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DISPONGO:

Articulo Umico.—Se prorroga busta el dia ireinla y uno de
agoste de mil novecientos selenta y siete la vigencia del RE_a]
Decreto des mil clenio calorce/mil novecientos selenta g osels,
de dieciséis de julio, por ¢l gque se determina el rendimiento
de los alcoholes de melazas procedentes de la fabricacidn de
azucar de remolacha v los precios de estos alcoholes pars usos
industriales.

Dado en Madrid a once du julio de mil novecienlos setenta
v siete.

JUAN CARLOS

1 Ministro de ld Presidencia,
JOSE MANUEL OTERC NOVAS

ORDEN de 31 de enero de 1877 por la que se
establecen los Méiodos OFiciales de Andlisis de
Aceites v Grasas, Ceregles y Derivados, .Productos
Loctens y Productos Derivados de In Uva,

16116

Exceleniisimos sefiores:

"El Decreto 251942674, de 9 de agosto, sebre entrada sn vigor,
aplicacién y desarrollo del Codigo Alimentario Espafiol, con-
templa ln necesidad de completar la normativa vigente em pro-
ductos de conswmo humano, para lo gue es imprescindible la
fijagion de limites de componentes en la normalizacion de los
diferentes productos, limites que dependen en la mayoria de
los casos de las técnicas analiticas a emplear.

Por otra parte, la actuacion de los distintos Ministerios en
¢|l ambite de sus respectivas competencias, reguiere el analisis
de idénticos componentes de los productos de consumo humano,
si hien en diferentes fases de elaboracidn o comercialzacion.

Por todo lo anterior, parece Mogico unificar criterios y aunar
esfucrzos mediante el establecimiento de métodos de anilisis
oficiales unicos pars todos los Ministerios,

Para lg redaccién de los citadog métodes de analisis, hocha
conjuntamente por cuslificados especiaiistas de Jos Ministerios
inlzresudos, se ha considerado conveniente adaptarse en lo
posible a los aprobades por Organjsmos internacionales espe-
cializados en 1s materia, con el fin de aprovechar la experien-
cia habida en su aplicacién y de facilitar la confrontaclén de
los resuliedos en Ias relaciones comerciales supranacionalses.

En consecucncia, a propueste de los Ministros del Ejércite,
Hacienda., Gobernacién, Industria, Agricultura vy Comercie, esta
DPresidencia del Gobierno dispone:

Primero.—Se aprucban come oficialcs los meétodos de anali-
sis de Aceites ¥ Graszas, Cereales y Perivadoes, Productos Lactecs
vy Productos Derivados de 1a Uva que se citan en los anexos I,
3, 3y 4,

Segundo.~—Cuando no existan métodos oficiales para deter-
minados apalisis, ¥ hasta gue sean estudiados por el Grupo
d- Trabajo correspondiente, podran ser utilizados los adoptados
por Organismoes nacionales o internacionales de reconocida seol-
vencia, )

Tercero.—Quedart derogadas las disposiciones de igual o in-
fervior rango que se opongan n la presente Orden.

Cuarte,.—Ia presente disposicién entrard en vigor a los trein-
ta dias de su publicacidn cn el <Boletin Oficial de! Eslados.

.Lo digno a VV. EE. a los procedentes efectos.
Dios guarde & VV. EE.
Madrid, 31 de enero de 1977.
OSORIO

Fxcues. Sres. Ministres del Ejército, [lacienda, Gobernacién,
Industria, Agricultura v Comercio.

ANEXO I
METODOS DE ANALISIS DE ACEITES Y GRASAS
1. PREPARACION DF LA MUESTRA
1. Principio.
Este molade establece las condiciones generales de prepara-

cion de la muestra; las de carfcter particular estan indicadas
en los métodus correspondientes,

1.2. Procedimienta.

121, La muestra es fluida y perfeclamente limpia.

Para todas ies determineaciones, antes de reallizar la tama
paru ensayo, agitar la muestra como medida de precaucion.

1,.2.2. La muesira es fluida, pero prescnta turbidez o mate-
ris depositada. | '

1221 Para las determinaciones: Impurezas, agua y mate-
rias volatiles, e insaponificable, agitar enérgicamente la mues-
tru pura homogeneizarla lo mejor posible antes de la tome para
ENSAYD,

1222 Para los demas métodos colocar la rnuesira en estufa
a 50°C. Cuando aguélla alcance esta temperatura, agitar enér-
gicamente. Dejar decanler, Filtrar sobre papel en la estufa
mantenida a 50° C. E filtrado debe ser limpie.

1.2.3. La muestra es sdlida.

Colocar en estufa matenida & una temperaturs i° C supe-
rior a la de fusidn presumible de la muestra, Qperar como en
121 si l& muesira fundida es fiuida y perfeclamente limpia;

¥ como en 1.2.2 si la mucsira fundida presenta turbidez o ma-
teria depositada. .

1.2. Referencic.

1. Intermational Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-

?Iard Methods for the Analysis of Qils, Fais and Soaps. 1954,
ALl '

2. CARACTERES ORGANOLEPTICOS
2.t Principio.

) Caracteres organolépticos son las cualidades de las suatan-
Clas grasas perceptibles directamente por los sentidos. Por lo
tante, su determinacién es fundamentalmente subjetiva; na

permitiendo establecer, en general, métodos concreios y de-
finidos.

23, Aspecto,

Se considerara de aspecto correcto cuando sometida la mues-
ira de aceiles, dursnto 24 horas, a una temperatura de 20°C +
+ 2°C, se observe homogcnes, limpiu y transparente.

2.3, Olor y sabor..

Seran los normales scgun el tipo de aceite, ¥ con los aromay
propios ¥ caracteristicos, sin gque se advierta en ningén caso
sintomas organatépticos de rancidez.

24. Color.

Vartara del amarillo al verde. Para los aceites de oliva y
orujo se medird por el meétodo «ndice de ceclor A. B. 1.-. En
105 demds aceites refinados se madira en ol sistema Lovibond,
wtilizando cubetas de 5,25 pulgadas.

4 INDICE DE COJOR A B T.
3.1, Principio.

Esle mélodo ticne pur objeto estaklecer una escala de indices
para la denominacion dol color de los aceites de oliva vy do
semillas, gua no coniengan, examinados por la visién humana,
tonalidades rojizas, es decir, que sélo represenien tanalidedes
variables del amarillo al verde.

El indice de color A. B. T. indica cuantos ml de uns diso-
lucion 1715 M de fosfale disédico de Sorensen debera rontener
por litro, una mezcla de dicha disolucidn con otre 1/15 M de
fasfato monopotasico, para que agregande un numerc suficiente
de ml da una disolucidn al 0,04 por 100 de azul de bromotimol.
preparada en Ja forma que se indica mas adelante, se origine
una coloracion idéntica a la del acejte, examinande por trans-
parencia, con la vision humana, una capa de 25 mm de espeosor,
de la materia grasa vy de la disolucion patrén.

2.2, Material v aparaios,

4.2.1. Tubps de vidrio neutro de 25 mm de disinetro interior
vy 140 mm de longitud.

3.3. Reactivos.

3.4.1, Disolucidn 1415 M de fosfate monopotasico. Disolver

'9.078 g de KH-PQy en agua desiilada ¥ hervida, hasta completar

1 litro. .

3.3.2. Digolucidn 1715 M de fasfute disddice, Diseiver 131,88
gramos de NaHPO, - 2H,0 en agua destiluda y hervida, hasta
complelar 1 litre. .
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3.3.3. Disolucién de azul de Lbromotimel al 6,04 por 100, TTi-
turar en un mertero de &gata 0,1 ¥ de azul de bromotimsi,
" agregar, poco a poce, y removiendo, 3,5 ml de NaOH 0,05N.
Cuande se ha disuelte, ohservéndose solo la turbidez ligers,
ilovar integraments ls disofucién a un matraz aforado de
250 mli, atilizendo para lavar ef morterv agua destilada y hor-
vida. Agregar al mairaz agus destilada y hervida hesia com-
pletar la enarta parie de su volumen, ¥ calsntar en bafio de
agua a 80°-90° C, hasta disclucidn compleia. Enfriar hasta la
temperature smbiente, completando con agua desillada y her-
vida, haste sl enrase.

3.4. Procedimiento.

3.4.1. Preparacidon de los patrones de color. Pooer en cada
unoc de los nueve tubos da vidrio, los voluimenes do las dizo-
luciones de fosfato monopotasico y distdico que se indican en
2] cuadre que figura a contituacion. Agregar 2 ml de iz diso-
lucion de azul de bromotimol ¥ agitar los tubos.

Digojucian Disalucién

Tndice & B. T. 1715 M en ml. 1716 M en ml

. KH, PO, Na,HPO,2 H,0
0 50.00 0,00
25 48,75 1,25
50 47,50 2,50
75 48,25 3,75
100 45,00 5,00
125 £3,75 6,29
150 42,84 7.5G
175 41,35 4,75
200 40,00 14,00

En esta sscala el indice 0 corresponde &l patrén con colo-
racion mmarilla ¥ el 200 al de la verds, presentando los inter-
medios, tooos verdosos wscandentes del ¢ al 200.

Si es necesario preparar otras series con las mismas mezclas
de fosfatos, perp poniendo volimenes mayores o menores de
azul de bromotime, para obtesner intensidadss mas fuertes a
mas déblles dsl tdno normal que se fija en este méiodo, De-
signar ostos nuevos indices colocando enire paréntesis, a con-
tinuacidn de los gue se ostablecen en e3te métody, el namero
de ml de azul de bromotimol vtilizados.

Estos patrones se conservan muche liempe en la oscuridad,
bastando e¢n generel une comprobacidn cada € meses, por
COMPATACiGn gon disoluciones recién preparadas.

342 Determinacién del indice de color. El aceits cuyo oo-
o se guiere describir debe tener una temperatura aproximeda
de "20°C y egtar completamentie transparente, filirandose 31
prosenta turbidez.

ilenar de aceite hasta las tres cuarias partes uno de los
tubos; observar par transparsncia, mirando en direccién nor-
mal al eje del tubo, con cuil de los colores de la escala de
putrones se identifica, colocando detréds de los tubos una heoje
do papcl blanco,

3.5.

3.5.1. El indice de color se expresard por un nimers, corres-
poadiente & los mi del palrin con el que se ha identificado la
muestra.

Expresion de resultndos,

38. Referencia.

1. Tnstituto de Racionalizacion del Trabajo, Una Norma Espa-
fola $5.021.

4. DENSIDAD
4.1

Sa determina la masa de ia unidad de volumen, expresada en
gramos por centfmetro cabico, 8 una temperatura dada. La
densidad se representa por d,

La temporature se ha de conirolar exactiamenie ya que la
densidad de las matcrias grasas varia aproximademente 0,00088
por grado.

La temperatura de la determinacién no diferira de ia de re-
ferencia en mas ds 5° C.

Principio.

4.2, Material y aparatos.

4.2.1. Picnémeiro normal, o con termdémetiroe acoplade de
50 ml aproximadamonte. :

4.3. Procedimiento.

4.3.1, Aceciles y grasas liquidas. Para la determinacién de

la densidad el picnometro ha de estar a la temperatura cons-
tante del medio ambicnte, Lienar ¢l picnémetro hasta ol borde

superior del tubo capilar, introducir e! termometro, pesar y
anctar, la temperaturs de la determinacion,

432 Grases sclidas. Llenar sl picnémetro hasta las tcus
cuartes partes, aproximadamente, de su alturs, con la grasa.
Dejar ! herR en esiufa, a Ie temperature de fusisn de 1a
grasa, onfriar, pesar. Afiadir agus, s la temperatura de refe-
rencia, haesta el borde superivr del picnometro, dejar 1 hora
en un bafio a la temperaturae de referencia, secar vl picndmetro
¥ Desar.

44. Cdleulo.

Calcular la densidad expresada en g/cmd y referida a una
temperatira gue generalmente serd de 20°C para los aceifes
¥ de 40° 80° C, etc., pars las grasas solidas,

44.1, Aceiles y grasag Hoguidas,

PP
Densidad = D g/cmd

PP

4.4.2. Grasas solidas.
 —

Bensidad = . B pfom?
PP e (P — PM

P = peso en g del picndmelro vacio,
P’ = peso en g del plenémetro Heno con agus a la temperatu-
A da refersncia.
P” = peso en g del plcnémetro llenc con aceite a la tempera-
{urs do ceferancis.
= pese en g del piendémetre lleno con grass y agua a la tem-
peratura de referencia.
[ = densidad del agus & la temperatura de }a daterminacion
(tabla 4.1,

4.4.3.

El valor de 1a densidad calculado anteriorments puede co-
rregirse del clecto dol empuje del aire por la férmuls

Densidad corregida = & + 0,0012 {1 —d}

P

Carrecciones.

d = densidad sin corregir.
4.5. Obsarvarionas.

La temporatura de la determinacién ¥ la temperstura de
referencia se relacionsn sp la sigulente forma:

d=d+ t—1t1000088 sit >t
d=3d—-W-0000068sit <t

d = densidad a la temperatura de la determinscién t,
d' = densidad a la temperatura de refsrencia t'.

4.8, Referenciags.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry, Stan-
dard Methods for the Anslysis of Qils, Fats and Soaps 1654,
2. Consefo Olefeola Internacional, 1987,

TABLA 4.1

Densidad del agua on funcion de la temperoiura, tormmando como
unidad lo masa de I mi de agua 6 £ C

G°  0,900088 11°  0,998637 - 21" 0,888018
it D.RPRYRT 12°  D,998525 22°  0,897067
2% 0,009048 13°  0,500404 23% 0007585
3 0009002 14 0,909271 24" 0,987323
4°  1,000008 15 0,589128 25°  0,997071
5 0,888002 18°  .0,088070 28°  0,B58810
8%  {0,080068 17 6,008301 27" 5,508538
7" 0,9098629 18° 0,908822 28°  0,998258
8° 0,b69e7¢ 18°  6,9098432 20°  0,985971
8% 0,909808 20°  ,868230 30° 0095873
10 0,000728

l.os valores dados son numeéricamente iguales a la densidad
absoluta en g/ml.

5 PRUEBA DEL ERIG
5.1. Principio.

Este mstedo mide 1a resistencia de la muesira & la crista- -
lizacibn y se usa corricntemente como un indice de los pro-
cesos do desmargarizanion,

Es aplicable a todos los aceites vegetalss y enimales refi-
nades y secos.

5.2. Material y gparatos,
5.2.1. Frascas de vidrio de unca 115 ml, Hmpios ¥ 5ecos.

522. Bafio ds agua ¥ hielo troceado, Lionar un recipiente
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de 2 6 3 litros de capacidad con hiele flnaments machacado, ¥
afadir ague fria en cantidad suficiente para que guede cu-
biertc el cierre del frasco gue contenge la mucstra,

5.3. Procedimiento,

Filtrar una cantidad suficiente de muestra (200 a 300 ml) a
través de papsl da filiro. Calentar el filtrado, agitandole con-
tinuamente hasta que adguiera exactamente una temperatura
de 130° C.

Llenar completamente un frasco con el aceite muestira fil-
{rado y lapar suavemente con un tapin de corcho. Llevar a
25° C en un bafio de agua y recubrir el tapén con parafina.

Sumergir el frasco en el bafio agua-hielo, de forma que
quede cubierto el cierre de aquél. Repener hielo para mantener
los 0" C y el nivel primitivo.

Al cabo de cinco horas y media retirar ¢l frasco del bafio
¥y exaniinarlo detenidamente para ver si se han formade cris-
tales o enturbamilents. No confundir las burbujas de eire fina-
mente dispersadas con los cristales de grasa. Le muestra habrg
resistido la prugba si se conserva clara, limpia ¥ brillante.

54, Expresion de resuliados.
Negativa o positiva,
55 Observaciones,

El fin del calentamiento injcial es eliminar les trazas de
humedad y destrulr los nicleos cristalines gque pusden existir.
Ambos Interferirian la prueba ccasionande enturbiamiento por
cristalizacion premafura.

5.6, Referencias.

1. American Oil Chemists' Soriety. Official and Tentative Me-
thods. Ce 11-42,
2. Instituto de Bacionalizacion del Trabajo. Una Norma Espa-

fiola 55.042.
€ INDICE DE REFRACCION
8.1, Principio.

El indice de refraccién de una sustancia dada as la razon de
la velocidad de un rayo de luz en el vacio a la velocidad de tuz
a traves de Ja suslancia. Por convenlencia practica se reflere &
la relacién aire-suatancia.

Es igualmente la relacién del seno del Angulo de incidencia
al seno del angulo de refraccion.

El indice de refraccién de una sustancia dada varia con la
lengitud -de onda del raye de luz refractado ¥ con la tempe-
ratura. Salvo indicacién contraria €] indlce de refraccién vie-
ne referido a la lohgitud de onda correspundiente a la linea
> 588.3 nm de la luz del sodic. El indice de refraccién se indica
con la notacién n* para t* C v longitud de onda de la lines D
del sodio. Pera oira radiacion de distinta longitud de onda & to C,
la notacién seréd nt;.

Con los refractémetros usueles la observacién se hace en
iz difusa, provistos de un dispositivo de acromatisma de la
radiacion D de !a luz del sodio.

B2, Material ¥ aparatos.

8.21. Refractémetro de precisién, que permita apreciar como
minimo las diezmilésimas, con prismas calentades por circula-
cibn de lguide fermostatade, + 0,1°C. Puade uadarse una luz
blanca i el refractometro utilizado poses un dispositive de com-
pensacién craomaticn.

84.3. Procedimiento.

El aceite debe estar limpio y exente de aguna. Filtrar scbro
papel de filtro seco, con la ayuda, si ea nacesario, de suifato
sodico anhidro. Llenar con la materia grasa el espacic com-
prendido entre los dos prismas. Hacer la lectura después de
5 minutos, al menos, de contacte. La temperatura de lectura
no debe sobrepasar en 4+ »° la temperatura de referencia.

B4, Cdlculo.

Calcular el indice de refraccién reforido o s temperatura
de 20° para las grasas liquidas a ¢sa temperatura. y referido
a 40°% B0, 80° o lemperaturas superiores pari. las naterias gra-
sas sOlidas,

nt=nt L (K —UF 8 t' >t
nt=—nt' — { —t1F si ¢t <t

nt = indice de rofraceién a la temperatura de referencia o,
n‘; — indice de refraccion a la temperatura de lectura to,
F = factor de correccién por temperatura. )

F = 000035 pars t = 20°
F = 0,00036 pars ¢ = 40* o superior.

&5, Heferencias.

1, International Union ol Pure and Applied Chemistry. Stan-
dard Methods for the Analysls of Qils, Fats and Soaps. 1964
1I-B.2,

2. Instituto de Racionalizacién del Traba]o Una Norma Espa-
fiola 55.015.

7. PUNTQO LE FUSION
1.1. Principio.

las grasas ¥ aceites naturales, como mezclas de glicéridos y
otras sustancias no tiemen punto de fusién neto y definide. Ne
presentan punto crilico de solide a liguido; este paso lo rea-
lizan gradvalmente a través de estados pastosos hasta el com-
pletamente liguido.

Por ial razén. el punto de fusion de una grasa viens de-
finido en este método por dos temperaturas: Una, la inicial
de ablandamientg deslizante, y otra, final de liguide perfecta-
mente Hmplo.,

1.2. Material v apartos.

7.2.1. Tube de vidric en U de 1,4-1,5 mm de diametre, con
espesor de pared de 0,15-0,20 mm, Una de Jas ramas de 80 mi-
limetros de largo, v la otra de 80 mm (ésts ligeramente abo-
cada en el extremo). Distancia entre jas dos remas, 5 1nm apro-
ximadamente.

7.2.0. Baflo de agua exenta de aire con dispositivo de ca-
lefaccitn lenta.

7.2.3. Termémetro hasta 70° C, pgraduadoc en décimas de
grado,

1.3. Procedimiento.

La deierminfcidn exacta de las dos temperaturas, inicial y
final, depende de Ias condiciones en quo se realice la solidifi-
cacién de la miuopstra.

Introducir la rama mas larga del tubo en la grasa fundida
a una tomperatura de 10°C superior al punta de fusion pre-
sumible. Deslizar la columna de grasa tomads hasta 1 cm det
codo de!l tubo: lu columna de grasa sersd aproximadamente de
1 cm de largo.

Ia grasa puede también introducirse al estade solide en el
tubo, con ayuda de un hilo de platina,

Dejar enfriar ol tube con la grasa durante 24 horas a la tem-
peratura ambiente (por lo menes 10° mAs baje que el punto
inicial de ablandamicnic).

Acoplar al tube A lo largo del termémetro mediante un ani-
llo de goma, de forma que su curvatura coincida con el hulbo
del termometro. Introducir termémetro y tubo en el beiio de.
agus; cuidar que el nivel de éste sca inferior al de la rama
mAas corta.

Calentaf lentamente, a razém de 0,0-0,2°C por minuto, cb-
servandc con una lupa la columna de grass, bien Iluminnda
sobre fondo oscurc, La temperatura inicial es aguella en que
la columna comienza a descender (so descuelgal, La tempera-
tura final corresponde & la desapa.ricién de todo enturbiamien-
ta v aspecto limpie,

En caso de duda del punto fmal s¢ compara el tubo de en-
sayo con otre con grasa nstamente fundida.

74. Expresidn de los resultados.

Para utilizacién técnica de rescliados pueds ser suficiente
la indicarién de la temperaiura del punto inicial.

Pero si se utiliza sdlo la expresién: «Punto de fusidns, se
indicaran las dos temperaturas, inicial y final.

St le grasa se hm introducido en el tubc al estade sdlide
s hard constar: «Punto de fusiéns (sin fundir previasmente la
grasa).

7.5. HReferencia,

¥ American Oil Chemists’ Society, Official and Tentative Me-
thods. Ce 1-25.
8. HUMEDAD

(Método del Xilal}
8.1. Prinvipio.
Esle método determina la cantidad totel de aguas no com-
binada que se encuenira en ly maleria grasn.

8.2. Material y aparatos.

8.2.1. Matraz de vidrio de cuella corto, de 300 a 500 ml de
capacidad, sobre &l cuel se zdapta el aparaioc especial repre-
sentado en lafigura 4.1. Consta de un tubo cilindrice graduado
en ml, provisto de llave de descarga en €l extremo inferior;
en el suporior se adapta un refrigeraute de reffujn. Entre éste
¥ la terminacion de la graduacion, lleva el tubo cilindrico
otro tubo comunicante y paralelo a 61, a cuyo extremo se adap-
ta el matraz,
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8.3. Renctivos,
g.4.1. Xilenc.

84. FProcedimiento,

Elirninar todo vestigio de grase del tube graduade y del
tubo interior del refrigerante, lavande sucesivamente con mez-
cla crémica, agua destilada y acetona. Secar.

Pesar de 20 8 50 g de materia grase, en of matraz seco, con
una aproximacién de 0,1 g Agregar de 100 a 300 ml de¢ xileno
y algunos trozos de piedra podmez. Calenter progresivamente
hasta la ebullicién y mantenerla hasia que ¢l xileno destilado
resulte limpio ¥y no separve mas agua. Dejar en reposo hasta
perfecta separacién de las capas de xilenc ¥y agus. Lesr el
volumen de agus.

8.5. Cdlculo.
Calcular e] contenido. de agia expresado en porcentsie.
100 v
Agus = —— - %
P

P = peso en g de la muestra.
V =: volumen en ml de BEgua.

8.8. Observaciones.

Si las gotas de agua quedan adheridas a la pared del tubo,
desprenderlas calentando con precaucidn con una tlama pe-
quedia.

* 8.7. Referencigs.

i. E. W, Dean, D. D. Stark, Ind. Eng. Chem. 1920. 12. 488,

2. Americen Oil Chemists' Society. (fficial and Tentative Me-
thods. Ca. 2a-45, '

3. Instituto de Racionalizacion del Trabaje. Una Norma Es-
panola 55.001.
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plat. HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES
(Método de la estufa de airel)

plakl. Principio.

Se establecen las vondiciones adecuades para la determine-
cién, en las materias grasas, del agua y de las materiag vald-
tiles, operando en las cundiciones del ensayo.

Es aplicablo a las grasas animales y vegetales, con la ex-
cepcién de los aceiies seccanies o semisecantes y los aceites
del grupo del coco.

9(a).2. Matsrial ¥ aperatos.

gla).2.1. Estufa de desecacién, con regulacién de tempera-
tura, pudiéndose calentar haste 150° C como minime; Ia regu-
lacitn se efectuars enire unos limites de oscilacién dae + 2°C,
stenda, ademds, la itemperatura oniforme en todo el espacio
interior, tolerandese diferencias que ng cxcodan de I* C emtre
posicicnas sxtremas.

#lai.2.2. ChApsulas de fondeo plane, con dimensiones aproxi-
madas de 60 mm de J ¥ 20 mun de aitura, preferiblemente de
acero inoxidable o aluminio o, en su defecto, de porcelana.

8(a}.2.3. Desecador, contenienda como agente desscante sul-
fato céicice o gel de silica de 4-2) mallas, o, en su defecto, .
cido sulfdrice monohidrato (d = 1 84), aungue para Asogurar
ung desecactén efectiva dshera ser rencvado con frecuencia.

9(a).3. Procedimiento.
8{a}.2.1. Preparacién de la muesira.

La musestra debe set previamente homogeneizada entes de
pesar is cantided con que so vaya a operar. Esto Se logra,
cont las grasas fluidas, agitando fuertements el frasco que con-
tiene la muestra ¥ vertiendo répidements le ceatidad aproxi-
mede qgue se vaya a pesar en la cApsuls en Is que re efectie
la desecacion, Si se iratase de grasas sdlidas o semistlides
a la temperaturs ambiente, calentar suavements en bhafic de
agua hests consegwir ol grade de figidez convenisnts, cuijdan-
do de no liegar a fundir completamente y homogeneizar con
un mezciador adecuado o simplemente con uns espatula e no
ge dispusiese de esle instrumento.

afal.3.2. Técnica operatoria.’

En una cépsuls, desecada previamente en estufa m 105°C ¥y
enfriada en un desecador, pasar, com oxactitud de 1 miligramo,
una cantidad aproximeda de 5 a 10 g de muesira, segdn el
contenide de humedad, preparads como se indica en 9(a).A1.

Colocar en la estufa, previmmente regulads & 105° C, mants-
niéndola alli durantie 30 minutos., Sacar y passar & un desecador
donde se deja enfriar; pesando a comtinuacién. Repetir este
trafamiento, en operaciones sucesivea, hasta gue la diferencia
entrc dos pesadas consecutives no exceda del 0,05 por 100.

9faid. Cdleulos.
Pa — Pf
% pumedad vy matoria valatil = x 100
PM

Siendo:

Pa = peso, en gramos, de la cipsula con la muestra de grass.

Pf = peso, en gramos, de la capsula con la gresa al dar por
terminada la desecacidn.

PM = peso, en gramos, de la muestra.

8{a).5. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién dei Trabajo. Una Norma Espa-
fola 55.020.

2. Internetional Union of Pure and Applied Chemistry Stan-
dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soups, 1904,
II. Ci.1.

(b}, HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES
(Método de la estufs de vacio}
8(bll. Principio.

Se establecen las condiciones adecuadas pars la determina-
cién del agus y las materias volatiles, en las condicionsa del
ensayo, en materias gresas comeérciales.

Es aplicable 5 todas los aceites ¥y grasas del comercio, inclu-
yendo los aceites secantss vy semisecantes. No es aplicable a loa
aceites del grupo del coco, conteniendo un ! por 100 o més da
Gcidos grescs Ubres, ni a4 grasas gus hayan side adicionadas
de monoglicéridos. )

a(hl .2, Maoterial v aparaios,

8(bra1. Esiufa de vacfo. Estufa en cuyo intsrior pueda
hacerse el vaclo, bien sea con trompa de agus o con bomba
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de caracteristicas adecuadas, pudiéndose mantener ¢! vacio con
1a astufe desocupada, al limite méximo alcanzable con la trom-
pa de agua o 1 mm de Hg como minimo, si se opera con bomba
de aceite. En lus operacicnes de desocacién es preferible operar
con trompa de agua.

Iré provista de dispositives de calefaccién y regulicién de
temperatura, pudiéndose calenfar hasta 110°C como minimo,
regulindose entre unos limites de oscilacién de + 2°C; la tsm-
peratura serd, ademés, uniforms en todo el espacie interior,
tolerdndose diferencias que no superen 1°C entre posiciones
extremas.

La sestufa irda provista de termdémetro, convenieniemente cali-
brado, dispuesto de la forma conveniente pars gue &l operador
pueda comprobar, durante su funcionammiento, la temporatura
gue existe en el interior.

9(br2.2. Capsulas e fondo plano, con ,dimensiones aproxi-
madas de 80 mm do ditmetro, de 20 mm de sltura, de acero
jnoxidable, aluminic o porcelana.

#(b).2.39. DPesecador, contenlendo como agente desecante sul-
fato calcico o gel de sflice de 6-20 mallas. Tembidn puede ser
utilizado el dcide sulflirico monohidrate {d = L 84}, aungue pera
asegurar une desececitn efectiva deberd ser renovado con fre-
cuencia.

2{b)l3. Procedimiernto.
2(bl.3.1, Freparacién de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogeneizada antes de
pesar la cantided con que se vaye a operar. Esto se logra, con
lag grasas fluidas, egitando fuertements el frasco que las con-
ticne y vertiendo rapidamente la cantidad aproximada que se
- vaye a pesar en la cApsula em la que se efectte la desecacion.
5i se tratase de grasas s6lidas o semistlidas & la temperatura
amblente, calentar suavements en bato de agpa heata conse-
ga't el grado de fluidez convenlente, cuidande de no llegar
a fupdir completamente ¥ homogenelzar con un mezclador ade-
cuada o simplmente con una espitula si no se dispusiese de
este Instrumente,

8 2.2 Téenica operatoria,

En una cadpsulz desecada previamenie en esiufa & 105°C y
enfriada en un desecador, pesar, con exactitvd de medio mili-
gramo, uns cantidad aproximada de 5 & 10 g de muestra, sagin
el contenide de humeadad, preparada come se ha indicado en
#{b).3.1.

Colocar en la estufa ¥ hacer el vacio dshiéndose alcanzer
unas presién interna que mo sea superior a 100 mm Hg. Poner
aen marchas a calefacciom, regulandose s la temperatura en re-
lactén & 1a presidn interna de !s estufa. Las condiciones nerme-
les de trabajo deben ser 50 mm Hg y 80°C; para una presién
de 10¢ mm Hg, la temperatura serd de 75°C; para valores in-
termedios, se calcularA mediente interpolacién entre las cifras
indicadas.

Mantener la cipsula en la estufa durants uns hora. Secar
¥ pasar a un desecador donde se deja enfriar, pesando a con-
tinhactén. Repetir este fratamiento en opsraciones sucesivas,
hasta que la diferencin entre dos pesadas consecutlvas no exce-
da del 0,05 por 100.

@b} 4. Cdleulos.

Py~ Pr
% humedad y material volati}l = ———— x 100
Po—PFp
Pp = peso, en grames, de la capsula vacia ¥ seca.
Pa = poso, en gramos, de la cdpsula con la muestra de grasa.
Pr = pego final, en gramos, de Ia cdpsula con Ja grase, sl der
por terminada la desecacion.

0{b}5. Refaorenciao.

i. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa-
fioln 535.082.
1¢. ACIDEZ. INDICE DE ACIDEZ

10.1. Principio.

La acidez que figurs normalmente en ios boletines de ana-

lisis €5 una expresién convencional del contenido en tanio por
ciente de los dcidos grasos libres. También se denomina grado
de scidez.

Indice de acidsez, expresa el peso, en de hidroxido potd-
sico necesurio para neutralizar un grame de materia grasa,

10.2. Reactivos.

10.21. Selucién etandlica de hidréxide potasice 6.5 N 6 0.1 N.

15.2.2. Solucién al I por 200 de fenolftaleina en metanol de
85 por 100 v/v.

10.2.3. Mezclas etunol-éter etilico, 1:1, neutralizada exacta-
mente con KOH 0,1 N etandlica, con fenolftaieina como indi-
cador.

10.3. Procedimiento.

- Pesar con una aproximacion de 0,01 g, 5 a 10 g de grasa,
en un srlenmeyer de 250 mi. Disolverle en 50 mi de la mezcla
atanocl-éter etilico. Valorar, sgitande continuamente, con KOH
0,5 N (o con 0,1 N para acideces inferiores a 2}, hasta virajs del
indicador.

10.4. Cdleulo.

Calcular la acidez como grado de acidez expresado en porcen-
taje de acido olelco o como indice de acidez expresado en mili-
gramos de KOH.

VMN
Grado de meidez = — 2 de acido oleico
wp
56,1 VN
Indice de acidez = -—
P

V = volumen en ml de solucion etandlica do KOH utilizada.
N = normalidud exacia de la solucién de KOH utilizada.

M = pesc molecular de fcide sn que se expresa la acidez.

P = pasg en gramos de la muestra utilizade.

Normalmente se exprese referida a tanto por ciento de
acido oleico. S6lo en casos particulares, segin la naturaleza
de iz sustancia grasa, se expresara roferida a 4cldo paimftico,
laurico u otros.

0.5, Referencias.

1. Internacional Union of Pure and Applied Chemistry. Sisn-
dard Methods for tlie Analysis of Qils, Fats and Soaps.
1984 11.D.1, _

2. Instituiec de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Es-
pafiola 55.01L

3. Conseio Olefvola Internuecional, 1967,

- 11 INDICE DE SAPONIFICACION
11.1. Principio.

Fl indice de saponificacion eapresa el pese en mg de hi-
dréxide potasico necesario nara saponificer 1 g de grasa.

Este métedo es aplicable a sceiles y grasas con un conte-
nido de ceras inferior al 5 por 180

1t.2. Materinl ¥ aparatos.

11.2.1. Matraz de vidrio, inatacable por los écidos, de
200 ml aproximadamente, adaptablc n un refrigerante de re-
fiujo, .

$1.3. Reactivos.

t1.3.1. Solucion stanclica de hidroxido potasico 0,8 N.
11.3.2. Soluciéh acuosa de acido clorhidrico 0,56 N.
11.2.3, Solucidén de fenclftaleing al t por 100 en etangl de 95°,

11.4. Procedimiento.

Pesar con ung precision de 3 mg, en el matraz de vidrio,
2 g aproximadamente de grasa. Agregar 25 ml sxactamente me-
didos de solucién etendlica de KOIH 05 N. Adaptar el refrige-
vante de reflujo, llevar g ebullicién, y mantener durante 60 mi-
nutos, agitando por rotacién de cuando en cuando. Retlrar de
la fuente de calor. Agreger 4 & 5 gotas de fenolftaleina, v vaio-
rar la solucién jabonosa, tadavia caliente, con la solucidn de
4cido clorhidrico ¢5 N.

Bealizar en las mismas condiciones un ansayo en bhlanco.

11.5. Cdiculo.

Calcular e] indice de saponificacion expresadn en mg de KOH
por g de grasa.

58,1 N (V-V}
Indice de saponificgeién - ————————
4

V = valumen en ml de solucidn de CIF 0,5 N utilizades en la
priebe en blanco.

V' = volumen en ml de zolucién de CIH 05 N utilizados en el
Ensayo.

N = normalidad exacta de la solucitn de &cido clorhidrico uti-
lizado.

P - peso en g de la muestra de grasa.
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11.6. Observacionss.

Para ciertas materias grasas dificiles ds saponificar es nece-
sario calentar duranie mas de 80 minutos,

11.7. Referencigs.

1. Kbottstorfer J. Zeitschrift ¥, Aral, Chemie. 1878, 18, 188.

3. Internationsl Union of Pure and Applied Chemistry. Standard
Methods por the Analysis of Oils, Fats and Soaps 1964, L
D 2

3. Instituto de B.ucmnahzacmn dal Trabaje. Una norma espa-
finla 55.012.

4, Consejo Oleicola Internacional, 1887,

12, INDICE DE HIDROXILO
12.1. Principic,

El indice de hidrdxile es ol peso en mg de hidroxideo potésico
necesario para neutralizar el acido scético gque se combina por
acetilacion con 1 g de grasa.

12,2, Material v apamtos.

2.2k, Dos matraces de vidrio de 150 ml con cuelle de 55
milimetros de largo y diateiro interior do 20 mm.

12.2.2. Pequsfios embudes de vidrio de 48 mr. de didmetro
y 52 mm. de vAstago.

12.2.3. Piacas de cartén, circulares, del diémetro de los ma-
fraces con un orificio circular en el centro de diamstroe adap-
takle gl cuello de los matrecos,

1224 Bafio de glicerina, gue permita colocar los malraces
&n posicion inclinada, introducidos 1 om en el baho, protegidos
los cuellas por el carton que apova en el bords extarior del
baito.

12.3. Rauactivos,

12.3.1. Anhidrido acétice puro.

12.3.2. Plridine pura y sece,

12.3.3. Etancl 95 por 100, neulro & la lenolfialeina,

12.3.4. Soluciér alcohélica de hidréxido potarico ¢.5 N.
1255 Disnjucién alcohélica de fenolftlaleina wl 1 por 100,
12.3.6. Reactivo piridina-anhidride acétice. Introducir 25 mi-

lilitroe. de piridina en un matraz aforado de 100 mi, disolver-
los en 25 g de anhidrido acético, homogeneizar v enrasar &
100 ml con piridina, Conservar este reactivo al abrigo de la hu-
medad, del anhidrido carbénico o de los vapores écidos, en
frascos de color topacio, bien iapados.

12.4. Procedimiento.

Pesar en ¢f matraz perfectumente seco, con una apl‘oximacién

de 1 mg, 'u cantidad de grasa nccesaria, segin e} cuadre si-
gllente: ’
Lndice Peso Vol, de
provisto de mnestra Téactivo
A ml.
18 j{Ls) 20 5
104 - 150 1,5 5
150 200 14 5
200 2506, 0,75 5
250 - 300 08 &G 5
1.2 G
300 - 950 1,0 1¢
350 - 700 0,75 i5
700 - 450 0,50 5
850 - 1.500 .30 15
1.500 -.2.000 &.20 15

Agregar con una bureta el volumen de reactivo.

Hegular el bafio de glicerina a 85° - 106° C. Colocar el disco
e carpén alrededor del cuello del matraz. Situar perfectamente
un ertbudo peguefic seco en la boca del matraz 4 medo de re
frigerante de reflujo. Colocur el matruz en ef bsfio como &6
indica en 12.2.4. Al cabo de uns hora retirar el matraz de] bafio
y dejar enfriar,

Agregar por el embude £ mi de agua destilada. Si la adicién
del agus produce furbidez, haceria dessparecer agregande un
poco de piriding. Agitar. La mezcla se calentarid por la trans-
forinacién del anhidride acético en #cido acético. Con €l fin
de completar esta reaccion ¥ descohiponer los anhidrides grasos
¥ mixtos goe hubieran podide formurse, ecolocar de nuove of
matraz e el hano de glicerina duranie 10 minutos. Ratirar el
matraz del bafho, ¥ dejar eniriar a la femperatura ambiente.

f

Agreger, lavande las paredes del embude y el cuello del
matraz, 5§ ml de otancl de 95 por 100 v/v, contoniendo 2 & 3 zotas
de spluci6n de fenoltaleine previaments neutralizada., Valerar
con solucidm etandlica de hidréxide potasico 0.5 N, .

Realizar simuitaneamente un ensayo en blanco, en idénticas
condiciones.

Cuando la fuerte coloracién del medic haga dificil la obser-
vacién del viraje de la fenciftaleina, utilizar como indicador una
salucidn de azui alcaline 8B,

12.5. Caleulo,
58,1 N iV —-V)
~— + Indice de acidez.

Indice de hidréxiio =

¥ = volumen en mi ds solucion etandiice de hidréxido pota-
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en-
gsayo de lz muestrs,

V' = volumen en ml de sclucién etanglica de hidréxido pota-
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en-
gaye en hlanco.

N = normalidad exacta de esta solucion.

P = peso en gramos de 18 muestra de grasa.

El indice de acidez se deiermina como en 10.
12.6. Referencias.

1. Cook, L. W_J. Am. Chem. Soc. 1822.44 392
2. American Oil Chemists’ Society, Official and Tentative Ms-
thods Cd-4-40.
3. Instituto de Racionalizacién del Trabaje.
fiola 55,014,
13, PREPARACION DE ACIDOS GRASOS INSOLUBLES

13,5, Principio.

Una norma espa-

Se entlende por 4cideos grasos insolubles de una grasa, los
obtenidos por sapcnificacion de aguéila, descomposicién del ja-
bon formede y aisfamiento segin el procedimiento descrite pos-
teriormente, Este dehe sar aplicado rigurosamente por la posibie
presencig de icidos graacs mas o menns sclubles en afua.

13.2. Material ¥ apgratos.

13.2.1,
mililitros.

13.3. Regctives.

13.3.1. Bolucion etandlica de hidraxido potdsice. Disolver
18 g. de KOH en 20 ml de agua destilada, y diluir con 30 ml de
stanol de 85"

13.3.2. Acido sulfarice diluide, Diluir un volumen de acido
concentrade td = 1,84) con cuatre voltimenes (s agua destilada.

13.3.3. Sclucidonacuosade CiNa al 10 por 100 p/v.

Capsula de fonde redendo de aprovimadamente 1.500

134, Procedimiento.

Posar en la capsula de 1.500 ml aproximadumenie 50 g._ de
grasa provinmente homogeneizada. Fundir lents y progresive-
mente calentande hasta 115 - 118* C, Agitando v frotande cons-
tantemente cor una espatula metdlica se anede la solucién de
hidrdxido potasico preparada. La relacién de grasa a solucitn
etandlics de hidréxldo potasico debe ser de 3:1.

Se mueve v frota constaniements la mass contenida en 12
cApsula, gue se sigwe calentando a fuego lento hasia gue el
jabér obtenido esté bastante seco para formar fragmentos que
no se adhieran a la espdiula por simple prestdn.

Verter sobre el jabén un lifro de agus destilada hirviente.
Mantensr la ebullicién de la solucién jabonosa durante 45 mi-
nutos de manera gue se elimine el alcohol vy se chienga una
solucion clars. Suprimir sl calentemiento. Reempiazar el agua

- evaporada con agua fria. Verter con precaunclén 70 ml de &cido

sulfurice diluido. Evitar que travas de jabén no descompuesio
se adhieran g las paredes o al borde de la cépsula.

Llevar a ebullicién y mantcrerla hasta que los dcidoes grasos
librrados floten en forma de capa limpida (en el caso particu-
lar en que la materia grasa contenga glicérides del 4cido laurice,
esta operacién se hari sobre hatic de agua hirviente ¥ no con
ebullicidn de !a capa acuogsal. _ :

Lavar los acidos dos weces coi 500 ml de solucion de CINa
hirviente. Pespués de cada lavado eliminar tan completamente
coma sea posible ia capa acuosa. Pasar los Acidos grasos & una
capsula, adicionar sulfato sédico anhidre y filtrar sebre filtro
6o,

13.5. Observaciones.

Si ia preparacion de los Acidos grases tienc por objete la
determinacicn del peso molecaldr medio, asegurarse que_l&
Gliima capa acuosa eliminada es neulrs al naranfa de metilo,
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Si la preparacidon de los Avidos grasos tiene per objeto la de-
terminacion del titulo, dejar lgs Acidos grasos cristalizar en un
desecador a la temperatura del Inboratoric durante 24 horas
antes de la determinacién.

13.8.

1. Imstituip de Racionalizacion del Trabajo. Una norma espa-
fipla 55.006.

Referencia.

2. TITULD
fMétodo de Dalicant

14.1. Principic.

El titulo es ¢l punto de selidificocion de los 4cidos pgrases
insolubles, preparados segun 13.

14.2.

14.2.1. Tubo de ensayo de vidrio de aproximadamente 27,5
milimetros de diametro interior v 123 niin e longitud, intro-
ducido en vna arandela de goma gue le soporth y actoa de
cierre de un frasco de boca encha de 100 mm de diametro ex-
terior ¥ 130 mm de altura, El tubo tniroducide en sl frasco debhe
sobresalir su parte superior 30 mm. sobre la arandela.

14.2.2. Termometiroe de precisién, graduadc en 1710 6 /5 de
grado, hasta 70° C, aproximedamenta. El deposito del termdé-
metro tiene 20 mm de largo ¥ 8 mr1 de diametro.

14.2.3, Spoporte para suspender yerticalmente o] termémetro
en el aje del fubo de ensayo.

14.3.

Situar €] frasco o recipiente exierior a una temperatura de
20 6 25° C inferior al titulo presumible, sumergiéndolo exierior-
mente en un baho de agua caliente o fria.

Fundir los Acidos grasos llevandolos a una temperatura 10° C
aproxitmadamente superior al titule presaemible.

Verterlog en el tubo de ensaye hasta una altura de %5 milf-
metras, aproximadamente,

Colocar e] termémetro suspendido con la mayor exactitud
posible en el sje del tube da ehsayo v su extremidad inferior
a 1 cm del fondo del tubo. Observar la columna de mercurio;
en principio baja rapidamente v después cada vez mas lanta-
mente. Simultaneamente, se abserva una cristalizacién de los
&cidns grasos gue parte del fondo del tubo v va recubriendo.
poco & poco, la parte inferior del deposito del termémtero. Cuan-
do la columna de mercuric parece pararso, después de cuatro
observaciones, con cinco segundos de intervalo, inmediatamente
se imprime gl termometro un movimiento circular, tres veces

Material v aparoatos.

Pracedimiento.

#-la derecha y ires veces a la izquivrda, teniendo cuidado de .

romper bien los cristalos que se ferman en el tubo.

Valver a colecar rapidamente el termfmetro en el eje del
tubo ¥ observar de nueve.

La columna de mercurio, después de haber bajado brusca-
mente durente la agiiacitn, vuelve a subir, alcanzande un maxi-
tae, pera descender de nnevo,
~ Este mAximo se toma como punio de solidificacién de los
Geidos grases o titulos.

Se realizan determinaciones hasta obtener valores concordan-
tes, gue ne difieran en mas de 0,2° C.

1£.4. Expresidn de resultados.

En grados centigradoes, indicando el método seguide.
14.5. Referencias.

1. American Qil Chemists' Society. Official and Tentalive Me.
thods, Ce, 12-41.

2. Insiituto de Recionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fola 30.308,

15. INDICE DE ACIDOS VOLATILES SOLUBLES F INSOLUBLES

15.1. Principio.

Se entiende por indice de acidos volatiles salubles (o indice
de Reichert-Mcissl-Wollny) al numers de ml de sclucién alca-
line 0,1 N necesarios para la neutralizacién de los Acidos grasos
volatiles solubles en agua obtenidos cn las condiciones del mé-
todo a partir de 5 g de grasa.

Se enticnde per Mmdice de &cidos volatiles Insolubles (o (ndice
de _'Pclonske) al ntimeroc de ml de selucién alealina 0,1 N nece-
sarios para la neutoalizacion de los Acidos grasos insolubles en
agus, obtenides en las condiciones del método, a partir de
§ g dn materia Tasa.

El método tiene caracler convencicnal, por tanto, exige ob-
Servar rigurossinenie las condiciones prescritas, & fin de obtener
resultados reproductibles.
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15.2.
15.2.1. Aparate de vidrio, segin la figura 151, ¢ompucsto
esenciaimente de las partes sigeientes:

15,211 Matraz de fondo plano, de aproximudamente 200 mi-
lilitros (A). '

Material y aparatos.

15212 Tube de doble codo, adaptable s matraz ¥ refrige-
ratite (Bl

15.2.1.3. Refrigerante (C).

15.2.1.4. Matraz de fondo plano, con tapén esmerilado, mar-

cados en su cuello los enrases de 100 y 116 ml, tarado (D).

15.2.1.5. Placa de amianto o similar, pars proteger la perife-
ria del matraz del contacto directo de la llama {E). Dimanslo-
nes: Didmetrn 120 mm. (4 5 mm}. Espesor, 8 mm. Orificio cen-
tral circular de 45 mm de diameira, que soporta el matraz du-
rante el calenizmiento.

1522 Fuente de calor, que permite efectuar sin modifica-
cign de régimen la destilacibn en €l tiempo prescrita.

15.3.

15.2.1. Glicerina (d = 1,26}, correspondiente a 98 por 160,
p/p, de glicerol neutro a le fenoiftaleina.

15.3.2. Solucién acuosa de hidréxide sédico, 44 por 100 p/p.

Evantualmente dejar calentur o filtrar ol ebrigc del CO,. La
soluci6n empleady debe estar perfectamente llmpia y clara.

Reaciivos,

15.3.3. Aguu deslilada, exents de COy por reciente ebullicion,
15.2.4. Solucién de dcido sulfarico N
153.2.5. Solucidn acuosa de hidrdxide sadico o patasica, 0,1 N,

de normalidad conocida exactamente.
15.2.6. Piedra pémez en granos, Tamaho de grano, enire
1.5 ¥ 2 mim, ’

15.4. Procedimionto,

15.4.1. Acidos volaliles solubles. Pesar exactamonte en el ma-
traz terado & g de materin gras: a4 Ja 0,01 de gramo. Agregar
20 g laproximadamente 18 ml) de gheerol. Agregar 2 mil de o
solucidn de hidroxido sdédico al 44 por 10¢ p/p, utilizando una .
bureta protegida contra el COu, descartando las primeras gotas.
Calentar el mairaz sobre una llama libre, agitando continua-
mente hasts que la grasa sea completamente saponificada, en
este punio ¢l ligeide no formara més espuma, ¥ su aspecto serd
limpio. Se evilara todo sobrecalentawnicenis durante la saponifi-
cacidn.

Dejar enfriar hasta aproximadamente go° C. Agregar 93 m) de
agua deslilada caliente. llomogeneizar por agitacién; el liguide
estarg limpio, Agregar de 06 a 0,7 g de piedra pémez en gra-
nes, despues 56 ml de la solucidon acuosa de dcide sulfarico N,
Montar el matraz en el aparato. Calentar muy moderadamenta
hasta que los acidos grasos liberados se reinan en ie*superficie,
formando una capa limpia. Establecer el régimen de calefac-
cién de forma que en 18 a 2t minuios se recojan 110 ml de des-
tilado. El destilado se recoge en e! matraz aforado. L tempe-
ratura del agua e la salida del refrigeranie debe eslar com-
prendida entre 15°C v 20° C, La destilacién comienza cuando se
forma Ia primeru gola en le extremidad del tubo acodada anide
al refrigerante.

Interrumpir la calefaccion cuanda ¢) destilade &leance, exac-
tamente, el enrase de 110 mf en el matraz. Retirar rapidamente
ésle ¥y colocar una probeta pequefia en su lugar.

Celacar €] matrez en un termostate regulado e 15° C, durante
1 minutos; el enrasc de 110 debe ester wu centimetro por debajo
del nivel del liquido termostatico,

Cerrar €l matraz con el tapon esmarilado v homogeneizar el
destilado invirtiendo 4 6 5 veces, con suavidad, para evitar la
formacion de espuma. Filirar el ifguide sobre filtro sin pliegues
{diametro 8 cm). Ll filtredo ha de ser totalmente limpio, Medir
100 ml. Agregar % goftas de solucién de fenclflaleina y valorer
con solucién alcalina 0,1 N,

Simultancamente reslizar un ensayo en blanco sin materia
grasa, sustitnyendo la saponificacidn sobre llama libre, por un
calentamiento en bafio de agus hirviente durante 15 minutos.

154.2. Acidos volatiles insolubles. Después de la valoracién
de los acidos volatiles solubles, lavar el refrigerante, el malraz
aforade ¥ la probeta pequefa, tres veces sucesivas, crapleando
rada vez 15 ml de agua destilada, exenta de carbanico y fria
{15 C). Las fres porciones 8e 15 ml se¢ emplean pare lavar, a
continuacién, tres veces el {iltro, llenando #ste haste el borde.
El Gltimo lavado recogido aparie debe ser neutralizado por uns
gota de solucién alcalina 0,1 N. .

Lavar el refrigerante, matraz aforado, proheia y filro, tres
veces sucesivas, empleande en cada operacidn 15 ml de etanol
neutralizada. Se retnen los liquidos alcohdéY cos de lavado {(unos
45 ml), ¥ se valoran ron solucidén alcalina 6,1 N, utilizando una
gota de disolucion elcchdlica de fenclftaleina.
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16.5. Calcwlo. ]
Indice de acides wvolatiles solubles ¢ de Reicheri-Meissl.

BN (V=V}
Indice AVE =
P
Indice de dcidos volatiles insclubles, o indice Polenshea.
BNV
indice AVI = ———————
P

V = volumen en m! de solucién alcalina 0.1 N, utilizados para
el ensayo con Ir materia grasa,
'V = volumen en ml de soclucion alcalina 0,1 N, utilizadeos para
el ensayo en blance.
V" = volumen en ml de solucién alcsling 4,1 N, utilizades pera
valorar los lgquidos alcohélicos de lavado.

t5

160

- Figura 151

P —peso en g de la muestru ensayada.
N == normalidad exacta de ja solucién alealina ¢1 N,

15.8. Observacionas.

5t la cantidad de muestra de que se dispons no permite
pesar 5 g, se puede realizar el analisis con una cantidad menor,

siempre que $8 mantenga por encima de 2,5 g. En estos casos
ses completaran los & g con un eceito que tenga indices de
acldos volatiles solubles e insolubles inferior a ¢,5. Se efectuars
en los caleulos las correspondientes correcciones,

15.7. Referencias.

1. International Unien of Pure and Applied Chemisiry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Gdis, Fats and Soaps, 1954,
I Lna.

2. American Oil Chemists’ Society. Official and Tentative Me-
thods Cd, 5-40.

16ta}. TNDICE DE 1OD0OD
{Método de Wiis)

16ilat. 1. Principic.

El indice do iodo de un cusrpo grase es funcién de su grado
de insaturacién. Se determina anadiendo a la muestre un exceso
de reactive halogenado, valorando el reactive que ko reacciona.

Se expresa convencionalmente por e! peso de iodo absorbide
por cien partes en peso de la materia grasa.

16lal.2. Material y aparatos.
18(a).2 1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 m! de capacidad.
18la).2.2, Matraces srlenmeyer de vidrio, de boca ancha, con

tapén esmerilado, de aproximadements 300 ml. _
Todo el mat,erial debe estar perfectamente limpio y sceo.

18(ad 3.

1643}.3.1. Solucién acuosa de ioduro puiasico al i0 por 100 prv.
Hsta sohucién dsbe estar exenta de iodo y de iodato potésico,

16(a).3.2. Sclucidn acuosa de tiosulfuto sédico, 0.1 N.

18{ak.3.3. Telraclorurg de carbono puroe. Comprobar gue ests
exento de materias oxidabies. Agitando 10 raf con 1 ml de solu-
citn acucsa saturada de dicramate potésico y 2 mi de. Acido
suifeirice concentrado, nc dabe aparecer coloracién verda.

Reactivor.

16(a).3.4. Engrudoe de almidén,
161a).3.5. BReactivo de Wijs.
16la} 4.5.1. Con ériclorure de iodo.

Pesar 8§ g de tricloruro de lode !Cl, en un matraz de vidrie
topacio de 1500 ml; disalver en uva litre de una mezcla cam-
puesha de 700 ml de Acido acético v 30¢ m! de tefracloruro de
carbono. .

Determinar el contenide en halégenc de ia forma siguiente:
Tomar 5 ml v seregar 5 ml de la sclucion acuosa de iodure po-
lasico ¥y 30 m! deé ugue, Valorar con sclucién de tiosulfato s6-
dico, 0,1 N en presencis de engrude de almidén come indicador,

Apregar al reactivo 10 g de iodo pulverizado, y disolver agi-
tando.

Determinar el contenido sn halogeno come anteriormento;
debe ser igual # vez v media de ju prinwers determinacion, Agre-
gar todavia una pequefin cantidad de iodo, de forma gue sobre-
pasc ligeramente el limite de vez y media, per ser necesario
gue no guede ninguna traza de tricloruro de iedo, cuye pre-
sencin provecsria reacciones secundarias.

Dejar decanlas despues de verter ] ligquido clarg en un mea-
traz o frasco de color fopacio. La solucion, bien conservada al
abrigo de la huz, puede ser utilizada durante varies meses.

16(a).3.5.2, Con monoclorure de ioda.

Disolver 19 g de monoclorure de iodo en t litro de una mez-
cla de 708 ml de Acido acético y 300 mil de tetraclorure de car-
bono. Después do agregar una pequehs cantidad de lodo pura
{algunos miligramoes), determinar el conienide en heldgeno,
como se realizé antericrments, y dilulr sl es necesario con la
mezela de disolventes hasts gue 5 ml de rsactivo correspondan

aproximadamente a 10 mi de solucidn de tiosuifato sddico 6,1 N.
18(a} 4. Procedimiento.

Segin al indice de ioda previsto, ia loma de muestra varia-
ra de la forum siguiente:

ndice Tomu
de lodo de muesira
previste g
< B 3,60
5a 0 1,00
21 a 50 0,84
51 a 100 5,30
101 a 150 0,20
151 s 200 0,15
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En una pequefia naveciliae de vidrio, pesar szactaments la
cantidad necesaris con una aproximacién de 1 mg. Introducir
Ia navecilla ¥y su contenido en un erlenmeyer con tapén esme-
rilado de aproximadamente 300 ml. Agregar 15 ml de tetraclo-
rurc de carhone y disolver, Agregar exactamente 25 ml del reac-
tivo. Tapar el mairaz, agitar ligeramente v pretegerlo de la luz.

Dejar estar 1 hora para grasas cuyo indice sea inferior a
150 y 2 hores parse las de indice superior a 150 v los aceites po-
limerizados u oxidados.

Agregar 20 ml de la solucién de iodurc potasice y 150 mil de
agua,

Valorar con solucidn de tiosulfato sédico 0,1 N, con engrudo
de almiddén como jndicador, hesta desaparicion jusle del color
ezul despuss de agitacién intensa.

Hacer un ensayo en blanco sin materia grasa en las mis-
mas condiciones,

181{a} 5. Cdiculo.
1289 N (V- V)

Indice de rodo = -
P

P = peso en g de la muestra. ;

V = volumen on m}! de la solucién de tiosulfato sédico 9,1 N
utilizados pars el ensayo en blanco.

V' = volumen én ml de solucién de tiosulfato sodico 0,1 N uti-
lizados para-la materia grasa,

N = normalidad de 1a solucién de tiosglfato sédico utilizada.

18(a}8. Reaferencios.

1. Z. angew, Chem. 1898. 11, 281,
2. Instituto de Racionalizacidn de! Trabajo. Una Norms Es-
paftola 55.018.

16{b). INDICE DE 1ODO
(Métode de Hanus)

16th).1.  Principio.
Como 16(a).1.
18{b}.2, Material ¥ aporaios.

18(b}2.1. Frasco de boca ancha, de 200 a 220 ml de capaci-
dad, cor tapén esmeriledo.

16(b}.2.2. Buretas graduadas de 01 de ml, comprobadas y
contrastadas.

i6{h}.2.3. Buretas o pipetas de 25 ml de salida rapids.

15(k).3.

16(b) .3.1. Tetracloruro de carbono, inerle a Ia solucion de
Hanus.

16(b) .3.2. Solucidn de iodurc potdsico al 10 por 100, exenta
de jodo ¥ de lodatos,

16(b).9.3. Solucién de tiosulfate sédico 0,1 N.

16(b}.24. Engrudo de elmideén.

18{b).3.5. Reactivo dd Hanus: Disolver en un frasco de color
amarillo, con tapén esmerilado, 150 g de monohromure de fada
en 500 ml. de 4cido acético cristalizable (88 — 100 por 100), exen-
to de etannl,

16(1) .4, Procadimiento.

- Trabajar en Inz difuse.

En el frasco limpio ¥ seco, pesar de 0,25 a 0,30 g de materia
grage limpia y filtrada sobre papel (tomar una cantidad de
grase fal gque, una vez finalizade la reaccién, dsbers quedar
sin absorber una cantidad de iodo igual, por lo menos, al
por 100 de la cantidad total de tedo efiadida. ’

Disclver la materia grasa en 10 ml do tetraclorurc de carbo-
no. Afadir, medianie bureta o pipeta de salida réapide, 25 mili-
Yirps exactos del reactive de Hanus.

Tapar el frasco, mezelar por agitacién suave. Dajar reposar
el abrigo de la luz duranto una hors, a une temperatura de
200 ¥ 5 C. :

Afiadir 20 m! de solucitn de ioduro potisico, v 100 ml de
agua destilade. Mezclar,

Valorar con la solucién ds tiosulfato sédico 0,1 N {(ulilizando
engrude de almidén como indicadar), agitando constantemente.
Afiedir el engrudo de almidén poco antes de finalizar la va-
loracion.

Rralizar una prueba en blanco en idérticas condiciones.

161b).5.

Regctivos,

Calculo.

V-V
Indice de iodo = ————— 1,268

V = volumen e¢n m! de solucidn de tiosuifaio sodico 0,1 N uti-
lizados an la prusha en blanca.
V' = volumen en mi de solucién de tiosulfato sddico 0,1 N uti-
lizados en el ensayo con la muesira.
P = peso en g do la muestra utilizados en la determinacion,

16{b1.6.

Ztschr. Untersuch, Nahr. und Genussm. 1901, 4, 813, 20.
Consejo Oleicola Internacional, 1967

Instituto de Racionalizucidn del Trabajo. Unua Norina Espa-
#fioln 55.014.

Referencias.

M

17, INDICE DE THWIANOGENO

17.1. Principio.

El indice de tiocianégeno de una materia grasa es funcién
de su grado de insaturacién. En la practica se deterinina por
la Hjacion de tiociandgeno, ¥ convoncionalmente se cxpross por
el peso de icdo equivalente al fiociancgeno absorbido por 108
partes en peso de la grasa. .

El ticciantgeno {SCNJs; ge fija sobre los dobles enlaces coma
lps haldgenos. Es menos reactiva que los haldgenos ¥ su fijacién
ailo es cuantitativa con el acido oleico.

Se considera gue aproximadamente el [SCN), so fiia sobre
un doble enlace del Acida linoleico ¥ sobre dos dobles enlaces
del acido linolénico.

17.2. Materigl v aparatos,

17.2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 ml.

17.2.2. Matraces de vidrio de boca easmerilada.

17.2.3. Embudo Biichner.

Todo el material debe estar perfectamente lavade v seco.
17.2. Reactivos.

17.3.1. Acido acetico glacial puro. Antes de su cmpleo cu-

leniarle a ebuliicidn con refrigerante de reflujo, durante 3 he-
ras, con 10 por 100 v/v de anhidrido acético. Destilar sobre an-
hidrido fosfdrica,

17.3.2. Ticcianatc de plome. Disolver 25 g de ecetaic de
plomo, quimicamente puro (CH,COO0),; Pb. 3 H,O en 500 ml de
ague destilada; digsolver 250 g de tioctanato potasico en 500 mi-
lilitros de agua destilads, mezclar las dos soluciones, filtrar el
tiocinpato de plomo precipitado schre embudo Bichner, Lavar
con agus destilada, después con efanol de §5 por 100 v/v, ¥ par
altimo con éxide de etilo, Secar el precipitado tan completa-
mente como sea posible, mediante aspiracién por vacio; reco-
ger el precipitadc en una cdpsula da poreelana, ¥ colocar ésta
en un desecador con anhidride fosférice, durante ocho o diez
dies, El tiocianeto de plomo ‘asi obtenido debe presentar color
débilmente amarillo blanquecing o verduzco. S1 se prosenta
celoracién mAs intensa, volver a someterle al mismo tratamien-
to. Guardande en frasco amarillo-pardo, al abrigo de Ia luz,
puede conservarse hasta dos meses. 5i sa ha coloreado inten-
semente no utilizarlo.

17.3.3. Bromao puro, previamente desecado.

17.34. Tetiracloruro de carbono; agitar dos veces cl tetra-
cloruro de carbons smpleando cada vez el 5 por 06 vwv de
&cido sulflrico concentrado. Separar el tetraclorure de carbona.
Lavar gon agua destilada, despuds con 5 por 100 v/v de una
solucion acuesa de hidréxido potdsico al 60 por 100 p/v. Agilar
con hidréxido potdsico en pastillas. Destilar sobre anhidrido
fosfarico.

17.3.5. Todure potasico exento de jodo y icdato.

17.3.8. Solucién acuosa de ticsulfato sédico 0,1 N de norma-
lidad conocida.

17.3.7. Solucién de ticciandgeno aproximacdsmente 0,2 N. Po-
ner en suspensién 50 g. de tiocianato de ploma en 500 ml de
acido acélico. Disolver, por separado, 51 ml de bromo en
100 il de Acido acético. Verter por pequeiias porciones la so-
Iucién da bromo en la solucién de tiociannto de plome, egitando
vigorosamente después de cada adicién hasin decoloracidn com-
pleta. Defar decantar. Filtrar tan rapidamente como sea posible
por embudc Biichner, previaments secado, recogiendu el fiI-
trado en un matraz $oco.

Colocar el embudo Blichner sobre un segundo matraz y fil-
trar de nuevo; el filtrado dehe ser Hmpio e incalaro. Conser-
varls en un frasco de vidric de color amerille o pardo, de ta-
pbn esmerilade, perfectamente seco, ¥y en lugar fresco (empe-
ratura inferior a 20°C). De no abscrvar estas condiciones se
altera répidamente. Antes de su utilizaclén, comprobar que
permanece incoloro.

{Coniinuara.)
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I. Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO

REAL DECRETO 178i/1877, de 17 de junio, sobre
enirega y conservocién de obras ¥ bienes dei Ins-
tituto Naocional de Reforma v Desarrollo Agrario.

16202

El Instituto Nacional ‘de Reforma y Desarrollo Agrario, con-
tinuador de los- desaparecidos Imstituto Nacional de Coloniza-
cién y Servicio Naclonal de Concentracién Parcelaria y Orde-
nacién Rural, tiene habilitados en el Dacreto dos mil seiscientios
noventa y §iete/mil novecientos sesenta y seis, de veinte de
octubre, ¥ en o]l articulo setenta vy ocho de la vigente Ley
de Reforma y- Desarrollo Agrario cauces para la cesion a par-
ticulares o Entidades pdblicas de todos los bienes ho destinados
a ser conservados- en el patrimonio’ del Organismo.

A través de los vltimos afios el gran numero de obras raaii-
zadas por el Instituto y de los bienes adquiridos por el mismo,
unido & las circunstancias de diferenie Indole qus han venido
retrasando la .entrega forma! de dichos bienes a sus destinata-
rios, da lugar a que en el momenito presente see ya muy ele-
vado el numero de personas y Entidades que estan en el uso
de dichos bienes sin haber accedido legaimente a la propiedad
de los mismos con la plenitud de derechos y obligaciones que
se derivan de la condicién de propietarios.

Resulta obvia la conveniencla de poner término cuanto antes
a esta situacién de provisionalidad, resglviendo al mismo tiem-
po los problemas que ocasiona la reparscion y consgrvacién
de dichos bienes, por lo que el Instituto conceders las maxi-
mas ayudas que autoriza la legislacion vigente cuandp los bie-
nes de cuye cesion se trata vengan siendo utilizados con ants-
rioridad a la publicacién de este Real Decreto. .

Por otra parte, cuando-los destinatarios de los bienes sean
Ayuniamientos, Entidades locales Menores y otras Entidades
Pablicas, a los que el Instituto tiene legalmente la facultad v
ia obligacion de ayudar, puesto que se trata de pequeiios pue-
blos creados por el propio Instituto en su actuacién sn las
grandes zonas regables, el presente Real Decreto nutoriza, al
amparo ‘de la legislacion que esi lo permite, la adjudicacién
a titulo gratuito de determinados bienes para compensar a las
Entidades locales Menores de los gastos de reparacién o acon-
dicionamiento que se vean obligados a realizar.

En su virtud, & propuesta de los Ministros de Agricultura
y de la Gobernacién y previa deliberacion del Consejo de Mi-

nistros en su reunién del dia diecisiete de junio de mil nove-

tientos setenta y siete,
.DISPONGO:

Articulo uno.~—Todas las obras y bienes muebles & inmue-
biles construidos o adquiridos por el Instituto Nacional de Re-
torma y Desarroilo Agrario que no hayan de ser retenidos por
ésto seran entregados en lo sucosivo a sus destinatarios tan
pronto como estén en condiciones de utilizacidon,

Si no fuera posible en tal momento formalizar la transmi-
sion dsl dominio de los bienes en los términos previstos an
ia Ley, el Instituto entregarda y aut.orizara en cuanfc sea po-
sible, el uso de los m:smos

Articulo dos, —Lo3 gastos que ocasione la conservacién de
los bienes correrdan a cargo de sus usuarios, salvo los que co-
rrespondan al constructor en el plazo de gerantia.

El Instituto no podré realizar gasto alguno de consarvacion
de los bienes que haya ‘entregado o cuya utilizacién hubiere
auforizado a su destinmtario, salve los que pudieran correspon-
derle durante el plazo méximo de un afio para la mejor adap-
tacién de la obra al uso a gque hubiere sido destinada,

Articulo tres. -—El Instituto formnalizar4 la entrega de los bie-
nes, & que se refieren- los articulos uno y dos, que estén

en poder de los destinatarlos el dia de la publicacién del

presente Decreto y conceders, por su excepcional inierés, los
auxilios técnicos y econdmicos, asi como 1as subvenciones que
sutoriza el articulo doscientos ochenta y ocho de la Ley de

Reforma y Desarrollo Agrario para las obras de reparacién o
acondicionamiento de dichos bienes que sean necesarias y Se
inicien entes del dia treinla y uno de diciembre de mil nove-
cientos setentz y ocho.

Articule cuatro.—El Instituto, en el plazo mas breve posis
ble, entregard.los bienes & que se refiere el articulo sescnta y
dos de la Ley de Reforma y Desarrollo Agrario que en la
fecha de la publicacién del presente Real Decreto estén pen-
dientes de cesion a log Ayuntamientos, Entidades locales Meno-
res y demés Entidades Piblicas.

Conforme & lo previsto en el articulo nueve del Decreto
dos mil seiscientos noventa y siete/mil movecientos sesenta vy
seis, de veinto de octubre, el Instituto podrd entregar a los
Ayuntamientos, Entidades locales Menores y demés Entidades
Pablicas, a titulo graiuito, solares, terrenos para fuiuras am-
pliaciones, ejidos, ruedos, superficies forestales .y bosquetes de
los poblados, parques o jardines, terrenos incultos, pastizales
y terrenos no adecuados para el cultivo, asi como terrenos des-
tinados a huertos famiiiares para trabajadores.

También se autoriza al Instituio para que pueda ceder a 1as
Entidades loceles y PlibHcas edificios destinados a vivienda y
dependencigl agricolas, asi como ‘albergues para ganado o ul-
macenes para maquineria agrficola y demés construcciones e
instalaciones analogas, que hayan .sido realizadas por el Ins-
tituto, con unsa subvencion del treinta por ciento de su coste.

En todos los supuestos que contempla este Real Decreto sera
necesaria la aceptacién previa y expresa de Jas. Entidades lo-
cales o Puablicas afectadas.

Para que las Entidades locales y Puablicas puedan disfrutar
de los beneficios que se sefialan en los parrafos anteriores ten-
dran que hacerse.cargo de los bienss y servicios a que §e Te-
fiere el parrafo primero de osts articulo.

Los gastos e impuestos a que den lugar }as cesiones de
bienes serdn a cargo del Instituto,

Articulo cinco.—La entrega de los bienes a que se hace refe-
rencia en este Real Decreto se reslizara, on todo caso, por
el procedimiento y con las formalidades éstablecidas en el
articulo setenta y ocho de la vigente Ley de Reforma vy Des-

- arrollo.

Dado en Madrid = diecisiste de j'unio de mil novecientos
setenta y siete.

JUAN CARLOS

El Ministro de le Presidencia del Gobierno,
ALFONSO OSORIO GARCIA .

16116 Métodos Oficiales de Andlisis de Aceites v Grasas,
Cereales ¥ Derivados, Productos Ldctecs vy Produc-

(Continuscidn.} tos Derivados de la Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de 1877, (Continuacion,)

17.4. Procedimiento.

Pesar con una precision de 1 mg, en una navecilla de vidrio,
ia cantidad necesaria de materia grasa, segtn las indicazliones
de la tabla siguiente {la cantidad de solucién de iiocizandgeno
gerd de un 150 por 100 en exceso):

Peso de Ia Reactivo

Icdice previsto muesira
B " ml.
0a 30 e= 0,50 25
30 a 50 == 0,30 25
50 a 100 = 0,25 25
100 a 150 e= 0,20 50
Superior a 150 - == 0,15 50

Introducir la navecilla y su contenido en un matraz de boca
esmerileda. Agregar 10 ml de ietracloruro de carbono, Disol-
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ver. Agregar 25 6 50 ml exactaments medideos de la solucién
de tiociandgeno. Taper el matraz. Mezclar por agitacién. Dejar-
en la oscuridad durante 24 horas, a una temperatura de apro-
ximadamonte 20° C,

Agregar 2 g de ioduro potdsiop puiverizade, Agitar durante
3 minutos, Agregar 30 ml ds agua destilada. Valorar on pre-
sencia de engrudo de almiddn, con la soluclén de tiosulfato
sédico 0,1 M, hasian desaparicion del color azul después ds
enérgica agitacidn,

Resalizar un ensayo en blanco,
miasmasg condiciones.

La sciucién de tiociand6geno debe valorarse antes de iniciar
Ios ensaygs. Si la. diferencia enire esta valoracién y 1a del
ensayo en blanco es superior 6,2 mi, significa que la solucign
.5e descompone muy réapidaments; repetir las operaciones con
otra soluclén mas correcta.

Los ensayos sobre maferia grasa y en blance se realizaran
al menos por duplicads. Si entrs ambecs ensayos, sobre materia
grasa ¥ en blanco, se obtienen difersnciss superiores a 2 uni-
dades del indice de tiociandgeno, repetir la determinacién.

sin maleria grasa, en las

17.5. Cdlculo.

12,88 N (V-—-V")
Indice ti0CIRNGEEND = —e—mmmmme
! : P

V = volumen en ml de selucidn de tiosulfato sGdico 0,1 N uti-
lizados en e} ensayo en blanco.

V' = volumen en ml de solucién de tiosulfato sédico 0,1 N uti-
lizados en un ensayo con maieria grasa, .

P = peso en g de ia muestra ensayada.

N = normalidad exacta de la solucion de tiosulfato sédico 0,1 N,

17.6. Relerencioe.

H. P. Kaufmann, Chem. Zig. 1925. 49, 7ea

2. International Union of Pure and Apphed Chemistry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Qils, Fats and Soaps 1984,
Ii. D.8.

=

18, INDICE DE POLIBROMUROS

18.1. Principio.

El indice de polibromures de una sustancia grass es sl peso
en g de polibromuros obtenidos, en las condiciones descritas
a partir de 100. g de grasa. . .

El método tiene caradcter convencional, por 1o que sus pres-
cripciones han de ser chservadas rigurosamente,

18.2. Muterial ¥ aparatos.

18.2.1. Mairaz de saponificacién, de unos 200 inl, con boca
esmerilada adapiable a un tubo refrigerante de reflujo de
aproximadamente 1 m de largo.

18.2.2, Mairaz aforado de 100 ml.

18.2.3. Matraz erlenmeyer de unos 100 ml de capacidad.
18.2.4. Ampollas-de decantacién de 500 mi. )
18.2.5. . Crisol con place filirante G3, con dispositive para re-

frigerar y kitasato para recoger el filtrado.

18.3. Renctivos.

18.3.1, Disolucién alcohéblica de hidréxido poté.smo 1 N

18.3.2. Disolucidn de Acido clorhidrico 1 N.

18.3.5. Dlsulucmn acuosa de anaranjado de metilo al 0,1
por 100, : ’

18.3.4. Eter etflico, seco,

18.3.5. Solucién acucaa al 10 por 100 de eloruro sbdico.

18.3.6. Sulfato s6dico anhidro.

18.3.7. Disciucién de bromo. Agregar 4 ml de bromo puroc

y seco, enfriados & 0°C, a 100 ml de éier etilico seco, previa-
mente enfriedos a la misma temperatura, Realizer ia adicion
de bromo por pequeflas porciones, dejandolas resbalar por las
poredses del recipiente y agitande en cada adicién. Maniéner
a 0° hasta of momento de su utilizacién.

18.4. Procedimiento.

13.4.1, Preparacién de los a.cxdos grasos, Pesar con precisién
de 10 mg, 5 g de grasa en el matraz de saponificacién. Agregar
25 m! de potasa alcohélica 1 N. Acoplar el refrigerante y ca-
lentar a ebullicion, con una pequefia llama, durante 30 minutos.

A] principio de la calefaccion agitar e] matraz por rotacién
suave, para homogeneizar su contenido, a fin de evitar el sobre-
calentamiento de la grasa: Terminada la saponificacién, separar
el refrigerante. Agregar 50 m! de agua destilada y pasar el con-
tenido del matraz a la ampolla de decantacién, utilizando en
varias veces, 80 ml de mgua en total. Agregar 50 ml de éter
stilico y ligero exceso de &cido clorhidrico 1 N, calculado me-

.enlaces presentes

dianta la adicion.de dos gotas de anaranjado de metilo, Agitar
fuertemente la ampolla para disolver totalmonte loe Acidos
grasos libsrados. Dejar reposar hasta que se separen netamente
ias dos capes. Pasar la disolucidn hidro-akchdlica a otra ampo-
lla de decantacién y extraer nuevamenie con otres 50 ml de
éter otilico, repitiendo la operacion anterior. Reunir los dos
extractos stérecs an una misma ampolla ¥ lavar tres veces,
con 50 mi cada una, con la disolucion de cloruro sddico. En
los tres lavados se gbiendrd una buena decantacién, por ade-
cuada separacion de las doa capaas,

Pasar }a disolucién etéremn a un matraz aforado de 100 ml ¥
completar hasta el enrase con éter etilico. Afadir una pequefia
cantidad de sulfate sddico anhidro fde 1 a 2 g) para asegurar
1a deshidratacion. Tapar el matrez y agitar para homogeneizar,

En el caso de ques la bromacién no vays & realizarse inme-
diatamente, llener ol matraz con COQ o con Nz, tapar y cons
S6rvar en Jugar oscuro,

18.4.2, Bromuracion. Pesar el matraz erlenmeyer de 100 mili-
litros, previamentis secado en estufa y enfriado en desscador. -
Agregar una cantidad de polibromurecs del orden de 0,1 g, ob-
tenidos & partir del mismo aceite u ofro de naturaleza analoga;
pesar nuevamente ol matraz. Los polibremuros han ds estar
perfectamente divididos,

Agregar al mairaz 20 m}, exactamente medidos con pipeta,

" de la disolucion etérea de los &cidos grasos. Agitar para ase-

gurar la disolucién de los polibromuros. Tapar el mairaz e
introdicirlo en hielo fundente duranie 15 minutos, agitanda de
cuando en cuando, para saturar el liquide de polibromuros.

Afadir 20 ml de la disolucién de bromo, poco a poto ¥ res-
balando por la parsd, agitar en cada adicién, cuidande de qua
la temperatura no exceda nunca de. + 2° C. Una vez que se han -
agregado los dos tercios del reactivo, se puede afadir el resto
mas rapidamente, utilizando las Gltimes porciones para limpiar
las paredes dal mairaz. Tapar y dejar en hielo fundente du-
rante 3 horas.

Realizar un ensayo en blanco, en ‘as mismas condiciones.

18.4.3, Filtracién y lavadeos. Al cabo de Ias 3 horas, filtrar
la digalucion de los acides grasos por ol crisol de placa filiran-
te, previaments desecado en estufa a 105°, enfriado en desecador

y tarado. El crisol estard rodeado de hlelo fundente; facilitar
I fillracidén mediante un débil vacio, que serd eliminado antas
de que se consuma el liquido sobre la placa filtrante.

Lavar cuatrc veces la torta de polibremures con disolucion
de polibromuros en éter etflico {0,08 g en 100 ml), enfriada a 0° C.
En los dos primeros lavados utilizar 20 ml cada vez, ¥ en los
dos altimos, 10 m! cada vez. Adicionar esios volumenes des éter -
sucesivamente al matraz donde se ha efectuado la precipita-’
tién, cuidando de lavar bien las paredes y agitando enérgica-
mente pars desprender las particulas adheridas. Después de
efectuar estas operaciones conviene introducir el matraz en
hielo fundents, ¥ no verter el éter en el crisol hasta asegurarse
de haberio enfriade a 0°C. Cuando se opera con aceite de
indice de polibromuros bajo pueden reducirse los lavados a
tres solaments, utilizando en cada uno un voiumen de 10 ml.

18.4.4. Desecacién y pesads. Colocar en estufa los crisoles
y erlenmeyer que se han utilizado en la precipitacidn; elevar
progresivamente la temperatura hasta alcanzar de 95° a 100° C.
Dejar 30 minutos & ceta temperatura; enfriar en desecador y
pesar.

18.5. Cdlculo.
. ‘ P» + Pn
Indice de polibromuros = x 100

~ :

P

P’ := aumento de peso en g del conjunto metraz y crisol, em-
pleados en ol snsayo de la muestira.

P” = pardida de peso en g del conjunto crisol y matraz, em-

pleados en el ensayo en blanco.
-P = peso en g de ]la muestra.

18.8.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-
dard Methods for the Analysis of (ils, Fats and Soaps.
1584, II. D.11.

Referencia.

4 1 INDICE DE DIENOS
19.1. Principio.

El indice de dienos represents la cantidad de iodo expresada
en g equivalente al anhidride meleico, fijado por los dobles
en 160 g de grasa.

19.2. Malerial v aparaios.

19.21. Matraz de 250 ml de boca esmerilada y refrigerante
de reflujo.
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10.2.2, Befio de aceite 0 manta eléctrica.
19.2.3. Pipeta de 26 ml,
10.24. Embudo de separacién de 250 ml.
19.2.5, Matra.z de 300 ml.

10.3. Reacﬂvos

10.3.1, Seolucién al 6 por 100 de anhidrido maleico {pf 52-
54°C), en toluol puro; dejar en reposo 24 horas. Filirar con
papel de filtrado rapido antes de su usa.

18.3.2. Disclucidn de hidréxido sédico N.

19.3.3. Eter etilico.

18.4. Procedimiento.

Filtrar 1a grasa a través de un filtro seco. N

Pesar con precisién de 1 mg aproximadamente 3 £ de matae-
ria grasa en 8l matraz de 250 ml, agregar 25 mi de sohicién de
anhidrido maleico, hervir moderadamente a reflujo durante
3 horas, dejar enfriar unos minutos, agregar a través del refri-
gerante 3 ml de agua destilada, y volver a hervir dyrante
15 minutos. Dejar enfrlar a Ia tempegratura ambiente, agregar
a través del refrigerante 5 ml de éter etilico, y despuds 20 ml de
agua destilade. Quitar el refrigerante y pasar ol contenido del
matraz al embudo de separaciém. Lavar el matraz tres veces,
con 7 ml de éter etilico cada vez, v después otras tres veces,
con 8 ml 'de agua destilada cade vez, incorporando todos los
lavados al embudo de separacion. Agitar y dejar reposar hasta
la separacién de las dos capas. Pasar la capa acuosa al matraz
erlenmeyer de 300 m!. Repetir la extraccion del extracto etéres
contenido en el embudo de separacién, con 25 ml y después
con 10 mi de agua destilada, incorporar la capa acuosa aI ‘ma-
traz de 300 ml, .

Valorar todos los axtractns acuosss reunidos con disolucién
de hidréxido sédico N, usando fenolftialeina como indicador.

Realizar simultdneamente un shsayo en blanco.’

18.5. Cdlcuio.
VoV 12802 N

Indice de die‘ndé =
P

V = yolumén en m! de NaOH empleados en-el ensayo en blanco.
V' = volumen en mi de NaQH empleados en el ensayo de Ia
ETAasa,
N = normalidad en -la. solucién de h1dr6x1do sédico.
P = peso en g de la materia grasa.

19.8. Observaciones.

Es conveniente que el agua empleada sea destilade, recien-
temente hervida y enfriada.

16.7. Referencias.

1. H. P. Kaufmann, J. Baltés. Fette und Seifen 1938. 43, 93.
2. American 0il Chemlsts’ Society: Offzciai and Tentative Me-
thods Ka 12-55.

20. ACIDOS OXIDADOS
20.1. Principio.

" Este método determina los dcidos oxidados contenidos en las

grasas, expresados on materia grasa insoluble en éter de pe-.

tréleo.

Tenjendo caracter empirico, exige observar estnct.amente las
condiciones prescritas.

zo.'g. Material v aparatos. .
‘Matraz de 150 ml, adaptahie a refrigerante de reflujo.

20.2.1,

20.2.2. Ampollas de decantacién de 500 ml.

20.2.3. Estufa estabilizada & 103° C {4+ 2° C).

20.2.4. Crisol de purcefana de 45 mm de alura y 40 mm de
digmetro.

20.3. Reuctwos

20.3.1. Snluc:én atanbhca de hidrdxido potésico, aproxxmada—
mente 2 N. Disolver 112 g de potaga en 500 ml de etanol de 967, y
una vez fria la solucién, enrasar a 1.000 ml con estanol de g8,

20.3.2, Eter de petrdleo 1p. e. 40°4%° C) bidestilado, exenio de
residuo, -

20.3.3. Solucién de 4cido ciorhidrico N.

20.3.4. Eter stilico (C:H:,0, d = 0,712-0, 714,

#20.3.5, Etanol, 95° exento de ecidez,

20.4. Procedimiento.

Tratar 5 g de grasa pesados con una aproximacion de 10 mili-
gramos como en 22(bl4, hasta agolamiente de la disolucion
hidroalcohdlica de jabdn por el éter y los dos primsros lavados.

Colocar la disolucidén hidroasicohdélica ¥ el agua procedente
de los dos primeros lavados del éter en una cApsula de 500 mili-
litros. Hervir hasta que queden eliminadas las trams de éter
disuelto y el alcohol en s5u totalidad.

Trasvasar el conienido de la capsula a una ampolia de de-
cantacién de 500 mi, lavendo la cApsula con pequefias canti-

.dades de agua, procurande gue el volumen total del liguido

en la ampolla sea de 150 ml aproximadamente.

Afadir solucién de acido clorhidrico N en ligero exceso
(51 ml aproximadamentel). Agitar 2 minutos. Después de agitado
no ha de quedar espuma; en caso contrario se anade un poco
mas de acido.

Agregar & la ampolia 100 ml de éter de petrdleo. Agitar 1 mi-
nute. Dejar reposar 12 horas, Decantar el agua acida. Filirar
1a solucién de éter sobre un filiro lento de 80 mm de didmstro.

Los acidos oxidados se¢ adhieren generalmente a las paredes
del tubo y aparecen en forma de una masa roja OECUra. -

Si los acidos oxidados son abundantes, hacer salir el éter
de petréleo por la parte superior de la ampolia, -pars evitar
gue Jos acidos obturen la ilave de salida. Lavar dos veces la
ampeolla de decantacidn con 25 m! de éter de petrdleo y filtrar.
Lavar también con éter de peirdleo el tubo de vaciado de la
ampoila y el embudo, el filirado y el pico del embudc con
porcicnes de 10, 10 ¥ 5 m} respectivamente. Seguidamente dese-
car el exterior del pice del embudo y el del tubo de vaciado
del embudo de decantecion.

Disclver en etanol de 95° por 100 v/v caliente, los Acidos oxi-
dados contenidos en 1a ampolia: Una. vez con 25 ml de etanol
caliente, y otra con 50 m! de etanol caliente. Pasar sucesiva-
mente cada porcién caliente por el filtro. Lavar el tubo de
vaciado de la ampolla, el filiro ¥ el cono del embudo con por-
ciones respectivas de 5 m! de etancl caliente, recoger Ia.s s0-
juciones alcohélicas en un vaso ds 400 mi.

Evaporar el etanol hasta un volumen muy pequeflo {algu-
nos ml,

Transvasar cuantitativamente el reaiduo a un crisol de por-
celana tarado, utilizando pequeiias porciones de éter etilico (asi -
se evitan jas dificultades presentadas por la evaporacidn del
alcohol, tenfendo este disolvente tendencia a subir por las pa-
redes del crisol). :

Comenzar la éveporacién al aire libre. Terminarla en bafio
de ague hirviente, hasta la desaparicién de los olores de dter
¥ alcohol ¥ la aparicidén de un olor acre. N

Colocar el crisol en estufa a 103°C {4 2° C), durante media
hora. Pasar a desscador con acido sulfirico durante 15 minutos
¥ pesar. Repefir sucesivamente estas operaciones hasta pesada
constante con una precisién de 1 mg. La ultima pesada repre-
senia o] peso de los Acidos oxidados mas el de las sales mine-
rales arrastradas con los dcidos oxidados.

Calcinar el residuo, dejar enfriar el crisol v pesar.

20.5. Calcuio.

100 (P — P™)
Tanto por ciento de Actdos oxidados =
P

P’ = peso en g de los acidos oxidados, mas las sales minerales.
P” = peso en g de las sales minerales.
P = peso en g de la muesira tomada para analisis.

20.6. HRefarencias.

.1_, International Union of Pure and Applied Chemistry Sian-
dard Mathods for the Analysis of Oiis Fats and Soaps. 1964,
il. D.az.

2. Institutc de Racionalizacién de! Trabajo. Una Norma Espa-
fiola 55.008.

2t. INDICE DE PEROXIDOS
21.1. Principio.

Se denomina «indice de perdxidos+ & los miliequivalentes de.
oxigeno activo contenidos en un kilogramo de la materia ensa-.

-yada, calculados a partir del yodo liborado del yoduro potdsico,

operande en las condiciones gue se indicen en is metddica.
Las sustancias que oxidan el yoduro potédsico en las condicio-

nes descrilas se supons son perdxidds u otros productos simi-

lares de oxidacién de la grasa, por lo que el indice obtenido
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puede tomarse, sn uhe primera aproximacion, como una sxpre-
sion cuantitative de los perdxidos de la grasa.

21.2, Mafarbut y ﬁpuratos.

21.2,1. Navecillas de vidrio de aproximadaments 3 ml para
pesada de la grasa.

21.2.2, Matraces con tapén esmerilado, de aproximadamente
250 ml, previamente secadoa R4 ilenos d? gas inerte (anhidrido
carbénico o nitrégenol.

213, Reactivos,

21.3.1. Clorofurmo. para anglisis, exenio de oxigeno por bar-
botac de una corriente de gas inerte puro ¥ seco.

21.3.2. Acido acéticc glacial puro exento de oxigeno como’

gn 2.3.1,

21,33, Soiucion acuosa saturada de yoduro potésu:o exento
de vodo y yodatos.

21.3.4. Soluciones acuosas de tiosulfato sédico 0,01 N ¥
0,002 N exactsmente valoradas.’ :

21.3.5. Solucidén indicadora de almidén al 1 por 100 en agua
destilads,

214. Procedimiento.

Tomar un matraz con cierre esmerilado, de unos 250 ml, pre-
viaments seco, ¥ Hlenar con un gas inerte, puro y seco {(anhidri-
do carbdnice o nitrdgenc?. Introducir tan ripidaments como
s¢ puedas le musstra del aceite que se desea ensayar, definida
en funcion de los indices presumidos {ver 21.8.1).

