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Excelen tísimos· sefiores;

OSORIO

JUAN CARLOS

DISPONGO, 1.2. Procedimiento.

1.2.1, La muestra .es fluida y perfectamente limpia.
Para todas las determinaciones, antes de realizar la toma

para ensayo, agitar la ID'Qestra como medida de precaución.
1,2.2. La muestra es fluida, pero presenta turbidez o mate~

ria depositada. .
1.2.2,1. Para las determinaciones; Impurezas. agua y mate·

rias volá.tiles, e insaponificable, agitar' enérgicamente la mues­
tra para homogeneizarla lo mejor posible -antes de la toma para
ensayo.

1.2.2.2. Para los demás métodos colocar la muestra en estufa
a 500 C. Cuando aquélla alcance esta temperatura, agitar enér­
gicamente. Dejar decantar. Filtrar sobre papel en la estufa
mantenida a 500 C. El filtrado debe ser limpio.

1.2.3. La muestra es sólida.

Colocar en estufa matenida a una temperatura 100 C supe­
rior a la de fusión presumible de la muestra. Operar como en
1.2.1 si la muestr.a fundida es fluida y perfectamente. limpia:
y como en 1.2.2 Sl la muestra fundida presenta turbidez o ma.
teria depositada.

1.3. Referencia.

1. International Union oí Pure aud Applied Chemistry. Stan­
dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soaps. 1964.
Ir. A. l.

2. CARACTEREs ORGANOLEPTICOS

2.1. Principio.

Caracteres organolépticos son las cualidades de las sustan­
cias grasas perceptibles directamente por los sentidos. Por lo
tanto: . su determinación es fundamentalmente subjetiva; no
permitIendo establecer, en general, métodos concretos y de~
finidos;

3.1. Principio.

Este métodO' tiene por objeto establecer una escala de índices
para la denominación del color de los aceites de oliva y de
semillas, que no contengan, examinados por la visión humana,
tonalidades rojizas, es decir, que sólo representen tonalidades
variables del amarillo al verde.

El índice de color A. B. T. indica cuantos mI de una diso·
lución V15 M de fosfato disódico de Sorensen deberá contener
por litro, una mezcla de dicha disolución con otra VIS M de
fosfato monopotásico, para que agregando un número suficiente
de mI de una disolución al 0,04 por 100 de azul de bromotimol.
preparada en la forma que se indica más adelante, se origine
una coloración idéntica a la del aceite, examinando por transo
parencia, con la visión humana, una capa de 25 mm de esposar,
de la materia grasa y de la disolución patrón.

3.2. Material y aparatos.

Variará del amarillo al verde. Para los aceites de oliva y
orujo se medirá por el método ",Indice de color A. B. T .... En
los demás aceites refinados se medirá en el sistema Lovibond,
utilizando cubetas de 5,25 pulgadas.

s. INDICE DE COLOR A, B. T.

2.4. Color.

2.2. Aspecto;

Se considerará de aspecto correcto cuando sometida la mues.
tra de aceite, durante 24 horas, a una tempRratura de 200 C ±
± 20 C, se observe homogénea, limpia y transparente.

2.3. Olor y sabor..

Serán los normales según el tipo de aceite, y con los aromas
propios y caracteristicos, sin que se advierta en ningún caso
síntomas organoléJ!'ticos de rancidez.

ORDEN de 31 de enero de 1077 por la que se
establecen los Métodos Oftciates de Análisis de
Aceites y Grasas. Cereales y Derivados. ,Productos
Lácteos y Productos Derivados de la UVa.

16116

El Ministro de la Presidencia,
JDSE MANUEL OTERO NOV AS

Tercero.-Quedan derogadas las dis.posiciones de igualo in­
ferior rango que se opongan a la presente Orden.

Cuarto.-La presente disposición entrará en vigor a los trein·
ta días de su publicaciOn en el «Boletín Oficial del Estado...

. Lo digo a VV. EE. a los procedentes efectos.
Dios guarde a VV. EE.
Madrid, 31 de enero de- 1977.

Dado 'en Madrid a once de julio de mil novecientos setenta
y sjete.

E:xcmos. Sres. Ministros del Ejército, Hacienda, Gobernación,
Industria, Agricultura y Comercio.

Articulo úl1ico.-Se prorroga hasta el día treinta y uno de
agosto de mil novecientos setenta y siete la vigencia del Real
Decreto dos mil ciento catorce/mil novecientos setenta y seis,
de dieciséis de julio, por el que se determina el rendimiento
de los alcoholes de melazas procedentes de la fabricación de
azucar de remolacha y los precios de estos alcoholes para usos
industriales.

El Decreto 2519/1974, de 9-de agosto, sobre entrada en vigor,
aplicación y desarrollo del Código Alimentario Español, con­
templa la necesidad de completar la normativa vigente en pro·
duetos de consumo humano, ¡jara 10 que es imprescindible la
fijación de límites de componentes en la normalización de los
diferentes productos, limites que dependen en la mayoria de
los casos de las técnicas analíticas a emplear.

Por otra parte, la actuación de los distintos Ministerios en
el ámbito de sus respectivas competencias, requiere el análisis
de idénticos componentes de los productos de consumo humano,
si bien en diferentes fases de elaboraci6n o comercialización.

Por todo lo anterior, parece lógico unificar criterios y aunar
esfuerzos mediante el establecimiento de métodos de análisis
oficiales únicos para todos los Ministerios.

Para la redacción-de los citados métodos de análisis, hecha
conjuntamente por cualificados especialistas de los Ministerios
interesados, se ha considerado conveniente adaptarse en lo
posible a los aprobados por Organismos Internacionales eSpe­
cializados en la materia, con el fin de aprovechar la experienM

cia habida en su aplicación y de facilitar la confrontación de
los resultados en las relaciones comerciales supranacionales.

En consecuencia, a propuesta de los Ministros del Efército,
Hacienda, Goberna-ción, Industria, Agricultura y Comercio, esta
Rresidencia del Gobierno dispone:

Primero.-5e aprueban como oficiales los métodos de análi·
sis de Aceites y Grasas, .Cereales y Derivados, Productos Lácteos
y Productos Derivados do la Uva que se citan en los anexos 1,
2, 3 Y 4.

Sogundo.-Cuando no existan métodos oficiales para deter~

minados análisis, y hasta que sean estudiados por el Grupo
d'"; Trabajo correspondiente, podrán ser utilizados los adoptados
por Organismos nacionales o internacion'ales de reconocida sol­
vencia.

ANEXO I

METODOS DE ANALISIS DE ACEITES Y GRASAS

3.2.1. Tubos de vidrio noutro de 25 mm de diámetro interior
y 140 mm de longitud.

3.3. Reactivos.
1. PRRPARACION DE LA MUESTRA

1.1. Principio.

Este método establece las condiciones generales de prepara~

ción de la muestra; las de carácter particular están indicadas
en los métodos correspondientes.

3.3.1. Disolución 1/15 M de fosfato monopotásico. Disolver
9,078 g de KH2POl. en agua destilada y hervida. hasta completar
1 lltro.

3.3.2. Disolución 1/15 M de fosfato disódico. Disolver 11.88
gramos de Na2HPOl.· 2H~O en agua destilada y hervida, hasta
completar 1 litro~
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3.3.3. Disolución de azul de brornotimol al 0,04 por 100. Tri­
turar en un mortero de ágata 0,1 'g de azul de bromotimol,
agregar, poco a poco, y removiendo, 3,5 mI de NaOH o,asN.
Cuando se ha. disuelto, observándose sólo la. turbidez ligera,
llevar íntegramente, la disolución a un matraz aforado de
250 mI, utilizando para lavar el mortero' agua. destilada y her­
vida. Agregar al matraz agua. destilada y hervida hasta com4

pletar la cuarta parte de su volumen, y calentar en baño de
agua a 80°_90° e, hasta disolución completa. Enfriar hasta la
temperatura ambiente. completando con agua destilada y her­
vida. hasta el enrase.

3.4. Procedimiento.

3.4.1. Preparación de los patrones de color. Poner en cada
uno de los' nueve tuboS de vidrio, los volúmenes de las diso­
luciones de fosfato monopotásico y disódico que se indican en
el cuadro que figura a continuación. Agregar 2 mI de la diso­
lución de azul de bromotimol y agitar los tubos.

superior del tubo capilar, introducir el termómetro, pesar y
anotar. la temperatura. de la determinación.

4.3.2. Grasas sólidas. Llenar el picnómetro hasta las tres
cuartas partes, aproximadamente, de su altura, con la grasa.
Dejar 1 hora en estufa. a la tempuatura de fusión de la
grasa, enfriar. pesar. Añadir agua. a la temperatura. de refe­
rencia, ha.sta el borde superior del picnómetro, dejar 1 hora
en un baño a la temperatura de refenmcin, secar el }:licnómetro
y pesar.

4.4. Cdlculo.

CalCUlar la densidad expresada en g/cm:l y referida a una
temperatura que generalmente sera de 20° e para los aceites
y de 40°. 60" C. etc., para las grasas sólidas:

4.4.1. Aceites y grasas liquidas.

P"-P
Densidad =---- D g/cm3

P'-P

4. DENSIDAD

==~--'-=~==~----

4.1. Principio.

Se determina la. masa de la unidad de volumen, expresada en
gramos por centímetro cúbico. a una temperatura dada. La
densidad se representa por d.

La temperatura se ha de controlar exactamente ya que la
densidad de las materias grasas varía aproximadamente 0,00068
por grado.

La temperatura de la determinación no diferirá de la de re­
ferencia en más de 5° C.

4.2. M(z.terial y aparatos.

• 4.2.1. Picnómetro normal, o con termómetro acoplado de
SO mI aproximadamente.

4.3. Procedimiento.

4.3.1. Aceites y grasas liqu).das. Para la determinación de
la densidad el picnómetro ha de estar a 1& temperatura cons­
tante del medio ambiente. Llenar _el picnómetro hasta ~l borde

En esta escala el índice o corresponde al patrón con colo~

ración amarilla y el 200 al de la verde, presentando los 1nter~

medios, tonos verdosos ascendentes del O al 200.
Si es necesario preparar otras series con las mismas mezclas

de fosfatos, pero poniendo volúmenes mayores o menores de
azul de bromotimo, para obtener intensidades más fuertes o
más débiles del ttlno normal qUé se fija en este método. De­
signar estos nuevos indices colocando entre paréntesis, a con­
tinuación de los que se establecen en este método, el número
de mI de a.zul de bromotimol utilizados.

Estos patrones se conservan mucho tiempo en la oscuridad.
bastando en general una comprobación cada 6 meses, por
comparación con disoluciones recién preparadas.

3.4.2. Detérminació:il del 'indice de color. El aceite cuyo co­
lo:' se quiere describir debe tener una tempel'atura aproximada
de -20° e y estar completamente transparente, filtrándose si
presenta turbidez.

Llenar de aceite hasta las tres cuartas partes uno de los
tubos; observar por transparencia, mirando en dirección nor­
mal a.l eje del tubo, con cuál de los colores de la escala de
patrones se identifica. colocando detrás de los tubos una hoja
de papel blanco.

3.5. Expresión de resultados.

3.5.1. El índice de color se expresará por un número, corres­
pondiente a los mI del patrón con el que se ha identificado la
muestra.

3.8. Referencia.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una- Norma Espa­
ñola 55.021.

00 0,999868 110 0,999637 210 0,998019
10 0,999927 12" 0,999525 ..o 0,997697
20 0,999968 130 0._ 230 0,997565
30 0,999992 140 0,999271 240 0,997323
40 1,00000o W 0,999126 260 0,997071
60 0,999992 160 -0.998970 260 0,996810
60 0,999968 1'" 0,998801 2'" 0,996539
70 0,999929 160 0,998622 260 0.996259
80 0,999876 19" 0,998432 29° 0,995971
90 0.999808 20" 0.9ll823O 300 0,995673

tOO 0,999728

Los valores dados son numéricamente iguales a la densidad
absoluta en g/mI.

,. PRUEBA DEL FRIü

p"-p
Densidad = D g/cm'

(P' -Pl':" (P'" - P")

P :::;: peso .en g del picnómetro vado.
P' = peso en g del picnómetro lleno con agua a la temperatu~

ra de referencia..
P" = peso en g delp1cnómetro lleno con aceite a la tempera­

tura de referencia.
P" , = peso en g del picnómetro lleno con grasa yagua a la tem'­

peratura de referencia..
D = densidad del agua a la temperatura de la determinación

(tabla 4.n.

4.4.3. Correcciones.

El valor de la densidad calculado anteriormente puede co­
rregirse del efecto del empuje del aire por la fórmula.

Densidad corregida = d + 0.0012 U -dl

d = densidad sin corregir.

4.5. Observaciones.

La temperatura de la determinación y la. temperatura de
referencia se relacionan en la siguiente forma:

d' = d + (t - t1 0,00068 si t > t'
d' = d - (t' - tl 0,00068 si t < t'

d = densidad a la temperatura de la determinación t.
d' :::;: densidad a la temperatura de referencia t·.

4.6. Referencias.

1. Intarnational Unian of Pure and Applied Chemistry. Stan­
dard Methods for t.he Analysis of Dils, Fats and Soaps. 1954.

2. Consejo Oleícola Internacional, 1967.

TABLA 4.1

Densido-d del agua en función de la. temperatura, tomando como
unidad la masa de 1 ml de (z.gua a 4" e

4.4.2.· Grasas sólidas.

5.1. Principio.

Este método rilide la resistencia de la muestra a la crista­
lización y se usa corrientemente como un indice de los pro­
cesos de desmargarización.

Es aplicable a todos los aceites vegetales y animales refi-
nados 'f secos.

5.2. Material y aparatos.

5.2.1. Frascos de vidrio de WlOS 115 mI, limpios y secos.
5~2!.2:. Bafto d~ a¡ua y. hielo: !%,oceado:. Llenazo un recipi~nte

0,00
1,25
2,50
3,75
5.00
6,25
7,50
8,75

10,00

Disolución
1/15 M en mI.
Na.HPO.2.H.O

50,00
48,75
47,50
46,25
45,00
43,75
42,50
41,25
40,00

Disolución
VIS M en mI.

KH, PO,

o
25
60
76

100
126
150
176
200

Indica A. B. T.
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de 2 6 3 litros de capacidad con hielo finamente machacado. y
añadir agua fría en cantidad suficiente para que quede cu­
bierto el Cierre del frasco que- contenga la muestra.

5.3. Pl"ocedimiento.

Filtrar una cantidad suficiente de muestra (200 a 300 mI) a
través de papel de filtro. Calentar el filtrado, agitándolo con­
tinuamente hasta que adquiera exactamente una temperatura
de 130° C.

Llenar completamente un frasco con el aceite muestra fil~

trado y tapar suavemente con un tapón de corcho. Llevar a
25° e eil un bafio de agua y recubrir el tapón con parafina.
- Sumergir el frasco en el baño agua-hielo, de forma que
quede cubierto el cierre de aquél. Reponer hielo para mantener
los o., e y el nivel primltivo.

Al cabo de cinco horas y media retirar el frasco del baño
y examinarlo detenidamente para ver si se han formado cris­
tales o enturbamiento. No confundir las burbujas de aire fina­
mente dispersadas con los cristales de grasa. La muestra habrá
resistido la prueba si se conserva. clara, limpia y brillante.

5.4. Expresión de resultados.

Negativa o positiva.

5.5. Observaciones.

El fin del calentam:iento inicial es eliminar las trazás de
_ humedad y destruir los núcleos cristalinos que pueden existir.

Ambos interferirían la prueba ocasionando enturbiamiento por
cristalización prematura.

5.6. Referencias.

1. American OH Chemists' Society. Official and Tentative Me­
thods. Cc 11-42.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 55.042.

6 INDICE DE REFRACCION

IU. Principio.

El in4ice de refracción de una sustancia dada es la razón de
la. velocidad de un rayo de luz en el vacío a la velocidad. de luz
a través de la sustancia. Por conveniencia práctica se refiere a
la relación aire-sustancia.

Es igualmente la relación del seno del ángulo de incidencia
al seno del angula de refracción.

El índice de refracción de una' sustancia dada varía con la
longitud --de onda del rayo de luz refractado y con la tempe­
ratura. Salvo indicación contraria el índice de refracción vie­
ne referido a la longitud de onda correspondiente a la línea
D 589,3 nro de la luz del sodio. El indice de refracción se indica
con la notación n t para to e y longitud de onda de la línea D
del sodio. Para otra radIación de distinta longitud de onda a to C,
la notación será ntA.

Con los refractóroetros usuales la observación se hace en
luz, difusa, provistos de- un dispositivo de acromatismo de la
radiación D de la luz del sodio.

8.2. Material y apara,tos.

6.2.1. Refractómetro de precisión, que permita apreciar como
mínimo las diezmilésimas, con prismas calentados por circula­
ción de líquido termostatado, ±O,l° C. Puede usarse una luz
blanca si el refractómetro utilizado posee un dispositivo de com·
pcnsación cromática.

8.3. Procedimiento.

El aceite debe estar limpio y exento de agua. Filtrar sobre
papel de filtro seco, con la ayuda, si es necesario, de sulfato
sódico anhidro. Llenar con la materia grasa el espacio com~

prendido entre los dos prismas. Hacer la lectura después de
5 minutos. al menos, de contacto. La temperatura de lectura
no debe sobrepasar en ± 2° la temperatura de referencia.

6.4. Cálculo.

Calcular el indice de refracción referido a la temperatura
de 20° para las grasas liquidas a eSa temperatura, y referido
a 400, 600, 800 o temperaturas superiores panl, ftls -naterias gra­
sas sólidas.

n t = n t ' + ft' - t) F si t' > t
n t = n t ' - (t - t') F si t' < t

n t ~ índice de refracción a la temperatura de ref-erencia too
n t • = índice de refracción a la temperatura de l('ctura t'o.

F = factor de corrección por temperatura. ~

F = 0,00035 para t = 200

F = 0,00036 para ~ = 400' o superior~

6.5. Referencias.

1. International Union oi Pure and Applied Chemistry. Stan~

dard Methods for the Analysis of OBs. Fats snd Soaps. 1964.
II-B.2.

2, Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 55.015.

7. PUNTO DE FUSION
7.1. Principio.

Las grasas y acei tes naturales, como mezclas de glicéridos y
otras sust.ancias no tienen punto de fusión neto y' definido. No
presentan punto crítico de sólido a líquido: este paso lo rea­
lizan gradualmente a través de estados pastosos hasta el com­
pletamente líquido.

Por tal razón. el punto de fusión de una grasa viene de­
finido en este método por dos temperaturas: Una, la inicial
de ablandamiento deslizante, y otra, final de líquido perfecta.
mente limpio.

7.2. Material:v apartas.

7.2.1. Tubo de vidrio en U de 1,4-1,5 mm de diá.metro, con
espesor de pared de 0,15-0,20 mm. VDa de las ramas de 80 mi·
límetros de largo, y la otra. de 60 mm (ésta ligeramente abo­
cada en el extremo). Distancia entre las dos ramas, 5 mm apro­
ximadamente.

7.2.2. Baiio de agua exenta de aire con dispositivo de ca­
lefacción lenta.

7.2.3. Termómetro hasta 700 C, graduado en décimas de
grado.

7.3. Procedimiento.

La determinación exacta de las dos temperaturas, inicial y
final, depende de las condiciones en que se realice la solidifi­
cación de la muestra.

Introducir la rama más larga. del tubo en la grasa fundida
a una temperatura. de 10"~C superior al punto de fusión pre·
sumible. Deslizar la columna de grasa tomada hasta 1 cm del
codo del tubo; la columna de grasa será aprOXImadamente de
1 cm de largo.

La grasa puede también introducirse al estado sólido en el
tubo, con ayuda de un hilo de platino.

Dejar enfriar el tubo con la grasa durante 24 horas a la tem­
peratura ambiente (por lo menos 100 más baja que el punto
inicial de ablandamiento).

Acoplar el tubo a lo largo del termómetro mediante un ani­
llo de goma, de forma que su curvatura coincida con el bulbo
del termómetro. Introducir termómetro y tubo en el baño de
agua; cuidar que el nivel de ésta sea inferior al de la rama
más corta.

Calentar lentamente, a razón de 0,1-0,20 C por minuto, ob­
Servando con una lupa la columna de grasa, bien iluminada
sobre fondo oscuro. La temperatura inicial es aquella en qué
la columna comienza a desconder (se descuelga]. La tempere.­
tura final corresponde a la desaparición de todo enturbiamien­
to y aspecto limpio.

En caso de duda del punto final se compara el tubo de en­
sayo con otro con grasa netamente fundida.

7.4. Expresión de los resultados.

Para utilización técnil::a de resultados puede ser suficiente
la indicación de la temperatura del punto inicial.

Pero si se utiliza sólo la expresión: ..Punto de fusión,., se
indicarán las dos temperaturas, inicial y final.

Si la grasa Se ha introducido en el tubo al estado sólido
s~ hará constar: ..Punto de fusión,. (sin fundir previamente la
grasa).

7.5. Referencia.

1. American Oil Chemists' Society. Official and Tentative Me­
thods. Cc 1-25.

8. HUMEDAD

(Método del XHolJ
8.1. Principio.

Este método determina la cantidad total de agua no com­
binada que se encuentra en la materia grasa.

8.2. Material y aparatos.

8.2.1. Matraz de vidrio de cuello corto, de 300 a 500 mI de
capacidad, sobre el cual se adapta el aparato especial repre­
sentado en lafigura 8.1. Consta de un tubo cilíndrico graduado
en mI, provisto de llave de descarga en el extremo inferior;
en el superior Se adapta un reftigerante de reflujo. EntrE' éste
y la terminación de la graduación, lleva el tubo cHíndrico
otro tubo comunicante y paralelo a él, a cuyo extremo se adap­
ta el matraz~
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8.3. Reactivos.
a.3.1. Xileno.

8.4. Procedimiento.
Eliminar todo vestigio de grasa del tubo graduado y del

tubo interior del refrigerante, lavando sucesivamente con mez·
cla cromica•. agua destilada y acetona. Secar.

Pesar de 20 a 50 g de materia grasa, en el matraz ,seco. con
una ap:roxhnación de 0.1 g. Agregar de 100 a 300 mi de xiIeno
y algunos trozos de piedra pómez. Calental" progresivamente
hasta la ebullición y mantenerla hasta que el :rilano destilado
resulto limpio y no sepal"'e mas agua. Dejar en reposo basta
perfecta separación de la.s capas de xileno yagua. Leer el
volumen de agua.

a.5. Cálculo.

Calcular el contenido de agúa expresado en porcentaje.
100 V

Agua = ---- %
P

P = peso en g de la muestra.
V = volumen en mI de agua.

8.6. Observaciones.

Si' las gotas de agua qued&n adheridas a 18 pared del tubo.
desprenderlas calentando con precaución con una Uama. pe~
queña.

8.7. Referencias.
1. E. W. Dean, D. D. S'tark. Ind. Eng. Chem. 1920. 12. 488.
2. American 011 Chemists' Society. Official Etnd Tentative Me~

thods. ca. 2a~45

3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Ulla Norma Es­
pañola 55.00l.r3

-
25mi

._ lt ¡.-.-- G5~ 75 m

IH.&. i-lUMEDAD y MATERIAS VOLATILBS

(Método de la estufa de aire)

9(a).1. Principio.

Se establecen las condiciones ádecuadas para la determina­
ción. en las materias grasas, del agua y de las materias volá­
tiles, operando en las condiciones del ensayo.

Es apl1cablo a las grasas animales y vegetales,. con la ex­
cepción de los aceites secantes o semisecantes y los aceites
del grupo del coco.

9(&).2. Material:y aparatos.

9(a) .2.1. Estufa de desecación, con regulación de tempera-:
tura, pudiéndose calentar haste,. lsao e como minimo; la regu­
lación se efectuaré. entre unos limites de oscilación de ± r C.
siendo. además, la temperatura unifonne en todo el espacio
interior, tolerándose diferencias que no excedan de 10 e entre
posiciones extremas.

9(a) .2.2. Cápsulas de fondo plano, con dimensiones &proxi~

madas de 80 mm de 0 y 21() mm de altura. preferiblemente de
acero inoxidable o aluminio o. en su defecto. de porcelana.

9(a).2.3. Desecador. conteniendo como BgeZlte desecante sul~

fato cáldco o gel de síliCe de 6-20 mallas, o, en su detecto,
ácido sulfúrico monohidrato Cd = 1,84), aunque para asegurar
una desecación efectiva deberá ser renovado con frec~enc1a.

9(a).3. Procedimiento.

9(8) .3.1. Preparación de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogeneizada antes de
pesar la cantidad. con que se vaya a operar. Esto Se logra.
con las grasas auidas, agitando fuertemente el frasco que con~

tiene la muestra y vertiendo rápici&mente la cantidad aproZi~

macla que se vaya a pesar en la cilpsula en la que 8e efectúe
la desecación. Si se tratase de grasas sólidas o semJSólidas
a la temperatura ambiente, calentar suavemente en bBifto de
agua hasta conseguir el grado de fluidez conveniente. anidan.
do de no llegar a fundir completamente y homopnelzar con
un mezclador adecuado o simplemente con una espátula 11 no
se dispusiese de este instrumento.

9(al.3.2. Técnica operatoria.·

En una cápsula, desecada previamente en estufa a lOSO e '1
enfriada. en un desecador, pasar. con. exactitud de 1 miligramo,
una cantidad aproximada de S a 10 g demuestra. seg4n e)
contenido de humedad, preparada como se indica en 9(8).&1.

Colocar en la estufa, previamente regulada a 10&' C. mante~

niéndola AlU durante 30 minutos. Sacar y pasar a UD desecador
donde se defa enfriar; pesando a continuación. Repetir este
tratamiento, en operaciones sucesivas, hasta que la diferencia
entre dos pesadas consecutivas no exceda del 0,05 por l00~

9(a1.4. Cálculos.
Pa-Pf

% humedad y materia volétil= X 100
PM

__ 11

-.
-.

10-12 mm. 12-18 m.

Siendo:

Pa = peso, en gramos, de la cápsula con la m.uestra de grasa..
Pf = peso, en gramos. de la cápsula con la grasa al dar _por

terminada la desecación.
PM = peso. ~n gramos, de la muestra.

9(8).5. Referencias.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
Aola 55.020.

2. International Union of Puro and AppUed Chemistry Stan~

dard Methods for the Analysis oC Oils, Fats and Soaps. 1984,
JI. C.1.l.

E
E

'"..,

L'----l
Fij:ur.. 8.J.

9(bJ. HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES

(Método de la estufa de vacio)

9(bJ.l. Principio.

Se establecen las condiciones adecuadas para la determina~

ción del agua y las materias voláWes. ~ las condiciones del
ensayb. en 'materias grasas comérciales.

Es aplicable & todos los aceites y grasas del comercio, inclu­
yendo los aceites secantes y semisecantes. No es aplicable a 101
aceites del ,grupo del COOO, conteniendo un 1 por 100 o més de
ácidos grasos Ubres, ni a grasas qua hayan sido adicionadas
de monoglicéridos.

9Cb).2. Materia~:y aparat08.

9tb).2.l. Estufa de vacfo. Estufa en cuyo interior pueda
hacerse el vael0l bi9n sea con trompa de aguA O ClOD bomba
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de características adecuadas, pudiéndose mantener el vacío con
la estufa desocupada, al limite máximo alcanzable con la. trom­
pa de agua o 1 mm de Hg eQmo mlnimo. si se opera con bomba
de aceite. En las operaciones de desecación es preferible operar
con trompa de agua.
. Irá provista de dispositivos de calefacción y regulacióri de
temperatura, pudiéndose calentar hasta 110° e como mínimo,
regulándose entre unos limites de oscilación de ± 20

, C; la temM

peratura será, además, uniforme en todo el espacio interior.
tolerándose diferencias que no superen 1° e entre posiciones
extremas.

La estufa irá provista de termómetro, convenientemente cali·
brado, dispuesto de la forma conveniente para que el operador
pueda comprobar, durante su funcionamiento, la temperatura
que existe en el interior.

9 (b) .2.2. Cápsulas de fondo plano, con dimensiones aproxi­
madas de 80 mm de diámetro, de 20 mm' de altura, de acero
inoxidable, aluminio o porcelana.

9(b).2.3. Desecador, conteniendo -como agente desecante sul­
fato cálcico o gel de siUca de 6--20 mallas. También puede ser
utilizado el ácido sulfúrico rnonohidrato (d = 1,84). aunque para
asegurar una desecación efectiva deberá ser renovado con fre­
cuencia.

9(b).3. Procedimiento.

9(bLa.1. Preparación de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogeneizada antes de
pesar la cantidad eón que se vaya a operar. Esto se logra, con
las grasas fluidas, agitando fuertement'" el frasco que laS con­
tiene y vertiendo rápidamente la cantidad aproximada que se
vaya a pesar en la cápsula en la que se efectlie la desecación.
Si se tratase de grasas sólidas o semisólidas a la temperatura
ambiente, calentar suavemente en baño de agua hasta conse­
gU'r el grado de fluidez conveniente, cuidando de no llegar
a fundir completamente y homogeneizar con un mezclador ade­
cuado o simplmente con una espátula si no se dispusiese de
este instrumento.

9Cb).3.2. Técnica operatoria.

En una cápsula desecada previamente en estufa a 1050 e y
enfriada en un desecador, pesar. con exactitud de medio mili­
gramo, una cantidad aproximada de 5 a 10 g de muestra, según
el contenido de humedad, preparada como se ha indicado en
9IbJ.3.1.

Colocar en la estufa y hacer el vacío debiéndose alcanzar
una presión interna que no sea superior a 100 mm Hg. Poner
en marcha la calefacción, regulándose a la temperatura en re­
lación a la presión Interna de la e~tufa. Las condiciones norma­
les de trabajo deben ser 50 mm Hg y eoo C; para una presión
de 100 mm Hg, la temperatura será de 750 C: pa.rs valores In·
termedios, se calculará mediante interpolaclón entre las cifras
indicadas.

Mantener la cápsula en la estufa durante una hora. Secar
y pasar a un desecador donde se deja enfriar, pesando a con­
tinuación. Repetir este tratamiento en operaciones sucesivas,
hasta que la diferencia. entre dos pesadas consecutivas no exce­
da del 0,05 por 100.

9(bl.4.Cálculos.

PA-PI'
% humedad y material volá.til == X 100

PA-PO
Po :=:: peso, en gramos. de la cápsula vacia y seca.
PA = peso, en gramos, de la cápsula con la muestra de grasa.
PI' = peso final, en gramos, de la cápsula con la grasa. al dar

por terminada la desecación.

9Cb).5. Referencia.

l. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa~

tiota 55.082.
1Ó. ACIDEZ, INDlCE DE ACIDEZ

10:1. Principio.

La acidez que figura normalmente en los boletines de aná­
lisis es una expresión convencional del contenido en tanto por
ciento de los ácidos grasos libres. También se denomina grado
de acidez.

Indica de acidez, expresa el peso, en mg, de hidróxido potá-
sico necesario para neutralizar un gramo de materia grasa.

10.2. Reactivos.

10.2.1. Solución etanólica de hidróxido potásico 0,5 N ó 0,1 N.
10.2.2. Solución al 1 por 100 de !enolftalefna en metanol de

95 por 100 v/v:.

10.2.3. Mezcla etanol~éter etílico, 1:1, neutralizada exacta~

mente con KOH 0,1 N etan6lica. con fenolftaleína _como indi­
cador.

10.3. Procedimiento.

Pesar con una aproximación de _0.01 g, 5 a 10 g de grasa,
en un erlenmeyer 4e 250 mI. Disolverla en 50 mI de la mezcla
etanol-éter etílico. Valorar, agitando- continuamente. con KOH
0,5 N (o con 0,1 N para acideces inferiores a 2), hasta viraje del
indicador.

lOA. Calculo.

Calcular la acidez como grado de acidez expresado en porcen~

taje de ácido oJeico o como índice de acidez expresado en mili­
gramos de KOH.

VMN
Grado de acidez::::; ---- % de ácido oleieo

10 p

56,1 VN
Indica de acidez =----

p

V = volumen en mI de solución etanólica de KOH utilizada.
N ;::: normalide.d exacta' de la solución de KOH utilizada.
M = peso molecular de ácido en que se expresa la acidez.
P = peso en gramos- de la muestra utilizada..

Normalmente se expresa referida a tanto por c.iento de
ácido 'oleico. Sólo en casos particulares, según lQ naturaleza
de la sustancia grasa, se expresará referida a ácido palmitico,
láurico u otros.

10.5. Referencias.

1. Internacional Union of Pure and Applied Chemistry. Stan­
da.rd Methods fOr the Analysis of Oils, Fats snd Soaps.
1964.II.D.1.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Es·
pañola 55.011.

3. Consejo Oleícola Internacional, 1967.

11. INDICE DE SAPONIFICACION

11.1. Principio.

El ind~ce de saponificación expresa el peso en mg de hi·
dróxido potásico necesario nara saponifil:::ar 1 g de grasa.

Este método es aplicable a aceites y grasas con un conte­
nido de ceras inferior al 5 por 100.

11.2. Ma,terial y a.paratos.

11.2.1. Matraz de vidrio, inatacable por los ácidos, de
200 mI aproximadamente, adaptable a un refrigerante de re­
flujo.

11.3. Reactivos.

11.3.1. Solución etanólica de hidróxido potásico 0,5 N.
11.3.2: Solución acuosa de á.cido clorhídrico 0.5 N.
11.3.3. Solución de fenolftaleina al 1 por 100 en etanol de 95°.

11.4. Procedimiento.

Pesar con una precisión de 1 mg, en el matraz de vidrio,
2 g aproximadamente de grasa. Agregar 25 mI exactamente me­
didos de solución etanólica de KOH 0,5 N. Adaptar el refrige~

rante de reflujo, llevar a ebullición, y mantener durante 60 "mi­
nutos, agitando por rotación de cuando en cuando. Retirar de
la fuente de calor. Agregar" ó 5 gotas de fenolftaleina, y valo­
rar la solución jabonosa, todavía caliente, con la solución de
ácido clorhídrico 0,5 N.

.Realizar en las mismas condiciones un ensayo en blanco.

11.5. Cálculo.

Calcular el indice de saponificación expresado en mg de KOH
por g de grasa.

56,1 N <V - V')
Indice de saponificación = --------

p

V = volumen en ml de solución de ClH 0,5 N utilizados en la
prueba en blanco.

V' = volumen en mi de solución de C1H 0,5 N utilizados en el
ensayo.

N = normalidad exacta de la solución de ácido clorhídrico uti­
lizado.

P ;;;. peso en g de la muestra de gras~.
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11.6. Obsi?rvaciones.

Para ciertas materias grasas difíciles de saponificar es neceo
sario calentar durante más de 60 minutos.

11.7. Referencias.

1. Kóttstorfer J. Zeitschrift F. Anal. Chemie. 1879. lB, 199.
2. International Unian oí Pura snd Applied Chemistry. Standard

Methods por the' Analysis oí QHs, Fats 8ud Saaps 1964. 11.
D.2.

3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­
ñola 55.012.

4. Consejo Oleícola Internacional, 1967.

12. INDICE DE HIDROXILO

Agregar con una bureta el volumen de reactivo.
Regular el baño de gllcerína a 95° - lOO" C. Colocar el disco

de car~ón alrededor del cllello del matraz. Situar perfectamente
un errtbudo pequefio seco en la boca del matraz ti. modo de re­
frigerante de reflujo. Colocar el matraz en el baño c9mo se
indica en 12.2.4. Al cabo de una hora retirar el matraz del batio
y dejar enfriar.

Agregar por el embudo 1 mI de agua destilada. Si la adición
del agua produce )turbidez, hacerla desaparecer agregando un
poco de piridlna. Agitar. La mezcla se calentará por la trana·
formación del anhídrido acético en ácido ac~tico. Con el fin
de completar esta reacción y descomponer los anhídridos grasos
y mixtos que hubieran podido formarse, colocar de nuevo el
matraz en el baño de glicerina durante 10 minutos. Retirar el
matraz del baño, y dejar enfriar a la. temperatura ambiente.

12.1. Principio.

El índice de hidr6xilo es el paso en mg de hidróxido potásico
necesario para neutraUzar el ácido acético que se combina por
acetilación con 1 g de grasa.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1. Dos matraces de vidrio de 150 mI con cuello de 55
milímetros de largo y diametro interior de 20 mm.

12.2.2. Pequeños embudos de vidrio de 45· mm. de diámetro
y 50 mm. de vástago.

12.2.3. Placas de cartón, circulares, del diametro de los ma·
traces con un orificio circular en el centro de diametro adap­
table al cuello de los matraces.

12.2.4. Baño de glicerina, que permita colocar los matraces
en posición inclinada. introducidos 1 cm en el bailo. protegidos
los cuellos por el cartón que apoya en el borde exterior del
baño.

12.3. Reactivos.

12.3.1. Anhídrido acético puro.
12.3.2. Piridina pura y secR.
12.3.3. Etanol 95 por 100, neutro a la fenolftaleína.
12.3.4-. Solución alcohólica de hidróxido potasico 0.5 N.
12.3.5. Disolución alcohólica de fenolftf:lleína al 1 por 100.
12.3.6. Reactivo piridina-anhídrido acético. Introducir 2S mi·

lilitraa. de piridina en un matraz aforado de 100 mi, disolver­
los en 25 g de anhídrido acético; homogeneizar y enrasar a
100 mI con piridina. Conservar este reactivo al abrigo de la hu­
medad, del an.hídrido carbóniCo o de los vapores acidos, en
frascos de color to~acio, bien tapados.

12.4. Procédimiento.

Pesar en el matraz perfectamente seco, con una aproximación
de 1 mg, la cantidad de grasa necesaria, según el cuadro si­
guiente: _..._--------_."--. --··--~·r-~

+ Indice de acidez.
56,1 N (V' - V)

Indice de hidróxil'o :::

Agregar, lavandc.' las paredes del embudo y el cuello del
ma.traz, 5 mI de et~ol de 95 por 100 v/v, conteniendo 2 ó 3 gotas
de solución de fenoltaleIna previamente neutralizada. Valorar
con· solución etanólica de hidróxido potásico 0.5 N.

Realizar simultaneamente un ensayo en blanco, en idénticas
condiciones.

Cuando la fuerte coloración del medio haga dificil la obser~

vaci6n del viraje de la fenolftaleina, utilizar como indicador una
solución de azul alcalino 6B.

12.5. Cálculo.

p

y = volumen en mI de solucíón etanólica de hidróxldo potá­
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en­
sayo de la muestra.

Y' = volumen en mI de solución etanólica de hidróxido potá-'
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en~

sayo en blanco.
N = normalidad exacta de esta solución.
P = peso en gramos de la muestra de grasa.

El índice de acidez se determina como en 10.

12.6. Referencias.

1. Cook, L. W. J. Am. Chem. Soco 1922.44.392.
2. American Oil Chemists' Society. Official and Tentative Me·

thods Cd-4-40.
3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­

ñola .55.014.

13. PREPARACION DE ACIDOS GRASOS INSOLUBLES

13.1. Principio.

Se entiende por acidos grasos insolubles de una grasa, los
obtenidos por saponificación' de aquélla, descomposición del ja­
bón formado y aislamiento según el procedimiento descrito pos­
teriormente. Este debe ser aplicado rigurosamente por la posible
presencia lj.6 ácidos grasos mas o menos solubles en agua.

13.2. Material y aparatos.

13.2.1. Cápsula de fondo redondo de aproximadamente 1.500
mililitros.

13.3. Reactivos.

13.3.1. Solución etanólica de hidróxido pot.ásico. Disolver
18 g. de Kolt en 20 inl de agua destilada, y diluir con 50 mI de
etanol de 95°.

13.3.2. Acido sulfúrico diluido. Diluir un volumen de ácido
concentrado (d: 1,84) con cuatro volúmenes de agua destilada.

13.3.3. Soluciónacuosade ClNa al 10 por 100 p/v.

13.4. Procedimiento.

Pesar en la capsula de 1.500 mI aproximadamente 50 g_de
grasa· previamente homogeneizada. Fundir lenta y progresiva~

mente calentando hasta 115.- 118° C. Agitando y frotando cons­
tantemente con una espátula metálica se afiade la solución de
hidróxido potásico preparada. La relación de grasa a solución
eianólica de hidróxido potásico debe ser de 3: 1.

Se mueve y frota constantemente 113. mas·a contenida en la.
cápsula. que se sigue calentando a fuego lento hasta que el
jabón obtenido esté bastante seco para formar fragmentos que
no se adhieran a la espátula por simple presión.

Verter sobre el jabón un litro de agua destilada hirviente.'
Mantener la ebullición de la solnción jabonosa durante 45 mi~

nutos de manera que se elimine el alcohol y_ se obtenga una
solución clara. Suprimir el calentamiento. Reemplazar el agua
evaporada con agua fría. Verter con precaución 70 mI de Acido
sulfúrico diluido. Evitar que tra:.las de jabón no descompue¡;to
se adhierEj.n a las paredes o al borde de la cápsula.

Llevar a ebullición y mantenerla hasta que los ácidos grasos
liberados floten en forma de capa limpida (en el caso particu­
lar en que la materia grasa contenga glicéridos del ácido láuríco,
esta operación se hará sobre baño de agua hirviente y no con
ebullición de la capa acuosa).

Lavar los ácidos dos veces ~o._~ 500 mI de solución de CINa
hirviente. Después de cada lavado eliminar tan completamente
como sea posible la capa acuosa. Pasar los ácidos grasos a una
cápsula, adicionar sulfato sódico anhidro y filtrar sobre filtro
seco.

13.5. Observaciones.

Si la preparación de los ácidos grasos tiene por objeto la.
determinación del peso mole(,\lIJr medio, asegurarse que la
última capa acuosa eliminada es neutra al naranja de metilo.

5
5
5
5
5

lO
lO
15
15
15
15

Vol. de
reactivo

mI.

2,0
1,5
1,0
0,75
0,6 Ó

1,2
1,0
0,75
0,50
0,30
0,20

Peso
de muestra

g.

10 - 100
100 ~ 150
150 - 200
200 - 250.
250 ~ 300

Indice
previsto

300 - 350
350 - 700
700 - 950
950 - 1.500

1.500 -2.000
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Si la preparación de los ácidos grasos tiene por objeto la de~

terminación del titulo, dejar los ácidos grasos cristalizar en un
desecador a la temperatura del laboratorio durante 24 horas
antes de la determinación.

13.6. Referencia.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa~

ñola 55.006.

14. TITULO

fMétodo de Oalican)

14.1. Principio.

El título es el punto de solidificación de los ácidos grasos
insolubles. preparados según 13.

14.2. Material y aparatos.

14.2.1. Tubo de ensayo de vidrio de aproximadamente 27,5
milímetros de diámetro 'interior y 12J Diltl de longitud, intro­
ducido en una arandela de goma que le soporta y actúa de
cierre de un frasco de boca ancha de 100 mm de diámetro ex·
teriar y 130 mm de altura. El tubo introducido en el frasc;o debe
sobresalir su parte superior 30 mm. sobre la arandela.

14.2.2. Termómetro de precisión, graduado en 1/10 6 V5 de
grado, hasta 70" C, aproximadamente. El depósito del termó­
metro tiene 20 mm de largo y 6 mIí'l. de diámetro.

14.2.3. Soporte para suspender verticalmente el termómetro
en el eje del tubo de E:!nsayo.

14.3. Procedimiento.

Situar el frasco o recipiente exterior a una temperatura de
20" ó 250 e inferior al título presumible, sumergiéndolo exterior­
mente en un baño de agua caliente o fría.

Fundir los ácidos grasos llevándolos a una temperatura 100 C
aproximadamente superior al titulo presumible.

Verterlos en el tubo de ensayo hastauoa altura de 5s milf­
metros, aproximadamente.

Colocar el termómetro suspendido con la mayor exactitud
posible en el eje del tubo de ehsayo y su extremidad inferior
a 1 cm del fondo del tubo. Observar la columna de mercurio;
eh principio baja rápidamente y después cada vez más lenta­
mente. Simultáneamente, se abserva una cristalización de los
ácidos grasos que parte del fondo del tubo y va recubriendo.
poco a poco, la parte inferior del depósito del termÓmtero. Cuan·
do la columna de mercurio parece pararse, despllés de cuatro
.observaciones, con cinco segundos de intervalo, inmediatamente
6e imprime al termómetro un movimiento circular, tres veces
a ·la derecha y t.res veces a la izquierda, teniendo cuidado de .
romper bien los cristales que se fcrman en el tubo.

Volver a colocar rápidamente el termómetro en el eje del
tubo y observar de nuevo.

La columna de mercurio, después de haber bajado brusca­
mente durante la agitación, vuelve a subir, alcanzando un máxi­
mo, para descender de nuevo,

Este máximo se toma como punto de solidificación de los
'cidos. grasOB o títulos,

Se realizan determinaciones hasta obtener valores concordan-
tes, que no difieran en más de 0,2" C.

14.4. Exp'resión de resultados.

En grados centígrados, indicando el método seguido.

14.5. Referencias,

1. American on Chemists' Society. Official and Tentative Me
thods. Ce, 12~41.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­
ftola 30.308.

15. JNDICE DE AclDOS VOLATILES SOLUBLES E INSOLUBLES

15.1. Pr-incipio.

Se entiende por indice de ácidos volátiles solubles (o indice
d~ Reichert-Meissl-Wollny) al número de mi de solución alca­
lina 0,1 N necesarios para la neutralización de los ácidos grasos
volátiles solubles en agua obtenidos en las condiciones del mé­
todo a partir de 5 g de grasa.

Se entiende por índice de ácidos volátiles Insolubles (o indice
de Polenske) al número de mI de solución alcalina 0,1 :t:l nece­
sarios para la neua,.'al1zación de los ácidos grasos insolubles en
agua, obte.nidos en las condiciones del método, a partir de
5 g de materia rasa.

El método tiene carácter convencional; por tanto, exige ob­
servar rigurosamenle las condicione3 prescritas, a fin de obtener
resultados reproductibles.

15.2. Material y aparatos.

15.2.1. Aparato de vidrio, según la figura 15.1, compuesto
esencialmente de las partes siguientes:

15.2.1.1. Matraz de fondo plano, do aproximadamente 300 mi-
lilitros (AL \

15.2.1.2. Tubo de doble codo, adaptable a matraz y refrige~

rante (B).

15.2.1.3. Refrigerante (CL
15.2.1.4. Matraz de fondo plano, con tapón esmerilado, mar­

cados en su cuello los enrases de 100 y 110 mI, tarado· (O).
15.2.1.5. Placa de amianto o similar, para proteger la perife­

ria del matraz del contacto directo de la llama tE). Dimensio­
nes: Diámetro 120 mm. (+ 5 mm). Espesor, 6 mm. Orificio cen­
tral circular de 45 mm de diámetro, que soporta el matraz du­
rante el ca1cntamiento.

15.2.2. Fuente de calor, que permite efectuar sin modifica·
ción de régimen la destilacltín en el tiempo prescrito.

15.3. Reactivos.

15.3.1. Glicerina (d = 1,26), correspondiente a 98 por 100,
p/p, de glicerol neutro a la fenolftaleina.

15.3.2. Solución acuosa de hidróxido sódico, 44 por 100 pIpo
Eventualmente dejar calentar o filtrar al abrigo· qel CO2• La

solución empleada debe estar perfectamente limpia 'J clara.
15.3.3. Agua destilada, exenta de CO2 por reciente ebullición.
15.3.4. Solución de ácido sulfúrico N.
15.3.5. Solución acuosa de hidróxido sódico o potásico, 0,1 N,

de normalidad conocida exactamente.
15.3.'. Piedra pómez en gra.nos. Tamaño de grano, entre

1,5 y 2 mm.

15.4. Procedimiento.

15.4.1. Acidos volátiles solubles. Pesar exactamente en el ma­
traz tarado 5 g de materia gras:-. a ~a 0,01 de gramo. Agregar
20 g (aproximadamente 16 ml) de glicerol. Agregar 2 mI de la
solución de hidróxido sódico al 44 por 100 p/p, utilizando una
bureta protegida contra el CO2, descartando las primeras gotas.
Calentar el matnlz ~obre una llama libre, agitando continua­
mente hasta que la grasa sea completamente saponificada, en
este punto el liquido no formará más espuma, y su aspecto será
limpio. Se evitará todo sobrecalentamiento durante la saponjfi­
ca('ión.

Dejar enfriar hasta aproximadamente 90° C. Agregar 93 mI de
agua destilada caliente. Homogeneizar por agitación; el liqUido
estará limpio. Agregar de 0,6 a 0,7 g de piedra pómez en gra­
nos, dospués 50 011 de la solución acuosa de é.cido sulfúrico N.
Montar el matraz en el aparato. Calentar muy moderadamente
hasta que los ácidos grasos liberados se reúnan en la~superficie,

formando una capa limpia. Establecer el régimen de calefae·
ción de forma que en 19 a 21 minutos se recojan 110 mI de des­
tilado. El destilado se recoge en el matraz aforado. La tempe­
ratura del a.gua a la salida del refrigerante debe estar com­
prendida entre 15° e y 20" C. La dest.ilación comienza cuando 5e
forma la primera gota en la extremidad del tubo acodado unida
al refrigerante.

Interrumpir la calefacción cuando el destilado alcance, exac·
tamente, el enrase de 110 mI en el matraz. Retirar rápidamente
éste y colocar una probeta pequeña en su lugar. '

Colocar el matrf'.Z en un termostato regulado a 15° e, durante
lO minutos; el enrase de no debe estar uü centímetro por debajo
del nivel del liquido termostático.

Cerrar el matraz con el tapón esmerilado y homogeneizar el
destilado invirtiendo 4 Ó 5 veces, con suavidad, para. evitar la
formación de espuma. Filtrar el líquido sobre filtro sin pliegues
(diámetro 8 cm). El filtrado ha de ser totalmente limpio. Medir
100 mI. Agregar 5 gotas de soh.ición de fenolftaleína y valorar
con solución alcalina 0,1 N.

Simultáneamente realizar un ensayo en blanco sin materia
grasa, sustituyendo la saponificación sobre llama libre, por un
calentamiento en bafto de agua hirv1ente durante 15 minutos.

15.4.2. Acidos volátiles insolubles. Después de la valoración
de los ácidos volátiles solubles, lavar el refrlgerallte, el matraz
aforado y la probeta pequeña, tres veces sucesivas, empleando
cada vez 15 mI de agua destilada, exenta de carbónico y fría.
U5" Cl. La.s tres porciones de 15 mI se emplean para lavar, a
continuación, tres veces el filtro, llenando éste hasta el borde.
El último lavado recogido aparte debe ser neutralizado por una
gota de solución alcalina 0,1 N.

Lavar el refrigerante, matraz aforado, probeta y fitro, tres
V6ces sucesivas, empleando en cada operación 15 mI de etanol
neutralizado. Se reúnen los Hquido~ alcohólicos de lavado (unos
45 roIl. y se valoran con solución alcalina 0,1 N, utilizando una
gota de disolución alcohólica de fenolftaleína,
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15.5. Cálculo.

Indica de ácidos volátiles solubles o de Reichert·Meissl.

55N (V-V']
Indice AVS = -------

p

Indice de ácidos volátiles insolubles, o índice Polenske.

50NV"
Indica AVI ;:::; ----

p

siempre que se mantenga por encima de 2,5 g. En estos casos
ses completarán los 5 g con un aceite que tenga índices de
ácidos volátiles solubles e insolubles inferior a 0,5. Se efectuará
en los cálculos las correspondientes correcciones.

15.7. Referencias.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan·
dard Methods for tbe Analysis of OUs, Fats and Soaps. 1964.
n. 0.9.

2. American OH Chemists' Saciety. Official and Tentative Me~

lohads Cd. 5-40.

E

1,1
-I----IL

V::::: volumen en mI de solución alcalina 0,1 N, utilizados para
el ensayo con la materia grasa.

V' ::::: volumen en mI de solución alcalina 0,1 N, utilizados para
el ensayo en blanco.

V" = volumen en mI de solución alcalina 0,1 N, utilizados para
valorar los líquidos alcohólicos de lavado.

Toma
de muestra•.Indice

de iodo
previsto

==-==7'==,=

16(al.1. Principio.

El indice de iodo de un cuerpo graso es función de su grado
de insaturación. Se determina añadiendo a la muestra un exceso
de reactivo balogenado, valorando el reactivo que no reacciona.

Se expresa convencionalmente por el peso de iodo absorbido
por cien partes en peso de la materia grasa.

16(a) .2. Material 'Y aparatos.

16'(8)'2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 mI de capacidad.
16(a) .2.2. Matraces erlenmeyer de vidrio, de boca ancha, con

tapón esmerilado, de aproximadamente 300inl.
Todo' el ma~erial. debe estar perfectamente limpio y seco.

16{a) .3. Reactivos.

,16(a) .3.1. Solución acuosa de ioduro potásico al 10 por 100 plv.
Esta. solución debe estar exenta de iodo y do iodato potásico.

16'(a1.3.2. Solución acuosa de tiosu:lfato sódico, 0,1 N.
16(a) .3.3. Tetracloruro de carbono puro. Comprobar que está

exento de materias oxidables. Agitando 10 mi con 1 mi de solu~

ción acuosa saturada de dicromato potásico y 2 mi de, ácido
sulfúrico concentrado, no debe aparec,er coloración verde.

16(a1.3.4. Engrudo de almidón.
16(aJ.3.5. Reactivo de Wijs.

l6(a) .3.5.1. Con tricloruro de iodo.

Pesar 9 g de tricloruro de iodo ICl~ en un matraz de vidrio
topacio de 1.500 rol; disolver en un litro de una mezcla com~

pues\a. de 700 mI de ácido acético y 300 mI de tetracloruro de
carbono.

Determinar el can.tenido en halógeno de la forma siguiente:
Tomar 5 mi y agregar 5 mI de la solución acuosa de ioduropo­
tásico y 30 mI de agua. Valorar cón solución de tiosulfato só­
dico, 0,1 N en presencia de engrudo de almidón como indicador.

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

Determinar el contenido en halógeno como· anteriormente;'
debe ser igual a vez y media de la primera determinación. Agre~
gar todavía una pequeña cantidad de iodo, de fonna que sobre·
paso ligeramente el límite de vez y media, por ser necesario
que no quede ninguna traza de tricloruro de iodo, cuya pra·
sencia provocaría reacciones secundarias.

Dejar decantar después de verter el líquido claro en un ma­
traz o frasco de color topacio. La solución, bien conservada al
abrigo de la luz, puede ser utilizada durant.e varios meses.

l6(a) ,3.5.2. Con monoc1oruro de iodo.
Disolver 19 g de monocloruro de iodo en 1 Utro de una mez­

cla de 700 mI de ácido acético y 300 mI de tetracloruro de car­
bono. Después de agregar una pequeña cantidad de iodo puro
(algunos miligramos), determinar el contenido en halógeno,
como se realizó anteriormente, y diluir si es necésario con la
mezcla de disolventes hasta que 5 ml de reactivo correspondan
aproximadamente a 10 mI de solución de tiosulfato sódico 0,1 N.

16(a).4. Procedimiento.

Según el indice de iodo previsto, la toma de muestra varia­
rá de la forma siguiente:

l6Ca). INDlCE DE IODO

(Método de Wijs)

lt')

••
O
U)....

o

O
N
lt')

Figura 15.1.

P = -peso en g de la muestra ensayada.
N = normalidad exacta de la solución alcalina 0,1 N.

15.6. Ob6ervaciones.

Si la cantidad de muestra de que se dispone no permite
pesar 5 g. se puede realizar el análisis con una cantidad menor,

<5
5a 20

21 a 50
51 a 100

101 a 150
151 a 200

3,00
1,00
0,00
0,30
0,20
0,15
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En una. pequefta navecilla de vidrio, pesar exactamente la
cantidad necesaria con una aproxImación de 1 mg. Introducir
1& navecilla y su contenido en un erlenmeyer con tapón asma·
rilado de aproximadamente 300 mI. Agregar 15 mI de tetraclo­
ruro de carbono y disolver. Agregar exactamente 25 ml del reac­
tivo. Tapar el matraz, agitar ligeramente y protegerlo de la luz.

Dejar estar 1 hora para grasas cuyo indice sea inferior a
'150 y 2 horas para las de índice superior a 150 y los aceites po­
limerizados u oxidados.

Agregar 20 mI de la solución de laduro potásico y 150 mI de
agua.

Valorar con solución de tiosulfato sódico 0,1 N, con engrudo
de almidón como indicador, hasta desaparición justa del color
azul después de agitación intensa.

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

16{a) .5. Cálculo.

12,69 N (V -~ V')
Indice de iodo =--- _

p

P .;::. peso en g de la muestra.
V = volumen en mI de la solución de tio5Ulfato sódico 0,1 N

utilizados· para. el ensayo en blanco.
V' .;::. volumen en mI de solución de tiosulfato sódico 0,1 N uti­

lizados para' la materia grasa.
N :::: normalidad de la solución de tiosulfato sódico utilizada.

'"tO(a}6. Referencias.

1. Z. angew. Chem. 1898. 11, 291.
2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Es­

pañola ·55,013.

16{bL INDICE DE IODO

(Método de Fanusl

16(b}.1. Principio.

Como 16 (a) .1.

16Cb) .2. Material y aparatos.

16(b}2.1. Frasco de boca ancha, de 200 a 220 mI de capaci­
dad, con tapón esmerilado.

16(bL2.2. Buretas graduadas de 0,1 de rol, comprobadas y
contrastadas.

16(b} .2.3. Buretas o pipetas de 25 mI de salida rápida.

16 (b) .3. Reactivos.

16(h) .3.1. Tetracloruro de carbono, inerte a la. solución d'El
Hanus.

16(bJ.3.2. Solución de loduro potAsico al 10 por lOO, exenta
de iodo y de iodatos,

llHbJ.s.3. Solución de tiosulfato sódico 0,1 N.
16(b).3.4. Engrudo de almidón.

. 16~b) .3.5. Reactivo de Hanus: Disolver en un frasco de colo,r
amarIllo, con tapón esmerilado. 10 g de monobromuro de iodo
en 500 mI. de Acido acético cristalizable (99 - 100 por 100), exen­
to de etanol.

16(b}.4. Procedfmiento.

Trabajar en luz difusa.
En el frasco limpio y seco. pesar de 0,25 a 0,30 g de materia
grasa limpia y filtrada sobre papel (tomar una cantidad de
grasa tal que, una vez finalizada la reacción, deberá quedar
sin absorber unae:antidad de iodo igual, pot lo menos, al 70
por 100 de la cantidad total de todo añadida.

Disolver la materia grasa en 10 mI de tetracIoruro de carbo­
ha. Añadir, mediante bureta o pipeta de salida rá,pida, 25 mili­
litros exactos del reactivo de Hanus.

Tapar el frasco. mezclar por agitación suave Dejar reposar
al abrigo de la luz durante una hora a una temperatura de
20<' ± 5° C. . '

Añadir 20 mi de solución de foduro potásico y 100 mIde
agua destilada. Mezclar. '

Valorar con la solución de tiosulfato sódico O 1 N '(utilizando
engrudo de almidón como indicador), agitando ~onstantemente.
Añadir el engrudo de almidón poco antes de finalizar la va~
loración.

Realizar una prueba en blanco en idéT,tkas condiciones.

16(bL5. Cálculo.

V-V'
bl:dice de iodo = _._-- 1,269

P.

v .;::. volumen en mi de solución de tiosuifato sódico 0,1 N uti~

lizados en la prueba en blanco.
V' = voll1men en mI de solución de tiosuIfato sódico 0,1 N uti4

, Ii&ad.os en el ensayo con la muestra.
P = peso en gde la muestra utilizados en la determinación.

16(b).6. Referencias.

1. Ztdchr. Untersuch. Nahr. und Genussm. 1901. 4, 913, 20.
2. C.onsejo Oleí~ola Internacional, 1967.
3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa~

Aola 5.5.013.

17. INDICE DE TIOCfANOGENO

11.1. Principio.

El índice de tiocianógeno de una materia grasa es función
de su grado de insaturaci6n. En la práctica se determina por
la tija.ción de tiocianógeno, y convencionalmente se ex,presa por
el peso de iodo equivalente al tiocian6geno absorbido por 100
partes en peso de la grasa.

El tiocianógeno (SeN>! se fija sobre los dobles enlaces como
los halógenos. Es menos reactivo que los halógenos y su fijación
IÓlo es cuantitativa con el ácido oleico.

Se considera que aproximadamente el (SCNl", se fija sobre
un doble enlace del ácido linoleico y sobre dos dobles enlaces
del ácido linolénico.

17.2. Material y aparatos.

17.2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 mI.
17.2.2. Matraces de vidrio de boca esmerilada.
17.2.3. Embudo Büchner.
Todo el material debe estar perfectamente lavado y seco.

17.3. Reactivos.

17.3.1. Acido acético glacial puro. Antes de su empleo ca~

lentarle a ebullición con refrigerante de reflujo, durante 3 ho~

ras, con 10 por 100 v/v de aJ;1hidrido acético. Destilar sobre an.
hidrido fosfórico.

17.3.2. Tiocianato de plomo. ·Disolver 250 g de acetato de
plomo, químicamente puro (CHSCOO)2 Pb. 3 H20 en 500 mI de
agua. destilada; disolver 250 g de tiocfanato potásico en 500 mi­
lilitros de agua destilada, mezclar las dos soluciones, filtrar el
tiocianato de plomo precipitado sobre embudo BÜchner. Lavar
con agua destilada.. después con etanol de 95 por 100 v/v, y por
último con óxido de etilo. Secar el precipitado tan completa­
mente como sea posible, mediante aspiración por vacío; reco­
ger el precipitado en una. cápsula de porcelana: y colocar ésta.
en un desecador con anhídrido fosfórico. durante ocho o diez
días. El tiocianato de plomo 'asi obtenido debe presentar color
débilmente amarillo blanquecino o verduzco. Si se presenta
coloración más intensa. volver a someterle al mismo tratamien­
to. Guardando en frasco amarillo-pardo, al abrigo de ~a luz,
puede conservarse hasta dos meSeS. Si se ha coloreado inten­
samente no utilizarlo.

17.3.3. Bromo puro, previamente desecado.
17.3.4. Tetracloruro de carbono; agitar dos veces el tetra­

cloruro de carbono empleando cada vez el 5 por 100 v/v de
ácido sulfúrico concentrado. Separar el tetrac1oruro de carbono.
Lavar con agua destilada. después con 5 por 100 v/v de una
solución acuosa de hidróxido potásico al 50 por 100 p/v. Agitar
con hidróxido potásico en pastillas. Destilar sobre anhídrido
fosfórico.

17.3.5. Ioduro potásico exento de iodo y iodato.
17.3.6. Solución acuosa de tiosulfato sódico 0,1 N de norma·

lidad conocida.
17,3.7. Solución de tiocianógeno aproximadamente 0,2 N. Po~

nar en suspensión 50 g. de tiocianato de plomo en 500 mI de
ácido acético. Disolver, por separado, 5,1 mI de bromo en
100 ñíl de ácido acético. Verter por pequeñas porciones la so­
lución de bromo en la solución de tiocianato de plomo, agitando
vigorosamente después de cada adición hasta decoloración com4
pleta. Dejar decantar. Filtrar tan rápídamente como sea posible
por embudo Büchner. previamente secado, recogiendo el fil­
trado en un matraz seco.

Colocar el embudo Büchner sobre un segundo matraz y fil~

trar de nuevo; el filtrado debe ser limpio e incoloro. Conser..;
varIe en un frasco de vidrto de color amarillo o pardo. de ta­
pón esmerilado, perfectamente seco, y en lugar fresco (tempe­
ratura inferior a 20C e>, De no observar estas condiciones se
altera rápidamente. Antes de su utilización, comprobar que
permanece incoloro~

(Continuará.)
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34.1. Principio.

El procedimiento se basa en someter la muestra de grasa
neutra, previamente purificada mediante tratamiento con alú­
mina activada, a una hidrólisis bajo la acción de la lipasa
pancreática, que actúa selectivamente sobre los radiales acilo
situados en la posición a de los triglicéridos, con una acumula:"
Dión de {3-monoglicéridos inalterados. .

Se separan estos e-monoglícéridu5 por cromatografía en capa
fina de gel de sílice, efectuándose el análisis cualitativo y cuan.
titativo de los ácidos por cromatografía en fase gaseosa de sus
esteres metílicos.

Es aplicable a los aceites y gusas cOlllestibl~s que -se en­
cuentran normalmente en el comercio tanto al estado bruto
como refinados.

Es utilizable, con reserva, en fiaBaS que contengan ácídos
con funciones oxigenadas o de cadena no lineales, cuyo com~

portamiento ante la lipasa ha de ser previamente investigado:

16116 Meíodos Oficiales de Análisis de Aceites y Grasas,
Cereales y Denvados, Prodl.-~('tos Lácteos y Prod.uc­

{Continuación.} tos Derivados de la Uva. establecidos por Orden de
31 de enero de 197]. (Contínuaci.ón.J

33.2. Material y aparatos.

33.2,1 Matraz de 100 mI provisto de refrigerante de reflujo,
con cierres esmerilados.

33.2.2. Pipeta de 5 mI graduada en décimas de grado.
33.2.3. Pipeta de 5 mI.
33.2.4. Probeta de 50 mI.
33.2.5. Bloque de calefacción que permita mantener el ma-

traz a unos 80" C.
33.2.6. Termómetro de 00 e a 60" e, graduado en décimas.

33.3. Reactivos.

33.3. (l. 2 Y 3L Como en'32.3.U, 2 y 3).

33.4. Procedimiento.

Preparar la muestra como en 32.4.
Verter en el matraz 1 g aproximadamente de aceite. Agre­

gar ;) mI de disolución alcohólica de hidróxido potásico. Aíustar
el refrigerante y mantener a. ebullición durante diez minutos,
agitando de ruando en cuando, dejar enfriar hasta la tempe.
ratura ahlbiente, agregar 1,5 mI de disolución de ácido acético
y 50 mI de etanol de 7ff>, calentando previamente 'a 50" C. Mez­
clp,r mc-diante agitación, introducir el termómetro y dejar en­
friar, observando el aspecto de la disolución cuando alcance la
temperatura' de 45" C. Si se forma un precipitado floconoso a
temperatura superior a 400 e, el ensayo es positivo.

Dejar enfriar a temperatura ambiente (no inferior a reo el
durante 12 horas, como mínimo. Observar de nuevo la disolu­
ción: La formaéi6n de un precipitado floconoso, flotando en el
centro del líquido, indica que' la reacción es positiva Una tur­
bidez no resuelta en copos no indica la presencia de aeeite
de orujo.

33.5. Expresión de los resultados.

Positivo o negativo.

33.6. Observación.

Excepcionalmente, puede suceder que algunos aceites de OH4
va vírgenes, de segunda presión, den mi resultado 'positivo.

33.7. Referencias.

L Bellier.-Compt. Rend. Congr. Inter. Chim. Appl. 1896, 4, 31l.
2. Marcille, R.-Ann. Chim. Anal.Chim. Appl. 1{139, 21, 311.
3. Consejo Oleícola Intern.acional,1957.

34. DETERMINACION CUALITATIVA y CUANTITATIVA DE LOS
ACIDOS GRASOS SITUADOS EN LA POSICION B DE LOS

TRIGLICERIDOS

GOBIERNO I

16086

PRESlDENCIA

l.

DEL
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Disposiciones generales

.14,2. Materia! y aparatos.

34.¿.L Tubo para cromatografía, el cual con~ta de dos par­
tes: La parte superior tiene un diámetro interior dé 35 mm, y la.
parte inferior, un diámetro inte,ior de 10 mm. Cada una de
estas partes tiene una longitud de 23 cm, lo que. da al tubo
cromatográficouna longitud tata! de 46 cm. La mitad inferior
tiene, en su extremidad, una estrangulación o el dispositivo
conveniente para retener el tapón de algodón o lana de vidrio
que ha de servir de soporte al absorbente: o bien, una placa
filtrante de vidrio de porosidad 2.

34.2.2. Filtro de vidrio Jena 11 G2 u otro equivalente.
34.2.3. Matraz redondo de fondo plano :v boca esmerilada. de

100 mI de capacidad.
34.2.4. Ampolla de extracción de 500 mI.
34.2.5. Vasito de vidrio, cílindrico de fondo plano y boca

esmerilada. con las siguientes dimensiones aproximadas: 18 mi­
límetros 0; 60 mm de altura total, incluida la boca, constituida
por un cono esmerilado, normalizado, con una altura de 10 milí­
metros; irá provisto de tapón de teflón, aunque puede sustituir­
sepo~' tapón de vidrio.

34.2.6. Pipetas de 0,2-0,5-1 y 2 mI de capacidad.
34.2.7. Vibrador en el cual puooa agitarse fuertemente el

vaso· descrito en 34.2.5; debe dar, apro:lCimadamente, unas so vi·
braciones por segundo.

34.2.8. Equipo de cromatografía en capa fina; placas de gel
d~ siJice G de 20 X 20 cmy 0,25 mm de espesor y cubeta para
el desarrollo de dichas placas.

34.2.9. Matraz de 50 mI de forma análoga a un matraz afo­
rado con cuello de 10 mm 0 exterior y boca esmerilada, cono
nonnaiizado 12121.

34.2.10. Embudo de vidrio soplado.
34,2.11. Varilla de reflujo, provista de cono esmerilado ma­

cho 12/21.
34.2.12. Medidor de pH de lectura directa. En el caso de

operar con indicador interno según se indica en 34.5.1, puede
prescindirse de este aparato, aunque es preferible su utilización.

34.2.13. Termostato de agua que permita mantf:ner una cons­
tancia de temperatura ± O,SO C.

34.2.14. Bureta de 5 mi con divisiones de 1/20 ml, y bureta
de 25 mI graduada en décimas.

34.2.15. Vaso de 50 mI de capacidad.
34.2.16. Agitador pequeño de hélice.
34.2.17. Cronómetro.

34.3. Reactivos.

34.3.1. Alúmina activada, para cromatografía, actividad 1
según Brockman. Un tipo de alúmina que da muy buenos re­
sultados 'es el q)xido de aluminio FLUKA para cromatografía-,
tipo 507C neutro.

34.3.2. Etanol de 96'" exento de aldehídos.
34.3.3. Disolución de hidróxido sódico 2N. Disolver 100 g de

hidróxido sódico en lentejas, calidad R. A., en agua destilada,
recientemente hervida, completando el volumen hasta 1.000 mi1i~

litros.
34.3.4. Lipasa pancreática de cerdo, cuya actividad esté como

prendida entre 0,8 y 2 unidades lipásicas por mg.
31.3.5. Disolución acuosa de Tris (hidroximetiD -amíno-me4

tane 1 M- ajustada a pH = 8 con ácido clorhídrico 6N.
34.3.6. Disolución acuosa de cloruro cá.lcico al 22 por 100.
34.3.7. Disolución acuosa de eolato sódico al 0,1 por 100.
34.3.8. Acido clorhídrico, aproximadamente 6 N.
34.3.9. Eter etilieo,
34.3.10. Eter de petróleo, o hexano normal.
34.3.11. MeZCla de éter de petróleo-éter etílico, en la propor"

ción de 2 a 1, a la cual se adiciona 1,6 por 100 de acido fórmico
(aproximadamente de 98 por 100).

