O

brcv

UNIVERSIDAD TECNOLOGICA
DEL CENTRO DE VERACRUZ

VERACRUZ
Gobierno del Estado
—

VER Educacion

— SECR

Reporte Final de Estadia

Maria de Lourdes Hernandez Reyes

Implementacion de manual de
procedimientos operativos estandarizados
aplicado a la calidad de alcohol

Av. Universidad No. 350, Carretera Federal Cuitlahuac - La Tinaja
Congregacién Dos Caminos, C.P. 94910. Cuitldhuac, Veracruz
Tel. 01 (278) 732 20 50

www.utcv.edu.mx




N
”r k) Universidad Tecnolégica del Centro de Veracruz
cvV

Universidad Tecnoldgica del Centro de Veracruz

Programa Educativo
Procesos Bioalimentarios.

Reporte para obtener titulo de
Ingeniero en Procesos Bioalimentarios

Proyecto de estadia realizado en la empresa
Azucarera San José de Abajo S.A de C.V

Nombre del proyecto
Implementacidon de manual de procedimientos operativos
estandarizados aplicado a la calidad de alcohol

Presenta
Maria de Lourdes Hernandez Reyes.

Cuitldhuac, Ver., a 16 de Abril de 2018.



&
Universidad Tecnolégica del Centro de Veracruz
arcv

Universidad Tecnoldgica del Centro de Veracruz

Programa Educativo
Procesos Bioalimentarios

Nombre del Asesor Industrial.

Ing. Mario Hernandez Romero

Nombre del Asesor Académico

MC. Gregorio Zarate Castillo

Jefe de Carrera
MCIBQ. Darney Citlali Martinez Diaz

Nombre del Alumno
T.S.U. Maria de Lourdes Hernandez Reyes



9,
Universidad Tecnolégica del Centro de Veracruz
arcv

AGRADECIMIENTOS

+»+» A Dios por la vida que me otorgo y las oportunidades que me brinda para seguir con mis
estudios.

+* A mis padres por confiar en mi, guiar mis pasos y apoyarme siempre en las decisiones he
tomado y me han permitido culminar mis objetivos.

+» A mifamilia y amigos por estar siempre a mi lado apoyandome.

«» Al personal que labora en la fabrica de alcohol por crear un excelente ambiente de
trabajo y compartir sus conocimientos.

+» A la fabrica de alcohol al Ingeniero Mario Herndndez Romero por los conocimientos que
me otorgaron para la realizacion de este proyecto.

7
L4

A mi asesor académico Mc. Gregorio Zarate Castillo por el tiempo dedicado a la revision de
este trabajo y trabajos anteriores de proyectos integradores.

7
L4

A José Luis Hernandez Espinoza por ser la mayor motivacion de mis estudios que desde el
cielo cuida mis pasos.

Av. Universidad No. 350, Carretera Federal Cuitidhuac - La Tinaja
Congregaciéon Dos Caminos, C.P. 94910. Cuitldhuac, Veracruz
Tel. 01 (278) 732 20 50

www.utcv.edu.mx



9,
Universidad Tecnolégica del Centro de Veracruz
arcv

RESUMEN

Ingenio azucarera San José de Abajo, S.A. de C.V. es una empresa dedicada a la produccién y
comercializacion de productos derivado de la cafia de azticar como: azlcar estandar, alcohol y miel

final o melaza.

El alcohol se elabora a partir de mosto fresco el cual se prepara con miel final rebajado con agua
hasta obtener el °Bx adecuado y levadura para vinos esta mezcla se fermenta hasta la reducir a 6
BX en este punto el mosto fresco cambia a mosto fermentado. Posteriormente este se destila

haciéndolo pasar por tres columnas hasta obtener alcohol de 96°G.L.

Para saber que el alcohol cumple con estas caracteristicas solo se mide el grado Gay Lussac, el cual

es el Unico andlisis de calidad que se realiza al producto terminado.

Por esta razén es necesario tener un laboratorio y procedimientos adecuados que nos ayuden a
conocer las caracteristicas fisicoquimicas del alcohol y asi poder realizar mejoras en el proceso y

tener una destilacion mas eficiente y del mismo modo un alcohol de mejor calidad.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION.

Fabrica de alcohol San José de Abajo forma parte de Grupo azucarera San José de Abajo la cual
genera alcohol de 96 °G.L a partir de la miel final la cual proviene de los cristalizadores y las

centrifugas de “C”.

El proceso de obtenciéon de alcohol comienza con la preparacion de la levadura la cual se
emplea para fermentar el mosto que posteriormente pasara a las diferentes columnas de
destilacién. Para finalmente obtener el alcohol con 96° G.L, para verificar que este tenga dicha
propiedad se utiliza un alcoholimetro de escala de 90 a 100 °G.L, un termdmetro en escala de -
30 a 50 °C y una probeta de 500 mL. Siendo este el Unico analisis de calidad que se efectua al
producto terminado. Por dicha razén es importante la recopilacién de técnicas que permitan
tener un conocimiento mas amplio a cerca del producto, el cual nos permita saber con mds
precision los componentes del mismo, asi como la generacidon de formatos que nos permitan
tener un control sobre las muestras y los resultados de los andlisis realizados ademads de poder

modificar las condiciones de operacién con base en el andlisis de los resultados obtenidos.



1.1 Estado del Arte

En la fabrica de alcohol San José de Abajo se elabora alcohol mediante la fermentacion alcohdlica
de miel final, agua y levadura. Esto ocurre mediante la degradacién de los azucares hasta la

formacién del alcohol mediante los siguientes pasos.

1. Se comienza con la propagacion de la levadura hasta lograr una cantidad adecuada para la
futura produccién.

2. En las tinas de preparacion de mezcla agua y miel final con ayuda de aire hasta alcanzar
los ° Brix adecuados para la fermentacion,

3. Posteriormente en tinas de fermentacion se agrega el mosto preparado y la porcién de
levadura y se comienza la fermentacién.

