cinco gramos de negro aninfal,
pulverizado; se miezcla intimamente con el residuo y se evapora a
sequedad completa.

El residuo, después del enfriamiento, se muele y mezcla bien en
un mortere con ocho gramos de cal viva.

La mezela se presenta entonces bajo la forma de un polvo gris, que
no se aglutina ni se adhiere a los dedos. Este polvo se coloca en un
balén y es fuertemente agitado durante algunos minutos con 30 c. c.
de éter acético desecado y libre de alcohol. Se filtra, decantando y
cutdando de separar las primeras porciones de ligquido, que arrastran
al principio un poco de cal, y se repite otra vez ¢l mismo tratamiento.

Se obtiene asf un liquido absolutamente claro, eonteniendo en di-
solucion la totalidad de la glicerina que se trate de separar. Ccn este
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objeto se evapora en varias veces e] éter acético en una cépsula ta-
rada previamente, como !a usada nara la determinacion del extracto
seco a 100", primero al bafie muria, a 70", para desalojar la mayor
parte del éter acético, y después, en la estufa, a 60°, hasta peso cons-
tante, y se npesa la capsula.

Las pesadas deberan hacerse ccn las precauciones exigidas por las
propiedades higrométricas del producto.

La glicerina se expresar4 en 10s boletines en gramos por litro, sin
decimal.

XIX.—INVESTIGACION DE LA MANITA

En un vidrio de reloj se evaporan a baja temperatura de dos a
tres centimetros cibicos del vino a ensayar.

Si éste contiene manita en cantidad avreciable, ésta cristaliza y
se presenta al cabo dec veinticuatro horas bajo la forma de agujas
brillantes, muy finas y sedosas.

XX.—DETERMINACION DEL NITROGENO

Se toman 100 c. ¢. de vino, que se ethal en un matraz de Kjel-
dahl y se evaporan a sequedad.

Se le afiaden 15 c. c¢. de 4cido fosfosulftrico (que se vende en el
comercio ya preparado exclusivamente para esta determinacién), y
se pone en la boca d=1 matraz un embuds de largo téllo, y se calienta
primero como una media hcra con un foco calorifico poco intenso;
al cabo de este tiempo se calienta hasta que el Mquido entre en ebu-
1licién, y se mantiene asf todo el tiempo necesario para que la mate-
ria solida se disuelva y se obtenga un liquido perfectamente incolo-
rg y transparente.

Se deja enfriar y se afiade poco a poco y con precaucién unos 50
centimetros cibicos de agua; se vuelve a dejar enfriar y se trasvasa
a2 un matraz de fondo redondo, de un litro de capacidad; se lava va-
rias veces el matraz Kjeldah] con pequefias porciones. de agua y se
trasvasan al otro matraz, y asi se contintia hasta que los liquidos de
locién no sean Acidos,

Al matraz que contiene el liquido se le ariaden unas gotas de fe-
nolftaleina y luego solucion de sosa de 40 por 100 hasta que aparezca
el color rojo de la fenolftaleina, e inmediatamente. se une al aparato
de destilacién Aubin y se calienta.

Para recoger el amoniaco desprendido se coloca en el extremo del
serpentil un vaso que contenga 10 c. c. de sulfiarico normal,



Cuando el desprendimiento de amoniaco ha cesado, lo que se
conocera en que una gota del liguido destinado no azulee e! papel
sensible de tornasol, se vrocede a hacer un ensayo acidimétrico con
1a sosa normal. La diferencia entre 10 y el numero de centimetros
cubicos de sosa gue se emblean en el ensayo, multiplicada por 0,14,
da el nitrogeno por litro de vino. Esta cantidad se expresara en los
boletines con dos decimales.

XXI.—DETERMINACION DE LA ALCALINIDAD DE LAS CENIZAS

A las cenizas procedentes de 50 ¢. ¢. de vino, tratadas como se
indicé en Vi, se les afiadira algunocs centimetros cibicos de agua des-
{ilada hirviendo y se afiadiran 20 c. c. de acido sulfurico N/10. Se
introducira tedo el liquido y residuo en un matraz de Erlenmeyer, la-
vando la capsula que contiene las cenizas con pequefias cantidades
de agua hirviendo y afadiendp lag aguas del lavado al contenido en
el matraz de Erlenmeyer, adicionandose luego dos o tres gotas de
tintura de feno!ftalefna.

Sa calentari con precaucién sobre una bpequefia llama hasta ebu-
1licién suave; si se observase que durante ese tiempo el lquido se
colerea en rosa, seria sefial de que precisa una adicion de nueva do-
sis de &cido sulfurico N/10.

8in esperar a que se enfrie, se determina la acidez correspondien-
te al 4cido sulfdrico no combinado mediante una solucién de sosa
N/10. Hallando la diferencia entre el numero de centimetros cubicos
de acido empleados y el de sclucién alcalilna consumidos en esta alti-
ma, se tendrd expresada en centimetros cibicos de solucién alcali-
na N/10, por litro, 1a alcalinidad de las cenizas.

Se multiplicard dicha diferencia por 0.1380 y el producto serd la
alcalinidad en gramos por litro evaluada en carbonato potisico. Este
valor se expresari con una decimal.