34.3.12. Disolución de metilato sódico en rne-tanol. Disolver
&"dio en metanol, con las precauciones habituales en la cuan­
tía necesaria para obtener una concentración 0,2 M.

31.3.13. Disolución de ClH gaseoso en metano1 aproximada­
mente al 4 por 100.

34.3.14. Disolución acuosa saturada de cloruro sódico.
34.3.15. Suspensión de goma arábiga al 10 por 100 en agua.
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34.3.16. Disolución acuosa de colato sódico al 20 por 100.
34,3.17. Hidróxido sódico 0,1 N.
34.3.18. Disolución acuosa de rojo {'resol al 1 por 100.
34.3.19. Aceite de oliva neutralizado.
34.3.20. Feno1ftaleína al 1 por 100 en metano!.
34.3.21. Acetona o cloroformo, calidad para análisis.

34.4. Procedimiento.

Preparación de la lipasa pancreática: Aunque este producto
puedo adquirirse en el mercado, damos a continuación un mé­
todo para su preparación: 5 kg do páncreas frescos de cerdo,
se enfrian a o., C; se liberan de la grasa sólida y del tejido
conjuntivo que los rodean, y se trituran en un molino de cu­
chillas hasta obtener una pasta fluida. Esta pasta se agite. en
frio. durante 4-6 horas, con 2,5 litros de acetona anhidra y
después se centrifuga. El residuo se extrae otras tres veces con
el mismo volumen de acetona, dos veces con una mezcla de
acetona-éter etílico (1;1) y dos veces con éter etílico. El produC­
to se seca durante 48 hDras al vacio, obteniéndose un polvo
estable que debe conservarso en refrigerador.

Valora.ción de la actividad lipolitica del polvo de lipasa: Se
pl'epara una emulsión de aceite de oliva agitando, en un mez~

cJador adecuado dun'tnte unos 10 minutos, una mezcla consti­
tuida por 1GS mI de suspensión de goma ahibiga al 10 por 100;
15 g de hielo picado en trozos finos; y 20 mI de aceite de oliva,
previamente neutralizado.

Diez mI de la emulsión anterior se introducen el1 un vaso
de 50 mI. Se añaden 0,3 mI de disolución de colato sódico al
20 por 100 y 20 mI de agua destilada.

Se coloca el vaso en el termostato, regulado a 37" e, y se
introducen los electrodos de un medidor de pH y un agitador
de hélice (34,5,l).

Con la burcta de 5 mI se añade, gota a gota, disolución d-e
hidróxido sódico 0,1 N hasta conseguir un pH de 8,5. Se añade­
un volumen conveniente de suspensión de polvo de lipasa en
agua, según se indica en el párrafo siguiente y, tan pronto
como el medidor de pH acuse un pH de 8,3, se pone en marcha
el cronómetro y se va añadiendo la disolución de hidróxido
sódico 0,1 N, al ritmo necesario para mantener constante el
valor B,3 de pH, anotando cada minuto el volumen de diso­
lución alcalina consumida que acusa la bureta,

Los datos obtenidos se llevan a un sistema de ejes coorde·
nados, marcando, en abscisas, los tiempos y, en ordenadas, los
mililitros de disolución alcalina consumida para mantener el
pH constante; debe obtenerse una gráfica lineal.

La suspensión de lipasa a que se alude en el párrafo ante·
rior, se prepara al 0,1 por 100 en agua, tomando para cada
ensayo la cantidad necesaria para que en 4 ó 5 minutos se
consuma alrededor de 1 ml de disolución alcalina. Normalmente
se crjnsiguo este resultado con 1 a 5 mg de polvo.

La unidad lipásica se define como ]a cantidad de enzima·
q'JA libera lOf".equiv. de ácido por minuto, La actividad del
polvo utilizado, medida en unida.des lipásicas por mg, se calcula
por la fórmula;

VXlO
A~~---

P

A = actividad en unidades Jipásicas por mg.
V = mI de disolución de hidróxido sódico 0,1 N, cúnsumidüs por

minuto, calculados a pa.rtir de la grafica.
P ,,= peso tomado de polvo, expresado enmg,

La lipasa utilizada ha de tener una actividad comprendida
entre 0,8 y 2 unidades lipásiCas por miligramo.

Preparación de la muestra, Si la grasa tuviera una acidez
libre igualo inferior a 3 por lOO, se sometera directamente a la
purificación en columna de aJúmina, según se describe más
adelante.

Si la grasa tuviese una acidez superior al 3 por 100 se some~

terá a una neutralización alcalina en hexano, según se describe
más adelante, y la grasa neutra obtenida se purificará en
columna de alúmina siguiendo el procedimiento descrito a con­
tinuación:

Purificación con alúmina: Se toman 15 g de alúmina acti­
vada y se disponen en el tubo cromatográfico (34.2.1J, aloján­
dose en la mitad inferior de diámetro más estrecho, pudiéndose
efectuar el llenado en seco o en húmedo, utilizando para ello
el disolvente que se disponga para el desarrollo, bien sea el
éter de petróleo o el hexano. Una vez preparada la columna,
se vierten 5 g de muestra, pesáda con exactitud del ccntigramo
y disuelta en SO mI de éter do pptróleo o hexano (34.5.21.

La disolución oleosa que pasa por la columna se filtra n
través del filtro de vidrio (;3'L221 previamente desecado an es­
tufa a 105" e,

La disolución filtrada se rilcoge en un matracito redondo de
unos 100 ml y se destila el disolvente al vacío, operando a una
temperatura no superior a 30" C. Para esta operación resulta
muy ventajosa la utilización d-n un evaporador rotatorio (34.5.3).

El aceite obtenido, libre de disolvente, se utilizará para la
hidrólisis por la lipasa pancreática, según se describe más
adelante.

Neutralización con hidróxido!) sódico en hexano. En una ampo­
lla de extracción de 500 mI se introducen unos 20 g de muestra,
100 mI de hexano, 50 mI de etanol, una gota de disolución alco~

hóHca de fenolftaleína al 1 por lOO, y el volumen de disolución
de hidróxido sódico 2N, corret:rpondiente a la acidez libre de la.
muestra, medido con pipeta o bureta graduada en décimas de
milímetro (34,5.4).

Se agita la mezcla enérgicamente; se agregan 50 mI de agua
destilada, 8e agita nuevamente y se deja en reposo hasta que
la mezcla se separe en dos capas bien definidas.

Se extrae por la llave la capa hidro-alcohólica jnfel"ior con­
teniendo los jabones.

La disolución de hexano conteniendo la gra:18 neutra se lava
con porciones sucesivas de 25 mI de una mezcla de etanol de
96" yagua d8stilada 1:1 (v/v), hasta que el líquido de lavado
no coloree en rosa a la fenoIítaleína,

La disolución en hexano, libre de jabones, se doseca agre­
gando 3-4 gramos de sulfato sódico anhidro; y se evapora el
disolvente en eva.porador rotatorio al vacío, o mediante una
corriente de nitrógeno seco tpureza' mínima 98 por 100). En todo
caso, no debe calentarse por encima de 30" C.

'. Hidrólisis por la lipasa pancreática. A 100 mg de la muestra
de grasa, preparada como se ha indicado anteriormente (ver
34.5.5), pesados én el vasito descrito en 34.2,5, se añaden 20 milí­
gramos de polvo deUpasa y 2 mI de la disolución 34,3.5. Se
agita suavemente y se añaden 0,2 mI de' disolución de cloruro
cálcico al 22 por 100 y 0,5 mI de disolucióri. de colato sódico al
0,1 por 100.

Se coloca el vasito, durante 1 minuto, en un bafio a. 40" C.
Se tapa y se agita fuertemente en el vibrador durante 2 mi~

nutos_ Al cabo de este tiempo, .se añade 1 mI de ácido c1orhí­
dlico aN y 2 mI de éter etílico; se tapa y se agita con la mano,
Se deja en reposo hasta que se separe la capa superior de éter
etílico, Si se forma una emulsión, se rompe invirtiendo el tubo
varias veces con suavidad.

Separación de los monoglicéridos por cromatografia en capa
fina. Con ayuda de una jeringa adecuada, se coloca la mayor
parte de la disolución etérea decantada en la parte inferior
de una placa de gel de sílice de 20 X 20 cm. depositando las
gotas de una forma regular en una línea horizontal situada a
unos 15 mm del extremo inferior, dejando libre unos 10 mm en
cada extremo. Una vez depositada la disolución, se introduce
la placa en la cubeta. conteniendo el disolvente descrito en
34.3,11 en la cuantía neCesaria para que la superficie quede
unos 5 mm por debajo del producto depositado,

Cuando el frente del disolvente haya recorrido unos 15 centí­
metros, se saca la placa de la cubeta y se deja evaporar al aire
el disolvente.

Ob~ervando la placa contra 1~ luz de una ventana, se pue­
den verperff'ctamente las bandas correspondientes a los pro­
ducto.'> formados en la llposis. La banda situada inmediatamente
por <'nc}ma· de la posición original está constituida por los
,B-mon,).::;;iceridos. Con ayuda de una pequeña espátula, se ras~

pa, recogícndo el polvo de sílice en un pequeño embudo de
vástago ancho, colocado sobre el matraz de metilación (34,2,9L

Preparación de los ésteres metilicos. Al matraz conteniendo
la sílice raspada de la placa se agregan 10 mI de la disolución
de metilato sódico (34.3,121, se coloca la varilla de reflujo, y S9
hierve durante 5 minutos;

Se ailade una gota de fonolftaleína en metanol al 1 por 100
y, seguidamente, ~disolución de clorhídrico en metanol (34.3.151
gota a gota, hasta decoloración del indicador. Se hierve a re­
flujo otros 5 minutos. Se deja enfriar añadiendo 1 mI de hexano
o de éter de petróleo (34.3.10) y disolución acuosa saturada de
cloruro sódico hasta que el hexano se sitúe en el cuello es·
trecho del matraz. Se. agita fuertemonte y se deja reposar. En
pocos minutos se separa la disolución hexánica de los ésteres
metílicos, que queda limpia y transparente en el cuello del
matraz; pasándose, seguidamente, a inyectar esta disolución
en el cromatógrafo para la determinación cualitativa y cuan~

titativa de los ácidos-grasos.
Cromatografía en fase gaseosa de los ésteres metílicos. Los

ésteres met.ílicos se determinan a continuación según el método
número 41 -determ)t'Fl.ción de- ácidos grasos por cromatografía
en fase gnseosa- de los métodos oficiales de análisis de aceites
y grusas~
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34.5. Observaciones.

34.5.1. Si no se dispone de medidor de pH, puede utiliza.rse
para su regulación en el medio reacciúnante. el rojo cresol como
indicador interno.

Para ello. al colocar el vaso en el termostato, según se in~

dica en 34.4, se agregan 5 gotas de disolución acuosa al 1 por
100 del indicador (34.3.18) y se adiciona la disolución 0,1 N de
hidróxido sódico, manteniendo una coloración rosa-violeta que
corresponde. aproximadamente. a un pH de 8,3.

34.5.2. Con algunos aceites extraídos con disolventes, al efec­
tuar la disolución en éter de petróleo o hexano puede formarse
una turbidez- que, si fuese muy intensa, podría perturbar el
proceso cromatogl'áfíco de purificación. En estos casos,resulta
aconsejable filtrar o centrifugar la disolución turbia, separando
el sedimento y operando con la disolución transparente.

34.5.3. Si no se dispone de evaporador rotatorio, la elimi­
nación del disolvente se puede realizar con &m'i.loga rapidez
y eficacia, haciendo pasar por el interior del matraz una. co·
rriente de n.itrógeno puro {~98 por 100), calentando en baño
de agua a temperatura que no exceda de SO'" C.

34.5.4. Teniendo ell cuenta que se han tomado 20 g de mues­
tra por cada 1 por 100 de acidez libre de oleico, se deberá. adi­
cionar 0,36 mi de la disolución de hidróxido sódico ¿N. Si la
fenolftaleína no acusase reacción alcalina, deht!rá adicionarse
más disolución gota a gota, y agitando después de cada adición,
hasta conseguir el viraje del jndicador.

34.5.5. Con a.ceites comestibles de buena calidad apanmte,
y acidez reducida (~3 por 100) en operaciones de rutina, se
puede omitir el tratamiento previo de purificación con alúmina,
ya que, en la inmensa mayoría de los casos, esta purificación no
es necesaria. Sin embargo, como norma general, este trata­
miento debe considerarse como necesario, y cualquier valor
anormal obtenido efectuando una Upolisis directa no deberá ser
aceptado sin confirmarlo previamente, con la gl'asa sometida
a] proceso de purificación,

34.6. Referencia.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 55.079.

3,S RECONOCl1\,UENTO DEL ACEITE DE ORUJO DE ACEITUNA

(Prueba de Vizern)

35.1. Principio.

Esttl método tiene por objeto la identificación del aceite
f'X truido por disolventes de los orujos grasos de aceituna.

Se aplica para determinar la pureza de los aceites de oliva
vírgem's y refinados. En presencia de otros aceites, su aplicación
e interpretación de resultados debe ser discrecionaL

35.2 Material y aparatos.

35.2. {}, 2, 3 Y 4J. Como 22.2. U, 2, 3 Y 4L
35.2.5. Matraz erlenmeyer de 100 mI, con boca esmerilada,

provisto de refrigerante de reflujo de aire, constituido por un
tubo de 80 a 100 cm de longitud aproximadamente.

35.2.6. Tubo de en{>ayo de paredes gruesas, con dimensiones
a proximadas de 160 mm de altura y 30' mm de diámetro interior.

35,2.7. Probeta de 10 mI.

35.3, Reactivos.

35.3. (1, 2, 3, 4, 5 Y 6). Como 22.3. (l, 2. 3, 4, 5 Y 61.
35.3.7 Alcohol etílico de 85 por 100 en volumen. Diluir 885 mi­

lilitros de etanol de 96" hast.a 1.000 mi con agua destilada. La
densidad será 0,8520. Comprobar con un alcohómetro.

35.4 Procedimiento.

35.5. Expresión de los resulta.dos.

Posltivo o nf')gativo.

35.6. Referencia.

1. M. Vizem. Ann, Fals. Fraud. 1D53, 3I.

36. TETB-ABROl'.tuROS

¡Prueba de Vil.ern-Guillotl

36.1. Principio.

Esta fundamentada en la insolubilidad de los deri\'~dos te­
trabromacios de los ácidos grasos en éter de pctróh'o, en las
condiciones especificadas en la prueba.

Se aplica al reconoc1miento de aceites semisecantcs en aceites
de oliva.

La sensibili~lad es del 5 por 100 para el aceite de soja y del
10 por 100 para los demás aceites.

36.2. Material y apara~os.

36.2.1. Tubo de vidrio con tapón eSl11erilado de aproximac1a­
mü!1te 20 mm de diámetro y 180 mm de largo.

36.3. Reactivos.

30.3.1. Eter de petróleo (p. e, 10-70" el exento rle productos
rC8.ccionables con los halógenos.

:36.3.2. Bromo para análisis, exento de cloro.
36.3.3. Reactívo de bromacióu, Agregar gota a gota y agi­

tando continuamente 4 mI de bromo a 100 mi de éter de petró­
leo, enfriado previamente aO" C. Conservar el reactívo en hielo
fundento hasta el momento dol ensayo.

36.4. Procedimiento.

Fil1r8r el aceite a ensayar que debe estar lot8Jmente exento
do humedad.

En el tubo dE' ensayo, desecado, íntroducir 1 mI de aceiü~

seco y filtrado, disolverlo en lO mI de éter de petróleo. Mante­
nerlo durante 5 minutos en hielo fundente, con el tubo cerrado.
Agn~gar en pequeñas adiciones 10 mi de reactivo de bromación,
agitar ligeramente y mantener el conjunto durante una hora en
hielo fundente, al cabo de dicho tiempo el color de la disolución
debe indicar la permanencia de exceso de bromo. .

Observar el aspecto de la disolución. La presencia de aceite
somisecante se acusa por la forma.ción de un precipitado más
o menos intenso, según la composición del aceitp y su conte­
nido en la mezcla, los aceitE's de oliva puros daran un ensayo
limpio y transparente.

;')6.5. Expresión de los resultados.

Positivo o negativo.

36.6. Referencia.

1. M. Vizern. Ann, Fals. Fraud 1953.31.

:'17. MDDIF1CACION SYNoDJNOS-KONSTAS

{Prueba de Hauchecorne)

.17.1. Principio.

Se hace actuar el acido nitrico concentrado sobre el aceite,
el cual reacciona con productos de oxidación originados en las
materias grasas parcialmente alteradas, hayan sido sometidas o
no a un proceso de transformación industriaL

Es aplicable solamente a aceites de oliva .-vírgenes» y refi­
nados' o a sus mezclas, pudiéndose obtener una coloración no
saf.isfadorja en act'ites no adult.!.rados, cuya calidad deficiente
o su conservación inadecuada sea rosponsable de la respuesta
oblenida en el ensa.yo.

37.2. Material y aparatos.

Medir, con la probeta graduada, ;¡O mI de aceite (JI! la mues­
tra y verter en el frasco de- 50 1111. Pesar 3 g de tierra deco­
lon:\nte y agregarlos al frasco, agita.ndose fuertemente durante
30 s-.:gundos.

Extraer el insaponificado de .5 g de aceíLe como en 22(a), em"
pJf.-ando éter de petróleo.

La totalidad del insaponificable aislado recogido en el ma­
tn1.l: de 100 mI se disuelve en 10 mI de etanol de 85", en caliente
con refrigerante de reflujo.

La disolución alcohólica se transvasa al tubo de ensayo 35.2.6
y se enjuaga el matraz con otros 10 mI de etanol de 85", que se
incorporan también al tubo de ensayo. Se homogeneiza la mez­
cla y se enfría a unos 25" C¡ dejándolo en reposo durante una
hora, a temperatura entre20~25"C. Observar al cabo de la hora.

La formación de un precipitado floconoso,que se deposita'
en el fondo del tubo, en forma de copos, acusa la presencia
de aceite de orujo. Un pn..-,<-ipitado más dividido o pulverulento,
no resuelto en copos, no puede int'~rpretar::;e como positivo,
3j{~ndo muchos los aceites de oliva d presión que originan estos
pn.::cipitados.

37.2.1.
rilado.

:17 .2.2.
37.2.3.
37.2.4.
37.2.5.

37.3.

37,3,1.
37.3.2.

37.4.

Frascos de unos 50 mI de capacid8d con tapón 0sn10-

Probeta graduada con t·dp6n esmerí]8do de 25 mI.
Embudo de 6 cm de diúmelro.
Probeta graduada dC' ::10 ml.
Papel de filtro corri{~nte.

Reactivos.

Tierra decolorante para HccHes de elevada actividad.
Acido nitrico, para' análisis, densidad J,'10.

Procedim.iento~
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39.3. Reactivos.

39. RECONOCIMIENTO DEL ACEITE DE SEMILLA DE TE EN ACElTE
DE OLIVA

{Reacción de Fitelsonl

39.1. Principio.

Este métodú es aplicable solamente a la identifiCación de
aceito de semilla de té en mezcla con aceite de oliva.

39.2. Material y aparatos.

39.2.1. Tubos de ensayo con dimensiones aproximadas de
150 X 15 mm

39,2,2. Pipeta de 1.5 mI, graduada en décimas.
39.2.3. Pipeta cuentagotas, con orificio de salida de, aproxi­

madamente. 2 mm de diámetro, calibrado de tal forma que
siete gotas de aceite pesen. aproximadamente, 0,22 g.

Cloroformo, reactivo análisis.
Acióo· sulfúrico, reactivo análisis, d = 1,84,
Anhídrido acético. reactivo análisis.
Eter etilico anhidro, reactivo análisis.

39.3.1.
39.3.2.
39.3.3
39.3.4.

suelen dar. a lo sumo, una reacci611 débil y frecuentemente dan
resultado negativo. Del mismo modo, la hidrogenación y los
tratamientos con ácidos u otros agentes quúnicos reducen la
intensidad y pueden anularla por completo.

38.6.2. Diferentes lotes de aceite de algodón pueden reaccio­
nar con intensidades diferentes. La intensidad del color no pUe~

d8tomarse como índice del contenido en aceite de algodón.

33.7. Referencias.

1. J. Pharm, Chim. 1897. 6, 390.
2. Analyst. 1897. 22, 396. -
3. American OH Chemists' Socíety. Omcial and Tentativo

Methods. Cb. 1-25.

39.6, Observaciones.

39,6.1. Muchas muestras genuinas de aceite de oliva dan
coloraciones rosa de una intonsidad comparable a un contúllido
de aceite do semilla de té del 10 por 100 o más. Por consi­
guiente, -coloraciones rosadas débiles en muestras presentadas
como aceite de oliva puro no pueden ser atribuidas a la pre­
sencia de aceite de semilla de té.

39.6,2. Algunas muestras de aceite de oliva, especialmente
de calidad refinable o l,ipos industriales muestran una coloración
oscura que tiendo a enmascarar el color rojo característico de
la reacción. Para evitar este inconveniente. proceder COTIlO sigue:
Saponificar una mezcla de 5 g de la muestra y 5 g dé parafina.
líquida blanca, utilizando un exceso de hidróxido potásico en
disolución alcohólica (aproximadamente 5 mI de hidróxido po~

tásico a150 por 100 diluido con 30 mI de alcohol etílico). Una
ebullición mantenida durante 10-15 minutos es generalmente su~

ficiente. Pasar la disolución del producto saponificado a - una
ampolla de decantación y añadir un volumen igual de agua des~

tilada, mezclar y dejar que decante, separándose en dos capas.
Separar la capa inferior constituida por la disoluCÍón jabonosa,
Lavar la capa oleosa varias veces con agua destilada con el
fin de eliminar los restos de jabón. Secar el producto una vez
lavado, añadiendo sulfato sódico anhidro y dejar en reposo du­
rante unos minutos. Filtrar y operar como se indica en 39.4.

39.6.3, Es aconsejable trabajar simUltáneamente y en forma
idéntica con muestras espedvJmente preparadas que sirvan
c;omo patrones de comparación~ -

39.4. Procedimiento.

Colocar en un tubo de ensayo, medidos con pipeta, o,a mI
de anhídrido acético. 1,5 mI de cloroformo y 0,2 ml de ácido
sulfúrico. Mezc!ar y enfriar en un baño de agua con hielo
a 5" c.

Ar1adir con la pipeta cuentagotas 0,22 g de la muestra de
aceite. Si aparece turbidez, añadir anhidrido acético, gota a
gota, agitando después de· cada adición hasta que desaparezca.
Mantener a 5" e durante 5 minutos.

Añadir 10 mI de éter etílico. previamente enfriado a 5" e,
tapar el tubo de ensayo· con· un corcho y mezclar inmediata­
mento invirtiendo el tubo dos veces. Colocar nuevamente el tubo
en el baño de agua-hielo y observar el color.

El aceite de semilla de té puro da una coloración roja intensa,
alcanza un máximo y seguidamente desaparece.

39.5. Expresión de resultados.

Positiva o negativa

38.1. Principio.

Este método detecta cualitativamente el aceite de algodón
en mezcla con otros aceites o grasas vegetales o animales.

Puede considerarse especifica del aceite de algodón, except.o
en presencia de aceites de Kapok y de grasas procedentes de
animales que hayan sido alimentados con harina de semilla de
algodón o alguna materia que contenga ácidos ciclopropcnoides;
en ambos casos habrá que realizar pruebas discriminat.01ias.

38.2. Material y aparatos.

38.2.1. Tubos do ensayo de dimensiones 250 X 25 mm aproxi­
madamente.

33.2.2. Baño de agua caliente con temperatura regulable.
38.2.3. Baño de aceite o bloque de calefacción adecuado para

los tubos· de ensayo que han de ser utilizados. regulables a una
temperatura de 110-115" C. En lugar de aceite puede emplearse
una disolución acuosa saturada de cloruro sódico.

38.5. Expresión de resultados,

Positiva o negativa.

38.6. Observaciones.

38.6.1. La estructura del cislopropf;'no responsab10 del desarro­
llo del color so de~truye por calefacción. y a 200" C la destruc­
cíón es prácticamente eompleta~ Por tanto, los aceites refinados

El producto tratado con tierra se filtra, por filtro de plie­
gues, recogü~ndose 10 ml en la probeta de tapón. Si se dis+
pusiere de centrífuga. sería preferible centrifugar realizandose
la operación en menos tiempo y con más eficacia.

Agregar, al aceite contenido en la probeta. 10 mI de ácido
nitrico (d = 1,40} Y agitar durante unos 30 segundos, dejándose
reposar seguidamonte y observándose el color d~sat'rollado en
la capa superior oleosa {ver 4.6>.

37,5. Expresión de los resultados.

El aceite de oliva "virgen. de características normales y bien
conservado, produce una colorackm amarilla clara.

Los aceites de oliva refinados, procedentes de un "'lampante.
de buena calidad, suelen dar un color amarillo sacio que, fre­
cuentemente, se acerca al amaríllo tostado.

Los aceites de orujo refinados Y. en general, los aceites de
calidad deficiente, tanto «vírgenes_ como refinados o las mezclas
de ambos, dan una coloración marrón, obteniéndose una res­
puestJ. análoga con los aceites esterificados.

Los aceites de semillas refinados dan coloraciones muy di~

versas que no pueden considerarse <;:omo especificas para cada
uno, pero que. sin embargo, un operador experto en la aplica­
cación de la prueba los diferencia perfectamente de las colora..
dones atrihuibles a los aceites de oliva.

37.6. Observaciones.

37.6.1. El tiempo de desarrollo de estas'coloradones es muy
variable. Generalmente se puede obsúrvar a los 2 Ó 3 minutos
de haberse separado la capa· oleosa de la capa ácida. pero no
se debe dar el dictamen definitivo hasta obsRrvar la coloración
transcurridos unos 15 minutos de reposo.

37.7. Referencia.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 5~.053.

38. RECONOC¡r,..JIENTO DEL ACEITE DE ALGOnON

(Reacción de HalphenJ

38.3. Reactivos.

38.3.1. Preparar una dísolución de azufre en bisulfuro de
carbono al 1 por 100 y añadir un volumen igual de a.leahol
amilico.

38.4. Procedimiento.

Tomar en un tubo de ensayo de 10 mI de aceite muestra
y agregar un volumen igual de reactivo. Agitar y calentar en
un baño de agua a 70-80" e durante unos cuantos minutos,
agitando de cuando en cuando, hasta que el bisulfuro de car­
bono comience a hervir y la muestra comience a desprender
vapores.

Colocar el tubo en un baño regulado a 110-115° e durante
1-2 horas. La presencía de aceite de algodón se acusa por el
desarrollo de un color rojo más o menos intenso; los aceites
refinados sltelen dar color rosa. En el caso de débiles contenidos
de aceite de algodón por bajo del límite de sensibilidad del en­
sayo, el liquido toma color amarillo.
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39.7. Heferencias.

1 J. Assoc. Offic. Agi'. Chem, 1936. 19, 493-97.
2. Amt:rican OH Chemists' Society. Official and T€ntaUve

Methods. Ch. 3~39.

40. RECONOCIMIENlü DEL ACEITE DE SESAMO

!Reacción de j'avoJiniJ

40.1. Principio.

Este método tiene por objeto el reconocimiento del aceite de
sésamo (;}1 mezcla con otros aceite:; y gra8.a:; comEstlh!es>

Es aplicable aunque el aceite de sésamo se haya sometido
a un proceso de refinación alcalina, o hidrogennción pfllTial
para la preparación de cshortcnings,. o margarinas.

40.2. Material y aparatos.

40.2.1. Tubo de ensayo de 20 X 110 mm de diámetw interior
y longitud, respectivamente, con tapón esmerilado y llave de
salida de vidrio en su parte inferior. Debe llevar una marca
indicando los volumenes de 10 mI y 15 mI.

40.2.2. Soporte para mantener el tubo anterior en posición
yertical,

40.2:3. Cápsula de porcelana, fondo plano. de unos 60 mm
df diametro.

40.:1. Reactivos.

40.3.1. Acido sulfurico concentrado (d = 1,84L
40.3.2. Disolución de 0.35 mI de furfuro!, recientemente des­

tilado. en un litro de anhídrido acético. Esta disolución debe
guardarse en frascos oscuros. -de tapón esmerilado. preferible~

mente provistos de capuchón protector, también con ajuste es­
merilado. Manteniendo en debidas condiciones el reactivo, se
conserva iargo tiempo. No es necesario que el anhídrido acético
sea rigurosamente anhidro, pudiéndose tolerar hasta un5 por
100 de agua.

40.4, Procedimiento.

En el tubo graduado se vierten 10 mI de la muestra de
aceite, y seguidamente 5 mi de reactivo 40.3.2. Agitar dUran­
te 1 minuto aproximadamente, colocar el tubo en el soporte y
dl'jar repmmr hasta que se separen 'las dos capas.

Verter de 1 a 2 mi de la capa inferior a la cápsula de por­
celana. Agregar 5 Ó 6 gotas de ácido sulfúrico concentrado y
mnzclar imprimiendo a la cápsula un suave movimiento de ro~
taciÓn.

Para cantidades de aceite de -sésamo superiores al 1 por 100
se desarrolla inmediatamente una coloración azul de Prusia
oscura. ¡;on ligero tinte verdoso. Para contenidos menores. el
color azul va siendo más débil, aumentando al mismo tiempo
el periodo requerido para el desarrollo com.pleto del color. En
mezcla con aceites de oliva y soja. el límite de detección es
de 0,25 por' 100, acusándose la presencia por la aparición de
un color gris azulado, qUe tarda en desarrollarse de 5 a 10
minutos.

40.5, Expresión de resultados.

Positivo o negativo.

40.6. Referencias.

1. Pavolini L. Dm Minerali, Grassi Saponi, Colori Vernici; 12,
41, 1934.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Es­
pañola 55.068.

-o!!. DETERMINACfON DE AClDOS GRASOS POR CHOI\lATOGRAF1A
EN FASE GASEOSA

41.1. Principio.

El método está basado en la separación y determinación cro­
matográfica de los ésteres metílicos de los ácidos grasos.

Es aplicable a las grasas· vegetales y animales con ácidos
grasos de 12 a 24 átomos de carbono. No es aplicable para
la determinación de ácidos grasos oxidados y cpoxiácidos.

41.2. Material y aparatos.

41.2.1. Matraz redondo, fondo plano, de 100 rol, boca esme-
rilada.

41.2,2. Refrigerante ('e renujo, adaptable al matraz anterior.
41.2.3. Amponas de decantación de 500 mI.
4J..2.4. Matraz redondo, fondo plano, de 200 mI.
41.2.5. Cromatógrafo apto para separar los ésteres metílicos.

provisto de horno con regulación de temperatura hasta 2500_
::leo" C. e inyector susceptible de ser calentado hasta 50" e por

encíma de la temperatura del horno. Detector suficientemente
sensible y ,-lparato registrador continuo.

41.2.6. Botella con nitrógeno a presión; riqueza míníma 99.8
por 100.

41.2,7. Columna de acero inoxidable, aluminio. cobre o vi~

drio de 3-6 mm de diámetro interior, de 2 ID de longitud, re­
Hena con Chromosorb P o W (aOeBO mallas) o Celite 515 (80-100
U1di!nsJ, impregnada con 5 por 100 de succinato de polietilen·
glíwJ.

41.2.8 jeringa, de 5 a 10 d df\ cvpacidad.

41.3 Reactivos

4131. MetanoJ hbsoluto, I'cHcLivo pBra análisis.
11.3.2 Sodio m"táJico, reactivo para análisis.
41.:3.3. Disn;ución de metilato sódico. Disolver 5 g de sodio

metal en 1.000 mi de metanol absoluto {aprox. 0,2 Nl.
41.3.4. Eter de petróleo (p. e., 40"-60" el o hexano, para cro-

matografía. ,.
41.3.5. Djsoluciónde ácido clorhídrico anhidro en metanol

absoluto al 3-4 por 100,
41.3.6. Cloruro sódico, reactivo para análisis.
41.3.7. Sulfato sódico, i'eactivo para análisis.
41.3.8. Disolucíón de fenolftaleína al 1 por 100 en metanol
41.3.9. Disolución de rojo de metilo al 0,1 por 100 en etanol

al 60 por 100.
41.3.10. Nitrógeno. gas puro (99,8 por 100L

41.4. Procedimiento.

41.4.1. Prf'..paración de los ésteres metílicos.

41.4.1.1. Aceites y grasas de cualquier acidez e insaponífi­
cable no superior al 2 por 100.

al Pesar 1 g de grasa en matraz de 100 mI. Agregar 25 mI
de disolución de metilato· sódico. Adaptar refrigerante de reflujo
y hervir hasta obtener una sola fase; aproximadamente. 5 mi­
nutos. Int.errumpir la calefacción.

bl Agregar al matraz 30 mi de disolución de ácido clorhidri­
ca en metanol. Volver a calentar a reflujo 5 minutos. Enfriar.

e) Extracción dé los ésteres metílicos. '

Método rapido. Pasar la disolución obtenída en el matraz a
otro de 100 mI con cuello estrecho y largo. Lavar el primero
con 4-5 mI de hexano o heptano y pasarlos al segundo; ca­
lentar éste sin llegar a hervir, imprimiéndole movimiento de
rotación durante 1 6 2 minutos. Agregar disolución saturada
de cloruro sódico en cantidad suficiente para situar la capa
de hexano en el cuello del matraz; dicha capa ,presentará as­
pecto limpio y transparente. Tomar con una pipeta 2 ó 3 mI.
pasarlos a un recipiente adecuado par:! su conservación o in­
yección directa en el cromatógrafo.

Método de referencia. Pasar la disolución contenida en el
matraz a una ampolla de extracción de 500 mI. lavar aquél con
unos 30 mI de éter de petróleo o hexano. Añadir a la ampolla
125 mI de agua c'estilada. Agitar .fuertemente y dejar reposar.
Extraer tres '. eees consecutivas la capa inferior con 30 mI de
éter o hexano cada vez. Lavar repetidamente los tresextrados
reunidos en una ampolla de extracción con 15 mI de agua des­
t'~ada cada vez, hasta eliminar completamente el acido, em­
pleando rojo de metilo como indicador. Secar la disoiucíón con
sulfato sódico anhidro. Eliminar el disolvente en baño de agua
bajo corriente de nitrógeno.

41.4.1.2. Aceites y grasas de acidez no superior al 0,3 por 100
en ácido aleico.

Omitir la metanol1sis en medio ácido. Realizar la metanolisis
alcalina según 41.4.1.1 a) y, estando aún caliente el matraz, agre­
gar por la parte superior del refrigerante una gota de disolución
de feno!ftaleína y disolución de ácido clorhldrico en metanol
en cantidad algo superior a la necesaria para neutralizar el
metilado. Dejar enfriar. Pasar la disolución a la ampolla de
extracción. Proceder a ta extracción de los ésteres metílicos
según 41,4.1.1 c).

41.4.1.3. Aceites y grasas de acidez superior al 80 por 100
en ácido oleico.

Omitir la metanolisis alcalína. Realizar la metanolisis ácida,
pesando' en el matraz 2 g demuestra, previamente filtrada y
seca. Agregar 60 mI de la disolucíón de ácido clorhidrico' en
metanoL Proseguir según 41.4_1.1. b) Y 41.4.1.1 d.

41.4.1.4. AceiteS y grasas con insaponificable superior al
2 por 100.

Eliminar la materia insaponificable según el método ..Deter­
minación de la materil1 insaponificable», La solución hidronl­
cohólica de jabones re;,ultantes se concentra en evaporador
rot.arío hask.. unns 50 mI. Pasaré.-;los a una ampoll21 dté ¡,xtrac­
ciÓn. Acidificar <:on ácido clorhídrico 2 N hasta reacción ácida
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al rojo de metilo. Exlraer con éter de petróleo o hexano. Pro­
seguir como ('n 4L4.1.3.

41.4.2. Preparación de la columna.

41.4,2.1. Soporte: En un vaso de 600 mI colocar 100 g de
Chromosorb W o p. o Celita 545, preferentemente el primero,
ayegar ácido clorhídrico al 20 por 100 en cantidad 5ltnciente
ha.'>ía cubrir eL producto. Dejar en reposo durante 15 horas.
Df~cantar el ácido. Agrpgar agua destilada, agitando fuerte­
menl.:. y deiar repesar 5 minutos. Decantar el agua y volver
a cubrir con ácido clorhídrico al 20 por 100 y reposar durnnte
2 horas. Filtrar sobre embudo de vidrio y lavar con agua des­
tilada hasta neutralidad. Extender seguidamente el soporte en
cc~pa delgada en cápsulas de porcelana e cubeta de vidrio. De­
socar en estufa a 110° e durante 2 huras.

41.4.2.2. Fase estacionaria: Succinato de polietí1englícol ("O~

mercial.
41.4.2.3. Impregnación del soporte; Disolver, en cápsula de

porcelana. 0,5 g de la fase estacionaria o fija de unos 50 mi
dA acetona o cloroformo. Añadir 9,5 g de soporte tratado. Rcgu­
18T el disol\'cnte pum obtener untl: papílJa de fluidez adecuada
para una buena homogeneización por agitación. Eliminar el
disolvente sobre baño de agua; remúvkndo con espátula; hasta
obtener el l producto en forma de polvo suelto. Extenderlo en
capa delgada e introducirlo en estufu a 100° e durante 2 horas.

41.4.2.4. Llenado de la columna: Introducir el soporte im·
pregnado con fase fija en la columna, haciéndola vibrar por
percusión o con un vibrador magnético, hasta su llenado total.
Es preciso que el material rellene la columna homogé1l0Umentc.
evitando la formación dE' vias o canales, para que no pierda
efiClicis.. Obturar los úxtrE;mos con tapón de lana de vidrio y/o
cilindros de malld metú.lica de cobre.

41.4.3. Condiciones operatorias.
Acoplar al crOluatógrafo la columna preparada, o la sumi··

nistrada por la fjrma comercial del aparato.
Regular la temperatura del horno entre 160-170° e, la cámara

d8 inyección 50" e mas alta que !a del horno y el dütector 25" e
sobre la de la columna.

Ajustar el flujo de gas portador, en principio del orden de
4 lIhora, y mantenerlo constant.e Acondicionar la nueva ca·
tumna para la temper'1tura de opeecación, fluyendo gas portador
durante 24 horas o hasta estabilidad. RBgistrar la linea base
pH.ra comprobar la ,~·:~tabllidad d(~l aparato.

Operar con patrones, rectificando las condiciones operatorias
a la vista de los n:sultados obtenidos, regulando p! flujo de
gas portador de forma que el linolenato de metílo sea eluido
en 30 minutos, como máximo. Medirlo periódicamc;üc con el
medidor de flujo de burbuja de jabón y otro medio.

Preparar una disolución do 105 ésteres metilicos en acetona
o hexano de pureza comprobada. Inyectar de 0.4 a 0,6 d, con
jeringa, descargando y retirando la "guja rápidamente.

El rogistro obtenido será admisible si nlmple las siguientes
condiciones: al El área total de los picosregistnHlos, referida
a. la s!~n.sibilidad máxima utilizada, no sc:ráinferior a 5.000 mm~.

O:J esta forma, los componentes pr8sontcs en la cuant.ia de 0,2
por 100 dr;benin dar picos de 10. mm~, como mínimo bJ Todos
los picos han de Cf:wr dentro del papel registrador.

Señalar en d cromai:ograma el punto de referencia dt' intro­
ducción de la mUDsh'a, los picos inici¡{,!es do salida dd aife
'y la atenuaci611 de registro de cada pico.

41.4..4. Comprobación de lus condiciones de trabajo de! ins­
trumento y de la columna.

Se realiza cromatograhando lIn8 mu€stra' de patrones con·
teniendo aproximadamente '(:antidaClcs igl1Edes de cstearato y
oleato de metilo, inyectandu una (,antidad de muestra tal que
los picos rÚ[f1stT[~dos sean del 25 al 50 por 100 del ancho del
papd de r8gistrn, y determin'ando lél resolución de los dos ácidos
según:

.~ D
Resolución =

o + E

D = distancia entn; los dos máximos de los pie!)::; dd o:f·ato y
estearuto.

O = ancho do la base del oleato.
E:::: ancho de la base del este8ndo.

Si la resolución es igualo nu\yor d,' 1,0, el instrumento y
columna están en condiciones df~ tralm]ü satbf<lctorins.

Todas las columnas experimf"l1tHn con el uso una perdida
gradual de resolución; cuando e~t,~ es nL"nOr de 1,0, la columna
será reemplazada.

41.5. Cálculo.

41.5.1. Identíficación de los picos. los esteres aparecen en
orden creciente del número de átomo."> de carbono y de UI.Ún,mto

de insaturación para unm.ismo núm",'rQ de átomos de carbono.
El palmítico (C16J aparece delante de los GUIo Y éstos en el orden
oleato (CiS : 11, linoleato (CIS '; 2) Y linoleato <CIS : 3); el araqui~

ca (eJO : Q) aparece normalmente" d'~spués del (eU!: 3), pero
pueden etitar invertidos en algunos casos. Se establecerá la
identidad oara una columna dada inyectando muestras patronel>.

Fijar 10-::; tiempos de ret.ención, :rnedidos en el cromatograrna
(distancia entre el máximo de cada ¡rleo y la posición del pico
inicial de salida del aire, o del pico de salida del disolvente en
el caso de detectores de llama de hidrógenoLCompararlos con
los obtenidos con las mezclas patrones.

415.2. Dctere.ünación cuantitativa. Se considera que la su­
perficie del triángulo formado por cada pico y la línea base es
proporcional a la cantidad de componente identificado con dicho
pico.

Determinar el án;a trazando líneas tangentes a los lados de
cada pico prolongadas hasta cortar la linea base. Multiplicar
la altura del triangulo teorregida para la atenuación empleada)
por la mitad dn la base.

Si se ha registrado con atenuación imica, medir el área mul­
tiplicando la altura del pico por su ancho a la mitad de la al­
tura.

Sumar ¡as áreas de todos los picos y cakular el tanto por
ciento corru.spondien tea cada pico:

Al
% Pi = ---- :< 100

:z A i

Pi == tanto por ciento de cada componente en la mezcla.
A; = area Jc cada pico.

Normalmente se empleará este criterio y expresión.

41.5.2.1. Factores de corrección, En algunos casos, por no ser
lineal la respuesta del i'nstrumento y por las· difet"encias en los
pesos moleculares. se determinan los factores de corrección dú
cada ácido. referidos al ácido palmitico, analizando mezclas
conocidas de composición símílar a la mezcla problema.

x Av

A. P
f~ ::= factor di:' corrección del ácido.
x = tanto por ciento del ilCido en la mezcla.

A x = iuTlI del pico };.
P = tanío por denta del ácido palmitico en la mezcla patrón.

A¡, = área del pico del ácido palmitico.
A,

A,
4LG Refcrencías
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-12 DE1EP\H1\;i\CION DEL CONTE.N.~DO EN MATEfUA GRASA
m: LOS ALPECHlNES

42.1. Principio.

Secomi;:!f.,ra materia grasa del alpechin 81 producto obtenido
por cxl.racsíón con éter de petróleo en condiciones determinadas.

El procedimiento es aplicable a toda clase de alpechines, ya
sea:1 c~'ntrifugados o no.

42.2. Mateúal y aparatos.

42.2.1. Ampollas de extracción de un litro y litro y medio de
capacidad.

42,2-2. V,-lSO de precipitado de un litro y medio de capacidad.
42.2,a. Ma,f"az redondo, de fondo plano, de 250 mI de capa­

cidad.
42.2.4. Embudo de pico cort0 de 80 mm de diámetro.

42.a Rl'iactivos.

42.3,1. Eter de petróleo, para análisis (ver 42.6.1L
42.3.2, Sl..üfato sódico anhidro puro. 50 gt de. este producto,

intrcducldo en un cartucho y extraido en un Sohxlet con éter
de netr61eo durante el,neo horas, no debe dejar en el matraz,
una- vez desecado en esw.ufa a 105° e 'durante dos honu>, un re­
siduo superior a un cenUgramo~
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Disposiciones generales

16116 Métodos Oficiates de Análisis de Aceites y Grasas,
Cereales y Derivados. Productos Lácteos y Produc·

(Contilluec!ón,) tos Deriveurosde la UVa. establecidos por Orden de
31 de enero de 1977. (Continuación,)

en la que:

p~ = peso én gramos del matraz con el aceite.
PI ~ peso en gramos del matraz vado y desecado.
Po = peso en gramos de la muestra de alpechin.

42,6.1. Se puede sustituir el éter de petróleo, sin variación
sensible en los resultados. por el hexanc técnico.

42.6.2. En algunas muestras de alpechín, especiaImenie los de
elevado contenido graso, resulta prácticamente imposibleconse·
guir una homogeneización adecuada por simple agitación en al
recipiente. .En estos casos es aconsejable agregar una cantidad
aproximada de 0.1 g de .Tween 8000 por litro de muestra, provo­
cándose una. emulsión que facilita la homogeneización y toma
de una muestra representativa, sin afectar prácticamente los
resultados cuantitativos.

42.6,3. Las emulsiones persistentes que puedan originarse
ocasionalmente pueden hacerse desaparecer aftadiendo peque-.
ñas cantidades de alcohol e~ílico:

42.4. Procedimiento.

Pesar, en el vaso de precipitado de la muestra bien homoge­
neizada por agitación, un kilogramo de alpechín (42.6.2J.

Trasvasar a la ampolla de extracción de un litro y medio,
lavando con pequei'i.a.~ cantidades de agua destilada, con objeto
de arrastrar los restos de alpechín que puedan quedar en el vaso.
Medir 150 rol de éter de petróleo y verterlos en el vaso de pre­
cipitado, cuidando de que lave bien las paredes y fOlido del
vaso. Pasar a la ampolla de extracción y agitar fuertemente,
tomando las prec.auciones necesarias. Déjar reposar el tiempo !
suficiente para que se separen perfectament.e la .capa de étor
de petróleo del alpechfn (42:.3.31.

Pasar la capa de alpechín al vaso de precipitado. Trasvasar !
la solución de éter de petróleo por la parte superior da la am·
polla de extracción a una segunda ampolla de un litro de ca·
pacídad, en ia que se han introducido previamente unos200 mI
de agua destilada, cuidando de no arrastrar restos de alpechín.

Repetir la extracción del· alpechín dos veces lllás. como inf­
nimo(ver 42.6.4J. Las tres fracciones de éter de petróleo reuni·
das en la segunda ampolla se lavan con agua destllada por agi·
tación.

Repetir los lavados, si es necesario, hasta que el agua desti·
lada decantada no presente coloración.

Una vez separada el agua del último lavado, se añade una
pequeña cantidad de sulfato sódico anhidro a la solución de
éter de petróleo, agitando y dejando reposar media hora, como
mínimo. Se filtra sobre el matraz de 250 mI, previamente man·
tenido dos horas en estufa a 105° e, enfriado en desecador y
ta!"ado, hasta ocupar la mitad del matraz; se destila. el éter
volviendo a filtrar otra porción de éter de petróleo. que se desti­
la seguldamente, repitiendo sucesivamente estas operaciones
hasta agotar la totalidad exiBtente en la ampolla, que se enjuaga
con 20 6 2S nil de éter ce petróleo, que sé adicionan también al
matraz.

Una vez terminada la destilación, se introduce el matraz en
una estufa. regulada. a. 105° e, en la que se mantiene durante dos
horas. DeJar enfriar en un desecador y pesar con precisión de
miligramo.

42.5. Cdlculos.

El tanto por ciento de grasa se obtendrá media.nte la fór­
mula:

PRESIDENCIA

% de grasa =

DEL GOBIERNO I

X lOO

42.6.4. En alpechines ricos en materia grasa, es aconsejable
realízar mayor número de extracciones.

42.7. Referencia.

1. Instituto de Racionaliz.aciÓn del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 55.114.

ANEXO JI

METODOS DE ANALlSIS DE CEREALES y DERlVADOS

l. DETERMINACIDN pEL mOleE DE MATERIAS CELULOSICAS

1.1. Principio.

Las .,materias celulósieas- representan las sustancias no di­
gestibles de origen vegetal que constituyen el residuo que que­
da después de· un ataque ácido en condiciones bien defmidas,
con una. mezcla de ácido acético, ácido nítrico y ácido tricloro­
acético. Des,pués de hervir la muestra con la mezcla de ácidos se
separa el residuo insoluble, se seca y so incinera.

El indice de materias· celu]ósica~ se calcula mediante la pér·
dida de masa oncl curso de la. incineración.

La aproximación debe ser del 0,1 por 100.

1.2. Material:y aparatos.

1.2.1. Molino de laboratorio {se puede emplear cualquier tipo,
excepto de bolas}.

1.2.2. Matraces cónicos erlenmeyer de 200 Ó 300 mI de boca
normalizada.

1.2.3. Refrigerador de reflujo, de boca normalizada.
1.2.4. Mechero Bunsen.
1.2.5. Tela metálica con amianto o placa de material refrac-

tario.
1.2.6. Soporte de trípode o aparato análogo.
1.2.7. Matraz de vacío con tulipa {Kítasatol.
1.2.8, Agitadores de vidrio. Un agitador de vidrio revestido

de caucho en la extremidad.
1.2.9. Crisol filtrante de cuarzo o de vidrio (porosidad de

40 a 90 mm).
1.2.10. Placas filtrantes de porcelana que cubran totalmente

la superficie filtrante.
1.2.11. Trompa de agua.
1.2.12. Desecador conteniendo silicagel coloreado en azul

(dhimetro aproximado 25 cm).
1.2.13. Balanza de precisión (sensibilidad 0,1 mg).
1.2.14. Estufa.
1.2.15. Horno eléctrico para incineración.
1.2.16. Placa de mf'.terial refractario.
1.2.17. Cartuchos deshidratantes de silicagel coloreado de

azul.

1.3. Reactivos.

1.3.1. Acido acético al 70 por 100 d. a 20" e == 1.07 (730 g de
ácido acético' glacial del 96 por 100 diluido hasta. l~OOO g con
agua destiladaL

1.3.2. Acido nítrico concentrado, d. a 20" e = 1,4,
1.3.3. Acido trlcloroacétíco, p.p.a. cristalizado.
1.3.4. Acetona pura.
1.3.5. Eter etílico puro.
1.3,6. Arena de mar, diámetro infpriof a 0,5 mm.
1.3.7. Fragmentos de tierra cocida (platos porosos machaca~

dos), diámetro de 0,5 a 2 mm.

lA. Procedimiento.

1.4.1. Preparación de la solución ácida para la hidrólisis:
Mezclar 900 mI de ácido acético con 60 mI de ácidQ nítrico y

24 g de ácido trlc!oroacético (d. 20° e = l,IO).
1.4.2. Prenaración de la arena de mar y de 108 crisoles.
Hacer herVir la a.rena de mar con ácido clorh1drico (4Nl para

eliminar el hierro. lavar con agua destilada para eliminar el
cloruro v calcinar a 550" e durante seis horas. Preparar las pla­
cas de p"Orcelana y el polvo de tierra cocida de la misma forma.

Antes de la primera utilización de los crisoles filtrantes de
cuarzo o vidrio, limpiarlos cuidadosamen~.e incinerarlos duran":
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te seis horas a 550" C. Para evitar tensiones en la parte inferior
deslustrada, colocar los crisolo filtrantes d~ vidrio en el horno
de incineración frio y no retirarlos hasta después de enfriarlo
alrededor de 200" C. Los GTisoles de cuarzo no experimentan ten­
siones y se pueden poner o sacar con toda seguridad en el hor­
no calien te.

Introducir en los crisoles filtrantes de 5 a 6 g de arena de
mar. Igualar la superficio. Introducir a continuación de 4 a 5 g
de polvo de tierra cocida e igualar del mismo modo la super­
ficie. Colocar a continuación la placa filtrante de porcelana
encima de estas dos capas y apretar ligerainente. Se puede uti­
lizar de nuevo el crisol as1 preparado, sin limpieza espacial, pero
es necesario verificar la permaneiIcia de las capas.

1.4.3. Preparación de las muostras a ensayar.
Triturar la muestra de forma que el 95 por 100 del producto

pase a través de un tamiz de 1,0 mm. Solamente para algunas
sustancias fibrosas. tales como los granos de avena, no se aIcan~

za tai grado de finura.
Está prohibido el empleo de molinos de bolas.
1.4.4. Cantidad inicial de la muestra a ensayar.
La cantidad de muestra a tornar depende de) contenido en

materias celulósicas del producto de forma que se obtenga fi­
nalmente una masa de materias ce1uJósicas entre 50 y 150 mg.
Para un producto que contenga materias celulósicas en cantidad
inferior al 5 por 100. tomar 3 g de sustancia y utilizar 60 mI de
solución ácida; para un contenido en materias celulósicas ele­
vado. hacer hervir 102 g de materia en 40 mI de mezcla disol­
vente.

1A.5. Dosificación.

Pesar la muestra a ensayar triturada y ponerla en suspensión
en el matraz cónico erlenmeyer con un tercio de la solución ácl~

da que debe corresponder a 20 veces el peso de la muestra. Des­
hacer los grumos con un agitador de vidrio que debepermane­
cer en el erlenmeyer. Lavar cuidadosamente la pared del erlen­
meyer con el resto de la solución ácida para que no quede nin~

guna partícula de la sustancia adherida -a la pared. Para evitar
qUe la sustancia suba a lo largo de las paredes. acoplar cuida­
dosamente el erlenmeyer con el refrigerador de reflujo. Calentar
de forma que se alcance la temperatura de ebullición en tres
minutos. Regular la llama del mechero Bunsen para que la

\altura de la espuma formE'.da no sobrepase -10 mm. Mantener
la ebullición de la muestra durante 30 minutos exactamente, sin
agitar el frasco ni la suspensión.

Filtrar a continuación bajo vacío la suspensión en ebullición
con ayuda de una trompa de agua y a través del crisol filtrante
preparado. Regular el vacio para asegurar la filtración conti­
nua, Lavar el erlenmeyer y el agitador de vidrio con agua des·
tilada y calirmte (de 70 a 800 el y trasvasar totalmente los resi­
duos de materias celulósicas en el crisol filtrante con ayuda de
un agitador r3vestido de caucho. Son necesarios, para un lavado
cuidadoso y rápido, de 300 a 100 mI de agua destilada y ca.liente
para obtener la reacción neutra (comprobar con pa..pel tornasol
en el agua de lavado filtrada).

Inmediatamente después del lavado. vaciar el matraz de va­
cío. Llenar el crisol filtrante tres veces con ac(~túna y dejar fil­
trar sin ayuda del vacío (pero SI el filtrado es df'masiacio l¡:mto,
aspirar ligen:mente sin sobrepa.sar la velocidad de una gota por
segundo). Lavar a continuación dos veces con éter etilico y as~

pirar fuertemente los vapores residuales de éter. Secar previa­
mente los crisoles filtrantes durante algunos minutos y p-csarlos
aproximadamente.

Secar los crisoles filtrantes en una estufa calcntada a 130" e
durante 80 minutos eXf'.dos, introducir a continuación cuatro cri­
soles como máximo t~n un desecador y dejarlos enfriar algunos
minutos antes de poner la tapa. Dejar enfriar el desecador ce­
rrado durante una. hora al lado de la balanza. En el transcurso
del cnfriamiénto y de la pesada, colocar dos cartuchos deshidra·
tantes de siUcagel en la balanza de precisión. Pesar rápidamente
(es por lo que hay que conocer previamente el peso de los cri­
soles llenos antes del secadal.

Calcinar los cisoles filtrantes de cua.rzo en el horno eléctrico
previamente calentado a 550" e, durante 30 minutos, colocarlos
a continuación sobre una placa refractaria durante cinco minu­
tos por 10 menos; para que se enfríen hasta 100" C. aproximada­
mente. Introducir de nuevo cuatro crisoles como máximo en un
desecador. dejándolos enfriar alIado de la ba.lanza durante una
hora exactamente y pesar rápidamente.

Si se emplean crisoles flItrantes de vidrio. ponerlos en el hor·
no frío. a fin de evitar las tensiones en la parte inferior deslus·
trada. Después de alcanzar la temperatura de 550" C. incinerar
durante treinta minutos. dejar enfdar los crisoles en el horno
Ctbif:'rto hasta 20ú" e, -colocarlos El. continuación algunos minutos
sobre la placa refractaria para dejarlos enfriar hasta 100" ·c.

aproximadamente, y operar· después como para los crisoles fil­
trantes de cuarzo.

No es necesario hacer una prueba en vacio. ya que todo el
material filtrante es inalterable al calor como consecuencia del
tratamiento previo.

1.5. Cálculos.

El índice dfJ matarias celulósicas viene dado por la. expreBion:

(a-b) '100'100
e = ---------

E (loo - Hl
siendo:'

e = índice de materias celulósicas en porcentaje de materia seca.
a = peso, en g, del crisol y del residuo después del ataque á.cido

y secado El- 130" C.
b = peso. en g, del crisol después de la incineración del residuo.
E ;::: peso, en g. de la muestra.
H = humci1ad de la muestra en porcentaje.

1.6. Observaciones.

1.6,1. En el caso de los cereales y productos derivados. no es
necesario extraer la grasa antes del ataque ácido.

1.6.2. Los materiales filtrantes' (Crisoles filtrantes. arena de
mar. placas de porcelana, polvo de tierra -cocida) pueden ser
utilizados nuevamente. Se separa pOI tamiz-::tdo la arena de mar
del polvo de tien-a cocida; no es necesario limpiar de iluevo con
el ácido clorhidrico los crisoles filtrantes. la arena de mar, el
polvo de tierra cocida y las placas filtrantes de porcelana.

1.6.3. El tiempo necesario para la determinación del indice de
materias celul6sícas mediante el empleo de crisoles filtrantes de
cuarzo. es aproximadamente de cinco horas. y mediante 108 cri~

soles filtrantes de vidrio 'alrededor de ocho horas.

1.7. Referencia.

1. International Association for Cercal Chemistry U. C. CJ,
Standard NI' 113:

2. HUMEDAD

2.1. Principio.

El contenido en agua de un producto se define convencional~

mente como la pérdida de masa que experimenta en condiciones
determinadas.

El producto se seca a 1309 e bajo presión atmosférica normal,
durante una hora y. media.

Este niétodo de desecación a 130" e se aplica a los granos. ha~

rinas y otros productos derivados de los cereales. reducidos a
partículas de dimensiones inferiores o iguales a 1.700 p. de las
cuales, menos del 10 por 100 serán superiores a 1.00011 Y más del
50 por 100 inferioros a 500 p.

2.2. Material y aparatos.

2.2_1. Balanza con precisión de 1 mg.
2.2,2. Aparato triturador que no provoque ca.lentamiento, fá~

eil de limpiar y que proporcione particulas de dimensiones espe·
cificadas en 2.1.

2.2.3. Pesafiltro metálico o de vidrio con tapadera, y con una
s1.lperficie útil que permita un reparto de la muestra de 0.3 gra­
mos/croa, como máximo.

2.2.4. Estufa i:'ioterma. de calefacción eléctrica, regulada de
tal manera que la temperatura del aire en su interior sea deo
130" e, y que tenga. aireación suficiente. La estufa tendrá una
capacidad calorifica tal que, regulada previamente a la tem­
peratura do 130" e, puedaaIcanzar de nuevo esa temperatur·a en
menos de media hora, después de colocar simultáneamente en
su interior al número máximo de muestras a desecar.

La eficacia de la ventilación se determinará con la ayuda de
sémola como material de ensayo que tenga 1 mm como máximo
de partícula, La ventilación será tal que secando simultánea­
mente a 130" e todas las muestras que la estufa pueda contener.
primero durante dos horas y después durante tres horas. los
resultados pr0senten entre ellos una diferencia inferior a 0,15
por 100. .

2.2.5. Desecador provisto de plEtca de porcelana o metálIca
perforada, cordeniendo un agent.e deshidratante como anhidrido
fosfórico. cloruro de calcio o silícagel coloreado en azu1.

2.3. Proccdimiento_

Introducir b g de la muestra en el pesafiltros, tarado des·
pués de permanencía. en la estufa y de enfriamiento en el dese~
cador. Cerrar el pesafil.~'tos y pesar con aproxima<:,16n da 1 mg.
D:3be op~ra:---s( .<!i)¡~amcnte.

Tei1er en la estufa durante hora r media el pesafiltros cles~
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tapado con la muestra. Transcurrido este tiempo, y operando
rápidamente, retirar el pesafiltros de la estufa una.vez tapado y
colocarlo en el desecador. Pesar en cuanto se enfne en el dese·
esdar.

2.4. Calculo_

2.4.1. El contenido en agua de la muestra, en porcentfije, es;

(M - ro) 100
Humedad % = --------

M

en la que::

M = masa inidal, en g, de la muestra.
ro = masa, en g. del producto seco.

La media de dos resultados. con una aproximación de 0,05 g
por lOO, representará la humedad de la muestra.

2.4.2. Dispersión de los resultados. La düerencia resultante
entre determinaciones duplicadas de la misma muestra no de­
berá ser mayor que 0,1 por 100 en valor absoluto. En caso con­
trario. se repertirá. la det~rminaci6n por duplicado.

2.5. Referencias.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 34.400 h 5.

2. Métodos de la Asociación Internacional de Química Cerea­
lista n. C. C.l.

3. CENIZAS

3,1. Principio.

3.1.1. Definición. El contenido en cenizas de un producto es
el residuo resultante después de su incineración en condiciones
determinadas.

Este método es aplicable a los granos, harinas y otros pro-
ductos derivados de los cereales.

3.2. Material y aparatos.

3.2.1. Balanza analítica con precisión de 0,1 mg.
3.2.2. Horno de mufla eléctrico, con circulación de aire su­

ficiente. con mecanismo de regulación y control de tempera­
tura.

3.2.3. Cápsulas de incineración redondas de fondo plano.
preferiblemente de aleación de oro y platino, o bien de cuarzo
o de porcelana. El diámetro de las cápsulas será de unos 5 cm;
y la altura máxima de 2 cm.

3.2.4. Desecador. provisto de llave. con placa perforada de
aluminio, conteniendo un agente deshidratante como cloruro de
calcio, anhídrido fpsfórico o silicagel coloreado en azul.

3.3. Procedimiento.

Pesar 5 g de muestra con aproximación de 10 mg; las restan·
tes pesadas deben hacerse con una aproximación de 0,1 IDg.

Inmediatamente antes de usar las cápsulas de incineración.
calentarlas en el horno a la temperatura de 9100 C durante 15 mi­
nutos. Enfriarlas en el desecador y pesarlas en cuanto alcancen
la temperatura ambiente.

Introducir la muestra pesada en la cápsula repartiéndola en
una capa de espesor uniforme. sin comprimirla. Colocar la cáp­
sula a la entrada del horno con la puerta abierta, y dejar que
arda. Cuando las llamas se extingan, empujar la -cápsula al inte·
rior del horno y cerrar la puerta del mismo. Una vez cerrada la
puerta del horno debe mantenerse en él una corriente de aire
suficiente. q,ue no Bes tan fuerte como para arrastrar la sustan­
cia fUera de las ce.psulas.

La incineración se continúa hasta lograr la combustión total
de la muestra. incluso de las partículas carbonosas que pueden
quedar incrustadas en las cenizas. Dar por terminada la incine­
ración cuando el residuo es prácticamente· blan-co o gris des­
pués del enfriamiento. Sacar las cápsulas del horno y dejarlas
enfriar en el desecador. Pesarlas tan pronto alcancen la tempe­
rat.ura ambiente.

La temperatura de incineración es de 910" C.

3-4, Cálculo.

3.4.1. El porceJi'taje de cenizas sobre matcria natural se ob­
tilme por la fórmula siguiente:

Cenizas % {matria natural =

En la que;"

p = poso en g de, la cápsula con la muestra.
PI = peso en g de ;a cápsula con las cenizas.
Pi ;;: peso en g de la 9ápsula vacia:

3.4.2. El porcentaje de cenizas sobre materia seca se obtiene
relacíonando el va.lorde contenido en cenizas obtenido sobre ma­
teria natural con el valor de contenido en humedad, según la
fórmula siguiente:

Cenizas 'sobre materia natural X 100
Cenizas % (mnteria seca) =

100 - humedad de la harina

3.4..3. Limite de errores. Cuando el contenido de cenizas no
rebase el 1 por 100 de la muéstra. la diferencia de los resultados
de un ensayo efectuado por duplicado no deberá ser superior
al 0,02. Si el contenido de cenizas rebasa el 1 por 100. la diferen~

cia no deberá' ser superior al .2 por 100 de dicho contenido, Si es
superior. se' repetirá la determinación.

3.4.4. Expresión de los resultados. El contenido de cenizas se
expresa por 100 partes de sustancia seca y con dos cifras deci~

males.

3.5. Refcrcncias.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
pañola 34.400 h 8.

2, Métodos de la Asociación Internacional de Quimica Cerea­
lista n. C. ej.

PROTEINA

4.1. Principio.

El contenido en proteina bruta de un producto es el resultado
de nHJltiplicar el contenido en nitrógeno, determinado por el
procedimiento Kjeldahl por un factor de transformación del ni­
trógeno en proteína.

Este método es aplicable a los granos, harinas y otros deri~

vados de los cereales.

4,2. Material y aparatos.

4.2.1. Matraces Kjeldahl de 500 a 800 mI.
4.2,2. Batería de ataque.
4,2,3. Batería de destilación o aparato de destilación.

-4.3, Reactivos.

4.3.1. Acido sulfúrico concentrado.
4.3.2. Sulfato potásico anhidro.
4.3.3. Sulfato de cobre.
4.3.4. Disolución de hidróxido sódico al 30 por 100 (p/v) en

agua.
4.3.5. Disolución de ácido sulfúrico O,lN.
4.3.6. Disolución de hidróxido sódico O.IN.
4.3.7. Disolución de indicador: disolver 0.3 g de roí o de me­

tilo en 100 mI de alcohol etilico del 95 por 100.

4.4. Procedimiento.

Pesar un g de muestra, molida de forma que las partículas
sean inferiores a 500 p. e introducirla en un matraz Kjeldahl.
Añadir 10 g de sulfato potásico y 0.1 g de sulfato de cobre. Agre­
gar 20 mI de ácido sulfúrico concentrado y mezclar .todo hasta
que toda la sustancia esté mojada por el ácido. Iniciar el ata­
que a fuego lento. para evitar que la espuma ~rrastre el pro­
ducto al cuello del matraz. Cuando desaparezca la espuma, hacer
hervir vigorosamente hasta que la disolución quede limpia y
prolongar todavía el ataque otros 30 minutos.

Dejar enfriar. Añadir unos 200 mI do. agua. Agregar 80 mI de
hidróxido sódico al 33 por 100 y proceder al destilado. El líquido
que destila se recoge en un vaso que contenga 20 mI de S04H2
NilO y una gota de disolución de indicador. aiíadióndose nucva­
ment'.' una cantidad conocída de ácido sulfúrico N/lO si virase
de color durante la destilación. La cantidad de destilado a reco­
ger es de unos 150 mI. dándose por acabada la destilacíón cuan~

do el líq uido que se destila no haga virar a azul el papel roío
de tornasol.

Acabnda la destilación, vuJorar el f'xceso de ácido sulfúrico
con disolución valorada de hidróxido sódico 0.1 N.

Efectuar una prueha en blanco de destilación y valoradón
para controlar la pureza de los reactivos,

4,5. Cálculo.

4.5.1. El porcentajo de proteina bruta sobre 5ustancía nf\íu­
ral es;

(V . f - VI . f¡) 0.014 . F . 100
Proteína bruta % = ---

p
En la que:'

V = volumen en mI de disolución de 50t H:! N/lO empleado para.
recoger el nit.róg-eno a.moniacal destilado:

f ::::; factor de la disolución de SO,H2 N/IQ:
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6.2.3. Bureta graduada de 50 nI de capacidad~

6.2.4. Matraz erlenmeyer de 100 mI,
6.2.5. Mechero Bunsen y trípode.

6.3. Reactivos.

8.3.1. Acido sulfúrico al 20 por 100.
6,3.2. Tungstato sódico al 15 por 100.
6.3.3. Solución de sulfato de cobre (69,28 gil).
6.3.4. Solución de 350 g de sál. de Seignette (tartrato sódico

potasico) y 100 g de sosa cáustica en 1 litro de agua.
6.3.5. Indicador: Solución acuosa de azul de metileno. al 1

por 100,

6.4. Procedin~itmto.

Pesar 15 g de harina y colocarlos en un matraz erlenmeyer
con tapón. Añadir 95 mI de agua destilada· e introducir el roa·
traz en un· baño de agua manteniendo a 2T' e de temperatura.
Dejar en el baño durante una hora, agitar bien a intervalos de
15 minutos. Sacar el matraz del baño y afiadir 15 mI de ácido
sulfúrico al 20 por 100 y 3.5 mI de tungstato sódico al 15 por 100.
Filtrar. Prescindir del residuo y colocar el liquido en una bu­
reta graduada de 50 mI de capacidad. Introducir en un matraz
erlenn::ieyer 5 mI de solución de sulfato de cobre (69.28 g/ll Y
6 mI da una solución de 350 g de sal de Seignette (tartrato só­
dico. potásico) y 100 g de sosa cáustica en un 1 litro do agua.
Colocar el matraz en un trípode sobre un mechero Bunsen y
verter en él desde la bureta 20 mI del líquido filtrado, Cuando
hierva, añadir 5 gotas de indicador (solución acuosa de azul
de metilerio al 1 por lOQ). VertéT gradualmente líquido desde
la bureta hasta que la solución del matraz ha perdido por com­
pleto la coloración azul. Observar en la probeta la cantidad de
liquido vertido y buscar en la tabla 6.1 el indice de maltosa
de la harina.

6.5. Referencia.

1. Análisis de Cereales y Derivados. Ministerio de Agricultura,
1957, págítlas 56-57.

TARLA 6.1

lndice de maltosa

V1 = volumen en mI de disolución de NaOH NIlO necesario para
neutralizar el ácido sulfürico existente al final de la des·
tilaCÍón.

f 1 = factor de la disolución de NaOH N/lO.
F = factor de transformación de nitrógeno en proteína. Para el

trigo y derivados es de 5,7 y para los restantes cereales es
de 6,25.

P = peso de la muestra,

4.5.2. El porcentaje de proteina bruta sobre sustancia seca
se determina teniendo en cuenta el contenido en humedad.

4.5.3. Dispersión de los resultados, Se considerarán conear­
dantes las determinaciones duplicadas cuando los resultados e.x~

presados en PQrcentaje difieran en menos de 0,25.

4.6. Referencias.

1. Instituto de RacioIlali~aci6n d'el Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 34.400 h 7.

2. Métodos de la Asociación Internacional de Quimica Cerealis­
ta U. C. CJ.

5. GRASA

5.1. Principio.

El contenido en grasa bruta de un producto se define conven~

cionalmente como la parte del mismo extraíble por éter etílico
en condiciones determinadas. fncluye, además de la grasa, otras
muchas sustancias solubles en éter etílico, como son: ceras, pig­
mentos, vitaminas, etc.

Este método es aplicable a los granos, harinas y otros produc-
to~ dorivados de los cereales.