4. Una vez que en las tinas de fermentacién se reduzcan los Brix a una concentracion
aproximada a 6, que es la cantidad adecuada para pasar al proceso de destilacién.

5. El equipo de destilacién cuenta con tres columnas en el siguiente orden.
Columna destrozadora: en esta se trata de extraer del mosto todo el alcohol posible.
Posteriormente pasa a la Columna Hidroselectora donde se trata de eliminar la mayor
cantidad de impurezas que estén por debajo de la temperatura de ebullicién del etanol y
por encima del etanol, por ultimo se pasa a la columna rectificadora aqui se elimina agua e
impurezas arriba de la temperatura de ebullicidn del Etanol.

6. Se miden los °G.L del alcohol peridédicamente para corroborar que se cuenta con el grado
adecuado, esto se realiza con un densimetro el cual nos proporciona los °G.L aparentes y
se realiza la correccién de estos a 20° con ayuda de tablas de exfuerza alcohdlica real a
20°C.

7. Una vez que se tiene el grado esperado se almacena en tanques medidores para después

pasar a los tanques de almacenamiento.

Como se menciond anteriormente el Unico andlisis de calidad realizado al alcohol como
producto terminado es la medicidn de °G.L lo cual nos lleva a buscar en la normativa
vigente los analisis pertinentes asi como las medidas de seguridad en los laboratorios y
lugar de proceso. Tomando como principal referencia la NORMA Oficial Mexicana NOM-
138-SSA1-2016, Que establece las especificaciones sanitarias del alcohol etilico
desnaturalizado, utilizado como material de curacidn, asi como para el alcohol etilico de

96° G.L. sin desnaturalizar, utilizado como materia prima para la elaboracién y/o envasado



de alcohol etilico desnaturalizado como material de curacién asi como NMX-V-034-1982.
ALCOHOL ETILICO (ETANOL). ETHYL ALCOHOL (ETHANOL). NORMAS MEXICANAS.
DIRECCION GENERAL DE NORMAS y la NOM-076-SSA1-1993, salud ambiental que
establece los requisitos sanitarios del proceso de etanol (alcohol etilico) para quedar
como NOM-076-SSA1-2002, salud ambiental.- que establece los requisitos sanitarios del
proceso del etanol( alcohol etilico). Asi como las demas normas de referencia que nos
permitan la elaboracidon de un manual de andlisis de calidad y la implementacién de

buenas practicas de laboratorio (BPL).

De esta manera se desarrollara un manual de procedimientos operativos estandarizados,
el cual nos proveera de instrucciones escritas para las diversas operaciones que se
desarrollan en forma detallada esto ayuda a saber que le corresponderd hacer a cada
quien en cada lugar determinado. Con el fin de controlar el proceso, minimizar o eliminar

desviaciones o errores.



1.2 Planteamiento del Problema
El alcohol etilico o etanol es uno de los materiales de curacién mas utilizados por sus

caracteristicas antisépticas, no obstante, considerando su fécil acceso por parte de la poblacién en
general, asi como su naturaleza adictiva, puede llevarse a cabo un uso inadecuado orientado a su
ingesta, lo que conlleva a problemas potenciales de salud publica ya que el uso nocivo del alcohol
es el factor causal de mas de 200 enfermedades, entre las que destacan el alcoholismo, la cirrosis
hepatica, algunos tipos de cancer y traumatismos derivados de accidentes de transito. Por lo
anterior, usualmente se le agregan sustancias desnaturalizantes tales como benzoato de

denatonio, octaacetato de sacarosa y acetona, las cuales le proveen un sabor desagradable.

En Alcoholera San José de Abajo se produce alcohol a 96 °G.L, pero no se cuenta con el equipo
adecuado para hacer los analisis de calidad al producto terminado y corroborar que se cumplan
con los estandares que establecen los clientes por este motivo se elaborar un manual con las
metodologias de los andlisis que se deben realizar al alcohol, asegurando de esta manera la

calidad del producto y con la informacién recaba poder realizar una destilacion mas eficiente.



1.3  Objetivos
OBJETIVO GENERAL.

Elaborar un manual con procedimientos operativos estandarizados de los andlisis de

calidad aplicados al alcohol etilico seglin la normativa vigente aplicable y de esta manera

asegurar la calidad del producto.

OBJETIVO ESPECIFICO.

Analizar la normatividad oficial vigente para monitorear la calidad del alcohol con 96° G.L.
e Desarrollar cada una de las metodologias planteadas en el manual.
Disefiar formatos que ayuden al registro de parametros de proceso y de analisis de

producto intermedio y producto terminado para verificar la calidad del alcohol.



1.4 Definicidn de variables

Dentro de las variables que se presentan para el cumplimiento de los objetivos de dicho proyecto
se tiene las diferentes temperaturas de cada una de las columnas que componen el sistema de
destilacién. Las cuales se presentan a continuacion.

La parte inferior de la columna destrozadora debe tener una temperatura mayor a la del punto de
ebullicion del agua que va de los 100 a los 106 °C. Mientras que la parte superior debe tener una
temperatura que va de los 90 a los 95 °C. Esto porque en el parte inferior se encuentra el mosto
cuya composicion tiene un porcentaje mayor de agua y en la parte superior se encuentra el
alcohol y mantener estas condiciones de operacidon asegurara que se realice de manera efectiva la
destilacién.

Mientras que en la columna depuradora o hidroselectora se debe tener una temperatura en la olla
qgue va de un rango de 80 a los 90 °C mientras en que en la parte superior es de 90 a 95 °C.

Por ultimo la temperatura de la columna rectificadora se debe monitorear tres diferentes
secciones de la columna las cuales son: Calandria inferior: 103-106°C, Parte superior: 78-80°C.
Plato 15: 83-90 °C.

Los rangos de temperatura mencionados anteriormente depende la alimentacién que se esté
dando a la columna destrozadora, y esta alimentacién depende a su vez de los ° Brix de muerte
que presente.