XXII.—DETERMINACION DE L0OS CLORUROS

Método voluﬁétrico aprorimado—Se toman 10 c. ¢. de vino pre-
viamente decclorado con negro animal (perfectamente lavado y exen-
to de cloruros) y se neutraliza su acidez con algunas gotas de una
solucién de carbonato s6dico purisimo, pero haciendo de manera que
el liquido no resulte muy alcalino. Se afiaden unas gotas de solucion
saturada de eromato potasico, con 1o cual el liguido quedara de color
amarillo. Se vierte gota a gota el liguido de nitrato de plata especial

4
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tvease su preparacion en el lugar correspondiente), agitando conti-
nuamente, hasia obtener una coloracién rojo-ladrillo no muy intensa.
El numero de centimetros cubicos de liquide de nitrato de plata gas-
tados, dividido por 10, dara la cantidad de cloruros por litro del vino
ensayado, en cloruro de sodio.

Metodo electrogquimico exacto—Sz colocan 50 c. ¢. de vino electro-
litico y se construye la grafica resultante de las adiciones de cantida-
des conocidas de un liquido de nitrato de plata de valor conocido. Del
numero de centimetros ciibicos gastados, hasta llegar €] punto singu-
lar de la gréfica, se deducira exactamente la cantidad de cloruros con-
tenidos en los 50 c¢. ¢. de vino, y multiplicando por 20 se tendra la
cantidad de cloruros por litro de vino, expresados en cloruro de
sodio.

Los cloruros, en cloruro sodico, se expresaran, en gramos por litro,
con un decimal.

XXIII.—DETERMINACION DEL ACIDO FOSFORICO

En una capsula de platino se echan 50 c. c. de vino, a] cual se afia-
den 0,5 gr. de una mezcla de una parte de nitrato potdsico y tres
partes de carbonato sédico, y se evapora a consistencia de jarabe. Se
calcina, y el residug se toma con acido nitrico diluido: se filtra so-
bre un vaso de precipitar de unos 200 c. ¢, se lava con el mismo li-
quido el carbon, y luego se incinera el filtro con el carbon.

Las cenizas se humedecen con dcido nitrico y se lavan varias veces
con agua caliente; se filtra, y el liguido obtenido se afiade al primer
flltrado, Se le afiaden 50 c. e. de nitromolibdato amoénico y se calienta
durante una media hora en bafio maria de 80 a 95°. Se deja el vaso
en un lugar templado durante seis horas. Luego se decanta el liqui-
do claro sobre un filtro y se lava el vaso cuatro o cinco veces con
una mezcla de solucién al 10 vor 100 de nitrato amoénico y acido ni-
trico deluido. Luego se disuelve el precipitado que ha quedado en el
vaso con amoniaco y se filtra por e! mismo filtro. Se lava tres veces
el vaso y el filtro con amoniaco; al liquido resultante se le afiaden
10 c. ¢. de amonfaco, agitando este liquido, y, a la vez que se agita,
se le afiaden, gota a gota, 10 ¢. ¢. de mixtura magnesiana y 40 c. ¢.
de amoniaco.

Se deja reposar veinticuatro horas. Se filtra en filtro de 0,00011
gramos de cenizas y lava con agua amoniacal al tercio hasta que el
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liquido filtrado, neutralizado por acido nitrico, .o precipite con ni-
trato argéntico. Se deseca y caicina ¢} fiitro.

El peso obtenido se multiplica per 12.992 ¥ nos da ¢] anhidrido
fosforico pov litrg de vino.

XXIV.—INVESTIGACION DEL ACIPO NITRICO

Para proceder a ecta investigacion es ccnvenientisimo hacer pre-
viamentle un ensayo en blance, es decir, operar con agua en vez de
vino, haciendo tcdas las manipulaciones anteriores, porque pudiera
suceder que el agua, reactivos, filtros, vasos o el negro animal tu-
vieran nitrico o nitratos.

a) En I[Gs vinos blancos.—Se toman 10 c. ¢. de ving y se calienta,
para eliminar el alcohol; se decoloran con negro animul y se filtran.
S2 tomiz un tubo de ensayo, en que se pone un poco de difenilamina
con otro poco de acido sulfurico puro, y se agita para disolverlo. So-
bre este liquido se afaden cuatro o cinco gotas de vino decolorado,
teniendo cuidado gue esta adicion se haga escurriendo el liquido a lo
largo del tubo. Si la superficie de contactc de ambos liquides toma
color azul, es que el vino tienc acide nitrico o mitratos.