5.2. Material y aparatos.

5.2.1. Extractor tipo Soxhlet.
5.2.2. Balanza'analítica con precisión de 0,1 mg.
5.2.3. Estufa de desecación, gra.duada a 1aQ"e.
S.2A. Desecador con placa de porcelana o metálica perfora­

da. conteniendo un agente deshidratan te. como anhídrido fosfó­
rico o silicagel.

5.2.5. Cartuchos de extracción.
5.2.8. Matraces de 100 a 150 mI, adaptables al extractor.
5.2.7. Batería de extracción, baño de agUa.

5 ..'3. Rcacl-ivos.

Efer ehUco.

5.4. Procedimiento

Pesar de 5 a 10 g de muestra, molida de forma que pase por
un ti:miz de 500 fl Y desecada a 100° e, e introducirlos en un car­
tucho que se tapona con algodón. Tarar el matraz, desecado en
la estufa y enfriado en 01 desecador. Introducir el cartucho en
el extractor, añadir éter etílico una vez conectado el matraz y
proceder a la extracción, continuándola hasta que el éter sea
incoloro; son suficientes 4 horas a una velocidad de destilación
de 4 a 5 gotas/s, y 16 horas para 2 a 3 gotas/s.

Sacar el cartucho del extractor y recuperar el éter. Llevar eL
matraz con el extracto y el resto del disolvente a la estufa· de
desecación a 1000 e y tenerlo media hora. Dejar enfriar- el ma­
traz en el desecador Y. en cuanto alcance la temperatura am­
biente, pesarlo.

5.5. Cálculo.

El porcentaje de grasa bruta sobre sustancia seca viene dado
por la fórmula:

(PI - Pa> X 100
Grasa bruta. % (materia seca)

p
En la que:

p¡ =peso, en g, del matraz con el extracto etéreo.
Pz = peso, en g, del matraz vacío.
P = peso. en g, de la muestra empleada.

5.6, Referencia.

1. American Association oí Cereal Chernists, Cereal Laboratory
Methods, 1967. Método 30-20.

6. INDlCE DE MALTOSA

Líquido
vartido

20.0
20,5
21,0
21,5
22.0
22,5
23,0
23,5
24.0
24,5
25.0
25,5
26,0
26.S
27,0
27,S
28,0
28,S
29.0
29.5
30.0
30,S
31,0
31.5
..,O
..,S
33,0
33,5
34,'
34.S
35.0

Indica
de maltosa

2,69
2,63
2,56
2,50
2,44
2,38­
2.33
2.28
2,23
2,18
2,14
2.10
2.06
2.02
1,99
1,95
1.91
1,87
1.84
1,80
1,77
1,74
1.72
1,69
1,66
1,63
1,61
1.58
1,56
1,54
1,52

Liquido
vertido

35,5
36,0
36,S
37,0
:17,5
38,0
38,S
39,0
39,5
40,0
40.5
41,0
41,5
42,0
42,5
43,0
43.S
44,0
44.5
45,0
45,S
46,0
46,5
47,0
47,5
48,'
48,S
49,0
49,5
50,0

Indica
de maltosa

1,49
1.47
1,46
1,45
1,42
1,40
1,38
1,36
1,34
1,32
1.30
1,29
1,27
1.26
1,24
1,23
1,21
1,20
1,lB
1.17
1,16
1.1S
1,13
1,12
1,11
1,10
1,09
1.08
1,06
1.05

6.1. Principio.

El indice de maltosa es una medida relacionada con la capa·
cidad de producción de gas de un trigo.

6.2. Material y aparatos.

6.2.1. Matraz erlenmeyer con tapón de 250.mI;
6.2.2. Baño de agua~

7. ACIDEZ GRASA

1.1. Principio.

Neutralización de los ácidos grasos libres con hidróxido só­
dico. Se mide la rancidez hidrolítica que se utiliza como ín..,
dice de deterioro .....n almacenan;;' ,;nto.

Aplicable a granos de c:ereales y harinas~
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donde:

V = volum.en en ml de KQH 0,0178N utilizado para valorar la
muestra extraída.

V, = volumen en mI de KOH 0.0178N utilizado para la valora­
ción en blanco.

R = peso en g de agua en 100 g de muestra.

7.6. Observaciones.

En caso de granos con altos valóres de acidez grasa se for­
man a veces emulsiones durante la vtiloración que enmascaran
parcialmente el punto de color·· final. Cuando aparecen. emul~
siones, añadir 50 mI adicionales de solución BAF para asegurar
una solución clara. En este caso el valor de la prueba en blanco
es el doble del valor deternllilado sobre SOroI.

7.7. Referencia.

1. AmE'rican Assocüition oC Cereal Chmnistl·y Cereal Laboratory
Methods, 1967. Método 02-01.

a. AGENTES OXIDANTES

(Reacción inn yoduro pJtásico)

8.1. Principio.

Este método detecta todos los agentt"'~ oxidantes que se adi~
cionan generalmente a la h!.rína. para mejorar sus propiedades
de panificación~ excepto percloratos ., peróxido· de .benzoilo.:

7.2, Material 'Y aparatos.

7.2.1. Extractor tipo Sox:hlet.
- 7.2.2: Balanza analítica con precisión de 0.1 mg.

7.2.3, Cartuchos de extrg-~i6n.

7.2.4. Matraces de 100 a 150 mI adaptables' al extractor.
7.2.5. Batería de extracción con baño de agua.
7.2.6. Pipetas de 50 mI.
7.2.7. Bureta de 50 mI.

7.3. Reactivos.

7.3.1. Eter de petróleo p.e. 35-60" C.
7.3.2. Benceno-alcohol-fet,.01ftaleína {BAFL Mezclar partes

iguales en volumen de benceno y de alcohol etílico del 95 por
100. Añadir 0,2 g de fenolftaleina por li,tro para obtener una
solución al-0,02 por 100.

7.3.3. Hidróxido potásico. Preparar una solución O,0178N
U mI =1 mg KOHl con hidróxidopotásíco libre de COl'

7.3.4. Patrón de color.

7.3.4.i. Colocar 50 ml·de agua en un matraz del mismo tipo
en que se va a hacer la valoración. Añadir gota a gota una
solución de dicromato potásico al 0.05 por 100 hasta que tome
la coloración de la solución que se va avalorar. Ai'iadir 2,5 mili­
litros de una solución recién preparada de permanganato po­
tásico al 0.01 por 100 y se mezcla. El color final de la valora·
ción debe ser semejante a éste.

7.3.4.2. El color patrón para la. valoración de la prueba en
blanco se obtiene añadiendo 2.5 mI de permanganato al 0,01 por
100 a 50 mI de agua.

7.4. Procedimiento.

Para que los resultados sean más precisos, el con tenido en
humedad de los granos no debe exceder del 11 por 100. Se ha
comprobado que mayores contenidos en humedad en el momen­
10 de la extracción aumentan significativamente·los valores de
acidez grasa.

Moler por los menos 40 gde una muestra representativapa:ra
granos pequeños. tales como el trigo. o 200 g para granos-más
grandes, tales como el maíz. Preferiblemente, moler la muestra
de tal forma que el· 90 por 100 o más pase a través del tamiz
de 500 p.. Una vez molida la niuestra se somete a extracción
antes de 1 hora. para evitar cambios causados por enzimas lipa­
líticos. Extraer 10 g de muestra sólida. como anSA. utilizando
éter de petróleo. Evaporar el éter de petróleo del extracto y
redisolver el extracto en el matraz dé extracción con 50 mI de
solución de BAF. Valorar la solución extraída con hidróxido
potásico 0.0178N hasta alcanzar el punto de color patrón.

7.4.1. Hacer la prueba en blanco valorando. 50 mI de solu­
ción BAF, hasta alcanzar el punto de color patrón 7.3.4.2.

7.5. Cálculo.

Expresar la' acidez grasa como los mg de KOH requeridos
para neutralizar los ácidos grasos libres de 100 g de grano sobre
sustancia seca por la fórmula

8.3.1. Yoduro potásico 10 por 100.
8.3.2. Acido sulfúrico U + 101 v/v.

8.4. Procedimiento.

Colocar 50 g de muestra en un matraz erlenmeyer de 500 mili·
litros, añadir 200 mI de agua a la temperatura ambi'-mte, agitar
bien y dejar reposar 1 hora, aproximadamente. con agítados
freeuentes. Filtrar o centrifugar. A 5 mI del filt.rado añadir 5 mi~

lilitros de solución de KI y 5 mI de H:-S04 U + 101 v/v. Solucio­
nes amarillas o pardas indican la presencia de agentes oxi­
dantes.

8.5. Referencia.

1. American Assocíation of Cereal Chemistry. Cereal La­
boratory Methods. 1967. Método 48-02.

BROMATOS y IQDATOS EN LA HARINA

(Método cualitativo)

10. PEROXIDO DE BENWlLO

(Método cualitativo con bencidina)

10.1. Principio.

El peróxido de benzaBo da con solución etanólica de bencí-
dina, coloración pardo-verdosa.

10.2. Materfal y aparatos.

10.2.1. Placa de vidrio.
10.2.2. Pulverizador.

10.3. Reactivos.

Disolver l,5g de bencidina (base libre) en 50 mI de etanol
96 por 100. Calentar la solución a 50~600en un baño de agua
antes de usarla.

1004. Procedimiento.

Verter el reactivo sobre una capa de harina en una placa
de vidrio. Si aparecen manchas pardo-verdosas indica que la
harina está tratada con peróxido de .benzoilo. Observar mejor
las manchas por detrás del vidrio y, en general, verter el reac~

tívo pulverizando:

Material y aparatos.

Matraz erlenmeyer de 500 ml.
Centrifuga.

Reactivos.8.3.

8.2.

8.2.1.
8.2.2

9.1. Principio.

Este método sirve para determinar la presencia de bromato
y iodato en la harina, que actuan como mejorantes.

9.2. Material yo aparatos.

9.2.1. Placa de Petri de un área aproximada de 100cm2•

9.2.2. Tamiz número 60.

9.3. Reactivos.

9.3.1. Para el broml:"tto y .iodato solución de HCl en agua
(l + 7) v/v y KI Upar 100) mezclados ~ volumenes iguales.

9.3.2. Para iadato solución de 1 volutnen de KSCN U por 100)
y 4 volúmenes de solución de HCl en agua U + 32) v/v mez­
clados.

9.4. Procedimiento.

9.4.1. Bromatos y iodatos.
Cubrir el fondo del recipiente con el reactivo KI-HCl. Cerner

uniformemente con el tamiz número 60 sobre el reactivo, apro­
ximadamente 4 g de harina a ensayar. Alternativamente, cerner
harina sobre la superficie del recipiente seco y esparcir l~

mezcla de reactivo sobre la harina con un frasco pulverizador
hasta que todas las. partículas estén humedecidas. La· aparición
de· manchas negras o purpúreas después de la adición del reac~

Uva indica la presencia de brornato o ladato.
9.4.2. Iodatos.

9.4.2.1. (Aplicable a 10 p.p.m. o más). Distribuir suavemen­
te, aproximadamente, 1 g de harina sobre el fondo de una placa
de Petri y cubrir completamente con el reactivo KSCN-HCl re­
cientemente preparado.

9.4.2.2. (Aplicable a 1-10 p,p.mJ Proceder como para bro~

matos y iodatos, pero u'Oar el reactivo KSCN-HCl.

-9.5. Referencia.

1. Associatíon of Official Agricultv.ral Cher~ists. Of(icial Me­
thods of Analysis. HnO..14.040 y 14.041, pág. 218.

loo-H
---x 100

(V - Vt) X 10
Valor acidez grasa =
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10.5. neferencia.

1. American Association oí Cereal Chemié;ts. Cereal Laboratory
Methods, 1967. Método 4B-05.

11. INDlCE DE PELSHENKE

11.1. Principio.

El indica de Pelshenke proporciona una valoración indirecta
de la calidad panadera de los trigos, estando relacionado tanto
con la capacidad de producción de gas como con la capacidad
de retención del mismo.

11.2. Material y aparatos.

11.2.1. Barro de agua.
11.2.2. Vasos de forma baja de 150 mI.

11.3. Reactivos.

11.3.1. Suspensión de levadura panaria. Formar una papilla
w;pesa con 10 g de levadura yagua destilada, añadiendo más
agua hasLa completar 100 ml.

11,4. ProccdÚnientO.

Pesar 10 g de trigo molido que pase por el tamiz de 1 mm y
colocarlo en una cápsula de porcelana. Añadir 5,5 mI da la
suspensión de levadura y amasar con una espátula. Dividir la
masa en dos partes aproximadamente iguales y darle forma de
bole. compacta entre las palmas de las manos.

Introducir las bolas así formadas en sendos vasos de forma
baja de 150 mI. que contengan 75 mI de agua a 32" C. Colocar
los vasos en un baño de agua a dicha temperatura. Por la
acción de los gases producidos en la fermentación. las bolas
suben a la superficie, en la cual permanecen un tiempo varia­
ble, hasta que se rompen y caen pedazos al fondo del vaso.

11.5. Cáfculo.

Medir el tiempo en minutos transcurrido desde el momento
de introducir la bola ('n el vaso hasta que se produce la dis­
gregación. La media de las dos determinaciones constituye el
"indice de Pelshenke•.

11.6. Referencias.

1. Análisis de Cereales y Derivados. Ministerio de AgdcuHura,
1957, pág. 35.

2. American Association of Cereal Chcmists Cereal Laboratory
Met.hods, 1967. M8todo 56-SO.

12. GLUTf.N

12.1. PrinciPio.

Complejo de proteinas insolubles en agua que forman, por
i'lxmstre del almidón de la harin¡:¡ m~d¡ante }ant'.io, una masa
gornosa muy extensible.

Este método se aplica para la determinación del con/',mido en
gluten de la harina de trigo y sémolas.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1. Balanza con precisión de 0,01 g.
12.2.2. Extr:lctor ne gluten con disco excentrico y mecanismo

f('n~;or para gasa de seda; velocidad del disco excéntrico;
80r.p.Ul.

12.2.3. Recipiente para agua con gado regulable.
12.2.4, Cronómeb:o.
12.2.5. Tumiz de madera, de 30 por 40 cm. con g¡lSa para

sémola núme-ro 56.
12.2.6. Placa de vidrio esmerilado 40 X 40 cm.
12.2.7. Guantes de caucho delgado y de superficie lis&..
12.2.8. Prensa para gluten, sistema Berliner. con distancia

entre placas de 2,4 mm. ..
12.2.9. Cápsula de porcelana barnizada interiormente o de

m0tal e-smaHudo, de 10 a 15 cm de dIámetro.
12.2.10. Espiitula de 18 a 20 cm de kmgitud.

12.3. Reactivos.

123.1. Disolución f.lJ 2 por 100 de cloruro de sodio (pH 6,21.
Disolver' 200 g de cloruro de sodio, de ca~idad rcad ¡ '/0 para
análisis, en 10 litros de agua destilada. Añndir 7,54 g do KH,PO I

y 1,40 g de Na:.:HPO~ . 2H~O. d8 calidad nnctivo para análisis.
La disolución se prepólrará cada dia que S8 utilicc.

12.3.2. Solución de yodo, aproximadamente N/IODO; sirve
para. comprobar la pres''llcia. de almidón.

12.4. Procedimiento,

Pesar 10 g de harina con una aproximación de ± 0,01 g r
colocarla en una cápsula de porcflIana. Añadir gota a gota
5,5 mI de disolución de cloruro sódico remoViendo continua-

mente la harina con la espátula. Oespués de haber añadido a
la- harina toda la disolución de cloruro de sodio, comprimir la
mezcla cuidando de no perder nada de harina. La masa adhe~

rida a la pared de la cápsula 'ile f1hlde a la bola de masa.
Homogeneízar la masa enrollándola con la palma de la mano

sobre la placa do vidrio esmerilado hasta que tenga una lon~

gitud de 7 a B cm, volviéndola a dar entonces la forma de bola
y se repite el amasado en la misIDú forma hasta un total de
cinco veces. La mano que efectúa la homogeneización estará.
revestida de un guante de caucho que proteja la masa del calor
y de la transpiración de la mano.

Colocar la bola de masa sobre la gasa de seda ligeramente
tensa del extractor de gluten. Mojar la masa con unas gotas
de solución de' cloruro de sodio, colocando luego en su sitio
el disco excéntrico. Lavar durante 10 minutos. debiéndose gas~

tar unos 400 mI de solución de cloruro de sodio.
Cuando no se disponga del aparato extractor de gluten, se

sustituirá el anterior paso por un .lavado a mano. Para ello.
dejar caer gota a gota la solución. de cloruro de sodio, que debe
tener una temperatura de 18" C, sobre la palma. de la mano.
El ritmo de goleo debe ser tal que aproximadamente 0,75 litros
de la disolución desagüe en 8 minut(J.". Durante este tiempo
arrollar y prensar allernativamente' la masa y estirarla siete
veces de forma que se parta. en dos trozos que se juntan en.
seguida. La duración del IU\'ado depende del contenido de la
masa en gluten; sin embargo, ¡jebe ser aproximadamente la
misma siempre y no rebasar los 8 minutos.

Al lavado mecánico del gluten sigue un lavado a mano cuya
duración. on gcncl'ul. no debe exceder de 2 minutos. Se puede
considerar terminada la extracci!')n de gluten tan pronto como
al amasar la bola de gluten con la disoluclón fresca de cloruro
de sodio no se encuentren más que trazas de almidón en el
agua escurrida. Para comprobar la' presencia de almidón en el
liquido de lavado. utilizar una d~,solución de yodo 0,001 N,

Desprender de la bola de gluten la mayor parte de la diso­
lución de lavado adherente cogiendo el gluten con lá punta de
los dedos do una mano y sacudiéndolo tres veces brevemente,
pero con fuerza. Estirar a continuación, suavemente, el gluten
en lámina delgada, manteniéndolo entre los dedos, y llevarlo
a la prensa, cerrando ésta. Abrirla a los 5 segundos y pasar la
lámina de gluten a posición seca sin deformarla. PrensarIa otra
vez. Hacer esta operación quince veces, secando bien las su.,
perricias de vidrio después da cada prensada.

Pesar el gluten en la balanza con aproximación de 0.01 g.

125. Cálculo.

12.5.1. Gluten húmedo. El peso obtenido multiplicado por
diez da el porcentaje de gluten húmedo. Las determinaciones
duplicadas se consideran concordantes cuando no difieran en
mús de 0.5 por 100 de contenido en gluten. Si la desviación es
mayor, hacer una tercera determinación y temar la medida
de las tres efectuadas como expre,"iún del contenido en gluten.
Si la desviación hallada entre 108 valores más ·alto y más bajo
en los tres ensayos· es mayor del 1 por lOO, proceder a. hacer
una cuarta determinación.

12.5.2. Gluten seco. La bola de gluten húmedo obtenida
en la determinación anterior se deseca en la estufa a tempe.
ratvrade 100" e hasta peso constante. Dejarla enfriar y pesar.

El peso obtenido multiplicado por diez da el porcentaje de
gluten contenido en la harina.

12.6. Referencias.

1. Instituto de nacionalización del Trabajo, Una Norma Espa­
ñola 34.400 h 6.

2. Métodos de la Asociación Internacional de Quimica Cerea­
lista U. C. eJ,

13. FARlNOGRAFtJ BRABENDER

13.1. Pt incipio.

El métodn se aplica para la determinación de la absorción
de agua y el comportamiento al aHu:lsado de una harina de trigo.
El farinógrafo mide y registra la resistencia de una masa al
amas::tdo. Esta resistencia se llama ,=onsistencia. La absorción de
agul.:l. Sf~ cLonne como el porc8n~aj'~ de aguJ. respecto al peso de
harina que' 2S necesaJ'ío afi3.dir pura obt,mer una masa de
consiskncia dctGrminada.

13.2. Material y aparatos.

13.2.1. Farinógrafo Brabender con tanque de circ;ulacíón de
agua,

Calibración del farinógrafo.
Velocidad de- la paleta rápida: 90 ± 3 r.p.m~

Par:. 100 ± 2 g cmlU~B~
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13.3.1. Agua destilada.

Velocidad del papel: 1,00 ± 0,03 cm/mino
Bureta graduada de 135 mI a 225 mI.

13.2.2. Balanza de sensibilidad: 1': l,i g.
13.2.3. Espátula de plástíco blanco.

(con depósito de cicculaciónAlveógrafo de Chopin

Material y aparatos

Reactivos.

14.2

14.:l.

14.2.1.
de agua).

Calibración del alveógrafo:

Determinar el contenido de 'humedad de la harina como
en 2.3.

Si fuese necesario, llevar la temperatura de la harina a
20" + 5". Poner el tcrmúswto en funCIOnamiento con antelación
suÜ;-iente para asegurar que dllrante el ensayo la temperatura
d"" la amasadora y del alvf~ógrafo sea de 25° ± 0,2". Antes y
durante el ensayo, comprobar i~,é; temperaturas.

Verter de la bureta al matraz erlcnmeyúr el volumen de so·
lución de cloruro sódico equivalonte a 50 mI. por cada 1.000 g de
harina con el 15,0 por 100 de humedad. Este volumen puede en­
contrarse en la tabla 14.1.

Poner en la amasadora 250 ± 0,1 g de harina y colocar el
suplemento de la amasadora en su posición. Poner en marcha
el motor de la amasadora en 'su posición de marcha adelante,
poner en marcha el reloj y ailadir a la harina la solución de
cloruro sódico vertiéndola sobre el eje de la paleta amasadora.
Esta adición deberá hacerse en 15 segundos, Esperar a que se
forme la masa. Después de 60 segundos retirar el suplemento
de la amasadora y colocar la tapa sobre la amasadora. Dcspué,.;
de 6 minutos para el Ir.otor de la amasadora.

PO:ler en marcha el motor en su posición de marcha atrás.
Abrir la ranura de extrusión y colocar unos pocas gotas do
aceite sobre la placa receptora. Desechar los 2 cm primeros de
masa.

Cuando la lámina de masa alcance las muescas de la placa
receptora, cortar con dos nipidos cortes frente a las guías. Des·
lizar las piezas de masa sobre la plaGa de vidrio previamente
aceitado.

Repetir la operación anterior tres veces más y dejar una
quinta pieza de masa sobre la placa receptora, Parar el motor
de la amasadora.

Colocar el rodillo, cuya superficie está aceitada, entre las
dos piezas de masa y moverle a lo largo de los raíles 12 veces,
primero lentamente y luego rápidamente. Repetirlo con la ter­
cera y cuarta pieza. Cortar cada píeza con el cortador circular
y colocarlas ordenadamente sobre las bandejas aceitadas en
la cámara del alveógrafo. Pasar el rodillo y cortar la quinta
pieza en la misma forma.

Colocar el pa.pel sobre el tambor registrador. Llenar la plu+
ma, trazar la línea de cero y volver el tambor a la posición
inicial. Comprobar que el nivel de agua en la bureta esta en

el 9faro~ Comprol}ar que la manílla está. en la posición 1. Aceitar

14,3,1. Solución de cloruro sódico. Disclver 25 g de cloruro
sódico mactivo análisis, en agua destilada y llevar hasta 1 litro.

14.3.2. Aceite de cacahuete.

14.4. ProcedimientO.

14 AL VEOCRAFO CHOPIN

Velocidad de la pa.leta amasadora: 60 ± 3 r.p.m.
Altura de las guias: 1,2 ± 0,1 cm.
Diárfletros del rodillo: 3,3 ± 0,07 cm; 4,0'± 0,10 cm,
Diámetro del cortador: 4,55 ± 0,05 cm.
Diámetro de la pieza de masa antes del ensayo: 5,50 ± 0,05 cm.
Volumen de la pera de goma: 20 ± 5 mI.
Volumen de la bureta: 525 ± 3 mI.
Flujo de agua en la bureta: 23,0:1: 0,5 s,
Velocidad del pape.}, 0,20 cm: 55 ± 1 s 6 0,55 ': 0,01 cm/s.'

1-1.2.2, Burcta de 200 mi de capacidad.
14.2.3. Balanza de senSibilidad ± 0,1 g.
14.2.4. Matraz erlenmeyer 250 mI.
14.2.5. Reloj avis8.d Jr

14.2.6. Planímetro.

{Provisionall

14.1. Principio.

En el ensayo con el alveógrafo, la masa se extiende bidi­
mensionalmente formando un alveolo, por efecto de la fuerza
debida a. la presión del aire que se insufla por dobajo de una
lámina de masa obtenida en condiciones norma lizadas. Con
este ensayo se imita a gran escala la formación de alveolos en
el seno de la masa por d dióxido de carbono producido por las
levadurl:l.s durante la fermentación.

Las di)ncnsiones y la forma de las curvas obtenidas y el
volumen del alveolo en (;1 momento de la rotura son una guia
de las características de panificación de la harina.

agua

Asociación Internacional de QUímica Cerea~

Reactivos.

Procedimiento.

13.3.

13.4.

Absorción de agua % =

13.5, Cdlculo.

13.7.

13.5,1. Absorción de agua. Calcular la absorción de
sobre una base del 15 por 100 de humedad como sigue:

V+P-300

. S,e obtienen los siguientes valores para el coeficiente de va~
naCIón de la determinación simple correspondiente a un solo
farinógrafo:

Absorción de agua. > .. "...... 0,55 %
Tiempo de desarrollo de la masa. 8,9 %
Grado de decaimiento 7,5 %

Re!erencia.

Determinar el contenido de hUlhedad Je la harina como
en 2. Hacer cilTular el agua por el termostato y el farinógrafo
a menos 1 hora antes de usar el instrum<mto. Durante el en~

sayo, la temperatura !el agua yrle :a al'"l.Rsadora deberá ser
d . 30 ::1: 0,2", .

Lt:.bricar la amasadora con una gota de agua entre la pared
posterior y cada una de las paietas. Pjustar .la posición de los
pesos de la balanza pam obtener una deflección cero del indi­
cador con las paletas girando en vacío. Ajustar el brazo de
la pluma de tal forma que coincidan las lecturas en el sector
de la balanza y en el ¡.Jupel móvil. Aj lIstar el amortiguador de
tRI manera que con el motor girando el tiempo requerido por
el indicador de ia balanza para ir de 1.000 a 100 U .B. sea de
1,0 ± 0,2 s.

Pqner en la amasadora el peso equivalente a 3OO± 0,1 g de
harina con el 15 por 100 de humedad. Tapar la amasadora, Lle~

nar la bureta con agua a 30" ± 5".
Si fuese necesario, llevar la harina a 3D" ± 10".

Colocar el papel de tal manera que la pluma esté en con­
tacto con una linea de 9 mino Mezclar durante 1 minuto. Co­
menzar a añadir agua de la bureta en la esquina delantera
de la derecha de la amasadora cuando la pluma cruce la linea
de ° minutos. Añadir agua en cantidad suficiente para que
la consistencia máxima de la maSa sea de 500 U.E.

Cuando la masa se adhiera a las paredes de la amasadora,
rasparla con una espátula de plástico, Cubrir la amasadora
hasta el final del ensayo. .

Si la cantidad de agua utilizada en el ensayo no se ha
añadido en un intervalo de 25 segundos o si la consistencia
máxima de la masa difiere de 500 ± 20 U.B•• se repite el ensayo
corrigiendo la cantidad de agua y afiadiéndolaen 25 segundos
de forma que la masa adquiera una consistencia máxima de
500 ± 20 U.B.

Una vez alcanzada la consistencia máxima, continuar el en
sayo durante 12 minutos,

3

V = volumen en mI de agua añadida para obtener una masa
con una consistencia máxima de 500 U.B.

P = peso en g de harina. utilizada, equivalente a 300 g con el
15 por 100 de humedad.

Determinar la absorción con una aproximación de 0,1 por 100.
13.5.2. Tiempo. de desarrollo. Es el período de tiempo com

prendido desde el comienzo del amasado hasta el punto de la
curva inmediatamente anterior al primer signo de decaimiento,
Expresar este tiempo con una aproximación de 0,5 minutos. En
el caso, poco frecuente, de que aparezcan dos máximos, emplear
el segundo para medir el tiempo de desarrollo.

13.5.3. Grado de decaimiento. Es la diferencia, en U.B. entre
el ce~tro de la CUrva en el máximo y el centro de la curva
12 mInutos después de este máximo. Expresar el decaimiento
con una aproximación de 5 U.B.

13,6. Observaciones.

1. Métodos de la
liata (1, e, C,l,
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DISPONGO

Artículo scgundo.-Las Empresas productoras de los bienes
y servicios excluidos de los regímones especiales, pero someti­
das a la limitación establecida en 01 artículo anterior. deberán
mantener a disposición de los servicios competentes de la Sub
~_ocrf'taria de Mercado Interior, la documentación relativa a los
íncrementos de costes repercutidos en los precios.

Artículo primero.--A partir de la fecha de publicación de!
presente Decreto y hasta el treinta de septiembre de mil nove­
cientos setenta y .siete, todos los bienes y .servícios no incluidos
en los anexos 11 y IrI del Decreto dos mil setecientos treinta/míl
novecientos setenta y seis, de veintis('is de noviembre, y por
consíguiente no sometidos al régímen de precios autorizados
ni do vigilancía especial, sólo podrán repercutir sobre los pl'e­
cios realmente practicados antes del doce de iulio do mil nove­
cientos setenta y siete los incrementos que en sus C05t05 de
producción se hayan originado desde dicha fecha.

El elevado grado de inflación que soporta la economía espa­
flOla y elindíspensable ajuste realizado en la paridad de nues­
tra moneda, hace necesaria la adopción de medidas comple­
mentarias a la legislación vigente en materia de precios, que
permitan que sus variaciones se sUuen dentro de unos justos
limites, y que los empresarios. conociendo las orientacionps >Jo
la política de precios, puedan colaborar, bajo su propía rus­
ponsabUidad. en el cumplimiento de los objetivos estabkcidos
por el Gobierno.

Se adopta un sistema transitorio de control de precios apli­
cable a todos los bienes y servicios no incluidos expresaltl(~nle

en las relaciones "precios autorizados» y de «vigilancia cspe­
ciah, Con objeto de facilitar el cumplimiento de los finos per­
seguidos, se autoriza a reforzar los efectivos técnicos y admi­
nistrativos de la Junta Superior de Precios y de los Sorvicios
de Vigilancia del Mercado, a la vez que se establece el pro·
u:dinüento de urgencia en la tramitación de los exppdi('ntes
por elevaciones injusiificadas de precios.

En su virtud, y a propuesta del Ministro de Comercio .v
Turismo y previa deliberación del Consejo de Ministros cel;;·
brado el día once de julio de mil novecientos setenta y siete,

REAL DECnETO 1802/1977, de Ji de julio, por d
que se establecen disposídones complementarias
a la normativa vigente en materia de precios.

MINISTERIO
COMERCIO Y TURISMODE

16463
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el obturador y el plano de la base de la prensa 26 minutos des­
pués del comienzo del amasado, desenroscar el cuello de la
prensa dos revoluciones. Retirar el collar pequeño y el obtu­
rador. Con la espátula deslizar cuidadosamente la primera
pieza de masa sobre el centro de la basa de la prensa. Volver
a colocar el obturador y el collar. Girar el collar grande dos
revoluciones en 20 segundos, Esperar 5 segundos. Retirar el
collar pequeño y el obtlirador. Girar la manilla. a la posición 2.
Elevar la vasija de agua. Girar la válvula de aire a su posición
horizontal. Comprimir la pera de goma. Girar la válvula de
aire a su posición vertical. Soltar la pera de goma. Girar la
manilla a la posición 3, comenzando la formación del alveolo y
la rotación del tambor registrador.

Cuando el alveolo se rompa, girar inmediatamente la ma­
nilla a. la posición 4. Anotar el nivel de agua en la bureta. Bajar
la vasija de agua. Girar la maniHa a la posición 1 y volver a
colocar la pluma. Desenroscar el collar grande dos revoluciones
y retirar la masa. Repetir el ensayo con las cuatro piezas de
masa restantes. Si un alveolo o la curva es claramente anormal
debe desecharse la curv~.

14.5. Cálculo.
14.5. L Altura de la curva H. Es la media de las alturas

máximas en milímetros de las cinco curvas. El valor P, tenacidad
de la masa, puede calcularse multiplicando H por 1,1.

14.5.2. Longitud de la curva L. Es la longitud media, en
milímetros, de las cinco curvas. Se miden a lo largo de la
línea de cero, desde el comienzo de la curva hasta el punto
correspondiente a la verUcal trazada por el punto de la curva
donde la presión desciende más brUscamente debido a la rup­
{ura del alveolo.

14.5.3. Area de la curva S. Es el área media f>n Ctn~ de las
curvas. Para determinar esta area. trazar una curva medía de
las cinco. Si las curvas son diferentes medirla altura de la
curva en el máximo. en el medio y hacia el final de cada curva
Marcar los valores medios sobre el gráfico en los puntos apro­
píados y trazar la curva media también sobre el gráfico con­
servando la forma característica de la curva

Dar a esta curva una longitud igual a la longitud media L y
terminar la curva con una línea vertical en ese punto. Medir
el área de la curva media dos veces por lo menos con un planl­
metro y tomar el valor medio.

14.5.4. Indicc de ínflamiento G. Es el valor medío de las
lüct~ras de la bur.eta tomadas cuando el alveolo se rompe, que
eqUIvalen a la raIZ cuadrada del volumen de aire usado para'
inflar el alveolo.

14.5.5. Trabajo de deformación W. Es el trabajo m"'cánico,
en ergios. usado para ínflar el alveolo. Se calcula por la fór·
mula síguÍlmte:

14.6. Referencia.

1. Grupo de Estudío. Ensayo físico df! la masa. Asocíación In.
ternacional de Quünica Cerealista (1. C. C.J.

TABLA 14.1

Volumen ele la solución de cloruro sódico

Artículo tel'(oro,--Los servicios de Vigilanda del Mercado
efectuarún las inspeccíones necesarias para asegurar el cum­
plimiento de lo dispuesto en el presente Decreto. La totalidad
de los expc'<iientes que se incoen por infracciones en materia
de precios, bien sea de oficio o a instancia do parte, serán
tramitados por el procedímiento de urgencia,

Humedad Volumen Humedad Volumen

Porcentaje mI. Porcentaje mI.

8,0 156,1 11,8 139.2
8,2 155,2 12,0 138,3
8,' 154.4 12.2 137,5
8,6 153.5 12,' l36,6
8,8 152.6 12.6 135.1
9,0 151.7 12,8 134,8
9,2 150,8 13,0 133,9
9,' 149.9 13,2 133.0
9,8 149.0 13,4 132,1
9,8 148,1 13,6 131,2

10,0 147,2 13,8 130,3
10,2 146,3 14.0 129,4
10,4 145,5 14,2 128.6
10,6 144.6 14.4 127,7
10,8 143,7 14,6 126,8
11,0 142.8 14.8 125.9
11,2 141,9 15,0 125,0
11,4 141,0 15,2 124,1
11.6 14.0,1 15,4 123.2

(Continuará)

Articulo cuarto,-$c adscribirán El los Servicios de Inspec~

dón de Disciplina del Mercado funcionarios de otros Cuerpos
y plantillas y se dotarán las plantillas actualmente autoriza­
das hasta conseguir el número necesario do Inspectores para
cubrír con absoluta eficacia la función de vigilancia y control
de precios.

Articulo quinto,-Se dotara a la Junta Superior de Precios
de una estructura administrativa adecuada y se le facilitará
el personal necesario, autorizándose la adscripción de funcio­
narios en la forma que resulte más adecuada dentro de cri­
teríos de absoluta urgencia.

Artículo sexto.-Sc faculta a los Ministerioti do la Presiden­
cia. do Hacienda y do Comercio.y Turismo, para dictar las dis­
posiciones necesarias para la ejecución do este Decroto, que
entrará en vigor el mismo dia 'de su publicación en el ",Bole­
tín Oficial dcl Estado,.

Dado PO Madrid H onn' de julío de mil novecientos setenla
siete.

El Ministro de Come~cio y Turismo,
JUAN ANTONIO GARCIA DIEZ
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Resolución de la Diputación Provincial de Guadalajara

referente a la oposición libre para la provisión en
propiodad de tres plazas de Ingeniero Técnico de la
Sección de Vías y Obras Provinciales. 16231

Rosolución de la Diputación Provincial de Madrid re­
ferente al concurso-oposición para proveer 74 plazas
de Bomberos del Servicio Provincial de Prevención
y.Extínción de Incendios. 10231

Resolución de la Diputación Provincial de Málaga re­
ferente a la convocatoria para cubrir en propiedad,
l1'lediante oposición directa y libre, u TI a plaza de
Profesor de Sal& para el Servicio de Hematología y
Hemoterapia. vacante en la plantilla del Cuerpo Mé·
dico de la Beneficencia Provincial. 16231

Resolución de la Diputación Provincial de Orense re­
ferente a la oposición para' proveer en propiedad tres
plazas de Asistentes Sociales de esta Corporación. 16231

Resolución de la Diputación Provincial de Palencia re­
ferente a la convocatoria para. la provisión en pro­
piedad, mediante concurso·oposiciól1, de una plaza de

,Médico Ginecólogo. 16232
Resolución de la Diputación Provincial de Sevilla por

la que se eleva a definitiva la lista de aspirantes
admitidos y excluidos a la oposición libre para cu­
brir seis plazas de Técnicos de Administración Ge-
neraL 16232

Resolución de la Diputación Provincial de Tarragona
por la que Se hace pública la lista de aspirantes ad­
mitidos al concurso para la provisión en propiedad
de la plaza de Recaudador de Tributos de la zona
1." de Torrosa. 16232

Resolución de la Diputación Provincial de Tarragona
por la que se hace pública la lista de aspirantes ad­
mitidos al concurso para la provisión en propiedad
de la plaza de Recaudador de Tributos de la zona
L" de Tarragona. 16232

Resolución de la Diputación Provincial de Toledo re-
ferente a la.cposición para cubrir en propiedad una.
plaza de Técnico de Administración General. 16232

Hssolución de la Diputación Foral d~ Guipúzcoa por
la que se aprueba la composición del Tribunal de la
oposición, convocada para una plaza de Técnico de
Administración General. 16232

Resolución del Ayuntamiento de Abanto y Ciervana
referente a la oposición libre convocada para proveer
en propiedad una plaza do Delineante vacante en la
plantilla municipaL 16232

Resolución del Ayuntamiento de Aguílas (Murcia} re~

ferente a la provisión en propiedad por oposición de
una plaza de Aparejador o Arquite<:ro Técnico. 16234

Resolución del Ayuntamiento de Alberique referente
al concurso-opusición para proveer la plaza vacante
de Guardía de la Polieia MunicípaL 16233

Resolución del Ayuntamiento de Almusafes referente
a la oposICión líbre para la provisión en propiedad
de una plaza de Auxíliar administrativo. 16233

Resolución del Ayuntamiento de Antequera por la
que se .aprueba la relación provisional de aspirantes
admitídos a la oposición para proveer en propiedad
una plaza vacante de Administrador del Hospital
Municipal. 16233

Resolución del Ayuntamiento de Barcelona referente
a la oposición libre para proveer siete plazas de
TécnicO Medio de Administración Especial, encua­
dradas en el subgruoo de Técnicos del grupo da
Funcionarios de Administración Especial <Profesor de
la Orquesta Municipal, ViolinJ. 16233

Resolución del Ayuntamiento de Coslada referente al
concurso-oposición para cubrir en propiedad las pla-
zas que se citan. 16233

Resolución del Ayuntamiento de Leganés (Madrid)
por la que se publica relación de admitidos y ex­
cluidos definitivamente para tomar parte en el con­
curso-oposición convocado para proveer en propie-
dad una plaza de Suboficial de la Policía MunicipaL 16233

Resolución del Ayuntamiento de Lejana referente a la
oposición para la provisión en propiedad de dos
plazas de Técnicos de Administración General. 16233

Resolución del Ayuntamiento de Madrid. t:eferente a
las convocatorias para proveer por OpoSIcIón 25 pla­
zas de Profesores Farmacéuticos. ocho de Profeso­
res Médicos y 11 de Profesores Químicos del Labo-
ratorio Municipal de Higiene. 16233

Resolución del Ayuntamietno de Monóvar refepmte a
la oposición para cubrir una plaza de AuxilIar de
Administmción GeneraL 16234

Resolución del Ayuntamiento de Murcia por la .que
se hace pública la relación provisional de aspIran­
tes admitidos a la practica de los ejercicios de opo­
sición para proveer una plaza de Ingeniero Técnico
de Obras Públicas. 16234

Resolución del Ayuntamiento de Glesa de Montserrat
referente a la oposición para cubrir una plaza va-
cante de Auxiliar de Administración Genere!. 16234

Resolución del Ayuntamiento de Orense referente al
concurso-oposición para la provisión de once plazas
de Auxiliares matarifes de esta Corporación. 18234

Resolución del Ayuntamiento de Puerto de la Cruz
(Tenerife) refm"8nte a la oposición para proveer en
propiedad una plaza de Técnico de Administración
Gerieral. 16234

Resolución del Ayuntamiento de Villaconejos (Madrid)
por la que se anuncia oposición libre para la pro-
visión en propiedad de una plfiza vacante en esta
Corporación de Auxiliar de Administración General. 16234

I. Disposieiones generales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO
15 DETEHMINACION DEL GRADO DE SEDIMENTACION

(Según ZelenyJ

16116 Métodos Oficiales de AnáHsis de Accítes y Grasas.
Cereales y Derivados, Productos Lácteos y Produc­

IContrn'18ción.) tos Derivados de la Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de 1977. (Continuación.)

.~-" -,----------- ._-._------------=--:::==~-=,:==.=:::::

Humedad VolU:'1,en HumelM Volumen

POl"~'¡lltflie m!. Po,·cen:I1o:(' mI.-------
15,6 122,3 17,8 112,5
15,8 ' 121,4 18,0 111,7
16,0 120,6 18,2 110.8
16.2 119,7 18.' 109.9
16,4 118,8 18,6 109,0
16.6 117.9 18.8 108,1
16,8 117,0 19,0 107,2
17,0 116,1 1ll.2 106,3
17,2 115.2 19,4 105,4
17.4 114.3 19.6 104,5
17,6 113..4 1ll.8 103,7

15.1. Principio.

El esponjamiento de la fracción de gluten de harina en
solución de acido láctico afecta al grado de -sedimentación de
una suspensión de harina en el medio de ácido láctico. Más
alto contenido en gluten y mejor calidad de éste. conduce a
sedimentación más lenta y a más altos valores de la prueba
de sedimentación.

El grado de sedimentación de una harina suspendida en una
solución de ácido lactico durante un intervalo de tiempo están­
dar se toma como medida de su calidad panadera.

Es aplicable a harina de trigo.

15.2. Matf'ria/ J' aparatos.

15.2.1. Pipeta de 25 mI.
15.2.2. Pipeta de 50 mI.
15.2.3. Cilindro graduado de 100 mi de vidrio o tefl6n, pre~

feriblemente hecho de vidrio de precisión con una distancia
de 180-185 mm, entre la 'marca cero y la marca 100 mI.

15.2.4. Reloj avisador o medida de in tervalos ce tiempo.
15.2.5. Bastidor mezclador movido por motor (agitador de

vaivén).:
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El bastidor es aproximadamente de 58 X 32 X 5 cm, Se coloca
i'n 01 centro de cada extremo y oscila 30" a cada lado de la
horizontal y a una velocidad de 40 oscilaciones por minuto.
El bastidor está diseñado para sujetar ocho cilindros, los cuales
pueden ser colocados en sus posiciones rápidamente y con
seguridad mientras el mezclador está en movimicntó.

15.3. Reactivos.

15.3.1. Alcohol isopropílico. 99-100 pOr 100.
15.32. 4gua destilada o desionizada. El agua utilizada para

preparar los reactivos y el agua de hidrataCÍón no debe con~

tener .más de 2 p.p.m. de materia mineral.
15.3.3. Agua de hidratación (solución de azul de bromofenoD.

Ai'iadir azul de bromofenol al agua destiJada para conseguir
una concentración de 4 mg por litro.

15.3.4. Solución de ácido láctico.
Diluir 250 mI de á.cido láctico reactivo del 85 por 100 a 1 litro

con agua destilada. Tener a reflujo el ácido diluido durante
6 horas sin pérdida de agua HS.6.2).

15.3.5. Reactivo de prueba de sedimentación. Mezclar inti­
manlente 180 mI de la solución preparada de ácido láctico (lS.3.4)
con 200 mI de alcohol isopropílico HS.3.l} y' agua destilada hasta
1 litro. Dejar reposar durante 48 horas. Estandarizar a 0,050 ±

0,01 N utilizando hidróxido sódico o potásico 0.10 N. El peso
específico debe ser 0,985 ± 0,001 a 15/15" C. Evitar la evaporación.

La precisión debe ser como máximo de dos unidades.

ISA. Procedimiento.

Pesar 3,2 g de harina (14 por 100 humedad) y colocarla en
un cilindro graduado y taponado; Añadir 50 mI de agua de hi­
dratflción con azul de bromofenol f15.3.3} y empezar a medir
1"-1 tiempo al mismo tiempo. Mezclar harina y reactivo íntima~

mente sujetando el cilindro taponado en posición horizontal y
agitando a derecha e izquierda a una distancia de 18 cm doce
veces en cada dirección, cada 5 segundos La harina debe estar
completamente suspendida durante esta operación. Colocar el
cilindro en el bastidor de mezcla y mezclar hasta que el tiempo
transcurrido sea de 5 minutos. Quitar el cilindro del bastidor
de mezcla y añadir 25 mI del reactivo US.3.5). Volver el ciHn~

dro al bastidor hasta que el tiempo transcurrido sea de 10 rni~

nutos. Quitar el cilindro del bastidor y dejarlo reposar exacta~

mente 5 mlnutos. Transcurridos estos 5 minutos exactos, leer el
volumen del sedimento en mI estimando con precisión de VIO
mililitros. Este es el grado de sedimentación.

15.5. Cálculo.

El grado de sedimentación es el anteriornwnte hallado. Los
vi-dores de sedimentación serán desde 8 aproximadamente para
tipos de gluten con muy bajo contenido en proteína hasta 78
aproximadamente para tipo de gluten fuerte ('on muy alto con­
tenido en proteína.

15.6. Observaciones.

15.6.1. El método descrito dará resultados concordantes cuan­
do las harinas son producidas, de la misma manera.. Cuando
mnpleamos muestras de trigo, los resultados dependen en gran
manera del método de producción de harina utilizado. En ge­
neral. los métodos de molienda que envuelven trituración con
cilindros ondulados darán resultados comparables y situarán
series de muestras en orden similar. Otros molinos. como el tipo
de café,- pueden dar resultados esencialmente carentes de sig­
nificado.

15.6.2. El ácido láctico concentrado contiene moléculas aso­
ciadas. las cuales se disocian en disolución. Para resultados
consistentes, la solución preparada de ácido láctico f15.3.4) debe
haber alcanzado el equilibrio antes de su uso en el ensayo.

E~to se consigue por reflujo y almacenaje a temperatura
ambIente.

15.6.3. A~bos. ácido láctico y alcohol isopropilico, deben
estar esencIalmente libres de materia mineral {no más de
40 p.p.mJ.

15.6.4. La medida de los 5 minutos en el procedimiento es
crítica y la lectura del grado de sedimentación debe ser hecha
exactamente a los 5 minutos de reposo.

15,7. Referencia.

1. lntcrnational Association for Cereal Chemistry {l. e eJ.
Standard Nv. 116.

1(;. AClDO ASCOnBICO (Vitamina C)

{Método cualitativo)
16.1 Principio.

Este meLado sirVe para determinar la presencia de vitamina e
en harina y consiste en la aparición de puntos blancos sobre
fondo azul del reactivo 2,6 diclorofenol indofenol.

16.2. .Material y aparatos.

16.2.1. Placa Petri de 65 cm'!.

HU. Reactivos.

16.:3.1. Disolución acuosa al O,OS por 100 de 2,6 diclorofenol
tndofenoL

16.3.2. Disolución acuosa al 5 por 100 de ácido metafosfórico.

16.4. Procedimiento.

Extender 10 g de la muestra en la parte posterior de una
cápsula Petri. Rociarla con la disolución de ácido metafosfór1có
y a continuación hacer lo mismo con la disolución del 2.6 di­
clomfcnol indofeno!. Al cabo de unos minutos aparecen unos
puntos blancos más o lUenos grandes sobre el fondo azul-vio­
láceo.

17. PERSULFATO AMONICQ

lMétodo cualitativo)

17.1. Principio.

Este método sirve para determinar la presencia de persuJfato
amónico en harina y consiste en la aparición de manchas azules
con la bencidüla.

17.2. Material y aparatos.

17.2.1. Placa Petri de 65 cm~.

17.3. Reactivos.

17.3.1. Disolución de bencidina en etanol al 1 por 100 Cp/vJ.

17.4. Procedimiento.

Ext¡;ndl~r 6 g de la >nuestra en la cápsula Petri. Añadir unos
3 mI de reactivo. Al cabo de unos minutos aparecen unas man­
chas azules.

ANEXO III

METODOS DE ANALlSlS DE PRODUCTOS LACTEOS

Leche

llu). GRASA

(Leches natural, certificada, higienizada y esterilizada)

HaJ.L Principio.

Este método GS aplicable a las leches naturales, certificada,
higienizada y esterilizada. enteras o parcialmente desnatadas,
definidas en el Reglamento de Centrales Lecheras y otras In­
dustrias Lácteas.

Se entíende por contenido en materia grasa de las leches
natural. certificada. higienizada y esterilizada, el porcentaje en
masa de las sustancias determinadas por el procedimiento ex­
puesto a continuación, que corresponde al descrito en la nor·
ma. FIL-1A: 1969 de la Federación Internacional de Lechería..

El contenido en materia grasa se determina gravimétricamen­
te. por extracción de la citada materia grasa de una solución
alcohólico~amoniacaldel tipo de leche de que se trate, mediante
éter dietilico y éter de petróleo. evaporación de los disolventes
y pesado del residuo. según el principio del método de ROse­
Gottlieb.

HaJ,2. Material y aparatos.

1 (a).2.L Balanza analítica.
HaL2.2. Probetas o matraces de extracción adecuados. pro­

vistos de tapones de vidrio esmerilado, de tapones de corcho
u otros dispositivos de cierre inatacables por los disolventes
utiUzados'. Los tapones de corcho serán de buena calidad y se
tratarán sometiéndolos sucesivamente a extracciones con éter
dietilico y con éter de petróleo. Después se introducirán durante
20 minutos, por lo menos, en agua a una temperatura de 60" e o
superior. y se dejarán enfriar también en agua, con objeto de
que estén saturados cuando se utilicen.

Ha>'2.3. Matraces de paredes delgadas y bases planas, de
una capacidad de 150 a 250 mI,

HaL2.4. Estufa de desecación, bien ventilada y controlada
termostáticamento {ajustada para que funcione a una tempe­
ratura de 102 ± 2" O. o una estufa de desecación por vacIo
(temperatura 70-75° C, presión menor de 50 mm de Hgl.



B. O. del K-Num. 172 20 julio 1977 16187

HaL2.S. Materiales para facilitar la ebullición, exentos de
materia grasa, no porosos ni deleznables al ser utilizados. como,
por ejemplo, perlas de vidrio o trozos de carburo de silicio
(el empleo de estos materiales es facultativo, véase el· aparta­
do HalA.3L

Hal.3. Reactivos.

Todos los reactivos deberan ser de catídad pura para analisis
y no dejar en la evaporación mayor cantidad de residuos que la
autorizada para el ensayo en blanco (l (a}.4.2). En caso nece­
sario, los reactivos podrán destilarse de nuevo en presencia de
1 g aproximadamente de mantequilla deshidratada por 100 mili­
litros de disolvente. El agua que se utilice debera ser destilada
o, por lo menos, de igual pureza que el· agua destilada.

Ha),3.1. Solución de amoníaco, de un 25 por 100 aproxima­
damente, en masa por volumen, de NH3 {densidad aproximada
a 20° C. 0,91 g por mn, o una solución más concentrada cono"'
ciéndose dicha concentración. .

Ha>'3.2. Etanol de 96 ±' 2 por 100 en volumen o.en su de~

fecto, etanol desnaturalizado con meta,nol, etil·metíl-cotona, ben­
ceno ° éter de petróleo

Hal,3.3. Eter dietilico, exento de peróxidos.
Para el ensayo de los peróxidos, añadir a 10 mI de éter die­

tilico contenidos en una pequeña probeta con tapón de vidrio,
previamente enjuagada con un poco de éter, 1 ml de solución al
10 por 100 de yoduro potásico, recién preparada. Agitar y dejar
reposar durante 1 minuto. No debe aparecer coloraCión amarilla
en ninguna de las dos capas.

El éter dietílico puede mantenerse exento de peróxidos, aña­
diendo una lámina de cinc húmeda, que deberá sumergirse
completamente en una solución ácida diluida de sulfato de cobre
durante 1 minuto y después lavarse con agua. Por litro de éter
dietílico, utilizar una superficie de 80 cm2 aproximadamente de
lámina de cinc cortada en bandas lo suficientemente largas
para que lleguen. por lo menos. hasta el centro del recipiente.

Hal.3.4. Eter de petróleo. de puntos de ebullición entre 30°
y 600C.

¡(al.3.5~ Disolvente mixto. preparado poco tiempo antes de
su utilización. mezclando volúmenes iguales de éter dietHico
y éter de petróleo (se podrá sustituir la mezcla de disolventes
en aquellos casos en que su utilización esté prevista por éter
dietílico o por éter de petróleo).

Ha)A. Procedimiento.

HaL4.L Preparación de la muesLra~Poner la muestra a una
temperatura de 20° C< Mezclarla cuidadosamente hasta obtener
una distribución homogénea de la materia grasa. No agitar muy
enérgicamente para evitar la formación de espuma en la leche
o el batido de la materia grasa.

Si resuita dificultoso dispersar la capa de nata. calentar len­
tamente hasta3S-40° C. mezclando cuidadosamente y teniendo
la precaución de reincorporar a la muestra la nata que pudie­
ra haberse adherido a las paredes del recipiente. Enfria.r rápi­
damente la muestra hasta la temperatura ambiente. Si se de~

sea se puede utilizar un homogenoizador apropiado para faci~
litar la dispersión de la grasa. .

Si se separa la materia grasa liquida o se observa la pre­
sencia de partículas blancas de forma irregular adheridas a las
paredes del recipiente que contiene la muestra. el análisis no
dará resultados correctos. -

1(aL4.2. Ensayo en blanco,-AI mismo tiempo que se deter­
mina el centenido en materia grasa de la muestra. efectuar
un ensayo en blanco con 10 mI de agua destilada en lugar de
la muestra. empleando el mismo tipo de aparato de extracción
lo~ mismos reactivos en las mismas cantidades y siguiendo ei
mIsmo procedimiento que se describe a continuación. Si el re­
sultado del ensayo en blanco excede de 0,5 mg. habrá que
comproba: los reactivos. y aquel o aquellos que resulten impu­
ros deberan sustituirse o purificarse.

1 {a).4,3. Dcterminacíón.-Secar el matraz (si se desea con
algún material HaJ.2.5. qUe facilite una ebullición moderada
durante la subsiguiente eliminación de. los disolventes) en ·la
estufa. ~urante un intervalo de mecHa a una hora, Dejar que
se enfne el matraz hasta la. t.emper~tura ambiente de la ba­
lanza y, una vez enfriado, pesarlo con una aproximación de
0,1 mg.

Invertir tres o cuatro veces el recipiente que contiene la
muestr~,prep.arada y pesar inmediatamente en el aparato de
extracClOll, dIrectamente o por diferencia de 10 a 11 g de la
muestra bien mezclada. con una aproximación de 1 mg, Añadir
1,5 mI de la solución de amoníaco al 25 por 100, o un volumen
equivalente de una solución más concentrada. y mezdar con~

venientemente~ Añadir 10 mI de etanol y mezclar suavemente.

pero de modo homogéneo. manteniendo abierto el aparato de
extracción, Añadir 25 mI de éter dietilico, cerrar el aparato
y agitarlo vigorosamente. invirtiéndolo varias veces, durante
1 minuto. Si es necesario. enfriar el aparato con agua corriente.
Quitar el tapón cuidadosamente y alladir 25 mI da éter de pe·
tróleo. utilizando los primeros mI para enjuagar el tapón y el
interior del cuello del aparato, dejando que los liquidas de los
enjuages penetren en el último, Cerrarlo. volviendo a colocar
el tapón, y agitarlo e invertirlo repetidamente durante 30 se,
gundos. Si no está previsto centrifugar, en la operación deseri·
ta, no agitar muy enérgicamente.

Dejar el aparato en reposo hasta que la capa liquida supe­
rior esté completamente limpida y claramente separada de la
fase acuosa. Podrá efectuarSe igualmente la separación median­
te el uso de una centrífuga adecuada, Si se utiliza una centrí­
fuga cuyo motor no sea trifásico. pueden producirse chispas
y será preciso tomar las debidas precauciones para evitar una
explosión o un incendio debido a la presencia de vapores de
éter (por ejemplo, en caso de rotura de un tubo).

Quitar el tapón y enjuagarlo. así como también el interior
del cuello del aparato. con algunos mI de la mezcla de disol­
ventes, y dejar que los liqUidos de los enjuaguospenetren en
el aparato. Transvasar con cuidado el matraz. lo más comple­
tamente posible. la capa superior de decantación o con la ayuda.
de un sifón. Si el transvase no se efectúa mediante sifón. tal
vez sea necesario añadir~un poco de agua para elevar la 00_

paración entre las dos capas, con objeto de facilitar la decan­
tación'.

Enjuagar el exterior e interior del cuello del aparat.o, o el
extremo y la parte inferior del sifón. con algunos mI de la
mezcla de disolventes, Dejar deslizar los líquidos del enjuague
del exterior del aparato dentro del matraz y los del interior del
cuello y del .sifón. dentro del aparato de extracción.

Proceder a una segunda extracción repi tiendo las operado·
nes descritas, desde la adición del éter dietfIico, pero utilizando
sólo 15 mI de éter dietilico y 15 mI de éter de petróleo. Efectuar
una tercera extracción procediendo como se indica anterior­
mente, pero omitíendo el enjuague final, Eliminar con cuidado
por evaporación o destilación la mayor cantidad posible de
disolvente Hncluido el etanoD. Si el matraz es de pequeña
capacidad será necesario eliminar un poco de disolvente des·
pués de cada extracción de la manera antes inditada.

Cuando ya no subsista olor· a disolvente, calentar el matraz,
tumbado, durante 1 hora en la estufa. Dejar que el matraz se
enfríe hasta la temperatura ambiente de la balanza como se
inditó y pesar con una aproxilhaciónde 0,1 mg. Repetir la
operación calentando a intervalos de 30 y60 minutos hasta
obtener una masa constante. Añadir de 15 a 25 mI de éter
de petróleo para comprobar si la materia extraída es totalmen­
te soluble. Calentar ligeramente y agitar el disolvente mediante
un movimiento rotato'rio hasta que toda la materia grasa se
disuelva.

Si la materia extraida. es ootalmente soluble en el éter de
petróleo, la masa de materia grasa será la diferencia entre las
pesadas efectuadas.. En caso contrario o de duda. extraer com­
pletamente la materia grasa contenida en· el matraz. mediante
lavados repetidos con éter de petróleo caliente. dejando que
se deposite la materia no·. disuelta antes de cada decantación.
Enjuagar tres veces el exterior del cuello del matraz. Calentar
el matraz. tumbado. durante 1 hora en la estufa y dejar que se
enfríe hasta la temperatura ambiente de la balanza, como lo

"indicado anteriormente. y pesar con una aproximación de 0.1 mi·
ligramo. La masa de la materia grasa será la diferencía entre
la masa obtenida y la obtonidaen esta pesada final.

HaLS. Cálculo_

La masa, expresada en gramos, de ia materia grasa extraída
es:

(MI - M) ~ (SI - B:l )

y el contenido en materia grasa de la muestra, expresado en
porcentaje de la masa. es:

(M,-M) - <81 ~B2)
X 100

s
M¡ = masa, en gramos, del matraz M, que contiene la materia

grasa después de desecar hasta masa constante.
M~ :;;:o masa, en gramos. del matraz M, sin materia. grasa, o en

el caso de presencia. de materias insolubles, después de
extraer completamente la materia grasa.

B I = masa. en gramos. del matraz B. del ensayo en blanco.
después de desecar hasta masa constante~
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B¡ = masa. en gramos. del matraz B. oan el caso de presencia
de' materias insolubles. después de extraer completamente
la materta grasa.

S = masa, en gramos, de la cantidad de muestra utilizada en
la determinación.

La diferencia entre los resultados en dos determinaciones
repetidas (resultados obtenidos simultáneamente o uno inmedia­
tamente después de otro, por el mismo analista) no debe ser
mayor de 0,03 g de materia grasa de 100 g de producto.

1(a},6, Referencia.

1. N arma internacional FIL-IDF lA: 1969.

1(bl. GRASA

(Leche desnatada)

HbU. Principio.

Este método es aplicable a las leches líquidas. no concen­
tradas, y concretamente a la-leche esterilizada desnatada. defi­
nida en el Reglamento dé Centrales Lecheras y otras Industrias
Lácteas.

Se entiende por contenido en materia grasa de la leche des·
natada el porcentaje en masa de .la cantidad total de lípidos y
sustancías lipoides, determinada por el procedimiento expuesto
a continuación, 'que corresponde al- descrito en la norma FIL-22:
1963 de la Federación Internacional de Lechería.

El contenido en materia grasa se determina gravimétrica~

mente por adición de amoníaco y alcohol a una cantidad co­
nocida d-e ,leche desnatada, ,extracción por un disolv€nte de los
Jípidos y de las sustancias lipoides, evaporación del disolvente
y pesado del residuo" obtenido por aplicación del método RÓse·
Gottlieb.

HbL2. Material y aparatos.

1{bL2.1. Balanza analítica, de sensibilidad minima 0,1 mili·
gramos.

1{b}.2.2. Probetas o matraces de extracción apropiados pro·
vistos de tapones para cierre hermético (corcho o vidrio esme­
rilado).

1CbL2.3. Erlenmeyero matraces de fondo plano, de ISO El
250 mI de capacidad, con zona esmerilada para identificación.

Hb).2.4. Materiales qUe faciliten la ebullición, e:l{entos de
materia grasa; por ejemplo, perlas de vidrio.

Hbl,2.5. Dispositivos apropiados para le. evaporación de los
disolventes.

1 (b) .2.6. Estufa que. permita obtener una temperatura cons-
tante de lW~l04°C o estufa de desecación por vacío.

Hb) ,2.7. Pipetas graduadas de 10 mI.

Hh).3. Reactivos.

Ubl.3,1. Etanol del 96 ± 1 por lOO en volumen o etanol des­
naturalizado con metanol o con éter de petróleo.

Hb).3.2. Eter dietilico, de punto de ebuHci6n entre 34" y
35" e, exento de peróxidos.

Hb}~3.3. Eter de petróleo, de puntos de ebullición entre 40"
y 60" C.

1 lb} ,3.4. Solución de amonía@ del 25 por 100 (densidad 0,91
a 20" C) límpida e incolora.

Los reactivos no' deben dejar residuos después de la evapo·
ración.

tebL4. Procedimiento.

HbJ.4.l. Preparación de la muestra.-Mezclar la muestra
cuidadosamente. En caso necesario, calentar la muestra a 35·
40," e y mezclar. Enfriar a 2()0 e antes del análisis.

HbJ.4.2. Determinación.-Con una aproximación de 10 mm~

gramos, pesar alrededor de 10 g, o introducir exactamente 10 mi~

límetros (a 20" ±2" C) de leche desnatada en el ap~rato de ex­
tracción. Añadir 1 mI de la solución de amoníaco y mezclar
cuid~osamente.Añadir lO mI de etailol y mezclar el contenido.
Afiadir 25 ml de éter dietilico y, después de cerrar el aparato
de extracción. mezclar el cohte~do agitando e invirtiendo va­
rias veces durante 1 minuto; Afiadlr 25 mI de éter de petróleo,
cerrar el aparato de extracción y mezclar el contenido agitando
.e invirtiendo repetidas veces.

Dejar reposar el aparato de extracción por 10 menos 2 ,horas
o centrifugar (por lo menos 5 minutos a 500-600 revoluciones por
minuto) hasta que la capa éter dietflico-éter de petróleo esté
totalmente límpida y com,plotamente separada de la fase acuosa.
Transvasar, 10 más completamente posible, la capa -éter dieti­
!ico-éter de petróleo por decantación, o con ayuda de un dis-

positivo de sifón (teniendo cuidado de no traspasar la fasa
aCuosa), a un erlenmeyer o matraz de fondo plano. que con­
tenga un material destinado a facilitar la ebullición, previa·
mente desecado y pesado.

Realizar una segunda extracción utilizando 15 mI de éter
dietílico y 15 mI de éter de petróleo, siguiendo el procedimiento
indicado. Transvasar al mismo matraz la capa éter dietmco~

éter de petróleo como se indica anteriormente. Destilar con
cuidado los disolventes contenidos en el matraz.

Des.pués de la evaporación de los disolventes, secar la ma~

teria grasa durante 1 hora en estufa de vacío a 70"·75° e (pre.
sión inferior a 50 mm de mercurio), o en una estufa de presión
normal a 102-104<> e, colocando el matraz en posición horizontaL
Dejar enfriar el matraz· y pesar cuando haya alcanzado la tem­
peratura ambiente. Continuar el proceso de desecación hasta
peso constante (desecación en vacIo) o hasta un ligero aumento
de! peso (desecación a presión normano En el último caso, to­
mar para el cálculo el último valor encontrado antes del au­
mento del peso. Si se considera necesario, la materia grasa
pUMe volver a disolverse en éter de petróleo para comprobar
el resultado del análisis.

1 (bl.4 .3. Ensayo en blanco.-Para el control dt;:Jos reactivos
es neC(lsario efectuar un análisis en blanco siguiendo exacta­
mente la forma de operar indicada y utilizando 10 mI de agua
en lugar de leche desnatada. El ensayo en blanco no deberá'
indicar mas que una cantidad inapreciable.

Para determinar la influencia de las variaciones de tempe­
ratura y humedad del aIre, pesar un matraz y tratarlo como el
utilizado para el análisis, pero sin llenarlo con los disolventes.

Hb1.5. Ccilculo,

En el cálculo de porcentaje de materia grasa se tendrán en
cuenta, si es necesario, los valores encontrados en los ensayos
en blanco. Si la cantidad de leche tomada para el amtlisis se
ha tomado con ayuda de una pipeta, es necesario tener en
cuenta la densidad de la leche,

La diferencia entre los resultados en dos determinaciones
repetidas no debe ser ruayor de 0,005 g de materia grasa por
100 g de producto.

HbL6, Referencia.

1. Norma Internacional FIL·!DF 22: 1963.

l(c). GRASA

(Leches concentrada, evaporada y condensada)

HeL!. Principio.

Este método es a.plicable a las leches concentrad¡l, evaporada
y condensada, enteras o desnatadas. definidas en el Reglamento
de Centrales Lecheras y otras Industrias Lácteas.

Se entiende por contenido en materia· grasa de las lechos
concentrada, evaporada y condensada el pOTCeI)taje en masa
de las sustancias determinadas por él procedimiento expuesto
a continuación, que corresponde al descrito en la norma FIL-13A:
1969 de la Fedoración Internacional de Lechería.

El contenido en materia grasa se determina gravhnétrica­
mente por extracción de la citada materia grasa en una solu~

ción alcohólico-amoniacal del tipo de· leche de que se trate.
mediante éter dietílico y 'éter de petróleo, evaporación de los
disolventes y pesado del residuo, según el'princlpio del método
de RÓse-Gottlíeb.

HcL2. Material y aparatos.

Hc1.2.1. Balanza analítica.
. 1 (0).2.2. Probetas o . matraces de extracción adecuados pro.

Vistos de tapones de vidrio esmerilado, de tapones de corcho
u otros dispositivos de cierre inatacables por los disolventes
utili~ados. Los tapones de corcho serán de buena calidad y se
trataran sometiéndolos sucesivamente a extracciones con éter
dietílico y con éter de. petróleo.. Después se introducirán du­
rante 20 minutos por lo menos, en agria a una temperat~a de
60" e o superior y se dejarán enfriar también en agua con
objeto de que estén saturados cuando se utilicen.

lCcL2.3. Matraces de paredes delgadas y bases planas de
una capacidad de 150 a 250 mI.

HcL2.4. Estufa de desecación bien ventilada y controlada
termostáticamente (ajustada para que funcione a una tempe.
ratura de 102 :f! 2" C) o una estufa de desecación por vacio (tem.
peratura 70<>·75" e, presión menor de 50 mm de Hg).

HcJ.2.5. Materiales para facilitar la ebullición, E'XHntos de
materia grasa, no porosos ni deleznables al ser utílizados, como,
por ejemplo, perlas de vidrio o trozos de carburo de silicio (el
empleo de estos materiales es facultativo),
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En el caso de leche natural se puede emplear. com{l alter·
nativo, el método Gerber.

HdL5. Cdlculo.

Como en Ha1.5.

Hdl.6. Referencia.

1. Norma lnternacional FIL-IDF 9A: 1969.

He), GRASA

(Leche natural) (Método Gerberl

He).1, Principio.

Liberación total de la grasa por disolución de las sustancias
proteicas, separación de la grasa por centrifugación y posterior
medida volumétrica de ésta.

Aplicable a leche natural, pasterizada y esterilizada.

1(e).2. Material y aparatos.

He}.2.L Pipetas aforadas de 11 mI.
HeL2.2. Dosificador de émbolo de 10 mI para el ácido sulfú:-,

rico.,

HdL GRASA

(Leche en polvo}

Principio.HdLl.

Hdl.3.1, 2, 3, 4 Y 5, como HaLa.!, 2, a, 4 y 5.

Hd}.4. Procedimiento.

HdL4..L Preparación de la muestra.-Transvasar la lecha
en polvo a un recipiente limpio y seco (provisto de cierre her-:
mélico) de una capacidad que corresponda, aproximadamente,
a dos veces el volumen del polvo. Cerrar en seguida el recipiente
y mezclar cuidadosamente la leche en polvo agitándolo e in~:

virtíéndolo repetídamente. Durante la preparación de la mues­
tra debera evitarse, en la medida de lo posible. la exposición
de la leche en polvo al aire atniosferiCo con objeto de reducir
al mínimo la absorción de humedad.

Hd).4.2. Ensayo en blanco.-Como en Ha).4.2.
Hd).4.3. Determinación.-Como en HajA.3, excepto que se

pesa, aproximadamente, 1 g de leche entera en polvo o 1,5 g de
leche parcialmento desnatada en polvo o de leche desnatada en
polvo añadiendo 10 mI de agua y agitando hasta la dispersión
total del polvo de leche. Después de·añadir la solución de amo·
níaco. calentar en baño María a· una temperatura de 60"-700 e
durante 15 minutos, agitando de cuando en cuando, y enfriar
a continuación con agua corriente, si se desea.

Este método es aplicable a las leches en polvo, entera, par~

cialmente desnatada y desnatada, definidas en el Reglamento
de Centrales Lecheras y otras Industrias Lácteas.

