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INTRODUCCIÓN 

 

La industria de las bebidas alcohólicas es una de las de más demanda y consumo a nivel 

mundial. Cada año aumentan los consumidores de estas bebidas, desde las no destiladas 

como la cerveza, hasta las destiladas como el ron. 

En tal sentido, el sur Peruano es reconocido por ser una zona netamente productora de 

“Pisco”, la cual es considerada como una bebida bandera. Dada la demanda de este producto 

tanto a nivel nacional como internacional, su producción ha ido aumentando 

considerablemente los últimos años. Al año 2017 se presentó un crecimiento del 4% con 

respecto al año 2016, según datos del Ministerio de Producción.   

Al haber una gran demanda se ha visto necesario aumentar el control en cuanto a los 

estándares de calidad de este producto.  Se ha visto productos con una baja calidad o 

adulterados en su composición. Esto por consecuencia genera complicaciones financieras, 

legales y de la salud.  Tales complicaciones de salud son producidas al consumirse bebidas 

con bajos estándares de calidad. Dichos estándares de calidad presentes en la Norma Tecnica 

Peruana 211.001, estipulan los valores considerados como aceptables. 

Actualmente el Perú ha comenzado a implementar normas que aseguren la calidad de sus 

productos. La Norma Técnica Peruana 211.001.2006 presenta estándares de calidad (tanto 

a nivel organoléptico como fisicoquímico) los cuales son considerados como óptimos para 

el consumo humano así como estándares para reconocer esta bebida con la denominación 

de origen.  

El presente estudio busca colaborar la normativa ya mencionada, así como proponer una 

técnica de mayor practicidad, con resultados exactos y fiables. Para su desarrollo se 

utilizaron las instalaciones del área instrumental del Laboratorio de Ensayo y Control de 

Calidad de la Universidad Católica de Santa María, el equipo usado fue un Cromatografo 

Shimadzu GCMS-QP2010 y una columna RESTEK Stabilwax-DA.  
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RESUMEN 

En el proceso de producción de bebidas alcohólicas son producidos distintos congéneres del 

metanol. Si bien es cierto el principal objetivo es la fermentación alcohólica y evitar valores 

excesivos de otros congéneres, este proceso se puede ver afectado al momento realizar la 

destilación del mosto. Normalmente en el proceso de destilado del “Pisco” se puede 

distinguir 3 etapas: La cabeza, el cuerpo y la cola. La cabeza, es la parte inicial del destilado, 

el cuerpo es la parte de mayor importancia por ser de donde se obtienen el “Pisco” y la cola, 

que es el desecho con otro tipo de alcoholes que en su mayoría son los considerados como 

derivados de aceite de fusel o alcoholes superiores. 

En tal sentido, el Perú es un gran productor de “Pisco”. Desde el año 2012 la producción de 

“Pisco” ha crecido ininterrumpidamente. Al año 2017 se estimaba una producción de 10.9 

millones de litros, según el Ministerio de Producción. 

El presente trabajo constituye un aporte en el control y vigilancia de sustancias tóxicas que 

son indicadores de una deficiente calidad. Se validó una técnica de cromatografía de gases 

con detector de ionización de llama (FID) para identificar distintos congéneres del Metanol 

(Acetato de Etilo, Metanol, Iso-Propanol, 1-Propanol, Iso-Butanol, Alcohol Iso-amílico y 

1-Butanol)  en “Piscos”. El desarrollo de esta técnica busca mejorar el control sobre estas 

bebidas, dando resultados más exactos y precisos que los métodos existentes a la actualidad. 

Primeramente se determinó los requisitos cromatográficos adecuados para una óptima 

resolución. Posteriormente se procedió a determinar los parámetros mínimos para la 

validación de una técnica, los cuales fueron: Linealidad, Sensibilidad Precisión y Exactitud. 

Finalmente se procedió a evaluar “Piscos” de distintas variedades: Acholado, Mosto verde, 

Puro no aromático y Puro aromático. Como resultado  los congéneres más comunes de 

encontrar son el Acetato de etilo, Metanol, Propan-1-ol, Iso-propanol ( 2-Propanol), Iso-

butanol (2-metilpropan-1-ol)  y Alcohol Iso-amílico (3-metilbutan-1-ol). 

Palabras claves: Cromatografía de gases, validación, destilación, alcoholes superiores y 

“Piscos”.  
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ABSTRACT 

In the process of alcoholic beverages production differents congeners of methanol are 

produced. Although the principal aim is the alcoholic fermentation and to avoid excessive 

values of other congeners, this process can meet at the moment to realize the distillation of 

the wine. Normally in distillation process is possible to distinguish 3 stages: The head, body 

and tail. The head, it is the initial part of the distilled one, the body is the part of major 

importance for being wherefrom there are obtained the "Pisco" and the tail, which is the 

waste with another type of alcohols like derivatives of fusel oil or higher alcohols. 

To this respect, Peru is a great producer of "Pisco". From the year 2012 the production of 

"Piscos" has grown uninterrupted. At year 2017 there was estimated a production of 10.9 

million liters, according to the Department of Production. 

The present work constitutes a contribution in the control and vigilance of toxic substances 

that are indicators of a deficient quality. A technical chromatography of gases was validated 

by detector of ionization of flame (FID) to identify different congeneres of the Methanol 

(Acetate of Ethyl, Methanol, Iso-propanol, 1-Propanol, Iso-butanol, Alcohol Iso-amílico 

and 1-Butanol) in “Piscos". The development of this technology seeks to improve the control 

on these drinks, giving more exact and precise results that the existing methods. 

Firstly the chromatographic requirements were adapted for an ideal resolution. Later one 

proceeded to determine the minimal parameters for the validation, which were: Linearity, 

Sensibility Precision and Accuracy. Finally were evaluated "Piscos" of different varieties: 

“Acholado”, “Green Must”, “Pure not aromatic” and “Pure aromatic”. As result the most 

common congeners of finding are the Acetate of ethyl, Methanol, Propan-1-ol, Isopropanol 

(2-Propanol), Iso-butanol (2-metilpropan-1-ol) and Alcohol Iso-amílico (3-metilbutan-1-

ol). 

Key words: Gas chromatography, validation, distillation, fusel alcohols and “Piscos”. 
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HIPÓTESIS 

La técnica de cromatografía de gases es usada para la detección y cuantificación de 

compuestos orgánicos volátiles, termoestables y de bajo peso molecular. 

Es probable que al validar una técnica cromatográfica de gases, nos permita obtener 

resultados confiables en “Piscos”. 
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OBJETIVOS 

OBJETIVO GENERAL 

 Validar una técnica cromatográfica de gases para determinar metanol y congéneres en 

“Piscos”. 

OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

1. Determinar los parámetros de linealidad, sensibilidad, precisión y exactitud para la 

validación de la técnica. 

2. Evaluar  congéneres presentes en “Pisco” de distintas variedades. 

3.  Definir las ventajas de la cromatografía de gases para determinar congéneres como: 

Acetato de etilo, Metanol, Iso-propanol, 1-Propanol, Iso-butanol, 1-Butanol y Alcohol 

Iso-Amílico en ensayos de control y vigilancia.  
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CAPITULO I 

MARCO TEÓRICO 

1.1. BEBIDAS ALCOHÓLICAS DESTILADAS 

Dentro del grupo de bebidas alcohólicas destiladas tenemos a los aguardientes y licores, 

por lo general estas bebidas superan los 20° de Alcohol. Las bebidas que comprenden este 

grupo son: 1  

 Whisky 

 Vodka 

 Ron  

 Brandy o Cognac 

 Tequila 

 Aguardiente aromáticas 

 Licores 

 

1.1.1. PISCO 

El “Pisco” es un aguardiente conocido internacionalmente, se obtiene por un proceso 

de destilación de uvas fermentadas y se hace especialmente con uvas conocidas como 

pisqueras.2, 3 Su antigüedad data desde el siglo XVI. 4 

La vid, cuya antigüedad data de la época de cristo, fue traída a América por los 

españoles procedentes de las Islas Canarias a inicios de la época colonial. Según la historia, 

el nombre se origina de la palabra “pisqu” el cual pertenece al nombre de un ave propio de 

la región de Ica. 4 

La zona costera del Perú es la que se encarga de cultivar y producir esta bebida. Dentro 

de esta zona tenemos a los valles de Lima, Ica, Arequipa, Moquegua y Tacna.5 Así como en 

otras bebidas, existen variedades de “Piscos” según el tipo de Uva usado para su producción. 

Estas variedades se encuentran agrupadas en 3 grupos: 

1. “Pisco Puro”: Se  obtiene de una uva pisquera y puede ser aromático y no aromático. 

Los “Piscos puros aromáticos” son aquellos que son elaborados a partir de uvas 

aromáticas como: Moscatel, Albilla, Torontel o Italia. Los piscos puros no aromáticos 

son elaborados con uvas no aromatizadas como Quebranta, Negra criolla y Uvina. 6 
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2. “Pisco Mosto verde”: obtenido del mosto que aún no ha terminado su proceso de 

fermentación. Es decir aun se puede encontrar azúcar en el contenido del mosto. 

Generalmente estos piscos son aquellos a los cuales les queda 4° de alcohol 

aproximadamente. El grado de azúcar restante dependerá del productor. 6 

3. “Pisco acholado”: Es el pisco que se obtiene de la mezcla de al menos 2 variedades de 

uva. Por lo general se combina las uvas aromáticas con las no aromáticas, dándole mayor 

cuerpo al “Pisco” así como un mejor aroma 6 

El proceso de producción de esta bebida consiste en una fermentación inicial del vino y 

posterior destilado. 

La fermentación inicial es la etapa principal de todo el proceso; en este se produce el 

vino y se lleva a cabo dos procesos bioquímicos: La fermentación alcohólica y la 

fermentación malo-láctica.7 

La fermentación alcohólica es la que permite la transformación de los azúcares presentes 

en la uva y los convierte en etanol. Por otro lado, la fermentación malo-láctica implica la 

degradación del ácido málico en ácido láctico con el fin de disminuir la acidez. Este proceso 

no es fundamental en la producción de esta bebida y dependerá del productor realizarla. 7, 8 

Según la Norma Técnica Peruana 211.001, es reconocido como “Pisco” toda bebida que 

sea producida y tenga el principio tradicional de calidad establecido en las zonas de 

producción reconocidas. De igual forma, esta norma establece los estándares de calidad 

tanto organolépticos como fisicoquímicos. Entre los contaminantes más comunes tenemos: 

metanol y sus congéneres.6 

1.1.1.1. HISTORIA 

Tras la llegada de los españoles a Lima, fue necesario surtir a la ciudad con vino y fue 

así como se comenzó a dar las primeras plantaciones de vid en el Perú.9 

Posteriormente la producción de vid hizo propicia la producción de un aguardiente. 

Según historiadores, se presume que dicha producción habría comenzado a inicios del siglo 

XVI. 10 

Comenzada ya la producción de esta bebida, se procedió a poblar otras zonas del Perú, 

con el fin de plantar vid y a su vez producir este aguardiente. En tal proceso se comenzó la 

población de la hoy ciudad de Pisco. La producción de “Pisco” en esta ciudad atrajo la 
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atención de los pobladores de la época colonial debido a que era considerada la principal 

zona de producción de esta bebida espirituosa.11, 12 

1.1.1.2. COMPOSICIÓN QUÍMICA APORTANTE DE LA UVA 

La composición de la Uva es la que aporta  posteriormente propiedades al producto 

final. Estas propiedades se ven principalmente en la fase de producción inicial, donde el 

mosto es fermentado.7 

Una uva está compuesta por agua principalmente. Sus valores varían entre un 80-90%. 

Por otro lado, está compuesto por azúcares como: glucosa y fructosa.13 Dichos azúcares, 

están presentes principalmente en las vacuolas de las células de la pulpa, estas son las que 

posteriormente se convierten en etanol.7, 13 

Los ácidos orgánicos también están presentes en la Uva y lo están en forma de ácido 

málico y tartárico. Estos ácidos constituyen más del 90% de los ácidos presentes en la Uva, 

y son los que confieren la propiedad ácida al vino.7 

     
Figura 1.1: Partes de la Uva 

Fuente: Guía básica de Vinos 

 

1.1.1.3. PROCESO DE PRODUCCIÓN DE PISCO EN PERÚ  

En el momento de la producción, es importante considerar que sobre las 

características de la uva que se use recaerá la calidad de nuestro producto final.14 La 

característica principal a considerar es el grado de glucosa que contenga la uva, el grado de 

glucosa óptimo es de 12° (aunque puede variar y dependerá mucho del productor), este  

influenciará directamente en  el grado alcohólico.15,16 Posteriormente se debe proceder al 

molido de las uvas y a extraer todo aquello que no corresponda al jugo de uva netamente. 
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Finalmente nos quedamos con las hollejas (pieles de las pasas), por la gran cantidad de 

glucosa que contienen y ya habremos obtenido el mosto (vino joven) con baja graduación 

de alcohol todavía.17 

Se deja en reposo este producto durante 8 a 15 días y finalmente se lleva a destilación. 

Cada empresa tiene un protocolo para determinar las temperaturas bajo las cuales destilar, 

pero por lo general podemos decir que la cabeza se destila a 70°C, el cuerpo a unos 44°C y 

la cola a 15°C. 17 

El proceso de destilación determina la calidad del “Pisco” que obtengamos. Por tal 

motivo los contaminantes mencionados en la Norma Técnica Peruana 211.001 se producen 

generalmente cuando el productor intenta recuperar un mayor cuerpo.6 

1.1.1.4. FERMENTACIÓN ALCOHÓLICA  

La fermentación alcohólica se lleva a cabo por Saccharomyces cerevisiae, una 

levadura la cual se encarga de convertir la glucosa en acido pirúvico y luego en etanol. Este 

es un organismo unicelular, su reproducción se da de forma asexual por gemación. Ha sido 

bastante estudiada a través de los años, lográndose determinar su genoma completo. El uso 

de esta levadura en particular se ha visto destinado a la producción de  panes, vino y cerveza. 