Para investiger cantidades pequenisimas de aAcido nftrico se evapo-
ran 100 ¢, c. de vino, hasta consistencia de jarabe, en una capsula de
porcelana, en bafio maria, v después de enfriamiento se afiade alco-
hol absoluto mientras ss preduzea precipitado. Se filtra, se evapora
el liguido filtrado hasta eliminacign completa del aleohol, se toma
el residuo con agua, se decolora con negro animal y se evapora has-
ta unos 10 ¢. ¢. y luego se opera como en el caso anterior.

b) En los vinos tinivs.—Se toman 100 c. c. y se les afladen seis
centimetros cubicos de subacetato de plomo v se filtra. Al filtrado se
le aftaden cuatro centimetros cubicos de una selucion concentrada de
sulfato magnésico y un poco de negro animal S filtra, y con el li-
qQuidc filtrado se opera como en el case anterior

¢) Prcecedimiento general suficienie—La investigacion de peque-
fias cantidades de acido nitrico no suele tener, en general, gran im-
portancia, pues tlene por objeto determinar si se ha empleado agua
conteniendo aquel acido, y este agua puede haber sido introducida en
el vino por el lavado de los utensilios y de los recipientes de vinifica-
cién, que suelen retener alguna cantidad. De suerte que, como la re-
accion anterior es muy sensible, ¥y como en la mayoria de los casos
solamente interesara conocer si se han afladido cantidades relativa-
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mente grandes de acido nitrico, en dichos casos bastard proceder del
modo siguiente: Se introducen en un tubo de ensayo 10 c¢. ¢. de una
solucién de C.! gramos de difenilamina en 100 ¢. ¢. de acido sulfurico
puro (no empleando soluciones muy concentradas, a veees recomen-
dadas), y se vierten encima cinco centimetros cubicos de vino, dejan-
dolas manusr muy lentamente para que no se mezclen con el acido
sulfurico (pudiendo ser necesario cnfriar enérgicamente el tubo).

Si el vinp contlene una cantidad un poco aprecilable de acido ni-
trico, se producird en sezulda (o més lentamente, si el vino se ha
mezclaic, en parte con el acido) una coloracién azul en la superficie
de contacto de los dos liquidos. Esta coloracion se distinguird facil-
mente aun cuando el vino pardee, colocando el tubo delante de una
hoja de papel blanco. Este método puede seguirse también con el vino
preparado Segin a).

XXV .—INVESTIGACION DEL ACIDO SULFURICO LIBRE

En el caso de que la cantidad de sulfatos, en sulfaty potdsico, sea
elevada con relacién a la de cenizas, habra que investigar el acido
sulfirico libre, para lo cua}l se empleara el siguiente método, oficial
en Francia: Efectiiese una determinacion del dcido sulfurico, operan-
do con las cenizas del vino, y tréjtense éstas por el agua acidulada con
acido clorhidrico. Si la determinacion del acido suifurico efectuada
sobre las cenizas da un resultado menor oue la realizada sobre el
vino, se deducira la presencia de acido sulfdrico libre.

XXVI—INVESTIGACION DEL ACIDO CLORMIDRICO LIBRE

En ¢! casc en que la cantidad de cloruros, en clorurp sédico, sea
elevada, con relacion a la cantidad de cenizas, serd preciso proceder
a la Investigacion del 4cido clorhidrico libre, para lo cual se destila-
ran hasta sequedad 50 c. ¢. de vino y se investigara el acido clorhi-
drico en el preducto destilado, y si la presencia de dicho 4dcido se
revela claramente por los reactivos usuales se deducira la presencia
del acide clorhidrico libre en el vino examinado.

XXVII.—DETERMINACION DE LA ALCALINIDAD DE UN VINO

Se evaporan a sequedad 100 c. c. de vino en capsula de platino;
luego se calcina el residuo, con cuidado, a la llama de una lamparilla.

La materia carbencsa se ageta con agua callente y se filtra sobre
un vaso de Dprecipitar.
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El filtro y el carbén que quedan se calcinan nuevamente en la
capsula de platino,

El residuo se disuelve en algunos centimetros cubicos de  4acido
clorhidrico caliente, sin preocuparse de las particulas de carbén que
quedan; esta solucién se aitade a la anterior, se hierve. y al liquido
hirviendo se le afiadirg algunas gotas de solucion caliente ds cloruro
barico (al 10 por 100) para precipitar por completo los sulfatos; se
afiaden luego algunas gotas de cloruro férrico, para fliar el acido
fosférico, y a continuaciéon se elimina el acido clorhidrico nor evapo-
racién a sequedad.

E! residuo se toma con agua caliente y se afiade una lechada de
cal hasta reaccién alcalina.

Se filtra ¥y se lava con agua caliente hasta obtener 100 ¢. c¢. de 1i-

quido filtrado.
Se hierve este liguido y se le aflade amoniaco y carbonato améni-

co, y se mantiene un rato la ebullicion y se agita constantemente.

Casi hirviendo se filtra y lava con agua caliente, y el liquido res-
tante se evapora en capsula de platino.

Se deseca completamente en estufa de aire y se calcina al rojo
sombra hasta que comienza la fusion del residuo, para eliminar las
sales amoniacales.

El reslduo sOlide se toma con agua caliente y se flltra, quedando
en el flliro la magnesia.

El liquido filtrado se evapora a sequedad en capsula de platino;
después de adicion de 4acide oxalico puro, se seca y calcina dulce-
mente; al residuo ce le afiade nuevamente acido oxalico y unas gotas
de agua y se vuelve a evaporar y calcinar,

Se tcma con agua y flltra el liquido obtenido; se evapora y seca
otra vez en capsula de platino y se pesa, 10 que nos dara el peso de
los cloruras de sodio y potasio.