Agregar 10 mi de cloroformo, en el cual ae disuelve réApida- -

mente la grasa por agitacién, 160 ml de éAcido acético glacial
y 1 ml de una disolucién acuosa de yoduro potasico.

Cerrar el matraz y mantener an agitaciéon durante un minu-
to, Imprimiéndole un suave movimiento de rotacidn, conservan-
dolo después en la oscurided durants 5 minutes; transcurrido
este tiempo, agregar 75 ml de agus, agitar vigorosaments y va-
lorar el yodo liberado con una disoluciéon de. tiosulfato 0,002 N,
para los aceites de indices inferiores o iguales a 20 y 0,01 N
para los indices mdas elevados.

Paralelamente, se efectia un ensayo testigo, sin aceite, gue
debe dar un indice nulo.

21.5. Cdleulos.

Ei indice de perdxidos se expresa en miliequivalentes de
oxigeno por kilograrno. de muestra. vy se calculars aplicando ia
Térmula siguiente:

VN - 1.000
IL P rrm——————
/ )24

V = tiosulfato, en m], consumido en la valoracién.

N =x normalidad de ia solucidn de ticsulfato.

P = peso, en gramos, de la muesira de grasa tomada para le
determinacicon.

21.4. Observaciones,

21.8.1. Peso de la muestra. La foma de las muesiras para
el ensayo se efectuarq tomando una cantidad de grasa de
rcuerdo con el indice de perdxidos que se presupone y gue se
indica en ¢l cuadro siguients:

Peso de Ia
muestra en g,

Indice que
8¢ presupone

De 2,0 2 1,2 ,
De2ie 30 Del1,2a0,8
De 30 a 50 De 0,8 n 0,5
) De 50 a 100 De0,5a0,3

|
oz |
|

21.6.2. Para la expresién del indice de peroxidos ss han
propuesio otras’ unidades distintas a la adoptada en esta nor-
ma y que suelen ser utilizadas, en algunos casos, presentan-
dosa a confusiones en la interpretacién de resultados. Para
evitar estos errores y los inconvenientes que pudieran deri-
varse de los mismos, en los informes analiticos debéré indi-
carsa siempre la unidad en la gue se expresa el indice.

Para facilitar el paso de una unidad a otra, se indican a

continuacion, loa factores de conversién por los que deberd

muiiipiicarse, en cada caso, ia cifra dei indice, expresado em
una determinada inidad, para obtener la cifra equwalente en
la unidad que se defme en 211,

Factor de con-

versién pars
calcular el in-
dice sxpresado
en miliequiva-
Indice de peroxidos egpresado en lentea de oxi-
geno activo
por kilogramo
de graas
al Microgramos de oxigeno a.cti\m POT gramao
de grasa . e 0,125
bl Gramos de oxigeno activo por kﬂogramo de
BYBSB iverusiecimisicrarintsasisrnasrnrismitnsensinses ressirns 125
¢} Mililikros de solucion de tiosulfato sédico |-
0,01 N por kilogramo de grasa ................. 0,01
dy Mililitros de solucién de tlosulfato sddico
. 0,01 N por gramo de grasa ...... 10
el Mililitros de solucidn de tiosul.fatu sédico
0,002 N por gramo de Zrash ..........ceeieeeess 2
f1 Milimoles de oxigeno activo por kilogramo
de BrBSA ......ocviiiesereiieeiieenrenanin e mnemarsens 2

21.7. Referencias,

1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa-
nola 55.023.

2, Internationsal Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-'

dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soaps 1984,
1I. D.13.

22(a). INSAPONIFICABLE
(Método éter de petréleod

22(a}.1. Principio.

Se entiende por insaponificable el peso en g de sustancias
no saponificables, insolubles en agua y solubles en el disol-
vente utilizade en la determinacidén, contenidas en 100 g de
grasa,

El método es aplicable a todas }a.s materias grasas. Su exac-
titud es sdlo aproximada para aguéilas grasas con un conte-
nido de insaponificable muy elevado.

22{a).2. Material y aparaios.

22(a}.2.1. Matraz de fondo plano,
refrigerante de reflujo.

22(a).2.2. Refrigerante de reflujo.

22(a}.2.3. Embudos de separacidn de 500 ml.

22(a).2.4. Estufa graduable a 103° {+ 2° C).

de 200 mi, adaptable a

22{a}.3.

22{a}.3.1. Solucién de hidréxido potasico, alcohélica, 2 N, en
etanol, de 85 por 100 v/v.

22{a}.2.2, Etor de petrdleo {p e. 40°-60°; indice de bromo, 1},
redestilado y exento de residuo.

22{a).3.3. Etanol al 50 por 100 en volumen.

22(a}.3.4. Agua destilada

Reactivos.

22{a}.3.5. Solucién de helianiina al 1 por 100.
22{a).3.86. Solucién de Acido clorhfdrico 0,1 N.
22.(a}4. Procedimiento.

Eliminar el agua de Ja muestra por decantiacién y filtracion
sobre papel, efectuadas a una temperatura ligeramente supe-
rior al punto de fusién de determinados componentes sélidos
que hubieran podida separarss de Ia materia grase fuida.

Pesar on el matraz 5 g de materia grasa, con una aproxima-
cion de 0,01 g.

Afniadir 50 mi de solucién aicohohca de potasa 2 N. Adaptar
refrigerante de reflujo. Calentar una hora con ligera ebuili<
cion, Separar 1a fuente de calor. Agregar por la parie sugerior
del refrigerante 50 ml de agua destilada y agitar. Dejar enfriar.

Transvasar el contenido del matraz a un embudo de decan-
tacién, aclarar y arrastrar las 10itimas porcicnes lavando el
matraz varias veces con 50 ml de éter de petrdieo en total.

Agitar enérgicamente durante un minuto, Dejar en reposo
hasta la complets separacién de las dos fases. Pasar a un se-
gundo embudo de decantaciém la fase jabonosa. Exiraer ésta
con otfos 3 mil de Ster de pesitrdleo; decantarla de nuevo y
volver a extraer con 50 mi de éter de patroleo.

Reunir las tres fracciones etéreas en un mismo embudo de
separacion vy iavariasg ires veces seguidas, utilizands cada vez
50 ml de etanol al 50 por 100 v/v. Transvasar la solucién de éter
de petréleo a un pequefio matraz de cuelio corto, previamente
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tarado ¥ ehmlma.r el dmolvante por destilacion en baifio da agua
hirviendo,

Spcar colocando el matraz en posicién horizontal en una
estufa regulada a 103° durante 15 minutos, Dejar enfriar en
desecador v pesar. Repetir la operacidn hasta que las pérdidas
entre daos pesadas consecutivas sean infericres a 0,10 por 100.

Incinerar las sustancias insaponificables ohtenidas, y si de-
ian cenizas, dosificar su aicalinidad en presencia de heliantina
con une solucién ds Acido clorhidrico 0,1 N (1 ml de esta so-
lucién representa 0,032 g de jabdn de.potasa, qus hay que de-
ducir}.

22{a),5. Cdlculo. _
Calcular el insaponificable expresado en porcentaje.

R
100 i

22{(al).5.1. Insaponificable % =

P

22(a)l.5.2, En el caso de haher mcmerado el residuoc y valo-
rado con KOH alecohélica 0,1 N.

100 (P — 0,32 N V}

Insaponificable % =
- P
P’ = peso en g del residuo.
P = peso en g de la muestra.
N = normalidad exacta d¢ la solucidén acunsa de CiH 0,7 N.
V = volumen en ! de CIH 0,1 N utilizados.

22{n).8. Observaczones

22{a).8.1. En los cert:flcadoa de analzsis indicar: Método del
éter de petrdleo.

22{a).T. Referencias.

1. Infernational Umon of Pure and Apphed Chemistry. Stan-

dard Methods for the Analysis of Olls, Far.s and Scaps.

1984, II. D5,
3. Instituto de Ramonahzacxén del Trabafo Una Norma Es»
pafioia 30.305. '
35(b}, ‘INSAPON!’FICABLE'
Método éter etilical
az2{b}.1. Principio.
Como 22{a).1.
22(b}.2. Material y nparatos.
Como 22(a).2.

22(b).3. Reactivos.

22{b).3.1. Solucién etandlica de hidréxide potdsico, aproxi-
medamente 2 N, en etanol de 85* v/v,

2{b).3.2." Solucién acuosa de h1drdxzdo poté.s;co aproxima-
damente 0,5 N,

2a({b}.3.3. . Eter etihco neutro. recién destllado y exento de

residuo. -
22(b}.4. Procedirmiento,

Eliminar el agua de la muestra por decantacién y filtracién
- sobre papel, efectuadas a wna temperatura ligeramente supe-
rior al punte de fusidn de determinados componenies solidos
que hubleran podido separarse de la materia grasa. fluida.

Pesar en el matraz, con una precisién de 0,01 &, aproxima-
damente, § g de materia grasa. Saponificar como en 22{a).4.

Separar la fuente de calor. Desconectar el refrigerante. Trans-
vasar el contenido del matraz a und ampolla de. decantacién.
Lavar con 100 m] de agua destilada,

Enjuagar el matraz y el refrigerante con 100 mi de éter eti-
lico, ¥ pasarlos a la ampoila; tapar y agitar vigorosamants,
micntras el contenido estd ligeramente calients. Dejar -en re-
poso hasta separacién nitida de las dos capas. Si aparece una
emulsién persistente causada por una alcalinidad fuerte _del
medio, afiadir unas gotas de &cido clorhidrico N.

Separar la capa alcoh6lico-acuosa y vorterla en el matraz
empleado en la sapanificasiéa.

Pasar la capa etérea a una segunda ampolia de decantacién
conteniendo 40 ml de agusa.

Tratar 1a solucitn: slcohélco-acuosa de jabén dos veces més,
con. porciones de 100 ml de éter etilico. Reunlr las tres frac-
ciones etéress en la sagunda ampolla de decantacion. Si las
fracciones etfreas reunides contuviesen materias séldas em

_sugpensidn, filtrar ¥ lavar cuantitativameme el filiro gon un
poco de éter,

Girar, sobre sf misme, sin' sacudidas viclentas, la ampolla
que contiene el éter ¥y los 40 m! de agua. Una vez separadas
las dos capas, eliminar la capa acucsa. Lavar la capa stérea
dos veces, con 40 ml de agua cada vez, agitando enérgicamente.
Después, laver sucesivamente con 40 mi de solucién de potasa
acuosa 0,5 N, con 40 mi de ague, ¥ de nuevo con 40 ml de
solucién acuosa de potasa 05 N, y, por lo menos, dos veces
con 40 ml de agua. Continuar, los lavados con agua hasta que
las aguas de lavade no den coloracion rosa e la fenolftaleina.

Transvasar cuantitaiivamente Ia solucidn etéres a un mairaz
taredo de 200 ml, después de reducirla a pequefic volumen por
svaporacion. Agregar 6 ml de acetana y eliminar completamente

" el solvente volitil, por medio de una lgera corriente de aire,

estando el matraz casi sumergido en un bafioc de agua hirvien-
do, en posicién oblicua ¥ haciéndole girar., Terminar el secado
en estufa a 103° C, como en 22{a) 4,

Daspués de pesar &l residuog, disolverlo en 20 ml de etanol
de 85 por 100, v/v, recién destilado y neuiralizado; valorar con
solucién alcohdlica de hidréxido potasico 0,1 N en presencia de

fenolftalefina; si el volumen utilizado de solucién alcaline es
superior & 0,2 ml;, repetir todo el procedimiento.
A -,
22(b:.5. Cilculo.
Calcular el insaponificable expresado en porcentaje.
. 1o P
Insaponificable % == ——
P
P’ = peso en g del residuo.
P = peso en g de la muestra. .
22 [h] 8. Qhservaciones. _
En 10:5 certificados de anAlisis indicar: Meétodo del é&ter de
petraleo. - :

22{h).7.. Referencias.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-
dard Methods for the Analysiz of Oiis, Fats and Soaps. 1964.
1I. D.5.

2. Institute de Racionalizacién dal Trabajo. Una Norma Espa-

foia 30 305,

23. INDEICE DE ESCUALENQ EN ACEITE DE OLIV"A
231, ’

Se entiende por indica de escualenoc el numero de g de ests
hidrecarburo contenido en 100 g de aceits,

* Este método determina el indice de cscualenc del dceite de
olive, 0 el de sus mezclas con otros aceites vegotales de coinpo-
sicién anéloga.

Los resultados obtenidos con otros aceites vegetales, con un
contenido’ en insaponificable muy diferents al del aceite de oli-
va, sa admitiran con reserva, no dando por segura la cifra obte-

. Prineipio.

nida sin asegurarse de que la separacién cromatografica de la -

fraccién de hidrocarburos se ha verificado correctamente, com-
probéndose en todo caso la ausencia de esterinas, que garantiza
en clerto modo la buena marcha de la dperacién.

23.2. Mauaterial v aparatos.

23.2.1. Matraz de saponificacion, de fondg planc, de 100 ml,
con refrigerante de rellujo, constituido por un tubo de 1 m de
longitud.

23.2.2, Ampo%ia de extraccion, de 500 m! de capacidad.

23.2,3. Aparato de destilacién, con ajustes osmeriiados y con

m~traz de 100 a 150 ml de capacidad.

23.24. Kitasato, de 250 ml.

23.2.5, Tubo de vidrio para la columna de ahbsorcién ‘croma-
tografica, con un didmetro interior de 13 mm y longitud aproxi-
mada de 400 mm. Debera llevar en su extremo inferior un es-
tranguiamiente o dispositivo para retener el algodén o lana de
vidrio que soporia la alimina; la parte superior ird provista

‘de un tapdn de corcho o vidrio con ajustie esmerilado, atrave-

sado por un codo destinado a adaptar una pera de goma,
23.28. Embudo de vidrio de 4 cm de didmetro, aproxnnada-
mente.
23.2.7. Matraces erlenmeyer, con tapén esmerilado, de 150 ml,
provistos de un codillo para destilacion.
© 23.28, Buretas. Una de 25 ml, conirastada, graduada en dé-
cimag, vy otra de 50 ml, gruduada en décimas.

23.3. Reactivos. .

23.3.1. Hidréxido potésico; reactivo para anélisis.
23.3.2, Etanol de 88° exento de aldehidos.

23.3.3. Eter de petrdleo para analisis, p. e. 35°-50° C,
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23.3.4.

Disolucién de fenolftaleina al 1 por 100 en etanol

de 98° ’

23.3.5. Disolucién alcohdlica de hidréxide potésice 0,5 N.

23.3.6. Sulfato sédico, anhidro.

23.3.7. Oxido de aluminio, para analisis cromatograficos.

23.3.6.- Benceno, reactivo para andlisis,

23.3.9. Cloroformo, reactivo para anélisis.

23.3.10. Reactivo de Hanus. Se prepara como en 18(b}.3.5.

23.3.11. . Disolucién de icduro poifésico al 10 por 100, exento de
iodato. o

23.3.12. Indicador engrude de almidén,

23.3.13. Disolucién de tiosulfato sddico 0,1 N.

23.4. Procedimiento.

23.4.1. Primera saponificacién. Pesar 10 g de aceite en un ma-
traz de 100 ml. Adicionar una disolucién preparada disolviendo
3 g de hidréxido potéisico en 40 mi de etanol de 98° -En general
debe fomarse una cantided de aceite que contenga de 30 a 40 g
de escualeno, Colocar e} refrigerante y hervir durante una hora.

Verter 1a disolucién de jabdn, tedavia callents, en una ampo-
lla de extraccién de 500 ml; enjuagar el matraz con 100 ml de
éter de petréleo e incorporarios a la ampolla. Enfriar la ampolla
¥ agitar Iuertements. Debe formarse una disolucién homogénea.
Agregar 4 ml de agua. Dejar reoposar hasta la neta separacion
de 1as dos capas, aproximadamente dos horas. .

Separar la capa alcohdlica inferior. Pasar la capa etérea al
maltraz de destllacién y destilar el éter.

23.4.2. Segunda saponificacion. El residuo insaponificable ob-
tenido hervirlo con 10 mi de potasa alcohdiica 0,6 N, durante
20 a 30 mlnutos, bajo refrigeranie de reflujo. Pasar la disglucidn
alcohélica & la ampolla de extraccién; agregar 50 ml de éter
de petréleo y 10 ml de agua. Dejar reposar hasta separacién de
las dos capas; susele bastar con dos horas, aungue es mé&s prac-
tico dejar eatar durante una noche. Separar la capa etéres v la-
varla con alcohol de 50 por 100, adicionado de unas gotas de fe-
nolftaleina, hasta eliminacién total de 4leali. Secar con suifato
sodico anhidro en la misma ampolla de extraccion; suele bastar
con 0,5 a1g.

Pasar la disolucién de éier de peirdleo por un filtro seco, re-
cogiendo el filtrado en un matracito, tarado de 100 a 150 ml.
Lavar la ampoila de extraccién con 5 ml de dter de petréleo, que
se hacen pasar por el mlsmo filtro. Lavar éste con dos porciones
mas, de 5 mt cada una, de éter de petréleo, Destilar el éter. Se-
car el residuo a 100° C, ¥ una vez seco, pesar. Este residuo insa-
ponificable contiene la totalidad -de los hidrocarburos existen-
tes, y una parte de las esterinas, ademas de otros compuestos
solubles en el &ter de petréleo. '

23.4,3, Separacion cromatografica. Cargar el tubo de vidrio
destinado a la colurane de abscrcién con 6xido de aluminio hasta
una aitura de 10 cm. Ei llenado puede hacerse en seco ¢ ¢n ha-
medo. Una vez cargada colocar un disco de papel de filiro en-
cima de la alimina, montindose el conjunto ssglin se indica en
23.3.5 y 23.3.8. Agregar benceno por la parte superior de la co-
lumna, forzdndolo a pasar con una ligera presién reatizada con
la-pera de goma, hasta empapar !a columna, bastando para elio
unos 20 a 25 mi,

Absorbido ¢l benceno por la alumlna, y restando sobre ésta
una pequefia capa de disolvente, agregar el insaponificahle di-
suelto en 10 ml de henceno. Lavar el matraz con 5 m! de hen-
ceno, e incorporario & la columna, Antes de que hayan desapa-
recido las ultimas porciones de benceno, se agregan 55 ml de
éste, ¥ continta el desarroilo, manfeniendo la presién necesaria
para que el eluyente fluya de Ia columna en la proporcién de
2 m! por minuto aproximadamente. :

Observar liquido recogido y columna bajo la Iuz de Wood.
La disolucién no deberd presentar fluorescencia marcada, como
tampoco &1 liquido contenido en la parte inferior de la columna
en uha altura de 2 a 4 cm.

Pasar ei liquido eluido a4 un matraz de 150 ml, previamente
tarado. Destilar el benceno. Secar el residuo a 100° C y pesar.

23.4.4, Valoracion del escualeno, Disolver el residuo anterior
en el mismo mairaz con 5 m! de cloroformo; y adicionar 0,2 ml
de reactivo Hanus por cada miligramo de sustancia pesada. Ce-
rrar el rlatraz con el tapén de vidrio. Dejar en reposo en la
oscuridad durante 15 minutos. :

Afiadir 5 ml de disolucién de ioduro potAsico al 10 por 100, ¥
50 ml de agua, Valorar ol exceso de iodo con ticsulfato sddico
0,1 N, con engrudo de almidén como indicador.

23.4.5. Ensayo en blanco. Realizarlo on las mismas condi-
ciones,

23.5. Cadlculo.

3420 N (V' — V)

Indice de escualeno =

)

N = normalidad del tiosuifato sédico.

V = volumen en ml de tiosulfato sidico 0,1 N utilizados sn el
ensayo musstra. B

V' = volumen en ml de tlosuifato sédico 0,1 N utilizados en el
ensayo blanco.

P == peso en g de 18 muestra de aceite.
23.6. Referencias.

1. I Fitelson. J. Asa, Off, Agr. Chem. 1043, 26. 400.
2. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa-
nola 55.038. ’

24(a). DETERCMR!NACION DE LA FRACCION DE ESTEROLES POR

OMATOGRAFIA EN FASE GASEOSA

24({a).1. Principio.
Se aisla la fraccién de esteroles de una materia grasa y se
geparan sus componentes con fines cualitativos ¥ cuantitativos.

El procedimientns consta de tres fases:

1 " Saponificacién de la grasa y extraccion de la materia
insaponificable.

2} Aislamiento de la. fraccién de esteroles por cromatografia
en capa fina. B .

3} Separacién de los componentes de la fraccién de esteroles
por cromatografia gaseosa. - '

24{a).2. Muoterial y aparatos.

24ta).2.1. Estufa de desecaclén con regulacién automatica de
tomperatura. .

24(a}).2.2. Egquipg de preparacién de las placas para cromato-
grafia en cape fina. )

24(a).2.3. Placas de vidrio de 20 X 20 X 04 cm ¥ 20 X § X 0,4
centimetros. ‘

24(a).2.4. Cubeta de vidrio, con su tapa, para el desarrolio de
las placas.

24{a}.2.5. Pulverizador para la aplicacién del reactivo de re-
velado a las placas.

24(a).2.8. Cromatografo de gas, con un sistema de deteccién
sensible, preferiblemente de lonizacién de Hama de hidrégeno,
provisto de columna e inyector de vidrio con el fin de evitar el
contacto, a elevada temperatura, de las sustancias a ser investi-
gadas con acero inoxidable y otros metales,

24{a).2.7. Columna de vidrio de unos 2 m de longitud (diame-
tra exterior, 7,5 mm; didAmetro inierior, 2,5 mm) con relleno de
pilicona OV-i7 al 2,5 por 100 sobre Chromosorb-G, 80/100 malilas
(ver 5.1}, En el caso de que se prefiera proceder a la prepara-
ci6én de la columna, se seguiran las instrucciones que se citan
en 4.2.1.

‘24ta).a,

24{a).3.1. Disoluciones alcohélicas de hidroxide potésico con
concentracionss aproximadas 3 N, 1 N y 0,1 N. La cantidad ne-
cesaria de hidréxido potésice se disuelve en la menor cantidad
posible de agua destilada y se diluye con aicohol etilico de 86°,
exento de aldehidos hasta el volumen elogido. La pesada de po-
tasa se haré teniendo en cusnta que 1.000 ml de disolucién nor-
mal requieren 70 g de products comercial de la calidad indicada.

24{a).3.2. Eter de petréleo.

24{a}.2.3. Alcohol etilico exento de aldehidos.

24{a).3.4, Gel de silice G -Merck». )

24{(a}.2.5. Rodamina &G al 0,001 por 100 en stanoi del @0 por
100. Se puede emplear cualquier otro colorante que no reaccione
con los esteroles, como, por ejemplo, diclorofluoresceina.

24{n}.3.6. Cloroforma. )

24{a).3.7. Colesterol purisimo en disolucién al 10 por 100 en
cloroformo.

24{8).3.5. Chromosorb-G B80/100 mallas, pudiendo también
emplearse Chromosorb-P o W, de la misma finura de grano
{ver 5.2). . ,

24(a).2.9. Silicona OV-17 o SE-52.

24{a).3.10. Cloruro de metileno Q. P.

24{a}.3.11. Eter etilico. :

24{a}.3.12, Colesteral, . patrén cromatografico, - disolucién al
2 por 100 en cloraformo. .

24fa).4. Procedimiento.
24{a}.4.1, Alslamiento de Jos esteroles:

Preparacién de las cromatoplacas.—Pesar la cantidad necesa-
ria de gel de silice en un vaso forma alta de 250 ml, agregando,
aproximadaments, dos veces su peso de agua destilada ¥ agitar}-
do, con una varilla de vidrio, hasta formar una pasta homogé-
nea; 23 g de gel de silice y 80 ml de agua son suficientes para
la preparacién de doa placas de 20 por 5 cm ¥ cuairo placas de
20 por 20 cm. Pasar la pasta al aplicador y extenderla sobre 1as

Reactivos. ’ -
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placas con un especor de 0,25 mm. Dejar lag placas al aire hasta
observar que Ia superficie estd seca, ¥y a continuacién mantener
en estufa de 105-110° C durante dos horas. Guardar en desecador.

Preparacidén de los asteroles.—En un mairaz, provisto de un
refrigerante de reflujo, se pesan, con exactitud del miligramo,
5 g del cuerpo graso que se ha de ensayar y se afladen 50 ml de
disolucitn alcohdlica de potasa 2N, hirviendo durante una hora,
Afadir, por la parte superior del refrigerante 5¢ mi de agua

destilada y agitar. Dejar enfriar y trasvesar el contenido del

meatraz & una .ampolla de extracciéon enjuagando el matrez con
éter de petréleo, operando varias veces con 50 ml en total ¥ se
trasvasa & la empolla de exiraccidn. Agitar enérgicemente du-
rants un minuto para asegurar un contacto intimo entre el éter
de peiréieo ¥ 1a disolucién jahonosa. Dejar reposar y, cuando las
dos fases sstdn completemente separadas, trasvesar la disolucién
jabonosa a una segunds ampolla de extraccion, Tratar de nuevo
can 50 ml de éter de petrdleq,. dﬁcauta.r ¥ hacer un tercer trata-
miento de la disolucién jabonoss con otros 50 mil de &tar da pe-
tréleo. Las emulsiones que excepcionalmemte se presentan, se
destruyen afiadiendo pequefias cantidades de alcohol o de lejia
de potasa concentirada. Las tres porclones de éter de peirdleo 5o
refinen sn una misma ampolia, se las lava, tres veces seguidas,
con porciones de 50 ml de alcohol etilico al 50 por 100 {sn volu-
men). Se tragvasa la disolucién de éter de petrSlec a nn pequedo
matraz, 5 elimina el disolvents por destilacién y se deseca en
estufa de vacio a una temperatura que no sobrepase los 50-60° C,

Disolver el insaponificable extraido en diez veces su peso de
cleroformo, siendo, normalmente, suficiente 0,5-1 ml {ver 5.3),
Depositar 18 gotas de 3-4 p] conteniendo aproximadamente 300-
400 xg en una placa de 20 X 20 om, a distancias de 1 cm. Dejar
ung distancia de 2 cm & partir del borde interior y, come mini-
mo, 2,5 cm a partir de los bordes laterales. Dapositar coma refe-
rencia una cantidad aproximade de 35 ng de colesterol disuelto
en unas diez veces su peso de cloroformo, & una d:stancia de
1 cm de los extremos laterales,

Introducir en la cubeta el liguido de desarrallo necesario, bien
sea cloroformo o mezcla hexano-éter, hasta una situra de t em;
se tapa la cubeta y se deja en reposo durants unas tres horas,
con el fin de lograr el equiixhno Hquido-vepor en el interior de
la cubeta.-

Iniroducir la placa en la cubeta; ponsr la tapa y esparar el
degsarrollo hasta que i frente liguido se hays situado & una
distancia 'de 0,5 a 1 cm del Emite supoerior de la placa. Sacar la
placa de la cubeta y defar que se evapore el disolvente a la
temperatura de la habitacidn. Pulverizar la placa con un resc-
tiva de revelado- {24in).3.5!} y examinar el cromatograma bajo
una idmpara de Wood.

Localizar la posicidn de los esteroles por medio del colesterol
de referencia y marcar gsta mancha con una aguja. Rascar la
silice contentendo la mancha marcada e introducir el polivo en
un erlenmeyer de 25 ml. Afiadir 5§ ml de cloroformo y hervir en
hado da egua. Filtrar el extracto en cloroforme, sacar el gel de
sflice del filtro y repetir la ebullicién con otroes 5 ml de clorofor-
mo. Repetir este fratamiento tres veces. El cloroformo de los
tres extractos reunidos se elimina en evaporador rotatorio, al
vacio. El resfduo sélido se disuelve en unos cuantos mililitros
de cloroformo, slendo esta dizoluciém la que se inyecta en el
cromatografo, ’

24{a) 4.2. Cromatografia gaseoss de los esteroles:

Preparacitn del relleno de la columna: Pesar 500 mg de sili-

cona en un matraz de fondo redondo de 28 ml, afiadiendo 75
mililitros de cloruro de metileno y dejando en reposo el tiem.
po necesario hasta conseguir la disoluclén de le goma. Afladir
10 g del soports, canvenientsmenta prsparado Iver 24(a).5.21,
mplicando succi6n al matrez con el fin do eliminar el aire re-
tenido por el soporte; se aglia susvements durants ungs minu-
tos. Interrumpir el vacio y dejar reposo la suspensién du-
rante unos quince minutos, agitando de cuando en cuando,

Disponer un embudo de 12 cm' @, con un filtro de 24 cm &,
pobre una campana graduade de 100 ml. Pasar la suspsnsidén del
matraz al filtro tan cuantitativamente como sea posible y dejar
filtrar 45 ml de disolucién. Pasar rdpidamente el residuo que
queda en el filtro & una céipsula de porcelana. Secar durante
doce horas a 80°C en una estufa de desecactén, quedando asi
listo el relieno para su imtroduccién en la columna.

A_néhsm cromatografico:”

Las condiclones de trabajo dependerdn del aparato utilizado,
columna, atc. Sin embarge, puedée considerarse gue la” opara-
citn marcha satisfactoriamente si se registra para el colesterol
un pico slmétrico, sin la aparicién de «cvlaz» y la resolucidn
del estlgmasterol-camposterol no ‘es inferior a 0,8 {ver 24(a).5.4].

Normalmente, el méaximo del pico del golsstero}l se sucle re:

. gistrar, siarnxhn&damenté. & los 20 minutos de la inyeccién, pero

puaden producirse -retrasos mayores gin que afecte a la eofica-
cia de la operacién.

A titulo de orientacién, se indican las condiciones de trabajo
airededor do las cuales ge suelen encontrar los valores Sptimos
en la mayoria de los egquipos utilizados en los laboratorios, de-
biendo ser modificados, sn cada caso, hasta encontrar una res-
pussta satigfactoria.

Temperatura de la columna: 240° C.

Temperatura de} inyector: 280° C.

-Temperatura del detsctor: 280° C.

Flujo de gas portador {(nitrégeno, 30 mi/minuto).

Inyeccién de la muesira.—Se inyecta, aproximadamente, 0.5 pl
de la disolucidn de esteroles em cloroformo, debiendo contener
esta disolucién de 10 & 20 pg por ml,

Como referencia, se utiliza una disclucién de colesterol, cro-
matograficaments pure. La idemtificacidon de esteroles se bhace
con més precisién, determinando los tiempos de retencién refe-
ridos al del colesterol, tomado como unidad. :

241p).5. Observaciones,

24{a).5.1. La utilizacién de la fase fija OV-17 que se reco-
mienda no es, desde luego, esencial en la aplicacién de la me-
tédica, pudiendo ser empleadas otras fases de las muchas que
pe encueniran actualmente disponibles en el comercio, como son,’
por ejemplo, SE-30, SE-52, etc., e incluso otras que puedan apa-
recer em o] fuluro y que se comporten més eficazmente en el
problema. Del mismo modo, el saporte no tendri, necesariamen-
te, que ser e} que se indica, pudiendo elegirse cualquier otro
que tenga-un comportamiento satisfactorio.

Lo fundamental es que los resultados satisfagan el minimo de
aficacla que se establoce en 24{n) 4.2,

241{a).5.2. Estos productos vienen normalmente preparados
para su utilizacién directa, hablendo sido sometidos a lavados
acidos para la elimingecién del hierro v a un {ratamiento de sila-
nizacién para la inecilvacién de la superficie; esto ultimo se
realiza con dimetildiclorosilano y con hexametildisilazano. i

Un Chromosorb no tratade de esta forma debe ser sometido,
sntes de su utillzacion; s estes tratamientos.

24{a}.5.3. S{ no se dispone de cloroformo de celidad adecuada
puede sustituirse por una mezcla de 2 vol de hexano y 1 vol de
otsr etilico, que se utilizard también como lquido de desarrollo.

24(a).54. La resolucién se calcula per la férmula usual:

2 {dg"‘—dﬂ
RS = e
ba+ My

glendo- d; ¥ d; = distancias, en el registro, del maxxmo de los
picos al frente de sallda del disolvente.

by ¥ Ih = bases de los picos.
24(a).8. Refsrencias.

1. Instituto de Racionalizacién deil Traba}o Una Norma Espa-
fiola. 55.019.

DETERMINACION CUANTITATIVA DE ESTEROLES

24(b).1. Principio.

Los esteroles se determinan ﬁaﬁmétricammte, precipitindo-
los como digiténides insolubles a partir de una solucién alcohd-
lica de la grasa sapomfmada., para lberar los estercles com-
binados.

24(b).2. Material ¥ aparofoa.

24(bl3, (1, 2y 3. Como 24{w).2 (1, 2 ¥ 3.~
24(h}).24. Crisol de placa flitrante, G4.

24(b).3. Reactivos.
24(b}.8.1. - Disolucién acuosa de hidréxido potasico, aproxima-

243,

daments, al 40 pol 100, p/v.

24(h).3.2. Disolucidn digitonina al 1 por 100, p/v. en etanal
de 85 por 100 v/v.
24(b1.3.3. Etanol de 85 por 100, v/v.

24(b).4. Procedimiento.

Si «5» e el tanto por ciento, p/p; previsible de estéroles an
la muestra, pesar exactamente, con aproximacién de 0,1 por 100,
&/8 g, aproximadamente, de grasa.

Agregar 3/ ml de disclucién acuosa de hidrdxido potasico, ¥
despuss 7/ ml de etanol de 5 por 100 v/v. Adaptar el refrige<
rante de reflujo, ¥ calantar a eébulliclén suave, sobre baflo de
agua hirvients, agitando de vez en cuando, hasta saponificacitn
completa (ifquido homogéneo) Continuar calentando de 16 a 20
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minutos. Agregar 60 ml de agua destilada. y, aproximadaments,
180 ml de stanol de 85 por 100 ¥/v, Ca,lentar ¥ maniener a, apro-
ximadamente, 50°C, - .

Agregar de 25 a 30 ml de disolucidén etsnlﬁhca de digitonina.
Dejar enfriar y reposar durente algunas horas (preferiblemente
durante una noche}. Filirar la masa- cristalina a través de un
crisol de place filtrante G4, con vacio, ¥ previamente tarado con
una precisin de 1 mg. Lavar con agus destilada, después con
atanol de 95 por 100 v/v, y por ultimo con algunos mi de éter
etilico. Secar en estufa a 103° C {+ 2° CI ¥ pesar a peso constante.

241b}.5. Caiculo

25 P
Esiercles % =
. - P’
peso en g de ia muestra.
peso en g del precipitado de digiténidos.

24{bY.8. Referencias.

o'
]

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan- .

dard Methods for the Analysis of Qils, Fats and Soaps. 1964,
if. D. 8.

2. Instituto de Racionaiizacaén del Trabajo. Una Norma Espa-
fiola 55.053.

25. IMPUREZAS

25.1. Principio. «

Se entiendé por impurezes de una grasa el conjunto de sus-
tancias insolubles en un disolvente volatil en las condiciones des-
critas, ¥ que no hayan -sido yva deierminadas como «a‘gua b4
materias volAtiless,

Detl peso total obtenido de impurezas habra que deducir, even-
tualmente, el peso de elgunas de ellas, que, segln el convenio
entre las partes o segin la oostumhre, no deban ser conszidera-
das como tales,

Los jabones de cal se consideraran como impurezas, a menos
gue por acuerdo entre las partes se decida otra cosa. En easte
ultimo caso no soré considerado como impureza més que la-cal
que contenga, expregada en 6xido de calcio.

Salvo' indicaciones contrarias, los jabones alcalinos no serén
considerados como impurezas mas que por las hazes que con-
tengan, expresadas sn 6xides.

25.2. Reactivos..
Para la determinacién se podra usar cualquiera de los disol-

ventes citados posteriorments, condicionendo su emplea a la -

naturaleza de la materia grasa tratada, ¥ a 1a de las sustancias
que deban ser consideradas como impurezes en relacién con el
destino o aplicacién que deba dame a la grasa. Dicha eleccién
podra ser impuesta por razones o convehio ontre las partes.

Las impurezas de las materlas grasas comestibles v de las
materias grasas brutas con dostino comestible después de trata-
miento adecuadc se determineran con éter de petréleo.

25.21, Etler de petrflec purc pars analisis. En las condiciones
del procedimiento descrito, el &ter de petréleo dejs insolubles:
Impurezas mecanicas {tierra, arena y residuos diverses); parte
de écidos oxidados lihres v sus productos de polimearizacion, lac-
tonas-jabones de cal, hidratos de carbono, materias nitrogenadas,
determinadas ‘resines, méaterias minersles, ¥y no disuelve mas
que parcialmente loa jabones alcalinos.

25.2.2, Eter técnico {C:H,),Q, puro para anslisis. En-las ‘condi-
ciones del procedimiento descrito, el éter etilico deja insolu-
bles: Las impurezes mecénicas (tierra, arena ¥ residuos diver-
sos), materias minerales, hidratos de carbono, materias nitroge
nadas, ciertas resinas, jabones de cal y jabones alcalinos.

25.23. Sulfuro de carbono, S:C, puro para analisis recién des-
tilado. En las condiclones del procedimiento descrito, el sulfuro
de carbono deja insolubles: Impurezas mecanicas (tierra, arena
¥ residuos diversos), materias minerales, hidratos de carbeno,
materias nitrogenadas, ciertas resinas y jiabones de cal. No di-
suelve mas que parcialmente los jabones alcalinos.

25.3. PFrocedimiento.

Pesar exactamente, con una aproximacmn de 0,01 g, aproxi.
madamente 20 g de materia grasa en un erlenmeyer, con tapén
de vidrio esmerilado (la grasa esolamente fundida, sl es. necesa-
rio} agregar 200 mil del disolvents slegido, tapar, agiter y dejar
en reposo &, aproximadamente, 20° C durante 30 minhutos, si e
trata de éfer otflico o dtor de petréleo, ¥ 12 horas si se tratd
de sulfuro de carbono.

Filtrar sobre filtro sin cenizas, de 12 tm de diametro, previa-
mente secado ¥ tarado, lavar el filiro con pegueflas porcionse
de disoivente, utilizando la cantidad esirictamenie negesaria

tiembre de 1867

para que el filtrado esté exento de materia grasa, rétirar el fil- ’
tro del embudo, dejar evaporar el disolvente &1 aire libre, v ter-
minar la evaporacién en estufa a 103° C (+.2° C), Pesar 4l filtro.
25.4. Cdlculo. .
- ) (FF— P
impurezas % = —

P

P” = peso en g del filtro seco.
P’ = peso en g del filiro mas impurezas.
P = peso en g de la muesira.

Indicar e! disolvenie uiilizado y, eventualmente, los compo-
nentes que han sido deducidos de las impurezas,

25.5.

25.5.1. Bi el fiitrado coniiens cenizas, eliminar el disolvente
por destilacion, incinerar el residuo, pesar y agregar esta pesada
‘a las impurezas del filtro.

25.5.2. Para una determinacién de gran axactltud debera em-
plearse una cantidad de disolvente cincuenta veces supermr al
peso de grasa tomada.

255.3. En el caso de una matena grasa gue contenga jabo-
nes, y en el caso de gque estos jabones no deban ser considerados
como impurezes, mas que por las bases gque contengan, separar
el residuo insoluble del filtro y tratario a ebullicifn con refri-
geranie de refiujo, con doido clorhidrico diluido {1 :5), hasia que
ios jabones se hayan descompuesto totalmente. Extraer la mate-
rla grasa es{ liberada en una ampolia de. decantacién por medio
del disolvente utilizado para la determinacién de las impurezas,
Despuds de pequefios lavados con agua, destinados a eliminar Ia
acidez mineral, filtracién y eliminacién dsl disolvents, pesar los
&cidos grasos, y-deducir de‘las impurezas el ta.nto por ciento asi
obtenido. -

a5

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Qils, Fats and Soaps. 1884,
IL C, 2

2. Imstituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa-
flola 55.002.

Observaciones.

Relerencics.

"28. CENIZAS

28.1. Principio.

Las cenizas representan el residuo mineral de las materias
grasas, previamenta filtradas.

Su tanto por ciento no -debe afadirse al dé las impurezas in-
solubles en un disolvents, para evitar gue ciertos elemeantos
sean considersdos dos weces. Ahora bien, como continuacién e
la dosificacion de las impurezas, se puede. Hegar a dosificar las
cenizas sobre la materia grasa purificade después de la expul-
sién del disolvente. En tal caso, el tanto por ciento de cenizas
se aflade al de impurezas.

{Continuard,)

MINISTERIO
DE. ASUNTOS EXTERIORES

CORRECCION de errores ‘de la Resolucidn de lo
Secretariac Genaral Técnica sobre Ia gplicacidn del
articulo 32 dal’ Decreto 80171672 relativo a la or-
denacion de lo activided de la Administracidn de
Espafe on mualeria de Trotados Intermacionales,
publicada en al <Boletin Oficial del Estado» des 4 de
junio de 1877,

16203

Convenio sobre reconocimiento. y ejecucién de las decisiones
en materia de obligaciones alimenticies hacia los nifics. La
Haya, 15 ds abril de 1858:

Dice: «La Haya, 14 de abril de 1858=,
15 de abril de 1858,

Convenio para facflitar =1 tréfico maritin_m int{ernacional:
Londres, 9 de abril de 1885: : .

Falta «Boletin Oficial del Estado» de 26 de septiembre de 1873.

Acuerdo europeo referente al iransporte internacitnal de
mercancias peligrosas por carret,era -{ADR). Ginebra, 30 de gep-

debe decir: «La Haya,

i
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Dice: «Ginebra, 30 de septiembre de 1058s, debe decir: «Gi-

nebra, 20 de sepliembre de 1857»,

Convenio complementario al Convenio de Parfs de 29 ds
junio de 1980 sobre responsabilided- civil en el campo de la
energia nuclear. Bruselas, 31 de enero de. 1003,

Dice: «"Boletin Oficial del! Estado™», debe decir:
Oficial del Estado’ de 22 de. noviembre de 1875,

.Acuérde del Banco Internacional de Reconstruccién y Des-
arrollo. Washington, 27 de diciembre de 1945:

Dice: < Boletin Oficial del Estado” de 13 de septiembre de
1945», debe decir: «<’Boletin Oﬁcml del Estado™ de 13 de sep-
' tmmhre de 1858»,

Lo que se hace publico pera conocimiento general. ,
Madrid, 14 de junlo de 1977.—E}l Secretario gemeral Técnico,
Fernendo Arias-Salgado ¥ Montaivo,

«"'Boletin

MINISTERIO DE HACIENDA

REAL DECRETO 1762/1977, de 10 de junio, sobre dis-
tribucion de log rendimientos de la .tasa sobre
Juego para el ejercicio econtmico de 1977.

16204

El articulo tercero del Hesl Decreto-lay dieciséis/mil no-
vecientos sotenta ¥ siete, de veinticincg de febrero, regulador
de los aspectos penalss, aadmi.nistmtl'uns y fiscales de los jue-
gos de suerts; emwite o .azar, ¢reé uns tasa sobre los mismos,
afectando los - rendimientos de la vitéda tasa a acciones de
asistencia, recuperacién e integracién social de m.musv&hdos
fisicos y sensorial®s y de los subnormales, con especm?l aien-
cién a los miveles mas eltos de deficiencia; prevencion de
ia subnormalidad, educacién especiel, prevencion y tratamlento
de la delincuencia juvenil y asistencia eocial de ia ttercera
edads.

Ei articulo segundc del Real Decreto-ley treinta y cuatre’
mil moveclentos setenta v siste, de dos de junio, eatablece
ung participacion en favor de los Ayuntamierrtos. ds} veinti-
cinco por ciento dal rendimlento de dicha tasa,

Por su parte, el arifculo cuarto «el Real Decreto-ley die-
ciséis'mil noveclentos. setenta .y siote, de . velnticinco do fe-
brero, autorizg gl Gobierno para dictar, & propuesia del Mi-
nistro de Hacienda, l8s normaa negesgrias psra la adminis-
trecidn de la. tase oreada err el propia Real Decreto-ley.

De acquerdo con esta Butorizacidn, se promulga ‘el presente
Real Decreto, que régula de una manera transitoria, para el
presente sjerciclo scondmico, jas mormes ¢ criterles de dis-
iribucién de los rendimientcs de la tasa, en funclén Qe las
distintag flnalidades & .las gue ostd afectada la misma, en
virtud de su incidencia en los Presuputstos Generales del Es-

tado para mil novecientos setenta y.sgiets, y dejando a salvo’

una futura regulacién que contemple la incorporscién de los
rendimientos de la tBsa vy de las acclones atendibles con los
mismos, én los Presupudsips: dol’ Esiade que debar enirar
en vigor & pariir. de” nill novecienton setenta y ocho.

En eu virtnd, e propuesta del Minilstro de Hactends, y
nrevia delibsracién del Tonsejo de Ministros en eu reunién
de! dia disz de junio de mil noveciantos setenta y siste,

DISPONGO

Articylo primero.—Los rendimientos de la tasa sobre los
juegos de suerie, emvite o azar, estéblecida en el articulo
tercero -del Real . Decreto-lay - dieciséis/mil neveclenios setenta
v slete, de veinticinoo de febrero, se distribuird, pare el afio
mil I?lovecxentos setentn y slet?, con sufeclén e los sigulentes
criterlos:

a) El wvainticinéo. por ciento an favor de loa Ayuntamisn-
tos, en los trminog previstos en el ariiculo segundo del Real
Decreto-ley treinta y cuatro/mil novecientos setenta y siete,
de dos d& junio. :

b) €on cargo al setenta y cinto por clenio resieante, ee
financiardn lag siguientes acciones.

Primera.—Una recaudacion de hasta mil tresciemtos milio-

nes de pesetas, se destinaré & filnanciar la pussta en préc-
tica del Plan MNaciomal de Prevencién de la Subnormglidad,

aprobado por el Heal Patronato de Educecidn Especial en

feche dieciotho de maye de mil novecientog setenta ¥ siete
asi como a las mctividades de askstencla.. recuperscidn, imte-
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‘en la Seccidén  octava, Fondos Nacionales;

gracion social y educBeion especial de los subnormales. Hsta
recaudacién figurarda en e! Presupussto General del Estado,
Servicio cero dos,
Fonde Nacional de Asistencia Socla], para'la gestién por par-
te de los Bgentes econdmicos corvespondientes, de conformi-
dad con los acperdos y las directrices que proponga el Real
Paironato de Educacién Especial.

Segunda.—Una récaudacién de hasta doscientos millones de
pesetas pera atender a IBs acciones de asistencia, recupera-
cidn e integracién de lca minusvalidos ffsicos y semsoriales.
Ests recaudacién figurara en 8] ‘Presupuestg General del Es-
tado, en la Seccién octave, Fondos Nacionales; Serviclo cero
dos, Fondo Macional de Asistencia Social, para la gestidn, a
través de la Direccion Genersl de _As.lsuancia. v Servicips So~
ciales, por parie de los agentes econémicos que se determiren
por el Patronato de dicho Fondo,.

Tercera.—Para. prevencidén y tratamiento de la delincuencia
juvenil, se destinardn hasta mil guinientos ‘millones de pese-
tas, EI agents econdmico, a través dsl cual se pgestionarsn
los gastas correspondiemtes a esta accidn, serd la Obra de
Proteccidn de Menores, dependiénte del Ministerio de Justicia,
figurandose a tal efecto la dotacién presupuestaria necesaria
en la Seccjdn irece, Servicio cero uno, de los Presupuestos
Generales  del Estado para mil novecientss setenta v siete,

Cuarta.—El exceso resultante, una wvez cubiertas las aten-
ciones sSefinladas em los tres apartados anteriores, se desti-
nara a financiar las atenciones de asistencis social a 1la «ter-
cera edads, sncomendadas al Fondo Nacfone! de Asisleacia

‘Social por el articulo séptimo de la Ley cuarenia y cinco/

mil novecientos sesenta, de veintiuno de julio, de Fondos Na-
cionales, jncrementandose, a tal efecto, en la cuantia que pro-
ceda, o] crédito figurade en la Seccidén octava, Servicio cero
dos, de los Presupuestos Generales dei Estado parg mil! no-
vecientos setenta y siete,

Articulo segundo.—Por el Ministeric da Haclenda se adop-
tardn las resoluclones y medidas que en el presente ejercicio
sean procedentes en orden al cumplimiento de lo dizpuesto
en la disposicidn wanterior. .

Dado en Madrid a diez de junio de mil novecientos se-
tenta y slete. )
JUAN CARLOS

El Minisiro de Haciondg,
EDUARDO CARRILES GALARRAGA

CIRCULAR numaro 784 de lo Direccidn General de
. Aduanas por la que se dan instrucciones poera la.

apllcacidn, en materic de Aduonas, del Real De-
. creio 155871977, de 17 de junio, por el que sg
moditica el régimen’ asrancelorio aplicable a los
productos originarios de Dinomarca, Irionde y Rei-
ng Unido de la Gran Bretasia e Irianda del Norte.

El Real Decreto 1558/1077, de 17 de junio, dispone Im apli-
cacién e los productos originarios de Dinamarca, Irlanda ¥y
Reino Unldo de la Gran Bretaia e Irlanda del Norte de idén-
tico tretamiento arancelaric que el resultanie de la aplicacién
de las normas esirblecidas en el Acuerdo enire Espaiia y la
Comunidad Econdmica Europea de 20 de junio de 1970, a partir
del 1 de julic de 1677, entendiéndose &) concepto de «productos
originarios» en la forma definida en el correspondients Proto-
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- colo ansjo al citado Acuerdo.

La’ efectividad de lo dispuesto en la d.lspoa:ciﬁn de referen-
cia hace necesario regular las modalidades de aplicacién de
los citados beneficios en tanto en cuanto puedan suponer une
modificacién de la mormative sohre el particular, constituida
principslmenta por 1a Circular 880 de pste Centra, espacmimente
en cuanto al régimen tranaitorio.

En su consecusncia, esta Dlreccién General he acordado dic-
tar las siguientes instrucciones:

A) [mportacién

1. La aplicacién de los beneficios arancalarios establecidos
en el Real Decreto 1558/1877, de 17 de junio, & los pro-
ductos originerios de Dinamarce, Irlanda y Reino Unido de la
Gran Bretafia e Irlanda del Norte ss efectuard de canformidad
oon lo establecido en la Circular 880, modificada por la 738, de
este Centro directivo.

2. La justificacién de que los productos a importar respon-

4 den al concepto de «producios originarios- se realizara de con-

formidad con lo dispuesto en la Circular 660 citada (es decir,
con gertificedos de elrculacion de mercangies AE-1 y formula-
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1. Disposiciones g'enerales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO

REAL DECRETO i773/1977, de 11 de julio, por el que
se da nueve redaccion ol articulo sexto del Heai
Decreto 378/1577, de 21 de enero, por ei gque s au-
torizd la creacidn de lo Empresa de Transfarmacidn
Agraria, b

16324

La redaccién del Reai Decreto trescientos setonia y nueve/mil
novecientos setenta y sicte, de veintiuno de enero, que autorizd
¥ reguld la creacion de la Sociedad estatal <Emprasa de Trans-
formacidn Agrarias, pudiera suscitar alguna duda en cuanto &l
régimen aplicable a las obres que realice dicha Fmpresa por
encargo y por cuenta del Instituto Naciona] de Referma y Des-
arrolle Agrario.

Es conveniente, por fanto, aclarar que debe aplicarse a las
ohras que & la Empresa Ie encargue el Instituto el régimen es-
tablecido para las que e! Organismo realice cuando utiliza sus
propics medios, dande nueva redaccion al articulo szxto del ex-
presado Real Decreto trescientos setenta ¥ nueve/mil novecientos
setenta y siete, de veintiuno de eneroc.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Hacienda y de
Agriculiura y previa deliberacién del Consejo de Ministiros en
su reunion del dia once de julio de mil novecienios setenfa y
siete,

DISPONGO

Articulp unico.—El articulo sexio del Real Decreto trescientos
setenia ¥ nueve/mil novecientos setenta y siete, de veintiunc de
enero, quedara redactado en los siguientes términos:

«Arliculo sexto.—La Empresa estara obligada a realizar las
obras de nivelacién, movimiento de tierras, drenajes, desmon-
tes, roturaciones, asi como aqustlos tipos de obras que ef Parque
de Maquinaria de! Organismo viene realizando en.la actualidad.

Las obras que, a iitulo obligatorio, realice la Empresa por
orden del Instituto, se consideraran como ejecutadas por éste
con sus propios medios e incluidas, por tanto, en e} articulo se-
senta, apartado uno, de la vigente Ley de Contratos dei Estado.

El Instituto, en estos casos, podrad realizar anticipos de teso-
rerias 2 la Empresa a cuenta de las obras que le confie.s

Dado en Madrid a once de julio de mil novecicntos seienta
¥ siele. -

JUAN CARLOS
El Ministro do ia Presidencia del Gabierno,
MANUEL OTERC NOVAS

16116 Metodos Oficiales de Andlisis de Aceites v Grasas,
Cereales y Derivados, Productos Ldcteos y Produc-

{Continuacion )} tog Derivados do la Uva, establecidos por Orden de
31 de encro de 1977. (Continuacion.)

26.2, Material y aparatoes.

26.2.1. Capsuia de incineracion de, aproximadamente, 50 mi
de capacidad,

28.3,

Pesar exactamente, con una aproXximacién de 0,01 g, aproxi-
madaments 10 g de materia grasa en la cdpsula, previamenie
tarada,

Calentar prudentemente hasta el punto de inflamacién y de-
jar arder a la susiancia oespontAneamente, calcinar moderada-
mente hasta la obtencién de un residuo gue no emita més va-
pores, tomar ¢l residuo con agua destilada, filtrar con la ayuda
eventual de una ligera corriente de oxigeno o con algunas gotas
de mgua oxigenada, dejar enfriar la capsula, verter cuantitati-
vamente el filtrado anterior, evaporar a sequedad en baho de
agua. Después calcinar, aproximadamente, a 400° C y pesar.

5i fuera necesario se pueden recarbonatar las cenizas con
carbonato amdnico, o agua saturada de acido carbonico.

5.4,

Procedimiento.

Calculo.
100 F
Cenize; % = —————

P

P = peso en g de ias cenizas.
P = peso en g de la muesira ensayada.

28.5.

1. International! Union of Pure and Applisd Chemisiry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Oils, Fais and Soaps,
1864, £ C. 3.

27. DETECCION DE COMPUESTOS CLORADOS
Principio.

Retarencia.

27.1.

Este méiodo determina cualitativamente la presencia de clo-
ro proced=nte de solventes clorades u ofros compuestos.
Es mplicable a jos aceitas vegetalss normales.

27.2.

27.2.1. Alambre de cobre puro, de aproximadamente 1 mm de
diametiro; bien pulido v acoplado a un soporte aistante del calor,
- 27.2.2. Mechero Bunsen, o quemzdor de gas eguivaiente,

27.3. Procedimiento.

Calentar el alambre de cohre en la llama del Bunsen hasia
que no sea visible color verde,

Moiar 1a parte calentada del alambre con ln muestra de acei-
te v volver a introducir dicha parte en la lama; si ésia presenia

Maiericl ¥ aparatos.

.un color verde definido, indica la presencia de c¢loro en la

muesira, '
27.4. Expresion de resuliados.

Colorecion verde, méas o menos intensa: Positivo,

Coloracién no verde: Negativo.
27.5. Referencia.

1. American Oil Chemists' Society. Official and Teniative Me-
theds. Ca. 7.35.

s8fa} RECONOCIMIENTO DE AZUYRE
{Ensayo del benzoato de plata’

agtia) 1, Principio.
Este métode determina cualiiativamente ia presencia de
azufre.

Aplicable a la deteccién de azuire del sulfuro de carbeno en,

la extraccién del aceite de orujo de oliva. )
!

28{m).2. Malerial ¥y aparafos.
28{a).2.1. Tuhos da ensayo de tamniio conveniente.
28{a).2.3. Bafno de aceite, capaz de calentar la imuestra a

150° C en cinco rminutos.

28(a).3. Reactivos.

28ia.2.1. Benzoalo de plaia: Mezclar cantidades equivaiel}-
tes de nitrato de plata y benzoato sodico, filtrar, lavar el preci-
pitado con varias porciones de agua destilada, secar en estufa
a 80-70° C. Preservarlo de la luz. Pulverizar sl benzoato de piata
seco, antes del uso.

28(a}.4. Procedimiento.

Filtrar la mmuesira, tomar en dos tubos de ensayo § ml en
cada uno, caleniar en ei bafo de aceile, alcanzando 150° C en,
aproximadaments, cinco minutos, para avitar sobrecalenta-
mientos. ]

Retirar del bafio uno de .los tubos, agregarla aproximadamen-
te 0,2 g de henzoato de plata y agitar inmediatamente. OQbsgervar
el aspecto del tubo, comparandolo con el de ensayo en blanco.
Le aparicién de un ennegrecimiento indica la presencia de
azufre. .

28{a).5. Referencia.

1. American of Chemists’ Society. Official and Tentative Me- .

thods. Ca. 8b. 38.

28(h). RECONOCIMIENTO DE AZUFRE

{Fnsayo de 1a monzdal
28(b).1. Principio.

Esta métode determina cualitativamente la presencia da
nzufre.
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Aplicable a la deteccion de azufre én el sulfure de carbone
empleado en la exiraccidn del aceite de oliva.

28{}.2. Maferial ¥ aparaios.

25(h).2.1. Tuho de ensavo o vaso de famafio conveniente.
28thl.2.2, Varilla o bolas de vidrio para soportar la moneda,
28{h}.2.3. Una moneda pulida, preferiblementc nueva.
28(b).2.4. Bafio de aceite capaz de calentar la muesira a

210° C en unos 30 minutos.
28{b}.3.

Colocar 1a moneda en un tuba de ensayo o0 vaso, soporiada
por bolas o trozos de wvariila de vidrio. Agregar 20 mi de ia
muesira, 'que han de cubrir la moneda.

Colocar el tubo de ensayo ¢ vaso en &l hario de aceite, ca-
lentar de forma que la muesira alcance 2i0° C en, aproximada-
munie, 30 minutos, maniener a esta temperatura durante 10 mi-
nutos mds, i

Enfriar y retirar la moneda, colocar sobre uha superficie lim-
pia y examinar cuidadosamente si presenta despuildo o enne-
grecimiento,

Si éste es evidente, I presencia de arulre es positiva.

24thi 1.

1. Amcorican 0il Chemists' Scciety. Official and Teniutive Me-
thods. Ca. Ba. 35.

Procedimienfo. ’

Referencia.

28. DETERMINACION DE JABON EN ACEITE DE OLIVA

20.1. Principio.

Este méiodo tiene por objeto el reconocimiento de ijabones
aicalinos, :nagnésicos o calcicos, e identificacion de los iones de
estos Uliimos elementos en aceites de oliva gue havan sido lotal
o parcialmente neutrdiizados con comnpuestos béasicos de estos
matales v sometidos & una decantacion o centrifugacién,

29.2. Material y oparatos.

29.2.1. Ampolla de decantacidn de 100 ml, con fapén esme-
rilado,

29.2.2. Probeta graduada, de 10 mi.

2023, Embudo de filiracion de 5 a B cin de diameiroe.

29.2.4. Capsulas de vidric Pyrex o Jena, redondas o fondo

piano, de 5 2 & cm de didmnetro.

29.2.5. Tubos de ensayo, de 100 mm de !ongitud y 10 mm de
diameiro.

28.2.8. Capsulas redondas de porcelana de 4 a 5 cmn de dia-
metro, '

29.27. Vidrios de reloi de 4 cm de diameiro.

29.2.8. Papel de filiro sin cenizaz de 8 cm de diamétros.

29.3. Reactivos.

29.3.1. Acido clorhidrico, reaciive para analisis, al 10 por 190,

29.3.2. Acido nitrico, reactivo para analisis, 2 N.

28.3.3. Hidréxido sodico, reactivo para analisis, 2 N,

29.2.4. Nitrato de plaia, reactive para analisis, al 5 por 100.

28.3.5. Quinalizarina, reactivo para andlisis, disolucion satu-

rada en etanol de 86°, recientemenie preparada.
29.28. Sal sodica de Ja osazona del dcido dihidroxitartdrico.

29.4. Procedimiento.

29.4.1. Extraccién, Medir 10 ml de aceite con la probsta gra-
duada y verierlos en la empolla de decantacitn, previamente mo-
jada con agua, Anadir 10 ml de disolucién de Acido clorhidrico.
Agitar duranie 15 4 20 segundos, Dejar repesar hasta scparacion
de las dos capas, aproximadamente de 10 a 15 minutos.

28.4.2, ‘Centrifugacién, La capa acuosa decantada centrifuga-
da enire 4.000 ¥ 5.000 r.p.m. 5i no se dispone de centrifuga, fii-
éra,r a través de papel de filtro, sin cenizas, previamente hume-

erido.

28.4.3. Ensayo general de jabones. Verter en capsulas de vi-
drio 2 m! de l1a disolucién fiitrada o centrifugada. Evaporar a
sequedad en bafio de arena o de agua. Disolver el residuo con
unas gotas de agua deslilada y volver & evaporar. Repetir esta
operacion dos veces. Agregar el residuo de la tercera evapora-
cidn, una gota de dcido nitrico y 2 ml de agua destilada, calen-
tar ligeramente hasta disolver el residuo, pasar a un tubo de
ensayo, agregar tres gotas de disolucién de nitrato de plata. Un
precipitado coposo de cloruro de plata o una turbidez para pe-
quefias cantidades, revela ia existencia de iabomnes en el aceite.

Realizar el ensaye en blanco, evaporands 2 ml de la disolu-
cion de acido clorhidrico utilizada, o mejor todavia operando
sobre un aceile virgen garantizado. El resuliado se interpretari
comparande la turbidez obtenida en el ensayo en blanco con ia
del problema. Ligeras diferencias nu deben interpretarse positi-
vameiite, '

29.4.4, Identificacién del magnesio. Verter 15 gotas de la diso-
lucion filtrada en 29.4.2 en una capsula de porcelana de fondo
redondo, agregar dos gotas de disolucion de quinalivarina, agitar
medianie ligero movimiento d2 rotacion, agregar, gota a goia,
disolucidn de hidrdxido sddico, agitando a cada adicién con mo-
vimienio de rofacién, hasta que se produzca un cambio de color
y después tres o cuatro mas. La existencia de magnesio origina
un precipitado fino de color azul; la ausencia de magnesio se
acusa por no producirse el color azul y guedar la solucion de
un color violeia azulado,

Paralelamente, realizar un ensayo en bhlancoe con la disolucion
de acido clorhidrico. Un resultado posiiivo obliga a preparar
ofra disolucién de acido clorhidrico v repetir la extraccion de la
muesira como en 29.4.1,

20.4.5. Identificacion del calcio. Deposilar 0,5 mi de la diso-
iucion filirada 29.4.2 en una capsula de vidrio, ncufralizar lo
mas exactamenie posible con la disolucion de hidroxido sédico,
uiilizando papel de tornasol. Tomar dos gotas en un vidrio de
retoj, agregar dos o tres granitos del reactivo sélido 20.3.6. El
reactivo se difundira a iravés de la goia, comunicando a ésta
un color naranja amarillento. $i al cabo de diez o quince mi-
nutos la disolucién permanece {ransparente, no existe calcio.
5i la disolucién se enturbia, formandose un precipitadc ama-
rillo, se acusa la presencia de calcio.

Realizar el ensayo en blanco con !a disolucidn clorhidrica,
repitiendo las operaciones de 20.4.5. Un resultado positive obli-
go a preparar ofra disolucién de acidg clorhidrico y repeiiv las
operaciones indicadas en 29.4.1. .

29.5,

1. Instituio de Racionalizacion del Trabhajo. Una MNorma Espa-
finka B5.039,

30 RECONOCIMIENTO DE JABON EMN ACEITE REFINADO
30.1.

Este método tiene por ohieto identificar la presencia de ja-
bon en aceites refinados.

Relferencia.

Principio.

4

30.2. Afaterial ¥ aparctos.
2.0, Tubos de ensayo de 150 x 15 mim.
3.3, Beactivos.

30.3.1, Disolucién al 0,1 por 100 de azul de bromofenol en
etanol de 96°. )

30.3.2, Acetona, recientements destilada, con un 2 por 190 de
Agua.,
30.4. Procedimiento.

Los tubos de ensayo deben limpiarse escrupulosamente antes
del uso. La acetona al 2 por 100 de agua con la adicidn de al-
gunas gotas de la disolucion de mzul de bromofenol debe dar
coloracién del amarillo al amarillo-verdoso; si adquicre un
matiz verdoso, repetir la operacion,

Cofocar en un tuho de ensayn 10 mi de acetona ¥ una goia
de disolucion de azul de broinofenol; la disolucion debe gue-
dar amarilla. Agregar 10 g de aceite, cerrar con un tapon lim-
pio, agiiar y dejar decantar. La capa acoidnica superior no debe
preseniar una coloracién azul, ésta revelaria la presencia de
jabon,

30.5. Expresion de los resultados.

30.5.1. Coloracidn amariila: negativa, Coloracion azul: po-
sitava.

30.5.2. Observando por refiexion, color azul uléramar claro,

¥ por transparencia, color azui vicleia intenso; conlenido de
jabdn superior al 0,001 por 100, expresado en hidroxido sddico.
30.5.3. Capa aceténica con coloracién verde claro: contenido
do jahdén comprendido en 0,001 por 100 ¥ 0,0001 por 100.
50.6. ,
Para gue el ensayo fenga la serisibilidad indicada, el aceite
debe taner una acidez libre inferior aj 1 por 100 {expresada en
acido oleico). :
30.7.

1. Instituio de Raciconalizacion del Trabaio. Una Norma Espa-
fiola 5§5.029. :

31, ABSORCION ESPECTROFOTOMETRICA WLTRAVIOLETA

Observaciones.

Referencia.

31.1.

Este mcétodo se fundamenta en la medida especirofotoméirica
uliravioleta del coeficiente de extincidn a las longitudes_ de
onda 232 y 270mn representados por X, 3 ¥ Ko respectiva-
menie, :

Principio.
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Ambos coeﬁcxents-s se emplean como criterioc de calidad ds
los aceltas

31.2. Muaiericl v aparaios. .

31.2.1. Espectrofotémetro uliravioleta, La escaia de longitu-
des de onda permifirg medir entre 220 y 350 nm con precision
de umn n:m,

31.2.2. Cubeta prisméatica de¢ cuarze, de 1 em de espesor o
pasp dpficamente transparente entre 230 y 350 nm. La trans-
misién a 220 nm serd, como minimo, de un &0 por 180. Las cu-
betas en uso i{endran, enire si, una desviacién no superior al
2 por 100 a 220 nm.

31.23. Maitraces aforados con iapén de vidrio esmerilido de
10, 500 ¥ 1.000 ml,

31.3. Reaciivos.

31.3.1,
micutos de iransmision sersns
109 a 250 nm.

31.3.2. Disolucion de hidréxido poiasico, para analisis, 0,05 N.

31.2.32. Disolucién pairén de cromato potasico. Disolver 2.000
miligramos de cromato poiasico, para anAlisis, en 1 litro de
disolucién de hidréxide potasico 0,06 N, Tomar 25 ml de eata
solucién en un matraz aforado de 500 mi, completando hasta sl
enrase con disolucién de hidrézido potasico 0,05 N.

La densidad dptica de esta ultima disoiucién a 275 nm, re-
dida en cubeta de 1 cm, tomandoe como referencia la disofucidn
de hidréxido potésico 0,05 N, debera ser de 0,200 + 0,005.

Ciciohexang. Para especirofotometria, cuyos valores
40 por 100 a 220 nm ¥y 85 por

31.4. Procedimiento.

Comprobar la escala de lrans:nision a absorbancia.

5i el aceite no esta completaments limpic ¥ transparente se
filira a la temperatura ambiente, a {ravés de papsel de filtro
adecuadao.

Pesar exaciamente, en un matraz aforado de 10 ml, aproxi-
madamente, las siguientes cantidades de muestra: 60 mg de
aceite de oliva virgen, 60 mg de aceile refinado o su mezcla
con virgenas, 40 mg de aceite de orujo bruto o refinado, 40 mi-
ltgramos de aceite de semiila; disolver en ciclohexano ¥ com-
pletar hasta el enrase,

En cubeta de 1 cm de paso, medir la exiincién a 232 y
270 nuwn, utilizando ciclohexano como patrén de comparacién.

La lectura dehe estar comprendida entre 0,2 ¥ 0,8 de absor-
bancia; en caso conlrario se repetira la medida, bian diluyendo
convenientemente o procediendo a una nueva pesada.

31.5. Cdleulo.

AX
R o 3 N p—
Tom ce
Ei% A = extincidn especifica a la longitud de conda A,
ol 141
AXx = absorcion leida en e! espectrofoitincire.
c = concentracion de la disolucion en g/100 i
e = espesor en ¢cm de ia cubeia,

31.6. Observacion.

Los aceifes de oliva virgenes gue sea necesario purilicar
para realizar esta deferminacion se somcteran al siguienta tra-
taimiento en columna de alamine:

Preparar una columne rellenando con 30 g de alumina acti-
vada, para cromatografia, de actividad I, segun Brockman, un
tubo de vidrio para cromatografia, cuya parie superior ienga
230 mm de longitud y 35 nun de diametro inferior, y la parte
inferior sea de la misma longitud ¥ 10 min de diametro interior,
Esta parte inferior estari provista de un estrangulamiento o
dispositivo para retoner el algoddn o lana de vidria gque actta
como. -retén o soporte del absorbente. La alimina activada
ocupard aproximadamente toda la parie inferior de la colum-
na, ¥ puede adicionarse seca o humedecida con el disolvente,
gque puede ser éter de petrolec ligero o ciclohexano para cro-
matografia.

Verter en la columna una disolucion de 10 g de aceite, pe-
sados con una aproximacion de 0,01 g, en 100 mi de disolvente.
Recoger la solucién tleosa a la salida de la columna sobrs un
fittro Jena de placa filtrants, previamente secado en estufa
a 105° C, recogiendo el filtrado en un meatraz pequefio, Destilar
el disolvenis en vacio, a temperatura inferior a 35°C.

El ncreite libre de disoivents se uiiliza inmediatamente para
deierminar los coeficientes de extincién en el ultravioleia.

31.7. Referencias:

1. J. P, Wolf. Rev. Frangaise Corps Gras, 1954. 1, 215.
2. Consejo Oleicole Infernacional, 1957,

32ia}. INDICE DE BELLIER

32{a3.1, Principio,

El indice de Bellier de un aceaite &5 la temperatura a la gue
se produce la precipitacion de las sales de los acidos grasos
de dicho aceite cuando esta saponificade y disuelto con arregio
a las condiciones de este método.

32{a}.2.

32{a).2.1. Tubos de snsayo de 26-27 mm de diametro y 220 mi-
Hmetros de lengitud.

32{a}.2.2. Refrigeranie constituido por un tubo de: vidrio de
aproximadainente 800 mm de longitud con un tapon en el ex.
tremo.

32{a).2.3. Termdémeiro graduado de 0°C a 50°C, con divisio-
nes de décimas de grado, adaptado a un tapdén gue sirve de
cierre al {fuba de ensayo,

Material ¥ cparatos.

32{a).2.4. Pipztas gradundas.
axfal).3. Reactivos.
32{a).3.1. Disolucién hidro-alcohdiica de hidréxide potasico.

Disolver 42,5 g de KOH puro en 72 mi de agua destilada y Hevar
a 500 mi con etanol de 957,

a2{a).3.2. Disolucién de alcohol etilico: titulo 70° ftutilizar
alcohol etilico puro indiferente a los hidréxidos alcalines).

32{a).3.3. Disolucion acuosa de acido acético: 1 + 2 {en vo-
himenes}; ajustada de manera fal que 1,5 ml neuiralicen exac-
tamente (ndicador fenolftaleinal, 5 m! de la diselucién hidro-
alcoholica de hidrdxido potasico.

32{a} 4. Procedimiento.

Eliminar el agua del aceite por decantacidn y filiracién sobre
papel, efectuada .8 una temperatura ligeramenis superior al
punto de fusion #é determinados componentes séiidos gue hu-
bisran podido separarse de la malteria grasa fluida.

Colocar sn un tubo de ensayoc 1 ml de grasa y 5 ml de diso-
lucién de potasa. Cubrir con el refrigerante y calentar mo-
deradamente agitandolo por rotacion, de cuando en cuando,
hasta completa saponificacién, es decir, hasta obiener una di-
solucion perfeciamente limpida.

Dejar enfriar. Scparar ¢l refrigeranie. Afiadir 1,5 mi de la
disolucion de acido acético y 50 ml de la disolucion de alcohol
de 70°. Colocar el termémetro y homogeneizar,

Poner ¢l tubo en un vase lleno de agua a una temperatura
de 23-25° C. En el caso de que s@ produzea un precipitado &n
forma de copos, dejar durante una hora a dicha temperatura
y filirar en un tubo de ensayo.

Introducir el termémeiro en el tubo deo ensayo gue ticne la
disolucion transparente filtrada. Colocar unos ins{antes en un
vaso de agua cuya temperatura sea inferior a 10° C, aproxima-
damente, & la supuesta para el indice de Bellier.

Retirarlo y homogeneizar la temperatura, para lo cual se
agita dicho iubo invirtiéndolo (Ia velocidad de enfriamiento
debe ser aproximadamente 1° C por minuifo); repotir esta ope-
racién tantas veces como Sea necesario hasta gue aparezca
turbidez. En e¢se momento anctar ia temperaturs.

Dejar que la temperatura de la disclucidn aumente algunos
grades con el fin de disolver el precipitade. Homogeneizar
invirtiendo el tubo y onfrier. El anfriamiento debe ser lento
y las agiiaciones mas frecuenies a medida gue la temperatura
se aproxima a la apuntada en el ensayo anterior. La tempera-
tura que scrvira para fijar ef indice de Beiflier serd la corres-
pondiente a !a reaparicién de la turbidez.

32{a}.5. Cdlculo.
Indice de Bellier {acido acético} = t*C
32€a)l.6. Obzervaciones.

Los resultados de dos determinaciones paralelas no deben
variar en mas de 0,25° C,

3a{a).7. Referencias.

Bellier.--Copt. Rend. Congr., Intern. Chim. Appl. 1583. 4, 311,
2. Marcills, R.—Ann. Chim. Anal. Chim. Appl. 1938. 21, 311
Consejo Qleicola Internacional, 1857.

=

w

32063, INDICE DE BELLIER
{Mstodo acido clorhidricol

32(b).1.
Como 32(a).1.

Principio.
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32(b).2.
Como 32{a).2.

Material y aparatos.

32{(b).a. Reactivos.

32(b).3.1. Soluciém hidre.alcohdlica de bidréxido potasico. Dj-
solver 10 g de KOH en 100 mi de etanol. ;

32(b}.3.2, Disolucién de alcohol etilico; titulo 70° (utilizar
etanol puro indiferenie a los hidroxidos alcalinos).

32{h}.3.3, Solucién de Agido clorhidrico id = 1,i16). Diluir
83 mi de acido clorhidrico concentrado {d = 1,18} a 100 mi de
agua.

32{b} 4. Procedimieniao,

Come en 32{al.4, excepto gque se saponificard con solucién
alcalina 32(b).3.1, y se emplearan 9,8 ml de disoiucién acida
32{(b}.3.3, en lugar de los 1,5 ml de disolucién de éacido acético.

32(b).5. Cadlculo.
Indice de Bellier (método 4cido clorhidrico} = t*C
32(b}.8. Referencins.

1. J. Assoc. Offic. Agr., 26, 203 {1945); 32, 383 (1940).
2. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa
fola 55.009.

33, RECONOCIMIENTO DE ACEITE DE ORUJO DE ACEITUNA
{Bellier-Marcillel

33.1. . Principio.

Esie metodo se empiea para detectar la presencia de aceite
de orujo de aceituna en megcla con aceites de oliva.

(Continuard)

MINISTERIO
DE EDUCACION Y CIENCIA

HEAL DECRETQ 1774/1977, de 10 de junio, sobre
modificacion de los Estafutos de In Beal Academic
Espafiola.

16325

Durante dos sigios y medio bien cumplidos ha venido sjer-
ciendo la Real Academia Espaficla con tesén y acierto su mi-
sion de cultivar y fijar las voces y vocablos de la lengua cas-
tellana en su mayor propiedad, elegancia y pureza. Fra #ste,
enr efecto, el fin principal de sus trebajos segn ia Real Cé-
duia de Felipe ¥ de tres de octubre de mil seiecientos catorce,
que aprobé la fundacion de la Academia; a conseguirio del
modo mas perfectos ha orientado la Corporacion la actividad
personzl de sus miembros ¥y la edicion de sus obras, especial-
mente la Gramatica y los Diccionarios., Fruto de tanta y tan
celosa labor han sido el renombre indisculido de sus Acadé-
micos ¥ la eficaz proyeccidén internacional de sus-trabajos y pu-
blicaciones, .

Como marco juridico de esa actuacién se ha servido la
Real Academis Espahola de ‘sus Estatutos, més que secula-
res ya en su redaccién vigente, pues fueron aprobados por
Real Decreto del Ministerio de Fomento de veinticuatro de
agosto de mil ochocientos cincuenta y nueve, siendo Isabel II
Reina de Espafia, Pero em et transcurso de tantos aflos han ido
apareciendo situaciones nuevas, que originan nuevas responsahi-
lidades que ia Academia debe asumir con la autoridad y el
prestigio de siempre y, al par. con el espiritu renovado que
el desarrolio de los acontecimienios requicre.

Bastarg citar, como muestra de esas nuevas. sifuaciones, el
deierioro de la lengun espafiola en nudstra misma Patria; el
retroceso de su ensefianza en los paises de nuestro Ambito
cultural, ain incipients pero tangible; el riesgo de discrimina-
cidn, en perjuicio de wuestra lengua, en algunos Organismos
mternacipna.ies; fenomenos éstos que pueden resumirse emw el
gran peligro de menosprecio del idioma en el Intorior del pafs
¥ fuera de sus fronteras, hecho que produciria consecuencias
irreversibles en el mundo de hablg hispana,

Razones tan serias llevaromr a ia Real Academia Espafiola,
después de prolongados y meditados estudios en sus juntas
pienariag, a considera; la necesidad de modificar sus Estatu-
los ¥ & proponér, en consecuencia, esa reforma al Gobierno

por medio del Ministerio de- Educacién y Cisncia. Pere los
Estatutos de mi} ochocientos cincuerrta y nueve son f{an séiidos
y de valor tan permanente, que basiaran algunas modificaciones
para adaptarios a las nuévas necesidades y poténciar ia actua-
ci6n misma de la Academia. Mantener una tradicién legal que
ha mostrado su bondad normativa a lo large de mas de cien
afios parece uma buepa razén para una Instituciom de fan lar-
gas y sabias tradicion®s. ’

Tienden €sas Innavaciones principa!mente a e€stos fines:
Subrayar la relacién con lag Academias Hispanoamericanas de
la Lengua ¥ la de Filipinas, con las demés Academias nacio-
nales y comr €l Instifuto de Espafa; acomodar al tiempo pre-
sente ia definicidn de sus tareas, centrandolas de ‘modeo seha-
lade en torno al Diccionario comian vy al Diccionario Histdrico
de la Lengua Espaficla: renovar la gramatica tenienda en
cuenia la lingifstice moderma, el uspg comiun y la autoridad
de los e¥oritores que han cultivado con mayoer rigor estos ec-
tudios; fortalecer la preseéncia de los Académicos en los di-
ferentes trabajos de la Corporacién, y hacer mas agil y eficaz

1z gestidn de los drganos de gobigrmo.

De este modo, renovandg la misma @Speranza manifiestn en
la exposicién de molivos del Heal Decreto de mil ochocientos
cincuenta y nueve, bien puede esperar el Gobiernc de la na-
cton que, valiéndose de sus Estatutos tradicionales, medifica-
dos levement?, ia Real Academis Espafiola senalarid cada afio
de su existencia con wr s€rvicio notable hecho a la ilustracién
del pais y & la unidad y difusién’ de nuestra lengua nacichal
en €] mundo.

En su viriud, de acuerdo con la Academia Espafiola, a pro-

- puesta del Minisiro de Educacion y Ciencia y previa delibera-

cién del Consejo de Ministros em su reunién de diez de junio
de mil novecientos seiénta y siete,

DiISPONGO:

Articulo unico.—Log articulos que se mencionan de los Es-
tatutos de la Real Academla Espsafola, aprobados por el De-
creto de veinticuatro de agosto de mil ochocientds cincuenta y
nueve, sa modifican en la forma siguiente:

Articulo primero.—Se afiadiri ol siguiermte segundo parrafo:

«Jgualmente mantendrd relacion con las Academias Hispa-
noamericanas de Ia Lengun y la de Filipinas, con las demaés
Academias nacionales y con el Instituto de Espafia.»

Articulg segundo.—Seri constante acupactidn de la Academia
ravisar y enrigquecer su Diccionario comun de consulta géne-
ral. Continuara y revisara la publicacién del Diccionario His-
torico de la Lengua Espanola, recogiendo las transfecrmaciones
que ha experimentade cpda palabra. Contribuird a la fijacién
del vocabulario cientifico y técnico, recabando, si fuere necesa-
rio, la colaboracién de las Reales Academiss de cardcter na-
cional, ¥ procuraria publicar periédicamente el fruto de sus
trabajos, asi coma también compendios de los mencionados
Diccionarios. :

Ariicule lercero.—Asimisino sera ocupacién consiante de la
Academia renovar su Gramatica mediante las reformas que Ia
experiencia aconsejo, teniendo en cuenta las doctrinas y como-
cimientos de la lingiiistica vigenté, el wso comtn ¥ la autori-
dad de escritores antiguos y modernos que hayan cultivado
con mayor rigor estos estudios. La Academia fomentari, y en
5U caso acogera o publicara, obras gramaticales de particula-
res, sean o mo miembros de ella. Finalmente, podra publicar
compendios y epitomes de su propia Gramética, acomodados
a los distintos niveles de ensefianza. :

Articulo noveno.—La Academia consta:

— De treinta v seis Académicos de numero,

— De Académicos corréspondientes espafioles,
fuera de Madrid, hesta un maximo de sesenta.

— Académices correspondicnies exiramjeros,

— Académicos honorarios. '

residentes

Cuando un Académico de numero lleve nés de dos afios
consecutivos sin msistir a un minimo de nueve s€siones anus-
ies, la Academia, conservandole todas sus prerrogativas, ele-
gir4 un Académica con iguales derechos y deheres que los
demas numerarios. El total de Académicos mombrados en es-
tas condiciones no podra exceder de doce, sin que pueda pro-
cederse a la eleccién de mas de dos por afo,

Articulo diez parrafo tercero - En aquellos supu®stos en que
la Academia necesitare el trabajo continuo, durante un cierto
tiempo, de los miembros de nimero que s€an funcionarios del
Estado, podré solicitar del Departamento correspordiente la
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|. Disp()si(:i()nes gf:nerales

PRESIDENCIA DEIL GOBIERNO

16116 Merodos Oficicles de Andlisis ds Aceites v Grosas,
Cerenles y Derivados, Froducios Ldcieas v Frodueo-

tontinuastond yoe Derivados de ia Uva. gstablecidos por Orien de
31 de gnera de 1977, {Conlinuucion.t

332 Malerinl y aparatos.

3321 Matraz de 100 ml provisto de refrigerante de reflujo,
gon cierres esmeritados,

a3.2.2. Pipeta de 5 ml 'graduada en décimas de grado,
33.23 Pipeta de 5 ml.
33.2.4. Proheta de 5) ml.

38.25 Blogue de calefaccion gue permita mantcrer el ma-
traz a unes a0°C.
33.2,86. Termémetro de ¢°C & 80° C, graduadn en décimas.

33.3. Reaciivoes.
338 {1, 2y3L Comoen323(l, 2y 3
Procedimienic.

33.4.

Preparar la muesira como en 424,

Verter en sl matraz 1 g aproximadamente de aceite. Agre-
gur 3 ml de disolucidn elcohtlica de hidréxide potasice. Ajustar
of refrigorante y mantener a. ebullicidn durante diez minutos,
agitando de ruoande en cuando, dejar enfriar hasta la tempe-
ratura ambiente, agregar 1,5 mi de disclucidn de Scido acélivo
¥ 50 ml de etano! de 70°, calentandc previamente a 50° C. Mez-
cler mediante agitacidn, introducir &l fermomeirn ¥ dejar en-
friar, observendo el aspecio de la disoluctén cuandeo aleanca la
remiperatura de 457 C, 51 se forma un precipitade floconesc a
femperafura superior a 40° C, el ensaye e3 positiva,

Dejar enfriar a temperatura ambiente (no inferior a 18°C)
durante 12 horas, como minimo. Observar de nueve la disohi-
cion: Le formacién de un precipitado floconose, flotando en el
centro del lguido, indica que la resccidn es positiva. Una tur-
bidez no resuellz en copos no indica la presencia de aceile
de arujo,

a3.5. Expresion de los resulfados,
Positive o negative.
33.8. QObservacidn.

Excepcionalmente, puede suceder que algunos aceites de ol
va virgenes, de segunde presidn, den un resuliade ‘pesitive.

33.17. Referencias.

t. BelHer.—Compt. Rend, Congr. Inter. Chim. Appi. 1698, 4, 311.
2. Marcille, R.—Ann. Chim. Anal. Chim. Appl, 1939, 21, 311.
3. Consejo Oleicola Infernacional, 1987,

54. DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTI’I'ATIVA DE LOS
ACIDOS GRASOS STIUADOS EN LA POSICION B DE LOS
TRIGLICERIDOS

4.1

Eif procedimiento se basa en someter la muestra de grasa
neutra, prevismente parificada mediante tratamiento con ald-
mira activada, a una hidrolisis Wajo i accién de la lipasa
pancredatica, nue acida selectivamente sobre los radialez acilo
situades en la posicién « de los iriglicérides, con una acumule-
cién de S-monoglicéridos inaiterados.

Se separan estos f-monoglicéridi.s por cromatogmffa en capa
fina de gel de silice, eleciuandose ef analisis cualitative ¥ cuan.
titative de los 4cidos por cromatografia en faso gaseosa de sus
csterss meiflicos.

Es aplicable & los aceites ¥y grasas comestibles que se en-
cuentran normalmente en el comercio kanio sl esiade bruto
como refinados.

Eg utilizahle, con reserva, en frasas gue contengan Acidos
con funciones oxigenadas ¢ da cadena wno lineales, cuye com-
portamiento ante Iz lipasa ha de ser previamente investigado.

Frincipia.

aproximadamente de 98 por 100).

312 Muoteria! v aparatos.

3,24, ‘Tube pare cromatografia, el fual conzta de dos par--
123: Le parie superior tiene un diimelro interior de 35 mum, ¥ ia
paric inferior, un diametrs interior de ¥ mm, Cada una d=
es1as partes tiene una longitud de 23 cm, lo gqun da al tube
cromatografice una longitud total de 48 em, La milad inferior
tiens, en su extremidad, una estrangulacion o el dispositive
conveniente para retener el tapdin de algoddn o lana de vidrio
que ha de servir de seporte el gbsorbsnte: ¢ bien, una placa
filtrante de vidrie de porosidad 2

34.2.2. Filtro de vidrio Jena 11 G2 u otrn eguivalente.

31.2.3. Matraz redonde de fonde plano y boca esmerilada, de
10 m) de capacidad.

3.2.4. Ampolle de extraceion de 538 ml.

34.2.5. Vasilo de vidrio, cilindrico de fondo plano y boca
esmeritada, con ias siguientes dirnensiones aproximadas: 18 mi-
limetros €3; 8¢ mm de alturs total, inciuida la boea. constitulda
por un cono esmerilado, normslizado, con una altura de 10 mili-
metros; ird proviste de tapon de tefldn, sunque puede sustitvir-
s¢ por taphn doe vidrio,

34.2.6. Pipetas de 02-081 vy 2 ml de cepacidad.

94.2.7, Vibrader en el cual! pusda agitarse fuertemenie sl
vasa-descrito en 34.2.5; deba dar, aproximadaments, anas 50 vi-
braciones por segundo.

3428 Eqguipe de cromatografia on capa fina; placas de gel
d-~ sifice G de 28 X 20 cm ¥ 0,25 mm de espesor y cubeta para
e} desarrolls de dichas placas.

34.2.8. Mairaz de 50 ml de forma analoga 8 un ratraz afo-
rada con cueila de 10 Thm © exterior ¥ boca esmurilada, cone
noermatizado 12421,

34.2.10. Fmbudo de vidrie sopindo.

34,2.11. Varilia de reflujo, provista de cone esmeriladoe ma-
cho 12721,
34212 Medidor de pH de lectura dirccia. En el caso de

operar con indicador interns segin se indica em 34 5.1, puedse
prescindirse ds este aparato, aunque es preferible su utilizacidn.

24.2.13. Termostate de agua gue permita mantener pnu cons-
tancia de temperatura + 0.5°C.

24.2 34, Bureta ds 5 ml von divisiones de 1/20 mi,
de 23 ml graduads en décimas.

34,215 Vaeso de 50 ml de capacidad.

3.2.18,  Agitador peguefio de hélice.

v bureta

34 2.17. Crontmelre.
34.3. Reactivas.
34.3.1. Alimina activads, para cromatografia, uctivided 1

seghnn Brockman, Un i{ipo de aiumins gue da muy bucnos re-
suitadgs ‘es el «6xide de sluminic FLUKA para cromatografias-,
tipo 507C nmecutro.

3132, Eiancl de 98 exanto de aldzhidos.

a¢.3.3. Disolucion de hidréxido sédico 2N, Disolver 106 g de
hidréxido sédice en lentefas, calidad R. A., en sgua destilada,
rocientemente hervida, completande o] volumen hasta 1.060 miili-
litros.

34.3.4. Lipasa pancreitica de cerdo, cuya actividad esid com-
prendida entre 6,8 ¥ 2 unidades lip&sicas por mg.

34.3.5. Disclucion acuosg de Tris {hidroximetil} —amino-me-
tanc 1 M— ajustada & pH = 8§ con écido clorhidrico 8M.

34.3.8. Disolucidn acuosa de clorurc célcico sl 22 por 100.

44.3.7. Disolucidn acudsa de colato sidico gl 8.1 por 1Y,

34.3.8. Arido clorhidrico, aproximadamente 8 N.

3298 Eter etilico.

34.2.18. [ter de petrdleo, 0 hexano normal.

34.3.11. Moezcla de éter de petrdleo-étar etilico, en la propor-
¢ion de 2 a 1, & ta cual so adiciona 1,8 por 108 de actdo {ormice

34.3.12. Disclucion de metllato sddico en metanel. Disclver
sndic en metanocl, con las precauciones habifuasies en im cuan-
i{ia necesaria para obioper una concentracién 0,2 M.