Se entiende por contenido en materia grasa de la leche en
polvo el· porcentaje en masa· de las sustancias determinadas por
el procedimiento expuesto a continuación, que corresponde al
descrito en la norma FIL-9A: 1969 de la Federación Internacio:
nal de Lechería.

El contenido en materia grasa se determina gravimétricamen~
te por extracción de la citada materia. grasa de una solución
alcohólico~amoniacalde leche en polvo mediante éter dietílico y
éter de petróleo, evaporación de los disolventes y pesado del
residuo, según el principio del método Rose-Gottlleb.

Hdl.2. Material y aparatos.

HdL2.1, 2, 3, 4, 5 Y B como Ha)2.1. 2, 3, 4, 5 Y B.

Hd}.3. Rea,ctivos,

resul tado del ensayo en blanco excede de 0,5 mg, habrá que
comprobar los reactivos y aquél o aquéllos que resulten im~

puros deberán sustituirse o purificarse.
líd.4.3. Determinación.-Proceder como en Ha).4.3. excepto

que se pesa de 4 a 5 g de la muestra, añadiendo a continuación
1 mI de agua. agitando suavemente y calentando ligeramente

. (4.0Q -50° e) hasta la dispersión total del producto~

Hcl.5. Cálculo.

Como en Ha).5.

Hcl.6. Referencia.,

1. Norma Internacional FIL-IDF 13A: 1969.

HcU.l. Preparación de la muestra.

HdA.1.1. Leche concentrada y leche evaporada.-Agitar e
invertir el recipiente que contiene la muestra. Abrir y trans~

vasar lentamente la leche a un segundo recipiente {provisto de
cierre hermético}. Mezclar mediante transvases sucesivos, te­
niendo cuidado de incorporar a la muestra. toda. la materia.gra~

sa u otro constituyente adheridos a las paredes o al fondo del
primer recipiente. Finalmente. transvasar la leche lo más· com­
pletamente posible al segundo recipIente y cerrar este último.

En caso necesario, templar el envase original, cerrado, en
baño de María a 40"·60" e Sacarlo y agitar vigorosamente cada
1,5 minutos. Al cabo de 2 horas, retirar el envase y dejarlo
enfria~hasta temperatura ambiente. Quitar totalmente la tapa~
dera y mezclar cuidadosamente removiendo el contenido con
una cuchara o espátula (si se separa la materia grasa no se
debe efectuar el análisis de la muestra).

En el caso de envases flexibles, abrirlos y transvasar el con·
tenido a un vaso. Rasgar los envases, despegar todas las mate·
rias adheridas a las paredes e introducirlas en el vaso.

HclA.1.2. Leche condensada.~Abrir el recipiente que con­
tiene la muestra y mezclar cuidadosamente la leche con una
cuchara o una espatula. Imprimir a este instrumento un mo­
vimiento rotativo ascendente y descendente de manera que las
capas superiores e inferiores se mezclen bien con el resto: del
contenido. Tener cuidado de reincorporar a la muestra toda
la masa de loche que pudiera haborse adherido a las paredes
y a los fondos del recipiente. Transvasar la leche lo más com­
pletamente posible a un segundo recipiente (provisto de cierre
hermético) y cerrar este último.

En caso necesario, templar el bote original. cerrado. en baño
de María a 30"-40" C. Abrir el bote, desprender toda la leche
adherida a las paredes del mismo, transvasar a una cápsula
lo suficiontemente grande para permitir un manejo cuidadoso
y mezclar hasta: que toda la masa sea homogénea.

En el caso de tubos flexibles, abrirlos y transvasar el con­
tenido a un vaso. Rasgar los tubos, despegar todas las mate­
rias adheridas a las paredes e introducirlas en el vaso.

1(cl.4.2. Ensayo en blanco.-AI mismo tiempo que se deter­
mina el contenido en materia grasa de la mUestra, efectuar un
ensayo en blanco con 10 mI de agua destilada en lugar de la
muestra, empleando el mismo tipo de aparato de extracción,
los mismos reactivos en las mismas cantidades y siguiendo el
mismo procedimiento que se describe a continuación~ Si el

Hd.3. Reactivos.

Todos los reactivos doben ser de calidad pura para análisis
y no dejar en la evaporación mayor cantidad de residuos que
la autorizada para el ensayo en blanco. En caso necesario. los
reactivos podrim destilarse de nuevo en presencia de 1 8, apro­
ximadamente, de mantequilla deshidratada por 100 mI de disol­
vente. El agua que se utilice deberá ser destilada o por 10 me­
nos de igual pureza que el agua destilada.

Hel.3.!. Solución de amoníaco de un 25 por lOO, aproximada·
mente, en masa por volumen de NHa (densidad aproximada a
20" C. 0,91 g por mI} o una solución más concentrada. conocién­
dose dicha concentración.

HcL3.2. Etanol de 96 ± 2 por 100 en volumen, o etanol des­
naturalizado con metanol, etil-metil-cetona. benceno o éter de
petróleo.

1(cL3.3. Eter dictilico exento de peróxidos.
Para el ensayo de los peróxidos, añadir a 10 mI de éter die­

tilico contenidos en una pequeña probeta con tapón de vidrio,
previamente enjuagada con un poco de éter, 1 mI de solución
al 10 por 100 en yoduro potásico recién preparada. Agitar y
dejar reposar durante un minuto. No debe aparecer coloración
amarilla en ninguna de las dos capa.s.

El éter dietílico puede mantenerse e~en.to de peróxidos aña­
diendo una lámina de cinc humeda, que deberá sumergirse
completamente en una solución ácida diluida de sulfato de
cobre durante 1 minuto y después lavarse con agua. Por litro
de éter dietílico utilizar una superficie de 80 cm!, aproximada­
mente, de lámina de cinc cortada en bandas lo suficientemente
largas para que lleguen, por lo menos, hasta el centro del re­
cipiente.

1 (c).3.4. Etor de petróleo de puntos de ebullición entre 300

y60"C.
](cL3.5. Disolvente mixto preparado poco tiempo antes de

su utilización mezclando volúmenes iguales de éter· dietílico y
éter de petróleo (se podrá sustituir la mezcla de disolventes,'
en aquellos casos en que su utilización esté prevista, por éter
di etílico o por éter de petróleo>.

1{c}.4. Procedimiento.
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He).2.3. Baño de agua .regulable a 650 C.
lCeJ.2.4. Centrífuga GE'orber.
HeL2.5, Butirómetros original Gerber. Se pueden utilizar de

varios tipos.

HeL2.5.L Graduación de 0-5 por 100 divisiones en 0,1. Cuello
ranurado.

HeJ.2.5.2. Graduacíón de 0-5 por 100 divisiones en 0,1. Cuello
liso.

1(eJ-2.5.3. Graduación de 0-7 por 100 divisiones en 0,1. Cuello
ranurado.

He).2.5.4. Graduación de 0-9 por 100 divisiones 'en 0,1. Cuello
ranurado.

Ife).2.6, Tapones de caucho.
1 (e).2.7. Empujador metálico.

HeL3. Reactivos.

1(0).3.1. Acido. sulfúrico d = 1,82 Y riqueza 90-91 por 100,
1(e).3.2. Alcohol iSoamilico.

Ha)A. Procedimiento.

Colocar en el butirómetro 10 mI de 50¡H:! {1 (0)3. I) Y agregar
11 mI de leche ron cuidado y lentamente para que no se mez~

cien, observándose claramente la separación de ambas ca1:)as,
ácida y de leche.

Agregar a continuadón 1 mI de alcohol isoamíJico (con do­
sificador) y cerrar el butirónletro. Agitar enérgicamente, envuel­
to en un pafio para evitar posibles proyecciones hasta la total
disolución de la fase proteica de la leche. Verter y dejar en
reposo algún tiempo para observar mejor si la disolución ha
sido completa. Llevar a la centrifuga durante 5 mmutos. Sacar
de la centrifuga con cuidado para no mover la capa superior
de grasa ya separada. Colocar en el baño (6S'" C) durante 5 mi­
nutos. Sacar y leer rápidamente.

He1.5. Cálculo.

Se lee directamente en la escala del butirómetro.

1 (e).6. Observaciones.

l(e).6.1. A veces el volumen de liquidas en el butir6metro
no es suficiente para que la columna de grasa quede en la es­
cala graduada; en este caso, antes de centrifugar, ailadir unas
gotas de ácido sulfúrico o simplemente agua si es despues de
la cent.rifugación, para conseguir qUe dicha columna pueda
ser leida.

1 (e),8.2. Puede ser conveniente después' de la agitación del
butirómetro y antes de centrifugar, colocarlo, en el baño a
f:i5" C de 5 a 15 minutos para que el ataque sea lo más com­
pleto posible, aunque presenta el inconveniente de hacer el
glóbulo graso más pequeño. produciéndose un ligero aumento
del volumen de grasa, obteniéndose un valor Hgeramente por
exceso. A pesar de todo, si dicho tiempo de resistencia en el
baño no -se prolonga más allá de esos 15 minutos, la variación
apenas es apreciable. quedándose dentro del error experimental
0,05 por 100 en MG prepio del método.

Sin embargo, presenta la ventaja de apreciar claramente
antes de la centrifugación si la. disolución ha sido total, factor
fundamental en la determinación.

1(e).6.3. En leches conservadas mediante formol, la disolu­
ción de la proteína es imposible o incompleta, por lo que la
separación de la capa grasa en la centtifugación no es com­
pleta ni nítida. No es aconsejable en dicho caso el empleo de
este método.

2 PRQTEINAS
2.1. Principio.

Se entiende por contenido en proteínas de la leche el con­
tenido en nitrógeno expresado en porcentaje en peso y multí.
plicado por el fador de conversión, Que se determina, por el
método expuesto a continuación, el-cual corresponde al descrito
cm la norma FIL-20: 1962 de la Federación Internacional de
Lechería.

Este método es a;plícable a las leches no alteradas natural
certificada, higienizada, esterilizada y a las reconstit{¡idas asi~
mismo no alteradas, posteriormente de las leches concentrada
evaporada, condensada y en polvo. ' '~ ,

. .La determinación del nitrógeno total se realiza por aplica-
Clan del método Kjeldahl: una determinada cantidad pesada
de leche se trata con ácido sulfúrico en presencia de óxido de
mercurio como catalizador con objeto' de transformar el nitró­
geno de los compuestos orgánicos en nitrógeno amoniacal, El

amoníaco se libera por adición de sosa cáustica, se destila y
se recoge a una solución de ácido bórico. A continuación se
valora el amoníaco.

2.2. Material Y apamto$.

2.2.1. Balanza analítica de 1 mg de .~ensibilidad mínima..
2,2.2. ,Aparato de digestión que permIta ~antener el ~atraz

Kjeldahl en una posición inclinada y prOVISto de un SIstema
de calentamiento que no afecte más que a la parte del matraz
ocupada por el líquido. .

2.2,3. Matraz Kjeldahl de 500 mI de capaCIdad. ..
2.2.4. Refrigerante' Liebig de tubo interior rect~lmeo. .'
2.2.5. Un tubo de salida con bulbo de segundad. ,esfenco.

conectado a la parte inferior del refrigerante por unlOn esme­
rUada.

2.2.6. Una alargadera conectada al matraz Kíeldahl y al re-
frigerante Liebig por medio de goma. Uniones esmeriladas.

2:2.7. Un matraz erlenmeyer de 500 mI de capacidad.
2.2.8. Probetas graduadas de 25, SO, 100 Y 150 mI.
2.2.9. Burcta de 50 mI graduados a 0,1 mI.
2.2.10. Materiales para facilitar la ebullición. En la: d!ges­

ü6n, poquenos trozos.· de porcelana dura o' perlas de v~drlO. y
en la destilación, pequeños trozos de piedra pómez reCIén cal­
cinados.

2.3. Reactivos_

2.3.1. Sulfato potásico.
2,3,2. Oxido de mercurio rojo,
2.3.3. Acida sulfúrico concnntrado {densidad: 1,84 a 20'" CL
2.3.4. Solución de sosa cáustica: 500 g de hidróxido sódico

(NaOH) y 12 g de sulfuro de sodio (SNaj¡ 9H.O) disueltos en
1.000 mI de agua destilada.

2,3.5. Solución de ácido bórico: 40 g de ácido bórico di­
suelto en 1.000 mI de agua destilada.

2.3.6. Acido clorhídrico 0,1 N.
2.3.7. Indicador: 2 g de rojo de metilo y 1 g de azul de

metileno disueltos en 1.000 mI de alCohol etílico del 96 por 100.
2.3.8. Solución de tetraborato de sodio para la valoración

del ácido clorhídrico.
Los reactivos y las soluciones utilizadas no deben contener

sustancias nitrogenadas.

2.4. Procedimiento.

2.4.1. Preparación de la muestra.-Antes del análisis poner
la muestra a 20° ± 2° e y mezclarla cuidadosamente. Si no se
obtiene una dispersión homogénea de la materia grasa, calen­
tarla lentamente a 400- e, mezclar suavemente y enfriarla de
nuevo a 20" ± 20- C.

2.4.2. Determinación.-Introducir sucesivamente en el ma­
traz KjeJdahl algunas perlas de vidrio o pequefios trozos de
porcelana, alrededor de lOg de sulfato potásico, 0,5 g de óxido
de mercurio y aJreckdor de 5 g de leche exactamente ,*sados.
con aproximación de 1 mg.

Añadir 20 mI de ácido sulfúrico y mezclar el contenido del
matraz. Calentar cuidadosamente el matraz Kjeldahl sobre el
dispositivo para la reacCión hasta que no se forme espuma y
el contenido se vuelva líqtüdo. Continuar la reacción por calen­
tamiento más intenso, hasta que el contenido del matraz esté
perfectamente llmpido e incoloro. Durante el calentamiento,
agitar de cuando en cuando el contenido del matraz. Cuando el
líquido' esté perfectamente límpido, proseguir la ebullición du­
rante una hora y media, evitando todo sobrecalentamiento locaL

Deíar enfriar el contenido, del matraz a la temperatura am­
biente, añadir alrededor de 150 mI de agua destilada y algunos
fragmentos de piedra pómez. mezclar cuidadosamente y dejarlo
todavía enfriar algo más. Con la ayu<ia de una probeta gra~

duada verter 50 mI de ,solución de ácldo bórico en el matraz
erlen~eyer. añadir cuatro gotas de indicador y mezclar. Situar
el matraz erlenmeyer bajo' el refrigerante, de manera que el
extremo del tubo de salida se introduzca en la solución de ácido
bórico, Con la ayuda de una probeta graduada a.ñadir al con­
tenido del matraz Kjeldahl' 80 mI de la solución de- sosa cáus­
tica que contiene sulfuro. Durante esta operación, mantener el
matraz inclinado, de tal manera que la sosa se deslice a lo
largo de la pared del recipiente y que los liquidas no se mez­
cJP..11, Conectar inmediatamente el matraz Kjeldahl al refrige­
rante por medio de la alargader~.Mezclar el contenido dol
matraz por agitación. Calentar a ebullición evitando la espuma.
Proseguir la destilación hasta el -momento en que el contenido
del matraz presente ebulJición, a saltos. Regular el c:llenta­
miento de manera que la' destilación dure por lo menos 20 mi­
nutos. Enfriar bien el destilado para evitar que se caHente la
solución del ácido bórico~ Poco tiempo' antes de terminar la
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destilación, bajar el matraz erlenmeyer para que el tubo de
salida no esté introducido en la solución de ácido bórico. Dete­
ner el calentamiento; elevar el tubo de salida y enjuagar sus
paredes exteriores e interiores con un poco de agua destilada.
Valorar el destilado con ácido clorhídrico 0,1 N.

2.4.3. Ensayo en blanco.-Efeduar un ensayo en blanco, apli­
cando el método operatorio descrito. pero utilizando cinco mili­
litros de agua destilada en lugar de leche.

2.5. Cálculo.

2.5.1. Nitrógeno totaL-Se calcula el contenido en' nitrógeno
total mediante la fórmula

1,40 N {VI - VD)
Nitrógeno total %

p

N = normalidad del ácido clorhídrico.
V1 = volumen en mililitros de ácido clorhídrico utilizado en la

determinación.
Vil = volumen en miliIítros de ácido clorhídrico utilizado en el

ensayo en blanco.
P = peso en gramos de la leche empleada en el análisis.

La diferencia máxima entre dos determinaciones repetidas
no debe sobrepasar el 0.005 por 100 de nitrógeno.

2.5.2. Proteínas.~Para expresar el contenido en proteínas de
la leche analizada es preciso multiplicar la cantídad de nitr6~

geno total. obtenida según el método descrito. por un factor
de conversión que se fija en 6,38. En, consecuencia, el contenido
en proteínas viene dado por la fórmula

J,40 N (V1 ~ Vol
Proteínas ';{ X 6,38

P

2.6. Referencía.

1. Norma Internacional FIL-IDF 20: ]962.

3 CA5EINA

Precipitar la caseína de la siguionte manera:

Llevar con pipeta 10 mI de leche a un matraz aforado de
100 mI. Añadir 75 mI de agua a 400 C; después un mi de la so·
lución de áddo acético. Mezclar suavemente el contenido del ma~
traz y esperar 10 minutos. Aiiadir con pipeta un mI de la solu~

ción de acetato de sodio. Mezclar de nuevo. Dejar enfriar el
contenido del matraz a' unos 20" e, completar hasta 10 mI con
agua y mezclar invirtiendo lentamente el matraz. Cuando el
precipitado de caseína y materia grasa se haya depositado. fil~

trar con filtro seco y recoger el filtrado en un recipiente seco.
Determinar el contenido en nitrógeno de 50 mI del filtrado

limpido (nitrógeno no caseínico: NNO. utilizando el método
Kjeldahl según el método 2.

3A.3< Ensayo en blanco.-Además del ensayo en blanco pre­
visto en el método 2. relativo a la determinación del contenido
en nitrógeno total de la leche, conviene hacer un ensayo en
blanco para comprobar los reactivos que precipitan la caseína,
utilizando 50 mI de agua, 0,5 mi de la solución de ácido acético
y 0,5 mI de la solución de acetato de sodio.

3.5. Cálculo.

Calcular el porcentaje .en peso de NT en la lÚ9he y del NNC
en el suero límpido con tres cifras significativas. Corregir la
cifra obtenida para NNC por el volumen del precipitado, mul­
tiplicando el valor obtenido por 0.994. Calcular la cantidad de
caseina mediante la fórmula

Cantidad de caseína ~é = 6,38 (NT -- NNCJ

La aplicación de este factor a todas las leches enteras no
ontraña error sensible; sin embargo, si se aplica el método a
leche desnatada, el factor de corrección utilizado debura ser
0,998.

La diferr>ncia entre dos determinaciones repeiidas no debe
sobrepasar el 0,04 por 100 de caseína.

3.6. Referencia.

3.1. Principio.

Se entiende por contenido en caseina de la leche el contenido
en proteínas. expresado en porcentaje un peso. obtenidas después
de una precipitación a pH 4.6. siguiendo el procedimiento ex­
puesto a continuación. que corresponde a la norma FIL-29: 1964
de la Federación Internacional de Lechería.

Este método es aplicable a las leches no alteradas, natural,
certificada. higienizada. estedlizada y a las reconstituidas tam­
bién, no alteradas pO$teriormente, de las leches concentrada, eva­
porada, condensada y en polvo. Asimismo puede aplicarse a las
muestrns de leche conservadas por adición de formaldehido
U: 2.500).

Se cteic'rminu la cantidad total de nitrógeno de la loche,
A continuación la caseína se precipita con un tampóH acético­
acetato y se filtra. Se delnrmina Juego la cantidad de nitró-o
geno del filtrado.

La cantidad de caseina se calcula con estas dc.." ddf~rntina­

ciones de nitrógeno, que se roalizan por el método Kjddu.hl, se­
gún el luétodo 2.

L Norma Internacional FIL-IDF 29: 1964.

4. LACTOSA
4.1 Principio.

Se entiende por contenido en lactosa dé: la lecho el contenido
en. lactosa monohidratada expresado en porcentaje en peso, de­
türminado por el procedimiento expuesto a continuación. que
corresponde al descrito en la norma FIL-28: 1964 de la FedHa.­
ción Internacional de Lechería.

Este método es apHcable a las leches no alteradas natural.
certificada, higienIzada. esterilizada y a las recoIllitituidas. asi­
mismo no alteradas posteriormente, de las leches concentrada,
evaporada, condem¡ada y en polvo. También puede aplícarse a
las muestras de Jeche conservadas por adición de formaldehido
(L 2.500l.

El contenido en lactosa se determina indírectamente, una voz
dosproteinizada la leche, por valoración de la cantidad de haló­
gfmo reducido al final de la reducción entre lactosa y yoduro
potásico-cloramina T,

4.2. Ma-terial y aparatos.
3.2, Material y aparatos.

3,2.1. Pipetas de 0,5, 1 Y 10 ml.
3.2.2. Probeta graduada de 100 mL
32.3. Matraz graduado OH 100 ml.
3.2.'L Papel filtro, lavado en ácido,

a 12,.'5 cm.
3.2.~. Embudos.

3.3. Reacti"Os.

velocidad media, de- 11

4.2.1.
4.2.2.
4.2.3.
4.2.4.

12,5 cml.
4.2.5.
4.2.6.
4.2.7.
4.2.8.

Balanza analitica.
Matraces aforados de 100 mI.
Pipetas d~ S, 10. 20. 25 Y 40 ml.
Papel filtro (lavado en aeído, velocidad media: 11 a

Em budos fi I tran tes.
Matraces erlenmeyor, de una capacidad de 150 a 200 mI.
Matraces erlenmeyer, de- ISO ml con derre esmerilado.
Burda de 10 mI graduada a 0,02 mI.

~).3.1. Solución do ácido ac6tico al 10 por 100 (Po pc~¡o por
vol1.1nJen).

3.3.2. Solución de acetato de sodio, 1 N.

3.4. Procedimiento.

3.4.1. Preparación de la mucstra.-Ant~s del análisis poner
la muestra a 20<' ± 2" e y mezclar cuidadosamente. Si no se ob­
tiene una dispersión homogénea de Ja materia grasa, calentar la
muestra lentamente a 40" C; mezclar suavenwnte y enfriar a
20" :: 2" C.

3.4.2. DetE.'rminac:ión.-~D¡;t··:'m~narel cont ..:nido total en nitrá­
gono (NT) de la leche utilizando el método Kjeldahl. según el
mélodo 2~

4.3. Reactivos.

4.3.1. Reactivo del ácido tungsténico: Disolver 7 g de tungs­
tanoto de sodio (WOfNa2' 2H~O) en 870 mI de agua; añadir
0,1 mI de una solución de ácido ortofosfórico (88 por 100 en
peso} y 70 ml de una solución de ácido sulfúrico 1 N.

4.3.2, Solución de cloramina T. 0.040 N (5,70 g por litro).
4.3.3, Solución de tiosulfato de sodio normalizada a un poco

más de 0,040 N.
4.3.4 Solución de yoduro potásico del 10 por 100, reciente·

monte preparada. incolora.
4,3.5. Solución de ácido clorhídrico, 2 N.
4.3.6. Solución de almidón soluble del 1 por 100:
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4.4. Procedimiento.

4.4.1. Preparación de la muestra.-Antes de análisis poner la
muestra a 20° ± 2° e y mezclarla con cuidado. Si no se obtiene
una dispersión homogénea de ]a materia grasa. calentar la
muestra lentamente a 40" e, mezclar suavemente y enfriar a
20° ± 2" C. '

4.4,2. Determinación.-Llevar con pipeta 10 mI de leche a
matraz aforado de 100 mI. Añadir 25 mI de agua, 40 mI del re~

activo de ácido tungsténico y mezclar suavemente. Completar
hasta 100 mI con agua. mezclar y dejar que se deposite el pre­
cipítado. Filtrar con un riltro seco y recoger en un matraz seco.
Con una pipeta tomar 10 mI de filtrado y ponerlo en un matraz
erlenmeyer de 150 mI provisto de tapón esmerilado. Añadir 5 mI
de la solución de yoduro potásico y exactamente 20 mI de la
solución de cloramina T. Mezclar, Tapar el matraz con su ta~

pón, previamente humedecido con un poco de solución de yoduro
potásico y mantenerlo en la oscuridad durante una hora y me­
dia a 18"-20" C. Quitar el tapón, enjuagarlo en el matraz con un
poco de agua y afiadir 5 mI de la solución de ácido clorhidrico.
Añadir exactamente 10 mI de la solución de tiosuifato de sodio.
Valorar con una aproximación de 0,<12 mI con la solución de
tiosulfato. Hacia el final de la valoración, añadir dos o tres
gotas de la solución de almidón.

4.4.3. Ensayo en blanco.-Efectuar un ensayo en blanco si­
guiendo exactamente el método operatorio descrito, pero em­
pleando 10 ml de agua en lugar del filtrado.

4.5. Cdlculo.

Calcular la diferencia entre los valores de tiosulfato obteni~

dos para el ensayo en -blanco y para el de ]a leche. Corregir el
valor en función del volumen del precipitado, multiplicando por
0,992. Convertir la cifra obtenida en lactosa monohidratada, te­
niendo en cuenta que 1 mI de solución de tiosulfato 0,040 N
corresponde a 0,00720 g de lactosa monohidratada. Expresar los
resultados en porcentajes de lactosa monohidratada.

La aplicación de este factor 0,992 a todas las leches enteras
no ocasiona ningún error sensible; sin embargo, si el método
se aplica a la leche desnatada, debe utilizarse 0,996 como factor
de corrección.

La diferencia máxima entre dos determinaciones repotidas no
debe sobrepasar de 0,05 por 100 de lactosa.

4.6. Observaciones.

l.a solución de tiosulfato se debe normalizar periódicamente,
por eíemplo, por valoración de 10 mI de yodato de potasio 0;040
N, a los que se habráaftadido 5 m] de la solución de yoduro
potásico y 5 mI de la solución de ácido clorhídrico.

La concentraci6n de la soluclón de tiosulfato ha sido elegida
de tal forma que la lectura en bureta. sea de 2 a 3,5 mI para la
mayor parte de las muestras de leche y de 9,5 a 9,7 mI para los
ensayos en blanco.

C~ando se proceda a una serie de análisis se deben preparar
los flltrados y los ensayos en blanco hasta la adición de yoduro
de potasio inclusive. Finalmente se añade rápidamente la solu.
ción de cloramina T a cada matraz y se anota la· hora. Después
de una hora y media (se admite una tolerancia de una hora
veinte minutos a una hora cuarenta minutos) se afiade el ácido
c1o:hidrico en todos los matraces y siguiendo el mjsmo orden.
ASl se paraliza la reacción y los matraces se pueden valorar por
turno.

4.7. Referencia.

l. Norma Inte;nacional FIL-IDF28: 1967.

5(a). EXTRACTO SECO

(Leches natural, certificada. higienizada y estRrilizadal

S (a).). Principio.

Se entiende por contenido en extracto seco de las leches na­
tural, certificada,. higienizada y esterilizada, el residuo, expre­
sado en porcentaje en peso, obtenido después de efectuada la
desecación de la leche de que se trate por el procedimiento ex­
puesto a continuación, que corresponde al descrito en la nor~
ma FIL-21: 1962 de la Federación Internacional de LecheIia

Una cantidad conocida de leche se deseca a temperatura c~ns­
tan te hasta peso constante. El peso obtenido después de desecar
representa el de la- materia seca.

5(a1.2. Material y aparatos.

5(9'>.2.1. Balanza analítica, de sensibilidad 0,1 mI como mi­
nlmo.

S(a1.2.2. Desecador provisto de un buen deshidratan te (gel de
sílice con indicador higrométrico).

S<al.2.3. Estufa de desecación que permita conseguir una
temperatura constante de 102" ± 2" C.

5(al.2.4. Cápsulas metálicas planas, en metal inoxidable o de
vidrio de 2 CIll de altura aproximadamonte y de 6 a 8 cm de diá­
metro. aproximadamente, con tapas adecuadas.

5(aL2.5. Baño de agua.

5(a}.3. Procedimiento.

5(a).3.L Preparación de la muestra.-Antes del análisis, po­
ner la muestra a 20'" ± 2'" e y nwzcJarJa cuidadosamente. Si no se
obtiene una buena repartición de la materia grasa, calontar len­
tamente a 40" e, mezclarla suavemente y enfriarla, a 20" ± 2" c.

5(aJ.3.2. Determinación.-Secar la cápsula y la tapa a 102" ±
± 2" C durante 30 minutos. Colocar· la c~psula tapada en un de­
secador. dejarla enfriar a. la temperatura ambiente y pesarla.
Poner aproximadamente 3 mI de la muestra en la cápsula. tapar
la cápsula con la tapa y pesarla. Poner la cápsula desta.pada en
baño de agua durante 30 minutos. Poner la cápsula y la tapa en
una estufa de desecación a 102" ± 2'" e durante 2 horas. La tapa
'3e debe poner a un lado de la cápsula. Cubrir la capsula con la
tapa 7 ponerla en el desecador; dejarla enfriar y pesarla. Po­
nerla 1 hora más en la estufa de desecación; dejarla enfriR.r y
pesarla. Repetir la desecación hasta Que ladHerencia entre dos
pesadas consecutivas no sea mayor de 0,5 mg.

5(H).4. Calculo.
P­

Contenido en extracto seco ,)~ =--- X 100

P

P' ~ peso en gramos de la muestra después de la desecación.
P = peso en gramos de la· muestra antes de la desecación.

Si a la muestra de la leche se le han adicionado como conser­
vadores sustandas no volátiles, como, por ejemplo, dicromato
potásico, se debe corregir la expresión del"extracto seco como
sigue;

P'-C'
Contenido en extracto seco ~'é = ---- X 100

P-C

C' "" cantidad de conservante no vo!atil en la muest.ra analizada,

P
e = porcentaíe de conservante X --­

lOO

En caso de Sf'X dicromato potásico, el contenido porcentual de
conservante se determina según el metodo 7.

La diferencia entre dos determinaciones repetidas no debe ser
mayor de 0,05 por 100 del extracto seco.

5 (a1.5. Referencia.

l. Norma Internacional FIL-IDF21: 1962.

5tb). EXTR.ol¡CTO SECO

(Leches concentrada, evaporada y condensada)

5(bU. Principio.

Se entiende por contenido en extracto seco de las leches con­
centrada, evaporada y condensada, el residuo, expresado en por~

centaje en peso obtenido después de efectuada la desecación de
la leche de que se trate, por el procedimiento expu-esto a conti~

nuación, que corresponde al descrito en la norma FIL~15: 1961 de
la Federación Internacional de Lechería.

El método consiste en la dilución con agua de una cantidad
conoclda de muestra y la desecación con arena a temperatura
constante. El peso obtenido después de desecar re.presenta el de
la materia seca.

,5(b).2. Ma-terial y aparatos.

5(b) .2.1. Balanza an:llítica de sensibilidad: 0,1 rng como mí­
nimo.

5(1).2.2. Desecador provisto de un buen deshidratante (gel de
sílice con indicador higrométrico),

5fb).2.3. Estufa de desecación que permita obtener una temo
peratura constante de 98"~100"C.

Sfb).2.4, Capsulas metálicas, planas, en metal inoxidable o de
vidrio de 2,5 cm de altura aproximadamente, y de 7,5 cm de
di<lmetro aproximado, con tapas adecuadas.

5(b1.2.5. Arena de cuarzo o arena de mar que pase a través
de un tamiz de diez aberturas por cm, pero que no pas-e a
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travcs de un tamiz de 40 aberturas por cm y, si es necesario,
lavada con ácido clorhídrico concentrado, después con agua y
finalmente secada y calcinada.

Para comprobar si la arena es adecuada, desecar una peque~

ña cantidad a 98"-100" e hasta peso constante. añadir agua des~

titada. desecar de nuevo y pesar, No debe haber diferencia en~

tre las dos pesadas.
5{bJ.2.6. Varillas cortas de vidrio.
s(b).2.7, Baño de agua.

5(b).:l. Procedimient,Q

6.3. Procedimiento.

Colocar la cápsula en la ostufa de desecación a 1020 ± 2" e
durante 30 minutos. Pasarla luego al desecador, dejarla enfriar
a la temperatura ambiente y pesar. Pesar exactamente alrededor
de 10 g de leche en la cápsula. Poner la cápsula en baño de
agua hirviendo hasta secado por evaporación (aproximadamente
siete horas). Incinerar el extracto seco. procedente de la deseca~

ción anterior. por calentamiento durante 2 ó 3 horas en un hor­
no regulado entre -SW y 550" e (no deben existir en este último
partículas carbonosas). POlier a enfriar la cápsula en un deseca 4

dor. Pesar con una aproximación de 0,5 mg.

5(b1.3.1. Preparación de la muestra.-Si se observa una se~

paración parcial más o menos importante de algunos compo­
nentes, por. ejemplo, materias proteicas, materia grasa, sales de
calcio o lactosa. es necesario mezclar la muestra.

6.4. Cálculo.

El contenido en cenizas de ]a leche. expresado en porcentaje..
en peso, es igua 1 a

5tbLs. Referencía.

l. Norma Internacional FlL-IDF 1,'); 1961.

P' --;: pt"so en gramos de la nllwstra después de desecar.
r =::: peso en gramos do la muestra antes de desecar.

La difürencia entre dos determinaciones repetidas no dehe ser
ma.yor de 0,1 por 100 del extracto seco.

5tbL3.l.L Leche concentrada o evaporada.-Abrir el envase
al borde de la tapa, verter la leche despacio en otro recipiente
y mezclar bien por sucesivos trasvaSes. La. leche o la grasa que
se adhiere a la tapa debe reincorporarse a la muestra. Calentar
entonces la muestra tapada a una temperatura de ..O" e y m:ez~

dar ínt.imamente removiendo. Dejar enfriar.
5{b).3.1.2. Leche condensada.-Abrir el bote al borde dé la

tapa. La leche o grasa adherida a. la tapa deberá incorporarse a
la muestra. Caléntar a 400 e y mezClar íntimamente removiendo
de arriba abajo con una cuchara. Dejar enfriar.

M = peso de la cápsula y de las cenizas después de la incinera­
ción y enfriamiento posterior.

m = peso de la cápsula vacía.
P = peso en gramos de la l"'che empleada en la determinación

de las cenizas.

7. L Principio.

La determinacíón se realiza sobre las cenizas de la leche, por
reducción de los cromatos mediante una solución de sulfato fe­
rroamónico (sal de Mohr) {S01)2 Fe {NH!lo' 6HP, cuyo exceso
se valora con permanganato potásico.

M-m
Cenizas % =---- 100

P

7.2, Reactivos.

7.2.1. Solución acuosa de sal de Mohr de 8 g por 1, para v4­
lorar en el momento de su empleo (esta solución se estabiliza
por adición de 12 mI de ácido sulfúrico por litrol.

7.2.2. Solución valorada de permanganato potásico 0,02 N.
en la cual 1 mI corresponda a 0,00098 g de Cr,07KZ.

7.2.3. Acido sulfúriCo <d = 1,84).

l. DICRÓMATO POTASICO

6.5. Observaciones.

El peso de las cenizas es variable según las condiciones de
incineración. La técnica doscrita anteriormente proporciona los
resultados mas constantes; las diferencias no pasan general­
mente de un 2 por 100 por término medio, y el 95 por 100 por lo
menos de los cloruros se encUentran en las cenizas.

Cuando l8c temperatura del horno se haya elevado ligp-ramente
por encima de 550" C, determinar los cloruros y corregir en con·
secuencia el peso: de las cenizas.

Si a la muestra se le ha añadido dicromato potásico, es nece­
sario efectuar dos correcciones para obtener un valor aprOxima­
do de las cenizas de la leche inicial, operando como sigue:

L" Determinar ul dicromafo pofasico y testar su peso del de
las- cenizas.

2." Determinar los cloruros en las cenizas, expresarlos en
C1Na y añadir al peso de las conizas la diferencia entre los clo­
ruros totales de la leche y los cloruros rostantes.

X 100
p

Contenido en ext.racto seco ~{

5tb).3.2. Determinación.-Colocar en la capsula, aproximada­
mente, 25 g de arena y 'lUla pequeña varilla de vidrio. Secar la
cápsula y su contenido, con la tapa abierta. 8980 -100" e du­
rante 2 horas. Colocar la cápsula tapada en un desecador. de­
jarla énfriar a 18_ temperatura ambiente y pesar. Arrastrar la
arena hacia un borde .le la cápsula. pesar exactamente y poner
en eL espacio Ubro. aproximadamente. 1,5 g de la muestra. Añadir
cínco mI de agua destilada. mezclar los líquidos y la arena me·

. diante \lna varilla de vidrio. Dejar la varilla en lamezc1a. Colo­
car la cápsula en baño de agua hirviendo durante 20 minutos y
{'emover con cuidado la mezcla de cuando en cuando. Colocar
la capsula con la. varilla y la tapa en una estufa de desecación
a 9B'QOOo C durante 1 hora 30 minutos. La tapa se debe colocar
al lado de la cápsula. Cubrir la cápsula con la tapa y ponerla
en el desecador; dejarla enfriar y pesar. Colocar 1 hora más
en la estufa de desecación; dejarla enftiar y pesar como antes.
Repetir la desecación hasta que la diferencia en peso entre dos
pesadas sucesivas no exc:da de 0,5 mg.

5tbJA. Cálculo.

6. CE~IZAS

6.1 Principio.

Se entiende por contenido en cenizas de la leche el produetQ,
resultante de la incineración del c..xtracto seco, expresado onpor­
centaje en peso, obtenido segun el procedimiento descrilo a con­
linuadón.

El extracto seco se intinera a una temperatura determinada y
en una lenta corriente de aire.

6.2 Material)' aparatos.

6.2.1. Balanza de sensibilidad; 0,1 mg como mínimo.
6.2.2. Desecador provisto de un buen deshidratan te {gel de

sílice. con indicador higrométrico).
6.2.3. Estufa de desecación, regulada a 120° C.
6.2.4. \ Horno eléctricQ con circulación de aire, provisto de un

regulador de temperatura.
6.2.5. Cápsula de platino o de un material inalterable en las

condiciones del ensayo de aproximadamente 55 mI· de diámetro
y 25 de altura.

6.2.6. Baño de agua a temperatura de ebullición.:.

7.;:l. Procedimiento.

Agotar las cellizas por lavados sucesivos con agua destHada.
después, con una solución acuosa de ácido sulfúrico al S por 100
en Volumen. obtoner Ulltotal de 25 a 30 mI de liquido. Recogerlo
en un vaso para valorar. Al1adir alrodedor de 5 mI de ácido sul­
fúrico y 20 mI exactamente medidos de la solución sulfúlica de
sal de Mohr con la solución valorada de permanganato potásico
hasta coloración rosa permanente~

Por otra parte, valorar en las mismas condiciones 20 mI de
la misma solución sulfúrica de sal de Mohr medíante la solución
valorada de permanganato potásico.

7.4. Cálculo.

El contenido de la leche en dicromato potásico. f'xpresado en
porcentaje en peso, es igual a

tV' - V) 0.09&
Dicromato potásicó% .~ --------

p

v = yolumen en mI de permanganato pot<\sico empleados en la.
valoración del exceso de sal de Mohr!,
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V' :ce \'olumen en mI de permanganato potásico emplpudos en la

prueba en blanco.
P := peso en gramos de la .leche empleada en la det':;rmJnadón

de las cenizas.

MINISTERIO
DE ASUNTOS EXTERIORES

S(al. ACIDEZ

ABTlCtJLO 1

Convenio Comercial y de Cooperación Económica entre el Go­
bierno del Estado español y el Gobierno de la República

Argentina

1. Las Purtes Contratantes convienen en concederse reCÍ­
procamente el tratamiento íncondicional e ilimitado de la naM

ción más favorecida. 'tanto para la importaCión como para
la exportación de los. productos originarios del territorib de
la otra parte o destinados a él. e'n todo lo referente a derechos
de aduanas, así como a impuestos y cargas accesorios. al
modo de percepción deItls derechos. impuestos y cargas, a
la cttstodia de productos en ·108 depósitos aduaneros, al siste­
ma de control y análisis, a la clasificación de las mercancías
~n las aduanas, a .la interpretación de 'las tarifas. como asi~
mismo a .los reglamentos, formalidades y gravámenes a los
cua.les pueden ser sometidas las operaciones de impbrtación
o exportación. sin que sea hecha distinción alguna en relación
a la vía y al medio de transporte. empleado.

2. En consecuencia, los productos· originarios de una de
las Partes Contratantes no quedarán sometidos, en materia
de régimen aduanero. al .ser ímportados Q exportados al terri­
torio de la otra Parte Contratante. a derechos, impuestos o
gravamenes diferentes o más elevados ni a reglamentos o for­
malidades distintos o más· onerosos· que aquellos a lbs cuales
quedaren somet.idos los productos denat.uraleza similar de
cualquier tercer país.

3. Las ventajas, favores. privilegios o inmunidades que una
de las Partes Contratantes concede o concediere a un producto
orlginaIib de Ull tercer país o destinado a él se aplicarán
inmediatamente y sin compensación a los productos, de natu­
raleza similar. originarios del. territorio de la otra Parte Con­
tratante o destinados al mismo. con ~a~ e:x;cepciones dispuestas
en el artículo siguiente~

El Gobierno del Estado español y el Gobierno de la Re~

pública Argentina consid'eran que la historia. común, los acon­
tecimientos del presente y las esperanzas en el futuro permi­
ten calificar como singular, en verdad, el carácter de la<> rela­
ciones entre España y Argentina. Durante siglos, y a pesar
de su lejano asentamiento, los movimientos de población han
asegurado el mantenimiento de lazos estrechos entre indivi­
du'os y fa.milias. La evolución cultural de las dos naciones
ha ofrecido una contribución de tuño similar a la civilización
del nn.ndo occidentaL Sus gobiernos,hadendo cierta la ayuda
mutua en las ocasiones . difíciles, han contribuido a· afianzar
la amistad de ambos pueblos. Y por otra parte, el desarrollo
de las respectivas economías y lbS acontecimientos en el inter­
cambio de bienf'S y servicios y los movimientos de capital han
oonducido a una situación· de interés y perspectivas comunes
que conviene orientar y complementar.

Teniendo en cuenta cuanto, antecede. este Convenio consti­
tuye un ambicioso marco realista que. disenandtl las líneas
básicas de consenso y de quehacer, posibilite la exi&tencia
posterior de otros instrumentos' de regulación más· concreta
en aquellos campos en que' Iosinteresesde los dos países sean
comunes y próximos.

Conforme al ,espíritu. de lbs· negociadores. el· presente Con­
vertio sustituye al Convenio Comercial suscrito por' ambas
Partes el 4 de julio de 1963, estando su articulado más acorde
con la evolución habida: en las relaciones económicas entre
los dos países, especialmente en lo que atañe a aquellos temas
quo por su novedad no se contemplaban en dicho texto.

En consecuencia, ambos Gobiernos. animados por los vínCU­
los históricos que unen a las dos naciones, vistas las posibi­
lidades ciertas de contribl1ir mediante el intercamiocomeroíal
y la cooperación al desarrollo ecortómict:J y social de ambos
pueblos, deseosos de apoyar toda iniciativa privada o pública
que represente un mayor acercamiento y relación entre espa­
ñoles y argentinos y conscientes de la responsabilidad histó­
rica que les corresponde interpretar en toda su amplitud,

Han contrenid'O lo siguiente:

CONVENIO Comercia.l y de Cooperación Econó­
mica entre el Gobierno del Estado español y el
Gobierno de la República Argentina, firmado en
Buenos Aires el 27 de mayo de 1974.
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(Leche en polvo)

8(aJA.1. Preparación de lamuestra,-:-Antes del anáHsis poner
la muestra a 20" ± 2" e y mezclarla cuidadosamente. Si no se ob~

tiene una dispersión homogénea de la materia grasa, calentar
lentamente la muestra a 40<' e,. mezclar nuevamente: y enfriarla
de nuevo a 20" ± 2" C.

8(a}.4,2. Determinaci6n.-Se determina volumétricamúnte ope­
rando sobre 10 mI de leche con solución 0.111 N (N/9) de sosa
(NaOHJ o sobre 9 mI de leche con solución 0.1 N (N/l0l. Como
indicador se emplean 0.5 mi de solución alcohólica de fenolfta.
leína al 1 por 100 (dar por terminada la valoración cuando apa­
rece. una coloración rosa fácilmente perceptible por comparación
con un testigo tomado de la misma leche. Dicha coloración desa­
parece progresivamente, pero se considera obtenido el viraje
cuando el Unte rosa persiste durante unos segundosJ.

B(a}.S; Expresión de los resultados.

8<bJ.1. Principio.

Se entiende por acidez en 'la leche en polvo el contenido apa­
rente en ácidos expresado en gramos de ácido láctico por lOO g
de leche en polvo determinado por el procedimiento expuesto a
continuación. que corres.ponde al descrito en' la norma UNE~

34.101 del Instituto Nacional de Racionalización del Trabajo.
El método es aplicable a. 1$5 leches en polvo, entera y des­

natada.
Una determinada caJitidad· pesada de leche en polvo disuelta.

en agua se valora con una solución de sosa. empleando fenolf­
-taleína como indicador hasta igualarla en color con otra canti­
dad igual de lecha en polvo disuelta y mezclada con acetato de
rosanilina.

8(bJ. ACIDEZ

8(a).3. Reactivos.

.~s resultados se. expresan en· peso de ácido ·láctico por 100
nnltlttros de leche, dividiendo por 10 el número de mililitros em­
pleados de· solución de sosa.

. Sí a la m1:lestra de leche se le ha adicionado dicromato potá­
SICO, ,.ffS precIso tener en cuenta la acidez debida a dicho con­
servador. En el caso d,6 leches no· alteradas se puede considerar
que 1 g de dicromato potásico aumenta la acidez en las mismas
pr~porciones que 0,6 g de 'ácido .láctico.

8 (a.L6, Referencia.

1. Instituto Nacional de Racionalización del Trabajo. Una nor~

n'la español~ 34.100.

(Continuara.)

(Leches natural. certificada, higienizada y. eslerilizada)

8(a);1.. Principio.

Se entiende por acidez en las leches natural,. certificada, hi·
gienizada y 'esterilizada el contenido aparente en ácidos. expre­
sado en g de ilcidó láctico por 100 mI de leche, determinado por
el procedimiento expuesto a continuación. que corresponde al
descrito en la notma UNE 34.100 del Instituto de Racionalización
del Tra.bajo.

Un determinado volumen de leche se valora en solución de
sosa, empleando solución alcohólica de fenolftaleína y luego se
expresa el resultado en peso de ácido lactico, mediante la CO~

rrespondiente transformación.

8(a}.2, Material y aparatos.'

Bureta graduada cada 0,05 mI, o cada 0,1 mI que p(~rmita

apreciar la semidivisión.

8(a).4. Procedimiento.

8(a).3.1. Solución 0,111 N (N/9}ó 0,1 N (NilO) de hidróxido
sódico (NaOID.

8(8).3.2, Indicador: 0,5 mi de una solución alcohólica do fe­
nolftaleina al' 1 por lOO.
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1. Disposiciones generales

9. Si\.CAHOSA

(Detf't"nl.inación polarimétrica en la leche condensada)

16116 Metodos Oficiales de Análisis de Aceites y Grasas,
Cereales y Derivados, Productos Lácteos y Produc­

(ConlilJh7ción_) t08 Derivados de la Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de 1977. (Continuación.)

9,1. Principio.

Se entiende por contenido en sacarosa de la leche condensada
el contenido en sacarosa no t-ran:;formada, oxpresado en porcen­
taje en peso, determinado por el procodimiento expuesto a. con­
tinuación, que correspo,'lde al descrito en la norma FIL-35: 1966
de la Federación lnter"aciona] de Lechería.
~ Este rrEl0todo es aplicable a 18 leche condensada, entera o des~

nntada. de composición normal, preparada a partir de leche y
sacarosa únicamente que no contel1ga sacarosa transfonnada~

9.3. Rew:tivos.

9.3,1, Solución de acetato de cinc, 2,0 N: Disolver 21,9 g de
acetato de cinc cristalizado {C2H 30 t )2 Zn . 2Hp Y 3 mI de ácido
acético glacial en agua destilada y completar hasta 100 mI.

9.3.2. Solución de ferrocianuro potásico, 1,0 N: Dísolver 10,6
gramos de ferrocül.l1uro potásico cristalizado IFe{CN)61 ~ 3H20
en agua destilada y completar hasta 100 mI.

9.3.3. Solución de ácido clorhídrico, 6,35 ± 0,20 N (20-22 por
ciento).

9.3.4. Solución diluida de amoniaco, 2,0 ± 0,2 N (3,5 por 100).
9.3.5. Solución diluida de ácido acético, 2,0 ± 0,2 N U2 por

ciento).

9.4. Procedil11Íento.

El método se basa en el princip-¡o de inversión de Clorget:'
Un tratamümto suave con un ácido hidroliza completamente la
sacarosa. La lactosa y los otros azúcares prácticamente no se
hidrolizan. La cantidad de sacarosa se deduce del cambio del
poder rotatorio de la solución.

Se prepara un filtrado límpido de la muestra, sin mutarrota~

ción debida la lactosa, por tratamiento de la solución con amo.,
uíaco seguido de neutralización y clarificación por adiciones su.,
cesivas de soluciones de acetato _de cinc y de ferrocianuro PO,,:
tásico.

En una parte del filtrado de sacarosa se hidroliza en las con«
diciones especiales que corresponde~ a este tipo de operación.

Partiendo de los poderes rotatorios del filtrado, antes y des~

pués de la inversión, se calcula la cantidad de sacarosa.

9.2. Material y aparatos.

9.2.1. Balanza analítica de sensibilidad: 10 mI como mínimo.
9.2.2. Vasos de precipitados de 100 mI en vidrio.
9.2.3. Matraces graduados, de 200 y 50 mI.
9.2.4. Pipetas de 40 mI.
9.2.5. Probetas graduadas de 25 ml.
9.2.6. Pipetas graduadas de 10 roL
9.2.7. Embudos filtrantes de diámetro entre 8 y 10 cm y fil~

tras (plegados) de 15 cm de diámetro.
9.2.8. Tubo de polarimetro de 2 cm de longitud, exaetamen-:

te calibrado.
9.2.9. Polarímetro o sacarímetro.

9.2.9.1. PoJarimeLro con luz de sodio o con luz verdB de mer-:
curio (lámpara de vapor de metcurio con prisma o pantalla
Wratten número 71 AJ, permitiendo lecturas con una precisión
por lo menos igual a 0,05 grados de ángulo.

9.2.9.2. Sacarimetro con escala internacional de azúcar utili­
zando luz blanca que pasa a través de un filtro de 15 mI de una
solución al 6 por 100 de d1cromato potásico, o bien luz de sodio,
y permitiendo la lectura con una. precisión por lo menos igual
a 0,1 grados de la escala sacarimétrica internacional.

9.2.10. Baño de agua ,a 600 ± 1° C.

9.4.1. Preparación de la mu(-;stra.

Para muestras de productos recientH1l8l1tc preparados en los
que no se pueda prever separacíón alguna apreciable de los
componentes. Abrir el recipiente, introducir en él el producto
adherido a la tapa y mediante movimientos de arriba abajo, con
ayuda de una cuchara, conseguir que se mezclen íntimamente
las capas superiores así como el contenido del fondo del reci­
piente. Trasvasar el contenido de un bote a un frasco provisto de
tapón bien adaptado.

Para nlucstras de productos más antiguos y muestras en las
que se pueda prever una separoción de componentes, calentar en
baño de agua, aproxímadamente a 40" C. hasta que la muestra
casi haya alcanzado esta temperatura. abrir el recipiente y ope­
rar de la misma manera que arriba. En el caso de un bote, tras~

vasar el contenido a un frasco, raspar el producto que se haya
adherido a las paredes y continuar la mezcla hasta que toda la
masa sea homogénea. Corrar el frasco con una tapadera ,que se
adapte perfectamente. Dejar enfriar~

GOBIERNODELl'HESlDENCIA

8{b1.2. Material y aparatos.

8(bJ.2,l. Cápsulas de porcelana blanca de aproximadamente
100 mI de capacidad.

8LbJ.3. Reactivos.

8{b).3.1. Solución 0,111 N (N/9J Ó 0,1 N <N/ID) de hidróxido
sódico (NaOH) exento de carbonato.

8(bJ.3.2. Solución indicadora de fenolftaleína: Se disuelve un
gramo de fenolft-aleina en 110 mI de alcahol etílico (95 a 96 por
ciento en volumen), se añade solución N/9 ó N/lO da hidróxido
sódico, hasta que una gota dé una débil coloración rosa. y se
comp13ta hasta 200 mI con agua destilada.

8(bJ.3.3. Solución concentrada de acetato de rosanilina; Se
disuelven 0,12 g de acetato de rosanilina en 50 mI de alcohol
etilico (95 a 96 por 100 en volumen) que contenga 0,5 mI de ácido
glacial y se completa hasta 100 mI con alcohol etilico.

B(bl.3.4. Solución diluida de acetato de rosanilina; Se diluye
un mililitro de solución concentrada de acetato de rosanilina
hasta 500 mI con una mezcla, a partes iguales en volumen, de
agua destilada y alcohol etílico (95 a 96 por 100 en volumenL

Las soluciones de acetato de rosanilina se conservan en la.
oscuridad en frascos herméticamente cerrados con tapones de
caucho.

8(b).4. Procedimiento.

Se toman dos cápsulas de porcelana blanca de una capacidad
aproximada de 100 mI, pesándose en cada una de ellas 1 g de
leche en polvo. A una y otra cápsulas se añaden 10 mI de agua
hirvientE':, se agita con la extremidad aplastada de una varilla
de vidrio hasta obtener un liquido Perfectamente homogéneo y
se deja enfriar durante 10 minutos. A una de las cápsulas se le
afiade 1 mI de solución diluida de acetato de rosanilina y se
mezcla. A la otra cápsula se le agrega 1 mI de solución de fenolf~

talqína y, gota a gota y agitando enérgicamente todo el tiempo.
solución valorada de hidróxido sódico hasta obtener una colora·
ción igual a la primera. El tiempo empleado en la valoración no
ha de eXceder de 20 segundos y ésta se ha de efectuar con una
luz difUsa.

8{b).5. Calculo.

El n(¡,.mero de mililitros consumidos de solución 0,111 N {N/9)
representa la acidez, expresada en gnllnos, de ácido láctico por
100 g de leche en polvo.

Si se opera con solución 0,1 N {N/10l, el número de mililitros
multiplicado por 0,9 da el mismo porcentaje de acidez.

3(bJ.6. Rderencia,

1. Instituto Nacional de Haciorw!izftci0n del Trnbajo. Una nor­
ma (~spanola. 3·1.101.
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s = cantidad de sacarosa.
W = peso de la muestra expresado en gramos.
P = porcentaje de proteínas (N X 6,38) de la mUf'stra.
F = porcentaje de materia glasa de la muestra.
V = volumen en mililitros de la muestra dilu'ida antes de filtrar.
D = lectura polarimétrica directa (polarización antes de la in-

versión) .
1 = lectura polarimétrica después de la inversión.
L = longitud en decímetros del tubo del polarímetro.

Q = factor de inversión cuyos valores se indican más adelante.

Pesando exactamente 40 g de leche condensada y utilizando
un polarímetro con luz de sodio provisto de escala en grados
de ángulo y un tubo de 2 cm de longitud, el contenido en saca­
rosa de las leches concknsad¿H normales (e = 9) a 2(f' ± 0,1" e se
puede calcular con ayuda de la siguiente fórmula:.

9.4_2. Comprobación del método.-Procooer cümo en 9.4,3, uti~

lizando una mezcla de 100 g de leche o 110 g de leche desnatadu
y de 18 g de sacarosa pura, que corresponde a 40 g de una leche
concentrada conteniendo el 45 por 100 de sacarosa. Calcular la
cantidad de sacarosa como en 9.5.1, utilizando en la fórmula n.
para W, F y P, la cantidad de leche pesada y la riq\.leza en ma­
teria grasa y proteínas de esta leche, y en la fórmula ID, para
W, la cifra de 40. La media de los valores encuntrados no debe
diferir de dicho valor (45 por 190J en más del 0,1 por 100.

9.4.3. Determinación ,-En un vaso de 100 mI pesar aproxima­
damente 40 g de la muestra bien mezclada con una aproxima­
ción de 10 mg, añadir 50 mI de agua destilada caliente (80"-90" Cl
y mezclnr cuidadosamente. Trasvasar cuantitativamente la. mez­
cla a un matraz aforado de 200 mI, enjuagar el vaso con canti­
dades sucesivas de agua destilada a 60" e hasta que el volumen
total sea de 120 a 150 mI. Mezclar y enfriar a temperatura am·
biente. Añadir 5 mi de la solución de amoníaco diluida. Mezclar
de nuevo y dejar reposar durante 15 minutos. Neutralizar el
amoniaco añadiendo una cantidad equivalente de la solución
diluida de ácido acético. Determinar previamente la cantidad
exacta de mililitros por valoración de la solución de amoníaco
diluida empleando el azul de bromotimol como indicador. Mez­
clar. Añadir, mezclando suavemente por rotación del matraz in·
clinado, 12,5 mI de solución de acetato de cinc. De la misma
forma que para la solución de acetato. añadir 12,5 mi de solu­
ción de ferrocianuro potásico. Poner el contenido del matraz
a 20" C y añadir agua destilada (a 20" el hasta alcanzar el en­
rase de 200 mI.

Hasta este momento todas las adiciones de agua o reactivos
deberán haberse efectuado de tal manera que se haya evitado la
formación de burbujas de aire y por esa misma razón todas las'
mezclas se habrán realizado por rotación de matraz y no por
agitación violenta. Si se observa la presencia de burbujas de
aire antes de alcanzar los 200 mI se pueden eliminar aplicando
al matraz una bomba de vacío e imprimiéndole un movimiento
de rotación. Tapar el matraz con un tapón seco y mezclar ínti­
mamente sacudiendo con energía. Dejar reposar durante algunos
minutos, filtrar a continuación por un papel filtt·o seco, Despre­
ciar los primeros 25 mI del filtrado,

9.4.3.1. Polarización directa.-Detürminar lti rotación óptica
del filtrado a 20" ± 2" C.

9.4.3.2.. Inversión.-Introducir con la pipeta en un matraz
graduado de 50 mI, 40 mI del filtrado obtenido dp la manera in·
dicada antes. Añadir 6 mI de ácido clorhídrico 6,35 N. Poner' el
matraz en baño de agua a 60" C durante 15 minutos, sumergién­
dolo hasta el nacimiento del cuello. Mezclar por rotación duran­
te los 5 primeros minutos. al final de los cuales el contenido
deberá haber alcanzado la temperatura del baño. Enfriar a. 20" e
y completar hasta 50 mI con agua dest.ilada a 20" C, mezclar y
dejar reposarl hora a esta temperatura.

9.4.3.3. Polarización después de inversión.-Determinar el po­
der rotatorio de la solución invertida a 20" ± 2" C (cuando la
temperatura del liquido en el tubo de polarización difiera en
más de 0.2" e de 20" e durante la medida, se debe aplicar la
corrección de la temperatura indicada en el apartHrlo 9.5.2),

9.5. Calculo.

Riqueza en sacarosa.

W
1J v = --~ (1,08 E + 1,55 Pl

100

1O.2,L Balanza analítica, de sensibilidad 0,1 mg como mí­
nimo.

10.2.2. Cápsulas apropiadas, preferentemente en aluminio.
niquel, acero inoxidable o vidrio. Las cápsulas deberán estar
provistas de tapas que se adapten convenientemente. pero qUe
se puedan quitar con facilidad. Las dimensiones más conve­
nientes son: diámetro aproximado, 50 mm; profundidad apro­
ximada, 25 mm.

10,2.3. Un dcsecador provisto de gel de sílice con indicador
de humedad.

10.2.4. Una estufa de de,<¡E'cación bien ventilada, provista
de tBrmostato y regulada a 102" ± 2" C, Es importante que la
tomperatura sea uniforme en toda la estufa.

10.2,5. Frascos provistos de tapones herméticos para el mez~

elado de la leche en polvo:.,

1. Norma Internacional FIL-TDF 35, 1966.

9.6. Referencia..

En las fórmulas precedentes:

C == porcentaje de azúcares totales en la solución invertida,
s8gún la lectura polarimétrica.

T = tcmperafura de la solución inverlida en la lectura del
polarímetro.

El porcentaje de azúcares totales e en la solución invertida
se pu(~de calcular a partir de la lectura directa y de la varia­
ción d¿'spuÉ's de la inversión según el método habitual, utili·
zando los va lon)s usuales de rotación específica de sacarosa,
de lactosa y de saCélrosa invertida, La corrección 0,0006 (C-9J,
etcétera, no es exacta. más que cuando e es aproximadamente 9;
para leche concentrada normal esta corrección se puede des­
preciar. por .ser C próximo a 9.

Variaciones en la temperatura de 20" C influyen escasamente
p,n la lectura de la polarización directa. Por el contrario, dife­
rencias de más de 0,2"' e, en la lectura de polarización des­
pués de la inversión necesitan una corrección. La corrección
- 0,003 (T-20). etc., no es exacta más qUe para temperaturas
comprendidas entre 18" e y 22* C.

La diferencia entre los ff'lsultados de dos determinaciones
efectuadas simultáneamente o una inmediatamente después de
otra por el mismo anallsta no debe ser mayor de 0,3 g de saca­
rosa para 100 g de leche condensada.

10. HUMEDAD

(Leche en polvo)

Si la medida de la polarización después de la inversión se
efectúa a una temperatura diferente de 20" e, las cifras obteni­
das se deben multiplicar por

[l. + 0,0037 (T-20H

9.5.2. Calores del factor de inversión Q,-Las fórmulas si­
guk,ntl"::-: dan valores precisos de Q para diversas clases de luz
con correcciones, si es necesario. para la concentración y la
temperatura.

Luz de sodio y polarimetro con escala en grados de ángulo:

Q = 0,88"25 + 0,0006 tC-gl --0,0033 n-20l

10.1. Prin.cipio.

Se entiende por humedad de la leche en polvo el contenido
en agua libre, es decir, la pérdida de peso, expresado en por·
con taje en peso, determinado por el procedimiento expuesto a
continuación, que corresponde al descrito en la norma FIL-26:
1964 de la Federación Internacional de Lecheria.

Este método es aplicable a las leches en polvo. entern y des­
natada.

El agua, contenida en la leche en polvo, se elimina por ca­
lentamiento de la muestra en una estufa de desecación, a una
temperatura de 102" ± 2" e, hasta peso constante.

10.2. Ma.terial y aparatos.

Q = 1,0392 + 0,0007 {C-gJ - 0,0039 fT-20l

Q = 2,5·19 + 0,0017 (C-9) - 0,0095 (T-2OJ

s = (D-5/4 J) [2,833 - 0,00612 . F - 0,00878 P)

Luz blanca con filtro de dicromato y sacarímetro con escala
sacarimétrica:

Luz verde de mercurio y polarímetro con escala en grados de
ángulo:

vv~v

---- X --.------ X 100
V LX W

5
D--I

4
I1J S = .----- x

Q

8.5.1.
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Humodad (cantidad de agua) ';:;

De 10,0 a 20,0 mI en divisiones de 1,0 mI.
y a 50 mI t.l!16 marca que quede, por lo m'enos, a 13 mm del
borde del tubo.

10,0 gramos
10,5 gramos
11,0 gramos
11,5 gramos
12;0 gramos
12,5 gramos
13,0 gramos

Mezclador olectrico.
Tubo sifOn de vidrio.

Procedimiento.lL3.

11;2.3.
11.2.4.

Hasta el 4 %
Desde el 4,1 al 9 %
Desde el 9,1 al 13 %
Desde el 13,1 al 17 %
Desde el 17.1 al 21 %
Desde el 21,1 al 21 %
Más del 24 %

1104. Referencia.

1. InstHuto Nacional de Racionaliz,ación dl'l Trabajo. Una nor­
ma espaüola. :>1.101.

Se añaden 10 Ó 13 g de la mucstm, s('gun se trate de leL!::8
desnatada o completa, respectivamunto, a 100 mI de agua des­
til'.lda, a la temperatura de 24° e, en el vaso especial del mez­
'clador que seguidarr.ente se pone en éste para agitar durante
90 segundos exactos. Si hay necesidad inmediata de volver a
emplear el vuso del mezclador, puedo verterse la solución tata!
en un vaso de precioitación apropiado. Se deja reposar la 50;;­
lución hasta que la espuma se separe lo suficiente, para poder
quitada completamente cón una cuchara. El período de reposo
después de la mezcla no ha de exceder de 15 minutos.

Después dio s(jparada la espuma se mezcla completamente con
una cuchara durante 5 segundos y, seguid!lmente. se llena un
tubo cónico husta la marca de 50 mL Se centrjfuga durante
5 miJHltos a las revoluciones por minuto requeridas, según la
tabla del apartado 11.2.1, A,-continuación se sifona el líquido
que sobn=,nada, hasta 2 mI del nivel del sedimento, teniendo
cuidado de no remover éste, Se vierten en el tubo 25 mI de
agua destilada a 24" e y se agita para dispersar el sedimento,
des8.1ojándole si ftH~ra necesario con un alambre. Se llena con
agua destilada, 24" e, hasta la marca de 50 mI, se invierte y se
agita para la perfecta mezcla del contenido, y se centrifuga
de nuevo durante 5 minutos a la velocidad requerida. Se man­
tiene el tubo C'H posición vertical, de modo que el nivel superior
del sedimento quede a nivel del ojo; se refieren los mililitros
de sedimento a la división de la escala mas próxima. La lectura
se efectúa fácilmente, cuando se observa el tubo, colocado de~

lantfl do una luz fuerte.
Cuando se opere con leches en polvo parcialmente desnata­

das, las ca.ntidades que se han de añadir a los 100 mi de agua
destilada son, según sus porcentajes grasos, las siguientes:

M, ~M,
------ x lOO

M 3

Mi = la masa inidal, en gramos, de la cápsula y su tapa mas
la IHche en polvo utilizada para el análisis,

M~ = la masa final, en gramos, de la cápsula y su tapa más
la leche en polvo.

M; = la masa, en gramos, de la leche en polvo utiliül.da para el
análisis.

1. Norma Internacional FIL-IDF 26: 1964.

11 lNDICE DE SOLUBlLlDAD

(Leche en polvo)

10.3. Procedimiento.

10.:",1. Plocparación de la mUf:strn.-Transvasar toda la mues~

ira de la leche en polvo a un frasco seco y tapado, de un vo­
Jum(m igual al doble, aproximadamente, del de la muestra,
m,ezdar íntimamente por rot<:tdón y agitación (en el caso de que
no se pueda obtener una homogelleJzación completa por esto
¡Jj'on'uinJiénto, extraer, con objeto de realizar determinaciones
p;_\lalela'>. dos muestras en dos puntos, lo más distantes posi­
ble el uno del otro).

10.3.2. DeterminaclÓn.---Colocar la cápsula destapada y la
correspondiente tapa cn.la estufa de desecación durante 1 hora,
a la iempenltura de 1020 ± 2" C. COlOCal" la tapa sobre la cap­
sula y pasarla de la estufa al desecador. A coniintw-::-ión enfriar
a la temperatura ambiente y pesar. Introducir aproximadament~

1 g de leche en polvo en la cápsula, tapar la capsula y pesar
rápidamente con la mayor exactitud posible. Destapar la cáp­
sula y colocarla con su tapa en la estufa a una temporatura de
102" ± 2~ e durante 2 horas. Volver a colocar la tapa, poner la
cápsula en el desecador, dejar enfriar a temperatura ambiente
y pesar rápidamente con la mayor exactitud 'posible..

Calentar la cápsula abierta y su tapa a 102" ± 2" e en la
estufa durante 1 hora suplementaria, volver a tapar y dejar
enfriar en el desecador a temperatura ambiente; pesar df~ nue­
vo. Hepetir la operación hasta que las pesadas sucesivas no
difieran en má.s de 0,0005 g. La desecación se acaba aproxima­
damente ('n 2 horas.

Calcular lf humedad m_ediantr' la fórmula siguiente:

lOA. Cálculo.

La diferencia entre dos determinaciones repdid"b no debe
sobrepasar el 0,06 por 100 de agua.

10.5. Referencia.

lL2. !l!aterial y aparatos.

11.2.1. Centrífuga con soportes para la colocación de los
tubos centrifugos cónicos. La velocidad requerida varia, corno
a continuación se indica., con el diámetro.

11. 1. Principio.

Se entiende por indico de solubilidad de la leche en polvo
la. cantidad de sedimento, expn!sada en volumen, determinada
por el procedimiento expuesto a continuación, que correi;ponde
al descrito en la norma UNE~34.101 del instituto Nacional de
Racionalización del Trabajo.

Este método es aplicable a la leche en polvo, entera o des­
natada.

El ..diámetro- es la distancia entre los fondos internos de
dos soportes opuestos, medida a través del centro de rotación
de la cabeza de la centrífuga, estando los soportes extendidos
horizontalmente.

11.2.2. Tubos de centrífuga cónicos, graduados como se in-
dica a continuación;

De O a 1,0 mI en divisiones de 0,1 mI.
De 1,0 a 2,0 mI en divisiones de 0,2 mL
De 2,0 a 10,0 mI en divisiones de 0,5 ml~

ebullición.Baño de agua, a temperatura de
Hureta graduada en l/SO mm.

12.2.1. Balanza analitica.
12.2.2. Matraz aforado de 50 mI.
12.2.3. Pipeta para leche de 20 mI.
12.2.4. Papel filtro sin cenizas para filtración lenta.
12.2..5. Centrífuga que pueda desa.rrollar un aceleración cen­

trífuga de 1.400 g (g = aceleración de la gravedad).
12.2.6. Tubos de centrifuga cilíndricos con fondo redondo de

30 mI, aproximadamente, marcados a 20 mI.
12.2.7. PipetD!'! de 2 y 5, mI.
12.2.8. Dispositivo de sifón por succión, provisto de un tubo

capílar.
12.2.9.
12.2.10.

12. CALClf)

12.1. Principio.

Se entiende por contenido en calcio de la leche la cantidad
tota-l de calcio expresuda en porcentaje en peso, determinada
por el procedimiento expuesto a continuación, que corresponde
a la norma FIL-36: 1966 de la Federación Internacional de Le­
chería.

Este método se aplica a todas las leches líquidas normales,
así com.o a las leches reconstituidas por dilución o disolución
de leches concentradas o de leches desecadas.

El calcio total se lleva a disolución por precipitación de las
materias proteicas con acido tricloroacétíco. El calcio contenido
en el filtrado es precipitado ba.jo forma de oxalato cálcico, que
se separa por centrifugación y se valora con permanganato
potásico.