Se disuelven estos cloruros en agua y se le afiade solucién de clo-
rurc platinicg suficiente; se evapora, casi a sequedad, en bafio maria,
teniendo la precaucion de que entre la cdpsula y el bafio haya un
rodete de cartén.

El residuo se tcma con alecho] de 95° y se filtra por flltro doble
¥y lava con alcchcl, hasta que el filtrado ralga incoloro; se secan los
filtros en estufa de vapor de agua y se pesan.

El peso obtenido, multiplicado vor 0307 nos dara el cloruro po-
tasico.
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Este peso de cloruro potasico se resta del pesd anterior de cloru-
ros y nos dara por diferencia el neso covrespondiente de cloruro s6-
dico.

El peso de cloruro potasico. multiplicado por 6.3, da 1a potasa
por litro,

El peso de cloruro sodico, multinlicado por 5.3, da la sssa nor litro.

XXVIII—INVESTIGACION DEL BARID Y DEL ESTHCNCIO

Se evaporan unos 300 ¢. ¢. de vino y se incinera el extracto. Las
cenizas se funden con una mezcla de carbonato sédico y votasico; el
producto fundido se trata por agua y se recoge en un filtro la parte
insoluble y se lava mientras haya indicjog de sulfato; luego se disuel-
ve en unas gotas de acido clorhidrico, y en esta solucion, que cohten-
dré los cleruros baricg y estroncico, se le reconoce por el espectros-
copio. Si hay hario, en el especlro apareceran muchas rayas amari-
llas ¥y verdes. Si hay estroncio, una raya amarilla, dos reias y una
azul. Si vp se tuviera espectrcsconio, se trataria e] liguido clorhidri-
co anterior por sulfato cdlcico y daria precipitado al instante, si hay
Paﬁo, y al caho de algan tiempo, si hay estroncio.

XXIX. —DETERMINACION DEL COBRE

e determinara vor via electrolitica en medio litro ¢ un iitro de
vino, o en sus cenizas, tratadas por cl acido sulfuries y ¢l dcido ni-
trico.

Se pesara el meta) depositado en el electrodo de platino, se disol-
vera luego el acido nitrico v se nondri ] cobre en evidencia por el
meétodo usual

Ese preferibic operar scbre la sclucion de cenizas dey vino.

XXX ——DETERMINACION DE CTRAS MATERTAS MINERALES
Se seguiran los métodos usuales en el andlisis mineral.
XXXI.—INVESTIGACION DEL ALUMBRE

Se operara segan el siguiente método de M. Georges:

Se vierten en un tubo de ensayp 20 ¢. ¢. de vino y dos centimetros
cubicos de una solucién de tanino puro de 3,40 g. por 100. Se agita y
se afiaden cuatrg centimetros cubicos de una sciuciéon al 24 por 100 de
acetato de sosa cristalizada, agitando de nueve 3 tubo con su conte-
nido y dejandole luego en repasc, sin deiay de dbservar el tubo.

Los vinos normales sin alumbre quedan clarcs o no se enturbian
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mas que ligeramente; los vinos con alumbre afadido vroducen., al
cabo de alguncs minutos. un precipitado grumoso.

En el caso de una reaccion positiva se impone la determinacién de
la alumina, operando sobre 100 c. c. de vino.

XXXII.—INVESTIGACION DEL ACIDC SALICILICO

Se toman 20 c. ¢. de vino y se les afiade dos gotas de acido clorhi-
drico y 25 ¢. ¢. de bencina cristalizable; se agita con precaucién du-
rante algunos minutos, de suerte que no Se emulsione; después se
deja en reposo. Se decanta 1a bencina, se filtra en un tubo bien limpio,
se vierte en el tubo un centimetro cibico de agua destilada, y segui-
damente, gota a gota, una solucién muy diluida de percloruro de
hierro; se agita y se deja en reposo. El agua que ocupa el fondo se
colorea es violeta, si el caldo esta salicilado, y sera incolora o amari-
llenta si no esta salicilado.

Para evitar la emulsién, la agitacién debe hacerse haciendo girar
horizontalmente alrededor de su eje el tubo que contiene los dos 1f-
-quidos.

La solucion de percloruro de hierrc debe ser rigurosamente neu-
tra y muy diluida. Debe prepararse en el momento de su embpleo di-
luyendo una solucion de percloruro de hierro, tan neutra como sga""
posible, hasta que su coloracién sea apenas sensible, La adicié el
percloruro debe hacerse gota a gota y con precaucién, pues un e
de reactivo hace desaparecer la reaceidn,

XXXIII.—INVESTIGACION DEL ACIDO BORICO

Se toman 25 c. c¢. de vino, que se evaporan € incineran. Las cehizas
se tratan por un centimetro chbico de acido sulfurico. y el liquido
pastoso se vierte en un peguefio matraz. Se lava la capsula con tres
centimetros de alcohol metilico puro, en dos veces, y se vierte en el
matraz. Sc tapa en seguida, y se adapta a un refrigerante; se ca-
lienta la mezcla, hasta que aparezcan vapores blancos de acido sul-
furico, y se inflama seguidamente el liquido destilado recogido, evi-
tando una evaporacion parcial!, después de haberlp trasvasadc a un
pequefip platillo. La llama, sobre tcdc cuando se la observa colocan-
dose delante de un fondo negro y evitando una luz demasiado inten-
sa, toma ya una coloracién claramente verde, sobre todo al princi-
pio, para una cantidad de Acido korico d2 una décima de miligramo,