31.3.13. Disolucién de CIH gasesso en metanol aproximada-
monte al 4 por 100,

31.3.14. Disoluciin ecuocsa saturada de cloruro sadice.

34.3.15. Suspensién de goma urabiga al 10 por 100 en agua.
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34.3.16. Disclucidn acuosa de colate sddice al 20 por 106,
34.3,17. Hidréxido sddico 9,8 N

34.3.18. Disclucion acuosu de rejo cresol al 1 por 100,
24.3.39.  Aceite de oliva neutralizado.

34.3.20. Fanoiftalsina al 1 por 100 en meianol.

34.3.21. Acetona o clotoformo, calidad pars anéalisis.
34.4. Procedimienio.

Freparacion de la lipasa pancreatica: Aungue este producto
vuede adquirirse en el mervcado, damos a continuacién un me-
todo pura su preparacion; 5 kg de péancreoas {rescos de cerde,
so cnfrian a 9° C. se likeran de la grasse solida y del tejido
conjuntive que Jos rodean, ¥ se friluran en un molino ds cu-
chillas hasta obtener una pasta fluida. Es{a pasta se agita en
frio, durante 4-6 horas, con 2.5 litros de acciona anhidra y
duspués se cenlrifuga. Kl residuo se extrae oirus ires veces con
el mismo volumen de acetons, dos veces con una mezcla de
acotona-éter etilico {1:1) ¥ dos vercs con éter etilics. El produc-
to se seca duarante 48 horas al vacio, obieniéndose upr poiva
esiable gque debe consevvarse o vofrigsradoer.

Valorarcion de la actividad lipoltica del polvo de tpusa: Se
prepara ung emuision de aceile do oliva apitands, en upn meos-
cindor adecuade duventie unos 10 mminuinsg, una mezcia consti-
tuida por 165 ml de suspensitn de goma ardldiga al 10 por 100;
17 g de hielo picedo en trozos finos; y 20 ml de aceite de oliva,
proviocmenio roubralizedo.

Diez ml de iz emuision anterier s inlroducen en un vhsQ
de 50 ml. Se afizden 0,9 mi de disclucién de colato sidico al
20 por 106 ¥ 20 mi de agua destilada.

. Se coloca el vaso en el termosiato, regulado a 27°C, ¥ se
introducen los electrodos de un medidor de pH v un agitador
de haélice (34.5.1)

Con la bursta de 3 ml se anade, gota & gota, disolucién da
hidroxide sédico 0,3 N hasta conseguir un pH ds 8,5. Se shads
un volumen convenienie de suspensién de polve de lipase on
apgus, segun S0 indicw en el pArrafo siguiente y, tan pronto
como el medidor de pH acvse un pH de 8.3, 58 pone en marcha
¢l ecrondmetre v se va afadiendo lg disolucién de hidréxide
sddico 0,1 N, al ritmo necesario para mantener consiante el
valor 8.3 de pH, anotando cada minuto el volumsen de diso-
lucién alcaling consumida gue gcuse la burefa,

Los datos obtenides se Hevan & un sislema de ejes coorde.
nadoes, marcando, en abscisas, los tiempoes y, ¢n ordenadas, los
mililifres de disolucién alcalina consumida para mantener el
pH constante; debe cbienerss uns grafica lineal,

La suspension de lipass a que se alude en el parrafo ante-
rior, se prepara al 0.1 por 100 en agua. tomando paras cada
ensayo ld cantidad necosaria pera gue en 4 ¢ 5 Wminulos se
consuma alrededor de 1 ml de disolucidn alcalina, Nermaiments
e epasigun cste resuliado con 1 &2 5 mg de polve. )

Ia unidad lipasica se define come la ceanlidad de enzima
gur Hbera 107p-eauiv. de &cide por minuto. La agctividad del
piriva wtilizade, medida en onidades lipasicas por mg. se calonta
ror ba formula:

A = uctividad en unidades Jipasices por mg.

Vo= il de disolucigan de hideoxide sédico 8,1 N, consumidos gar
. minutn, caloulados s partic de 1a grafics

P -_ peso tomado de polvo, oxpresadeo en mg.

Ia lipasa utilizada ha de lener uge activided comprendida
entre 0,8 v 2 unidades lipasicas por miligramo.

Preparscion de la muestra. 5i la grasa tuviers una scidez
libre igual ¢ inferior a 3 por 100, se someterd directamente a la
purificacién ea columna de aliming, segiun se describe mAs
adelante.

Si la grasa tuviese una acider superior al 3 por 100 se some-
terd a una newiralizacion alcalina en hexano, segan se describa
mas adelanie, ¥ la grasa nsutra obtenida se purificarid en
columua de alamina siguiendo el procedimiento descrito a con-
tinuacion: .

Purificacion con alimina: Sc toman 15 g de altunina acti-
vads v se disponen en el tubo cromatogrifice (34.2.1), alojdn-
dose en la mitad inferior de diameiro mas estracho, pudigndese
cfectuar el llenado en seco o en hiimedo, wtilizando para elio

el disolvente que se dispoangs para el desarrolio, bien sea el |

éter de petroleo o el hexano. Una vez preparads Ia colummna,
se vierten 5 g de muestra, posada con exactitid del contigramos
v disuelfa en 50 ml de éter de pelrdieo o hexano 345 23,

La disclucién oleosa gue wasa por la columna s2 filtra A
través del fillro de vidrio (3422} proviamente dezsecado on o5
tufa 2 1055 C,

La disolucidn fiitrade s recoge en un matracite redsndo de
unes 100 ml y so destila el dispivenie al vacio, cpersnde 4 une
temperatura no supericr a 38° C. Para ests operacidn resulla
muy ventajosa la utilizacién dy un evaporador roiatorio {34.5.3),

El aceite cobtenido, libre de disolvents, se utilizara para la
hidrélisis por is lipesa pancredtics, segin se describe mas
adelunte. -

Neutralizacién con hidréxids sédico en hexano. En una ampo-
lia de extraccion da 502 ml se introducen unocs 20 g2 de muesirs,
160 m! de hexano, 50 nul de eianol, uns gota de disclucion sloo-
holica de fenolftaleina al 1 por 100, ¥ el volnmen de disolucion
de hidroxido sodico 2N, correspondienie a la acidez libre de la
musstra, medido con pipeta o bureta graduada en décimas da
milimetro (34.5.42,

Se agita la mezcla endrgicamente; se agregan 50 mi de agua
destilada, se agita nuevamente y s& deja en reposc hasta gue
la mezcia 5e separe en dos capas bien definidas.

Se extrae por la llave Ja capa hidre-alecohdlica inforior con-
teniendo los jabones. :

La dizolucion #e hexans conteniznde la prasa neutra se lava
con porciones sucesivas de 25 ml de una mezols de elanel de
86" ¥y agua destilada 1:3 {v/v}, hasta que el liguide de lavado
no colores en rosa a la fenolfalaing. ’

La dizolucién en hexano, libre de j=hones, se desnca agre-
gando 3-1 gramos de sulfate sédico enhidro; ¥y se evapora of
disolvente en evaporador rotatoric al wacio, o medianfe una
corriente de nitrégeno zece {pursze’ minima 98 por 100} En todo
cus0, no debe eulontarse por encima de 30° C.

- Hidrdlisis por la lipase pancreatica. A 100 mg de la muestra
de grasa, proparada como se ha indicado anteriermente {ver
34.5.5), pesados en el vasito descrito en 34.2.5, se aieden 20 mili-
gramos de polve de lipasa ¥ 2 mi dc la dizolucidn 24.3.5. Se
agita suavemente y se abaden 0,2 ml de disolucitn de clorure
caltico al 22 por 100 ¥ 0,56 ml de disolucidn de colato sédico al
8,1 por 109,

Sa coloea el vasito, durante T minuto, en un bafic a 40° C.
Se tapa y se agita fuertemente en el vibrador durants 2 mi-
nutos. Al cabo de este tiempo, se afade 1 ml de &cido clorhi-
drice 8N y 2 ml de éter eiilico: se laps ¥ ye agita con }a mano.
Se deia en reposo hasta que se separe la capa superior da éfer
ctilice. Si so forma gna emulsion, e rompe invirtiendo 2l tubo
varias veces con suavidad.

Separncitn de los monoglicérideos por crorpatoprafia en capa
fina. Cen ayuda de una jeringa adecuada, se coleca la mayor
parte de la disolucién elérea decantada emn la parie inflerior
de uns placa de gel de silice de 20 X 20 ¢m, depositando las
gotes de una forme regular en una linea horizontal situada a
unes 15 mm del extremo inferior, dejando libre uncs 10 mm en
eads exireme. Una ver depositada la disolucion, se intreduce
la piaca en la cuhsts, conieniendo el disclvents descrite en
343,11 en la cuantia necesaria pars gus la superficie guedo
1unes 5 mm por debajo dei producto depositado,

Cuandn el frente del disolvente haya recorrido unes 15 cendi-
metros, se saca 1& placa de Ia cubeta v se deja evapursr al gire
=} disolvente,

Cbservando la placa contra la luz de una ventana, se pue-
den ver perfectamente las bandas correspendientss a los pro-
ductos forimados en s liposis. La banda situada inmediatamoente
por encina- de la posicion original esla constituida por los
A-monasdicérides. Con ayuda de una pequeha espitula, se ras-
pa, recogiendo el polvo de sillce en un pequefic embude de
vastage ancho, calocade sohre ol matraz de metilacion (34.2.9)

Preporacian ds las ésteres metilicos. Al matraz conteniendo
1a silice raspads de la placa se agregan i0 ml de la disclucién
de metilato sddico {34.9.12}, se coloca la varilla do reflujo, ¥ se
liierve durante 5 minulos,

Sa atade una gote de fenolftaleina en metancl al 1 por 160
v, seguidamente, disolucion de clorhidrico en metanol {31.3.15}
gota a gota, hasta decoloracion del indicador, Se hierve & re-
fiujo otros 5 minutoz, Se deja eniriar afiadiende L ml de hexano
o de éter de peirdles (34.3.10% y disolucidn acucsa satursda de
clorure scdice hasta que el hexano sa sitie en &l cuello es-
trechn del matraz. Se agita fuertemonte y se deja reposar, En
pocos minutes se separa la disolucién hexénica de los éstercs
metilicos, que queda limpia ¥ transparente en ef cusila del
mairaz; pasandose, seguidamente, a inyectar csta disolucién .
en el cromatografo para la determinacién cuatifativa y cuan-
titativa d= los acidos prasos.

Cromatografia en {ase gaseoss de los ¢sicros metilicos. Los
dsteres metilicos se determinan a continvacian segin et metodo
nimere 41 —determiipacion do acidos grasos per crematografia
en fuse guscosa— do los métodos oficiales de analisis de acelles
¥ Erasas,
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345, Observacioncs.

24,51, Si no se dispene de medidor de pH, puede oiilizarse
para su regiiacion en el medio reavcicnante, eif rojo cresel come
indicador interno.

Para ello, al colocar of vaso en ol termosialo, segin so in-
dica en 3.4, s¢ pgregan 5 gotas de disclucion acuocsa al 1 por
100 del indicador (34.3.18) y sa adiciona la disclucién 0,1 N de
hidréxide sédice, manteniendo wuna coloracién rosa-vicleta gue
correspande, dproximadamente, a un pH de 8.3.

3452 Con algunes gooites exiraidos con disvlventes, al elec-
tuar la disoluwian on éler de petrdleo o hexano pucde formarse
una turbidez gue, si fuese muy intenss, podria perfurber el
procese cromatogratice de purificacion. En estos casos, resulia
aconsejable filtrar o centrifugar la disolucion turbkia, separande
el sedimento v operande con is disolucion transparente.

.33 Si ne se dispone de evaporador rotatorio, la elimi-
nacidn del displyente se puede realizar ron analega rapidez
vy eficecia, haciendo pasar por el interior del! matraz una co-

riente de nitrdgence pure (= %8 por 1001, calentundo en bafie
de sgua o temperainia qua no exceda de 30° C,

3154, Teniendo an cuenta que se¢ han tonado 20 g de muna-
tra por cada i por 10 de acider libre de oleica, se debera adi-
ciopar 0,38 mi de {a disolucién de bhidrosido sodico 2N. Si la
fengiftaleina no acusase reaccion alcaling, debora adicionarse
mas disolucion goie a gota, y agitando despuds de cada adicién,
hasta conseguir e} viraje del indicador.

34.5.5. Con aceites comesfibles de buepa calidad aparenie,
¥ acidez reducida (= 3 por 100} en operaciones de ruting, se
pucde omitir ¢l tratamicnto previe de purificacion con alimina,
va que, en la inmenss mavoria de 168 casos, esta purifcacién no
es necesaria. Sin embargo, como norma geheral, este frata-
miento debo considerarse . como necesario, y cualguier valer
anormal oblonido efectuondo una lpolisis direcla no deberd sor
acrptade sin confirmarle praviamoenle, con la grasa sometida
al! process de purificacian,

2.6, Referencia.

1. Instilule de Racionadizaciin del Trabajo. Uns Norma Fspa.
fiala 55.079. '

an RECONOUIMIENTO DEL AGEITE DE QRUIO DE ACEITUNA
{Prueba de Vizernl

43.t. Principio.

Eatee metodo fiene por objoto la identificacidn del aceite
exiraide por disnlventes de los orujos grasos de aceiluna.

Se aplica para delerminar s pureza de los aceites de oliva
virgenes y refinados. En presencia de otros acesites, su aplicacion
e interprotucion de resyltados debe ser discrecional.

352 Materinf v aparatos.

35.2.41, 2, 3 ¥ 4). Como 222 {1 2, %y 4).

25.2.5.
provisto de refrigerante de reflujia de amire, counstituide per wn
fieho de 80 & 100 om de longitud aprovimadamenie,

35.2.6. TFubo de ensayo de parcdes gruesas, con dimensiones
anroximadas de 160 mm de abura v 30 mm de didmetro interior.

35.2.7. Probeta de 10 ml.

253.3. Heactivos,

35.3.01, 2, 3, 4, 5 v 6). Como 223461, 2, 3, 4,5y 6.

35.3.7. Alcohol etilico de 85 por 100 en volumen. Diluir 885 mi-
lilitros de elanol de 98° hasta 1000 mt con aguz destiluda, La
donsidad sord 0,8520. Comprobar con un alcohdmnetra,

334 Procedimiento.

Extraer ol insuponificads de 5 g de acoile como en
pleanda éler de peirdicu.

La totalided del insaponificable aislado recogido en of ma-
lraz de 100 ml se disuelve en 10 ml de etanol de 85", en caliente
vin refrigerante de reflujo.

La disvlucion alcohdlica se transvasa al tubo de cnsayo 35.2.8
¥ e enjuaga ol matras con ofros 10 ml de etanol de ug®, gue se
incorporan también gl tubo de ensayo. Se homogenciza la mez-
cia ¥ se enlria a unos 25° C; deojandols en reposc duranis una
hora, s tomperatura entre 20-25° C. Observar &l cabo de la hora.

la formaecidn de un precipitado iloconeso, que se deposita
vn vl fondo del tubo, en formu do copos, acusa s presencia
de neoite de orujo. Un precipitade mas sdbividido o pulverulenta,
ne resuelte en copes, oo puede inkerpretarse comuo pasitive,
sitnde muchos los aceites de oliva & presien gus originan estos
previpitados.

234x), e
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Matraz erlenmever de 100 ml, con boca arsmerilada,
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35.5  Expresion de los resuftados.
Positive n negativo.
3G, Heferencia.
1. M. Vizern, Ann, Fals. Fraud. 1933, 41,
38 TRIBRARROMURQS
{Prueba de Vizern-Guillod
351,

Esta fundsmontada éan la inseiubilided de los derivados te-
Lrabromados de log &cidos grasos en éter de poirdleo, en las
condiciones especificadnas en il prucha.

e aplica 2l reconocimiente de aceiles semisccantes cn aceites
de oliva,

lLa sensibilidad es del 5 por 100 para el aceite de soja y del
10 por 100 para los demis aceites,

5.2

4521 Tubo de vidrio con laupon esmerilade de aproximada-
mente 26 mm de diametra ¥y 186 mum de largo.

Brepetio.

Material ¥ aparaios.

36 3. Aeactivos,

5,31 Eter de potréleo (p o
reaccionables con los haligenos.

#6.3.2. Bromo para analisis, exento de cloro.

?6.3.3. Reactivo de bromacidm, Agregar gota = gofa ¥ agi-
tando continpfmente 4 ml de bromwe & 100 ml de eter de petro-
leo, enfriado previaments a §° . Censcrvar ¢l veactlive on hieln
fundenic hasta gl momentao del ensayo.

364,

1070 €1 pxenilo e productos

Provedimivnio.

Fittrar el acei'e a ensayar gue dJdele citar wiaimonic ecenio
de hnmunmedad,

En el tubo de ensays, desecado, introducir 1 ml de aceits
seco vy filtradn, disolverle en 10 mt de éler de petrdlen. Manic-
nerie durente 5 winutos en hielo fundente, con el tubo cerrada.
Agregar en pequenas adiciones 10 mi de reactive de bromacion,
agitar ligeramente y mantener ¢l conjunte duranie una hora en
hielo fundenie, al cabo de dicho tiempo ) color de Ja disolucion
debe indicar s permenencia de sxceso de bromo. -

Ohservar el aspecte de ia disolucien. Ly presencia de aceite
semisecants e aonsa por la formaciom de un precigilado mas
o menos intenso, Seghn !a compesicidn del aceite ¥ su conte-
nido en la mezcla, los aceifes de oliva puros daran un ensayo

Hmpio v transparente.

36.5. Cxproxion de tox reswitodos.
Pasitivo o negativo,
45 8.

1. M. Vicern. Ann, Fals, Fraud 1953 45

feferencia.

47, MODIFECACION SYNODINOS-HONSTAN
{Pruehs de llauchecorael
7.1, Prinapio.

Sc hace actuar el acide nitrico concentrado sobre el aceite,
el rual reacciona con productas de oxidacién originados en las
matorias grasas parcialmente alteradas, hayan sido sometidas o
ne a un proceso de transformucion industrial,

Es aplicable solamente a aceiles de olive «virgeness y refi-
nados 0 a sus mezclas, pudiéndose obtener una coloracion no
satisTactorin en aceites no adulteradas, cuya calidad deficiente
o su conservacion inadecuada sea responsable de Iz respussia
olienida en el ensayo.

%7.2. Muyterin vy oparates,

37.2.1. Frascos de upos 50 ml de capacidard can tapan csme-
rilado.

w22 Prohein graduasdea con tepon aspwrilade de 20 ml

537.2.3, Embudo tde 8 cm de dinmeiro.

2704 Probety graduads de 20 mi.

47.2.5. Puapel da filtre corrienre.

at.5. Reaetiros.

3730, Tierra doooloranic para aceites de elevada oclividod,

37.53.2 Acido pitrico, para onalizis, densidad 7140

574, Procedimienlo.

Maodir. con fa probela groduada, 30 ml de seceite de o inues-
tra y vecler en el frasco de 50 mi. Pesar 3.g de tivrra decn-
loranite y agregarlos al Teasco, agitandose luerlemente darante
30 sugundos,
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El producte tratado con tierra se filira, por filtre de plie-
gues, recogiendoss 1 ml en la probeta de tapdn. 5i se dis-
pusiore de cenirifuga, seria preferible centrifugar realizdndoss
la eperacion en menos licinpo ¥ con mas gficacia.

Agregar, al acelte contenide en ia probets, 16 ml de acidoe
nitrico (d = L4® y egitar durante unos 30 scgundos, dejéndose
veposar seguidamonts ¥ observandose el color desacrollado an
ia capa superior oleosa {ver 4.6},

31.5. Expresidn de los resuftados,

El aceile de vliva ovirgrne de caracteristicas normales y bien
conservado, produce una coloracicn ainariila clara.

Loas aceites de oliva refinados, procodentes de un -lampantes
de buens calidad, suelen dar un color amarilie sucio gue, fra-
cuenlemenic, s¢ averes o} amarille tostado.

los aceites de orujo relinados v, en goneral, los aceites da
calidad deficiente, tanto <virgenss» camo refinados o las mezclua
de amboes, dan una celoracién marrdn, obteniéndese une res-
puesta angloga con los aceites esterificados.

Los acciles de semillas refinados dan coloraciones muy di-
versas gle no pueden considerarse como espectficas pars cada
‘ung, pera gus, sin embarge, un operador experto en Ia aplica-
cacién de la prueba los diferencia perfectamente de las colora-
ciones etribuibles a los aceites de oliva.

37.6. Obsarvaciones.

37.6.1. Ei fiempe de desarrollo de esias’coloraciongs es muy
variable. Generabmenie se puede obscervar & Jos 2 & 3 minutos
de haberse separado la capa olessa de la capa Acide, pere no
se debe dar e dictamen definitivo hasta obsorvar la coloraclon
transcurridos unes i3 minuios de reposo.

7.7, Referencio,

1. Insiituto de Racionalizecion del Trabaje. fina Nerma Fspa-
fcla 55.053.

3. BECONQCIMIENTO DEL ACEFIE DE ALGODON
tlleaccidn de Helphend

3.1, Pringipic.

Fste métode deiects cuslitativamonts el aceite de slgodon
en mezcla con oires acciies o grasas vegetales o snimales

Puedo conziderarse especifica del aceite de algoeddn, excepio
en presencia de aceites de Kapek vy de2 grasas procedentes de
animales gque kavan side alimentados con harina de somilla de
algodsn o siguna materiz que contenga Acidos cicloproponoides;
en ambos casos habrd que realizar pruebas disoriminatorias.

382 AMofertel ¥ gporuios,

321, Tubos do ensayo de dimensiones 230 % 25 mm aproxi-
madamente,

308.2.2. Bafio de sgua callunle con tempersfura regulable,

38.2.3, Bado de gceile o blogue de calefaccion adecuado para
los tubos de ensaye gue han de ser utilizados, regulables a unea
tamporaturs de 110-115°C. En lugar de aceite puede emplearse
una disoluciénh acuosa saturads de clorure sddice,

38.3. Reactivos,

38.3.1, Preparar una disoiucion de azufre en bisvifure de
curbponto &l 1 por 160 y whadir un volumen igual de alcohaol
amilico.

8.4, FProcedimicrito,

Tomar en un tubo de ensaye da 1o mi de gooile muesirae
¥ agregar un velumen igual de reaciive. Agitar y calsniar en
un hafio de agus a T80 C durants unes cuanios. minutos,
agitando de cuando en cuande, hasta que 2l bisulfuro de car-
bono comience a hervir vy la nmuesira comience a desprender
VR POres,

Colacar el tubo eon un bafie reguladc a 110-115° C durante
1-2 horas, La presencia de aceits de algoddn se acusa por el
desarrelle de um color rojo més o menos intenss; los aceites
refinados suslen dar color rosa. En el caso de débiles contonidos
de aceite de algoddn por bajo del liniite de sensibilidad del en-
sayg, el ligaide terna coler amarillo,

8.5 Expresion do resulfados.
Positiva o negativa.
36.6. Dbservacionss.

38.6.1. La osiructura del ciclopropeno responsable det desarro-
Hao del color se deostruye por ealefaccdn, ¥ a 2600 C la destrue-
cion s practicamente completa. Por tanto, los aceltes refinados

suelen dar, a lo sumo, una reaccion débil v frecuentements dan
resnltado negative. Del misme mede, iz hidrogenscidn y los
tratamientos con &cidos u otros agentes guimicos reducen la
intensidad ¥ pusden apularla por completo.

38.6.2. Diferentes loles de sceite do slgeddn pueden reaccio-
nar cob inlensidades diferentes. L intensidad del color no pue-
daz tomarse compo indice del contenide en aceils de algodon,

2.7, Heforencias.

1. J. Pharme. Chim, ia97. 6, 330,

2. Analyst. 1857. 22, 388. ’

2 Americen Oil Chemisis’
Mathods, Ob. 125,

Society, Official and  Tentative

3% RECONGUIMIENTO DEL ACEITE DE SEMILLA DE TE EN ACEHE
LE OLIVA
fReaceidn de Fitelson)
8.1, Principio.

Este métode es aplicable solamente a la identificacién de
aceit de semilia de {8 en wercla con sceite de oliva.

39.2, Material ¥y oparatos.
39.2.1. Tubos de vnsayo con dimensiones aproximadas de
150 x 15 mm .

39.2.2, Pipuin de 15 ml, grdduada en décimas.

29,23, Piprta cuentsgotas, con orificio de salida de, aproxi-
madamente, 2 mm de didametro, calibrado de tal forma qua
siate gotas de aceile pesen, aproximadamente €22 g,

343  Redactivos.

39.3.1. Clorptormo, reactivo analisis.

48,32 Acido sulfirico, reactivo andlisis, d = 184,
25.3.3 Anhidrido acético, reactive analisis.
30.3.4. Eter etilico anhidro, reactive anslisis.
39.4. Procedimisnio.

Colocar en un tubo de ensayo, medidos con pipets, 8.8 mi
de anhidrido acatice, 1,5 ml de clorofuimo ¥ 0,2 m) do acide
sulfiwico. Mezclar y enfriag cn un bafic de agua con hielo
a B* 0.

Afiadir con la pipcin cusntagotas 0,22 g de la muestra de
aceits. Si aparece turbidez, afadir anhidride acético, gota a
gote, agitando después de cada adicidn hasta que desaparsecs.
Mantener a 5° € durante 5 minuios.

Anadir 0 mi de éier etilico, previamenic éenfriade u §°C,
tapar el tubo de enssyo con un corcho y mezclar inmediate-
mente invirtiendo el tube doa veces. Colocar nuevaments el tubo
en el bafio de agusa-hislc ¥ obsarvar el color.

El aceite do semilla da 6 puro da una coloracién roja inteusa,
alcanza un maximo y seguidamente desapurece,

385 Expresion de resultados,

Positiva ¢ negativa

388, Obsdrvaciones.

59.6.1. Muchas muesilas genuinas de aceite ds oliva dan
coloracivnes rosa de unsa intonsidad compurable & un conienide
do unceite do sernilla de 16 del 10 por 100 o mas. Por consi-
guiente, coloraciones rosadas débiles en muestras presentadas
corno aceite de cliva puro no puedea ser atribuidas & }a pre-
sencie de aceits de semilla de té.

29.6.2. Algunas myuestras de aceite de oliva, especialments
da calidad refinable o tipos industriales muesiran una coloracion
oscura que tiende a enmascarar et color rojo caracteristico de
ia reaccion. Para evitar aste inconvenienis, proceder como sigue:
Saponificar una mezcla de 5 g de la muestra y 5 g do parafina
Hquida Blanca, utilizando un exceso de hidroxido potdsico en

" disalucién alcohélica {aproximadamente 5 mi de hidréxido po-

tasico al 30 por 109 dilwido con 30 ml de alcohol etilico). Una
ebuilicién mantenids durante 10-15 minutos s generaiments su-
ficiente. Pasar la disolucidn del preducte sapenificade a. una
ampella de docantacién y afadir un volumen igual de sgua des-
tilada, mezclar y dejar que decants, separdndose en dos capas.
Separar la capa inferior constituida por la disclucidén jabenosa.
Lavar ia cape oloosa varias veces con agua destilada con el
fin de eliminar los restos de ijabén. Secar el producto uvna vez
lavado, anadiendo sulfato s6dico anhidro ¥ dejar en reposo du-
rante unos minutos. Filtrar v operar comn se indica en 384,

3367 Es aconsejable trabajar simul!tineamonte y en forma
idéntica ron muesiras especinimentie proparadas que sirvanp
conlo patrones de coinparacion,
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383.7. Referencias.

t 1 Assoc Offic. Agr. Chom. 1838 18, 403-07,
2. Amcrican Ol Chemists’ Society, Official and Tentative
Mothods, Ch. 5-39.

40 RECONGQUIMIENTO DEL AL‘EIT'.E DE SESAMO
{Beaccion de favalinid

40.1. Principio.

Este meiodo tiene por objeto vl reconocimiento del auaile da
senamo on mezels con otros accites y graeas comezuhbles,

Es aplicable aungus el aceite de sésamo ze haya soretido
& un proceso de refinaclén alealina, ¢ hidrogenacién parcial
para in prepuracion de =shortonings. o margarinas. -

402 Material y aparotos.

10,21, Tubo de ensayo de 20 x 110 mm de diametro interior
v longitud, respectivamente, con tapén esmerilade v liave de
salida dc vidrio en su parte inferior, Debe llevar una marca
indicando los volumenes de 10 mi v 15 ml.

40.22. Soporte para mantener el tubo anlerior on posicion
vertical.

40.2.3. Capsula de porcelana, fonde plann, de unns 80 mm

d= diametra.
40.4.  Heactives.

40.3.1. Acido sulftirice concentrades {d = 1,84).

40.2.2. Disolucion ds £,35 ml de furfursl, recientements des-
tilado, en un litro de anhidrido acetico, Esta disclucién debe
guardarse en frascos oscuros, de tapén esmerilado, preferible-
mente provistos de capuchén protector, también con ajuste os-
merilado. Munteniende en debidas condiciones el reactivo, se
conserva Jargo tiempo. No es necesarie gue el anhidride scética
sea rigurosamente anhidro, pudiéndose folerar hasia un .5 por
00 de agua. :

0.4 Procedimiento.

En el tubo graduado se vierien 160 ml de le muoesira da
aceite. ¥ seguidaments 5 mi de reactivo 40.32. Agitar gduran-
te 1 mintuto aproximadamente, colocar e tubo en ol soporte y
detar reposar hasia gue s¢ separen Ias dos capas.

Verfer de 1 a 2 mi de la capa inferfor a la capsula de por-
celana, Agregar 5 0 8 gotas de @cido sulfurico concentrado y
mezclar imprimisnde & la capsula un suave movimienteo de ro-
tacion.

Para cantidudes de uaceife de $ésamo superiores al 1 Dor 100
48 desarrvolla inmediataumente una coloracién azu! de Prusia
oscura, con ligere tinie verdoso. Para contenidos menores, el
color azul va siende mas deébil, aumcntundoe al misme tiempeo
¢l peciodo requerido para el desartolle complelo del color. En
mezcls con aveilos de oljva ¥ =Boja, el limite du dofoccidn es
de 0,25 por’ 100, acusindose i presencia por la aparicién de
un color gris azulade, gue tarda en desarrollarse de 5 & 10
mittides,

40.5. Exprosion de resuitados.

Positive ¢ negativo.

.6 Raferencias.

Puvolind L. Olii Minerali, Grassi Saponi, Colort Vernivi, 13,

al, 1834, .

2. imstitufo de Bucionalizacién del Trabajo. Una Norma Hs-
paitela 55.068.

oy

4l DETERMINACHIN DE ACIDOS GRASOS POH CROMATOURATIA

EM FASE CASEOSA
411 Principio.

El meétodo estd basado en la separacion y determinacién cra-
malografica de los ésteres metilicos de los acidos Erasns,

Es aplicable a las grasas vegetales y animales con #cides
grasos de 12 a 24 afomos de carbono. No es apticable para
la determinacién de acidos grascs osidades ¥y opoxiacides.

44.2. Material ¥y aparatos.

41.2.1. Matraz redondo, fondo plano, de 10g nil, bocs esine-
rilada.

41.22, Relrigerante Ce roflujo, adaptable al matraz auterior,

41.2.3. Ampoilas de decaniacien de 500 ml.

41.24. Matraz redonde, fondo plupo, de 200 ml.

41.25. Cromatografo apte para separar los ésteres melilicos,
provisto de horto cop regulacitn - de teraperalury hasta 2505
2000 €, ¢ inyoctar susceptible de ser calentado hasin 50°C por

enciing de la temperatura del hurne, Deisctor sulficientomente
nonsible v onpAarate registrador conlinuo.

41.2.46. Bowella con nitrogeno s presién; rigueza mnima 994
oy 1900

4127, Columnag de acers inoxidable, aluminio. sobre o vi-
drio de 3-8 mm de didmetro interior, de 2 m de lengitud, re.
Hena con Chromasurt P oo W 180-30 mailast o Celife 545 (80-100
matbind, mpregnada con 3 por 180 de succinaie de polietilen-
glton,

4128 Jerings, de 5 oa ¢ of do copacidad.

41,3 Reoclivos

413 1. Metanoi absoluie, reacuvo para analisis,

11.3.2. Socdio metalico, reactivo para analisis.

4133 Disesucén de metilate sédico. Disolver 5 g de sodio
meinl en 1.000 ml de metencl abselate (aprox. 0.2 NL

4154, Eter de petroles ip. e, 40°-60° C) ¢ hexano, parn cro-
matografia.

41.3.5. Diselucidn de écido clorhidrics anhidre en mefaned
ahsoluto al 3-4 por I00.
413.6. Cloruro sodice, reactive para andlisis.
41.1.7. Sulfato soédico, reactivo para analisis.
41.3.8. Disolucién de fenolftaleina sl 1 per 180 on metanol
41.3.9. Disclucién de rojo de metilo al 6,1 por 100 cn etangl
60 por 100,
41.3.10. Nitrogeno gas purc (88,8 por 100}

H

414, Procedimiento.

4141 Preperacibn de los ésferes metilicos.

11.4.1.1. Aceiles v grasas de cualguier acidez ¢ insaponifi-
cable 1o superior sl 2 por 100,

a) Pesar t g de grasa en matraz de 108 ml. Agregoar 35 ml
de disolucién de metilato sddice. Adaptar refrigerante de refluio
y hervir hasia oblener una sola fase; aproximadamenle, 5 mi-
nutes. Inlerrumpir la calefaccitn,

b Agregar al matraz 30 ml de disohicitn de fcido clorhidri-
co en metane). Veolver a ealentar a reftinjo 5 minuies. Enfriav,

o) Extraccitn de los ésteres metilicos. .

Metodo vapido. Pasar la disolucién obtenida en o} mutraz a
ofro de 100 m! con cuello estrecho y large. Lavar ¢ primere
con 4-5 ml d¢ heyano o heptano y pasarios al scgundo; cu-
lentar ¢sle sin Hegar a hervir, Dmprimiéndole movimiento de
rotacién durente 1 & 2 minutoes. Agregar disolucion saturada
de clorure sédice en cantidad suficiente para situur s capa
de hexano en el cuello del matiaz; dicha capa presentara as
pecto limpio y iranspurente. Tomar con una pipeta 2 6 5 ml,
pasarios a un recipiente adecuado paraz su conservacidn o in-
yeceion directa en el cromaiografa.

Método de referencia. Pasar la disclucion contenida en el
mautraz g unda ampolla de extraccion de 0 m!, lavar anuél con
unos 38 mi de éter de petrdleo o hexano. Afadir a la ampola
125 mi de agua Cestilada. Agitar fucriemente v dejar reposar,
Extraer tres .aces consecutivas le capa inferior con 30 mi de
éter ¢ hexano cads vez Lavar repetidamente los tres extractos
reunidos en una smpolia de extraccién con 1s mil de agua des-
t'ada cada vez, hasia eliminar completzinente el acido, em-
pleands rojo de metilo como indicador. Secar la disolucién cen
sulfato sédico anhidre. Eliminar el disolvenic en bufio de aguu
bajo corriente de nitrégeno. :

41.4.1.2. Accites v grasas de acider no superior al 9,3 por 100
en acido oleico.

Omitir la meianolisis en medio acido. Realivar la moetanolisis.
alcalina. segin 41.4.5.1 a) ¥, estands aun caliente e} matraz, agro-
gar por ta purte superior del relfrigerante tna gota de disolucian
de f{enolltuleina ¥ disolucidn de 4cido clorhidrico en metanol
an cantidad algo superior a la necesaria para neutralizar el
metilado. Dejar enfriasr. Pasar lu disolucidén a la amnpoila de
extraceitn. Proceder a ila extraccign de los fslores metilicos

‘segln 41.4.1.1 ¢l

11.4.1.3. Aceites v grasas de acidez superior al 30 por 0o
en acide gluige.

Omitiv la metanolisis aicalina. Healizar la metanglisis dcida,
pesande en el matraz 2 g do muestra, previamente filtrada y
secR, Agrogar 60 mi de la diselucion de acide <lorhidrico en
metanol, Proseguir segGn 41411 b) y 41411 o)

41.4.1.4. Accites v grasas con insaponificable sunerier al
2 por 100.

Elimivar iz materia insaponificable segin sl motode <Boler-
mingcion de la materia insaponilicables. La gelucion hidroal
cohidlica de jabones resultantes < concentra en ovanorador
rotario hasta unos 80 ml Pasur é-tos 4 una ampolla de ostrac-
tibn. Acidificar con &cido clorhidiico 3 N hasta resccign avuda
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al roio de meillo. Exirasr con =eier de petrdlen o hexang. Pro-
smguir como e 414,13,
41 4.2, Preparaciin de la columna.

41.4.2.1. Soporie: En un vaso de 800 mi colocar 100 g de
Chramaosorb W o P, o Celita 545, preferentenente el primerg,
agfpegar acxdo clorhidrice al 20 por 100 en cantidud suiiviente
hasla cubriv ol producte. Dejar en reposc durante 15 horas,
Ducnniar ol acido. Agreger sgus desiiluda, sgitando  fuerie-
meRie, ¥ odegsr reposar 5 onnnutos, Decantar el aguas v volver
a cubrir son aAcide clothidrico al 20 por W0 ¥ reposar duranle
2 horas. Filtrar sobre embudoe de vidrio ¥ lavar con agua des-
lada hasta neutralidad. Extender scouidaniente et spporte on
copd delgada en capsulus de porceiana ¢ cubeia de vidrio, De
secar an odtula a 110° C dorante 2 horas.

41.4.2.2 Fase estucionaria: Succinato de polistilenglicol co-
meereial,
41422 Dmpregnacidén del soporcts:  Disolver, en capsula de

porcelana, 05 g de la fase estacionaria o fijg de unos 52 mil
de acetona o cloroformo. Afadir 8,3 g de soporte tratado, Ragu-
far el disolvenie para obtener una papitla de flaidez adecuada
pars, una buene homogeneizacidon por agitecidn, Eliminar el
disolvente sobre bano de agus, removicnde con espatuly, hesta
obtener e}’ producte on forma de polvo suclio. Extenderic con
capa delgada e introduocivle san estufa a 190° C durapnts 2 horas,

414,24, Llenado de= la celumna: Infroducir el soporte im-
nreanado con fase iija en la columna, haciéndola vibrar poc
porousion o con vn vibrador magnotico, hasia su Henado toal,
Es premiso que el material rellene la columina homngelicamentes,
evitanda la formacién de vias o canales, para. que no pierda
eficacia, Obturar los oxtremos con fapon de lana de vidric y/o
cifindrus de malla metalica de cobre,

4144 Condiciones operatorias.

Acopler al cromatdgrafo la columna preparada, ¢ la sumi-
nistrada por ia firma comercial del aparaio.

Hegu.iur la temperatura del horne enire 160-170° C, ko camara
da inyecsion 50° C may alfa que ia del homo v el detector 25¢ C
sobre la de la coiumna,

Ajustar el flujo de gas portador. en grincipio del nrden de
4 lhora, y manionerle constante, Acondicicnar la nuoeva co-
fumipg para ia tenneralura da gpevacidon, fluveado gas portador
durante 24 horas o ta establlidad. Begistrar la lince basco
pitra comprobar ia alulidad dol aparato. .

Operar con patrones, rectificando las condiciones mprratorvias
a la visti de Jos reseitados obtenidos, regulandg =] flujo de
gds portader de forma que ol lioolennic de metilo sea siuido
e 30 miawuios, como maximoe. Medirle perigdicoonwate con el
medidor de fluio de burbuje de ijabdin y 6iro medio.

Preparar una disotucién de los ssteres metilicos en acetopa
o hexano de purcza comprobada, loyeclar de 0.4 a 0,6 »1 con
jeringa, desgargando y retitands o asguja rapidamesdc

El rogistro obienido serd admisible si cumple los siguisnteg
condiviones: al El drea tofal de los picos registrados, referida
a da senzibibidad mdwima atilizada, no sord infevior a 2000 mm®,
D ezta forma, los componcnies proscntes en la cuaniis de 0,2
por 166 deheran dar picos de ™M mimd, como mnitme b Tedos
los picos han de cuer dentro del pape! registrador,

Seapfur en o cromufograma el punts de referencia de intro-
duccitoa de Ia muaoesira, los pices iniciales de salida duof aire
y la atenuzcisn e rogislre de cada pico. '

41.4.4. Comprobacion de las rondiciones do trahujo dol ins
trumento v de la colunina.

Se realiza cromaiografiando una muestra 'de psfrones con-
teniendo aproximsdamente cantidados iguales de estaarato v
cleate de metita, inyectande una contidad de muestra tal goe
s picos tepistrodos sean del 23 #! 50 por 10 del ancho del
papad de rogisivo, v detarminanda la resolucion de los doe fcidos
sogln:

Resnlucinn = - -

D = distancia onire los dos maximos de 1oz picos del aleato ¥

estearatio.
O = ancho do Ia Lase dol oleato,
E - anche de la base del estearado.

5i la resglucion es igual o wuver d- 1,0 &l inslrumento ¥
celumng costdn en gondicionss de irabajoe satisfsctorins.

Todas las colunnas experimenlan con ol use una pérdida
gradual de resohucidn: cusndu vslg es meaper de 1,0, la columna
s0ra reemplazada.

41.5. Caieuio.

41.5.1. Tdentificacion de fos picos. Los &sieras agarccen en
orden creciente del ndmero do atomos de carbone y de adadnw

de insaturscion para un Misme oumero de Atemos de carbono.

-El pulmitice [Cyl aparese delante de los Oy, ¥ ¢5t0s en ol orden

1}, linoleate (Cjp: 20 vy linoleato Cy; : 3} el aragui-
aparece normalmenta "duspués del {Cy: 3, pero
Sa sstablccard la

wleato (C;a:
o (Cp: i
pueden astar invertidés en algunes casos.

~idantidad para una columna dada invectande mussiras patrones.

Fijar 1os tiempos de retencion, medidos eh el cromaiograrma
tdisapcia enire ol maximo de cada Dice ¥ I posicidn del pico
inicial de salida del aire, 0 del pico de salids do} disolvente en

&l ease de detectorss de llama de hidrogens). Compararios con

tos obtenidos con las mezclas patrones.
41 5.2  Deterpinacidn camntitetiva, Se considera que la su-

. perficie del triangule formuade por cada pico y la linea hase cs

proporcienal a la cantidad de componente identificado con dicho
pico.

Determinar el area trazande Lneas tangenties a los lados de
cada pice prolomgadas hasta cortar la linea base. Multiplicar
fa ablura del triingule fcorregida para lu stonuuscion empleada)l
por T mitad de ia base,

51 se ha regivivado con atenuacion anica, medir el grea mul-
tiplicande 1a aliura del picoe por su ancho a la mitad de ta al-
tars.

Sumar las Areas ds ifedos los pives y calcular el tanio por
ciente correspandionie & ceda pico:

Ay
v Py e 10D
LA,
tanrfo por cientu de coda componentce en la mescla.
5 = ares de csdA piea.

o
I

Normaloiente se emapleara este criterio ¥ expresioa.

41.5.2.1. Facivres de correccidn. En algunos casos, por no ssr
lineal la rospuesta del instrumento v por las diferencias en los
pesas imolecularss, se dolarminan !os factores de cortecoidn do
cada Acide. referidos al acido palmitico, analizande wmezclas
conocidas de composicidn similar & ia mezcla problema.

X Ag
Fom o oen

A B

f. = facior da corveccidn del dcido.

x = tanty par ciento del acido en la moezcla,
A = aron Qo pioo w

P = tanto por ciants del Acido palmitica en la mezcla patran.
Ay — aten del pico dol acido palmitics,

Aree corvegida del pico x - A, 7§

4146 Referenchis.

1. Jacini v otros. La Rivisla Ualisna do ja Sosianze Gras
1283, 108, 40, : ’

4 Fireslone, D. Journal Assoriation eof Oflficial Agrizultural
Chomists. 1943, 46, L .

3, Intsraationatl Union of Pure and Applied Chemistry Stan-
dard Methads for ihe Analysis of Oils, Fals and Soaps. 1884,
it B o1 Suplemonto 5& ed.

4 Corgepo Dcwols Intornacioss! Maredos da Analisie. 1967,

12 BETETMINAUBIN DRE CONTEN'DO TN MATIRIA GRASA
OB LOn ALPECTENES

43.1. Principia.
Sa considera mataria graza del alpechin ef productc obienido
por adiraccion con éter de petralea en condiciones detorminadas.

Fl procsdimiento #3 aplicakle a tods clase de alpechines, ya
seail contrifugados o no,

43,0 Maieriol ¥ cpuralos.

4221, Ampolias de extraccion de un litro v litro ¥y medio de
canacidad,

42,28 Vasa de precipitado de oo litre v medio de capacidad.

4221 Maar redondo, de fondo pluna, de 250 ml de capa-
cidad.

422 4. ¥mbudo de pice corte de B mm de didmetro,

42,4 Reovctivos.

42.31. Einr de pelrdleo, para analisis (ver 424811

42.4.2. Svifato s6dico anhidro puro. 50 gr de este producle,

intreducide en un cartuche ¥ extraide en un Sokxiet con éler
da netrdleo durante cinco horas, no debs dsjar en ! matraz,
una vez desecado en estavfa a 105° € durante dos horas, un re-

siduo superior a un centigramo,
{Continuard)
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42.4.

Posar, en ef vase de precipitado de la muestra bien homuge-
neizada por agitacién, un kilogramo de alpechin {426.23.

Trasvasar a la ampolle de extraccion de un litroe ¥ medio,
lavando con peguefias cantidades de agua destilads, con objeto
de arrastrar lpa restos de alpechin que puedan guedar on ol vaso,
Medir 150 mi de éter de petrdleo ¥ verterlos en et vaso de pre-
cipitado, euidandu de gue lave bien las paredes y fondo del
vaso. Pasar a la smipolls de exiraccién v agitar fuertemente,
tomando les precauciones necesarias, Dejar reposar el tiempo
suficiente para que se separen perfectamente ia capa da étor
do peirtleo del alpschin (£2.3.3),

Pasar s capa de alpechin al vasg de precipitade, Trasvasar
1a solucitn daz éter de petrdleo por la parte superior de la am-
polla de extraccidn a wna segunda empclia de un litro de ca-
pacidad, en )a gue ze han introducide previamente unos 200 mi
de sgua destilada, cuidando de no arrgstrar restos de alpechin.

Répetdir la extraccion del alpechin dos veces mas, como mi-
nima {ver 42.6.4), Las tres fracciones de ater de petrdleo peuni-
das en la segunda ampolla s¢ javan con sgua deqtilada por agi-
tacidn.

Repetir los lavados, si es necesaric, hasta gue el agua desfi-
1ada decantada no presente celoracion.

Una vez separada el esguas del aliimo Javado, s afade une
peguefin cantidad de sulfato stkdiro anhidro & )a solucidn de
¢ler de petrdleo, agitando y dejande reposar media hora, como
minime. Se filtra sobre el matraz de 250 ml, previaments man-
tenido dos horas en estufa a 105°C, enfriade en desecador v
terada, hasta ocuper 1la mitad del matraz; ze destila &l Ster
volviendo a filtrar otra porcidn de &ter de petrdlec, gue se desti-
la scguidaments, repitiendc sucesivaments esies operaciones
basta agotar la totalidad existente en la ampolla, que se enjuaga
con 2 4 25 nmil de élor e petr6leo, gue sc adicionan tambidn al
matraz,

Hna vez terminada ln destilecion, se introduce el matraz en
una estule regulada a 105° C, en s que se mantiens durants dos
horas. Dejar enfriar en un desecador y pesar con precizion de
miligramo.

425 Cdlenins.

‘r;li ianta por cienfo de grasa se ohtendrs mediante la for-
mwiula:

Procedimiento.

P, — P,
% de grasa = ——
P,

- ¥ 100

en la que:

P; = peso én gramos del metraz con el aceite.
= pesy en gramans del mefraz veclo ¥ desecado.
P = peso en gramos de la muesira de alpechin,

42.8.1. Se pwede sustifisir sl éler de pctrdleo, ain variacidn
sensible en los resultados, por el hexanc téonico.

42.6.2. En algunas muesiras de sipechin, espetiaiments los de
elrvado contenido graso, resulta practicamente imposible conse-
guir wna homagenecizacion adecuada por simplo agitacién an ol
rocipiente. En estos casos e8 acomseiehle agregar ena cantidad
aproximadsa de 4,1 g de <Tween 88+ par litro de mussira, provo-
candose une emulsidn gue facilita la homogeneizacién y toma
de una muesirs representativa, sin sfectar préacticaments los
resultados cuantitativos,

42.6.3. Las emulsiones persisientes quo puedan originorse
anamor: almente pueden hacerse desaparecer safladiendo pegue-

cantldades do slcohol afflico,

| 426.4. En alpechines ricos en materia grasa, es aconsejabls
renlizar mayor niomero de oxiracciones.
427, HReforencia.
1. Insiitute de Racionsalizacion del Trabaje. Una Norma Espa-
finla 55114,
- ANEXO I

METODOS DE ANALISIS DE CEREALES Y DERIVADOS

1. DETERMINACION 2R IMDICE DE MATERIAS CELULOSICAS
i 11, Principio.
:t las «malerigs celulosicss= representan lag sustancias no di-
! gesliblos da origen vegetal gue consiiiuyen el residuo gue gua-
| da desputs de un atague Acide en condiciones bion definidas,
" con una mezcla de Acido sottico, &eido niltrico y 4cido triclora-
_ acético. Después de hervir la muestra con la mszcia de &cidos se
i separa el resiluo insclublé, se sece ¥ so incinara.

Fl indice de matlerias celuldsicas se calcula medinnte e pér-
. dida de masa on el curse de la incineracion,
Ln aproximecion debe ser del 0,1 por I00.

1.2

1.2.i. Molino do laboratario (52 puede emplesr cualquier {ipo,
! excepio de bolas).

Muatarial ¥ aparotos.

122 Matraces conicos erlenmeyer de 200 6 400 ml de boca
normalizada.

1.2.3. Refrigerador de roflujo, de boca normalizada.

1.2.4, Moeoechero Bunzen.

[.2.5. Tela metalica con amianic o placa de matevial refrac.
{ario.

1.2.8. Soporte de tripode o aparato analogo.

1.27. Matraz de vacio con lulipa (Kilasato).

128, Agitadores de vidric. Un agitador de vidric revestido

de caucho en la extremidad.
tporosidad da

129, Crisol filtrante de cuwrzo o de vidrio
40 a 0 mm).
1.2.10. Placas filtrantes de porcalana gue cubran tofalmonle

1a superficic fittrante.
1.2.11. Trompa de agua.
1.2.12. Desecador conteniendo silicagel coloreado en azul

tdiametro aproximade 25 cm!.

1.2.13. Balanza de precisitn (sensibilidad 0,1 mg!

1234 Estufa. : .

1.2.15. Horng eléctrice para incineracion,

1.2.18. PBlaca de mnteriel refractario,

1.2.17. Cartuchns deshidratantes de silicagel ocoloreado de
azul.

1.3 Beactivos.

1.3.1. Acido acético al 70 por 100 d. & 20°C = 1,07 {730 g da
Acido acttico glacisl del 98 por 100 diluide hasta 1.060 g con
agua destiladal.

112 Acido nitrico mncrntr&da d. n20°C =14,

1.2.2.  Acido tricloToacética, p.p.a. Cristalizado.

1.3.4. Acstonr pura,

145 Eter etflico puro.

1.3.8. Arens de mar, didmetrn inferiof a 0,5 mm.
: 1.37. Fragmentos de tierra cocida (platos poroses machaca-
o dos), diamelro de 0.5 & 2 mm.

14. Procedimicato.

14.1. Preparacion de le solucidn Acida para la hidrilisis:

Mezclar 900 ml de dcido acétice con 60 mi de deide nitrico y
24 g do &cido tricloroacédtice (d. 20° C = 1,10}

142. Preparacisn de la arens de mar y de los crisoles.

Hacer hervir la arene de imar con Acide clorhidrice 4N} para
elminar ol hierro. lavar con agua destilade para eliminer el
cloruro ¥ calcinar a 550° C durante seis horas. Praparar las pla-
pas da porcelana v el polve de tierrs cocida de la misma forma,

Antes de la primera utilizacidn de los crisoles filirantes ds
cuarze o vidric, linpiarlos cuidadosamenie e incinerarlos duran-
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te seis horas s 530° C. Pura evitsr tonsivnes en 1s parte inferior
desiustradu, colocar los criseles filtrantes de vidrio en el bhorne
de incineracién frio ¥ no refirarios basta despuds de enfrisrle
airededor de 2007 C, Loa criscles de cuarze no experimentan fen-
siones ¥ so pueden poner o sacar con toda ssguridad sn el hor-
no calienfe.

Intreducir en los criscles filtrantes de 5 a 8 g de arena de
mayr. lgualar la superficio, Introgucir o conlinuacion de 4 a b g
de polve de tierra cocida e igualar del mismo modo la super-
ficie. Colocar a continuaciém la placa filirants de porcslana
encima de o5tas dos capas ¥ aprotar lgeramente. Se puede uti-
lizar de nuavo el criso} asl preparedo, sin limpleza especial, pore
85 nocesario verilicar lg permenciicie de las capas.

1.4.3. Preparacién de las mucstras a cnsayar.

Trifurar la muestra de forma gue el 95 por 100 det praducts
pase a fravés deo un tamiz de 1,0 rmam, Solamente pars algzunas
suslancias fibrosas, tales comoe los granos de avena, no e alcan-
za tal grado de finura,

Esta prohibido el emples de molines de bolas.

1.4.4. Cantidad iniciai d= la muestra a ensayar.

La cantidad de muesira a tomar depende de! contonido ep
muiories celuldsicas del producte de forma gue se obienga fi-
nalmente una masa de materiss celuldsicas entre 5 y 150 mg.
Para un producto que contenga materias celultsicas en cantidad
inferior al 5 por 100, tomar 3 g de sustancia y utilizar 60 m] de
solucién 4cida; para un contenido en materias celuldsicas ¢le-
vade, hacer hervir 102 g de materia epn 40 mi de mezcia disol-
vonie. :

145, Dosificacidn.

Posar n muestra a ensuyar wilersda ¥y poncrls en suspensién
en €l metraz cénico erlenmeyer con un tercio de la selucion Aci-
da gue debe corresponder & 20 veces o] pesc de Ia muestra. Dog-
hacer los grinnos con un agitador de vidrio gue debe permane-
cer en el erienmeyer, Lavar cuidadasaments la parsd del erien-
mayer con ¢l resto de la solucidn acida pera que no gueds nin-
guna particula de !a sustancia adherida a 1a pared, Parz ovitar
que la sustancia suba a lo largo de lag paredes, acoplar cuida-
dosameante o} erlenmever con ol refrigerador de reflujo. Calantar
de forma que se alcance la temperatura de ebullicién en tres
minulos, Regular la llama del mechsro Bunsen para gue ia

.altura de ia espuma formada ne sobrepase 10 mon, Mantenor
ia ebullicidn de la muestra durante 30 minutos exactamente, sin
agitar el frasco ni la suspensisdn.

Filtrar & continuacidn bajo vacio la suspension en ebullicidn
con ayuda de una fronps de agua v & traves ded crisol fillvanio
proparado, Regular el vacio para asegurar la filiracién conti-
nua, Lavar el erlenmeyer ¥ el agitador de vidrio con agua des-
tilada v calinnte {de 70 a 80° ) y trasvasar totalmente los resi-
dugs de matariss celulésicas en 2! crisol filtrante con ayuda de
un agitador ravestido de cavche, Sun nogesariod, purs un layvads
cuidadose ¥ rapido, de 368 2 100 mil de agzua destilada y caliente
para obtener la resccidon neulra icomprobar con paps! tornasol
en el rgua de lavada filiradal.

Inmediztuaments después del favado, vaciar el matraz de va-
cio. Licoar el crisel Filtranke {res vecss con acelena v dejar fil-
frar sin nyudn del vacio {pere si e filtrads es demasiado lente,
aspirar Hgeromenta sin sobropssar la veloridad &= una gota por
segunda). Tavar a coniinvacion dos veces con eter etilice v as-
pirar fuertemente los vapores residuales de éter. Secar nrevia-
manto los crisoles filfrantes durante algunos minuios ¥ pouarias
eproximadamente. )

Secar los criseles filiraules on vns estufa ccleniada a 130 C
durante 80 minutos exectes, introducir a continuacion cuatre cri-
50168 como maximo an un desecador y dsjaries anfriar algunes
minutos antes de poner la tepa. Dejar enfriar el desscador ce-
rrado durante una hora al lado de la balanza. En ol transcurso
dal cofriamicila vy de la pesads, colocar dos cartuchios deshidra-
tantes de silicagel en 1s balanza de precision, Pesar rdpidamonta
fes por 1s gque hay gque conacer previamzanta ol peso de los eri-
solzs Henos antes del secadol.

Calcinar los crisoles fillrantes de cuarzo on of horno eléctrico
previamente calentado & 539° C, durante 30 minutos, colocerlos
a continuacion zobre vna placa refractaria duranie cinco minu-
toa por o meonos; para gue so enfrien hasta I1I00° €, aproximada-
menta. Introducir de nteeve custro criscles como maximo en uh
desecador, deiandolos enfriar al lado de ls balanza durante una
hora exartamente y pesar rapidamente.

Si se emplean crisoles filtrantes de vidrio, ponerios sn el hor-
no frio, a fin de evitar las tensiones en la purte inferior desius-
trada. Degpuda de alcanzar Ia lemporatura de 550° C, incinersr
durants treinta minutos, dejar enfriar los crisoles en el horne
abirrte hasta 200" C, colacarios a comtinuacidn elpunos minutos
subte s pluca refvaclaria para dejarles enfriar hdsta 1000 C,

aproximudamonte, ¥ operar despuds como pars los crisoles fil-
trantes de cuarzo.

No e3 necesario hacor una prusba sn vacio, va que todo &t
material filirante sz inaiterable al caior como consccuencia del
tratamienito previo.

1.3. Cdlculos,
Kl indice de matorias celulisicas viene dado por In esprosiou

la —b) - 100 - 100
C oo -

E (168 — H)
siendo:"

C
a

indice de malerias coluldsicas en porcenisjo de materin seea,
pesa, on g, del crisol ¥ del residuo despuds del eianue Acido
v secado s 130° C. )

b = peso, en g, del crisol despues de la incineracién de} residuo.
E = peso, en g, de la muesira.

H = humnedad de la mucstra cn porcenirje,

1.8, Observaciones.

1.4,1. En el caso de los cereaies y productos derivados, no es
necasario extraer la grasa antes del ataque Acide,

1.6.2, Los materiales tiltrantes' (crisoles filtrantes, arena do
mar, placas de porcelana, polve de tierra cocida) pueden eer
agtilizados nuevomente, Se separa por tamirade la arena de mar
dol polvo de tierra cocide; no es necesario limplar de nusvo con

.ol Acido clovhidrico los crisoles filtrantes, la arena de mar, €l

poelvo da tierra cocids y las places filiraniza de porcelans.

1.6.3. EIl tlempo neccsario para ia determinecidn del indico do
materias celulsicas mediante ¢l empleo de crisoles filtranies de
cuarzo, es aproximedamente de cince horas, ¥y mediante los cri-
solas fittrantes da vidrig alredsdor de aocho horas.

1%, Referencia.

1. Intornational Association for Cersal Chemistry . €. CX
Standard Nr 113,

2. HUMEDAD
2.1, Frincipio,

El contenido e agua de un producio se define convencionsl-
ments como la pérdida de mesa que experimenta en condicioncs
determinadas.

Ei producio se seca a 130° € bajo presion atmosférica sermal,
durunto una hora y media.

Este método de desecacién & 130° C 58 aplica a Ios grunos, ha-
rinas y otros productos derivados de los cerceles, reducidos a

" particulas de dimensiones infericres o iguales a 1.700 g, de las

cuales, menes del 16 por 100 seran supsriorss a 1.000 o ¥ més del
53 por 180 inferioras & 500 o,

2.3 Material y aparafos,

2.2.1. Balanza con precisién de 1 mg.

222 Apersio triturador que no provegus calenlamiento, fa-
ol de Hmpiar ¥ gue proporcione particulas de dimensiones sspe-
cificadas en 2.1,

223 Pesafiltro metdlico o de vidrio ton tapaders, ¥ con una
superficie Uitl gue permits un reparto de la musstra de 0,3 gra-
mosSom’, Como maximo.

224 Estufs isoferma de caiefaccién eléctrica, regulade de
tal mancra que la temperature del aire en su inierior sea de
130° C, v gue tenga aireacién suficiente. La estufa tendrd una
capacidad calorifica tal que, regulada previaments & la t{em-
peratura do 120° C, pusda aleanzar de nusve esa temporatura en
muanos de modin horr, despuéa de colocar simulidneamente en
su interior al nGmers mAxime da musesiras a desecar.

La eficacia de la ventilacidn se determinara con ls ayude de
sémola como meterial de ensaye que tenga 1 mm coTno mAximo
ds perticula. La ventilacidn scrd tai que sepando simultinen-
mente a t30° C todas las muesiras que 1g estufa pusda contener,
primero durants dos horas y después duranie tres horas, los
resultndus prosenten entre elios una diferencia inferior a 6,16
par 100 )

225 Desecador provisto de place de porcelans o metalica
perforads, condeniendo un agento deshidratante como anhldrido
fosférico, clorure de caleio o silicagsl soloreado en azul

2.3. Procedimienioc.

Introducir & g de la mucsira en sl pesafilires, tarade des-
pués de permanencia en la esivfa y de enfriamiento en el dese-
cadar, Cerrar o1 pesafilstas v pesar con aproximacion ds L mg.
Dahe pporarsc L Mrdamente,

Tener on ia estufs duranta hora y media el pesafiliros des:
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tapado con la mauesira. Transcurrido este fiempo, ¥ eoperande
rapidamente, retirar ¢l pesafiltros de Is estufa una vew tapada y
celocarlo en ¢l desecador. Pesar en guanto 5e enfrie en el dese.
cador. :

24, Caleulo.
2.4.1, El conienids on agusa de la muestra, en porcenlaje, es:

(M — m} 100
Humedad % = ——— e o
M

et la qus::

M = mase inicial, en g, do iz rouesira.
m = masa, en g, del producte ssco,

1a media de dos resufados, con una aprozimmscion deo 8,05 g
por 100, represeniard 1a hurneded de la muestrs.

24 2. Dispersion de Ios resultados. La diferencia resuliante
vatre delerminacionss duplicadas de s misma muestra no de-
hera ser mayor que 9,1 por 00 en valor absolute. Er caso con-
trario, se repertird la determinacién por duplicade.

2.5. Referencias.

1. Institute de Racionalizacidn del Trabajo. Una Norma Espa-
fnols 34.400 h 5.

2. Méiodos de la Asoclecién Internacional des Quimica Cerea-
lista €. C.CO. )

3. CENMIZAS
3.1 Principio.

3.1.1. Definicién. El contenido en cenizas de un producto es
el residuo resultante después de su incineracién en cendiciones
determinadas.

Ezte método es aplicable a Jos granos, harinas y otros pro-
ductos derivados de ios cereales.

3.2. Materiol y oparatos.

3.2.1. Balanza anslitica con precision de 0,1 mg.

3.2.2. Herno de mufla eléctrico, con circulacion de aire su-
ficienis, con mecasnismo de regulacion y control de iempera-
tura.

3.2.3. Capsulas de incineracién redondas de fonde plano,

preferiblemente de aleacién de oroc y platine, o bien de cuarze
o de porcelana. Ei didmetro de las capsulas sera de unos 5 cmy,
¥ & situra méxima de 2 cm.

3,2.4. Desecador proviste de llave, con place perforada de
aluminie, conjeniendo un agente deshidratente como cloruro de
calcio, anhidrido fpsfdrice o silicage! colereado en azul.

3.3. Procedimiento.

Pesar 5 g ds muestra con aproximacién de i0 mg; las restan-
tes pesadas deben hacerse con ura aproximeocion de 8.1 mg.

Inmediatamente antes de wsar las cApsulas de incineracion,
calentarias en ¢l horno a la temperatura de 916° C durante 15 mi-
nulos, Enfriarlas en el desecador y pesarlas en cuanio alcancen
la temperatura rmbionte,

Introducir la muestra pesada en la cépsula repurtiéndola en
una capa de espesor uniforms, sin comprimirla. Colocar la cap-
sula & la enirade del horne con Is puerta sbierts, y dejar que
arda. Cuando las llames se extingan, empujar la capsuia al intae-
rior del horno ¥y cerrar la pusrta del mismo. Una vez cerrada la
puerta dsl horno debes mantenerse en & una corriente de aire
suficients, gue no asa tan fuerte como para arrastrar la sustan-
cia fucra de las cépsulas.

La incineracién se continGs hasta lograr la combustién totel
de la muestra, incluso de las pariicuiss carbonosas gue pueden
quedar incrustadas en las cenizas. Dar por terminada Ia incine-
vacion cuande el residuo es pricticamente blanco o gris des-
pués del enfrituniente, Sacar las edpsulas del horna v dojarias
enfriar en el desccador. Pesarias tan pronto aleancon la tempe-
raiura ambients,

La temperatura de incinerarion es de 9107 C.

1.4, Cdiculo.

34.1. El porcegtaje de cenizas sobre matreris natural sa ob-
Hene por ks frmula siguisnte:
(P, — B, 100
Cenizas % (matria nalural — ——ee .
P—P
En la guer
P = proo en g de, la cdpsula con 1 muesirs.

Py = prio en g de & cdpsula con las cenizas.
£y = peso en g de la capsula vacis,

3.4.2. El porcentaje de cenizas sobre materia seca se obtiens
relacionando el valor de conlenido en cenizas obtenido sobre ma-
teria natural con el valor de contenide en humsdad, segun la
formula siguicnie:

Cenizas sobre materia natural X 1ou
Cenizas % {materia secal = - -
. 180 - humedad de la harins

3.4.3. Limite de errores. Cuande ol contenido de cenizas no
rebase el 1 por 100 de la muestra, la diferoncia de los resuilados
de un enstyu efectundo per duplicedo no deberd ser superior
al 0.02. 5i el contenido de cenizas rebasa el 1 por 106, la diferen.
cia no deberd ser superior al 2 por 100 de dicho contenido. Si es
superior, 5o repstirA la determinacién.

3.4.4. Expresién ds los resuliados. El contenidg de cenizas se
expresa por 100 partes de sustancia seca ¥ con dus cifras deci-
males.

35, Referencias.

I. institute de Racionalizacién del Trabaje. Una Norma Espa-
panola 34466 h 8.

2. Mitodos de la Ascciacion nternacional de Quimica Coreu-
lista {I.C. C).

4 TROTEINA
4.1, Brinecipio.

Fl contenide cn proteing bruata de un producto e e} resultado
do multiplicar e] conlenido en nitrégena, deferminade por &
procadimiente Kieldahl per un factor de transformacion del ni-
trdgenc en proteine,

KEste métedo es mplicable a lus granes, harinas ¥ ofros deri-
vados de los cerenies,

4.2, Material v aparatos.

421, Matraces Kjeidahl de 50¢ a 800 ml

422 Bateria de atague.

4,23 Bateria de destilaci6n ¢ aparato de destilacién.

4.3 Regctivos.

4.3.+. Acido sulfdrice concentrade.

4.3.2. Sulfato potésica anhidro.

4.3.3. Bulfato dv cobre.

4.3.4. Disolucion de hidréxido sédico al 3¢ por 100 (p/v) en
agua.

4.3.5. Disolucion de dcide sullarico §,1N.

436 Diselucién de hidraxido sédico 0,1M.

427, Disolucidn de indicador: dizolver 0,3 g de rojo de me-

tilo en 100 mi de alcoho! etilico del 95 por 100,
4.4 Procedimisnto.

Pesar un g de muestra, mulida de Iorma que las pariiculas
sean inferiores a 500 p. e iniroduciria en un matraz Kjeldahl.
Afadir 10 g de sulfato potasico ¥ 0,1 g de sulfato de cobre. Agre-
gar 20 mi de dcido sulfiirico concentrade ¥ mezclar .fodo hasta
gue toda Ix sustancia estéd mojada por el Acido. Iniciar el ata-
que a fuego lento, para evitar gue la espuma errasire el pro-
ducto al cuello del matraz, Cuando desaparezea la espuma, hacoer
hervir vigorosamentc hasta gue la disolucidn guede Hmpia y
prolongar todaviz el atague otros 30 minutos.

Dejar enfriar. Afadir unos 200 mi do agua. Agregar 80 mi de
hidréxide sGdice al 33 por 100 v procedor al destilado. Ei Hguido
que destila se recoge en ub vaso gque confenga 20 mi de SO, H,
N/10 v una gots de disolucién de indicader, siadicndose nueva-
mante una cantidad conecida de &chde sulfarice N0 si virase
de calor durante ia destilacidn. La cantidad de destilado & reco-
ger s de uhos 150 mi, dandose por acabada la destilacién cuan-
do el liguide guoe se destila no hage virar a azul ol papel rojo
de tornassl. i

Avabada In destilacion, valorar el nxeeso de &cido sullarico
con Aisshizidn valerada de hidroxido sodien 0,IN.

" Efertuar una prusha en blance de destilacion ¥ valoracidn
pare controlar la pureza de los reactivos,

4.5 Cdlculo,

£.8.1. E! porcentais de preteina brita sobre sustancia natu-
ral es:
(V- -f— ¥, -f) 0614 F-100
Proteina bruta % = —
P

En la que:”

V = volumun en mi de disvlucién de SO H, N/10 empleads para
racoger el nitrogeno amoniacal destilado,
f = factor de la disclucion de SO N/14g,
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V, = volumen en mi de disolucion de NaOH N/10 necesaric para
neutralizay ! acide suifGrice existente al final de la des-
tilacion.

1 = factor de la disolucidn de NaOH N/19,

F = factor de transformacitn de nitrogenc st profeina. Para el
trigo ¥ derivados es de 5,7 ¥ para los restanies cereales es

de 6,25,
P - peso de la muesira.

4.52. Ei porcentaje do proleina bruts schre susiancia secs
se delermina teniendo en cuenta el contenide en humedad.

4.5.3. Dispersion de loz resuitados. Se consideraran concors
dantes las determinacicnes duplicadas cuando los resultados ex.
presados en pereeniaje difisran enp menos de 0,25,

h

- Referencias.

1. Institute de Racionalizacidn del Trabajo. Una WNorma Espa-
fiola 33400 h 7.

2. Métodos de la Asociacion internacional de Quimica Cerealis-
ta (1. C.C).

. 5. GRASA
51. Principio.

El contenido en grass bruta de un producto se define conven-
cisnalmenie como la parte del mismo extraible por éter etilico
en condiciones determinadas, Incluye, ademds de la grasa, otras
michas sustancias solubles en ¢ter etilico, como s0nR; ceras, pig-
moentns, vilaminas, eto.

Fste métoda s aplicable a los g'ranus harinus y
tos dorivados de lus cereales.

; gbros prodae-

5.2 Moterial v oporatos.

5.2.1. Extractor tipo Soxhlst.

5.2.2 Balanza analilica con precision de 0,1 mg.

5.2.2. Estufa de desecacidn, graduada a 100" C.

52.4. Desecador von placa de porcelana o metalica perfora-

da, conieniendo un agente deshidratante, como anhidrido Fosfo-
rice o silicagel.
525 Certuchos de extraccion.
5.2.8. Mairaces de {00 & 150 mi. adaptables al extracter.
5.2.7. Bateria de pitraccibn, bafio de agua.

n.3 Regefivos.
Lier etilico.
5.4. Procedimienio

Pesar de 5 8 10 g de muestra, molida de forma gue pase por
un temiz de 508 p ¥ desecada a 100" L, ¢ intrcducirios oo un car-
tucho que se iapona con algodén. Tarar el matraz, desecado en
ln cstufe v eofriade en ol desecador. Introducir el cariucho en
el extractor, afiadir éler ctilico una vez concctado el matraz y
proceder a la exiraccion, conlinuAndola hastia gue el éter sea
inecolore; son suficienter 4 horas a unra velocidad de destilacion
de 4 8 § golas’s, v i6 horas para 2 a 3 gotas/s.

Sacar el carlucho del extraclor ¥ recuperae al ater. Lievar el .

matraz coh el extraclo y ol resto del disclventa a la astufa de
desecarién & 100° C y tenerlo media hors. Dejar enfriar sl ma-
traz en el deseradnr y, en cuanto alcance s temperatura am-
bivnie, pesarle.

5.5. Cdleulo,

El porcentaje de grasa hn'ta sabre sustzmcm seca viene dado
por la férmula:
{F; — Py} x 100
Grasa bruta % {muaicria seca) =

P
En & que:

F, = peso, &n g, del matraz con el extracto elérec.
P: == peso, en g, del mairaz vacio.
P = peso, en g, de la muesira emplaada.

5.8. Referensia.

1. American Association of Cersal Chemists, Cerea] Laboratory
Moethods, 1887, Métedo 30-20

8. INDMCE DE MALTOSA
8.2, Principio.

H} indice de maliosa es une medida relacionada con Ia caps-
cidad de produccidn de ges de un trigo.

8.2 Maieriol v gparatos.

6.2.1. Matraw erlonmeyer con tapén de 250 mi,
822 Bafo de agua,

6.2.3. Bureta graduada do 50 nl de capacidsd,
6,24, Mautraz erlenmeyer de 100 mi,
625 Mecherp Bunsen y tripode,

8.3. Reactivos,

8.3.1. Acido sujfirice al 20 por 100

8.3.8. Tungsiato sddico sl 15 por 100,

€.3.3, Solucidn de sulfaic de cobres (6928 g/1).

8.3.4. Solucién de 350 g de sal de Scignette (tarivato sddice
potasice) ¥ 100 £ de sosa cdustica gn 1 litro de agus,

8.3.5. Indicador; Solurién acucsa do mzul de metilenc.al }
por 100

8.4, Procedimicnto.

Pesar 15 g de harine y celocarips en un mairaz oricnmeyer
opn tapin. Ahedir 956 mlb de azua destilada e ivtroducir el ma.
traz en un bafo de agus manteniendo 2 277 C de temperatura.
Dejar en el bafio durante una hora, agitar bien & intervaios de
15 minutos. Sacar el matraz del bafio v afiadir i5 ml de acido
sulfarico al 20 por 108 v 3,5 ml de tungstato sodico al 15 por 100,
Filtrer. Prescindir del rosiduo y oolocar el Hguido en wna bu-
rets graduarda de 50 m! de capacidad. Introducir en un metraz
erlenmeyer 5 mi de solucién de sulfaio de cebre (88.28 g/B ¥
8 mi de una sciucién de 350 g de sal de Seignette {tarirato s5-
dico potasico) y 100 g de sosa caustice en un 1 Hiro do ngua.
Colocar ef matraz en un tripode sobre un mechero Bunsen y
verter en &1 decde la bureta 20 mi del liquido filtrade, Cuando
hierva, sfiedir 5 gotas de indicador {solucién acucsa de azul
de metiterio &l 1 por 1), Verter graduslmente liguido desde
ia bureta hasia que la solucitn del matraz ha perdido por coms.
plete la coloracidn ezul. Observar on la probeta la cantidad de

| liguide vertido ¥ buscar en la labla 81 el indice ds maliosa

dea la harina.
$5. Referencia.
1. Analisis da Cereales y Derivados. Muusterte de Agriculturas,
1457, paginas 58-57.
TAEBLA 8.1

Indice de maltosa

Liguido Indice Liguidn Indice
vartido de malicaa vertide de maltoss
20,0 2,88 _ 35,5 1,48
20,5 2,63 38,0 1,47
21,6 2,56 36,5 1,48
215 2,50 7.0 1,45
22,0 2,44 RN 1,42
22,5 2,38 38,0 1.40
23.0 2,33 ! 38,5 1,38
23.5 2,28 ! 35,0 1,38
24,0 2,23 ; 39,5 1,34
24,5 2,18 40,0 1,32
5.0 2,14 40,5 1,30
255 2,18 41,0 1,28
28,0 2,08 41.5 1,27
28,5 2,02 42,0 1.28
270 1,55 425 1,24
27,5 1,95 43,0 1,23
8,0 1,01 43,5 121
28,5 1.87 44,0 1,20
28,0 1.84 44,5 1,18
28,5 1,80 45,0 1,17
36.0 1,77 45,5 1,18
3.8 1,74 46,0 1L15
31,0 1,72 ) 8BS 1,13
3,5 1,69 £7.0 1,12
2.e 1,88 47,8 1,11
s 1,83 13,6 1,10
33,0 1,81 48,5 1,09
33,5 1,58 19,6 ’ 1,08
34,0 1,56 49,5 1,08
M5 - 1,54 50,0 1,05

35.0 1,52 -

7. ACIDE? GRASA
7.1. Principin,

Neuiralizacién de los acidos grases tibres cop hidréxido so6-
dita. 8o mide la rancidez hidrolitica gue se utilize como in-
dige de deterioro en almacenany cnio.

Aplicable a granos do cereales y harinas,
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7.2, Matericl y aparalos.
Exiractor tipo Soxhlet.

i.2.1.
" 7.2.2. Balanzg analitica con precision de 0,1 mg.
7.2.2. Cariuchos de exirs~idn,
7.24.  Matraces de 100 & 150 ml adaptahles al exivactor.
7.2.5. DBateria de extraccitn con buafio de ugusa,
7.26. Pipelas de 50 md. -
7.2.7. Bureta de 50 ml.

7.3. Reaetivos,

7.2.1. Eier de potidleo p.s. 35-80° C. )

7.3.2. Bencenc-alcohel-fetolftaleina {(BAF). Mezilar partes
iguales en wvolumen de benceno ¥ de alcobol etilico del 85 por
100, Afadir 0,2 g de fenclfialeina por liiro pars oblemer wna
golucion. sl 0.02 por 100

7.3.8. Hidréxido potdsice. Preparar una sclucidn 9,017eN
{1 ml =1 mg KOH} con hidréxido potasico libre de CO,.

7.3.4. Patrén de color.

7.24.1. Celodar 50 ml de agua ep un mairaz del mismo tipo
en que s8 va a hacer la valoracién. Afiadir goia s gota une
solucién de dicromato potdsico ai 0,05 por 100 hasta que tome
la coloracién de la solucién gue se va a valorar. Afadir 2,6 mili-
litros de una solucién recién preparada de permanganato po-
tasico al 0.01 por 100 ¥ se mezcla. El color final de la valora-
citn debe ser semejante a éste.

7.3.4.2. El color patrdn pars la valoracion de la prueha en
blanco s& obtiene ailadiendo 2,5 mi de permanganato al 0,61 por
180 a 50 ml de agua.

7.4, Procedimiento.

Parz gque los resultados sean mas precisos, el contenido en
humedad de los grancs no debe exceder del 1t por 106. Se ha
comprobado gue mayores contenidos en humedad en el momen-
tc da 1a extraccidén aumentarn sighificativamente los valares de
acidez grasa. :

Moler por los menos 40 g de una muestra reprasentativa para

grones pequeios, tales como el trigo, o 200 g para grancs més

grandes, {alea como el maiz. Preferiblemsente, moler la muestra
‘de tal forma que el 80 por 100 o més pass a través del tamiz
de 500 x. Una vez molida la nmiuestrs se somete 8 extraccidn
antes de 1 hors para evitar cambios causades por enzimas lipo-
liticos. Extraer 10 g de muesira sdlida, como en 5.4, utilizande
éter de petrélso. Evaporar el &ter de petréleo del extracio y
redisolver sl extracto em el matraz de extraccién con 3% mi de
solucién de BAF. Valorar la solucién extraida con hidroxido
putlasico 0.0178N hests alcenzar al punto dé color patrén.

7.4.1. Hacer Ia prusba en blance valorundo 50 ml de solu-
cién BAF, hasta alcanzar el punto de color patrén.7.3.4.2.

7.5. Cdlculg.

Expresar l& acidez grasa como los mg de KOH regueridos
parg neutralizar los aAcidos grasos libres de 160 g de grano sobre
sustancia seca por la Formula .

V-V xio
Valor acidez grasa = U

100
106 —H
donda:

V = volurmen en ml de KOH 0,0178N utilizade para valarar la
muestra extraida,

V. = volumen en ml de KOH 0.0173N uiilizade para la velora-
cidn en bianco.

H = pesc en g de agua en 100 g de muastra.

78. Obsarvaciones.

En caso de granos con altes valores de acidez grasa se for-
man & veces emulsiones durante la viloracién que enmsscaran
parciaimenis el punto de coler final. Cuando aparecen emul-
siones, afiadic 50 ml edictonales de solucidn BAF para asegurar
una solacidn clara, En este caso el valor de 1a prueha en hlanca
es e} doble del valor determiuado sobre 50 ml.

73. Refsrencia.

1. American Associdtion of Cereal Chamnistry Cereal Laboratory
Methods, 1967, Mélodo 02-61. '

8. AGENTES OXIDANTES
(Feaccién o1 yodure pitisicol
8.1. Principic,

_ Este método detecta todos los sgentes oxidantes gque se adi-
cionan ganerailmentc a in harina, para mejorar sus propiedades
dv panificacién, excepic percioratos y perdxide de benzeilo,

g2 Material y aparafos.

B.2.1. Matraz erlenmeyer de 500 mil.
8.2.2. Centirifuga.

8.3, Reactivos.

8.4.1. Yodure potasico 10 por 140.
8.4.2. Acido suifarico {& + I10) wv.
8.4. Praocedimiento.

Colocar 50 g de muestra en un matraz erlenmeyer de 500 wmil-
litrag, afadir 200 ml de agua & la temperaiura ambi=nte, agitar
bitan vy dejar reposar 1 hora, aproximadaments, cen ngitados
frecuentes. Filtrar o centrifugar, A 5 ml del fiitrude afadir § mi-
lilitros de solucién de KI v 5 m! de H.S50, (1 4 10) v/v. Sulucio-
nes wmrillas o pardas indican la presencin de agentes oxi-
dazntes.

g5 Referencia.

I. American Assoclation of Cerenl Chemisiry. Cereal Lu-

boratory Methods, 1987, Meétodo  48-G2.
§ BROMATOS Y TODATOS EN LA HARINA
{Meétodoe onalitativo!
4.1 Principio.

Este métodeo sirve para determinar la presencia de bromasto
v icdsio en ia haring, gue aclitan comeo mejorantes.

8.2 Materigl y aparatos.

2.21. Placa de Petri de un &rea aproximada de 100 .cid,
g2 Tamiz numerc 60

9.3, Fegctivoes. .

931 Para el bromsto v .iodato salucién de HCl en agua

{1+ 7 v'v ¥y Ki {1 por 108) mezclados a voliimenes iguales.
9.2.2, Para iedato solucién de 1 volumen de KSCN {1 por o)

v 4 volumenes de solucién de HCl en agua {1 + 32) v/v mea

clados. .

8.4. Procedimiento.

94,1, Bromatos y jodaios. ~

Cubrir el fonde del recipiente con el reactive Ki-HCY. Cerner
uaiformemente con el tamijz numero B¢ sobre el reactivo, apro-
ximadaments 4 g de harina a ensayar. Alternativamente, cerner
harina sobra }a superficie del recipiente seco y esparcic la
mezcia de reaciivo sobre la harina con un frasce pulverizedor
hasta gue todas las particulas estén humedecidas. La aparicidn
de manchas negras o purpureas despues de la adicidn del reac-
tivo indica la presencia de bromato o iodato.

.4.2. l[odatos, - :

9.4.2.1. (Aplicable a 10 p.p.m. o mas), Disiribuir snavemen-
te, aproximadamente, 1 g de harina sobre el fondo de una placy
de Petri ¥ cubrir completamente con el reactive KSCN-HCI re-
cientemente preparado.

9422 {Apliceble B 1-1¢ p.p.m.) Procecder como para bro-
matos ¥ iodutos, pero wsar e reactive KSCN-HCL,

8.5. Referencic.
1. Acgsociation of Official Agriculfural Chemists, Official Me-
thods of Analysis. 1070, 14,040 ¥ 14,041, pag. 218,
0. PEROXIDO DE BENZQILO
(Metodo cualitative cont bencidinal
10.1. '

El peréxido de benzoile ds econ soluciéon etandiica de benci-
dina, coloracidn parde-verdosa,

0.2,

10.2.1. Flaca de vidria.
10.2.2. Pulverizador.

18.3. Reactivos.

Disolver 1,5 g do bencidina (base libre} en 50 ml de efenol
88 por 100. Calentar la solucitn a 53-66° en un bafio do agua
entes de usaria.

10.4. Procedimiento.

Verter el reactivo sobre una capa de harina en una placa
de vidrio. Si aparccen manches pardo-verdosas indica aue la
harine estd tratasda con perdxido de beazoile. OUbservar mejor
las manchas por detras del vidrio v, en general, verter e reac-
five pulverizando.

Principio,

Material ¥ aparafos.

+
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1.5, Referencia.

1. American Ascocintion of Ceresl Chemists. Cereal Laboratory
Meathods, 1857, AMétodo 48-05.
11, INDICE DE PELSHENKE
11.1.  Principio.

El indice de Pelshenke proporcione una valoracidn indirecta
do la vatidad panadera de los Wigos, estundo relucionado lanto
con la capacidad de produccion do gas como con la capacidad
de retencién del misme.

1.2,

1121,
11.2.2.

113,

11.3.1. Suspension de levadura panaria. Formar una papiila
espasa con 1 g de levadura y agua desiiada, anadiendo més
agua haczia complatar 100 ml

11.4.

Muaterial v aparatos.

Badio de agun,
Vasos de forma bajs de 156 mL

Reqctivos.,

Procedimnicnio,

FPesar 10 g de trigo molido que pase por el tamiz de 1 mm ¢
volocarlo en una capsula de porcelana. Afadir 55 ml ds la
suspension de levadura y amasar con una espatula, Dividir is
masy on dos purics smoxhwaduwmentes jguales y darle forma de
bole compacta cntre las palimas de Ias maghos. )

Intreducir las bolas ssi formadas en sendos vasos de forma
haja de 150 ml, gue contengan 75 ml de agua a 33 £, Colacar
Ios vasos en un bheafne de agua a dicha temperatura. Por la
avcim de los pascs producidos en la formeniacion, izs bulas
suhen a la superficia, en la cual permancoen un tiempo varia-
ble, hasta que se rompen y caen pedazns al fonde del vase.

118, Udivulo.

KModir o liemipo en minulos lranscurrvide desde sl momoents
de introduci Ia bola =n el vazo hasia gue 3= produce la dis-
gregacion, Le media de las dos determinacions=s constituye el
sindice de Pelsheinke.. :

11 8. Referencins,

1. Analisis de Cereales vy Derivados. Minisferio de Agriculiura,
1057, pag. 35,
2. American Assaciation ot Cereal Chemisis Cereal Laboratory
Methods, 1867, Motado 56 50
20 GLUTCN
121, Principio.

et agun que forman, por
viaeia, Ui 1asa

Complajo de profeings inseluhles
arrastre del almidén de la barvina mediante b
Eiposa muy extensible.

Este mélode se uplice para in determinacién del contenido en
ghutan de la kArinag de {rigo v stmoley.

12.2. Maoierial ¥ cpargios.

1221, Balanza con precisiton de 0,01 g.

1222 Exirnctor de gluten con disco eccfntrico ¥ mersnisme
tennot  para gasa de soda;  velocidid del disce  escodsiricoe:
a0 r.pan.

12.2.3. Rocipiente para ogua con gesio regulahle.

12,24, Crondmsiro.

12.2.5. Tamiz de maders, de 20 por 40 cn, con gosa para

sémola numoro 56,

12.2.8. Placa de vidrin osmerilado 40 X 46 cmu

i2.27. Guantes de ceticho delgado y de superficie lisa.

12.2.8. Prensa para gluten, sistema Borliney, con distancia
enire placss de 2.4 m. *

12.29. Capzula de poarcelana barnirada inforiormoente o de
metal ezmaltado, de 10 a 15 om do 2idmetro.

122,10 Espdtula de 18 a 20 cm de longitud,

12.3, FRegolivos.

12.3.1. Disnlucidn 81 2 por 100 dae clorure de =zgdio (pH 8 2%
Disolver 200 g de cloruro de sodie, de calidad resriivo para
anglisiz, on 10 litves de agua destilada. Adadir 7.24 g do KILPO,
¥y 1,40 g de NaHPQ. - 2H.O, d» calidad roactive para analisis.
La disolucion se praparard cada dia que ss utilice.

12.2.2. ESolucion de veda, aproximsdamente N/1500:
para comnprobar la prosencis de almidén.

124,

sirve

Procedimianteo,

Poser 1y g de harina con una aproximacisn de + 0681 g ¥
colecaria en ung cdpsula de poreolana. Afsdir gota & gota
55 ml de disolucior de clorure sddico removiendse continua-

mente s hurina con la espdtula. Duspuds de haber anedido a
la harina toda is disolucién de clorwe de sodio, comprimir la
mezela cuidande de no perder nada de harina, La mass wmdbho-
rida a la pared de la cipsula so afids a 1a hola de masa.

Homogeneizar la masa enrollandola con la palma de la mano
sobre la placs <o vidrio esmerilade haszta gue tenza una lon-
gitud de 7 a 8 cm, volviendela a dar entunces ia forma de bola
¥ 38 ropite £ amusade en la mizma formwa hasta un total do
cinco veces, La mano gus efectia la homogensizacidn estard
revestida de un guante de caucho gue proteja la masa del calor
vy de la transpiracién de la mano.

Colocar In boia de mase sobre i gasa de seda ligeraments
tenza del extractor de gluten. Mojar la masa con unas gotas
ds =olucién de clorure de sodio, colocands luego en su sitio
el disco excéntrico, Lavar duran(s 10 minutes, debiéndosa gas-
tar unos 406 mi de splucite de cloruro do sedio,

Cuyando no se disponga del aparate extraclor de gluten, se
suslituiré el anterior paso por un lavado a mano. Fara ello,
dejar caer gota a goifa la solacién de clorure de sodic, que dehe
tener una temperature de 18°C, sobre la palme de la mano.
El ritmo de goleo debe ser lel gue aproximadaments 0,75 litros
de la disvlucion deszgis en 8 minutes. Purante este tismpo
arrollar y prensar alternativamenie la masa y estiraris siets
veces de forma gue se parta en dos trozos que se juntan en
seguida, La duracion del lsvede depende del centenido de la
masg en gluien; sin embargo, debe ser aproximadamente Ia
misma sicmipre v no rehasur los 8 minutns,

Al Tlavade mecdnico del gluten sigue un lavado a mano cura
Quracidn, en geacral, ne dehe exceder de 2 minuios. Se puede
considerar f{erminada la exiraccion de gluten lsn pronio como
Bl mnasar la holn de glaten con la disolvcion fresce de clovuro
da sodio no se encuentren mds gue trazas de almidén en el
agua escurrida. Pura comprobar la presencia de almidén en el
liguido de lavade, utilizar una disolucitn de yodo £,001 N.

Deosprender du la bola de gluten la mayor pario de la diso-
lucion de lavado adherente cogiendo el gluten con l& punta ds
tos dedos ds una mane ¥ sacudiéndels tres veces brevemente,
pern con fuerza. Fstirar a continuacion, suavements, el gluten
en lamina delgada, manteniéndole enire loz dedos, ¥ lievario
a la prensa, cerrundo ésta, Abrirls a los § segundos ¥ pasar ia
lamina do gluten a posicién scca sin deformarla. Prensarla otra
vez. Hacer ests operacion guince veces, secande bien las su-
perficies de vidrio después de rada piensada.

Pesar el gluten ¢n la balanza con aproximacién do 4,01 g,

2.5

12,51, Gluten humaede. El peso oblenide multiplicade por
diez da el porceniaje de gluten himedo. Las determineciones
Jduplicades se considorsn concoriantes cuande ne dificren cn
mas do 6.5 por 100 de contonida en sluton, 5i ia desviacidon es
mayar, hacer ana tercera detorminacion y temar la medida
dae las tres efectuadus como expresion dol contenido en glufen.
51 la desviacion halluda entre los vaioros méas eilo v mis bujo
en los fras ensuvos es mayor del 1opor 100, procoeder a hacer
wng cuart: determinacion.

