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RESUMEN

En el presente trabajo, se ha puesto a punto una técnica
mediante destilacion a presion reducida para separar en muestras de
vinos tintos y mostos en fermentacion los volatiles mayoritarios,
entendiendo por tales, aquéllos que se encuentran como minimo en
unas concentraciones comprendidas entre (0’5 y 5 mg/l.

INTRODUCCION

Los componentes aromaticos de los vinos no son exclusivamente
el producto de la fermentacion del mosto de uva, sino que son el
resultado final de una larga secuencia biolégica, bioquimica y tecno-
l6gica que tiene lugar en el propio grano de uva, a lo largo de la fer-
mentacion y durante el proceso de envejecimiento del vino.

A los compuestos aromaticos se les denomina también volatiles,
y por ahora la técnica mas adecuada para su determinacion es la cro-
matografia de gases. Para analizar los volatiles es conveniente divi-
dirlos en dos grupos, en funcién de la concentraciéon en que se
encuentran: los volatiles mayoritarios, cuyas concentraciones mini-
mas estdn comprendidas entre 0’5 y 5 mg/l., y los minoritarios, de
concentraciones inferiores.

Los componentes mayoritarios de los vinos blancos pueden
determinarse por inyeccion directa de las muestras en la columna del
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cromatdgrafo. En el caso de los vinos tintos, la abundante presencia
de materia colorante puede crear problemas en la columna como
consecuencia del depdsito de materia colorante en su fase estaciona-
ria. Por ello, aunque en varios trabajos sobre vinos tintos se hace la
determinacion de aromas por inyeccion directa, nosotros considera-
mos que es Necesario recurrir a una preparacion previa de la mues-
tra, con el fin de evitarnos los inconvenientes antes mencionados.

Cuando lo que se pretende es determinar la composicién aroma-
tica de mostos, serd necesario separar los aromas, ya que de lo con-
trario los aziicares y materias en suspension que poseen se carboniza-
ran en el inyector.

Son varios los trabajos que hacen referencia a la extraccion de
volatiles de vinos tintos, sin hacer mencién especial a la diferencia
entre los mayoritarios y los minoritarios. Sus autores realizan una
extraccion de todos ellos y utilizan una tnica columna cromatogra-
fica para determinarlos. Entre estos trabajos podemos citar a
P. Dubois et al. (1977), que extrae con cloruro de metileno e identi-
fican un reducido nimero de componentes; J. Marais et al. (1979),
que extraen con Freon 11 cierto nimero de componentes, que en su
mayor parte son aromas minoritarios; y V. Ducruet (1984), que
determina un gran nimero de componentes en vinos elaborados con
vinificacion carbonica y por vinificacion Merlot, extrayéndolos con
Freon 11, un nimero muy reducido de ellos son mayoritarios.

La extraccion de volatiles de los mostos en fermentacion no esta
muy tratada en la bibliografia, y por ello sélo podemos citar el tra-
bajode J. L. Mesias (1981), el cual utiliza para extraer la mayor parte
de los aromas de la muestra, una destilacion a vacio previo arrastre
con nitrogeno y posterior desmixtura.

El presente trabajo es el resultado de la puesta a punto de una
destilacion a presion reducida, con el fin de separar los componentes
mayoritarios de muestras de mostos v vinos tintos. Para ello, ya que
es posible determinar por inyeccion directa los voldtiles mayoritarios
de vinos blancos, hemos usado como referencia la composicion aro-
matica de dicho vino frente a su extracto obtenido por la técnica cita-
da.

MATERIALES Y METODOS

Se us6 un vino blanco de la Denominacién de Origen La Mancha.
A 100 em.? del mismo se le adicionaron 5 ul. de 3-pentanol, com-
puesto usado como patron interno. Inyectamos 2 pl. en un cromato-
grafo Perkin Elmer Modelo 8310 provisto de un detector de ioniza-
cion de llama. La columna utilizada fue una microrrellena de 6 m. de
longitud con fase estacionaria compuesta por un 92% de Carbowax



300 y un 8% de bis-2-etilhexilsebacato, impregnada a un 4% sobre
un soporte de Volapher A-2. Las condiciones cromatogrificas fue-
ron las siguientes:

- Gas portador: Nitrogeno.