XXXIV.—INVESTIGACION DEL ACIDO BENZOICO

Se cperara segin el siguiente método de M. Robin:

Témense 50 ¢. c. de vino y cologuense en una probeta. Adiciénese
unas gotas de percloruro de hierro y de acido clorhidrico, agitando
eon 50 c. c. de éter sulfurico, y déjese reposar, Lavese el éter dos ve-
ces con agua destilada. Agitese con 25 ¢, ¢. de solucion alcohélica de
bicarbonato de sosa (agua, 100 ¢. ¢.; alcohol, de 95°, 30 ¢. ¢.; bicar-
bonato de sosa, un gramo). Coléquese la solucién alcalina en una cap-
sula y evaporese al bafio marfa hasta sequedad. Déjese enfriar la cap-
sula y viértase sobre el residuo una mezcla de cinco centimetros ci-
bicos de acido sulfarico puro de 66° y 10 gotas de Acido nftrico, con
lo cual se impregnara todo el residuo, y espérese a que haya desapa-
recido la ecpuma. Caliéntese sobre una pequefia llama, procurando
que ésta no toque al fondo de la cApsula hasta que emplecen a des-
prenderse vapores blancos; la solucidn debe quedar incolora o amari-
llo-palida. Déjese enfriar. Viértase el contenido de la cAvsula en un
matraz que contenga 50 ¢. ¢. de agua destilada y un tirita de papsl
tornasol rojo. Si el liquido toma un color amarillo, seré indicio casl
clerto de la presencia de dcldo benzolco, ¥ se continuard en la for-
ma siguiente:

Alcalinicese el liquido amarillo por el amoniaco (15 ¢. ¢. de amo-
niaco, a 22°, aproximadamente); déjese eniriar, Viértase gota a gota
sulfuro amoénico, agitando después cada adicion. Si e] vino contiene
4cido benzoico aparecersi una coloracion rojo-anaranjada mas o me-
nos intensa, segun sea la cantidad contenida.

XXXV.—INVESTIGACION DEL ACIDO FLUCRHIDRICO

A 200 c. c. de vino se les afiade 20 c. ¢. de una sclucion de acetato
barico al 10 por 100; se agita por medio de un agitador y se deja.
Iuego en reposg durante un minimo de quince minutos.

81 el vino es muy nobre en sulfates, convendra afiadirle, antes que
el acetato barico, y ademéis de éste, algunas gotas de una solucion
concentrada de sulfato s6dico. Filtrese, y cuando todo el liquido haya
pasado por el filtro, JAvese éste una o dos veces con agua, déjese es-
currir e introdizease con su contenido dentro de un crisol de platino,
e incinérese luego a la mufla o sobre un mechero Bunsen. Déjese en-
friar y afiddanse a las cenizas dos centimetros cilibicos de édcido sul-
farico purisimo.

Sobre €l crisol se coloca un pequefio matraz de vidrio recubierto



previamente en su parte convexa con una capa de cera, de punto de
fusion relativamente elevado, sobre la cual se trazan algunos signos
o cifras que dejen el cristal perfectamente desnudo.

BEste dibujo conviene trazarlo con un estilete o punzén, de ma-
dera o hueso, nunca de metales duros que puedan rayar el cristal e
inducir a falsas interpretaciones del resultado final de la operacion.

A fin de evitar escapes es conveniente interponer entre e crisol ¥
el matraz, bafiado en cera, una redondela de caucho.

El matraz se tapa por medio de un tapén, atravesado por dos tu-
bos de vidrio, destinados a hacer pasar por el interior de dicho ma-
traz una corriente continua de agua fria, evitando asi que la cera se
derrita.

En esta disposicion se celienta el erisol sobre una placa de amian-
to, a fuego muy dulce (un mecherp microquimico es suficlente), du-
rante una hora préximamente, al cabp de Ia cual se retira el ma-
traz del fuego, y se le quita la capa de cera, primero, calentindola,
y frotandola luego con bencina.

En presencia de flio, los trazos o cifras dibujadas en la cara, se-
gun hemos dicho, habran gquedado grabados sobre e] vidrio del
matraz,

La produccion de figuras de corrosion, visibles solamente soplan-
do el aliento sobre el matraz, no puede ser considerada ocmo una
prueba cierta de la adicién de fluoruros en el vino ensayado, mien-
tras que, cuando se trata de un caldo fluorurado, e grabado es lim-
pio y perfecto y directamente visible a simnle vista, pudiendo, ade-
més, comprobarse, con una lente o por medio de una aguja o pun-
ta aguda, que el grabado en hueco existe realmente en la superficie
del matraz. .