33.5.2, Gluden seco, La bola de gluten hiimeds obienida
en la determinacion anterior se desces en la estiiz a4 fempe-
ratlira de 100* C hasta peso eonstante Dojaria enfriar y pesar.

&1 peso obtenide multipiicade por diez da et porcontaje de
gluten copienido en la harina

12.9,

1. Instituto d2 Recionalizacién del Trabajo. Una Norma Esps-
nicla 4400 h 4
Métodos de Ta Asuciwcion faternscicnal de Quimica Cerea-
fista {1 €. C).

13 FARINQGRUAIG Y BRATENDER

Calculo

Referencias,

=

13.1,

L} matnds g2 eplica para la determinacién de la absorcion
de agua v el comportainiento al araasado de una harina de frigo.
L Farindgriafo mide ¥ regisirs la rosistencia de una masa al
amuside, bola resistencia se llama consostencia. Le absorcisn de
ssum se Gofine cpmo ol porconiait de agua respacto al peso de
harina qgu~ 25 necasario abhadic para oblizner uha masa de
consistrncia deoterminada.

Prircipie.

13.2. Muaterial vy aparatos.
13.2.1. Farindgrafo Brabender con tangue de circulacién ds
AELLE,

Calibracién del farindgrafe,
Velocidad de la paleta rapida: 90 + 3 r.p.m,
Par: 100 + 2 g cm/iLB,
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Velacidad del papel: 100 £ 4,03 em/min,
Bureia graduada de 135 ml & 225 ml.

13292 Baianza de sensibitidad: + |.i g
12.2.3  Espatula de plastice blanco.

133, BHeactivos.

13.3.1. Agua destilada

13.4. Proccdimicrnio

Detormina: el contenide de humedad Je la harina como
en 2 Hacer circular el agua per ¢l tormosteto y el farindgrafo
a. menos 1 hora antes de usar el instrumanto. Durante el en-
zayo, a temperatura el sgua ¥ de la amasadors dsbera ser
d - osn 4 0,29, .

Lubricar |a amasudora coh una gola de sgua entre lu pared
posteripr ¥ cada una de (a5 paletgs. #justar la posicien de los
paies de !a halanza para obtener una defleccién cero del indi-
cadnr con las paletas girande en wacic. Ajustar el brazo de
la pluma de tal forma que coincidan les lecturas en el sector
de la halanza v en el nepel movil. Aiustar el amortiguador de
tal maners gque con el meter girgndo el tiempo requerido por
el indicador de ia balanza para ir de 1.000 a 100 U.B. sz de
1,0 £ D2 s,

Poner on la emassdora ol peso cquivalente a 300 + 0,1 g de
haring con el 15 por 100 de humedad, Tapar la amasadora. Lie-
nar la burela con aguas a 30° 4 3%

5i fueso necesario, ilevar la harina a 307 + 16™

Colorar el papel de tal manera que la pluma esté sn con-
tacto con una linea de & min. Mezclar durante 1 minuto. Co-
menzer & afiadir agua de la bureta en la esguina delantera
de la derccha de ln amasadora cuande le pluma cruce la linea
de 0 minufos. Afadir agua en cantidad suficiente para que
la consistencia mdaxima de la masa sea de 500 U.B.

Cuando la masa se adhiera a las paredes de la anmasadora,
rasparlg con unf espiatula de plastico. Cubrir la amasadora
hasta el final del ensaye. '

51 la cantidad de agua utilizada en el ensayo no se ha
anadido en un intervalo de 25 segundos ¢ si Ia consistencia
maxima de Ta masa difiero de 300 + 20 U.B., se repite el ensayve
corrigiendo Iz cantidad de agua y afadiéndola en 25 segundos
de forma gue la masa addquiera una consistrnciy maxima de
5G4 + 20 U.B.

Una vez alcanzada la consistencia maxima, continuar &l en-
sayo durante 12 minutos.

Catenulo.

135
13.5.1. Absorcién de agua. Caleular la absorcién de agua
sobre una base del 15 por 100 de humedad como siguc:
V+P—a00

3 .

Absorcion de agus % =

volumen en ™l de sgua afiadida para obiener una moss
con una consistencie maxima de 500 (1B,

peso en g de harina utllizada, equivalente & 300 g con ol
15 por 100 de humedad.

Daterminar s absorcién con una aproximacidén de 0,1 por G0,

13.5.2. Tiempo de desarrollo. Es el pericdo de fiempo com.
prandido desde el comienzo del amasado hasla ¢l punto de 1a
curva inmediztamenie anterior al primer signo de decuimicnto.
Expresar este tiempe con una aproximacisn de 0,5 minutos. En
ol case, poco frecuente, de gue aparezean dos maximos, emplaar
¢l segundo para medir el tiempo de desarrollo.

13.5.3. Grado do decaimiento. Es la diferencia en U B. entra
el centro do la curva en ef méximo y el centro de la curva
12 minutos después de este maximo. Expresar el decaimiento
cun ung aproximacién de 5 U B,

i

13.6. Observaciones.

_ S-_e obtienen los siguisntes valores para el coeficiente de va-
riacion de I8 determinacién simple correspundiente & un Eolo
farinagrafo:

Absorcién de BEUR e 0,55 %
Tiempo de desarrollo de la masa. 89 %
Crudo de decaimiento .................. %5 %

13.7. Referencia.

1. Meétedos de la Asociacion Internacional de Quimica Ceréa.-
lista @, C. CJ, o

14 ALVEQGRAFO CHOPIN

IProvisionat} .
14.1. Principio.

En el ensayoe cen el zivedgrafo, la mara se exliende hidi-
mensiontalmente formando un alveclo, por efecto de la fuerza
debida a la presion del sire gue se insufla por dobaje de una
famina de masa obtenide en condiciones normatlizadas. Con
este enssyo So imita a gran escala ka formacion de alveolos en
€] scno de la masa por o diexido de carbone productdo por las
levaduras durante ia fermentacion,

Las dyncnsiones ¥ la forma de lus curvas obtenidas y ol
volunion del alveole en ¢! mgmento do la rotura sen una guia
de las caracterisiicas de panificacion de la harina.

13.2  Material ¥ aparaios.
i4.2.1  Alvedgrale de Chopin f{con depbsito de circulacian
de agual.

Culibracion del alvedgrafo:

Velocidad de 1a paleta amasadora: 80 )
Altura de las guias: 1,2 + 8.1 cm,
Diaraetros del rodillo; 3.3 £ 0,07 cin: 4,0-% 0,10 o

Diametra del cortador: 4,55 + 0,05 cm.

Diametro de la picza de masa antes del ensaya: 5,50 £ 003 cm.
Voiumen de la pera de goema: 30 + & mi
Volumen de la bureta: 625 + 3 ml

Fluio de agus en la burets; 23,0 + 0,55
Vedocidad del papel. 020 cm: 55 7 1 5 6 0355 -

J r.pm,

UGl cmss,

14,2.2. Bureta de 200 i de capacidad.

14.2.3. Bolanzs de wonsabilidad 4 01 g

14.2.4. Matraz erlenmever 235 ml,

14,25, Relo} avisudr.

14.2.6. Planimelro.

14.3. Reactivos.

$4.3.1. Solucién de cloruro sodico. Disclver 25 g de clorure

shdico reactive analisis, en agun deslilada y Hevar hasta I litro.
14.2.2. Aceite de cacahucre.

124.4. Procedimivnto.

Determinar el gontenide ds humedad de la haripa come
en 2.3

Si {uese necesario, Hevar la lemperatura de la hurina a
20° + 5°. Poner el tormusiate cn funcioparsiento con antclacion
suficiente psra asegurar que durante gt ensayo la temperatura
d. la amasadora y dol alvesgrafo sea de 23° r 027 Antes ¥
durantc el ensayoe, comprobar ins lemperatures.

Vertor de la bureta al mutraz erlenmeyer el volumen de so-
jucion de clorure sodico equivalnnte a 50 ml. por cada 1000 g de
harina con cl 15,0 por 3¢ de humedszd. Este velumen puede on-
conlrarse on la tabla 141

Poner en la amasadora 250 + 0,1 g de harina y colocar el
suplemento de la amasadora en su posicion. Paner ent marcha
el motor de la amasadorn en wu posicidn de marcha adelante,
poncr en murcha el relo} y anadir a ta harina la solucion de
cloruro sodico vertiéndola sobre el eje de la palets wnasadora.
Esta adicign debhera hacerse en 15 segundos, Espurar & que se
forme la masa. Despugs de 6o segundos ratirar el suplemenio
de la amasadora v colocar la tapa sobre la amasadora, Despucs
de & minuics para el motor de la amasadera.

Poner epn marchs ol motor en sy posicidn de marcha atras.
Abrir la ranura de extrusion y colocer unas pocas getas do
acrite sohre la placa receplora. Dosechar los 2 om primerns doe
Mass.

Cuande la lamina de masza alcance las muescas de 1a placa
receptora, cortar con dos vapidas corles frende a las gufas. Des-
fizar las piezas de masa sobre la placa de vidrio previamemie
accitado.

Bep<tir la operagién anierior trus veces mas y dejar unu
quintz pieza de masu sobre la placa recoplora. Parar el motur
de la smasadora.

Colocar el redille, cuya superficie estd aceitada, enbre las
dos piezas de masa y moverle a lo large de los railes 12 vecrs,
primero lentamente y luego rapidament:. Regpetirle con la fer-
cera ¥ ouarta pieza, Cortar cada pivza con el cortader tircular
¥y colocarlas ordenadamente sobre jas bandejas aceitadas en
la camara del alvesgralo. Pasar sl rodille y cortar la quinla
pieza ep la misma forma.

Colacar el pepel sobre el tamhor registrador. Llenar is plu-
ma, trazer la lines de ccro y volver ol tambor a Ja posicion

jnicial. Comprobar que €l nivel de aguz en la bureta estd en
el cero. Comprobar que la maniils esta en la posicign 1. Aceitar



B. 0. del E.~—Num. 71

193 julio 1977

16141

el obturador ¥ el plano de ia base de la prensa 26 minutos des-
pues del comisnzo del amasado, desenroscur ef cucilo de la
prensa dos revoluciones. Retirar el collar peguefio ¥ el obtu-
rador. Con ls espatula destizar cuidadasamente la primera
piczn de masa schre of ¢entro de la base de la prensa. Volver
a colocar el obturador y ei coliar. Girar e ¢oliar grande dos
revoluciones en 20 segundos. Esperar 5 segandos. Botirar sl
collar peguefic ¥ el obtwrador. Girar la manilla a la pesicidén 2.
Elovar la vasija de agua. Girar la vaivuls de aire 2 su posicidn
horizontal. Comprimir la pera de goma. Girar la valvula de
aire a su posicion vertical. Scltar la pera de goma. Girar ia
manilia a la posicién 3, comenzande [a formacion dal alveolo 7
la rolacitn del tambor registrador,

Cuando ai alveolo se rompa, girar inmediatamentz la ma-

ailla a la posicidn 4. Anotar el nivel de agua en la bureta. Bajar

ta vasija de agua. Girar la manilis a ia posicién 1 y volver a
colocur la pluma, Desenroscar el ¢ollar grande dos revoluciones
¥ retirar la masa. Repetir e! ensayo con las cualro piezas de
masa rastantes. 5i un alveolo o la curva es claramente anormai
debe desecharse la curva.

145, Cualeulo,

1451, Altura de ia curva H. Es la media de las alifuras
maxiings on mildmetros de las cinpeo curvas, El valer P, tenacidad
de la masa, puede calcularse multiplicande H por 1,i.

14.5.2. Longitud de la curva L. Es la longitud meadia, en
milimetros, de ias cinco curvas. Se tniden a lo large de !a
linean de cero, desde el guinienzo de la curva basta el punto
correspondiente a ia vertical trazada por el punte de la curva
donde la presion desciende mas bruscamente debido a ja rup
tura del alveoio,

1453 Arca de la curva S Es of 4drea media en cm? de las
curvas. Para determinar esta area, trazar uwupa curva media de
tas cinca. Si las curvas son diferentes medir la altura de la
curva en el maximo, en el medie v hacia el finat de cada curva
Murcar los valores medivs sobre el grafico en los puntos apro-
pindos y trazar ia curva media también sobre cl grafico con-
servando la forma caracteristica de la curva.

Par a esta curva una fongitud igual a ja longiiud andia L oy
teriminar la curva con una linea vertical en ese punto. Medir
=l area de la curva media dos veces por lo menos con un plani-
metro ¥ tomar el valor medio,

14.5.4, Indice de inflamiento G. Es el valer medic de las
lecturas de la bureta tomadas cuando el slvaole se rompe. gue
cquivalen a la raiz cuadrada del volumen de airs usado para
inflar el alveoln.

14.5.5, Trabajo de deformacion W, Es el tralajs mecanico,
oo ergios, usade para inflar el alveolo. Se calcuis por ia for-
meila siguivnte:

132 x Gix 5

W= -

4 6. fefereneio.

1. Grupa de Estudio. Ensave Fisico de la masa. Asgciacian In-
ternacional de Quimica Cerealisie (I C, €0,

TABLA 141
Volumen de lu solucion de cloruro sodico

Huatedad YVolumen ! Humedad Volumen
Porcentais mi. Forcentaie ml.
8.0 158,1 ' 11,8 1302
o 155,2 i2,0 148,3
8,4 154,4 2.8 37,5
85 153,5 32,4 136,86
8.8 1528 2.8 1357
8,0 131,7 128 13,8
9.2 15018 13,0 33,9
G4 149.% 13,2 3350
8.8 1490 12,4 1321
8.8 1481 13,6 1312
ie,0 47,2 13,8 i30.3
id.2 146,53 14,0 129,4
04 145.5 14,2 128,86
10,6 144,68 14.4 217
o8 143,7 14,8 1288
iL.0 1428 14.8 1a5.9
112 1416 15,6 1250
114 1410 15,2 1241
15,8 10,1 f 15,4 1252

{Continuardl

MINISTERIO
DE COMERCIO Y TURISMQO
AEAL DECRETO i802/1977, we 10 de julio, por ef

giee se estublecen dispusiciones ecomplomentariss
o fg aormetiva wigente on moberia de precios.

16463

Fl elavado grado de infllacidén gue soporia ja ccouonuun voepa-
fota ¥ ¢l indispensable ajuste renlivado on la paridad de nues.
tra mobteda, hace necesaria la adepcion de medidas compie-
wentarias & ia legislacion vigente en materia de precios, gue
permilan gue sus variaciones se situcn dentro de unos justos
limites, ¥ gue los empresurios, conociendo las orientaciones de
ja politica de precivs, puedan eolabworar, bajo su propia ros-
ponsabilidad, en el cumplimiento de oy objotivos establocidos
por ol Gobierno.

Se adepta un sistema transitoric de controt de precios aph
caltie u todes log bienes y eervicios no incluidos exproesgicciie
en las relaciones «precios autorizedos- y de evigilancia ospe-
cialv. Con ohicte de facilitar ¢l cumplimiento de los fines per-
seguidos, se autorize a reforzur los efectivos téomicos y adini-
nistrativos de la Junla Superior de Procios y de los Sorvivios
de Vigilancia de! Mercado, a la vez gue se ostablecs vl pro-
cedimienio do urgenciz en la tramitacion de los expedicmes
por elevaciones imjusiificadas de precios,

B ose virtud, v a propuesta del Ministvo de Comeroio ¢
Turisme y previa deliberacion del Consejo de Ministros ool
LBrado el dia obce de jullo de mil novecientos sefemia vy osinte,

DISPONGO

Articule primerg.--A partiir de g fecha de pubbicacion del
presente Decrete y hasta el treinta de septiembre de mil nove-
cienttos setenta y siete, todos los bienes y servicios no inchuidos
en los anexos 11 y 1§ del Decreto dos mil setecienios treintn/mil
novecientins setenta v sels, de veintiséis de noviembre, ¥ por
cunsiguicnte no spmelidos al régimen de precios autorizados
ni de vigilancia cspecial, solo podran repercutir solbne los pro-
cins realmente gracticados antes dol doge de julio de mil nove-
cientos setenta v sfete los incremenios gue cn sus costrs de
produccién se havan originndo desde dicha fecha,

Articule segunda —Las Empresas productorss do ios bDivnes
§ servicios excliuidos de los reghnmones especiales, pero someti-
das a ly lbnitacion establecidn en of articole anterior, deboran
mantener & disposicion de los servicios compstentes de la Sub-
secretaria de Mearcado Interior, la documentacién relaliva a tos
incrementos de costes repercutidos on los precios.

Articulo tercern.--Tos sorvicios de Vigilancia del Mercado
electuaran las inspecciones necesarias pars ascgurar ol cum-
plimienic de lo dispuestc en el presenic Decrcto. La totalidad
de los cxpodienies que se incoen por infraccinnes en materia
de precios, bien sea de oficio o a instancia de parte, serdn
tramitados por el procodimiento de urgencis,

Articulo cuarto.--5c adseribiran a los Servicios de Inspec-
cion de Disciplina de! Mercado uncionarios de ctros Cucrpos
y plantilias v se dotaran las plantillas actualmenie autoriza-
das hastu conseguir el nomero necesario do Inspectoras para
cubrir con ahscluts eficacia la funeion de vigilancia y conirol

de precins.

Articulo guinlo, 5S¢ dotard a ln Junta Superior de Precios
de una estructura adminisirativa adecuads vy se le Yacilitara
el personal necesario, auwforizandeose la adscripcion de funcio
narios en la forme gue rosulic mas adecuasda dentro de cri-
terios de absoiuta urgencia.

Articulo sexto,—Se faculla a4 los Ministerios de ia Presiden:
cig, do Haciends y do Comercio y Turismw, para dictar 1as dis-
posiciones necesariss parg la cjeckicion de este Decveto, que
entrara en viger ol mismo dia de su pehlicacién en ol -Bolwe-
tn Gficial dol Estado.. '

Pado on Madreid » onee de julic de mil novacientos sefends
Yy uiete.
JU;’;\N CARLOS

El Winialro de Comeicio ¥ Tuvriames,
JUAN ANTONIOQ GAHCIA DIEZ
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PAGTINA

Hesoluoion de la Dipatacion Provincial de Guudalaiars
referente & l4 oposicidn libre parg la provisién en
vropicdad de tres plazas de Ingeniers Técnico de la
Seccion de ¥ias v Obras Provinciales,

Ruosolucion, de la Diputacion Provincial de Madrid re-
ferenie al concurso-oposicitn para provesr 71 plazas
de Bomheros del Servicie Provincial de Prevencian
v . Extincidn de Incendios,

Heyolusion de la Dipuilacidén Provincial de Malags re-
ferente n i comvocatorin para cubrir en propicdad,
medianle oposicion directa y libre, una plaza de
Profesor de Sala para €] Servicio de Hemalologfa v
Ilemoterapis, vacante en la plantilla del Cuerpo Mé-
dice de la Beneficencia Provincial,

Resolucién de la Diputacién Provincial de Orense re-
ferente a !a eposicién para proveer en proviedad fres
plazas de Asisienies Sociales d¢ esia Corporacion.

Resolucitn de e Diputecion Provincial e Palencia re-
foremie a la convocatorie para 2 provision en pra-
piedad, medinnte concurso opesicidn, de uns pleza da

. Médico Ginectlogo.

Desolucidn de la Dipulaczién Provincial de Seviila por
1z que se eleva s definitiva la lists de aspirantes
admitidos y excluidos a la oposicidn libre para ¢u-
hrir 1sssis plazas de Téonicos de Administracidn Ge-
neral.

Resolucidn de la Diputacion Provincial de Torragona
por la guu se hace publics la hsta de aspirantes ad-
mitidos al concurse poara la provision en propiedad
de la plaze de Recaudador de Tribulos de ln Zonu
1.* de Tortosa,

Resolucion de la Diputacién Provincial de Terragona
nor la que se hace pablica la lista de aspirantes ad-
mitidos al concursc para la provisidn en propiedad
de 1a plaza de Recaudador de Tribulos de Iz zona
1.* de Tarragona,

Hesolucion de ia Diputacion Provincial de Toledo re-
{ferentc a la cposicion para cubrir en preopiedad una
plaza de Téonico de Administracién General.

Kesalucidn de la Dipuiacion Foral de Guipdzcoa por
la que se aprueba la composicion del Tribunal de la
oposicién, convocada para una plaza de Técnico de
Administracién Genergl.

Hosolucién del Ayuntamicnto de Abanto v Ciervana
refercenie & la oposicion libre convocada para proveer
en propiedad ana plaza de Delineante vacants en Ia
plantitla municipal,

Fesolucion de] Ayuntamiento de Aguilas (Murcial re
ferente & la provisién en propiedad por oposiclén doe
una plaza de Aparejador ¢ Arguitecta Téenico.

Hesnlucion del Ayuntamiento de Alberigue refersnte
al concuerso-oposicion para proveer la plaza vacante
de Guardia Jde la Policis Municipal

16231

16731

16201

2l

16442
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16252

16232

THZAZ
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1EHAT

TAGING

Hesolucion del Ayuntamiento de Almusafss referentn
 ia oposwcion libre para la provision en propiedad
do una plazs de Auxiliar administrative.

Hesolurion del Ayuniamiento de Anfequeras por
gur se aprusha la relacién pruvisicnal de aspirantes
admitidos a la gposicion pars proveer an propiedaed
una plaza vacanie do Adminisirador del Fospital
Municipal.

Resclucidn del Ayuntamienie de Barcelons referentc
a la oposicion libre para proveer Siete pluzas de
Técnice Medio de Administracién Especial, encua-
dradas en ¢l subgruve da Técnicos del grupo o
Funcionarios de Administracién Especial {Profesor de
la Orquesta Municipal, Violind.

Hesolucion d#] Ayuniamiento de Cosladi refcrente al
concurso oposivcien para cubrir en propiedad las pla-
THy QUS se Cilun, .

Resclucién def Ayunbminienio de Legands [(Madrid)
por I gus se publica relacion de admitidos y ex-
cluidos definitivaments para tomar parte en el con-
Lursp-oposicion convocado para proveer on propie-
dud uza plazs de Suboficial de la Policia Municipal.

Resolucién del Ayuntamienio de Lejona refsrente a la
oposicidn para Ia Hmvisi{)n en propigdad de dos
plazas de Técnicos de Administracion General,

Resolucion del Ayuniamiento de Madrid referente a
lus convocatorias para provesr por opusicién 25 pla-
#as e Profesores Farmaceuticos, vcho de Profeso-
res Meédicos v 11 de Profesores Quimices del Labo-
ratorio Municipal de Higiene,

Resolucion dol Avuntamietno de Meondvar refercnie a
la oposicidn para cubrir una plaze de Auxiliar de
Adminisiracion General.

Resolucién del Ayuntamients de Murcia por la gue
se hace publica is relacién provisional de aspiren-
tes admitidos & la practica de los ejercicios de opo-
sicidn para proveer una plaza de Ingeniers Técnico
de Ohras Publicas.

Resolucién del Avuntamiento de Olesa de Montserrat
referente a la pposicién para cubrir unu plaze va-
cante de Auxiliar de Administracion General.

Resolucién del Ayuntamiento de Orense referente al
concunrso-0posicion para la provision de once plazas
de Auxiliares matarifos de esta Corporacion.

Resclucion del Ayuntamiento de Puerto de la Cruz
(Tenerife! rcfevents a la oposicion para proveer en
propledad una plaza de Télnivo de Administracién
Genaral. . . )

Resolucion del Ayuntamiento de Villaconeios {Macrid)
por la que se anuncia oposicion libre para iz pro-
vision en propiedad de una plaza vacanie en esta
Corporacion de Auxiliar de Administracion Genaral.

1672373
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I. Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO

16116 Meiodos O."icm.:k's de Anatisis de Acoitas y Grasas,

0 Cerealeg v Derivadns, Productas Lictaons y Produe-

{Gontimusritnd yo o Dorivedos da la Uva, establecidos par Orden de
31 de enera de #9077, (Continuacion.)

Humedad YVolumen Humsdad Voluman

Pryoonraki = ml. POrCHLA S i,
15.6 122.3 17,8 112,56
15.8 " 1214 15,0 11,7
16,0 120,6 18,2 16,8
18,2 119,% 18,4 108.9
4.4 1i8.8 1.6 1090
16,6 117,89 8.8 58,1
ia,8 7.0 19,0 w2
17,0 1i8,1 18,2 08,3
17,2 115.2 18,4 105,4
17.4 114,3 15,6 4.5
Hefl ) 1134 18,8 103,7

15 DETERMINACION DEL GRADD DE SEDIMENTACION

{(Segun Zeleny}
15.1. FPrincipio.

El esponjamiente de la fraccion de glulen de harina sn
selurién de acido lacticn afecta al grado de sedimentacion de
una suspensian de harina en el medico de 4cido ldctico. Mas
alic contenido en gluten v mejor calidad de éste, conduce a
scdimentacién mas lenta ¥ a mas aitos valores dz la prucha
de sedimentacion.

E] grade «ic sedimentacitn de una harina suspondida an una
splucicn de acido lacticoe duranie up intervalo de tiempo esién-
dar so tama como medida de su calidud pasadera.

Es aplicable a harina de trigo.

15.2. Materin! v apuratos

15.2.1. Pipeia de 25 mL

1524 Pipeta de 5¢ ml,

15.2.5. Cilindro graduado de 100 mi de vidrio o feflén, pre-
ferihlemente heche de vidric de precision con uvna distincia
de i80-185 mm, entre la marea cero ¥ ia marce 100 mb

i5.2.4. Reolof avisador o medida de intorvalos de liempo.

15.2.5. Bastidor mezclador movide por motor (sgitador de
vaivén).
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Fl bastidor as aproiimadamente de 58 ¥ 32 X 5 ¢nt. Sa coleca
on ¢l contro de cada extremo y oscila 30° a cada lado de la
lrorizontal ¥ & una velocidad de 40 oscilaciones por minulo,
Ef bastidor estd disefiado para sujetar ocho cilindros, los cuales
puedon sor colocadus en sus posiciones rapidamente ¥y con
segtridad mieniras el mozelador estid en movimiente,

13.2.  Rreactivas.
15.3.1. Alcohol tsopropilicg, 88 100 pov 100,
1532, Agua destilada o desionizada. E@ agua vtilizeda para

preparar los reactives ¥ el agua de hidratacicn no debe con-
loner rois de 2 p.p.m, de materia mineral.

35.33 Apua de hidratacion (solucion de azul de bromofencel),
Anadir arul de bromofenol &l agus destilada para conseguir
una conceittracion de 4 mg por litro.

15.2.4. Solucién de acido lctico.

Dilnir 250 nH de &cido laclico reactivo del 85 por 100 a 1 litro
cont agua destilada. Tener a reflujo el 4cido diluide durante
& horag sin pérdide de agua (15.6.2)

15.3.5. Reactive de prueba de sedimentacidn. Mexclar inti-
nantente 180 ml de la solucién preparada de geido isctice (15.3.4)
con 200 ml de aleohol isopropilice (15.3.1) y agua destilada hasia
1 litro. Dejar reposar durante 48 horas. Estandarizar a 0,080 *

0.M N utilizande hidroxide sodico o potasico 0,30 N. El pesc
vapecifico debe ser 0,985 £ 0,001 a 15/15° C. Evitar la evaporagion.

La precision debe ser como maxime de dos unidudes.

13 4. Procedimienio.

Pesar 3,2 g de harina (14 por 100 humedad) y colocarla. en
un cilindre graduado ¥y taponado, Afadir 50 ml de agua de hi-
dratacion con azul de bromofenol 115.3.3) y enipesar a medic
el tiempo 8l mismo tiempo. Mezclar harinag ¥ reactive fntima-
menty sujetands el cilihdro taponado en posician horizontal y
agitzindo a derecha e izquierde a una distancia de 18 ¢m doce
veees en cada direccién, cada 5 segundos La harina debe estar
complistamente suspendida durantc esta operacicn. Colocar el
cilindro en el bastidor de mezcla y mezclar hasia que el tiempo
trapscurrido sea de 5 minutos. Quitar el cilindro del bastidor
de meecla ¥ whadir 25 ml del reactive {15.3.5). Volver el cilin-
dro &t bastidor hasta que e} tiempo transcurrido sea de 10 mi-
nuigs. Quitar el cilindro del bastidor y dejarie reposar exacta-
mente 5 minutos. Transcurridos estos 5 minutos exactos, leer al
volwnen del sedimente en mi! estimando cop precision de 1710
mililitras, Este es el grado de sedimentacion.

15.5. Cdicule.

El grade de sedimeniucitn es €l anteriormente hailado. Los
valores de scdimentacidn seran desde 8 aproximadamente puars
tipos de gluten con muy bajo contenide en proteina hasta 78
aproximadamente para Llipe de gluten fuerte con nuy aito con-
tenide en proteina,

15.6. Obsarvaciones.

15.8.1. El motodo descrito dara resultados concordanies cuan-
do las harinas son producidas de la misma manera. Cuando
cmpleanios Musestras de trigoe, los resultados dependen en gran
mancra del método de produccién de harina utilizado. En ge-
neral, los métodos de molienda gque envuelven trituraciée con
cilindros pndulades daran resultados comparsbles v situaran
series de muestiras en orden simitar. Otros mplines, come el tipo
de café, pueden dar resultados esencislments carcntes de 8ig-
nificado,

1562, El 4acido Jactico concentrado contlene moléculas aso-
ciadas, las cuales se disocian en disolucien. Pars resulindos
consistentes, 1a sclucién preparada de acido lactico (15.3.4) debe
haber alcanzado el equilibrio antes de su use en el ansayo.

Esta se consigue por reflujo y almacenaje a temperatura
ambiente.

15.6.3. Ambos, acido lictico y alcohol isopropilice, deben
estar csencialmente libres de materia mineral (no més de
4 p.p.ant).

15.64. La medida de los 5 minutos en gl procedimiento as
critica y la lecturs del grade de sedimentacian debe ser hechs
exactamente a los 5 minulos de reposo.

15.7. Referencia,

t. Inwerpetional Association for Cereal Chemistry (I Cc. C)

Stundard Nv. 176.

16, ATIDO ARCORRBICO tVilamina C)

tM¢atodo cualitalivo)

16,5, Frinzipio,

Este melodo sirve para determinar la presencia de vitamina ©
en harina y coomsiste en ia aparicion de puntos blancos sobre
ronde azul del reactive 2,6 diclorofeno! indofenol,

8.2, Maferial v aparatos.

15.2.1. Placa Petri dc 85 cm®,

16.3,
1631

dofenci,
18.3.2. Disnlucién acuosa al 5 por 180 de acide metafosférico.

164,

Extender 10 g de la miuestra en 1a parte posterior de una
capsula Petri, Rociarla con la disclucién de acide metafosforico
¥ & rontinuacién hacer 1o misnie con la disolucidn del 2.8 di-
clorafenol jndofenol, Al cabo de unos minutos aparecen uhos
punios blancpes mas o menoes grandes sohbre el fondo agzul-vie-
licao,

Reactivos,
Disalucion acuosa al 0.05 por 100 de 2.8 diclorofenol

Procedimisnta,

17, PERSUILEATO AMONICO
tMotodo cualitativo)
17.1. Principio.

Este métado sirve para determinar la presencia de persulfalo
amonico en harina ¥ consiste on Ja aparicion de jnanchas azules
con la bencidina,

17.2, Materia!l ¥ aperatos,

FE.2.1. Placa Petri de 85 ¢m®,

7.3, Reartivos.

17.2.1. Disclucién de bencidina en etanol al 1 por 1o (psv).
17.4. Procedimivnio.

Extender ¢ g de ta muesira on la capsula Petri. Anadic unos
3 mi de reactivo. &l calw de unos minutos aparecen Unes MAan-
chus wzules,
ANEXO II¥

METODOS BE ANALISIS DE PRODUCTOS LACTLROS
Leche

gl GRASA

{Loches natural, certificada, higienizada y esterilizada)

11, Principio.

Este méiodo es aplicuble a lus leches naturales, ceriificada,
higienizada v esterilizada, entoras o parcialmente desnutadas,
definidas on el Reglamento de Centrales Lecheras y otras In-
dustrias Licteas.

Se ecatiende por contenido en maieria grasa de las leches
naturzl, certilicada, higienizada y esterilizads, el porcentaje en
mase de las sustancias determinadas por el procedimienio ex-
puesto a continvacién, gue corresponde al descritc en ls nor-
ma FIL-1A: 1989 de lg Federacidn Internacional de Lecheris,

El contenido ¢n materia grasa se delermina gravimeétricamen-
te, por extraccion de ia citada materia grasa de una sslucidon
alcohdlico-amoniaca] del tipo de leche de gue se trate, mediante
eter distilico y éter de petréleo, evaporacidn de los diselventes
y pesado del rosidun, segin el principic del métode de Réose-
Crottlich,

1tu).2, Meferial y aparatos. '

1(a).2.1. Balanza analitica.

lta}.2.2. Probetas o matraces de exiraccion adecuados, pro-
vistos de tepones de vidrio esmerilade, de tupones de corcho
u otros disposilivos de cierre inatacables por los disciventes
utilizades. Los tapones de corcha serdn de buena calidad y s&
trataran sometiéndolos sucesivamente a extracciones con éler
dietilico ¥ con éter de petrdleo. Después se introduciran durante
20 minutos, por lo menos, en agua a una temperatura de 60°C o
superior, ¥ se dejarian enfriar también en agua, con obijeto de
gue estén saturados cuando se utilicen.

1(a}2.2. Malraces de paredes delgadas y bases planas, de
una capacidad de 150 a 250 mi,

1a}l2 4. Estufa de desecacion, bien veniilada y controlaida
termasidticamente {gjustada para gue funcione R una tempe-
rafura de 102 + 2°C), o una estufa de desecacién por vaclo
{temaperaivra 70-75° C, prosion menor de 50 mm de Hgl,
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Hpizs, Matoriales pars facilitar Ia ebullicidn, exentos de
matarin griasa, ne porosos ni deleznalles al sor utilizades, coma,
por ejemplo, perlas de vidrio o irozos de carburo de silicie
(el emipleo de cstos materiales es facultative, véase ¢l aparta-
do 1ia1.4.3).

1lals.  Reactivos.

Todas los reactivos deherdn ser de catidad puva pars anallisis
¥ no dejur vn la evaporacion mayoer cantidad de residuos que la
autorizada para el ensayo en blenco (ilal4.2). En caso nece
sario, los reactivos podran destilarse de nuevo en pressncia de
1 g aproximadaments ds mantequilla deshidratada per 100 mili-
litros de disolvente. El agua que se utilice debers ser destilada
o. por 1o menes, de igual pureza que el agua destilada.

t(a).31. Solucién de amoniace, de un 25 por 100 aproximas-
daments, an masa por volumen, ds NH; {densidad eproximada

a 20°C, (9% r por m), o una solucion rpds conmcentrada cono-

ciéndose dicha concentracién, .

1(a} 3.2, Eiancl do 8 + 2 por 100 en volumen o, en su de-
fecto, etanol desnaturalizado con metanol, otil meiil colona, ben-
céna o dter de petidico

1(a}.3.3, Eter distilico, exento de nerdxidos.

Para o} onsayo de los peréxidos, aftadir a 10 ml de éter die-
tilice contenides en una pegquefia probeta con tapon de vidrio,
previaments enjuagada con un poco de éer, 1 ml de solucion al
10 por 100 de vaduro potasico, recién preparada. Agitar vy dejar
reposar durante 1 minuto. No debe aparscer coloracién amarilla
an ninguna de las dos capas,

Fl éter dietitico puede manicnerse exente de peréxidos, afa-
diende una lamina de cinc himeda, que deber4 sumergirse
complotamente en una solucién dcida diluida de sulfato de cobre
dursnte 1 minuto v después lavarsa con agua. Por litre de éter
dietilico, utilizar una superficie de 89 cm? aproximadamente de
lamina de cinc cortada en bandas lo suficientemente largas
para que lleguen, por lo menos, hasta &l cenire del recipiente,

1{a}.3.4. Eter de petrdlec, de puntos de ebullicidn entra 30°
¥ 600 .

1{a).3.5. Disglvenie mixto, preparado poco tlempo antes da
sg utilizavion, mezclando woltmenes iguales de édter distilico
¥ éter de petrdleo (se podra sustituir 1o mezcla de disolventos
en aquellos Casps en gue su utilizacion esté previsia por élor
dictilico v por éter de peirdlea),

1tar4. Procedimionto.

1{:).4.1. Frepuracion de la mussira —Poner la muestra a una
temperatura de 20° C. Mezelarle cuidadosamentc basta obtener
ung distribucion homogénes de 1z maleria grasa. No agitar muy
engrgicamentle para evitar la formacion de espuma en la leche
2 e} batido de {a materia grasa.

Si resulla dificultoso dispersar la capa de nata, calenfar len-
tamente hasta 35-40° C, mezclando cuidadosaments v teniendo
la precaucion de reincorporar a la muestra la nata gue pudie-
te haberse adherido a las paredes del recipiente. Eafriar rapi-
damente is muesira basta la temperatura ambiente. Si se de-
sea se puede utilizar un homogencizador apropiade para faci
litar la dispersion de la grosa. ’

3i se separa la materia grasza liquida o se ohserva lg rre-
sencia de particulas blancas de forma irregular adheridas & las
paredes del recipicnte que conficne la muestre, o} analisis no
dara resultados correctos. ’

‘I(a},i.z, Ensayo en blanco.—Al mismo tiempo que se deter
ming el contenide en mataria grasa de la muestra, efectuar
un ensayo en blunco con 10 mi de agua destilada en luger de
ia munstra, empleando =1 misma tipo de aparata de extraccidn,
los_s mismos reactives en las mismas cantidades y siguiendo et
mismo procedimiento gue se describe a continuacion. Si ol re-
suliado del ensaye en blanca cicede de 0,5 rg, habrd ques
comprobar los reactivos, ¥ aquel o aquelles que resulten impu-
res deherin sustituirse o purificarce,

:l'{a}.-i‘a. Doterminacion —Secar el matraz si se desea con
algim malerial 1{8).2.5, que facilite una ehullicion moderada
durante la subsiguiente eliminacion de los disolventes) en la
astufa c_:lurantu un intervalo de mediy a uwns hora. Deiar que
su enfrie €l matras hasta la temperatura ambiente de la ba-
lanzy v, una vez enfriado, pesarlo con una aproximucién de
0,1l mg.

Invoriir ires o cuatre veces ¢l reciplente qus contiens In
Muestra prepargda ¥ pesar inmediatamente en ol aparato de
exiraccion, directumsnte o por diferencia de 10 a I g de la
muesira bien mezclada, con una aproximacion de 1 mg. Afadir
1,5 ml de la solucidon de ameonizco al 25 por 100, o un volumen
equivalente de una solucién mas concentrada, ¥ mesclar con-
venientemente, Afladir 10 ml de etanol y mezclar suaveincnte,

pero de modo homogéneo, manteniende abierto el aparato de
extraccidén., Afnadir 25 ml de é&ter dietilico, cerrar el aparato
¥ agitarlo vigorosamente, invirtiéndolo varias veces, durante
1 mingto. Si es necesario, enfriar el aparato con agus corriente,
Quitar el tupén cuidadosamente v attadic 25 ml de éter de pe-
irdlen, utilizande los primeres ml para enjuagar el tapén y el
interior del cuells del aparato, dejando gque los liquides de los
eniuages penetren en el Ultimo, Cerrario, volviendo s colocar
el tapon, y sgitarle o invertirle repetidamente durante 30 se-
gundos. Si no esla previsto contrifugar, en la operacion descri-
ta, no agitar muy endrgicamente.

Dejar el aparato eh reposo hasta que la capa liguida supe-
rior esté comnpleiamente limpida v clarumente soparada de Ia
fase mecupsa. Todra cfectuarse igualmente la separacion medisn-
te el uso de vhna centrifugs adecuada 31 se utiliza una centri-
fuga cuyo motor no sea irifasico, pueden producirse chispas
v sera preciso iomar las dehidas precauciones pare evitar una
cxplesion © un incendic debido a la presencia do vapores de
ater {por sjemplo, en ¢asa de rotura de un tuboh

Chyitar el tepan ¥ enjuagarlo, asi como tamhbién el interior
del cuelle del aparsto, con alguncs mil de la mezcla de disol-
venies, v dejur que les lguidos de los enjuagues penetiren en -
ol aparalo. Transvasar con cuidado el matraz, lo mas comple-
tamenie posible, la capa superior de decantacién o con la ayuda
da un sifén. Si el trensvase no se efectia mediante sifon, tal
vez sea mecesario aidadir-un poco de agua para elevar la so-
puracion entre las dos capas, con objcto de facilifar la decan-
tacion,

Enjuagar el exterior e interior del cuelic del aparato, o el
extremo ¥ la parte inferior del sifén, con algunos ml de la
mezcla de discolvenies. Dejar deslizar los liguidos del enjuague
del exturior del spuralo dentro del matraz y los del interlor del
cuello v del sifén, dentro del aparato de extraccion,

Proceder a una segunda extraccién repitiendo las operacio-
nes descritas, desde la adicidn del &tey gietilico, pero utilizandeo
sélo 15 ml de eter dielilico y 15 ml de éter de petrélaa. Efectusr
una tercera extraccion procediendo como se indica snferior-
menta, paro emiticnda ef enjuague final, Eliminar con cuidado
por evaporacién o destilactén la mayer cantidad posible de
disolvente fincluido el etancll. 5i el matrez es de pegueia
capacidad serd4 necesario sliminar un poco de disolvenie des-
pués de cada extracciom de la manera antes indicada,

Cuando va no subsista clor s disolvente, calentar el malraz,
tumbado, durante t hora en la estufa. Dejar gua el matraz se
enfrie hasta lu temperatura ambiente da la balanze come se
indicd y pesar con uaas aproxlmacion de 0.1 mg. HRepetir la
operacidn calentando s intervaleos de 30 y 60 minutos hasta
ochtener una masa constante. Anadir de 15 a 25 ml de $ter
de petréleo para comprobar s la materia extraida os totalmen-
te soluble. Calentar ligeramente y agitar el disolvents mediante
un movintiente rvotztorio hasta gue teda la materia grasa se
disuelva,

Si lag materia extraida es tolalmente soluble en el éter de
potrélen, la masa de matsria grasa serd la diferencia entra las
pesadas efectuadas. En caso contrario o de duda, extrasr com-
pletamentie la materia grasa conienida en el matraz, mediante
lavados repetidos con éter de peirblec calients, dejando que
se daposite la materia no disuelly entes de cada decaplacién.
Enjuagar tres veces ei exterior del cuello del matraz. Calentar
el matraz, tumbadeo, durants 1 hora on ia estufa y dejar gue s5e
enfris hasta la lemperatura ambienta da ia balenza, como lo

“indicado antoriorments, ¥ pesar con una aproximacién de 9,1 mi-

ligramo. La masa de la materia grasa sera la diferencia entre
la rousa ohtenida y la obionida en esta pesada final.

1{ats, Caleuvle.

La masa, expresada en graimos, de la wateria grasa extrafda
22 )

My — M) — (B, — B
v el contenido en materia grasa de la muestra, expresado en
porcentaje de la masa, es: _
My — M.} — (B, — B

K 1K

5

M, = musn, en gramos, del matraz M, que contienc la materia
grass despuas de desecar hasis masa constante.
= masa, en gramos, del mairaz M, sin materia grasa, o €n
al caso de presencian ds materias insolubles, después de
extrucT complutagnente Ja materia grasa.
B, = masi, cn gramoes, del matraz B, de! ensaye sn blanco,
despues de desocar hasta masa constante,

M

2
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B, = masa, en gramos, del matraz B, o en &l case de presencia
°  de materiag insolables, después de extraer complstamente
{a materia grass. _ .
S = masek, en gramos, de 1a cantidad de muesire utilizada en
Ie determinacidn.

Lla diferencia entre los resultades en dos determinaciones
repetidas {resultados obtenidos simultdneamente o uno inmedia-
tamente después de oire, por el mismo analiste} no debe ser
meyor de 0,03 g de materia grase de 100 g de producto.

1{a).8. Referencia.
t. Norma internacicnsal FiL-IDF 1A: 1869,

1(1). GRASA

(Leche desnatada)
1lb).1.

Este metodo es aplicable a las leches liguidas, no concen-
tradas, v comcretamente g ia leche esterilizada desnatada, defi-
nida en e} Reglamento de Centrales Lacheras y otras Industrias
Lactess. '

Se antiende por contenide en materis grasa de in lecha des-
natads el porcentsje en masa de . la cantidad total de lipides ¥
sustancies lipoides, deferminada por el procedimiento expuesta
a continuacitn, que corresponde al descrito en 18 norma FIL-22;
1963 de ia Federacidn Internacional de Lecheria. .

El contenide en materia grase se determina gravimétrica-
menie por adicién de amoniaco ¥ alcohol a una cantidad eo-
nocida de leche desnalads, éxtraccitn por un disclvente de los
iipidos ¥ de las sustancias lipoides, evaporacién del disclvanta

Principic.

¥ pesado del residuo, obtenido por aplicacion del método Rose-

Gottlieb.

1h}2. Materiol y aparatos.

1(h).2,1, Balanza analitica, de sensihilidad minima 0,1 mili-
ErEImos.

1{br.2.2. Probetas o matraces de extraccién apropiudos pro-
vistos de taponas para cierre hermético (Carcho o vidric esme
rilado).

1(.2.3. Erlenmeyer o matraces de fondo plano, de 150 a
250 ml de capacidad, con Zzona esmerilada para identificacién.

1(h).2.4. Materiales quo faciliten ia ebullicién, sxentos de
materia grasa; por ejemploe, perlas de vidrio.

lib).2.5, Dispositivos apropiados para la eveporacion de los
disoiventes,

1(b}.2.6. Estufa que permita obiensr una temperaturs cons-
tunte de 102*104° C o estufa de desecacién por vacio.

1{h).2.7. Pipetas graduadas de 10 ml,

1(8) 3. Reaclivos.

1(bi.2.3. Etanocl del 86 + I por 160 en volumen o otanol des-
naturalizado con metancl o con éter de petréleo.

1(b).3.2. Eter distflico, de puntc de ebulleifn entre * v
35° C, exento de perdéxidos, :

6105?3.3.3. Eter de petréleo, de puntos de ebullicion entre 40°
¥ 3 .

1{b}.3.4. Solucitn de amoniace del 25 por 140 {densidad 5.9t
a 20° C} limpida a incolora,

Los reactivos ny deben dejar residuos después de Ia evapo-
recién.

Iihl.£, Procedimisnto.

1{b).4.1. Preparacién de la muestra.—Mezclar la muestra
cuidadosamente. En casc necesaric, calenfar la muastra s 35-
40° C y mezclar. Enfriar a 20° C antes del anslisis.

1(b1.4.2. Determinacion.—Con una aproximacion de I6 mili-
gramons, pesar alrededor de 10 g, o introducir exactamente 10 Mmi-
Hmetroa {a 260° + 2° C) de leche desnateda en el aparsto de ex-
fracctén. Afedir 1 ml de la solucién de amaniaco y mezciar
cuidadosamente, Afadir 10 ml de etanol ¥ mezclar ¢l contenido.
Afedir 25 ml de éter distilico y. después de cerrar ol aparato
de exiraccidén, mezclar el contenjdo agitando e invirtiendo va-
rias veces durante @ minuto. Afadir 25 ml de éter de petrolec,
cerrar ¢l aparato de extraccién y mezclar el contenide agitande
e invirtiendo repetidas veces.

Dejar reposar el aparate de extraccién por lo menos 2 horasg
o centirifugar (por lo menos 5 minutos » 500-800 revoluciones por
minufo) hasta que la cape éter dietflico-éter de petroles ests
totalmente limpida y completamente separada de la fase acuosa.
Tran_svasar, lo mds completaments posible, la capa éter dieti-
lico-éter de petrdtes por decantacién, o con ayuda de un is

positivo de sifén (teniende. cuidado de no traspasar la fase
acuosal, a8 un erlenmeyer o matraz de fondo plano, que con-
tenga un material destinade a facilitar la ebullicién, previa-
mente desccadoe ¥ posado. .

Realizar una segunds extraccion utilizando 15 ml de éter
diatilico ¥ 15 m! de eoter de petréleo, siguienda el procedimiento
indicadeo., Trapsvasar al misme matraz la cepa éter dietflica-
éter de petroiee cumo se indica anteriormente. Destilar con

_ecunitladao los disolventes contenidos en el maetraz.

Después de la evaporacion de los disclventes, secar la ma-
terian grasa duranie 1 hora en estufa de vacio a 70°-75° C (pre-
sién inferior a 58 min de mercuric), © en una esfufs de presidn
normal 8 102-104° C, colocando el matraz en posicion horizontal.
Dojar enfriar el matraz y pesar cusnde hays alcanzado la tom-
peratura ambiente. Continuar el proceso de desecacion hasta
peso constanie {desecacion en vacio) o hasta un ligere aumento
del peso (desecacién a presion normall. En el tltimo case, to-
mar puara el célculo el ultimo valor encontrado antes del au-
mento del peso.- 51 se considera necesario, la materia grasa
pusde volver a disolverse en dter de petréleo para comprobar
el resultado del analisis,

1(b} 43, Ensayo en blanco.—Para sl cenirol declos reactivos
es necesario efectuar un analisis en blance siguiendo oxacta-
mente la forma de operar indicada y utilizando 10 mi de agus
en lugar de leche desnateda. E! ensay? en blanco no deberd’
indicar mas gue una cantidad inapreciable.

Pary determinar la influencia de las varlaciones de tempe-
ratura ¥y humedad del alre, pesar un mafirez y tratario como el
utilizads para el analisis, pero sin lenario cont los disolventes.

1(hls. Cdleuis.

En ol cdleule de porceniaje de materis grase se tendran en
cuenta, s5i s necesario, los valores encontrades en lns ensayos
et blanco. 5t la cantidad de leche tomada parsa el analisis se
ha tomado con avudas de una pipeta, es necesario tener en
cuentla la densidad de o leche,

La diferencia entre los resnltedos en deos deoterminaciones
repstidas no debe ser mayor de (.005 g de materia grasa por
100 g de preducio.

1M 6. Refrrencio.

1983,
GRASA

1. Nurma Internacional F1L-HDF 22

1ich

tLoches concenirada, evaporada ¥ condensadal

1ich 1. Principio.

Este método es aplicuble a Jas leches concentrada, evaporada
y condensada, enteras o desnatadas, definidas en el Reglamento
de Centrales Lecheras y oiras Industrias Lacteas.

Se entiende por contenidoc en materia grasa de las leches
concentrada, evaporada y condehsada el porcentaje en masa
de las sustancias determinadas por el procedimientic expuesto
&8 coni{inuacién, que corresponde al descrito en la norma FIL-13A:
1960 de !a Federaci6n Internacional de Lecheria.

El contenide en materia grase se defermina gravimétrica-
mente por extraccién de la citada materia grasa en una solu-
cior slcohdlico-amoniacal del {lpo de leche de que se trate,
mediante éter dietilica y éter de peirdlvo, evaporacién de los
disolventes y peosado del residuo, segiin el ‘principio del msétodo
de Rase-Gottlieh.

1(c).2, Muoterial v aparatos.

1{c).2.1. Balenza anglitica. .

1c).2.2. Probetes o matraces de exiraccién adecuados pro-
visios de tapones de vidrio esmerilade, de taponcs de corcho
u otros dispositives de clerre inatacables por los disclvenies
utilizados. Tos tapores de corcho sordn de buena calidad v 58
trataran sometiéndolos sucesivamente g extracciones con éter
dictilico ¥ con éter de petréleo. Despufs se introduciran, du-
rante 20 minuios por lo menos, en agua & una temperaturs de
60° C o suporior y se dejurén enfriar también en agus con
objeto de que estén saturades cusando se utilicen.

1(c).2.3. Matraces de paredes dclgadss v beses pisnas de
tina capécidad de 150 & 250 mi. ’

1{cl.24. Estufy de desecacidm bien ventilads v controlada
termostaticamente {ajustada para que funcions B una tempe-
ratura de 102 + 2° C} 0 una estufa de desecacion por vacio (tem-
peratura 70°75° C, presion menor de 50 mm de Hg).

1{e)25. Maieriales para facilitar la ebullicitn, exentos de
mmateria grasa, no porosos nl deleznables al ser utilizados, come,
por ejemplo, porlus de vidrio o trozos de carbure de silicio {el
emplec de estos materisles es facultativoel,
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iictd. Heactivos,

Todos los reactivos dolben ser de celidad pura pera analisis -

y no deisr er la evaporacién mayor canlidad de rosiduos que
s autorizada para et ensayo en blunce. En caso necesario, los
reaciivos podran destilarse de nuevo en presencis de 1 g, apro-
ximadamente, de mantequiile deshidratade por 160 ml de disol-
vente. Ei agua que se utilicu debers ser destilada o por lo me-
nos de igual pureza que ol #gua destilada.

1(ci.3.1. Svlucion de amoniaco de un 25 por 100, aproximada-
menle, en masa por volumen de NH; [(densidad aproximada a
26° C, 0,91 g por ml} o una selucién mas concenirada, conocién-
dose dicha conceniracidn. .

1ic}.3.2. Etanol de 9 + 2 por 100 en volumen, o etancl des-
naturalizado con metanol, stil-metil-cetona, henceno o éler de
petiroleo. :

10e1.3.3, Eter dictilico exents de perdxidos.

Para ot ensayo de los perdxidos, afadir a 10 mwl de éter die-
tilico contenidos en wna pequeiiz probeta con fapdn de vidrio,
previamente enjuagada con un poco de éter, @ mi de solucitn
al 10 por 100 en yoduro patasico reclén preparsda. Agiter ¥
dejar repesar durante un minuto. Mo debe aparecer coloracion
amariila en ninguna de tus dos capas. .

El étor dictilico puede mantenerse sxenic de perdxidos afa-
diendo una lamina de cinc homeda, gque deberd sumergirse
completanments en una sclucion &cida diluida de sulfato de
cobre durante 1 minuto v despugs lavarse con agua, Por litro
do éter dietilico utilizar una supcrficie do 80 om?, aproximada-
monte, de lunina do cine cortada en bandas lo suficientementes
largas para gue iHepuen, por lo mones, hasta o centro del re-

cipiente,

1f{cr3.4. Eter de petrdlec de puntos de ebullicion entre 3¢°
v 80% .

1(c3.2.5. Disclvente nmhxte preparade poco {iempeo antes ds

su utilizacién mezclando volUmenes iguales de éfer dietflico y

éter de patréleo (se podri sustituir ia mezcla de disclvéntes,
en agquellos casos en gue su utilizacion esté previste, pur Glor
dintilico o por étor de petrdieol.

Hickd, Frocedimiento

tick 4.1,

ticy4. 1.1, Leche concenlrada v leche evaporada.—Agitar e
invertiv e} recipiente gue contiens la muesira. Abrir y trans-
vasar lentamente la leche a un segundo recipiente {provistc de
civres hermetiond, Mezclur medinnte tragsvases sucesivos, fe-
niendo cuidade de incorporar a la muesira toda la materia gra-
sa u oiro constituyente adheridos a las puredes o al fondo del
primer recipiente, Finalmente, transvasar Ia leche lo mas coin-
pivtsmnente posible al segundo recipiente y cerrar este alime,

Fn case necssario, templar o covase original, cerrade, sn
bafnio de Maria a 400 80° U, Sacario y agitar vigoresamoenle cada
15 minutos. Al cabe de 2 horas, retirar el envase.y dejarlo
enfria®™hasia temperatura ambiente, Quitar totalments ia tapea-
derp vy mesclar cuidadoesamente removiendo el contenide con
una ruchara ¢ espatule (si sv scpura s muteria grasa no se
debe efectuar el analisis de la muestra). .

Enr el caso de envases flexibles, abrirlos ¥ transvasar el can-
tenido o un vaso. Rasgar los envases, despeger todas las mate-
rias adheridas & las paredes e infreducirles en el vaso.

1ict4.1.2. Leche condensada.—Abrir el recipiente gue con-
tiene la thuesira y mezclar cuidadosammente la leche con una
cuchara o una espatuia. Imprimir & este instrumenic us mo-
vimisnto rotative ascendente y descendente de manera que las
capas superiores e infecriores ss mezclen bien con el resta del
contenido. Tener cuidado de reincorporar a la muesira toda
la musa de leche gue pudiera haberse adherido s las paredes
¥ a los fondos del recipiente. Transvecar la leche lo mas com-
plotamente posible 8 un segundo recipienie (proviste de cierre
hermético) y cerrar uste Gltime.

En caso necesario, templar el bote original, cerrado, en hafo
de Maria & 30°-d0° C. Abrir el bote, desprender toda la leche
adhierida a ias paredes del misme, transvesar a uns capsula
lo suficieniomente grande para permitir un mansjo cuidadoso
¥y mezelar hasta que toda la masa sea homogénea.

En el caso de tubos flexibles, ebrirlos y transvaser el con-
tenido a un vaso. Rasgar los tubos, despegar todas las mate-
riag gdneridas a las parcdes ¢ intreducirlas en el vaso.

1{c} 4.2, Ensayo en blanco.—Al misme tiempo gue se doter-
mina ¢l contenido en materia grasu de la muestra, efectuar un
ensava en blance con 18 ml de agua destilada en tugar da la
muestri, empleando el mismo tipo da aparato de extraccion,
los mismos reactivos en las mismas cantidades y siguiendo el
mismo procedimicnto gque se describe a continuacidn. S el

Preparacién de la muestra,

rosuitado del ensayo en blance excede de 0.5 mg, hsbra gque
comaprobsr los reactives y aquél o aquéilos gue resuiten im-
puros deberian susittuirse o purificarse.

1ick 4.3, Delerminacion.—Proceder como en ilal.4.3, excepto
que se pesa de 4 a 5 g de la muestra, afiadiendo a continuacidn
T m! de agua, agitando suavemsnts y calenfando ligeramente

o560 C) hasta la dispersion lotal del producto,

115, Cdlculo.
Como ¢n 1{a} 3.
Tich.8,
1. Norma Internaciennl FiL-IDF 134:

Relerencin.
1849,

1idi. GRASA

(Leche en polivo)

tld) 1.

Fste método es aplicable a !as leches en polve, eniers, pars
ciglmente desnatada y desnutada, definidas en ¢l Boglamento
de Centrales Lecheras v otras Indystrias Lacteas,

So entiende por comtenide en materia grasa de la leche en
polve ¢l porcentaje en masa de las sustencias determinsdas por
el procedimiento expuesto a continuacion, gue corresponde &l
descrite en la norma FIL-8A: 1969 de In Federacion Inlernacio-
nal de Lecheria. ) )

El contenido en materia grase se determina gravimétricamen-
te por extiraccion de la citada materia grasa de una solucion
alcohdlice-amoniacal de leche en polvo mediante éter dietilico ¥
éter de petrdlep, svaporacion de los disolvenies ¥ pesado del
rosiduo, segin el principic de! métode Rise-Gottlisb.

Principio.

1).2. Meaterial v eparaios.

Hdi2i 2 2, 4, 5y & comeo 1{ai21, 2 3% 4, 5y &,

L3, Reactivos.

i{diag, 2 03, 4 y 5, como 1(g)ril, 2 3, 4 v 5

1(di4,  Procedimiento.

H{d)4.1. Preparacién de la muesira~ Transvasar la lecho
en polvn a um recipients impio y seon {provisto de cierre her-
meético) de una capacidad ¢ue corresponda, aproximadamente,
a dos veces el volumen el polvo. Cerrar en segulda sl recipiente
y mozclar cuidedosamente o leche en peivo agitdndole o in-
virtiendole repetidamente, Durente la preparscion de la mues-
tra debera evitarse, on la medida de lo postbla, la expasicién
de la leche en polvo al aire atmosférico con objeto de reducir
sl minime a absorcidon de humedad.

1{d} 4.2, Ensayo en blanco~Coing on Ita) 42

1(di4.4. Determinscién —Comeo en 1la) 4.3, excepto que s0
pesa, aproximadatnente, 1 g de leche entera en polvo 0 1.5 £ da
leche parciaimento desnatads en poive o de lsche desnatada en
poivo afladiendo 10 mi dé agua y agitande hasta la dispersidn
total dei poive de leche. Despuds de afladir la solucion ds amo-
niace, calenlar en baio Marfa a una temperatura de 80°-70° C
durante 15 minutos, agitando de cuando on cuando, y enlriar
a continuacidn con agua corricnte, si se deses.

15, Caloule.

Come en 1{a1.5,
1idt 8. Referencia,
i, Norma internacinnal FIL-IDF A 1969,
1le) GRASA
{Loche natural) (Método Gorber)

En el cuso de leche natural se puede emplear. cumo alier-
native, el método Gerber.

iflell. Principio.

Liberaciéa total de la grasa por disclucion de las sustancias
proteicas, separacién de la grasa por centrifugacion y posterior .
medida volumétrica de &sta. ‘

Aplicable a leche natural, pastericada ¥ esterilizada.

i} 2. Material v aparatos.

1{a}2.1. Pipetas sforadas de 11 mb . )
tte) 2.2, Dosificador de émbole de 10 mi para el dcido subfu:
rico,
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1{e).2.2. Bafic de agua regulable a 65° T,

1¢e).2.4. Centrifuga Gerber.

1€er.2.5. Butirémetros original Gerber. Se pueden utilizar de
varios tipos.

1ie).2.5.1. Gradusacicn de 0-5 por 100 divisiones en 0,1 Cuello
ranurado, ]

1{0).2.5.3. (raduacién de 0-5 por 100 divisiones an 0,1. Cuelle
figer,

fe}2.5.3. Graduacién de 07 por 180 divisiones en 0,3, Cuello
ranurado, .

1(e).2.5.4. Graduacién de 0-8 por 10 divisiones en 0,1, Cuello
ranuradso.

1ée}.2.6. Tapones de caucho.

1te).2.7. Empujador metilico,

1te).a. Heactivos,

f(cr.3.1. Acido. sulforice d = 182 v riguiza B0 81 por 160

t(e) 32, Aicohol iscamilice.

lie) 4, rocedimiento.

Coloear en el butirometro 10 m! de SO, (1{e}dl) y agregar
11 ml de lecht ton cyidado ¥ lentamente para gue no Se meg
cien, observandose clarementis la separacion de minbas capas,
acida y de leche. )

Agregar a coniinuacién 1 mil de alcohol isoamilico {con do-
sificador}? ¥ cerrar el bulirémetro. Agitar enérgicamente, envuel-
to en un pafic para evitar pasibles proyecciones hesta la total
displucién de la fese proteice de la Jeche, Verter v dejur en
repose algan tiempo pars observar mejor si la diselucion ha
sido completa. Llevar a la centrifuga durante 5 minutcs. Sacar
de la centrifuga con cuidade para no mover le capa suporior
de grasa va separadas. Colocar en el bafio (65° C) durante 5 mi-
nutas. Sacar y leer rapidamenta.

1tera, Calrulo.

Sa lee directamente en la escala del hutiremetro,

1le)B, Observaciones,

1(p).8.1. A wveces el voiumen de liguidos en el butirémetro
noe es suficientie para gue la columna de grasa queds en la es-
cula gronduada; en este caso, antes de centrifugar, afiadir unas
gotas de dcido sulfurico o simplemente agua si es después de
la centrifugacién, parz conscguir gue dicha columna pueda
ser Joida, .

1¢e).8.2. Puede ser conveniente despufs de la agilacidn del
butirdémetro y antes de centrifuger, c¢olocarle en e hafio ®
65°C de 5 a 15 minulos parz gue el ataque sea lo més com-
plete posible, aunque presenta el inconvenisnhie de hacer el
glébulo graso mas pequenv, produciéndoss un ligero aumenio
del volumen de grasa, obteniéndose un valor ligeramente por
excess, A pesar de iodo, si dicho tiempa de resistencia en el
bufiv mo se prolonga mds alla de esos 15 minutos, la variacian
apenas o8 aprecigble, quedéndose denntro del error experimental
0.5 por 160 en MG prepio del métado.

Sin embargo, presents ls wventaja de wapreciar claramenta
antes de la centrifugacién si ia disolucién ha side lotal, factor
fundamental en la determinacion. .

1le) 8.3. En leches conservadas mediante formol, l& disolu-
cién de la proteina os imposible o incompleta, por lo que la
separacién de la caps grasa on la contrifugacién no es com-

pleta ni nitida. No es aconsejable en dicho caso ef empleo de
este metodo,

o ». PROTESNAS
2.1. Priacipio,

Se entiende por contenide en profeinus de la leche el con-
tenido en nitrégenc expresado en porcentuje en peso ¥ multi-
pii'cadu vor =l facter de conversitn, que se determina por el
metodo expuesio & continuacitn, el. cual corrosponde al deserito
en l& norma FIL-20: 1962 de la Federacién - Internaciona! de
Lecheria,

Esie método es aplicable a4 las leches no alteradas, natural
ce‘rtif‘icada. higienizadu, eslerilizada ¥y a las recenstitnidas asi:
mismo no alteradas, posteriormente de las leches concentrada,
svaporads, cendensada ¥ en polvo. ' . '
_ La determinacién del nitrégeno total se realiza por aplica-
vion del método Kjeldah!: una determinada cantidad peasada
tle leche se wats con acido sulfirico én presencia de 6xido de
merrurio como catalizador con ohjeto- de transformar el pitro-
gZeno de los compuestes organicos en pitréogens amoniacal. El

amoniaco se iibera por adicion de sese cAostica, se destiln y
se Tegoge a una solucién de acido bérico. A continuacion sa
valora el amoniaco.

22, Material ¥y aparntos.

521 Balanza analitica de 1 mg de sensibflidad minima.

233 Apsrato de digestion que permita mantencs el ma.tra.z
Kjzldahl en una posicion inclinada y provisio de un sistema
de calentamiento gque no afecte mas gue & la parte del mairaz
ocupads por ¢l liguido.

so23  Matraz Kjeldah] de 500 mi de capacidad.

25.4. Refrigerante Liebig de tubo interier rectitineo.

225 Un tubo de salida con bulbo de seguridad esférico,
conectado a la parte inferior del refrigerante por unién esme-
rilaga.

aug Uns alargadera conectada al matraz Kjeldah! y al re-
frigerante Licbig por medio de goma. Uniones esmeriladas.

337 Un matraz erlenmeyer de 500 mi de capacidad.

_2.28. Probetas gradusdas de 35, 50, 160 ¥y 150 ml,

229, Pureta de 50 mi graduados a 0,1 ml,

2.2.10. Muteriales para facilitar la ebullicién, En la diges-
tisn, pequencs troZes. de porcelana durs o peorias de vidrio, ¥
cn ln destilacion, peguedios trozos de piedra pomez recién cal
cinados.

3.8, Reactivos.

23.1. Sulfato polasice.

xar  Oxide de mercurio rojo.

232  Acido sulfurico concentrade (densidad: 1.84 a 20° C).
2.34. Solucion de sosa caustica: 500 g de hidréxida sddico

{NaQ} v 12 g de sulfuro de sodic (SNua; . 9H,Q} disusitos en -
1.000 mi de agna destilada.

2.3.5. Solucién de acido bérico:
suelto en 1.000 ml de agua destilada.
2.38. Acido clorhidrico 0,1 N..

2.3.7 lndicador: 2 g de rojo de metilo ¥ 1 g de azul de
metileno disuelios en 1.000 mi de alcohol etilico del 98 por 100

2.3.8. Sojucién de ictraborato de sodio para i valoracion
del acido clorhidrico.

Los ruactivos ¥ lus scluciones utilizadas nho deben conlener
suslancias nitroganadas,

40 g de acido bdrico di-

2.4, Procodimiento.

241 Prepsracion de la musstra-—Antes del analisis poner
la muestrz a 20° + 2°C y mezclarle cuidadosamente. Si no se
obtieneg una dispersién homogénea de la maleria grasa, calen-
tarla lentamente a 40° C, merclar susvemente y enfriarla de
nuevo A 20° + 2° C,

242 Determinacion.—Intraducir sucesivamente en &l ma-
traz Kjeldahi aigunas perlas de vidrio o peqguefios trozos de
porcelana, alrededor de 10 g de sulfato potasico, 0,5 g de dxido
de mercurio y alrededor de 5 g de loche cxactumente figsados,
con aproximacion de 1 mg.

Afiadir 20 ml de acido suifurico y mezclar el contenide del
matraz, Calentar cuidadosaments ¢l matraz Kieldahl sobre el
dispositivo pars la resccién hasta que no se forme espumsa v
el cunlenide se vuelva liguide. Continuar 1a reaccidn por talen-
tamicnta més intenso, hasta gque el contenido del mairaz csté
perfectamente limpidg e incoloro. Duranic el ealentamients,
agitar de cuande en cusnde el contenido del matraz, Cuando el
liguids esté periectamente limpide, prosegulr la ebullicién du-
rante una hora y media, evitando todo sobrecalsntamiento local.

Dejar enfiriar el contenldo del matraz a la temperatura sm-
bients, afiadir alrededor de 156 mi de agus destilada y algunos
fragmontos de piedra pdmez, mezclar cuidedosamente y dejarlo
todavia enfriar algo mas. Con: la ayuda de una probets gra-
duada, verter 5¢ ml de solucién de écldo bhorico en el matraz
erlenmever, afadir cuatra gotas de indicador y mezcler, Situar
21 matraz erleameyer bajo el refrigerante, de manera que &l
extremo del iubo de salida se introduzca en la solucidn de &cido
bérico. Con la ayuda de una probeta graduada ahudir al con
tenido del matraz Kjeldahl 80 ml de la solucidn de sosa cius-
tica que contiene sulfuro. Durante esta operacifn, mantener et
yaatraz inclinedo, de ial manera gue ia susa se deslice 8 10
largo de la pared del recipiente y gque los liquidos no se mez-
clen, Conectar inmediatamenie el matraz Kjeidahl al reirige-
rante por medio de la alargadera. Mezclar el contenida del
matraz por agitacion. Calentar s ebullicidn evitando ia espuma.
Proseguir la destilacién hasta el momento en que ¢l conienido
do! matraz presente ebullicién a saltos, Regular el culonta-
mienta de manera que la destilacion dure per lo menos 20 mi-
nutos. Enfriar bien el destifado pars evilar que se caliente la
solucion del dcide horice, Peco tiempe antes de terminsr la
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destilacion. bajar ¢l matraz erlenmoyer para que el tubo de
satitia no esié introducido en 1a solucion de acido bérice. Dete-
ner el calentamiento; elevar &l tubo de salida y enjuagar sus
parcdes exterigres e interiores con un poco de sgua destilads,
Valorar el daestilade con acido clorhidrico 0,1 N.

2.4.2. Ensayo en blanco —Efectuar un ensayo on blance, apli-
cznde el melodo operateric descrito, pero utilizandoe cince mili-
litras de sguy destilada en lugar de Joche.

25, Caleile.

2.5.1. Nitrogeno tolal- Sc calewla ol contenido en‘nitrégeno
tota! mediante kn férmuila
140NtV — Vil
Nitrdgeno tofal % = ——mmee—eie—ams
r

N : normalidad del acido clorhidrico.
vV, — yvolumen en mijlilitros de acido clorhudrico utilizado en la
determinacion .
Vi = volumen en mililitros de acido clorhidrico utilizado en el
ensaya en blanco.,
P - peso en gramos de la leche empleada en el analisis.

ta diferencia maxima entre dos determinaciones repelidas
no debe sobrepasar el 0,000 por 100 de nitrégeno.

2.5.2. Proteinas.—Para expresar ¢l contenido en protuinus de
la leche analizade es precise muliiplicar la cantidad de nitré-
gene total, obtenida segun el mdétodo descrito, por un factor
de conversiin gue se fija on 638, En consecuencia, el contenide
en proteinas viene dado por ia formula

140 N (V.
Proteinas % - ——

SV
M
P

2%, Aeferencio.

1. Nernma internacional FEL-IDF 200 g,

3 CASEING
311 Frincipio,

Se eniicnode por contenido en casena de 1y leche «) contenido
en proteinas, expresado on porcentaje en peso. ohtenidas dospucs
de una precigitacion a pH 4.6, siguiendo el procedimiento ex-
pursto & continuacion, que corresponde w la norina FIL-20. 1954
de la Federaciom Internacional de Lecheria.

Este mélodo es aplicable a las leches no alteradas, natueal,
certificada, higienizada, esterilizada v a las reconstituidas tam-
biégn, no alteradas posteriornenty, de las leches concentrada, eva
porada, eondensada y en polvo. Asimisme puede eplicarse a las
muestras de leche conscervadas por adicion de Tormaldehido

11 25000

Se defermina la cantidad total de nitrogeno de ke leche,

A continuacian la caselna se procipita con un ampon acédtico-

acvlato ¥y se filtra. Se determina luego ls cantidad de niwra--

pgeno ded filtrado.

Lo canlidud de caseina se caloula con estas do- delernina-
viones de nitrdgeno, que se realizan por ol métsdo Kieldaht, se-
gun el méteds 2.

3.8, Mualerial ¥ aperulos

221 PFipetas de 05, 1 v 10 nb

322 Prohety graduads de 100 mi

320, Matrae graduvado de oo mi.

3.24. Papel filtro, lavado en &acide, velocidad mots: de N
a [2.5 one

a.2h  kumbudos.

3.3 Heoctivas.

3.5.L Seolucién de dcido acelico al 0 por 100 (on poso por
v
332, Solucion do acetato de sodio, 1 N,

34, Procedimiento.

3.4.1. Preparacidn de la mucstru.—Antes del analisis poner
la mursira & 20° £ 3° C y mcaciar cuidadosamaonta. 51 noa se ohb-
tirne unus dispersion homogenes de 14 matagia grasa, caleniar la
muestra lontemenie o 400 O meeclar suavemente v oenlriar a
20" = 2* C

3.4.2, Determinacion.—Doetosintaar o confenidoe total on nikeo-
gene NE de Ja leche utilizando el método Kieldahl, segan el
meicde 2,

Procipitar ls caseina de la siguicnte manera:

Lievar con pipeta 10 ml de leche & un mairaz alorado de
100 1, Afadir 75 ml de augun a 40° C; después un ml do la so-
lucion de dcvido acético, Merolar suavemenie eof contenido del ma-
traz y esperar 10 minutos. Afadir con pipets un ml de Iz solu.
citn de acetalo da sodio. Mazclar de nweve. Dejar enfriar ol
contenido del matraz a unos 20° C, completar hasta 10 ml con
agua v mezclur invirtiendo lentamente el matraz. Cuando el
precipitado de caseina ¥y materia grasa se have depositada, il-
trar con filivro seco v recoger el filtrado en un recipiente sego.

Deaterminar ¢l conteride en nitrégeno de 5 ml del filtrado
limpida (nitrégeno no caseinico: NNC), utilizands el métoro
Kijcldahl segin el metodo 2, ’

3.4.32. Ensayo en blanco.—-Ademis del ensaye en blanco pre-
visto en el matodo 2, relativo a la determinacion del contenido
en nitrogeno tfoial de la lache, conviene hacer un ensayo en
blanco para comprobar los reactivos que precipitan la caseina,
utilizcando 50 mi de ugun, 0.5 1l de la solucion de acido acétice
v 0,5 ml die la selucion de sceizto do sodio.

35 Calculo,

Caloular el porgentaje.en poso de NT en Lo luche v del NNC
e ¢l suero limpido con tres gifras significativas. Corregir la
cifra obtenida para NNC por el volumen det precipitado, mul
tiplicande el valor obtenide por 6,894, Calcular la cantidad de
cascing wediante Iy formuats

Cantidad do caseina % = 6,38 (N'T NNCI

La aplicacion de este factor a todas las irches enteras no
ertrufia crror sensible; sin embargo, 51 se aplica el método a
lechs desnatada, el factor de correccidon utilizade debora ser
0,948,

La difstrencia entra dos determinaciones repetudas ne debe
sabrepasar el 0.4 por 100 de caseina.

2.6, Holerenela,

1. Norma Internagional FIL-IDE 29. loess,

4 LACIOEA
4.t FPrincipia.

Se entiende par conlenido en laciosa s la leche ol condenido
en lactosa monchidratada expresade en porcentaje en peso, de.
terminade por el procedimiento expuestn a continuacidn, gue
corresponds al descrito en la norma FIL-28: 1964 de s Fodera-
cion Internacional de Lecheria.

Este metodo gs aplicable a las lechas no alleradas natural,
certiticada, higienizada, esterilizeds v a las reconstituidas, asi-
misme ne alteradas posteriormente, ds las Ieches concentrada,
evaporada, condensada y en pelvo, También puede aplicdrse a
las muusstras de feche conscrvadas por adicién de forinaldehido
{1, 2.0005.

El contenido on lactasa se determing indiccotamente, una vers
desproteinizada {a leche, por valoracién de la cantidad de hals.
gono reducido @l final de a reduccion entre lactosa- y yodurs
potasico-cluraninag T,

4.8 Matericl v aparatos.

4.2.1. Balanwa analitica.

422 Matraces aforardos de 100 ini

1.2:2. Pipetes de 5, 10, 20, 25 vy 40 ml

1.24. Papel filiro {lavado en acido, velocidad wedia: 11 a
12.5 cm!.

4.2.5. Embudes filirantos,

4.2.8. Matraces erlenmeyer, de una cupacidad de 150 4 200 bil.

4.2.7. Matracos erlenmeyer, de 150 ml con clerre esmorilado,

4.28 Bureta de 10 mi gradusda s 0,02 mi

4.3 Reaclivos

4.3.1. Reactivo del acido luagsténico: Disolver 7 g de tungs-
tanoto de sodio (WONa, - 2H.O) en 870 ml de agua; afadir
0.1 ml de una solucion de Acido ortofosforica (88 por 100 en
pesol ¥ 70 ml de una solucitn de acide swlfarice 1 N,

4.3.2, Solucidén de glaramina T, 0,040 N (5,70 g por litro),

4.3.3. Solucion de ticsulfats de sadio normalizada a un poce
mas de 3,040 N, .

134 Solucion de yoduro potasico det W por 1, reciente-
utnike preparada, incolora.

4.3.5, Soclucién de acide clerhidrico, 2 N,

4.36. Solucion de almidén soluble del 1 por iGD,
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4.4. FProcedimiento.

$4.1. Preparacion de la muestra.—Antes de andlisis poner la
miuestra a 20° % 2°C ¥y mezclarla ¢on cuidade. Si no se obliene
una dispersién homoegénea de }8 materis grasa, caleniar la
muestra lentumenie a 46° C, mezclar suavemenie y enfriar a
205+ 20 C, '

242 Determinacidn.~—Llevar con pipeta 3¢ ml de leche a
matraz aforado de 100 ml. Afnadir 25 ml da agua, 40 il del re-
active de 4cido tungsténice y mezclar suavement:, Completar
hasta 100 m! con agua, mezclar vy dejar gue se deposite el pre-
cipitado. Filtrar con un {filtro saco ¥ recoger en un mairaz seco.
Con una pipeta tomar 10 ml de filtrade ¥ ponerlo en un matraz
evlenmever de 150 ml provisto de tapdn esmeriiado. Afadir 5 mil
de Iu solucion de yodurc peolasico ¥ exactamente 20 ml de la
solucian de cloraminag T. Mezclar. Tapar g] matrar con su ia
pan, previamente humedecido con un poco de solucion de yoduro
potdasice ¥ mantenerlo en la oscuridad durante vna hora v me-
dia a 18%20° C. Quitar el tapdn, enjuagarlo en el mairaz con un
poco de agua y afadir § mil de la solucidn de &cido clorhidrico.
Afiadir exactamente 10 ml de lu solucidn de liosulfaio de sodio.
Valorar con uns aproximacién de 0,02 ml con la solucion de
tiosulfaia, Hacla el final! de la valoracién, anoadir des o tres
gotas de 1a selucién de almiddén,

4.43. Ensayo en blanco,~Efectuar un ensavo en blance si-
gutendo exactamente e! meétodo operatorio descriic, pero em
pleando 10 m? de agua en lugar del filtrade.

4.5, Cdlenlo,

Calcular la diferencia entre los valeres de tiesulfato ohteni-
dos para el ensayo en blanco y para el de la leche. Corregir el
valor en funcion del velumen dal precipitade, multiplicando por
0,892 Convertir la cifra obtenids en lactosa monohidratada, te-
niendo en cuenta gue I ml de solucién de tissulfato 0040 N
corresponde & 0,00720 g de lactoss monobhidratada. Expresar los
resultados en porcentsjes de lactosa monohidratada.

Fa aplicacidn de este factor 0,992 a todas las laches enteras
R0 ocasiond ningan error sensible; sin embargo. si el método
se zplica a la leche desnatada, debe uiilizarse 0,896 como factor
de correccidn. )

La diferenicia maxima entre dos determinaciones repetidas no
debe sobrepasar de 0,05 por 100 de lactosa.

4.6, QGhservaciones.

la sclucién de tiosulfalo se debe normnalizar periddicamente,
por ejemplo, por valoracién de 10 ml de yodato de potasio 0,040
N, a los que se habra afadido 5 ml de la solucién de yoduro
Fotasico y 5 ml de Ig solucidn de Acido clorhidrica.

La concentracién de Ia solucion de ticsnifate ha sido clegida
de tal forma qua la lectury en bureta sea de 2 & 3,5 ml para la
mayor parte de las muesiras de leche y de 9.5 & 9,7 mil para los
ensayos en blance. .

Cuando se proceda & una serie de analisis sc deben, preparar
los filtrados ¥ Jos ensayos en blanco hasta la adicidén de yodure
d_e potasio inclusive, Finalmente se afiade rapidamento la solu-
cién de cloramina T a cada matraz ¥ se anota la hora. Despuds
de una hora y media (22 Bdmite una tolerancia de una hors
veinte minutos & una hora cuarenta minutos) se afiade el acido
clorhidrico en todos los matraces v siguiendo el mjsmo orden.

;'\sf ge paraliza 18 reaccidon y los muiraces sa pueden valorar por
Urno.

4.7. fieferencia.
1. Norma Intef—nacional FIL-IDF 28: 1967,
sfa). EXTRACTO SECO
(Leches natural, ceviificada, higienizada v estarilizadal

Sta).i. Principio.

Se entiende por contonide en extracto svco de las leches na.
tural, certificada, higienizada v esterilizada, el residuo, expre-
sado en porcentaje en pese, obtenido después de efuctuads s
desecacién de la leche de que sc trate por sl procedimicento ex-
Fueslo & continuacién, que corresponde a] descrito en la nor-
ma FIL-2f: 1862 de la Federacién Internacional de Lecheria.

Una cantidad conocida de leche se deseca & temperatura cons-
tante hasta peso constante, El peso obtenido despuds de desecar
represents el de la” materia seca,

8lal2. Muaterial y aparantos,

~ Sta).21. Bglanza analitica, de sensibilidad 0.3 il como mi-
nimo,

5{g}.2.2. Desecador proviste de un buen deshidratante (gel de
gilice con indicador higrométrica).

5{a) 23, Estufa de desecacion que perinita conscguir una
{emperatura constante de 102° +2° (.

s(al.2.4, Capsulas metdlicas planas, en metal inoxidabie o de
vidrio de 2 cm de altura aproximedamente v de § a § om de dig-
metre, aproximadamente, con tapas adecuadas.

5ial2s, Bado de awgua.
5{a).3. Procedimiento.
5(a). 3.1, Preparacién de la nmuesira.—Antes del analisis, po-

ner la muesira o 200 & 2° C v mezciarla cuidadosamente, Si no so
gbtirne una buena reparticion de la matcria grasa, calentar len
tumente a 40° C, mezclarla suavemente v enfriaria, a 209 1 2° 4

3la)3.2. Determinacién.—Secar la cdpsuld y la tapa g 102" £
+ 2° O durante 30 minutos. Colecar le cdpsula tapada en un de-
gecador, dejarla enfriar & Ia {emperatura ambiente vy pesarla.
Poncr gproximadamente 3 ml de la mussira en la capsula, tapar
Ia capsula con la tapa y pesarla. Poner la cépsula deslapads en
bana de agua durante 40 minutos, Poner la capsula v la tapa en
una estufa de desecacién a 102° & 2° C durante 2 haras. La tapa
s¢ debe ponier a un lado de la ciapsula, Cubrir la capsuis con la
tape y ponerla en el desccador; dejarie enfriar v pesarta. Po-
neria 1 hora més en la estufa de desecacion: dejarla enfriar ¥
pesarla. Repetir s dosecacién hasta que 1a diferencia enlre dos
pesadas consecutivas no sea mayor de 0.5 mg.

siaid, Caleuls.
P

Conlenidy en extracto seco or - w100

P

P = pesu sn gramos de la muesira después de ia desecacian.
P = pesp vn Eramos de ]la muesira antes de la desccacion.

Si & la muestra die la leche sc le han adicionado como conser-
vadores sustancias no volitiles, como, por ejemplo, dicromato
potdsico, se debe corregir la expresion del extracto scce conio
sigue

P
Contenudn en exiracio seco % = — w100
P
C’ = cantidad de conservania no volatil en Im muestra analirada.
P
C .- porcentaje de conservants —_
ing

En caso de ser dicremato potasico, ¢] contenido porcentual de
conservante s¢ determina segun el método 7,

La diferencia entre dos determinaciones repetigas no debe ser
mayor de 0,05 por 100 del extracto seco.

3tul.5. Referencia.

1. Norma Internacional FIL-IDF 21, 1882,

Efh). EXTRACIO SECO

{(Leches cuncentrada, evaporada y condensadal

5thll. Principio.

Se entiende por centenide en extracto sece de 1as leches con-
centrada, evaporada y condensada, el residuo, expresado en por-
cenlsje en peso obtenido despuéds de efectusda k& desscacion do
la Ieche de que se trate, por el procedimients expuesto & conti-
nusacion, gue corresponde af descrito en la norma FIL 15: 1961 de
la Fedsracion Internucional de Lecheria.

El métade consiste en I dilucién ¢on agua de una centidad
conocida de muesira y ila desscacién con arena 4 temperaturs
constante. El peso oblenido después de desecar representa el de
13 materia seca.

5ib).z. Material ¥y aparatos,

i) .2.1. DBalanza analitica de sensibilidad: 0,1 mg coma mi-
nymao.

5(b)2.2, Desecador provisto de un buen deshidratante (gel da

silice con indicador higromeéirico).

5(k1 2.3, Estufa de desecacidn yue permita oblener una tom-
peratura constante de 98°-100° C.

5{h).2.4. Capsulas metdlicas, planas, en metal inoxidable o de
vidrio de 2,5 cm de altura aproximadamente, ¥y de 7.5 cm de
didmeiro aproximado, con tapas adecuadas,

5(b)2.5. Arena de cuarzo o arena de mar gue pase 8 través
de un famiz de disz aberturas por ¢m, pere gue no pase a
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través de un tamiz de 40 aberturas por cm ¥, si s ROCesRENO,
tavada con Gecido clorhidrice copcentrade, después con ague ¥
. finalmente serada y calcinada.

Para comprebar 51 la arena es adecuada, desecar una peqie-
ha cantiiad a 98 100° C hasts peso consiante, afadir agus des-
tilader, desecar de nueve ¥ pesar. No debe haber diferencia en.
trz las dos pesadas.

5{1.2.6. Variilas corias de vidrio,

50k ,2.7. Bafiv de agua.
sihicy Procedimignio
5{h).3.1. Preparacion dc la muesira—8i z¢ observa una ge-

puracion parcial m&s o menes importante de ajguncs COMPOo-
rentes, por ajamplo, materiag proteicas, materia grasa, sales de
caleio o lectoss, &5 necasario mezclar la musstra.

5101.3.1.1. Leche concenirada o evaporada.—Abrir el envase
&} horde de la tapa, verier la leche despacic en oiro recipiente
v mazclar bien por sucesivos trasvases. La leche o la grasa que
se atlhiere a la tapa debe reincorporarse a Ia muestra. Calentar
enlonces la muestra tapada & une temperaturs de 40°C y mez-
clar intimamenie removiendo. Dejar enfriar.

5ib}.3.1.2. Leche condensada.—Abrir el boie al borde de la
tapsa. La lsche o grasa adherida a ia tapa deberd incorporarse a
ta muesira. Calsniar a 40° C y mezclar intimamente removiendo
de srriba abajo con una cuchara. Dejar enfriar.

5{b).3.2. Determinacién.—Colocar an la capsuls, aproximada-
mente, 25 g de arena ¥y ung pequeha varilla de vidrie. Sacar la
capsula ¥ su contenido, con la tapa zbierta, a 8#-100° C du-
rante & horas. Coloear la cépsula tapada en un desecador, de-
jaria snfrizr a la temperaturs ambiente y pesar. Arrastrar ia
arena hacia un bords de la capsula, pesar exactamente y poner
en el espacio libre, aproximadamente, 1,5 g de Ia muestra. Afhadir
cince m) de agua destilada, mezclar ios lignidos y ls arena me-
 diante una varilie de vidrio, Dejar la varilla en la mezcia. Colo-
car la capsuiz on baido de ague hirviendo durante 20 minutos y
remaver con cuidado Ja mezcla de cuande ea cuando. {olocar
la capsuila con ld varilla y fa tapa en una estufe de desccacion
& 95°-160° C duranie 1 hors 30 minutos. L& tapa se debe colocar
al lade de la capsula. Cubrir la capsula con le tapa y ponerls
e =l desecador: dejarla enfriar y pesar, Colocar { hora més
en la estufa de desecacién; dejarla enfriar y pesar como antes.
Rupetir la desecacidén hasia gue ja difercncia en peso entre dos
pesadas sucesivas no exceda de 0.5 mg.
sthia. Caleulo.
P
o= ¥ 100
F

Contenido en axlracto seco

p peso en gramos de 13 maesira después de dasecar.

P = peso an gramos de ia muestra antes de desecar,

. La diferencia enfre dos determinaciones repotidas ne dobe ser
mayor de 0,1 por 100 del extracto seco,

5t 5. Referencia.

1. Norma Internacienal FIL-TDF 1s. 1881,

8. (CENIZAS
1. Frincimo.

Se entiende por contemde en cenizas de la luche el productq
resultante de ia incineracién del exiracto seco, eipresuado on por-
centaje en peso, obtenide segiin el procedimicittn descrilu a con-
Lhnrcion. :

El eitracto seco se incinera a una temperatuve determinada y
en una lenta corriente de aire.

6.2, Material v aparatos.

§.2.t. Balanza de semsibilidad. 0.1 mg ¢éme minimo.

6.2.2. Desecador proviste de un buen desbidratente (gel de
silice, con indicador higrométrico).

£2.3, Estufa de desecacitn, reguleds a 120°

8.2.4.. Horno sléctrico con circulacisn de aire, provisto de un
regulader de temperaturs,

6.25. Capsula de platino o de un material inalterabie en las
vondiciones del ensaye de aproximadamente 55 ml de didmetro
¥ 25 de altura.

$.28, Bafio de agus & temperatura de ebullicién,

1

8.3, Procedimiento.