12.2. Material y aparatos.

12.3. Reactivos.

12.3.1. Acido tric1oroacético: solución acuosa al 20 por 100
(en peso por volumenJ!.

807
766
730
700

Revoluciones
-por minuto

Diámetro

450 milímetros ..
500 mílimetros
550 milímetros ..
600 milímetros

1.083
988
916
656

Revoluciones
por minuto

Diámetro

250 milímetros ..
300 milímetros ..
350 milímetros ,.
400 milímetros "



16284 21 julio 1977 B. O. ael K-Num. 173

p

V ::= volumen en mI de MnO¡K !O,02 N} gastados en la valora­
ción de la muestra.

v "'-, volumen en mI de MnO,J{ (0,02 Nl gastados en el ensayo
blanco.

p = pes~ ~n gramos de la muestra inicial (alrededor de 20 g).
K = coefIcIente de corrección del volumen del precipitado re­

sultante de la precipitación triclo"rracética.

Para leche entera (3,S a 4,5 por 100 de matel'ia grasa)' K =
:=c 0,972. .

Para leche con 3 por 10q de materia g,asQ: K = 0,976.
Para leche con 2 por 100 de materia grasa: K == 0,980.

12.3.2. Acido tricloroacético: solución acuosa al 12 por 100
(en poso por volumenl.

12.3.3. Oxalato amónico; solución acuosa saturada en frio.
]2.3.4. Rojo de metilo: solución al O,OS por 100 (en peso por

volumen) en alcohol etílico del 96 por 100 (en volumen por vo­
lumenl.

12.3.S. Acido acético; solución acuosa al 20 por 100 (en vo·
turnen por volumen).

12.3.6. Amoníaco: Aoludón acuosa obtenida mezclando VQ­
himenes iguales de amoníaco al 25 por 100 (en peso por peso)
y de agua destilada,

12.3.7. Amoníaco: solución acuosa obtenida diluyendo 2 mi­
lilitros de amoníaco al 25 por 100 {en peso por peso) hasta
100 mI, con agua destilada.

12.3.8. Acido su ¡fúrico: solución acuosa obtenida ailadif'ndo
20 mI de ácido sulfúrico del 98 por 100 (en peso por peso) a
80 mI de agua destilada.

12.3.9. P8rmanganato potásico: solución acuosa tilulada,
0,02 N.

Todos los reactivos deben ser puros para análisis

12.4. Procedimiento

12.4.1. Preparación de la muestra.-Antes del analisis, poner
la mnestra a 20" ± 2" e y mezclar con cuidado. Si no se obtiene
una dispersión homogénea de la materia grasa, calentar lenta­
mente la muestra a 40" e, mezclar suavemente y enfriar a
20" ± 2" C.

12.4 .2. Defecación de la muestra.-En un matraz aforado de
50 mI pesar exactamente alrededor de 20 g de leche, con una
aproximación de 10 mg. Afladir poco a poco mientras se agita
una solución acuosa de ácido tricloroacético al 20 por 100 y
com~)letar hasta 50 mI con este reactivo. Agitar fuertemente
durante algunos segundos. Dejar n~posar 30 minutos. Filtrar
sobre papel filtro sin cenizas. El filtrado obtenido debe sor
Jimpido.

12-4.3. Precipitación del calcio en forma de oxalato y sepa,"
r:adón del oxalato.-En un tubo de centrífuga cilíndrico de fon­
d.o redondo, introducir 5 mI del filtrado limpido; después 5 mili­
htros de ácido tric1oroacétíco al 12 por 100, 2 mI de una solución
acuosa saturada de oxalato de amonio, dos gota!> de solución
alcohólica de rojo dn metilo y 2 mI de ácido acético al 20 por
100. Mezclar mediante agitación circular y aiiadir poco a poco,
soluci~n de amoníaco U2.a.61 hasta coloración amarillo pálido;
d~spues, algunas gotas de ácido acético al 20 por 100 hasta co­
loración rosa. Dejar reposar 4 horas a la temperatura ambiente.

Diluir hasta 20 mI con agua y centrifugar 10 mínutos a
1:-100 g (g = aceleración de la gravedad). Mediante un disposi­
bvc de succión, decantar el liquido límpido que sobrenada.
LavB, .l~ls paredes del tubo de centrifugación (sin nml0V€lr el
d,-opósitc de oxalato cálcico) con 5 mI dG solución de amoniaco
d.ilu~do {12,,3.71. C(mldfugar 5 minutos a 1.400 g. Decantar el
lIqUido que sobrenada con el dispositivo de succión. Proceder
El tr~~s lavados sucf:sivos.

J2.4.4. Valoración del oxalato.-Después de h<l:ber extraido
con sifón el agua del último lavado, añadir 2 mI de solución
acuosa de ácido sulfúrico y 5 mi de agua destilada sobre el
precipitndo de oxalato de calcio. Poner el tu ha en baño de
agua hirviendo, y cuando el oxalato esté completamente disuelto
valorar. con solución de permanganato potásico 0,02 N, hast~
coloraCIón rosa persistente. La temperatura dobe permé.nccer
supedor a los 60" e durante la valoración.

12.4.5. Ensayo en blanco,-Efectuar un ensayo en blanco con
todos los reactivo:;, utilizando 20 mI de agua 'destilada on vez
de leche.

12.5, Cálculo.

Contenido en calcio % = 0,0004 X

X (V-v) X

1.0D0
(V·,v) X --- x K = 0,4 X

P

K

Para leche con 1 por 100 de matúria grasa: K = 0,985.
Para. leche desnatada: K = 0,989.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones
efectuada'> simultáneamente o una inmooiatamente después de
otra por el mismo analista, no debe ser mayor de 0,002 g da
calcio por 100 g de leche.

12.6. Referencia.

1. Nonlla lntel-nacional FIL IDF 36, 1966.

13 FOsrORO

n_1 Principio

Se J:'ntiende por contenido en fósforo de la leche la cantidad
total de fósforo expresada en porcentaje en peso, determinada
por el procedimiento expuesto a continuación, que couesponde
a la norma FIL~42: 1967 de la Federación Internacional de Le­
cheria.

Este metodo se aplica a todas las leches líquidas normales,
así como a las leches reconstituidas por dilución o disolución
de las leches concentradas o de las leches desecadas.

Las materj&sorgánicas de la leche se destruyen por minera­
lización en seco (incineración), El fósforo se determina coloe

rim0triCamente, reduciendo el fosfomoJibdato de amonio con
diaminofenol (amidoll y mldiendo la densidad óptica de la
solución obtenida.

n,2. Material y aparatos.

13.2.1 Balmiza analítica.
13.2.2. Cápsulas de platino o de cuarzo (de 5.5 mm de dü'¡,-

mdro apruximadumcnte) provista de vidrio de reloj.
13_2,3, Bailo de agua.
13.2.4. Pipetas de 1, 2, 5 Y 10 ml.
1:3.2.5. Mntrtlces aforados, de 25 mi con tapones esmerilados,

do 100 y de 1.000 mI.
13.2.6. Hon10 mufla.
13.2.7. Estufa a 105') :i- 2" C.
1:i.2.8. Espedrofotocolorimetro.

n.3. Reactivos.

13.3.1. Acido clorhídrico (CiHJ 1,0 N.
13.8.2. Acido perclórico (ClO;HJ al 5.'1 por 100 (densidad. 1,61

g1nmos por mI a 20" Cl.
13.3.3. Solución de amida]: Disolvt'f en agua destilada 1 gra­

mo de aniídol fdielorhidr.<\to de 2,4 diaminofenol: (NH~J2 C,XI::;OH.
2ClH) y 20 g do met.ahisulfito de sodio o pirosulfito de sodio
{S!O:,N8_.!J. Completar hasta 100 mI en un matraz aforado con
tapón esmerilado. Preparar cada día una solución nueva.

13,~,1. Solución de n1nlihdato: Disolver en agua destilada
A,3 g de molibdato de amonio: Mo¡O"J {NH¡)r,. 4H!O. Complotar
hasta 100 mI.

13.3.5. Solución acuosa de fosfato monopotásico (a partir de
PO,H!K, desecado durante 2 horas a 105" e), que permite trazar
una curva de diferencia para la determinación del fósforo: Pe­
sur 1.39" g de PO:H!K. disolver en agua destilada y completar
hasta 1000 mI {,<"oJución AL Diluir 10 mI de solución A hasta
1.000 ml (solución Bl. Un 011 de solución B = 10 microgri'tmos
de P,

Todos Jos reaclivos ddJ('ll S0r puros para análisis.

13.4< Procedímiento.

13.4.1. Preparación de la muestra: Antes del análisis poner
la muestra a 20" ± 20, e y mezclar cuidadosamente. Si no se
obtiene una dispersión homogénea de la materia grasa, calentar
lentamente la muestra a 40" e, agitar suavemente y enfriar a
200 ± 2" C.

13.4.2. Ensayo en blanco; Efectuar un ensayo en blanco con
todos los reactivos, operando como se prescribe en 13.4.3.3, pero
reemplazando los 5 mI de la dilución por 5 mI de agua desti­
lada.

13,4,.3. Determinación.

13.4.3.1. Mineralización por vía seca: En una cápsula de
platino o de cuarzo posar exactamente alrededor de 10 g de
leche con una aproximación de 10 mg. Evaporar, hasta seque­
dad, al baño de agua hirviendo. Después de la desecación com­
pleta,calcinar -en la mufla ~ una temperatura comprendida
entre 500" e y 550" e hasta la obtención de cenizas blancas.

13.4.3.2. Preparación de la solución de cenizas: Después de
enfriar la cápsula, cubrirla con vidrio de reloj, disolver las
cenizas en. 2 ó 3 mI de ácido clorhídrico normal y diluir con
agua destilada. Transvasar la solución de las cenizas a un
matr~z aforado de 100 mI, lavar el vidrio de reloj y la cápsula,
recogIendo las aguas de lavado en el matraz: Completar hasta
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13.5. Cálculo.

Fósforo % =

1.4 T'rocedilniQnio.

Balanza, analítica,
Matracps erlcnmevcr de 250 mI de capacidad.
Bureta graduada ir contrastadn en divisiones de 0,1 mi·

Materíal J.' aparatos .

fndice de acidez =

materia grasa. Aiiadif 0,1 mI ut! la solución de fenolfiaJeína.
Valorar con la solución alcalina hasta que aparezca una colo~

ración rosa pálido que persista al menos 10 Segundos.

1.5. Cálculo.

A

v = volumen, en mI. de la solución alcalina omplenda.
t ~ normalidad de la solución alcalina.

A ::.-.,; masa, en gramos, de la porción ensayada.

La diferencia entre los resultados de dos determínaciones
paraklas no debe ser mayor de 0,1 mg de hidróxido de potasio
por 1 g do materia grasa.

1.6. Referencia.

1. Norma FIL-IDF - G A - 1-69.

2_3. Procedimiento,

Para separar la mateda grasa, fundir la muestra y dejarla
reposar 2 Ó a horas a 50"---60° C; decantar y filtrar con papel
de filiro seco. Filtrar nuevamente si el primer filtrado no está
claro. Ut.ilizar la materia grasa fundida, cla.rificada, bien mez·
clarla sin agua.

Preparar y regular el refractómetro según el modo de empleo
del aparato. Ajustar la temperatura del liquido circulanto a.
40" :/: 0,1" C.

'Colocar algunas gotas de materia grasa, preparada on la.
forma anteriormente descrita, entre los prismas del refractó­
metro, de mallera que se llene por completo el espacio com­
prendido entre ellos. Dejar transcurrir algunos minutos para
qlln la materia. grasa alcance la temporatura de los prismas.
Efectuar la lectura con cuatro cifras decimales. Corregir el
índice de refracción obtenido añadiendo 0,000045 unidad de ín­
díce dA acidez si este último (determinado según 1) os igual
() sup,'rior a dos. Redondear la cüarta cifra decimal.

2.4. Calculo.

La diferen<:ia entre los resultados de determinaciones para­
lelas no debe ser mayor de 0,0002 de la unidad de índice de
refracción. .

2. INDICE DE nEFHACCJON DE. LA CRASA

;U. Principío.

El indice de refrFIcctón de la materia grasa en la mantequilla
es la lazón entre la velocidad de una li\lz de longitud de onda
determinada (luz de sodio) en el aire y la velocidad do esta
misma luz en la materia grasa de la mantequilla a 40" C.

Mediante Un refract6metro apropiado se determina el indice
de refracción de la materia grasa obtenida por fusión de la
mantequilla.

2.2. Material y aparatos.

2.2.1. Refractómetro provisto do escala graduada en índic:es
de refracción, que permita efectuar lecturas hasta la tercera
cifra decimal y cuyos prismas pueden calentarse mediante un
liquido circulante, regulándose la temperatura termosUHica·
mente con una aproximación de ± 0,1" C.

2.2.2. l.uz de sodio. Se puede utilizar también la luz blanca
si el refrac:tómetro tiene un dispositivo de compensación cro­
mática.

CLOFtURO SOD!CO

L F.A.O. 8-5 1967

2.5. R.eferencia.

.'3.2.

:U. Principio.

Se entiende por contenido de sal (cloruro de sodio) de la
malltpquilla. el porcentaje en masa de la sal (cloruro dr sodio)
determinado por el procedimiento que se describe I.i. conti­
nuación.

Después de fundir la mantequilla nñadiendo agua hirviendo,
los etonlros de las mezclas se valoran con una solución de ni­
trato de plata, emple:omdo cromato de potasio como indicador,
segun el procedimiento de Mohr, y se calcula el contenido de
sal.

:J.2 1.
3.2_2.
3.2.3.

lilítros.

Balanza analítica.
Matraces erlenmcycr de :lCO mI.
Bureta graduada contrastada en divisiones de 0,1 mI.

1.2.1.
.1 .2.2.
1.2.3.

La diferencia entre los r05ultados de dos determinaciones
pfectuadas simuitánoa,JUHnte o una inml.:d¡~1tan1f>nte despues de
otra por el mismo analista no debe ser mayor de 0,008 g de fós~

foro por 100 g de leche.

L~.6 Referencia..

1. Norma !ilternacional FIL-1DF 42: 19m.

m """' masa de fósforo, expresada en microgramos, obtenida se~

gún 1:~.4.3.4 y conteni.da en el matraz de 25 mI con la
muestra de aproximadamente SO rng de lecho.

m = masa de fósforo, expn'sada en mic¡·ogramos. obtenida se­
gún 13.4.3.4 y. contenida en el ensayo en blanco.

M = masa de leche, exprvsada en gramos, empleada para la
mineralización.

El contenido en fósforo de la leChe expresada en g de fósforo
por 100 g de leche viene dado por la fórmula siguiente;

m--m'

1.2. Material y apm·atos.

Manteq:uilla

tND1CE DE .'\ClDEZ DE LA C-l~ASA

J .1. Principio.

El índice de acidf'z de hl mAteria gra.'ia en la mantequilla
p,:> d número de mg r'c hidróxido de potasio qUe' se necesita
par" neutralizar 1 g de matr.ria grasa.

La materia grasa, después de separarla por fusiun de la
ma!lL'ql1illa, se disuelve en una mezcla de alcohol-éter, y luogo
se titula con una solución aknlina valorada.

1.3. Reactivos.

Los reactivos que se llUJjCi"JO debC'n ser de calidad pura para
análisis.

1:1.1 Solución alcohólica de hidróxido de potasio, 0,1 N,
valnnH1<1. Utilizar alcohol etílico absoluto.

1.3.2. Mezcla de volúmenES iguales de alcohol etílico de
95-96 por 100 (v/v) o ;e alcohol desnaturalizado con metanol
y de eter dietilico, neutro a la fe110lftaleina.

1.:i.:i. Solución neutra de fenolftaleina al 1 por 100 tm/v),
en alcohol etílico d'~snaturaJiLadocon metanoL

Nota.-Alcohol r!t;:-;n,duralizwJo con metanol: 100 alcohol ab·
soltlto y .5 me/anol.

50M

100 mI con agua destilada, agitar y filtrar. Tomar 10 mI del
fil1.radn, intrnducirlos en un matraz de 100 mI. Completar hasta
lOO mi con agua destilada y agítar.

13.4.3.3. Determinación colorimétrica del fósforo: Tomar 5 mi­
lilitros de la dilución preparada en 13.4.3.2 e introducirlos en
un matraz aforado de 25 mI.

Añadir sucesivamente 2 mI de ácido perclórico. 2 mI de la
solución de amidaI, 1 mI de la solución de molibdato de amo­
nio. Completar hasta 25 mI con agua destilada y mezclar. Es~

peral' 5 minutos y medir la densidad óptica utilizando cubeta
de 1 cm en un espectrofútocolorimetro a 750 nanómetros. Busca.r
en la curva patrón la cantidad de fósfoJ'o contenida en el ma­
traz de 25 mI, expresada en microgramo$ y correspondiente a la
densidad óptica leida.

1aA,3.4. Doterminadón de la curva patrón; En cuatro ma~

traces aforados de 25 mI introducir' 3, 5, 7 Y 10 mI de la solu­
ción E. Las cantidades así introducidas son iguales a 3D, SO, 70
Y 100 microgramos de fósforo. Proceder a continuación como
en 13.4.33. Situar sobre una gráfica las densidades ópticas ob­
tenidas en función de las cantidades de fósforo presentes en
los matraces. Trazar la curva patrón (que es una rectal.

Para 5f'pal"ar la materia grasa, fundir la muestra, dejarla
reposal' a 50°-60" 2 Ó 3 ~lüms, decantar y filtrar con papel de
rutcn seco. Filtrar nueVD mente si el primer filtro no esta claro.
Utillzur la materia grasa fundlda, claril ¡cada, bien m(jzclada.

En un matraz er18nnll'ycr pesar con precisión de 1 mili"
gramo 5-10 g de maierin pnlsn Alindír 50-1(10 mI de lu mezcla
de alcohol etílico y éter dieWíco y disolver eu esta. nwzcla. la
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3.3. Reactivos.

3.3.1. Solución valorada de nitrato do plata, 0,1 N.
3.3.2. Solución de cromato de potasio al 5 por 100 (ro¡-v) en

a.gua destilada.

3.4. Procedimiento.

Ahlandar la muesira en un recipiente cerrado, calentándola
en bai10 de agua a la temperatura más baja posible, con objeto
de no romper la emulsión, Frecuenlemente es adecuada una
temperatura comprendida entre 23Q y 28° e y en ningún caso
la temperatura podrá exceder de 39° C. Agitar el redpiente que
contiene la muestra a intervalos frecuentes durante el proceso
de ablanda.miento con objeto de que la muestra se mezcle
homogéneamente. Sacar el recipiente dol bf}.ilo de agua y agi­
tarlo vigorosamente a intervalos frecuentes hasta que la mues
tra se haya enfriado adquiriendo una consistencia esposa y
cremosa. Esta operación puede reBlizarse con un ngitador me­
canica.

Efactuar una determinacion F.n blanco, elnpleando los mismos
reactivos, en las mismas cantidades y siguiendo el mismo pro~

codimiento que se describe a continuación.
Pesar con una precisión de 10 mg, 5 mg de muestra e in­

troducirla en un mat.raz erlünmGyer.
Añadir cuidadosamente 100 mI de agua d;'stilndn hirviendo.

Dejar en reposo dura.nte S-lO minutos, ngHando por rotación
de cuando en cuando, mhmtras se enfría a. una t:"'mpen:tura de
50-55° e (temperatura de valoración) Añfldir 2 mI de solución
de cromato de potasio. :rvfpzc]ar agitando por rot¡1cióo, Mien­
tras se agita continl.1amenV~, valorar con In solución df' nitrato
d0 plata hasta que el cambio de color ananmjudo pardo persista
durant(' 30 segundos.

3,5, Cálculo.

El cont:."nido d!! "al (expresKdo en porcenlaje por masa de
Na eH t'S:

a

t = normalidad de la soludón de nitrato de plata.
V¡ = volumen, en ml, de solución de nitrato de plata, utiliLados

en la valoración.
v, = volumen, en mI, de solución de nitrato de plata en 01 ensa~

yo en blanco.
R = masa, en gramos, de la muestra utilizada,

La diferencia entre los rp$uHados de dos determinaciones pa­
ralelas no dfCbera ser mayor de 0,02 g de cIar·uro de sodio por
100 g de producto.

4.2.4. Crisoles filtrantes de vidrio sintdizado (pnruidad nú­
mero 3l con matru(;('s de filtraclim a la trompa.

4.2.!í. Varílla con pieza final de material adecuado.

4,3. Rcactivos.

Eter de petróleo con límites de ebullición entre :JO" e y 60n C.
Este r,'activo no debe dt'jar ningún residuo por evaporación.

4.4. Procedimiento.

4.4.1 PCCi)aración de la mUf:stra.-Excepto cuando el mez­
clado no se considere necesario, In muestra debe mezcJarsf: ugi~

tanda con una varilla o con un agitador mecánico, lo mas rá­
pidamente pO'i-ible, sin exu:der de 1 ulÍnuto. La temperatura
ele,] mezclado dcbéTá t~star comprendicla normalmente entre 23'" e
y 28" C, P',¡'o en ningún caso dr~bcrÁ. excedor de 35" C. Antes de
pesar, la muestra debsn.\ ponl'rse siempre a la temperatura
ambiente.

4.42. Determinación de agurt,-·Secar la cópsula en la estufa
hasta musa constante. Dejar iOmfriar la cápsula en desecador
hasta la temperatura ambiente t30·3.'5 minJ y pesar. pp,;ar en
la c'¡psHla, di~ 5 a 10 g de la mUHstra de mantequilla, Mantener
la sápsul.'l (~n la bluf" durante una hora, por lo menos. Dt'jar
que se enfríe la cápsula en dpsecador a la temperatura ambiente
{de ;,0,35 t¡)inJ y pesar. Repetir el secado a intervalos de media
har, hel·:t3 masa cor,sta ,to:: (variación igualo Inferior a 0,5 mi]j
gramo,:,J. T,das las Pl'S!Hi8S SI' harftn con una precisión de 0,1
miligramo E!l el caso ':;,; ql1e ;:wmen!o la masa, S0 tomH la masa
mínima para fd calcnlo. ND doban emplearse en esta dotormi~

nación matc.c.riales' absorbentl"s.
4.4.3. Detf-'rminación del e-,trado seco magro.-Secar el cri­

sol de vidrio filtrante e~l la estufa hasta masa constante. Dejar
enfriar el crisol a tFmperaturn ambif'nte (30-35 minJ y pesr.r.
Añadir d~ 10 H J)) mI d(' éter de pptróleo caliente a la cupsula,
que COlJtí<~IW el €xirado <;cc;o pro<:;edpote de la determin<Jción dl~

agna, de IP'JflCD.• quP ,;e dist;r>lvn la grasa.
Sdparar tu mayor uintidfjd posible del sedimento adherido

a la cápsula pliliu.ndo una vElrllla y pasar cuantitativamente la
solución sobre 1<:1 punta de ll;\ v3riI!a al crisol. Rop"tir las ope­
rAciones cinco veces. Lavar f!l <;(.dinrnf.o qUE! queda 1;111 el crisol
con 25 ml d-{~ (>ter de pdróleo calipilte. Secar la cápsula y el
crisol en la r::;tufa durantf' 2 hnras. Dejar que la cápsula y el
crisol St) ~mfrkn él la temperatura ambiente (30·35 min.l y pesar.
Ht;pdir las op('¡'acionf's duumtc- p;'l"Íodos de 30 minutos a la
tr1mperntura rk secad0 hasta qU8 la masa no disminuya mÚ5.
Todas las pf>s<¡dns se harún con lJna precisión de 0,1 mg.

4.5. Cálculo.

4.5.1 Método de cá!culo de contenido de RguR~·En1p1eflr la
fórmula:

3.6. Referencia,

1, Norma FIL-12A - 1969.
HgU8·%

M -- n

M
X 100

4. AGUA, EXTRACTO SECO MAGRO Y GRASA
EN UNA SOLA MUESTHA

4.1. Principio.

Se defíne el contenido de agua en la mantequilla como la
pérdida. de masa, expresado como porcentaje, en m<bU, segun
se determina por el procedimiento descrito.

Se define el contenido de extracto seco magro en la mante­
quilla como el porcentaje, en masa, de sustancias, segun se
dcU,rminu,

Se define el contenido de materia grasa en la mantequilla
romo el porcentaje, en masa, que se obtiefle restando de 100 el
con Len ido de agua y el del extracto seco magro.

El contenido de agua se determina gravlmétricamentc SOCHn.
do un;'. cantidad conocida da mantequilla a lOZa ± 2° C.

El contenido de extracto seco magro se determina gravimé­
tricame'l1te después de extraer con éter de petróleo la grasa de
la mantequilla secada.

4.2. Material y aparatos.

4.2.1. Balanza analítica con una to1C'rancia de 0,1 mg.
4.2.2. Estufa de desecación bie-n ventilada v conjn;lada con

tel'm,yotat:), ajustada paTa que funcione a llna" t('mpcr<tturn dA
1úZ~ L 2" eL •.

4::':.3. Cáp!:.ulDs metálicas, deporc8lana o de vid do. resis­
tentses el ;a c,1rrosióll, que tengan por lo menos ¡." mm de altu­
ra y 50 mm de diámetro.

SiGndo:

M ",-, masa, en grarrios de la muestra.
n masa, en gramos. de 1·1.1 nlUP~,'(rfl. Cel!1l1t-s de secar.

4..5.2. Mdodo de cálculo del extracto seco nwgro - f.mpknr
la fórmula

rArA¡) + tB1-B¡} X 100
E"tnF'Lo S"("O magro .------

M

Siendo:

Al = ma"a, en gramos, del crisol vado.
A~ = masa, €·n gramos, del crisol conteniendo sedimento.
B l = masa, en gramos, de la cápsula vacía.
B:>:::;o ma!.:a. en gramos, de la cápsula con sedimento residuaL
M "'" me.sa, BH gramos, de la muestra.

4.5.3. Mútolio de cúlculo del contenido de grasa,

Grasa % = 100 - rE +Sl

E = porcentaje, en masa, de agua {calculada en 4.S.lJ.
S =porcentajp, en masa" de extracto S(lCO magro k-akulado en

4.5.21.

Para. lA díctr.:rmin8c:ián del cop.tenido de agua, la diid's¡1cia
entre el l"2~ultaúo de determinaciones paralf'las no debet'á exce~

der de 0,1 g de agua para 100 g de mantequiHa~
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Parfl. la determinación dpl contenido de extracto seco magro,
la diferencia entre resultados de d€tcrminaciones pun¡.{elas no
deberá exceder de 0,05 g do extracto seco magro para 100 g de
ms:ntcquilla,

5 DETECCION DE GRASA VEGETAL EN GRASA DE LECl lE
POR CHOMATOGRAl-'lA DE GASES DE ESTEROLES

5.1 Príncipio.

Los digitónidos de ester01 se disuelven en una mEzcla de
formumida y dimetil formamida, y los esto1'olos liberados :;8

extraen con pentana, y se separan por cromatografía de gases,
Si se obtíene en el cromatograma un pico con el tiempo de 1'0­
tención del beta-sitosterol. se concluye la prestlncia de grasa
vegetal en la muestra de grasa examinada.

5.2. Material y aparatos.

5.2.1. Cromatógrafo de gases, equipado de un detector de
ionización de llama, con un inyector de plata o de vidrio con
un sistema de inyección directa en la columna y con un re·
gi¡.;trador.
- 5.2.2. Columna de cromatografía de gases, de vidrio o de
acero inoxidable, en forma de U o en espiral, do 1 Ó 2 ro de
longitud, diámetro interior de 3-4 mm. Se recomienda 01 vidrio,
pues algunos tipos de acero inoxidabl(' dan resultados erróneos
pgr alteración de los esteralos.

S.2.3. Microjel'inga, capaz de proporcionar dosis de 5 ó 10
microli!ros.

S.3.L Mezcla de volúmnllPS iguales de forrnal1lida y dirnr;til­
forn~amida.

5.:".2. n-Pentano.
.':5.:3.". Hol1eno de la columna: f~~se estacion,;n-ia de gOlll~:l de

silicona (tipo metílico), estable hasta por lo menos :300" e que
impregna on m:J a 4 por 100, una tierra de dtatomrflE calcinada,
lavada al ácido y silanizada, de granulometría 80/100 Ó 100/120
dE malla.

5.3,4. Solución para el ensayo de sensibilidad: 1 mg de ca..
]esturol de 1 mJ de n-pcnú:ma, recienif'lnente prepHrado ti partir
d~ la grasa de loche, como se describe "11 5.4.2.

5.3.5. Solución para el ensayo de resolución de los picos:
0,9 mg de fitosterol de aceite de colza y 0,1 mg de colesterol
en 1 ml de n-pentana. Los esteroJes dHbcn estar recientemente
pri'paradop según el procedlmi",nto descrito PI1 5.4.2.

;>.3.6, Solución para el ensayo de referencíi.l: 1 mg de ritos·
t('rol dI' aCi)it,~ de soja en 1 m! de npentanu n~cienlpmentc pr('
pllrado, según se describe- on 5..1,2.

5.3.7. C'lS podadOt', nitxógpno
5.:UL Hidrógeno.
5;19. Oxígeno o ilire.

5A. Procedimiento

Desecar el papelcie filtro con el precípitado en un vidrio
de reloí en estufa a 102" 1: 2" e, durante 10 a 15 minutos. Sepa­
rar el precipitado en forma de película, plegando en dos parte-s
el papel de filtro.

Disolver en un pequeño tubo de ensayo, aproximadamente,
10 mg de digitónido de esterol en 0,5 mI de una mezcla do
volúmenes iguales de formamida y dim0til-formamida, Calentar
ligeramente, si es n'Jcesario. Despues enfriar, afiadi!" 2,5 mI
de n-p€ntanu y agitar. Dejar reposar ha3ta que la separación
entre las capas sea neta y usar la capa superior, que contiene
los csteroles liberado.':'. para el aml.lbis cl'oma.tográfico.

5.4.3. Condjciones de la cromatografía de gases.~TempemJll­

ra de la columna: 220-250" C. Temperatura del sistema de in­
yección, si puedo- calentarse por separado; 2O~40<> e por encima
de la temperatura de (a columna. Gasto de nitrógeno: 30/60 mIl
min. Desconectar el detector y equilibrar las columnas nuevas
en estas condiciones durante 16-24 horas. Conectar el detector,
encender la llama y regular el gasto de hidrógeno y oxigeno
o aire para obtener una altura de llama y una sensibilidad
adecuada, Poner en marcha el registrador y deíar que 01 papel
se desenrolle a una velocidad adecuada, ajustar el cero y el
atenuador Si la linea de base es establf:l. el aparato está listo
para usarse.

5.4.4. Ensayo do sensibilídad.·--Inyectae 3 a 5 mcl de la so­
lución para el ensayo de sensibilidad (5.3.4), Sólo aparo,ora
un pico de colesterol en el cromatograma lfig, 5.U. Ajustar el
atenuado!" de modo que se utilice aproximadamente toda la es­
cala del re-gistrador~

5.4.5. Ensayo de resolución de lo'> pícos.--fnyectar ~{ a 5 md
de la solución para el ensayo do resolución de los picos {S.3.SJ.
Aparecerán en el cromatograma los picos de col~;st(;rol, brasicos­
terol,camposb?rol (fig S.m Medir las distancias de retención
(dístancia desde el punto de inyección hasta_ el punto dó El.ltura
máxima del pico) de los picos. d~h para el colesterol, di.' para el
brasicosterol, de- para el camposterol y el d, para el betu-cejtos­
f,(-'rúl y las anchuras de la base de los picos (dinwnsíón de r(-.ten­
dón entre las intersecciones con la línea de base de las tan,i?,I'ntes
Hn los pnntos de inflexión situados en la parte anterinr y PC5­

tt,ríor del picoL W"h para el coksterol y 'VVh para el bra'>iGoslc­
rol. La resolución do los picos, expresada por la fórmula

debe ser por lo menos igual a 1.

Calcular los tiempos de retención relativos (colesterol 1,00)
para el brasicosterol; el camposterol y el beta·sitost'JroL

5.1.6. Ensayo de refercncia.~Inyectar3 a S mel de la solución
para el ensayo de referencia {5.3.aL Los picos de camposhlrol,
ostigmastcrol y de beta-sitostprol deben aparecer sobre el ero­
matograma lfig. 5.lIIJ. Medir las distancias df! retención de los
pico::;, d( pura ~I camposterol, (ti para el estigmasterol y d" para
d büla-sítosterol

Calcular los tiempos de reten.ción relativo:>, que son, apr'oxi·
lnadcl.,llu:nte:

5.5. Cálcnlo.

5.4.7. AnúJjsis.·~Inycctar3 a ,) mel de la solución a analizar
y dflr al botón del atenuador hasta obtener un factor de ate­
nuación cuatro veces inferim' {se obtiene generalmente en dos
pases del botónl. Registrar el cromatograma.

Si en el cromatograma un pico tiene 'un Licmpo de retención
relativo igunl ul de beta-sitosterol y una altura que corresponde
al menos a un 2 por 100 de la esenIa, se concluye la presencia
de bota··sitostm'ol y la muústra de grasa examinada, a partí¡'
de la cual se han aislado los esteroles, se consídera que con­
tiene grasa vpgetal. La presencia en el cromatograma de pico,,;
de otros fitosterolo5, como el c8mposiTrol o 01 estignwsl.erol, re­
fuerza osta conclusión.

Por este método se puede demostl'ar la presencia do aJ r,w­
nos un 0,5 por lOO de bda-sitosterol en la mezcla de esteroles
El límite de deü-;cción de la grasa vegetal en la grasa de leche
no se puedo indic:'lr' porque depende dd contenido en beta­
sí/osterol de la grasa añadida. es decjr, de la naturaleza de
esta grasa o de la mezcla de grasas añadidas a la grasa de
leche..

5.4,1: Prepi.ln1ción de 1" mue:itnl.-Func\ir aproximadamente
51J g de la mue"tra de 11l8nb.:'quilla en una cstt1fa cor:ciente a
temperatura inferior aSO" C hasta separación de las fases acuo­
sa y grasa, Separar la capa grasa por decantación y clarificar
la grasa en una estufa a una tempertura de aproximadamente
40" e filtrando sobre un papel de filtro seco y evitando que
pnse la fase acuosa sobre el filtro

5.4.2. Preparación de esteroles.--~Pesar en un matraz erlen­
mQyer de 500 mI, aproxiinadamente 15 g de materia gl'asa con
una precisión de 0,1 g. Añadir 10 mI de la solución de hidró­
xido de potasjo y 20 m1 de etanol (95~Ü(l por lOO v/v) Colocar
s,Jhre el matraz erlenmeyer el refrigerant.e ele ajre, calent.ar ún
"Daiio de agua hirviendo, agiJando por rotación, hasta quo la
~;oluci6n se haga clara, y continuar la ebullición media hora
mas.

Afwdir 60 ml de agua y luego 180 mi de etanol (95-96 por
100 (v/v) y llovar la temperntufa a ap,'oximadam¿;nte 40" C.
Aúadir 30 mI de la solución alcohólica de dígitonina (I por 100),
agitar y dejar enfríar. Colocar d matraz en un refrigerante
regulado a 5'; C, aproximaclam.cntc, durante 12 horas o una
noch0.

Recoger el precipitado del digilónido de esterol por fiHra*
ción wbre un papel de filtro de velocidad media en un embudo
I3uchner (8 cm de diámetro>. Lavar el precipitado con agua
aproximadamente a S" C, hasta que el filtrado no forme espuma,
lL!ego lavar una vez con 25-50 mI de etanol (95-96 por 100 v/v)
y dcspués una vez con 25-50 mI de éter dietilico.

Colesterol
Braslcost"rol
Ccunposh.'rol
Estigmastprol
Beta-sitosterol

1,00 (aproximadamcnk !.5 min.J
1,n-1,15
1,32-1,34
1,44-1.46
1,66-1,GB
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5:8. Referencia.

l~ Norma Internacional FIL-IDF 54: 1970.
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Figura 5.III.-Estcroles del aceite de soja
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Figura s.I.-Esteroles de 1ft materia grasa de la leche
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Figura 5,n,-Esteroles del aceitR de colza adicionados
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6. FOSFATASA RESIDUAL EN MANTEQUILLA

6.1. Principio.

El ensayo se basa en la acción del enzima fasfatasa sobre
el substrato fenil fosfato disódico, con liberación del fenol y
fosfato. La cantidad de fenol liberada se determina por adición
de un reactivo que da color azul en presencia de fenol.

Cantidades superiores a dos equivalentes de fenol en 0,5 g
de mantequilla indican una pasterización insuficiente;

6.2. Material y apa,ratos.

6.2,1. Cuchillo o espátula de acero inoxidable .
6.2.2. Baño de agua a 37"·38" C.
6.2.3, Termómetro.
6.2.4. Pipetas de 1 mL
6.2.5. Embudo de 5 cm de diámetro .
6.2.6. Papel Whatman núm, 42 o núm. 2,
6.2.7. Tubos graduados a 5 y 10 mI.
8.2.8. Fotómetro con filtro de transmitancia máxima a 610 nm.
6.2.9. Centrífuga.
6.2.10. Pera de goma para pipetar.

8.3. Reactivos.

6.3.1. Tampón hidróxido~borato de bario: Disolver 18 g de
BA (OHltBHtO Y 8 B de HJBO~ en agua Y. diluir a 1 litro con
agua.

8.3.2. Tampón de desarrollo de color: PH 9,8 ± 0,15 a 25" C.
Disolver 6,0 g de metahorato sódico (NaBO;!) y 20 g de NA el en
agua y diluir a 1 litro con agua.

6.3.3. Tampón de dilución de color: Diluir 100 rol de tampón
de desarrollo de color a 1 litro de agua.

6.3.4. Sustrato tampón: Disolver 0,10 g de feuil fosfato disó­
dico cristalino líbre de fenal en 100 mI de tampón hidróxido~

bora.to de bario (6.3.1) (los cristales de Na2C6HsP04 deben guar­
darse en congelador o en desecador). Si NaZ4HsP04 no estÁ. libre
de fenol, purificarlo conto sigue: Disolver 0.5 g con 4,5 mI de
agua, añadir 0,5 mI de tampón hidróxido-borato de bario (6.3.U
y dos gotas del reactivo BQC (6.3.S) y dejar reposar 30 minutos.
Extraer el color con 2.5 mI de alcohol butílico (6.3.7) y dejar
reposar hasta que el alcohol se separe. Retirar el alcohol con
un cuentagotas y desecharlo. Diluir 1,0 mI de la. solución acuosa
8 100 mI de tampón hidróxido~borato de bario (6.3.H, Calentar
la solución a 85" C 2 minutos, tapar inmediatamente y conservar
en refrigerador. La solución ea estable un año si las porciones
son recogidas con mínima exposición a la atmósfera.

6:3:5. Solución BQCCs,6-dibromoqujnona ploroimida) o rene,,: ,
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tivo de Gibbs: Disolver 40 mg BQC en polvo en 100 mi de
alcohol absoluto o metanol y pasarlo a un frasco cuentagotas
OSCllro. El reactivo permaneco estable por lo menos un meS. si
be guarda Gil congelador; no usarlo después de que empiece
a ponerse pardo, Guardar BQC en polvo en congelador o en
desecador tnota: ha hal)ido explosiones del reactivo BQC guar­
dado en botellas en la estantería de reactivos), Comprobar los
nuevos lotes de BQC antes de 'Usarlo, preparando Uila curva
patrón con fenol y comparando la curva obtenida con la de BQC
q l/e se sabe os satisfactorio, Repetir la prueba al menos semes­
tndmcnte.

G.:3.G. Solución de sulfato de cobre para los patrones: Di501,
ver O,OS g CuSO¡sH20 en agua y diluir a 100 mI.

6.:U, Alcohol butílico: Usar alcohol butilico normal, punto
dC' ebuHidón 116-118" C. Para ajustar el pH, mezdar 1 litro con
50 mI de tampón de desarrollo de color. Guardar -eH recipipnte
con tapón de vidrio.

o.:UL Solución patrón de fenal:

63,8.1. Solución madre: Pesar exactamente 1.000 g de fenal
puro, llevarlo a un matraz aforado de 1 litro, diluirlo con agua
hasta 1 litro y mezclar {¡ mI :::::= J mg de fenoll. La solución es
estable varios meses en refrigerador.

6.3.8.2. Patrones de trabajo: Diluir 10,0 mI de la solución
madre con agua hasta 1 litro y mezclar n mI :::::= 10/ug 0,00001 g
o 10 unidades de fenolL Usar esta solución patrón para pre~

parar soluciones patrón más díluidas; p. e., díluir 5, 10, 30,
50 mI con agua hasta 100 mI para preparar soluciones patrón,
que contenga 0,5; 1,0; 3,0 Y 5,0 mg o unidades de fenal mI,
¡'uspectivamonte. Guardar est.as soluciones patrón en refrigera­
dor no más de una semana.

Análogamente preparar, a partir de la solución madre
(B.3,8.l), soluciones patrón que contengan 20, ,'30 Y 40 unida­
des/mL

Modir las cantidades adecuadas de las soluciones patrón de
trabajo en una serie de tubos (preferiblement.e graduados a 5,0
y 10,0 mI) para conseguir un intorvalo adecuado de patrones,
sogún se necesite, que contengan O (cont.rol o prueba en blan­
col, 0,5; 1,0; 3,0; 5,0; 10,0; 20,0; 30,0 Y 40,0 unidades, Para
aumentar el brillo de las soluciones azules y m:ejorar la esta­
bílidad de los patrones, añadir 1,0 mI de solución de CuSO,
(6.3.6) a cnds, tubo. Luego al1adir 5,0 mi de tampón de solución
de color (12U,3) y diluir coh agua hasta 10,0 mI, añadir 4 gotas
fo.Oa m]) de la solución RQe (6.3.51 con agua hast.a 10,0 mI,
añadi!' 4 gotas fO,08 mlJ de la solución BQC (6.3.5), mezclar
y dejar desarrollar el color az!]l 30 minutos a temperatura
ambiente.

Leer las intensidades de colQr en el fotómetro con filtro de
610 nm, restar el valor de la pruc.ba en blanco del color de
cada patrón de fenol y preparar la curva. patrón (debe ser una
linea rectal.

Si los patrones han de usarse pClnt comparación visual, guar­
dar I]n refrigerndor. Preparar senulOuJmente una serie nueva.

6,4. Procedimiento,

Tomar la muestra por debajo de la 511Perficíe con cuchillo
y espátula limpios y preceder C01110 sigue:

Pesar 1,0 g de muestra (preferiblemente por duplicado) sobre
un pedazo de papel encerado de aproximadamente 1 pulgada
cuadrada e introduir el papel con la muestra dentro del tubo.
Anilogamente, pesar otra muestra y colocarla en un tubo como
controlo patrón.

Calentar el patrón aproximadament.e 1 minuto a 85-90" en
vaso de agua hirviendo (cubierto asi el tubo entero se caiienta
a 85-90°) y se enfría a temperatura ambiente. A partir de este
momento, tratar en la misma forma el patrón y el problema.

Añadir 10,0 mI de sustrato patrón (6.3.41. Tapar el tubo y
mezclar. Inmediatamente después de añadir el sustrato, incu­
bar 1 hora en baño de agua a 37-38°, mezclando o agitando
el contenido de cuando en cuando.

Calentar en vaso de agua hirviendo casi 1 minuto, calen·
tando hasta a5-90" (utilizar termómetro en otro tubo del mismo
tamaño y forma que contenga el mismo volumen de liquido)
y enfriar a temperatura ambiente en reCipiente de agua fria.

Pipetar cm 1 mI de solución de Zn· SO¡H20 de 6,0 g/lOO mI
y mezclar por completo {el pH de la mezcla debe ser 1e 9,O-9,lJ.

Filtrar (se recomienda embudo de 5 cm y papel Whatman
número 42 o núm. 2) y recoger 5,0 mI de filtrado en el tubo,
preferentemente graduado a 5,0 y 10,0 mI.

AflRdir 5,0 mI de tampón de desarrollo de color (6.3.2)'. El
pH de h mezcla ha de ser 9,3-9,4

Añadir 4 gotas de la 'solución BQC (63.5) y dejar 30 minutos
a temperatura ambiente para desarrollo de color (para- detectar

únicamente la pasteurización, anadir solamente 2 gotas de
solución BQCJ.

Determinar la intensidad del color azul por uno de los si­
guientes métodos;

a) Con fotámetro."-Lcer intensidades de color de solucione.s
en blanco y prob18ma (utilizando filtro con traJ1smitancia ma­
xima a aproximadamente 610 nm, restar la lectura de la prueba
en blanco de la del problema, y expresar 81 resultado en equi­
valentes fenal mediante referencias a la cUr\'a patrón obtenida
con las corrospondientes soluciones {6.3,8-2L Generalmente es
innecesaria la extracción con alcohol butílico cuando se utiliza
el fotómetro; si se hace la extracción con alcohol butíliCQ como
en (b),~ centrífugar la muestra 5 minutos para romper la emul~

sión y s~parar el agua suspendida en la capa de alcohol (para
esta finalidad puede adnptatse una centrífuga Babcock hacien­
do adaptadores especiales para tubos en la forma siguicnl0:
Cortar una socción de 1/4"" de grueso de un tapón de goma
de diámetro aCIecuado, que ajuste en el fondo del vaso de cen­
trifugación. Pegar dos tapones de corcho de diámetro adecuado.
perforar en el centro un orificio de dimensiones adecuadas para
alojar un tubo ajustadamente e introducir la sección doble de
corcho en el vaso. Después de centrifugar, quitar casi todo el

·alcohol bu.Wico con pípeta provi~ta de pera de goma en el ex­
tremo superior. Filtrar dontro de la cubeta del fotómc.tro Ji leer
con filtro cuyo máximo de transmitancias es aproximadamente
de 650 miro).

b) Con patrones vísuaJes.-Con muestras que prodllcen más
de 5 unidades, comparar colores en tuhos con los de patron¡;s
de fenol en solución acuosa {6,3.B.21. Para cuantífícar resultados
en los casos dudosos (p. ej., problemas que producen 0,5-5 uni­
dades de color) extraer con alcohol butilico (6,3.71. Añadir 5,0 mI
de alcohol (6.3.7) e invertir el tubo lentamente varias veces;
centrifugar como en (a) si es necesario inCl"enwntar la transpa­
rencia de la capa de alcohol, y comparar el color azul con los
colores de los patrones de fenal f6.3.fL2), análogamente trat.ados.

En los problemas que se consíderen muy positivos dUré.uHe
el desarrollo de color (p. ej., 20 unidades), en los que 4- gotas
de soludón RQe (6.3.5) pueden ser insuficientes para combinnr
con todo el fenol, pipetar proporción adecuada de conLmidos
dentro de otro tubo, dHuir hasta 10,0 mi con tampón de dilución
de color t6.3.3), y añadir 2 gotas adicionales de solución BQC
(6.3.5J. Con cada probIcma diluír y tratar la prueba en blanco
análogamente. Si la prueba sobre la muestra diluida es tod!:lvja
muy fUertemente positíva, diluir de nuevo en la misma forma
hasta que el color final esté dentro del intervalo de los patro­
nes visuales o de la curva patrón del fotómetro. Dejar 30 mínu~

tos para el desarrollo de color después de la última adición
de la solución de BQC m.3.5) antes de hacor la lectura final.
Para corregir lecturas ror dilución, multiplicar por 2 para di­
lución 5 + 5, por 10 para dilución 1 + 9 y por ;'0 dilución 1 + 9
seguida de dilución 2 + 8. etc.

6,5. Cálwlo

Cuando so utilice 1,0 g de fliantcquilla y l-iO añadan 11,0 mI
de liquido, multiplicar el valor de la lectura por 1,1 para con~

vertír el resultado en equivalentes de fenollO,5 g de mantcquílla
{valores mayores de 2 equivalentes/O,S g de mant.equiila indican
pasteuri'zacián insuficientel.

6.6. Referencia.

1. A, O. A. C. Official Melhods of Analysis, 11." Ed. (1970),

7 IN DICES DE ACfDOS GRASOS VOLA TItES SOLUBLES
E INSOLUBLES

7.1. Principio.

El índice de acidos grasos volatiles solubles {indice de Rei­
chert o Reichert-Melssl-Mellnyl es el número de mI d~ una so­
lución acuosa de álcali 0,1 N, requerIdo para neutralizar los
ácidos grasos volt\tiles solubles en agua de 5 g de grasa en las
condiciones que se especifican.

El indice de acidos grasos volátiles insolubles (índice de Po~

lenskeJ es el número de mI de soludónacuosa de álcali 0,1 N,
requerido para neutralizar los ácidos grasos volátiles insolubles
en agua, obtenídos en 5 g de grasa, en las condiciones especi­
ficadas en el método.

Después de saponificar la grasa con una solución de hidró­
xido sódico en glicerina, la solución jabonosa se diluye con
agua y se acidifica con ácido sulfúrico. Los ácidos grasos volá~

tiles se destilan y los ácidos grasos insolubles se separan de
los solubles por nlí:.ración. La soluciónncuosa de ácidos solubles
y la solución etanólica de ácidos insolubles se valoran separa­
d"mente con una solución de alcali normalizada:
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7 _-1. Procedimiento,

7.4.1. Preparación de la muestra: Como en 5.4.1.
7.4.2. Determinación del indice de ácidos grasos voiátiles

solubles: Pesar 5 g con aproximación de 0,01 g de grasa en el
matraz A. Afiadir 20 g (lO ml) de glicerina y 2 mI de solución
de hidróxido sódico (44 por 100). Para añadir la solución de
hidróxido sódico, usar una bureta protegida de la entrada de
dióxido de carbono y limpiar la punta de la bureta desechando
las primeras gotas. Calentar el matraz a fuego directo, evitando
sobrecalentar y agitando continuamente, hasta que el líquido
no forme espuma y se vuelva límpido. Dejar enfriar el matraz
hasta 90<> C. Añadir 90 mI de agua destilada recientemente her­
vida a la misma temperatura aproximadamente y mezclar. El
liquido debe quedar límpido. Añadir de 0,6 a 0.7 g de piedra
pómez y después 50 mI de solución de ácido sulfúrico 1 N.
Conectar inmediatamente el matraz al aparato de destilación y
calentarlo ligeramente hasta que los ácidos grasos libres formen
una capa superficial limpia. Empezar a calentar y regular la
llama de modo que se recojan en el matraz aforado 110 mi de
destilado en 19-21 minutos, tomando como principio del periodo
de destilación el momento en que se forma .la primera gota en
el refrigerante, Regular el flujo de agua del .refrigerante de
modo que 8e mantenga la temperatura del agua que sale del
refrigerante a 2DO ± l'" C.

Cuando se hayan recogido exactamente 110 mI de destilado,
quitar el mr,chero inmediatamente y sustituir el matraz aforado
por un pequei10 vaso. Mezclar el contenido del matraz aforado
agitando suavE1mente Y sumergir el matraz en un baño de agua
a 20" ± 1" e durante 10-15 minutos, estando la señal de 110 mI
del mat.raz aforado por d(-:bajo del nivel del agua del baño.
Agitar el matraz de cuando en cuando. Tapar el matraz y mez­
clar invirtiéndolo 4 ó 5 veces sin agitar. Filtrar los 110 mI de
destibdo por un papel filtro seco de velocidad media (diámetro
80-90 mm), que se ajusta cómodamente en un embudo. El fil·
trado debe ser límpido (el filtro debe ser de tales dimensio­
nes. que un volumen de 15 mI lo llene completamente). Pipetl1r
100 mI de filtrado y pasarlos a un matraz erlenmeyer de 300 mI,
añadir 0.5 mI de la solución indicadora de fenolftaJeína y valo­
rar con la solución acuosa de álcali ..estandar~ 0,1 N hasta un
color rosa persistente durante 0,5-·1 minuto.

7.4.3. Ensayo en blanco: Hacer un ensayo en blanco sin
grasa y en lugar de saponificar a fuego directo calentar en
baño de agua hirviendo dura,nte 15 minutos.

No se requerirán para la valoración más de 0,5 mI de la so­
lución de álcali normalizada. En otro caso, se deben preparar
nuevas soluciones del reactivo.

7.4A. Determinación del índice de ácidos grasos volátiles in­
soluhlBs CPolenske)~ Lavar el filtro con tres porciones sucesivas
de 15 mI de agua destilada a la temperatura de 20° ± 1° e, ha­
biendo pasado previamente cada una a través del refrigerante
del vaso pequeño y del matraz aforado. Poner el embudo y el
filtro en el cuello de un matraz cónico, limpio y seco, de 200 mI
de capaddad. Disolver los ácidos grasos insolubles repitiendo los
lavados, usando ahora porciones de 15 mI de etanol !95-96 por
100 v/v). Valorar con la solución acuosa de álcali normalizada
fO,l N) el conjunto de los la,vados con etanol usando D,5 mI de
solución indicRrlora de fenoIftaleína. hasta un. color rosa per­
sistente durante 0.5-1 minuto.

7,5. Cálculo.

7.5.1. Indico de ácidos grasos volátiles solubles (indice de
Reichertl,

Siendo:'

V~ = volumen en mililitros de la solución normalizada (0,1 Nl de
álcali utilizada en la valoración de la muestra,

t = norm3Jidad exacta de la soluci6n normalizada (0.1 N) de
álcali.

Redondear el resultado a la primera cifra decimal.

(Continuará)

Indica de Polenske = 10' t· V g

IndicH de Roichort = 11 . t . fV1 - bl
Si.endo:

V¡ = volumen en mililitros de la solución normalizada {O,! Nl de
álcali, utilizados en la valoración de la muestra.

b = volumen en mililitros dG la solución normalizada (D,l Nl de
álcali, utilizados en el ensayo en blanco.

t = normalidad exacta de la solución normalizada ro,l N) de
álcali.

Redondear el resultado a la primera cifra decimal.
7.5.2. IndicB de ácidos grasos volátiles insolubles (índice de

Polenske).

--~D

100m!.

~E

H------c

llam\.

Figura 7.I.-Delcrminat;ión de los indicf's de R('ichert
y de Polenske

7.3. Reactivos.

!­••

J ~O~l¡nt
011 )

7.3.1. Glicerina (d = 1,26; 98 por 100 p/p).
7.3.2. Solución acuosa de hidróxido sódico {44 por 100 p/p},

conservada en botella protegida del dióxido de carbono. Usar
la porción limpia libre de precipitado de carbonatos.

7.3.3. Agua destilada, hervida durante 15 minutof', para eli­
minar el dióxido de carbono.

7.3.4. Solución de ácido sulfúrico 1 N.
7.3.5. Solución acuosa de hidróxido sódico o potásico 0,1 N,

exactamente normalizada.
7.3.6. Solución indicadora dE fenolftakína (1 por 100 en

etanol de 95-96 por 100).
7.3_7. Etanol (95-96 por 100 v/v) neutro a la fenolftal-c-ina.

El agua usada debe ser destilada o de una pureza por lo menos
cquivalcnte.!-

1.2. Ma.terial y aparatos (figura 7.D.

El método es mnpiríco porque 5ól\) detm'mína una parte de
estos ácidos. Por tanto, las especifícadones refern1tes al proce­
dimiento y aparatos se deben seguir rigurosamente para obtener
resultados exactos y reproducibles.

7.2.1. Matraz de fondo plano de vidrio al lJorosilicato de
300 mI de capacidad (A).

1.2.2. Cabeza de destilación (E).

7.2.3. Refrigerante {e}.

7.2.4. Receptor, que consiste en un matraz aforado con las
rayas circulares de aforo a 100 y 110 mI {D}.

7.2.5. Lámina de asbesto de 120 mm de diámetro, 6 mm de
espesor con una abertura central circular de 40 a 50 mm de
diámetro, para sostener el matraz durante el calentamiento {E}.

7.2.6. Piedra pómez triturada que pasa a través de un tamiz
de malla circular de 1,44 mm.

En la figura se representan las dimensiones en mm y el
montaje del aparato de destilación; para las conexiones se pue­
de utilizar tapones de caucho, neoprano o silicona, o juntas de
vidrio esmerilado «estanrlar. 24/40.
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P.\GINA

Tajara, situado en la calle de la Luna, número 27,
on Madrid. 16443

Hesolución de la Dirección General del Patrimonio Ar­
tí:5tico y Cultural por la que .se acuerda tener por
incoado expedÍ;.~nto de declaración de Monumento
Histórico-Artístico de carácter nacional el palacio de
los Acebedo en Hoznayo (Santander). 16443

Resolución de la Dirección General delPatrimonío Ar~

tistico y Cultural por la que se acuerda tener por
incoado expediente de declaración de Monumento
Histórico-Artístico de interés provincial la Casa Sola,
en Ojal (Gerona), 18443

Re~;olución del Tribunal de oposiciones al Cuerpo
Auxiliar de Archivos, Bibliotecas y Museos, por la
que se anuncia la focha en que_se efectuará 01 sorteo
para la actuación y práctica del primer ejercicio> 16227

Re.solución del Tribunal calificador de la oposición libre
para cubrir una plaza de Subalterno vacante en el
Patronato de Promoción de la Formación profesional
por la que se fija fecha, hora y lugar de comienzo de
los ejercicios. 16427

MINiSTERlO DE TRABAJO

Correcoión de errores de la Resolución de la Dirección'
Gen¿ral dE' Asistencia y Servicios Sociales por ia
que se designan los Tribunales que han de calificar
las pruebas selectivas para cubrir vacantes, por
oposición libre, en los distintos Cuerpos y Escalas del
Sl'i'Vlc10 de Recuperación y Rehabilitación de Mi-
nusválidos Físicos y Psíquicos, 16428

MINISTERIO DE INDUSTRIA

Resolución de la Delegación Provincial de Barcelona
por tu que se autoriza el estahlecimientodo la insía-
lación eléctrica que se cita. 1644:3

Resoluciones de la Delpgación Provincial de La Coruña
por las que se señala fecha para el levantamiento
de aelas pn;vias a la ocupación de las fincas qu',
f-lC dUm, afectadas por el Plan de Electrificación Ru-
nl t de la provincia de La Coruña, 18444

MINISTE!:110 DE AGRICULTURA

Orden de 1:> de mayo de 1977 por la que se apruf'ba el
plan de mejoras territoriales y obras de la zona de
Goncentrnción parcelaria de Carrias (Burgos). 16H5

Corr~'cclón de errat'ls de la Orden de 13 de mayo de
1977 por la que se aprueba ,eJ,·acta. de estimación de
las riberas del río Martin, en el término municipa~

de Samper de Calanda, de la provincia de TGrucL 16115

Resoiución de la Dirección General de Capacitación
y Extensión Agraria por ln que se convocan prue-
ba ;';¡ekctivas para pn.,ve8r pinzas· de Auxiliarc,:;
1¡,qU¡nJ"üi.llógraf0s dol Servicio de Extensión Agraria. 16423

,
Resolución de la Dirección General de la Producción

Agraria por la que se concede la homologación ge­
nérica del bastidor de seguridad marca ",Fritzmeier~,

modelo .. M-901-E.. , expresamente dispuesto para el
tractor marca ~Jolm Deere,., modelo «2035 Multicrop~. 16445

MINISTERIO DE COMERCIO

Orden de 30 de marzo de 1977 por ia que se autorLC:8
a la. firma "Interlana, S, A."', nI régimen de tráfico
de perfeccionamiento activo para la importación de
lana sucia y la· exportación de lana peinada, 16448

Orden de so de marzo de 1977 por la que se autorí:':a
a la firma "Alena, S. A,., el régimen de tráfico oe
perfeccionamíen\.o activo para la importación de di­
versas materias primas y la exportación de lamina-
dos plásticos decorativos, 18446

Re~olución de la Subsecretaría de la Mal'Ína Mercan­
te por la que se declara deSierto respecto a las
plazas que se indican, el concurso convocado para
16 provisíón de vacantes de Profesores titularés do
Escuelas Oficiales de· FormaCión Pl'ofesional Náu-
tico-Pesquera. 164:n

ADMINISTRACION LO"::AL

Resoiudón de la Diputad6n Provincíal de Córdoba
por la que .se lija fecha para el 1()vant-<:~r:¡i0nto de
actas previa::; u la ocupación de 105 bienes y dere-
chos afeclHdos por las obras que so citan. 16447

Resolución de la Diputación Provincial de Jaén refe
rente a la opusición libre para provisión de una
plaza de Psicólogo. 16ül

Resolucíón del Ayuntamiento ae Alcalá de Guatlaira
por la que se tl'itnscribe la lista de aspirantes ad­
mitidos y ('xel uidos al concurso--oposición- para cubrir
la plaza de suboficial Jefe de la Policía Municipal. 16131

Resolucióndc: Ayuntamrento de Cartagcna por la que
se transcribe la lista de aspirantes admitidos en
la oposición libre paraprcveer una plaza de Pro-
fesor Mercantil HI1:11

Resolución de! Ayuntamiento de OreDse por la que se
fija fecha y lugar para el levantamiento de actas·"
previa3 con motivo de las expropiaciones -plan de ur­
genCia- para los colectores del río Barbaña, Orense. 16418

Resolución de! Ayuntamiento de Reus por la que se
señalan fechas para el levantamiento de actas pre~
vias a la ocupación de fincas necesarias para la
ejecución del proyecto ..Arteria Reua-puerto da Ta­
rragolla.· primera fase; Reus-CN-340 (vía de Belll-
sens)~, en término municipal de Rells. 16448

Resolución de la Mnncomu'nidad Provincia! lllU~rinsu

lar deSan:ll Cruz de T-enerife refct:?nte a j¡1 oposi­
ción Jíbn, P;,lrd proveer en propiedo.d tres p!blaS de
Auxiliares de Administración GeneraL i.6431

L Disposiciones generales

16116 Métodos Oficiales de Analisis de Aceites y Grasas,
. ," Cereales :v Derivados, PrOductos Lácteos y Produc~

fContmllilc/on.j tos Derivados de la Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de 1977. (Continuación.)

7,5.3, Reproducción de resultados: La diferencia entre los
resultados de dos determinaciones duplicadas (resultados obte~

nidos simultáneamente o inmediatamente uno detrás de otro por
el mismo analista) no debe exceder de 0,5 para el índice de
Reichert o de 0,3 para el indice de Polenske,

7.6. Referenda.

L Norma Internacional FIL·IDF 37: 1966.

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO 8 INDlCE DE KIRSCIl1\;ER

8,L lI1rj{oGO op~ ratorio.

LO Neutralizar 100 mI del destilado Rcichert~Meissl con so"
lución de Ba (OH)~ 0,1 N, con toda precisión hasta lognw: un
débil color. rosado empleando 0,5 mI del indicador. Realizar la
titulación en un matraz cerrado para evitar la absorción de CO\!.

2.° A1iadir 0,3 g de Ag~O,,,, en forma de polvo fino. Dejar
reposar la mezcla una hora, .agitando con frecuencia y filtran­
dola después.

3.° Recoger lOO mI del filtrado, colocarlo en un frasco de des~

tilación de 300 mI, añadir 35 m] de agua destilada y 10 mI de
H2SO¿ diluido. Añadir un trozo de alambre de aluminio o varios
trozos de piedra pómez para evitar que el líquido rebose,
Uriase al destilador y comiéncese la destilación a la veiocidad
de 110 mI on· unos 20 minutos.
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4." Después de recoger 110 mI del destilado, filtrar esta can·

tidad total y titular 100 mI con NaOH, IN, empleando 0,5 mI
del indicador hasta lograr un tono rosado que. persista durante
2-3 minutos.

S." Preparar y realizar una prueba en blanco semejante a la
anterior en todos sus aspectos.

8.2. Cálculo.
A'!21'f100+BJ

Valor de Kirschner = ---~~-----­
10.000

A = titula.ción de la muestra ...,..titulación en blanco.
B = volumen, en mI, de Ba (OHJ2 0,1 N, requeridos para neutra­

lizar los 100 mI originales del destilado de Reíchert-Meíssl.

8.3. Referencia.

1. Norma Internacional AüCS 5-40.

ANEXO IV

METODOS DE ANALlSIS DE PRODUCTOS DERIVADOS
DE LA UVA

Vinos

1. EXAMEN ORGANQLEPTJCO

1.1. Examen del color.

Dderminar mediante apreciación visual las características,
bien defínidas, del color del vino.

Observar el vino colocado en copas de cristal fino e incoloro,
n bien en tazas de plata o de fondo plateado; el cual presentará
diferentes formas convexas o abolladas, para apreciar' el vino en.
diferentes espesores y sobre fondo brillante.

Utilizar las siguientes calificaciones del color para vinos tino
tos; rojo rubí, rojo violáceo o morado, viraje a tono cebolla o
amarillento.

Según la intensidad del color. el vino tinto puede calificarse
en: vino tinto, rosado, clarete; y si tiene mucho o poco color
dentro de estos tipos, se dirá que tiene muchá o poca capa.

En vinos blancos, utilizar las calificaciones de tono verdoso.
casi incoloro. amarillo, aJIÍarillo.oro, ambarino, pajizo claro u
oscuro (randal, etc" y en todos lbs tipos, si el color es blanco,
o si azulea, pardea· o· ennegrece.

1.2. Formación de espuma.

Observar el aspecto de la espuma que se forma al agitar el
vino en la copa y determinar si es o no abundante, si desapare~

ce rápidamente 0, en caso de vinos tintos. si persiste unos mo~

mentos el color más o menos intenso. El vino. de mucha capa o
el vino enyesado produce espuma que tarda mucho en desapa­
recer.

1,3. Presencia de gas carbónico.

Verter vino en una copa, La formación de burbujas indica la
presencia de gas carbónico en el vino. Este gas carbónico debe
el-iminarse para continuar el examen de la muestra, agitando o
en la forma que se indica en los métodos analíticos.

1.4. Limpie_'W.

Apreciar en copa o en taza de plata, al mismo tiempo que el
color, si el vino está. turbio. claro. o brillante.

Observar también si hay dElPósito y si al agitar tiene aspecto
cristalino o pulverulento que enturbie el vino.

1.5, Degustación o cata.

Proceder a la degustación recten destapada la botella, con­
Signando datos, referentes a calidad, origen, edad y posibles al·
teraciones del vino.

~oger una copa de cristal ovoide por su platillo con los dedos
pulgar, índice y central de la manó derecha,' quedando la copa
libre para examinar el vino. Llenar con vino s6lo V3 Ó V4·d-e la
copa, para poder agitar bien y tener un espacio vacío donde se
concentren los aromas. Agitar haciendo girar el vino y apreciar
el aroma.

Apreciar y caracterizar el olor a ..vinoso", que acusa vino
nuevo, el ..afrutado", el de vino que comenzó la ..crianza". la
riqueza alcohólica, olores ácidos volátiles, olores que acusen de­
fectos de elaboración. etc:, y la presencia de enfermedades y 81­
teraciones~

En degust--9.ción de más precisión, como será la necesaria para
definir características de un tipo de vino y que han de servir
de referenCia, es necesario reunir un grupo determinado de bue~

nos catadores, y realizar un numero de catas suficientes para
obtener resultados satisfactorios estadísticamente según las nor·
mas específicas existentes.

L6. Referencia.

1. Amerine, M. A., y Feduchy, E.: ..Los resultados de la cata
del vino y del análisis qUÍlll:ico". Boletín 1. N. LA., 31,
353 375, 1956.

ENSAYOS PRE.VIOS DE CONSERVACION

2.1, Prueba del aire.

2.1.1. ~Quiebras» tánico-férricas o fosfato-férricas.-Dejar el
vino en contacto con el aire (en una copa mediada), en sitio
fresco y al resguardo de la luz. Observar al cabo de 12 o más
horas. El enturbiamiento o el ennegrecimiento pone de mani­
fiesto la posibilidad' de ..quiebras» tánico-férricas o fosfato·fé­
rricas.

2;1.2: ..Quiebra oxidásica".-Proceder como en 2.1.1, utilizan­
do dos muestras de vino, una pasterizada, para destruir la oxida­
sa, y la otra sin pasterizar. La formación de color pardo y pre­
cipitado pulverulento oscuro son señales caracteristicas de la
«quiebra oxidásica...

2.1.3. ..Quiebracuprosa".-,Poner la muestra en botena cerra­
da, calentar en baño de agua a 305°, y exponer a la luz, Si la ri­
queza en cobre es suficiente. aparece enturbiamiento caracte­
rfstico de la «quiebra cuprosa,..

2,2. Prueba del frio.

Enfriar el vino a la temperatura que normalmente se supon­
ga va a estar expuesto, y comprobar si se produce precipitación
de bitartrato.

2.3, Prueba de la estufa.

Mantener 'llllamuestra de vino en estufa a 22-25° durante
3-4 días. Examinar al microscopio el posible desarrollo microbia­
no distinguiel1do si se trata de levaduras o de bactErias. Si es
necesario. proceder al conteo y la. identificación de los microm'­
ganismos.

2.4. Examen microscópico.

Realizar el examen microscópico sobl'epreparación del poso
de la muestra, que puede aparecer después de reposo en estufa
o a temperatura ambiente.

Si el vino se presenta turbio en el envase original, hacer una
preparación directamente del vino o del poso obtenido por cen­
trifugación de ese vino. Si no 'se presenta depósito y el vino está
poco turbio, hacer una preparación del poso obtenido por cen-
trifugación. ....

Determinar en el examen microscópico si el depósito es mi­
crobiano. distinguíendolevaduras y bacterias.

3(a), COLOR DE LOS VINOS

3{al.1. Principio.

El color de los vinos se determina por transparencia como se
percibe por la vista, pero por un procedimiento independiente
de la apreciación personal, valiéndose de métodos espectrofoto·
métricos triestimulares de ordenadas seleccionadas de Hardy.
fundado en el sistema de fa Commision Jnternationale de l'Eclai­
rage te. 1. EJ, con relación a la luz producida por un cielo nu~

blado (fuente el.

3(a),2, Material y aparatos.

3(a>'2.1. Espectrofotómetro para medida en el espectro VISI­

ble. Los valores de. tiansmitanda correspondientes a una misma
muestra no deben acusar diferencias superiores a 0,005, y cuan­
dó la escala del aparato esté graduada en valores de transmi­
tanda· multiplicados por 100, no debe haber diferencia· superior
a 0,5.

Las cubetas serán de cuarzo, de paredes paralelas y espBsor
interno b, que se expresa en centímetros, y con una aproxima­
ción de- ± 0,OO2.b.

Conviene disponer de cuatro pares· de cubetas en las que los
espesores bsean de 0,1 cm, 0,2 cm, 0.5 cm y 1 cm.

Según la intensidad del color se escogerán un par do cubetas
de tal forma que la absorbancia A quede comprendida entrO
0,3-0.7 ttransmitancia O,5~0,2)~



B. O. del K-Núm. 174 22 julio 1977 16377

:Ha}.3. Procedimhnto.

Si el vino no está Jimpío, centrifugar previamente. Eliminar
el gas carbónico, si es necesario, por agitación con vacio parcial.

Medir directamente con el espectrofot6metro las transmitan­
cías del vino a las cuatro longitudes de onda = 625, 550, 495 Y
445 mIl, empleando la cubeta de espesor conveniente, según in­
tensidad del color del vino.

3(a}.4. Cálculo y expresión de los resultados.

Ut.ilizar agua destilada como líquido de referencia.
:Ha)A.1. Calcular las coordenadas (x, y) del punto represen­

tativo del color del vino en el diagrama tricromático de la C~ l. E.

y=----
'X

x=-----
X+Y+Z

X = 0,42 . T¡j2S + 0.35 . T S56 + 0,21 . Tu ._
y = 0,20 . T6:!S + 0.63' Tt>5Il + 0,17' Tw..
Z ,= 0,24 . T.W5 + 0,94 . Tm.

y

X+Y+Z

Los valores triestimulares X, Y, Z expresan las proporciones
de colOfes rojos, verde y azul que dan por mezcla el color del
vino.