Asi como la calidad en la miel final con la cual se prepara el mosto fresco y a su vez de este,
depende la calidad del mosto fermentado. También se debe tener en cuenta los anadlisis previos a
la destilacion como lo son azucares reductores, riqueza alcohdlica, ° Brix de muerte los cuales
serviran de guia para un destilacidn efectiva.



1.5 Hipotesis
Realizar andlisis antes y después de la destilacidn nos proveera de informacion para el manejo
eficiente de las columnas de destilacién y obtencién de un producto terminado de calidad asi

como conocer las caracteristicas de calidad del alcohol.



1.6 Justificacidon del Proyecto.

Fabrica de alcohol San José de Abajo forma parte de Grupo azucarera San José de Abajo la cual
genera alcohol de 96 °G.L a partir de la miel final la cual proviene de los cristalizadores y de las

centrifugas de “C”

El proceso de obtenciéon de alcohol comienza con la preparacion de la levadura la cual se
emplea para fermentar el mosto que posteriormente pasara a las diferentes columnas de
destilacién. Para finalmente obtener el alcohol con 96° G.L, para verificar que este tenga dicha
propiedad se utiliza un densimetro en escala de 90 a 100 °G.L., un termémetro y una probeta
de 500 mL. Siendo este el unico andlisis de calidad que se efectua al producto terminado. Por
dicha razén es importante la investigacion de técnicas que permitan tener un conocimiento
mds amplio a cerca del producto el cual nos permita saber con mas precisidon los componentes
del mismo, asi como la generacién de formatos que nos permitan tener un control sobre las

muestras y los resultados de los analisis realizados.



1.7 Limitaciones y Alcances

La importancia de la elaboracién de un manual de procedimientos estandarizados radica en poder
llevar a cabo determinaciones de manera que estas sean realizadas de forma que cualquiera que
las realice obtenga resultados similares, asi mismo se espera que la interpretacion de los analisis
sea de apoyo para poder controlar variables de operacidon como lo son: el flujo de alimentacién de
mosto, la presion de vapor y cualquier otro factor que pueda influir sobre el producto terminado.

Ademads de esto también se tendra el conocimiento de las caracteristicas fisicoquimicas del
alcohol.

Una de las principales limitantes de este proyecto es que no se cuenta aun con el material y las
instalaciones adecuadas para llevarlas a cabo y por consiguiente no se podrd realizar la validacion
de dichas técnicas.



1.8 Azucarera San José de Abajo S.A de C.V.

Ingenio azucarera San José de Abajo, S.A. de C.V. es una empresa dedicada a la produccién y
comercializacion de productos derivado de la cafia de azlicar como: azucar estandar, alcohol y miel

final o melaza.

Tiene una larga tradicion en la industria azucarera mexicana ya que desde el afio 1889, en lo que
hoy se conoce como localidad Ignacio Vallarta, inicio operaciones como trapiche panelero en aquel

entonces propiedad del Sr. Clemente Cruz Pifieiro.

A principios del siglo XX su propietario pensd en ampliar la produccién y encargo a la compaiiia
Zaldo Hnos. lo necesario para innovar el proceso. Sin embargo al verse imposibilitado para cubrir

los gastos de la inversidn, los proveedores recibieron el trapiche en pago por la deuda generada.
En 1966 la empresa se convierte en ingenio San José de Abajo S.A. de C.V.

En el afio 1983, ingenio San José de Abajo se integra al recién fundado Grupo Perno celebrando asi

un siglo de trabajo en la Zafra 2005-2006.
En 2015, surge una alianza Accionaria entre grupo Procoimex y Grupo Perno.
Misidn.

Ser en la empresa, el drea de proyeccion con una imagen de excelencia con responsabilidad de
producir alcohol etilico de calidad que requiera el cliente, al menor costo posible con eficiencia,
utilizando los recursos fiscos, naturales y humanos con los que contamos en nuestro ingenio,

protegiendo el entorno ecoldgico de la regidn.
Vision.

Ser un equipo unido, lider en el trabajo, proyectando nuestras ideas para lograr una alta eficiencia
y calidad en nuestro producto terminado, que satisfagan las necesidades de los clientes y ser en el

pais un detonante que genere beneficios y reconocimiento.



CAPITULO 2. METODOLOGIA

Para llevar a cabo la realizacion de este trabajo se siguié un plan de trabajo de 15 semanas en las
cuales se muestran las actividades necesarias para llevar a cabo el presente.

1. Se inicié conociendo el espacio de trabajo, esto significo conocer las dreas presentes en la
fabrica de alcohol ubicada en la Azucarera San José de abajo en las que se encuentra: area
de preparacion, area de fermentacidon y por ultimo drea de destilacidon. Asi como al
personal que trabaja en dichas dreas. Asi como los pardmetros de control que se necesitan
para llevar a cabo la obtencién de productos de calidad.

2. Una vez identificadas las dreas asi como los parametros se procedid a realizar una
investigacion de las normas aplicables a la calidad del alcohol vigentes.

3. Se comenzd con el escrito de la tesina en una primera etapa.

4. Se llevé a cabo la revision de cada una de las normas y se escribié su metodologia
simplificada para que se pueda entender mas claramente.

Ademas de los procedimientos normalizados para producto terminado se establecieron
metodologias para el mosto fermentado como lo son los azucares reductores y la riqueza
alcohdlica.

Ademas de los procedimientos de los analisis se disefiaron formatos de toma de muestra de mosto
fermentado y alcohol. Todo esto con el objetivo de crear una base de datos que nos sirva como
guia para futuras modificaciones en la operacidn de las columnas destiladoras y la preparacion del
mosto fresco.



CAPITULO 3. DESARROLLO DEL PROYECTO

Para llevar a cabo el desarrollo del manual de analisis de calidad se llevd a cabo una investigacion
de la normativa disponible, se tomé como base la norma NMX-V-034-1982. ALCOHOL ETILICO
(ETANOL). ETHYL ALCOHOL (ETHANOL). NORMAS MEXICANAS. DIRECCION GENERAL DE NORMAS.
Siendo esta la norma que presenta las normas de referencia para realizar los andlisis de calidad de
las cuales se buscd su version actualizada.