Colocar la capsula en la estula de desecacion a4 W22 2°C
durante 30 minutos, Pasarla luego al desecador, dejarla enfriar
4 la temperatura ambiente y pesar, Pesar exactamente alrededor
de 10 g do leche en la capsula, Poner !a capsuia en bafo de
agus hirviendo hasta secado por cvaporacitn (aproximadameantns
siete horas}. Incinerar el extracto seco, procedente de la deseca.
cidn anterior, por calentamiento durante 2 ¢ 3 horas en un hor-
no regulado entre 520° ¥ 550° C (no deben existir sn ests wliime
particulas carbonosasi, Poner a enfriar Is capsula en un deseca-
dar. Pesar con une aproximacicn de 4.5 mg

&4, Cdiculo.

El contanido en tenhizas de la leche, expressdo en porcentdjs
en poeso, es igual a :
M—-—m
Cenizas % = ee——— e 100
P

M — peso de la capsula ¥ de las cenizas despuds de la inciners-
cign v eniriamisnto posterior.

= pesc de 1z capsuls vacia.

= peso en gramo: de la leche emplaada en la determinacidn
de las cenizas.

1
F
.5, Observaciones,

Et peso de las cenizas es variable segun las condiciones de
incineracion. La técnica dascrita anteriormoente proporciona los
resuitados mdas constantes; tas diferencias no pasan general-
mante de un 2 por 10 poer término medio, y el 95 por 10 por lo
menas de los cloruros se encuentran en las cenizas.

Cuando {a temperatura del horno se hava elevado ligeramente
por eicima de 550¢ C, determinar los cloruros y COTTERIr BN ohA-
secuencig ¢l peso da las conizas.

51 a ia muestra so le ha aftadido dlcromatu potasico, es nace.
sariv efectuar dos cocrecciones para obtener un valor aproxima-
do de las cenjzas de ia leche inicial, operando como sigue:

1" Determinar of dwremato potaswo y restar su peso dol de
las cenizas,

2.° Determinar les cloruros o 16§ cenizas, BXDTESATIOS o
CINa 7 afadir al pese de las conizas la diferencia entre los clo-
ruras totales de la leche v Ins cloruvros restantes.

7. DICBOMATO POTASICO
7.1 Principio

La determinacion soe realiza sobre las cenizas de la lsche, por
roduccion de los cromatos mediante una soluctdn de sulfato fe-
rroamanico {sal dn Mohr) (SO Fe (NH), - 6H:0O. cuyo excese
se valora con permangenate potésico.

7.2, RHeactivos.

7.2.1. Selucion acuosa de sal de Maohr de 8 g por |, para va-
lorar sn el momentn de sk emples (esta selucion se c:labiliva
por adicién de 12 ml de acido sulfurico por litrol.

7.2.2. Sclucidn valorada de permanganate polésice 0,02 N,

n la cual 1 ml correspenda a 0,00008 g de Cr,.O:K..

7.2.4. Acido sulfurice (@ = 1,84}

7.4 Procedimicnio.

Agotar las cenizas por lavados sucesivos con agua destilada;
despuds, con una solucion acuosa de Acide sulfirico al s por 100
en volumen, obtoner un total de 25 a 40 1l de liquido, Recogerio
en un vase pers valorar. Afadir alrededor de 5 mi de acikie sul-
furico y 20 mi exactamente medidos de Ia solucion sulfdrica de
sal de Mohr con ia solucion valorads do permanganato potdsico
hasta coloracién rosa pormanente;

Por otra parte, valorar en las imismas condiciones 20 ml de
la misme sohicidn sulfarica de sal de Mohyr miediante ta sclucion
valorada de permanganatc potdsico.

74 Cdlewio.

El cantenido de ia leche en dicromsto potésioo, Mpresado en

porcentaje en pesc, es igual &
{1V — Vi 0,088

Dicramalo pmamm Pl i e e o
P

V = yolumen en ml de permanganato potasico empleados en s
valoracidn del sxcese de sal de Mokhr,
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Voo veinmen en ml de permanganate polasico emplesdos en s
prucha cn blanco. '

P = peso en gramos de la leche empleada en la detsrminacidn
de las cenizas,

slal. ACIDEZ

{Leches natural, cerificads, higienizada ¥ esteridizadal

8{a).1. Principio.

Se entiende por acidez on laa leches nalural, certificeds, hi-
gicnizada y esterilizada el contenido aparents en #Acidos, expre-
satla en g de acido lactico por 100 mi de leche, deterninado por
el procedimientn expuesto & continuacion, §ue corrassponde al
descrito en la norma UNE 34.160 del Instituto de Racionalizacion
del Trabaio.

Un determinado volumen de leche se valors en solucién de
sosa, empieando solucién alcohélica de Tenoltaleina y fuego se
- expresa el resultado en peso de Acido lactico, mediante la co-
rrospondiente trangformacién,

alare, Maferial v ammios.i

Bureta graduada cada 005 mi, o cada 6.1. ml que permita
apreciaf la semidivision. . ‘

&tals. FReactivos,

a{g).a.1. S_O]ucidn 0,111 N (N/9} 6 6,1 N (N710) do hidroxide
sodico (NaOHY, : :

A(a}.3.2, Indicador: 0,5 mi de una sclucidn alcohélica de fe-
noiftaleine al 1 por 100. '

glai4. Procedimiento.

8(al4.1, Preparacién de la muestra.—Antes del an4dlisis poner
Ia muestra a 20 = 2* C y mezclarla cuidadosaniente. Si no se ab-
tiene una dispersién homogénes de la materia grasa, calentar
lentamente Io. muestra & 40° C, mezclar nuevamente v enfriarla
do nuevo g 2P L 20 C, .

tlal42 Determinacidn.—Se determina volumeétricamente ope-
rando sobre 10 vl de leche con sclucién 6,111 N (N/9} de so0sa
(INeOHJ o sabre ® ml de leche con sclucién 9,1 N (N/1). Come
indicador se emplean 0,6 ml de solucidn wicoh6lica de fenoifta.
leina al 1 por 100 (dar por terminada la valoracién cuande apa-
réece une colorecién rosa facilmente perceptible por comparacidn
cun un festigo tomado de la misma leche, Dicha coloracion desa-
parcve progresivamente, peroe se considera obtenido el viraja
cuando el tinte rosa persiste durante unes segundos). -

B(a}‘s:_ Expresién de tos resultados.

Los resuliados se expresan en peso de 4cido lactico por oo
mililitres de leche, dividiendo por 10 el niunere de mililitros em-
pleados de solucidn de sosa.

] 51 8 la muesira de leche se 1o ha adicionado dicromato pota-
5iC0, g8 preciso tensr en cuenta la acidsz dsbida a dicha con-
servador. En el caso de leches nc alteradas se puede considerar
que 1 g de dicromate potdsico aumenta la acidez en las mismas
properciones que 0,8 g de &cido lactico.

gla).o R-eferenciﬁ.

i. Instituto Nacional de Racionalizacién del Trabajo. Una nor-

ma espafiola 34 100,

gikr. ACIDEZ

(Leclie en i:mlvo)

8{bll, Principio.

Se entisnde por scidez en’la leche en polvo el contenido apa-
rente en &cidos expresado en gramos de Acide Mctico por 100 g
de leche en polve determinado por el procedinients expuesio &
continuacion, gue corresponde al descritoc en . normy UNE-
34.101 del Instituto Nacicnal de Recicnalizacién del Trabajo,

£l método ez aplicable a las techss en polve, entera y des-
hatada,

Una determinada ¢antidad pesada de lsche on poivo disuela
en agua se valora con une solucidn de scsa empleands fenolf-
-talefua como indicador hasta {guslarla en color con otra canti-
dad igual de lecha en polve disuslia y mezclada con acetato da
rosanilina.

(_Continu-afd_. )

MINISTERIO

DE ASUNTOS EXTERIORES

CONVENIDO Comercinf y de Cooperacicn Econd-
mica entre el Gobierno del Estado espanic! v el .
Crobierno de la Repablice Argentina, firmade en
Buenos Aires el 37 de mayo de 1874

16513

Convenio Comercial y de Cooperacion Econdmica entre el Go-
bierno del Estado espafnol y o1 Gobiernc de la Bepublica
Arpenting

El Gobicino del Eslado espafel ¥y el Gobicrnoe de lg He-
publica Arguntina consideran gue la historia comun, los acon-
tecimientos del presente v las. esperanzas en ol futuro permi-
ten calificar come singular, en verdad, el cardcier de las rela-
ciones entire Espana y Argentine. Durante siglos, v & pesur
de su lofano nsentamiento, los movimientos de poblacion han
asegurado el mantenimiento de lazos estrechos entre indivi-
ducs ¥ familias. La evolucid cultural de las dos nacicnes
ha ofrecide una coniribucidn de cufo similar a la civilizacion
de] muhdo occidental, Sus gobiernos, haciendo cierts la ayuda
mutua =on las ocasiones dificilas, han contfibuido a afisnzar
In amistad de aAmbos puehlos. Y por otrg paerte, ! desarrolle
dre 1as respecuivas economias v los acontecimlentos en ¢l inter-
cainbio de DLienes ¥ servicios y los movimientos de capital han
conducidn & una siluacién de interés ¥ perspectivas comunss
Gguo convicne orientar y complementar. .

Teniendo en cuenta cuants, antecede, este Convenio consti-
tuye un ambicicso marco realisim gue, disedando las linzas
basicas de consense 'y .de guehacer, posibilite la existencia
posterior de olros instrwncntos de regulacidn mas concreta
en aguelios campos en que los inlereses de los dos paises sean
comunas y proximos, )

Caonforme al .espiritu de los negaciadores, el presente Con-
venio sustituve g1 Convenio Comerclal suscrito por ambas
Paries el 4 de julio de 1863, estando su articulado m#s acorde
conl la evolucion habidy en las relaciones etondmicas ontre
los dos paises, especialmente an Io gue atahe g mquellos temas
que por sg novedad na se contemiplaban en dicho fexfo.

En consesuencia, ambos Gobiernos, animades por les vincu-
Ios histérices gue unen 4 las dos naciones, vistas las posibi-
Hdades ciertas de contribuir mediante el inlercamin comercial
¥ la cooperacion al desarrello econémich y social de ambos
puelilos, desecses de apovar toda iniciativa privada o phblica
gue represente uwn mayoer acercamienio y relacidn entre espa-

_foles y argenlinos v conscientes de la responsabilidad histo-

rica gue les corresponde interprelar en toda su amplitud,
Han convenido lo siguiente:

ARTICLULO )

1. Las Partes Contratanter conviengn en concedorse reci-
procaimenia el tratamientoe incondicional e ilimitade de la na-
cion mas favorecida, tanfo para la importacién como para
la exportacion de los productos originarios del territoriv de
la otra parte o destinados a 61, en todo lo referente a derechos
de aduanas, asi comg a impuestos v cargas accesorios, al
modo de percepcién de loz derechos, impuestos v cargas, a
la custedia de productos en los depoOsitos aduanercs, al siste-
ma de conirol ¥ andalisis, & la clasificacion de s mercancias
n las adusnaos, a la interpretscion de las tarifas, como asi-
mismo a los reglamentos, formalidades y gravamenes s los
cuales pueden ser sometidas las operacionses de imporiacidn
o exporiacion, sin gue sea hecha distincidn elguna en relacion

a la vie v al medic de transporte empleado,

2. En consecuencia, los productos originarios de una de
las Partes Contratantes no guedaran sometides, en mataria
de régimesn aduanerc, al ser importedes o exportados al terri-
toriv de la otra Parte Coniratante, a derechos, limpucsios o
gravamenes diferenies g mas elevados ni a reglamenios o for-
malidades distintes p mAs onerpses que aquellos & 3 cuales
quedaren sometidos los productos de naturalera similar de
cualgquier tercer puis,

3. Las ventajos, favores, privilegics o iomunidades quc uha
de las Partes Contratantes concede o concediere a un producto
originario de un tercer pais o destinado a &l se aplicarin
inmediatamente v sin compensacidn e los productos, de natu-

‘ralezs similar, originarios del ferritorie de la ofra Parie Con-

itratante o destinados al mismo, con lag excepciones dispuestas
en el articulo siguiente,
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1. Disposiciones gencral@s

PRESIDENCIA DEL COBIERNO

Méilogdos Ofictafes dy Analisis de Accifes v GQrosas,
Cercales vy Derivados, Producios Ldcieos y Produc
tos Derivades de fa Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de w77, (Continuarién}

16116

{Ceantinea fon ]

8ibr.2. Material v aparatas.

a{b) 2.1, Capsulas da porcelana blanca de aproxiimadiements
10¢ ml de capacidad.

8ib).3. Reactivos.

albl.3.1. Sehucidn 0,111 N (N9 6 0,1 N {(N/10} de hidréside

sadico {(NaOH) exenio de carbonato,

athl.3.2. Solucidn indicadora da fenclfteleina: Se disuelve un
gramo de fenclftalsina en 110 ml de aleahol etilica (95 a 98 por
ciento en volumend, se afade solucion N/9 & N/A0 de hidréxida
sodico, hasta gus una gota dé una débil coloracién rosa, y se
vompleta hasta 200 ml con ggua destilada,

8{bl.3.3. Solucidn concentrada do acetato ds rosanilina. Se
digsueiven 0,12 g de acetato de rozarulinae en 5 ml de alcchol
etilico (95 a 96 por 100 en velumen! que contenga 6,5 ml de acido
glacial ¥ se completa hasta 100 m! con alcohol etilico.

g{bl.34. Solucién diluida de ucetato de rosaniling:. Se diluye
un mililitro de sclecién copcenirada de acetato de rosanilina
hasta 000 ml con una mezcla, a pertes ipuales en volumen, de
agua destiluda v alcohol etilico (85 a 98 por 100 en volumen).

Las soluciones de acetato de rosaniling se conservan en la
oscuridad en frascos hermélicumente cerrados con tapones de
caucho.

i)

Se toman dos cdpsulas de poreelana blanca de una capacidad
aproximads de 100 ml, pesandose en cada una de ellas 1 g de
leche en polve. A una y otra capsules se afiaden 16 ml de agua
hirviente, ss agita con la extromidad splastada de una varilla
de vidric hasia obtener un liquido perfeciaments homogéneo v
sg deja enlriar durante 10 minutos. A vna de las capsujus so le
aitade 1 mi de solucidén diluide de acetato de rosanilina y se
mezcla. A la obra capsulu se Je agrega | mi de solucién de fanolf-
taleina ¥, gota a gola ¥ agitando enérgicamenis todo el tiempo,
solucidn valorada de hidroxido s6dico hasta obtener una colora-
cion jgusl a la primera. El tiempo empleado en la veloracién no
ha de ciceder de 20 segundos y ésta se ba de ofectuar con una
luz difusa,

Procedimiento.

8ihis. Calculo.

Ll n@mere de mililitros consumidos de solucion 0,111 N iN/B?
reprosenta la acidez, expresade en gramos, de dcido lactico por
10 g du leche en polvo.

51_ 5¢ opera con solucidn 0,1 N {N/10), el nitmero de mitilitros
miukripiicado por 0,9 da el misme porcentaje de acidez.

2bY6. Rode

1. Testittito Nacional de Racionslizacion del Trabajo. Una nor-
ma cspanola. 310100,

rencia,

9. SACARDSA
(Daterminacidn polaviméirien en la leche condensanal

9.1,

Se¢ eniiende por contenido ¢n sacarcsa de la leche condenssda
el contenido on sscarosa no trana.formada, oxpresado en porcehs
taje en peso, determinado por el procedimiento cxpuesic a con-
tinuacion, que cerrespoide zl descrite en la norma FIL 35. 1968
de la Federaciém Internacional de Lecheria. '

* Esie méwdo s aplicable & I8 leche condensada, antera o des-
nuinda, de composicion normal, preparada a partir de leche ¥
saLarosu unicamente que no contengr sacarosa transformade,

Principio.

L]l métods se basa en el principio de inversion de Clorget:
Un tratami:zole suave con un deide hidroliza completamenle la
spearosa, La lactosa ¥ los olros azdcares priacticaments ne se
hidrolizan. fe cantidad de sacarosa se deduce del cambie del
poder rotatorio de la solucion.

Se prepaia un iiltrado limpido de= la muesira, sin mufarrota-
cion debida 1a lactosa, por iralamiento de la selucidn con amo-
niaco seguido do neutralizacida ¥ clarificacion por adiciones su-
cesivas de soluciones de acetato de cinc ¥ de ferrocianuro po-
tasica.

En una parie del filirado de sacarosa sc hidroliza en 1as cone-
dicionos especiales que corresponden a este tipo de gperacibn,

Partjendo de los poderes rotatorivs del filirado, anies y des-
pués de la inversidn, se calcula la cantidad de sacarosa.

9.2, Muaterial v aparalos.

p2.1 Balanzs analitiva de sensibibdard: 16 mi como minimeo.
9.2.2. Vasos de precipitados de 100 ml en vidrio,

8,2.3, Matraces graduados, de 200 ¥ 50 mil.

924, Pipstas de 10 ml

825 FProbetas graduadas de 26 mi.

9.2.6, Pipstas graduadas de 10 mi

9.27. Embudoes liltrantes de diamefro entre 8 ¥ 1o cm y fil-

tros {mlegados) de 15 cm de diametiro.
#8.2.8 Tubo do polarimstre de 2 cm de longitud, exactamen-

te calibrado.
o248, FPolaritmefro ¢ sacarimelrs,

9.2.81, Polarimelrs con luz de sodic o von fus vende da mer-
curio (lampara de vapor de mercuric con prisma o pantalla
Wratten niunsre 77 A), permitiendo lecturas con una prstisién
por lo menos igual s 0,056 grados de Angula.

6282 Sacarimeiro con sscala intarnacional de szticar uiili-
zando luz blanca que pasa a iravés de un filirp de 15 mi de una
solucién el 8 por 100 de dicromato potasico, o bien luz de sodio,
y permitiendo la lactura con une precisién por lo menos igual
a 6,1 grados d= la escala sacarimétrica internmacional.

8210, Habo de agua . a 60° 21" C.

8.3. Reoulivos,

0.3.1. Solucion de acetats de cine, 2,6 N: Disolver 24,2 g ds
acotato de cinc cristalizado (C:H.0:): Zn - 2HO ¥ 3 ml de acido
acatico glacial en sgua destilada y completar hasia 106 ml

9.3.2. Solucion de ferrocianurs potdsico, 1,0 N: Disolver 10,6
gramos de ferrocianure polasico cristalizado [Fe(CNld K, 3H,O
en agus destilads v completar hasta 100 ml

8.3.3. Solucidn de 4cido clorhidrico, 8,25 £ 0,26 N {20-22 por
ciantol

9.94. Splucidn diluida de amoniaco, 2.0 10,2 W (3,5 por 160},

9.35. Soluricn diluida de acido ucelico, 201 0,2 N 12 por
ciental,

§.4. Procedimflenio.

9.4.1. Preparacion de la muoslen,

Pare muesiras de productos recienlemoate proparados en losg
que no se pueda prever separacion alguna apreciable des los
compon antes, Abrir el recipients, introducir en €1 el producto
adherido a la taps ¥ mediante movimienrtos de arriba abajo, con
ayuda de vna cuchara, conseguir que e mezclen Indimaments
las capas supcrigres #si como el copienido del fondo del reci-
plente. Trasvasar el contenido de un bole a un frascoe provisto de

“tapim bien adaptado.

Para mucsitas de productos mas anfiguos y muesiras en lus
que 50 puedy prover una separccion de componentes, celentar en
bano de agua, aproximadameonte a 40° C, hasta gquse la muesira
casgi haya alcanzado esta temperatura, abrir el recipients v ope-
rar de la misma manera qua arriba. Lo el caso de un hote, tras-
vasar el contenido a un frasco, raspar el producto que se haya
adherido a las paredes y condinusr la mezcla hasta gue toda la
masza sea omegénes., Corrar el frusco con una tepadera gue se
adapte porfoctemente. Dejar cnlriar,
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9.4.2. Cuinprobacién del métedo. —Proceder cuino en 9.4.3, uti-
lizands una mezela de 100 g de leche o 116 g de leche desnatada
v de 18 z de sacarosa pura, gus corresponde & 40 g de una leche

concentrada conteniendo el 45 por 100 de sacarosa, Caleular la -

cantidad de zacaresa como en 9.5.1, utilizando en la formula I3,
pars W, F vy P, la cantidad de leche pesada y la Figueza en ma-
forin grasa y proteinas de esta leche, y en ia formuia I, pars
W, la cifra de 4. La media de los valores encontrados ne dehe
diferir de diche valor 45 por 100 en mas del 8,1 por 100.
9.4.3. Determinacién.—En un vase de 190 mi pesar aproxina-
damenie 40 g de la muestra bien mezclada con ung aproxiis-
cion de 12 mg, afsdiv 50 m! de agua destilada calionte 185°-90° O)
v mezclar cuidadosamente. Trasvasser cuantitativamente 1a mez-
cla a un matraz aforadeo de 200 ml, enjuagar el vaso con canti-
dudes sucesivas de agun destiluda g 60° € hasta que el volumen
total sca de 120 & 150 ml. Mezolar vy enfriar a temperstura am-
biente. Afadir 53 ml de la solucién de amoniaco dituide. Merclar
de nuevoe v delar reposar durante 15 minutes. Neutralizar ef
amoniaco afiadiendo una ceniidad eguivalente de la solucién
diluidn de acido acétice. Determinar previaments ln cantidad
exacta de mililitros por valoracién de la solucion de amonlace
diluida empleande el azul de bromotimol gmne indicador. Mez-
clar. Anadir, mezclande suavemente por rotacidén del matraz in-
clinade, 125 ml de sclucion de acetato de cinc. De la misma
forma que para la solucién de scetalo, afiadir 12,2 ml de solu-
cidén de ferrotisnuro potasice. Poner el contenido del matraz
a 20" C v afisdir agua destilada (a 20 €) hasta aleanzar el en-
rase de 200 Il
. Hasta este momenio todes lus adiciones de agua ¢ reactivos
deberan haberse efectuado de tal munera gue se haya evitado la
formacion de burbujas de aire ¥ por esa misma razdn todas las
mezelas s2 habrin realizado por rotecidn de matvaz ¥y no par
agitacién violenta. Si se observa la presencia de burbujas de
aire antes de alcanzar las 200 ml se pueden eliminar aplicando
al matraz uns homba de vacio ¢ imprimiéndeole un movimiente
de rotacisn. Tapar el matraz con un tapon ssco vy mezelar inti-
mamsnte satudiendo con energia. Dejar reposar durante algunos
minutos, filtrar & continuacién por un pepel filtro seco. Despre-
ciar los primeros 25 ml del filirado.

9.4.3.1. Polarizacidén directa.—Betermrinar la rotacion optica
delb filtrado a 200 20 C.

9.4.23.2. Inversion —Introducir con le pipets en un matraz
graduado de 30 ml, 46 ml del filrado obtenide de Ia manera in-
dicada antes. Anadir 8 m! de acido clorhidrico €.25 N. Poner el
matraz en bafte de agua a 80° C duranie 15 minulos, sumergidn-
dolo hasta ] nacimiento del cuello. Mezclar por rotacién duran-
te los 5 primecros minulos, al final de los cuales el contenido
deberd haber aleanzado a temiperatura del bafe. Enfriar & 20° C
vy completar hasta 50 ml con agua destilada a 20° C, mezclar y
dejar reposar 1 hora 4 esta temperaturs.

$.4.3.2. Polarizacién después de inversion —Ieterminar el po
der rotatorio de la solucién invertida a 200 + 2°C (cuands la
temperatura del Hguido en el tubo de polarizacién difiers en
mas de 0,2°C de 20° C durante Ia medida, se dehe aplicar Is
vorreccidén de la temperatura indicada ¢n el spartado 9.5.2).

9.5, Cdleslo,

$.5.1. Rigueza un sacaross.

W
Ny =
10

L0 E 4+ 155 M

ms - X
A v

= canlidad de sacarosa, .
= peso de Ja muostra agpresade en gramos.
= porcentaje de proteinas (N X 6,368} de la mucstra.

W e
Fowe W

= 100

= volumen en mililifros de la muestrg diluida antes de filtrar,
= lectury polarimétrica directa (polarizacién antes de la in-
versien).

lectura polariméirica despuds de la inversién.

longitud en decimetros del tubo del polarimetro,

factor de inversidn cuyos valores se indican mas adolunte.

LI

Pesundo exactamente 40 g de lsche condensada y utilizando
un polavimclre con luz de sodio proviste de escals en grados
de angvlo ¥ un tubo de 2 cm de longitud, el contenido en sace-
rova d¢ las leches condenuadar normales (€ = 9) a 20° + 0,1° C 5e
puede calcular con ayuda de la siguiente formula;,

S .- (D574 1 {2,833 — 000612 - F — o 00878 P

St Ta medids de Ja polarizacion después de la inversién se
efocida @ una temperatura diferente de 20° C, las cifras obteni-
das se arben multiphicar por

f1 + ooos7 {T-203

C9.52 Calores del factor de inversion Q—Las formmuias si-
guicntes dan vulores precises de @ para diversas clases de luz
con correcciones, si es necesario, para s conceniracion v la
temperatura,

Luz de sodip ¥y polarimeiro con escule en grados de angulo:

Q — o,8825 4 00008 (C-9) — 00033 (T-200

Luz verde de morcurio ¥ polarimetro con escala en grados de
angulo:

Q = 1,062 + voet? (C-8) — 0,008 (T-20}

tuz blanca con filtro de dicromuto y sacarimelro con escala
sacRrimetrica:

Q = 2,518 + 0,007 (-8 — 0,0095 {T-20}
Ew las fdrmoelas procedenfes:

€ == porceninje de meGoares tolales en la solucion invertida,
sogan la lectura polarimetrica,

T .- temperafura de la solucion invertida en Ja lectura del
polarimeiro,

[l porecentaje de azicares tetales C en la solucidn invertida
se puede calvular a partir de la lectura directa ¥ de la varia-
cion doeapuds de la inversion segin sl métedo habitual, utili-
zando los valorss uwsuales de rotacion especifica de sacarosa,
de lactosa y de sacorosa invertida. La correccion 00008 (C 9,
etcélera, no es exacty mas que cuando € es aproximadamente 9.
para teche concentrada norrmal esta correccion e nuede des.
preciar, por ser C préximoe a 9.

Variaciones on lg temperaturs de 207 O influyen escasaments
en la lectura duo la polarizacion directa. Por el contrario, difae-
rencias de mas de 0,20 C, en la lectura de polarizacidon des-
pués de la inversidn necesitan una correccién. La correcciim
— 3,003 (T-2%, etc., no es exacia més que para temiperoluras
comprendidas entre 18° C y 227 C.

La diferencia enire Jos resultados de dos determinaciones
efectuadas simulansamenin o uwna inmediatamente despuds de
otra por el mismo analista no dehe ser mayor de 8.3 g de saca-
Tosa para 00 g de leche condensada.

9.8 Referencia.

1. Norma Internacional FIL-1DF 35 1968,
it HUMEDAD
tLeche en polvol
1. Principio.

Se entiende por humedad de la feche en polve ¢l contenida
en agus libre, es decir, la pérdida de peso, expresade en por-
centaje en puso, delermminado por el procedinienio expuesto a
continuacion, gque corresponde sl descrito en la norma FIL 26:
1964 de la Federncién Intermacional de Lecheria,

Este método es aplicable a las leches en pelvo, enterh v des-
natada, )

El wguas, confenida en la leche en polve, ze elimina por ca-
lentamiento de la muoesirs en una estufa de desceacion, & una
tempersatura de 1020 + 2° C, hasta peso constante,

1.2, Maieriql y aparalos,

i3.2.1. Bulunza analitica, de zensibilidad 01 meg como mi-
i e,

10.2.2. Chpsulas apropiadas, preferaniemente en aluminie,

niguel, acero inoxidable o vidrio. Las cdpsulas deberdn estar
provisias de tapas gue se adapten convenienterncnte, pero gue
se puadan guitar con facilidad. Les dimensiones més conve-
nientes son: diametre aprovimado, 55 mwm; profundidad apro-
xiinada, 25 mm,

10.2.3. Un desecador proviste de gel de silice con indicador
de humedad,

100.24. Una esiufa de desccacidn bien ventilads, provista
de termostato y regulada = 1020 3 22 C. Esx importanis gue la
tomperatura sea uniforme en toda la estufa.

W25, Frascos provistos de tapones herméticos para el mez-
clada de la leche en polve,-
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3.3, Frocedimicnto,

Hidl Preparacion de la muesivn.—Transvasar toda la mues-
tra de ia leche en polve & un frasco scco y lapado, do an vo-
tumen igusd ul doble, aprovimadamente, del do Iz muestra,
wmuecclar intimamente por rotacion y agitacion (en el caso de que
no ue pusda obiehisr una homnogenelzacion complets por este
procedimiento, extraer, con obiefo Ge remlizar determinacicies
waraielas, dos musstras en dos puntes, lo ma:s distentes posi-
bir el vno deil olrod,

10438, Determinacion,—Colocar e capsula desiupada vy la

correspandiente tapa en Ja estufa de desecacidn durante § hora,

a la iemperatura de 102° 4+ 20, Calecar la tape sobre la cap-
sila ¥ pasaria de la estufa al desecador. & coniinuesién eniriar
A la temperniyra ambiente v pesar, Introducie aproximadamente
i g de Ieche en polvo en la capsula, tapar la capsnla ¥y pesar
ravidamente con 1a mayor exaciitud posible. Desiapar la cap-
sulz ¥ eolocarla con su tapa #n la estufa & vna temperaturs de
e + 24 £ durante 2 horas. Veiver a colotar la tapa, poner 13
capsuln en el desecedor, dejar enfriar u toinperatura ambicenie
vy prsar rapidamonto con la mayor cxactitud posible.

Cualintar la capsula abieria ¥ su iapa A 102° + 2"C en 1a
estufa duranie 1 hora suplementarvia, volver & tapar y dejar
enlriar ep el desecador a temperalura ambiente; pesar de pue-
vo. Ropeliv la operaciom hesty gque las pesadas sucesivad no
difieran en wids de 00005 g, La desecacién se aceba aproxima-
damznte en 2 heras.

s, Caleulo.

Calouior la homedad mediants la {fomania siguionde:
"

M, - M,
Twinedad {caniidad deo ageal " - —————— W 00
' Ms
M, = g musa inicisl, en gramaos, de lz capsuls v su tapa mAs
la ieche on pobvo wliliznda pacs ol anelisis,
M. = 1a masa final, on gramos, de ia capsula ¥ o tapa mAs

1o leche en polvo.
M, == la masa, en gramos, de la lcche en polve utilizada
aimalisis,

para el

La diferencia entre dos determinaciones repetidas noe debe
subrepasar el 0,06 por 160 de agua.

10,5, Heferencia,

i, Norma Iniernacional FIL-IDT 26: 1984,

ti. INDICE DFE BQLUBTLIDAD
fLache en polivel

181, Pringipio.

Se entiende por indice de solubilidad de la leche on polve
I cantidad de sedimwento, expresads en vohunen, deborminada
por 81 procedimiento expuesio a continuacion, gue corresponde
al deserito en la norma UNE-34.101 del institute Nacional de
Racionaiizacion del Trabajo.

Este metodo es aplicable a la loche en polve, eoters o dos-
praoeden.

fi2

11.2.1. Cenlrifuga con soporices para la colocacion de los
tubos centrifuges cénices. La velocidad reguerida varia, come
a continuacian se indica, con el diametiro,

MMaterinl y vporatog.

Digmetro Revoluciones Diametro Ravoluciones

por minuia por minuto
250 milimotros .. 1082 450 milimetros .. 807
300 milimetros .. 988 500 mitimetros . 7868
350 milimetros | Y16 550 milimetros .. Ta
460 milimetros .. 856 i 600 milimetros .. 100

i

£1 «diameire. es la distancia enire los fondog internos de
das sopories opuestas, medida a través del centro de rotacién
de la caheza de la centrifuga, estaades los soportes sextendidos
horizoniaimente,

11.22. Tubos de centrifuga conicos, graduadus come se in-
dica & contingacion;

De 0 & 1,0mlen divisionss de ¢,1 ml.
De 10a 2,0mlen divisiones de 0,2 1nl,
Pe 2,0 & 10,0 mi en divisiones de 0,5 mi,

De 10,6 & 20,0 ml en divizsiones da 10 ml
¥ & 50 ml uaa marca que guede, por lo menos, a 13 mm dol
borde dei tubo.

1123, Moescindor cloctrico.
11724, Tube sifén de vidrio
11.3.
Se ahiaden 16 ¢ 13 g de la miuosbea, segun se frate de lochs
gosnnuids o complets, respectivamonio, s 100 ml de agua des-
tringda, a la temperaiora de 24°C, en el vaso especial del mez-

Procodimienta,

clador que seguidainente se pone en fste para agitar durante

0 seguivlos exactos, Siohay necesidad inmediata de veolver &
emplear ¢ vaso del wmezclador, puede varterse la solucion total
en un veso e precipitacion apropisdo. Se deja reposar la soo
lucién hkasta gue ja sspuma se separe lo suficiente, para podor
quitarla combleramente con ung cuchara, El periedo de reposo
después de Ju mezcla no ha de exceder de 15 minutios.

Después de separada o espuima se mezcla completamonie voin
unia cuchare duranle 5 segundos y, seguidaments, se lHena un
fube conicn hansta s marca de 50 ml Se centrifuga durants
5 minutos & las reveluciones por minuto regueridas, segnn la
tabia del gpartado 11.2.1. A continuacién se sifona el liguido
gus sobrongda, hasta 2 ml del nivel dol sedimento, teniendo
cuidado de no romover éste, Se vierten en el tubo 25 nil dae
agua destilada a 24°C y se agita para dispersar <] sedimento,
desalojandole si fuera necesario con un alambre. Se liena cun
agua destilacda, 24 C, hasin la mares do 50 ml, se invierte y se
agita para la perfects mercla del contenido, ¥ se cenirifugs
de nucvo duranta 5 minuios a la velocidad reguerida. Se man-
itene el tuko en posiclon vertical, de modo gue el nivel supoarior
del sedimento guede a nivel del ojo, se refieren log mililitros
do sedinumto a la divisidn de o escala mas proxina, La leclura
se ofectus facilinente, cuando se aliserva el tubo, colecado de-
fante de una oy fuerra.

Cuande se¢ opere con leches en polve parcialmente desnafa-
das, las cantidadas que se han de sfadir a los 100 ml de agua
destilnda 300, segun sus porconinjos grasoes, las siguicnios:

Heste e} 4 % .. .....civiivviene.. 10,0 gramos
Diesde 8] 4.1 10,5 gramos
Desde =t 9.1 11,0 grainos
Pesde ] 18,1 11,8 gramnos
Desde el 171 12,0 pramos
Desde et 21,1 12,5 gramos

Masg del 24 % 13,0 gramos

11.4. Refercncia.

1. Institute Wacicnsl de Racionalizacion oo Trabego, Una nor-
ma cxpanola, 4,10t

12, {CALCIO
i2.1. Principio.

Se enliende por contenido en calein de ia leche la cuntidad
total de calcio expresada en porcentaje en peso, detorininuda
por e! procedimiento expuesio a continuvacidn, gue corresponde
3 la norma FIL-38, 1986 de la Federacion Internacional de Ls-
chayin,

Este méfode se aplica & todas las leches liguidas normalos,
asi comio a las leches reconstituidas por dilucion o disolucion
de leches conceniradas o de leches desecadas,

El caicio tota) se lleva a disclucidn por prempitac.mn de ias
materias profeicas cen écido fricloroscétice, El calcio contenddo
en @l filirado os precipitade bajo forma de oxalato calcico, que
se separa por cenfrifugacion y se valora con permangansto
potisico.

12.2. Moterial v aparafos.

12.2.1. Balanza ansalitica.

12.2.3. Matraz aforado de 58 mb

12.2.3. Pipeta para lache de 20 ml

12.2.4. Papel {iliyo sin cenizaa pare filtracidn lenta.

1225 Centrifuga quo pueda deserrollar un aceleracién cen-

trifuga de 1.400 g fg = aceleracion de la gravedad).
12.2.8. Tubos de centrifuga cilindricos con fonde redondo de
30 mi, aproximadamente, marcadas & 2 mi.

12.2.7. Pipetps de 2 v 3 ml )

12.2.8. Dispositivo de sifén por succién, provisto de un tubo
capilar. o

1239, Bafio de agua, a temperatura de ebuilicion,

{22 10, Bureta graduszda en 1750 mm.

18.3, HAeactivos.

1231, Acide fricloroacétice: selucién acuosa al 20 por 100

{en peso por volumend,
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12,22 Acido tricloroacéticeo: selucidn acuosa al 12 por M
{on poso por volurmeid,

12.3.3. Qualate amonice; solucidn acuvsa saturada en frie.

12,3.4. Rojo de metilo: sojucidn al 5,05 por 100 (en peso por
volwnent en wlecohol etifico del 86 por 100 fen volumen por vo-
Iumenl,

32.3.5. Acido acético:
umen por volument.

12.3.6. Amoninco:  solucitn acucosa ohienide mezclando vo-
lamenes iguales do smuoaniaco al 26 por 100 ton pess por pesod
v de agua destifada,

i2.8.7. Amaoniaco: solucién acuosa obienida diluvendo 2 mi-
{iitros de smoniaco al 25 por 180 (en pesc por pesol hasta
110 ml, con agua desiilada.

i2.3.6. Acido sulfirico: solucion acuesa ohtenids aradiendo
20 ral de Acida sulforico del 88 por 100 {en peso por peso) a
80 mi due sgue destilada.

sofucion acuosa al 20 por 196 len vo.

12.3.8. Permanganato potasico:  solucién  scugsa  tiiulada,
fn,02 N, .

Todes las reactivos deben ser puros para analisis

12,4, Procedimicato. )

12.4.1. Preparacidn de la muestira —Antes del analisis, poner

Ta muesira & 26" + 2° C v me2clar con cuidade. 8t no se obtirne
una disporsion homogénea de la materis grasa, calentar lenta-
mente Iz muestra a 40° £, mezclar suavemente v enfriar a
20° 4 we ’
1242 Defecacion de la muestra.—En un matraz aferado de
A% ml pesar oxactamente slrededor de 20 g de leche. con una
aprovimaciim de 10 mg. Ahadir poco a poco mientras se agita
una solucion acuosa de acido tricloroacétizo al 26 por 100 v
coinnletar hasta 56 ml con este reactive. Agitar fueriemente
duranic alguncs segundes, Dejar reposar 80 minutes. Filtrar
sobra papel fillvo sin conizas, Bl filirada obtenido dobe sor
Himpido,
i2.43. Precipitacion del calcio en forma de oyalaio y svpa-
racion del oxalato. —En un tubo de centrifuga cilindrico de fon-
de vedimddo, introducir § mi del filirado Hmpido. después 5 mili-
litros de dcido tricloroacétino al 12 por 100, 2 ml de una solucion
sruusa saturada de ocaalato de amonig, dos gotas de solucion
airohotica de rojo de metilo v 2 mi de 4cido acético al 20 por
100, Mezclar mediante agilacion circuler v anadir POCO A DOCO.
soluclon de amoniace (12.3.8) hasla coluracién amariile palido:
duspults, algunas gotas de Acido acético al 20 por 108 hasta co-
loracién rosu. Dejar reposur 4 horas a Ia temperatura ambhiente,
Diluir hasta 20 ml con agus y cenirifugar 10 minutos a
© 1400 g {g - aceleracion do la gravedad) . Medionte un disposi-
tive sl succidn, decantar el liguide limpide gue sobrenada.
Lavar las paredes del tubo de cenirifugacion (sin vemover s
depdsite de oxalafo caloicol con 5 ml de solucion de amoniaco
difuado (1237, Cenirifugar § minutos u 1400 g Decankar el
liquido que sobrenads con el dispositivo de succion. Proceder
& tres lavadoes sucesivos.
i2.44. Valoracion det oxalato.—Después de haber extraido
con sifén el agua del ultimo lavado, afiadir 2 ml de solucién
acuess de Ackdo sulfiorico ¥y 5 mi do agua destilada sobre al
precipitado de oxalato de calcio. Poner el tubo on bafo de
apua hivviendo, ¥ cuando of oxalato esté compleiamenic disuulio,
valorar con solucion de pernmnganato potdsice 4,02 N, hasia

caloracién rosa persistente. La femperatura debe permanecer |

saparior o los 66" O durante la valoracidn,

12.4.5. Ensayo en blanco.—Efectuar un ensavo en lnnco con
tedos los reactives, wiilizando 20 ml de agua gestilada on vez
de leche,

§2.5.

Cdloulo.

1.966
Cz)ni_t:nidq en calrio % = 00004 W (V-¥) % ——— x K = 04

K
WAV W e
P

V o+ volumen en ml de MaQ K (0,02 N) gastados en s valora-
cion de la muestra, .

v = volumen en ml de MnOK (0,02 NI gastados en el ensayo
blanca.
Beso en gramos de Ja muestra inicial (alrededor de 20 g).
cucficiente de correccidm del wolumen del precipitadn ve
suliante do lu precipitacién triclovcacética.

{Parn. leche entera (35 a 4.3 por 100 de materin grasal; K =
= {3,873,

Para leche con 3 por 100 de materia grasu: X = 0,978,

Para leche con 2 por 100 de materia frasa: K = 0,980,

R
o

Para rche con 1 por 100 de matoris grasa:; K = 00985,
Para lechs desnatada: K — 0,988,

La diferencia enire los resuitados de dos determinaciones
efvctuadas stmulldneamenie o una inmedidtemente despues de
Mg por el mismo wnalista, no debe ser mayor de 082 g ode
citleio por HO g de beche

T2 fAeferencio

1. MNogow Internacionat FIL 1DF 26: 1986,

13 FOSPFORD

1o
Se eniiende por contenido en fosforo de la leche la cantidad
total de fosforo expresadsa en porcentaie en peso, determinada
por &l pracedimients expuesto a coniinuacion, gue cotresponde
a8 la norma Fil-42. 1867 de la Federacion internacional de Le-

cheria.
Este método se aplica a todas ias leches liguidas normales,

Principio

‘asi como a las leches recoustituidas por dilucion o disolucion

de las leches concentradas o de las leches desecadas.

Las muterias orgfinicas de o lecho se destruyen por minera-
lizacion rn seco lincineraciond, E! {osforo se determiua cola-
rimdtricamente, reduciendo el fosfomolibdate de amonio con
diaminofenol (amidoll y midiendo la densidad éptica de Is
solurion nixernids,

T3 Materinl v aporoios.

b13.1  Dalanza analitica.

1322, Chapsulas de plating o de cuarzgs {de 55 nun do dii-
mtro aproximsdanmcenie) provists de ovideio de relof,

12 2.3, Baido de agua,

1424, Pipelus de i, 2, 5 % 10 mh

1325 Matraces aforados. de 25 mi con tapunes esmeriados,
g 100 v de 1600 ml,

1325 Horoe wmulla.

14.27. Estufa a 105 3 = O

riz2 g Especirafotocolorimetro,

133 Beuctivis,

12.3.1.  Acido clorhdrice 1CIHI 1.0 N

a7 Acido perclorice G100 al 86 por feo ensidad. LE!

gromos por ml a 20° C).

13.3.3. Seolucion do wmidol: Disolver ono agua destilada 1 gra-
meo de wnidol (diclorhidrato de 2.4 diaminelenol: (MEL), CIHL.OH.
2CHH) v 20 g do melahisullitc dn sedin o piresuifitle de sedio
{5,0-Ma.}, Comapletay hasta 100 mi en un matraz aforude con
tapon esnierilado, Preparar cads diag una solucién nueva,

13.2.4. Selucitn de melibdato: Disolver en agua destilada
23 g de molibdaio de anan:g:. MO, INILY 4.0, Complotar
hasta 10 ml

£3.2.5. Solucion acuesa de fosfuto monopotdsico (a partir de
POGH K, desecado duranie 2 horas a 105¢ C), que permite trezar
una curva de diftroneia para o determinacidn del fésforo: Pe-
sar 14,393 g de POLH.K, disslver en agua destilade v completar
hasts 1000 ml (solucion A), Difeir 10 mi de solucidn A hasta
1003 mib {solucicn Bl Un ml de solucion B = 10 microgramnos
o P

Todos luys reactives dohen Sor pures para analisis

3.4,

13.4.1. Preparacién de la muestra: Antes del analisis pouer
fa mueslra a 20° < 2°C y mezclar cuidadosamente. S no se
obtiene una dispersion homogenes de ia materia grasa, calentar
lentamenie ia muestra a 46° C, agijar suavemente y enfriar a
200 o L

13.4.2. Enzaya en blanco: Ffectuar un ensayo en blanco con
tados los reactivos, aperznde como Se prescribe en 13.4.3.3, peroe
reemplazando los 5 ml de la dilucidn por 5 ml de agua desti-
lada.

i3.4.3.

13.4.3.1. Mineralizaciéy por via seca: En una capsuja de
platino o de cuarzo pesar exsclamenie alrededor de 10 g de
leche con una aproximacion de 10 mg. Evaporar, hasta seque-
dad, al bafic de agua hirvienda. Dsspués de la desecacién com-
pleta, calcinar en la mufla & une temperatura comprendida
entre 500°C y 550°C hasta la obtencidn de cenizas blancas.

12.4.3.2. Preparucién de la solucion de cenizas: Después de
enfriar 1a capsula, rcubrirla cen vidrico de reloj, disolver las
cenizas en 2 6 # ml de &cido clorhidrico normal v diluir con
agua destilada, Transvarar la colucidn de las conizas a un
mairaz aforado de 10 mi, lavar el vidrio de reloj ¥ la capsula,
recegiendo las aguas de hivade en sl matraz, Completar hasia

Provedimieanio.

Doferminacion,
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0 il con agua destilada, agitar y filtrar, Tomar 18 ml del
filiradde, introdociries en un masraz de 100 ml Conipletar hasta
M il con agua destilada v agitar

i3.4.5.3. Determinacian colorimétrica de? tosforo: Tomar 5 mi-
lilitres de la diluvcidon prepurada en 13.4.3.2 e introducirles en
un ritrae aforado de 25 ml.

Anadir sucesivamesnte 2 ml de Acida psrclorico, 2 mi de 1s
salucion de amidol, I ml de ia solucion de molibdato de amo-
nio, Completar hasia 25 ml con agua destilada y mezclar, Es-
povar & mintules y medir la densiduad optica utilizando cubeta
de i em oen opn espectrofotocotlorimetrg a 750 nandmetros. Buscar
e la curva patrén la cantidad de fésfora conienida en el ma-
traz da 25 ml, expresada en microgramos ¥ correspondiente a la
doensidad oplica ieida.

114.3.4 Doterminacion de 1a curve petron: En cuatro ma-
traces aforados de 253 ml intreducir 3, 5, 7 ¥ 10 m! de la solu-
cidn B, Las cantidadss asi introducidas son iguales & 30, 50, 70
¥ 100 microgramos de fosforn, Proceder a continuacion como
e 13.4.3 3 Situar sobre una grofica las densidades Oplicas ceh-
tenidas en funcidn de las cantidades de fosforn presentos en
tas matraces. Trazar la curva patron fgue o3 una rectal.

{35 Cdlenlo.

Ei comenido en fasfore da ia leche rxpresada en g de fosforn .

por 10 g de leche viene dudo por la férmula siguiznte:

-

Fouforp 6 = - - ——

50 M

m — masy de Tosforo, cxprosada on mwicregramos, obienida se-
gon 13434 y conienida. vn ol matraz de 25 ml con la
muesira de aproximadamente 30 meg de leche.

nt - masa de fdsforo, expresada en microgramaos, obtenida se-
gun 13.4.3.4 ¥y contanida en el ensayo en blanco.

M = masa de leche, cxprossds on gramaos, cmpleada para la
mineralizacion.

La diferencia entre ios rvesulindeos de dos deizrminaciones
rlectuadas simultaneamente ¢ una inmodiatamente despucs de
oira por et misme annlista no delw ser mavor de 6008 g de fos-
foro por 159 g de feche.

tif. Referencio.

1. MNearma internacional FILIDE 42 ey,

Manteguilla
10 INIDICE DE ACIDREL DL LA GRASA

1. Brincipio.

El indice de acidez de v materin grass en ta munteguilla
suo ol nmere deomg oo Fdrdxido de patario gus so necesita
pars neufralizar 1 g de matoria grasa.

L maeteria grasa, dospues de separarla por {usion de ta

mantognilla, se disuclve en una mezcla fde aleohol-éter, ¥ lucgo
e titlids cont una solucion alenbina valovada,

1.2, Muterial y aparatns.

1.2.1. Balanva analitica.
1.2.2. Matraces erlenmeyer de 300 mi.
1.2.3. Bureta graduada contrasfada an divisiones de 0,1 ml.

1.3, Heactivos,

Los reaciivoes gue se viilicon deben ser do calidad pura para
anflisis,

1.1 Solucidn aleohahicn de hidrosido de potasio, 8,1 N,
valwrada. Lhiilizar alcchol etilico absehufo.

1.3.2. Mezcla de voldmenes igusles de alcohol etilice de
95 48 por 100 {(vivl o ‘e alcohol desnaturalizade con melanol
v da ater dielitico, neulro a la fenolftaleina.

1.3.3. Sclucion neutra de fenolftaluina al 1 opor 100 {m/v),
ot gleoho] etilico desnaturalivado con matancl.

Nuotie. — Alcohol desnaturalizedn con metanol: 190 alcohol ab-

solute ¥ 5 mealansd,
1.4, Trocedinionin.

Para separar la maieria grasa, fendiy B omucstra, dejurla
reposdr & H6°-60° 2 6 3 horas, decantar y filirar cun papel de
filtrn seco, Filfrar nusvamonte g et priwer fitkre no esta clare.
Uiilirur fa materia grasa [uoddida, elariticada, bisn mezeotada.

fnoun metraz erlemmcyer pesar con precision de 1 omili-
arame H 0 g ode materis prase ARpdir 29-100 mi de ta moezela
droalenhind efitico y ¢ter. dicllicn ¥ disolver en esle mozcla la

ntaferia grasa, Afdadic 0,1 ml ue la solucion de fencliiaising,
Valorar con la solucidén alcalina hasta qus aparezca uha ool
racion rosa palide gue persista al menos i0 segundos.

1.8, Calculn,
Vi 861
ingics de aotiezr — ———
A

Vo= volumen, en ml, dr la solucion aleaiing rmpleada,
== normalidad de la solucion alsalina.
A =omasa, en gramos, de la porcidn ensayada,

or

La diferencia enire los vesuliedos de dos deforininaviones
pardlvias no debe ser mayor de 6,1 mp de hidroxide de polasio
por 1 g dc materia grasa,

15  Referencio.

i. Norma FIL-ID¥F - G A - 188,
2, INUOICE B¥ HEFRACCOIUN DE LA CRASA

2.4, Prinvipio.

21 indice de refraoridn de la materia grasa on la mantequilis
es la 1azoén entre la velocidad de una lhmz «de longitnd de onda
datorminada (Iuz de seodic) en el aire v la velucidad de esla
misms fuz en la muteria grasa de la muanicguilla a 407 C

Mediante un refroctémetro apropicde se determina ol indice
de refraccion de la materia grasa obtonida por fusion de la
mantequiila,

23 Materiol v aparatos,

241 Refraciomeirn provisto de estida graduada en indices
de refraccidn, que permita efectusr lecturas haste la tercera
cifra declmal ¥ cuvcs prismas pueden calentarse medionte un
liguido circulanie, regulindesc la lemperatura  termostatica-
menile con una aproXimacion de + 8,17 C.

233 Tuz de sodio, Se puede utilizar tamblién la luz blanca
si el refractdmetro ticne un di-posiiive de compensacién cro-
maticeg. .

2% Procordimiento,

Para separar la matevia graza, fuandic ja muosstea vy odejarla
roposar 2 & 34 horas a 50*-60° €, decantar v filtrar con papel
de fillre seco. Filirur nucvamente si el primer filtrado no esta
clara. Utiiizar la meleria grasa fundida, clarificada, bien mez.
clada sin agoa. .

Preparar ¥ regular o refractémetro segin el modo de cmplee
del wpareto. Ajustar la temperaiura del liguido circulante a
W0 4 6,17 €L .

‘Colocar algunas gotas de materia grasa, preparada on ja
forma anteriormente descrita, entrs Ins prizmas del refracte-
ntetro, de manera gue se llene por complein el espacio vonl-
prendide enire ellos. Dejur toanscurrir algunos minutss para
que s maleria grasa uleance la temporstura de los prismas.
Efectuar ia lectura con cuatro cifras decimales. Corregir el
indice de refraccién obtenide anadiendo 0000045 unidad de fn-
dice de acidez 57 este altime (determinado segin 11 es igual
o sup-rior a dos, Bedondear la cuaria cifre decimil

24 Calvulo.
La diferencia ontre Ios resubtadnos de determinaciones para-

letas no debe ser mavor de 0,0002 de la unidad de indice de
refraceitn.

2.5, Refercacin,
1. F.AO - B-5- 19867
4. CLORURO S0DICD
3.1, Principio

Se entiende por conlenide de ssl (clorurs de sodind de la
mantequilla el porcentaje en muse de s sal fclorurs - sovdia)
daterminade por e progedimicnic gue se describe & conti-
nuasidn.

Bespuss de fundir la mantoguilla afadiendo aguw hirviendo,
los clorures de ilas mezelas se valoran con una solucicn de ni
trate de plata. empleando cromato de poiasie como ndicador,
segan e procedimicnty de Mohr, v se caleuls el contenide de
anl.

3.2, Muaterial v aparatns.

121, Balanza analfiica,

322, Matraces erlenmever de 256 il de capacidad.

3.2.3. Bureiaz graduada y contraslada en divigiones de 0,1 mi-
iifitrog,
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33 Rueactheos.

3.3.1, Sclucidn valoruda de nitrato de plala, 0,1 N
332 Solucién de cromato de potasio al § por 100 Ay en

ngua destilada,
34, Provedimisnto

Ablandar la mussira ep un recipionis cerrado, calenbandols
en bufg do agus o ln temperatura mas baja posille, cun objcle
da no romper la emulsion, Frecueniemente o5 adocuada una
temperatura comprendida entre 2% vy 28° C ¥ en ningan caso
la temperatura podra exceder de 39° C. Agitsr el recipiente gue
conlirng la muestra a intervalos frecuentes duranie el proceso
e ablwndamienio con cbicle de gue la muesire se mezcle
homogineamente. Sacar et recipiente del baho de agua y ugi-
tarle vigorosamente a8 ntervalos frecuenies hasta que In mues
tra se haya enfriado adguiriendo una consistencia espesa y
crentasa. Esla operacisn puede reshearse con un agitador ne-
cdnien.

Efactvar una determinacion en blaneo, enwleando los mismos
reactives, en las mismias canfidades ¥ sisuiendo el mismo pro-
cedimicnte gque se describe a continuacion. '

Pesar con una precision dse 10 mg, 5 mg de mupsica e in-
troducirla en un matrar srlenmeyer.

Anadiv cuidadosamente 160 ml de apun dostiluds Lirvierdo.
Dejar en reposo durante 5-16 minutos, agitando por reiacisn
de cuando on guandn, misniras se enfria & uun tomperatura da
50-55° € {temporatiera de valoracion!  Afsidir 2 pd de seluchon
de cromata de polnsio. Mexclsr agilando por rotacion. Misn.
fras se agita continuamente. valorar con lo solucien de
da plata husta gue el cambin de color aparaniusd, pardo porast
duraride 28 segundos,

35, Cdleulo,

El comdisnido de sal
®a O ez

fexpresado e poroemiajz por masa e

SESt (o= vl

H

t = normalidad de la solucion de nitreto de plata.

v, = volumer, en ml, de solucion de nitrato de plata, uiilizados
en in valoracisn,

v, = volumen, en nil, de selucidn de nitrato de plata en ¢l ensa-
yo en hlance.

A = mdEd, en gramns, de la musstra utilizada.

La diferencia =ntre los resultados de dos delermingciones pa-
ralelas ne debera ser maror de 0,02 g de cloruro de sodio por
08 g de producia.

3.8, Heferencia.
1. Norma FIL-12A - 196

4. AGUA, ENTRACTO SECO MAGRG Y

EN UNA SOLA MUESTHA

CRASA

4.1, Principio.

Sc detine e conlenido de agua en la manteguilla como Ia
pérdida de masa, expresado come porcentajs, en masa. segAn
se determing por el procediniients descrito.

St define &l contenido de exiracto seco magro en ia mante-
nuiila como el porcontaie, an masa, de sustancias, segln se
doterming,

Se define ¢l contenido de materia grass en la mantequilla
romn el porceniaje, en masa, que se obtiehe restendo de 100 el
coninide de agua v ol del extracto seco magrao.

Fl remfenido de agua se detrrmina gravimélriramente secan.
do uie cantidad conocida de mantequilla a 102° + 2°C,

£1 coatenido de extracfo secnp magrs se detarmina gravimé
tricumenie despuds de extraer con éter de petréleo ta grasa de
iz manteguiila secada.

4.2, Muaterial v nparatos.
4.2.1. Balanza aouiitlca ton una talerancia de 8.1 mg.
422. Estufa de dezecacidn bien ventilada y comfrolada con

. caTraiura da
HEARE R O R -

4.2 _Cé_p.r.ums; raetadicas, de poreelana o do vidrio, resis-
tendes 4 g corrosion, quc tengan por lo manos 25 mm de alla-
ra ¥ 50 nin de didmoetro.

324 Criscles filtrantes de vidrlp sintclicado (porcsidad ng-
mere A oon madraces de fHtracion g la rompa.
425 Varitla con pieza final de material adecuado.

4.3, FRueoctivos.

Fier do petrolec con limites de ebullicién entre 36° C v 60" C.
Este peaclive no dobe dolar ningun restduo por evaporacisn.

41 Precedimicnto,

441 aracion de ke mussira —Fxcepto cuandn 2l mez
clarfo na s considers necesario, b musstra debe mezclarse agi-
tando con una varills o cop un acsitader mecanice, lo mas ra-
pitdamonte positle, sin exceder de 1 rairuio. la wemperatura
aol mezchedo doberd ostar comprendide normalmente enfre 23° €
v I COopace - ningin case dehord oo der de 357 €. Antes de

Trpon

pesar, v mucstra debzrd ponerse slempre A la temporotura
amhbijgris.
442, Peterminacion de pgua.--Secar la cipsuia on la estula

hasta mnsa constantie, Dejar enfrive la caosula en desccardor
hazta Ia trmiperstura ambicnie 3035 mind § pesar. Poaar oen
Ia ciosiiia, de 5 a 10 2 de la muestra de mantenuiita. Maotener
I capsila en la estufa durante una hora, por lo menns. Deiar
gue se onlvie la capsala en desecador a la temperefura nmbisnte
tde 30 35 mint y pesar. Repetir ol secadao a intervalos de modia
hor ka-te masa consta st fvard voopual o inferior 2 0.3 @il;
gramoes!, Todas las pesedas se haran con una precisidn de 0,3
miigramoe IOn el caso e gua avmenis ta masa, s¢ toms la masa
mingnn pars o ckeals. No debon omiplesrse en esta doiormi-
pacion matorinles absorbentog,
Determinacion del estracio seco magro.—Secar el ori-
rio filirante en la estufa hasta masa constante, Delar
enfriar el crisol a frmperzfura ambiente {3335 mind v pesar
Atedir de B w315 m] de éter de petroleos calignte a la chesula,
que oot e of eeiracio secn procedenle de la deforminedion de
agua, de manrra gue se disueiva ia grasa.

Separdar f= omayor cantidad posible del sedimento adhorido
a o cépsuln vdlbzardo una varilly ¢ pasar tuantiativasmente Ia
sotucion sohre Jo punfa de ia voriliu al criscl. Ropstir las epe-
raciones cinco veoes Lavar o sedinemnio gue gueds o ol eriasnd
con 23 mi de oter de petréles calivnte. Secar la capsula y el
crisol en bz esinfe durante 2 horas, Defar gue ia capsula v ef
erisof se erfris g ls tomperatura arobisznte (3035 min} v pesar.
lemtir las operaciones Jurante perindos de 20 minuios a ia
eanperaluora de seonde hasts ous la masa no disminupya mas,
Todas ias pesados se haran con una precisisn de 0l mg,

15, Cdlcula

1351 Mitedo de caleule de contenide de agus - Eamplear Ia
formela:
Mo-n
Agua o2 —ee—— ¥ 108
Al
Skande;
M o= maso, en gramos de g mpostra,

a draneds e spcar.

1 o= WA, &N ograntas. do 1o vt

452 Métodoe de crlecto del exteacta seco misgro —-Fomplear
la formula

TA LA - BBy x 1

Extrasin seco raagra =

M
Strndo:

A; = masa, en grames, del crisel vacin.

A - masa, £a gramos, del crisol conteniends sedimenia.

B; = mausa, en gramos, de la cdpsula vacia.

B rmasa, en grames, de la capsulas con sedimento residusll
4, e pramos, de la moestra

TS

435 Mitedo de cdleulo del coniblenidg de grasa.

Grass % = 160 iE+ 8

E = poreentajs, on masa, de agua fealculuds en 4570

5 =r porceniaje, sen masa, de extracio saco magro i<alevlado en
4.5.2).

Para W detorminncion dol contenido de agua, a diicenncln
enire el resultado de determinaciones paralelas na debera exce-
der do 0,1 g de ugus pare 190 g de reanteguilla.
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Para la determinacidn del conlenido de exiracio seco mugro,
ta diferencin enire resulbmdos de determinacienes parelelas no
debers exceder de D05 g dio extractd secg Magro para 100 g de
mantequilla.

L DETECCIIN DE CRARA WVEOFETAL BN CRASA DE IFRCHE
PUR CROMATOGRAL LA BE GASES DE ESTEHGLES

ad. Principie.

Lys digitonides de esterol se disunlven en una mezeia da
formumida y dimetil formamida, ¥y los esteroles liberados se
extraon con pentanio, ¥ sa separan por cromatografia de gases.
Si se obiiene en ¢l cromAtograma un pice con el tlerapo de ro-
tencion del betw-sitostered, se concluye la presvncia de grasd
vogilal en la muestra de grasa examinuads

5.2, Material v aparatos.

5.2.1. Cromatografo de gases, squipedo de un detoctor de
jonizacidn de llamsa, cen un inyecter de plata o de vidrio con
un sisiema de inyeccion directas on lu colwnnae v oo un oo
nlrador,

522 Columna de cromatografia de gases, de vidrie o de
goere inoxidabie, en Jorms de U © en espiral, de 1 6 2 m de
fongitud, diametro interior do 3-4 mm, Se recomienda ol vidrie,
pucs algunos tipes de acero tnoxidaile dun resuliados eredneos
par alieracién de los esterolos,

s.2% Microjeringe, capaz de proparcionsar dosis de 5 6 10
mcrolitros,

an. Regelivos

5.3.1. Meicla de volumenvs ignales de furmaniidi v dimetit-
forizamida.

5 n Pentana.

.23, Releno de la columin: {ase estacionaria de goma do
sificenas (tipo metilicg), estable huastia por lo menos 30607 O gue
irmpregen on mY o 4 por 100, une berra de diatomeas calcinadag,
lavarda al acido v silanizade, de granalonetria 804100 6 0071240
GERITER

5.3.4. Solucton para el ensaye de sensibilidad: 1 mg de co-
lostery] de 1 ml de n-pentano, recienimnente preparado 4 partir
dz la grasa de leche, conio se describe on 5.4.2.

5.4.5. SHolucion para el ensayo de resolucion de los picos:
0.8 mg de fitostercl de acecite de colza v 0.1 mg de colesiorol
an 1 mi e n-penlang, Los esterales debon estar recientomento
proparade: segun el procedimiento descrite en 5.4.2

536 Solucidn para of cosove de peferencie 1 omg de fitos.
Lemak de zonite de seja en 1 om! do nopenians rellentemente gre
parado, segun se describe on b3
53.07. Gas portador, nisrdgen

4%, Hidrogeno.
a0 Oxigena o oaive.

b

LTI

4. Procedimicnlo

541 Prepovacion de lo owoestes —Fundic gproxoasidaiieete
ar pode §a muestra de marteguilln enoeoa csteT curviente a
Lemperatura inferior a 50° C hasta separacion dv las fases acuo-
sa ¥ grasa. Separar la capa grasa por decantscion v clavificar
En grasa en ung estufa g una tempertura de aproximadanontc
467 £ Tiitrande esbre un papel de filre seco vy evilundo quc
paga la fase arunsa sohre el filtro.

5.4.2. Preparacion de esteroles. - Pesar on un malraz orlen
mover de 500 ml, aproximadamente 15 g de materia giasa con
una precisién de 0.1 g Afdadir 6 ml de la solucion de hidro-
xido e potasio v 20 mi de eranel {83-06 por 100 v/vi. Celocar
suhire eb aratrar crlenmiesor o] rofrigeoranie de aire, calontyr on
i de agua hirviendn, agilando por rotacion, hoasta gue la
solucion se haga clara, y continuar la ehulhcian media hora
AT

Afiudir 60 mt de agua v luego 180 m) de etanol {8356 por
160 vy oy llevar Ja tempernturs o aproximadamanie 400 C,
Afiadir 30 mt de 1a selucidn ulechdlicn de digitonina {1 por 1000,
agitar v dojar enfriar. Colocar ol matraz en un rofriporante
vegulads a 59 C, aproximadamento, durante 12 horas o una
nocho .

Recoger ol procipilude del digitonido de esterel por lillra-
cidn sobre on papel de filtro de velocidad mediz en un embude
Buchnrer (8 cm de diametro). Lavar ol precipitado con agun
aproximadaments a 5° C, hasta que el filtrado no forme cspuma,
fremo taval ung vez cof 25-50 mi de etanel (95-98 por 100 ¥/¢)
v despucs ung ved con 2350 mil de éter dietilico.

£h e ul popel ae [ltro con el precipriodo oo un vidreio

de retoj en ostufa & Jo2¢ 2 2° C, durante 10 a 15 minutos, Sepa-
rar ei precipitade en forma de pelicula, plegando en duos partes
el papel de filtro,
" Disolver on tun pegueno tubo de ensayo, aproximadaments,
0 mg de digitonide de esterol en ¢,5 mnl de v mezcla de
voliunenes ipusies de formamida y dimeld-formamida, Calentar
ligeramente, 51 es nvcesario. Despuéds enfriar, afadir 25 ml
de n-pentano ¥ agiiar. Dejar reposar hasia que la separacisn
ehire las capas =eg neis ¥y usar la capa superior, que conlizne
los esteroles liborados, para el wnalisis cromategrafice.

5.4.3. Cendiciones de la cromatografia de gases —Tumperate-
ra de la coiumns: 220-250° C. Tremperatura del sistema de in
voorion, si pusds calentarse pur separado: 20-40° C por encima
de la temperatura de sa columna. Gasto de anitrégeno: 30780 ml/
min, Desconectar el detector v equilibrar las oolumnas nueves
en eslas condiciones duranie 16-24¢ horas. Conactdr el detector,
encenger Iz llama vy regpular el pasto de bidedgono ¥ oxigeno
o aire pars obiener una aliura de Hama y una sensibilidad
aderuada. Poner en marcha el registradur vy dejar gqus el papel
se desenreils a uns velocidad adecuads, ajustar el cero y el
atenuadar Bi la iinea do base vs estuble, o apuratn estn Hsto
DUTE USRISE.

54.4. Foszaye deo sensibilpdad. Inyectar 3 a 53 mel de la so-
fucion para el ensayo de sensihilidad (5440, Solo aparecora
un pico de celesternt en el cromatograma g, 515 Ajusiar vl
aimmuador de inodo gue se utilice aproximadamente fods In os-
vala del registrador.

545 Ensavo de resolucidn de los pices -—Inyeciar 2 a 3 nwl
de I osolucion pura el ensave de resolucion de los picos G.2an
Aparsverdn en el cromatograma los pices de colestevol, brasjoes-
torol, camposteral tfig 5.1 Medir las distancias de rofencion
(distancia desde el punto de inyeccion hasta el punio de altura
maxima del picol de los picos, da Dara el colcslerol, d. para el
brasicosterol, d. para ¢l cumposterol ¥ el d. para el heta-sitos
torod v lus anchuras de 1a base do les picns (dimension de retens
cian entre s intersecciones con la linea de base de s tangonios
en los puntos de inflexion situados on la pacts anierinr vy pes-
terior del pitol, Wy, para el eolesterol ¥ W puara 01 brasicesic-
rol. La reselucidn de lops pices, expresada por la farmuda

PR _ 2id, — ) W, + W !

dahe ser por lo menns igual a4 b

Caleular los tiempos de retencion rolativos leotesterol 1001
para el brasicostered, el campostero] y el beta-silosterol.

5.4.6. Ensavo de referencia.—Inyeciar 3 a 5 mal de la seincion
pars =l cnsavo de referencie (5.3.8). Los picns de canposterol,
esiigmastero] ¥ de beta-siloskerel deben aparecer sobre el cro-
matograa Hig, 51 Medir las distancias de vetenciom do los
picas. d, para » camposterol, d., para el estigmasterol v 4. para
i1 huta-sitosterol

Cylewbar s tremiws de relencion relativos, gue san, aproxi-
Tistaddaieaiie:

Colestersd Lo 1,08 tuprosimscamente 15 mind

Brasweosiero] 115100
Canposiorol s LE2.13%
Estigmasteral ..., 144-146
Beta-sitosterul ... 1,B6-1,G8

5.4.7. Andlisis.-~Inyeciar 3 a 5 mol de la solucion a analizar
v gar al boton del atonuador hasta oblomer un factor de ate-
nuecian custro veces inforior (se obtiens goneralments en dos
pasrs del botdn). Registrar el eromatograma.

5.5 Colewdo.

Si en of cromaiogrima uUB pice Hone U Hompe de retoncios
ralative igual 4l de beta-sitosterol v ung altura que corresposdn
al munes & wit @ por 100 de la escila, se conciuye Ja presencia
de beta-sitosterol v la muestru de grasn cxnminsda, a partiv
de ta cual se han aislado los esterales, se considera que onne
ticnn grasa vogetal La presencia en el cromalcgrama de picos
de otros fitostereles, como e} composierol o ol estigmasierel vo-
fuerza csta conclusion,

Por sste mdlodo se pucde damostrar la presennia do al me-
nog un 0,5 por 00 de bets-sitosierol on la mezcia de esteroles.
Bl limite de detocgion de la grasa vegeial en la grasa de lechs
no se puecde indicar porque depende del contonide en beta:
sitasterol de {a grasn anadida, ss decir, de la naturaleza de
esia grasa o de ta mezela de grasas anadidas a la grasa de
leche.
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58. Referencia.
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Figura 53.H].—Esicroles del aceite de soja

B FOSFATASA ARESIDMIAL EN MANTEQGUILLA

o 8.1, Principin,

. . £l ensayo S0 basa en la accidn del engima fosfaiasn sobro

____‘___’__.,,,.-v—"‘ el suhstrate fenil fosfato disddico, con liberacidn del feno! y
fosfuto. La cantidud de fencl liberada se determina por adicion

de un reactive que da color azul en presencia de fenol,

Figara 5.1.—Esteroles dg in maierin grasa de Ia leche Cantidades superiorss & dos equivalentes de fencol «n 0.5 g

de mantequilla indican una pasterizacidn insuficients,

8.2, Muateriel y aporatos.

.21, Cuchillo ¢ espdtula de acero inoxidable.

8.2.2, Banc de agua & 37"-38" C,

823 Termametro.

644, Pipetas de 1 mi.

6.2.5. Embude de 5 cm de diametra.

8.2.8. Papel Whatman num. 42 o nam. 2

8.2.7. Tubos graduados a 5 ¥ 18 ml. )

828, Fotdmetre con filtre de {ransmitancia méasima & 810 .
6280, Centrifugs.

8.2.1¢. Pera de goma para pipsiar.

= EEASYERAL
— CAMPESTERDL

8.3. Reactivos.

831 Tampon hidrixido-borate de baric: DBisolver 18 g de
BA (OHYBH.O v 8 B de H;BO; en agus v diluir & 1 litro can
sgua.

6.5.2. Tampdn de desarrollo de color: PH 9,8+ 0,15 a 25°C.
Disolver 8,0 g de meiaborato sédico (NaBQ.l v 26 g de NA Cl en
agus ¥ diluir a 1 litre con agua,

6.3.3. Tampdn de dilucion de color: Dilujr 100 mi de lampdn
de dezarrcilo de color & 1 litro de agua.

8.3.4. Sustirato tampdn: Disolver 0,160 g de fenil fosfato dise-
dico cristalino libre de ferol en 100 ml de tampdn hidréxido-
borato de bario (6.3.1) {los cristales do Na,;C,H.PO; dehen guar-
darse en congelador o en desecader?y. Si Na,sCrH;PO, no esta libre
de fenol, purificarlo como siguo: Disolver 0,5 g con 4.5 mi de
agus, afadir 8,5 ml de tampdn hidréxzido-borats de bario (5.3.1)
¥ dos gotas del reactive BOC (6.3.5) y dejar reposar 50 minuios.
Extraer el color con 2,5 mi de alcoho! butilico 18371 v dejar
repasar hasta que el alcchol se separs. Retirar el alcohol con
#n cuentagotas y desecharlo. Diluir 1,6 mi de la solucién acuosa
A 100 ml de tampdn hidréxido-borats de bario 8.2.1). Calentar
la sol;;cién a 85° C 2 minutos, tapar inmediatamente ¥y conscrvar
3 en refrigerador. Ls sclucién es estable un afie s las parcionses
Figura 5,11, —Estercles del aceifa de colzs adicionados son recogidas con minima exposicién a la atmésfer&m

de colesterol K 6.3.5. Selucién BQC {s8-dibremoquinena cloroimida) o reac-

COLESTRRIL

ERASICASTERSL
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tivo de Gibbs: Disolver 40 mg BQC en polve en 100 m} de
atciohol absolute o mstanol ¢ pasario a un frasco cuentagoias
owctire, El reactive permanece estable por lo mencs un mes, si
s¢ guarda en congelador; no usarlo despuds de gue empiece
u punerse pardo. Guardar BQC en polvo en congelador o en
desacador inota: ha habido explosivnes del reaclive BQC guar-
dado en botellas en la estanteria de reastives). Comprobar los
nuaves Inies de BQC antes de usario, preparando una curva
patron con fenel vy comparande la curva ohtenida con la de BQC
que se sabe os satisfaciorio. Repetir 1a prueba al menos semes-
frobmonte.

t1 6. Solucion de sulfato de cobre para los patronns:
vor 03 g CuSO5HQ en agua v diluir 8 100 ml

85,7, Alcchol butilico: Usar alcghol budilicn nermal, punto
dir ehaihaion 116 1187 C. Para gfustar o} pH, meeclar 1 litro con
38 mi de tampon de desarrollo de color. Guardar vn recipicrnte
con tapon de vidrio.

DHsel-

. Salucion pairéen de fennl:

.8l Salucion madre: Pesar exactamante 1090 g e fenol
pure, Hevarlo a un matraz aforado de 1 litro, diluirie con agua
hasia 1 liro ¥ mezclar (1 ml + 1 mg de fenol. La solucidn es
estable warios meses en refrigerador,

6.1.2.2, Patrones de irabsjo: Diluir 100 mi de la solucicn
matdre con agua hasta 1 litro y mezclar {1 ml = 107ugz 0,00001 g
o 10 unidades de fenal), Usar esfa solucion patrdn para pra-
purar socluciones patrén mas diluidas; p. e, diluir 3, i, 30,
a0 ml com agua hasla 100 mil pars preparar scluciones patrén,
quir contenga 0,5 1,0; 3,0 ¥ 59 mg o unidades de fenol mi,
respeciivamente, Guardar estas soluciones patron en refrigers-
dor no mas de und SCIANE.

Andlogaments preparvar, & partir de la selucidn madre
3.38.1), svlucionss patrdn que contengan 20, 70 y 40 unida-
daosdmi.

Meodir ks cantidades adecuadas de ias solucioies palron de
trabajo en una serie de tubos (preferiblements graduados a 5,0
¥ 10,0 m!} parn conseguir un intervale adecunado de patrones,
segun se necesite, que contengan O fconirol o prueka en blan-
col, 03 18 3.0. 50, 100, 2008; R0 v 400 unidades. Parn
aumeniar ¢l brillo de las soluciones azules y mejorar la esta-
bilidad de los pairones, afadir 1,0 ml de solocidn de CuSO,
{6.3.8) & rada tubo. Lucgo adadir S0 ml de tampen de solucidn
de coior (0.3 y diluir ool agus hasta 160 ), ahadir 4 gotas
08 m9 de la solucidn BOQ (5.1.5] con agua husta 10,0 ml,
afiudir 4 gotos (0,06 mll de la solucidon BQC (535, mezclar
v dejar desarrollar el color azel 30 minutos a femperatura
anmbicnie.

Leer las intensidades de color on ol foldometro con filiro de
610 nm, restar ¢l valor de 1la pruchas on blanco del color de
cadd palron de feas! y proparar la curva patron {dehe cer una
linea roctal,

5ilos patrones han de usarse para counparacion visual, goar-
dar on refrigevadeor. Preparar sensinalmente undg sorte pueva,

6.4 Procodimisnts,

Tomar la maestra por debajo de ia superficie con cuchiflo
¥ espatula limpios ¥ proceder comio sizue:

Pesar 1,0 g de muestra {preferiblemente por duplicada) sohre
un pedazo de papel encersdn de aproximadamente 1 pulzads
cuadrada e introduir el papel con la muestra dentro del tubo.
Atialngamente, pesar otre muvsira v colocarly en un tubo come
cantrol o patrén.

Calentar el patrén aprozimadamente 1 minufo a 85-90° en
vaso de sgua hirviendo (cubierto asi el tube enters s¢ calienta
# 85907 v se enfria n lemperatura ambients. A partir de esie
mamenio, fratar en la misma forma ol pairén ¥ el problema,

Afigdir 10,0 ml de susiratn patron {8.3.4). Tapar el tubo ¥
megciar. Inmediatamente después de anadir el sustrate, incu-
har 1 horu en bafio de agua & 37.38° mezclando o agitande
el canlenido de cusndo en cuando.

Calemlar en vaso de agua hirviendo casi 1 minuto, calen-
lando hasta 85-80" {utilizar termometro on oiro tube del misimo
Laang v forma que conlengae el mismeo velumen de liquidel
y enfrinr a femperatura ambjente en recipiente de ngua fria.

Pipetar on 1 ml de solurién de £n -SOH.O de 60 g/100 ml
¥ mezelar por completo {el pH de la mezcla debe ser 1s £,0-9,1%L

Filirur {se recomienda embudo de 5 em y papel Whatman
ndmare 42 o ptnn 2) ¥ recoger 5.0 mi de filtrade cn sl tuba,
preferrtements graduade 8 50 y 100 m), .

Afiadir 5,0 wl da tanpin de desarrolle de eolor (8390, El
pH de la mercla ha ds ser 9394

Afdadir 4 gotas de la solucian BQC (635 v deiar 30 minutos
& temperatura ambicnts para desarrotio de coler {pars deteciar

anwamente la pasteurizacién, anadic solamente 2 gotas do
solucion BQOC).

Determinar Ja intensidad del color azul por une de lus si-
guivntes mélodos:

al Con fotdmoeira-—Lesr intensidades de color de seduciones
en blanco y predlema {utdizande filtro cen transmitancia ma-
sima 3 aproximaduaracnte 510 min, restar la lectura de ia prusba
en blanco de la del problema, v expresar ol vesuliade en egui-
valanios fenol mediante referencias o la curva patedn ghlanida
con las correspondienies soluciones (6 3.5.2). Geieralmente gs
innecesaria la exiracrcion con alecohol bulilico cuando se utilica
el fotametro; siose hace la extraceion con alcohel butilico como
en (b centrifugar la inaesira § minwlos parag romper la emad-
sion ¥ separar el apua suspendidoe en la capa de alochol [para
psla finnlidad puede adapiarse una centrifuza Baboocl hacton-
do adaptadores especiales para tubos en la forma siguionte:
Cortar una seccidén de 1747 de grueso de un tapén de goma
de diametro aderuado, gque sjuste en el fondo del vaso de cen-
trifugacion. Pegar dos taponos de corcho de dinmeiro adecuade,
perforar en el centro un orificie de dimensionss atecuadas para
alotar un tube ajustadamente e introducir 18 seccion dobie de
corcha en el vaso. Despuds de centrifugar, gquitar casi tode el

-eleohol putilice con pipetw provista de pors de goma on ¢l ex-

Lremp superior. Filirar dentro de 1a cubeta del fofdémeiro y Irer
con filtre cuye maxime de transmitancias es aproximadameonts
de 650 mim),

b Con patrones visuales.—Con muestras gue producen mas
de 5 unidudes, comparar celores en tubes con los de patrores
de fenol £n selucidn zcuosa {6.3.8.2). Para cusnlificar resuliados
en los cases dudosos ip. ], problemas gue praducen 09.5-5 ami-
dades de color) extracr con alcchol butilico (8.3.7). Afiadir 5,0 mi
de mlcohel 1637 e invertir e! tubo lentamente varias viocoos;
centrifugar como en (a) si @3 Becesario increnteniar 16 traospa-
rencia de ln capa de alcohol, v comparar ol color azul con lus
colores de los patrones de f=nol (8.3.8.2), andlogamonte tratados,

En los problemas gue se consideren muy postiives duraoiie
nl desarcollo de color (p. g, 20 unidades), en los que 2 gobas

“tle salucien BQOC 85351 pueden sor insuflicientes para combihar

con todo el fenol, pipetar proporcion adecuada de contonides
dentro de olro tube, diluir hasta 10,0 md con tamapen de dilucidn
de eolor (633, y anadie 2 gotas adicionales de solucion BQC
(6.5, Con tada problema diluir ¥ tratar la proeha en blanco
analogamoente. St la prueba schre la mueesira diluida es todavia
muy fuertewmiente positiva, diluir de nueve en la misma forma
hasta gue el color tinul esté dentro del intervalo de los patro-
nes visuales o de ln curva patron del fotdmetro. Dejar 30 minu-
tos para ol desarrelle de color despucs de la altima adicion
de e solucion de BQU 6.2.5) antes de harcer la lectura final.
Para corregir lectwras cor dilucién, mualtiplicar por 2 para di-
lacion 5 + 5, por 10 para dilucion @+ 8 v por 50 ditucidn 1+ @
segulda de dilucion 2 -+ 8, ek,

6.5, Calerlo.

Cuandu sce utilice 1.0 g de mantequilia ¥ se anadan 11,0 ml
de liguide, mulliplivar el valot de la lectura por 1,1 para con-
vertir el resultado en eguivalentes de fenol/0,5 g de mantequilla
(valores mavores de 2 equivatont=:/0,3 g de munteguiila indicun
pasledrizecian insafictento),

B.6. Referencia,
1 A QA C Official Meihods of Analysis, 115 Ed. (1970

7. {NDICES DE ACIDODS CHALUIS VOLATILES SOLUKLES

E INSCLUBLES

T, Principio.

El indice de acidos grasos volatiles solubles (indice de Rei-
chert o Reichert-Meissl-Meliny) es el niunero de 1l de una so-
lucion acucsa de alcali ¢,1 N, requertdo para neutralizar los
acidos grasos volaliles solubles en agua de 5 g de grasa en Jas
condiciones que se especifican.

El indice de acidos grases volatiles insolubles (indice de Po-
lenskel es e} nlimero de ml de solucion acuosa de sloali 0,1 N,
requerido para neutralizar jos acidos Erasps volatilas insolubles
en agua, gbtenidos op 8 g de grasa, en Tas condiciones especi-
{icadns en el método.

Despuas de saponificar 18 grasa con una solucion de hidro-
xide sédice en glicering, la solucion jabonosa se diluye con
agua y se acldifica con acido sulftrice. Los acidos grasns vold-
tiles se destilen v los acidos grasos insolubles se separan de
los solubles por iilwracidn. La solucion acunsa de acides soluiMes
v la sclucien atandlica de acides insolubles se valoran separsa-
dginente ¢un una solucién de alcali normalizada,
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Ll méinde es empirico porgue 58lu detormina una parte de
estoes Acidos. Por tanio, las especificaciones referentes al proce-
dimiento ¥ aparatos se deben seguir rigurcsamente para obhtener
resuitados exactos ¥ reproducibles.

7.2, Mgalerial v auparatos (figurn 7.13,

AFARATO DE DESTILACION

-8 101538

-

- Y
_[ \\ a0 5m o
- e \\ Y 3
o ap:tint \() g
o ) S oaea T
,C_" ey PekileB-N
SR \, :
i
-hu—-w——-—F 'K{
\j e
—_— L
i o
' 2ELTink 2
- AL, . =
i ’
AN
— Jysrs
L}
2405 .
-l S c
o
=
_,.....___._L =4

Figura 7.1-—Determipacién de los indices de Reichert
y de Polenske

1.2.1. Matraz de fonde plano de vidrio &l Lorosilicate de
a0 ml de capacidad (A)

7.2.2. Cabeza de destilacién (E)L

7.2.3. BRefrigerante ().

7.2.4. HReceptor, que censiste on %n mautraz aforade con las
raras circulares de aforo s 100 y 10 ml (D}

7.2.5. Lamina de asbesto de 120 mm de diametro, § mm de
espeser conl ung abertura central circular ds 40 a 50 mm do
diametro, para sostencr el matraz durante el calentamiento (E),

7.28. Piedra pémer triturada guce pasy a través de un tamiz
de malla circular ds 1,44 mm.

Er la figura se representan las dimensiones en mm v el
montaje del aparato de destilacién; pare las conexiones se pue-
de utilizar tapones de caucho, neoprana o silicona, o juntas de
vidric esmneriledo <estandars 24/40.

7.3. Reactivgs.

7.3.1. Glicerina {d = 1,26; 98 por ico p/pl.

7.3.2. Solucion acuosa de hidréxide so6dicn (44 por 10 PR,
consarvada en botefla protegida del diéxido de carbemo. Usar
Ia porcién limpia libre de precipitade de carbonatos,

7.3.3. Agua destilada, hervida durante 15 minules, pura eli-
minar el didxide de carbono.

7.3.4. Solucién de Acido sulfarico 1M,

7.3.5. Solucidn acuosa de hidréxide sédicn o potésice 6,1 N,
evactamente normatlizada.

7.3.6. Solucién jndicadora de feneolftelcina
elano! de 95-868 por 100).

7.3.7. Etanel {9598 por 100 vw/v) neutrc a la fanolftalcina,
El agun usada debe ser destilada o de una pureza por lo menos
cauivalonts,

1 por 100 en
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74, Trocodimionio

7.4.1. Preparacién de le muesirar Como on 54.1. .
7.4.2. Determinacion del indice de Acidos grasos weiddiles
solubles; Posar 5§ g con aproximacion de 0,01 g de grasa en el

matraz A. Afsdir 20 g (18 ml} de glicering ¥ 2 mi de selucion
de hidroxide 3ddico (44 por HWN. Para afadir la solucicn de
hidrixido sodicn, usar una burets protegida de la entrade de
dioxida de carbono y Umplar la punta de la bureta desechando
las primeras gotas. Calentar el matraz a fuego directs, eviiando
sobrecalentar ¥ agitando continuamente, haste gque s liguido
no forme ospuma ¥ se vuelva limpido. Dejar enfriar el matraz
hasta 4o® C. Adiadir 80 ml do agua destileda reclenterente her-
vida a la misma temperatura aproximadamente v mezclar. Ei
liquido debe gquedar limpido, Acadir de 0,6 & 0,7 g de picdra
pomez y después 50 ml de solucién de acido sulfarice 1N.
Conaciar inmediatamente el matraz al aparato de destilacidén §
celentario ligeramente hasta que los dcidos grases libres formen
una capa superficial limpia. Empezar a calentar y regular la
Hlums de modo que se recojan en el matraz aforndo 110 ml de
destilado en 19 21 minuios, tomando como principio del periode
de destilacian el momente en que se forma la primera gota en
2] refrigerante. Begular el flujo de agua del refrigerante de
modo que se muniengs la icmperatura de! mgua gue sale del
refrigerante & 20° + 1°C,

Cuando se hayan recogida exactamente 110 mb de doestilado,
guitar el machero inmediatamente 3 sustituir el matraz aforado
por un peguefio vaso. Mezclar el contenido del matraz aforado
egitundo suavemente ¥ sumergir ¢l malraz en un bafo de ugua
a 20° + 1°C durante 10-15 minutes, estande la sefial de 110 ml
del matrar aforado por debajo del nivel del agua del bhafo,
Agitar el matraz de cuando en cuande, Tapar el matraz v mez-
clar invimiéndolo 4 6 5 veces sin agitar. Filtrar los 110 ml de
destilizdo por un papel filiro snco de velocidad media {didmetro
B0-80 ™mm}, gue s¢ ajusta cémodamente sn un embudo. El fil
trade debe ser limwide (el fillre debe ser de fales dimensio-
nes, que un volumen de 15 mi lo llene completamentcl. Pipetar
100 ml de filtradn v pisarlos u un matraz erfenmeyer de 300 ml,
afiadir 0.5 mi de 1a seolucion indicadora de fenolftaleina y valo-
rar con la solucidn acunsa de daleali «estandar- 0,1 W hasta un
color rosa persistenie durantz 0,5-1 minuto.

7.4.3, Ensaveo en blanco: Hacer un ensayo en blanco sin
grasa v on lugar de saponificar o fuege directo cslentar en
bafio ds agua hirviendo dorante 15 minutos.

Nr se regueriran para la valoracidn més de 0,5 mil de la so-
lucidn de dleali mormalizada, En otro caso, se deben prepurar

7.4.4. Determinacion del indice de Acideos grases valatiles in-
splukles (Preienskel: Lavar zf fillro con tres porciones sucesivas
de 15 m! de agua dostilada a la temperatura de 20°* 1°C, hu-
hicndo pasade previamente cads una a través del refrigerante
d=! vase pegqusho ¥ del mairaz aforado. Poner el embudo y el
filtro en el cuslin de un matraz conico, limpio ¥ seco, de 200 ml
de rapacidad. Disolver los fcidos gresos insglubles repitiendo los
lavados, vsando ahliora porciches de 15 mt de etancl (85-88 por
103 v/v), Valorar can !a solucidn acuosa de 4lcali normalizada
0,1 M) el conjunte de les lavados con etanel naando 6,5 ml de
solucion indicadora de fenvlftaleina, hasta un color rosa per-
sistonty durante D5-1 minuto.

t5. Calculo.

7.5.1. Indice do Acidos grases volatiles snlubles (indice de
Reichert), )
Indics de Reichott = 11 - 4 - {V; ~ bl
Siendo:

V., = volumen en mililitres de la solucion normalizada (0,1 N1 de
&lzali, uwtiltzados en la valoracidn de la muestra.
b = valumen en mililitros de s solucidn normellzada 0,1 NI de
aleuli, utilizados en el ensago on blanco.
t = normalidad exacta de la solucion normalizada (01 N de
alcali,

Bodendear el resultado a la primers cifre decimal.

7.5.2. Indice de écideos grasos voldtiles Inselubles lmdice de
Palenske),
Indics de Polenske = 10t Vo
Siendo:*

V; = volumen cn mililitros d& lg selucidn normalizada (0.1 NJ de
Gleali utilizoda en Ia valoracién de la muoestra.
t = normalidad exacts de ta solucion normalizada ®H1 N) de
&lcali.
Redondear el resuliade & Ie primera cifra decimal.