Cuando ol espesor b de la cubeta sea inferior a 1 cm, re­
ferir la transmitancia. a 1 cm en la siguiente forma: T ::; T11b. y
si la transmitancia viene expresada en porcentaje

T'llb

T~---·--

lOOlib-l

T = transmítancia referida a 1 cm de espesor de cubeta.
1" = transmitancia obtenida para b cm de espesor de cuheta.
b = 0spesor en cm de la cubeta utilizada.

3(a).4.2. Luminosidad relativa .....,....Es 01 valor de Y. expresado
en porcentaje (siendo el negro Y = O Y el incoloro Y = 100).

3(a).4.3. Cromaticidad.-El color del vino por transparen­
cia a la fuente C con €ol espesor de 1 cm viene dado por el
punto del diagrama de crúmaticidad de la C. l. E. (fig. 3(al.D.
definido por las coordenadas x e y.

085

080

070

.. 090

o 005 010 0.15 020 0'6 OjO 035 0.40 01,5 050 05:3 OSO 065 0.70 075 Q80
lOO1 :.: : ¡ '. f : I '.; c--¡-: .'1' ". . ¡ i.! :';'. ,. ' '.' : 1 00

~··I .¡, ! :¡ l',:··¡ . 1 ;'! :'.: ::: ': :.:~.r:·T:;,,: ! .;.'!. :1.:'1: ; .¡ ! '.; ;.
095

O· O.OS 010 015 020 0.25 030 0.35 .O.~ 0.1,5 0:50 0.55 O.GO O.Ga 0.70 0.7a o.ea

060

0.70

0.55

075

050

0.45

0.55

Figura 3(a.}~I~-Diagrama de cromaticidad de la C~ I~ E~_
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HaJ.2. Materia.l y aparatos.

(Aplicable a YlnOS tintos y rosados)

:Hbl.L Principio.

La intensidad de color se mide por la suma de las absorban­
cias del vino para un espesor de 1 en::, correspondientes a las
longitudes de onda de absorbancia mínima (420 m/d del vino
tinto.

La tonalidad se oxpresa por el ángulo qUD forma con el eje ,
do longitudes de onda la ,cuerda que une los puntos de la i
curva espectrofotométrica representativos de las uhsorbancias
correspondientes a las longitudes de onda de 420 y 520 m."_

3(bL2. Material y npara.tos.

Como en 3{aL2.

3{bJ.3. Procedimi<:;;nto.

Como en 3(aJ,3, excepto que lc¡s longitudes de onda utilizadas
serán d", 420 n1,t' y 520 In,'"

3(blA. Cálculos.

Calcular la intensidad colorante y la tonali.dad.

1
3(b)A.J. Intensidad colorante; 1 = {AJ,-'O + A:&.l) --o

b
A 13i' = absorbancia a 420 111/1.

A:,:~n = absorbancia a 520 m/I..
b = espesor en cm de la cubeta,

3tbJ.4.2. Tonalidad.-La tonalidad se mide por el angula
cuya tangente es igual a la diferencia del valor numérico de
las dos absorbandas Am - A l20• Conocido este valor, se puede
determinar el valor del ángulo por tablfls expresadas en grados
sexugesimales.

3(bL5. Observaciones.

Con este método no se deterl1lina el color, sino la intensidad
y la tonalidad del color, -qu,e son características cromáticas con­
vendonales. Por su rapidez y sencillez, es muy práctico para
comprobar la evolución de la materia colorante durante su
«(;rianza" o añejamiento.

3 (bl.6. Referencias.

1. Determinación triestimuJar del color de los vinos, método
simplificado por C. StelJa. Comunicación al 0, LV. núm. 282
(2 feb_ 1968).

2. Recueil des Méthodes Internationales d'Analyse des Vins.
0.1. V. AO, 1-14. 1969.

4(al. MASA VOLUMICA y DENSIDAD RELATiVA

{Método picnométrico}

4 (al.1. Principio.

La masa volúmica es el cociente de la ma'se. de un cierto
volumen de vino o de mosto por este volumen. Se expresa
en g por mI y su símbolo es P2f¡.

La densidad relativa es el cociente de la masa volúmica del
vino por la masa volúmíca del agua. Su símbolo es dw ó ,sim­
pleme-ntc d, cuando no haya Posibilidad de confusión.

La masa volúmica y la densidad relativa de un vino se deter­
mina a 20"'.

El método picnométrico consiste en la determinación ponderal
del contenido en alcohol de un destilado por medio de un pic­
nÓmel.ro.

4{a).2.!. PicnÓmel.ro de vidrio de 50 mI de capacidad, de
cuello con diámetro interior de 3,5 mm. Embudo y sifón para
picnúmetros.

4lal.2.2. Termómetro contrastado dividido en l/S - l/lO de
gi"ado Cclsius graduado de 10 a 30'" C.

4{a1.2.3. Termostato regulado a 200 e ± 0,2".
4b1.2A. Balanza con aproximación de 0,1 mg.

-4 ü\J,3. Procedimiento.

Lavar bien el picnómetro y enjuagarlo después con alcohol
y luego con éter, escurrir bif~n y secar cuidadosamente con paño
de hilo o papel filtro el exterior, y con corriente de aire seco
el interior, tapar, dejar en reposo en la caja de la balanza
durante 30 minutos aproximadamente, y pesar,

Llenar después con agua a 20" recién destilada, con cuidado
de evitar burbujas 'de aire en el interior del picnómetro. Su­
mergir en el agua a la temperatura cómprobada de 20"'.

Mantener el picnómetro en el termostato durante 30 minutos.
y enrasar el nivel del agua con la marca del cuello. Tapar el
picnómetro, secar exteriormente con las precauciones expuestas,
dejar. nuevamente 30 minutos en la caja de la balanza y des­
pués pesar.

Vaciar el picnómetro, enjuagar nuevamente, primero con
agua y después con alcohol y éter, y secar como anteriormente,
Henar con el vino a temperatura de 20" e, aproximadamente,
cuidando que no quede ninguna burbuja de aire (en caso de que
el vino tenga carbónico, se eliminará previamente como luego
se indic,ü. Dejar d picnómetro con el vino en el termostato
a 20" C ± 0,2" durante :10 minutos, llenar hasta volumen con eJ
vino y pesar,

4faL4. Cálculo.

4laJ.4.1. Cálculo dB la densidad relativa a 20" C.

2íl p"-P
d~l)= -----

p'-p

P = peso en g del picnómetro vacío.
P' = peso en g del picnómetro más agua a 20" C.

P" = pe~o en g del picnometro más vino a 20" C.

4{a}.4.2. Cálculo de la masa volúmica (-'21).

o bien-
Jn c

/'JO = d:!o- --­
LOaD

El valor de c se encuentra en las tablas 4 (aU y 4 (a).ll.
La aproximación de los resultados será de 0,0003. Para mayor

precisión, se tendrá en cuenta el empuje del aire como en
fi{aL5.

4(a).5. Observaciones.

Si el vino contiene cantidad sensible de gas carbónico, se
eliminará- todo lo posible agitando un volumen de unos 250 mili­
litros del vino, en matraz de 1.000 mL

Si el vino está turbio, se filtrará por papel de filtración
rápida. de pliegues y procurando airear lo menos posible. ta­
pando también el embudo con vidrio de reloj.

Si el enturbiamiento es por suspensión de levadura, la fil­
tración corriente aludida no 10 aclarará, siendo conveniente en
este caso, dejar decantar el vino en probeta tapada, durante
dos o tres días en sitio fresco.

4 (aL6. R.eferencia.

1. Recucil des Mét.hodes lnternuhonales d'Analyse des Vins.
0, 1. V., Al, 11-26. 1969.

TABLA 4{aU

Cálcu.lo de la masa volumica (pzd a partir de la densidad relativa 20/20 y reciprQcrunente

Densidades ... , ........................ 0,960 0,980 1,000 1,020 1.040 1,060 1,OaO 1,100
Correcciones e ......,............,.. 1.73 1,76 1,80 1,84 1,87 1,91 1,94 1,98
Densidades ........ 1,120 1,140 1,160 1,180 1,200 1,220 1,240 1,260
Correcciones e 2,02 2,05 2,09 2,12 2,16 2,20 2.23 2,27
Densidades , .............. 1,220 1,300 1,320 1,340 1,360 1,380 1,400
Currecci.ones 9 ....",....".",..... a,so 2.34 2,38 2.41 2,45 2,48 2,52
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TABLA 4(aJ.n
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Cálculo de la masa voLúmiea (P15) a partir de la densidad relativa z5/15 y reciprocamente

Densidades ............................ 0,960 0,980 1.000 1,020 1,040 1,060 1,080 1,100
Correcdones e ...................... 0,86 0,88 0,90 0,92 0,94 0,95 0.97 0,99
Densidades ............................ 1,120 1,140 1.160 1,180 1,200 1,220 1,240 1.260
Correcdones e ...................... 1,01 1.03 1,04 1,06 1,08 1,10 1,12 1,13
Densidades .. ,......, ................ 1,280 1,300 1,320 1,340 1,360 1,380 1,400
Correcciones e ...................... 1,15 1,17 1,19 1,21 1,22 1,24- 1,25

,!lb) MASA VOLUMICA y. DENSIDAD RELATIVA

(Método areométrÍco) Calcular la masa vo!úmica referida a 20'" C.

4fb) .6. Referencias,

1. Recueil des Méthodes Internationales d'AnaJyse des Vins.
O. 1. V. Al, 11-26.

2. P. Jaulmes, S. Brun: _Tables de corrcspond"nce entre les
diverses tables Alcoométriques-. Socióté Pharmacie Maní-
peHier. 26: 2, 111-141. 1966. .

p:m = masa volúmica referida a 20".
Pt = lectura del tallo graduado del areómetro.
e = valor de la corrección correspondirmte a la temperatura

del vino en el momento de la lectura. Este valor se en~

cuentra en las tablas 4(b).1 y 4(bUI.
t = temperatura del vino en el momento de la lectUra. Los

resultados se obtendrán con una precisión de 0,0003.

4(b).5. Observaciones.

51 se utilizan areómetros que den d;s6 d¡l:. hay que corregir
la lectura en las tablas correspondientes, y después expresar

los resultados en d= 6 P30, empleando las fórmulas y tablas
siguientes:

2(l 15 e
d:ro = d, +-- valores de e en la tabla 4(bUn.

1.000
w u e

d 26 = d!5 - ~--; valores de C en la tabla 4 (bUV•.
1.000

" eP2fJ = d~ - --- valores de e en la tabla 4tb}.V.
1.000

" ep'.X! = dl~ - --~- valores de e en la tabla 4fb)'VI.
1.000

-4 (bJ. L Principio.

Determinación de la masa volúmica a partir de la lectura
del areómetro que flota introducido en el vino.

4 tbL2. Material y aparatos.

4tbl.2.1. Areómetro. Los are6metros empleadCls deben res·
ponder a las siguientes normas U. S. 0.1:

Parte cilíndrica sumergible y tallo de sección circular de
3 mm de diámetro como mínimo. Para vinos secos, la graduación
será de 0,983 a 1,003 en milésimas y 0,2 milésimas. Las divisio­
nes de milésimas deben ser de 5 mm como mínimo. Para vinos
desalcoholizados y vinos dulces, y eventualmente para mostos,
se recomienda un juego de 5 are6metros graduados de l,OOO~l,O3O;

1,030-1,060; 1,060-1,090; 1,090-1,120; 1,120-1,150. Estos aparatos eS4 •

tarán graduados en masas volúmicas a 200, en milésimas y 0,5
milésimas por lo menos. Cada división de una milésima será
de 3 mm como mínimo. En los aparatos se indicará que las
lecturas deben hacerse por la parte superior del menisco.

4(b) .2.2. Termómetro contrastado, graduado por lo menos
en 1/2 grados.

4tb).2,3. Probeta cilindrica de 36 mm de diámetro interior y
320 mm de altura.

4 (b).2.4. Plataforma con tornillos de nivelación, para man­
tener vertical la probeta sobre ella colocada,

4(bl.3. Procedimiento.

Colocar en la probeta descrita 250 mI del vino e introducir
el areómetro y el termómetro.

El areómetro y especialmente el tallo graduado deberán es­
tar limpios y desengrasados.

Agitar para uniformar la temperatura. Un minuto después,
hacer la lectura del termómetro. Retirar el termómetro y hacer
la lectura de la masa aparente sobre el tallo del areómetro,
después de un minuto de reposo.

e
VlI1=Pt±--­

1.000

(- ~:.'i t es inferior a 200 C)

(+ si t es superior a 20" CJ



TABLA 4/b).I

Correcciones para referir la. masa volúmica de los vinos secos a .:W·

,.. .

e GRADOS ALCOHD~ICDS
~

i: -
o 5 5 "1 8 9 10 1t 1Z 13 14 15 '1,S 17 18 19. 2Cl 21 22 23 . 24 25 26· 21~

'i0= 1,45 ,1.51 1,55 l,5a 1,64 1,;0 1,78 1JSS f,9S 2,09 2,21 2,34 2,47 2,60 'z.ir; 2,SÓ 3,06' ... ")? 3,39 3,57 3,15 3,93 4,12 4.31'>, .. -

1,· 1,:í5 1·AO 1,43 1,47 1,52 1,53 1,65 1,73" 1,83· .1,93 2,03 2.15 2,26 2,38 2,51 2,65 2,73 2,93 3,C8 3,24 . 3,40 3.57 . 3,73 3,90'
'1'zo 1,24 1,26 1,31 1,34 1,39 1,44 .1,59 1,56 1;66 1,75 1,34 1,94 2;04 2,15 2,20 '2,:l3 2,51 2,63 2,77 2.91 3.05 3,19 -3,3,t 3,':9.
13° 1,12 1,i6 1,1-8 1,21 1,25 1,30 1,25 1,42 lAS 1.56 1,6'4 1,73 1,82 1,91 ,2m '-,H 2,22 2,33. 2,,:'15 2,51 '2,69 2;81 2,95 3.01.
14° 0,99 1,03 1,0'5 1;07 ,1,11 1,14 1,19 '1,24 1,31 1,37 1.44 1,52 1,5.9 1,51 1,75 1,64 1,93' 2,03 'í,13 2,23 2,33 2,44 2,55 ·2,66,

15· O,SS' 0,89 O,90 0,92 0,95 6,93 1,02 1,07 1,12 1,17 1,23 ·1:29 1.35 1,42 1,49 1,56 1.63' 1,11 l.80· 1.83 1.% 2.05 2,14 2,23'

16° 0,21 073 .0.74. 0,76 0,78 0,31 0.84 0,61 O,9! 0,9'3 0,99 '1 OS. f.,10, 1.15 .1,21 1,27 1.33 1.3~ 1,4=?- 1 I:? 1.59 1,66 1,73 1.80
0:8)'

.......
17" 0,55 0,87 0,57 0,50. 0,60 0,62 C,65 0,67 0,70 .0,.74 0,77 ' D;M': p,aa 0,92' 0,99 1,01 1,05 1,11 1,15 1,20 1.25 1,31 1,36·
1a· O,3~ C:~9 0,09 0,40 0041 0,43 0,44 0.43 O,4S' 0,50' 0,52 0.55 . O:~7. 6;60· 0,62 0,6, Q.63 0,7'1 0,74· C.78 0,81 0.85 O,S~ C.91·
lS· 0,19 0.20 0,20 0,21 0,27 0;22 0,23 . 0,24 0.25 0,26 O,~7 Ql 23 &,29 Q¡i¡q, ,9,32 0,23; 0,3'5' 0,3,5 0,'38 0.39 0,41 0,43 0,44 P.4G

i

20°

21·' 0.21 C,22 0,22 0,23. 0.23 0,24 0,25 0,25 0,26 O,í7 O,2t1 6,29, ,0,31 , tl:~ 6,34' 0,25 C,36 .. 0,33· 0,39 C,41 0,43 0,44 0,46 0,48
,22° ' 0,43 0,45 0,45. 0,46 0,47 0,49 0,50 O,S~ 0;54' O,5~ 0.58 0;60 .0;1,;3 '. ~:t65:; 0.65 0,71 . 0,73 0,77 0,80 0,83 O.CÓ 0.89 0,93 0,96

23° 0,67 0;69 0,70 0,71 0,72 C,74 0,17 0,79 0,82 0,85 o~a3 0,91' ,'O~~, .O:~Q' 1:03 1,07 1,12 1,1G' 1,21 1,25 1,30 1,35 1,40 1,45
24· 0,91 0.9$ 0.95, 0.97 0,99 1,01 1,04 1,01 Ül 1,,15 1,20 1;24' 1;~ j;34·. 1.39 1,45 1'50 1,56 1,62 . 1,69 1,76 • ~o 1.89 1.B5, . I.~"

25· 1,16 .r,.19 ~,Zl ' 1,23 1,25 1,29 1,33' 1.37 1,42. 1,47 1,52 1,51 1;6'í ·j;7!:l ;',76' 1,83 1,90 '1,91 2,05 2,13 2;21 2,29 2,37 2,45

:60 1,42 1,45 .1.49 ' 1,51 1.54 7,5S 1;62 1,51 1,73 1,79 1.25 1,92 l,9b .2,'07 :;¡"4 . '2,22 2,31 2.4-0 .2,49 2,55 2,67 2,77 úr¡¡: 2.9$. ,
'2.70 ",59' 1,74 1,77 1,8.0 1,63 1,85· 1,93 1,92 2,05 2;12 2,20 2,27 2,35 2.44 2.5~·' 2,63 2,72- . 2.52 2.93 3,04. 3,14' 3.25,' 3.31 3;4$
2eo 1,97 2,03 2,05 2.09 2,14 :2,19 , :',,2'; 2,31- 2,33 2,46 2;55 2.63 2,73 2,53 2,93 3.03 3,1; 3',26 3,38 3,50 3',62 3,75 3:85 4,oQ
29 00 2,25 2,33' 2,37 2,40 2,45 2,50 2 :-7 2,64 2,73 2,82 2,91 2,99 3,11 3,22 3,34 '3•.-i'5, 3,53 3,70 3.84 3,97 4,11 4,25 4:39 4;~

30° 2,56 2,64 2,e7 2,72 2,71 .2',33 2,SO 2,9B 3,oa 3,lB ;¡,Zil' 3,33 3,SO 3,62. 3,75 3,83 4,02' 4,16 4.30 4,46 4,51 4,75 4,92 M't

­00
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TABLA 4(bl.H

Correcciones para referir la maNa volumica de los vinos dulces a 20"

ª
MASAS VClUMICAS

" I~ VJ N O S OE 13 0 VINOS DE 15° V I N O S DE 17°G.
E
~ 1,000 1,020 1,q40 1,000 l,aa:a 1,100 1.120 1,000 1,020 1,040 1,OGO 1,030 1,100 1,120 1,000 1,020 l,O'~O 1,060 ,1,OSO 1,\00 1,120

-
100 2,24 2,53 2,9~

... ., .. J,S9 3,39 1':,13 2.51 2,35 3,20 3,54 3,['6 4,02 4,,16 ',131 " 3,t5 3,50 3,84 4,15 4,45 4,74"' .,
11 0 2,OS' 2,'J7 '2,00 2,07 3,20 3,53 :t7¡;; 2,31 2.61 2.93 2,21 :::,51 3,6'\ 4,02, 2;57 '¿.H9 3,20 ' 3.49 3,77 4,03' . 4,23
12° i,57 2,14 2,42 2.67 .2,9·~ 3,17 3,40 2.00 2,20 2,64 2.90 3,10 3,27 3,61 : 2,32 2,00 2,87 3.13 ,3,39 3.63 3,84
13° 1.69 ",93 2.14 2,31 2.59 '2.80 3.00 "1,33 2,12 2,3-' 2,56 2.78 :' E3 3, 1~ 2,09 .2,33 2,5:; 2.77 ' 2,1>8 3,19 ·3,39
14· 1.49 1,70 t,90 2,09 2.27 2,44 2,61 1,67 1 -- 2.06 .2,25 2,1;5 2,51 2,77 1,83 2.03 2.23 2.<:2 2,61 2,77 2,94.co

15° 1,7.5 1.42 . 1.59 1,75 1,90 205 2.19 . 1,39 1,56 1.72 1,83 2.03 2,11 2,32 1.54 1,11 1,37 2,03 2.13 2,32. 2,47

160 1,03 '1.17 1,30 1,43 1.55 1,67 1,7~ 1,06 1,27 1;40 1,53 1,65 l,7i 1.83 ! .2~ , 1.39 1,ii2 . 1,65 1,77 1.39 2,00
17° 0,60 090 1,00 1,00' 1,17 1.'27 1,JO 0.87 0.93 1.00 1,17 1,26 1,3$ 1,4' 0,96 1,06 1,16 1,25 1,35 1,44" 1,52
13° 0,54 O,el 0,68 0.75 0,31 IO,SO 0,92 0,50 0.60 0.73 . O,SO 0,&6 '0.91 0,97 O,GG 0,72 0,79 0,:'0 0,92' 0,97 1,03
190 0,,9 0,33 0,36 0.39 0,42 aA5 0.48 0.32 0,35 0,39 0.42 0,45 0,48 0.51 0,35 0,38 0,41 0,,;5 0,43 0,61. 0.53

20 0

0.29 I 0.32 0,35 0,38 0.45
". "

0.J4 0,33 0,44 0.5321° 0,35 0,30 0,42 O.,~5 0.47 0.32 0,42' 0.4;3' 0.50 0,41 0,47 0.5e
220 0,57 OL6.4 0.70 0.75 0.32 o,se 0.93 0,63 e,69 0.75 0,81 0,87 '0.93 0.98 O,ü8- 0.75 0.81 0,27 0,93 0,99 1.04
23° 0.69 0.98 1.C3 1,17 1:26 ' ..34 1.43 0.97 1;06 1.16 1.25 1,34 lA2 1.51 1,OG 1.15 1,25 "1,34 1.42 ',51 1.69
24 0 1,22 1.34- 1,44- 1,55 1,6J 1,79 1,00 1,32 1,44 1.S4 1.f.:6 1,'/6 1,$9 2,00 1.4, 1,55 -:,65 1,77 1,89 2,00 2,11

25° 1,61 1,€G 1.63 1,93 2,12 2,25 =..'0 I 1,66 1,31 1.96 2,11 2,25 2,39 2,52 1,30 1.94 2.09 2,24 2,J9 2.52 2.66

I I

260 1,87 1 2,05 2,22 2,40 2,56 2,71 2:87 I 2.02 2,20 2,37 2,54 2,70 2,:;5 3,01 2,13 2,36 2,53 2,71 2.C6 3,02 3,17
270 2,21 2,42 2,60 7,80 3.00 3,1S 3,35 2;,39 2,59 2 -o 2,93 3,17 3,35 3.52 :!.53 :?,78 2,97 3;17 3.36 3.54 3.71.'u
2eo 2,56 2.80 3,02 3,25 3,47 :.67 :J,!:!9 2.7!;i 2.S9 <:>.,.., 3,44 3.66 3,$6 4,07 2.97 3,21 3 '44 3,66· 3,S8 4,09 4,30.......
290 2.93 ,3.19 3.43 2,66 3.91 4,14 4,37 3,16 3.41 3,65 3.89 4,13 4.36 4,59 3.~O 3,66 3,89 4,13 4,38 4,61. 4,82

30° 3,31 3,57 3,86 ',15 4.41 ';,66 4,e2 3.55 3,81 4,10 4,38 4,66 4,90 G,16 3,82 4,08 4.37 . 4,65 4,93' 5,17 S,42
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TABLA 4fbl.1I

Correcciones para referir la masa volúmíca· de los vinos dulces a 200

~ MASAS VOLUMltAS:!
¡¡
¡¡

VINOS DE 190 VINOS DE 21 0"-
E
~... 1.000 1.020 '.040 1.060 1.0aO 1.100 1.120 1,000 1,020 1.040 1,060 1.090 1.100 1,120

100 3.14 3,48 3,23 4,17 4,48 4,78 5.07 3,50 3,24 4,19 4,52 4.23 5.12 5.41
110 2,B7 3.18 3.49 3,78 4,06 4,32 4,57 3,18 3,49 3.BO 4.09 4.34 4.63 4.B8
120 2,56 2,36 3,13 3,39 3,65 3,aa 4,10 2,96 3,13 3.41 3.67 3,92 4,15 4.37
13° 2,31 2,55 2,77 2.99 3.20 3,41 3,61 2,56 2,79 3.D1 3,23 3,44 3,G!i 3.a5
140 2,03 2,23 2.43 2,61 2.BO 2,96 3,13 2,23 2.43 2,03 2,81 3,00 3.16 3,33

lSo 1,89 1,85 2,02 2,18 2.33 2,48 2,52 1,86 2,03 2,19 2,35 ~.50 2,65 2,BO

160 1.38 1,53 1.65 l,7S 1,90 2,02 ~,13 1,51 1.65 1,78 1,91 2,03 2.15 2,26
170 1.06 1,16 1,26 1,35 lA4 1,53 1.62 1,15 1,25 1,35 1,45 1,54 1,63 1,71
180 0.73 0,79 0,85 Q,92 0,98 1.03 1,09 0,79 0,85 0,92 O,9S 1,05 1,10 1,15
190 0.38 0,41 0.44 0,49 0,51 0,52 0,66 0,41 0,44 0.47 0,51 0,54 0.57 0,59

200

210 0.37 0.41 0,44 0,47 0.50 0.53 0,56 0,41 0,44 0,47 0,51 0,54 0.57 0,59
220 0,75 0,61 0,87 0,93 0.99 1,0>1 1,10 O,al O,B6 0,94 1,00 1,06 1,10 1.17
230 1,15 ·I.3~ 1,34 1,43 1,51 1,60 1,68 1,2& 1;34 1,44 1,63 1,61 1,70 1,78
240 1,55 1.67 1.77 1,89 2,00 2,11 2,23 1.69 l,BO 1.90 2.02 2,13 2.25 2,36

260 1,95 2,09 2.24 2,39 2,53 2,67 2,71 2,11 2,25 2.40 2,55 2,69 2,83 2,97

26° 2,38 2,54 2,71 2,89 3,04 3.20 3,35 2,55 2.73 2,90 3,07 3,22 3,38 3.54
27° 2,79 2,W 3.18 3.38 3.57 3,75 3,92 3,01 3,20 3.40 3,59 3,78 3.96 4,13
2801 2,20 3.44 3.66 3,89 4,11 4,32 4,53 3,46 3,69 3,93 4,15 4,36 4,68 4,n
290 3,66 3,92 4,15 4,40 4,64 4,87 5,08 3,95 4,21l 4,43 4,68 4,92 5,16 5,36

300 4,11 4,37 4,65 4.94 5,22 5,48 5,71 4,42 4,69 4,97 5,25 5,53 5,'17 6.Q2
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B. O, del K-Num, 174 22 julio 1977 16383

TABLA 4(bl m

Cálculo de la densidad 20120 a partir de la densidad lS/4

F
Vinos secos fct~ r:omprendida entre 0,97 y 1,03l

:3rados alcohólicos 5 6 7 a 9 10 11
Correcciones c...................... 0,9 0,8 0,8 0,8 0,7 0,7 0,7
Grados alcohólicos 12 13 14 15 16 17 . 18
Correcciones c...................... 0.6 0,6 0,5 0,5 0,4 0,3 0,3
Grados alcohólicos 19 20 21 22 23 24 25
Correcciones c ,............... 0,2 0,1 0,0 0,0 - 0,1 - 0,2 - 0,3
===~=~===='==='===='====_==~=='CC~=~~~~~~_~ ~~==~,=c~~==cc~=-~=

Vinos dulces
Densidades

1,000 1,020 1,040 1,080 1,080 1,100 1,200

Grados alcohóli·
cos ,., .

10'
13'
15'
17"
19"
21'

0,3
0,2
0,0

-0,1
-0,3
-0,4

0,1
0,0

-0,2
-0,3
-0.5
-0.6

0,0
-0,1
-0,3
-0,4
-0,6
-0,7

-0,2
-0,3
-0,5
-0,6
-0,8
-0,9

-0,3
-0,4
-J,6
-0,7
-0,9
-1,0

TABLA 4fbUV

Cdlculo de la densidad 2O/2C a vartir de la densidad 15/15
-----~ -------- -----~-- -- .

V1DOS ,;e,cos

15
),5

35
1,2

14
0,4
24
1,2

11
').3
21
1,0

10
0,2
20
0,9

9
0,2
19
0,9

9
0,2
18
0,7

7
0,1
17
0,6

6
0,1
16
0,6

5
0,1

:::::;'rados alcohólicos .
Ccrrecciones c .
Gr3.dos aicohólicos .
Correcciones c .

12 13
0,3 0.4
22 23
1,0 1,1

=====;======c=============~~=~~'='c~"===~~c~~~_"=~~,

Vínos dulces
Densidades

::;rados alcohóli-
cos .

1,000 1,020

0,2 0,4
0,3 0,5
0,5 0,7
0,6 0,9
0,8 1,0
1,0 1,1

1.040 1,060 ];080 1,100 U2C

1,0 1,1
1,1 1,2
1,3 1,4
1,' 1,5
1,6 1,7
1,7 1,8

TABLA 4(HV

Cálculo de loa masa volúmica (. 20" e (p->.J) a Dartir de la densidad 15/4

15
1,3
25
2.1

"1,3
24
2.,)

12
1,2
23
1."

12
1,2
22
1,8

Vin05 secos

7 B • 10 11
1,0 1,0 1,1 1,1 1,1
17 18 19 20 21
1,5 1,5 1,6 1,7 1,8

5
0,9

.::.iradcs alcohólicos .
Correcciones c .
Grados alcohólicos •..•••
Correcciones e

6
1,0
16
1,'

=~==~========~~======~=~,=

\'ínos dulcES
Densidades

3rados alcohóli~{
cas .

1,000 1,020 1,040 1,000 1,080 1,]00

1,1 1,3 1,5 1,7 1,8 2,0
1,2 1,4 1,6 1,8 1,9 2,1
1,3 1,6 1,8 2,0 2,1 2,3

1,' 1,7 1,9 2,1 2,2 2,4
1,6 1,9 2,1 2.3 2,4 2,6
1,8 2,0 _~,2 2,4 2,5 2,7

._------ _..- -----------.---
~- ----.------- ----~-----.-

1.1;::(

2,1

25
:2 1

TABLA 41bLVl

Cálculo de la maS(L volümica a 2if ({Fu) a partir de la densidad 15/]5

~=~===
L

Vinos SECOS (a], ccmprendida Entre ::';,97 y 1,OS)

Grados alcohólicos ..••••• 5 6 1 8 • 10 11 12 13 14 15
Correcciones c .............: 1,8 1,9 1,9 1,9 2,0 2,0 2,0 2,1 2,1 2,2 2,2
Grados alcohólicos ....••. 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25
Corn;;cciones c .............. 2,3 2,' 2,4 2,5 2,6 2,1 2,7 2,8 2,. 3,0
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d JVinos u ces
Densidades

1,000 1.020 1,040 l._ l._ 1,100 1,120------
lO" 2,0 2,2 2,' 2,. 2,7 2,9 3.1

Grados alcohóli- 13" 2,1 2,3 2,5 2,7 2,8 3,1 3,2

licos 15" 2,2 2,5 2,7 2,9 3,0 3,3 3,4...............
17" 2,3 2,. 2,. 3,0 3,1 3,. 3,5
19" 2,5 2,8 3,0 3,2 3,3 3,8 3,7
21" 2,7 2,9 3,1 3,3 3,' 3,7 3,8

•.. . - -_.__._,---~. -'-- -::-==.-. . ~. _..._--.~~-

S(a). TITULO ALCOHDMETRICO (l)

(Método picnométricol

S(a}.1. Principio.

El título alcohométrico es igual al número de litros de alco­
hol et1lico contenidos en 100 1 de vino, medidos ambos volúM
menes a 200 e, y se expresa en grados alcohólicos volumétricos,
con una precisión de 0,1" C.

Se determina por destilación simple de liquido alcalinizado
y medida de ·la densidad. del destilado por picnometria.

5{a).2. Material:y aparatos.

5 (a}.2. 1. Aparato de destilacion.-Consta de las- siguientes
partes:

5(a).2.1.l. Matraz de destilación de 1.000 mI con rodaje es­
merilado.

5(a).2.1.2. Columna rectifícaciora de 20 -cm de largo.
5Ca).2.1.3. Disco metálíco o de amianto con un orificio de

8 cm de diámetro.
5(aJ.2.l.4. Refrigerante de West de 40 cm de longitud, con

circulación rápida de agua y dispuesto verticalmente.

5(a>'2.2. Picnómetro.-Como en 4(a}.2.l, de vidrio pyrex.
5CaJ.2.3. Tara del picnómetro.-Recipiente de vidrio del mis­

mo volumen exterior que el picnómetro. Se llena casi por com~

pleto con una solución de cloruro de sodio, de densidad tal que
la masa de esta tara sea igual a. la masa del picn6metro lleno
de un líquido de densidad 1,01. Este recipiente se cíerra a la
llama. Su Capacidad exterior debe Ber igual a la del picnómetro
lleno, con una aproximación de 1 ml· de diferencia.

S(a}.2.4. Termostato y accesorios, descritos en 4Ca).2.
5(aJ.2.S. Balanza analítica de 0,1 mg y 100 g de carga.

S(a}.3, Reactivos.

5Ca}.3.1. Lechada de cal. Solución de 120 g de CaD en 1.000
mililitros de agua.

S{a}.4. Procedimiento.

Para vinos jóvenes o espumosos, eliniinar previamente el
gas carbónico. Agitar 250 mI de vino en un matraz de 500 mili­
litros previamente síliconado el interior del matraz por tres
gotas de solución al 1 por lOO, de silícona soluble en agua, y
después de bien seco, añadir el vino.

S{a}.4.1. Destilación.-Medir 250 mI de vino en matraz afo­
rado con cuello de 12 mm de diámetro interior como máximo,
y anotar la temperatura.

Introducir el vino en un matraz de destilación que contenga
una docena de fragmentos de materia porosa (piedra pómez),
La.var el matraz cuatro veces con 5 mI de agua. Añadir 10 mI de
la lechada de cal. La materia colorante del vino debe virar a la
alcalinidad. En el caso ,:fe vinos muy ácidos, puede comprobarse
por toques externos el viraje de la fenolftaleína. Recoger el
de.stilado en el mismo matraz de 250 mI, conteniendo unos 10 mi.
HUtros de agua pura,. en la que debe sumergirse el pico del
j;ubo afilado, prolongación del refrigerante. Destilar por 10 me­
nos 20~ m1. Después agitar y llenar hasta volumen con agua,
&. la mIsma temperatura que se midió el vino inicialmente.

5(a>'4.2. Tarado del picnómetro vacío.-Poner en un platillo
de la balanza la tara y en el otro el picnómetro vacío, limpio y
sec~, . y a su lado, las masas necesarias p, para entre ambos
eqUllIbrar la balanza.

La masa equivalente a la de la tara será:

Masa del picnómetro + m + p
ro = 0,0012 V.
m = masa en g del aire contenido en el picnómetro vacío.
V = volumen en ml del picnómetro.
0,0012 g/mi:; masa volúmica dela.ire.

(l) Denominación adoptada para el grado alhólico por la. Oficina
Internacional del Vino {O. LV,}.

El volumen del picnómetro se considera, con suficiente apro­
ximación, que es numéricamente igual a la masa del agua que
llene el picnómetro.

Para calcUlar esta masa, colocar el picnómetro lleno de agua
en el platillo de la balanza. si p' es la masa que hay que, co­
locar a su lado para equilibrar la de la tara. la masa ro será;
ro = (p - p') . 0,0012.

Operar siempre a 20" exactamente para realizar el cnraSe,
utilizando el termostato. Sí se opera a ~. para conocer elvo~

lumen del picn6metro a 2lY', hay que multiplicar (p - p') por
un factor F, que da la tabla 5(aU para picnómetro del vidrio
pyrex.

Repetir estas operaciones de tara tres veces seguidas. Al
cabo de un año, volver a comprobar la tara del picnómctro.

Con balanza monoplato, proceder análogamente. Primero po­
ner la tara, hacer la lectura correspondiente en la escala de
pesos y después poner el picnómetro vacío. Anotar los pesos p
que hay que añadir hasta marcar la pesada que alcanzó la· tara.

Tara = picnómetro + aire + p

5(a.).4.3. Determinación picnométrica.-Llenar el pjcnómetro
lavado y seco con las precauciones expuestas en 4CaJ.3 con el
destilado alcohólico a la temperatura ambiente, llevar después
al termostato, agitar el liquido haciendo girar el picnómetro
por dos o tres veces, hasta que la temperatura que marca el
termómetro del picnómetro sea constante. Enrasar con el borde
superior del tubo lateral, secar éste, colocarlo sobre el tapón
receptor (para pequeños desbordes) y anotar la temperatura t"
utilizando una lupa. Secar con el mismo cuidado el exterior
del picnómetro y llevarlo al platillo de la balanza. Equilibrar
la tara del Picnómetro colocada en el otro platillo.

5(aL5. Cálculo.

Calcular el titulo alcohométrico expresado en grados alcohó­
licos volumétricos.

Mal.5.l. Cálculo de la masa volúmica aparente.

p + m-p'
P' ~ ----.-------

volumen del picnómetro a 20"

pt = masa volúmica· aparente.
m = masa del aire contenido en el picnómetro vacio.
p = diferencia de masa entre la tara y el picnómetro lleno con

destilado alcohólico.

5<a}.5.2. Cálculo de grado alcohométrico.

Calcular el grado alcohólico internacional O. l. V. a 200 e
utilizando la tabla 5(a>.1 de masas volúmica:s a t" corregidas
del empuje del aire.

Buscar sobre la línea horizontal correspondiente a la cifra
de la parte entera de la temperatura, t, la cifra de la masa
volumen inmediatamente superior a pt. El grado alcohólico que
encabeza la columna donde se encuentra esta cifra será la
parte entera del grado alcohólico a 20'" C.

Determinar la masa volúmica p correspondiente a la parte
entera de la temperatura, t, utilizando la diferencia tabular que
se lee por debajo de la masa volúmica, inmediatamente Supe~

rior a pt antes encontrada, y la cifra decimal t, p = Pt + (dife­
rencia tabular x parte decimal de tJ 10-5.

Hallar la parte decimal del grado alcohólico a 20°, buscando
en las tablas sobre la línea horizontal que comienza con la
cifra de los enteros de la temperatura, t, la masa volúmica p'
que sea inmediatamente superior a p, y dividiendo la diferen~

cia p' - p por la diferencia tabular que está a la derecha de
la cifra de la masa volúrri.ica p'.

5(a>'6. Referencias.

l. Recueil des Méthodes Interna tiollales d' Analysc des Vins.
O. 1, V. A2, 1-25. 1969.

2. P. Jaulmas, S. Brun: -Tables de correspondance entre les
diverses tables alcoométrjques". Société Pharmacia Mont.::
pellier~ 26:. 2t 111-141~ 1966~



TABLA .~(aJ.I

Masas volumicas aparentes de mezclas hidroalcohólícas (picnórnetro Pyrex)
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TABLA ~H&l.!

Masas volúmicas aparentes de mezclas hidroclcohólicas (picnómetro PyrexJ,
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TABLA 5(8),1

Masas volúmicas aparentes de mezclas hidroalcohóltcas (pic1lÓmetro Pyrex)
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cunlünci{:'''O-cldministnüivo interpuesto contra este De-
kllLilnié:nto por (Iun Aurelio Aguirre y otros. 16521

R{'s'~~u,_jón de la Dirección General del Trabajo por la
que se hUlTlJloga con el número J22 el adaptador fa­
ci:::l. tipo mascDrllia, mcdelo "Mant'l)r.., núme¡'o 4, para
un 1iltro, Llbrlcado y pl<csenlado por la Empresa "An­
tonio Nicolúl.I CumpSn, 1.'1anufaCLut'u de Material de
ProlN:ción ", cie Barcelona, como elE'meuto de pro-
tección personal de las vins respiratorias. 16;;22

Resolución de b D.:degación General del Instituto Na­
cional de Pre;,,'isión en el CODcursü libre de méritos
pam provl'0r en propiedad plazas de Faculk1.tivüs
en la Rc,~idenci~ SanHaria "Camino de Santiago», de
Ponferradu (Leoul, 16489

Resolución de la Delegación General del Instituto Na­
cional de Previsión en el concurso libre de méritos
para proveer en propiedad plazas de Facultativos
en la HesiJenda Sanitaria ~San Juan de la Cruz.. , de
Ubcda (JaénL 16489

Resc,lución de la Delegación General del Instituto Na·
cional de Previsión e~J el concurso libre de méritos,
para proveer en propIedad plazas de Facultativos en
la Reóoidenda Sanitaria ..Onésimo Red.ondo» de
V9.11adolid. ' 16490

Corrección de errores de la Resolución de la Direc~

ción Genera.! de Servicios Socíales por la que se
hac~ publica la relación de aspirantes aprobados en
las oposiciones restringidas para la provisión de
30 plazas de! Cuerpo de Ejecutivos tEscala de Ad­
ministración) del Servicio de Rocuperación y Rehabi-
li tación de Minusválidos Fisicos y P.~fq uicos. 16;;06

.r..nN1STERIO DE COMERCIO Y TURISMO

O¡:'d,)il. de 21 de julio de 1977 sobre fijación del derecho
compcn~ato;'io variable para la importación de pro-
ducos sometidos a este régImen. HH84

Orden df:~ 21 de julio de 1977 sobre fijación del derecho
regulador para la import8ción dc! producto:; scmeti
dos a este régimen. 16'1R.'5

MJN ISTERiO DE COMERCIO

Corrección de errores de la Orden de 1 de abril de
1977 por la que se amplía el régimen de trafico de
perfeccionamiento activo autorizado a -Compañía Es­
pañola. de Petróleos, S. A.. (CEPSA), por Orden de
2 de diciembre de 1975 en el sentido de incluir nue-
vos productos de exportación. 16522

MINI5TFHIO DE INFORMACION y TURISMO

Orden de 13 de lunio de 1977 por la qUe se concede el
titulo· licencia de Agencia de Viajes del gruIXJ .A" a
..Viajes San Jorge, S. A,.. 16522

PACIN.\

Orden de 30 de junio de 1977 por la qU8 se concede el
título· licencia de Agencia de Víajes del grupo "A~ a
~.Iumbo Tour.';, S. A.... 16522

Resolución de la Subsecretaria do Turismo por la que
se convocan bFcas para estudiant.es espatloles que
cursen ('DseiiHnzi,s turísttcas en la.s Escuclfls de Tu-
rismo o de Huteleria. 16:322

MINISTERlO DE TRANSPORTES Y CO:'\,'IUNICACIONES

REsolución de la Dirección General de Transpúi: tes Tc+
rrestn:s por la que se anuncian concursos para la con­
cesión do los servicios públicos regulares de trans-
porte de viajeros por carretera que se citan. 16523

ADMINISTRAC,ON LOCAL

Resolución de la Diputación Provincial de CÓ~'doba por
la que se rectifica el concurso para proveer la pla-
za de Recau<lador de Tributos de la zona de Cabra. 16506

Resolución de la Diputación provincial de Córdoba por
la que se rectifica el concurso para prm'€er en pro-
piedad la zona de Peoorl'Oyaa+Pueblonuevo. 16506

Resolución de la Diputación Provincial de Córdoba por
la qne se fija fecha para el levantamiento de actas
previas a la ocupación de las fincas que 58 cUan. H:i5?1

Resolución de la Diputación Provincial de Tarragona
ret'eye!lte a concurso-oposición para cubrir en pro~

pieuad una nlc,¡za de Ingeniero adjunto d!' Vías y
Obras. 16506

Resolución de! Ayuntamiento de Laredo por la que se
anuncia opcsk ión para proveer en propiedad una
úlaza do Tócnico Auxiliar, 165[16

Resolución del Ayuntamiento de Santr.¡nd;o( por la que
se anulan la,:, CGnvocatorias para ¡XOV",>; en propie~

dad plazas de Delineantes de Arquitd:tur8 v Viali-
dad medianu~ concurso-oposición libre. 10;3'16

fLs.olucl6n 0<;1 On'drro de Gestiécl ,de ID"; S!:'rvicios
Hospitalarios de la DIputación Provincial de León
por la que se convoca concurso pOlra la provisión de
una plaza de Jde Clínico para el Servicio de Neu-
rocirugía 16506

Resolución del Organo de Gestión de los Servicios Hos­
pitalarios dE' la Diputación Provincial de León por
la que se convoca concurso para la provisión de
una plaza de Jefe de Servicl0 para el Servicio de
Anatomia Patológica. 16506

Resolución del Organo de GestiÓn de los Servicios Hos­
pitalarios d(~ la Diputación Provincial de León por
la que se convoca concurso para la provisión de una
plaza de Jefe de Servicio para el Servido de Of+
talmología. 16506

1. Disposiciones generales

5fb>' TITULO ALCOHOi'vlETRlCO

(Método areomótrico)

5(bJ.3. Reactivo8.

Como en 5{a).3.

5(b}A. Procedimiento.

Las generalidades C"'n10 en 5(al.4.

5(bL4.1. DestilacIón<-Como en 5(a).4.1.
5(bL4.2. Determinación areometrica.-Cümo en 4{bl.3, t.enien­

do en cuenta que se utiliza destilado en vez de vino, y que el
tallo del areómetro viene graduado en grados alcohólicos apa·
rentes. Hacer al menos tres lecturas del grado alcohólico aparen~

te, sirviéndose sí es preciso de una lupa.

S{hl.5. Cálculo.

Calcular el grado alcohólico internacional 0, L V. a 20'" C.
utilizando la tabla 5(bU. añadiendo o restando al grado alco­
hólico aparente a t o la corrección correspondiente.

5(bL6. Referencias.

1. Recueil des Méthodes Internationales j'Anatyse des Vins.
O. L V. A2, 1-25. 1969.

2. P. Jaulm.~.'i, S, Brun: «Tables de crxrcsp'/I':::dl.V_ CilUI2 lss
di'J¿f"P'J ¡,:i.,];" aje 'c!r0triquesoo. Soci6té Pharmacie Mont~

pellier.2G: 2, ~11-141, 19G6~ -

GOBIERNODEL

5(b).1. Principio,

Como en MaLl.

5{bl,2. Material y aparatos.

5(bL2.1. Aparatos de destilación,-Como en 5[;;ü.2.1.
,'HbJ.2.2. Aparatos para areometria.

5(b).22,1. Akohémetro.
5(bl.2.2.2. T",'rn,.~'mctro.-

5{bJ.2.2.3. Pr'alela. .

Métodos Oficiales de Andlisis de .4ceites y Grasas,
Cereales y Derivados. Productos Ldctc'>s v Produc-

(ContiIll.HJciól; j .tos Derivados de la Uva, e,-;tablecidos por Orden de
31 de enero de 1977. (Continuación.)
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TABL\ .~(b1.I

Correcciones a electrwr sobre ('/ qrado alcohólico U)'lrcntr> para C07'rer:¡ i r la '1('cilm dr la trmoeratllra I§
-c~.;;";= ..::"__

I
GnH;lOói al':dl ,]'C.5 ~'p"Hl'nl(':;

Temperaturas

O 1 2 , , S 6 7 8 9 10 11 12 13 " 15 16 17

10' 0,84 0,87 0,88 0,92 0,96 1,01 1,08 1,16 1,24 1.34 1,44 1,58 1,73 1,89 2,06 2,24 2,43 2,63

11' 0,80 0,81 0,83 0,86 '0,90 0,96 1;01 1,08 ] ,lo J,25 1,34 1,46 1,59 1,73 1,88 2,04 2,21 2,38
12' 0,74 0,76 0,78 0,80 0,84 (,,88 0,94 1,00 ] ,U'I 1.15 1,23 1,32 1,43 1,55 1,68 1,82 1,97 2,13
13' 0;67 0,69 . 0,70 0,'13 0,76 O,BO 0,86 0,90 0,95 ],02 1,10 1,18 1,28 1,38 1,48 1,60 1,72 1,85
14' '" 0,60 0,61 0,62 0,65 0,68 0, il 0,75 0,79 0,85 li,90 0,96 1,03 1,11 1,19 1,28 1,39 1,49 1,59

>( I
15Q ::8 A,51 0,52 0,54 0,56 0,58 0,61 0,64 O,eB C,7),~ 0,77 0,82 0,87 0,94 1,01 1,09 1,17 1,26 1,34

'(f.
16' 0,42 0,43 0,15 0.46 Ci,1R C,50 0,53 0,5.') \J,S" ') .(j:~ 0,56 0,'71 O,7G 0,82 0,88 0,94 1,01 1,08
17'

I
0,32 0,33 O,:{4 0,:1,) 0,3/ (;,:18 0.41 0,-13 0,48 ·18 0,51 O,S:l 0,5R 0,63 0,67 0,11 0,76 0,81

18' 0,23 0,24 0,24 0,23 O,?6 0,2'¡ 0,2n O,:{O (;,31 'J,:J;j O,:14 0,36 0,39 0,42 0,-15 0,47 0,50 0,53
19" 0,11 0,12 0,12 0,1:3 0,1:~ O,U O,U 0,15 (\W 0,16 C,ll' 0,13 O,{~':; 0,21 0,23 0,24 0,26 0,28

20" I

I21' 0,13 0,13 O,I:J 0,14 0,14 0,15 D,15 O,lti ~. o,n C,J» 0,19 ;).20 0,21 0,2:3 0,24 0,26 0,28
22" 0,26 0,27 0,28 0,28 0,29 0,30 0,:32 0,;:$-1 O,:k; O,~i 0,10 C,q~ 0,44 0,46 a,4H 0,51 0,54
23' 0,41 0,42 0,'1:3 0,44 O,-V'i 0,41 0,10 0,51 ",.-:;.1 e,'36 0,60 e,o;) 0,67 0,71 0,14 0,78 0,82 '"'"24' 0,56 0,57 O,Sil 0,59 0,61 O,(H C,el G,7u <,' ' e, {{ 0,81 0,85 0,89 0,94 0,99 1.04 1,09

a: E.25' >( 0,71 0,72 0,73 o, ¡S 0,/1:, G,81 0,8·¡ 1),80 u,9:' o,u,; 1,Od I,Oi 1, ]2 1,18 1 ,;;~4 1,32 1,33 5'e.
[JJ

26' '" 0,86 0.88 0,91 0,93 0,95 1,00 LO,; 1 (i:; l.P 1.10 1,2'1 1,30 J.:j6 1.43 1,5J 1.57 1,6,''; ~

'" '"27' 1,05 1,08 1,10 L,11 ],lH 1,2:; 1.2:: i ,:11 l.;n 1.'16 l,53 ¡ ,60 1,88 1,16 J ,85 1,9:~ .,¡
28' 1,22 1,23 1,28 1,33 J 'lO U1 1.'ii' l,S!¡ 1,b:! UJi' I,i,': ur~ 1,92 ~,O2 2,11 2,21

.,¡
,"'"

29' 1,40 1,44 JA8 1,52 1,58 L61 1,(] 1 ¡.e; 1. :~:i 192 ~,oo 2,:J1l 2,17 2,28 2,39 2,50

30' 1,59 1.62 1.GO 1.71 1,17 1,8.-::; 1,$-J': .:": on 2,07 2,1':. ¿ '):; 2,;J3 2,45 2,55 2,67 2,79

.-..=:=-=------==~_:;:=. ·CO::;;.::O:::'--";;=:'-:;;':;C-::C=:·=---;:--=~=:;;'·'·~'- .---.,,-.- .="'---=-:.·:.:-c=::::----===.._c::==....--==:::=~---:::..--==-====:·c·;;;=
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LA,SLA slbl.l !':l
C'JrCcr¡ ,nes c( dec:tuor Rr:ore el grado u!cohó/ico apclI entD nara corregir la acción ele la temperatura

9
=:--=----=::'~-;;;;:.~c:::::::_.::=::::::=_';.:;'.;:~::.,:,:;;c_:o:_:"'·c=:::'=="::~'::__:o:__.::,.,',.=··,~",.,;;;::::.,:=. "'.'::';";:;;'~':-;:=-"':;"':" -~ -.C::;=:=·:·-··· ,-,... , "',"0-

p..'
G!"tl.GOS rdcoho!icos J.p~)"ej¡tc' ~

Ti'rnl>:,rail)i",-& i ._---------_. .__ .-
t'l13 14 15 la 11 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 2B 2B 30
i

10' 1,89 2,06 2,24 2,n 2,6;) ~,84 3,01 3,15 3,29 3,44 3,58 3,70 3,82 3,,93 4.04 4,14 4,24 4,33

I~11' 1,13 1,88 2,04 2,21 2,38 2,56 ~,71 2,84 2,95 3;08 .3,21 3,32 3,42 3,52 3,61 3,69 3,78 3,8B
12° 1,55 1,68 1,82 1,&7 2,13 2,27 2,40 2,51 2,6~~ 2,n 2,84 2,93 3.02 3,10 3.18 3,25 3,32 3,39

I~13° 1,38 1,48 1,60 1,72 1,85 1,9'J 2,11 2,20 2,29 ¿:,38 2,47 2.57 2,64 2,71 2,78 2,84 2,89 2,94
14'

I '" 1,19 1,28 1,39 1,M) 1,5H 1.11 1,81 1,88 1,96 :;:,03 2,11 2,19 2,25 2,30 2,36 2,42 2,47 2,52
-<

15~ I
;:¡¡ I 1,01 1,0::1 1,17 1,26 1,::¡'¡ 1.11- 1,51 1,SfJ l,fH Ul 1,77 1,82 1,87 1,91 1,96 2,01 2,05 2,09:o 1

I '"16'

1

0,82 O,G~i 0,84 1,el 1,00 1,15 1,20 1,26 1,:11 1,:3{; 1,40 1,45 1,49 1,53 1,56 1,59 1,62 1,84
17' J,63 U,67 0,71 OJu 0,c1 l),:~,'1 0,90 0,95 J,9U ~ ,O:;; l,ü6 1,09 1,12 1,15 1,17 1,19 1,21 1,23
180 ~;,42 0,45 0,41 0,50 O,5;j 0,5(; 0,60 (;,00 0,65 0,68 0,70 0,72 0,75 0,76 0,77 0,79 0,81 0,82
19' 0,21 0,23 0,24 0,'26 0,28 0,28 0,30 0,31 [)':~2 O,:):, O,M 0,35 0,36 0,37 0,38 0,40 0,41 0,42

20'

21' 0,21 0,23 0,24 0,26 0,2B J,30 0,31 0,32 0,33 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,38 0,39 0,39 0,40
22' 0,44 0,46 0,48 0,51 0,54 0,57 0,60 Q.62 U,55 0,6'¡ 0,69 0,71 0;73 0,74 0,76 0,78 0,79 0,81

¡~23' 0,67 o,n 0,74 0,'l8 8,92 O,M a,gO 0,94 G,D8 1,00 1,03 1,06 1,08 1,11 1,]4 1.16 1,19 1,21
24' 0.89 0,94 0,99 1,04 1,09 1,14 1,21 1,27 1,31 1,35 • 1,.38 1,42 1,48 1,50 1,53 1,56 1,58 1,60 •

'" .:-25' fS 1,12 1,18 1,24- 1,32 1,38 1,44 1,51 1,60 1,65 J,69 1,7'? 1,76 1,81 1,86 1,90 1,94 1,97 2,00 O'
'"26' '" 1,36 1,43 1,51 1,57 1,65 1,73 1,82 1,90 1,97 -::,02 2,06 2,12 2,18 2,23 2,28 2,31 2,35 2,39

I~27'
o:

1,60 1,68 1,76 1,85 1,93 2,02 2,12 2,22 2,30 2,3i3 2,42 2,47 2,53 2,59 2,64 "2,70 2,74 2,78
26' 1,83 1,92 2,02 2,11 2,21 2,31 2,43 2,54 216:3 2,70 2,76 2,83 2,90 2,96 3,02 3,07 3,12 3,16
29' 2,06 2,17 2,28 2,39 2,50 2,62 2,73 2,85 2,96 ;1,05 3,11 3,18 3,25 3.32 3,39 3,45 3,51 3,56

30' 2.33 2,45 2,55 2,67 2.79 2,91 3,04 3,16 3,28 3,38 3,46 3,54 3,61 3,69 3,76 3,83 3,89 3,95

~

'"...
<:l
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6. EXTRACTO SECO r01AL

6.1, Principio.

El extracto seev total o materias seca5 totales es el con­
junto de todas las sU3tandas Que, en ccndícúJb~.s fiSi.Cd':' detcr·
mirladas, no s€ volatiHzan. Estas condiciones fisica.s deben ti·
jarse de tal manera que las sustancias compoo0n{,es de este ex·
trac.to sufran el mínimo de alteración.

El extracto seco total se calcula jndirectamtmte conociendo
la dE-nsídaddel «residuo sin alcoho]"., qU€ es {'e vino cuyo al­
cohol ha sido evaporad:o 'i después Se ha restablf'(:irio el volumen
primitivo por adición de agua.

6.2. Procedimiento.

Llevar el residuo de la destilación del alcohol del vino (sin
previa neutralización) al matraz en dondE se midió el vino.
Luvar el matraz en donde se destiló el vino cen varias porcio­
nes de agua, y Henar con estas aguas hasta volumen, el matraz
con el residuo de la destilación, a la mi5:mA tenloeratura a la
que se enrasó el vino. Mezclar bien, verter en dna probeta y
det.erminar la densidad como en Ha),

6.3, Cálculo.

Calcular el extracto seco expresado en g/l a partir de la
d(~n3¡'dad de) re~iduo ~m alcohol ut¡1izaf,d· la ta.bla 6.l.

6,3.1. Determinar la densidad del residuo sin alcohol como
en 6.2,

6.3.2. Calcular la densidad 20- ¿, -:iei ce&iduo sin alcohol se­
gún la fQ.cmula de Tabarié:

d r = dv -da + 1

d 00:0 iensidad :::0'20 del residuo sin alcohol.
j" = ::Lr;sidad del vino- a 20~.

da -.0:; :iensioad a 2()' de -la mezcla hidrCJulcohólica del mismo gra­
do qu,:, el vino>

6'33, CClicular ia densidad del t-esiduo sin alcohol a partir
dEo las ma.<I'; voJÚmicas.

d r = 1,0018 (p~ - Pa) + 1

p, = ma?a voiúmica del vino a 2Qc.
p~ ~~ ¡"lHStl vdúmica a 20" de la mezcla hidroalcohólinl del mismo

grade que el vino,

Pura vaJores de p. menores a 1,05 puede tomarse 1 en vez
de 1,0018,

6.4~ Observaciones.

El extracto seco ~c expresa por la cantidad de SHcarosa que,
disuelta en agua hasta 1 1. da una solución ::le la misma den·
sidad que el residuo sin alcohol. En la tabla 8.1 se encui':'utru
la equivalencia de esta densidad, en extracto, o.\pp.:sada en
sacarosa,

6.5. Referencia.

1. Recuf:'ii des Méthodes lnternationales d'Analyse de::; Vins,
O. J. V. A3, 1-6. 1969.

TABLA 6.J

Contenido en extracto seco [gIl)

Ten-er decimaJ de ia densidad

4 5 6 6

Gl'l3.ffi'-'S de eldracto por lítro

1,7
33,6
59,5
65,5

111,6
137,6
163,8
190,0
216,2
242,5
288.9
295,3
321,8
348.3
375.0
<01.&
428,3
455.2
482,0
508,.

TABLA INTEHCALAR

10,3
38.2
62.1
88,1

114.2
140.3
106.4
192.6
218,9
245,2
271.5
298,0
324,5
351,0
377.6
404,3
431,0
457.8
484,7
511.6

12.9 15,4 18,0 20.6 23,2
38,8 41.S 43.-9 46.5 49,1
64,1 67,3 69.9 72.5 75,1
00,1 93.3 95,9 98,5 101,1

116.8 119,4 122,0 124,6 127.2
142,9 145,5 148.1 150.7 153,3
100,0 171,6 11"4,3 176.9 179.5
195,2 197,8 200.5 203,1 205,8
221,5 224,1 226,8 229,4 232.0
247,8 250,' 253,1 255.7 258,4
274,2 276.8 219.5 282,1 284,8
300.6 303,3 305,9 308.6 :Ul,2
327,1 329.8 332.4 335,1 337.8
353.7 356,3 359.0 3lJ1.6 364.3
380,3 382.9 385,6 388,3 390.9
406,9 409.6 412.3 415,0 417,6
133,7 436.4 439.0 441,7 444.4
460,5 463,2 465,9 468,6 411.3
487.4 490,1 492,B 495.5 498,2

514.3 517.0 519,7 522,' 525,1

"_ -.----'=-----:::::::-c=--=-=c=----'--==.=.:._

7(al. AZUCARES REDUCTORES

(Dof'~cación plúmbica) (Provisional)

4." jecimai
de la densidad

1
2
3

•
5
6
7
8

•

0.3
0,5
0,8
1,0
1,3 .
1,8
1,8
a,l
a,3

7 (sJ, 1. Prin::ipío

Elim'inadón previa de todas las materias rt:duetoras distintas
d los azúcares por defe,~ación con acetato neutro de plomo, y
valoración basada en la acción reductora sobre solución c.upro­
alcalina, Aplicable a vinos blancos y tintos de color no muy in­
tenso.

7{aJ.2. Material y aparatos.

7(a).2,1. Erlcnmeyer de 300 mI con refrigerante de reflujo.
7(al,2.2. Filtro de vidrio G> con capa fina do amianto de

fibra fina y lavado con agua hirviendo.
7{al.2,3, Kitasatos de 500 mI con frasco de seguridad in ter.,

medio!.
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TABLA 7{fu.1

mg

53,5
54,2
55,0
55,7
56,4
57,2
57,9
58,7
59,4
60,1
61,0
61,6
62.4
63,2
64,0
64,8
65.4
66,2
67,1
67,8
68,7
69,3
70,1
70,9
71,6
72,4
73,2
74,1
74,9
75,6
76,4
77,2
78,0
78,7
79,5
80,3
81,1
81,9
82,7
83,S
84,4
85,2
86,0
86,7
87,S
88,4
89,2
90.0
90,9
91,6
92,5
93,3
94,1
95,0
95,3
96,6
97,3
9B,2
99,1
99,9

Azúcar
invertida

------------_. ----
----~--

16,0
16,2
16,4
16,6
16,8
17,0
17,2
17,4
17,6
17,8
18.0
18,2
18,4
18,6
18,8
19,0
19,2
19,4
19,6
19,8
20,0
20,2
20,4
20,6
20,8
21,0
21,2
21,4
21,6
21,8
22,0
22,2
22,4
22,6
22,6
23,0
23,2
23,4
23,6
23,8
24,0
24,2
24,4
24,6
24,8
25,0
25.2
25,4
25,6
25,8
26,0
26,2
26,4
26,6
26,8
27,0
27,2
27,4
27,6
27,8

KMnO~

NIlO

m'mg

12,4
13,0
13,0
14_,3
14,9
15,5
16,2
16,8
17,5
18,1
18,8
19,4
20,1
20,7
21,4
22,0
22,7
23,4
24,1
24,7
25,5
26,1
26,8
27,5
28,1
28,8
29,5
30,1
30,8
31,5
32,2
32,9
33,6
34,~~

35.0
35,6
36,4
37,0
37,7
38,4
39,1
39,7
40,5
41,2
42,0
42,6
43,3
44,1
44,7
45,5
46,3
47,0
47,6
48,4
49,1
49,8
50,5
51,3
52,1
52,7

Azúcar
invertida

71bJ AZUCARES RFDUCTOHLS

(Defpcación mercúrica) (Provisionall

m'
4,0

U
4.4
4,6
4.8
5.0
5.2
5,4
5,6
5,6
6.0
6.2
6,4
6.6
6.8
7,0
7,2
7.4
7,6
7.8
6.0
8,2
8,4
8.6
8.8
9,0
9,2
9,4
9,6
9,8

10,0
10,2
10,4
10,6
10,8
11,0
11.2
11,4
11,6
11,8
12,0
12,2
12,4­
12,6
12,8
13,0
13,.2
13,4
13,6
13,8
14,0
14,2
14,4
14,6
14,8
15,0
15,2
15,4
15,6
15,8

KMnOt
NilO

7(bl.l. Principio.

7(aL6. Referencias.

1. RecueH des Méthodes Internationales d'Analyse des Vins.
O. I. V. A4, 8-10, 1969.

2. JauImes, P ...Analyse des vins., págs. 170-171, 1951.

=:==------

Eliminn.ción previa de todas las materias reductoras distintas
de los azücares por defecación con acetato de morcurlo, y valo­
ración por la acclún reductora, de los azúcares sobre la solución

7f"ll.s, Cálculo.

7taJ4. Procedimiento.

7ü1J.1.1. Vinos secos.·-Llevar 100 mi de vino a un matraz
aforado de 125 mI, añadir (V-O,5) mI de solución de NaOH N
siendo V el volumen de soluCÍón N/lO utili:¿ada para valorar l~
acidez total de 10 mI de vino, como en 20.4. Añadir agitando 5mI
de soluCÍón saturada de acetato de plomo y 1 g de carbonato de
calcio, agitar varias veces y dejar sedimontar por 10 menos
15 minutos, enrasar con agua destHada, ailadir 0,6 mI más de
agua y filtrar.

7{aJA.2. Vinos dulces.-En un matraz aforado de 100 ro] co­
locar un volumen de vino variable segun su riqueza en azucaro
Para vinos dulces con masa volumica comprendida entre 1,005
y 1,038, tomar 20 mI de líquido a anaJizar diluido al 20 por 100.
Para vinos abocados con masa volümica (Cntre 0,997 y 1,006, tOmar
20 mI de vino no diluido.

Afiadir 0,5 g de carbonato de cal, unos 60 mI de agua y can·
tidad to,5--2,0 ml) de solución saturada de acetato de plomo hasta
el limite del enturbiamiento, agítar y dejar reposar durante 15
minutos por 10 menos, agitando de CUC1l1do en cuando. Enrasar,
añadir 0,2 mI mfis de agua y filtrar.

Un mI del filtrado corresponde a O,G1 mI d(~ vino dulce y 0,20
mililitros de vino abocado.

En el erlc'llmeycr de 300 mI, poner 20 mI de solución cupI'i­
ca. A, ;W m} de solución tártrato·alcatina. B, 20 mI de solución
azucan,l-ciu conteniendo de 10 a 100 mg de azúcar reductor. Hacer
hervir con ronulo (o con la boca del matraz tapada con un
pequeno embudo) durante 3 minutos, enfriar inmediatamente
bajo una corriente de agua hasta refrigeración completa, dejar
posar el óxido cuproso (inclinando el erlonmeyer en un crista­
lizador con algodón y descansando el cuello en el bordeJ, filtrar
despues por el filtro G:-I con la capa de amianto, ayudando la fil,
tración con la trompa de vacío. Tener la precaución de que, en
lo posible, haya una capa de líquido sobre el precipitado adhe­
rido ftl fondo, tanto en el filtro como en el erlenmeyer, para evi­
tar que se oxide, Lavar el precipitado del erlenmeyer con agua
destilada hirviendo y verter en el filtro, repItiendo tres voces la
operac:ió~, agitar cada vez con precaución de operar rápidamen­
te para no dejar al descubierto el pn:>cipitacto de óxido cuproso.
Cambiar do KiLasato y proceder a la disolución del óxido cupro­
so, añadiendo primero al erlenmeyer unos 10 mI de solución e
de sulfato férrico, que disuelve rápidamente el precipitado y ver­
ter la solución en el filtro. Disolver el precipitado que queda en
el filtro, agitando con varilla de vidrio para facilitar la disolu­
ción. Repetir tres veces estas adiciones y lavar erlenmeyer y fil­
tro cinco veces con unos 20 mI de agua fria cada vez.

Valorar el sulfato ferroso formado, que se encuentra en el
líquido del Kitasato, con solución 0,1 N de permanganato po­
tásico, aüadiendo previamente una gota de solución de ortofe­
nanl.rolina ferrosa. Dar por terminada la valoración cuando el
color paso de ve.rdc.naranja a verde i'rB,nco. '

7(a1.3.1. Solución de acetato neutro de plomo {aproximada~

mente sat!1!'a-daJ. Añadir a 250 g de acetato neutro de plomo agua
caliente hasta 0,5 1 Y agitar hasta disolución completa.

7{al.3.2. Solución de NaCH, N.
7(a).3.3. Carbonato de calcio.
7 (aL3.4. Solución cúprica A. Mezclar 40 g de sulfato de cobre

puro CUSO~· 5H~O con 2 mI de ácido sulfúrico puro y añ:adir
agua. hasta 1 L

7(a).3.5. Solución tártrico-alcalina B. Mezclar 200 g de tártra~

to sódico-potásico (sal de Seignctte} KNaC1H.¡Otl· 4H~O con 150 g
de hidróxido sódico puro y añadir agua hasta 1 l.

7(a).3.6. Solución férrica e, Mezclar 50 g de sulfato férrico
puro con 20 g de ácido sulfúrico puro y añadir ~,gua hasta 1,000
mililitros. Comprobar esta solución poniendo en un vaso de vi­
drio 30 mI de solución e, 100 mI de agua destilada y una gota
de ortofenantrolina ferrosa. La coloración amarillo-verdosa de
esta mezcla debe virar a verde puro Con una sola. gota de por·
manganato 0,1 N. En caso contrario, añadir pennanganatoO,l N
a la solución hasta conseguir el viraje descrito. Geil€ralmenta
es neCGsario ai'íadir 1-3 mI de MnOtK 0,10 N por 1 de solución e,

7(a).3.7. Solución de ortofenantrolina ferrosa.· Mezclat 0,695 g
de sulfalo ferroso, 100 mI de agua y 1,485 g de orlofenantrolina.

7 (a1.3,8. Solución 0,1 N de permanganato potásico. Disolver
3,16 g de permanganato potásico puro en agua hasta 1 L Com­
probul' esta solución por valoración con una solución de oxalato
sódico.

La cantidad de azúcar contenida en la solución azucanlda
utilizada se obtiene en la tabla 7(aH.
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GLlC EROL

8,3. Reactivo:>.

3.2.1. AparuLo de d(~"tilación. Compuesto de las siguíenles
p'1rtes:

13.1. Principio.

El glicerol separado del ,vino. previa defecacíón, por extrac­
ción con acetona, se oxida con ácido pcriódíeo a formaldehido.
La reacción colore<..da del formaldehido con la floroglucína per­
mite)a determinaCÍón cspectrofotométrica a 480 nm. La presen­
cia de sorbitol y de mHllibl son causa de error en la determína­
ción del glicerol.

!l~ Material y apara/os.

Matraz esfél"ico de 500 m!.
Columna rectificadora.
Columna Widmer con camisa de aislamiento.
Termómetro con escala de 0-110" C.
Refrigerante.