A continuacién se muestra la metodologia aplicada a la redaccién de los procedimientos
operativos estandarizados.

El objetivo de un procedimiento operativo estandarizado (POE) es poder garantizar la
reproducibilidad y consistencia de los proceso en una industria, es necesario el adecuado
ordenamiento del personal mediante procedimientos operativos estandarizados a partir de los
cuales se detallan funciones y responsabilidades. Estos describen y explican como realizar una
tarea para lograr realizarlo de la mejor manera posible.

La realizacion de los POE son requeridas por las buenas practicas de manufactura ( BPM) y por las
normas internacionales como las ISO, su aplicacion contribuye a garantizar el mantenimiento de
los niveles de calidad ademads de proporcionar un registro que demuestre el control del proceso,
minimizar errores y asegurar que la tarea sea realizada de forma segura. Ademds su revisidn
periddica sirve para verificar su actualidad y para continuar capacitando al personal.

La implementacion de un POE implica:

Escribir lo que se hace.
Hacer lo que estd escrito.
Registrar lo que se hizo.
Verificar.

vk wh e

Corregir y mejorar.

Los POE responden las preguntas:

e (Porque estd siendo realizada la tarea?

e (iQuién esta realizando la tarea?

e (Qué estan haciendo?

e (Con que frecuencia?

e (Cudles son los limites?

e (Cudles son las medidas correctivas y preventivas?

En los procedimientos operativos estandarizados es importante seguir la siguiente
metodologia la cual nos indica cémo realizar un POE las consideraciones que se deben tener
para que el POE cumpla con su objetivo se debe tener en cuenta los siguientes pasos.

Deben cumplir con:



Obijetivo:
En este punto se toma describir de manera sencilla lo que se piensa lograr con su aplicacion.

Responsabilidades.
Se declara en cuales area recae la ejecuciéon de dicha tarea.

Frecuencia.
Indica la periodicidad con la que se llevara a cabo la tarea.

Reactivos y materiales.
Se indica los reactivos y materiales que se ocuparan para llevar a cabo la tarea, asi como las
caracteristicas que deben tener (capacidad, concentracidn)

Fundamento.
En este punto se explican las bases que sustentan el analisis que se ha de llevar a cabo.

Procedimiento.
Es la secuencia de actividades redactadas de manera simple y clara, ordenadas de manera
cronoldgica que explican como se deben realizar las actividades.

Calculos y desarrollo.

Indica los modelos matematicos con los cuales se realizaran las operaciones necesarias para
encontrar el valor numérico que nos permita encontrar el valor de referencia para compararlo con
los establecidos.

Formato.

Para la elaboracion del manual de procedimientos operativos estandarizados se disefié un formato
independiente de la fadbrica de alcohol. La cual cumple con los requisitos planteados en la
bibliografia. Donde se explica que los procedimientos deben ser impresos en una sola cara de la
hoja y debe cumplir con los siguientes datos en el encabezado.

e Nombre de la empresa.
e Nombre del andlisis al que corresponde (titulo de procedimiento).
e Numero de pagina.

Con fines de complementar lo establecido en la bibliografia se afiadié a la informacion del
encabezado las normas de referencias de las cuales se obtuvo la informacién para la recopilacién
llevada a cabo.

Asi mismo para el pie de pagina se contemplaron:

e Nombre puesto de quien recopild.
e Nombre y puesto de quien reviso.
e Nombre y puesto de quien autorizo.



CAPITULO 4. RESULTADOS Y CONCLUSIONES

4.1 Resultados
En este caso el resultado obtenido es un manual de procedimientos operativos estandarizados

para producto intermedio como lo son azucares reductores y riqueza alcohdlica, mientras que
para producto terminado fueron: Aldehidos por via himeda, metanol por via humeda, acidez fija,
acidez total y furfural asi como el disefio de formatos que pueden ser de utilidad en la toma de
muestra y obtencién de datos los cuales se presentan en el apartado de anexos debido a la
extensién de esto. Los procedimientos se describen de la pagina 22 a la pdgina 37, y las tablas de

apoyo de las pdginas 38 a la pagina 41.

4.2 Trabajos Futuros
Con la creacién de este manual se espera la validacién de dichos procedimientos, todo esto
cuando se cuente con el material necesario para que estas se lleven a cabo.

4.3 Recomendaciones

Es necesaria la capacitacién constante del personal que labora en la fabrica de alcohol, de esta
manera el personal esta consiente de la importancia de cada uno de los puestos que desarrollan
asi como la forma en la que pueden afectar las variables del proceso.



Anexos.

A continuacién se muestra el manual de procedimientos operativos estandarizados para la calidad
del alcohol. Las metodologias fueron recopilas en base a la normativa mexicana vigente a
excepcion de la riqueza alcohdlica que es un método no certificado.
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via humeda.
Objetivo.

Determinar los esteres y aldehidos presentes en el alcohol. Debido a que afectan el gusto y la
calidad de las bebidas alcohdlicas, siendo su cuantificacion necesaria para mantener la calidad de
los productos.

Responsabilidades.

El analista de calidad en turno debera realizar el analisis.
Frecuencia.

El andlisis de aldehidos deberd realizarse de manera diaria.
Fundamento.

Se basa en el aprovechamiento de la reactividad quimica del grupo carbonilo de acetaldehido para
combinarse facilmente con un exceso de agentes sulfatados y formar el dcido etanol sulfurico, el
contenido de aldehidos se puede determinar por el procedimiento indirecto del bisulfato de sodio,
el cual se valora mediante la titulacidon del exceso de yodo con bisulfito de sodio.

Equipo e instrumentacién.

*

Balanza analitica de resolucién de 0,0001 g.
Aparto de destilacion

%o
o
o

Reactivos y materiales.

7
0.0

Solucién valorada de yodo 0.05 N.

Solucidn valorada de tiosulfato de sodio (Na;S;0s3) 0.05N.