{Centinuard}?
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T‘:LE;‘u'ﬁ,_siiuada en la velle de la Luna, nitmers 37, Bosolucidon de 1y Direccion General e la Produccion
en Madrid. 16443 Agrarin por Il gue se concede la homologurién ge-
b g . c : s : nérica del bastidor de seguridad muarca -Fritzreiers,
13»&5'.'(\:1:.13:101? d‘e ia Dtrecmvor__l Generai del Patnm?nie Ar- modelo «M-01-E», expresaments dispuesto para el
tlatico y Cultural por ia gue se acuertda tener por j s
incesdo expediznie de declaracion de Meoepumento tractor marca «John Deeres, modelo 2025 Multicrop-. 16445
Hislorico Ariistico do caracter nuacionel el palacio de i
los Acebede en Hoznaye (Sanfander?, 16443 MINISTERIO DE COMERCIO
Husolucidén de lm Direccién General del Pairimonic Ar- ) .
tistico ¥ Cultural por Ia gue se acuerda tener por Crden de 30 de marze de 1977 por Ia gue 3= autoriza
incoudo expediente de declaracién de Monumente a la firma «Interlang, 5. A, el régimen de trafico
Historice-Artistico de interés provincial la Casa Sola, de perfeccionamienio active para la importacion de
en Diot [(Gerpnal, N 16443 . lena sucis y la exporiacitn do lana peinada. 15448
Resolucidn del Tribunal de oposicienes al  Cuerpo Orden de 30 de marvzo de 1077 por la que se auloricu
Auxiliar de Archivos, Bibliotecas y Musens, por la & la firma <Alens, B A, ol régimen de trafico de
gue se anuncia la fecha sn que se efectuara ol sortco perfeccionaciicnto active para la importacion de di-
para la actuacion y practica del primer ejersicie, 18227 versas materias primas y la exporiacion de lamina-
. ) o dos plasticos decorativos, 164 48
Resolucian del Tribunal calificador de la oposicién tibre , : .
para cubrir una plaza de Subalierno vacanie en ef Retulucidn de la Subsecretaria de la Marina Mercan
Patromate de Promocion de la Formacion Profesional te ppr Ia que se doclara SBesierio. rospecty & 1as
wor la que se {ijig fecha, hora v lugar de comienzo de plazas qug se indican, el concursge convocardo para
ios ejercicios. 16427 la provision de wvacantes de Profesores titulares de
: Escnelag Oficiales de Formacién Profesional Nau-
MINISTERIO DE TRABAJO tico-Pasquera. e
Correcciin de erroves de la Bessiucion de la Direpecion ADMINISTRACION LOCAL
Genera! de Asistencia y Servicios Socigles por is
que se designan los Tribunales que han do culificar Resolucion de la Diputacién Provincial de Cordobva
tas pruehag 58190“"83. para cubrir Yacanies, por por ke gus se fija fechs para el lovanteroonto de
()\{J{'J";i(.‘full libre, en los q:stmtos Cuerpqs y‘-'Esvcams {:(-.‘I actas previzs 4 & ocupscidn de les hienes v dere
Seewicio de Recuperacion y Rehabiditacidon de Mi- chos afectados por las obras gue so citan, 18447
nusvilidos Fisicos y Psiguicos. 18428 : . . N .
) Resolucidn de la Diputacion Previncial de Jagn rete
MINISTERIO DE INDUSTRIA rente a la ocposiciin libre para wnrovisién de una
: : plaza do Psicologe., 165431
Hesotucidn de la Delegacion Provincial de Barceloma Rezoluvion del Avuntamiento de Alcala de Guadaira
por ta que se autoriza ol estaohiecimisnto-de o insia- por la que s transcribgs la lista de aspirantes ad-
lacnn eléctrica gue 3o cita. 15443 mitidos y txeluidos al concurso-apesicidn parg cubrir
Resoluciones de la Delogasion Provincial de La Coruia la plaza de subofictal Jele de la Palicia Municipal, 16431
pur las gue so osefale {echa para el levantamienis Resolucién de! Avuniziniente de Cartszena por la gue
de ackas previas a la ocupacion de las fincas gqus se transcribe la lista de aspirantes admitidos en
s citen, afeciadas por ¢l Plan de Electrificaciéon Bu- ta oposicién libre para proveer una plaza de Pro-
rit de 1a provincia de La Corufin. 15444 fesor Merrantit - 3t
. . - Besolocion doi Ayumtamisnts de Grense por la gue s¢
MINISTERIO BE AGRICULTURA - fija fTeche ¥y lucar para &) levaniamiznio de acias.
i . . previas con molive de las expropiacionss —plan de ur-
Orden de L de mayo de 1977 pur Ja que se aprueha ol asncia— pars tos colectores del rio Barbaha, Orenss, 16415
plan d= moiorag territoriales ¥ obras de a zona de . ) ’ .
concentracion parvelaria de Carrias (Burgos). 18445 Resolucion det Ayuniamienio de Reus por la Gue se
. . sefimian fechas purs et levantamilento de actas pre-
Corrvecion de errutas de la Orden de 13 de mayo de vias 8 la ocnpacion de fincas uecesarias para la
1977 por la que se aprueba sl-acta de estimacion de ejecucion del provecto sArterin Reus-Puerto de Ta-
las riberas del rio Marlin, on el {érmino municipa! rragona, primera fase, Reus-CN-#4¢ (via de Belli-
de Samper de Calanda, de la pravincia de Terucl 1115 sensty. co terimesng municipal de Reuos. 15448
Bowoluyvidan de la Dircccidp General de Capacitacion Reselucian de ja Mancomunidad Provincisi [nlorinsu
yooRExbctsion ACrArin pOr b gue sg Convocun prue- lar doe Sunta €rue de Tanerife refovente a ia oposi-
b selectivas para grovesr plazas de Auxiliares cifm libre pacs proveer en propisdod tres plazas d=
Lguimicendgraefos del Servicie de Extension Agraria. 15428 CAuxihares de Adminlstracion Goenoral 15451

I Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL CGOBIERNO

16116 Métodos Oficinles de Andlisis de Acaites v Grasas,

. . Cereales v Derivados, Productos Ldcicos y Produe-

{(Contimiezion.d oe Porivados de lo Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de 1977, (Continuaciin.}

7.5.3. Reproducciton des resuliados: La diferencia enire los
resutbudos de dos determinanciones duplicedas {resultados obte-
nidos simultancamente ¢ inmedistamente uno deirds de otro por
al misme enalistal no debe exceder de .5 para el indice de
Heichert o de 0,3 para ei indice de Polenske, '

7.6, Referencino.

1. Norma Internucional FIL-IDF 37 1968,

4. INDICE DE KIRSCIINER

8.1 Mélodo op. ratorio.

12 Neuiralizar 100 ml del dastilado Reichert-Meizs]l con so-
lucion de Ba (OH) 0, N, con toda precisidn hasta logrsr un
débil color rosado empleando 2,6 ml del indicador. Bealizar lu

‘titulacion en un matraz cerrado para evitar la absorcion de COs.

2.° Anadir 6,3 g do AgsSO. en forma do polve lino. Dejar
reposar la mezcla una hora, agitando con frecuencia y {iliran-
decla después.

'3.* Recoger 100 ml dei filtrado, colocarie en un frasco de does-

‘tilacién de 300 ml, anadir 35 mi de agua destilude y 10 mi de

H,50; diluido. Afiadir un trozo de alambre de sluminio o varios
trozos de piedra pomez para evitar gue ei liguide rebose
Unese al destilador y comiéncese la destilacién a la veiecidad
de 116 mi en unos 20 minutos,
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4° Después de recoger 11¢ m! del destllado, filirar esta can-
tidad total y titular 100 mi con WaOH, t N, empleando 0,5 mi
del indicader hasta lograr un tono rassdo gue persista durante
2-3 minutos.

5.° Preparar y realizar una prueba on hlance semejanie a la
antevior en tedos sus aspectos.

g8.2. Cdleulo. _ .
A 121 - 100 + B}

Valor de Kzrbuhncr R
10.80¢

A = litvincion de la musestra — titulacidn en blanca.
B == volumen, en ml, de Ba (OH); 0,1 N, requeridos para ncutra-
lizar los 160 ml originales del destilade de Reicheri-Meissl

8.3, Referencin.

1. Norma Infernacinonal AGCS 5-40.

ANEXD IV

METODOS DE ANALISIS DE PRODUCTOS DERIVADOS
DE LA UVA

Vinos
1. EXAMEN ORCANOLEPTICO

1.3 Examen del color.

Determinar medianie apreciacion visual las caracteristicas,
bien delinidas, del color del vine.

Observar el vino colocado en copas de cristal fino & incolors,
o bhien en tazas de plata o de fondo plateado, ¢l vual presentara

dilferentes formas convexas o abolladas, para apreciar el vino en

diferentes espasores y sobre fondo brillante.

Uiilizar las siguientes calificacionss det color para vinos tin-
toi: rojo rubi, rojo vielaceo o morade, viraje a tond cebolla o
amarilienta.

Segdn la intensidad del color, € ving linic puLdL ealificarse
en: vino tintg, rosads, clarete; ¥ si tiene muche o poro color
dentro de esios tipos, se dirda gus tiens mucha o poca capa.

Fa vinos blancos, utilizar las celificaciones de tono verdeso,
casi incolora, amariilo, amarillo-oro, ambaring, pajizo clare u
oscure {rancise), etc., v en todos los tipos, st el color es blance,
o si szulea, pardes o ennegrece,

12 Formacian de espunm,

Observar vl aspecto de 1a espuma que se forma al agitar el
vine en la copa ¥ determinar si es 0 no abundantse, si tdesapare-
ce rApidamente o, en caso de vinos tintos, si persiste unos me-
mentos el color mas o menocs intenso, El vino de mucha capa ¢
el vine enyesado produce espuma gue tarda mucho en de;apa-
recer.

1.3, Fresencia de gas carhonico.

Verier vino en una cope. La formacidn de bhurbujas indics la
prosencia de gas ourbonico en el vino., Este gas carbénica debe
elimingrsa pare continuar el examen de l& muesire, agitando ¢
en 1a forma gque te indica en los métodos ansaliticos.

14, Limpiaza.

Apraciar en copa o en taza de plata, al mismo ticmpo que el
color, sl ef vine esta turkio, claro o britlante.

Cbservar también si hay depdsito v sl al agiiar tiene aspecto
cristaline o pulverulento que enturbie el ving.

1.5. Pegustacion o cqlo.

Procoder a la degustacién recién destapada la betella, con-
tignandn datos, referentes a calidad, crigen, edad } posibles al-
teraciones dal ving,

Coger una copa de cristal ovnide por su platille con los dedes
pulgar, indice ¥ central de la mano derecha, guedando la copa
libre para examinar el vino, Llenar con vino sélo 173 6 1/4 de la
copa, para poder agitar hien y tener un espacio vacio dende se
concentren los aromas. Agitar hacwndo girar el vino ¥ aprecmr
el aroma.

Apreciar y caracterizar el oler a «vineso-, gue ‘acusa vino
nueve, el safrutados, of de vino que comenzd la «<rinnza-, ia
rigueza aleohdlica, olores #cidos volatiles, olures que acusen de-
fectos de eiaboramén efc., y la prescncia de enfermedades y al-
teraciones, )

En degustacidn de mas precision, como serd la necesaria para
d=finir caracteristicas de un tipo de vine y que han de scrvir
de referencia, es necesaris reunir un grupo determinado de bue-
nos catadores, v realizar un numero de catas suficientes para
obtener reswliados setisfactorios estadisticamente sepdn las nor-
mas cspecificas existentss

1.8, Heferenvin.

+«Los resuliados de la cata

3. Amerine, M. A, y Feduchy, E.:
A., 3t

del vino y del analisis gquimico-. Boletin 1. N. L
ARk 375, 1858,

2 ENSAYOS PREVIOS DE CONSERVACION
2.1. Prueha del pire.

21.1, «Quiebras. tanico-ferricas o fesfatc-férricas.—Dejar el
vino en confacto con el aire (em una copa mediadel, en sitin
fresco y al resguardo de la luz. Observar al cabo de 12 o mas
horas. El enturbiamiznto o el enncgrecimiento pone de mani-
fiesto 1a posibilidad de «guiebrase tanice-férricas o fosfato-fa-
Tric’s.

2.1.2. «Quisbra oxidasica-—Proceder como en 2.1.1, uiilizan-
do dos muestras de vine, uns pasterizada, para destruir I oxida-
sa, ¥ la otra sin pasterizar. La furmacién de color pardo y pre-
cipitado pulverulenio oscure son 5pnalps caracteristicas de la
«guichra oxidasicas.

214, «Quiebra cuprosa-.—Poner la muestra en beteila cerra
da, calentar en befo de agua & 35°, y exponer & la uz. 5i la ri-
gueza en cobre es suficienie, aparece enturbiamiento caracte-
ristice de la «quiebra cuprosas

22 Prucha dél frio,

Enfrinr ¢l vino & s lempornlura gue novmalments S8 SUpon-
g4 vi 8 osiar expuesto, ¥ comprobar st se produce precipitacion
de bitartrato.

2.3, Prurba de lo estufa.

Mantener uns muestra de vino eon estufa a 22-25° durante
8-4 dins. Examinar al niicrascopio el posible desarrolle microbia-
no distinguiendo si se trata de leveduras o de bacterias. Si es
necesario, proceder al conteo y lIn ideniificacion de Ins microor
£anismos.

‘24, Examen microscipico.

Realizar el examen microscopice sobl'e proparacion dal poso
de la muestra, que puede aparecer despues de reposo en csitfa
o0 & teniperatura ambiente.

Si el vino se presenia turhio en el envase griginal, hacer una
preparacién directamente del vino o del poso clienide per cen-
trifugacion de esc vine, 8i no 3¢ presenis depésito ¥ el vino esta
poce turbio, hacer una p:ppa: acion dal pose oblenide por cen-
trifugacion.

Determinar en el examen mwmscbpico 5i el depodsito es mi-
crobisne, distinguienda levaduras y bacierias,

#ta). COLOR DE LOS VINOS

Hal 1. Principio.

El colar de log vinas se determina por transparencia come se
percibe por la visia, pero por un procedimiente independiente
de is apreciacién personal, valiéndose de métedos cspecirofoto-
métricos triestimulares de ordenadas seleccionadas de Hardy,
fundadeo en el sistermna de la Commision Internationale de I'Eclat-
rage {C. 1. E), con relacidn & 1a luz producida por un cielo nu-
blado i{fusnte Ch

3far 2. Maierial v .apamtos.

3{a}2.1. FEspectrofotémelro para medida en el especira visi-
bie. Los valores de transmitancia correspondientes a una misma
muestra no deben acusar diferencias superiores a 0,005, ¥ cuan-
do la escala del aparate esté graduada en valores de transmi
tancia multiplicados por 300, no dehe haber diferencia-supsrior
a 4.5

Las cubetas seran de cuarzo, de paredes parsielas y esprsor
interno b, gue se expresa en centlme‘ros ¥ con una aproxima-
cidn de & 0,002.b,

Conviene disponer de cuatro pares.de cuhatas en las que los
aspasoras b ssan de 0,1 oM, 4.2 em, 0.5 cm ¥ 1 cal.

. Segin la intensidad del color se escogeran un par de cubctas
de tal forma gue la absorbuncia A quede comprendida chtra
6.3-0,7 (transmitancia 0,5-6.2), -
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3tal.3. Procedimisnio.

Siool ving neo estd Jimpio, centrifugar previamente, Elbminar
sl gus carbénlco, si es necesario, por agitacién con vacio parcial.

Medir directumente con el espectrofotémetro las transmitan-
vias del vino a las cuatre longitudes de ondda = 625, 550, 495 7
445 mmy:, empleando la cubeta de espesor gonvenicnie, segim in-
tensidad del color del vino.

3{al.4. Cdleulo y expresion de los resuliados.

Ulilizay agua destilada como liquido de referoncia.
3{ur 4.1, Calcular las coordenadas {x, y) del punts represen-
tative del color ded vine on o} diagrums {ricromatice de 1a C. 1. E.
- X ¥

X D e e = -

X+Y +2
X =042 T + 0,35 Tip + 021 - Tigs.

Y = 0,20 » Tews + .83+ Tog + 0.17 - FTugs.
L =884 Ty 4 6,94 - Toas.

XpY¥Y 4+ 2

0.0% 010 05

Los valores triestimulares X, Y, Z expresan las proporciones
de colores rojos, verde vy azul gue Jdun per mezcla el color del
ving.

Cuande e cspesor b de la cubeta sea inferior a 1 om, re-
ferir la transmitancia a ¥ om en Is siguiente forma. T = Ty, ¥
si Ia transmifancis viene expresada en porcaniaje

IR
T — — e
1801t 3

T = iransmitancia referida & ¥ om de cspesor de cuboela,
T == transinitancia obienida para b cem de espesor a2 ruheta,
b -~ espesor on om de la cubeta utilizada.

3ful 4.2, Luminosidad reletiva.—Es cl valor de Y, oxpresade
en porcentaje [siendo ]l negre Y =90 ¥ el incoloro Y = 100).

3i{a).4.3. Cromaticikdad.—E! color del vino por iransperen-
cia 8 la fusnte C con el espesur de 1 cmn viene dade por of
punte del diagrama da cromaticidad de s C. I F. {fig. 3{a) D,
definido por las coordenadas x e y.

5 040

b

0
100

055!

080

120 075 030 035 040 (145 G50 055

49

860 065 070 07

3803 410"

010 015 020 025 030 035 040 045 G50 055 060 065 O

Figurs 3{a). I —Disgrama de cromalicidod de ia C. L E.
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., TOLOR DE LOS VINOS 4(2).2. Material y aparaios.
{Aplicable a vinos tintos y rosados) 4{ar 2.t Picnometro de vidrio do 50 ml de capacidad, de
| cuclle con didmctro inierier de 235 mm. Emhbudo ¥ sifon para
3ihY1. Principio. i picnometros.

La intensidad de color s¢ mide por la suma de las ubsorban.
cias del ving para un ospesor de }oom, correspondientes a las
longitudes de onda de absorbancia minima 1420 mad del vine
tinto.

La tonalidad sc exprese por el angulo que forma con el eis
da longitudes de onde ln -cucrds gue une los puntes de la
curva sspectrofotometrica represeniativos de las shsorbancias
corresprmdiontes a ks longitudes de onda de 420 v 520 my.

albl2 Mualerial vy uparatos.

Coma en 3(als,
3th). 3 Provedimisnto.

Como en 3in}.3, excepio gue las longitudes de onda uhilizadas
seran e 420 me ¥y 520 2.

3(brd. Cdlcuwlos.

Caleular 1a Intensidad colorante vy Ia tonalidad.

1

3il30.4.1.  Intensidad colorante: T = (A y + Awm) - —.

b
Aoy = absorbancia a 420 .
A = absorbancia a 520 ol

b = esprsoer en cnt de la cubeta.

3{b).42. Tonalidad.—La tonalidad se¢ wmide por el angulo
cuyw langenme os igual a Ia diferencia del valor numeérice de
1a; dos absorbancias Az — Awn. Conocide este valor, se puede
determinar el valor del angule por tablns expresadas en grados
saxggesimales,

3tbl5.  Observacinnes.

Con esie método no se determina el eolor, sing la inlensidad
v la tonalided del color, gue son caracteristicas cromatices con-
vencionales. Por su rapidez v senciller, es muy practico para
coraprobar la evolucion do la materia colorante duranie su
reriunzas o afejamisnto.

Jibl.6. Referencias.

1. Determinacien triestinmmular del color de los vinos, método
simplificado por C. Stella. Comunicaciém al . 1. V. nam. 282
[3 feh 1068),

2. Hecueil des Msthodes Internationales d'Anatyse des Vins,
Q. 1. V. AD, 1t 14, 19686,

slal. MASA VOLUMICA ¥ DENSIDAD RBELATIVA

Matode picnomélricod

4{all, Principio.

La masa velamica es el cociente de la masa de un cierto
volumen de vino o de mosto por este volumen. Se expresa
en g por ml y su simbolo es pe.

La densidad relativa es el cociente de la masa velumica dol
¥ing por la masa vohimica del agua. Su simbolp es dy 6 sim-
plemente d, cuande no haya posibilidad de confusion.

La masa volumica y Ia densidad relativa de un vino se deter-

b

4tat 22 Termometro contrastade dividide en 175 - /16 ds
srado Celsius graduado de 10 & 300 T

4(x).2.2. Trrinestato rcguladc g 200 C L 0,2%
4lub 24 Balanew con aproximacion de 6,1 mg.
4i{ai.2.  Praocadimiento.

Lavar bien o) picnémetre y enjuagarle después con alcoho!
v huego con eror, escwrtir bien y secar culdadosamente con pafio
de hito v papel filtro et exterior, ¥ con corriente de aire scoo
el interior, lapar, dejar en reposc en o caja de la balanza
durante 10 minutos aproximadamcnte, y pesar.

Llenar después con agua a 26° recién destilada, con cuidado
de evitar burbujas de aire an el intericr del picndmeiro, Su-
margir en ¢l agua & la temperaiurs comprobada de 207,

Mantener ¢l picnometrg en ¢l termostate durante 30 minutos,
v enrasar el nivel del agua con la marea del cuello, Tapar #t
picnémetro, secar exteriorments con las precauciones expuestas,
dejar nuevamente 30 minutos an la caja de la halanza v des-
PUES POSAT.

Vaciar el picnaometrn, enjuagar nuevamente, primero con
agus y después con alcohol y éter, ¥ secar como anteriormenis,
lienar con el vine & temperatura de 20°C, aproximadamenie,
cuidando gque no quede ninguna hurbuja de aire {en caso de que
al vine tengs carbdnico, se climinars previamente como lucgo
se indica). Dejar el picndmetre con el vino cn ol rermosiste
e 20° C = 0,2° durante 3¢ minutos, Jlenar hasta velumoen con el
vino v pesar,

44a).4, Caicuio
§ial 4.1, Calovla de la densidad relativa a 20t C.
i P"—p
i T s
P—P
P = peso en g del picndmetro vacio,

P' = puso en g dul picnomeiro neks agua a 20° C,
P” = pesa en g del picnometre mas vine a 200 ¢,
41142 Caleelo de la maszsa volimica .

w
s - (LBREZOA oy
o hien .
n c
i =ty —
1.000

El valor de ¢ se encuentra en las tabfas 4(a)T y 4(alJL
La aproximacién de ios resuitados sers de 0,0003. Para mayor
cuenta el empuje del aire como en

precisidn, se lendrd en
5(al.s.
4{a).5. OChzgervaciones.

Si el vine contiene cantidad scnsible de gas carbanico, se
eliminara tode lo posible agitando un volumen de unos 250 mili
litros del vino, en matraz de 1.000 mil.

Si el vino estad turbio, se filtrard por papo! de filtracién

rapida, de pliegues y procurando airear lo menos posible, ta-
pando tambicn sl embudo con vidrio de reloj.
5t o enturbiamients es por suspension do levaduras, ta fil.

tracidn corrients aludida no lo ackarard, siendo conveniente en
este casd, dejur decantar el vino en probeta tapada, durente
dos o tres dias en sitio fresce,

ninaa 200 . 4(a)e. Referencia.
El métedo picnométrico consiste en 1a detérminacian ponderal |
dul ermtenido en alcohol de un destilada por medio de un pic- | 1. Recuepil des Méthodes Internittinnales d'Analyse des Vins.
nometro. i 0. . V., Al, 11-28. 1969,
TABLA 4{al.l-
Caleulo de la mass volumice (pp) n partir de fa densided relntiva 20420 v reciprocomente
Densidades . 0 B60 0,980 1,800 1,020 1,048 1,060 1,088 1LY
Cum?ccjones c . 1.73 1,78 1,80 1,84 1.87 1.9 1,84 1,98
Df‘-nszdﬁldes 1,120 1,140 1,160 1,180 1,204 1,220 1,240 1,260
COorrecriones € .o..eerisreers 202 2,03 2,00 2,12 2,18 2,20 2,24 2,27
Densidades ... .. 1,280 1,300 1,320 1,340 1,360 1,380 1,400
Correctiones ¢ vcamapannn 2,30 4,34 2,38 2,41 2,45 248 2,52
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TABLA 4fa) |1
Calculo de la masa volumica {p;) o partir de lo densidad relativa 1§15 ¥ reciprocamente
Densidades v ininsienen . 0,580 8,080 1,000 1,020 1,040 1,680 1,480 1,100
Correcciones © .o .85 .88 .90 0,82 0,24 0,95 . BB 0,55
Bensidados e 1,120 1,140 1.160 1,180 1300 1,220 §240 1,260
Lorrecoionas © 101 1,03 1.4 1,06 1,08 1,10 112 1,12
Densidades (... 1,280 1,300 1,320 1,340 1,36 1,380 1,408
COrTnotinmmes © v orieno 1,15 1,17 1,19 121 1.2z ] 1,35
1167 MASA VOLURICA ¥ DENSIDAD RELATIVA 4ibr 4, Cgleuin.
(Método areométrica) Cateular ta masa voldinica referida s 200 O,
i i i a
401, Principio. -, [} {—ui t ogs inferior a 26° G
M = oMM - T T
Peternminacion de la masa volumica a partir de la lectura 1008 {4+ st t es superior & 20° )
del aredmetro que flota introducida en <1 vino, g — masa volimica referida a 20°

4{b).2. Material y eparatos.

41{1).2.1. Areometro. Los areémeiros empleadsos deben res-
ponder a las siguientes normas (1. S. O.):

Parte cilindrica sumiergible vy tallo de seccién circular de
3 ram de dismetro como minimo. Para vines secos, 18 graduacion
serd de 0,983 a 1,003 en milésimas y 0,2 milésimas. Las divisio-
nes de milesimas deben ser do 5 mm como minima. Para vines
desnleoholizades y vinos dulces, ¥ eventualmente para mostos,
sa recomienda un juego de 5 aredmetros graduados de §,000-1,030;
1,830-1,060;
taran gradundos on maesas voliunicas a 20°, en milésimas ¥ 0.5
milécinas por lo menos. Cada divisidn de una milésima seréd
de 3 mm comop minimo. En los aparaios se indicard gue las
lecturas deben hacerse por la parte supsrior del meanisco.

4 2.2, Ter"németrc contrasiedo, graduade por lo menos
en 12 grudos,

4{h1.2.3. Probeta cilindrica de 38 mm de didametro interior v
330 mm de altura.

4,24, Plataforma con tormillos de nivelacién, para man-
tener verlical la probetla sobre ella colocadsa,

4{k.3. Procedimiento.

Colocar en la probeta descrila 230 ml del vine e Introducir
el arednietre v el termidmetro.

Bl areomelro y especialmente el talo graduado deberan es-
tar limpios ¥ desengrasados.

Apitar para uniformar la temperatura. Un mingte deospués,
hacer la lectura del termdmetro. Hetirar et termdmetrs v hacer
fa lectura de la masa aparente sohre el tallo del artometro.
d=spues de un rminute <e reposa,

1,0680-1,080; 1,086-1,120; 1,128-1,150. Estos aparatos es-

st = lectura det tallo graduado del arsdmetro,

¢ = valor de la correcclén correspondicnts a s temperatura
del vino en ol momento de la lectura. Este valor se en-
cuentrg en ias tablas 4(bLI ¥y 4¢b) 01,

= temperatura del vino en el momento de Ia leclura. Los
resultados se obtendran con una precision de 00003,

™

4(h) 5. Chservaciones.

S se utilizan aredmetros gue den d:‘qé d;:, kay que corregir
Ia lectura em las tablas correspondientas, ¥ después expresar

los resultedos en dli;? & g, emplezndo las férmulas 3 iablas
siguienstes:

H
dag d‘ ; valores de C on la tabla 4{bi {11,
1.000
" A <
Guy = thr — ; valores de C en la tabla 4(B) IV,
1.000
c
P = dl —_ ; vaiores de C en la tabla 40 V.
1.006G
<
pm = d}: — ——— 1 valores de C en la tahis 4(6L. VI
1.000
410 6. Referancios

1. Recusil des Méthodes Interaationales d'Analyse des Vins,
. 1 V. Al 1124

2. P. Jaulmes, 5, Erun:
divarses fables Alcovmétriguess,
pellicr, 26: 2, 111-141, 1986,

Jables de corvespondance enfre ios
Socictd Phanmuacie Mont-



TAELA 4tb}.T

Correcciones parg referir lo mosa velumice de log vinos secos a 20%

£ GRADOS ALCOHOLICUS
§ J o 516|272 sfoltwinlazimia ] fisfiarisjo.t20]mfzzias|ae]os]|zwnin
0¥ 1 1,45 1151 11,55 | 158184 [ 1701178 182 {se8 200221 | 234 [ 247 | 260 | 275 290 1306|522 [ 308 asy 13,75 3,93 (4,127 431
32 | 1,85 | 1,60 ) 543 § 947 | 5,52 | 153 [ 1,65 | 123 | 1,834 183 | 2,03 | 215 | 2,26 [ 2.36 | 291 | 265 | 278 { 203 {508 [ 5.9¢ | 200 | 357 373 (240
2% ] 1241128 1,33 19,34 [ 1,39 £ 1,43 LAB0 1,58 § 166 | 1,75 1 154 § 194 { 2,00 [ 2,35 [ 220 295 | 254 [ 263 f 297 | 291 55 | 309 | a5s 3.8
w15zl 1.8 Lt |15 1501212189656 e b a7adtezltor f207 o | a2 2,33._ 245 | 257 §263 281 | 2.95 | 307,
191099 111031 1,05} 107 19,31 | 318 | 1,39 § 123§ 3,31 { 1,37 § 044 § 152 | 180 | 167 | 1,75 | 1,84 | 1,93 203 } 2,13 | 2,23 | 2.33 | 248 | 235 | 265
169 1 08611053 |080f092]| 055 603 02y 107 112|107 {123} 120 isst a2} ta9 ] 156 163 17t {reo ] 1ea 100205 f214 {223
16° 1 071 07310741076 | 0,781 0871 084057 {091 | 093]099 | 105] a0 s 21 l12v possaao pras [1z2 fesofras { s {180
172 § 085 1} 037 1 057 | 036 0,60 | 0.62 | 065 ] 067 { 0,70 | 0,74 { 0,77 | cor | 024 e [ 092 0,99 | 101} 1,05 | 121 | 15 br20 v28 {131 | 136
18° 1 033 1 029 10321 0,40 | 041 £ 0,43 { 0,44 { 046 [ 0,45 | ©.50f 052 | 0,55 { 0,57 § 0:60- | 062 § 0.65 {062 [ 0,71 {07 | 078 b | 055 {oss osi.
1971 018 10201020 [0 021022023 024 0250260274025 fo20}030}oa2f035|035|035]029]ess}os joa3{os]oss
208 ; ]
211 021 1022 1022 023,023 (024 102510251026 027 | 02e} 629 o3t 022 {634{025 038 02 )03 041 1043 foes | 045 | 048
. 22% | 043 )1 045 | 0,45 1 046 1 0,47 {043 | 050 § 057 | 0,54 | 0,55 | 0.58 | 0:60 | 063 {9857 068 [ 0,71 | 0,73 § 077 | 020 | 033 foss | 0,83 | 0.93 | 006
43% { 067 11069 1070 0711072 | 073 | 0,77 [ 079 {ce2 ] 085 |oes | oor [oe f oset 103 | 107 | ra2 [ nie | 1,21 {125 [ 130 [ 135 [ 140 | 145
2421 051 10851095 | 097 16,99 [ 1,01 [ 105§ 107 9,01 | tas 120§ v2s | tam ¥3a )12 {145 (150 [ 956 [ 1,82 Fiso [ 106 va2 [1e3 105
5% 1 1as |19 1 1,23 ] 1261 1,28 | 1,337 137 [ 142 | 147 {152} 157 1;62"5351;0':"5;'1,75' 1,851 1,90 {197 | 205 [ 213 { 2,21 | 220 | 237 | 245
Jaso | raz fves L agobast ) ased s [ueal o7 {172 {199 | 1es | 102 | 100 [ 207 [anta | 222 231 {200 | 240 | 255 [ 267 | 297 |2ms | 208
270 | RO 173 1177 1180 | 1€3 {1,881 5,03 ) voe | 205 212 [ 220 f 227 { 235 | 2.9 | 253 262 [ 272 252 [ 292 | 502 {314 3251337 | 348
207 | 197 20312061209 (2141219 225 231|238 [ 246 255 ] 263 [ 273|283 | 295303 |34 226 [ 528 [ 250 a62 275 | 38s] a0
29% 4 228 1235 1 237§ 2,40 § 245 § 250 | 267 [ 2,64 | 2,73 } 282 | 291 | 299 [ 3,17 [ 322 { 334 {245 | 353 [ 370 [ 354 [ 307 {41 [ 225 [ 830 | 458
30° 1 256 s {2e7 1272|277 f2e3 {200 | 298 {508 [a s a2z aza | 2ol 362375 2se|ecatats ezl eds | asr fars a2 ey
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TARLA 4ih) 1

Correccitnes para referir lo masq wolumice de las vings dulces o 2

2 MASAS VOoOLUMICAS

¥ ViNOS CE 130 VINOS DE 150 VINDS DE 170

g

e

T 11000 | 1020 1060} 1,000 | 1,020 | 1,190 { 1.320 }f 2000 | 1.020 | 1,020 | 1.060 | 1,030 ] 1330 | 1120 |§ 1.000 | 2,020 1,040 { 1.060 .1080 | 1,300 | 1,520
199 224 | 2531 283§ 327 | 358 ] 333 | 403 1 251 [ 205 [ 220 | 354 | 35a § 402 | 448 ([ 28 | 215 ] 350 | 384 | 415 | 445 a7a
119 | 20670 257 | 200§ 297 | 228 | 353 ) e |[ 231 f 268 1293 1 221 ) 251 | 364 | 902 {f 257 | 239 | 320 1240 | 377 J 400§ 425
120 | 387|214 1 242 [ 267 | 264 { 217 § 340 41 260 | 236 | 264 § 290 | 316 | 227 | 3681 [l 2.3 263 § 287 § 313 | 339§ 363 | 384
1390 | 169 ] 1.8 § 274 3237 } 259 1220 5 300 H nes | 212 | 234 ] 298 F 2y | 283 | 319 | 206 | 233 | 2ss | 277 P 268 | 30 §.93e
TMC 349 | 170§ 1,00 | 209 | 227 | 244 | 2,61 1,67 1 186 § 206 225 | 245 | 251 9 277 1183 | 203 | 225} 242 ] 281 ) 2,77 | 254
159 1 125 ) 1421 159 0 175 1 500 | Z05 g 219 ) 139 186 | 172 4 388 1 203 f 23 {232 ] 184 | 1y [ ser | 203 ) 213} 2320 247
169 1 103 £ 217 1130 £ 1,43 4 985§ 167 | 173 4 1.5 | 127 | us0 | 153 fo1es | 1,97 180 f 125 | 139 | 152 ] 16s | 1,77 1 189 200
17° | 080 | 097 §-100 § YOO} 137§ 1,27 § 1,30 || 087 | 083 § 10D | 1,37 | 12 1,85 | 144 |1 096 | 106 | 1,96 § 126 1 1,33 § 1,44 | 152
130 | €58 | GGt {68 F 075 ¢ 031 [ CE5 | 082 |l 050 | 066 } 6737 0€0 | ¢85 051 { 057 {{ ous [ 072 {079 Foss { 052§ 097 | 103
190 | O 033 § Q36 | 039 ) 042 | 035 4 043 | 032 | 035 ) 039§ 642 } 045 | 043 § 051 f§ 035 | 638 | 041 J. 045 § 043 } 051 | 053
2po
219 {029 ;0321 025 | 020 {092 045|047 il os2|e3 |03z} 0a2]oes otz oso osslesn] o | 04| 047 058 § 053
220 | 057 ) 0%5 | 070 § 076 | D32 { 092§ 063 || 063 1 069 ] 075 | 087 087 1093058 || oss |ovs|cB losgrios| oss) o
230 § 083 § 098 | 108§ 117} 126 1,34 { 142 097 | 106 | Li6 1 125 ] 1,38 | 142 | 183 166 | 135 ) 125 §-1,34 ) 142§ 1,51 | 189
240 1 122 [ 132 [ a4 | 156 | 183 b re | 100§ 132 | 144 [ 5ss jyes [ orye ] 180 [ 200§ a3 {155 Fotes | vvr o 1ee ! 20 12
250 1 181 | 166 | 163 | 198 ] 232 4 255 | 240 )f 166 | 120 | 396 { 211 § 2,25 1 239 | 252 || 180 { 194 | 209 | 224 § 239 | 252 | 266
282 | 1,87 | 205 )} 222 | 240§ 256 § 2,71 § 287 202 1220 | 257 | 254 1 270 | 265 | 301 213 {236 | 233 | 271 { 286 § 302 | 317
270 1221 | 242 | 280 | 2803 3504 318 | 335 f 229 § 259 | 272 | 293 | 397 | 335§ 352 || 253 { 218 { 297 | 347 } 336 354 | 379
282 1 256 | 200 | 302 § 325 { 347 | 67 | 309 | 275 | 289 | 22 246 { 266 | 398 ] 507 || 297 | 321 | 3ua | aee | 32 [ a09 | 41
29° | 293 { 313 ] 343 | 266 | 291 | 414 | 437 306 | 241 | 365 | 389 ] 413 § 436} 439 340 | 346 | 389 | 413§ 338 § 461 | 482
300 331 [ 357 | 288 ) 405 | A4r | 466 | S92 || 355 | 381 | 410 | 438 | 466 | 480 | 516 | 32 { 508 | 437 [ 455 | 493§ 517 | 542
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TABLA 4RLIT

Correcoiones pars referir la mase volumica de Ios vinos dulces a 20°

3 MASAS VOLUMITAS

o

§ VINOS DE 120 VINGS DE 210

&

LT3 . .

o vwoo | 1020 | tod0 | 1060 | 1080 | 110 | 1120 1000 | 1020 | 1080 | 1080 | 1080 | 1300 { 1120
100 3,14 2.48 2,23 a17 1 448 478 5,07 3,50 3,24 a1 4,52 483 5.12 5.4
110 287 318 3.49 378 4,06 4,32 457 3,18 3,42 .80 4,03 4,34 4,63 4,88
120 2.58 236 313 3,38 3,65 338 3,10 286 313 3,41 3.67 352 4,15 437
130 2.31 2,55 277 2,99 3.20 34t .1 381 256 2.79 3.01 223 3.44 2,65 285
140 2,03 2,23 2,43 2,61 280 2,86 3,13 2,23 2,43 2,03 2,81 2,00 2,16 333
150 1.8 1.85 2.02 218 2,33 2.48 2,62 1,85 2.03 2,19 2,35 2.50 2,65 220
150 1.28 153 1.65 1.98 1,50 2,02 213 1,51 165 178 191 2,03 2,15 2,28
170 1,06 1.16 1.26 135 144 1,53 1,62 1,16 1.25 1,25 1.48 1,54 1,63 1,71
180 0,73 079 0.85 Qa2 0,98 1,03 1,09 0,78 085 0,82 0.8 1,05 1,10 1,15
138 038 0.41 0.44 5.48 0,51 0,52 0,56 0.41 0,42 0.27 051 054 0.57 0.59
200
210 0,37 0.41 044 0,47 0.50 052 056 0.4% 0.44 0,47 0.51 054 0.57 0.59
220 0,75 .81 0,7 0,93 039 1,04 1,10 031 0,58 0,34 1.00 1,08 1,0 117
230 1.15 130 1,34 143 1,51 1,60- 1.68 125 1,34 1,44 1.63 1.51 1,70 1,78
240 155 167 1,77 120 2.00 2,11 223 f 168 1,80 1.20 2,02 2.13 2,25 2,36

it
250 195 203 224 238 253 2,67 271 2,11 2,25 2,40 2,55 2.69 283 2.97
269 2.38 154 271 289 3.04 3,20 3.35 | 2s8 273 2,90 1.07 322 3,38 3,54
270 2.79 2,99 218 3.33 3,57 375 392 301 3,20 340 2,59 378 395 413
280 220 344 3,66 283 4,11 432 4,53 3,46 369 3,93 415 436 458 472
290 2,65 2392 415 540 464 487 5,08 3,85 4,20 443 458 492 5,13 5,36
300 43 477 455 £as 522 548 571 “ 2,42 458 437 5,25 553 597 6,02
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TABLA 4(b) T

Caiculo de la densidad 20020 a partir de Ia densidad {5/4

Yinas secos fd;': vomprendidsa onbre 0A7 ¥ 1,08
Srades aloohdlicos oo 5 i} 7 a 9 sl 1
Correcciones ¢ ... 0,9 0.8 0.8 a5 a7 0,7 .7
Grados alcohélicos iz 12 34 15 % 17 12
Zorreccionss € ... 0,8 0.5 0.3 a5 9,4 ¢,3 .3
Grudos alcohobicos .. 19 20 23 22 23 24 25
COrrECionss © cvneirr e 0.2 0,1 0.0 0.0 —3,1 -_0 -3
Vinos dulces
Deasidades
1,000 1,020 1046 1,080 1,060 1,100 1200
1%° 0.7 G5 0.4 '8 § 0,0 -—0,2 -—3,3
Grados alcoholi- ¥ 0,6 0.4 9,2 0,0 —o1 -~ 0,3 — 94
€05 eriirrarinnnes 15° 0.3 9,2 0.8 - G2 —0,3 == 0,5 -6
17 0.4 0,1 -_0,1 — 0,3 - 04 — G —_ 3,7
19° 3.2 -1 — 0,3 — 0.5 — 0,6 — 4,8 — 3,90
21° 0.0 — 0,2 — .4 - 3,8 — o7 - 0,5 — 10

TABLA 4} 1V

Calowlo de o densidud 20030 o partir de la densidad 15717

Vino: secos
Grades nleocholcos . ] & ¥ B 2 10 11 2 13 14 15
CorreuCiones & L, o1 G,1 0,} 3,2 4,2 0,2 2,3 0,3 4,4 0,4 1,5
Grados aicohdiicos ... 106 17 18 i9 26 21 22 25 24 5
CorreccionNes © o.ovvveen... 4,8 a,6 0,7 &0 6,8 i0 1,0 1.1 1.2 2
Yinos dulces
Dansidades
1,006 1,020 1,040 i.060 1,080 1,308 1,330
in° 0,2 0,4 0,5 0,7 0.8 1.0 1.1
Tradaos alcohali- 13° 0,3 0.5 0.6 a8 0,9 i1 1,2
o5 .. 15° 0,5 a7 0.8 L0 1,1 1,3 14
i 0,6 0,8 2,9 i1 1,2 14 1.5
10° 0.8 1,6 L1 L3 1,4 1,6 1,7
28 10 1,1 L2 14 1.5 1.7 1.8
TABLA £{bLY
Cdlowio de la mase voldmicd  #80° C fpyd 2 partir de io densidad 1575
Vinos secos
Gradeos alcohdlicos ... 5 [ 7 o ] 10 11 1= 1z 14
CorrecCiones € .o 0,8 1,0 LG 1,0 1,1 i1 1,1 1.2 1,2 132
Zrados alcohdlices ... 16 17 14 18 20 21 2z 23 24
Correcciones € .ocuueee 1.4 1.a 1.5 156 1,7 ] 1,8 1.8 2,2
Vinos dulces
Densidades -
1.0 1,930 1040 1,080 3.080 1,30 1.3zl
10 1.1 1.3 i5 138 2,0
Srados slooholi- i 1.2 1,4 1.6 1,® 2,4
EO5 Lrivinssssacaren 15° iz 18 1.8 2,1 2.2
17 1.4 17 1,8 2.2 2,4
197 1.6 1.¢ 21 2,4 2.4
217 18 2.0 2,2 .3 2,7

Caicnlo de fa masa voldmica o 20° (ppt? a partir de lo densidag 15773

TABLA ¢ib).VI

Vinos scoos fd:v_ cemprendida entrn 2,07 ¢ 1,081
Grados alcohéblicos ..., 5 8 7 B ) n 11 13 13 14 13
Correcciones ¢ ..., 18 19 10 1,8 2,0 2,0 2,3 2,1 2,1 2,2 2,2
Grados alcohélicos | i6 17 18 v 20 21 22 3 24 25
Correcciones € oo, 2,5 2,4 2,4 2,5 2.8 2,7 2,7 2,8 29 3.8
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Vinos dulces -
Pensidades -
1,000 1,020 1,040 1,060 1,060 1,100 1z
1 20 2,2 24 2,8 2,7 29 3t
T 3 13° 2,1 2.3 2.5 27 2.8 3.1 1,2
“§f§§§ dlcoholl 15° 22 2,5 27 2.9 5.0 33 3,4
" 2,3 2,8 28 3.0 31 34 4.5
19 2,5 2.8 3,0 3,2 3, 3.8 3.7
=0« 2.7 2,8 3.1 ER: 34 37 3.8
sta). TITULQ ALCOHOMETRICO 1} Fi volumen del picndmaire se cansidera, con suficienie apro
. . - ximacion, que es numéricamente igual & 1a masa del agna gue
(Métndo picnométrico) llene e picnémetro.
56a).1. Principio Paru calcular esta masa, colocar el picndmetro llenc de ugua

El titulo alcohometrice os igua! al namero de litros de alco-
hol etilico contenidos en 100 1 de vine, medidos ambos voli-
menes & 20°C, y 8o ¢xpress en grados alcchblices volumeétricos,
£on uha precision de 0,1°C.

Se determina por destilacidn simple de lguido alcalinizado
vy medida de ia densidad del destilade por picnometria

sia).2. Malerial v aparaics.

§a).2.1. Aparato de destilacion —Consta de las sigujentes
Lurtes;

5fa).2.1.1. Malraz de destilacién de 1080 ml con rodaje es
meaerilado.

Slar.2.l.2. Columna rectificadora de 20 ¢m de largo.

3{a).2.1.3. Disco metdlico o de amianto con un orificio de
& cm de diametro. '

5ie).2.1.4. Refrigeranle de West de 40 om de longitud, con
circulacidn rapida de agna y dispuesic verticalinente.

5{(s8l.22. Picnémetro.~Como en 4{a).2.), de vidric pyrex.

ff{al.2.3. Tara del pivndmetro.—Recipiente de vidrio del mis-
mo velumen exterior que el picndmetre. Se llena casi por com-
pleto con una sohucién de clorure de sodio, de densidad tal que
e masa de esta tara sea igual & la mass del picnémetro lieno
de un liquide de densidad 1,01. Este recipients se cierra a la
Hama. Su vapacidad exterior debe ser igual a s del picnémetro
lleno, con una aproximacién de 1 mi de difersncia.

Stal.24. Termostato y accesorios, descritos en 4(a).2.

5lal.2.5. Balanza analitica de 0,1 mg ¥ 100 g de carga.

5la)3. Heoctivos.

5{8).3.1. Lechada de cal. Solucién de 120 g de CaO on 1.000
mililitros de agua.

5(a).s, Procedimiento.

Para vinos jévenes o espumoses, eliminar previaments el
gas carbbnice, Agitar 250 ml de vino en tn matraz de 560 mili-
litros previamente siliconado ef interior del matraz por tres
gotas de solucion al 1 por 160, de silicona soluble en agua, ¥
dospués de hien seco, afadir el vina,

5{al4.1. Destilacion —Medir 250 m! de vino en matraz afo-
rado con ouello de 12 mm de didmetro interior como mAximo,
¥ anofar la temperatura.

lntroducir et vino en un matraz de destilacion que contenga
une docena de fragmentos de meteria porasa (piedra pamezi.
Lavar el matraz cuatro veces con 5 mi de agua. Afiadir 10 ml de
1n lechada de cal. La materia colorante del vino debe virar a la
elcalinidad. En ¢l caso de vinos muy #cidos, puede comprobarse
por toques externos el viraje de In fenollialeine. Recoger e}
destilado en ol mismo matraz de 250 mi, conteniendo unos 10 mi-
lilitros de agua pura, en Ia que debe sumergirse el pico del
tubo afilado, prolongacitn del refrigeranie. Destilar por lo me-
nps 200 ml. Después agitar ¥ llenar hasta volumen con 48US,
& la misma temperatura que se midié el vino inicialmente,

S{a)4.2. Tarads dsl picnémeatre vacio.—Poner en un platilic
de la balanzy la tara v en al otro sl picnémetro vacio, limpio y
52L0, ¥ a su lado, las masas necesarias p, para entre ambasg
equilibrar le balanza,

La masa equivalente a la de Ia targ sera:

. Musa del picnémetro + m + p
m = 0,002 V.

r‘r; = masa en g doi aire contenida en el picnémetro vacia.

= volumen en ml dal picnémetro.
80012 g/ml =: masa voltmica del aire,

{1} Lenominacion ednplada rarg el grade alhdlico
In:eraavional gel Vino Q, L ¥, grade alho por la Oticina

en el platillo de la balanza, si p’ es la masa que hay que co-
locar & su iade para eguilibrar la de g tara, la masa m sera:
m = {p—p1l- 00012,

Operar siermpre a 20" exactamenie para realizar o enrase,
utilizande el termestato. §i se opera & 1°, para conocer el vo-
lumen del picndmeiro a 20°, hay aue multiplicar {p — p’) por
un factor F, que da la tabla &(alf para picnémeire del vidrio
pyrex.

Repetir estas operaciones de tara fres veces seguidas. Al
cabo de un afic, volver a comprobar la tara del picnémctro.

Con balanza monoplaio, proceder anélogamente. Primero po-
ner la tara, hacer l leciura correspondiente en la escala de
pesos ¥ después poner ef picndmetre vacie. Awvotar los pesos p
que hay que anadir hasta marcar 12 pesada gue glcanzo la tara.

Tara = piecndmelro + aire + p

5{a}.4.3. Determinacion pichoméirica.—Llenar el picnomctiro
lavado ¥ seco con las precauciones espuestas en 4fal3 con gl
destilado aleoholico s la lemperatura ambiente, llevar después
al termostato, agitar el lquide haciendu girar el picndmetro
poer dos o tres veces, hasta que la temperatura que marca el
termometro del picndmetre sea constanie, Enrasar con el borde
superior del tubo lateral, secar éste, colocarle sobre el tapén
receplor (para pequeitos desbordes) v anotar ja temperatura t®
utilizando una lupe, Secar con el mismo cuidado el exterior
del picnometro y llevarle al platille de la balanza. Equilibrar
la tara del picnémeire colocada on el otro platilio.

sta).5. Cdlculo.

Caleular el titulo sicohométirics expresado en grados alcohaé-
licas volumétricoes.

5{a).5.1. Calculo de la masa volumica apsronte.
pt+m—p
s
volumen del picnémetro a 20°
ft = masa volimica aparente,

masa del airo contenido en el picnémetre vacio.
- diferencia de masa cnire la tara y ¢l picnometro llena con
destilado slcobdlica.

5la).5.2.

Calcular el grado alcoholicq interpacional O. L V. a 2°C
wtilizando la tabla 5{all de musas volimicas a t° corregidas
del ampuje del aire.

Buscar sobre la linea horizontal correspondiente & la cifra
de la parte enterz de la temperatura, t, la cifra de la masa
volumen inmediataments superior a p. El grado alcoh6lice gue
encabeza la columna donde se encuenira ests cifra sera la
parie entera def grade alcohélico & 20° C.

Determinar la masa volumica £ correspondiente a la parte
entera di la temperatura, £, utilizande la diforencia tabuiar e
s¢ loe por debajo de la masa volimicy inmediatamenie supe-
Tior & pr ANtes encontrads, ¥ la cifra decimal t, p = ;o + (dile-
rencig tabular x parte decimal de 1) 10-5,

Hallar la parie decimal del grado alcohblico & 20°, buscando -
en las tablas sobre Ia linea horizental que comienra con fa
cifra de los enterss de la temperaiura, §, la masa volimica I3
que sea inmediatamentas superior a g, ¥ dividiendo la diferen-
cla p'—p por la diferencia tabular que estd s la derecha de
& cifra dz In masa volumion g,

5ta).8. Refarencias,

1. Recueil des Méthodes Inicrnativnales d'Analyse des Vins.
O, I, V., A2 1-25, 1989,
2. P. Jaulmes, S. Brun: .Tables de correspondance entre les

o 3
[

Calculo de grade alcoheméirico.

diverses tables alcoométriques-. Société Pharmacie Mont-
petlier. 26: 2, 111-141. 1886.



TABTA =tal]

Masus volumicas aparentes de mezclas hidroaleohélicas (picndmetro

Pyrex}

Tempa-
raiuras

GRADOS ALCOHOQLICOS
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Masgs volumicas
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PALTENE PALIL Y
St e ne e Tu-ad nisiralive inteipuesio contra este De.
s lamonto por el Aurelio Asuirre ¥ oiros. 18321 Organ de 30 de junio de 1877 por la gue se concede o]
o e la Birsccion General del frabuajo por la titndo- Licencia de Agencia de Viajes rof giupo «As a
gue 96 homologa con ol nimero 122 e} sdaptadeor fe- «Jumbo Tours, $. A, ] 1652
ciel. ipo masearilia, moedelo «Manfer. nainere 4, para Rewsiucion de Ja Subsecretatria de Turisoio por iz gue
uni jitire, fabrizado y pecsoniedo pop o Empress «An- se convorsn becas para estudiantss ospanolts gue
tonnic Nicolaa Camps., Manofadiuea de Material de cursen cnsedanzas furiskicas en las Eacuclas de Tu-
*r tene, e Horoelonn, como elemento de pro- risiwe o de Hodeleria, BEGEY
foeciin personal de as viss respirEtorias, iy .
Restlucion do iy Delegacion General del Iastilute Ma- AMINISTERIO DE TRANSPORTES ¥ UOMUNICACIONES
cignul de Preovision en el cencurse libre de méritos
pura provest en propiedad piszas de Facultativos Resolucion dr fa Direccion General de Transpusics Te-
ep?nlfz:;-?-w‘} -E'E"‘féf}n?"“-‘tmm «Cuming de Suhliagur, du 5480 reestres por 1o que s anungian conoursos para la con-
Resciucién de la Lielegacion General det Instifute Na- Ce“?“ c?.” lus soLvicios ,.p“b!rtms m‘“,“'l'f:cﬂ;?a‘h trans 5
cinnal de Previsidn en el copcurso Hhre de roéritos porie Qe Vitjeres por CArTeiera quu seoosan. pr
pava provesr en propiedad plazas de Facullativos . Crmr
on la Hesidencia Sanit!ar;a wS:a}i} Juan ge la Cruzs, da ADMINISTRACON LOCAL
Uheda {(Jaenk. 184HH . . . L .
Besclucion de la Delegucion Gemeral del Instituto Na- Resolucion de la Diputhcion Proviacial de Cérdoba por
cienal de Previsién e £l goncurso libre de meriios, la gue se rectifica el conturso para proveer la pla .
para proveer en propiedad plazas de Facultativos en ze de Recaurtador do Uributos de la zona de Cabra. 16504
ja Residencia Sanitaria =0Onésimo Redopdos, de Resulucion da lg Dipuracion Provincial do Cérdoba por
VaHadolid, ! 16490 la gue ze rociificg o] coneurse para provest an pro-
Cnrreceion do errores de ta Resolucion de la Thirec piedad la zona de Pufarroyaa-Fueblonueve. 165065
cidn General de Servicios Socinles por la que s Resolucidn de la eD:puta«:nﬁm Provincial de Cordoba por
hace publica la relacién de aspirantes aprobasdoes en fx gne se fifn lecha para el levanlamiento de actas -
ias oposiciones restringidas para la provision de previas a la ncu_-,:t:_wmn_e’ie las fllm:las que si ol 16374
90 plazas el Cuerpo de Fjecutivos (Lscala de Ad- Resclucion do la Diputacién Provineial dv Tarragona
ministracien) det Servicio de Bocuperucion y Rehabd referente a conNUYSO-0pOSiciOn para cubrir en pro-
litacion de Minusvalidos Fisicos v Priguicos. 183506 %g.\:]ad una ol de Ingeniero adjunto de Vias vy P
s, B4
MINIETERIO DE COMERCIO ¥ TURISMO Resoluclon de: Avuntamiento de Laredo por in gue se
anruncia of i{n para proveer en uropiedad una
Ciden de 21 de jelio de 1877 sobre fijacion de! derccho eclara dee Tworimco duxiliar, 16355
atusio vartable pare la hmporlaciin de pro- Besplucion del Avuniamicito de Santandsc 3o la que
stidos a esfe régimen. 15484 seoanulan las convocatorius para proven: of prapias
I ae ielie de 1977 sobrae fi;acion del derecha dad plazas de Delineantes de Arquituriura v Vieli-
regilador para la importacidn do prodoctes aometi dad mediantn (onvorse-opesicién ke, ]
dus o esle réehmen. 1651H5 B-ooiuedén oo Oreann de Gestida -de os Servicies
Hospitakuric: de la Diputacon Provincial de Ledn
MINISTERIQ DE COMERCIO por la que st CONvVOoCE COTUUrss para li plovisidn de
Correccion de errores de la Orden de 1 de sbril de ?:Eirg]gﬁﬁa de Jefe Clinico para 2! Servicio de Neu- o
137 por la que se amplia ef régimen da trifico de cwuga o s ) TR &
perfeccionamicnio geolive autorizade a «Compafiia Es- Hes_n}?czqn del Orguano de Gestion de Jos Sm'“r\'mj Hos-
pafiols dp Petroleos. S. A. (CEPSA), por Orden de p;ta.ano; do.}s f_):putaclon Provincial de -39(?!1 jalele
2 do diciernbre de 1875 en el sentide de incluir nue- I# que se convOca CONCUTSO para ,la !prfBV!sgqn ga
vos producios de CXporiscion. 18322 33:0°) _pla_za de Jefe de Servicip para e! Servicie de a
Amaronua Patologica. . 16306
MINISTFPRIO DE INFORMACION Y FURISMO Rasolucion de! Organo de Gestibn de los Servicios Hos-
pitaiarios da Ia Diputacién Provingial de Ledn por
Orden de 13 e fueio de 1077 por la que se concedy al la gue s¢ convoca concurso para la provisién de una
titubi-licencin de Agoncia de Viajes del grupe «A» @ plaza de Jofe de Scrvicle para el Servicle de Of-
Viajes San Jorge. 5, A 16522 talmologia. 16308

. 1. Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO

Méitodas Oficiales de Andlisis de Aceites y Grusas,
 Coreales y Derjvados, Producios Ldctens v Produc-
“hiiS fos Derivados de la Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de 1877, {(Continuacion.)

16116

{Continua

by, IITULO ALCOHOMETRICO

{Método arcoméirica)
5ib}.1. Principio.
Comn #i 5{a¥ 1.
Aibr2. Material v aparatos,

5ibl21.
Gl u
Bl 2 i,
BibY 2 s

SipkE LS,

Aparatos de destilicion —~Coms en 3iab2 1.
Aparatns pars arcometra,
aAliohémetra,
' netro,
greboun,

5ib) .2 Ragctivos

Come en 3(al.3.

5(h).4. Procedimicvnio.

Las genoeralidades curao ean 5lal 4,

5(b).4.1. Destitacion.—Como en 5las 4.1,

s5ihl.12. Determinacion areomstrics. —Como en 4(b13, tenion-

do en cuenta gue se viiliza destiinde on vez ds vine, ¥ que el
tzllo del areénmctre viens graduado en grados alcohdlicos apa-
rentes. Hacer al menos tres lecturas d2] grado alcchélico aparsi.
to, sirviendose &1 as preciso de una lupa.

sthis, Cdiculo.

Calculur et grado alcohdlico internacional O, L V. a 20°C,
uiilizando la tably 5(b)I, afadiendo o restendo sl grade alco-
hatico aparente a 1 la correccion correspondients.

5ib}.6. Relerencias.

1. Becuszil des Méthodes Internationales 3 Analyse des

0. LV, AR 123, 1869,
2 P Jauw: Brun;

dui.

petiior,

Vins,

<Tubles de ctwrr:ped - oentia 1o
; Toomfiriquess, Sowdls Pharmacie Mont-
Ui 2, 111-148, 1068,

nt



TARLA =it ]

Correceiones a efectucer sobre el grado aleahdlico tooronte pitrg corvregie ke aecion e It temperatura

l Craupe tbecdihoos wpaienles
Temprraturas :
3 t o 3 4 5 & T A i 1 1 12 13 4 15 16 i
]
100 CooBd 0,87 0,88 0,52 0,96 1.G1 1,068 1,16 1,24 134 144 1,58 1,73 1,88 2,08 2,24 2,43 2,63
i i
i1° ! 0,80 4,81 0,83 0,88 0,96 .86 101 1.08 1,30 RN 1.54 1,46 1,59 113 1.84 304 321 2,38
32¢ ' .74 0,1 9,78 .50 {1,584 (. Be NS4 A 1. B £A3 1.3z 143 1,53 1.68 1,82 1,87 2,13
3* 0,87 0,89 2,70 [V i) 6,78 1,80 .1 {140 11,45 1.6 1,10 1,i8 1,28 - 1,38 1,48 1.60 132 1.85
14° 2 N85 0,81 0,62 0,85 03,68 0,01 0,75 0,74 0},BD 1,80 . 0,96 1,03 111 1,19 1,28 1,39 1,49 1,58
<)
. : -
157 i = 053 0,52 0,54 0,58 3,55 Q.61 0,64 0.6 o 0,77 0,62 0,87 0,94 1,01 1.09 1,17 1,268 1,34
: o
jac 3,498 0,43 0,43 OAB is,14 [TH 1,51 [T R 0k 0,6 7L 0,3 0,82 Q.64 ;94 10 108
17 0,44 0,71 08 0,15 FIRY: £, 641 (R AR 0,51 13,58 1,58 8,63 0,67 o, 0,76 0,81
18° 0,21 0,4 0,24 0,9 o, Ui 0,24 [TY K] G, i1, 5t Cd2 - (0,45 8,47 11,60 0,53
19" 0,11 012 a,12 Q,13 0,43 [N 0.l 015 N4 0,17 0,15 021 0,25 0},:34 1,28 0,28
20¢
21° 0,13 0,1 0,1z i1, 14 AL 173 G153 T (R t14 1 N 0,21 0,23 0,29 6.6 0.8
a2 0,86 0,57 0,26 0,28 [T 0,30 [E T t. " Wi 50 ] 0,14 0,46 U,48 0,51 0,54
23° 0.41 0,42 0,43 [,44 0.15 G,.4¢ 040 .53 : 10,541 (B0 [0 0,87 0,7t b, 74 0,74 0,52
24° 0,56 10,5¢ (1,3 0.50 0 CEl (h 64 LY 0,7 o o 0Bl 11,65 i B ¢,94 0,99 1.4 1,04
o
25 : 0,71 0,72 0.in 0,0 Lfin [ | PR w b Ui 1620 1,Gs 132 1.1y 1,14 1,42 1,380
26" = 088 084 0,491 0.83 .96 1,00 1 10 1.11 L 1.2 1,46 143 1.51 1.57 1,65
2 1.05 1,04 1.1 114 1.1 120 1 bl VAG 153 H Y A 1,45 1.8h 1,9
28° 1,22 t 25 .24 1,30 1.k 141 LEs 1.5 1.¢E 125 .92 200 20 2,2
29+ 1,40 144 145 1.5 158 184 1,71 Foiv jeiels! 2.8 2,17 228 2,29 2,5
a0* 1.5% kA L.ai T 177 L [ R N 200 ERE 2 L 2,55 XN 2,0
A
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TARLA Ak T
Cerreveriges a4 ¢foctear s00re of grodoe ultoholico aoarente nars coreedie oo acritn de g temperatura

Langporaiog as e ——— - -
13 11t 15 ¥ 17 13 19 20 a1 Es = 4 5 18 27 28 29 i
10° 1,85 2,06 2,24 2,43 2,63 284 3,01 3,18 526 3,44 3,58 3,70 3,82 3,93 4,04 4,14 4,24 4,33
s 1,73 1,88 2,04 3,21 2,58 2,54 271 2,34 3,21 3,32 3,42 3,52 3,61 3,60 3,78 3,58
1z° 1,55 1,84 1,62 1,57 2,13 2,87 2,40 2,31 2,84 2,93 3,02 3,10 3.18 1,25 3,32 3,39
1a° 1,38 1,48 1,60 1,12 1,85 1,89 2,11 22U 247 257 264 271 2,78 2,84 2,89 2,94
14¢ i 1,18 L.28 198 L4 A58 1.1 L.81 1,83 2,11 1,19 2,95 2,30 2,36 2,42 2,47 2,52
B % 1,01 1.0 1,17 1,20 1,44 141 1.51 1,584 164 175 1.77 1.62 1,87 1,91 1,98 241 2,05 2,09
ul
18° 8% i U2 1,01 1t 115 1,20 1,28 1,01 1,348 1,40 1,43 1,48 1,53 1,56 1,59 1,82 1,64
1 287 u,B¥ 0,71 0,76 1,1 3,535 3,50 0,55 SBY ERIE 1,06 1.0% 1,12 1,15 117 1,19 1,21 1,23
gy g% o4 0,45 0,47 3,50 e .5 .60 LB U85 0,68 0,70 3T 0.75 0,78 6,77 0,78 81 0,82
1s° il 0,23 0,24 0,70 0,28 0,%5 0,30 4,31 S 0,43 o 0.35 0,38 0,37 0.8 0,40 a,41 042
200
21¢ 021 0,83 (34 0,26 020 Jyd 2,31 3,32 0,53 0,34 0,35 , 34 0,37 0,38 0,42 0,39 1,36 0,40
aae 0,44 0,41 C42 0,451 0,54 0,87 0,60 X< 1,65 b,6¢ 0,50 0,71 0,73 0,74 0,16 0.78 3,79 0,81
23 . 0,57 9,71 U, Tt f,74 0,94 9,85 0,00 0,81 €48 1,08 1,55 106 1,08 111 1,14 1,18 1,14 1,25
29° _ 0,64 1,94 0,54 1,04 1,69 1,14 1,21 1,27 13t 15 - 1 1,42 1,48 1,50 1,53 1.56 1,58 1,60
@ y :
25¢ ﬁ 1,12 1,18 1,24 1,32 1,38 1,44 1,51 1,80 1,85 1,88 1,22 1,76 1,81 1,86 1,80 1,04 1,87 2,00
0 .
28° 'E‘:J 1,36 1,43 1,51 157 1.85 1,73 1.8 1,80 1,97 2,08 7,08 2,12 2,18 2,23 2.28 2.4 2,35 3,39
270 1,60 1,68 1,76 1,85 1,93 2,02 2,12 220 3,30 e 242 2,47 4,53 2,59 2,64 =2, 76 2794 . 278
28° 1,583 i52 2,02 2,11 2,91 31 2,47 2,54 2,41 4,70 2,75 2,83 4,90 2,96 3,02 3.07 3,12 3,16
20° 2,08 2,17 2,28 2,39 2,50 2,62 2,73 2,85 2,90 1,06 311 3,18 3,25 3,32 4,39 3,45 3,51 4,58
30 2,33 3,45 2,55 267 2,19 2,81 3,04 3,18 3,28 3,38 .45 3,34 3,61 3,69 5,76 3,85 1,89 3,85
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e EXTRACTO SECO TOIAL 5232 Calocular In densidad 20 3 12 residue sin aloohol se-
6.1 Principio. cun  Farmula de Tabarié:

El extracto sscu total o materias secas totales e: i con-
junto de todas las sustanciss que, en condicisnezs fisiwas deter-

minadas, no se volatilizan, Esias condicionss iisiras deben fi- : “3" =
Paa = -

jarse de tal manera gue ias sustanciss componsotes de este ex-
traclo sulran ¢l minimo de alteracion,

El exlracio seco toimi se cwiculs jndirectamentie conocicndo
o densidad del seesiduo sin slovhols, que ey =i vino cuyo ul-
vohe! ha sido evaporads v daspué: se ha restaningide of volumen
primitive por adicién de sgua.

6.2. Procedimiento.

Lievar el residun de la destilacion del wlcohol doel ving isin
previn neuntrelizacidn) al matraz en donde e midio vl vino.
Luvar el matraz en donde se destilo et vine con varias porcio-
nes de agua, ¥ Denar con estas aguas nasta volumen, el matraz
con el regiduo de iz destilacidn, a la mizma temperatura g la
aue se enresd el vine, Mezclar bien, verier en una probeia ¥
determinar la densidad como en 4(al,

6.3. Caiculo.

Cricular el extracto seéo expresade en gl a partir de la
dunszided del rezidue sin aigehol utilizans ke table 6.1

de=dv —da +1
20- 20 del residug sin alcohed,
dul vipo a 20°
; : a =¥ de dn mewciy bidroalechMica doel mismo gra-
o gue el yino,

d. = lemsidad
= donsidad

63 Calcular ia denzidad det residus sin alcchol a partir
de Jan mazss volimicas.

dy = 10018 g, — o) + 1

- aen voltmica del vipo a 209,
fiasa vollimica w 200 de la mezcta hidroalcoholica del misme
grado que el ving,

Para valores de p, menores a 105 puede tomarse | en vegz
de 10038,

6.4,

Ei estracto seco =e expresa por ia cantidad de sacarosa que,
disusita en agua hasta 1 1 da una solucidn de la roisme den.
sidad que el residuc sin sicohol, En ls tabda 8.0 ge encuzuira
ia equivaeiencia de esta densidad, en ‘extracto, exprisada on
RO,

P

Chservaciones.

85 Referencio, _
1. Hecueil des Methodes [nternationales d Analyse des Viis,

6.3.1, Determinar Ja densidad del residun sin akohol come |
o 8.2, ; Q1 Y. A3 t-6 1989,
TABLA 8.1
Contenido en extracto seco (g’
. Terier dscirnai de i densidoad
Densidad con - — . -
dos Jecimales | . i )
' © * 1 i . 2 i 4 l 5 [ 1 i | 8 i @
Gramos de extracto poe it
1,00 3] 2,6 5,1 1.0 10.3 i2. 8 15,4 180 0.8 23,2
1,01 25,8 28,4 31,0 43,6 38,2 8.8 415 339 46,3 48,1
02 LT 54,3 58,9 53,8 821 8.7 87,3 89,8 72,5 75,1
1,03 i 80,3 22.8 85,5 83,1 8,7 3,3 85,9 98,5 101,1
1,04 03,7 108, 105,8 11,6 114,2 118,8 119.4 122.0 124,6 1272
1,05 129.8 132.4 i35,0 131,68 140,45 1428 145.5 1481 130,7 153,3
1,08 155,58 158,86 isl.2 163,8 168,4 68,0 171,68 174,3 178,9 179.5
1,07 182.¥ 1245 187.4 180,0 182,68 2] 3187,8 200,5 2031 205,8
1.08 208,4 211,0 213,48 214,2 218,86 221,5 224,1 226,58 22%.4 232,0
1,09 14,7 ot 234, 42,5 245,2 247.8 2554 253,1 2557 258,4
1,10 61,0 263.8 264,3 268,.0 2715 74,2 276.8 278,85 282,} 28348
1,11 287 .4 280,0 202,7 295,83 268.0 aoa.8 3E,3 205,09 308,68 11,2
1,12 3158 318,5 318,2 3218 324,85 327,1 329.8 332,4 336,1 37,8
1,13 40,4 243,0 45,7 348,23 351,0 35337 358,32 359,0 361.8 364,23
1,14 385,89 386,6 72,3 375,0 370 3843 v 85,6 388,83 300,98
1,15 393,8 388,2 399,68 4018 404.3 408,89 405,86 412,3 415,0 317.6
1,18 420,% 4250 4287 428,3 43L,0 13,7 436 4 439,90 4417 444,4
117 4471 418 52,4 455,2 457.8 480,5 4832 465,% 468, 6 47L,3
1,18 473,98 £76.8 4782 182,10 484,7 1374 490,1 492,86 4555 185,2
1,18 5008 8035 2068,2 5089 5iL.8 5143 517.0 518,7 5224 525,
120 —_ — — —_ - —_ - —_
TABLA INTFRTUALAR Ttal. ALUCARYS REDUCTORES
L Cemewesoen L oL mmmmeem s ot = {iDrdecacidn plimbica) {(Provisional
47 decimed Extract, gl D1 Principio .
de la densidad
Eliminacion previa de todas las materins reductoras distintas
3 o8 4 ios 3zf:cares por defecacion con acetato neutm‘ dg'plomo, ¥
n 0’5 vaioricion bgsada enr la accion re.dut;&gra aobre solumon Lupro:
3 G:S alealina. Aplicable 4 vinos blaneoos ¥ tintos de color ne muy ino-
4 10 e,
2 1,3° 7ia).2. Materinl ¥ aparatos. )
7 ::g 7@¥2.1. Erlenmoyer de 200 ml con refrigerante de reflujo.
8 2.1 7(a}.2.2. Filtro de vidrio G. con capa fina de amianio de
o 2.3 fibra fina y lavade con agun hirviende.
7(aj 2.3. Kitasatos de 500 ml con frasco de seguridad inter-

muodio,
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Tfuba, Raoclivos,

7{al.3.t. Seolucion de acetato neuireo de plamo taproximada-
mente sutiiradal. Ahadir a 250 g de acetato neutro de plomo agua
caliente hasta 0,3 1 ¥ agitar haste disolucién completa,

7la).3.2. Solucion de NaOH, N,
7iaj 3.2. Carbonafo de calcio.
Z7ial.3.4. Solucién cuprica A. Mezclar 40 g ds sulfato de cobre

puro Cus0, 5B, O con 2 ml de 4cide sulfdrice puroe y anadir
g hasta 11

Tinlas Solucion tartrico alvalina B, Mozciar 200 g de tartra-
to sodico-potasice {sal de Seignette) KNaCH Oy - 4H.O con 150 g
de hidroxido sédico pure v afadir agua hasta 1 L

7int3.8. Sulucion férrica C. Mezciar 50 g de sulfato férrico
purv von 20 g de icide sulfurice pure v afiadir agua hasta 1000
miitliteos, Comprohar esta solicion ponivntio en un vase de vi-
dric 30 ml de solucidn C, 100 mi do agua destilada y una gota
de ortofenantrolina ferresa. La coloracién amerillo-verdosa de
este mnezels debo virar 8 verde puro con una sola gota de per-
manganate 8.1 N. En caso contraris, afiadir permangansato 6,1 N
& Ia solucion hasta conseguir el viraje descrito. (eneralments
as necesario adadir 1-3 ml de MnOXK 0,10 N por 1 de solucidn C.

Tiub2.7. Solucidn de pricfenantrolina forrosa, Mezclar 0,685 g
de sulfalo ferrose, 100 ml de agua ¥ 1.485 g de oriefenantrolina.

7ial.i8. Solucién 0,1 N de permanganato potasico. Disolver
4,16 g de permanganate petasico puro en agua hasta 1 1, Com-
probar asta solucion por valoracion con una sclucian de oxalato
studivn. ’

Fiar 4. Pronediniento.

Tlal 41, Vinos secos.- Lievar 199 ml de ving a un matraz
aforade de 125 ml, afadir (V-0.5) m? de solucion de NaOH N,
stendo V el volumen de solucidon N/10 utitizada para valorar Ya
acidez lola] de 10 ml de vino, coino en 20.4. Ahadir agitando & m!
de solucidn saturada de acetato de plomo y 1 g de carbonato de
cileie, agitar varigs veces y duejar sedimontar por lo menos
15 minutos, enrasar con agos destilada, afadir 0,6 mi mas de
agua y fithvar.

7{al 4.2, Vines dulces.—En un matraz zforado de 160 mi co-
locar un voiumen de vino variable scgin su rigueza en aziicar.
Para vinos dulces con masa volimmica comprendida entre 1,005
¥ 1,038, tornar 20 ml de liguido a analizar diluido al 20 por 160.
Para vines abocados con masa velionuon vntre 0,997 ¥ 1,008, tomar
26 mi de vino no dilnide.

Ahladir 0,5 g de carbonate de cal, unos 60 ml de sgua y can-
tidad (0,5-2,0 ml de solucidn saturads de acetato de plono hasta
el limite del eniurbiamicnto, agitar v dejar reposar durante 13
minutes por 1o menos, agiwsndo de cuasnds en cuande, Enrasar,
anadir ¢.2 mt mas de agua ¥ filar, '

i ml del filtrade corresponde a 4.5 mil de vine dulce y 0,20
mililitros de vine abhocado. ’

En ¢l vilenmeyer de 3600 ml, poaer 25 m de solucidn cipri-
ca A, 2 ml de solucion tartrato-alcaling B, 20 ml de seolucioo
arucarada contoniendo de 10 a 100 fug de asicar reductor. Hacer
hervie con rofluje (o con la boca del matraz tapada con un
pequenie sinbudol durante 3 minuics, snfrisr iamedialamente
bajo une corricnic de agud hasta refrigeracién completa, dejar
posar o Oxide cuprose linclinando ol erhenmeyer en un crista-
lizador con algodon y descansandoe ef cuello en el bordel, filtrar
despues por el filtro Gy con la cipa de amiants, ayudando la fil-
iraciem con 1a trompa de vacio, Tener la precaucion de gue, en
jo pusible, haya una capa de liguido sobre el precipitado adhe-
rido @l funda, tanto #n el filire como en e} erlenmeyer, parg evi-
tar gue sa nxide. Lavar el precipitado del arienmeyer con agua
destilada hirviende y verter en el filMtro, repitiendo tres veces la
operacion, agiiar cada vez con preceucion de operar ragidamen-
te para no dejar al descubierto ¢l precipitado de éxido cuproso.
Combiar do Kitssato v proceder o s disslucian dob dside cupre-
so, afiadiendo primere &t erlenmever unes i ml de solucidn C
de sulfato ferrico, que disaclve rapidamentic el precipitado y ver-
ter la solucion en ol filiro, Disolver el precipitado que gueda en
et filiro, apitands con varilla de vidrie pars facilitar la disoiu-
cidn. Repetir tres veces estas ediciones y lavar erlenmeyer y fii-
tre cinceo vecss con unos 20 ml do agua fria cada vez.

Valorar el sulfuto ferrose formado, quo so encusnira sn el
liguido dnl Ritasato, ¢on solucién 0,1 N de permangsnatic po-
tazico, aiadiende previamente una gotz de solucién de ortofe-
nantroting forrgsa. Dar por terminada la valoracion cuando el
color pas: de verde.naranjs a verde franco,

7{ats. Caleulo.

La cantidad de azicar contenida en la solucion amecsrada
utilizada sc obtiene en la tabla Tlalll.

7€a}.6. Heferencias,

1. Recueil des Méthodes Internationales d'Analyze des WVins.
0.1 V. A4, 510, 1089,
2. Jauimes, P. «Analyse des vinss, pags. 170.171, 1851,

TABLA 7(a3 1
KMp0y, Avucar FMuG, Azoar
[T ipvertida Niio invectida
ml mi mk mg
4,0 13,4 16,41 53.5
4,2 15.0 16,2 54,2
4.4 13.0 16,4 55,0
4,6 4.3 8.8 55,7
4.2 13,8 16,8 58,4
5,8 15,5 17,0 57.2
5,2 16,2 17,2 57.9
5,4 14,8 174 58,7
5.8 17,6 7.8 53,4
5,8 in,1 17,8 60,1
LR 18,8 o 61O
6,2 19.4 18,2 81.6
6.4 2.1 18,4 82,4
8,8 20,7 13,6 63,2
6,8 21,4 18,2 a4,0
7,4 22,0 18,0 64,8
7.2 22,7 19,2 65,4
7.4 23,4 19,4 €6,2
7.6 24,1 19,8 87,1
7.8 .7 19,8 B7.8
B,0 23.3 20,0 88,7
8.2 26,1 20.2 68,3
8.4 26,8 20.4 9.1
8,6 27.5 20,6 k{vx']
2.8 28,1 20,8 TLB
2.9 28,8 21,0 72,4
9,2 28,5 21,2 73,2
9,4 A1 21,4 71,1
9,6 20.8 3 ) 4.8
8.4 3.5 21.8 6.6
130 32,2 220 76,4
10,2 3.9 a2 7.2
10,4 33,6 224 8.0
10,6 4.3 22,6 8.7
10,8 35,0 228 78,5
11,0 95,6 : 23,0 80.3
11,2 36,4 23,2 81,1
11,4 37.0 234 81,9
11,6 37T 23,8 82,7
11,8 3E.4 23,8 2,0
12,0 39,1 24,0 84,4
122 38,7 24,2 a5,2
12,4 40,3 24,4 B5.0
12.8 1,2 . 24,6 56,7
12,8 420 24 B B7.5
13.0 48§ 25,0 82,4
13,2 43,2 25,2 89,2
13,4 44,1 25.4 80,0
13,8 44,7 25,6 80,9
13,8 43,5 25,8 81,6
4.0 46.3 56,0 825
14,2 47,0 28,2 83.5
14,4 47,8 26,4 1,1
14,6 AH,4 26,6 880
14,8 43§ 26,8 ' 45,8
15,0 40,0 27,6 48,6
15,2 50,5 27,6 27,3
t5,4 51,3 27,4 ag.2
5,6 32,1 -r 8.1
15,8 52,7 27,8 an,a
TihY, AAUTARES BEVHICTONLLS
{Defrension morclrical (Provisionall
7ibi 1. Principio.

Elminacioa provia de todas las maicrias reducioras distintas
de los azdcares por defecacién con scciato e mercurie, ¥ valo-
racidn por ls accicén reductors de los azlicares schre ks solucion
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cuprn-alcalina, Aplicable a vinos jévenes, de color intenso v ri
¢05 en azucar, 0 cuando se va a realizar una valoracion pelari-
meétrica, Este méiodo proporciona la menor pirdida de arcures
reductores,

T(bre. Material ¥ uparaios.

7(by.2.1. Aparato generador de woido sulfhideico. Tilirar el
gas producido por la accién del dcide clorhidrico diluide sobeo
vl sutfurn de hierrp por peso a traves de lana de vidrio ¥ vads
en un frasco lavaedor con agua.

7ih1.2.2. Dispositive para eliminar el exceso de acide zulfhi-
drico. Elbminar ¢l acido sulfhidrico en éexceso después de la pro-
cipitacion del exceso de mercuria, mediants aspiracien couecls-
da al fubo latrral de un Kitasato, en e] que se encuentra el
liguido a tratar. Tapar el matraz con un Apén alravesado por
uil tubo gue se sumerge en el Hauido. Humedecor sl aire 2s-
pirado gue entra en ol tuho por barbotze en un malraz 42 un
litro lleno hastu la mitad de agua.

7ib1.3. Reactiveos.

7(b) 3.1 Solucion merclirica. Mezclur 240 g Jdi Gaido de mer-
curio con 240 ml de acido scétice pure y afadiv agua hasta 1 L
Horyir hasta disolucion complets, enfriar v afadir agua hasta
un litre.,

7ib1.3 2. Selucion de NaOH, aproximadamonte 4 N, Esta so-
lucion dehe poder neutralizar exaclamente un volumen igusl al
suvp, de la solucidm de mercurio en presencia de fenoiftaleing.
So¢ debe comprobar esta correspondencia antes de sy ewnplea, sh
particular si se observa un depdsito #n Ja solucisn mercirica v
si as necesario diluir la selucidn sodica.

7(B).3.58 Palvo do Zn. Para elininur <] exveso de mrercurio.

7hi.3 (4, 5, 6 Ty 8). Comn 7lala 4, B, B, 7 y 8},

Ti{ble. Procedimiento.

7(bl 4.1, Vinos secos ¥ dulces, sn los que se propone detey-
minar ol azdicar y la desviacidn polarimétrica. Colorar 100 mli
de vineo en una capsala de 10-12 cm de diametro v adicionar
V0,51 ml ds NaOH N, siendo V el volunmien de NaDH N/10
cmpleado pars valorar la acidez total de 10 mi de ving, como
en 204, Evapcorar en basic de agus hirviendo cca corviente de
aire caliente sobre la superficie del liquido, hasta reducir el vo-
lhamon a 50 ml, aproximadamente. Liever a4 un matraz de 100 ml,
favar tres veces 1a capsula con agua, anadir 5 mi de solucion
mergdrica vy, agitandeo, § ml de sélutidn de hidrdxido de sodio
que s corresponde, velumen a volumen, con la mercurica {so-
incién de NaOH sprozimudamente ¢ N), deiar reaccionar 5. mi-
nutes por lo menos; anadir 2 ml de solucidén de acetato de mer-
Curic ¥ enrasar a 100 ml. Filtrar v recoger ol filiradoe en oun
Hitasato de 500 ml.

Trutar el {filirado con una corrienie de dcido sulfhidrico para
precipitar al mercurio en forma de sulfure negio {este tratamien-
to pusde detenerse cuande el precipitudo tome color negrol.
Despusds se hace barbotar aire {previamente saturade de vaper
de agua) a traves del liquide, hasta que haya perdido todo su
olor a sulthidrico (5-10 minutes) ¥ se filtra. Un ml del filtrado
corresponde a 1 ml de vino. Este Hguide se emplea sin dilucion
cuando se traia de vino seco o con unos 5 g/1 dec azdcar.

Con vine mas rico en 82Ucar conviene diluir despucds del
exdmen polariméirice ¥ antes del analisis guimico.

7(b}4.2. Vinos secos y dulces en los que solamente se va a
realizar el andlisis del azlGcar por e} métoda quimico y no por
polarografia. Tomar 20 ml de vine sin diluir o diluido segin nor-
ma anterior, afiadir 20 ml de agus y 1 ml de selucién de acetaio
de mercurio vy afadir, agitando, 1 ml de la solucién s6dicu.

Dejar actuar 5 minutes por o menos, afdadir 1 ml de solucion
mercuriea, enrasar con agua y fillrar, Tratas- con scido sulfhi-
drico ¥ aire hiniedo barbotando en Ia forma antes expuesta, y
filtrar. Continuar cemo en 7(a)4 después de la defecacion.

7ib).5. Observaciones,

En los analisis de azicar por ¢f mélodo quimico, para vinos
IO MUy ricos en azucar, en vez de eliminar el exceso de mercu-
rio por el 4ctdo sulfhidrico, es més practice eiiminsrle mediante
1a adicidén del polve de cing, de la siguiente forma: Afadir 1 g
de polvo de Zn al liguido filtrado, agitar duvanle 2 Loras de
cusnde sn cuandon. y filirar.

7{h).B. Refarenoigs.

1. Recusil des Mcethodes Internalionales d’Analvse des Vins
0. 1. V. A4, 4-8. 1089,

2. Jauimes, P. «Analyse des vins-, pag. 176, 1951,

23 julio 1977

g GEH FROL
8.1, Principio.

El ghicerol separado del vino, previa defecacion, por cxtrac-
citn con acolona, se oxida con acvido periddico s furmakdehido,
La reacvion celoresda del formaldohide com e Moroglucina per-
mite ] determinarion cspectrofotnmatrica a 480 nm. La presen-
cia de sorbitol y de meniiol sen causa de ervor en la deteentina-
cign de] glicerat,

w2 Maiorial v aparalus.

S0 Aparaio de destitacion. Compueste de las siguienics
partes:

1211 Matrar esférico do 506 ml.

8.2.1.2, Celumna rectificadora

8.2.1.3. Columna Widimer con camisa de aislamiento.

9214 Termamciry con escala de 0119 G,

A.2.1.5 Relrigeranin.

922  Frascos. con tapon esmerilads de 1y do 60 ml

425 Matraz alcrado de 50 ml

8.2,4. Matraz aforado de 200 ml .

#.2.5. Auolruces con tapon esmerilede do 80 gl

826 Malraces aforados do 100 mi.

#27. Hitasuio o recipiente para vacio de 250 mt.

g.2.6. Filivo de porosidad naniero 4,

K.2.9. Filiros dae papel Schleicher ef Schuall 1574 de 125 cm e

diantetre o simdlar,
2210, FEuspeocireafotameira con cubetas de boom de
erior.

O8G0 (E-

8.3 Rreactivos.

4.3.1, Ridrdxide de bario pnre no pulvarizado.

432 Areng lavadsa.

B33 Acetons desiilada,

&34, Solurign 1 N de hidrixido de sedio,

B.3.5. Piedra nemez.

8368 Sohidon 1 N de dcido sulfarico,

#a7. Solucian 0,05 M de acido peridgdico. En un mialraz afo-
rado de 1 1, introtucir 155 g de poviedate de potasiec K10, v

aproximadamentn unos 800 4 850 md de wgua destilada. St la sa‘
witliznda cs B HAO, w0 pesan 15,2 g, Afadir en seguida 35 ml
de acidn sultcrice pura v calentor muy Hgeramente en bato Je
agua hasta disolucion completa. Fririar a Ja temperalura ordi-
nariz v llenar hasta volumen.

7.3.8. Bulucion de floroglucina 6,2 por 180, Esta solucion debe
ser renovado cada 15 dias,

g8 Sotucton madve de gheernl DHlur unoss 20 mil de gii-
corel bidestifada a 1060 m). Drterminar despiiés la (oncentracion
eyarta de esia solucion madiendo co indice de refraccion, v des-
pués, por diluviones cgnveniontes v osucesivas, llevay au colges.
lrucidn & 0,1 g por L

B4. Provedimmicntno.
Extraer los polioles v valurar =] glicerol

8.4.). Separacion de policles —=inteoducir en un mairaz de
e ml de tapon csmerilado, 5 g de hidroxido de bario no pul-
verizado, 5 g de wrens lavada y 10 mi de vino, que ue deoja
deslizar por la pared daf matran,

Si el vino contiens mas de 120 g de azdcar por litro, s opera
sblo con 5 ml

Agltar endrgicamente duranle 30 segundos v dejar enn reposg,
ggitindo de cuainde e cusndo Afadic despucs 50 mil de ncelong
¥ agier otra ves durants 30 segundos. Lievar el matraz a8 uon
terniasiale a 450 O duranile 5 miinctos, agitando endrgloamanse
cada minuio.

Filtrar la solucign caliente por un crisol f:]Lrame de porosi-
dad mimero 4 dispuesle sobre Kitasualo de vidrio en ol gue sc
hsn puesto 40 mt de agua y 5 mi de solucién 1 N de hidraxido
de sadio. Lavar ¢l residus tres veces can acetona, removiendo ol
precipitado con una espidlula. Escurriy después el precipitado leo
mas posible. Trasvasar después este previpitado al malraz del
aparato destilador, enjuagando bien el Kitasalo con acetona.

Destilar la acetona con llama fuerte, hasta que el termdamstirn
marque 100° C, y destilar despuss 20 ml mas de agua.

CAnadir el residuo de Ja destilacién ein caliente, 5 mi de
Acido sulfirico 1 N, dejar enfriar y trasvasar a matraz aforsdo
de 50 ml, Se enrdsa con las dgoas de Iavade dod Mmooy, agilur
y filtrar por fiitro de pap:t

8.4.2, Valoracidn dol ghoore! - Esta operacion hay qgus vealis
zarle antes de las 2 & 3 horas siguieotes a la separacidon de los
podivles,
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Lhwar una ahtuota de 3 ml del {iltrado anterier a mawraz
alarity de MG mb y enrasar oon agua destilada.

Introducir 20 md de esta dilucion en un matraz de 60 ml con
tanon esmeritado. Afiadir 10 mi de solucion 0,05 M de acido pe-
rigdice., Agitar ¥y dejar en reposo 5 minutos.

