RED INTERLABORATORIAL DE VINOS

DETERMINACION DE ACIDEZ VOLATIL
1. Definicion

Laacidez vol&til eslaacidez debida alos &cidos grasos pertenecientes ala serie acética
gue se encuentran en los vinos, disociados 0 no, ya sea al estado libre o combinados en
formade sales.

2. Principio del método

Valoracion de los acidos volétiles separados del vino por arrastre de vapor de agua y
rectificacion de los vapores. El vino se acidifica agregando &cido tartérico antes del
arrastre. El indicador empleado es lafenolftaleina.

Previamente debe eliminarse el anhidrido carbonico del vino.

La acidez debida a anhidrido sulfuroso libre y combinado destilado en dichas
condiciones debe restarse de la acidez del destilado. En este caso €l reactivo indicador
es engrudo de almidoén.

Debe restarse, asimismo, la acidez debida al écido sorbico eventualmente afiadido al
vino.

3. Material necesario
3.1. Aparatosy material devidrio
3.1.1. Aparato de arrastre de vapor de agua, compuesto por:

e Un generador de vapor de agua; el vapor de agua producido debe estar exento de
anhidrido carbénico.

e Un barboteador.

¢ Unacolumnarectificadora.

e Unrefrigerante.

Este aparato de arrastre de vapor de agua debe responder alos tres ensayos siguientes:

a) Vapor de agua exento de anhidrido carbénico:

Poner en el barboteador 20,00mL de agua destilada descarbonatada. Recoger 250mL de
destilado en erlenmeyer de 500mL y afadirles 0,1mL de solucion de hidroxido de sodio
0,1 N y dos gotas de solucion de fenolftaleina. La coloracion rosada debe permanecer
estable durante, por o menos, 10 segundos.

b) Acido acético arrastrado mayor a 99,5%:

Poner en el barboteador 20,00mL de &cido acético 0,1 M. Recoger 250mL de destilado
en erlenmeyer de 500mL. Vaorar su acidez con la solucion de hidroxido de sodio
0,1 N. El gasto de esta solucion debera ser, como minimo, de 19,9mL.
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c) Acido l&ctico destilado menor al 0,5%:

Poner en el barboteador 20,00mL de solucién de acido lactico 1 M. Recoger 250mL de
destilado en erlenmeyer de 500mL. Valorar su acidez con la solucion de hidroxido de
sodio 0,1 N. El gasto de esta solucién debera ser como méaximo, de 0,1mL.

Todo aparato que satisfaga estos tres ensayos constituye un aparato oficial internacional.

3.1.2. Pipetas graduadas

3.1.3. Pipeta graduada de 20,00mL

3.1.4. Espétulas

3.1.5. Bureta de 10,00mL con pinza de mohr
3.1.6. Buretade 10,00mL con llave de vidrio
3.1.7. Balanzaa 0,0001g

3.1.8. Balanzaal 0,1g

3.1.9. Vaso de bohemia de 250mL

3.1.10. Erlenmeyer de 1000mL

3.1.11. Matraz aforado de 1000,00mL
3.1.12. Probeta de tefl6n de 100mL

3.1.13. Matraz aforado de 100,00mL

3.2. Reactivos

3.2.1. Acido tartérico cristalizado (C4HeOs)

3.2.2. Hidréxido de sodio en lentejas (NaOH), ppa

3.2.3. Etanol neutro a 95-96% vol

3.2.4. Fenolftaleina

3.2.5. Acido clorhidrico concentrado (HCI), densidad= 1,18 g/mL a20°C
3.2.6. Yodo metélico (I2), ppa

3.2.7. Yoduro de potasio cristalizado (K1), ppa

3.2.8. Almiddn soluble ppa

3.2.9. Tetraborato de sodio decahidratado (borax:Na,B40;.10H,0)
3.2.10. Biftalato de potasio, CgHs04K, ppa.

3.2.11. Anhidrido arsenioso (As,03), ppa

3.2.12. Bicarbonato de sodio (NaHCOs), ppa

3.2.13. Oxido de calcio (Ca0)

3.2.14. Acido sulfurico (H,SO4), ppa, densidad= 1,84 g/mL

3.2.15. Acido acético glacial (CHsCOOH), ppa, densidad= 1,06g/mL
3.2.16. Acido léctico (CH;CHOHCOOH), ppa

3.3. Soluciones

3.3.1. Solucién de hidroxido de sodio al 50% (m/v)

Para preparar 1t de NaOH a 50% pesar en balanza comun (3.1.8) 500g de NaOH en
lentgias (3.2.2), colocarlas en un erlenmeyer de 1000mL (3.1.10) ayudandose con un
“embudo” de papel. Luego comenzar a agregar € agua dedtilada refrigerando
constantemente el matraz pues la reaccion es exotérmica. Con aproximadamente 600mL
de agua se debe lograr disolver gran parte del NaOH. Evitar completar e matraz antes de
disolverla en su totalidad. Para completar e volumen hasta 1000mL se debe esperar que se
enfrie € liquido. Esta solucion no se valora pero se utiliza como base para preparar la
NaOH N/10.
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3.3.2. Solucidn de fenolftaleina al 2% en etanol neutro al 95-96% vol.