Bisulfito de sodio (NaHSOs3) 0.05 N.

Almidon.

Matraz Erlenmeyer de 500 mL con boca y tapdn esmerilado.

Matraz volumétrico Clase A Verificado o certificado de 100 mL.

Bureta graduada en decimas de 25 y 50 mL certificada o verificada.
Pipetas volumétricas clase A certificadas o verificadas de 20, 25y 100 mL.

7
0'0

7
0.0

7 7
0'0 0'0

7
0.0

7
0'0

X3

%
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Preparacion de la muestra.
La muestra deberd llevarse a una temperatura de 20 °C en el momento de la medicidn.

1. Transferir 100 mL de destilado a un matraz Erlenmeyer de 500 mL, agregar 100 mL de
agua y 20 de solucion de bisulfito de sodio 0.05N dejar reposar 30 minutos

2. Afadir 25 mL de solucion de yodo 0.05 N agitar y titular con tiosulfato de sodio, hasta la
aparicion de un color amarillo pdlido, adicionar unas gotas de solucion de almidén y
continuar hasta la decoloracidn total del azul.

3. Preparar un testigo tomando 100mL de agua y adicionar las mismas cantidades de
solucién de bisulfito de sodio y solucién de yodo.

4. Siel contenido de aldehidos es mayor de 40 mg/100 mL de alcohol anhidro, repetir el
procedimiento de utilizando 50 mL de muestra o del destilado.

Calculos y resultados.

El contenido de aldehidos expresados en miligramos de acetaldehido por 100mL referidos a
alcohol anhidro. Se calcula de la siguiente ecuacién:

A= (V1—V2)Nx22x100 100
M X %% Alc.Vol.

En donde:

Vi=Gasto de solucidn de tiosulfato 0.05 N por la muestra.
V,=Gasto de solucidn de tiosulfato 0.05 N por el blanco.
N= normalidad de la dilucién de tiosulfato

% Alc.Vol.=contenido alcohdlico expresado en por ciento de alcohol en volumen de la muestra a
293K (20°c)

A= mL de acetaldehido por 100 mL de alcohol anhidro.
22=mili equivalente de acetaldehido expresado en mg.

100= factor de ajuste de unidades.

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.
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via humeda.

Objetivo.

Determinar la concentracién de metanol en bebidas alcohélicas por método de via hiumeda.

Responsabilidades.

El analista de calidad en turno debera realizar el analisis.

Frecuencia.

El analisis de esteres debera realizarse de manera diaria.

Fundamento.

El método se basa en la oxidacién del metanol a formaldehido por la accién del permanganato de

potasio en medio 4cido. El permanganato de potasio reacciona con el dcido cromotrépico para dar

un compuesto colorido violeta que se lee en el espectrofotémetro a 575 nm.

Reactivos y materiales.

e Balanza analitica con resolucién de 0,0001 g.
e Espectrofotdmetro con capacidad de leer a 575 nm.

e Bureta graduada en decimas de 10, 25, 50 mL certificadas o verificadas
e Bafio Maria con regulador de temperatura.
e Bafio de hielo.

e Acido sulfurico.

e Acido fosférico.

e Metanol con pureza al menos 99,0 %.
e Bisulfito de sodio.

e Permanganato de potasio.

e Alcohol etilico HPLC.

e Alcohol isopropilico.

e Acido cromotrépico o su sal de sodio.
e Matraces volumétricos clase A de 50, 100 y 200 mL.
e Pipetas volumétricas clase Ade 1,2,5,10y 15 mL

e Placa de calentamiento con termostato.

e Equipo de destilacién completo con juntas esmeriladas de 1000 mL de capacidad

minima.

e Pinzas para equipo de destilacion.
e Perlas de ebullicién o de carburo de silicio.

e Termometro de inmersion total calibrado o verificado de 0 a 100°c

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.
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Procedimiento.

Preparacion de soluciones.

Solucion de permanganato de potasio en acido fosférico.

1. Disolver 3 gramos de permanganato de potasio de potasio con 15 mL
de acido fosférico en un matraz volumétrico de 100 mL y llevar a
volumen con agua.

Solucidén acuosa al 5% de acido cromotropico.

1. Preparan una solucidn acuosa al 5% de acido cromotrépico o su sal de
sodio.

Alcohol etilico bidestilado grado HPLC o libre de metanol.

1. Por destilacidn simple eliminando el 15 % de las cabezas en cada na
des las destilaciones y recolectando el 50%, estas deben efectuarse a
una velocidad de 250 mL/30 min.

Preparacién de alcohol etilico al 5,5% Alc.Vol. (v/v)

1. Transferir 55 mL de alcohol etilico a un matraz volumétrico de 1000
mLy llevar a volumen con agua.

Preparacidn de agua destilada libre de materia organica.

1. Pesar 1 g de permanganato de potasioy 1 g de carbonato de sodio
disolver en 4 L de agua.
2. Destilar la solucién recién preparada descartar los primeros 20 mL.

Solucién patrén de metanol al 0,025% (v/v) en solucién alcohélica al 5,5% Alc. Vol.

1. Medir 5 mL de metanol, pasarlos a un matraz volumétrico de 100
mL y llevar a volumen con solucién de alcohol etilico al 5.5% Alc.
Vol., homogeneizar

Tomar 1 mL de la solucién y pasarla a un matraz volumétrico y llevar a volumen con soluciéon de
alcohol etilico al 5,5% y homogeneizar.

Recopilo:

Reviso: Autorizo:

TS.U

Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.




e Reaccidn de color.

e En tres matraces volumétricos de 50 mL adicionar a cada uno de ellos 2 mL de solucién de
permanganato y colocarlos en un bafo de hielo hasta que se enfrien.

e Afadir al primer matraz 1 mL de la muestra diluida.

e En élsegundo matraz 1 mL de la solucidn estandar de metanol al 0,025%.

e Yaltercer matraz 1 mL de solucidn alcohdlica al 5,5% Alc. Vol,

e Dejar reposar 30 minutos en el bafio de hielo.

Determinacion en el espectro.