Anadic después sucesiva y rapidamente, deslizanda a lo large
de 1 parcd, las sigwientes soluciones: 0wl de sclucion N de
hidroxicde de sodio v 10 mi de selucian de [loroglucina. Agitar
desnuss de ja adicién de cada une de las soluciones,
~ Tlowvar rapidamente la mezela de soluciones a la cubetz del
espreiruioldmetro y modir la absorbancia o 480 nm en un minu-
iz, purgus la coloracidon violsta gue se obtiene es muy fuges.

Alustar o] espectrofotdmetro de forma que la solucicn oble-
nida. ! sustituir en las eperaciones antericrss los 5 mi de
fittrado por 5 ni de agua destilada, dé una denzidad optica 0

#.4.4. Ohtencidn de ia curva patron. —Dilwir 25, 50, 75, 100,
F25, 156, 175 mi de solucion inicial de glicerol de 0,1 g por I, &
200 wlilitros.

Temar después 20 ml de cada wna de estas diluciones y 20 ml
de la solncion inicial, v levar a frascos de 80 ml con tapon es-
arerilado y Lratar como en 8.4.2 paca los 20 mi de la dilucion del
filiriddo. Medir después las densidades opticas esrrespondivntes,
ajuslando el espectrofotémetro como en 8.4.2.

Esta escala corresponde a riguezas en gliverol en 02 mi de
ving, gue varian de 9 a 2 meg.

#3 Calrulo.

Caleular ol contenido «n giicerol saprosado en grl
I_T

Glicerul = bt - -
Y

igdt

F o pran en g ode glicerol oblenide de kb curva peteomn.
¥ volumen cn mb de ta thucsira de ving.

f -] pura contenido de azaear on vipos infericres a 5 g/l
I = valor del factor de correccion segun la tahla 8.1 para con
tenideos de azucar en /ines superiores a 5 g/l
84 Neferencia

des Mathodes Foleraatenalss d analysa des Vins.
A2, 10, FEw

L Aecuetd
Q1 v

TATLA u]

FACIORES DF CORRECCION PARA EL CONTENIBO EN GLI-
CEROL DE VINOS QUF CONTENGAN AZUCARES

- ) H .
Cutticnido £n ’ Comlenidn en

sztitar gl Factor i Azuegr g7l Facton
5 1,020 {E 4] 1,123

10 1,030 iq 90 1,134

a0 1,045 it 100 1,145

40 1,080 ,’ 110 1,156

40 1,072 i 136 1,188

50 1,086 | 130 1,180

(] 1,089 ii 140 1,191

0 1,111 i 150 1,202

g 29 HULANGRIOL

9.1, Principio.

Ei 23 hotonodiol soparado del vine, previa defecacien, por
2¥Iraccion con acetony, se oxwdy con acido periddico a acetal-

i dehido. La reaccidn coloreada del acetaldehido con ol nitropru-

sizto de sodio ¥ la piperidina permite la determinacian espactro -
fotométrica a 570 nm.

8.2 Materia! v aparatos

9% (1,2 3 4.5 6, 7,8, 8y N, come 82, 61,02 3, 4.5 8, 7T,
R Oy 10

9.5 FHegelivos

94,01, 2, 3,4, 5 6y 7, como B3 (F 2, 8, 4,5 6y 7l

8.3.8. Solucion de deetato sodico al 27 por 100,

$.4.9. Sotucidn de altroprusiate de sodio al 2 por 103, Con-
servar on ia oscuridad ¥y renovur semanalmt:nk&.
Solucién de piperiding al 10 por 100, Renovar cada

9.3.10.
15 dias.
0,11t Solucidn madre de 2-2 butancdiol. Utilizar 2-3 butano-

digl vectificado, desecnando el primers y el ultithg tercio. Pesar
von exactitud 2 g v disolverlos en 1000 mb DRiluir csta solucidn
hasta 1710

9.b Procedemniiento

Extraer bos poliolss v valorar el 2 2 bulanodink,

9.4.1, Scparacian de policles. —Como en 8.4.1.

34,2 Valoracién del 2-3 butanodiol.—Esta ¢peracién hay gue
realtizarla sutes de las 2 ¢ 8 horas sigubentes 8 lg separdcion
chy Tus policles

Flevar a un matraz de 60 ml con iapon esmerilado 5 ml del
filtrade, 5 mi de¢ solucidn de acetaio de sodio al 27 por 100 ¥
1 ml de selucion 9,05 M de acido periddico.

Agitar y deidc 2 ninutos on contwcio, Afadir deslizundo por
tas porndes” del tfrasce: 5 mil de solucidon de pitroprusiaio de
sodio at 2 por 10 ¥ 5 m! de la solucion de piperidina at 10
por 0. Agitar dospugs de la adicién de cada una de les solu-
ciones. Llevuar inmediatamente la solucién a la cubeta de 1 cen-
timeire v hucar s Jectura en el espectrobatdmetrs a 576 om. La
coloracion vieleta gue se obtiepe con la reaccidn slounza el
nuiximo de mtensidad 8 las 30-40 segundos v dospués disminuye
rapidamente, .

Ajustar ol espectrofotémetre de forma quve I8 solucion obte-
nida al sustwir en las operaciones anteriores los 5 mil de fil-
tradn por 5 ml do agua destilada de una densidad aptica €.

94.3. Obtencicn de la curva pairén.—Diluir 10, 20, 30, 40, 50,
60 y 70 m! de la solucidn inicial hasta 100 ml Tomar 5 ml de
cada una do vstas difuciones y lratarias como on 9.4.2 pare los
5 ml del filtrade inicial. Eeterminar inmediatsmente lus densi-
dades opticas maximas correspondientes niusfando el espectro-
fotémeire como en 8.4.2,

Fsla curva proporciona vaiores de contoride en 2-3 butano-
dial en 5 ml e vine que varian de 0 a 0,7 mg

gu. Cafcudo

%51 Vinor con contenidos en azucar inferior a 5 g/l.—La
canlidad de 2-3 butanodiol en g/l de vino es igual a la cantidad
de 2.3 bulancdiol en mg contenido en 5 ml del filtrado,

9.52. ¥Vinos cuyo conlonido en wzhcar ool comprendido en-
tre 5 ¥ 120 g/l

La cantidad calculada segun 2.53.1 se corrige sumanda o res-
tando el fuclor sneonfrado en Ia tabla 9.4,

253 Vinos con conler ldos enn szdcar superiores o 180 g4 —
{La delccacion se realiza sobre 5 mi de vinel, La cantidad calou-
lada segim 9.5.1 se corrige como en 9.52, utilizando $6lo la
initad det contenida en azfcar. El resuitade multiplicado por 2
a5 ¢l contenido en 2-3 hutaasodiol en g7 de vino.

9.6 Aeferencia.

1. Hecuril dos Methodes Inlernationales @ Aoslyse des Vins,
O, 1. V. A2l 19, i98y,
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TABLA ot

Corraceinnes o reclizar para expresar el contenido en 2.3 hutanndiol de vinos con arlicares
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1a). SACAROSBA

{Maotody cuatitalivo coloTimetrical

16ta).t. Principin.

Ei vino se defeca por acetalo de plomo, magrnesio ¥ perman-
gunzatu de potasio & pH = 8-9. Se trata el defecade a 100° C con
difenilamina en medio clorhidrico ¥ acética, Ei producie de
condensacidén obtenido en presencia de saCRrosa se exirae por
cloroformo. gue s@ colorea dz azul.

10{g).2. Material ¥ gparoafos.

10{a).2.3. Bafn de agua con temperatura contrclada.

1efar.3. Heactivos.

10ia} 3.1, Aceisto neuiro de plomo cristalizado.

10{8}.3.2, Oxide de magnesio, pesado en polvo.

101a).3.2. Solucidn de permanganate potasico al 2 por 190,
ifa}. 34, Cloroformo. .

iD(a}.3.5. Reactive de difenilamina. A 10 mi de solucifn de

difenilamina a8l 16 por 100 en alcohol etilico absolulo, anadir
20 mt de acido acéfico glacial y 70 ml de CIH puro {d = 1,18-1,28.

Para comprobar la purcza de este reactivp mfiadir 2 ml de
reactiva de difenilamina ¥ 2 ml de agua destiladz. calentar en
balie de agua hirviende durante 5 minutos, Enfriar b solucidn
brustamente por inmersion o agua fria v extracr con i ml (e
clovofermo, no debicado presontar o liguido exteasddoe esloracidn
azul.

iataks. Procedimiento.

idisolver en 10 ml de agun 100 & 200 mg de Sxido de muag-
necio ¥ unos 200 me de soolaty newire de plomo, Lievay al bano
de agita gue se manilene a 50-685°C durante 3 & 5 minutos.
Afiadir 2 m! del vine gue debe estar limpio y con una rigueza
en szucar infarior al 1 por 160, i

Diluir la muesira si la riqueza en &zZUcar es superior a2 la

. indicada como Hmite,

Comprobar si ls dosis de acetato de plomn es sufliciente v
no excesiva, lo gue disminuiria la sensibilidad de la reaccicn.
Para ello adadir gela g gols, al liguide gque sobrenada, una
solucién concentrads de acetato newtro de plomo, hesta gqus
ne s acuso enturbinmicnte sl caer la gota sobre el liguido.
Afindir entonces solucion saturada de sulfate de sodio para
sliminer et exceso de plomo.

Afiadir 0,5 ml de la solucidn de permapganais polasico ¥
mantener la mezcla on ei bafio de agua 8 B80-85° duranfe 10 mi-
nuias,

Enfriar bruscamente por inmersion en agua fria, v THtrar,

Pusda aparecer una débil ecoleracion amsarilla, pero no in-
fhive en la resccion.

Poner en un tubo de ensavo 2 mil del liguide fillrado, adadir
2 mi del reactive de difenilaming; manfener en bahs de agua
hirvicndo, durante 8 minulos exsctamento, Enfriur por inmor-
stont en agua frig, afadir 1 ml de cloroformo v clbrorvar ia
coloracidn gue se forma.

1¢ial).5.  Expresicn de fos resultados,

Tos vinos seces no wdicienadeos con sacarosa puzadsn dar una
coloracion gris azutada muy Hgova, pero, en prosconcig 4o suca-
rusa, aparece una {ranca coloracicn azul,

Loz vinos ricos en aricear dan une coleracian omaritlo oro
er ausencia de sacaress, Moero <n rresencia de ésta. ia ccloracion
es virde irgnco,

Tos resultados son sons-ibies para riquezns de spoarcqs desde
0.2 nyge.

HOEIR: S

1. Recunil des Methodes Inimmaitonules d'Anabvse des Vins
QY. A5 1.2 1953,

I Ferencia.

il SACARDSA

(M tade ruactitalivod
WHET 1. Principio.

Le sacarasn se delsrmina por la diferancia o los podnres
redustorcs antes ¥ despuds de la hideélisis clorhdeic, del -
quigo procedonts da Ja defecacion del vino.

10{b).2. Recetivos.
13{b}.2.1. CIH puro.
13(0).5.  Procedimiento.

Poner en dos matraces ertenmoyor de 200 ml cada uno ol
mismo volumen del liguide de defecacién, scgGn jas normas
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indicadas para €] analisis de azlcares. La defecacion se vealiza
comu on 7ih) con eliminacion previa del slechol.

Afwdir & cada matraz un volumen de acide clorhidrice puro
 oraeon de 0.3 mil por 10 mi de liguide azucarado.

i oung de los mabraces saadie inmediztamente 0,3 ml de Na
{O1I), 12 N, por cada 10 ml de liguido azucarado procediendo
a [a veloracitn de s pzicares reductores,

Llevar ef otro matraz con el contenido sin neutralizar a bafo
de agua hirviendpo durante 2 minutos., Afadir enloncues ol mis-
Mo volumen de Na (OHY, 12 N que al otre matrazs vy valorar,

104{bi4, Calcuis.

Lie difvrencin sntre las cantidades de azicares reductores en-
contrada en los resuliudes de estas des valoraciones, multipii-
cada por 045 de la riguezo en sacarusa de la mutestra onoos-
tudio, )

Este resultado se expresa en g por 1 de wino, teniendo pre-
sent.s las diluciones efectuadas eventualmente en el curse de
ta defecacion y dol volwmen de la muestra de vine gue se so-
matio a la defecacidn.

104b3.5. Referencia.

1. Recunil des Méthodes [nternatiopules d'Analyse des Vins.,
O.LV. A5 4, 1989,

11, CENIZAS

11.1. Principio.

Se denoitinan cenizas de un vinao, al conjunio de los produc-
tos do inciperavion del residuo do ovaporacion de un volumen
conacido del vino, reatizada de manera que se puedan obtener
todos loz cationes (exzepto amoniol en forma de carbonatos
¥ ctraz sales minerales anhidra.

11.2. Materinl y aparatos.

11.2.1. Horno cléctrico regulable.

11.2.2. Bano de sgua y bafio de arens.

1124, Lampars de infrarrojo.

11.2.4. Capsula de platine o de cuarso de 70 mm d= diametro

y #% o de altura, fondo planc.

11.3. Procedimiento.

.

Colocar 20 ml do vino en una cépsuls iarads en batanza gue
uprecie 1740 de mg. Evaporar con precauvcion en bafo de agua,
despucs de evaporar hesia consistencia siruposa, continuar el
calen.amiento sobre bafio de arena con mederacién y durante
una media hoera. Es conveniente ayudar a la evaporacion con
la apiicacion de rayos inlrarrcjos hasta carbonizacien, Cuando
ya no se desprendan vapores, llevar ia cdpsuia al horno cléc-
trivo a 53857 C = 25" ¥ con sireacién continua.

Despues de 3 minutes de carbonizacién completa, sacar la
capsuia del horno, dejar enfriar v afadir 5 ml de agua gue
§: evaporan en bade de agua, v Hevar de aucve al horno a
5237 L

5i ta combustién de las partes corbonosss no se cousigue
en B0 ominutos, volver A comensar ka operacitn de adicion de
aguaa, evaporacidn y racalcinacidn,

Cunntdo se trale de un vino rico en azucarcs, sa recomienda
adicionar unas gotas de aceite puro vegaral al oxtracto, antss
de comenzar lu calcinacién para impedic ol deshordarmisnto de
In masa del contenido. La duracien de la primora carbonizacion
debord eor an esfa cane 18 nongba,

Drospugs da enfriar en el desrcador cdpsula v
posah,

1.4,

CENITAS, 58

Calculo.
Catrutar o) conieniquo cn cenieds oXprefade en gfl)
Cenizas = 50 P g1
P - peso en g de las cenizes contenidas on 20 ml de vino.
Dur s resultados con una aproximacion de 503 gl
Reaforencins,

1. Rerueil des Mathodes
O, 5 V. A8, 1, 1989,

2 «Motodos Oficiales de Anédlisis de Vinos-, pag. 106, Ministe-
vlo de Agricultura, 1956

1.5,

Internationales d Analyse des Vins.

12, ARCALINIAD DE CTFREAZ
12 1. Prinagtio.

S donomina alcalinidad total de orizas 12 suma de los
cutiones, diferonhtes del amonie, combinados con los dcides or-
ganicos del ving,

La valoracion se funda en la vilumetria con zcido sutlfdrice,
valorando en relerno después de disoiver en ol mismo ¥ en
caliente, las conizas, ¥y crpleande e naranja de metilo como
indicadar,

122 Muterin! y aparalos.

322 1. Bafin de agua.

i2.2.2. Pipeta do 10 ml.

12.2.3. Varila de vidrio.

12.24. Bureta de valoraciones.

123, Reactivos.

i2.3.1. Acido sulfirice NG

12.3.2. Solucion acunsa de naranja de meatilo al 1 por 1000,

1223 Hidroxido sddico N0,

"124. Procedimiento.

Adadir o las cenizus ya pesadas, 19 mi de acido suifarico N/LO
¥ llevar la capsuls & un bafo de ggua hirviendo durants un
cuario de hora, frotando varias veces el fondo deo la capsula
con una varilia de vidrio para activar la disolucién de las
particulas dificiles de disolver. Afiadir en seguida dos gotas
de una sglucion de nurania de matile al 1 por 1,000 y valorar
cl exceso de BOH, von NalOH) N/10, hasta que el indicador
vire a amarillo.

125, Caleuta.

Calcnlar la atcalinidad de Jas cenizas expre-adus on mog/l o

en g/t de carbonato potasico.

Alcatinigad de .as cenigas = 5 (10 — Vi megdi
Alcalinidad de Ius conizas = 0,045 {10 — ¥V g/l de carbosato po-
Lhsigo.
Y = volumen an ml de NaQOH N/10 utilizados.
~ bar los resulfados con una aproximacion Ge 05 g por 1 an
carbonato potasico.
12.8. Heferencia.
1. Towueil des Méthodes Internatiorales d' Analyse des Vins,
O LY A7, 1-2, 1989
15 FOZFATOS

13.1. Principio. )

Oxidacien del vino, evaporacion e incineracion. Precipiiacidon
del acido fosforico ea medio nitrico al estade de fozfumnlibduto
de amonio. Esta sal se disuelve por accidn de un evceso deo
sasa N2 en presencia de formel. Valoracion del excese de sosa
por acide clorhidrice N2 en presencia de fenolftaleina,

3.2, Material y aparatos. )

13.2.1. Capsuls de silice de 70 wm de diametro.

13.2.2. Bana de arsna,

14.2.3. Horno de tnufla,

124, Erlenmever de 300 mi

13.3.5. Vasas de vrecipitade v slemenlos pars volumeirfa.

13.2.6. Agitador mecanico.

t3.4, Hoootivos.

19.5.1. Solucién de acido nitrice al 25 pov g {d = 1053,

Afiadir a 440 mi de Acide nifrico comercial fd — 1,33 agua
hasta 1.000 ml. )

1232 Salucign de nitrato amonico. Afadir, & 40 g de

nitrato de amonio, agua hasta 1.000 mi.

13.3.3. Seoluclén de nolibdate de amonin. Afiadir, a 30 g do
molibdate de amonios, «gue hasta 1.000 ml

13.3.4. Selucion da lavado. 50 g de nitrate de amino, 40 ml de
Acido nitrico al 26 por I00 ¥ agua destilada hasta 1L

13.4. Procedimiento.

Evaporar & sequedad 100 ml de vino en capsula do cuarno
en sucesivas adiciones. Afadir desputs 4 m1 de acido nitrico
¥ calentar progresivammate en el bafio ds arsne y despuds en
e} horno de mufla.

Ahadir a ias renizas 2 ml de acido nitrice ¥ cvaporar a
sequedad en el bafio do agua para insciubilizar la silice. Afadir
10 ml ds acido niirico at 35 por 100; remover ¥ arrasirar las
conizas g un fillro: lavar iz capsula y filiro con 5 mi del mis-
mo Aacide y después con 20-30 mi de agua destitada. Hecoger
ol littrade en vn erlenmaver do unos 500 ml, adicionar 25 ml de
soiucion de niirpio de smonic de 340 g por | y agiiar

Después afiadir de una vez 88 mi da sclucién da molibdate
amdnico del 3 por 100 ¢ agltar mecdnicamenie durante i2 mi-
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ruios a razom de 200 sacudidas por minute. Decantar y filirar
por papel. Lavar faego el precipitads con 75 ml de liguido de
lavade dos veces. Cada lavado no debe durar més de 10 minutos.
Lavar B veces Mas con 2gua destilada,

Colocar el filtro ¥ el precipitado en un vaso con 50 mi de
Na{OHY N/2. Afiadir 12,5 mi de formel neutralizado en presencia
de fenolfinleins, para disoiver el precipitado de fosfomolibdato.
Fsourrir el filtra y extender sobre le pared del veso, por enci-
me del MHguido de la solucitn. Valorar el exceso de sosa con
CIH N/2, hasta decoloracidn de la fenclftaleina, habiendo su-
mergide at finel nuevamente el filtra.

13.5. Cdlcuin.

Calcular el contenido en fosfatos expresade en meq de Acido
fosforice (considerads como tridgcide), o en g de P:O: por 1 de
vino.

Fosfatos = 0,577 (80 — V1 meq de écido fesfarico.

Fosfatos = 0,01285 (50 — V) g de P:(, por 1 de vino.

V == volumern en ml de solucion N/2 de acido clorhidricn.
Dar los resultados con una aproximacion de 0,01 g/}
138 Referencig.

. A )
1. Recueil des Mélhodes Inlernalionzles d Analyse ges Vins.
Q. I V. Al 12 1989,

14, CALCIO

{Método complexoméirico)
4.1, Frincipio.

. Valeracidn del ecalcio por complexomeiria sobve la salucién
nitrica o clorhidrica de lzs genizas del vino.
14.2. Materigl ¥ aparatos,

142 £}, 2, 3 ¥ 4} como 11.2 {1, 2, 3 y 41

1425, Msatraces erlenmeyer de 18060 mb

i4.2.8. Matraces erlonmeyer de 1080 mi,

14.3. Regctivos.

14.31. Acgido clorhidrico 9,2 N,

14.9.2. Solucitn de complexona I 0,05 M. Adadic & 1881 g

de complexona II1 {sal! disédice bihidratads del dcido etilen
diumino-tetracétics) agua destilada haste 1.000 ml y disolver.

i48.3. Lejia de sosa al 40 por 100. Adadir s 40 g de hidro-
zido de sodic puwro agua destilade hasta 100 ml.

14.3.4. Indicador de calcon, Mezclar ¥ g de calcon {gal s6-

dica del Acide 1¢2 hidrexil-naltilazcll2 naftol-4 suifoeice) con
¢ g de clorurg de sodio puro.
14385, Solucidn de cleruro de caicio 0,06 M. Disolver 505 g
de carbonate de cal puse ea la cantidad necesaria de Acido
clorhidrice diluido y completar a 1 litro, Valurar ests solucién
por medio de sclucién 0,05 M de complexona III en prescncia
de calcon en ia forma gue luege se describe,

144, Proocdimignto.

Evaporar a seguedad en bafio do agua Hirviendo 50 ml de
vino colocados en chpsulas prefercnismente de plaline. Inci-
nerar e] residuo como an 1I. Disalver las cenizas en 10 1l de
CIH ¢,2 N, Hevar & un matraz aforado de 50 mi; Isvar varias
vecss la capsuia con ague destilada veriisndola en sl muiraz,
Enrasar y agitar.

Tomar 20 ml de la solucién de cenizas y calentar hasta
ebuilicidn, en un erlenmeyer deo unos 100 ml. Dejar enfriar y
después afiadir 0,5 mi de solucidén de NalQOH) al 40 por 100,
15 ml de solucién da complexona IIT 6,65 M y 100 mg aproxi-
muduarnente de indicador calcon.

Si el color de la mezcla es rojo-vinoso, afiadir complexona
En exceso hasta aparicién de color azuil-violeta.

Evitar uns cantidad de complexcna en exceso relativaments
grande, gque enmascara el puntc de viraje.

Valorsar el exceso de complexona 11T akadiende solucién 0,05 M
de clorvre do calcie. El indicd lor calcon virard de mzul vicleta
& rojo vinoso sl final de la reaccion.

14.5. Cdiculo.

Calcular #1 contenido en calcio como iones Ca en meg/l, o
contgy jones Ca expresados on g/l

Calcio = (8 — V) 5 maal 32 ion Ca.
Calcio == 110 — V) 0.1 g1 de ion Ca.
¥V = volumen en mi de a selucién 6,05 M de clorure de cal.

14.8. Heferencias.

1. Custino, M. <Determinazione compiessometrica del Calcio o
dv]l Magnesio net vinis. Bivists de Viticoltura e di Enologia
di Copegliang, 9, IDBO.
2. Recueil des Méthodes Infernationales d'Ansalvse des Vios,
0. 1, VvV, Az, 2-3, 1963,
15, MAGNESID
15.1. Principio.

Valoracién del magnesio por complexomestria sabre la solu-
¢ién nitrica o clorhidrica’ de las cenizas de? vino.
152, Muaterial 3 aparatos.

152 {1, 2, 3 ¢ 4}, como 11.2 {1, 2, 3 ¥ 4.
5.2 {5 y €), come an M2 &5 v gL

15.3. Reactivos,
15.3.3. Solucién de complexona I 0,05 M. Como en 1432,
15.3.2, Solucién tampdon de pH 10, Disolver 50 g de clurure

de amcnio en 350 g de solucidon de amoniace al 25 por 160 ¥
anadir agun destilada hasta 1.000 ml.

15.3.3. Indicador negro de eriocromo T. Mezelar 1 g de ne-
gro de eriocromo T, con 10¢ g de clorurs de sodio pure.

15,34, Sclucidn 005 M de cloruro de magnesio, Disclver
225 g de 6xido de magnesic puro (" en la canlidad necesarnin
de écido clorhidrico dituido y licvar después el volumen a 1 ki
tro. Valorar ests solucién cen compiexons ITE 005 WM (153.1)
en presencia de negre de eriocrome T (15.53.3) como se indica
& continuacién,

i54. Procediiniento.

Tomar 20 ml de 1x solucion de cenizas antes preparndes, Hevar
# cbullicién en un erlenmeyer de uneos i0b mi, dejar enfriar
y ofiadir 30 m} de solucién de complexena I 005 M5 ml de
solucidn tampén pH 18,50 mg eproximadaments de indicador
negre de eriocromo T

Valorar después sl exceso de complicxona T con la solucidn
de clorure de maghesio 0,05 M. El indicador vira del szul al
Toi0 Vineso.

155, Caloule
Calcular el conterido en magnesio ekpresado en meg’l o
en g/l de ignes Mg,

Magnesic = [V — V?} X 5 meg-/i.

Magnesio = {V — V'3 x 0,08075 g/1 de ionas Mg.

V = volumen en ml de scolucién 0,05 M de clorure de calcio
atilizado pars valorer el exceso de complexons It en In
determinaciin del calecio {14.4).

V' = volumen ¢n ml de solucidts de cloruro de magnesio wus M.

15.8. Refercaciaz

1. Castina, M. «Deierminarzions complessomeirica del Calvie o
del Magnesio nei vini». Bivista di Viticolturs e di Enclogia
di Conegtiano, 9, 1980,

2. FRecusil des Méthodes Infernationales d’Analvse des Vins,
Q.1 V., A2g 23, 1953

18. HIERRC
{Métode colorimétrico del tlocianaio}

18.1. Principio.

El hisrro oxidado por &l agua oxigenada se gomhina con =l
ion tiocidnico en medio clorhidrico. El celor rojo se compara
con escala patrén o se mide por espectrofolometria. Para los
vinos iintes, ol tlocianato férrico se extrae con éter. Para vale-
rar solamente el bicrro trivalenie, se suprime la adicion del
agua oxigenada.

18,2, Material ¥ eparafos.

18.2.1. Especirofatdmetio o calorimetro para lectura a 508 nm
de longituwd do onda.

18.2.2. Tubos e 200 X 20 mm,

16.2.3. Bola de decantacién de 58 ml.

(*} El éxide de magnesia del comorcio exid generaimente cavhonata-
do, aun puro, por lo gue debs calcingres. Tomar § g en cépiulas de
platine: lovar al reo duranie mis de 30 minutos, Deiar eniriar y pe-
gar lus 2,25 g .
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1A, Reactivas.

163 Acvidu clurbideico pure. Densidad: 1.18-1.15.

42 Agua cxigenada de 1 volGmones,

1533, Lter exento de peroxido. Destilar el éfer (sulfarico)

anies te su empleo o bien mantener el otar en presencia de
sodic o de carbom activado ¢ con hicxide de mangancso.
1834, Solucivn de tiocianato de potssio. Afiadir a 200 g de
tiocianatin de potasio agua destilada hasta 1 litro, y disolvar.
i5 3.5 Solucién de clorure férrice de 0,1 g de hierre por
htro, Disolver 0.1 g de hierre pure en 1 ml de¢ CIH y 30 ml

de agua. Anadir 1 o) de NOH v herviro Enfriar y afedir agus

cdestitada hasta | olitro.

Tuarbién puede prepararse la siguiente splucion de hierro.
Disoiver 0003 g de alumbre de hiegro, 0363 g do amoric purs
y 0w de oacide clorhidrico en 180 ml de agus y diluir hasta
1.800 mk.

1548 Alcohol de 207

154, Procedimisnic.

16.4.1.  Peterminacion del hierro totab— iFerrice 4 ferrosed,
16.4.1.1. Vinos blancos o pocn coloreados. —Colocar 10 ml de

ving en un iubo de 200 X 20 mm, anedir toml de CIH, 5 gotas
de agua oxigenada ¥y 1 ml de solucion de tiocianate. :

A la aparicien del color afnadir 20 ml de cler, agilar pars
mezslar las dos fases sin emulsionar vy dejar decantar 5 minu-
tos. Determingar la absorbancia del hiquido decanlado en es-
pecirefolometro o colorimefro 8 308 nim.

Ajustar el especirofoldmelro & coro, ulilizunde como prucha
en blanco 19 ml de vino acidulados con | mi de acido clothidrico
y dilwidos con : ml de agua destilada. De esta forma se com
prnsa la inthiencia del color del vino y de Ia posible aparicién
de cofor o del reavivado del vino, ambas coloraciones debidas
8 la aridez anadida al vino,

Obtener una curva, procediends en la lorma antericrmente
deszerita v utilizando en vez de 10 m! de ving mezclas de 5 mi
de alcohol de 20° y porciones de 05 1.0, 18 28, 25 mi
compitiadias hasta § ml con agua destilada, Estas mezclas con-
tendran, respectivamente, 3, 10, 15, 20 y 25 mg/l de hierro.

184.1.2 Vines tintes. —Comae en 184,11, pero wlilizando soélo
0.2 ml de CIH, El excess de acider dificuite Ja extraccion del
tiocinnute fereieo por el éter.

18 4.2, Daterminacion deol hicrro irivalente —Conle en (641,
pure zin adivionar apgua ovigenads.

e Caloude

uise ai

C runlemido e bicero exprossdo en mgel por com-
paracivn de la ahsorbancia con la ciuva pairon

1645, (Haeervosiones.

En jugir dol oter algunos autores (20 recomicndan el empleo
del acetatn de etilo, que no tienc ol inccaveniente de la posible
presencia de perdxidos; sin embargo, en alzunos vines de in.
toitsn color de nuestro pais se ha ohservado exiraccion da parte
du ia malevia colorante con el acetate de elite, o que no sucede
con Y etar

6T, Holoreneofas

1. Hebweroae-Gavon, J., ¥ Pevngud, FoocAdnslvse ot Contedle dens
Vinke, pag. 194, 1858,

2. Jaulmwes, P Brun, S Tour, €. Cotunis, B € .bDosage
divect du fer dans s vinss, Sucis@ Pharmacie Monipetlier,
A4 7 1064,

17 COHELL

Lo Princine,

L ditiocarbamato de sodie rencoivnn con of cohre Greaocnin
de Doiepine), dando la sal carrespondienic a cste metal ¥y <o
luracion amariila ore, cuva intensidad se mido por colorimetria
o espectrofolometria,

Para evitar intorferchoias debidas a la presencia de hierro
Y oiros cationes polivalentes presentes on el ving =e emples
fa sal disédica del acide stilendiaminotetraacetico, que forma
compleios sotubles ¥ muy esiables a pH = 8 También pucde
utitizarse o citrato de amonio para evitar la inlerfereacia del
hierra.

V.2 Materind v owparaios.

1P Dapecirelotimetro o colorinweiro con fillre pura lon-
giud o oonda do 420 nan.

1722, DBola de decantacicn de unes (00 ml,

16481
17.3. Reaciives.
17581, SBuluweion acuosa al 0,1 por 100 de distelditio arbsoraiin
de sodio.
1732, Suspensiun de sal hisodics del acido eillendiaming-

teiraacetica al 20 por 106, o hicn solucion acuose del citratg e
wmonio ul 20 por 100,

17.3.3. Solucicn amocniacal al 13 por 100

1734, Alcohol metilico.

17.3.5. Tetraciorure de carbono,

17,36, Agusn bidostilade en vidoo, Uliblearia tambon para
by preparacidn de reactivos.

174, Procediueilo

Poner en uny bola do decanlacion 16 ml del vino, unadir 5 1nl
de una suspensidn de la sat bisddica del acido etilendiamine
tetraacetico {6 5 ml de solucién de citrato amdnicel y ilevar
& pii 8 con la solucién amonigcal, Afiadir & ml de reactive
de dietilditicrarbamaioc de sodio v & mi de alcohol meiilico (para
evilur emulsiond, v agitar duranie 1 minulo.

Extraer varias veces con tetracloruro de carbono (agitanda
cada vez durante t minute) hasta recoger 30 ml, cuidando gue
ne pasen vestes de agua, pues éitos dan enturbiamiento con
el tetracioruro de carbono. Si pasa ulguna gota, filtrar por
papel de iiltro puro, quedandoe las trazas de agua en el papel.

Determinar la absorbancia en el espectrofotdmetro a 420 nm
de longitud de ondda.

Para Ia pruebu en blance utilizar los mismos roactivos en
lus mismas proporciones, sustituyendo #l volumen de vino por
oiroe igufi] de apua bidasiilada en aparatc de vidrio

La curva gue previamenta sera construida s partir de jec-
turas correspondientes a escala de diferentes riguezas de cobre
23 una linea racis, por obodecer a ia ley de Lamber Beor. En
el intarvalo en que se opera con t omt doe reaclive pucsden va
loravse 10 p. . m. de cobre; para valores supetiores, s anadiran
2 ml ¢ se toma menor volumen de mupesira.

17 AR Culoula.

E valor obtonide para la alborbancia i 420 om 50 Heva 8 la
curva patrott y ose expresaz &l correspendivnte contenido en co-
hre an p.op.om

17 6. Rofersnow

1. Garoglio, PG, oy Stetla, €. «Methodi oftficiati di analus

per i omaosti, @oving e gl aceti- pag. To, 195H,
1§ POFARIO
[Futtnetein ge Haamal
b L Prinesisio.

Se uliliza una solucion de roferencia con 100 mg de potasio
por litro v con diversos aniones, calivnes v malorin grgnnica oi
propercicues tiles que den un compussto similar a4 un vins

dijuido & 710 con agua.
16 2. Material v eparaios.
1321 Folometros de Hama ¥ aCoasorios,
18.2.2, Pipetas de 10 mi
18.2.4. Mairaces aforados de 1006 mel
a3, fleactivas.
18.3.0. Satucion do referencia, —Disolver 4813 g de tariraty

acida de potasie «n 500 ml de agus ruy culiente v moezclar
eon uns solucion de W ml de alcohol, 700 mg de acido citrico,
300 mg de aziicar, 1.600 mg de glicerol, 20 mg de {osfaio mone-
sidice, 10 mg de cloruro de calcio seco ¥ 18 mg de clorure
de magnesin seco on 490 ) de agus. Complsear con agus hasta
L.goG ml _

Afadir dos golas de isotiscianato de alilo para conservaciim
mAas segura de la solucion,

18 Solacien de dilucidn. —Igual gue la antarior, cambiun-
do «l tartrate acide de potasio por 383 mg de dcido lartrico.

Para preparar ia solucidn de reforencia, comonzar por disol-
ver 4813 mg de tartrate acido de potasio cn medio litro de
gpua muy calienie y merclar esta solucion con los oiros com-
ponantes, npreviamente disueltos en 408 mi de agua: enrasoar
daspuss a 1 litro exactamenie,

Para 18 counsereacion mas sogura de vitn
dun 2 gotas de jsofiocikenuato de alilo
on vinos duteos, suadiv vna cantidad de azucar ipuds 8 18
- decima parte de la gue contanga el vino,

HTISTTRE aris-
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Anadir a la toiucidn de referencia una cantidad do
moncsddico sguivalente al contenida en sodio del vino rusnds i
acta contenidn sea superior al eguivalente a 20 mg de fosfan.
mionosadice.

En el caso del fravde por edicisn de- 1 g/l de salicilato de
sadie, ahbadic 100 mg de salicilato de sodio por litro de ls solu-
cidn de referencia y de dilucién, El salicilats de sodin tiene
una infiuencia muy marcada en e resultado del analisis.

18.4. Procedimicnio.

Regular el aparato ¥ establecer una curva de calibracion con
ie suluvion de referencia pura ¥ con diversas diluciones de la
seduciton de referencia diluide s 120, 1710, /5, 172, con la solu-
cidan de diucion, '

Biluir ol vino & 1410 con agea ¥ hacer la detrrminasion en ol
fotdmetro.

5i Ja loctura no gueda romprendida cnice lor valeres 40 v 106
de la escals ded galvandraeiro, dilnir convenienfemente el vine
von solucidn de dilucién,

18.5. Cdloulo.

Calcular el vontenide en polasio ckprasade en gl uan Qs
aproXimacion de 008 g2,

Potasia = 10 1. g+l

L = walor correspondionte a la lectura do b escala ol galvana-
metro on la curva de calibracion.

18.8. Heferencia.

1. Recueil des Méthoadses Internavionalos " Anulvse dos Vis
O, 1 V. Ag, 1-6, 1086,
9. [S0ODD
{Motodo del fotémelro de Namal

19,4, Principia,

Ciano 181, referido o r;ud}u,

18.2. Materind v aparafos.

Como an 182

3. Reactivos.

19.3.1. Sclucién de referencia. —Come en 1831, sustituyendo
los 20 mg de foslato munevsédico por 5044 me de clorure de
sodio.

1832 Selucién de dilucion. —Como on
oz 3084 mg de clorure de sodio.

1% 22 suprimiendo

4. Procedimiento.

Cumo en 18.4. Para & curva de culibracion, wtilizar la solu
cian de referencia diluida a 1720, 1710, 172, ¥4
1.5 Cdiculo.

Calcular el contenide er sodig expresadn en g/l cton una
aprorimacion de 005 gL

19.8.

1. Recueil des Meéthodes (nternationales d’Analyse des Vina,
O. 1. V. A25, 1-2, 1969,

Referencia.

25, ACIDEZ TOTAL

20.1. Principio.

La acidez tota]l de un vino se considera como la suma de
los &cidos titulables cuando se lluva el vino a pH = 7 por adi-
vidh dv un licor alcalino valoreds, El 4cido carbonico y el
anhidrido sulfurcso libre y combinads no se comsideran coni-
prendidos en la acidsz total. :

" El gas carbbnico se climina previamente del vino por ugite-
cion en frio y con vacio parcial.

20.2. Material v apargtas.

2n.2.1. Potenciémetrn con slectrodo de vidrio.

20.2.2. Agiludor magnética,

20.2.3. Puento cvon srluciém saturada de CIK para evitar Ia
intreduceion dol electrode de calomeslancs en el vizo.

20.24. Iitasato de un litre, )

2025 Pipets de 20 ml

20.2.8. Vaso de 10 13 de capscidad.

20.2.7. Burcia de 50 ml,

1977
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2030 Retciivos.
331 Soaiacion de NallHbB N2o .
24 Frociodimeenteo.

Pover o0 ml de vine on wn Kikssatio de 11 de capecidad, co
pocinr Al vacio agitaado ol misms empeo el matras Bl ddsaprens
dimenlo de €1, se apracia A los ponos momentas. Ghservar
ateniameants el memento on quo dejan de desprendars: las bur-
bijes, desconectar del vacio.

Towar 20 ml del vino sin COp ¥ Hevar 8 un veso: de ounos
100 ! de capacided, inbrodueir el electrade de vidrio = el vine
v e e calomeetunos on vaso lateral con sohuciAn saturads de
CIK. Disponer un puents d- la misma solocidn on tubo de vi-
drio con los extrmnos uno an cads vaso establecionde contscto.

Poner oo marcha el aritador v afindir desde bureln seing
vEr

N doe 2osa al vine hasin que ke aguja deb potens
que i = 7, manteniondo o] aptadar en marcha duy
rack, aue no debe durar s de ormno minutos.

200G Calenlo,
ar la geides tetnd pepresada en megsl aon nrte apeosi-
o 1 meg/] Gorn g owe Acide thririco.
. v
Acidor ol - 10 ———- — 035V — 023V meqgrl
2
v

Arider tota] = 075 6 - 00EA VO 0025 VO g Acidn Taririce

2

Y = volumen en mi de Na (O Nrle,

Voo volume=n en mi de iode WN/LOG wtilizado pars la oxidacion
de anhjdride sulfarase ilbre (21.—).

V7 o- wvolumen en mi de jode NS0 wiilizado paras la osidacion
drl ankidride sutfuruso combinade (21 =),

od. Reforancions.

L Heeusil des Méthodes Intecnpcionales d Analvse des Vins,
O.LV. A1, 1-3, 1969,

2. Jdanimeg, P o«la mesure de acidile tetal des vinss,
des Falsificstions et dey Fraudes, 556, 1955,

Annal

i AUCIRES VOLATIL

2. Prinepio.

La wmomdez veldtil ssta constiiteda pop 18 parie de acsdos gra-
sns partenecioniles a8 la sevie acebica gue se encw nir: en los
vinos, ¥a sea en estado libre o de.sel. Se delermina medianle
la separucion de los acidos volatiles por arrastre con vapar de
agua y rectificacion de lus vapores, Se debe evilur con precau-
cién 1a prescencia de gas carbonico en el destilado. La acidez del
anhidrido sulfureso libre y combinadoe arrastrados con el desti-
lado no deben comprenderas en la scidez volslil, por lo nue hay
que resiar la equivalancia da su acidez de la del destilado, asi
como la del acide sérbico eventualfmente presentn. Para estas
cofrocciones o sigue ly nornm Jaglmes (1), en la que e con-
sidera como compleln s influrncia de SO, libre v solo 1o mizad
de la del combinado.

212, Material v aparatas,
2121, Aparnte para destilacidn aislada (fig 210,
21.2.11. Matraz generador de vapor de 3.500 ml.

El apua condensada en el tubo de unidén del matrar 2gn el
Larhotrdor se purga por et purgador (¢l

21.2.1.2. Barbotador (bY.—Tuho cilindrice de 3 ¢m de didmetra
y 27 cm de altura. Este tubo reposa schre un disco de amianto
de¢ 15 cm de diametro, con un orificio central de 20 mm. El fuho
(@} por ol que entira sl vapor en el barbolador debe ilegar a
t cm del fondo,

21.2.31 3. Columna rectificadora (el —Constitunida: por un tubo
cilindrice de 20 mm de didmetro ¥ 50 cm de altura. conteniendo
uns hélice de tela de acere inexidable niimers 100 plegada, con
15 mm de paso. ’

21.2.14. Refrigerante de Wesi
activa, rolocads verticalmente.

Hl —De 40 cm de bongitod

213, HReaclivos.

Solucion deNatQH) N6,
Solucién de fenolftsleina el 1 por 100 en  alochol

21.3.1.
21 3.2,
noutroe,
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21.3.0.

AR

2kA4.

Solueion da yvodo N/100.
Solucién de engrudo de almidon,

Procedimienio.

Alimantar el generador de vapor con agus de cal o de bari-
ta limpis, manieniéndolo llcne huasts unos 23 de su volumea,
Bynocr en el barbotader 20 ml del vine exeato de ges carbonico
comp At 234, Afadir gl vine unos 0.5 g de Acido tartrice, poner
en marcha el generador de vapor, mantauiendo abieria 1a salida
del tubo purgador del vapor; después de cerrar ésia, celentar
al barbelador, Durante la operacién se regula el calenlamicnto
de forma que ol volumen de liguido en sl barbotador no pase
sensiblemente de Jos 20 mi iniciales,

Destilar en unos 12-5 minutos 250 m!.

Valorar con soluridn de sosa N/18 en prosencia do dos gotas
dr fenolfizleins como indicador,

Velorar sl sulfurcso libire en este destilado, anadicndo al ter-
minar la antorier valoracién una gota de Acido clorhidrico puro,
pura acidular nuevaments ¥y valorar el SO, libre con solucidn
de iodo N/I00D, afiadiendo tembién 2 ml de solurion de almidén
come indicador ¥ un cristal de jodaro de potasio.

Para determinar el Acido sulfuroso combinado con el aneial-
dehido, afnadir 20 mi de solucidén satursda de biras (ol Hguide
toma un celor ro-a palidel g valorar nuevamente con seluzién
de iode NAL00,

21.5. Calcufo,

Caleular la acidez volati] exprosada on dwgfl con Una ARTo-
¥imacidn de 6,2 mi, o en g1 de acido subiurico ¢ do 4acido acé-
tice, con una aproximaocion de 9,1 g/l

Acides vplatil = 5 (F — V10 — V7200 meqst

0,49
Acides vedatil = e [V — V 710 — V7200 1271 do poiide sudorice
2
0.6
Acidez volatil = (V — V710 — V77201 g/] de acido nodiicn
2

YV = volumesn en ml de NaOH N0,

V' _ volumen en ml de iodo N/100 utilicade en la oxidacidn del
anhidrido sulfurose lbre,

Vo = volumen en ml de lodo N-/100 wiilizade on la oxidacion del
anlidrido sulfuroso comhinado con el acetaidehido.

i [N

Figurs 21.1 ~Aparato para destilacion aisiada

21.6,

¥n la desrilacion dal ving para la determinacion de la acidez
volétil el acide sorbico pasa casi en su toislidad al destilado,
junto con el écido acético, {aulsesnde ¢l resuwlfado deob analisis,
Para corregir ef rosultade, determinar o acido sérbice on st des-
tilado camo en 29, procediendo en is siguiente forma simplifi-
cada: tomar 0.5 m! del destitado de la acidez volatil, llevar a la
cubeta de | ¢m de cspesor ihicrno, afadir 1,5 ml dz la solu-
cion la), dejur la cubeis al aire depante unos minwtos v omedie
dospuss Ja absorbancin en el espoctrefotaomelre a 258 mp. Gra-
duar et espectrofotometro con 0,5 ml de la sofucion b ¥ 1.5 mi
de 1a solucién {a).

EHAN

Ghrervaciones.,

Referencias.

t. Bacueil des Méthodes Internationales d'Analyse des Vins.
O L V. AL, 1-4, 1986,

2. Jauimes, P. Analyse des Vins, 2. ed., 1£8i.

2z ACIDD SORBHN) EN EL DESTILAD PARA ACIDEZ VOLATIL

424, Principia,

En la destilscion dei vino pare i deletninacion de la acidez
volitil ol Goide sorbico pasa casi cn su wisbidud al destilade
junto con el &cido scético, falseando el resuliado d=l anglisis.
Para valorar este acido sérbico se parta de una muestra dn 0,5 mi
de destllade (lo gue no supone un error sensiblel ¥ se valora
wor esecctrofotomstirie en el ultravicleis.

222

Maferial v oparatos,

Fapectrofoiomelre ultraviobsia,
Cubetas de cuarze do t cm,
Pipetas de 05 ml ¥ 1.6 ml

fCoanitrieard.}

MINISTERIO DE

JUSTICIA

AEAL DECRETO 184541977, wer ie du funio, hacicndn
uso de fo laculiad contenide on ln disposicion adi-
ciongl 6.% del Decreto 410471864, de 24 de diciembre,
por el que sa apruebo el texto rofundido de la Ley
de Arverndamivnios Urbuanos,

16857

FEl aumento colrsiatie de las calgas 6o la propiedad urbana,
#rcunsiia gue @] Gohisrno haga uso de la facultad que le con-
fiere la disposicién adicicpal sexta wa! tezio refundids do ia
Ley de Arrendamientos Urbanos, aprebade por Decreto name-
ro cugire mil cientp cuatro/mil novecienios sesEnia  cumtiro,

~de veinticusiro de diciembre, disponiendn gueda sin eferte to-

tal lo pievenido en el niomerg dos de! articulo novenia y nueve
det mismo texto, y restableciendo asi, para los contrafos an-
tavicres al doce de mayo de mil novecientos cincuenia y s8i5,
Ins causas do elevacidn de renta previstas en los sapariades
primerg, segundo y tercfre 49l mémavo uno del misme artizu-

to: las del ariicule ciente das, por aumenio de caste de los

Csurvicieos ¥ suminisiros, y las dutorizadar por conitibucidn a ios

zusios ¥ pagos u que se refisre @1 ariicule cisnte oche.

Los aumentos por los espresados concepios {endran Ja con-
sideracion de cantdades asimiladas a ronts y volo procederasr
por causas producidas con posterioridad a v entrada on viger
det Real Decrein, estandeose, en cusnfo a i dorrsma y reper-
cusion entire arrendatarios £ inguiiinos, a lo dispuesto en €l

corefo de vBintisvis de julic de il noveriCitos cincueima ¥
seis ¥y ul urljcule ciento ocho de ta Ley de Arrendamientos
Uirbanos, o

En su virend, s propuests del Ministro de Justicida, y pre-
via deliberacisn dei Conseio de Minidircs, €n s réuniGp del
dia die-isiets de unie de mil novecientos setewta y siete,

DISPONGGC:

Arliculg primere.—Queda sin efécto tatil lo prevenideo en
el numers dos del articule noventa ¥ nusve del iexto refundide
da la Ley de Arrendamientos Urban¢s, aprobado por Decre-
6 numero cuatrp mil ciento cuatresmil novecientos sesenta ¥

- cuatro, de veimicuatrp de diciembre,

TLos aumendas a gue haya lugar como consecuencia de lo
dispueste en el parrafo anterior tendran ls cousideracién de
cantidades asimiladas a renta ¥ sdlo procéderan por causas
producidas oon posterioridad a s eniradn en vigor del pre-
sente Real Decreto, estandose, en cusndo a la derrama Yy
repercusién entre arvendatarios e inguilinegs, a lo dispuesto
en el Decrato de veintisdis de julle de mil novecientos cin-
cutnig y s8is, v a! articule ciento ocho de la Ley de Arrénda-

- mientos Urbanos,

Articule segundo —El presente Beal Ducreto :'_-f!i:‘f‘.":él 3141 v;‘go::
el dia primern de! mes siguifnte al <de su puhlicacifin en &l
Bidetin (OMicial dol Estados,

Dado en Msdrid a diesisicle do jwirio de mii povarisntes
setenta y siete. :

JUAN CARLOS

EI Ministra de Justicia,
LANDELINO LAVILLA ALSINA



16568

- 25 julio 1977

B. O. del E.-—-Num. 176

der Horinas, & insfancia de la Agrupaciaon Nacional de Panooe
ria, vendra obiigads & efoctuarke, sin perjuicio de que soa
abierto por la Jefatura de Comercie Intevior el opovivng expe-
diente administrative, a ja indostris horineva que dejd de
ciectuar el suminisive pura exigirle la responsahilidad gue co-
rrespuncla,

En fos cosos on nwe resublie resps g
harinas por el incumplimionto dol swinindsiro vy de etln /e de-
rive peligro grave de desabastecimienta sn propondra al Con-
seje da Ministros, en su grado maximo, Ja sancién de clerre
lemporal de la Empresa, con I obligatoricdadd de haoevse car
ga ! popo dc fos salaries de! porsomel de Ja mismal

fabricante

I3

Articuls cuate.~Se considoran no comprondidas en ¢l re-
gimnen de procies autoridades lus harinas de irigo que oo i
ten oo las cspecilicaciones que figuran en ol anexo nuncoro dos,

Arviculo guinie —Lus harinas acondicinnzudas, raciguecidas o
compunsian, g gt se ecfieren o} ariicedo dos panlto-sicbe coma
caatre ¥ dos puntn siete punta cieen, dot Deoredn Leescionios

AMEXD NUM 1

CARLECTERISTICAS DE LAS {1ARINAE DE TRIGO PANIFICA
’ BLES DE PRECIO AUTCORIZADO
Organoiépiicas:

Serd suave al lacte; color nasarsl, sin saboros exirntas de

rancidez, mohe, aoddcz, amargor o dulsor, A g comprosién
presentura superbeie aniforme, sin punios pegres, libre de caal-

guier dofecto, de fneectos vives o mecrios, cuerpos oxitMos
v olores anormales,
Fisico-rquimnioas.
Aiavipnin Minhnoe
Tamedad L 15 -
Protognuas va8, W w 374 B oS 4"
IO S T LT s USROS H h -
Valor W ... 150 i
CINIZAA B-B.%.  oiveins i 07 R 1,55 77

161 16 Mofodas Oficiales de Aa_'lriz’fsi.s do Aacites v Grosas,

o Cwrales ¥ Derivados, Producios Ldcfeas v Produc-

FLORUILEID [ yag Derivadns de ta Uve, establecidos por Orden de
2t de encre de 1977, (Condinuncion.}

22,5 Reaotivos,

2231, Solucion al: Mozclar 0.5 g de NukICO: con 0,001 g de
CuSQ, - 5HO v anadir agua haste un litro.

22.3.2, Solucidn b): Llevar 20 mg do acido sorbice a matraz
de un litro aue contenge 90 ml de agua culienie, agitur, dejar
endriar y enrasar 4 un litro. En vez de acido sorbice puede em-
plearse 26,8 g de sorbato potasico,

224, Procedimiento.

Tomar 0.3 ml del destilado de la acidez volatil, lisvar a la
cubeta de 1 cm de espesor interno, afisdir 15 ml de la solu-
cion a), dejar la cubeota al aire duranic unos minutes ¥ medir
despuds la absorbancia en el especirrfotametro a 256 nm. Gra-
duar ¢l espectrofatémeiro con 0,5 el de 1z solurién bl ¥y 1.5 ml
de la sclucian al,

25 Célcuia.

Un grameo de acido sorbico corresponde a £,92 ml de solucion
normal ¥ & 0,438 g de Acido sulfarice. Para fodo vino adirionado
con 200 mg de acida sarbico por Hire la corrcccion susiractiva
que correspinde lacer a lo acidez velat! es de 1.7 ey 0 0,088 g
del acido sulfurice o 0,107 g de acido acético por lire de vine,

¥y oacha/mil pevecivnlos setents vy cinco, de sicie de
warae, Por o] gea so apruehan las normas sobre pones v fatiatn:]
especiales, gquedan igvalmonts exceptuadas del regimen de pre
cios aviorizados,

trodoie v

Arricule soxtc.--El sistema de precios gue se dispons por ol
prusento Docrerd sord de aplicacion en la Peninsuls ¢ islas
Hulearcs, guedando excoptusdas las provincias de Canarins,
Ceula y Metila, en razon de) régimen especial en que s des
ervetler o sneecado do lns barinuas,

Avticuln sipiime —EL prezente Docrebo entrard en rvigor el
it wipuionte o sy publicuoion on el «Boletin Gficial gl Ectadas.,

a veinlitros de julio de mil novecicntos sa-

ade en MNadeiz
Voied,

Lenatal

JUAN CARTOS

sulenia dol Goberno.
Rty ROV A

ANEXO NUM, 2
CARACTIRISTICAS DE LAS HARINAS DE TRM:CG [N HKRGL
MEN DE PRECIO FIBRE

Ogranolepticas:

Serd suave al dlacko; coler natural, sin sabores eslranas de
rancides,  molie, acidez, amargoe o dulror, A e compresidn
presertara suporficie uhiforie, st puntos nogros, ¢ Hbre de
cusiguier defecio, do insecies VIvos o IBUSIE0S, CUCrPos eXtranos

C ¥ wlures unormales,

Fision qulinds s

g.08 AN

Humedsd
Proteings
Extraccion
Valor W
Ciminus 6

7D

Las hannas aceadicionadas, eariguecidas o compucstus. o gue
se refiere el articuln 27v.4 ¥y 275 del Deorsto 33810075, do 7 de
marza, por el gue e aprueban las normas sobire pancs ¥ pangs
c=poinles, deben fener la considersacion de eprecio MHbre-. ya
qun se empleadn on la elaboracion de panes espoctales, en goafi-
feria, el producios Ul RO de eNCUENITAR SujCios 4 procios
ernosu cemvicroiadizng ian.

2HG. deferen.

1. Recunit des Méthodos Internationalas @ Ansivee des Vias,
Q.1 V. A1t 3.

21 ACEIEZ FLIA

il Principic.

Se considers convencionalmente come acidez [ Fa difvren:
cia enire acidez toial y acidez volatil, ambas ocxpoandus en
acido  tartrico. .

Mo es necesario hucer las correcclones por eveniunl preson-
cia de anhidride sulfurcso comibinady y libre,

ATIDO TARTRICO TOTAL

KL
(Meiode del racemais de calciod

)i, Principio.

Adicion 2l vino de acido ifartrice levagiro gque &0 union con
&l Acido tartrice dexirdgire del vina vy en prosencia de solgcion
de calcie, forman en condiciones determinadas racematlo de cal
inscluble,

En el método adoptado se detevminan las condiciones de pre-
cipitacidn del racemaio de calcio, fijando ia solubilidad del tar-
trate lavogire de calcio fgue tamhisn se formal y las del race-
mata de calcio en funcién del pll v de la rigueza en iones de
calcio, Con estos datos se ha fijado un pH conveniente para gue
precipife el racemsto de calcio ¥ 3o solubilice el tarirato I
vogirag,
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2ita) 2. Maweriel v aparatos.
Vaso cilindrico de 606 ml.
Fillros de porosidades nQmeros 4 v 2.
Kitassto ¥ trompa de sgua pard vadcio
Material accosorio para unn voleme{ria.

244400 1,
PSRN
EIEEL A
24i{2i.2.4,

whtaks faeciivos.

sifad 21 Solucion de acetato do cal de 10 g doe calvio por
{iire. Mezclar en matraz aforude de 1060 m! 25 g de carbonaio
calvicn con 43 mi de acide acetice cristalizable ¥y onrasar cob
agigl tostilads basta 1000 mb

2464032, Rucemato da calcie cristalizade. En un vaso, infro-
ducir 20 mi de una solucién de Goido tartrice de 3 g pour litro,
1065 13l de agua destilada, 20 mi de lpa solucidn de tartrato le-
sirg A amoio de 8,13 g por {itro v 8 ml de la solucion de
aortaty dtocalcio, . .

Dejar precipitar duranie dos horas, Recoger el precipifado
sobre un fillre do poreosidad ndmero 4, lavando y crrasirandeo
Cuatyo vecos, Secar en estufs a 7 hasta peso consiante, Se ab
fienen ungs 340 mg de racemarto de calcio cristalivade.

Conservar on {rasco tapado.

24tar.3. Licor de precipitucion. invroducir en matraz afora-
dr: e Dote pit 159 g de lartvates de amooio levogiro, 8.8 mi de
satucion de caloio de 10 g/l ¥ enrasar con agus destilada.

Fap sor af racemato de calolo ligeramente solubie sn wste H-
car, coivirne saturarle antes de su pmglea, ansdiendo 5 g de
raeenwto de caleio A oun lilre de cste licor, Agitar durante 12

g
horas v Lidirar,

2taig. Procodimicatn.

2Mqigl 3.1, Precipiacien del racemato. En un vase cilindrica
dAr sl ml wntredocie 500 ml de licor de precipibiacion y 10 i do
vine, Mezclar v deiar precipitar durante 24 horas,

tak4. 2. Valoracidon gravimetrica —Filtrar sobre {iltro poro-
s ntnere 2, tarudo vy puctio sobre el Kitasato, recogiendo el
precipitadn, Lavar el vaso en el noe so bs efectuadse 1o procipi-
thcion ¥ arrastrar las Gltimas pariicuias del precipifado con ol
liguidn va filtrado.

Svear nn ostala a 76 hasia peso constante.

24415, Cdfcwlo

Caleudar ol dcide tarlrico ewpresade en g/4 de vine o ¢n g de
turirafo acide d= potasio.

Acidn tartrico = 28,8t ¥ P 271

Acido tartrice <z 36,15 X P g de tartrato acide de polasio.

P — peso en g del racemato de calow, eristaiizado con custro
mnolculas de agua,

D3tab B Bolerenein,
1. Jsubmnes, P Bram, 5. Cnkomis, 00 Coniuricanicn nisme-

o 204 de Melodos do Agobicie de Yines 0000V, 1968,
TaARIHIG Al

el AT

[Metode compleomer il

oAl . Erincipio.

Cuainto en 23ta) 1.

24k 2. Materiol ¥ aparatos.

EYILIR:
24t

24150 Solacién tampon pH = 9, Mezolar 54 g de clorure
du menonie, 359 mi de NH (OB en sojucttir al 25 por 340 v com-
ik con agua Beesta un o,

sfhr sz Indicador de negro oriccreme T, Megolar 1og doe
negra eriocroeino T con 190 g de clorure de sodio puro.

24{bha.3, Setocién de magnesio 083 M. Disolver 235 g dn
exido de mugnesto pure {para asceurar gus no esté carbopaiado
sroceammbenda culcinar 5 g de dxido de mognesio -puros a4l rojo
on noarna elactvicn durante W minutos, enfrisr v posar 2,85 gl
Hacer T disslucion en cantidad necesarin de Acido clarhidrica
dey 113 por 100 v lueso se ocarata a oun Hiro,
foroesli solucidon gon olre 0,05 M de complexona 11 en
prosencia de npegre de eriocrome.

21, Selucién de comaplexona HI 4.05 M. DHuolver 18,81 &
de comployana I isal disddica bihidratads del acide diamino
Lebracoiiony on un Hidme de agua dezlilada.

241 2.5 Acido olerhidrics diluido a 145 (VA

240h; 38 NalOH) en snhucion N,

£, 2, 3, 4 como 2vlabyd {5 2 1 4),

Reartivos.

[

241b) 4.

Disaglver e 10 mi de 4cide clorhidrico diluide el precipitudo
de racemato recogido sobre ¢l crisol filtrante. Lavar el crisol fil.
trante con unos 50 miode sgus destilada, Afadir un volumen de
sofucion NalOHD dN/ osuficientes para neutralizar la solucidn
(ungs 2¢-22 ml). Adacdir despuds 5 mi de solucidn tarmpédn pH —
== 8.5 ml de sal de magnesio 0.05 M v 50 mg de indicador nugre
ariocromo T, Valerar con la complexona 118,65, Molar,

Progedinticnio,

2410}, Cdlewio.

Acideo tartrico en g-1 de vine = ¥V — 8 3,75

Acido tartrico ciprosado on gt de lartrate auwdo de potasio =
= IV 3 470,

V = volumen ewn ml de complaxona [ 0,05 M.

La exprosion de los resultados seran en tarirato Actdo de po-
taxf0 vy con ung aproximacion de 0,5 milicquividentes por litro,
o do 005 goh

’ 35 ACIDO LACTICO

231 Principig,
sluienio del acide lacticn wediante cotumna de resinas
Ao oe aneohes, oxidocion a acetaldenide ¥ valoracidn
etrica pov ia redcoidén colorcods del acdialdehido cun I
piperidina,

232,
46.2.1, Especirointémetro y acceesorios,

2522, Tubo de vidrio o bursta de 0-11 mum de deinelro y
o e lengitud con tlave en la parte Lderaor,

Materinl vy aparcios.

T

25 2.3 Lana d= vidrio. .
252 4, Resina cumbindora g aniones.
255 Hegelivas.

an03 1 Solucion 0,1 M de sulfato céiivo erio ¥V en acide
suliuricy 0,7 N, Disolver sn irie 40,421 g di: subiato cerico, Ce
(50 — 48,0 en 350 mwi doe acido solitrice 2 N exactamente va-
lorade. Wo caleniar, pues se formaria un éxido cérico inseiuble.
Ulevar la solucidn a 1000 ml con agua destilada.

23.3.2. Golucitn valorads de NalOH) 25 N

3500, Solucien de acetnte de sedio al 27 por 1000 Dhsolver
70 ¢ de acotato de sodio desecado #n agua y completar 10060 ml,

25.3.4. Solucién valoruda de 50,01, 2 N,

25.3.5. Solucion de nitroprusiato de sodic al 2 por 160, Disol
ver 2 g de nitroprusiato de sodio pulverizado et ngua, despues
carapleiar a 100 mi. Conscryvar lapade en s uscuridad. La solu-
Cion no debe tener mas de oche dius.

4598, Solucion de piperidine al 10 por 00, Lievar a un
matraz de 100 mi, 10 m] de piporiding ¥ enrisar & 100 mi cun
agua dastilada,

204, Procodimicnno

254 1 Prepavaciin de la cotumna de rowines auitniors, Co-
torar lena de vidrio en ¢ tondo del tubo o burcla 2322, Tor
moanda tapon de 2-3 mm de alivra aproxbmadamaomte, anadir
agud husia une allura de unos § mm sobre e tapan do lana de
vidriv. Afadir después la resine cambiadora de anfuncs, gue
cuidara conservacda en acido acético glacial al 30 por 106, agitsr
pain suspension v oahadir rapidamente un volumen de unes 10
mililitros. Depar sedimeniar ¥ despuds depozgitar en ia superficie
un Mpan de iana de vidrio que se conduce a traves del Houido
sin resiinas con una varilia de vidrio.

La resing cambiadora de aniones no sieve mas Qoo goara und
sole veE.

93.4.2. Aistamienio del acido laclica Abrir la Have inferior
de ia columna y dar salida at acide arcético dituido hasta ungs
23 and por enchna del lapém de lana superior. Afudir unos 15
railifiiros de Acido acélice al 0,5 por 100, vaclar hastn iguml al-
tara ¥y ropoelir ostos lavados cuaslro veces

Erepues del altime lavade, ¥ gon Have corrada, adiclenar
4 mt dal vino ¥ sofalar ‘la aliura alcanrada, con lapiy graso.
Dejur salir goteando e vine a razon de -1,5 gotas por sogrmdo
(2530 mb por bsinute). Vaciar hasts el nivel dol fupon de lana
de wvidtig superior. Llenar de nugve fa columnag con acido acé-
tica al 0,5 por 0 hasia la senal de lapiz grase. Dejar salir 2
ta misms velocidad gue fa vez anterior y lavar despuds en Ia
misig {orma siete veces, cada vez con 10 mi de agua destiinda.

Al terminar of YGliimo lavado, corrar la luve cuanda el aivel
i bigpteeed

@ B¢ oficucnire un poco mas arriba del fapdn de lana
dev widivio superion,

Colocar un matraz recepior aforado de 100 ml Elair bow aei-
das fijndos en el cambindor de anionss medante adiciones de
sclucion de sulfito de sodio 05 M, hasta la sedal trazada en el
tibe,




16570

B. Q. del F. N

i, 176

Resulta praciico, para realizar esta operecion, oolocar un
frasco con b solucion de suldite unido pos ¢l cuclly g la culum-
=na medicnle wr mangiite de caucho ¥y Ccon unas pineas parnt
regadar la caida det hguido en la bureta o tubo. Fuesios ast en
vomiiniraeicn los dos aperntos (frasce ¥y burela o tubol, abeir
ins pinzes del caucho de wnidn y la bave inferior, dejando canr
ol liguido a la bureta hasia wnos 19 cm de altura, ¥ sin oqus
guaden huecos vacios, Se regula la salida del liguido g ks pro-
porcion de 2-3 gotas por segunde, part Hevar el malriz reccp-
tor hasla /l coraso.

25.4.5. Valoracion del acide lactico. Intreducit 10 ml del elui
do en un tuha de ensayo de paredes guo no sean grucsas y de
unes B oml de capacidad con tapin. Avadie 10 mi del reactive
di sulfnto cérico. Agitar e introducic el tubo de ensayo en un
termostate a 85° C durante 10 minutos exgotaniente. Inmcdista-
menee despues de la inmersion en el liguido, destupar darante
uno: segunddos, para der selida al aire dilaizado. Cerrer réapida-
menic oon el tapon para evitar pardidas del acetaldehido tormas-
do Después de 13 minutes, retivar v oendriar ei tobo o HEUa
covriente hasta la temperutura de 200 C

Anudir 5 ml de la selucidn de hidvéxido de zadio 2,5 N, mez-
clar hien v filirar,

Tomar 15 ml del filirade y verterlos on probela de {upon es-
merijado de 50 inl de capacidad, que contenga 5 ml de solu-
cign de acetafa de sodio al 27 por 108 ¥ 2 m! de acido sulfarico
2 N. Anadir ademsas 5 ml de solucion de nitreprusiato de sodiv ¥
mezclar bien Aladir después 5 ml de solucidn de piporidinag.
mezelar riapidamente, ntroducly en seguida en la cubeta deot
aspectrafotometro de 10 mm de espesor. Medir la coloracion pro-
duciidn, gue varia, de verde a vicleta, con relacidn 8l aire 8 ia
ongpud de onde de 570 nm. Esia coloracion aumenta al prin-
cipio, prre disminuye on seguida rapidanienie. Tomar como va-
lor detinitive el valor maximo doe la lectura de absorbancia.

Si vl eluide es muy rice en ackdo lorticn y la densidad opiicn
cs may elevada, diluir el cluide con s3lucion de suilfato dr sodio
al 7.0 por I,

28.4.4. Curva patrén. Tomur 10 mi de una solucidn de Acide
lactico N exacta, y afadir 10 ml de solucion valorada de hidro-
xide de sedio M y completar a un litre con sclucidn de sulfato
dir seudio w) 7.1 por 100, Tomar 5, 10, 15, 20 v 35 ml, respective.
mente, & ntreducir cada alicuots en un matraz aforado de oo
milittres, Envasar con solucion do sulfats de sodio gl 7.1 por 100,
A lar bien, tomar 10 mi de las soluciones asi obtenidas v de
rgriminar lus valores de las absorbancias respectivas.

Las difersntes soluciones corresponden a eluido del vine con-
tenizndo 0.45, 0,90, 1,25, 1,80 v 2,25 g/t de idcido lactico:

La representacion griafiea de las ahsorbanrias de ostas solu
ciones en funcidn de la rigueza en acide lactice, es una rocta.

25.5. Cileulo.

Lievar los valores de absorbancia obionides a k curva pa
tron vy deducir los correspondizntes contonides en dcido Jactice
exprasados en gel,

25.8. Ohscrvaciones,

Si el vinge tiene mas de 256 mg por litro de sulfurese tolal,
ol resultado puede sér errénes.-por la precencia de acido zide-
nido sulfurose, £n determinaciones de precisién, conviens resaii-
Zar una correccion en iz forma sigujsnte:

Tomar 15 ml de eluido v levar a probeta de tupdn evmearila-
da. en la gue se habrd anadida 3 ml de acelato de sodio ul 37
por 10 v 2 mi de SOH, 155 N {17,5 m} de SOH, 2 N diluidos
& W0 ml con agua). Ahadir § ml de aitromrusiato de sodin at
2 por 188 ¥ 5 mi de piperiding al 10 por 100, Mezclar v hacer 1n
deterininacion espactrofovomdbrica a 570 nm que du el Jactor
de correc j4n;

L=L—Cyxaons
L = contenide real de acide lactico expresado en gl

T
L' = contentde aparenta de Acide laciien exprosado en g1
€ = fattor de correccidn en gfl

257 Huoferencia.

1. Rebelein, M. «Deutsche Lebens miltel Rudshnge, 2. 3641,

1981, v 38: 131, 1963,
2é. ACIDO CITRICO
28.1. Principiv. '

El deido citrico es fijade junto con los otros acides del vina
por una vesina cenbizdora de aniones. Después ss procede a la
clugién, la que se realiza fruccivnadainenic ¥ seperando gl aci-
d‘(; citremalico gue es causa de errer en fu valoracitn del Acide
CIETECO,

Ll acido citrice et tranzyrmado por ozidacion cuidudosa en
acetond, ha gue se separs por desiilacion. El eranal arrastrado
stooxida o auido acélico ¥y se valora sola I acctona por icdo-
fotria, ’

2i% Material v oprrains.

2321 Columna rambisdora de snienes. En oune buceis de
Feve dae 25 ml de capnoigad, coleear un tapon de laaa s sidlie
el vt Fondto ¥y verior 20 om! de resinn Dowes 1o 2

Sumeter la resina a dos aiwclos completes de regeapracion con
pasos alternos de soiucidn N ode dcide clorhidrico ¢ hidroxido
de sodic. Lavar dospues cua 30 b de agua destilada, agliandao
la resina cusnde los primmeros ml de agua pasan por 1o columna
para despegarla del toado doe la borets,

Saturgr ia resing de tones geeialn, modiante ol paso de 250
miiiiieros de una solucion 4 N de acido acérico. Lavar lucgo con
1w mi de agua dostilade.

2622, Aparpilo para oxniacion. Aparato compleesio de ma-
trar de ciiello largo, atravesado leteraimenic pur el Labo afitlado
de embuds conn lave, ¥ ek comuhicacidn con refrigerantc, segln
ditnensfones y forma del disedo (g, 28.1).

26.3. Reactives.

28.3.1. Resinza Dowex 1 x 2 (50-100 mallas),
2532 Solucién 4 N de acido acético.
26,34, Solucicn 2,5 M ode foide acelico,

46 34, Splucim 2 N de hidravido de sodio.

26.4.5. Acido sulfurice diluido at /5 (V/V)

.06 Solurien teowon pH — 3,2-34. En un malraz alorado
du 1] introducir 130 g do fvslute monopotisico v 3 mt de dcido
forforice puro fd = 16201 ¥ eneasay con agua destibada.

26.5.7. Solucidn de sui{ate de manganesn de 5o ooh

26,598, Piadra pimez,

205059 Solucidn 005 N do permanganate potdsico.

Actde sullarvico diluido s 1 IVAV),

Solunion 2 N de permanganato potasics
Salucién de sulfato ferroso de 40 g por 100,
Solucidn 5 N de hudroxido de sadio.
Soluvian 02 N ode iodo

Solucian @ No de tiosulfato sédico.
Engrudo do almidon.

26.3.10.

8.4, Procediniicnin

2641, Separacion do les acides pitrico vy cirmnnalieo. Hacer
pusar 25 ml del vino a fraves de fa cabumni caoonbindura doe anio-
nes Dowex 1w 2 en forma acetica a razon de 3 ) ceda dos mi-
fnutes, Lavar la columna con 20 mi de agua des'ilada en tres
vecos, Eluir los acidos con 200 mi de solucién 2,5 N de acida acé-
tica gue se hace pasuc por Ja columog o g mi=zmyg velocidad,
En esta fraccion de cluide =o encuentra, entre ofros acidaos, al
acido ¢itremalico g inferssa eliminar.

Eluir los acidos oiiricos v {frtricus haciende pasar a traves
de e columnn 100 il do uaa seluricn 2 N ode hidraxide re sodic
v raeager # elivide on el swsrar del aparato de ovidacisn y drse
lilagcion descrito.

{Confinurrd,}

MINISTERIO DE HACIENDA

REAL N CRETO 18353077, de 4 dy jidio, por oof
gue se oawxigna cocficicnte ol Cusrpo de Avudainies
de Instituciones Penitencierias {Eseala Masculina v
Ferenihal,

La Ley ipeinda vy foi'opl neveri€ntes cedn ¥ sicte, e
veiniyes de mave (Acikeln Oficial del Estade- de veinticineo
de mAayn, e su arlicules prissere, esteblece la crracion del
Cuerpe de Avudantes de Distilvciones Penitenciarias, fompusstio
pur dos Escalas, mascuiine y Temenina, haclendose necvsario
asignar coeficiente al nuevo Cuerpe, de confurmided cor lo
dispucsio en el articule cinco punfe tres de la ley (reinta v
unossesenta ¥y cinco, de BRetribuciotes, de cuatra g maye, ¥
en ot articule caterce, E), da la Ley articulada de Funcionarias
Civiles dat Estadn, aprobada por Degreto {resciontos gquince/
mil novecientts sesenia vy nuove, de sifte de foinero.

Err su wirtud, con iniciativa det Ministre de Jdusticia v &
proprigsta dal de He e, con informe de la Comisi Superior
d= Persondl, previa dellberacidn del Consato do Minisiros en su
1runion del dia cuatro de julieo de mil novecientoz aotenta y
swete,
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«Antares, S.p.A.s, contra resoluciones de esic Mi- Real Becrete 184271977, de 24 de julio, por ¢ que sc
nisterio de 17 de febrero de 1888 v 22 de julio de 1969, 19861 dispone cese en ¢l gargo de Direclor general de Pls-

Orden de 30 de merze de 1877 por la que se dispone niticacion Seclorial don Pedro de Torres Sima, 16543
el cumplimiento de la senfenria dictada por la Final Decrelo 184371977, de 23 de julic, por el gue se
Audiencia Territerial de Madrid en sl recurso con- dispone cese en el carpo de Pirector geonersl del
tencioso-administrative namere 1.008°73, promgvido Institute Nacional de Esiadistica don Andrés Fer-
por sMetal Closurcs Iimited» y «Cheacén y Cia., So- nandez Diaz. 16615
ciedad Andénimds=, cenirg resolucion de este Ministe- Reab Decreto 18447199 de 23 de julic, por el gue ze
rio de 14 de octubre de 1969, 16662 namhbra Secretario gencral Toopice & don Malias

Orden de 20 ds marze de 1977 por IB que se dispone Rodriguez Inclarte. 16645
el cumplimienio de {8 =meniencia dictada por la Roeal Dogroeto 184571577, de 23 de julio, por el gue sc
Audiencia Territorial de Madrid en el recurso con- nombra Dircctor general de Politica Financiera a
tencioso-administrativo namere §81774, promovido par don Juan José Toribio Davila. 145
«Janssen Pharmaceutica N, V.» contra resolucion de R&al Decrelg 184671977, da 23 de julio, por el gue ze
este Ministerio de 21 de noviembre de 1868, 16662 nombra Director peneral de Planificacion a dono Julio

Orden de 30 de murzo de 1877 por In que se dispone Alcaide Inchausti. 1GR3
¢l cumplimicnio de la sentencia dictada por el Real Decrsto 184771977, de 23 de julio, por el que se
Tribunal Supremo, en: grado de epelacién, en el nembra Director general de Prevision v Cayuntora
recurse colfencioso - administrative ndmera 521774, a don Anselmo Callejz Siaro. 16616
promovide por «<Hevcules Incorporateds contra re- Res! Decreto 184871677, de 23 de julio, por e que se
solucién de eoste Ministerio de 31 de marzo de 1973, 16862 nombra Presidonte de! Instituto Nacionn! de Fsta

Besolucion de la Delegacidon Provincial de Badajoz por distica a don Francisco Azorin Poch. 16646
ia que 58 autorize el establecimiento dp la instalucion E al Pecreto 184071977, de 23 de julio, por el que se’
eléctrics que <o cita, 15662 nombra Director general del Instituto Nacional de

Resolucion de la Delegacitn Provincial de Huelva por Estadistica a don Blas Calzeds Terrados, 165 i
la quo se autoriza £l establecimicnto de la instalacién Orden de 23 de julic de 1977 sobre liberalizacion de
eléctrica que se cila. 16662 fipoy de interés y cocficientes de inversisn de! siste-

Rosolucion de la Delegacion Froviacial de Malaga por miz linancioro. a4l
la gue se adutorize v declars la utilidad pablica de Orden d= 23 de julin de 1977 por la que se modilican
las instalaciones eléciricas gue se citan. 185603 log linns de interés aplicables por el Baneo de

Resolucitn deo Ia Delegacitn Provincial de Tarragona Espana, 168172
por la que se autoriza vy declara Ja utilidad pablica
en concreto de la instslacion eléctrica que se cita. 16663

Resolucién de la Délegacién Provincial de Viacaya por ADMINISTRACTION LOCAL
la que se declara de utilidad publica la instalacién L6663
elécirica qus se cita. L-437 {2l. . * Resolucion de la Diputacién Provincial de Baleares e

Resolucién de la Delegacién Provincial de Vizcaya ferenie a lu aposicisn pars cubric uns plaza de Jefe
por la que se declara de utilidad publica la instala- del Servicio de Radicelecirologia del Hospilal Provin-
cibn eléctrica que se cile (L-2.370). . 16663 cial de Palma dr Malloroe. 16648

Resolucion de la Delegacion Provincial de Vizcaya Reselucion de la Diputucion Provinelal de Gerona refe-
por la que so declara de utilidad publica la insta- a6 rente @ Ja oposividn para la provision en propiedad
lacién elécirica que se cita. L-2.001 {2). . 16 de tres plazas de Técoicos de Administracidn General, B0

Resolucién de Ia Delegacion Provincinl de Vizcaya Resclucién de la Dipulacién Previncial de Famora ro-
por la quo se declars de wiilidad publica la insta- terente a2l concurso para la provision de la plaza de
lacion eléotrica que se cita. 15664 Recaudador de las Centribuciones ¢ Tmpuestos del

MINISTERICO PE AGRICULTURA Esinde en la zona de Toro. ) 16649

. . Resolucion del Avunlamicnto de Estepona por 1a que se

Orden de 2 de abril d¢ 1977 por Ja gue se apruebs la publica relacion de sspiranies admitidos al concurse
clasificacion de las vias pecuariss existentes en el . convocado para la provision en propizdad de ja plaza
término municipal de Pujerra, provincia de Mdlaga. 16664 de Cfictal muyor, 165448

Ocden de 15 de julio de 1977 por Ia gue se constiluye el ) Resulucién del Avuniamienio de La Taguna por 1a gue
Consejo de Publicaciones Agrarias. . 16638 se hace publica Iz composician det Tribunal que ha

Orden de 19 de fulio de 1877 por la gque se dispone de juzgar la opasician convocada para Jn provisicn
la entrada en vigor de los nuevos precios de venta en propiedad de das plaras de Auxiliares de Admi
de los cereales panificables. 16632 niztracion General 16840

Resolucion de la Direccién General de la Produccidn Resolucion del Ayvuntamniento de Larcde refcrente a la
Agraria por la gue se delerming la potencia de ins- oposicién libre para cubrir en propiedad [a plaza de
cripeion da los tractores marca -Fords, modelo 9.600. 160564 Arguitecto municipal. 160349

VINISTERIO DE ECONGMIA Aesnlucidn del Ayuniamisnto de Villagarcia de Arosa

{Pontevedral referente a la convecatoria y bases para
Eral Decreto 18291977, de 23 de julio, sobre Esiructura proveer en propiledad una plarza de Técnico de Ad
Crganica v funcionos idnl Minihterm de Ecouoinis. 16840 minisiracion General mediante aposicidn lHbre, 16649

I. Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO

16116 Metados Oficiales de Arndlisis de Aceifes v Grasas,
Cereales v Derlvades, Productos Ldcteos y Produc-

{Contlnuaciénl o5 Derivados de la Uva. esteblecidos por Ordan de
381 de enero de 2977, {(Confinuacidn.}

26.4.2, Oxidacidn, En el mairaz que contiene ya e} eluido an-
terior, afiadir Acide sulfurico diluide al 146 (unos 20 m) para
Hevar el pH a 3,2-3,8, 25 m! de solucién tampdn pH = 3,2-3,4 1 mi
de solucién de sulfalo de manganese ¥ algunos gramos de pie-
dra pomez, Tapar v conectar al matraz con el refrigerante, ca-
lentando hasts ebullicién. Separar los primeros 50 m) destilados.

Colocar solucién 005 N de permanpanato de potasa en el
cmbudo lateral de ilave, y verter en ol matraz a razén de una
gota por scgundo, cayendo en el eluzido en ebullicién. El desti-
lado so recoge en frasco de 500 mi de tapén esmerilado que con-
tiene unos ml de agua. Continvur | oxidacion hasta que Ja co-
loracion parda del liguide acuse un excese de permanganato,

28.4.3. Separacion deo ia acetona. 5i ¢f velumen del doestilade -
es inferior a 90 ml, completar con agua hasta este volumea:
afiadir después 4,5 mi de acido sulfdrico 8l 3 ¥ 3 ml do una
solucidn 2 N d= permanganato potdsico.

Si el velumen del destilado exceds de las % mi, completar &
180 ml con agua destilada y utilizar s dosis doble de reactives.

En estas condicicnes {madio 0.5 N en dcide sulfiirico v .1 N
en permanganato de potatin), el etancl es oxidado a acido acé-
tico ¥ la acelona permanece intacta.

Tapar el frasco, dejar en reposs durants 45 minutos a la
temperaiura ambionte, Al cabo de este bompe se destruve el
exceso de permanganato adicionando solucion de sulfato fe-
rroso.

Destilar después y recoger 50 ml aproximadaments de destila-
do en un frasco de tapdn esmerilade que confenga 5 m! de so-
lacién 5 N de hidroxide sadico.

28.44. Valoracion de la acotena, Anadir sl conienide del
frasco 25 ml de solucion de iodo 002 N, si ka dnsis de arido cf-
trice ks superior a 0,5-08 g/ seria nece:ario afadir mas solu-
cidn de iodo, hasta que gueda color amariilento que Indicard
este exceso. Duplicar o triplicar las dosis de jodo hasta llegar a



B. O. del E.—Ndam. 177

26 julio 1977

16633

este punto, pero si s rigqueza en acido cilrico os mayor de 1,5 g,
comenzar otra vez el analisis con séle 10 ml de vino,

Dajar en contacte el iodo anadido durante 20 minutos per-

maneciendo el frasco tapado. Afadir 8 ml de acida sulfirico aj
1/6 ¥ valorar el exceso de icdo con tiosulfato 0,02 N en presen-
cia de almidén.

Hacer una valeoracitn en blance en las mismas condiciones
sustituyende los 30 -mi de destilado por 50 ml de agua deslilada.

26.5. Cdlepdo.
Calcular el contenido en acido citrico expresadao en gl
VoV
Acido citrico = 0,64 S
oy

7

:

N\

- Figura 26 1.

V = volumen en mi de 1a muestya de vino.
V = vaiumen en ml de fa solucion de ticeuifato 002 N utilizado
en la valoracion on blanco.

¥ volumen en mil de la soluciGn de tiosulfate u,o2 N ulilivade
en la valoracitn del iodo en exceso.
266, Referencig.

1L Recueil des Méthodss Internatiovales d'Analyse des Vips.
OV, A2, 1-3. 1069, '
27. SULFATOS
271,
Precipitacion del sulfato de bario en el vino, previamente des-
nrovisio de anhidrido sulfuroso por ehullicion al abrige del aire.

a7.2. Materiai v aparatos.

37.2.1. Matraz cénico {erlenmeyer) de 500 ml, provisto de am-
polia con llave de 100 m} ¥ de desprendimiento de vapor, atra-
vesando ambos ¢] tapon. Kl matraz sz coloca sobre dizco meia.
lico de 15 cm de didmelro con aberturs circular de 8 cm de

Principio,

didmotro,

27.2.2. Vaso cilindrice de 400 ml

27.2.5. Hane do apua o plancha calisnle a 860° C,

27.3. Heactivos.

27.3.1. Acido clorhidrics 2 N,

27.3.2. Cloruro de barie, 18 g de RaCl, 210 en 1.000 ml
de agna,

27.2.3.  Acids clorhidrico puro.

27.4. Frocedimiento,

27.4.1. Eliminucién del anhidrido sulfurnse del vino. Intro-

ducir en el erlenmeyer del aparato descrito 50 mt de agua des-

lilada ¥ ¥ ml de acide clerhidride pure, Hervir esta solucién
para eliminar el aire del aparato. introducir 100 m! del vino por
la ampolla de llave evitando gue la ebullicion se pare durante
esta adicion. Continuar is ebullivien hasta reducir el volumen
del liguide a unos 100- mi. ¢liminando asf todo el 50,

27.4.2. Precipitacién de sulfate de bario, Lievar el residuo de
la evaporacion anterior & un vaso de 300 mi, enjuagando el ma-
traz con la cantidad de agua suficiente para llevar el volumen
total a 200 ml Afadir 5 ml de acida clorhidries 2 N y llevar a
ebullicioen, Adicicnar gotas a gota 30 ml de solucion de clorure
de barie, con la precaucion de no parsr la ebulliciom y dejar
reposar en caliente, colocnnde ol vaso sohre placs a 60° durante
cuatro horas ¥ en bano de agua hirviendo durante dos horas,
En el caso de pequenias rantidedes de precipitado, se recomienda
un segundo reposo en frio durante 12 horas, Filirar por filiro
sinn genizas, lavar el vaso v precipilade con agua caliente hasta
que ne dé reaccion con NOwAg. lHevar el filire cuidadesamente
plegade 2 erisol de porcstana tarado, desecar, calcinar v, des-
pués de enfriar en un de=secador, pesar,

27.3. Cdlcutn.
Calcular el contenido de sulfulos expresado en meg/l o en g7/l
de sulato potasice con una aprosimacién de i 0,65 g/,

Sulfato = 85,68 P meqg/l.
Sulfatn = 7,485 P g/] de sulfata potasico,
P = pesa de las cenizas en g.

27.6. Referencigs.

L. Deibner, P; Bernaid, P. «Indusiries Alimoniaires et Agricoe-
fese, Ti: 1, 23 ¢ 5, 427, 1854,

Recucil des Methodes Internationales d Analyse des Vins,
O.1. Y., Al4, 14 '

2Bial.

2]

ANHIBINDO SULRLHOSO
(Meétoda Paunl)

29a).l. Principio.

Liberacidon de sulfurcse <libres por acidilicacian del vito,
arrastre por corrienie de aire, oxidacion por barboteo en agua
oxigenada neutra v valoracion con sesa del dcido sulfidrics for-
mado. Liberacion por ebuilicién moderada del sulfuroso «com-
hinado-, gue gueda en et vine después de la extraccién del sal-
furnso -likre., ¥ andloge tratamiento gue en kn determinacion
de’ sulfuroso «libres, Fl sulfurcso «total= o5 la suma del sulure-
su «libre- y el sulfurcee scombinados. Puede deferminarse acidi-
ficando ol vino y calunfando v procediendo como en los dos
rasos antoriores,

28(ail.2.

Uitilizar o] aparato represeniado en ks figura 28(2) 1.

Materiol y apargtos.

Figura 28(a).]. Las dimensiones esiin indicadas en mum, Los
diametsos inieriores de los custre tubos concéntricos que cons-
tituyen el refrigerante sou 45, 34, 27 ¥ 1t mm.

2géa). 21, Matraz de 100 mi o de 230 ml,

28(a) 22. Tubo barbuotador proviste de bola hucca en un cx-
trumo con uno: 26 orificios de 9,2 mm de diameire alrededor del
circulo maximo horizontal, ’
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asia).2.3. Refrigorante qus condense vapores y deje pasar el
gas en recorrids seguro. ) o :

268{ay.2.4. Prasco conb agues v con lapdn ailravessde por el
tubo gue comunica con & berboteder para hacer vacio. vy oiro
fubo sumergido en ol agus para acusar la intensidad del vecio
por la depresion de la columna dé agua en el intorior del tubo,
depresién que debe mantensrse enfre 20-30 om,

Ei gasto de vapor serd de 40 V/h.

2Bia).2.5. Bafic de agua reguishle a 10°C,

286al.3. Reactivos.

28(&).3.1. Acido fosférico al 25 por 100 (P/V3

28(a).3.2. Agua oxigenada de 0,3 volomenes por G0,
28{a).3.3. Hidroxido sddico N/1.

28fa).3.4. Indicader Mezclar 100 mg de rejo de metilo, 50 mg

de gzul de metllena 3 100 ml de alcohol de B0~

zgf{al.d. Procedimienio,

281g) .4.1. Analisis del anhidrido sulfuroso libre. En el ma-
traz de 100 ml del apurato pooer 0 mi del vino y ebadir 5 mi
de acido fosférice al 23 por 100, colocando acto seguido el ma
traz en su sitin. S5i ja rigueeza en 50. del vino as pequefia, se
emplea sl malraz de 250 mil y s ponen 20-25 ml de vine.

