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RESOLUCION OIV-OENO 590-2017

DETERMINACION DEL CARBAMATO DE ETILO: REVISION DEL METODO OIV-MA-BS-25

LA ASAMBLEA GENERAL,

VISTO el articulo 2, parrafo 2 iv del Acuerdo por el que se crea la Organizacion Internacional de la
Vifia y el Vino,

A propuesta de la Subcomision “Métodos de Analisis”,

DECIDE modificar el método OIV-MA-BS-25 del Compendio de Métodos Internacionales de Andlisis
de Bebidas Espirituosas de Origen Vitivinicola como sigue:

Determinacion del carbamato de etilo

Método de tipo IV

1. Titulo
Determinacion del carbamato de etilo en bebidas espirituosas por cromatografia de gases acoplada a

espectrometria de masas (GC/MS).

2. Ambito de aplicacién
Este método se aplica a las bebidas espirituosas y aguardientes de origen vitivinicola.

3. Fundamento
La determinacidn se lleva a cabo inyectando:
- directamente la bebida espirituosa diluida al 40 % vol. (extracto seco inferior a 20 g/L),
- un extracto obtenido con éter,
- un extracto obtenido con diclorometano tras un proceso de adsorcién en columna de
extraccion en fase sélida,
en un cromatdgrafo acoplado a un espectrometro de masas con fuente de ionizacién por impacto
electrdnico, en modo de adquisicion SIM (monitorizacidn selectiva de iones) o FS (barrido completo).

4. Reactivos y sustancias
4.1. Reactivos
4.1.1. Carbamato de etilo, n.° CAS: 51-79-6
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4.1.2. Patrén interno: carbamato de propilo (n.° CAS: 627-12-3), carbamato de butilo (n.° CAS: 592-
35-8) o carbamato de etilo deuterado D5 (n.° CAS: 73962-07-9)

4.1.3. Etanol puro, n.° CAS: 64-17-5

4.1.4. Agua ultrapura

4.1.5. Columna de extraccion en fase sdlida

4.1.6. Diclorometano, n.° CAS: 75-09-2

4.1.7. Eter, n.° CAS: 60-29-7

4.1.8. Sulfato de sodio, n.° CAS: 7757-82-6

Nota: La cantidad de carbamato de etilo presente en un blanco preparado a partir de una solucién
hidroalcohdlica al 40 % vol. debe ser inferior al limite de deteccion.

4.2. Soluciones

4.2.1. Solucién de calibracién (a modo de ejemplo)

Solucion madre: 1 g/L de carbamato de etilo en etanol puro.

Solucidn de trabajo: dilucion a razén de 10 mg/L en etanol puro.

Soluciones para la calibracién: 400 ug/L (o mas si es necesario) en una mezcla hidroalcohdlica al 40 %
vol.

Nota: Pueden utilizarse concentraciones adicionales y una curva de calibracion.

4.2.2. Solucién de patrén interno (adaptar en funcion del patrén interno)
Solucion madre: 1 g/L de carbamato de propilo en etanol puro.
Solucién de trabajo: dilucion a razén de 10 mg/L en etanol puro.

5. Equipo

5.1. Material de vidrio de laboratorio

5.2. Balanza de precisién con una sensibilidad de 0,1 mg

5.3. Cromatodgrafo de gases acoplado a un espectrometro de masas

6. Condiciones cromatograficas (a modo de ejemplo)

- Inyeccién: 1 puL o 2 uL en modo splitless (cierre de las valvulas durante 20 o 30 segundos)

- Temperatura del inyector: 220 °C

- Gas portador: H, o He a un caudal constante (por ej.: 1 mL/min de He), ajustar en funcién de las
caracteristicas de la columna y del gas portador

- Columna capilar polar, de tipo wax (50 m x 0,22 mm, 0,2 um de espesor de pelicula) o equivalente

- Adaptar la programacion del horno en funcién de la matriz y el patrén interno

Aumento (°C/min) Temperatura (°C) Tiempo (min)
Inicio 50 1,0
Rampa 1 5,0 150
Rampa 2 20,0 220 10,5

- Temperatura de la linea de transferencia: 250 °C
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7. Método de adquisicion del espectrometro de masas
- lonizacién por impacto electrénico: 70 eV
- Temperatura de la fuente: 230 °C
- Modo de adquisicion:
- Selected lon Monitoring (SIM): m/z = 62, 74 para los carbamatos de etilo, propilo y butilo, y
64 para el carbamato de etilo deuterado D5,
- Full Scan (FS): barrido completo de los iones.
Los cromatogramas se obtienen con el ion m/z = 62. Los demas iones sirven para confirmar la pureza
de los picos teniendo en cuenta la relacidn de sus respectivas intensidades.

Nota: Pueden utilizarse ciertos detectores de nitréogeno-fésforo (NPD) o de Hall.

8. Preparacion de la muestra
Las muestras de ensayo se diluyen al 40 % vol. con agua o etanol.

9. Procedimiento

9.1. Bebida espirituosa con extracto seco <20 g/L

En un matraz de 10 mL, preparar una solucién para inyectar en el cromatdgrafo:

- poner 200 pL de la solucidn de trabajo de patrdn interno, cuya concentracidn es 10 mg/L,

- enrasar con la solucidon de calibracién o con la muestra diluida al 40 % vol.

La concentracion de patron interno de esta solucion (200 pg/L) se puede ajustar en funcién de la
concentracion de carbamato de etilo del medio que se vaya a analizar.

9.2. Bebida espirituosa con extracto seco > 20 g/L
Se puede utilizar, por ejemplo, uno de estos dos métodos:
- el primero? consiste en afiadir sulfato de sodio en exceso para retener el agua y extraer el

carbamato de etilo con éter,
- el segundo®?® consiste en retener los carbamatos en una columna de extraccién en fase
sélida, eluir con diclorometano y concentrar.

10. Calculos (ejemplo con carbamato de propilo o carbamato de butilo como patrén interno)
Para la cuantificacion tanto del patrén interno como del carbamato de etilo, se utiliza m/z = 62.

10.1. Determinacion del factor de respuesta
Para la cuantificacidn se utiliza el factor de respuesta (RF), que se obtiene a partir de la solucién de
_ Appfipy

Agp/Cep

referencia: RF

donde:

Ap es el drea del pico correspondiente al patrén interno, y Cp es su concentracion;

Asp es el area del pico correspondiente al carbamato de etilo de la solucion patrén, y Csp es su
concentracion.

10.2. Calculo de la concentracion en las muestras

Una vez calculado el valorde RF: £ = Fronc. X RF X Cp X 4

4pp

donde:
C es la concentracion en la muestra, A es el drea del pico, y Fconc. es el factor de
concentracién de una eventual dilucién.
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10.3. Expresion de los resultados
El carbamato de etilo se expresa en pg/L y sin decimales.
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