Decolorar cada una de las soluciones de los matraces con pequenas cantidades de
bisulfito de sodio seco agitando individualmente.

Afadir 1 mL de solucidn de dcido cromotropico.

Con los matraces en el hielo afiadir lentamente 15 mL de acido sulfirico concentrado,
agitando constantemente, colocar en bafio maria, durante 15 minutos, enfriarlos vy
adicionar con agitacién agua hasta el volumen préoximo al aforo, enfriar a temperatura
ambiente y llevar al aforo con agua, homogeneizar y dejar reposar por 5 minutos

Leer

Recopilo: Reviso: Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.
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i azucares reductores.
Método de Lane y
Eynon.

OBIJETIVO.

Realizar la determinacién de azucares reductores mediante un procedimientos escrito empleando
la valoracion volumétrica seguin el método de Lane y Eynon.

e RESPONSABILIDADES.
El analista de calidad en turno sera el responsable de llevar a cabo este analisis.

e FRECUENCIA.
La determinacion de azucares reductores se llevara a cabo antes de la fermentacidon del

jugo y después de la fermentacién de acuerdo a la metodologia correspondiente.

e MATERIALES.

Balanza analitica.

Probeta.

Parrilla eléctrica.

Vaso de precipitado de 250 mL.
Acetato de zinc.

Ferrocianuro de potasio.
Matraz aforrado de 250 mL.
Filtro buchner.

Bomba de vacio.

Papel filtro.

Acido clorhidrico.

Bureta de 50 mL.

Matraz Erlenmeyer de 500 mL.
Solucién fehling AY B.
Agitador magnético.

Azul de metileno.

o

0O 0O 0 O o 0O O 0O o o0 O o0 O o o

e NORMAS DE SEGURIDAD.
Uso obligatorios de cofia, bata, cubrebocas y calzado de seguridad.

Recopilo: Reviso: Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.
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Jefe de Elaboracion de
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e PROCEDIMIENTO.
1. Pesar 10g de la muestra.
2. Colocar 200 mL de agua destilada en un vaso de precipitado de 250 y mantenerlo
hasta ebullicion.
3. Unavez alcanzada la ebullicién dejar reposar por media hora.

Pasado este tiempo agregar 4 mL de acetato de zinc y 4 mL de ferrocianuro de

potasio y homogeneizar completamente.

Trasferir esta mezcla a un matraz aforado de 250 mL y aforar.

Posteriormente filtrar.

Del filtrado tomar 25 mL.

Agregar 10 mL de agua al filtrado y 10 mL de &acido clorhidrico.

Y colocar en una bureta.

TITULACION CON EL FILTRADO.

10. Colocar en un matraz Erlenmeyer de 500 mL, 5 mL de la solucién Fehling Ay 5 mL
de la soluciéon Fehling B, agregar 100 mL de agua y cuerpos de ebullicion ( agitador
magnético)

11. Cuando este se encuentre en ebullicion se debera comenzar a titular con la
solucidn hasta llegar a una coloracién ladrillo.

12. Inmediatamente agregar aproximadamente 3 gotas de azul de metileno vy
continuar con la titulacién hasta la aparicidon de un color naranja.

W O N

e CALCULOS.
Para determinar la cantidad de azucares reductores directos se aplica la siguiente
ecuacion.

250X100XF
VXPM

% de azucares reductores=

V= mL gastados de la muestra para titular la solucion AB.
PM= peso de la muestra en gramos.
F=factor del reactivo de Fehling en g de sacarosa.

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
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Jefe de Elaboracion de
alcohol.
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de titulacion
potenciométrica

Objetivo.

La mayor parte de las propiedades de las bebidas alcohélicas dependen de su acidez, la “acidez de
titulacién”, determinada mediante la adicion de Hidréoxido de sodio hasta un pH de 8,2 y llamada
acidez Total la cual indica Unicamente la suma de los acidos libres son tener en cuenta su fuerza.

Responsabilidades.

El analista de Calidad en turno deberd ser responsable la de realizacién de este andlisis.
Frecuencia.

El andlisis debera realizarse de la manera diaria.

Fundamento.

Se basa en la accidn mutua entre 4cidos y bases, es decir, reacciones de neutralizacion; mediante
soluciones alcalinas de concentracion conocida, al hacerlas actuar cuantitativamente sobre
soluciones de acidos, se determina la cantidad de éstos por acidimetria.

Reactivos y materiales.

e Balanza analitica.

e Potencidmetro.

e Bafio de agua con control de temperatura.
e Titulador.

e Parrilla con agitacion magnética.

e Solucién de hidroxido de sodio 0.1 N.

e Biftalato de potasio 0,05 N.

e Solucién de acido clorhidrico 0.1 N.

Procedimiento.

1. Llenar la bureta con solucidn de NaOH.

2. En un vaso de precipitados adicionar aproximadamente 250 mL de agua grado
Il, adicionar la barra magnética y colocarlo en la parrilla de agitacion
determinar el pH empleando del potenciémetro.

3. Adicionar NaOH hasta que el agua alcance un pH de 8,2.

Recopilo: Reviso: Autorizo:

T.S.U Ing. Mario Hernandez Romero | Ing. Mario Hernandez Romero
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4. En un vaso de 250 mL adicionar agua a pH de 8,2 y adicionar la alicuota de
muestra de 25-100 mL.

5. Titular la muestra con la solucion de NaOH (cuidando que la bureta y que la
barra gire lentamente y que ésta no toquen los electrodos), hasta obtener un
pH de 8.2. En el punto final el pH debe mantenerse estable minimo un minuto.

6. Retirar los electrodos y enjuagar.

Cdlculos y resultados.

Acidez total en mg de muestra/100 mL AA (miligramos del dcido de interés en 100 mL de muestra
referidos a alcohol anhidro)

AT= VxNxeqx100 100
- Vvm %Alc.Vol
En donde.

AT= Acidez total
V= Volumen de la solucion de hidroxido de sodio usada en la titulacion.
eg= equivalente quimico del acido de interés.