- Presion del gas portador: 500 KPa.

- Programa de temperatura: Temperatura inicial 45° C, rampa

de 1.° C/minuto hasta 75" C; 20 minutos a 75° C.

- Temperatura del inyector: 170° C.

- Temperatura del detector: 170° C.

Para realizar el extracto del vino partimos de 250 cm.* del mismo,
y lo pusimos en un matraz unido a un rotavapor sumergido en un
bano a 40° C y se conect6 a una bomba que realizaba un vacio de
0’1 atm. Para recoger los aromas se destil6 hasta sequedad, interca-
lando entre el rotavapor y la bomba tres trampas de gases: la primera
contenia hielo y agua a 0° C, la segunda y la tercera una mezcla frigo-
rifica de nieve carbénica y acetona a —80° C. En la Figura 1 hemos
realizado un esquema del montaje.

A 100 cm.? del extracto se le adicionaron 5 pl. de 3-pentanol. Se
tomaron 2 . en una microjeringa y se inyectaron en la columna del
cromatografo.

Figura 1: Esquema que representa el rotavapor conectado a las trampas para
recoger el destilado y en serie la bomba de vacio.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Se realizaron cinco cromatogramas del vino con el fin de obtener
el valor medio de cada uno de los volatiles. En la Figura 2 podemos
observar uno de estos cromatogramas. También se hicieron cinco
destilaciones a presion reducida y se procedi6 con estos extractos de
la misma forma que con el vino. Uno de estos cromatogramas lo
podemos ver en la Figura 3.

Las sustancias determinadas fueron: acetaldehido (1), formiato
de etilo (2), acetato de etilo (3), propionato de etilo (4), etanol (5),
I-propanol (6), isobutanol (7), 3-pentanol (8), 1-butanol (9),
2-metil-1-butanol (10) y 3-metil-1-butanol (11). Los nimeros que
aparecen entre paréntesis corresponden a los nimeros de los picos
de los cromatogramas. El 3-pentanol es el patrén interno, compo-
nente que no poseen los vinos y que se utiliza para cuantificar.

En la Tabla I hemos indicado las concentraciones medias de los
volatiles en el vino y en su extracto. Del estudio de la tabla podemos
decir que, con la excepcion del acetaldehido, el resto de los compo-
nentes se pueden extraer del vino mediante la técnica desarrollada
en este trabajo, con un buen grado de fiabilidad en su cuantificacién.
La razon de que el acetaldehido no se pueda determinar correcta-
mente en el destilado, consideramos que es debido a su bajo punto de
ebullicién (2072° C).

Mediante la columna utilizada, podemos identificar ademads de
los componentes antes indicados otro gran numero de volatiles
mayoritarios. Sin embargo, en el vino ensayado, éstos no se encon-
traban, aunque los hemos determinado en otros vinos blancos y son:
propionaldehido, acetato de metilo, dietilacetal, acetona, acetato de
propilo, metanol y acetato de isopentilo. Es de suponer que al tener
temperaturas de ebullicion muy superiores al acetaldehido, se pue-
dan extraer y determinar mediante la destilacion a presion reducida.

Tabla I. Concentracion en mg/l. de los aromas mayoritarios conte-
nidos en el vino blanco y en el extracto de la destilacion (cada
valor es media de cinco medidas).

Compuesto Vino Destilado
Acetaldehido 33.40 3.65
Formiato de etilo 0.80 0.67
Acetato de etilo 76.21 72.26
Propionato de etilo 0.22 0.24
1-Propanol 119.81 12121
Isobutanol 17.16 17.92
1-Butanol 0.87 0.82
2-Metil-1-butanol 7747 18.03

3-Metil-1-butanol 107.98 116.20
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Figura 2: Cromatograma del vino inyectado directamente.
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Figura 3: Cromatograma del extracto obtenido mediante la destilacién.
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