18 

En el caso de la fermentación del mosto es necesario agregar levaduras, la cual 

comercialmente viene deshidratada. Para su uso es necesario reconstituirla con agua y en 

algunos casos activarlas con algún carbohidrato. La cantidad de su uso dependerá del tipo 

de uva, usualmente se encuentra en el intervalo de 10-210 mg/L y para aislar su crecimiento 

se usa anhídrido sulfuroso, el cual actúa como antioxidante y antimicrobiano. Por otro lado, 

el crecimiento de esta levadura se va inhibiendo hasta extinguirse (en algunos casos) según 

el grado alcohólico del mosto. La tolerancia al etanol va desde los 8° hasta los 14° de 

alcohol. 19 

La reacción llevada a cabo por la Saccharomyces cerevisiae se caracteriza por 

desprender CO2, además de ser una reacción exotérmica. La finalidad de este tipo de 

fermentación es la de proporcionar energía en ausencia de oxígeno.14, 15,16 
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Figura 1.2: Fermentación alcohólica a partir de glucosa. 

Fuente:. Wine Chemistry and Biochemistry 

 

Para la obtención del etanol a partir de los azúcares presentes en el vino, es necesario 

primeramente que se realice la glicólisis. El primer paso para llevar a cabo la glicolisis es la 

fosforilación de la Glucosa y Fructosa por enzimas conocidas como hexoquinasas, esta 

reacción da como producto Glucosa-6-fosfato y  Fructosa-6-fosfato. Luego de esto, las 

moléculas de Glucosa-6-Fosfato son transformadas en Fructosa-6-fosfato por acción de la 

enzima Fosfoglucosa-isomerasa. Al estar ya todo transformado en Fructosa-6-fosfato, por 

acción de una molécula de ATP, esta gana una molécula de fosforo, obteniéndose Fructosa-

1,6-difosfato. 20 

Posteriormente por acción de una aldosa esta molécula es transformada en 

Dihidroxiacetona-fosfato y Gliceraldehido-3-fostato, la molécula de interés en este paso es 

el gliceraldehido-3-fosfato; por tal motivo, la enzima Triosafosfo-isomerasa es la encargada 

de transformar la Dihidroxiacetona fosfato en Gliceraldehido-3-fosfato. 20 

Una vez obtenido la mayor cantidad de Gliceraldehido-3-fosfato, por acción de la 

enzima gliceraldehido-3-fosfato deshidrogenasa se obtiene una molécula de 1,3-

Difosfoglicerato. El 1,3-Difosfoglicerato obtenido es posteriormente desfosforado por 

acción de la Fosfoglicerato-quinasa convirtiendo la molécula en 3-Fosfoglicerato. El 3-

fosfoglicerato es luego transformado en 2- Fosfoglicerato por acción de la 

Fosforogliceromutasa, la molécula de 2-Fosfoglicerato es luego transformada en Fosfoenol-



 

6 
 

piruvato por acción de una enolasa y finalmente se obtiene la molécula de piruvato por 

acción de la piruvato-quinasa.20 

Finalmente, el Piruvato es descarboxilado por acción de la Piruvato-Descarboxilasa, 

y se obtiene etanol. 20 

1.1.1.5. FERMENTACIÓN MALO-LÁCTICA 

Este tipo de fermentación es llevada a cabo por bacterias lácticas, caracterizadas por 

ser anaerobias aerotolerantes. Usualmente estas bacterias se encuentran en la capa externa 

de los frutos usados entre estos tenemos Lactobacillus, Pediococcus, Leuconostoc, 

Weissella y, sobre todo, de Oenococcus. Esta conversión si bien es cierto es conocida como 

fermentación, es más una reacción enzimática, la cual consiste en la reducción de ácido 

málico (encontrado usualmente en las cáscaras de la uva) a ácido láctico y  se da cuando se 

necesita reducir el grado de acidez de las bebidas. El ácido láctico tiene un pH menor al del 

ácido málico, lo cual ayuda a disminuir la acidez de la bebida.21, 22 

La reacción consiste en una descarboxilación simple del ácido málico, obteniéndose 

como producto final  ácido láctico.23 

OH

O

O

OH

OH

OH CH3

O

OH

Acido Málico Acido Láctico

Enzima Maloláctica

 

Figura 1.3: Fermentación malo-láctica 

 

1.2. NORMA TÉCNICA PERUANA 211.001 2006 

La Norma Técnica Peruana 211.001 2006 (Anexo 1) establece cuales deben ser los 

requisitos tanto organolépticos como fisicoquímicos. 6 

1.2.1. REQUISITOS ORGANOLÉPTICOS 

Los requisitos organolépticos son las propiedades percibidas por los sentidos, tales 

propiedades dan evidencia de la calidad de estas bebidas. Estas propiedades son apreciadas 

por catadores experimentados, usualmente estas evaluaciones son llevadas a cabo en 

concursos con el fin de calificar la calidad de los “Piscos”. La siguiente tabla muestra los 

requisitos que se consideran según la Norma técnica Peruana 211.001. 
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Tabla 1.1: Requisitos Organolépticos en “Pisco”.  

Fuente: N.T.P. 211.001 

Requisitos 

Organolépticos     
Pisco 

Descripción  
Pisco Puro: De Uvas 

No Aromáticas 

Pisco Puro: De 

Uvas Aromáticas 
Pisco Acholado 

Pisco Mosto 

Verde 

Aspecto 

Claro, límpido y color 

brillantes 

Claro, límpido y 

color brillantes 

Claro, límpido y 

color brillantes 

Claro, límpido 

y color 

brillantes 

Color Incoloro Incoloro Incoloro Incoloro 

Olor 

Ligeramente 

alcoholizado, no 

predomina el aroma a la 

materia prima de la cual 

procede, limpio, con 

estructura y equilibrio 

exento de cualquier 

elemento extraño. 

Ligeramente 

alcoholizado, 

recuerda a la materia 

prima de la cual 

procede, frutas 

maduras o sobre 

maduradas, intenso, 

amplio, perfume 

fino, estructura y 

equilibrio, exento de 

cualquier elemento 

extraño 

Ligeramente 

alcoholizado, 

intenso, recuerda 

ligeramente a la 

materia prima de 

la cual procede, 

frutas maduras o 

sobremaduradas, 

muy fino, 

estructura y 

equilibrio, exento 

de cualquier 

elemento extraño. 

Ligeramente 

alcoholizado, 

no predomina 

el sabor a la 

materia prima 

de la cual 

procede o 

puede recordar 

ligeramente a 

la materia 

prima de la 

cual procede, 

muy fino y 

delicado, 

aterciopelado, 

con estructura 

y equilibrio, 

exento de 

cualquier 

elemento. 

Sabor 

Ligeramente 

alcoholizado, ligero 

sabor, no predomina el 

sabor a la materia prima 

de la cual procede, 

limpio, con estructura y 

equilibrio, exento de 

cualquier elemento 

extraño. 

Ligeramente 

alcoholizado, sabor 

que recuerda a la 

materia prima de la 

cual procede, 

intenso, con 

estructura y 

equilibrio, exento de 

cualquier elemento 

extraño. 

Ligeramente 

alcoholizado, 

ligero sabor que 

recuerda 

ligeramente a la 

materia prima de 

la cual procede, 

intenso, muy fino, 

con estructura y 

equilibrio, exento 

de cualquier 

elemento extraño. 

Ligeramente 

alcoholizado, 

no predomina 

el sabor a la 

materia prima 

de la cual 

procede o 

puede recordar 

ligeramente a 

la materia 

prima de la 

cual procede, 

muy fino y 

delicado, 

aterciopelado, 

con estructura 

y equilibrio, 

exento de 

cualquier 

elemento 

extraño. 
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1.2.2. REQUISITOS FISICOQUÍMICOS 

Los requisitos fisicoquímicos son aquellos que le confieren las propiedades 

sensoriales a un “Pisco”. La tabla siguiente especifica las características fisicoquímicas de 

un “Pisco”, así como los valores normales de la presencia de cada uno según la NTP 

211.001.6 

Tabla 1.2: Requisitos Fisicoquímicos.   

Fuente: NTP 211.001 

Requisitos Físicos y 

Químicos 
Mínimo Máximo 

Tolerancia 

al valor 

declarado 

Método de ensayo 

Grado alcohólico 

volumétrico a 20/20°C 
38,0 48,0 +/- 1,0 NTP 210.003: 2003 

Extracto seco a 100°C (g/l) - 0,6  NTP 211.041:2003 

Componentes Volátiles Y 

Congéneres (mg/100 ml 

A.A.) 

    

Ésteres 

Formiato de etilo 

Acetato de etilo 

Acetato de Iso-Amilo 

 

10,0 

- 

10,0 

- 

 

330,0 

- 

280,0 

- 

 
 

NTP 211.035:2003 

Furfural - 5,0  
NTP 210.025:2003 

NTP 211.035:2003 

Aldehídos 

 como acetaldehído 
3,0 60,0  

 

NTP 211.035:2003 

Alcoholes superiores 

como alcoholes superiores 

totales 

Iso-Propanol 

Propanol 

Butanol 

Iso-Butanol 

3-metil-1-butanol/ 2metil-1-

Butanol 

60,0 

 

- 

- 

- 

 

- 

350,0 

 

- 

- 

- 

 

- 

  

Acidez Volátil 
como Ácido acético 

- 200,0  
NTP 210.040:2003 

NTP 211.035:2003 

Alcohol Metílico 

Pisco Puro y Mosto 

verde de uvas no 

aromáticas 

Pisco Puro y Mosto 

verde de uvas 

aromáticas y pisco 

acholado 

4,0 

 

 

4,0 

 

100,0 

 

 

150,0 

 

 
NTP 211.022:2003 

NTP 211.035:2003 

Total componentes 

volátiles y congéneres 
150,0 750,0   
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1.2.2.1. METANOL 

El metanol también conocido como “alcohol de madera” es un tipo de alcohol que se 

forma a partir de sustancias pépticas como es la cascara de la uva o también en pulpas. Es 

uno de los principales componentes del cuerpo del destilado. Este alcohol es un componente 

principalmente de la “cabeza” en la destilación del mosto. No es toxico de por sí, pero puede 

causar graves consecuencias al ser metabolizado y convertirse en Acido fórmico, ya que 

puede llegar a producir ceguera. Por otro lado puede producir fatiga, náuseas, epigastralgias, 

cefalea, taquipnea, cianosis, convulsiones  y visión borrosa 24, 25 

OHCH3  

Figura 1.4: Metanol 

1.2.2.2. ETANOL 

El etanol es el principal producto de la fase de fermentación alcohólica del vino.  A 

condiciones normales se caracteriza por ser incoloro. Su toxicidad viene a darse al oxidarse, 

dado que puede formar Acetaldehído y Ácido acético. El acetaldehído es considerado como 

el principal factor de la resaca. Por otro lado el Ácido acético  puede causar daños sobre la 

superficie de los órganos implicados en su digestión, así como dolores de garganta, vómitos 

y diarrea.  24, 25 

OH

CH3

 

Figura 1.5: Etanol 

1.2.2.3. ACETATO DE ETILO 

Se forman por reacciones entre alcoholes y ácidos, en el caso de los “Piscos” estos 

provienen de la unión del ácido acético presente y etanol. El etanol como se sabe proviene 

de la fermentación alcohólica. El ácido acético es un producto secundario de la fermentación 

alcohólica, donde el acetaldehído puede llegar a oxidarse hasta Ácido acético o se puede 

obtener a partir del tipo de levadura usado. Por ejemplo la Saccharomyces 

cerevisiae produce entre 0.1 a 0.4 g/l de ácido acético durante la fermentación alcohólica.24, 

15, 25 
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O

CH3 O CH3 

Figura 1.6: Acetato de etilo 

1.2.2.4. ALCOHOLES SUPERIORES PRESENTES EN PISCOS 

Son considerados dentro de este grupo todos aquellos compuestos que son formados 

en el proceso de fermentación y que no son propios de una bebida alcohólica. Si bien es 

cierto estos contribuyen al aroma en el “Piscos”, también es importante considerar de que 

dichos compuestos pueden malograr el aroma si estos se empiezan a acumular por encima 

de las 300 ppm. Dentro de este grupo de alcoholes en “Piscos” tenemos: 1-Propanol, Iso-

Propanol (Propan-2-ol), 1 Butanol, Iso-butanol (2-metilpropan-1-ol) y Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol). Estos alcoholes se obtienen  mediante desaminación de aminoácidos 

por parte de las levaduras con el fin de que obtengan nitrógeno amoniacal para su consumo 

o para formar otros aminoácidos consumibles. 24, 26, 25 

Finalmente, en presencia de exceso de nitrógeno, la formación de alcoholes superiores 

es baja y relativamente independiente de la concentración de los compuestos nitrogenados. 

Sin embargo, la formación de 1-propanol, no parece obedecer reglas definidas a 

concentraciones bajas de nitrógeno pues se hace independiente de la concentración de 

compuestos nitrogenados cuando rebasa un cierto valor. La temperatura de fermentación 

influye sobre la formación de alcoholes. Entre 25-35 °C la formación de 1-Propanol y 2-

Metil-1-Butanol varía ligeramente. La formación de 2-metil-1-propanol y 3-metil-1-butanol 

es relativamente poco afectada por los cambios de temperatura. La presencia de partículas 

en suspensión en el medio fermentativo incrementa la producción de alcoholes superiores. 