H.2.1.1.
B.2.1.2.
8.2.1.3.
13.2.1.4.
R.2.1.5.

fL2.2. Frascos con tapón esmerilado de 1 1 Y de 60 mI.
8.2.3. Matraz aforado de 50 mL
8.2.4 Matri;l.:l nforado de 200 mI.
8.2.5. MatnKi::S con tapón esmerilc:do de 60 mI.
8.2.6. MaLraces aforados de 100 mI.
8.2.7. Kitasato o recipiente para vacio de 250 mI.
8.2.8. Filtro de porosidad número 4.
8.2.9. Filtros el!? pnppl Schleicher et Schull 1.')74 de 12,5 cm de

diámetro o ~;ílltílaL

8.2.10. EspecirofutómdnJ con cubetas de 1 cm de espesor in­
terior.

7(b).2.L Aparato generador de acido sulfhidcico. fiJirai el
ga::> producido por la acción del ácido dorhíclricp diluido sobre
el sulfuro de hierro por paso a través de- lana de vidrio y lavarlo
en un frasco lavador con agua.

7{bL2.2. Disp05itivo para eliminar el cxU\so de ácido 5u1f11i­
drico. Eliminar el acido sulfhídrico en exceso después de la pre­
cipitación del exceso de mercurio. mediante aspiración conecta­
da al tubo lateral de un Kitasato, en el que se encuentra el
liquido a tratar. Tapar el matraz con un tapón atravesado por
un tubo que se sumerge en el liquido. Humedecer el aire as­
pirado que entra en el tubo por barboteo en un matraz de un
litro lleno hasta la mitad de agua.

cupro-a1calina. Aplicable a vinos jóvenes, de color intcl1.sQ y ri·
cos en azúcar. o cuando se va a realizar una valoración polarí­
métrica. Este metodo proporciona la menor pérdida de azúcares
n-ductores.

7(bl'-a.1. Solución mercúrica. Mezdar 240 g de. óxido de mer,­
curio con 240 mI de ácido acético puro y añadir agua hasta 1 1.
Hervir hasta disolución completa, enfriar y aiJadír agua hasta
un litro.

7fb1.3.2. Solución de NaOH, aproximadamente 4 N. Esta so­
lución debe poder neutralizar exactamente un volumen igual al
suyo, de la solución de mercurio en presencia de fenolftaleína.
Se debe comprobar esta correspondencia antes de su empleo, en
particular sí se observa un depósito en la solución mercúrica y
si es necesario diluir la solución sódica.

7(b}.3.3. Polvo de Zn. Para eliminar el exceso de mercurio.
7fbL3 {4, 5, 6, 7 Y al. Como 7(a).3 (4, 5. 6, 7 Y 8).

7(bJ.3. Reactivos.

7(b).2. Material y aparatos.

7(bl.;4. Procedimiento.

7(b).{.1. Vinos secos y dulces, en los que se propone deier·
minar el azúcar y la desviación poJariméirica. Colocar 100 mI
de vino en una capsula de 1O~12 cm de diámetro y adícionar
tV-o,5J mI de NaOH N. siendo V el volumen de NaOH N/lO
empleado para valorar la acidez total de 10 mI de vino, como
en 20.4. Evaporar en bailo de agua hírviendo con corriente de
aice caliente sobre la superficie del líquido, hasta reducir el vo­
lumen a 50 mi, aproximadamente. Llevar a un matraz de 100 mL
lavar tres veces la cápsula con agua, añadir 5 mI de soludón
mercúrica Y. agitando, 5 mI de sÓlución de hidróxido de sodio
que se corresponde, volumen a volumen, con la mercúrica (so­
lución de NaOH aproximadamente 4 NJ, dejar reaccionar 5.mi­
nutos por lo menos; aftadir 2 mI de solución de aCetato de mer­
curio y enrasar a 100 mL Filtrar y recoger' el t'iltrado en un
Kitasato de 500 mI.

Tratar el filtrado con una corríente de ácido sulfhídrico para
precipitar el mercurio en forma de sulfuro negro (este tratamien­
to puede detenerse. cuando el precipitado tome color negro).
Después se hace barbotar aire (previamente saturado de vapor
de agua) a través del líquido, hasta que haya perdido todo su
olor a sulfhídrico {5-10 minutosl y se filtra. Un mI del filtrado
corresponde a l mi de vino. Este líquido se emplea sin dilución
cuando se trata de vino seco o con unos 5 gIl de azúcar.

Con vino más rico en azücar conviene diluir después del
examen polarimétrico y antes del análísis químico.

7(bL4.2. Vinos Secos y dulces en -los que 'Solamente se va a
realizar el análisis del azúcar por el método quimico y no por
polarografía. Tomar 20 mI de vino sin díluir o uiluido según nor­
ma anterior, añadir 20 mI de agua y 1 mI de solución de acetato
de mercurio y añadir, agitando, 1 mI de la solución sódica.

Dejar actuar 5 minuto~ por lo menos, añadir 1 mI de solucíón
mercúrica, enrasar con a.gua y fíltrar. Trata)' con ácido sulfhi­
drico y aire húmedo barbotando en la forma antes expuesta, y
fiItrar. Continuar como en 7(a),4 después de la defecación.

7(h) .5. Observaciones.

En los análisis de azúcar por el método químico, para vinos
no muy ricos en azúcar, en vez de eliminar el exceso do mercu­
rio por el ácido sulfhídrico, es más práctico eiimin~lrlo mediante
la adición del polvo de cinc, de la siguiente formu: Añadir 1 g
de polvo de Zn al líquido filtrado, agitar durante 2 horas de
cuando en cuando, y filtrar.

7fbl.6. Referencias.

1. Recueil des Méthodes InternaUonales d'Analyse des Vins
O. L V. A4, 6-8. 1969.

2. Jaulmes, P.•Analyse des vinsn. pago 176, 1951.

B.3.1. Hidróxido.) do bario puro no puh'e¡-izado.
8.3,2 Ar('na lavmlH.
83.3 AcetOJl(i d'$lilada.
8.3.4. Soluf>íón 1 N de hidróxido de sodio.
R.3.S. Píedra pómez.
83.6. Solución 1 N dI" ácido sulfúrico.
8,3.7, Solución 0,05 M dI:' ácido periódico. En un matraz afo­

rado de 1 1, intro~lucir 11,5 g de p('riodato de potasio K 10, y
aproximadamentn unos 800 a 850 mI de agua d€stiJada. Si la sal
utilízHda es K)1JO" se p"sanI5,2 g. Añadír en seguida 15 mI
de acido sulfúricQ. puro y calentar muy lIgera.mente en baño de
agua lH-lstu dísolucion completa. Enfriar a la temperatura ordi­
naría V llenar hasta volumen.

8.3.8. Solución de floroglucína 0,2 por 100. Esta solución debe
ser renovada cada 15 días.

8.3.9. Solución ml1dre d" glicerol. Diluir unos 20 rol de gIi~

cnrol bidestilado a 100 mI Dr'krminar después la concentración
exacta df' est.a solución midiendo su indice de refracción, y des~

pués, por diluciones COlweni011les y sucesivas, lIevHr su conCL'n
trución a G,l g por 1.

BA. Procediúú,ento

Extraer los políoles y vd.lurar el gliceroL

8.4.1. Separación de polioles.-Introducír en un matraz de
100 mI, de tapón esmerilRdo, !:", g de hidróxido de bario no pul
vedzado, 5 g de arena lavada y 10 mi de vino, que se deja
deslizar por la pared del malraz.

Si el vino contíene más de 120 g de azúcar por litro, se opera
sólo con 5 mL

Agitar energicamente durante :~o segundos y dejar en reposo,
agitando de cuando en cuando Añadir después 50 mI de acetona
y agitar otra vez durante 30 segundos. Llevar el matraz a un
termostato a 45° C durante S minutos. agitando enérgicamente
cada minuto.

Fíltrar la solución caliente por un crisol filtrante de pOl'osi­
dad número 4 dispuesto sobre Kítasato de vidrio en el que se
l;.lan puesto 40 mI de agua y 5 mI de solución 1 N de hídróxido
de sodío. Lavar el residuo tres veces con acetona, removiendo el
precipitado con una espátula. Escurrir después el precipitado lo
más posible. Trasvasar despUés este precipitado al matraz del
aparato destilador, enjuagando bien el Kitasato con acetona.

Destilar la acetona (;on llama fuerte, hasta que el termómetro
marque IDO" e, y destilar después 20 mI más de agua.

Añadir el residuo de la destilación aún caliente, 5 mi de
ácído sulfúrico 1 N, dejar enfriar y trasvasar a matraz aforado
de 50 mI. Se enrasa con lüs aguas do lavado dEl m:.ltnlz, agitar
y filtrar por fíltro de papel

8.4.2. Valoración del glú:eroL- .. Esta operticíón hay que reali­
zarla antes de las 2 Ó 3 horas slguientes a la separación de los
polioles.
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Ll"var una alícuota de 5 mi del filtrado anterior a matraz
a!ül':Hio dro 100 mi y enrasar con agua destilada.

Introducir 20 mI de esta dilución en un matraz de 60 mL con
tapón e~merHado. Añadir 10 rol de solución O,OS M de ácido pe­
riódico. Agitar y dejar en reposo 5 minutos.

Ai1adir después sucesiva y rápidamente. deslizando a lo largo
de la pared, las siguientes soluciones: 10 mI de solución N de
hidróxido de sodio y 10 mI de solución de floroglucina. Agitar
después de la adición de cada una de las soluciones.

Llevar rapidamente la mezcla de soluciones a la cubeta del
er,p(,ctrorotómetro y medir la absorbancia a 480 uro en un minu­
to, porqun la coloración violeta que se obtiene es muy fugaz,

Ajustar el espectrofotómetro de forma que la solución obte~

nida, al sustituir en las operaciones anteriores los 5 mI de
filtn.Hlo por 5 mI de agua dosti1ada. dé una densidad óptica o.

8.4.;¡. Obtención de la curva patrón.-Diluir 25. 50. 75, lOO,
1~5, .150. 175 mI de solución inicial de glicerol de 0;1 g por 1, a
200 mililitros.

T{,mar después 20 mI dlO cada lllla de estas diluciones y 20 mI
de la solución inicial, y llevar a frascos de 60 mI COn tapón es­
mprilado y tratar como 811 8A.2 pa,ra los 20 mI de la dilución del
fíltrado. Medir después las densidades ópticas correspondientes,
ajustando el e.spectrofotómetro como en 8.4.2.

E:sta escala corresponde a rlqtl('zns en glicerol en 0,2 mI de
vino" que varian de O a 2 mg.

p
Glicerol ::0. ,'jO - j gil

V

p p¡,~O pn g de glicerol obtenido de la curva ptttrón.
V vQlumen iJl1 mI de la .f.nucstra de vino.
l j para contenido de azúcar cn vinos inferiorps a 5 gil.
r =c valor dol factor de corrocción según la tabla 8.1 para con­

tenidos do azúcar en ¡in05 superiores a 5 gil.

1. R;.'cudl dt>s M8thodl~s IntcrnntillJ1nJi's d' AnalysB de:.; Vins.
O. '- V A21, 1-9, h169

TABLA B.l

FACTORES DE CORRECCION PARA EL CONTENIDO EN GLI­
CEHOL DE VINOS QUE CONTENGAN AZUCARES

- ~.._~
-~-~

Cunü'nido f:n 11 Contenido '2n
aZÜtal- gil Factor ,1 azúcar gil FactOl------- ------

11

----_... -

5 1,020 80 1,123
10 1,030 90 1,134

"2ü 1,045 " 100 1,145
30 1,060

I1
110 1,156

40 1,073 , 120 1,168
50 ,1,086

1I
130 1,lBO

60 1.099
11

140 1,191
70 1,111 ¡! 150 1,202

,."._----

9. 2-3 Hln.-\l'\ODJOL

9. J. Principio.

El 3 buu1I1odiol s"parado del vino, previa defecación, por
extracción con acetona, se oxida con ácido periódico a acetal-

dehido, La reacción coloreada del acetaldehido con ol nitropru­
siato de sodio y la piperidina permite la determinación cspeetro­
fotométrica a 570 nm.

9,2. Material y aparatos.

9.2. (J, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 Y 10), como 8.2, (¡, 2, 3, 4, 5, 6, 7,
8,9ylO).

9.3. Reactivos.

9,3, U, 2, 3, 4, 5, 6 Y 7), como B.3. (J, 2, 3, 4, 5, 6 Y 7),
e.3.R Solución de acetato sódico al 27 por 100.
9.3,9. Solución de nitroprusiato de sodio al 2 por 100. Con­

servar Hn la oscuridad y renovar semanalmente.
9.3.10. Solución de piperidina al 10 por 100. Renovar cada

15 dias.
9.3 ..11. Solución madre de 2-3 butanodíoL Utilizar 2-3 butano~

diol rectificado. desecllando el primero y el último tercio, Pesar
con exactitud 2 g Y disolverlos en 1.000 mI. Diluir esta solución
basta l/lO,

9.'1 Procedimientu

Extraer los polioles y valorar el 2--3 bul.anodin!.
9.4.1. Separación de polioles.-Como en 8.4.1.
9.4.2. Valoración del 2-3 butanodioL-Esta operación hay que

realizarla antes de las 2 ó 3 hora.~ siguientes a la separación
de los polioles

Llevar a un matraz de 60 mI con tapón esmerilado 5 mI del
fi ttrado, 5 mI de solución de acetato de sodio al 27 por 100 y
10 n,l de solución 0,05 M de ácido periódico.

Agitar y dejar 2 minutos en contacto. Añddir deslizando por
la.'; paredes' del frasco: 5 mI de solución de nitroprusiato de
sodio al 2 por 100 y 5 mI de la solución de Piperidina al 10
por 100. Agitar d0spues de la adición de cada Una de las solu~

ciones. Llevar inmediatamente la solución a la cubeta de 1 cen~

tímetro y hac~r la lectura en el espectrofotómetro a 510 nro. La
coloración vioieü\ que .'le óbtiene con la reacción alcanza el
máximo di; intensidad a los 30-40 segundos y después disminuye
rápidamente,

Ajustar el espectrofotómetro de forma que la soludón obte­
nida a-l sustituir en las operaciones anteriores los 5 mI de fU·
trado por 5 mI de agua de.:;ti1ada de una densidad óptica O.

9.4.3. Obtención de la curva patrón.-Diluir 10, 20, 30, 40, SO,
60 Y 70 mI de la solución inicial hasta 100 mI. Tomar 5 mI de
cada una de estas diludones y tratarlas como en 9.4,2 para los
5 mI del filtrado iniciaL Determinar inmediatRmentc las densi­
dndt's ópticas máximas correspondientes; ajustando el espectro·
fotómetro como en 8.4.2.

Esta curva proporciona valores de c()ntenido en 2"3 butano­
diol en 5 mlue vino que varía.n de O a 0.7 mg

9.5. Cálculo.

9.51. Vinos con con1Pnidos en azúcar inferior a 5 gIL-La
cantidad de 2<! butanodiol en gil de vino es igual a la cantidad
de 2-3 hutanodiol en mg contenido en 5 mi del filtrado.

9.5.2. Vinos cuyo cont(1lido en azúcar está comprendido en­
tre 5 y 120 gil.

La nmtídad calculada según 9.5.1 se corrige sumando o res­
tando el filctor encontrado en la tabla 9.1.

9.5.3, Vinos con contel_tdos en azúcar superiores a 120 gIl.­
{La defecación se realiza sobre 5 mI de vino). La cantidad calcu­
lada según 9,5.1 se corrige como en 9.5.2, utilizando s610 la
mitad del contenido en azúcar. El resultado multiplicado por 2
es el contenido en 2-3 butn,lodlol en gil de vino.

9.6 Heferel1cia

1. Recm,il des Mdhodl'1; lnternationales a'Analyse des Víns.
O. L V. A21, 1-9. 1969.
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loía). SACAROSA

fMétodo cualítativo calorimétrico)

1OIaL!. Principio.

El vino se defeca por acetato de plomo. magnesio y perman­
ganato de potasio a pH = 8-9. Se trata. el defecado a 100" e con
difenilamina en medio clorhídrico y acético. El producto de
condensación obtenido en presencia de sacarosa se extrae por
cloroformo que se colorea de azul.

lOfa).2. Material)! aparatos.

1O{a),2.1. Safio de agua con temperatura controhida.

lOfa).3. Reactivos.

lO{aL3.1. Acetato neutro de plomo cristalizado.
1O!a).3.2. Oxido de magnesio, pesado en polvo.
lO{a),3,3. Solución de permanganato potásico al 2 por 100.
1O(a).3.4. Cloroformo.
lOlal.s.S. Reactivo de dífenilamina. A 10 mI de solución de

dHeniIamina al ·10 por 100 en alcohol etilico a.bsoluto, ai'i.adir
20 mi de ácido acético glacial y 70 mI de CIH puro Id = 1,18-1,19}.

Pfl.ra comprobar la pureza de este reactivo añadir 2 mI de
reactivo de difenilamina y 2 mI de agua destilada, calentar en
bm'ío de agua hirviendo durante 5 minutos. Enfriar la solución
bruSCHmnnte por inmersión en ugua fria y extraer con 1 mI de
cloroformo, no dt'biondo presentar el líquído extraido coloración
azul.

10 (a).4, Procedimiento .

Disolver en 10 mI de agua 100 a 200 mg de óxido de mag~

nesio y unos 200 mg de acetato neutro de 1?10ffiO. Llevar al baño
de agua que se mantiene a 90-95" e durante 3 a 5 minutos.
Añadir 2 mI del vino que debe estar limpio y con una riqUE.'za
en azucar inferior al 1 por 100.

Diluir la muestra si la riqueza en azúcar es superior a la
indicada como límite.

Comprobar si la dosis de acetato de plomo es suficiente y
no excesiva, lo que disminuiría la sensibilidad de la reacción.
Para ello afiadir gota a gota, al líquido que sobrenada, una
solución concentrada de acetato neutro de plomo, hasta que
no se acuse enturbiamiento al caer la gota sobre el liquido.
Añadir entonces solución saturada de sulfato de sodio para
eliminar el exceso de plomo.

Añadir 0,5 mI de la soluciÓn de permanganato potásico y
mantener la mezcla en ej baño de agua a 90-95" durante 10 mi­
nutos.

Enfriar bruscamente por inmersión en agua fría, y filtrar.
Puede aparecer una débil coloración amarilla, pero no in~

fluye en la reacción,
Poner en un tubo de ensayo 2 mI del líquido fillrado. aiiadir

2 mI del reactivo de difeni1amina; mantener en bR!1o de agua
hirviendo, durante 5 minutos exactamente. Enfriu.r por innwr­
sión en agua fría, añadir 1 mI de cloroformo y. observar la
coloración que se forma.

10ía).S. Expresión de los resultados.

Los vinos secos no adkionndos con sacarosa pueden dar una
coloración gris-azulada muy ligera, pero, en pre."é"nclil de saca~

rusa, aparecü una franca coloración azuL
Los vinos ricos en azúcar dan una coloración am,ll'il!o oro

e:~ ausencia de sacarosa, pero en presencia de ésta, la ccloración
es verde franco.

Los resultados son sen.siblos pAra riquezas de SE'.cumsa desde
0,2 mg.

lO(aJ.6. Heferencia.

1. Recunil r10S Methodus In!0rn.;üionales d'Analyse de.:; Vins,
0, 1. V. A-s, 1-2. 1969.

¡(lli)). SACAHOSA

(M,.!'todo ClIH¡,Utntivo)

1{J(bU. Principio.

Le. sacarosa se determina por la diferencia eJe Jos podr~r0s

reductores antes y después de la hidrólisis clorhidl"in. del lí­
quido procedente de la defecación del vino.

10(bL2. Reactivos.

1O(b1.2.1. CIH puro,

1O(b).3. Procedimiento.

Poner en dos matraces erlcnmeyer de 200 mI cada uno el
mismo volumen de:! líquido de defecaciónl según las normas
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13 FOSFATOS

12.:3. Reactivos.

La valoración se funda en la vdumetria con ¡{cido sulfú.rico,
valorando en returno dt~spués de disolver e11 el mismo y en
caliente, las cenizas, y empleando el narunja de metilo como
indicador.

13.1. Principio.

Oxidación del vino, evaporación e incineración. Precipita.cíón
del ácido fosfórico en medio nítrico al estado de fosfO!lloJibdato
de amonio. Esta sal se disuelve por acción de un f,xceso de
sosa N/2 en presencia de formol. Valoración del exceso de sosa
por ácido clorhídrica N/2 en presencia de fenolftaleína:

Baño de agua.
Pipeta de 10 mI.
Varilla de vidrio.
Bureta de valoradones.

Acido sulfúrico NIlO.
Solución acuosa de naranja de metilo al 1 por 1.000.
Hidróxido sódico N/lO.

Material y aparatos.

Material y aparatos.

Cápsula de sílice de 70 mm de düundro.
Baño de arena.
Horno de mufla.
Erlenmeyer de 500 ml.
Vasos de precipitado y deo1Dnlos para voh.¡lllBIl'fa.
Agitador mecánico.

liea.ctivos.

12.2.

12.2.1.
12.2.2.
12-2,3.
12.2.4.

12.3.1.
12.:~.2.

12.3.3.

13.3.

13.2.

13.2.1.
13.2.2.
13.2.3.
13,2-4.
J3.2.5.
13.2.6.

Calcular la alcalinidad de las cenizas expre~H.da>j pn mcq/l o
en gil de carbonato potásico.

AJcalínidad de ,as cenizas = .'5 (10 - Vl nlCq/1

Alcalinidad de las cenizas'= 0,345 (lO - V g/l do carbonato po­
tásico.

V = volumen en mi de NaOH N/lO utiliz.ados.

Dar los resultados con una aproximación de 0,5 g por 1 en
carbonato potásico,

12,6. Referencia.

1. H3cueil des Methodes Internatiorlales d' Analyse des Vins.
0 .. 1. V. A7, 1-2, 1969

. 12.4. Procedimiento.

Añadir a las cenizas ya pese.das, 10 mI de ácido sulfürico N/lO
y llevar la capsula. a un baño de agua hirviendo durante un
cuarto de hora. frotando varias 'Veces el fondo de la cápsula
con una varilla de vidrio para activar la disolución de las
partículas difíciles de disolver. Añadir en seguida dos gotas
de una solución de naranja de m"\tilo al 1 por 1.000 y valorar
el exceso de SOjH2 con Na (OH) N/lO, hasta que el indicador
vire a amarillo.

12.5. Cálculo.

13.3.1. Solución de ácido nítrico al 25 por JOO {d = 1,153),
Añadir a 440 mI de ácido nítrico comercial (d 1,33J a.gua

hastf,l., 1.000 ·mI.
13.3.2. Solución de nitrato amónico. Añadir, a 340 g de

nitrato de amonio, agua hasta 1.000 ml.
13.3.3. SolucIón de molibdato de amonio. Añadir, a 30 g de

molibdato de amonia,"tgua hasta 1.000 ml.
13.3-4. Solución de lavado. 50 g de nitrato de amino, 40 mi de

ácido nítrico al 25 por 100 yagua destilada hasta 1 L

13.4. Procedimiento.

Evaporar a sequedad 100 mi de vino en cápsula de cuarzo
en sucesivas adiciones. Añadir después 4 mI de ácido nítrico
y calentar progresivamente en el baño de arena y después en
el horno de mufla.

Añadir a las cenizas. 2 mI de ácido nítrico y evaporar a
sequedad en el baño de agua para insolubilizar la sílice. Añadir
10 mi de ácido nítrico al 25 por 100; remov(Jr y arrastrar las
cenizas a un filtro; lavar la cápsula y filt.ro con 5 mI del mis­
mo ácido y después con 20-30 mI de agua destilada. Recoger
el filtrado en un ('rlenmF:lyer de unos 500 mI, adicionar 25 mI de
solución de nitrato de amonio de 340 g por 1 y agitar.

Después añadir de una vez SO mI de solución de molibdato
amónico del 3 por 100 y agitar mecánicamente durante 12 mi-

11. CENIZAS

indicadas para el anl'tlisis de azúcares. La defecación se realiza
comu en -¡(b) con eliminación previa del alcohol.

Añadir a cada matraz un volumen de acido clorhídrico puro
a razón de 0,3 mI por 10 mI de líquido azucarado.

En uno de los matraces añadir inmediatamente 0,3 mI de Na.
(Qm, 12 N. por cada 10 mI de liquido azucarado procediendo
a la valoración _de los oztlcares reductores.

Llevar el otro matraz con el contenido sin neutralizar a baño
de agua hirviendo durante 2 minutos. Añadir entonces el mis­
mo volumen de Na (OH), 12 N rJ.l;e al otro matraz y valorar.

lOrb}.4. Cálculo.

La diferencia entre las cantidadfJs de azúcares reductores en­
contrada en los resultados de estas dos valoraciones, multipli­
cada por 0,95 da la riqueza en sncarosa de la muestra en es­
tudio.

Este resultado se expreSa en g por 1 de vino, teniendo pre­
senLs las diluciones efectuadas eventualmente en el curso de
la defecación y del volumen de la muestra de vino que se SOr

metió a la defecación.

10(bL5. Referencia.

L Recuci] des Méthodes Internationales d'Ana]y~e des Vins.
O.LV. A5, 4, 1969.

12. ALCALlNlJ)AD DE CFN!7:\S

12 L Principio.

Se d,momina alcalinidad total de cenizas la suma de los
cationes, diferontes del ámonio, combinados con los ácidos or­
ganicus del vino.

11.1. Principio.

Se denominan cenizas de un vino, al conjunto de los produc­
tos de incineración del residuo do evaporación de un volumen
conocido del vino, realizada de manera qUG so puedan obtener
todos Jos cationes (ex::epto amonio) en forma de carbonatos
y oteas salas minerales anhidras.

11.2. Material y aparatos.

11.2.1. Horno eléctrico regulable.
11.2.2. Baño de agua y baño de arena.
11.2.3. Lámpara de infrarrojo.
11.2.4. Capsula de platino o de cuarzo de 70 mm de diámetro

y 25 mm de altura, fondo plano.

11.3. Procedimiento.

Colocar 20 mI de vino en una cápsula tarada en balanza qu'e
aprecie l/lO de mg. Evaporar con precaución en baño de agua,
después de evaporar hasta consistencia siruposa, continuar el
calencumiento sobre baño de arena con moderación y durante
una media hora. Es conveniente ayudar a la evaporación con
la aplicación de rayos infrarrojos hasta carbonización. Cuando
ya no se desprendan vapores, llevar la cápsula al horno eléc­
trico a 525° e::'..: 25'> Y con aireación continua.

Después de ,5 minutos de carbonización completa, sacar la
cápsula del horno, dejar enfriar y añadir 5 mI de agua que
Sé: evaporan en baño de agua, y llevar de nuevo al horno a
525" :;.

Si la combustión de las partes carbonosas no se consigue
en 13 minutos, volver a comenzar la operación de adición de
agua, evaporación y recalcinaciÓn.

Cuando se trate de un vino rico en &zúcares, S''} recomienda
adicionar unas gotas de aceite puro vegetal al Gxtracto, anté;s
de comenzar la calcinación para impedir 01 desbord~Hnicmto de
la masa del contenido. La duración dE; la ptime¡'a carbonización
deber... ser en esto caso 15 minutes.

Después de enfriar en el df'S_'i.'tl<ior cúpsula y cenizas, se
pesan.

11.4. Calculo.

Calcular el conleniqC:o en cenizas expresado (m giL

Cenizas = 50 P gil

P -= peso en g de las cenizas contenidas en 20 mI de vino.

Dar Jos resultados con una aproximación de 0,03 gil.

U.5. Referencias.

1. Jh'cueil des Méthodes lnternationales d'AnalysG d(;s Vins.
0.1. V. Aa, 1. 1969.

2. "Métodos Oficiales de Análisis de Vjnos~, pag, 106, Ministe­
do de Agricultura, ]956.
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nutbs a razón de 200 sacudidas por minuto. Decantar y filtrar
por papel, Lavar luego el precipitado con 75 mI de liquido de
lavado dos veces. Cada lavado no debe durar más de 10 minutos.
Lavar 8 veces más con agua 4le<;?tilada.

Colocar el filtro ya] precipitado en un vaso con 50 mI de
Na{OH) N/2. Añadir 12,5 mI de formol neutralizado en presencia
de fenolftaleína, para disolver el precipitado de fosfomolibdato.
Escurrir el filtro y extender sobre la pared del vaso, por encí­
ma del líquido de la solución. Valorar el exceso de sosa con
CIH N/2, hasta decoloración de la fenolftaleína, habiendo su­
mergido al final nuevamente el filtro.

13.5. Cálculo.

Calcular el contenido en fosfatos expresado en meq de ácido
fosfórico (considerado como triácido), o en g de P20} por 1 de
vino.

Fosfatos = 0,577 (SO - VJ meq de á9ido fosfórico.
Fosfatos = 0,01365 (50 - VJ gde P205 por 1 de vino.
V = volumen en rol de solución N/2 de Ácido clorhídrico.

Dar los resultados con una aproximación de 0,01 gil.

13.6. Referencia.

1. Recueil des Métbodes Internationales d'AnalYS~ des Vins.
O. l. V. A16, 1-2 1969.

14. CALCIO

{Método complexométríco)

14.1. Principio.

Valoración del calcio por complexomctría sobre la solución
nítrica o clorhidrica de las cenizas del vino.

14.2. Material y aparatos.

14.2 !l, 2, 3 Y 4) como 11.2 !l, 2, 3 Y 4L
14.2.5. Matraces erlenmeyer de 1.000 mI.
14..2.6. Matraces erlenmeyer de 100 mI,

14.3. Reactivos.

14.3.1. Acido clorhidrico 0,2 N.
14.3.2. Soluci6n de complexona III 0,05 M. Añadir Q 18.61 g

de complexona Hl (sal disódica bihidratada del ácido etilen­
diamino-tetracético) agua destilada hasta 1.000 mI y disolver.

14.3,3. Lejía de sosa al 40 por 100. Añadir a tO g de hidró-
xido de sodio puro agua destilada hasta 100 mL '

14.3.4. Indicador de calcan. Mezclar 1 g de calcan (sal só­
dica del ácido H2 hidroxil-naltilazolJ2 naftol-4 sulfónical con
100 g de cloruro de sodio puro.

14.3.5, Solución de cloruro de calcio 0,05 M. Disolver 5,05 g
de carbonato de cal puro en la cantidad necesaria de ácido
clorhídrico diluido y completar a 1 litro. Valorar esta solución
por medio de solución 0.05 M de complexona nI en presencia
de calcan en la forma que luego se describe.

14.4. Procedimiento.

Evaporar a sequedad en baño de agua hirviendo 50 mI de
,vino colocados en cápsulas preferentemente de platino. Inci­
nerar el residuo como en 11. Disolver las cenizas en 10 mI de
CIH 0.2 N. llevar ,a un matraz aforado de SO mI; lavar varias
veces la cápsula con a.gua destilada vertiéndola en el matraz.
Enrasar y agitar.

Tomar 20 mI de la solución de cenizas y calflntar ha.sta
ebullición, en un erlenmeyer de unos 100 mI. Dejar enfriar y
después añadir 0,5' mI de solución de Na(OH) al 40 por 100,
10 mI de solución de complexona HI 0,05 M Y 100 mg aproxi­
madamente de indicador calcon.

Si el color de la mezcla es rojo-vinoso, añadir complexona
en exceso hasta apa.rición de color azuJ+violeta.

Evitar una cantidad de complexona en exceso relativamente
grande. que enmascara el punto de viraje.

Valorar el exceso de complexona III añadiendo solución 0,05 M
de cloruro dé calbio. El indic1llor calcan virará de azul violeta
a rojo vinoso al final de la reacción.

14.5. Cálculo.

Calcular el contenido en caldo como iones Ca en meq/l, o
como iones Ca expresados en gil.

Calcio = (lo - Vl S m~Q/] J,," ion Ca.
Calcio = (10 - V) 0,1 gil de ión Ca.

Y.. :;;; volumen ~n mI de la sol1.lciÓ~ 0.05 M de, cloru¡-o de (;a1._

1. Castino. M...Determinazione complessometrica del Calcio o
del Magnesio nei vini,.. Rivista de Víticoltura e di Enologia
di Conegliano.9. 1960.

2. Recueil des Méthodes -Internationales d'Analyse des Vins.
0, L V, A26, 2-3, 1969,

15. MAGNESIO

15.1. Principio.

Valoración del magnesio por complcxometria sohre la solu·
ción nitrica o clorhídrica- de las cenizas del vino.

15.2, Material y aparatos.

15,2 Cl, 2, 3 Y 4), como 11.2 <I, 2, 3 Y 4).
15.2 (5 Y 6), como en 14.2 (5 Y 6L

15.3. Reactivos.

15.3.1. Solución de complexona III 0,05 M. Como en 14,3.2.
15,3.2. Solución tampón de pH 10. Disolver 50 g de c!(¡ruro

de amonio en 350 g de solución, de amoníaco al 25 por 100 y
añadir agua destilada hasta 1.000 mL

15.3.3. Indicador negro de eriocromo T. Mezclar l g de ne~

gro de eriocromo T, con 100 g dB cloruro de sodio puro,
15.3.4. Solución O,OS M de clon;.ro de magnesio. Disolver

2,25 g de óxido de magnesio puro (ol) en la cantidad nocesaria
de ácido clorhidrico diluido y llevar después el volumen a 1 li­
tro, Valorar esta solución con complexona III 0,05 M US.3.1)
en presencia de' negro de eriocromo T (15.3,3) como se indica
a continuación.

15.4, Procedimiento.

Tomar 20 mI de la soiución de cenizas antes prepamdH, nevar
a ebullición en un erlenmeyer de unos 100 mI. dejar enfriar
y añadir 10 m] de solución de complexona In 0,05 M,5 mI de
solución tampón pH 10,50 rng aproximadamente de indicador
negro de eriocromo T,

Valorar después el exceso 'de complexona III con la solución
de cloruro de magnesio 0,05 M. El indicador vira del a.zul al
rojo vinoso.

15.5. Cálculo.

Calcular el contenido en magnesio expresado en meq/l o
en gil de iones Mg,

Magnesio = fV - V') X 5 meq/L
Magnesio = (V - V') X 0,06075 gil de iones Mg,
V = volumen en mI de solución O,OS M de cloruro de calcio

utilizado para valorar el exceso de complexona Irl en la
determinación del calcio (14.4),

V' = volumen en mI de solución de cloruro de magnesio 0,05 M.

15.6, Referencias.

1. Castino, M.•Determinazione complessometrica del Calcio o
del Magnesio nei vinh-, Rivista di Viticoltura e di Enología
di Conegtiano, 9, 1960.

2. Becueil des Méthodes Internationales d'Analyse des Vins.
O. LV., A26, 2-3, 1969,

16. HIERRO

(Método calorimétrico del tiocianato)

16.1. Principio.

El hierro oxidado por el agua oxigenada se combina con el
ion tiociánico en medio clorhídrico. El color rojo se compara.
con escala patrón o se mide por espectrofotometria. Para los
vinos tintos, el tiocianato férrico se extrae con éter, Para valo­
rar solamente el hierro trivalente, se suprime la adición del
agua oxigenada. .

16.2. Material y aparatM.

16.2.1. Espectrofotómetro o colorímetro para lectura a 508 nm
de longitud de onda.

16.2.2. Tubos de 200 X 20 mm.
16.2.3, Bola de decantación de 50 mI.

(ol) El óxido de magnesio del comudo está generalmente cB,l'bonata·
do, aun puro, por lo que debe catcinarse. Tomar .5 g en cápsulas de
platino; llovar al rojo durante más de 30 minutos, Dejar enfliar y pe·
sal' los 2,2,,5 g,
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lfi.:3. Heactivos. 17,3. Reactivas.

1($.3.1. Acido clorhídrico puro. Densidad: 1,18-1,19.
16.:3.2. Agua oxigenada de 10 volúmenes.
16.::U. Eter exento de peróxido. Destilar el éter (sulfúrico)

ant.es de su empleo o bien mantener el éter en presencia de
sodio o de carbón activado o con bióxido de manganeso.

16.::>-4. Solucíón de tiocianato de potasio. Añadir a 200 g de
j,jocianato de potasio agua destilada hasta 1 litro. y disolver.

163.5. Solución de cloruro férrico de 0,1 g de hierro por
litro. Disolver 0,1 g de hierro puro en 10 rol de CIH y 30 mI
de agua. Anadir 1 mI de NO;¡H y hervir. Enfriar y aJ1adir agua
dpstilada hasta 1 litro.

También puede prepararse la siguiente solución de hierro.
Dbo!vw 0,863 g de alumbre de hierro, 0,363 g de amonio puro
y !O mI de ácido clorhidríco en 100 mi de agua y diluir ha;:¡ta
1.000 m!.

HU.5. Alcohol de 20",

16,4. Procedimiento.

16.4.1. Determinación del hierro !.otaL~(Férrico+ ferroso).
16.4.1.1. Vinos blancos o poco coloreados.-Colocar 10 mI de

vino en un tubo de 200 X 20 mm, aúadir 1 mI de CIH, 5 gotas
de agua oxigenada y 1 mI de solución de tiocianato.

A la aparición del color añadir 20 mI de éter. agitar para
mezclar las dos fases sin emulsionar y dejar decantar S minu·
tos. Determinar la absorbancia del líquido decantado en es­
pectrofolúmetro o colorímetro a 508 nm,

Ajustar el espf::ctrofotómetro a cero, utilizando como prueba
en blanco 10 mI de vino acidulados con 1 mI de ácido clorhídrico
y diluidos con 1 mI de agua destilada. De esta forma se com­
pensa la. influencia del color del vino y de la posible aparición
df:: color o del reavivado del vino, ambas coloraciones debidas
a la acidez añadida al vino.

Obtener ulla curva, procediendo en la forma anteriormente
descrita y utilizando en vez de 10 mi de vino mezclas de 5 mI
de alcohol de 20" y porciones de 0.5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 mI.
completed,¡s hasta 5 mI con agua destilada, Estas mezclas con­
tend rano n'spectivamente, 5, 10, IS, 20 y 25 mg/l de hierro.

164.1.2. Vinos tintos.~Como en U-H,Ll, pero utilizando sólo
0.2 mi de CIH, El exceso de aódez dificulta la extracción del
tioLÍétJ1uto férncQ por el éter.

]8.4.2. Determinación del hierro trivalente.--Como en 164J,
püro sin adicionar agua oxigenada.

17,3.1. Solución acuosa al 0,1 por 100 de dietilditiocarbamato
de sodio.

17,3.2. 5uspension de sal bisódica del ácido eLilendiamino­
tetraacét.ico al 20 por lOO, o bien solUCión acuosa del citrato rle
amonio al 20 por 100.

17.3.3. Solución amoniacal al ]5 por JOO.
17.3.4. Alcohol metílico.
17,3,5. Tetracioruro de carbono.
17.3.6, Agua bidestílada en vidrio. Utilizarla tktllbién para

la pl'eparación de reactivos.

nA. Procedi¡¡-úenio.

Pon(~r en una bola de decantación 1.0 011 del vino, ¡'-!iladir 5 mi
de una suspensión de la sal bisóJica del ácido etUendiamino­
tetraacético (ó 5 mI de solución de citrato amónico) y llevar
a pH 8 con la solución amoniacal. Añadir 1 mI de reactivo
de dietilditiocarbamato de sodio y fi mI de alcohol i11etilico {para
evitar emulsión}, y agitar durante 1 minuto.

Extraer varias veces con tetrac1oruro de carbono (agitando
cada vez durante 1 minuto) hasta recoger 20 mI, cuidando que
no pasen restos de agua, pues €lltoS dan enturbiamiento con
el tetrac!oruro de carbono. Si pasa alguna gota. filtrar por
papel de filtro puro, quedando las trazas de agua en el papel.

Determinar la absorbancia en el espectrofotómetro a 420 nm
de longitud de onda.

Para la prueba en blanco utilizar los mismos reactivos en
las mismas proporciones, sustituyendo el volumen de vino por
otro igUlil de agua bid2stilada en aparato de vidrio,

La curva que previamente ser14 construida a partir de lec­
turas correspondientes a escala de diferentes riquezas de cobre
es una línea recta, por obedecer a la ley de tambor-Boer. En
el intervalo en que se opera con 1 mI de reactivo puoden va
lorarse 10 p, p. m. de cobre; para valores superiores. se añadinln
2 mi o se toma menor volumen de muestra.

17.,'), Cálculo.

El valor obtenido para la ab!:iorbancia a 120 nm Sf:: lleva a la
curva patrón y se expresa el correspondionte contenido en co
bre en p. p. m.

1'1.6 'Referencia

16~-j. Ca!cufo 1. Caruglio, P. G. Y Stella. C. .. Motllodi ufficüdi di anaWs
per i mustio i vioi e gli aceti", pág. 75, 1958.

Calcular el cuntenido en hierro Fxprrosfido rm mg, l por com­
paración de la absorbancia con la C\l1'va palrón 18. POTASIO

{Fotometria de llnmal

En lug¡;r del éter algunos auton~s (2) rl~comiendan el empleo
del acetato dl'- etilo, que no tiene el inconveniente de la posible
presencia dA peróxidos; sin embargo, en algunos vinos de jn~

tenso color de nuestro país se ha ob3e¡'vado extracción de parte
de la materia- colorante con el acetato dA dilo, lo que no sucede
con el éter.

lB.!. Prillc"pio

Se utiliza una solución de referencia con 100 mg df' potas¡'o
por litro y con diversos aniones. cation.es y maiDria org-úníca rm
proporciones tales que den un compU!~sto '<'imiJar a un vino
diluido a 1110 con agua,

16.7. Referendas.
18.2. Afaterial y aparatos

17. COI:lHE

171. Principio

1. Ribprnau·,Cayon, J., y p"ynaud, F «Anc¡lyse et Contróle dens
Vins~, pág. 194, 1958.

2 Jauhn~~s. P.; Brun, S.; Tour, e CH~:ünis. J. C. dJosage
dired du f~)r dans le v¡ns~. SOCif't.é Phtirmacie i\fontpeUier,
24,2, 1964.

El d.ii.iocBrbal11ato de sodio rf!Hcciona con el cobre (reac:ción
de Dclepine), dando la sal corre!>pondienLn a este metal 'i co­
lucación a.marilla oro, cuya intensidad se mide por colorimet.ria
o espectrofotometria.

Para evitar interferencias debidas a la presencia de hierro
y otros cationes polivalentes presentes en el vino se emplea
la sal disódica del ácido etilendiamillotetraacétlco, que forma
complejos solubles y muy estables a pH = 8. Tambíén puede
utilizars!~ el citrato de amonio para evitar la interferElncü\ del
hierro.

Fotómetro de llama y acce~onos.

Pipetas de 10 mL
Matraces aforados de 1.000 mI.

ReactivosHU.

18.2.1
18.2.2,
18.2.3..

18.3.1. Solución de referenda.·~Disolver181.3 mg do tartrato
~kido de potasio un 500 mi de agua muy caliútl te y mozclar
con una solución d810 mI de alcohol, 700 mg de ácido cítrico,
300 mg de azúcar, 1.000 mg de glicerol. 20 mg de fosfato mono­
sódico, 10 mg de cloruro de calcio seco y 10 mg de cloruro
de magnesio seco en 400 ml de agua. Compktar con agua hasta
1.000 mI.

Ai'íadir dos golas do isoliodanato de alilo para conservación
más segura de la solución,

13.:3.::~. Solución de dilución,-lgual que hl. anterior, cambian­
do el tartrato acido de potasio por 383 mg de acido tártrico.

Para preparor la solución dE' referencia, comonzar por disol­
ver 481,3 mg de tartrato ácido de potasio en medio litro de
agua muy caDente y mezclar esta solución con los ol,ros con,·
ponentes. previanwnt.e disueltos en 400 mI de agua; cnraSDr
después a 1 litro exactamente.

Para la conservación más segura de est.a s{Jluci61l al'li-t-
dcm 2 gotas de isotiocianato de alílo.

Con vino" dulces, cllii:.,dir L'.na cantidvd de azucar igual Q la
décima parte de la que contenga el vino.

EspecLroí'ut¿mctro o colorimdro con filtro para lon­
onda de 420 nm.
Bola- de decantación de uno:; 100 mI:

V!<lteriai y aparutos.{7.2

17.LL
gitud de

17.2.2.
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Aüadir a la ~cluci6n de" referencia una c:;¡.ntidad de fosj,:
ITionos6dico equivalente al contenido en sodio del vino cUhndu
.,,,,te contenido sea superior al equivalente a 20 mg de fosfatc'
mol1osódico.

En el ca.so del fraude por adición de' 1 gil de sahciJató de
sodio, añadir 100 mg de salicilato de sodio' por litro de la solu­
ción de referencia y de dilución. El salicilato de sodio tiene
una influencia muy' mr.-rcada en el resultado del análisis.

18A. Procedimiento.

Regular el aparato y establecer una curva de calibración con
le. solución de referencia pura y con diversas diludünes de In
solución de refercncía diluida a 1/20, 1/10, 115, 1/2, con la solu­
ción de dilución,

Diluir el vino a 1/10 con agua y hacer la deü',rmina( ¡ón en el
fot6metro.

Si ]a lectura no queda ('omprendida ent,re lo,: vakres 40 y l(}(:

dA la esceJa del galvanómetro, diluir convenientemente el vine
con solución de dilución.

18.5. Cálculo.

Calcular el conknido en potasio úxprnsado ,l!l gil (>mclnd
aproxim,tción de ± 0,02 gil.

Potasio = 10 L gil

L = valor C'OlTBspondiente a la lectura dI.' la esr'aJa del ga!vHlló­
metro en la curva de calibración.

18.6. Referencia

L Recueíl des Méthodes InternationaJes d' Analyse des VÚ1S

O. 1. V. AB, 1-6, 1969.

19. SODIO

U"h,todo det fotómetro de llama)

19.1. Principío.

Camo lB.1, referido E. sodlo.

19.2. Material y aparatos.

Como en 18.2.

19.3. Rea.ctivos.

19.3.1. Solución de referencia.-Como en 18.3.1, sustituyendo
los 20 mg de fosfato moncsódico por 50.24 mg de cloruro de
sodio.

19.3.2. Solución de dilucióiL-Como en 18.:t2, suprimiendo
los 50,84 mg de cloruro de sodio.

19.4. Procedimiento.

Como en 18.4. Para la curva de calibración, utilizar la solu­
ción de referencia diluida a 1/20, 1/10, 1/2, 3/4.

19.5. Cálculo.

Calcular el contenido en sodio expresado en gil con una
flproximación de ± 0,05 gIl.

19.6. Referencia.

1. Recueil des Méthodes Internationales d' Analyse des ViwL
O. 1. V. A25, 1-2, 1969.

20. ACIDEZ TOTAL

20.1. Principio.

La acidez total de un vino se considera como la Suma de
los ácidos titulables cuando se lleva el vinos pH = 7 por adi­
ci6n. d~ Un licor alcalino valorado. El ácido carbónico y el
anhldrIdo sulfuroso libre y combinado no se consideran com­
prendidos en la acidez tota1.
. El" gas carbónico· se elimina previamente del vino por agita­

ción en frio y con vacío parcial.

20.2. Material y apal·atos.

20.2.1. Potenciómetro con electrodo de vidrio.
20.2.2. Agitador magnético.
20.2.3. Puente con sduciÓll saturada de CIK para evitar la

introducción del electrodo de calomelanos en el vino~
20.2.4. l:itasato de un litro.
20.2.5. Pipeta de 20 mI.
20.2.6. Vaso de 100 uJ de capacida.d.
20.2.7. Bureta de 50 ml~

~:0.3 Rcac!ivos.

20.31 Solución dIO h:¡;dOl·1l Nilo

20A. Prv:..·cd,miento.

Poner 50 mI de vino en un Kitasato de 1 1 de' cap;:.cidad, co­
nedar al vacie 8gítando al mismo tif.'mpo el malnu. El de"pren­
dímiEDto de CO2 so aprecia a los pocos momentl)";. Observar
atentamente el memento en que dejan de desprHllden;(' las bur-­
buj[{s. d8SC011ectar del vado.

TOiy,ar 20 mI del vino sin CO~ y llevar a un V[<S'1 de unos
1CO mI de capacidad, intrcduór el electrodo de vidrio en el vino
y el de calOn1.elanos en vaso lateral con solución :1aturada de
CIK. Dispcmer un puente (j" J~ misma solución en tubo de vi­
drío con los pxtromos uno ~n cada vaso estableciendo con!scto

Poner en marcha el agita(ü1r y añadir desde bUl'o!a s(.!Jucjón
N/lO de sosa al 'fino ha"la que la aguja dd potenciómct!·ü Trlilr­

que pH = 7, mantpniendo pI ar:itador en marcha durnnti::' 1H ope­
ración. que no debe durCir n;ús d(, cjnco minutos.

20.:3. Cálc¡i!o.

Cal, uh;r la addez tctn.l l'"pnosada en mcq/l con mi" el! n.xi­
E~l(';ón ;-.l'.' 0,1 moq/] o '~n g de ácido túrtrico.

V
Acid",z tola] = 10 -- 0,35 V - 0,25 V'" meq/J

2

V
Acidez totfJ = 0.75 (-~ -- ü,O~15 V' - 0.025 V") g/J ácido túrtr1co

2

v = volumen en· ml de Na (OH) N/lO.
V' = volumen en rol de iodo N/lOO utilizado para la oxidación

de anhídrido sulfuroso libre (21.-)<
V" c:,:o volumen en mI de iodo Nl100 utilizado para la ox ¡dación

del anhídrido sulfuroso combinado (21.-).

20.6. Referencias.

L9:pcueÍl des Méthodcs Tntel'naGionales d' Analys~' des Vins.
O. LV. AlO, 1-3, 1969.

2. Jaulmcs, P...La mesuro de l'addite total des víns-. Annal
des Falsifkn.tions et des Fraudes, 556, 1955.

2J AC!DEZ VOLATIL

21.1. Principio.

La acidez volátil esta constituida por la parte de ácidos gra­
sos p(wtenecientes a la s.srie acética que se encuentra Gn los
vinos, ya sea en estado libre o· de ,58.1. Se determina U':edianle
la s€paradón de los ácidos volátiles por arrastre con V<1pOr de
agua y rectificación de los vapores. Se debe evitar con precau­
ción la presencia de gas carJ-'ónico en el destilado. La acidez del
anhídrído sulfuroso libre y combinado arrastrados con el desti~

lado no deben comprenderso en la acidez volátil. por lo que hay
que restar la equivalencia de su acidez de la del destilado, asi
como la del á.cído s6rbico eventualmente presente. Para estas
correcciones se sigue la norma Jaulmes CIJ. en la que f,e con­
sidera como completa la inflW,l1cia de S02 libre y sólo la mitad
de la del combinado.

21.2. Material y aparatos.

21.2.1. Aparato para destilación aislada (fig. 21.lL

21.2.1.1. Matraz generador de vapor de 3.500 mI.
El agua condensada en el tubo de unión del matraz con el

barbotador se purga por el purgador (e).
21.2.1.2. Barbotador (bl.-Tubo cílíndrico de 3 cm de díámetro

y 27 cm de altura. Este tubo reposa sobre un disco de amianto
de 15 cm de diámetro, con un orificio central de 29 mm. El tubo
(d) por el que entra el vapor en el barbotador debe llegar a
1 cm del fondo,

21.2.1.3. Columna rectificadora (e).--eonstítuida por un tubo
cilíndrico de 20 mm de diámetro y 50 cm de altura, conteniendo
una hélice de tela de acero inoxidable número 100 plegada, con
15 mm de paso.

21.2.1.4. Refrigerante de West (O .-De 40 cm de longitud
activa, colocado verticalmente.

21.3. Reactivos.

21.3.1. Solución deNa (OH) N/lO.
21.3.2. Solución de fenolftaleIna al 1 por 100 en akohol

neutro.
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22. AClDO SORB¡CO EN EL DESTILADO PARA ACIDEZ VOLATIL

(Continuará,)

DISPONGO;

JUSTIC!A

•

DE

REAL DA'CrWTO 1815//977, u.e ¡;; de ¡uniD, haciendo
uso de la fuculiad con.t~'nida en la dL"posiciún adi­
cional O." del Decreto 4104/1D64, de 24 de diciembre.
por el que se aprueba el texto rdundido de la- Ley
de Arrcndamientos Urbanos

MINI8TElUÜ

16857

ArLiculo primero.-Queda sin efecto total lo prevenidlJ en
el número dos del articulo noventa y nueve del texto refundido
de la Ley de Arrendamientos Urbanos, aprobado por Decre­
to número cuatro mil ciento cuatro/mil novecientos sesenta y
cuatro, de veinticuatro de diciembre.

Los aumentos .a que haya lugar como consecuencia de Jo
dispuesto en el párrafo anterior tendrán la consideración de
cantidades asimiladas a renta y sólo procederán por causas
producidas 01U posterioridad a la entrada en vigor del pre­
sente RBal 'Decreto, estándose, en cuando a la derrama y
repercu5ión entre a.rrendatarios e inquilinos, a lo dispuesto
en el Decreto de veintiséis de juHode mil l"lovecientos cin­
cu.enta y seis, y al artículo ciento ocho de la Ley de An-Bnda­
mientos Urbanos.

Articulo segundo -El presmlte Re~-¡J Ducreio enjr2x3 en vigor
el dia p¡'imero del mes siguiente al de su pubJícaci6n en el
..Bvl(1t1n Oficial del Estado...

JUAN CARLOS

El aumento cons~al1ie de las calga.s de la propiedad urb.8na,
aSol'Js2ja qUG el Gobierno haga uso de la facultad que le con­
fiere la disposición adicional sexta '¿¡e~ texto refundido d-e fa
Ley de Arrendamientos Urbanos, aprobadQ por Decreto núme­
ro cuatro mil ciento cuatro/míl novecientos sesenta cuatro,
de veinticuatro de diciembre, disponiendo quede sin efecto to­
tal lo prevenido en el número dos del a.rtículo noventa y nueve
del mismo texto, y resLablecHmdo así, para los contratos an~

teriores al doce de mayo de mil novecientos cincuenta y seis,
la,s causas de elevación do renta previstas en los a.partados
primero, segundo y tercero del número uno del mismo artí:u­
lo; las del a.rtículo ciento dl")s, por aumento de oost.e de los
s€·rviciof; y suministros, y las áut-ofiwdas por contribución a lag
gastos y pagos a que se refiere el artículo ciento ocho,

Los aumentos por los expresados conceptos tendrán la con­
sideración de cantidades asimiladas a renta y sólo procederáu
por causasproducídas con posterioridad a la entmda en vigor
del Real Decreto, estandose, en cuanto a Ja d"rmmll y reper­
cusión entre arrendatarios e inquilinos, a lo dispuesto en el
Decreto de veintiséis de julio de mi! novecientos cincuenta y
seis y al articulo ciento ocho de la Ley de Arrendamiento!
Urbanos.

En su virtud, a propuesta del. Ministro de Justicia, y pn"·
vla deliberación dei (,unsejo de Ministros, en su reunión del
dia die"jsiete dE) junio de mil novecientos seten'ta y siete,

El Ministlo de JusticiA,
LANDELlNO LAVILLA AL5INA

Vado BU Madlid a diecisiete de junio di' mil llovcrientos
setenta y siete.

22.2. Material y aparatos.

22.2.1. Espedrofotómetro ultravioleta.
22.2.2. Cubetas do cuarzo do 1 cm,
22.23. Pipetns de 0,5 mI y 1,5 mI.

22.1, Principio.

En la destilación del vino para la determinación de la. acidez
volátil el ácido sórbico pasa casi en su totalídad al destilado
junto con el ácido acético, falseando el resultado del análisis.
Para valorareste ácido sórbico se parte de una. muestra do 0,5 mI
de destilado (lo que no supone un error sensible) y se valora
por ebpcctrofotometria en el ultravioleta.

2L6. Observaciones.

En la destilación del vlno para la determinación de la acidez
volútil el ácido sórbico pasa casi en su totalidad al destHado,
junto con el ácido acético, falseando el resultado del analisis.
Para corregir el rosultado, determinar el acido sórbico en el des­
tilado como en 29, procediendo en la siguiente forma simplifi­
cada: tomar 0,5 mI del destilado de la acidez volátil, llevar a la
cubeta de 1 cnl de espesor interno, añadir 1,5 mI de la solu­
ción (al, dejar la cubeta al aire durante unos mlnutos y medir
después laabsorbancia en el especlTüfotómetro a 256 ml~. Gra­
duar el espectrofotómetro con 0,5 mI de la solución (bl y 1,$ mI
de la solución (a).

21,7. Referencias.

1. R('cueíl des Méthodes Intcrnationales d'Analyse des Vins.
O. l. V. An, 1-4, 1969.

2. Jaulmes, P. Analyse des Vins. 2." OO., 1951"

Figura 21.1.-Aparato para destilación aislada

21.:3.3. Solución de yodo N/lOO,
21 :::,4, Solución de engrudo de almidón.

21.4. Procedimiento.

Alimentar el generador de vapor con agua de calo de bari­
ta limpia, manteniéndolo lleno hasta unos 2/3 de su volumen.
Poner en el barbotador 20 mI del vino exento de gas carbónico
como en 20.1. Añadir al vino unos 0,5 g de ácido tártrica, poner
en marcha el generador de vapor. manteniendo abierta la salida
del tubo purgador del vapor; después de cerrar ésta, calentar
el barbotador. Durante la operación se regula el calentamiento
de fonna que el volumen de liquido en el barbotador no pase
senfliblemcnte de los 20 mI iníciales.

Destilar en unos 12-5 minutos' 250 mI.
Valorar con solución de sosa N/lO cm presencia do dos gotas

do fenolftaleína como indicador.
Valorar el sulfuroso libro en este destilado, añadic'ndo al ter­

minar la antorior valoración una gota de ácido clorhídrico puro,
para acidular nuevamente y valorar el SOz libre con solución
de jodo N/lOO, añadiendo también 2 mI de solución de almidón
como indicador y un cristal de ioduro da potasio.

Para determinar el ácido sulfuroso combinado con el acdal­
dehido, aiíadir 20 mI de solución saturada de bórax (c1 liquido
toma un color 1'0"8. pálído} y valorar nuevamente con solución
de iodo N/IOO.

21.5. Cdlculo.'

Calcubr la acidez volátil expresada on mr'q/l, con una aproo
ximac'i':m de 0,2 mI, o en gil de acido sulfúrico o do áf:ido acé­
tico, con una aproximación de 0,1 gil.

A~~id'j~. volátil = 5 tV -- V'/10 - V"/20) meq/l

0,49
Acidez vulútil = ,--- (V - V/lO·- V"/2OJ gil ds úcido sulfúrico

2

0.6
Acidez volátil = --- tV - V'/ID - V '120) gil de ácido acét-ico

2

'V = volumen en mI de NaOH N·10.
V' = volumen en mI de iodo Nlloo utí'ULadO en la oxidación del

anhídrido sulfuroso libre,
V" = volumen en mI de iodo N/lOO utilizado en la oxidación del

anbi-drido sulfuroso combinado con el acetaldehido.
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do Harinas, él instancia de la Agrupación Nacian ... l de Pélnú'-Íl
ria, vendrá obligada a efectuarlo, sin perjuicio de que seu
abierto por la Jefatura de Comercio Interior el oportuno expe­
diente administ.rativo, a la industria hnrínera que d(~jó de
dnctuar el suministro para exigirle la responsahilidad que co­
rresponda.

En los casos en quo rosuHc rospnnsHbk el ülbricantc Uf;
harinas por el incumplimiento del suministro y de ello se de­
rive pelígro grave de desabnstecimicf!to :'iD propondnl al Con­
Sl"JO de Ministros, en su grado maximo,Ja sanción de cierre
t',mporal de la Empresa, con la obligatoriedad de har;cTsu uu'
go del pago de los salarios del personal de la lI1isma,

trdJl lo y oc1lO!mH novecientos sr:1('nta y cinco, de siete de
marzo, por el quo se aprueban las normas sobre panes y panc8
especiales, quedan igualmente exceptuadas del régimen do pn>
cios aulorizados.

Artículo sexto,· El sistema de precios que se dispone por el
prt:scntr: Dccr"to scrú de aplicación en la Peninsula e islas
Raleares, quedando except.uadas las provincias de Canarías,
Ceuta y Mr'li1la, en razón del régimen especial en que se dr's·
envuc\ve uJ il}ereldo d,: las harinas.

AdicuJo scptimo.-El presente Decreto entrará en \'igor el
difl siguicnk a su publicación en el "Boletín Oficial dd Estado"

Artículo cunrto.·~Se consideran no compn:ndidas en el ró·
gimen de pn~cios autori:lados las harinas de trigo que be ajus­
ten El las especificaciones que fíguran PO el anexo número dos.

Dado en rvlad¡'id a veintitn',s de julio de mil novecí;cntos ~;e­

tC'ntn ':Ji sieto.

Articulo quirdn ~Las harinas acondicionadas, pnriqupcidas o
compueslas, a qn' se Tcfif'l'cn el artículo dos punlo-siete coma
cUfltro y dos punto-síete punto cinco, dd Decreto Vescicntos

El ,; el.-' L~ P;('~j,kn('¡<1. ct"l Gohierno.
~:1A,,,,liFL Olr:¡¡'J NOV.\S

JUAN C/U1LOS

ANEXO NUM. 1 ANEXO NUM. 2

CARAC! FR1SnCAS DE LAS HARINAS DE TRIGO EN REGl
MEN DE PRECIO UBRE

OgnanolépUcas:

Será suave al t.acto; color natural, sin -sabores ext.n.ll1US de
rnncid('z, müho, addcz, amargor o dulzor, A la compresí6n
pl"('sent¡:¡rá superficie uniful'il1e, sin puntos nogros, y libre de
cualquier dc'fcclO, d(~ insectos vivos o mUl~rtos, cuerpos extraúos
y olores aHor·nHtics.

CARECTFRisnCAS DE LAS HARINAS DE TRIGO PANIFICA­

BLES DE PRECIO AUTORIZADO

Serú suave ni Ineto; color natural, sin snhon's ('Xin010{; do
1":Hlcidez, moho, acidez, am¡:¡rgor o dulzor. A la compresión
r--resentará suprrikie unHormc, sin puntos npgrr,s, libre de cual­
quier defecto, de insectos vivos ° muertos, cUi'rpo!s extn'ft'ios
y olorq; Hnormales. Mf\xinw ¡vl,nimo

Fisícu-quimicas;
Físico quimiCilC<;

\h',;;íIlHJ Mínimo

Humedad
Proteínas s.s_s
Extracción
Valor W
Conizas s.~.s.

IN >~ 5,7)
15 %

70
11 '-/f,

[50

Humedad

Prot,(Ünas S.S.s.

Extracción

Valor W ..
c._ nízas s.s,s,

(N X 5,7l

1.5 'X,
1i ~-;

76 ';O;

¡.sQ

9

0,55 1'f;

Las harinas acondicionadas, enriquecidas o compuestas, él que
se ref'jer¿ el artículo 2.7.4 y 2.7,.') del DecrNo 338/1975, de 7 de
marzo, por el que se apnl€bün las normas sobre panos y panes
e::.peciaJes, d€ben tener ]a consideración de «precio Hbrc". ya
que se emplean en la dabo¡'dción de panes espcdulHS, en confi­
tería, etc .. productos (¡UC' no <;0 encuentran sujetos fl precios
en su L0l1lt,'rCÍaJízac]ón .

16116
(Colllínueci6n .!

.Mdodos Oficiales de Análísis de iledtes y Grasas,
Cereales y Derivados, Productos [,ácteos y Produc­
to'<; Derivados de la Uva, establecido!> por Orden de
31 de enero de 1977. rContinuaóón.J

1.

22.6. {{efurencía.

Recneil des Mdhodcs Intcrnationales d'Amllysp dl's Vins.
O. I. V. All, 3.'

~;'I AClDEZ FIJA
22,3. Reactivos.

22.3.1. Solució~n al, Mezclar 0,5 g de NnHCO; con 0,001 g de
CuSOJ . 5HtO y añadir agua hasta un litro.

22.3.2. Solución b); Llevar 20 mg de ácido sórbico a' matraz
do un litro que contenga 900 mI de agua caliente, agitar, dejar
enfriar y enrasar ti un litro. En vez de ácido sórbico puede em­
plearse 26,8 g de sorbato potásico.

23.1. Principio.

Se considera convencjonalmente como acidez fija la diferen­
cia entre acidez total y acidez volátil, ambas cxprri,Hlas en
ácido tártrica.

No es necesario hacer las correcciones por even tual prescn~

cia de anhídrido sulfuroso combinado y libre,

22.4. Procedimiento.
2.4(;1,1 ACIDO TARTRICO TOTAL

Tomar 0,5 mI del destilado de la acidez volátil, llevar a la
cubeta de 1 cm de espesor interno, añadir 1,5 mI de la solu­
ción a), dejar la cubeta al aire durante unos minutos y medir
después la absorbancia en el espectrofotómetro a 256 nm. Gra­
duar el espectrofotómetro con 0,5 mI de la solución bl y 1,5 mI
de la solución a).

22.5. Cálculo.

Un gramo de ácido sórbico corresponde a 8,92 mI de solución
normal y a 0,438 g de ácido sulfúrico. Para todo vino adicionado
con 200 mg de ácido SÓl'bico por litro la corrección sustractiva
que corresponde hacer a la acidez volátil es de 1,7 rneq 00,088 g
del ácido sulfúrico O 0,107 g de ácido acético por litro de vino~

U.-fétodo del racemato de calcio}

24{a).l. Principio.

Adición al vino de ácido tártrico levógiro que en unión con
el ácido tártrica dextrógiro del vino y en presencia de solución
de calcio, forman en condiciones determinadas racemnto de cal
insoluble.

En el método adoptado se determinan las condiciones do pre­
cipitación del racemato de calcio, fijando la solubilidad del tar­
trato levógiro de calcio {que también se forma} y las del race­
mato de calcio en función del pH y de la riqueza en iones do
calcio. Con estos datos se ha fijado un pH conveniente para que
precipite el racemato de calcio y se solubilice el tartrato le­
vógiro.
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24(a).5. Cálculo.

~~·1(;tl.6. Referencia

(Método compÍt'xOI1lClI'ico)

EspC'ctroJotómetro y accesorios.
Tubo de vidrio o bul'Clta de 10-11 mm de diiunetro y
longitad con llave en la parte ¡nferior.
Lana de vidrio.
Resina cambiadora de anion(;s.

25.2.1.
2.5.2.2.

30 cm de
25,2.3,
25.2.4.

24(bJ.4. Procedülriento.

Disolver en 10 mI de ácido clorhídrico diluido el precipitado
de mcemato recogido sobre el crisol filtrante. Lavar el crisol fil­
trante con unos 50 mIde agua destilada. Añadir un volumen de
solución Na(OH) NII suficiente para neutralizar la solución
{unos 20-22 mD. Añadir después 5 mI de solución tampón pH =
= 9,.5 mI de sal de magnesio 0.05 M Y 50 mg de indicador negro
eriocromo T. Valori',r con la complexona !IJ" 0,05. Molar.

24 fbJ. Cálculo.

Acido tártrico en gIL de vino = (V ~ 5) 3,75.
Acido tártrica exprt)sado en gil de tartrato acido de potasio

= (V - 5) 4,70.
V = volumen pn mI de complexona Hl 0,05 M.

La expresión de los resultados serán en tartrato ácido de po­
tasio y con una aproximación de 0,5 milíequivalentes por litro,
o de 0,05 giL

25.3. Reactivos.

2;).:3.1. Solución 0,1 M de sulfato cerico (cerio lVJ en ácido
sulfúrico 0,7 N. Disolver en frío 40,4;U g de sulfato céríco, Ce
(SO!l" ~ 4H~O en 350 mI de ácido ~mlfúrico 2 N exactamente va­
lorado. No calentar, pues se formaría un óxido cérico ínsoluble.
Ll'~var la soludón a 1.000 mI con agua destilada.

25,;).2. Solución valorada de Na{OHJ 2,5 N.
25.3.3. Solución de acetato de sodio al 27 por 100. Disolver

270 g de acetato de sodio desecado en agua y completar 1.000 mI.
25.3.4. Solución valorada de 50¡H:!. 2 N.
2.5.3.5. Solución de nitroprusiato de sodio al 2 por 100. Disol­

VOl' 2 g de nitl'oprusiato de sodio pulverizado en agua, despues
compldur a 100 mI. Consenrar tapado en la oscuridad. La solu·
ción no debe tener más de ocho dias.

25.3,6. Solución de piperidina al 10 por 100, Llevar a l..In
matraz de lOO mI, 10 mI do pipcridina y enrW·Hr a lü() mI (;on
Agua dcostilada.

2J.4. Procedimiento

25,4 1 PreparaciólI di' la columna de n.'"inas anióJlicHs. Co­
locar l"ma de vidrio en el fondo del tubo o burda 25.2.2, for­
m(Hld~) tapón de 2-3 mm de altura aproximadamente, al'ladir
agua hasta una altura de unos 5 mm sobre el tupón de lana de
vidrio. Anadir después la resina cambiadora de anionos, que
estara conservada en ácido acético glacial al JO por 100, agitar
c"ta suspensión y añadir rápidamente un volumen de unos lO
mililitros. Dejar sedimentar y después depositar en la superficiB
un tapón de lana de vidrio que se conduce a través del liquido
sin resi.nas con una varilla de vidrio.

La resina cambiadora de aniones no sirve más quo para una
sola vez.

25.4.2, Aislamiento del ácido láctico. Abrir la Have inferior
do Jf!. columna y dar salida al áddo acético diluido hasta unos
2·.3 mi por encin...a del tapón de lana superi-or. Añadir unos 10
r.liliJiiTOs de ácido acético al 0,5 por 100, vaciar hasta igual al·
tura y rr>pctir esto::; lavados cuatro veces

Di:~pués del último lavado, y con llave cerrada, adicionar
10 mI del vino y señalar la altura alcanzada, con lápiz graso.
Dejur salir goteundo el vino a· razón de 1-1,5 gotas por .s¡·gTlndo
(25· 30 mI par mÍJ1llto). Vaciar hasta el nivel del tapón de lana
de vidrio superior. Llenar de nUE::vo la columna con ácido acé­
tico al 0,5 por 100 hasta la señal de lápiz graso. Dejar salir a
la misma velocidad que la vez anterior y lava.r después en la
mhnm forma side veces, cada vez con 10 mI de agua destilada.

Al terminar el último lavado. corral' la llave cuando el nivel
del liquido se encuentre un poco mas arriba del tapón de lana
de ,,-iario superior.

CoJocar un mtüraz receptor aforado de leo 011. E1L¡jr 105 áci·
dos fijétdOS vn el cambiador de aniones medi.ailÍ(~ adj,:;iol1(:s do
solución de sulfito de sodio 0,5 M, hasta la señal trazada en el
tubo.

25 ACmO LACTlCü

25.2. Malerial y apnrutos.

25.1. Principio,

AislallliBnio del ácido ¡acUeo mediante columna de resinfH
cami::·iudol"H.s de uniones, oxidución a aceiclldehído y valoración
ColOl'imdrica por la reacción ColOI'cada del acc'télldchido con la
piperidina.

Vaso cilíndrico do 600 mI.
Filtros de porosidádes números 4 y 2.
Kitasato y trompa de' agua. para vacio
Material accesorio para una volum(.,(ria.