Vm= volumen de la muestra empleada en la determinacién en mL.

Equivalente quimico de acidos.

Acido acético. 60,05.

Recopilo: Reviso: Autorizo:

T.S.U
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Reyes.
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Objetivo.

Determinar la concentracién de dacidos fijos, los cuales son separados por evaporacidon de los
acidos volatiles y posteriormente titulados con una solucién valorada de hidréxido de sodio.

Responsabilidades.

El analista de Calidad en turno deberd ser responsable la de realizacién de este andlisis.
Frecuencia.

El andlisis debera realizarse de la manera diaria.

Fundamento.

Se basa en la presencia de acidos fijos, los cuales son separados por evaporacion de los acidos
volatiles y posteriormente titulados con una solucién valorada de hidréxido de sodio.

Reactivos y materiales.

e Balanza analitica.

e Potencidémetro.

e Bafio de agua con control de temperatura.

e Titulador automatico.

e Parrilla con agitacion magnética.

e Solucién de Hidroxido de sodio 0.1 N.

e Biftalato de potasio 0,05 N

e Acido clorhidrico 0,1 N.

e Soluciones Buffer para pH 4, pH 7 y pH 10.

e Bureta clase A de 25 mL con subdivisiones de 0,1 mL.
e Pipetas volumétricas clase Ade 1, 2, 10, 25, 50 y 100 mL.
e Probeta graduada de 100 mL certificada.

e Vasos de precipitados de 250 y 1000 mL.

e Matraz volumétrico clase.

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
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e Matraz Erlenmeyer de vidrio de 250 mL.
e Barra magnética.

e Desecador.

e Pinzas para capsula de porcelana.

e Capsulas de porcelana de 250 mL.

Procedimiento.

1. Colocar una cdpsula de porcelana previamente seca, en un bafio de agua a ebullicion y
adicionar una alicuota de 50 a 100 mL de muestra a 20° C.

Evaporar hasta la sequedad.

Colocar la capsula dentro del desecador para llevar la muestra a temperatura ambiente.
Llenar la bureta con NaOH.

Adicionar en un vaso o capsula aproximadamente 250 mL de agua minimo grado II,
adicionar la barra de agitacién y colocar en la parrilla, determinar el pH.

Adicionar NaOH hasta que se tenga un pH de 8,2.

Adicionar 100 mL de agua a pH 8,2 a la capsula previamente desecada.

Titular la muestra con la solucién de NaOH hasta obtener un pH de 8,2.

El punto final del pH debe mantenerse estable por un minimo de un minuto.

s WN

v KL~

Calculos y resultados.

Acidez fija en mg de muestra/100 mL AA (miligramos del acido de interés en 100 mL de muestra
referidos a alcohol anhidro).

_ VxNxeqx100 100

AF X
Vm %Alc.Vol

En dénde.

AF= Acidez fija.

V= Volumen de la solucién de hidréxido de sodio usada en la titulacién.
eqg= equivalente quimico del acido de interés.

Vm= volumen de la muestra empleada en la determinacién en mL.

Recopilo: Reviso: Autorizo:
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riqueza alcohdlica.

Objetivo.
Determinar la riqueza alcohdlica presente en el mosto fermentado, siendo esta de gran

importancia para el rendimiento en la destilacién.

Responsabilidades.

El analista de calidad en turno serd el responsable de llevar a cabo el andlisis.
Frecuencia.

El analisis de debera realizarse de 16 a 18 horas después de haber sido llenada.
Fundamento.

Se basa en la comparacién de los puntos de ebullicién del agua y del mosto fermentado.
Reactivos y materiales.

Ebullémetro.

Lampara de alcohol.

Termdmetro.

Pipeta de 50 mL.

Tubo medidor del equipo.

Tabla de referencia de temperaturas de ebullicion.

Procedimiento.

Colocar el tubo refrigerante en el ebullémetro.

Purgar el equipo con agua minimo tres reflujos.

Afadir agua hasta donde marque la linea de agua o bien 16 mL.

Prender la lampara de alcohol y colocarla en la parte inferior del ebullémetro.

Esperar a que el agua alcance su temperatura de ebullicidn este sera cuando la
temperatura permanezca constante y registrar en la tabla de referencias de

vk wnN e

temperaturas de ebullicidon.

6. Purgar el equipo con agua y posteriormente purgarlo con mosto fermentado haciendo
circular el mosto minimo tres veces.

7. Adadir al ebulldmetro mosto hasta la marca de mosto o bien 56 mL.

8. Prender la [dmpara de alcohol y colocarla en la parte inferior del ebullémetro.

Recopilo: Reviso: Autorizo:
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9. Esperar a que el mosto alcance su temperatura de ebullicion esto serd cuando Ia
temperatura permanezca constante y registrar en la tabla de referencias de
temperaturas de ebullicion.

Calculos y resultados.

Comparar la temperatura de ebullicion del agua con la del mosto la cual dara la riqueza
alcohdlica contenida en el mosto.

Recopilo: Reviso: Autorizo:

T.S.U Ing. Mario Hernandez Romero | Ing. Mario Hernandez Romero
Maria de Lourdes Hernandez | Jefe de Elaboracién de Jefe de Elaboracion de

Reyes. alcohol. alcohol.
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Método colorimétrico.
Objetivo.

El furfural no contribuye al sabor o aroma de las bebidas alcohdlicas, por ser uno de los
componentes de menor proporcion en las mismas, y su concentracion varia de acuerdo al tipo
de bebida, al tipo de destilacidn y las reacciones que presente su proceso de anejamiento.

Responsabilidades.

El analista de calidad en turno sera el responsable de llevar a cabo el andlisis.
Frecuencia.

El andlisis de debera realizarse de manera diaria.

Fundamento.