Los tratamientos de clarificación de las melazas también afectan su contenido. Durante la 

fermentación, el contenido de ácidos y ésteres puede aumentar mientras que el del contenido 

de fusel, disminuye.25, 27 

1.2.2.4.1. ISO-PROPANOL (2-Propanol) 

También conocido como Alcohol Iso-Propílico, es un compuesto incoloro e 

inflamable. Es uno de los dos isómeros del Propanol. La ingestión de este alcohol en valores 
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altos puede producir somnolencia, inconsciencia y muerte. Así mismo se ha observado dolor 

abdominal, náuseas, vómitos y diarrea.24, 25  

OH

CH3 CH3 

Figura 1.8: Iso-Propanol (2-Propanol) 

1.2.2.4.2. 1-PROPANOL 

Es un producto no deseado de la fermentación. Este tiende a formarse en la primera 

fase de fermentación y se ha visto que el aumento del tiempo de fermentación disminuye 

los niveles de este alcohol por ende los “Piscos mosto verde” son aquellos en donde se verán 

incrementados los niveles de este alcohol que en los vinos base secos recién fermentados. 

24, 25 

CH3

OH

 

Figura 1.7: 1-Propanol 

1.2.2.4.3. 1-BUTANOL 

También llamado alcohol n-butílico es un alcohol incoloro de olor similar al vino. Su 

ingestión puede tener efecto narcótico. Causar dolor abdominal, náuseas, dolor de cabeza, 

mareos y diarrea. A dosis altas este puede afectar los riñones, hígado y la audición.24, 25  

OHCH3  

Figura 1.9: 1-Butanol 

1.2.2.4.4. ISO-BUTANOL (2-metilpropan-1-ol) 

El Iso-Butanol es un líquido transparente con un olor a alcohol fuerte. Es soluble en 

agua. Los efectos sobre la salud comprenden irritación de ojos, piel, sarpullido, irritación de 

la nariz, garganta y tos. Además de esto es el causante de dolor de cabeza, mareo, 

somnolencia, confusión y pérdida de coordinación.24, 25 
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OH

CH3

CH3 

Figura 1.10: Iso-Butanol (2-metilpropan-1-ol) 

 

1.2.2.4.5. ALCOHOL ISO-AMÍLICO (3-metilbutan-1-ol) 

El 3-metilbutan-1-ol pertenece a una familia de 8 isómeros. Es un alcohol incoloro, 

con olor característico. Es ligeramente soluble en agua. Entre las reacciones adversas 

comunes tenemos a la irritación tanto de piel como de las mucosas, depresión del sistema 

nervioso, dolor de cabeza, náuseas, mareo, vértigos, vómitos y diarrea. 24, 25 

CH3

CH3
OH

 

 Figura 1.11: Alcohol Iso-Amílico (3-metilbutan-1-ol)  

1.3. DESTILACIÓN 

La destilación es un proceso el cual consiste en separar, mediante el calor, los distintos 

componentes de una mezcla. Para lograr este proceso, los componentes volátiles de nuestra 

mezcla han de evaporarse y pasar posteriormente a un proceso de condensación por 

enfriamiento.28  

El principal objetivo de este proceso es lograr separar los distintos tipos de alcoholes 

producidos en la fermentación alcohólica. Mediante este proceso logramos dividir la cabeza, 

el cuerpo y la cola.28 

En lo que concierne a bebidas alcohólicas destiladas existe 2 métodos por los cuales 

son obtenidas: 

 Continuo: Tiene este nombre debido a que es un proceso sin interrupción  

 Discontinuo: Se caracteriza principalmente debido a que se hace una doble 

destilación con alambiques. Tiene por finalidad conseguir destilados más puros 

y de mayor calidad. 
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1.3.1. DESTILACIÓN DISCONTINUA  

Es un proceso donde una matriz es separada por medio de condensación a fin de tener 

mayor pureza de uno de los componentes de la matriz inicial. Este proceso es típico de vinos 

y se ha usado desde hace muchos años para obtener productos destilados como los 

aguardientes, vodka, whisky, entre otros. En el caso de la producción de “Piscos” este es 

llevado a cabo en un alambique.28 

1.3.1.1. EL ALAMBIQUE  

El alambique es un instrumento el cual se usa únicamente para la obtención de 

destilados. El material idóneo de un alambique es el cobre, debido a que: 

 Forma compuestos insolubles con ácidos grasos y productos azufrados residuales 

del vino, de manera que no pasan al destilado. 

 Es un buen conductor de calor. 

 Es resistente a la corrosión de ácidos del vino. 

 Cataliza las reacciones de esterificación. 

Consta de una olla la cual calienta el vino, y posteriormente pasa por un cuello de 

cisne donde algunas de los componentes empiezan a condensarse, mientras otros se 

condensan cuando pasan por un refrigerante llamado ‘serpentín”. 28 
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a)  

b)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

   c) 

 

Figura 1.12: a) Alambique para fermentación y destilación b) Falca c) alambique con 

calientavinos  

 Fuente: N.T.P. 211.001 
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1.4. CROMATOGRAFÍA  

La cromatografía es un proceso de separación donde la muestra se distribuye en dos 

fases: una estacionaria y una móvil. La fase estacionaria puede ser un material sólido 

(poroso, de superficie activa a manera de pequeñas partículas) o una película delgada de 

líquido que cubre un soporte sólido o una columna. La fase móvil es gaseosa o líquida. Por 

lo tanto, si la fase móvil es gaseosa se denomina cromatografía gaseosa o si es líquida se 

denomina cromatografía líquida. De este modo, al pasar la fase móvil sobre una fase 

estacionaria, una mezcla de sustancias puede ser separada en sus componentes.29, 30 

1.4.1. CROMATOGRAFÍA DE GASES 

La cromatografía de gases es una técnica que permite la separación de una mezcla a 

través de una columna. Un gas inerte empuja, moviliza y eluye el analito a través de la 

columna. El principio para la utilización de este método es considerar la volatilidad del 

analito, el cual es inyectado volatilizado a una columna de cromatografía. En este tipo de 

cromatografía, la fase móvil no interactúa con las moléculas del analito y solo se encarga de 

transportar el analito a través de la columna. 30 

Esta técnica a su vez posee dos tipos: La cromatografía gas-sólido y la cromatografía 

gas-liquido. 30 

La cromatografía de gases gas-sólido ha sido una técnica no muy usada debido a que 

depende de la adsorción física en la fase estacionaria sólida. Ha sido usada principalmente 

para la separación de especies gaseosas de bajo peso molecular. 30 

Por otro lado, la cromatografía de gases gas-liquido es la más usada hoy en día. Se 

basa en la distribución del analito en una fase móvil gaseosa y una fase liquida inmovilizada 

sobre la superficie de un sólido inerte.30 

Para realizarse es necesario tener gases de alta pureza. El gas portador es el gas de 

mayor importancia en cromatografía de gases, debido a que este nos ayuda a ver con claridad 

la línea base en la determinación de los picos de la muestra que estemos identificando. Por 

tal motivo es muy importante usar un gas de alta pureza y que no interaccione con la muestra.  

Los gases portadores más comunes son:  

 Helio 

 Nitrógeno 

 Argón 
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De todos los mencionados es el Helio el gas de mayor uso. Este se caracteriza por 

obtener una línea base sin mucho ruido, permitiendo una mejor resolución del 

cromatograma. 

Por otro lado, tenemos 2 gases de apoyo: Oxígeno e Hidrógeno, ambos gases 

contribuyen con el detector, ya que la llama del FID (Flame ionization detector) utiliza 

ambos gases para encender.31 

1.4.1.1. DESCRIPCIÓN DEL EQUIPO 

Un cromatógrafo de gases está compuesto básicamente por: 32 

 Fase móvil: Gas transportador 

 Fase estacionaria: Columna 

 Inyector 

 Horno 

La siguiente figura muestra el proceso al momento de realizar un ensayo por GC: 33 

 
Figura 1.13: Esquema de funcionamiento del Cromatógrafo de gases.  

Fuente: Principles of Gas Chromatography 

 

El sistema funciona de la siguiente manera: la muestra liquida es inyectada, 

volatilizada y pasa a la columna que se encuentra en el horno (debidamente programado). 

Posteriormente la muestra es quemada por la llama del FID (Flame Ionization Detector) 

emitiendo señales las cuales son detectadas por los detectores ubicados a los costados de la 
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llama de hidrógeno. Estas señales son enviadas al software y son evidenciadas en el 

cromatograma.32 

1.4.1.1.1. SISTEMAS DE INYECCIÓN DE LA MUESTRA 

La muestra es inyectada con una jeringa hipodérmica a través de un septum de silicona 

a un alineador de vidrio contenido en un bloque metálico, donde es vaporizada y barrida 

hacia la columna. El bloque se calienta a una temperatura que se fija en un valor 

suficientemente alto para convertir prácticamente en forma instantánea la muestra liquida 

en vapor.33 

 

Figura 1.14: Partes del sistema de inyección de muestra.  

Fuente: Wikimedia Commons 

1.4.1.1.2. TIPOS DE INYECCIÓN DE MUESTRA  

La cantidad de muestra inyectada comúnmente suele ser la menor posible dada la 

sensibilidad de esta técnica y a la susceptibilidad de la columna por los solventes. Así mismo 

tenemos 2 tipos de inyección: SPLIT y SPLITLESS. 33 

 

1.4.1.1.2.1. INYECCIÓN  SPLIT 

El inyector de SPLIT se caracteriza por tener un sistema de división de flujo a la salida 

de la cámara de mezcla. Por medio de este sistema, el flujo de gas portador que pasa a través 
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del inyector se divide en dos: una parte es introducida en la columna y la otra va fuera del 

sistema a través de una válvula de aguja que permite regular la proporción de gas que es 

introducido a la columna.33, 34 

1.4.1.1.2.2. INYECCIÓN SPLITLESS 

En esta técnica la totalidad de la muestra es dirigida hacia la columna, la cual se 

mantiene durante la inyección a una temperatura inferior al punto de ebullición del 

componente más volátil de la muestra. Al ser una inyección directa, esta técnica permite 

realizar análisis de trazas.32, 34 

1.4.1.1.3. TIPOS DE DETECTORES 

El detector se encargará de detectar las señales emitidas por el equipo y de transmitirlo 

al software. Entre los más utilizados tenemos:35  

 Detector de ionización de llama (FID, Flame Ionization Detector). 

 Detector de conductividad térmica (TCD, Thermical Conductivity Detector). 

 Detector termoiónico (TID, Thermoionic Detector). 

 Detector de captura de electrones (ECD, Electrón-Capture Detector). 

 Detector de emisión atómica (AED, Atomic Emission Detector). 

Dentro de los mencionados el detector FID es el más usado hoy en día, dado su alta 

versatilidad y adaptabilidad a distintas condiciones de trabajo.35 

1.4.1.1.4. DETECTOR DE IONIZACIÓN DE LLAMA (FID) 

Este tipo de detector utiliza hidrógeno  como fuente de llama para ionización de las 

moléculas a través del detector. El detector dispone de un sistema de electrodos. El electrodo 

negativo está situado en la base de la llama y el positivo en forma de cestilla o cilindro 

alrededor de la llama cargada con +300V. La corriente gaseosa que sale de la columna se 

mezcla con una corriente de hidrógeno y entra en el detector donde se produce la 

combustión. Para soportar la llama se introduce aire por la base del detector.35 

Durante la combustión producida al llegar un compuesto orgánico a la llama, se 

forman partículas cargadas que depende de la naturaleza y velocidad del flujo del soluto y 

por tanto directamente relacionada con la cantidad de este.35 

https://es.wikipedia.org/wiki/Detector_de_ionizaci%C3%B3n_de_llama
https://es.wikipedia.org/wiki/Detector_de_conductividad_t%C3%A9rmica
https://es.wikipedia.org/wiki/Detector_termoi%C3%B3nico
https://es.wikipedia.org/wiki/Detector_de_captura_de_electrones
https://es.wikipedia.org/wiki/Detector_de_emisi%C3%B3n_at%C3%B3mica
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Figura 1.15: Detector de ionización de llama (FID).  

Fuente: Detectors in gas Chromatography 

1.4.1.2. COLUMNAS PARA CROMATOGRAFÍA 

La columna es el componente principal que permite la separación de componentes. 

Existen distintos tipos dependiendo del ensayo a realizar. La columna se encuentra 

compuesta por un tubo, dentro del cual se encuentra la fase estacionaria. Puede ser de tres 

tipos:  

 Líquido depositado sobre partículas de un sólido portador(columnas 

empaquetadas  o de relleno)  

 Liquido depositado sobre las propias paredes del tubo (columnas tubulares 

abiertas).34 

1.4.1.2.1. TIPOS DE COLUMNA EN CROMATOGRAFÍA DE 

GASES 

1.4.1.2.1.1. COLUMNAS EMPAQUETADAS 

Las columnas empaquetadas corresponden a los inicios de la cromatografía gaseosa. 

Dada su antigüedad  y limitado uso, no son de mucho uso hoy en día. Estas columnas se 

caracterizaban por ser un tubo (que podía ser de vidrio o acero inoxidable) con un diámetro 

de entre 2 – 5 mm y de una longitud que oscila entre 1 y 15 m, los cuales eran enrollados de 

tal forma que pudieran introducirse en el horno del cromatógrafo.  

Al interior del tubo, se encuentra la fase estacionaria bajo la forma de un líquido 

soportado sobre un material adecuado finamente pulverizado. El diámetro de las partículas 
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del relleno debe ser al menos 10 veces inferior al diámetro del tubo, con el fin de conseguir 

una distribución uniforme. El relleno que se encuentra dentro del tubo normalmente suele 

ser de lana de vidrio o lana de cuarzo.36  

 

Figura 1.16: Columnas empaquetadas o de relleno. 