Sumergir ¢ matraz eb 'un bafo de agua & 10°C,

Colocar 2-3 m! de agua oxigenada de 6,3 volamenes y dos go
tas del reactive indicador en =l barbotador ¥ neuiralizar el agun
oxigenada con NaiOH) N/100. -

Adaptar el barbotador al aparato vy hacer barbotar el aive
{6 nlrégenot durante 12-15 minutos. Arrasirar e anhidrido sul-
furoso libre ¥ después oxidar & SO.H,. Hetirer el barbotador
¥ valorar el #ficido formado con solucion de NatOM} N/ioo,

28(al4.2. Andlisis del anhidrido sulfurose combinads. Des-
pués de terminar le valoracion del . anhidrido sulfurcso libre,
colocar en el barbotador yva limpio, ltos 23 ml de agua oxi
gonada neulrslizada y con las dos gotas de} indicador. Calentar
con llama pequena huste Hevar a la ebullicién el vine que
quedé en el matraz despojado del anhidride suifureso Hbre por
la determinacién anterior. Aplicar el fuego directo sobre sl fan-
de del matraz, gue descansara sobre chapa metilica poriorada
con crificic de 3 mm de diameiro, para evitar la pirogenacion
de las muteries extraclivas del vino sobra las paredes del ma-
traz. Mantener el paso del aire o nitrégeno durante la ebullicién,
gue durard 12-15 minutos, tiempo gque se considera sufliciente
para arrgstrar fedo el sulfurcee combinado, v después axidario.

Continuar como en 28{z).4.1 & partir de <Colocsr 2-3 mi de
ague oxigenada, ». )

28{a)4.3. Anhidride suiftroso totul, Puede deferminarse por
Ia sums anhidride sulfurcso libre més anhidride sulfuroso com-
hinado, perc también puede daterminarse direciaments, aciuan
do desde un principic con corriente de aire ¥ con calor.

28{al.5.

Calcular el contenide en anhidrido sullurcse expresudo en
mg/l con una apreoximacién de 10 mg’l, .

Calculo.

Anhidrido sulfurose = 22 V mg/1.
V = volumen en m! de NaOH N/io.

28(a).8. Observacicnes.

Para vino sensiblemente picado (con mas de 2 g1 de acidez -

acétical puede arrastrarse con el anhidrido sul{urcso, dridos vo-
iatiles, especialmente cuando la corriente del aire es intensa,

Corregir determinando ls acida: volatil presente en el li-
guide del barbotader, operando de la siguiente forma:

Despuds de la neutralizacién con la sosa al valorar 1a acidez.
afiadir un cristal de acido tértrico y llevar el contenide de!
barbotader al aparato de detarminacion de la acidez volatd por
destilacién en corrienrte de vapor. Restar después del resultado
anterior la parts de acidez correspondients a los fcidos volatiles.

_ 28{al.7.

t. Paul, F. «Mitteilungen Kiosternenberg., A: 8, 21, 1853
2. PRecueil des Meéthodes Internationales d’Analvte des Vins.
O.L V., A17, 1-8, 1989, :

Refarencias.

25ih). ANHKIDRIDO SULFURDSO
{Méiodo Ripper doble)

22¢yl 3,

; Valoracién iodoméiriea del- SO, operendo directamente con
fF V1nG.

l"-‘ara ev_itar el error introducide por la recombivscion del
suliuroso liberado de su cembinacién con los aldehidos, duranie

Principio.

1a valoracifn valumétrica, ss hace unag segundn valeracién, des-
pu#s de nueva liberacién del SO; recombinado.

28(b}.2. Material ¥y aparates.

280021 Erienmever de 500 ml ¥ material para uno volu-
metria.

28(b).3. "Reactives.

25{1).3.1. Hidroéxido sddico 4 N.

28ib).3.2. Acido suliurico al V10 en volumen (180 g/,

28{b}.3.9. Engrude de almiddn preparude de la sipguicnie

formas;

Pezar 2,6 de almidén soluble y irilurario en un mortoro jun-
te con 10 mg de isdure mercdrivo. Llevar a un vaso y anadir
un volumen de sgua suficiente para peder hervir la suspen-
sion con tlhuider. Llevar después ésta & matiaz con 1 Jitro de
agua en ebuilicion, gue se mautienc durante 19 minulos. El
hguide obtenide estara limpio ¥ 51 es necesario se {iliru.

28{b).3.4. Sclucidn de iodo N/20.

28{11.3.5. Tinsulfato sodjoo NA/166,

28ik) 3.8, Versepaio de sodio (complexouna [T
28i{bi 4. Procedimienio.

it

Cotocar en o} crlenineyer de 380 ml 8¢ ml del vino, $ ml
de SOH; al 1/15, 5 wl de engrode de almidon ¢ 3¢ mp de
versanain sodice (con el fin de evitar la oxidacion def 30, libre
durante i valoracidén}.

Homegenelzar la solucién v afadir con bureta solucién de
I N/2¢ hasta coloracion azul del slmiddén, gue primero sera
fugaz, ¥ notamente persistenle después, durante 19-15 segun-
das, considerandela entonces aceptabie. Sea V el volumen en ml
dil iodo empleadao.

Anadir 8 mi de solucién 4 N de hidrdxido dodico, agitar una
s0ly vex ¥y dejar en contacte duranie 5 minuctes, Drespués yvertor,
de un solo golpe y agitando endrgicameute, 10 mi de SOH;
al 1/10,

Se valora inmediatamentas con iodo N/20 el SO, liberado.
seg V' el volumen en mi de solucion de iodo empleada.

Se afiade después 20 ml de Na(QOlD, ¢ N, se deja en con-
tacto durante 5§ minutos después de haber agitado uha soia
vez. Se diluye con 200 ml| de agua bien fria, agitar después
enérgicalnente vy afadir 3¢ ml de SOH; at 1419 ¥ valorar con
solucidon de jodo N/20 el SQ. liberado. Sea V7 el volumen
en ml de la solucién de fedo empleado.

Con sestas valoruciones se corrige el error que puede ori-
ginarte por la recombinacién de parte del SO. va liberado de
los aldehidos, con el mismio aldchido gque calara& prescoic con el
liqnido que se valora.

También es posible causa de erver, y especialmenie cuando
se trate do vines tintos ricos en color v exlractos, el consvmo
de iodo por astas sustancias; para corregir este error se opora
de la maners siguients: .

Adicionar a 50 mi de! vino, colocados en un erlenmeyor de
300 ml, un excese de eclunol pury que sea cApaz de combinarse
con todo €l SO, libre; dicha cantidad puede ser de uwnos 5 ml
de sotucién de acetaldehido, de 7 g por litre Se fapa el matraz
y después de un repeso de 30 minutos, come minimo, se ansden
3 m! de SOH; diluido el 17i#3 ¥ despuss los de solucion de
iode N720 necesarios hasta el viraje de abmidén.”Sea V7 =l
volumen en mi pacesurios,

La presencia de acide ascorbico también puede ser causa
de orror. Desconlar ef iodo correspondisrte. considne 1o que
1 n:l de iodo N/27 es consumide por 4.4 mg de acide ascdrbics,

28815, Cdicuto.

SO Ubre = 32 (V — V") mga.
SC. combinado = 32 (V' 4+ V™) mgst.
50, totul = 32 {(V + V — V) mg-l.

Cun gproximacion de 10 mgsl

28{L)6. Obsarvaciongs,

Para vinos pobres en SO, es convenisnts emunloar iado mas
diluido, solucién N/50, reemplazande sntoncos e coeficionts 52
par el de 128 en ins calculos,

En los vinos iinfos os conveniente, puara apreciar el virae,
fluminar con luz amarilla el fondo det erlennmieyer donds ostd
¢l vino. Hay dispositivos sencillas a bhase do simpls bomDilla
con filirg prepurado con solucién de cromato pofasics. o bien

son luz amarilla de lampara de vapor de sodia,
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Cuande haya un intorés espocial en la determinacion del 50y
libre, debe dejarse la muesira en repeso durante ¢ dias. al
sbrigo del aire v a8 temperatura de 20° C. El anslisis se reali-
vAarg lambien a 20° C.

28ib). 7. Heferencias.

1. Jaulmes P,y Dienxiede., «Méthode Ripper double d'analyse
de: 50 . Bols. O, F V., 274, 52-B4. 1958,

2. Recueil des Meéthedes Internationales d'Analyse des Vins.
O 1. V., A17, 7. 1659, ’

g ACIDO S0ORBICO

281, Principio.

Ll acido sorbico arrastrade por el vapor de agua {(cousrante
de volatilidud 0,58, se valora en el destilado por espocirofoto-
melria on el uitravioiets,

0.2 Muterial ¥ aparatos.

2051, Espectrofotdmetro ullravinleta vy enhetas de
de I oem de espesor,
.22, Mutraces aforsdos de 20 nd v de 1 litro,

1N Pipelas de 0,8 ml ¥y 1,b ml

CArLe

265, Raociivas.

a8 3 1 - Sulucion la) (destioada s catalivar la oxidacion del

cide suliureso por el aired Merclar 85 g de NaddlOdn con

0.061 g de CuS0, - 51,0 ¥ ahadir agua hasta 1.000 mi,

28.3.2 Solucién ) de Acide sorbico de 20 mg por litro. In-
teoducir 20 ml de acido sérbice en un matraz aforado de i litro
gue conlenge 860 mi de sgua calienie, agilar, dejar eufriar ¥
enrasar a b Hiro, .

En vez de Acido sorhice puede emplearse #6.8 mg de sorbaio
pPot4sico.

234, FHroceduniento.

Destilar como en 21.4, 20 m! de vine adicionade de 1-2 g de
actde tartrico. Recoger 320-330 ml de destilado para conseguir
la mas completa extraccion del acido sérbice, que reguiere
vnos 300 mloanas gue los noecesarios pare la acidez volgtil.

Tomar & mi del destilado, colucar en un matraz alfurado
20 mil ¥ enracar con la solucidm (a) )

Lienar con eosta mezeia una cubets de cuarzo de 1 em de
ezpesor. Dejar la cubola el aire durante unos minutes, Deter-
minar la Abserbancia & 258 nm. Pura ia prucha on blanco, sus-
titerir los 5 mi de destilade por 3 mi de apgua destilada,

Para cbiener ia curva patron. detarminar ia absorbancia de
sefuciones gque contengan 6.5 1, 2,5 ¥ 5 mg/l de dcida sorbico
abtenidas diluvende con agua destilada la solucién o). La gré-
fica cervespondicriie g eskns valores ex una linea recta.

25 Calrulo

Culcutar o Acida sdrbice expresade en mgol
Acido sarbiveo = 02 C. ¥V g’k
C = contenido et gt de acide sArbico determinsado por com-
paracion con ocurva patromn.
V = volumen en mi de destilado,

295 Relerencias,

1. Jaulines, P.; Mestres, B, ¥y Mandrou, B. -Annales des Fal-
sifications et de |'Expertise Chimiogue-, 111, 1965,

2. Recueil des Meéthodes Internationales d Analyse des
O. 1. V., A30, 1-3, 1989,

Vins,

3 ULOHLIROS
301, Friceipiuo.

Valoracien argentimoirica despues de oxidacion perinanga-
nwa del vine proviamentc defocade por barvite,

303 Material y aparatos.

90.2.1, Matraz sforadoe de 26 mb

0.2 Motraz de 560 mi

H#3 Bano de agua.

#0.3 Raacipvos,

A25.0, Selucidn saturadas de pormanganaic potdsico af 6.5
| por 10 :

30.3.2. Acido nlivica al 17 en vainmen,
30.3.3. Solucion de nitrato da piata N/IO.

30.4.4, Selucion de tiocianato potascico N/iD.
30.4.5. Solucién de alumbre de hierrn ¥ de amohic do 15 g
por 100 mi o solucién de nitrate férrice de 10 g por 100 mi,

30.3.6. Soiucion de hidroxido de burio de 50 g por litro lapro-
ximada).
0.4, Procediniiento.

Colucar 02 ml del ving en snairaz aivsade de 206 16l Nog-
tralizar con solucion de hidroxido do bario en pressnos de fe
nolftaleina, curasar con adicion de agva desiilada, agitac, Dltrar
por filtro de papel plitado, previamente lavado con agud tibia.

En un matraz de 500 ral colocar 100 ml de filteade y adadir
20 ml de dvide niirico al 178 v § ml de permanganato 4o polasto
en swtucion sglurada de 85 g por 100, Aqsblar ¥ deiar reposar
algunos minutss hasia desaparicion del color violela, Lievar el
matraz a babe de agua ¥y calentar sin exceso, para aclivar esta
decoluracion, Si el color persists, se adaden unas gotas de soiu-
cidn de ageva oxigenada. En algunos casos de vinos de intenso
color, sonn necosarias noevos adiciones de solucidn de parmman-
gunaly potasico ¥y de agua oxigenada, hasta decoloracidn com-
pleta.

Anadir al [lirado asi tratado 16 ml de solucién de oitrato
de hierrg al 10 por 100, 20 ml de dlor ¥ W0 ml de solucion N/1o
de mitraio de phiia, Esta cantidad gue se considera suficiente
para riguszias menores de 1 g por litro de cloruros expresados
on clorure de sodic.

Valorar =l exceso de nilrato de plata con solucion N/io da
tiocianato de potasio, husta viraje al color tija palido del figui-
do, gue deba durar por lo menos einco scgundos,

0.5 Cdlewlo.

Calcular ol confenido an chruros expresado en mig/l de clo-
cure de sodio con aproximacién de 0,05 gol

Clorures = 2 {16 — V1 meq/i
Cloruros = 0,1168 €10 — Vig/l de ciorure da sodio.
V = volumen en ml de solucién N/i0 de tiocianate de potasiv.

0.6, Roeferencia.

1. Becuell des Mothodes Intevnationales d Analyse des Vins.
Q.1 V., A15 1%, IU6D.

3t ACIDO BENZOICO

#1.1, Prinoipio.

Fxiraccian por el eter del acido ben:oico presente en el vino,
Tratamiente del exiracio por la mezela anitra-sulfirica ¥ forma-
citon del &cidn 3-3 dinitrobenzoice, gue es oxbeaido con éter ¥
después recogido por is mezota auvutona-glochel. La adicion de
spsa da origen a una coluracién vicieta. Esta reaccidm es sensi-
ble, cspecifion y cusatitativa, siempre que se opere en condi-
cionns que aseguaren is traasformacion del dclao benzeico en
sompuesin coloreade medible en el sipectrofolometre a8 570 am.

A2 Moteriad » aparatos.

3121, Fopectrofotdnietre que permita lecturas a 370 my,
3122 Ampolla de decantacion de 25¢ ml,

31,23, Matraces de 100 m] aforados.

31,24, Capsulas.

3125 Bado de agua.

3i.2.6. Matraces aforados de 560 ml.

31.2.7. Erlenmever de 50 mi.

313 Heactivos.

31.4.1. Eter sulftrice.

a1.3.4. Mezcla acetona-alcohel: Mcozolar 1000 m! de acetona

pura con 1000 ml de alcohel abseluto. .

31.3.3. Mezclar nitro-sulfarico: Afiadir a 0 g de MK purn
para analisis, 108 i de SOH,,

31.94, Sousa mleohdlica al 5 por 100. Afiadir 8 5 g de NaOH
puro fsin CO:Nay) 30 ml de agua. Despugs de fria la mezcla, so
anade alcohol de 85° hasta 100 ml.

La sclucitn dehe guedar limpis,

414, Procedimienio

Vinos secos o con riquezs on asGoar de W00 gL
Afiadir a 10 ml do vino puesios ent ampaile de decantacion
2 1nl ¢e soide suilarics al 253 por 10 y %3 mt de éter, dos veoss
secuidas, Decantar y Titrar ef éter, por papel soco, lbovurin o
valvav afvrsde de o ml v enrasar
Porer 20 mil de o solucidn eidrea so wricianoyer de 50 ml,
gvaporar aspirando los vapores mediante viacio, perinancciendo

o
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el erienmeyer sumergidc en baiio de agua fria. Afadir al resi-
duo 5 mi de la mezcla nitrosulfirica cuidando de empapar bien
tode al residuo, Lisvar después ml bafio de agus hirviendo du-
ranie 35 minuios y agitando-de cuando en cuando, sobre todo al
principia.

Enfriar sn agusa frie, afadir 5 ml de agus, seguir enfriando
y verter el contenide en una ampelia de decantacién de 250 mi.
Enjuagar sl srlenmeyver con 5 ml de mgua, volver-a vorter el
contenide en In ampolla y afiadir 30 ml de &ter. Agitar sinco
minutos. Eliminsr la frse acuosa deapuss de cuidadoze decanta-
cidn v lavar el éter con 5 mi de agus. Decantar eon cuidsde {un
lavade més prolongado originarfa pérdidas de dinitrobenzoico
en te fase acuose, por lo que es preferible decantar bhien, gue
voiver & laver),

Filtrar sl éter por filtro revestide con sulfate sédice anhidre,
lavar sl filtro en seguida con 10 mi ds éter, Evaporar el filtrade
en una pequedia cApsuls m 35°, mrrasivar con ifres adiciones ds
5 ml de acetons-alcohol, cada vez lpreviamente crifriade en ne-
vera). Recoger todos estos liguidos en un tube de ensaye de ta-
pén esmerilado y aforado & 15 ml. i

En un tubo de ensayo de tapén esmerilado v con traze de
afore a 15 mi, poner de 6.5 a 5 ml de & anterior solucion. Este
voiumen debe variar con la rique2a supuests, para obtener la
reaccién coloremde con el Acido dinitrobenzoivo originado por
0,1 a 0,5 mg de &cldo benzolen. El método es valide entre 0,03
¥ 1 mg, f se utiliza aparato capaz de medir ahsorbancias supe-
riores & 1,5

Dilulr él volumen de liquido puesie en sl tube, con Iz mezcla
acetona-alcohol frias, hasia 14,7 m! y afiadir despuds 0,2 ml de
sosa al 3 por 100, agitar ¥ sumergir sn hielo fundente.

Hacar la determinacién en cubeta de 1/2-1 cm & 570-580 nm
después de 30 minutos ¥ antes de 70 minutes a partir del momaen-
te de la mezcla. .

Utilizar como solucién compensadors para comparacion una
mezcla de 14,5 ds acetons aleohol con 0,3 m! de sosa al 5 por 100.

Para abtener la carva pairdn, preparar una solucién valarada
de 30 mg de 4cido benzoico puro en 100 ml de éter. Diluir esta
solucidn & 1710 con éter y tratar 10 ml de esta solucién de 50 mg
por litro, como ss ha Indicado antes pare la muestra.

la densidad de 6ptics varia linealmente con la cantidad de
tcide benzoico.

1.5, Cdlenlo.

Llevar la abhsorbancis obtenida a la curva patrén y expresur
&, correspendlents contenido de acide benrojeo on mesl

31.8. Relerencia.

1. Spanyar, E; Kerei, E, y Kiszel, M. «Zeitachrift fiir Leben-
mittel Untersuchung und Forschung«, 1958,

22 BROMO TOTAL

2.3, Principio.

Saponificacidn cuidadosa, para evitar pérdidas, de los ésta-
res del Acide brémico, eventnalmente presentes en el vins irans-
formacién dol rojo fencl en azul de bromofencl, y valoracion
colorimétrica o especirofotométrica.

32.2. Material v aparatos.

822.1. Céapsula de silice ds 7 cm de didmeiro.

3222, Bafio de agua. '

32.2.2 Horno eléotrico, recomandable con regulador automa-
tico, para regular a 525°.

32.24. Espectrofotématro o colorimeiro eaptcess para lectura
a 54 nm.

32.3. Rectivos.

932.3.1. Solucion de NatOH} al 50 por 100,

3232 Lechada de cal ¢ W (224 g de. CaO por litro).

32.3.3. Solucién de rojo fenol. Mezclar 0,24 gz da rojo fono!
¥ 24 ml do NaOH N/10. Afladir agus destilada hasta 1.000 ml.

32.3.4. Solucién tampén pH = 4,65, Mezclar 50 mt de &cido
;t_{{'ééico 2 N, 250 ml d¢ sosa céustica 2 N y 250 ml de agua des-
Tlaaa, .
3235 Colucién oxidante. A 2 g de cloramina T afedir egua
desiflada hasta un litro, . '

Preparar esta solucién 48 horss antes de su empleo y sdlo serd
valida hasta gquince dias. )

32.3.8. Solucidn reductora. Afiadir & 25 g de tiosulfate da so-
din agua destilada hasta un litro. . :

32.3.7. Solucitn valorada de bromuro de potasio. Afiadir g
1488 g de bromure de potasio agua destilada hasta un Htro,

Eslg solucidn contioma 1 g de Lromurs por ltre. En el ms-
maente e su empleo s5e Bagen des dituciones sacesivas o 710 ¥
se tendra iz sohicidn a emplear que cantiene 18 nucrogramos ge
kromo por ml

12.4. Procedimicsnio.

Adicionsr .5 ml de NaQOH al 50 por 100 ¥ I mf de lechada
de cal ¢ N g 50 mi del vino colocados en una capsula de cUarzo
de ? om de diametro. Esta adicion proporciona un soporte infu-
stbla gue permite una buena combustién del carbon. Si sl vino
es muy acide cohviene mfiadir antes soss para llevarie & pH 10
por o Mmenos. ’ .

51 el ving ¢ontiene compuesteos orgdnicos de bromo o antisep-
ticas bromnados, dejar por lo nienos 24 horas s muestra de vino
alealinizada, tapsndo is capsula con un vidrio de 1eloj, con €l
fin de saturar los ésteres del Acide bromacétice, que son muy
volAatiles,

Evuaporar el liquido de lu capsula en bBafo de agua, calenlar
ol residuo con pequeia Hlama o en bafo de arens para etiminsr
las wltimas trazas de agua. Incinorar hasta cenizas klancas en
el horne eléetirice regulado a8 523 C, sin pasar do esta tampera-
furs para evitur pérdidas por sublimacién.

Prra facilitar in obtencién de cenizas blancas, retivar s cap-
sula después de 15 mminutes de incineracidn, dejar eniriar ¢ hu-
medecar las cenizas atn grisdceas con unas golas du nguw, ova-
porar y volver al horno, repitiende esta aperacidn Tus veroz ne-
cesarias hasta conseguir cenizas blanca..

Afiadir 8 ias cenizas # ml de agua hirviendo y removor con
unsa varilia, llevar a pH 4,6-4,5 ¢con acido suifarice a 1710 ¥ ajus-
tar con &cide sulfirico & 17100 ¥ completar con agus hasta 10 ml.

Para calcular la cantidad de agua a agiadir, tomar el volu-
men final {gual a 16,2 ml, por considerar el aumento de volumen
agua mas acido sulfirico, equivalente & 0,2 ml, gque habra sido
arrastrado en la precipitacidn de los 334 mg de sulfato de calcio
hidratado, formado &l reaccionar parte del $0H, con la lechada
de cal 4 N gdadida.

Las restantos causas de pequena variaclén de volumen icome
las del SO.H. al pasar a SO \Na; ¥ 80Ky, se consideran sin scn-
sible influencia.

Triturar con varilla de vidrio el sulfalg de calcio precipitado
¥ remover bien. .

Dilulr, 5i es necesarie, 1a solucidn de cenizas hasta un con-
tenido en bromo del vine de 1 mg/l, aproximadamente. Parm
comprobar cualifativamento si ¢! contenido en broio del vino
3 superior o inferior 8 1 mgsl, tomsar 1 ml de la solucidn de
cenizas del vino, poner en iubo de ensayo y afladir una goty de
solucién tampén pH 4,65, una gota de solucidén veio fenol vy una
gofa de solugién cloramina T. Pespuds de up minuto sxacta-
mentz, detener Is reaccitn gfadiende una gota de selucidn de
tinsulfaty s6dico. Si1 la soluckdn es wmurilla, amarillo-parda o
amarillo-verdosa, el conienido en bromo es aproximadamente in-
ferior a t mgsl, ¥ sl es azul, visleta o vioteta fugar, &l conte-
nido en bromo "es superier a 1 rugel, siendo necesurio dihiir ia
solucign.

Decaniar o] ligquido y trasvasar a un tubo de ensayo.

Fonzr en tubo de ensaye § ml do ks solucién de cenizas ¥
atiadir §,25 ml de solucién tampdn, 0,25 ml de rojo fencol ¥ 0.25
miilititros de cleramina T.

Después de un minuto exactamente, paralizar ia resccién con
8,25 ml de tiosulfata. Determinar la ahsorbancia con fotocolori-
meiro o espectrofotéinetre mediante medida & 584 nm.

Para obiener la curva patron, tomar is solucion de bromuro
de potasio con 10 mg de bremo nor litro, alcuctas de 0,35, 0,50,
75, 1,00, 1,25, 1,50, 2,00 % 2,50 m! ¢ llavar a § m! con zgua des-
tileds,

Ei contenldo en bromo de estas soluclonegs es, respeciivemaen-
te, 85, 1, 1,5 20,856 3,4 v 5 mg/l,

Tratar cada una de astas solucianes do 5 ml como s solucién
da conizas ¥y hacer las correspondianies deferminacioncs en el
espectrofotdmetrs & 584 nm.

325, Cdleulo.

Cailcular ef conlenido en bremo expresade en mp/t mediante
cemparacitn con la correspondiente curva natrén v feniendo cu
cienta el factor de dilucian.

326, Referencias.

1. Jaulmes, P, y Bruns, 8. «Valorsiion du bromes dans les vinss.
Annales des Falsifications el de Fraudes 1037

2. Saldoval, J. A, e Hidalgo, T. Modida csperticfotomalricn de
reacciones colorendas muy fugacess, Boletin L N, 1 A, 19,
80, 40,
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33 BROMOD ORCANICO
33.1. Frincipio,

El coeficients de dilucidn del acide monvhromoacetico entrs
al 4ter v ef agua acidulada con acido suliGrice {gus anula la ioni-
zacion} es proxime & 5. Los ésteres del &cide monotronmacdii
soun moenod sclubles en ef agua gue el mismo Acide, por 1o qus 63
mas f§cil su exiraceion por el éter. Tres lavudos con un volumen
de &tar igua! al del vine son suficienies purs oxluer icdo el
hromo argsdnico.

33.2. Materiel y aparatos.

332 (1, 2, 3 v 4) comp a22 {1, 2, 3 y 4).
43.2.5. Ampolias de decantacien de 50 y 500 ml
3.3, Neactivos,

334,02 85, 4,5, 6y 7 como 323 (1, 02 3, 4,5 ByF 7).
33.3.8. Acide sulfurico puro, '

334,

Culecnr en una ampolia de decanigcion 20-200 1 de vino {se-
gun la rigueza supuesta), aduadir 5 g de SO H, puro por litro
de vino, se anade después un volumen de Gler igusi al welumen
de vino, agitar y decantar coidadeosaments el éter. Repetir tres
veces esta operacién. Filtrar el éter, svaporar en frfo en cépsula
de cuarzo que contenga 6,5 mi do NaOH al 50 por 19¢ v 1 mil de
techade de cal 4 N. Despueés de unas 24 horas de saponilicacidn
de los éslerps, duranie las que permanece la cdpsula tapada con
un vidriv de reloj, incinerar progresivamente el residuo a la
temprratura de 550, Arraswrar v disclver las conizas como on 32,
raxlizando también en igwal forma la valoracion colorimétrica
dul bromo.

Frocedimiento.

33.5. Céliculo.

Caloutur e} contenido en bromo expresado en mgsl a pearlir
dr la correspondients curva patron.

. ACIDOS MONOBROMOACETICO ¥ MONOCLOROACETICLO
DE ORICEN ORGANICO

(Motado cualitetived tProvisional)

34.1.

Siondes frauduleonts la presencia de compuesios organicos mo-
nonaloganades, es suficiente para investigar el fraude un anali-
zin cualitative.

Extraccién de compresies monohalogenades en medic &cido
con éter ¥y transformacion por adicion de ameonio en glicocola y
sal de gmonic por combinacién del halégeno desplazado. Sepa-
racidn cromatogrifica v revelado con NCOqAg, obleniéndeuse una
mancha blanca para el clorure de piata y oira negra para el
bromure de plaia.

Principio.

2,

34.231 Fruascus doe tapon esmomiladt que ajuste pprl‘ertnmpn-
te, de 500 mi de capscidad.

Material ¥y aparatos.

24.2.2. Ampolia de decantacién de 25¢ ml.

.23 Agiador mecdnico de unas 150 agifaciones por mmuto

34,24, Papel Watman némerg 1 psra cromatografia,

34.2.5. Pipetas, micropipstas de 0.2 ml capilares divididas en
milasimas

3428, Secador de aire.

34.2.7. Campans ¢ recipieite para cromatografis § acceso-
rios,

34.2.8. Pulverizador todo de vidrio y pulvorizaciéo fina.

3429 Campsana de luz infrarroja.

34.3. Reactivos.

%.3.1. Fter sulfdrico para analisis.

.52, Scolucidn de acide sulfarico:; selucion acuosa &l 173
en volumen. )

34.3.3. Anmoniace puro de densidad 6,910 {24* Be) sin clo-
ruros.

34.34. Mezuls acetonz-agua en la proporciéon 100428 en vo-
lamen.

34.3.5. Revelador de nitrato de plata. Mezclar 85 mg de

NChAg, 1 m! de agus, 3 ml de amoniaco concenirado ¥ etanol
hasta 200 ml.

34.36, Revelador de pirogainl. Disolver 13 mg de pirogalal
en 200 m{ de etencl, La solucidn puede darar tres digs si sa
cmwm".z; friz v al abrigo de la luz,

34.3.7. Solucitn testigo de cioro. Disolver 100 mg de Cl’\aH;
en agua ¥ enmrasar a4 1.000 mi,

3438 Seclucién tesiige de brome, Disolver 100 mg de
BrNH; se agua v enrasar a 1.000 ml.

344, Procedimivnte,

3441, Extracciéa del compuesto hulogrnado, Tomar 106 mi

de vine, llevar ol matraz de 500 m! con tapin esmeriledo, afa-
dir 5 ml de &cide sulfiricp {143 ¥, acto seguida, 1WA mi de ator,
Lgitar brevemente hasta formacién de ligera emulsion, destapar
unes momenios of frusce y observar la fucilidad de separacion.

A wverns, come cipocialmonte succda con vino de prenca, ‘a
scparacion es dificll, siendo mnecesaric nucva adicion de acido
sulfarico ¥ de éter. Observar si hay facilidad de separacion y
lievar el frasco & un agitador mecdanico, agilando duranie ires
horas. Poner zn amgella de decantzcion de 350 ml de capacidad
con el fin de sepuarar el vino de la {raccitn etérea; eliminar gl
eter por completo filvando rdapidamente por ligera cups de al-
goddan,

(Contoiieard.}

MINISTERIO DE HACIENDA

REAL DECRET(Q iadu/twiv, da 23 de julic, por el
que 5o creg. con cardefor fransitorio, una exdecion
reguladora del precio de los cereales panificables
v de sus harinas v sémolos coemo consecuencio de
st revalorizacian. -

17069

Ei Peorein dos il trescientos vemie mill novecionles seienta
y cuaitre, de veinte de julio, quec regula Jes compatfias de
careales v legumincsas mil noveciontos setenta v cinco/setenta
v =zejs a mil novecientos sctentia y siete/sctenta ¥ ocho, osta-

' bloce lus condiciones por las gue hebran de regularse la com-

pra ¥ ventx de los coregles panificables,

En la reunida del Conscjo de Minisiros celebradu el pasede
dicciecho de felirere se aprobd of Eeal Doecveio doscientos so-
tonta v dos/mil novecienios setenta v siete correspendisnie a
la campana mil novecientos setenta v siete/seienta ¥y oche,
relativo B o comncrcislizacicn do los cercales on g misma,
rocogicnde, enlre ofros aspectns, Ins nuovos procios que habran
de regir para las ceorsalss panificables en el mencionado pe-
riadon. Por los Reales Decretos mil doscientns noventa v uno il
novecientos setenta v siete, de dos de junio, ¥ mil setecienins
cincuenia ¥ uno/mil novecientos scienia vy siefe, de once de
julio, se dewers o oentrada en vigor de les pucvos precioes
hasta que et Ministerio de Agricultura lo autorizase.

Ante ls inmedialae aplicacion de estos nueves precivs y dada
ln existencia de hatina, sémola, frigo y otros cereales panifi-
cables obtenidos bajs tas normas de la campafia anterior, es
preciss adoptar medidas para evitar distorsiones gque se produ-
cirian en ol mcorcado por iz cuncurru}cm da producios adgui-
ridos a4 precics distintos,

Con tal fin, al amparo del articulo cuarto de la Ley de
Tasas v Exaccicnes Parafiscales de veintiscis de diciembre de
mil novecienios cincucnta v ocho, debe establecerse, con ca-
racter transitorio, una exaccidn reguladora del precio de los
cereales panificables, asi como de las harinas vy sémolas obte-
nidas de los misrmos,

En su virtod, a propucsta del Minisire de Hacienda, previa
deliberacion del Consele de Miuistros en sy reunion dei dia
vointiirds de juite de mil oovecientos setenla ¥ slote,

DISPONGQO:

Articulo primero.—Se cres, con caracter transilorie, la exac-
cidn reguladora del precio de los cereales panificabies y de

' sus harinas y sémoelas, que se exigiré con arreglo a las normas

de los articules sipuientes.
Articuly segundo.— Hecho imponible.

La exuccion gruva:

lno,—Las ventas de harinas y sémolas procedontes de iri-
gos, centena panilicable y trapguillén adguirides por lus fubri-
cantes v alinacenisias de harinas y sfmoias antes de Iy entrada
en vlgor de esie Decrelo.

Dos.—Las ventas de trigo, contene pumibicable v tranguiiion
procedentes de existencias de cosechas anteriores a la de mil
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FAGIHA FAGIN
MINISTERIO DE TRANSPORTES Y COMUNICACIONES Hesclurion del Ayuntamiento de Melilla por Ia que se
transcribe ia lista de aspirantes admitidos v exclui-
Reat Decreta 1805/1977, de 23 de julio, per el que cesa dos a Ja oposicidn para prqvisién ecn propiedad de
camo Subsecretaric de Aviacisn Civil don Arture euaire plazas vacantes de conserjes de Grupos Es-
Montei Touzet, 16718 colares. 14728
Real Decreto 1896/1677, de 23 de juliv, por el gue se Resolucion det Ayuniuzmiento de Melllla por ln qus se
minubrg Subsecreterio de Aviacion Civil a don José transcribe la Hsta de aspiranies admitidos a la apo-
Saenz lnsausti. 16718 sividn para provision en prapisdad de la plaza va- :
cante de Jofe del servicio de limpieza pablica. 16729
, ) Rosolucidn del Ayuntamiente ds Mérida por la que
ADMINISTRACION LOCAL quedan anuladas las convocatorias para la provision
de las plazas gue se citan, 16729
Rrsplucion de 1a Diputacion Provincial de Cordoba re- ~ Resolucion del Ayuntamiente de San Schbastian refe-
ferente al concursc-ocposicion para proveer una plaza renic a] concurse de méritos para proveer una plazs
de Ansalista de Laboratorio. 15728 de Viceinterventor de Fondos Municipales, 16729
Resolucidn del Ayuntamiento de Gervna por la gque se Resolucion del Aventamiento de Valverde {(Santa Cruz
publica s lista provisional de admitidos y excluidos de Tenerife) referente a la convocatoria de oposicién
a lus cposicimes libres para proveer en propicdad libre para la provisién en propiedad de una plaza de
dos plaras de Auxiliares de Administracion General, 18728 Auxiliar de Adminisiracion General, 15729

[. Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL COBIERNO

Metodos Oficigles de Anglisis de Aceites v CGrasas,
Cereales v Derivados, Produrtos Ldefaos y Produc-
tos Derivados de fa Uva, establecides por Orden de
J1 de enerc de 1977, {Conclusién.)

16116

{Conrlugidnd

Anadir inmediatamente 1) m! de amoniace, agitar fuertemen-
te durante tres minutos, con el {in de inlciar la formacion del
amincicide correspondicnte {glicoceolal y evitur s de oiros com-
pusrstas. En este momento se forma la sel de amonio por com-
hinacion del halogeno desplazado.

Dizjar reposar 24 horas pars gue la reaccion sea completa y
proceder a ln cromatografia,

3442 Analisis cromatografico.—Depositar con micropipeta
sobre papel Whatinan ntimern t para cromatografia {28 X i5
centimetros) a lo largo de uns lnea paralela al borde inferior
vy situada a 2,5 cmr de este borde, 0,02 ml de soluciones testigo
de Cl v de Br, y de 0,92 a 0,08 mi, segin el contenido en halo-
genade, de las muestras de vino, separando cada aplicacion
3 contimeirgs por los manos. Enrollar el papel y colocar en ol
funda de 1a cubets con el disolvente y en la camara o campana
da cromatografia,

Retirar ¢} papel de 1a cubeta ruando e] frente del Hguido ss-
ceuwdente se cncucntre a 1 om del borde superior del papel, v
diar aecar, Pulverizar con la selucidn de nitrato de plats v,
estande humede sl papeol, pulverizar nuevamente con selucidon
de pirogalnl. Para mayor uniformidad del revelado, conviene de-
zoor el papel con lAmpara infrarroiya.

fa mancha corcrespondiente al Cl ez de celor blance y tiene
un Ht de 0,29, ¥ la mancha correspondiente al Br es de color
murral ¥ otiene un Rf de 0,59,

4 5 Referencin,

1. Marales, .. ¥y Vega, B, «Comunicacion de los Métodos infer-
nacistiaies de Analisis-. Q.1 V., numere 245, 1967,

5. INDICE DE PERAMANGANATO

4.1 Principio.

Valorarion con una sglucien de permagnato del poder reduc-
tor en frio de las sustancias polifendlicas del vine. Come todos
lus componentes fenclicos de! vine, a igual concentracion no re-
ducen s misina cantidud de permanganato, se trata de una va-
loracitn global que da un indice, al quo se dengmina «ipdice
du permanganaios: IMn.

*Constituye una expreslén del contenido en sustencias fend-
licas que ostdn en relacién con bog cwvacteres gustatives de gu-
ress, astringencia o aterciopelude sin qus la relacidn sea abso-
luia. Es una determinacion especial para vinos tintos; cn blan.

i
H

cos as poco apreciabls y sa presta a confusiones por consumo da
permanganate per otros componentes dei vino, que agui tiene
una influcncia relativa méas marcada,

35.2. Maferial y aparatos,

Los elementos Recesurios poara una volumetrig,

35.%.  Reactives.

46.3.1. Solucidm N/I100 de MnO. Sc conscrva mal. Preparar-
la s partir de solucion N/10.

35.3.2. Indicador de indigo. Preparar una solucidn de 3 g/l
de carmin indigo. Filtrar, tomar 50 mi de esa sclucion, sifadic
50 ml de SOH, v arua hasta 1.000 mi. Mezclar bien.

354, Procedimiento.

Colocar en un vaso de S0 ml del indicador de indigo antes
indicado y afadir 2 ml det vino. Inmedistamente adicicnar gota
a gota la solucidn de ManO,K NA100, ¥ al {final, cada vez més len-

‘tamente, hasta desapsricidn completa del color azul ¥ aparicion

de amarille oro.

£n vinos nueves, el viraje £5 menos neto, por 0 que genviensa
temar s6lo 1 ml de muestira,

Hacer ia pruchs testigo para climinar e permanganato por
sustancing ho polifenales, sustituyendo los 2 mi de vino por
2 ml de wna sciucidn de dcido fartrico de § g/l, ncutralirzada
hasta la mitad con KOH v encabosads hasla 10° de alceohol,

355, Calowlo.

Culcuiar ol indice de permanganate o el titnlo da materias
oxidables en fric del vino por permiangansto expresade en

L mea/].

Indice de permanganate =5 (V — V7,
Materios oxidubles on frio = 5{V — V1 mea‘l.

¥ = voilumen en ml de solucian MnOX N/10¢ para oxidar el
ving.
¥ = volumen en mi de solucién MnOK N/I00 gastados en la
prueba festigo.
35.8. Referencia.

1. Rihereau-Gayon et Paynaud, sAnalyze of Contréle des Viags,
pagina 320, 1958

aéla). DETERMINACION DE PRESENCIA DE VINO PROCEDENTE DE
~FIBRITOS PRODUCTORES DIRECTOSs
tMétodo cualitativol
Wi{al.l. Principio.

Transfurmacién de la malvinag, por la accion centrolada de un
oxidanie spropiado, on nna sustancia gue a ia luz do Wood acu-
sa viva fivorescencia de golor verde muy sensible,
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agial.2. Matericl y aporafos. ponds un contenido convencional do hibride do 3,4, 86, 2 12 17,
A 24, 35 y 50 por 100, respectivamenie, .
36{a).2.1. Lampara que emita luz fluorescente de 366 nm de Aplicar cada una de estas mezclas como anteriormante, Scrar

longitud de onda (luz dz Wood),
36{al.2.2. Tubos de ensayo.

36{nr).3. FAeactivos.

afiudal. Acide clorhidrico M.

36i{a}.3.2. Nitrifo s6dice al 1 por 0.

36{ar.3.1. Alcohol con et 5 por 100 de NIy (pas).

34{g).4. Procedimiento,

36{al.4.1. Vinos tintos.—Para vinmos iiatos introducir en el

tiibo de ensayo: 1 mi de vino, una gota de CIH, N, ¢ ! mi de
NO;Na al 1 por 0. Agitar y espersr dos minutos, después ana-
dir € ml de alcohol con el 5 por 106 de WNH; (gas). Agitar, es-
perar cinco minutes, fillrer y observar el filirado a la luz de
Wood. 5i hay malvina se apreciarg la fiuorescencia color verde.

a6lal.4.2. Vinos rosades o claretes.-—~Intreducir en el tubo de
ensayo 5 mi de vino, cinco gotas de dcido clorhidrico N y 1 ml
de nitrite de sodlo al 1 por 100

Agiter, esperar dos minutos ¥ ansadir después alcohol con
el 5 por 100 de mmonisce. Agitar y observar a la luz de Wood
(368 nm}.

36(@1.5. Cdiculo.

La iniensidad de la fluorescencia verde es muy sensible ¥
pueade acusar nefaments la presencia de una dosis de 6.2 por 10
de hibride Oberlein en o vine, siendo la folerancia admifida
hasta un 2 por 106 de rigueza de hibrido Ohberlein,

36(al.e. Referencia.

1. Ribereau-fiayon, J.: Peyna\id‘ E. sAnaivse et Contrdle des
Vinss, pag. 320, 1858,

el DETERMINACION RE PRESENCIA BE VING PROCEDENTE DB
«HIBRIDOS PRODUCTORES DIRECTOS.
Provisionald
gt i, Principic.

Determinacidn de malvina en vinos tintos secos por cromato-
gralin de papel. La fase mévil s la soincidn Britten-Robinson,
an iss condiciones del método. Observacién del cromatograma a
ia luz 4o Wood de 388 nm.

Como escals de comparacién se emplea una serie de manchas
de seluciones de pinacianel, gus da fluorescencia similar a la
de la malvina, aungue con coluracién verdesa en vez de la roju
iadriilo de 1a malvina, pero con intensidades de la uorescencia
proporcionales a lae dosis aplicadas, haciendo compsaralivos los
resuitados. )

()2, Material v aparates.

36(H1.2.1. Fuentc de luz de Wood (365 nm),

3g{b)a.2, Camara ¢ campang para cromatografia vy acceso-
rios (soporte, pinzas, etc),

38(b).2.3, Papel Arches para cromatografia.

36{b13, Reaclivos.

38(b) 31, Seclucién Britten-Robinson. Mezclar 2,92 g de &cido
fasférico puro, 2,40 g de Acido acético puro ¥ 4,48 g de 4cido
borico cristalizado puro v afiadir agua destilada hasta 1.000 ml.
El pH de esta eclucidn es 1,81, i

36(0).3.2. Pinacianol o azul de quinaldina fodurs de 1-1° die-
tilcarbocianinal,
d8ihla.a. Alcohol meutro de $8° Destilar alcohol reclificado

en presencia da sosa {86 g/
38(bh).4.

Hacer aplicaciones con micropipeta de 50 st de vinn cada
una, sobre papel a 2 cm dol borde inferior, de ial forma que
aparez¢an manchas rectangulares de 2 om de base por 0.5 em de
los bordes, Aplicar 12 gotas de 4 ul en cada puntg, secando cada
vez ¢on corriente de aire a tempersfura no supericr & 30°.

Lienar Ja cubete hasia una alture de 2 cm con la sclucién
Britten-Robinson. Sumergir ] papel 56lo 1 ¢cm ¥ retirario cuando
e?_liquido llegus & 1 cm del borde supevior. Ayudar a la descca-
cion con corviente de ajre no ewperior a 30° y ferminar la dese-
cacidn al smbiente. ' -

Para cbiener una escals pairén preparar una solucién en al-
cohol nouiro de 86" de pinacianal de 0.5 g/] v diluir & 1/10. To-
mar alicuctas de 0,3, 6,4, 0,8, L%, 1,2, 1.7, 2.4, 3,5 y &5 ml ¥ com.
pletar con gicchol puro hasta § ml, A estas mezclas les corres-

Procedi{mliento.

las manchas, recortar y pegar mediante una oola celuldsica
(aplicar en pequefas dosis para gue no desborde! a lo largo
del borde de uns tirs de curiuling negra. ’

Rratovar la escmiz cada 30 6 45 dias, pues pierde intensicdad,
por lo que hay gue conservaria al abrigo de la luz.

Observar las manchas dol cromatograma a Ja huz de Wood
(366 nin) en camurs oscurt v hacor rapidwnento s comparicjon
con la escala. i :

Para comprobar la eficacia do !a 'Ampara se hace e} siguien-
te enseyo; Lavar par captlaridag con alechol puro el papel Ar-
ches de crometografia. Aplicar splucion. aleochélice de pinacia-
nol de 1 mg/1 en cantidad (ol que la mancha sca visible y la
misnza contidad dituida a Iz mitad de una mancha no visibie en
las mismas condicignes de observanion. Regular fa distancia de
la lampara a & hoja para conscguir este efecto.

36ib).G. Cdlewlo.

5i ul observer el cromategrama del vino a la luz do Wood
en ias condiciones expucsias se aprecian maenchas color rojo ie-
drililo v flucrescenties de un BRI = 0,535 1 0,08 sera olara manifesin-
cién de presencia de malvina.

Para e} analisis cuantitativo, comparar con la escaja patrsn.

La intenszidad del color de cada mancha de la escala festigo
de solucidn de pinagiano] serd valorwia por el namern do uiili-
gramoes de pinacianol por ltro de solucidn alegholica con que
s¢ ha hecho la mancha sobre ef papel.

Con esta definicién convencional de la intensided del color
de las manchas pucde establecerse también, por compargcion
de esias manchas con las corrocspondienics a las de cromatogra-
mas de vinps con mezcia conocida de «hibridos, un cocficiente
proporcional a la rigueza de éste prosente en los mismos.

La gensibilidad de las manchas puedon acusar el i por 100 do
nibride Obericin {clegido conio patrén).

La dosis correspondients 3l valor 2 de In escals convencigaoal,
o sea e 2 por 180 de hibrido Oberlein, es &8 mavima tolerads
provisionalmente por la Convencién Internacional.

Bih.8. Referencias.

1. Berier y Verelle. <Comunication 3 la Société des Experts- Che-
misies de Frances, 8 encro 1285,

2. Recueil des Méthodes Internationales d'Anslyse des Vins,
O, L V. Als, 1-4, 1889,

37, METANOL
{Meaiodo del dcido cromatrapicol
37.1  Principio.

Oxiducitén del metanol & formoi por permangsanato polfsico
en presenciv de Gcido fosforice y medida espectrofotomediricn de
ia reaccidn coloreads del formot con 4Acido cromourdpice. Caolo-
racién vicleta sspecifica del formol.

472, Muaterial v dporatos.

37.2.1. Mairaces aforadoes do 50 ml.

47.2.2. Bafio de agua con regulacion a 80-75°%.

37.2.3. Espectrofotometro gque pormita lecturs a 575 mu,

3724, Matraz esférico de cucllo large, de 500 ml v rotrige-
rante con alargadera.

7.3, Reaclivus.

37.3.1, Solucion de permangonate potasico. Disolver 2 g de

Mn O v 15 m! de POyH; en 106 ml de agua. Preparar men-
sualmente.

37.32. Solucién de sa) sodica de acide eromeirdpico (t-g2 di-
hidrexinuftalena, 3-8 disulfdnicol. Solucion al § por 100, Filtrar
5i no gueda olara. Propuwsuar semanalmoents

37.3.5. Solucion al 2 por 100 B/V de sulfito noutro de sodio
anhidra.
7.4, Praczdimiento.

Dituir 0 ajustar la muestra hasta upa concenfracion tuial de
alcohial de 5-6 por 100 en volumsen. Utilizando 50 mi de muestra,
destilar en destilador simple, recogicndo 40 ml do destilada en
bane de hiclo. Diluir hasta 50 ml con agua €si ss ha determina-
do previamente el alechol, el destilade puada ajustarse =z 58
por 390 de ronceniracién de glcokol y utllizarse para esta prue-
ba). Si hay mas de 0,08 por 100 de metanol por velumen, diluiy
hasta aproximadamente esa conceuntracién con alechcl daol 55
por i60. Para muestras gue contengan wmenocs da 0,05 por 160 de
melancl, poner 200 mi de destilador eficients de fraccionamisn-
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to, colocar el sistema de destilacidn reflujo total durante 15 mi-
nuius y loego destilar lentamente & elevads proporcidn de reflajo
{pur Jo menas 20: 1), Recoger 10 mi de destilado y dilulr hasta
g5e mi con agua.

Pigetar 2 ml de splucitn de XM, en un matraz aforade de

53 mi. Enfriar en haho de hiele, afiadir 1 ml de munsira diiunida |

¥ fria y dejar 30 minutos en baho de hielo. Decolorar con un
peco de NaHSOQy seco y afiadir 1 ml de solucidén de Acido cro-
motripico, Anadir lentumente con agitade v en haifio de hieio
15 mt de SO,H, ¥ colocar 15 minutos en befo de agua culiento
(50-75°). Enfriar, afiadir ura cantidad suficiente de agua pars
lievar aproximedamente & la marca de 50 mi, mezclar y diluir
hasia volumen con agua & tempersuira ambienie. Leer la ab
sorbancia a 575 nm utilizands coino reactive en blance alechot
des 5.5 por 300 tratade andlogaments & la forms descrita. Tratar
solucién - patréon de metanscl gue contsnga 9,025 por 00 por vo-
lamen de metanol en- aicchol de 5,5 por 100 simultdineamonts en
ia misma formug, y leer la absorbancia (la temperatura del pa-
trim ¥ de la muestra no debe dileric en mds de 17, va que la
temporaiura afecis a ia intensidad de}l color).

375 Caloule.

Caivular el ¢ontenido en metane! expresade en porceniaje.

A
Metanol = 0025 --—— F
A = ahsorbancia de la musestra.
A .. absurbancis de Is sclucion patron de meianol
F . faclor de dilucion de te mucstra.

3i 6. Cbrervaciones.

%1 el color de la muestira es demasiade intoncn, diuir con
reactive en glanco. No diluir mas de tres veces porgue la reta-
citn de Acido cromotrdpico a metanol se reduce domnsiado,

37.7. Raferencia,

1. «Aswciation of Officiel Agricahiural Cromisis. Obricial Me-
iods of Analysis, pag. 133, 1865,

3B NITHOGEND
IMetndo yeldhal

i1, Principio.

Tronsformacitn del niwogenn orgéaico en sulfate de anicnia
por sraque con acido suliurico n ebuliicion en prinoncia de zus-
tunvies catalizadoras gue awcertan el tiompo de la mineraiZh-
cion v adicién de sal pota-ica gue eleve el punto de ebullicidn,
Destiacion por cbullicion de vapor recogiendo el destilado on
voluneen cononldo de solucion de ardde sulfiaricu,

Valoracion con solucion dr tiostiiats sadica. dei wdo libn-
rads por el éciio sulfnrico al aladir ai destilada soincion de
indura-iodato potésico.

3820 Mulerigl ¥y avarctvs.

38 2.t Aparato micro-Kpsldahl

sH.a. Reaciivas.

.y Acide sulforico piro, & = a4,

4852, Catalizador de selsnio. Mazrdar bisn miivericedns o0 2

do SO0, 20 g de SO.Cn v 5 g de asionis,
324, Solucion do fenolftsicina ¥ papel lornasol.

.3 4. Acido sulfiricos N-50

8.8 lodure polasice, solucidm al 4 por 100,
38 4. Tedate polésice, solusmdn ab & por 1ML
4.3 7. Sclucton de tiosultalo sédica N/so.

28 3.8, Engrodo de alwiddn,

3B 4. Procedimienio.

Poner en ol matraz Kieldahl 50 ml de vino, evaporar a shu-
tlicion lenta hasta unos 10 i, gfadir 10 mi de 30,1 purn ¥ 08
gramos de la mezcla pulverizads y bien aniformada g S¢Ch,
selenin ¥ 50K, continuar calentando primero lendamene y dag-
pués enérgicamente, hasta decoloracion, y proscguir uiius Huou-
tos més. Sl es necesario se van abadiendo nuevas dosiz de SOH.
purs de 8 en § mi

krfriar, pasar €l contcnido a mairaz aforedo de 100 ml arras-
frando ¢l residon ton pequefins porciones de agua Jdestilada,
paca enjuagar varias veces «! matraz, comprobando que jos GHi-
mos iavados no dan trazas de reaccitn acida al papel de tor.
nasol.

Toemar unas alicucta de 20 mi v llevar al matraz del aparate
de desiilacion, adicionando unus gotas de fenoiftaleina. En un
vaso cilindrico de unes 200 mi, se atiaden 10 mi de SOH; N/50.
Afadir al matraz sclucién de sosa al 4 por ¥ en cantidad su-
ficiente pura viraje de ls fenoiftaleina y se encaja rapidamenie
an su sitio, Conectar cl aparate de destilacion con el genevador
da vapor de ague y comenzara ¢l darrastre del amoniaco pasando
al refrigerante y recagiendo el destilade en ia solucion sulfGrica.

Después de 153-20 minutos, comprobar con papel tornasol si
ana gota del destitade ne acusa reaccién alealina. En este caso
soparar el vaso ¥ proceder a la valoracion.

Aniadi- 2l vaso con el sulftrico N/50 4 mi de icduro ds pofasic
al 4 por 100 ¥ 2 mi de icdato de potasip al 5 por 100, Mezclar
con und varilla ¥ despues de 20 minuios velorar el iodo liberado
con solucion da tiosullate sodico W/30 empleando comuo indicedor
5-1¢ mi de solucién de almiddn,

.5 Caiculo,

Calewiar ol pitrogesng expresade en megs! o en migl.

10—V
Nitrogeno = ——— — ¥ 100 meqg<i
a0

-~V
— ¥ 100 ¥ 14 mgsl
30

Nitrdageno =

¥V = vedumen en mi de solucion de ticsulfato N/50.

4. FLUOR
{Provisionali

L. Principio,

Inecineracion de 52% dei vino en presendcia de un exceso 2
celcio o magnesio, destilucién en corriente de vapoer dei acide
fluerhidrico & 135-140°, valoracion dof acido destilado o pH 46
por solucion de nitrato de torio o proeencia de alizarina suifo-
naio de sodio.

302 WMaterial v aparatos

2.1, Aparato de [ruhsul, que consia de genemde;‘ de va-
por, arbutudor de pared dohle, ampolla para la introduccibn de
ja suiucion sulfdrica de las cenizas magnéticas, refrigerante de
retorno v refrigerante de West para la salida del destilado i-
gura 580}

3322 Capsula de platino o niguel para las cenizas.

32,23 Horno eléctrico regulable para 525°.

3224 Matraz Jdo 350 ml

25 Dos canculas de porcelana iguales, de unos 18 cm de
chiame Lt

2.6, hlaterial para volumetria.

9.3, Reaolivos,

ot Sulucion tempon de pH o= 3,1 Mezclar 100 mi de so-
tuctan medar de acelato de sedio, 363 w1 de agua destitada

v 97 mi de acido clorhidrica N/1.

38,32, Solucidn N/ip de nifvate de torio, Disolver 1,3808 g
de pitrato de torie con 4 moléculas de sgua, obn un litro de
ET-I )

.44 Soblicién N-10 de hidvoxide sédice.

a9 44, Acido sulfrico al 1410,

39.5.5. Indicador de axul de hromolimol

38.5.6. Oxido de magnssio al 1714

3627, Acetato de magnesio al /10

38.9.8. Solucidm Spadns, Afiadir a 02 g de Spadns, agua

hasta 306 ml. El Spadns resuita de la combinacion del actde
w-sulfamilico con la sal de sodio del acido cromotrépice lacide
dibidroxt, 1.8, naftalenedisulfénico 3,61 Su proceso de pre-
paracion os laborioso. Se eacuchira preparado porr Easman-
Kodak,

s0.28. Sulfato de plala en cristales
385.4. FProcodpniento.
39.4.1. Incingracion. - Ponrr o0 il de vine en capsula de

platino o de nigue), anadir 2 ml de suspensidn de dxido de
magnesio al 1710 y 4 m! de acefatd de magnesio al 1718, Evapo:
rar, descear ¥ calcinar en el horno a 5865 C.

a.4.3.  Duestilacion.—Lolocar en el barbotador del aparato
Truhaut 20 ml de acido sulfirico al 50 por 100, 9,5 g de lana
a polve de vidrio ¥ 0,6 ¢ de sulfaio de plata, con al fin de
retenar el Cil. Licvar el barbotador & 145°C por ehuilicion
del ieiracloroetene {punte ds ebullicion 146°) en la doble pa-
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red {A) y forzar 1a corriente de vapor de ague a la velocidad
de 5 g por minuio. Conviene ¢aleniar previaments el tetraclo-
roetane on la doble pared del aparato antes de gue barbote el
vapor en el Nguide, por haberss observado gue asl se evitan
la formaclén de burbujas de espuma, que son un peligro por
pusible desborde y paso a} refrigerante de salida.

Se contintia la destilacidn hasts recoger unas 160 mi de
destilado, ' '

Con estas cperaciones queda. el aparsto desprovistoc de posi-
bie presencia de faor.

Disolver las cenizas en el menor volumen pasible de S0OH.;
al 110 e introducir ep el barbotador, enfrinndo previamente el
liquido del barbotador antes de verter en €1 la solucién sul
farica de cenizas. Proscguir la destilacién con ¢ barboteo de
vapor, comenzandn por calentar previamente, eama se ha indi-
cado, €] tetracloroetano contenido en la dohle pared. Recoger
unos 100 ml de destilade en un matraz de 250 mi gue con-
tenga 5 mb de agus, de forma que guede sumergide el pico
de 'a alargadera del refrigerante.

39.4.3. Valoracion.—Descarbonataer el destilado por agitacion
en {rio y con vacio poutralizar con Net(OH! N-/in en presencia
de azyl de bromotimol como indicador. Llevar después a una
capsmia de porcelana blanca bien Hmpia, siendo recomendable
frotur previamente su interior eoh pasia silicea y enjuagaria
con wgue destilada. Afadir a 50 ml del dsstilado 1 ml de solu-
cion acuosa de Spadns v & ml de solucién tampén de pH = 3,1,
Atiadir con microbureta selucion N/100 de nitrato de torio hasta
viraje & rojo violsta.

Para -spreciar el punis del viraje ae compara la tonalidad
del color con la de una valoracién testigo hecha sn otra cipsula
igual ¢ con el wmisme volumeon de solucivd tampsn, 1| mi de
Spucits ¥ 0,05 ml de solucidn de nitrato de torio, Se ha observade
gut con 6,1 mi de nitrato de toric 2s mas clara la comparacion
de golores,

Restar del volumen de pitrato: de toric gastado en »] liguido
problema 108 6,05 vy 0.1 ml afadidos &l testigo.

33.5. Cdleulo,

Equivalencia;: 1 ! de selucién de nitrato de torio Nf'l(m
=1 = 0,18 mg de Mdor,
Expresar los resuliados en mg de flier por htm ¥y con una

sproximacién de unas 0,5 mg,

39.8. Refarencins.

1. Fabré, R.; Trumant, A.: Bougquet, A, ¥ Bernuchon, I
(1960-1065), Cont, Rendu Aca. Sciences. 1955 240, pag. 211
1858, 248, pAg. 5D4.
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Figura 39,1,

Ap~rato de Truhaut

E]l barbotador {C) tiena una pared doble (A} donde se hier-
ve o letracloroetano a 146°. El tubo de ontrada de vapoer de
agua rodon (E)} 1a pared interna y penetra en su interior, Pro-
longindose verticalmente hasta casi el fondo,

Fi refrigerants de retorng para condensar les va.pores de
tetraclirostano se conecta an ‘BY,

La ampolle (F), con Have y tap6n- esmerilado, se ajusta &
la boca del barbctador ¥ el tubo penetra hasta la misma altura

que &l punts de entrada del tubo de vapor de agua Ta salida
del dectilade comunica con refrizerante de West, vertizal que
sp prolonga por alearguders tubulir cuyu pico se sumerge €0
el agua que contiene el mdtrai receptor,

. BIDHOXTMETILFURFURAL
{Provisional)

40.1. Frincipio. .

El hidraximetilfurturat se produce al calentar en cxcoeso los
mustos para su concentracién, desulfitacion o pastevizacin. La
prosencia de hidroximetitfurforsl- en clertos’ vinos duiles se
considers como indicic de la adiciéin de mostos,

Es],e método cstd basado en la reaccidn de Win klor (for-
macién de un complelo rejo para la accisn del bk RISEALE
furfural sobre Ja p-foluiding y acide herbitarice). Se at mn para
tos vinos blancos ¥ tintos, prevna extraccidn can éter suifurico
en los segundos.

6.2, Materiel v aparafos.

43.2.1. Espectrofotémetro ¥ accesorios (cubsta para ! cm de
espesor dal liguidoh

10.2.2, Matraces ataradaos.

40,23, Embudo de¢ decantacidon con tapén esmerilado v da
100 ml de capacidad. '

402 4. “tapsuia de porcelana de unos I0 em de didamotro.
40.3. Rogetivos, .
43,3.1. Reactive de p-teluidina. Diselver 10 g de p-toloudina

purizima en 50 ml de iscpropenol. Lievar a matraz sfcrade de
100 ml, afadir 10 ml de acido acético ¥ completar hasta ol an-
rase con isopropancl. Este reactive dura 4 dias.

40.3.2. Reactivo de dcido barbiturico. S2 introducs on malris
afornde de 100 mi, 0,5 g Je Acido barbitirice desecado a 05 C
¥ unos 70 ml de agua. Se calienta hgeramente en bafio de agua,
se enfrin ¥y enrasa Ton agua,

403.4.  Procadimairifo

Lievar 10 ml del vino a smbudo de decantacion y anadir
12 mi de éter sulfarico. Agitar dursnie 3 minutos, decantaer
el éter a capsula de porcelana aue contenga 2 ml de agusn
destilada, repetir cuatro veces la extraccién del residua del
embudeo. con otros 12 :ml de éter cada vez y decaniar iguai-
mrnte a lg capsula. Dejar cvaporer cl éter en medic ambionte.
Al residuo de evaporacién anadir agua basta 10 ml, agitar ¥
tomar 2 ml para andlisjs. )

Mezclar lps 2 mi tomados con 5 ml de reactive de p-toluidina
vy 1 ml de acide barbitirice, llevandolos inmediatumente a la
cubeta del espectrofotérnetro {de un cm de espesor del liquidal
v hacer réapidaments la Inctura de W ahsorbancia a8 546 nm
Emplear como Houide de referencia el sgua destilada en logar
de Acido barbitirico, © sea, 3 mi de agua ma&s 5 mE de razactivo
dz p-toluidina,

40.5.

Determingr 1 conterida e hidroximelilfurfural esprosadoe
cn mgs]l por comparagion con la cortespondiente curva patran
teniendo en cnenta el factor de dilucién.

40.4. .
En el case de vinos turbios canirifugar previamente, 51 hay
presencia de CO. eliminarlo agitando el vino en un matraz,
40.7. Referencias,
1. Sandeval, J. A Hidalgo, T. «Puesta & punio de un meatodo
para analisis cuantitalivo espectrofotométrico de hidrosi-
meatjlfurfural en los vines=. Beoletin L N. 1. A., 16:4 451449,

Cater lo.

Chserraciones,

1987, . .
2. Amerine, M. A «Hydroximothyl-furfural in Califoriia Wi-
ness, Food Bescarch, 13; 281-289, 1848,

31, DETERMINACION CUALITATIVA DE ACIDO SOREICQ, BENZOICO,
P-CLORDBENZOICO. SALICILICC, p-HIDAOXIBENZOICO Y S ESTER
ET1LICO

41.1.

Extraccion con éter de laz antisépiicos del vino previamente
acidificados. Separaciin por cromatografia de cape fina. fden-
tificacién a la iuz uliravioleta vy reveladores especificos.

412, Material y aparatos.

41.2.1. Extracior en conlinus de Palkin (figura 41.1) que com-
porta un tubo A de 55 i de lopgitud ¥ 3.8 cm de diamciva,
in partte supcrior va unida a up refrigerante de bolas ma-
dianile bocs esmerilada 34-35. A 3 cm de la base y formando
un angulo de 60° se encuenitra un tube laferal acodade a [us

Principio.
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1 om, formanda un angulo de 120° Este tubo lateral termina
onowila junta es:eriiada 2440 en bisel, lo gue permite su unién
a un metraz de 56 ml gue se caliznla sobrs una placa. En el
Wika A 3¢ introducen holitas de vidrio vy el tubo interlor {(B)
di: 48,5 cm de longitud y 1,2 cm de diametro, termirando ep
unu placa de vidrio poroso.

1122 Agitador mecinico {ver 4161Y

412 Erlenmeyer de 508 ml de boca ssmerilada,

41 2.3 Barfe de Maria

4t 25 Estula clocirica {200° Ch.

4126, Embudes de geparacion de 500 ml

41.2.7. Capsulas de porcelana de 70-80 cm de diamebro,

41.28, Eguipo de cromatografia de capa fina.

4129, Placus de vidric de 20 x 20 cm.

41.3.  Reactivos.,

413 1 Eter sulforico.

41,22, Metanol

41,43 Alcchol de g8,

11.3.4,  Acido sulforice difuido & 20 por 100 {v/v).

41.25. Sultato de sodio anhidro.

41.3.8, Pelve de poHamida para  romatngrabia Macherey Na-
&l o Morck,

41.3.7. Revelador F254 Merck ¢ yuivalents,

41.3.4. Solventos:

— Poniance n: 10 partes.

— Hexano n:; 10 partes.

— Acida acético glucial: 3 paries,

41.3.9. Soluciones patrenes. Preparar soluciones de 0,1 g por

1 1nl en alcohol de 86° con los Acidos sorbico, 1r-clorshenzoico,
salicilicn, p-hidroxibenzoico ¥ sus estores. Praparar ung solu-
cion de 0,2 g por 100 ml en alcohe] de 96° con 2l acido benzoico.

41.3.10. Preparacién de las placas. 10 g de pollamida con el
3 por 100 de indicador fluorsécente se homogeneizan durante
20 scgundos en agitador mecdnico con 45 ml de metanci y 25 ml
de cloroformo. Las places impregnadas se secan durante [ hora
5 807 C.

413 11, Solucién hidrealcoholica conteniendo 0,15 g por 100
di ditromato potasico (41620 :

41312, Belucidén saturada de acidy livharhibirico en elana)
0,1 por 100 aproximadamente) {41.6.2)

41.3.13. Solucion de 05 g de p-pitroaniiina sn 100 ! de
CH2N 4169, N

41.3.14. BSolucidén de nitrito s6dice al 5 por 100 (41.8.3).

41315, Solucién de acatato sddico sl 20 por 100 (41.8.73).

41.3.16. Sglucidn de carbonato sddico al 15 por 100 {41.8.3).

41.3.17. Heactivo de Pamly. Disolver ¢,5 g de 4cido sulfami-
lico en 45 m! de CIH &2 N, caleniando, diluir la solucidn a
S ml en agus, 10 ml de la sclucion diluida se enfrian con
hietz), so lo afinden 10 ml de solucidn acuoss de nitrito 56-
dlzs 4.5 par 160 también fris. El reactivo resultantc se mantiene
durante 15 minuios & 0°C (a esia femperatura es estable de
1 a i dias) ¥ se le afiade un volumen igual de solucién acuocss
de carbenate sédico 10 por 100 en ¢l momenta de pulverizar
las placas 41.6.4).

41.4. Procedimivnto,

Acidular 100 ml de ving o mosto con 1 ml de acido sulfarico
al 20 por 100,

Extraer tres veces con 20 ml de éter sulfirico cada vez,
reuniondo las solrciones atéreas: o bicn, durante § hores on el
axtractor continuo de Palkin con (75 ml de éter a una velocidad
de reflujo de 500-800 mlshora. .

Los extractos etéreos se desecan con 8 g de sulfato sodico
anhidro durante 12 horss. Filtrar y el aéter se evapora a se-
quedad er bafio de Maria 40-45°, £l residuo se disuelve en un mi
de elancl absoluto tomande caniidades de 5 a W0 wi para
cromatografia. Mediante el tratamiento de los extractos oléreos
con 5 mi de NaOH 28 N y acidulsdo de nueve con 5§ mi de
SO.H. 20 per 100 se cbtendréa en los cromatogramas las man-
chas correspondientes a lgs Acidos liberados por eiscto de la
saponificacidn,

Para obtener el desarrolle de ios cromalogTamas, deposibar
It muestra en forma de manchas puntuales de 510 el

El desarrollc se lleva a cabo en camara saturada con el
eluyente y a temperaiura ambiente. Dejar migrar el solveate
hasta una altura de unos 15 cm funa hora y medis a dos horas
y medial. Retirar la placa de s cubeta y dejar secar n la
temperatura ordinaria.,

41.5. Cdlcules.

Observacion & la luz ultravioleia (360 am).
tos conservadores aparecen de abajo arriba en el siguien-

le oprdea acidn n hi ‘¥axihenzoico, ésteras dal seido p-hidroxt-
benzoics Acido sslimlico, dcido p-clorobenzoico, acide herraice

v acidn sérhico.

Para detectar el Acido so6rbico pulverizar primeramente el
crumatograma con la solucion 41.3.31 y seguidamente con a
41.3,32, Calentar la piaca & 30" C, 510 wminutos, La maoncha de
4acido sorbico aparece da cotor rojo sobre fondo ncre.

Para detectar los acidos salicilices y p-hidroxivenzoica v ésier
etilico del acido p-hidroxibenzoico, pulverizar la placa con una
mezcla compuesta de 2 'ml de 41.3.13 nas 3 3 golas de 41.2.14 mas
& mi de 41.3.15, afadiéndolos en cate orden. Uns ver seca la pla-
ca aparecen las manckus correspendientes & los tros componen-

teg citados de color amarilie. La materia colorants propia de los

vinos toma colores que van del amarillo sl narapja. Pulverizur
dr: nuevo con la solucion 41.3.16, Las manchas del ficide p-hidro-
Xihenzoito toman color rojo, las del éster etilicn del Acide p-hi-
droxibenzoita, eolor rosa, ¥ las del dcide salicilice, amarilio H-
mén. Los distintos compenentes de la matacia coleranis loman
volores que van desde distintos tonos de ocre al pardo v tam
bian wverde y srulado. .

Para detectar los scidos p-hidroxibenzoico y salicifico y <l
éxler etitico del acide p-hidroxibenzoico se utihza empleundo 24
regactivo 41,317,

41.6. Observacionies.

41 8. ¥ Para el analisis cualitativo

41.8.2. Para dstectur el Acldo sérhica, )

41.8.3. Para detectar jos Acidos salicilico ¥ p hidroxibonenica
y dster clilico del acido p-hidroxibenzoico.

41.6.4. Para detectar los acides p-hidroxitonzmce y salicilico
¥ el éster etilico del acido p-hidroxibenzoico.

P

Figura 41.5. Extractor conlinue de Paikin
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¥inagres
1. EXTRACTO TOIAL

1.1 Principio.

El exiracio seco total se define como el conjunto de todas las
sustancias gie, en condicicnes fizicas determinaedas, po se vela-

tilizan. Estas condicionss fisicas deber fijarse de tal manera que

ias sustancias compoenentes del extraco sufran ol minimo de al-
teraciim,

El mé'odo estd basado an una evaparacién del vlnagre en
bafio de agua con secadec posterlor en estufa regulabla a i00-105
grados centlgrados. )

1.2  Material vy aparatos,

Bajanza con aproximacion de 0,001 g.

.21 .
1.2.2. Estufa con ventilacién de aire reeulable de 100 a 105° C.
© 1238, Desecador de vidrio con &cido sulfurice concentrado o

gel de silice {silive amorfa impregnuda con sustancia. ravelado-
ra) como sustancia desecadora. .

1.2.¢. Bafio de agua.

t.2.5. Chpsulas de fonds planc de 5 com de didmetre cons-
truidas en platine, niguel o cuarzo.

1.26. Pivetas aforadas de 10 m! con doble sorasa.

1.3. Procedimiento.

Agitsr la mucsira ¥ filtrar a través de un papel de filtro plo.
gado {tipo jarabel. Medir 10 ml del vinagre filtrado on ung cap-
sula previamente tarada. Evaporar ‘en befic de agua hirviente
dirsnie 30 ninuios v mentener en la estufa. durante dos hotas
vy media a 105° C. Dejar secar la cdpsuly en el interior del desc-
cador y, una vez fris, pasar en la balapza de precisién.

14. Cdiculo.

El valor del extracto total dei vinegre, en porcentaie, se ha-
llara mediante la f&rmuls siguiente:--

Extracto total: (M-m} 10

en la gue:

M = masa, en gramos, de la odpsula con el extracto seco.
m = musa, en gramos, de la capsula vecia.

1.5. Referencias,

1. Tostituto de Racicnslizacién del Trabafe. Una norma espa-
fiola 33,101,

. A.O. A C. Official M&thod‘! of Analysis, 11* od,, pagina 519,

30,061, :

2. ACIDEZ TOTAL
{Grado acéticn!

2.1. Principio.

La acidez total se define como la totalidad de los dcidos vo-
latiles ¥ fijos que contienen el vinagre expresada en gramos de
&cido acético por 100 ml de vinegrs.

La determinaclén se efectia medianie una voiumetria de
neutralizacidon en presencia de selucién alcohélica de fenolfta-
leina come indicador.

2.2 Material » aparatos,

2.2.1, Bureta de 50 ml graduada en décimas de milititro.
222 Pipets aforada de 10 ml cor doble enrase.
223 Matraces erlenmeyer de 250 ml de capacidad.

2.8. Reaclivgs.

2.3.1, Disolucidén de hidréxide sédico 05 N, -

2.3.2. Solucidn indicadora de fenoiftaleing, Se diswelven 10 g
de fenoiftgleine en alcchol etilice {895 a 08 por 100 en volumend
¥ &e gompieta & un litro con el mismo solvente,

2.4. Procedimento.

Medir 10 mi de vinagré, previamente filtrads, 8n On &rlen-
oyer de 250 ml. Diluir con 160 6 15¢ ml de agua destilada re-
cién harvids 3 fria haska copsegnir una sciucién débilinente
colorcada Afadir seiz gotas de la selucion ihdizadora de fenolf-
taleina ¥ agregar sclucién de hidrézids sodice 0,5 N contenida
en la bureta gota n gota y agitando hastn viraje de! indicador,

25 Calculos.

El valor de la acidez total o grudo acético del vinagre en
porcentaje se hallard medianie la formula siguiente.

Acidez total o grade acético = a.10.0,0300
en la gue: .

& = volumen, en ml de sclucian NuOH 9.5 N,

2.6. RBefcrencias,

1. Institute de Racionalizacion del ;frahafo. Una norma esph-
fdola 33.101. )

2 A Q. A C Official M=thods of Analysis. 1i.* ed., pagina 520,
36.068.

'3 ACIDEZ FIJA
3.F. Principio.

La acidez fijg se define camd la totulidad de las dridas fijos
que coatiene ol vinagre, ex pre:;ada en gramos, de acide acelivo
por 100 ml de vinagre.

3.2 Materin! v apam.toa_

3.3.1. Bafiv de ague,

3.2.2. Burela de 30 mt de capuudad glau uada o daciingy de
mililitra.

F2.3.

K

Pipeta afnrada de 1§ mi! cen dobile enraze.
Capsulas de 2t ml de capacidad.

1.3, Heactives.

Disolucién de hidréxido sédico 6,1 N.
Disglucion indicadars de fenciftaleina al 1 por 106 ca

331,
3328
alcoliol.

1.4, Pracedimicnto.

Medir 16 ml de vinegre previamente filtrado y Hevario a una
capsula de porcelana. Evaporar a ssgquidad en babo de agua
Anadir de 5 & ) m! de agua desiilada recientemnente hervida y
volver a evaporar a sequeded, repitiendo ests eperacién cinco
veces mas, Apadir, aproximadamente, 180 m! de agua destilada
rocientemente bervida y frim, afiadir seis gotas de Ia solucidn
irdicadora de fenolftaleina y agregar solucidn de hidréxide 56
dico 6,1 N contenida en a bureta, gota a gota y agltdﬂdﬁ st
viraje del indicador. .

3.5, Cdlculos. o
E! valor de i# acidez fija del vinagre, expresado cn gramus

de dcido acético por 180 i, se hallura mediante ta formula si-
Euiente:

Avidez fija = a.10.0,00600
en la que:
a = voluman en uil, de NaGH 0,1 N.
3.8, Referencias. )

1. Insiitute de Racivnalizacién del Trabajo. Una norma nLpa-

fola 33.101.
2. A Q. A C. Official Methods of !nalysis 11.* ed., pagina 510,

30.089,
4. ACIDEZ _VO!,A.TIL _

4.1, Principio.

S¢ define cunvancmna!manta como valor de la acidez volatil
de un vinagre )a diferencia entre los valores de su acidez total
¥ fija, cxpressdas ambus en gramos de acido acdtico por 100 ml

de vinagre.
4.2. Cdleulo.
Tl valor de la acidez volatii del vinagrs, expresado en granios

de acido acétlico por 180 ml, s2 hallard nvdmnte la formuln si-

guiente:’
At — AF = acidez volatil

en la gue:

At = acidoz toial o grado acétice, expresade en gramos de doide
actilco por 100 mi :

Af = acidez fija de 1z misma muestra de vinagre, expresada <n
gramos de acido acético por 200 ml,
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4.3 Aeferencias.

1. Institute de Racionalizacion del Trabaja. Una norma espa-

nola 33101,
2, A0 A.C Official Methods of Analysls iL* ed., pa.gms 320,
30070,

5 SULFATOS
5.1. Principio.

Frecipitacién det suifute de barie en medio 4cido,

5.2, Muaterial ¥ aparaios.

5.2.1. Vasos de precipitade de 250 ml. '
§5.2.2. Bafipo de agua.

5.2.34. Estufa.

5.2.4. Desscador.

5.3. feactivos:

5.3.1.  Acldo clerhidrice N.
5.3.2. Cilorurg barice 11 g-100 ml de C[Ha HO),

5.4. Procedimientn.

A 102 mi de muestra cn vaso de precipiteda de 250 mi abadir
2 ml de ClH normal, caleatar a ebullicion e ir afirdisndc gote
a gota 10 ml de clorure barvico {1 g/100 mi de ChBa 2H,0) sin
que deje de hervir ja solucion, Cortinuar hirviende cinco minu-
tos manteniends e! velumen constante, afadiende agus caliente
sLIDpIe que Sea necosario, Pejar cn reposo hasia que el sobre-
nadante esic clargs {una noche es suficiente, aunque no couviene
sobrepasar ese tiempol. Filtrar por papel sin cenizas de poro
fino, lavayr con agua-desiiladn calisnte hasta que no dé reaccidn
con nitrato de plata las aguas del iavado, Secar, calcinar, enfriar
cen descecador ¥ pesar.

. 5.5. Cagleulo,

La proporcion de sulfatos = 7,485 P g/l de SO K-

slendo:
P = pose, en g, del producio de la culvinacian.
5.6,

1. A D, A C., Officia} Methada of Analysis. t1." ed. (1870).
2. Institute de Racionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 33-104-73. : .

§ ACETILMETILCAREINOL
{Acetoina) {Provisionali

Referencias.

8.1 Principio

Oxiducién de acetiimetilcarbine] a dlacetilc por ¢ ion férrico.
Fermacion de dimetiiglioxima con hidroxilamina. Precipitacidn
con s#i de niguel,

6.2 AMaterial ¥y apargfos,

6.2.1. Aparatoc de destilacion, sqim figura KT

6.2.2. Bafo de agus.

§.223 Diaca filtrante (diametro micdio de ios poros: de 20
a $3h. S

§24 Espufa,

6.3 Heaelivos

8,31, Clorurc férrcico al A por 190

6.32. Trozo do plato porosoe

£33 Solucitén de clorhidrato de hidroxilamina al 20 por 100.-

&34, Solucién de acetato sédico al 20 por 00,

8.3.5. Solucidn de rloruro de migquel a! 10 por 100,

8.4.8. Ameniaco de densidad id = 9,8103.

84. Procedimiento.

En un matraz de 250 mi se ponen 50 m! de vinagre, 5¢ solucién
de cliorure férrico al 3¢ por 100 ¥ unes trocitos da plate poroso.
La mezcla se dastila en un aparato {3egdn flgura 6.0, recogiendo
durante 50 ¢ 8¢ minuios de 68 8 70 mi de destilado en vn matraz
donde praviaments se han puesto 2 ml de Is solucion de ¢lorhi-
drato de hidroxilamina a1 20 por 108, 3 cm? da la sclucidn de
acetato sédice al 20 por 100, 1 ml de la solacidn de clorura de
nigue: al 10 por 100 ¥ amonisce concentrade en ezceso, egin el
grad: acétive det vinggre {sproximadaments 3 mil,

Calentar el dostilado, aun gquedara tgeramente amoniscal,
treinia minutos en bano" de agua hirviendo, y despucs de doce

horas recoger & precipitado rojo de dimellglioxima piguslosa
sobre una placs [iltrunte tarads previemente, lavar con agua
calicnte, secal a 100° en dsiufe durante durante uma hora y pe-
sar, repitiendo la opuracion asla oblener prse constanie,

a.5. Calculo.

Acctilimetilcarbinol = 122 P [:F

Siendo:
P = peaso, b mg, del precinitade,
8.8, Referencia,
1. Bujl Technique d2 la Vinasigreire, num. 8, pag. 184, 1950,

™
/ Ek
B 21
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Figura 8.1. Aparulo para destilar acetilmetiicarbinol

7. CENIZAS
7.1, Frincipio.

Se denomlnan cenizzs de un vinsgre el conjunio de lus pro-
tuctos de incinerscion del residuo do evaporscitn de un volu-
men cenocide det vinagre, reslizads de manera gue se puedan
ohtenor todos 1os cationes en forma de carbonatos y otras sales
minerales anhidras.

7.2, Mataerial ¥ ap.rotos

7.2.1. Horpo <lécirico regulable.
7.2.2. Bafio d agus y baifio de arens.
122 Lampars de infrarrojo.
7.2.4. Capsule de plating o de cuarze de 7 mm de diamdm

v 25 mm de altura, fondo plano.
7.3. Procedimienio,

Colocar 20 ml de vinagre (.,n una capsuia farada en balanza
gua aprecie 1710 de mg. Evaporar con precaucién en bafio de
agua hasta consistencia siruposa, continuar el cualentamicnlo
sobre hafio de arena con moderacion y durante una media hora.
Es conveniente ayudar a la evaporacion con ia aplicacién de ra-
vos infrarrojos busta carbonizacidn, Cuando ye no se despren-
dan vapores. levar la capsula al! horno eléctrico & 526° 4 25° C
y ven aireacidn continua

Después de cinca minutos de carbonizacién compieta, sacar
& capsula del horno, dejar enfriar y afadir 5 ml Je agusa, que
se cvaporan aft bafio de agua, y lievar de nueve al horno a 525
grados centigrados

5i la combustién Je las partas carbonosas no s2 consigue en
15 minutos, volver a comenzar la aperacién de adicion de agua,
evaporacion ¥ recaloaacidn,

D.apués de enfriar en el desecador, pesar la capsula con las
cenizag,
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T4 Chlcules.
Calcular of contenido en cenizas expresado en g/h

“lenizas = S0 T opAl
P .- peso, en g, de iaz conizas conienidas en 20 ml de vinagre.
Dar los resuitados ¢on una aproximecitén de £.03 g/l

7.5. Refergncias.

1. HRecueil des Méthodes Internationales d Anaiyse des Vins.
O 1 V., AGI, 1869,

2. Miétodos Oficiales de Analisis de Vinos, Ministerio de Agri-
cuttura, 1971, pag. 88,

8 INDICE DE OX!DACION
8.3, Principio.

Oxidacion con permanganato potasico de ias sustancias vola
{iles f&ciimente oxidables de los vinagres.

g2 Muoterial v aparator.

.21, Matraz de destilacidon de 230 m! de capucidad proviste
de dispositive de entruda de vapur de agua para doestilacion por
sreastre de vapor.

B22 Msutraz erlenmeyar de 50 ml} de capacidad proviste de
boca esmeriiada y fapon,

£23. Meiraz aforado de 50 mi de capacidad.

8.2.4. Refrigrrante de serpentin de 25 cm de capacxdad atil.

g.2.5 Calderin generador de vapor,

8.2.6. Pipela aforads con doble enrase.de 10, 20, 25 y 50 mi
de capacidad. .

227, Bureta de 50 m) de capacidad graduada en décimas de
miiiztro,

8.3, Reagcetivos,

831 Disolucion de permanganaio potasico aproximadamen-
te T N. . - )

8.3.2. Disulucion valorada de ticsuifato sodico 6,5 M.

8.3.3, Disclucién de yoduro poidsico al 50 por 106, Ver 86.2

8.3.4. Disolucién indicadora de almidon, Se hace una papilla

con § g de u!midon soluble ¥ 20 ml de agua y go vierte en 1 ml
de agua hirviente. Se coniinnta la ebuilicién durante cinco mi-
nutos y se deja snfriar antes de su empleo. Conviene guardaria
en frascos esterilizados.

8.3.5. Disolucién de acido sulfarico al 5o por 150 en volumoen,

84, Procadimienio.

Ajustar el vinagre a 4 g por 100 de acidez tolal, expresada
en 4cido acetice. Tomar 50 mi deo vinagre, con la acidsz debida-
mente ajustsda. e introducir en el matraz de destilacion. Pasur
@ su través ana corvients de vapor de agua procedente del cal-
derin descrile, 4 ung velocidad regulada, de manera gue cuando
se hayan recogide 50 ml de dectilade se conserven en ol matraz
de destilacion aproximadamente 45 ml. Comprobar que la tem-
peraiura del destilado no sobrepase 25°C. Pasar los 50 ml del
destilade al matraz erlenmeyer de 500 mi. Afnadir 10 mt de la
solucién de 4cide sulfurico ¥ 25 ml de la disolucion de perman-
ganate potdsico. Mantener sl matraz durante una hora en el
baic de agua a 25° C.

Transcurride ese tlempo, afiadir 20 ml de la disolucién de
vodure potasico. Tapar el matraz y mezclar bien su contenido.
Inmediatamenta valorar el yodo liberade cor la disolucion de
tiosulfati. sédico. Simultaneamenie, & s muestra de vinagre ile-
var, en las mismas condiciones, un blanco en que el destiladeg
se sustituya por §0 mi de agua destilada

8.5 Céalculos.

~ El valor del indice de oxidacién se haliurd mediante la {6r-
fnula siguiente:

a-—b
P= ———a-— % grado acétice del vinegre original

donda:

} = indice de oxidacion.
& = volumen, en ml, de tiosulfato sddico. consum:do en la walo-
racisn dn a mmusstra en blanco.
b = vorumen, en m., de tiosullatc sédico eonsumido en la valo-
- recién de la muestra de vinagre diluido,

a6 Observaciones.

g8t Si el indice de oxidacibn resuita mayor gue i5, ha de
repatirse la determinacion, usando 25 ml del vinagre ajustando
a 4 grados acétices, afadiendo 25 ml de agua. Repatir esta re-
duccidn a & mitad hasta gue el fndice de oxidadién sea menor
gue 15 Caloular &l indice de oxidacidn, teniendo en cuecnim las
diluciones efeciuadas.

2.6.2 BEsta disolucién ne se debe usar si presenta coloy ama-
riliento.

8.7. Referencias.

1. instituie de Racionalizacién del Trabaje. Una norma cspa-
dolg 53-102-74.

2. Meétodos Oficiales de Analisis de 'a Association of Official
Agricultural Chemists de Fstados Unidos (ed. 19703,

MINISTERIO DE HACIENDA

REAL DECRETO 1988/1877, de 23 de julto. por ol
gier &6 oren oon cargcfer transiftorio unoe exaccion
regulodora de los precios del café.

17176

Los surcesives aumeniocs en los precios del café debides a
la evoincion dol inercede internacional de este producto, al pro-
ducirse en forma subita, dan lugar a revalerizaciones inmedia-
tas de joz «ctockss de cefé existentes en poder de los seclares
privados que o comercializan o transforman. Los aumentes de
valor resctiados originan beaeliclos gue, por su origen v natu-
rateza, deben revertir a la comunidad,

| misme razonanmiento es aplicable respeclo de los hepefi-
cios originados por Jos nuuvves precios gue se gplican a Jos ex-
fractos solubiss de cafd, cuando hayan sido elsbhorados econ cafe
en grano sdquirido al precis vigenie antes de la puesta en vigor
de los nuevos procios,

En consecucncia, anie la posibilidad inminente de la fijaciin
de los nueves precios de venta para el café an ferriforio nacio-

al, ¥ al amparo det articulo cuario ds la Ley de Tasas v Exac-
ciones Parafiscales, de veintiséis de diciembre de mil novecien-
tos cincuenta v scho, se crea, con caracter transiloria, una oxac.
cidn reguladora de los precios del cafe.

En su virtud, a propucsts del Ministry de Hacienda v previa
dgeliberacién del Consejo de Ministros en su reunisn del dia
veintiirés de julio de nil novedientos selonta v siete,

DISPONGO

Articulo primero.—Se crea, con caracler transiloric, una exac.
cion reguladora de los precios del cafe, que se exigird en la
Penmsula e islus Baoleares, con arreglo a {iz normas que =&
conlisnen en [os articvios sigulentes:

Articulo segundo - -Heckoimponible —Uno. L exaccion ga-
ve las ventas o entregus de lus distintas clases de café cxistanles
en almacenes privados, testadercs, industrias de doescafcinado v
los extracios salubles de café vy el de las expedicionsas en circu-
lacien con desting & &5tos almacenes, a la enirada ea vigoer e
lus nucvos precios del cafa,

Dos. Grava asimisme la utilizacidn para use propio de las
existinoing de café verde en tostaderos g industrias de descafei-
nadac v doe axtractos solubles de café v ]l de las expedicianes
en circulacién con estos destines, a la entrada en vigor de los
nuevos precios citados.-

Articulo iercero.—Sujetos pasives.—Estaran obligados al pago
de ecte exaccidn los titwlares privedos de los almacones v {osfa-
deros, asi como los industriales que obtengen café descafinado y
extractos solubles del café.

Articulo cuarta.—Cuotas.—Llas cuatas vendran determinadas
por ia cantidad restltenie de multiplicar el némerg de kilogra-
mos salidos, o empleados en el proceso de tostecion o Ishrica-.
cién, por la diferencia entre el precio autorizede s partir de a
fecha de entrade en vigor de los nuevos precics vy el vigente
anies de dicha fecha, segin ciasds de café,

Articele quinta, —BDevengs —La exaccion se devangara en sl
moinento de salida del producto de los almacenes, tosiaderos o
indusirias de descafeinado v de extractos sciubles, segim lo gre.
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