Se basa en la determinacién colorimétrica que se forma al hacer reaccionar el furfural que
contenga la bebida alcohdlica destilada con anilina, en presencia de acido después de un
tiempo de 20 minutos a 293 K (20°)

Reactivos y materiales.

e Balanza analitica.

e Colorimetro con filtro verde.

e Termodmetros de inmersion parcial de 273 a 323 K (0 a50°) y de 373 a 533 K (100 a 260
°C).

e Refractémetro.

e Furfural o reactivo de alta pureza.

e Anilina.

e Acido clorhidrico concentrado.

e Alcohol Etilico (con mas de 95% Alc. Vol. libre de furfural)

e Equipo de destilacion.

e Perlas de ebullicidn.

e Pinzas para montar el equipo de destilacion.

e Parrilla de calentamiento.

e Matraces volumétricos clase A verificados de 50 mLy 100 mL.

e Matraz volumétrico de 100 mL.

e Pipetas volumétricas clase A.

e Bafio de agua con temperatura controlada a 293 K (20°C).

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.
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Procedimiento.

e Para los reactivos.
o Determinar el indice de refraccion de la anilina.
Calcular el porcentaje de pureza de acuerdo al valor de citado en el Index
Merck: 1,5863.
Porcentaje de pureza = valor real/ valor tedrico, si el valor es menor al
indicado en la etiqueta del reactivo (99.5%), descartar su uso directo y
destilar.
Solucion de alcohol etilico de 1:1.
o Medir en una probeta 500 mL de etanol y diluir este volumen hasta llegar
a la marca de 1000 mL.

Solucién de patrén de furfural de 0,1 mg/ML 6 100 mg/L a partir de reactivos.

o Destilar el furfural grado reactivo, recoger la fraccidon que destile a 434 K
(161 °C) pesar 1 g de furfural y diluir con alcohol etilico al 95 % Alc.Vol.
llevar a volumen de 100 mL en un matraz volumétrico.
. Reaccidn de color.
o Adicionar 1 mL de anilina a cada una de las soluciones estandar de
calibracién y 0,5 mL de acido clorhidrico y atemperar la muestra a 293 K
(20°) durante 20 min leer la absorbancia a 520 nm.
Curva de calibracion.
o Graficar las lecturas de la serie de los estdndares contra concentracidn mg
/1 de furfural.
o Trazar la curva, determinar la correlacién de lineal, la cual deberd ser
mayor de 0,97. En caso contrario repetir el proceso

Calculos y resultados.

e El resultado de furfural en mg/100 mL de AA, se calcula mediante la siguiente
formula:

CxFD 100
F=

10 X% AlcVol.

F= miligramos de furfural/100 mL AA.

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero
Jefe de Elaboracion de
alcohol.
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C= concentracidon de la muestra usando la ecuacion de la curva de calibracion.

FD= factor de dilucion= volumen total de la dilucidén entre volumen de la muestra.

% Alc. Vol.= contenido alcohdlico en % Alc. Vol. de la muestra a 293 K

Recopilo:

Reviso:

Autorizo:

T.S.U
Maria de Lourdes Hernandez
Reyes.

Jefe de Elaboracién de
alcohol.

Ing. Mario Hernandez Romero | Ing. Mario Herndndez Romero

Jefe de Elaboracién de
alcohol.




A continuacién. Se presentan una serie de formatos que pueden ser utilizados como apoyo para el
registro y control de muestras de mosto fermentado y de alcohol asi como un libro de Excel
programado para introducir datos del proceso y obtener el rendimiento de la miel destilada, los
litros producidos por hora y por dia, asi como graficos estadisticos que nos ayudaran para el
control del proceso.

En la tabla nimero 1 se muestra el control del analisis de riqueza alcohdlica en esta tabla se
anotaran los parametros necesarios para calcular la riqueza alcohélica de las tinas fermentadas. En
la tabla numero 2 se hace referencia al libro de Excel el cual ya estd programado para introducir
datos de los promedios de las temperaturas y presiones que se ocupan en la operacién del equipo
asi como las graficas ocupadas. Las tablas 3 y 4 serdn ocupadas para la determinacién de azucares
reductores y acidez.



Tabla 1 Control de riqueza alcohdlica

Control Riqueza alcoholica de tinas de fermentacion.

°B.x. de T de Ebullicion |°T de ebullicion R.A
Fecha Tina muerte °t. de muerte  |°B.x.de carga |delgua del mosto °B.X corregidos [F.A ebullometro [%R.A F.A
Tabla 2 Reporte diario de temperaturas y alimentaciones
Reporte diario temperaturas y alimentaciones

Fresion General Temperatura | Temperatura | Temperstura | Temperatura | Temparatura — Grada i -
Produccién de | Alimentacion de|  devapar | | | STETTMI Lucetas Ol Superior Calandria plata 15 ‘Gapluzac | O LS halicomL| RO Produccién | 1) gty [ "ENAimEnte Lt | - Gabezasy i | salldazde | Inventaria Final

Fecha " . Alimentacion de " e . . Entrada . Ferdide Fromedio [Itéhr alceholiten Colas
alzohal [ hdin )| Mesta [ltmin )| Spencer| Mosta ) 4. Hidraal Hi I [ d d Colus Al [ L o | [Promedic (Horos) ) kan] Wit frsl) | generadt {1 ) 0™ (1| lschal (16] | de Alcohol (1)

Kalem?] N 1] [c) [c) cl diario ) i ki ~




Tabla 3 Control de toma de muestra de mosto fermentado azucares

Control de toma de muestra de mosto fermentado azucares reductores.

reductores

. mL de muestra Factor de reactivo de
Fecha Tina i
gastados para felihng para la sacarosa
Tabla 4 Control de acidez
Control Acidez
Volumen de la i . Volumen de la
. Equivalente quimico
Fecha solucidn de muestra empleada

hidrdxido de

del dcido de interés.

en la determinacidn




Tabla 5 control de determinacion de esteres.

Control determinacion de esteres en alcohol

Fecha

Volumen en ml
de solucién de
hidréxido de

Volumen en ml
de solucién de
acido

Normalidad de
la solucidn de
valorada de

Normalidad de
la solucion de
valorada de

Volumen en ml
de solucién de
hidréxido de
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