Fuente: Sigma-Aldrich 

1.4.1.2.1.2. COLUMNAS CAPILARES 

También conocidas como columnas tubulares abiertas, son columnas compuestas por 

una fina película de entre 0,1-10µm de fase estacionaria. Normalmente esta fase es un 

polímero térmicamente estable y con un alto peso molecular. Así mismo, el tubo que recubre 

esta capa fina suele ser de vidrio o de sílice fundida de un diámetro de 0,05-0,53 mm de 

diámetro interno.36 Dentro de este tipo de columnas podemos encontrar 2 tipos de columnas 

capilares: 

 Columnas Wall Coated open tubular(WCOT): Actualmente son las más usadas, se 

caracterizan por tener a la fase estacionaria formando una película liquida 

directamente sobre las paredes del tubo. 36 

 

 Columnas Porous Layer Open Tubular (PLOT) En estas columnas la pared interna 

del tubo se encuentra recubierta de una capa adsorbente. Una variación de esta 

corresponde a las columnas Support Coated Open tubular (SCOT) en las que  se 

tiene impregnado una fase liquida en el soporte. 36 
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Figura 1.16: columna capilar. 

Fuente: Interchim 

Debido a sus características de permeabilidad, estas columnas pueden ser de mayor 

longitud, ya que esta propiedad permite mantener un flujo estable en la columna.36 Las 

características que le confieren este gran uso son: 

 Cantidad de platos: La cantidad de platos de estas columnas se encuentra entre 

30.000 a 50.000 platos, esta propiedad específica permite una buena separación de 

mezclas complejas. 

 No se requiere una gran selectividad, esto ayuda a separar una amplia variedad de 

compuestos sin mayor problema. 

El inconveniente principal es que no se pueden usar grandes cantidades de muestra 

por lo que se debe de tener cuidado con la cantidad de muestra a inyectar, ya que los 

compuestos podrían enlazarse con la fase estacionaria y producir sangrado de la columna.36 

 

1.4.1.2.2. FASE ESTACIONARIA 

Es importante hablar sobre la fase estacionaria ya que la fase móvil, en cromatografía 

de gases, es un gas inerte. Según la afinidad de nuestra muestra por la fase estacionaria es 

que se producirá la retención y separación de los distintos componentes de la solución a 
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analizar. Las fases estacionarias deberán ser estables en un amplio rango de temperaturas 

para poder soportar los cambios de temperaturas a las cuales serán sometidos. Esta 

propiedad permitirá un mayor rango de utilización para la columna. 37 

Por otro lado, también es necesario considerar la adherencia a la pared de la columna. 

Esta adherencia permitirá que nuestra fase estacionaria no sea arrastrada ni presente 

sangrado cada que se realice un ensayo.30, 37 

Al realizar un ensayo por cromatografía de gases, se deberá de tomar en cuenta la 

naturaleza del analito. Solo la afinidad entre el analito y la fase estacionaria permitirá una 

buena separación. Esta separación y retención por parte de la columna se puede explicar por 

distintas fuerzas intermoleculares. 37 

Entre las fases estacionarias más comunes tenemos a: 

 Hidrocarburos: Son utilizados como fases estacionarias apolares, para su utilización 

son tomados en cuenta hidrocarburos de alto peso molecular. 

 Polisiloxanos: Conocidos también como siliconas, es considerado como las fases 

estacionarias con mayor utilidad hoy en día, dada su alta estabilidad térmica y a la 

posibilidad de modificar químicamente la estructura de base para obtener fases con 

diferentes polaridades y selectividades. 

 Polifeniléteres: De moderada polaridad, poseen gran estabilidad térmica. 

 Poliésteres: Son polímeros resinosos productos de la policondensación de un ácido 

polibásico con un polialcohol.  

 Polietilenglicoles: Separan compuestos polares y que puedan formar enlaces de 

puente de hidrogeno.  

 

1.5. VALIDACIÓN 

Validación es el término que se usa para el proceso que busca definir un requisito 

analítico y la confirmación de que cuenta con capacidades consistentes con las aplicaciones 

requeridas. La validación de una técnica se realiza con el fin de demostrar que sus 

características de desempeño son las adecuadas para el uso que se le dará. El alcance de este 

dependerá de la aplicación, la naturaleza de los cambios realizados y de las circunstancias 

en que el método se va a utilizar.38 

Los métodos analíticos deben ser validados o revalidados:  
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 Antes de su introducción al uso. 

 Siempre que cambien las condiciones para las cuales el método ha sido validado 

(por ejemplo, un instrumento con diferentes características o muestras con una 

matriz diferente). 

 Cada vez que se cambia el método y el cambio está fuera del alcance original del 

método 

1.5.1. LINEALIDAD 

La linealidad es la capacidad de un método analítico de obtener resultados 

proporcionales entre la concentración de analito y su respuesta. Para determinar la linealidad 

será necesario realizar un análisis estadístico de varianza, así como determinar el coeficiente 

de correlación (r2).Para su determinación se debe de trabajar con al menos 5 puntos de 

calibración. 39 

1.5.2. SENSIBILIDAD 

Un método es sensible cuando hasta la menor variación de concentración generará una 

variación de respuesta que podrá ser determinada por el método. El límite de detección y el 

límite de cuantificación son parámetros que permitirán realizar un análisis adecuado de la 

sensibilidad. 39 

El límite de detección es la menor concentración, o cantidad de analito detectable.38 

El límite de cuantificación es la mínima concentración de analito cuantificable por el 

método.38 

1.5.3. PRECISIÓN 

Es el grado de concordancia entre los resultados de mediciones obtenidas de una serie 

repetida de análisis sobre una muestra homogénea bajo condiciones establecidas. Es 

conocida también como la función de los errores accidentales.39 

 

1.5.3.1. REPETIBILIDAD  

Es la medida de la precisión de una técnica efectuada en las misma condiciones, sobre 

el mismo analito, con la misma técnica, mismo analista, haciendo uso del instrumento de 

medida y durante un intervalo corto de tiempo. 39 
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1.5.3.2. PRECISIÓN INTERMEDIA 

Es la medida de la precisión de una técnica efectuada en las mismas condiciones, sobre 

el mismo analito, con la misma técnica, mismo analista, haciendo uso del mismo 

instrumento de medida y durante un intervalo de tiempo. 39 

1.5.4. EXACTITUD 

La exactitud viene a ser el grado de concordancia existente entre el resultado de un 

valor medido y el valor verdadero. 39 
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CAPITULO II 

MATERIALES Y MÉTODO 

2.1. MUESTRAS DE ESTUDIO 

A fin de validar la técnica analítica, se utilizaron muestras provenientes de la ciudad 

de Arequipa. Las variedades escogidas fueron: “Acholado”, “Puro no aromático”, “Puro 

aromático” y “Mosto verde” de una misma marca. 

2.2. MATERIALES 

 Jeringa 10 µL para GC Marca: Shimadzu 

 Micropipeta de 25-250µL Marca: Boeco 

 Micropipeta  1-1000 µL Marca: DragonLab 

 Matraces aforados 10mL Marca: Boeco 

 Viales para cromatografía de gases Marca: Shimadzu 

 Equipo de destilación 

2.3. REACTIVOS 

 Agua Ultrapura( obtenido de un destilador PureLab Classic de marca: ELGA) 

 Metanol  Densidad (Densidad: 0.792 Kg/L Pureza: 99.8% MERCK) 

 Acetato de etilo (Densidad: 0.90 Kg/L Pureza: 100.0% J.T BAKER) 

 2-Propanol Densidad (0.79 Kg/L Pureza: 99.9% J.T BAKER) 

 1-Propanol (Densidad: 0.804 Kg/L Pureza: 99.0% C.D.H) 

 1-Butanol (Densidad: 0.81 Kg/L Pureza: 99.8% J.T BAKER) 

 2-metilpropan-1-ol (Densidad: 0.80 Kg/L Pureza: 99.0% MERCK) 

 3-metilbutan-1-ol (Densidad: 0.81 Kg/L Pureza: 99.5% J.T BAKER) 

 2-Butanol (Densidad: 0.808 Kg/L Pureza: 99.5% FLUKA CHEMIKA) 

 

2.4. EQUIPOS 

 Equipo para cromatografía de gases GC/MS-QP2010 ULTRA SHIMADZU con 

detector FID ( Flame Ionization Detector).  

 Columna capilar RESTEK STABILWAX DA 11023 (sílice fundido de 30m de largo 

y 0.25mm de diámetro interior cubierto con una fase estacionaria de polietilenglicol 

(PEG) con un espesor de 0.25µM).  

 Balanza analítica no automática de 4 dígitos marca KERN 
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2.5. MÉTODO 

2.5.1. PROCEDIMIENTO 

2.5.1.1. PREPARACIÓN DE LA MUESTRA 

A 100 ml de muestra se le agregaron 5ml de una solución stock de 2-Butanol (Solución 

control) a 10000ppm y se procedió a realizar el destilado. La concentración de los distintos 

congéneres se obtuvo a partir de la gráfica de calibración. 

 
Figura 2.1: Proceso de destilación realizado a las muestras para análisis 

Para la determinación del grado alcohólico de la muestra, se procedió según la Norma 

Técnica Peruana 210.003 para la determinación del Grado Alcohólico. (Anexo2). 
 

2.5.1.2 REQUISITOS CROMATOGRÁFICOS  

Se evaluaron distintas técnicas y se procedió a elegir la que mejor resolución tuviera. 

Los requisitos cromatográficos son: 

 Volumen de inyección: 0.2 uL 

 Temperatura de inyección: 250.0°C 

 Modo: Split  

 Split ratio: 134.3  

 Presión: 279.3 KPa 

 Flujo total: 121.4 KPa  

 Flujo de la columna: 1,44 mL/min  
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Posteriormente se muestra las temperaturas aplicadas a la pendiente de condiciones 

cromatográficas:  

 Temperatura inicial: 45.0°C x 3 minutos 

 Temperatura intermedia: 70.0°C x 2minutos 

 Temperatura final: 210.0°C x 4 minutos 

El método fue evaluado usando un mix de los estándares a 1500 ppm y posteriormente 

se procedió a identificar cada pico usando los estándares por separado. La técnica bajo la 

cual se basó inicialmente para el desarrollo de la validación es la Norma Técnica Peruana 

211.035: Determinación de metanol y congéneres por cromatografía de gases en bebidas 

alcohólicas destiladas, emitido por el Instituto Nacional de Calidad.  

2.5.1.3 PREPARACIÓN DEL ESTÁNDAR 

Los cálculos se hicieron con el fin de obtener una solución stock inicial de 10000ppm. 

Así mismo, para realizar dicho procedimiento y disminuir el error en la gráfica de 

calibración, cada estándar fue pesado antes de ser agregado a la fiola. De dicho stock se 

procedieron a sacar alícuotas para la preparación de la gráfica de calibración. Se procedió 

de igual manera en el caso de la solución control. 

2.5.1.4  SOLUCIÓN CONTROL 

La solución control es un compuesto de características físicas y químicas similares a 

los componentes de la matriz en estudio, en tal sentido, para escoger el patrón de control 

ideal para desarrollar la técnica. Los componentes volátiles en la matriz de estudio son los 

que siguen a continuación: 

Tabla 2.1: Puntos de ebullición de estándares usados 

Congénere 

Temperatura 

de ebullición 

(°C) 

Metanol 64.7 

Acetato de etilo 77.1 

Iso-Propanol  

(Propan-2-ol) 
82.6 

Propan-1-ol 97.0 

Iso-butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
108.0 

1-Butanol 117.7 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
132.0 
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Tales temperaturas se encuentran en un intervalo de 60-130°C. En tal sentido, se 

procedió a escoger el 2-Butanol como solución control. Este alcohol se caracteriza por tener 

un punto de ebullición en 100°C y no se encuentra presente en nuestra matriz de estudio. 

Por tal razón es el alcohol idóneo para su utilización como patrón de control de calidad.  

 

2.5.2. VALIDACIÓN 

2.5.2.1. LINEALIDAD 

Para desarrollar la linealidad fue necesario desarrollar una gráfica de calibración, la 

cual fue desarrollada tomando en cuenta el intervalo de valores normales de los distintos 

congéneres en “Piscos”. 

Se procedió a determinar los puntos tomando en cuenta los valores considerados como 

normales en la Norma Técnica Peruana 211.001. Se realizó un stock inicial a 10000ppm y 

posteriormente a partir de este stock se realizaron diluciones en fiolas de 10mL. A cada fiola 

se le agregó  40µL, 200 µL, 500 µL, 1000 µL y 1500 µL, para los puntos 40ppm, 200ppm, 

500ppm, 1000ppm y 1500ppm respectivamente. En el caso del 2-Butanol las 

concentraciones de la gráfica de calibración fueron distintas, se preparó un stock de 

10000ppm pero de diluyó a concentraciones de 80ppm, 400ppm, 1000ppm, 1500ppm y 

2000ppm en fiolas de 10 mL. Todas las concentraciones fueron recalculadas según la 

variación de la pesada. 

Para determinar la linealidad se realizaron 3 inyecciones de cada estándar y se procede 

a determinar la gráfica de calibración. Para esto se debe de despejar las variables a y b de la 

siguiente ecuación:  

𝑌 = 𝑏𝑋 + 𝑎 

Ec. 2.1 

Para despejar esos valores es necesario realizar las siguientes operaciones matemáticas: 

𝑏 =
∑𝑋𝑖∗𝑌𝑖−

∑𝑋𝑖∗∑𝑌𝑖

𝑛

∑ 𝑋2𝑖−
(∑𝑋𝑖)2

𝑛

     𝑎 =
∑𝑌𝑖−𝑏∗∑𝑋𝑖

𝑛
 

Ec. 2.2      Ec.2.3 

Siendo: 
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 𝑎: Ordenada a origen 

 𝑏: Pendiente 

 𝑛: Numero de mediciones 

 Xi: La concentración 

 Yi: El valor medido en el ensayo  

Así mismo para calcular el r: 

𝑟 =
∑𝑋𝑖 ∗ 𝑌𝑖 

∑𝑋𝑖 ∗ ∑𝑋𝑖
𝑛  

√(∑𝑋2𝑖 −
(∑𝑋𝑖)2

𝑛 )(∑𝑌2𝑖 −
(∑𝑌𝑖)2

𝑛 )

 

Ec.2.4 

Para interpretar las variables de esta ecuación, se usaron las mismas variables que para 

las ecuaciones 2.2 y 2.3. 