Pesar 2g de fenolftaeina (3.2.4) en balanza comun (3.1.8), colocar en vaso de bohemia de
250mL (3.1.9), disolver con etanol neutro a 96% val. (3.2.3), completar hasta 100mL y
homogeneizar.

3.3.3. Solucidn valorada de hidréxido de sodio 0,1 N

Tomar 8,2mL de NaOH a 50% (3.3.1) con pipeta graduada y colocarlos en un matraz
aforado de 1000,00mL (3.1.11). El agua que se usard para enrasar debe estar previamente
descarbonatada, para eso caentar 1,2 litros de agua degtilada en un erlenmeyer
manteniendo en hervor durante 10 minutos, enfriar, utilizar & agua para enrasar € matraz
y homogenei zar.

Valoracion de hidroxido de sodio 0,1 N

Para efectuar la valoracion se trabgja pesando en forma exacta una masa proxima a los
0,159 (g:1) de biftalato de potasio (3.2.10) en balanza de precisién (3.1.6) y disolviéndolos
en un vaso de bohemia de 250mL (3.1.7) con aproximadamente 30mL de agua destilada
previamente descarbonatada. Se agregan 2 gotas de solucion de fenolftaeina (3.3.3) y
valoramos desde bureta de 10,00mL (3.1.5) hasta coloracion rosada tenue que permanezca
por o menos 30 segundos, obteniendo un gasto n; de solucion de NaOH expresados en
mL. Repetir con otras dos tomas g, y g; de biftalato de potasio. Sean n, y n3 los gastos
correspondientes. Calcular las normalidades N1, N, y N3 segun:

1000 g
204,22xn

Promediar N1, N2y N3 siempre y cuando no difieran en més de 0,001N. S aguna de ellas
difiere en méas de 0,001N se deben redlizar dos determinaciones mas y promediar aquellas
que difieran en menos de 0,001N. Expresar € resultado al 0,001N.

El factor que afectard al gasto de la solucién de hidroxido de sodio se calcula segun la
formula:

_NR
01

Donde NR eslanormalidad cal culada segun lo explicado anteriormente.

3.3.4. Solucion de écido clorhidrico al 50% (v/v)

Se prepara diluyendo écido clorhidrico (3.2.5) en una probeta (3.1.12) con 50mL de
agua destilada, hasta llegar a 100mL, refrigerando. Homogeneizar con varillade vidrio.

3.3.5. Solucién de &cido sulfdrico a 10%

Se prepara diluyendo &cido sulfurico (3.2.14) en una probeta (3.1.12) con 90mL de agua
destilada, hasta llegar a 100mL, refrigerando. Homogeneizar con varillade vidrio.
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3.3.6. Solucion de Arsenito de sodio N/25

Para preparar 1000,00mL., pesar en balanza de precision (3.1.7) 1,9792g de As,05 (3.2.11)
el cual se encuentraen e desecador por ser muy higroscépico (12 hs. antes) y colocarlo en
matraz de 1000,00mL, luego agregar 1,69 de hidroxido de sodio en lentgas (3.2.2) para
ayudar a disolver, agitar hasta dilucion total. Como hay exceso de hidroxido de sodio,
neutralizar con écido sulfarico a 10% (3.3.5) usando como reactivo indicador fenolftaleina
(3.3.2), que se coloca previamente ala neutralizacidn, pasando de rosado aincoloro.

Por otro lado en un erlenmeyer de 500mL disolver 8g de bicarbonato de sodio (3.2.12)
calentando a bafio de agua en caso de ser necesario y enrasar. Si quedaturbio filtrar.

Luego se agrega € bicarbonato en € matraz de 1000,00mL, s aparece € color rosado se
vuelve a neutralizar con &ido sulfdrico a 10% (3.3.5), enrasar y homogeneizar. El
bicarbonato actlia como base débil y s aparece € color rosado indica que & pH es
débilmente basico por 1o que se debe agregar &cido sulfurico a 10% (3.3.5) para corregir a
solucion neutra,

Esta solucion no se vaora. Estabilidad 3 meses, luego pierde € titulo.