Preparands soluciones de agua destilada con 0,001, 0,602, 0,003,
0,04, 0,05, 0,010, etc.; gramos por 100 de fluoruro amoénico (cuerpo gque
contiene préximemente la mitad de su peso de fitor) y operando
con estas soluciones exactamente de: mismo modo que hemos indica-
do para el vino se dispondri de matraces tipos, cuyos grabados po-
dran servir de términos de comparacién para determinar de un mo-
do aprcximado la cantidad de fiwor contenida en un vino.

XXXVI.—INVESTIGACION DEL ABRASTOL

En un frasco de 250 c¢. ¢. se vierten 50 c. ¢. de vino, 10 gotas de
acido sulftrico y 25 gr. de bioxido de plomo. Se agita durante cinco
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o seis minutos y se filtra en un filtro moiado. K1 liquido filtrado, que
debe ser de una limpidez absoluta, se !¢ agita, previa adicion de un
centimetro caubico de cloroformo, y se deia reposar.

El cloroformo, que descendera a! fondo del frasco, sera incoloro,
si el vino no contiene abrastol. y se coloreara en amarillo si existe

dicho cuerpo, alterando la composicion del caldo.
La reaccion se revela con 0.01 g. de abrastol por litro.

Se recoge el cloroformo y Se evapora en una capsula pbequefia de
porcelana. E] residuo amarillento es tratado por una gota de acido
sulfurico concentrado, ¥y se coloreard en verde si el vino contiene
0,02 g. ¢ mis de abrastol por litro.

XXXVII—INVESTIGACION DEL CARAMELO

Se operard cegun el siguiente método de M. Jagerschmid:

Se toman 100 c. ¢. de vino y se poneri en un vasg de cristal de Bo-
hemia de 250 c. ¢.; se afiade una solucion de albumina, compuesta de
partes iguales de clara de huevo fresco y agua destilada, y se calienta
hasta coagulacién ccmpleta de !a albumina. Se filtra y se evanora el
filtrado al bafio maria en capsula de porcelana hasta consistencia si-
rubosa. (En vinos dulces debe hacerse esta evaporacion a temperatura
inferior a 100° nara evitar una caramelizacién parcial del azdicar.)

El residuo se divide en dos partes: una de ellas se emu'siona por
el éter; la solucion etérea es decantada en una pequefia capsula de
pereelana, y, evaporada a sequedad, se deja caer sobre el residuo una
o dos gotas de una solucidn recientemente preparada de resorcina
al 1 por 100 en 4cido clorhidrico concentrado: en nresencia del ca-
ramelo se produce inmediatamente una coloraciéon nermanente rojo-

cereza. Esta reaccion es muy sensible.
La otra parte del residuo se emulsiona por la acetona, se decan-

ta la solucibn sobre un filiro y se recoge el filirado en un tuby de
ensayo; se adlciona acido clorhidrico concentrado, y en presencia del
caramelo se producird una coloracién rojo-carmin.

XXXVIIl.—EXAMEN POLARIMETRICO

Para este ensayo se empleard el vino decolorado y preparado tal
como Se ha indicado nara la determinacién de las materias reducto-
ras. La observaci6én polarimétrica se hara en tubo de 20 cm., ¥y su re-
sultado se expresaria en grados polarimétricos y fracciones centesl-
males de grado, La observacién polarimétrica debe hacerse con el
liquido a 15° C., 0, en su defecto, proceder a la oportuna correccion.



XXXIX.—INVESTIGACION DE LA SACAROSA

Si en el examen anterior e] vino ha presentado un noder rotatorio
2 la derecha notable, sera preciso investigar la sacarosa y la dextrina.
Para ello se procedera del modo siguiente:

Se toman 1€0 c. c. de vino y se evaporan en cansula de porcelana
hasta reducirlos al tercio de su volumen, e trasvasa el residuo a un
matraz calibradc de 100 ¢. c., se lava la cdpsula un par de veces con
agua destilada. empleando unos 50 c. c. en estos !avados; las aguas
de cllos se incorporan al liquido evaporado, se afiade un centimetro
cabico de acido clorhidrico de 1,19 de densidad y se calienta durante
media hora al bafio maria hirviendo, Se alcaliniza muy ligeramente
el liquido ccn sosa caustica, se deia enfriar y se combleta hasta X
100 c. c. con agua destilada.

En el liguido resultante ss determinan las materias reductoras
exactamente como se ha indicado en VIII nara el vino antes de In-
version.

Hallada la cantidad de azacar contenida en el liquido después de
la inversion, se resta de ella la cantidad de azicar reductor hallada
directamente antes de inversion, y la diferencia, multiplicada por 0,95,
es la sacarosa.

El resultado se expresardi en gramos por litro de vino, con una
decimal.

Si en los dos ensayos mencionados, la cantidad de materias re-
ductoras ha resultade igual, se deducird que e] vino examinado no
contenfa sacarosa, y debera investigarse la dexfrina.

XL.—INVESTIGACION DE LA GOMA ARABIGA Y DE LA DEXTRINA

Si el vino que daba, antes de inversién, una notable desviaciém
polarimétrica a la derecha, ha resultado, segin XX¥IX, no contener
sacarosa, se hard nuevo ensayo polarimétrico con dicho liquido des-
pués de inversion, y si persiste la desviacion a !a derecha, se pro-
cedera del modo ciguiente:

Se mezclan cuatro centimetres cubicos de vino con 10 c¢. c. de al-
cohol de 96°.