Además se realizó un Análisis ANOVA de regresión, este tiene la siguiente premisa:  

H0: b=0 

H1: b≠0 

En el caso de la hipótesis nula (h0), se acepta que la pendiente sea igual a b, por lo 

tanto no existe correlación en la gráfica de calibración. La hipótesis alternativa (H1), afirma 

que no existe igualdad entre ambos valores y por lo tanto, existe correlación en la gráfica de 

calibración.  

2.5.2.2. SENSIBILIDAD 

Para hallar el límite de detección y cuantificación se usaron las gráficas de calibración 

obtenidas con cada estándar. El límite de detección determina la concentración mínima la 

cual es determinada por la técnica. El límite de cuantificación corresponde a la cantidad 

mínima bajo la cual el instrumento puede producir una señal cuantificable. 

La sensibilidad fue detectada para cada uno de los estándares usados. La ecuación 2.5 

y 2.6 muestran las fórmulas para los parámetros ya mencionados:   

𝐿í𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝐷𝑒𝑡𝑒𝑐𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑌𝑏𝑙 + 3𝑆𝑏𝑙

𝑏
∗

1

√𝑛
 

Ec. 2.5. 
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𝐿í𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝐶𝑢𝑎𝑛𝑡𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑌𝑏𝑙 + 10𝑆𝑏𝑙

𝑏
∗

1

√𝑛
 

Ec. 2.6. 

Donde: 

 Ybl = variable “a” obtenido de la gráfica de calibración. 

 Sbl = variable “a” obtenido de la gráfica de Concentración vs Desviación                                             

estándar. 

 b = Intercepto de la gráfica de calibración. 

 n = número de muestras. 

2.5.2.3. PRECISIÓN   

Para determinar el coeficiente de variación (C.V.)  tanto en el caso de repetibilidad y 

precisión intermedia, se usó la siguiente formula: 

𝐶. 𝑉. (%) =
𝑠

⩂
∗ 100 

Ec. 2.7 

Donde: 

 s = desviación estándar  

 ⩂ = Promedio de los valores hallados 

2.5.2.3.1. REPETIBILIDAD 

La repetibilidad se desarrolló mediante el análisis de 6 muestras. La variabilidad entre 

las distintas mediciones fue evaluada mediante el coeficiente de variación de Horwitz, cuya 

fórmula para repetibilidad se muestra en la ecuación 2.7. 

𝐶𝑉(%) = 0.5 ∗ 21−0.5 log 𝑐 

Ec. 2.8 

Donde:   

 CV = Coeficiente de variación de Horwitz 

 c = Concentración del analito 
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2.5.2.3.2. PRECISIÓN INTERMEDIA 

Así como en la repetibilidad, fueron evaluadas 6 muestras. La variabilidad entre las 

distintas mediciones fue evaluada mediante el coeficiente de variación de Horwitz, cuya 

fórmula para precisión intermedia es la siguiente: 

𝐶𝑉(%) = 21−0.5 log 𝑐 

Ec. 2.9 

Donde: 

 CV = Coeficiente de variación de Horwitz 

 c = Concentración del analito 

 

2.5.2.3.3 EXACTITUD 

Los distintos estándares fueron sometidos a un proceso de recuperación. Dicha 

recuperación se realizó con el fin de obtener el porcentaje de error en la medición. Dicho 

porcentaje de error fue contrastado con el % aceptado según la Guía QUAM (Quantifying 

Uncertainity of Analytical Mesurements)  A partir de los resultados obtenidos, se procedió 

al cálculo tomando en cuenta la cantidad agregada y el valor obtenido. La ecuación que 

representa dicha diferencia es la siguiente:  

% 𝑑𝑒 𝑒𝑟𝑟𝑜𝑟 =
𝑉𝑎𝑙𝑜𝑟 𝑡𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑜 − 𝑉𝑎𝑙𝑜𝑟 𝑝𝑟á𝑐𝑡𝑖𝑐𝑜

𝑉𝑎𝑙𝑜𝑟 𝑃𝑟á𝑐𝑡𝑖𝑐𝑜
∗ 100 

Ec. 2.10 
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CAPITULO III 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

3.1. RESULTADOS DE LOS REQUISITOS CROMATOGRÁFICOS 

El cromatograma obtenido quedo con una pequeña aproximación entre los picos del 

Acetato de etilo y del Metanol. Esta proximidad entre ambos picos no afecta la calidad del 

cromatograma, ya que ambos picos no se encuentran superpuestos entre sí. La Figura 18 nos 

muestra el cromatograma obtenido: 

 

Figura 3.1: Cromatograma del mix de alcoholes 

La Figura 3.1 nos permite ver una separación optima de todos los picos, con una 

duración de 18.8 minutos. La determinación de los tiempos de retención se halló evaluando 

los estándares por separado. Posteriormente para determinar los tiempos de retención para 

cada pico se corrieron los estándares por separado (ver anexo 6).   

 

 

Intensity 
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Los tiempos de retención hallados para esta técnica fueron los siguientes: 

Tabla 3.1: Tiempos de retención de estándares usados en la validación. 

Congéneres 
Tiempo de retención 

(minutos) 

Acetato de etilo 2.803 

Metanol 2.891 

Iso-Propanol  

(Propan-2-ol) 
3.224 

2-Butanol 4.781 

1-Propanol 5.067 

Iso-Butanol 

 (2-metilpropan-1-ol) 
6.231 

1-Butanol 7.527 

Alcohol Iso- amílico 

 (3-metilbutan-1-ol) 
9.456 

3.2. RESULTADOS DE LINEALIDAD 

La linealidad fue hallada para cada uno de los estándares, todo fue realizado por un 

análisis de cromatografía de gases con detector FID. Para la elaboración de la gráfica de 

calibración, se realizó la previa determinación del rango lineal. Tomando en cuenta los 

rangos de valores normales en “Piscos”, se realizaron 5 puntos de calibración los cuales 

inicialmente fueron preparados para que cada punto contenga: 40 ppm, 200 ppm, 500 ppm, 

1000 ppm y 1500 ppm. Como se mencionó inicialmente, todos los estándares fueron pesados 

al momento de realizar stock. Por tanto, presentan variación en la concentración final. Cada 

variación fue calculada para cada estándar usado. 

La grafica se realizó por triplicado y se preparó la gráfica final tomando en cuenta el 

promedio de las tres áreas encontradas por cada punto de calibración. 

3.2.1. ACETATO DE ETILO 

La figura 3.2 nos muestra la gráfica de calibración obtenida. Posteriormente la tabla 

3.2 nos muestra las áreas obtenidas y la concentración bajo las cuales se trabajó la gráfica 

de calibración: 
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Figura 3.2: Gráfica  de calibración del Acetato de Etilo 

 

Tabla 3.2: Concentraciones y áreas para Acetato de etilo 

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

38.8 142.9 140.2 147.6 143.6 

194.0 1465.9 1460.0 1463.9 1463.3 

485.0 2965.7 2967.4 2969.9 2967.7 

970.0 5761.2 5761.3 5758.2 5760.2 

1455.0 8148.1 8150.7 8148.6 8149.1 

Como se observa en la gráfica, se obtuvo un coeficiente de correlación de 0.9962. Para 

determinar si existe correlación entre las áreas obtenidas se procedió a realizar un análisis 

ANOVA y este se muestra en la tabla 3.3: 

 

Tabla 3.3: ANOVA de regresión lineal para Acetato de etilo 

ANÁLISIS DE VARIANZA    

  

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de 

los cuadrados 
F 

Valor 

crítico de F 

Regresión 1 42066012.9 42066012.9 784.9 0.0001 

Residuos 3 160790.1 53596.7   

Total 4 42226802.9       

El valor F encontrado es 784.9 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.0001. Por tal motivo, se tiene evidencia experimental al 95% para rechazar la hipótesis 

nula y aceptar la hipótesis alternativa. Lo que significa que existe correlación entre las áreas 

encontradas tras las mediciones de los puntos para la gráfica de calibración del Acetato de 

etilo. 

y = 5.568x + 196.95
R² = 0.9962
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3.2.2. METANOL 

La figura 3.3 nos muestra la gráfica de calibración obtenida. Posteriormente la tabla 

3.4 nos muestra las Áreas obtenidas y la concentración bajo las cuales se trabajó la gráfica 

de calibración: 

 

Figura 3.3: Gráfica de calibración del Metanol 

Tabla 3.4: Concentraciones corregidas y áreas para Metanol 

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

38.2 211.5 215.8 211.8 213.0 

191.2 1137.7 1138.8 1140.2 1138.9 

478.0 3031.3 3040.7 3035.4 3035.8 

956.0 5918.0 5911.5 5918.0 5915.8 

1434.0 8939.3 8933.2 8937.9 8936.8 

Como se observa en la gráfica, se obtuvo un coeficiente de correlación de 0.9999. Para 

determinar si existe correlación entre los datos obtenidos se procedió a realizar un análisis 

ANOVA y este se muestra en la tabla 3.5: 

  

y = 6.2435x - 19.705
R² = 0.9999
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Tabla 3.5: ANOVA de regresión lineal para Metanol 

ANÁLISIS DE VARIANZA    

  

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados 
F 

Valor 

crítico de 

F 

Regresión 1 51376249.2 51376249.2 20701.7 0.000001 

Residuos 3 7445.2 2481.7   

Total 4 51383694.4    

El valor F encontrado es 20701.7 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.000001. Por lo tanto, se tiene evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula y 

aceptar la hipótesis alternativa a un nivel de confianza del 95%. Lo que significa que existe 

correlación entre las áreas encontradas tras las mediciones de los puntos para la gráfica de 

calibración del Metanol. 

3.2.3. ALCOHOLES SUPERIORES 

3.2.3.1. ISO-PROPANOL( 2-Propanol) 

La figura 3.4  nos muestra la gráfica de calibración obtenida. Posteriormente la tabla 

3.6 nos muestra las Áreas obtenidas y la concentración bajo las cuales se trabajó la gráfica 

de calibración: 

 

Figura 3.4: Gráfica  de calibración del Iso-Propanol (2-Propanol) 

  

y = 9.226x + 18.227
R² = 0.9976
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Tabla 3.6: Concentraciones corregidas y áreas para Iso-Propanol (2-Propanol) 

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

37.4 307.1 307.5 311.9 308.8 

187.0 1916.1 1912.9 1914.2 1914.4 

467.5 4663.9 4665.1 4673.1 4667.4 

935.0 8537.8 8540.2 8538.2 8538.7 

1402.5 13654.4 13663.4 13654.4 13657.4 

Como se observa en la gráfica, se obtuvo un coeficiente de correlación de 0.9976. Para 

determinar si existe correlación entre los datos obtenidos se procedió a realizar un análisis 

ANOVA y este se muestra en la tabla 3.7: 

Tabla 3.7: ANOVA de regresión lineal para Iso-Propanol (2-Propanol) 

ANÁLISIS DE VARIANZA    

 

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados 
F 

Valor crítico 

de F 

Regresión 1 115495075.0 115495075.0 1253.2 0.00005 

Residuos 3 276472.2 92157.4   

Total 4 115771547.0    

El valor F encontrado es 1253.2 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.00005. Por tanto, tengo evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula y aceptar 

la hipótesis alternativa a nivel de confianza del 95%. Lo que significa que  existe correlación 

entre las áreas encontradas tras las mediciones de los puntos para la gráfica de calibración 

del Iso-Propanol. 

3.2.3.2. 1-PROPANOL 

La figura 3.5  nos muestra la gráfica de calibración obtenida. Posteriormente la tabla 

3.8 nos muestra las áreas obtenidas y la concentración bajo las cuales se trabajó la gráfica 

de calibración: 
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Figura 3.5: Gráfica de calibración del 1-Propanol 

 

Tabla 3.8: Concentraciones corregidas y áreas de 1-Propanol  

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

38.8 432.0 434.3 434.4 433.6 

194.0 2236.7 2239.3 2239.6 2238.5 

485.0 5576.2 5576.2 5570.2 5574.2 

970.0 10339.5 10337.3 10337.2 10338.0 

1455.0 16821.1 16817.5 16821.0 16819.9 

Como se observa en la gráfica, se obtuvo un coeficiente de correlación de 0.9969. Para 

determinar si existe correlación entre los datos obtenidos se procedió a realizar un análisis 

ANOVA y este se muestra en la tabla 3.9: 

Tabla 3.9: ANOVA de regresión lineal para 1-Propanol 

ANÁLISIS DE VARIANZA   

 

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados 
F 

Valor crítico 

de F 

Regresión 1 174825564.9 174825564.9 977.9 0.00007 

Residuos 3 536307.5 178769.2   

Total 4 175361872.4    

El valor F encontrado es 977.9 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.00007. Por tal motivo, se tiene evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula 

y aceptar la hipótesis alternativa con un nivel de confianza del 95%. Lo que significa que 

existe correlación entre los valores encontrados tras las mediciones de los puntos para la 

gráfica de calibración del 1-Propanol. 

y = 11.351x - 53.983
R² = 0.9969
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3.2.3.3. 1-BUTANOL 

La figura 3.6  nos muestra la gráfica de calibración obtenida. Posteriormente la tabla 

3.10 nos muestra las Áreas obtenidas y la concentración bajo las cuales se trabajó la gráfica 

de calibración: 

 
Figura 3.6: Gráfica de calibración del 1-Butanol 

Tabla 3.10: Concentraciones corregidas y áreas de 1-Butanol obtenidas 

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

40.5 487.9 484.0 483.2 485.0 

202.6 2519.0 2512.7 2521.0 2517.6 

506.5 6448.1 6440.3 6448.2 6445.5 

1013.0 11399.7 11396.6 11400.7 11399.0 

1519.5 18771.4 18770.5 18770.9 18770.9 

Como se observa en la gráfica, se obtuvo un coeficiente de correlación de 0.9954. Para 

determinar si existe correlación entre los datos obtenidos se procedió a realizar un análisis 

ANOVA y este se muestra en la tabla 3.11: 

 

Tabla 3.11: ANOVA de regresión lineal para 1-Butanol 

ANÁLISIS DE VARIANZA   

  

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados 

F 

Valor 

crítico de 

F 

Regresión 1    215498880.8 215498881.0    655.5 0.0001 

Residuos 3 986316.4 328772.1   

Total 4 216485197.1    

y = 12.602x + 2.197
R² = 0.9954
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El valor F encontrado es 655.5 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.0001. Por tanto, tengo evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula y aceptar 

la hipótesis alternativa con un nivel de confianza del 95%. Lo que significa que  existe 

correlación entre los valores encontrados tras las mediciones de los puntos para la gráfica 

de calibración del 1-Butanol. 