3.3.7. Solucidn de engrudo de almidon a 1%

Pesar en balanza comun (3.1.8) 1g de amiddn soluble ppa (3.2.8) y colocarlos en vaso de
bohemia de 250mL (3.1.9), completar a 100mL con agua destilada. Calentar a fuego
directo hasta ebullicidn agitando hasta que la solucion quede transparente.

3.3.8. Solucion de Y odo N/10 (0,1 N)

Para preparar 1000,00mL de solucion N/10 es necesario tener en cuenta que € yodo
sublima a temperatura ambiente, por lo tanto se debe dejar su pesada como ultimo paso
de la practica. El yodo puro es poco soluble en agua, por 1o que se debe agregar yoduro de
potasio (3.2.7) que no interfiere en la solucion y ayuda a la solubilizacion del yodo. La
cantidad de yoduro de potasio a pesar es € doble de la de yodo y se hace en baanza
comuin (3.1.8). Se pesa entonces 25,49 de Kl y se pasa a matraz de 1000,00mL. Se pesa
luego 12,79 de yodo (3.2.6) en balanza comun (3.1.8) y se coloca en € mismo matraz
agregando un poco de agua destilada (la minima posible) y agitando. Una vez seguros de
haber |ogrado disolver € yodo, enrasamos con agua destilada'y homogeneizamos.

La valoracion se hace con arsenito de sodio N/25 (3.3.6) usando como indicador engrudo
de amidon a 2% (3.3.7).

Erlenmeyer: - 10,00mL de Arsenito de sodio N/25 (3.3.6)
- 2mL de engrudo de aimidon (3.3.7)
- aguadedtilada

Bureta con llave de vidrio (3.1.6): solucion de yodo avalorar (valoracion directa).

El punto fina de la vaoracion se logra cuando aparece color azulado que perdura por mas
de 15 segundos.
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Lavaoracidn se reitera en tres oportunidades, al igua que la de soda, promediandose estos
gastos (GR), siempre y cuando no difieran en mas de 0,1mL, parad caculo de factor con
laformula:

F=—
GR

3.3.9. Solucién de Y odo N/100 (0,01 N)

Tomar 10,00mL de la solucion preparada segun (3.3.8) y colocarlos en un matraz
aforado de 100,00mL (3.1.13), enrasar con agua destilada y homogeneizar. El factor de
la solucién 0,01N serd el mismo que € dela0,1N delacual se parte.

3.3.10. Solucidn saturada de bérax

Se agitan 5,59 de tetraborato de sodio decahidratado (3.2.9) en 100mL de agua
destilada.

4. Preparacion dela muestra

Eliminacion del didxido de carbono (CO,). Colocar aproximadamente 50mL de vino en
matraz erlenmeyer de 500mL. Llevar a la bomba de vacio durante 2 a 3 minutos
aproximadamente, agitando. Analizar en el dia.

5. Procedimiento
5.1. Dedtilacion

Se debe agregar una punta de espétula con éxido de calcio (3.2.13) en polvo en €l
generador de vapor colocando agua destilada sin llenar € recipiente (entre 600 y
700mL).

En el barboteador se colocan 20,00mL de vino desprovisto de anhidrido carb6nico como
se indica en (4). Afadir una punta de espétula con acido tartérico (3.2.1) y armar €l
aparato con el mechero que esta debajo del generador de vapor encendido.

Recoger, por 1o menos, 250mL de destilado cuidando que el volumen en el barboteador
no varie en £5mL en el transcurso de la destilacion.

5.2.  Vaoracion del destilado

Valorar la acidez del destilado con la solucién de hidréxido de sodio N/10 (3.3.3) en
presencia de 2 gotas de fenolftaleina (3.3.2). Se denominara n mL a gasto de la
soluciéon de NaOH 0,1N.

Afadir 2 a 3 gotas de é&cido clorhidrico diluido (3.3.4) (hasta decolorar), 2mL de
engrudo de amidon (3.3.7) y una punta de espatula de Yoduro de Potasio (3.2.7).
Vaorar e anhidrido sulfuroso libre con la solucion de yodo 0,01N (3.3.9). Se
denominardn’mL a gasto de la solucion de yodo N/100.
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Agregar la solucion saturada de boérax (3.3.10) hasta que reaparezca la coloracién
rosada. Normalmente esto se consigue con el agregado de 10mL de dicha solucion.
Valorar e anhidrido sulfuroso combinado con la solucion de yodo 0,01N (3.3.9) hasta
recoloracion del engrudo de amidén. Se denominaran’” mL a gasto de solucion de
yodo 0,01N.

6. Expresion de los resultados

Laacidez volatil expresada en g de H,SO./L de vino con unacifradecimal, ser&

A:O,245x(n—n —”j

10 20

Los valores de n, n" y n'’ deberan ser multiplicados por el factor de la solucién
correspondiente para corregir el gasto a de las concentraciones adecuadas.
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