8i no se produce mas que un ligero enturbiamiento. no existe en
el vino ni goma ni dextrina.

Por el contrario, si se produce un precipitado grumoso y viscoso,
una parte del cual cae a: fondo y la otra narte queda adherida a las
paredes del tubo, se deberan evaporar 100 c. c¢. de vino hasta redu-
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cirlgs proximamente a cinco centimetros cibicos, y agitands al mismo
tiempo, se afadira alcohol de 90 hasta que no se produzca mas pre-
cipitado.

Al cabo de dos horas, se filtraréd el precipitado, se le disolvera en
30 c¢. c. de agua y se introducira la soluciéon en un balon de unos
100 c. c.

Se afadira un centimetiro cubico de 4cido clorhidrico de 1,12 de
densidad, y se cerrara e] balén con un tapén atravesado por un tubo
de vidrio, de un metro de longitud, abierto por los dos extremos.

Be calentara la mezcla durante tres horas al bafio maria hirvien-
do, y después del enfriamiento, se alcalinizar4 el liquido con una so-
lucién de carbonato sédico, se diluird hasta volumen determinado y
se dosificara, por el método indicado en VIII, el azicar formado nor
la transformacion de la dextrina o de la goma ardbiga; los vinos que
no las contienen no deben dar, si acaso, mas que trazas nor este pro-
cedimiento.

XLI.—INVESTIGACION DE LA SACARINA

Se seguira el siguiente prccedimiento de M. Blarez:

a) Modo operatorio—ToOmense 208 c. ¢. de vino, afitidase dos gra-
mos de acido fosférico siruposo, y se destilan, o bien se evaporan en
una capsula, si no se quiere recoger el alcohol, hasta reducirlo a un
poco mends de 1a mitad.

Se deja enfriar algo y se afiade poco a poco, en tres veces, revol-
viendo con un agitador, cada vez cinco centimetros ciibicos de solu-
cién de permanganato de potasa al 5 por 100, esperando a que el
color, debide al camaledn, haya desaparecido por completo, ¥ que la
regecion, que se manifiesta por un desprendimiento de burbujas ga-
segsas, haya terminado.

b) Agotamiento por el éter—De todos los disoiventes propuestos,
el éter ordinario de 65° es el que do mejores resultados desde todos los
puntos de vista. En un reciplente de decantacién con llave, de un
cuartp de litra de capacidad, se introducen 70 6 75 ¢, c¢. de éter, y
después de haberlo agitado, se vierte en ellos 50 ¢. ¢c. de vino, tratado
coma se ha dicho anteriormente. Se agita vigorosa y vivamente du-
rante dos o tres minutos, repitiendo dos o tres veces la agitacion. Dé-
Jese en repaso, y entonces los dos liquidos se separan, y en este mo-
mento se abre la llave y saldrj el vino agotado. Con el mismo éter se
trata el restante vino preparado y se opera del mismo modo que la



primera vez. El éter queda asi separado por completo del ‘Vino ¥ g8
guidamente se filtra.

¢) Determinaciéon del sabor dulce.—Se evapora en una cé.p’s‘ula de
porcelana el éter que ha servido para el agotamiento en las operacio-
nes anteriores. Cuando el residuo se ha secadc bien, se pasa la yema
del dedo ligeramente humedecida por la pared interior de la capsula,
y se cata. E] sabor dulce, que no se atenua por la impureza del vino,
se aprecia perfectamente, siempre que el vino contenga un miligramo
de sacarina por litro; con doble dosis, el sabor es muy pronunciadé.
Si el sabor dulce no se aprecia, no se podra afirmar la existencia
de sacarina en el vino, aun en el caso en que por tratamientos ulterio-
res obtuviésemos la formacion de salicilatc de hierro.

d) Transformacion de la sacarina en dcido salicllico—Esta trans-
formacion se hace por el procedimiento clasico de fusion con la spsa
céustica, Es operacion muy delicada, porque es preclso mantener du-
rante un cierto tiempo una temperatura un poco superior a 250°, y no
calentar demasiado. Si el residuo tiene un sabor dulce, se le trata con
tres centimetros cubicos de lejiz de sosa, con la cual se lava 1o cep-
sula, y se trasvasa a un pequefio crisol de plata.

La capsula de lava con dcs centimetros cibicos de leifa de sosa, ¥
seguidamente el licor alcalino se vierte en el crisol y se mezcla con
€l que hay ya en él. El crisol ss entierra, dos terceras partes, en un
pequefio bafio de arena calentada directamente nor un mechero Bun-
sen; el agua se evapora y el producto se deseca por completo. En-
tonces se coge el crisol con una pinza de hierro y se calienta con mu-
cha precaueién a la llama de un Bunsen, de modo que todas las par-
ticulas del producto sélido que contiene sufran la fusién. Se remueve
1a masa con un hilo de platino, nara favorecer esta fusion, y se deja
enfriar.