3.2.3.4. ISO-BUTANOL(2-metilpropan-1-ol) 

La gráfica 3.7 muestra la gráfica de calibración obtenida y la tabla 3.12 los valores 

que le corresponden. Así mismo, los puntos de calibración mostrados en la tabla 3.12 se 

encuentran modificados según la variación en la pesada: 

 
Figura 3.7: Gráfica de calibración del Iso-Butanol (2-metilpropan-1-ol) 

 

Tabla 3.12: Concentraciones corregidas y áreas de Iso-Butanol (2-metilpropan-1-ol)  

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

37.32 450.6 444.8 447.9 447.8 

186.6 2658.7 2648.7 2647.3 2651.6 

466.5 6265.7 6271.1 6270.4 6269.1 

933.0 11370.2 11372.5 11373.5 11372.1 

1399.5 18476.6 18475.3 18477.9 18476.6 

Como se observa en la gráfica, se obtuvo un coeficiente de correlación de 0.9965. Para 

determinar si existe correlación entre los datos obtenidos se procedió a realizar un análisis 

ANOVA y este se muestra en la tabla 3.13: 

 

y = 12.9x + 44
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Tabla 3.13: ANOVA de regresión lineal para Iso-Butanol (2-metilpropan-1ol) 

ANÁLISIS DE VARIANZA    

 

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados 
F 

Valor 

crítico de F 

Regresión 1 208911917.8 208911918.0 854.4 0.00009 

Residuos 3 733564.0 244521.4   

Total 4 209645481.9    

El valor F encontrado es 854.4 y se encuentra por encima del Valor Crítico F, el cual 

es 0.00009. Por lo tanto, se tiene evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula y 

aceptar la hipótesis alternativa a un nivel de confianza del 95%. Lo que significa que existe 

correlación entre los valores encontrados tras las mediciones de los puntos para la gráfica 

de calibración del Iso-Butanol. 

3.2.3.5. ALCOHOL ISO-AMÍLICO (3-metilbutan-1-ol) 

Los valores obtenidos en la tabla 3.14 muestran las áreas correspondientes a cada 

punto de calibración para el Alcohol Iso-Amílico. Así mismo los puntos de calibración 

mostrados en la tabla 3.14 se encuentran modificados según la variación en la pesada: 

 
Figura 3.8: Gráfica de calibración del Alcohol Iso-Amílico (3-metilbutan1-ol) 

Tabla 3.14: Concentraciones corregidas y áreas de Alcohol Iso-Amílico (3-metilbutan1-ol) 

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

38.4 508.3 505.3 504.9 506.2 

192 2705.5 2703.7 2697.1 2702.1 

480 6875.7 6878.1 6877.4 6877.1 

960 12192.0 12188.7 12189.1 12189.9 

1440 19594.8 19595.0 19597.0 19595.6 
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La gráfica nos muestra tener un coeficiente de correlación de 0.9969. Así mismo, se 

procedió a realizar un análisis de varianza (ANOVA) para determinar si había diferencia 

significativa entre las áreas encontradas, los resultados son los siguientes: 

 

Tabla 3.15: ANOVA de regresión lineal para Alcohol Iso-Amílico (3-metilbutan1-ol)  

ANÁLISIS DE VARIANZA    

 

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados 
F 

Valor 

crítico de F 

Regresión 1 236055082.2 236055082.0 951.0 0.00007 

Residuos 3 744631.7 248210.6   

Total 4 236799714.0       

El valor F encontrado es 951.0 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.00007. Por lo tanto, se tiene evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula y 

aceptar la hipótesis alternativa a un nivel de confianza del 95%. Lo que significa que existe 

correlación entre los valores encontrados tras las mediciones de los puntos para la gráfica 

de calibración del Alcohol Iso-Amílico. 

3.2.4 PATRÓN CONTROL 

Al igual que en los demás casos se preparó una curva del patrón control, de esta forma 

aseguramos que nuestro cálculo sea más exacto y no tengamos problemas al momento de 

evaluar si la técnica ha sido bien desarrollada. La Tabla 3.16 nos muestra los resultados 

obtenidos y la Figura 3.9 la gráfica correspondiente: 

 

Figura 3.9: Gráfica de calibración del 2-Butanol (Patrón control) 
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Tabla 3.16: Concentraciones corregidas y áreas de 2-Butanol obtenidas 

Concentración 

(ppm) 
Área 1 Área 2 Área 3 Promedio 

79.4 816.2 818.1 817.7 817.4 

397.0 3767.5 3767.8 3774.7 3770,0 

992.5 8035.9 8036.7 8028.9 8033.8 

1488.8 10993.2 11001.0 10993.6 10995.9 

1985.0 14601.3 14599.7 14594.6 14598.5 

La gráfica nos muestra tener un coeficiente de correlación de 0.9965. Así mismo, se 

procedió a realizar un análisis de varianza (ANOVA) para determinar si había diferencia 

significativa entre las áreas encontradas, los resultados son los siguientes: 

 

Tabla 3.17: ANOVA de regresión lineal para 2-Butanol 

ANÁLISIS DE VARIANZA    

 

Grados de 

libertad 

Suma de 

cuadrados 

Promedio de los 

cuadrados F 

Valor crítico 

de F 

Regresión 1 120936510.0 120936510.0 848.9 0.00008 

Residuos 3 427352.8 142450.9   

Total 4 121363863.0    

El valor F encontrado es 848.9 y se encuentra por encima del Valor crítico F, el cual 

es 0.00008. Por lo tanto, se tiene evidencia experimental para rechazar la hipótesis nula y 

aceptar la hipótesis alternativa a un nivel de confianza del 95%. Lo que significa que existe 

correlación entre los valores encontrados tras las mediciones de los puntos para la gráfica 

de calibración del 2-Butanol. 

 

3.3. RESULTADOS DE SENSIBILIDAD 

Como se mencionó anteriormente, la determinación de la sensibilidad se realizó por 

cálculo matemático. Al reemplazar la fórmula matemática utilizando los datos que se ven 

en el Anexo 8, se obtuvieron los resultados presentados en la siguiente tabla:  

 

 

 

 



 

44 
 

 

 

Tabla 3.18: Limites de cuantificación y detección para los estándares usados 

Congéneres 

Límite de 

detección 

 (ppm) 

Límite de 

cuantificación 

(ppm) 

Valor mínimo 

aceptado según Norma 

Técnica Peruana 

211.001 (ppm) 

Acetato de etilo 16.63 18.52 42.00 

Metanol 1.94 3.18 16.80 

Iso-Propanol 

(2-Propanol) 
1.22 2.02 (no especifica) 

1-Propanol 2.35 2.87 (no especifica) 

1-Butanol 0.52 1.55 (no especifica) 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-

ol) 

1.99 3.08 (no especifica) 

Alcohol Iso-

Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 

3.12 3.79 (no especifica) 

2-Butanol 41.40 42.96 - 

Como podemos ver en la Tabla 3.18 la técnica da resultados sensibles a comparación 

de los requeridos por la Norma Técnica Peruana 211.001.  

En el caso del Acetato de etilo se vio una  variación en el caso del límite de detección 

y cuantificación, con valores de 16.63 y 18.52 ppm respectivamente. Haciendo una 

comparación entre  los valores de la Norma Técnica Peruana 211.001 (cuyos valores 

mínimos son de 42ppm) los valores encontrados en la técnica desarrollada se encuentran 

por debajo de los valores mínimos exigidos. 

 En cuanto a los valores para alcoholes superiores (Iso-Propanol, 1-Propanol, 1-

Butanol, Iso-Butanol y alcohol Iso-amílico) la Norma Técnica Peruana 211.001 no 

especifica un valor mínimo para cada uno, sino más bien lo hace en conjunto como 

Alcoholes superiores. Tomando en cuenta esta característica, podemos decir que la técnica 

ofrece sensibilidad, ya que el valor que especifica la Norma Técnica Peruana 211.003 para 

este total de alcoholes superiores es 252 ppm (60mg% en Alcohol Anhidro). 

 Finalmente, por todo lo dicho anteriormente, se puede afirmar que la técnica ofrece 

sensibilidad para su utilización en análisis de “Piscos”. 
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3.4. RESULTADOS DE PRECISIÓN 

3.4.1. REPETIBILIDAD  

Para llevar a cabo la repetibilidad se usó 6 muestras de estándar diluidas, los valores 

teóricos y prácticos hallados se muestran en el anexo 9. A continuación la tabla de análisis 

de los datos obtenidos:  

Tabla 3.19: Resultados de repetibilidad  

Congénere 

Promedio 

Práctico   

(ppm) 

Coeficiente 

de variación  

(%) 

Coeficiente 

de Horwitz 

(%) 

Acetato de etilo 482.9 0.27 3.15 

Metanol 475.0 0.20 3.16 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
465.7 0.32 3.17 

1-Propanol 481.5 0.26 3.16 

Iso-Butanol  

(2-metilpropan-1-ol) 
466.5 0.27 3.17 

1-Butanol 505.5 0.39 3.13 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
478.1 0.40 3.16 

2-Butanol 491.1 0.29 3.15 

Para determinar repetibilidad de los datos, se determinó el coeficiente de variación y 

se lo comparo con el Coeficiente de Horwitz, el cual nos estima los valores máximos del 

coeficiente de variación según la concentración teórica del analito que usemos. Dichos 

valores se encuentran en un rango de 3.15 a 3.17%  

En cuanto a los valores prácticos, usando la ecuación 2.7, los coeficientes de variación 

hallados varían entre 0.2-0.4%, dicho valor se encuentra por debajo del valor máximo 

hallado para el coeficiente de Horwitz en todos los casos.  

Por tal motivo se puede aseverar que no existe variación significativa entre los 

resultados prácticos y por lo tanto, los resultados son repetibles. 

 

3.4.2. PRECISIÓN INTERMEDIA 

Como se explicó anteriormente se realizó usando 6 muestras de estándar evaluadas en 

distintos días. Los resultados  de cada medida se muestran  en el anexo 10. 
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A continuación, la tabla 3.20 muestra los resultados obtenidos en el análisis de la 

precisión intermedia: 

Tabla 3.20: Tabla con resultados de precisión intermedia  

Congénere 

Promedio 

Práctico  

(ppm) 

Coeficiente 

de variación 

(%) 

Coeficiente 

de Horwitz 

(%) 

Acetato de etilo 485.6 0.41 6.31 

Metanol 477.9 0.30 6.32 

Iso-Propanol  

(2-propanol) 
465.6 0.29 6.34 

1-Propanol 482.7 0.41 6.31 

Iso-Butanol  

(2-metilpropan-1-ol) 
466.9 0.42 6.34 

1-Butanol 505.5 0.34 6.27 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
477.9 0.22 6.32 

2-Butanol 491.5 0.29 6.30 

Para determinar la precisión intermedia se utilizó la ecuación de Horwitz para 

precisión intermedia. Los valores máximos de coeficiente de variación se hallaron para cada 

uno de los estándares utilizados y estos muestran estar en un rango de 6.30 a 6.31%. 

 En cuanto a los valores prácticos hallados, como se muestra en la tabla 3.20, todos lo 

congéneres evaluados  están entre 0.2-0.4%, este valor se encuentra por debajo del 

coeficiente de Horwitz en todos los casos.  

De esta manera podemos afirmar que no existe variación significativa entre los 

resultados encontrados y existe una óptima precisión intermedia. 

 

3.5. RESULTADOS DE EXACTITUD 

Por tal motivo, se evaluaron las 6 muestras de estándar. Los resultados obtenidos se 

compararon versus la concentración teórica y se muestran en el anexo 9.  
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La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos por cada estándar:  

Tabla 3.21: Tabla con resultados de exactitud obtenidos 

  

Congéner

e 
  

Valor  

Práctico 

(ppm)  

Desviació

n estándar 

Valor 

Teórico 

(ppm) 

Porcentaje 

de error 

(%) 

Acetato de etilo 484.0 0.3 485.0 0.2 

Metanol 476.8 0.6 478.0 0.3 

Iso-Propanol  

(2-propanol) 
466.5 1.0 467.5 0.2 

1-Propanol 483.3 0.3 485.0 0.4 

Iso-Butanol  

(2-metilpropan-1-ol) 
465.7 0.2 466.5 0.2 

1-Butanol 504.7 0.4 506.7 0.4 

Alcohol Iso-Amílico  

(3-metilbutan-1-ol) 
479.2 0.2 480.0 0.2 

2-Butanol 491.1 0.8 491.5 0.1 

Como se ve en la tabla 3.21 el porcentaje de error va desde 0.1 a 0.4%. Los valores 

encontrados no son demasiado altos. 

 Dichos valores se deben a las concentraciones bajo las cuales se trabajó la técnica, ya 

que a concentraciones más altas el porcentaje de error tiende a disminuir.  

Por otro lado según la guía de validación  QUAM (Quantifying Uncertainty in 

Analytical Measurement)41 la variación aceptada en la evaluación de la exactitud es del 20%, 

por lo cual se puede afirmar de que mis valores se encuentran dentro de los que considera 

esta guía y existe una buena recuperación en la técnica. 

Para concluir se puede afirmar que no existe variación bastante amplia entre los 

resultados obtenidos por la técnica y el valor teórico. 

3.6. RESULTADOS DE MUESTRAS EVALUADAS 

Fueron analizadas 4 tipos distintos de “Piscos”, los que mostraron una buena 

resolución ante la técnica; cabe resaltar que los “Piscos” analizados son de la misma marca.  
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Los resultados se encuentran en las tablas de a continuación: 

Tabla 3.22: “Pisco acholado” 

PISCO ACHOLADO Concentración (ppm) 
Grado 

alcohólico (°) 

mg% 

en A.A. 

Acetato de etilo 206.7 43.1 48.0 

Metanol 140.1 43.1 32.5 

Alcoholes 

superiores 

1-Propanol 58.6 43.1 13.6 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
179.2 43.1 41.6 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
567.1 43.1 131.6 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
- 43.1 - 

 1-Butanol - 43.1 - 

 

Tabla 3.23: “Pisco mosto verde” 

PISCO MOSTO VERDE 
Concentración 

(ppm) 

Grado 

alcohólico (°) 

mg%   

en A.A.  

Acetato de etilo 97.8 42.0 23.3 

Metanol 239.3 42.0 57.0 

Alcoholes 

superiores 

1-propanol 102.5 42.0 24.4 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
307.8 42.0 73.3 

Alcohol Iso- Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
1479.8 42.0 352.3 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
- 42.0 - 

1-Butanol - 42.0 - 

 

Tabla 3.24:” Pisco puro no aromático” 

PISCO PURO NO AROMÁTICO 
Concentración 

(ppm) 

Grado 

alcohólico (°) 

mg% 

en A.A. 

Acetato de etilo 34.8 43.8 8.7 

Metanol 100.5 43.8 23.9 

Alcoholes 

superiores 

1-propanol 45.1 43.8 10.7 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
109.7 43.8 26.1 

Alcohol Iso- Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
594.3 43.8 141.5 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
- 43.8 - 

 1-Butanol - 43.8 - 
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Tabla 3.25: “Pisco puro aromático” 

PISCO PURO AROMÁTICO 
Concentración 

(ppm) 

Grado 

alcohólico(°) 

mg% 

en AA 

Acetato de etilo 118.3 41.3 28.6 

Metanol 175.8 41.3 42.6 

Alcoholes 

superiores 

1-propanol 115.1 41.3 27.9 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
229.3 41.3 55.5 

Alcohol Iso-amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
933.9 41.3 226.1 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
- 41.3 - 

1-butanol - 41.3 - 

 

Haciendo un análisis según las tablas mostradas, se puede observar que el “Pisco 

aromático” de esta marca se caracteriza principalmente por tener mayor contenido de 

Metanol, así como de Acetato de etilo. Ambos compuestos son a los que se le atribuyen la 

característica frutada de su aroma.  

En la siguiente figura vemos una comparación gráfica entre los resultados encontrados 

por cada congénere en los “Piscos” analizados: 

 
Figura 3.10: Comparación entre congéneres presentes en los  “Piscos” analizados 

Haciendo la comparación por compuestos presentes en el “Pisco”, se puede observar 

que la concentración de Acetato de etilo  presente en el Pisco Acholado es de 48mg% en 

Alcohol Anhidro. 

En cuanto al grado de Metanol está presente mayormente en el “Pisco Mosto Verde” 

y en el “Pisco Puro Aromático” con unos porcentajes de 57 y 42.6mg% en Alcohol Anhidro. 
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En ambos casos esto es normal, ya que el metanol es propio de esta bebida alcohólica y 

además no se encuentra fuera de los valores normales. 

En cuanto a los demás congéneres, todos con clasificados como alcoholes superiores. 

Se puede ver que en el 1-Propanol e Iso-Butanol, los valores se encuentran equilibrados; 

con valores que se encuentran entre 10-27 y 26 y 73mg% en alcohol anhidro 

respectivamente. Es decir, no existen valores que están muy por encima de los límites 

permisibles.  

En el caso del Alcohol Iso-Amílico, se pudo observar valores extremadamente altos 

para el “Pisco mosto verde”, con un valor de 352.3 mg% en alcohol anhidro. Comparando 

dicho valor con la Norma Técnica Peruana 211.003,  este se encuentro demasiado alto y 

sumando los demás congéneres llega a un nivel demasiado elevado de alcoholes superiores, 

con un valor de 450mg% en Alcohol Anhidro.  

En cuanto a Iso-propanol y el 1-Butanol, ambos congéneres no fueron encontrados en 

ninguno de los “Piscos” analizados. Estos resultados se asimilan a los encontrados por 

Garrido A. et al (2008) en su estudio de la composición del “Pisco” de diferentes variedades 

de uvas pisqueras. Dicho estudio determina que tanto el Iso-Propanol y el 1-Butanol no se 

encuentran presentes en todos los “Piscos” que analizaron. 

3.7. VENTAJAS DE LA TÉCNICA DESARROLLADA 

Las técnicas tradicionales usadas por laboratorios de ensayo, cuyas técnicas se encuentran 

en el Anexo 10, tienen una demora de 9 horas. Por otro lado en el caso de alcoholes 

superiores no se puede cuantificar la cantidad de cada alcohol superior  presente en la 

muestra.  

En tal sentido, la técnica desarrollada tiene una duración máxima de 4 horas, lo cual resulta 

ventajoso tanto en el tiempo y por los congéneres que son analizados. Los resultados 

obtenidos en el caso de alcoholes superiores son mucho más específicos que las técnicas 

tradicionales, ya que los resultados son reportados por cada congénere presente en el 

“Pisco”. 
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CONCLUSIONES 

Primero: Utilizando la columna Restek Stabilwax DA y un cromatógrafo de gases 

Shimadzu GC/MS-QP2010, se logró validar la técnica para cuantificar: Acetato de etilo, 

Metanol, 1-Propanol, 2-Butanol, Iso-butanol (2-metilpropan-1-ol), Alcohol Iso-amílico (3-

metilbutan-1-ol), Iso-propanol (2-Propanol) y 1-Butanol. Los tiempos de retención hallados 

para estos son 2.803, 2.891, 3.224, 4.781, 5.067, 6.231, 7.527 y 9.456 respectivamente.  

Segundo: Se realizó el análisis de “Piscos” de distintas variedades una misma marca. Se 

determinó que de los “Piscos” analizados, el “Pisco aromático” tienen una mayor presencia 

de Acetato de etilo que el “Pisco no aromático” con valores de 28.6 mg% en Alcohol 

Anhidro, mientras que el “Piscos no aromático” son los que presentan una menor 

concentración de congéneres en general con un porcentaje de 8.7, 23.9, 10.7, 26.1, 141.5 

mg% en Alcohol anhidro  para Acetato de etilo, Metanol 1-Propanol, Iso-Butanol (2-

metilpropan-1-ol), Alcohol Iso-amílico (3-metilbutan-1-ol) respectivamente . Por otro lado, 

el “Pisco mosto verde” analizado presentó  valores altos de alcoholes superiores, con un 

total de 450 mg% en Alcohol Anhidro. En cuanto al “Pisco acholado”  este resalta por su 

concentración de Acetato de etilo con un valor de 48mg% en Alcohol Anhidro. Además se 

pudo determinar de que los congéneres más encontrados en las distintas variedades de 

“Piscos” son: Acetato de etilo, Metanol, 1-Propanol, Iso-butanol (2-metilpropan-1-ol) y 

Alcohol Iso-Amílico (3-metilbutan-1-ol).  

Tercero: Esta técnica de análisis tiene una duración de 4 horas, lo cual resulta ventajoso 

sobre las técnicas tradicionales, los cuales demoran hasta 9 horas en realizarse. Además de 

esto se puede tener un resultado más específico en cuanto a los congéneres presentes en 

“Piscos”, dado que al usar estándares por cada congénere nos permite afirmar que clase de 

congénere se está determinando.  
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SUGERENCIAS 

1. Determinar la incertidumbre de la técnica 

2. Realizar un estudio de la cantidad de congéneres y su relación con sus características 

organolépticas. 

3. Realizar un estudio de la influencia del tipo de uva en los congéneres encontrados 

en “Piscos”.   

4. Realizar pruebas con destilados de otro tipo de bebidas alcohólicas. 
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ANEXO 2 
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ANEXOS 3 

LINEALIDAD 

La linealidad de un método analítico se refiere a la proporcionalidad entre la concentración 

de analito y su respuesta. Además conjuntamente se realiza la determinación del rango 

lineal, es decir, el intervalo comprendido es la concentración mínima y máxima de analito 

para el cual el método ha sido probado y dentro del cual se puede efectuar el dosaje por la 

interpolación en una curva estándar. Para su determinación se prepara una serie de al menos 

cinco diluciones de un estándar comprendiendo los ámbitos estimados de trabajo con un 

exceso de al menos 50% sobre el límite superior y un defecto de 50% debajo del límite 

inferior. Las soluciones deberán e ser inyectadas al menos por duplicado y se determinara la 

curva de calibración: 

𝑏 =
∑𝑋𝑖∗𝑌𝑖−

∑𝑋𝑖∗∑𝑌𝑖

𝑛

∑ 𝑋2𝑖−
(∑𝑋𝑖)2

𝑛

     𝑎 =
∑𝑌𝑖−𝑏∗∑𝑋𝑖

𝑛
 

Ec. 2.2       Ec.2.3 

𝑎: Ordenada a origen 

𝑏: Pendiente 

𝑛: Numero de mediciones 

Xi: La concentración 

Yi: El valor medido en el ensayo  

Independientemente de la apariencia de la recta, resulta conveniente evaluar los estimadores 

de regresión en un intervalo de confianza dado (por ejemplo, p=0.05) 

 Del coeficiente de regresión lineal: se determina para evaluar el ajuste al modelo 

línea propuesto, Y=bx+a. 

 De la pendiente (b): se determina como parámetro indicativo de la sensibilidad del 

método o para evaluar la correlación de diferentes métodos. 

 De la ordenada al origen (a): se determina para evaluar la proporcionalidad de la 

función analítica, es decir, que la recta pase por el origen y que cualquier desviación 

pueda adjudicarse únicamente a un error aleatorio.  
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𝑟 =
∑𝑋𝑖 ∗ 𝑌𝑖 

∑𝑋𝑖 ∗ ∑𝑋𝑖
𝑛  

√(∑𝑋2𝑖 −
(∑𝑋𝑖)2

𝑛 )(∑𝑌2𝑖 −
(∑𝑌𝑖)2

𝑛 )

 

Ec.2.4 

La ecuacion 2.4 es interpretada con las variables de las ecuaciones 2.2 y 2.3. El valor r=1 

indica una recta perfectamente lineal, r=-1 una recta perfectamente lineal de pendiente 

negativa y r=0 la no relación entre XeY. En la practica, r es generalmente mayor de 0.99 y 

los valores menores de 0.90 son raros.  

 

Extraído de “Introduccion al HPLC” Quattochi et al (1992) 
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ANEXO 4 

LIMITE DE DETECCIÓN Y DE CUANTIFICACIÓN 

El límite de detección según la USP XXII, a la menor concentración de analito que puede 

detectarse, pero no necesariamente cuantificarse en una muestra, en las condiciones 

establecidas y se expresa en unidades de concentración (%,ppm, ppb, etc.) 

El límite de cuantificación según USP XXII, a la menor concentración de analito que puede 

precisarse con exactitud y precisión razonables en las condiciones establecidas y se expresa 

también en unidades de concentración.  

Para ambos casos existen dos métodos de cálculo. Un método sugiere el cálculo a partir de 

placebos; es decir, varios placebos son inyectados y evaluados por la técnica y se determina 

su desviación estándar. De tal manera podemos detectar el ruido y detectar cuanto afecta 

este a la detección y cuantificación de la muestra. Otro método sugiere el cálculo a partir de 

la gráfica de calibración, donde se toma como la desviación estándar del blanco al cálculo 

de la desviación estándar en concentración cero. 

El método usado en el presente trabajo fue el método de cálculo a partir de la gráfica de 

calibración. Se usó la fórmula propuesta por Quattrochi et al (1992): 

𝐿í𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝐷𝑒𝑡𝑒𝑐𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑌𝑏𝑙 + 3𝑆𝑏𝑙

𝑏
∗

1

√𝑛
 

Ec. 2.5. 

𝐿í𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝐶𝑢𝑎𝑛𝑡𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑌𝑏𝑙 + 10𝑆𝑏𝑙

𝑏
∗

1

√𝑛
 

Ec. 2.6. 

 Ybl = variable “a” obtenido de la gráfica de calibración. 

 Sbl =variable “a” obtenido de la gráfica de Concentración vs Desviación                                             

estándar. 

 b  = Intercepto de la gráfica de calibración. 

 n =número de muestras. 