e) Extraccion del dcido salicilico formado por fusién con la sosa.—
Se vierte en un crisol de dos a tres centimetros cibicos de agua, ¥y
gota a gota, y revolviendo al propio tiempo, se adiciona 4acido clorhi-
drico puro. Se continua echando hasta que cese toda efervescencia y
se haya obtenido un liquido limpido y francamente acido. Este liguido
es incoloro cuando la operacion se hizo bien. Se trasvasa a un tubo de
ensayo algo ancho, se limpia con agua destilada el crisol, se trsvasa
al tubo de ensayo el agua del lavado hasta obtener unos 15 centime-
tros cubicos del liquido. Se asegura de que el liquido es francamente
Acido, pero sin un gran exceso. Una vez Irio, se vierte en el tubo 25

L.
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centimetros cubicos de bencina cristalizable y se agita fuertemente re-
petidas veces durante cinco o seis minutos. La bencina extrae el acido
salicilico. Después de reposo y separacién de los liquidos en dos capas.
se separa la bencina, que se lava cuidadosamente, agitandola con 10
centimetros cubicos de agua destilada; se separa ésta y se filtra la pri-
mera en un tubo seco sobre un pequenc flitro de papel, que le quita
toda el agua del lavado, pues es preciso no dejar pasar acido clorhi-
drico alguno con la bencina. Se afiade dentro del tubo en gue ests: la
bencina filtrada cinco centimetros ciibicos de agua destilads, a la cual
se le ha afiadido una gota de solucién reciente de alumbre de hierro
al 1 por 100. Se agita durante un minuto y se deja reposar.

El liquido acuoso, si existe acido salicilico, se separa coloreado en
violeta amatista mas o menos pronunciada.

Habilendo operado en las condiciones expuestas, el acido salicilico
obtenido no puede provenir mas que de la sacarina existente en el
vino examinado.

4
b XLII~-INVESTIGACION DE LA DULCINA

r;.f Se le adiciona al vino carbonato de plomo, evaporando al baio

. ", wnaria hasta obtener una pasta espesa. El residuc se trata por el al-

cohol, y el cxtracto alecoholico evanorado a sequedad sc trata repeti-
das veces por el éter hasta agotarlc. El extracto etéreo filtrado de-
posita la dulcina pura, pudiendo reconocerse por su sabor dulce y su
punto de fusicn (173-174°). Se caracteriza, ademas, nor las reaccio-
nes signientes: A la dulcina ein suspenszion en un voco de agua se le
adiciona de cinico a ocho gotas de una sclucion de nitrato de mer-
curio, exento de acido nitrico; se calienta seguidamente ocho ¢ diex
minutos en upr hafio maria hirviendo, produciéndose en estas condi-
clones una ligesa coloracion violeta, que aumenta con la adicion de
una pequefia cantidad de peréxido de plcmo.

Si se calicnta la dulcina durante algun tiempo con tres g cuatro
gotas de feno! y de 4cido sulfurico concentrado, y se¢ la diluye des-
pués coen agua y afiade amoniaco, resultard que en la superficie de
contacto con los des liguidos, no miscibles inmediatamente, se forma-
r4d una zona azul

XLIII—OTRAS DETERMINACIONES E INVESTIGACIONES

Para otras determinaciones o investigaciones analiticas, que pue-
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de ser convenicnte o necesario realizar en algunos casos, consultense
los tratados moderios de andlisis.

Determinaciones numeéricas.

En tcdos los resuitados finales de los calculos que siguen a conti-
nuacién, debe tenerss en cuenta que debera afadirse una unidad a la
ultima cifra decimai conservada (del orden que en cada célculo se in-
dicard), cuando la primera despreciada sea igual o superior a cinco.

I.——ALCOHCL EN POTENCIA

Se disminuye en una unidad e} numerpo de gramos por litro de
materias reductoras, y se multiplica 1a diferencia por el coeficiente

0,059.
El preducio resultante sera el aicohol en potencia por 100, o sea el

grado alcohdlico en potencia al estado de azucar.
Se expresard en los boletines con una decimal.
II.—ALCOHOL TOTAL EN PESO

Se suman el grado alecholico con el aleoho]l por 100 en potencia,
obtenido segun I, y la suma ce multiplica nor el coeficiente 7.943,
Se expresara en los boletines con una decimal.

IIT.-—ACIDEZ FIJA

Del numero de gramcs y decigramos de acidez total por litro cal-, of "
culado en acido sulfurico, se deducird el nimero de gramos y defﬁp i
gramos de acidez volatil por litro, calculada también, desde luego, C )
4cido sulfarico. ‘ | @

La d~erencia sera el nimero de gramos y decigramos de acidez * N
fija por litro de vino, calculada en 4cido sulfurico. ‘5, ’

Para tenerla expresada en acido tartrico, deberd multiplicarse la

anterior diferencia por el coeficiente 1,53.
En los boletines se expresard la acidez fija en acido sulfurico y

tartrico con una decimal.
IV.—EXTRACTO SECQ OFICIAL SIN AZUCAR
De la cantidad obtenida por litro para el extracto seco por el mé-
tcdo oficial se deducira integramente !a cantidad de materias reduc-

toras por litro.
La diferencia que constituye el extracto seco sin aziucar se expre-

sara en gramos y decigramos por litro.