 

Extraído de “Introduccion al HPLC” Quattochi et al (1992) 
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ANEXO 5 

COEFICIENTE DE HORWITZ 

En 1980, Horwitz et al. Exponen que el comportamiento de la dispersión de los resultados 

en pruebas puede presentarse con un gráfico del Coeficiente de Variacion expresado en 

potencia de 2 contra la contracción medida expresada en potencia de 10. Dicha variación es 

graficada y demostrada en la trompeta de Horwitz, dicho grafico se muestra a continuación: 

 

Figura 1 Anexo 5: Trompeta de Horwitz 

Para condiciones de repetibilidad dicho coeficiente de Horwitz es aceptable multiplicar el 

coeficiente de Horwitz por 0.5. 

𝐶𝑉ℎ = 0.5 ∗ 21−0.5 log 𝑐 

Ec. 2.7 

𝐶𝑉ℎ = 21−0.5 log 𝑐 

Ec. 2.8 

 

CVh = Coeficiente de variación de Horwitz 

C  = Concentración del analito 

Extraido de “Evaluation of analytical methods used  

for regulation of foods and drugs”, Horwitz W. (1982) 

 

 



 

105 
 

ANEXO 6 

CROMATOGRAMAS OBTENIDOS POR CADA CONGÉNERE  

 

Figura 1 Anexo 6: Cromatograma Acetato de etilo a 200ppm 

 

Figura 2 Anexo 6: Cromatograma Metanol  a 200ppm 
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Figura 3 Anexo 6: Cromatograma Iso-propanol 

 

Figura 4 Anexo 6: Cromatograma 2-Butanol  
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Figura 5 Anexo 6: Cromatograma 1-Popanol  

 

Figura 6 Anexo 6: Cromatograma Iso-Butanol 
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Figura 7 Anexo 6: Cromatograma 1-Butanol 

 

Figura 8 Anexo 6: Cromatograma Alcohol Iso-Amilico 
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ANEXO 7 

Como se mencionó en la parte 2.5.1.3 los estándares fueron preparados según pesada, la pesa y los µL para cada caso se encuentran en la tabla 1 

anexo 7. Los resultados por cada estándar se encuentran en las tablas para linealidad de cada estándar 

Tabla 1 Anexo 7: Calculo de concentraciones por estándar  

Congénere 

Gramos 

pesados 

(g) 

µL 
Concentración stock 

(ppm) 

Estándares 

1 2 3 4 5 

Acetato de etilo 0.970 1110 9700 38.8 194.0 485.0 970.0 1455.0 

Metanol 0.956 1270 9560 38.2 191.2 478.0 956.0 1434.0 

Iso-Propanol 

(2-Propanol) 
0.935 1270 9350 37.4 187.0 467.5 935.0 1402.5 

1-Propanol 0.964 1240 9640 38.6 192.8 482.0 964.0 1446.0 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
0.933 1240 9330 37.3 186.6 466.5 933.0 1399.5 

1-Butanol 1.013 1240 10130 40.5 202.6 506.5 1013.0 1519.5 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
0.960 1240 9600 38.4 192.0 480.0 960.0 1440.0 

2-Butanol 0.992 1243 9925 79.4 397 992.5 1985 1488.75 
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ANEXO 8 

Datos para realizar la evaluación de la sensibilidad. Los datos fueron extraídos según el método de la gráfica de calibración.  El análisis de los 

datos se encuentra en la tabla 3.18 

Tabla 1 Anexo 8: Variables para determinar límite de cuantificación y de detección 

Congénere Ybl Sbl b n 
Acetato de etilo 196.951 3.361 5.568 5 

Metanol 19.705 2.468 6.244 5 

Iso-Propanol 

(2-Propanol) 
18.227 2.343 9.571 5 

1-Propanol 53.983 1.885 11.351 5 

1-Butanol 44.000 4.484 12.900 5 

Iso-Butanol 

(2-metilpropan-1-ol) 
2.197 4.143 12.068 5 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
83.553 2.836 13.327 5 

2-Butanol 654.442 2.464 7.069 5 
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ANEXO 9 

Resultados obtenidos por cada ensayo para determinar la repetibilidad. El análisis de estos datos se encuentra en la tabla 3.19 

Tabla 1 Anexo 9: Datos para determinar la variabilidad entre los resultados 

Congénere 1 2 3 4 5 6 

Promedio 

Valor Práctico  

(ppm) 

Acetato de etilo 483.6 481.2 485.0 482.2 482.8 482.8 482.9 

Metanol 475.8 474.0 476.3 475.0 473.9 474.8 475.0 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
467.9 464.7 465.7 467.0 463.7 465.4 465.7 

1-Propanol 480.4 480.3 482.0 483.6 480.7 481.9 481.5 

Iso-Butanol  

(2-metilpropan-1-ol) 
465.9 467.6 466.1 465.5 468.5 465.3 466.5 

1-Butanol 507.3 504.7 506.3 503.6 503.2 507.9 505.5 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
476.8 478.7 477.5 478.1 481.5 476.2 478.1 

2-Butanol 490.8 489.8 491.6 491.7 492.6 489.9 491.1 
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ANEXO 10 

Resultados obtenidos por cada ensayo para determinar la precisión intermedia. El análisis de estos datos se encuentra en la tabla 3.20 

Tabla 1 Anexo 10: Datos para determinar la variabilidad de la precisión intermedia 

Congénere 1 2 3 4 5 6 

Promedio 

Valor Práctico   

(ppm) 

Acetato de etilo 484.7 483.2 487.0 488.3 486.6 483.8 485.6 

Metanol 480.2 476.5 477.1 477.6 479.0 476.9 477.9 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
465.4 466.6 467.2 464.5 466.0 463.6 465.6 

1-Propanol 484.9 480.1 483.2 483.0 484.5 480.8 482.7 

Iso-Butanol  

(2-metilpropan-1-ol) 
464.7 467.0 466.4 469.9 465.1 468.1 466.9 

1-Butanol 507.1 506.6 506.7 502.8 505.8 504.0 505.5 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
477.8 477.0 476.4 479.3 478.7 478.1 477.9 

2-Butanol 491.9 493.4 492.9 491.5 491.9 489.3 491.5 
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ANEXO 11 

Resultados obtenidos luego de la evaluación de la exactitud. El análisis de los datos se encuentra en la tabla 3.21 

Tabla 1 Anexo 11: Datos para determinar la exactitud 

  

Congénere  1 2 3 4 5 6 

Promedio 

Valor Práctico 

(ppm)  

Acetato de etilo 483.9 484.6 483.6 483.9 484.1 483.9 484.0 

Metanol 476.5 476.1 476.7 476.3 477.3 477.6 476.8 

Iso-Propanol 

(2-propanol) 
466.6 465.5 467.2 466.8 466.2 466.5 466.5 

1-Propanol 483.5 482.8 483.4 483.2 483.7 483.3 483.3 

Iso-Butanol  

(2-metilpropan-1-ol) 
465.9 465.9 465.6 465.3 465.7 465.7 465.7 

1-Butanol 504.2 504.2 505.1 504.7 504.6 505.1 504.7 

Alcohol Iso-Amílico 

(3-metilbutan-1-ol) 
479.1 479.0 479.3 479.4 479.1 479.4 479.2 

2-Butanol 489.7 492.0 490.9 490.7 491.7 491.4 491.1 
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ANEXO 12 

TÉCNICAS PARA DETERMINACIÓN DE ESTERES, METANOL Y 

ALCOHOLES SUPERIORES 

Para proceder al análisis de las muestras, primeramente se debe de realizar un destilado. En 

los laboratorios de ensayo y control de calidad de Perú, se realiza tomando en cuenta la 

Norma Técnica Peruana 210.003 (Anexo 2).  

Duración promedio: 3-4hrs 

ÉSTERES  

1. Transferir 100 cm3 del destilado a un matraz balón de fondo plano de boca 

esmerilada, de 500 cm3 

2. Neutralizar el ácido libre con hidróxido de sodio 0.1 N, utilizando fenolftaleína como 

indicador 

3. Agregar un exceso de disolución de hidróxido de sodio 0.1 N. 

4. Conectar el matraz al condensador de reflujo y calentar a ebullición durante dos 

horas. 

5. Dejar enfriar y titular el exceso de álcali con disolución de ácido clorhídrico 0.1 N. 

Desechar las determinaciones en las que el exceso de álcali gaste ácido clorhídrico 

en un volumen menor de 2 cm3 o mayor de 10 cm3. 

6. Preparar un testigo con la misma cantidad de reactivos utilizados en el problema 

sustituyendo la muestra por agua y trabajarlo como la muestra. 

7. Calcular los ésteres como acetato de etilo, como se indica en el capítulo de 

expresión de resultados 

8. El contenido de ésteres expresados en miligramos de acetato de etilo por 100 cm3 

referidos a alcohol anhidro, se calcula con la siguiente ecuación: 

 

En donde: 

E = Ésteres expresados en miligramos de acetato de etilo por 100 cm3, 

referidos a alcohol anhídro. 

E1 = Ésteres expresados en miligramos de acetato de etilo por 100 cm3 de 

muestra. 
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V1 = Volumen de disolución de hidróxido de sodio utilizado para saponificar 

en cm3. 

V2 = Volumen de disolución de ácido clorhídrico utilizado para titular el 

hidróxido de sodio sobrante de la saponificación, en cm3. 

N1 = Normalidad de la disolución valorada de hidróxido de sodio. 

N2 = Normalidad de la disolución valorada de ácido clorhídrico. 

88 = Miliequivalente del acetato de etilo expresado en mg. 

M = Parte alícuota (100 cm3). 

G.A.R. = Grado alcohólico real de la muestra.  

 

Duración promedio: 3hrs 

 

METANOL 

 

1. Poner 2 cm³ de la disolución de permanganato de potasio en ácido fosfórico en un 

matraz volumétrico de 50 cm³, colocándolo en un baño de hielo, adicionar 1 cm³ de 

la muestra diluida y fría, y dejar reposar 30 minutos en el baño de hielo.  

2. Decolorar con un poco de bisulfito de sodio sólido y agregar 1 cm³ de disolución de 

ácido cromotrópico al 5%.  

3. Agregar lentamente, gota a gota, 15 cm³ de ácido sulfúrico concentrado, dejándolo 

escurrir por las paredes del matraz, agitando constantemente. 

4. Colocar en baño maría entre 333 y 348 K (60 y 75 °C) durante 15 minutos. Enfriar 

y adicionar con agitación agua hasta un volumen próximo al aforo. 

5. Enfriar a temperatura ambiente y llevar al aforo con agua, homogeneizar y reposar 

durante 5 minutos. 

6. Preparar un blanco con alcohol etílico al 5.5 % en volumen y una solución patrón 

conteniendo 0.025 % en volumen de metanol en alcohol etílico al 5.5 % en volumen; 

tratar de igual manera que la muestra diluida, leer la absorbancia de la solución 

patrón y de la muestra a 575 nm utilizando el blanco para el ajuste del 

espectrofotómetro. 

 

En donde: 

M = Metanol expresado en mg por 100 cm³ de alcohol anhidro. 
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A = Absorbancia de la muestra. 

A' = Absorbancia de la disolución patrón de metanol. 

0.025 = % de metanol en la solución patrón. 

F.D. = Factor de dilución 

G.A.R. = Grado alcohólico real de la muestra. 

Duración promedio: 1h30 

ALCOHOLES SUPERIORES 

1. En el tubo de ensayo poner 2 cm³ de la muestra preparada, en una serie de tubos poner 

2 cm³ de cada una de las soluciones tipo preparadas. 

2. En otro tubo poner 2 cm³ de disolución testigo y en otro tubo poner 2 cm³ de agua como 

blanco. 

3. Los tubos se colocan en un baño de hielo, agregarles 1 cm³ de solución de                                

p-dimetilamino benzaldehído, dejarlos en el baño de hielo durante 3 minutos.  

4. Adicionar a cada tubo  lentamente gota a gota por medio de una bureta 10 cm³ de ácido 

sulfúrico concentrado, dejándolo escurrir por las paredes del tubo, agitar los tubos 

individualmente, colocarlos nuevamente en el baño de hielo durante 3 minutos. 

5. Pasarlos a un baño de agua en ebullición durante 20 minutos.  

6. Colocarlos después en el baño de hielo entre 3 y 5 minutos sacarlos y llevarlos a la 

temperatura ambiente. 

7. Leer el por ciento de transmitancia de los tipos y las muestras en el espectrofotómetro a 

una longitud de onda entre 538 y 543 nm contra el blanco usado como referencia. Usar 

la misma longitud de onda para tipos y problemas. 

8. El contenido de alcoholes superiores (aceite de fusel), expresado en mg por 100 

cm3 de alcohol anhidro, se calcula con la siguiente fórmula: 

 

En donde: 

A.S. = Alcoholes superiores (aceite de fusel) en mg por 100 cm³ de alcohol 

anhidro. 

P = mg de aceite de fusel por 100 cm³ de muestra, calculados a partir de la 

curva de Calibración. 

FD = Factor de dilución  

G.A.R. = Grado alcohólico real de la muestra. 

 

Duración promedio: 1h30  

  Extraído de Normas Técnicas Mexicanas V-005(1980), 

014(1986) y 021(1986) 



 

117 
 

ANEXO 13 

VALIDATION OF ANALYTICAL PROCEDURES: TEXT AND METHODOLOGY 

ICH Harmonised Tripartite Guideline

 

 

 

 

 

 

Extraído de « Validation of analytical procedures: text and methodology Q2(r1) » 

International Conference of Harmonisation(1994) 
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ANEXO 14 

“Pisco acholado” 

 

Figura 1 Anexo 14: Cromatograma “Pisco Acholado” 

“Pisco Mosto verde” 

 

Figura 2 Anexo 14: Cromatograma “Pisco Mosto verde” 
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“Pisco No aromático” 

 

Figura 3 Anexo 14: Cromatograma del “Pisco No aromático” 

“Pisco Aromático” 

 

Figura 4 Anexo 14: Cromatograma del “Pisco Aromático” 

 