Reactivos.2·1 {a).:~.

24 (aL2.1.
21(aJ.2.2,
2'llal.2)1,
21 {al.2.4.

24(h).1. Principio.

Como en 2Ha}.!.

24 (b1.2, Material y aparatos.

~·H(bJ.2 íl, 2, 3, 4l corno 21{aJ.¿ tl, 2, 'j, 4L

24 íbJ.:3 Reactivos.

24fbJ.;U, Solución tamp~'m pE = 9. M(uclar ;)4 g de cloruro
do amonio, ;l15G ml de NH1(OHJ 0n soiución al 25 por lCO y com­
p.1cUa· con agua hasta un litro.

24(bJ.3.2. Indicador de negm criocromo- T. Mezclar 1 g de
lwgro eriocromo T con 100 g de c101'uro de sodio puro

24 {bJ.;'1.3. Solución de magnesio 0,05 M, Disolvor 2,25 g de
óxido do mngn¡;:,jo puro (para asegurar que no esté carbonatado
se I'ecomienda calcinar 5 g de óxido de magnesio ~puro» al rojo
0n horno eléctrico dllrunte 30 minutos, enfriar y pesar 2,25 gL
I-1aC('t' la <!is:J]ucíón en cfl.ntídad necesaria de ácido clorhídrico
diluido /JO por 100) y luego se pnrasa a un litro.

Vnh'r';r esta solución con otra 0,051\1 de complexona 111 en
presellciH de npgro de eriocromo.

2Hbl..11, Solución de complexona lfI 0.05 M. Disolver 1.8,61 g
de complcxona III (sal disódica. bihidratada del ácido diamino
letruc('iicc) 1m un litro de agua destilada.

2·HbLJ.5. Acido clorhídrico diluido él 115 (V/v).
2H!)la,6 Na(OHl en solución N.

Calculat· el ácido tártrica expres,'ldo en gIl dt' vino o en g de
tartrdo ácido de potasio.

1. .Jnuhn(>.';, P.: Brum, S.' Cnbnnis, .J. "ConwnicHci¿n núme­
ro 304 de Métodos de Anülisis de Vino::: 0.1. V., ]969.

2Ahd.:1.1. Solución de acetato de cal de 10 g de calcio por
litro. Mezclu-r en matraz aforado de 1.000 mI 25 g de carbonato
calcico con 4\1 mI de acido acético cristalizable y enrasar con
agua destilada hasta 1.000 mI.

24 (<-ü.:~_2. Racemato d-a calcio cristalizado. En un vaso, intro­
ducir 20 mi de una ijolución de ácido tártrico de 5 g por litro,
100 Hll de agua destiJada, 20 mI de una solución de tartrato le­
vógiro dt~ amonio de 6,126 g por litro y 6 mI de la solución de
HCC:U,to de calcio.

Dojar precipitar durante dos horas. Recoger el precipitado
sobre un filtro do porosidad número 4, lavando y arrastrando
cuatro veces. Secar en estufa a 70" hasta peso constante. Se ob­
tiewm 1.In0S 340. mg de racemato de caicio cristalizado.

Conservar en frasco tapado.
24ü¡}.:3.:3. Licor de precipitación. Introducir en matraz afora"

do dp LooO nH 150 g,de tartrato de amonio levógiro, 8,8 mI de
solución de calcio de 10 gil Y enrasar con agua df"stilada.

Por !:id' el racemato de calcio ligcran;c'llte soluble en este li­
cor, cOJr.'ir'ne saturarle antes de su empleo, Hl'iHdiendo 5 g de
rnrenli-lto de calcio a un litro de este licoe Agitar durante 12
horas y liltrar.

2'1 (alA. Procedimiento.

Acido tártrica :-....: 28,84 X P gIl
Acido tártrico = 36,15 X P g dé tartrato ácido de potasio,
P = peso en g del racemato de calcio, crislalizado con cuatro

moléculas de agua.

':N (al2. lI4ntcrial y aparatos.

24ía).4.]. Precipitación del racemato.---En un vaso cilindrico
de 600 mI introducir 500 ml de licor de precipitación y 10 ml do
vino, Mezclar y dejar precipitar durant.e 24 horas.

24íaL4.2. Valoración gravimétrica.-FiUrar sobre filtro poro­
so núnH'ro 2, tarado y puesto sobre el Kitasato, n~cogiendo el
precipitado, Lavar el vaso en el que so ha efectuado la precipi­
bción y arrastrar las últimas particulas del precipHado con el
líquido, ya filtrado,

Secar en N;fuf'a a 70" hasta peso constante.
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26.4. Procedimiento

26.4.1. Separación de los ácidos citrico y citromálico. Hacer
pasar 25 ml del vino n tra;,·t',oO de la columna ci1mlJiadon,1 de anio­
nes Dowex 1 X 2 en forma acética a razón de 3 mi uida dos mI­
nutos. Lavar la columna con 20 mI de agua dt;stilada en tres
H'ces. Eluir los ácidos con ;illO mI de solución 2,5 N de ácido acé­
tico que se haco pasni' por la columna a la. misma velocidad.
En esta fracción de eJuido sr encuent.ra, entre otros ácidos, el
ácido cit.rcmálico qw~ interesa ülírninar.

Eluir los ácidos ci:ricos y h,xJdcus haciendo pasar a través
de la columm1 lOO:nl de una súlución 2 N de hidróxid(1 (le sodio
y recftger 120, elnióo cm el j¡mlraz dd aparato de oxidación y dos­
ti !I.¡ción descrito.

26.3.1. Resina Dowex 1 X 2 (50-100 mallas).
26.3.2. Solución 4 N de úcido acético.
26.3.3. Solución 2,5 N d::' ácido acético.
26,3.4. Solución 2 N de hidróxido de sodio.
26.3.5. Acido sulf'.1rjco dih!ido al 115 (V/V).
26.:1.6. Solución tampón pH = 3,2-3,4. En un matraz aforado

de 1 1 introducir 150 g dLJ fúsfato monopotásico y 5 mi de ácido
fosfórico puro (d =-~ 1,639) Y enrasar con agua d€'stiladCl.

26.3.7. Solución d,,' sulfato de manganeso de 50 gil.
26.3.8. PiedrH póm>:z.
263.9. Solución 0,05 N de permanganato potáSlCO.
26.:3.10. Acido sulfúrko diluido a 1 (V/V).
26.3.11. Solución 2 N de permanganato potásico.
~6,3.J2. Solución de sulfato ferroso de 40 g por ](;0.
26.3.13. Soiución!5 N de hidróxido de sodio.
26.3.14. Solución 0,02 N de iodo.
:>.0,3.15. Solución O,Cí¿ N. du tiosulfato sódico.
26.3.16. Engrudo de almidón.

(Continu.ará,)

I-IACIENDADEMINISTEBIO
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El ácido cítrico 8', L'Hn,~ ,"ormado por ü};.idaciún C11 idudosa en
acetona, fa que se separa por destilación, El 8tanaJ arrastrado
se oxida a ácido acético y se valora sola la [H:ctona por iodo~

metría,

26.2. Materiál y (;!wmtos.

26.2.1. Columna cmllDim:!ora de aniones. En una bun:.;!.a de
i]nve do 25 mI do capnciand, colocar un tapón de ¡aun d~ vidrio
en {;~ fondo y verter 20 m1 de H:.;sina Dowex 1 X 2-

Sumeter la resina a dos cicios complotas de regeneración con
pasos alternos de soiución N litl ácido clorhidrjco e hidróxido
de sodio. LU\'ar después con 50 mi de agua dl2stiJ.cHia, agitando
la resina cuando los primeros mI de agua pasan por la columna
pan1 despegarla del fondo de la bureta_

Saturar la resina de iones acetato, mediante el pa::;o de 250
mililitros do una solución 4 N de ácido a.cetico. lavar luego con
100 mi de agua destilada.

26.2.2, Apitl'tlto pam la.'oxidücíón. Aparato compuesto de ma­
traz de cuello largo, atrHvesado lateralmente por d tubo afilado
de embudo con Have, y en comunicación con refr<jgerantc, según
dimensiones y form3. del diseño (ffg. 26.IJ.

26.3. Reactivos.

REA1~ fJt,:CRETO 18.'35/J977, de 4 dc juUo, por el
que se asígnrt cüf'ficicnte al Cuerpo de .:t:\nrdU:iltt"s
de instituciones Penitenciarias (Escalu .iHascu!irw y
Femenina).

l.a Ley treinta y ,o€is'rJlil fi'Oveci€ntos sctcnia Y siete, de
\'f·'I:tllrés de mavo kHddin Oficial del EstadoD do veinticinco
de 1118.)'0, en st1 artículo p,'ímero, establece la creación del
Cuerpo de Ayudantes Of; Instituciones Penitenciarias, compuesto
por dos Escalas, masculina y femenina, haciéndo",e necüsario
asignar coeficiente al nll€\'oCuerpo, de conformidttd con lo
dispuesto en el artículo cinco punto tres de la Ley treinta y
uno/seinmta y cinco, de Retribuciones, de cuatro de mayo, y
en el artículo catorce, El, de la Ley articulada de Funcionarios
Ci\'ilesdel Estado, aprobada por Decretó trescientos quince!
mil novecientos SúSBnta y nueve. de siete de fehrero.

En su virtud, con iniciativa del Ministro de Justicia y a
propuesta del de Hll.Cl01dt\, con informo deja Comisión Superior
de Pt.:rsonal, previa delib(,T¿Lión del ConséJo de j\1ini:;;tros en su
reunión del día cuatro de j'ulio de mil noveciento.;;. setenta y
siete.

Resulta práctico, para realIzar esta operHóón, colocar un
frasco con la solución de sulfito unido pO.i: el cuello a la coJum-

-' na mediante un manguito de caucho y con unas pinzas panl
regular la caida del líquido en la burda o tubo. Puestos así en
comunicación los dos apsratos (frasco y bureta o tubo). abdr
las pinzas del caucho de unión y la l.iavü lllferior. dejando caer
el liquido a la bureta hasta unos 10 cm da altura, y ,;in qU'J

qUBdf>n huecos vacíos. Se regula la saHda del liquido a la pro­
púrclón de 2-3 gotas por segundo, para Jlenar el matraz reccp
tor hasta el enrase.

25.1.3. Valoración del ácido láctico. Introducir 10 mI del e1ui­
do en un tubo de ensayo de paredes que no sean gruesas y de
unos 50 mI de capacidad con tapón. Ai:adir 10 mI del rE:'activo
de sdfnLo cérico. Agitar e introducir el tubo de ensayo ~m un
termostato a 65" e durante 10 minutos p~actamente, Inmediata·
menté después de la inm1~rsión en el líquido, deste.par durante
unGS segundos, para dar salida al aire dilatado. Cerrar rápida­
meni:(' con el tapón para evitar pérdidas del acetald~h¡do forma­
do D(óspues de 10 minutos, retirar y enfriar el tubo con agua
corriente hasta la temperatura de 20" C.

Ai'iadir 5 mI de la solución de hidróxido de sodio 2,5 N, mez­
clar bien y filtrar.

Tomar 15 mI del filtrado y verterlos en probeta de tapón es­
mrrílado de 50 m) de capacidad, que contenga 5 mI de solu­
ción de acetat.o de sodio al 27 por 100 y 2 mi de ácido sulfúrico
2 N. Añadir además 5 mI de solución de nitroprusiuto de sodio y
mezclar bien A6adir después 5 mi de solución de pipcridina,
mezclar rápidamente, introducir en suguida en. la cubeta del
espectrorotómetro de 10 mm de espesor. Mfódir la coloración pro­
ducida, que varia, de verde a violeta, con relación al aire a la
longüud de onda de 570 nm. Esta coloración aumenta al prin­
cipio, pero dismInuye en seguida rápidamente. Tomar como va­
lor d"finitivo el valor máximo de la lectura de absorbancia~

Si el eluido es muy rico en ácido iúctico y la densidad óptica
es m,lY elevada. diluir el cluido con Sülllción de sulfato de sodio
al 7,1 por 100.

25AA. Curva patrón. Tomar 10 mi de una solución de ác:ldo
láctico N exacta, y añadir 10 mI de solución valorada de hidró­
xido de sodio N y completar a un litro con soluci6n de sulfato
de sodio al 7,1 por 100. Tomar 5, 10, 15, 20 Y 2.S mI, respectiva
monte, e introducir cada alícuota en un matraz aforado de 100
mili litros. Enrasar con solución de sulfato de sodio al 7,1 por 100.
Mo::'::c1"r bien, tomar 10 mI do las soluciones así obtenidas y de­
t1?rminar los valores de las absorbancias respectivas,

Las diferentes soluciones corresponden a eluido del vino con­
teniendo 0,45~ Q,90, 1.35. 1,80 Y 2,25 gIl de ácido láctico.

La repres,entaci6n gráfica de las absorbancias de estas solu­
ciones en función de la riqueza en ácido láctico, eS una recta

25.5. Cálculo.

Llevar los valores de absorbancia obtenidos a la CLrV<1 pa­
trón y deducir los correspondientes cor.,tcnidris en ácido láctico
expresados en gil.

1. Rebelein. M. ..Deutsche Lebens-miltel Rudshan,·, 2; 36·41,
196J. Y 59, 131, 1963.

26. ACIOO CITRICO

L = L' - C X 0,25

25.7. Referencia.

1. = contenido real de ácido láctico expresndo en giL
L' = contenido aparento de ácido láclico expresado en gil.
e = L,¡ctor de corrección en gIl.

25.6. Observaciones.

Si el vino .tiene más de 250 rng por litro de sulfuroso total,
el resultado puede ser erróneo,_por la presencia de ácido alde­
hido sulfuroso. En determinaciones de precisión, conviene reali­
zar una corrección en la forma siguiente:

Tomar 15 mI de eluido y llevar a probeta de tapón esmeríJa­
do. en la que se habrá añadido S mI de acetato de sodio al 27
por 100 y 2 mI de SO;Hz 1,55 N {77,S mI de SOjH~ 2 N diluidos
a 100 mi con agua}. Añadir 5 mI de nitroprusiato de sodio al
2 por 100 y 5 mI de piperidina al 10 por 100. Mezclar y hacer la
dderminación espectrofotométrica a 570 nm que da el factor
de corre'Cción;

26.1. Principio.

El ácido cítrico es fijado junto con los otros ácidos del vino
pUl' una resina cumbiadora de aniones. Después Se procede a la
clución, la que se realiza fraccionadamente y scpnrando }d áci­
do citromálico que es causa de error en la valoración del ácido
dtrico.
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cAntares, S.p.A.". contra resoluciones de este Mi­
nisterio de 17 de febrero de 1968 y 22 de julio de 1969. 16661

Orden de 3D de m~_rzo de 1977 pOr la que se dispone
el cumplimiento de la sentencia dictada por la
Audiencia TerritCtriaJ de Madrid en él recurso con­
tencioso-administrativo número 1.079173, prornQvido
por ..Metal Closures Limited,. y «Chacón y Cía., So~

ciedad Anónima"" centra resolución de este Ministe-
rio de' 14 de octubre de 1969. 16662

Orden de 30 de marzo de 1977 pOr la que se dispone
el cumplimiento de la sentencia dictada por la
Audiencia Territorial de Madrid en el rec'.lrso con·
tencioso-administrativo número 881/74, promovido por
..Janssen Pharmaceutica N. V." contra resolución de
este Ministerio de 21 de noviembre de 1969. 16662

Orden de 30 de marzo de 1977 pOr la que se dispone
el cumplimiento de' la sentencia dictada pOr el
Trib,unal .Supremo, en grado de apelación, en el
recurso contencioso - administrativo ,número 521174,
promovido por ..Hercules Incorporated,. <:ontra. re­
solución de este Ministerio de 31 de marzo de 1973, 16662,

Resolución de la Delegación Provincial de Badajoz por
la que se autoriza el establecimiento de la instalación
eléctrica que ,.le cita, 16662

Resolución de la Delegación Provincial de Huelva por
la que- se autoriza el establecimiento de la instaladón
eléctrica que se cita. 16862

Resolución de la Delegación Provincial' de Málaga por
la que se autoriza y declara la utilidad pública de
las instalaciones eléctricas que se citan. 16663

Resolución de la Delegación Provincial de Tarragona
por la que se autoriza y declara la utilidad pública
en concreto de la instalación eléctrica' que se cita. 16663

Resolución' de la Delegación Provincial de Vizcaya por
la que se deClara de utilidad pública la instalación
eléctrica que se cita. L-437 (21. 16663

Resolución de la Delegación Provincial de Vizcaya
por la que se declara de utilidad pública la instala~
ción eléctrica que se cita (L~2.370l. 16663

Resolución de la neleg~ción Provincial de Vizcaya
por la que se declara de utilidad pública la insta~

ladón eléctrica que se cita. L~2.001 (2). 16664
Resolución de la Delegación provincial de Vizcaya

por la que se declara de utilidad pública la insta-
lación eléctrica que se cita. 16664

MINISTERIO DE AGRICULTURA
Orden de 2 de abril de 1977 por la que se aprueba la

clasifícacíón de las vías pecuarias existentes en el
término municipal de Pujerta, provincia de Málaga. 16664

Orden de 15 de julio de 1977 por la que se constituye el
Consejo de Publicaciones Agrarias. 16639

Orden de 19 de tulio de 1971 por la que se dispone
la entrada en vígor de los nuevos precios de venta
de los cereales panificables. 16639

Resolución de la Dirección General de la Producción
Agraria por la que se determina la potencia de. ins­
cripción de los tractores marca «Ford.. , modelo 9.600. 161364

MINrSTERIO DE ECONOMIA

Real Decreto 1839/1977, de 23 de julio, sobre Estructura
Orgánica y funciones del Ministerio de Economía. 16640

!teal Decreto 1842/1977, de za de julio, por el que se
dispone cese en el cargo de Director general de Pla~

nit'icación Sectorial don Pedro de Torres Simó. 16645
m'al Decreto 1843/1977, de 23 de julio, por el que se

dispone cese en el cargo de Director general del
Instituto NaCÍonal de Estadística don Andrés Fer-
nández Díaz. 16615

Heal Decreto 1844/1977, de 23 de julio, por el que se
nombra Secretario genc-ral Técnico a don Matías
Rodríguez InCÍarte. 1664.5

Real Decreto 1845/1977, de 23 de julio. por el que se
nom bra Director general de Política Financiera a
don Juan José Toribio Dá.vila. 16615

R{,al Decreto 1846/1977. de 23 de julio, por el que se
nombra Director genera] de Planificación a don Julio
Alcaide Inchausti. 166·16

R,,'al Decreto 18-17/1977, de 23 de julio, por el que se
nombra Director general de Previsión y Coyuntura
a don Anselmo Calleja Siero. 16646

Real Decreto 1848/1977, de 23 de julio, por el que se
nombra Presidente del Instítuto Nacional de Esta-
dística a don Francisco Azorín Pocho 156-16

H al Decreto 1849/1977. de 23 de julio, por el que se"
nombra Director general del Instituto Nacional de
Estadística a don BIas Calzada Terrados. 1\FH6

Orden de 23 de julio de 1977 sobre IibE'ralizl1ción de
tipos de interés y coeficientes de inversión del siste-
ma finaneíero. 16641

Orden dc< 23 de julio de 1977 por la que se modifican
los tipos de interés aplicahles por el Banco de
Espaiia. 16M2

ADJ\-HNI5TRACION LOCAL

Resolución de la Diputación Provincial de Baleares re­
fen:nte a la oposición para cubrir una plaza de Jefe
del Servjcio de Radioelettrología del Hospital Provin-
cial de Palma de Mallorca. 1613·18

Resolución de la Diputación Provincial de Gerona refe-
rente a la oposición para la provisión en propiedad
de tres pltlzas de Técnicos de Administración General, 16613

Resolución de la Diputación Provincial de Zamora re­
ferente al concurso para la provisión de la plaza de
Recaudador de las Contribuciones e Impuestos del
Estado en la zona de Toro. 166-19

Resolución del Ayuntamiento de Estopona por la que se
publica relación de aspirantes admitidos al concurso
convocado para la provisión en propiedad de la plaza
de Oficial mayor. 16649

Resolución del Ayuntamiento de La Laguna por la que
se hiKe publica la. composición del Tribunal que ha
de iuzgar la oposición convocada para la provisión
en propiedad de dos plazas de Auxiliares de Admi-
nistración General. 16649

Resolución del Ayuntamiento de Larcdo referente a la
oposicjón libre para cubrir en propif:dnd la plaza de
Arquitecto municipal. 16649

Resolución del Ayuntamiento de Villagarcía de Arosa
(Pontevedral referente a la convocatoria y bases para
proveer en propiedad una plaza de Técnico de Ad-
ministración General mediante oposición libre. 16619

1. Disposiciones generales

16116 Métodos Oficiales de Análisis de Aceites y Grasas,
Cereales y Derivados, Productos Lácteos· y .Produc~

(ContInuación.) tos Derivados de la Uva. establecidos por Orden de
31 de enero de 1977. (Continuación.)

26.4.2. Oxidación. En el matraz que contiene ya el eluido an·
terior, añadir ácido· sulfúrico diluido, al V5 (unos .?O mn para
llevar el pH a 3,2-3,8, 25 mI de solución tampón pH = 3,2~3.4 1 mI
de solución de sulfato de manganeso y algunos gramos· de pie­
dra pómez. Tapar y conectar el matraz con el· refrigerante, ca­
lentando hasta ebullición. Separar los primeros SO mI destilados.

Colocar solución 0,05 N de pennanganato de potasa en el
embudo lateral de llave, y verter en el matraz a razón de una
gota. por segundo, cayendo en el eluido en ebullición. El desti~

lado· se recoge en frasco de 500 mI de tapón esmerilado que con­
tiene unos mI de agua. Continuar la oxidación hasta que la co­
loración parda del liquido acuse un exceso de permanganato...

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO 28.4.3. Separa.ción de la acetona. Si el volumen del destilado
es inferior a 90 mI, completar con agua hasta esto volumen:
añadir después 4,S mI de ácido sulfúrico al 1/3 y 5 mI de una
solución 2 N de pennanganato potásico.

Si el volumen del destilado excede dEl los 90 mI, completar a
1BO mI con agua destilada y -utilizar la dosis doble de reactivos.

En estas condiciones (medio 0,5 N en ácido sulfúrico y 0,1 N
en permanganato de potasio), el etanol es oxidado a ácido acé­
tico y la acetona permanece intacta.

Tapar el frasco, dejaren reposo durante 45 minutos a la
temperatura ambiente. Al cabo de este tiempo se destruye el
exceso de permanganato adicionando solución de sulfato fe­
rroso.

Destilar después y recoger 50 mI aproximadamente de destila­
do en un frasco de tapón esmerilado que contenga 5 mI de so­
lución 5 N de hidróxido sódico.

26.4.4. Valoración de la acetona. Añadir al contenido del
frasco 25 mI de solución de iodo 0,02 N, si la dosis de ácido cí~

trico ~s superior a 0,5--0,6 gil será nect'sario añadir más solu­
ción de iodo, hasta que quede color amarillento que indica.rá
este exceso~ Duplicar o triplicar las dosis de iodo hasta llegar a
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este punto, pero si la riqueza en ácido cítrico es mayor de 1,5 g,
comenzar otra vez el análisis con sólo 10 mI de vino.

Dejar en contacto el iodo añadido durante 20 minutos per­
maneciendo el frasco tapado. Añadir 8 mI de ácido sulfúrico al
1/5 y valorar el exceso de iodo con tiosu1fato 0,02 N en presen·
cia de almidón.

Hacer una valoración en blanco en las mismas condiciones
sustituyendo los 50 -mI de destilado por 50 mI de agua destilada.

26.5. Cálculo.

Calcular el contenido en ácido cítrico expresado en gil.

V - V"
Acido cítrico = 0,64 ~~_."_ ..- gIl

V

Figura 26.1.

V = volumen en mI de la muestra de vino.
V' .::: volumen en mI deja solución de tiosulfato 0,02 N utilizf!do

en la valoración en blanco.
V" = volumen en mI de la solución de tíosulf¡¡to 0,02 N utilizado

en la valoración del iodo en exceso.

26.6. Referencia.

1. Recuen des Méthodes Internationak's d'Analyse des Vins.
O. LV., A29, 1-3, 1969.

27. SULFATOS
27.1. Principio,

Precipitación del sulfato de bario en el vino, previamente des­
pl'O\'isto de anhidrido sulfuroso por ebullición al abrigo del aire.

27.2. Material y aparatos.

27.2.1. Matraz cónico (erlenmeyer) d~ 500 mI, próvisto de am­
polla con llave de 100 mI y de desprendimiento de vapor.. atra­
vesando ambos el tapón. El matraz se coloca sobre disco meta·
lico de 15 cm de diámetro con abertura circular de 8 cm de
diámetro.

27.2.2. Vaso cilindrico de 400 mI.
27.2.:3. Baño de agua o plancha caliente a 60° C.

27.3. Reactivos.

27.3.1. Acido clorhídrico 2 N.
27.3.2. Cloruro de bario, 100 g de BaCI~ 2H20 en 1.000 mI

de agua.
27.3.3. Acido clorhidrico puro.

27.4. Procedimiento.

27.4.1. Eliminación del anhídrido sulfuroso del vino. Intro­
ducir en el erlenmeyer del aparato descrito 50 mI de agua des·

tilada y' 1 mi de ácido clorhídrido pUro. Hervir esta solución
para eliminar el aire del aparato. Introducir 100 mI del vino por
la ampolla de llave evitando que la ebullición se pare durante
esta adición. Continuar la ebullición hasta reducir el volumen
del líquido a unos 100 mi, eliminando así todo el SO:!.

27.4.2. Precipitación de sulfato de bario, Llevar el residuo de
la evaporación anterior a' un vaso de 400 mI, enjuagando el ma~
traz con la cantidad de agua suficiente para llevar el volumen
total a 200 mI. Añadir 5 mI de ácido clorhídrico 2 N Y llevar a
ebuHición. Adicionar gota a gota 10 rol de solución de cloruro
de bario, con ia prec8ución de no parar la ebullición y dejar
reposar en caliente. colocando el vaso sobre placa_a 60" durante
cuatro horas y en baño de agua hirviendo durante dos horas.
En el caso de pequeñas cantidades de precipitado, se recomienda
un segundo reposo en fria durante 12 horas. Filtrar por filtro
sin cenizas, lavar el vaso y precipitado con agua caliente hasta
que no dé reacción con NOaAg. llevar el filtro cuidadosamente
plegado a crisol de porcelana tarado, desecar, calcinar y, des~

pués de enfriar en un desecador, pesar.

27.5. Cálculo.

Calcular el contenido de sulfatos expresado en meq/l (> en Sil
de sulfato potásico con una aproximación de ± 0,05 gil:

Sulfato = 85,68 P meq/l.
Suliato = 7,465 P gil de sulfato potásico.
P = peso de las cenizas en g.

27.6. Referencias.

1. Deibner, P.; Bernard, P. «Industries Alimentaires et Agríco­
les-, 71: 1. 23 Y 5, 427, 1954.

2. Recueil des Méthodes lnternationales d' Analyse des Vias.
O. I. V., A14. 1-4.

28(aJ. ANHIDRlDO SULFUROSO

{Método PauD

2R{a),1. Principio.

Liberación de sulfuroso .libre- por acidificación del vino,
arrastre por corriente de aire, oxidación por barboteo en agua
oxigenada neutra y valoración con sosa del ácido sulfúrico for~

rilado. Liberación por ebuUición moderada del sulfuroso _com_
binado", que queda en el vino después de la extracción del sul­
furoso ~libre", y análogo tratamiento que en la determinación
do' sulfuroso ,<libre". El sulfuroso "total .. es la SUIlla del sulfUro­
so ~libre" y el sulfuroso "'2OJnbinado". Puede d~terminars€ ~cidi­

fícando el vino y cD!tmtancto y procediendo como en los dos
casos anteriores.

28 (a),2. Material y aparatos.

Utilizar el aparato representado en la figura 28(a),J.

Figura 28{al.I. Las dimensiones están indkudas en mm. Los
diámetn)s interiores de los cuatro tubQs concéntricos que cons­

tituyen el refrigerante son 45, 34, 27 Y 10 mm.

2B{a).2.1. Matraz de 100 mi o de 2.50 mI.
28{aJ,2.2. Tubo barbotador pro?isto de bola. hucea en un ex­

tremo con unm 20 orificios de 0,2 mm de diámetro alrededor del
círc.ulo máximo horizontal~
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28(a).2.3. Refrigerante que conden;:l:e vapores y deje pasar el
gas En. recorrido seguro.

28(a).2.4. Frasco con agua y con tapón atravesado por el
tubo que comunica con el barbotad<'!' para hacer vacío, y otro
tubo sumergido en el agua para acusar la intensidad del vacío
por la depresión de la columna dé agua en el interior del tubo,
depresión que debe. mantenerse entre 20-30 cm.

El gasto de vapor ser.á de 40 Vh.
28(aJ.2.5. Baño de agua regulable a 10" C.

28(a).3, Reactivos.

28(aJ.3.1. Acido fosfórico al 25 por 100 (P/VL
28(a).3.2. Agua oxigenada de 0,3 volúmenes por 100.
28{a).3.3. Hidróxido sódico N/lOO.
28{aL3.4. Indicador. Mezclar 100 .mg de rojo de metilo, SO mg

de azul· de metiieno y 100 mI de alcohol de 500.

28 (a)A. Procedimiento.

28(8,) .4.1. Análisis del anhídrido sulfuroso libre. En el ma­
traz de 100 mI del aparato poner 10 mI ~el vino y añadir 5 mI
da ácido fosfórico al 25 por 100,colocando aCto: seguido el ma­
traz en su sitio. Si la riqueza en SO~del vino es pequeña, se
emplea el matraz de 250 mI y se ponen 20-25 mI dc vino.

Sumergir el matraz en 'un baño de agua a lOO C.
Colocar 2-3 mI de agua oxigenada de 0,3 volúmenes y dos go·

las del reactivo indicador en el barbotador y neutralizar el agua
oxigenada con NaíOHl N/lOO.

Adaptar el barbotador al aparato y hacer barbotar el aire
{o nitrógeno} durante 12-15 minutos. Arrastrar el anhídrido sul­
furoso libre y después oxidar a 50t H!. Retirar el barbotador
y v~lorar el ácido formado con solución de. Na(OH) N/lOO.

28(8).4.2. Análisis del anhídrido sulfuroso combinado. Des­
pués de terminar la valoración delanhidrido sulfuroso libre,
colocar en el barbotador ya limpio, los 2-3 mI de agua oxi­
genada neutralizada y con las dos gotas del indicador. Calentar
con llama pequeña hasta llevar a la ebullición el vino que
quedó en el matraz despojado del anhídrido sulfuroso libre por
la determinación anterior. Aplicar el fuego directo sobre el fon­
do del matraz. que descansará sobr"'! chapa metálica pDrforada
con orificio de 30 mm de diámetro, para evitar la pirogenación
de las materias extractiyas del vino sobre las paredes del· ma­
traz. Mantener el paso del aire o nitrógeno durante la ebullición,
que durará 12-15 minutos, tiempo que se considera suficiente
para arrastrar todo el sulfuroso combinado, y después oxidarlo.

Continuar como en 28(a).4.1 a partir de ..Colocar 2-3 mI de
agua oxigenada...~.

28(a).4.3. Anhidrido sulfuroso total. Puede determinarse por
la suma anhídlido sulturoso libre más anhídrido sulfuroso com­
binado, pero también puede determinarse directamente, actuan"
do desde un principio con corriente de aire y .con calor.

28{a).5. Cálculo.

Calcular el contenido en anhídrido sulfuroso expresado en
mg/l con una aproximación de 10 mg/L

Anhídrido sulfuroso = 32 V mgll.
V = volumen en mI de NaOH N/lOO.

28(a),6. Observaciones.

Para vino sensiblemente picado (con Jn..'lS de 2 gIl de acidez
acética) puede arrastrarse con el anhídrido sulfuroso, ár:i'loS vo­
látiles, especialmente cuando la corriente del airees in tensa.

Corregir determinando la acide;,; volátil presente en el li­
quido del barbotador, operando de la siguiente forma:

Después de la neutralización con la sosa al valorar la acidez,
añadir un cristal de ácido tártrico y llevar el COntenido del
barbotador al aparato de determinaciótide la acidez volátil por
destilación en corriente de vapor. Restar después del resultado
anterio~ la parte de acidez correspondiente a los ácidos volátiles.

28(a1.7. Referencias.

1. PauJ, F. «Mitteilungen Klosternenberg", A: 8, 21, 1958.
2. Recueil des Méthodes Internationalcs d'Analyse des Vins.

O. 1. V., AH, 1-8, 1969.

!8fb). ANHIDRlDO SULFUROSO
(Método Ripper doble)

28(b).1. Principio.

Valoración iodométrica del saa, operando directamente con
el vino.

Para evitar el error introducido' por la re-combinación del
sulfuroso liberado de su c,ombinación c;on los aldehidos, durante

la valoración Volumétrica, se hace una segunda valoración. des~

pués de nueva liberación. del SOl recombinado.

28(b).2. Material y aparatos.

28(bl.2.L Erlenmeyer de 500 ml y material para una voJu­
metría.

2B(bl.s. Reactivos.

28(bLs.1. Hidróxido sódico 4 N,
28(bLs.2. Acido sulfúrico al 1110 en volumen !l80 g/D.
28(bJ.3.3. Engrudo de almidón preparado de la sigtlíente

forma;

Pesar 2,5 de almidón soluble y triturarlo en un mortE'J"(J íun·
to con 10 mg de ioduro mercilri90. Llevar a un vaso y ariadir
un volumen de agua suficiente para poder hervir la snspen­
sión con fluidez, Llevar después ésta a matl'az con 1 Jitro de
agua en ebullición, que se manUena dura.nte 10 minutos. El
líquido obtenido estará limpio y si es necesario se filtra.

28 (bL3.4. Solución de iodo N/20.
28{b),S.5. Tiosulfato sódico NIlOO.
28(bL3.6, Versenato de sodio (complcxona Hn.

28(b).4. Procedimiento.

Coloca.r en el erlenmeyer de 500 mI, 50 mI del vino, 3 mI
de SO¡H:¡: al 1/10, 5 mI de eng.l"Udo de almidón y 30 mg de
versenato sódico (con el fin de evitar la oxidación del SO:¡: libre
durante la valoración).

Homogeneizar la solución y añadir' con bureta solución de
1 N120 hasta coloración azul del almidón, que primero será
fugaz, y notamente persistente después, durante 10-15 segun­
dos, considerándola entonces aceptable. Sea V et YOlUmOll en mI
del iodo empleado.

Añadir 8 mI de solución 4 N de hidróxido sódico, agi tar una
sola vez y dejar en contacto durante 5 minutos, Dcspues vprter,
de un solo golpe y agitando enérgicamente, 10 mI de SO¡Ha
a: 1110.

Se valora inmediatamente con iodo N/20 el 502 líberado.
Sea V' el volumen en mI de soluclón de iodo empleado.

Se añade después 20 mI de Na(OH1, 4 N, se deja en con­
tacto durante 5 mInutos después de haber agitado una sola
vez. Se diluye con 200 mI de agua bien fría, agitar después
enérgitamente y añadir 30 mI de SO"H2 al 1/10 y valorar con
solución de iodo N/20 el SO~ liberado. Sea V" el volumen
en mI de la solución de iodo empleado.

Con estas valoraciones se corríge el error que puedB ori­
ginarse por larecombinación de parte del SO~ ya liberado de
los aldehidos. con el mismo aldehido que estará presente en el
líqllidú que, se valora.

También es posible causa de error. y especialmente cuando
se trate de vinos tiritos ricos en color y extractos, el conS'L'mo
de iodo por estas sustancias; para corregir este error se opera
de la manera siguiente~

Adicionar a 50 mI del vino, colocados en un erlenmeyer de
300 mI. un exceso de etanol para que sea capaz de combinarse
con todo el 502 libre; dicha cantidad puede ser de unos 5 mI
de solución de acetaldehido, de 7 g por litro Se tapa el matl'aZ
y despues de un reposo d8 30 minutos, como mínimo, se añaden
S mI de SO.H2 diluido al l/lO y después los de solución de
iodo N/20 necesarios hasta el viraje de almidón...1 Sea V'" el
volumen en mI 118cesarios.

La presenCia de ácido ascórbico también puede ser causa
oe <:rror. DesconU¡r el iodo corr-esponnisnte, consíd"'nmdo que
1 mI de iodo NI:?J1 es consumido por 4,4 mg dA ácido ascórbico.

28 (b1.5. Calculo.

SO~ libre = 32 (V - V"") mg/l.
SO~ combinado = 32 (V' + V") rng/l.
SO;! total = 32 {V + V -- V'''l mg/l.

Con aproximación de 10 mg/l.

2U{bL6. Observaciones.

Para vinos pobres en SO~, es cOl1veniente empIcar iodo más
diluido. solución N/50, reemplazando entonces el copficicntc 32
por el de 12,8 en los cálculos.

En los vinos tintos es conveniente, para. apreciar el viraje,
iluminar con luz amarilla el fondo delerlenmeyer donde está
el vino. Hay dispositivos sencillos a base de simple bombilla
con filt.ro preparado con solución de cromato potásico, o bien
con luz amarilla de lampara de vapor de sodio.~
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Cuando haya un int"rés 2spccíal en la dderminacián del 502
libre, debe dejarse la muestra en reposo durante 4 días, al
abrigo del aire y a temperatura de 2lY' C. El analisis se reali­
zará también a 20'" C.

2B(bL7. Referencias.

1. Jaulmes P. y Dienziede...Méthode Ripper double d'analyse
de SO . Bol.,., O. l. V,. 274. 52-54, 1959.

2. Recueil des Méthodes Internationales d' Analyse des Vins,
O. l. V., A17, 7. 1969.

29 ACIDO SORBlCü

29.1. Principio,

El ácido sórbico arrastrarlo por el vapor de agua (constante
de volatilidad 0,59), se valora en el dest.ilado por espect.rofoto­
metría en el ultravioleta.

29.2. Material y aparatos.

29.2,1. Espectrofotómctro ultravioleta y cubetas de cuarzo
de J cm de espesor.

29.2.2. Matraces aforados de 20 mI y de 1 litro,
2&.2.:3. Pipetas de 0,5 mI y 1,5 mi.

29.3. Reactivos.

29;~ 1. - Solución (a) (destinada a cataliz;a.r la oxidación del
ácido sulfuroso por el aire). Mezclar 0,5 g de NaHCO~ con
0,001 g de CUSo.l . 5H~O y añadir agua hasta 1.000 mL

29.3.2. Solución <bl de ácIdo sórbico de 20 rnq por litro. In­
tmducir 20 mi de ácido sórbico en un matraz aforado de 1 litro
que contenga 900 mI de agua caliente, agitar, dejar ellfriar y
enrasar a 1 litro.

En vez' de ácido sórbico puede emplearse 26,8 mg de sorbato
potásico.

29.4 Procedimiento.

30.3.4. Solución de tiocianato potásico N/m.
30.3.5. Solución de alumbre de hierro y de amonio de 15 g

por 100 mI o solución de nitrato férrico de 10 g por 100 mI.
30.3.6. Solución de hidróxido de bario de 50 g por litro lapI'o­

ximada>,

30A. Procedimi,ento.

Colucar 100 mi del vino en JHalraz afo'¡'ado de 200 mI. N0U­
tralizar con solución de hidrÓXIdo dd bario BU pres¿¡Hciu de fe~

nolftaleína, enrasar con adición de agua destilada, agitar, hltm.r
por filtro de papel pli6ado, previamente lavado con agua tibia,

En un matraz de 500 mI colocar 100 mI de filtrooo y añadir
20 mI d{j acido nítrico al 1/5 y 5 mI de permanganato de potasio
en solucíón satw"ada de 6,5 g por lOO, Agitar y deiar reposar
algunos minutas hasta desaparición del COlor violeta.. Llevar el
matraz a baño de agua y calentar sin eXGE',so, para activar esta
decoloración, Si el color persiste, se añaden unas gotas de solu­
ción de agua oxignnada. En algunos casos de vinos de intenso
color, son necesarias nuevas adiciones de solución de p'3rman­
gU¡úto potásico,:! de agua oxigenada, hasta decoloración com­
pleta<

Añadir al filtrado asi tratado 10 mI de solución de nitrato
de hierro al 10 por 100, 20 mI de éter y 10 mi de solución NilO
de nitrato de pkta. Esta cantidad que se considera suficiente
para- riquezas menores de 1 g por litro de cloruros expresados
en cloruro de sodio.

Valorar el exceso de nitrato de plata con solución NIlO de
tiocia-nato de potasio, hasta viraje al color teja pálido del líqui­
do, que deba durar por ]0 menos cinco segundos.

30.5. Calculo.

Calcular el contenido en cloruros expresado en nkq/l de clo­
ruro de' sodio con aproximación de 0,05 gil.

Cloruros = 2 (lO - V) nieq/L
Cloruros = 0,1169 00 - V}g.!l de cloruro de súdio.
V = volumen en mI de solución NilO de tiocianato de potasio.

Destilar como en 21.4, 20 mI de vino adicionado de 1-2 g de
ácido tártrica. Recoger 320-330 011 de destilado para conspguir
la más completa extracción del ácido sórbico, que requiere
unos 100 mI más que los necesarios para la acidez volátiL

Tomar 5 mI del destilado, colocar en un matraz aforado
20 mI y enrasar con la solución {al.

Llenar con esta mezcla una cubeta de cuarzo de 1 cm de
espesor. Dejar la cubeta al aire durante unos minutos. Deter­
mina.r la abscrbnncia a 256 nm. Para la prueba en blanco, sus­
tituir los 5 mi de destilado por 5 mI de agua destilada.

Para obh:·ner la curva patrón, determinar la absorbancia de
soluciones que contengan 0,5, 1, 2,5 Y !1 mg/l de acido sórbico
obteuidas diluyendo con agua destilada la solución (bL La grá­
fica correspnndicnte a estos valores es una línea. recta.

29.5 Cálculo

1. Recueil des Méthodes lnternationales d'Analyse des Vins.
0.1. V., A15, 1-2, 1969.

31. ACmO BENZOICO

31.1. Principio.

Extracción por el éter del ácido ben",oico presente en el víno.
Tratamiento del extracto por la mezcla nitro-sulfúrica y forma·
ción del ácido 3-5· dinitrobenzoico, que es extraído con éter y
después recogido por la mezcla acetona-alcohol. La adición de
sosa da orj,?en a una coloracIón violeta. Esta reacción es sensi­
ble, especifica y cuantitativa, sjempre que se apere en condi­
ciones que aseguren la transformación del ácíao benzoico en
compuec;Lo coloreado medible en el espeetrofotómdro a 570 nm.

31.3. Reactivos.

31.2. Material y aparatos.

31.4. Procedilniellto.

Vinos secos o con riqueza en azú.car de 100 gil.
Añadir a 10 mI de vino puestos en ampolla de decantacíón

2 mI de ácido sulfúrico al 25 por 100 y 25 mI de éter, dos vCU:'S

seguidas. Decantar y filtrar el éter, por papel S8CO, iJrWl:lrlO a
mdj¡'",z af0rud..' de 50 mI y enrasar.

Poner 20 mI de la solución etérEa 6'fJ ':'r¡S¡,nH~YLl d.e 50 mI,
evaporar aspirando los vapores mediante vacío, pennancciendo

31.3.1. Eter sulfúrk-o.
31.3.2. Mezcla acelona-alcohol: Mezclar 1.000 m! de acetona

pura con 1.000 mI de alcohol absoluto.
31.3.3. Me.zclar nitr-o-sulfúrico: Añadir a 10 g dt: l\L\K puro

para análisIs, 100 mI de SOj.Hz.
31.3.4. Sosa alcohólica al 5 por 100. Añadir a 5 g de NaOH

puro (sin CO"Na~) 50 mI de agua, Después de fría la mezcla, se
aüsde alcohol de 95'" hast.a 100 rol.

La solución debe quedar limpia>

Espectrofotómetro que permita lecturas a 570 lll,u.
Ampolla de decantación de 2.50 mI.
Matraces de 100 mI aforados.
Cá.psulas.
Baño de agua.
Matraces aforados de 50 mI.
Erlenmeyer de 50 mI.

312.l.
:H.2.2.
31.2.3.
31.2.4.
31.2.5.
31.2.6.
31.2.7.

30.2. Material)' aparatos.

;,lO.:U. Selución saturada de permrmganato pot.ásico al 6,5
por 100

30.3.2. Acido nítrico al li5 en vduHJC'n.
30.:3.3. Solución de nitr'ato dB piata NilO:

30 CLOHUROS

29.6. Referencias.

L Jaulmes, P.; Mestres, R, y Mandrou. B. "Annalm; des Fal­
sifications et de l'Expertise ChimiqUE'», 111, 19BL

2. Recueil des Méthodes fnternationah~s d' Analyse des Vins.
O. LV., A30, 1-3, 196&.

30.]. PrincipIO

30.3. Reactivos,

30.2.1. Matraz aforado de 20(; m!.
;m.2.2. Matraz de 500 mI.
30.2.3. Baño de agua.

Valoración argentinújlrica düspues de oxidación penmmga­
nica del vino pnJViamentf; d' fecado por barita.

Calcuhu d ácido sórbico expresado en mg/l.
Aci-do sórbíCo := 0,2' C. V mg/l.

e = contenido en mg/l de ácido sórbico determinado por com­
paradón con curva patrón.

V = volunwn en mI de destilado.
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el erlenmeyer sumergido en baño de agua fría. Añadir alresi­
duo 5 mI de la mezcla nitrosulfúrica cuidando de empapar bien
todo el residuo. Llevar después al baña de agua hirviendo du­
rante 35 minutos y' agltando-de cuando en cuando, sobre todo al
principio.

Enfriar en agua' fria, añadir 5 mI de' agua, seguir enfriando
y verter el contenido en una ampolla de decantación de 250 mI.
Enjuagar el erlenmeyer con 5 mI de agua, volver'8 verter el
contenido en la- ampolla y -afiadlr 30 mI de éter. Agitar cinco
minutos. Eliminar lalase acuosa después de cuidadosa decanta­
ción y lavar el- éter con 5 mI de agUa. Decantar' con -cuidado (un
lavado más prolongado originaría pérdidas de dinitrobetlzoico
en la fase acuosa. por lo que es preferible decantar bien, que
volver a lavarlo

Filtrar-el éter por filtro revestlqo consuJfato sódico anhidro,
lavar el filtro en· seguida con 10 mI de éter. Evaporar el filtrado
en una pequeña cápsula a 35", aiTastrar con tres adiciones de
5 mI de acetona·alcohol, cada vez (previamente enfriado en ne­
vera). Recoger todos estos liquides en un tubo de ensayo de ta·
pón esmerilado y aforado a 15 ml.

En un tubo de ensayo de tapón esmerilado y con trazo de
nIoro a 15 mI, poner de 0,5 a 5 mI de la antelior solución. Este
volumen debe variar con la riqueza supuesta, para obtener la
reacción coloreada con el ácido dlnltrobenzoico originado por
0,1 a 0,5 mg de ácIdo benzoico. El método es válido entre O,O:~

y 1 mg. sI se utiliza aparato capaz de medir absorbancias supe;
riores a 1,5.

Diluir él volumen de liquido puesto en el tubo, con la mezcla
ll..cetona-alcohol frías, hasta 14,7 mI y aftadir después 0,3 mI de
sosa al 5 por lOO, agitar y sumergir eh hielo fundente.

Hacer la determinación en cubeta de 1/2-1 cm a 570-580 nm
después de 30 minutos y antes de 70 minutas a partir del momen·
to de la mezcla.

Utilizar como solución compensadora pSFa comparación una
mezcla de 14,5 de acetona alcohol con 0,3 mI de sosa al 5 por 100.

Para obtener la curva patrón, preparar una solución valorada
de 50 rng de Acido benzoico puro en 100 mI de éter. Diluir esta
solución a VIO con éter y tratar 10 mI de esta solución de 50 rng
por litro, como se ha indiCado antes para la mUestra.

La. densidad de óptica varía linealmente con la cantidad de
a.cido benzoico.

31.5. Cálwlo.

Llevar la absorba-ncia obtenida a la curva patrón y expresar
e. correspondiente contenido de ácido benzoico en mg/l.

31,6. Referencia.

1. Spanyar,E.; Kerel, E, y Kiszel, M. -Zeitschrift füe Leben·
mittel Untersuchung und Forsc1mng.. , 1958.

32. BROMO TOTAL

32.1. Principio.

Saponificación c\.lidadosa, para evitar pérdidas, de lo.'} éste­
res del ácido brómico, eventualmente presentes en el vin~), trans­
formación del rojo fenolen azul de bromofenol, y valoración
calorimétrica o espectrofotométrlca.

32.2. Material y aparatos.

.32.2.1. Cápsula de smee de 7 cm de diámetro.
32.2.2. Baño de agua.
32.2.3. Horno eléctrico, recomendable con regulador automá­

tico, para regular a 525"'.
32.2.4. Espectrofot6metro o colorímetro capaces para lectura

a 534 nm.

32.3. Rectivos.

32.3.1. Solución de NaCOH) al 50 por 100.
32.3.2. Lechada de cal 4 N C224 g de CaO por litro).
32.3.3. Solución de rojo fenol. Mezclar 0,24 g de rojo fenol

y 24 mI de NaOH NIlO. Añadlragua destilada· hasta 1.000 mI.
32.3.4. Solución tampón pH = 4.65. Mezclar 500 mI de ácido

Acótico 2 N, 250 mI de sosa cáustica 2 N y 250 mI de agua des-
tilada. .

32,3.5. ~olución oxidante. A 2 g de cloramina T afiadit agua
destilada hasta un litro.

Preparar esta solución 48 horas antes de su empleo y sólo será
válida hasta quinQe días.

32.3.6. Solución reductora. Aftadir a 25 g de tiosulfato de so.
dio agua destilada hasta un litro. '

32.3.7. Solución valorada de bromuro de potasio. Añadir a
1,489 g dt3' bromuro de potasio agua destilada Ilasta un lltró~

Esta solución contiene 1 g de bromuro por litro En el mo·
mento de su empleo se fiacf\n des diluciones sucesivas a l/lO y
se tendrá la solución a emplear que contiene 10 mkrogmmos de
bromo por mI.

32.4- Procedimiento.

Adicionar 0,5 mI de NaOH al 50 por 100 y 1 mI de lechada
de cal 4 N a 50 mI del vino colocados en una cápsula de cuarzo
de·1 cm de diámetro. Esta adición proporciona un soporte infu·
sible que permite una buena combustión del carbón. Si el vino
es muy ácido conviene añadir antes sosa para llevarlo a pH 10
por lo menos.

Si el vino contiene compuestos orgánicos de bromo o antisép·
ticos bromados, dejar por lo menos 24 horas la muestra de vino
alcalinizada. tapando la cápsula con un vidrio de reloj, con el
fin de saturar los ésteres del ácido bromacético, que son muy
volátiles.

Evaporar el liquido de la cápsula en bafio de agua, calenfar
el residuo con pequeña llama o en baño de arena para eliminar
las últimas trazas de agua. Incinorar hasta cenizas blancas en
el horno eléctrico regulado a 5250 C, sin pasar de esta tempera­
tura. para evitar pérdidas por sublimación.

Para facilitar la obtención de cenizas blancas, retirar le. cáp·
sula después de 15 minutos de incineración, dejar enfriar y hu­
medecer las cenizas aún grisáceas con unas gotas de agua. eva­
porar y volver al horno, repitiendo esta operación lus v~c('s ne­
cesarias hasta conseguir cenizas blanca,;.

Añadir a las cenizas 5 mI de agua hirviendo y removor con
una-varilla, llevar a pH 4,6~4,5con ácido sulfúrico a VIO y ajus·
tar con ácido sulfúrico a 11100 y completar con agua hasta 10 mI.

Para. calcular la cantidad de agua a atiadir, tomar el volu­
men final igual a 10,2 mI, por considerar el aumento de volumen
agua más ácido sulfúrico, equivalente a 0,2 mI, que habrá sido
arrastrado en la precipitaci6n de los 334 mg de sulfato de calcio
hidratado, formado al reaccionar parte del S01H2 con la lechada
de cal 4 N añadida.

Las restantes causas de pequeña variación de volumen (como
las del SO~H~ al pasar a SOtN8.2 y SO[K~, se consideran sin sen·
sible influencia.

Triturar con varilla de vidrio el sulfato de calcio precipitado
Y" remover blen.

Diluir, si es necesario, laso1uci6n de ceniza:s hasta un con­
tenido en bromo del vino de 1 rngll, aproximadamente, Para
comprobar cualitativamente si el contenido en bromo del vino
es superior o inferior a 1 mg/l, tomar 1 mI de la solución do
cenizas del vino, poner en tubo de ensayo y añadir una gota de
solución tampón pH 4,65, una gota de solución rojo fenol y una.
gota de solución cloramina T. Después de un minuto exacta­
ment3, detener la reaccióil añadiendo una gota de solución de
Uosulfatu sódico. SI la solución es amarilla, amarillo--parda o
amarillo-verdosa, el contenido en bromo es aproximadumente in4

ferior a 1 mg/l, y si es azul, violeta o violeta fugaz, el conte­
nido en bromo "€'3 superior a 1 mgil, siendo necesario diluír la
soluci6n.

Decantar el llquído y trasvasar a un tubo de ensayo.
Poner en tubo de ensayo 5 mI de la solución de cenizas JI

añadir 0,25 mI de solución tampón, 0,25 mI de rojo fenol y 0,25
mililitros de cloramina T.

Después de un minuto exactamente, paralizar la ree.cción con
0,25 mI de tiosulfato. Determinar la absorbancia con fotocolorf·
metro o espectrofotómetro mediante medida a 584 nm.

Para obtener la curva patrón. tomar la solución de bromuro
de potasio con 10 mg de bromo por litro, alícuotas de 0,25, 0,50,
0,75, 1,00, 1,25, 1,50, 2,00 Y 2,50 mI y llevar a 5 mI con agua des­
tilada,

El cOl1t€nido en bromo de estas soluciones es, rcspectlvdmtm·
te, 0,5, 1, 1,5, 2,0, 2,5, 3, 4 Y 5 mg/I.

Tratar cada una de estas soluciones de 5 mI como la solución
de cenizas y hacer las correspondientes determinacjonc,:; en el
espectrofot6metro a 584 nm.

32.5. CálculO.

Calcular el contenido en bromo expresado en mg/l mediante
comparación con la correspondiente curva ')atr6n y teniendo en
cuenta el factor de dilución. ~

32.6. Referencias.

1. Jaulmes, P" y Bruns, S, cValoratioti du brome dans les vins,,;
Annales des Falsifkations et de Fraudes. 1%2.

2. Saldoval, J. A" e Hidalgo, T ...Medida esp€"'-:t::ufotül1lótrica de
reacciones coloreadas muy fugaces,.., Boletín 1. N. 1. A. 19,
6O~ 40.=, -~ ~ - - -
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34.4. Procedimiento.

(Continuará.)

34.3.8. Solución testigt7 de bromo. Disolver 100 rug de
BrNH,¡ en agua y enrasar a 1.000 mi.

MINISTERIO DE HACIENDA
REAL DECRETO 1836/1977, de 2-3 de julio, por el
que se crea, con carácter transitorio, una exacción
reguladora del precio de los cereales panificables
y de sus harinas y sémolas como consecuencia ie
su revalorización.

17069

34.4.1. Extracción del compuc.<;to halogenado. Tomar 100 ml
de vino, llevar el matraz de 500 mI con tapón esmerilado, aña-:
dir 5 mI de ácido sulfúricn (If3) y, acto seguido, 100 mI de éter.
I,gitar brevemente hasta formación de ligera emulsión, destapar
unos momentos el frasco y observar la facilidad. de sepan.'d011.

A veces, como especialm,mte sucede con vino de pren':fl, 'a
separación es difícil, siendo necesario nueva adición de ~ddo

sulfúrico y de éter. Observar si hay facilidad de separación y
llevar el frasco a un agitador meCánico, agitando durante tres
horas. Poner en ampolla de decantación de 250 mI de capacidad
con el fin de separar el vino de la fracción etérea; elíminar el
éter por comploto filtrando rápidamente por liBera capa. de a.!·
gadón.33.3 (l, 2, 3, 4. 5, 6 Y 7) como 32.3 <l. 2, 3, 4. 5. 6 Y 7).

33.3.8. Acido sulfúrico puro.

33.4. Procedimiento.

Colocar en una ampolla de decanLación 20-200 1 de vino (se~

gún la riqueza supuesta}, añadir 5 g de SOiH2 puro por litro
de vino, se anade después un volumen de éter igual al 'lVlumen
de vino, agitar y decantar cuidadosamente el éter. Repetir tres
veces esta operación. Filtrar el éter, evaporar en frío en cápsula
de cuarzo que contenga 0,5 mI do NaOH al 50 por 100 y 1 mi de
lechada de cal 4 N. Después de unas, 24 horas de saponíiicaci6n
de los ésteres, durante las que permanece iacápsula tapada con
un vidrio de reloj, incinerar progresivamente el residuo a la
temperatura de 550. Arrastrar y disolver las cenizas como en 32,
realizando ta¡;nbién en igual forma la valoración calorimétrica
del bromo.

33. BROMO ORGANICO

33.3. Reactivos.

33.2. Material y aparatos.

33.2 {l. 2. 3 Y 4} como 32.2 U, 2, 3 Y 4).
33.2.5. Ampollas de decantación de 50 y 500 mI.

33.1. Principio.

El coeficiente de dílución del ácido monobromoacético entre
el éter ~l el agua acidulada con ácido sulfúrico (que anubla ¡oni~

zación) es próximo a S. Los ésteres del ácido monorronnHC¿Uco
son menos solubles en el agua que el mismo á.cido, p~)r lo que es
más fikil su extracción por el éter. Tres lavados con un volumen
de éter igual al del vino son st:ficicutes para (,xtnl.er todo el
bromo orgánico.

33,5, Cálculo.

Calcular el contenido en bromo expresado en mg/l a partir
de la correspondiente curva patrón.

34 AcmOS MONOBROMOACETICO y MONOCI.OROACETICO
DE ORIGEN ORGANICQ

(Método cualíta.'tivol (Provisional)

34.1. Principio.

Siendo fraudulenta la pres8ncia de compuestos orgánicos rno­
nohalogenados, es suficiente para investigar el fraude un ané.li­
sis cualitativo.

Extracción de compuestos monohalogenados en medio ácido
con éter y transformación por adición de amonio en glicocola y
sal de amonio por combinación del halógeno desplazado. Sepa·
ración cromatográfica y revelado con N01Ag, obteniéndose una
mancha blanca para el cloruro de plata y otra negra para el
bromuro dc' plata.

34.2. Material y aparatos.

34.2.1. Frascos de tapón esmerilado que ajuste perfectamen-
te, de sor ml de capacidad.

34.2.2. Ampolla de decantación de 250 mL
34.2.3. Agitador mecánico de unas 150 agitaciones por minuto.
34.2.4. PapelWatman número 1 para cromatografía.
34.2.5. Pipetas, micropipetas de 0,2 mI capilares divididas en

milésimas
34.2.8. Secador de aire.
34,2.7. Campana o recipiente para croma.tografía y acceso-

rios.
34.2,8. Pulverizador todo de vidrio y pulverización fína.
34.2.9. Campana de luz infrarroja.

34.3. Reactivos.

34,3.1. Eter sulfúrico para análisis.
34.3.2. Solución de ácido sulfúrico: solución acuosa al 1/3

en Volumen.
34.3,3. Amoniaco puro de densidad 0,910 (24" Be) sin clo­

ruros.
34.3.4. Mezcla acetona-agua en la proporción 100/20 en vo­

himen.
34.3.5. Revelador de nitrato de plata. Mezclar 85 mg de

NOaAg, 1 ml de agua, 5 mI de amoniaco concentrado y etanol
hasta 200 mL

34.3,6. Revelador de pirogalol. Disolver 13 mg de pirogalol
en 200 mI de etanol. La solución puede dllrar tres días si se
conserva fría y al abrigo de la luz.

34.3.7. Solución testigo de cloro. Disolver 100 mg de CINH~

en agua y enrasar a 1.000 mI..

El Decreto dos mil trescientos veinte/mil novecientos setenta
y cuntro, de veinte de julio, que regula las campafias de
cereales y leguminosas mil novecientos setenta y cinco/setenta
y seis a mil novecientos setenta y siete/setenta y ocho, esta­
blece las condiciones por las que habrán de reglllarse la com­
pra y venta de los cereales panificables.

En la reunión del. Consejo de Ministros celebrada el pasado
dieciocho de febroro se aprobó el Real Decreto doscientos se~

tenta y des/mil novecientos setenta y siete correspondiente a
la campaña mil novecientos setenta y siete/setenta y ocho,
relativo a la comercialización de los cereales en la misma,
recogiendo, entre otros aspectos, los nuevos precios que habrán
de regir para los cereales panificables en el mencionado pe­
riodo. Por los Reales Decretos mil doscientos noventa y uno/mil
novecientos setenta y siete, de dos de junio, y mil setecientos
cincuenta y uno/mil novecientos setenta y siete, de once de
julio, se dem.oró la entrada en vigor de los nuevos precios
hasta que el Ministerio de Aglicultura lo autorizase.

Ante la inmediata aplicación de estos nuevos precios y dada
la existencia do harina, sémola, trigo y otros cereales' panifi·
cables obtenidos bajo las normas de la campaña anterior, es
preciso adoptar medidas para evitar diston;iones.que se produ­
cirian en el mercado por la concurrencia de productos adqui 4

ridos a precios distintos.
Con tal fin, al amparo del articulo cuarto de la Ley de

Tasas y Exacciones Parafiscales de veintiséis de diciembre de
mil novecientos cincuenta. y ocho, debe establecerse, con ca­
racter transitorio, una exacción reguladora del precio de los
cereales panificables, asi como de las harinas y sémolas obte­
nidas de los mismos.

En su virtud, a propuesta del Ministro de Hacienda, previa.
deUberación del Consejo de Ministros en su reunión del día
veintitrés de julio de mil novecientos setenta y siete.

DISPONGO "

Artículo pdmero,-Se crea, con carácter transitorio. la exac­
ción reguladora del precio de los cereales panificables y de
sus harinas y sémolas, que se exigirá con arreglo a las normas
de los artículos siguientes.

Artículo scgundo.-Hecho imponible.

La exacción grava:
Dno.-Las ventas de harinas y sémolas procedentes de tri­

gos, centeno panificable y tranquillón adquiridos por los fabri­
cantes y almacenistas de harinas y sémclas antes de la entrada
en vigor de este Decreto.

Dos.-Las ventas de trigo, ccnhmo punificab1c y tnHlquillól1
procedentes de existencias de cosechas anteriores a la de mil
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I'M:l'INA P!oCHNi

MINISTERIO DE TRANSPORTES Y COMUNICACIONES

Real Decreto 1895/1977, de 23 de julio. por el que cesa
como Subsecretario de Aviación Civil don Arturo
Montel Touzet. 16716

Real Decreto 1896/1977, de 23 de julio, por el que se
nombra Subsecretario de Aviación Civil a don José
Saenz Insausti. 16716

ADMINISTRACION LOCAL

Resolución de ia Diputación Provincial de Córdoba re­
ferente al concurso-oposición para proveer una plaza
de Analista de Laboratorio. 16728

Resaludó'1 del Ayuntamiento de Gerona por la que se
publica la lista provisional. de údmitidos y excluidos
a las L'posiciones libres para proveer en propiedad
dos plazas de Auxiliares de Administración General. 16728

Resolución del Ayuntauúento de Melilla por la que se
transcribe la lista de aspirantes admitidos y exclui­
rlos a la oposición para pr"lvisión en propiedad de
cuatro plazas vacantes de ~onserjes de Grupos ES4
colares. 16728

Resolución del Ayuntamiento de Melilla por la que se
transcribe la lista de aspirantes admitidos a la opo­
sición para provisión en pr.jpiedad de la plaza va",:
cante de Jefe del servicio de limpieza pública. 16729

Resolución del Ayuntamiento de Mérida por la que
quedan anuladas las convocatorias para la provisión
de las plazas que se citan. 16729

Resolución del Ayuntamiento de San Sebastián refe-
rente al conc\U'so de méritos para proveer una plaza
de Viceinterventor de Fondos Municipales. 16729

Resolución del Ayuntamiento de Valverde (Santa Cruz
de TenerifeJ referente a la convocatoria de oposición
libre para la provisión en propiedad de una plaza de
Auxiliar de Administración GeneraL 16729

I. Llisposiciones generales

34.5, Referencia,

-1. Morales, J., y Vega. R ..Comunicación de los Métodos Inter­
nacionales de An~i.lisis". O, 1. V., nume['o 245, 1967.

35. INDlCE DE PERMANGANATO

35. L Principio.

Valoración con una solución de permagnato del poder reduc~

tor en fria de las sustancias poUfenólicas del vino. Como todos
lus compt'ncntes fenólicos del vino, a igual concentración no re­
ducen la misma cantidad de permanganato, se trata de una va~

loración global que da un índice, al que se denomina ..indice
d8 permanganato_: IMn.

. Constituye una expresión del contenido en sustancias fenó·
licas que están. en relación con l·)s c..e¡racf,('resgustativos de du­
re:tft, astringf'ucia o aterciopelado 3in que la relación' sea abso~

luta. Es una determinación especíal para vinos tintos¡ en blan·

36 (a). 1. Principio .

TN.n~f0rmución de la malvina. por la acción controlada de un
oxidante apropiado, en una sustancia que a la luz. de Wood acu,
sa viva fluoresc,en9:ia d!3: 9QIor y~rde: muy sensible!,

35.3. Reactivos.

35.3.1. Solución N/lOO de :MnO,1K. Se conserva maL Preparar­
la a partir de solución NilO.

35,3.2. Indicador de indigo. Preparar una solución de 3 gIl
de carmín índigo. Filtrar. tomar 50 mI de esa solución, añadir
50 mI de SOjH2 yagua hasta 1.000 mI. Mezclar bien.

35.4, Procedimiento.

Colocar en un vaso de 50 ml del indi'cador de índigo antes
indicado y añadir 2 mI del vino. Inmediatamente adicionar gota
a gota la solución de MnQ,K N/lOO. y al final, cada vez más len·

'tamente, hasta desaparición completa del color azul y aparición
de amarillo oro.

En vinos nuevos. el viraje es menos neto, por lo que conviene
tomar sólo 1 mi de muestra.

Hacer la. prueba testigo para eliminar el permanganato por
sustancias no poHfenales. sustituyendo los 2 mI de vino por
2 mI de una solución de ácido tártrica de 5 gIl, neutralizada
hasta la mitad con KOH y enca.bBzada hasta 10'" de alcohol.

35.5. Cálculo.

Calcular el índice de permanganato o el titulo de materias
oxidables en frío del vino por permanganato expresado en
meq/L
Indice de permanganato = 5 (V - V').
Materias oxidables 6U frío = 5{V - V·} meall.

V = volumen en mI de solución MnOjK N/lOO para oxidar el
vino.

V' = volumen en mi de solución MnOiK N/lOO gastados en la
prueba testigo,

35.6. Referencia.

1. Ribereau-Gayon eL Peynaud...Analyse et Controle des Vins",.
página 320, 1958.

31Hal. DETERMINACION DE PRESENCfA DE VINO PROCEDENTE DE
.,HIBRlDOS PRODUCTORES DIRECTOS.

(Método cualitativoJ

cos es poco apreciable y se presta a confusiones por consumo de
permanganato por otros componentes del vino, que aquí tiene
una influencia relativa más marcada:

35.2. Material y aparatos.

Los elementos necesarios para una volurnetría.

GOBIERNODELPRESIDENCIA

16116
(Condusión.)

Métodos Oficiales de Análisis de Aceites y Grasas,
Cereales y Derwados, Productos Lácteos y Produc­
tos Derivados de la Uva. establecidos por Orden de
31 de enero de 1977, (Conclusión,)

Añadir inmediatamente 10 mI de amoniaco. agitar fuerternen·
te durante tres minutos, con el fin de iniciar la formación del
aminoácido correspondiente (glicocola) y evitar la de otros com~

pucsto;~. En este momento se forma la sal de amonio por com­
binación del halógeno desplazado<

Dejar reposar 24 horas para que la reacción sea completa y
proceder a la cromatografía..

:)4.4.2. Análisis cromatográfico.-Depositar con micropipeta
sobre papel Whatman número 1 para cromatografía {28 X 15
centimetrosJ a lo largo de una Hnca paralela al borde inferior
y situada a 2,5 cm de este borde, 0,02 mI de soluciones testigo
de el y de Br, y de 0,02 a 0,06 mI, según el contenido en halo·
gcnadn. de las muestras de vino. separando cada aplícación
2 contímetros por los menos. Enrollar el papel y colocaren el
fondo de la cubeta con el disolvünte y en la cámara o campana
de cromatografía.

Retirar el papel de la cubeta cuando el frente del liquido as·
ccndente se encuentre a 1 cm del- borde superior del papel, y
dj:1r secar. Pulverizar con la solución de nitrato de plata Y.
estando húmedo el papel, pulverizar nuevamente con solución
de pirogaloL Para mayor uniformidad del revelado. conviene de­
secar el papel con lámpara infrarroja.

La mancha correllpondkmte al el es de color blanco y tiene
un Rf de 0,29, y la mancha correspondiente al Br es de color
l11urron y tiene un Rf de 0,59.
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36{aL2. Material y aparatos.

36(a).2.1. Lámpara que emita luz fluorescente de 366 nm de
longitud de onda Huz de Wood).

36 (a) .2.2. Tubos de ensayo. -

36 (a).3. Reactivos.

36 (a) .3.1. Acido clorhídrico N.
36(a,}.3.2. Nitrito sódico al 1 por 100,
36{aJ.3.3. Alcohol con el 5 por 100 de NH;¡ {gas}.

36(a}A. Procedimiento.

36(a1.4.1. Vinos tintos.-Para vinos tintos introducir en el
tubo de ensayo: 1 mI de vino, una gota de CIH. N. y 1 mI de
N02Na al 1 por 100. Agitar f esperar dos minutos. después aña·
dir 6 mI de alcohol con el 5 POI; 100 de NH, (gas). Agitar. es­
perar cinco minutos. filtrar y observar el filtrado a la luz de
Wood. Si hay malvina se apreciará la fluorescencia color verde.

36(a}.4.2. Vinos rosados o claretes.-Introducír en el tubo de
ensayo 5 mI de vino. cinco gotas de acido clorhídrico N y 1 mI
de nitrito de sodio al 1 'por 100.

Agitar, esperar dos minutos y añadir después alcohol con
el 5 por 100 de amoniaco. Agitar y observar a la luz de Wood
{366 nm).

36{a).5. Cálculo.

La intensidad de la fluorescencia verde es muy sensible y
puede acusar netamente la presencia de una dosis de 0,2 por 100
de híbrido Oberlein en el vino. siendo la tolerancia admitida
hasta un 2 por 100 de riqueza de híbrido OberIein.

36(a).6. Referencia.

1. Ribereau-Gayon, J.: Peynaud, E. cAnalyse et Controle des
Vins.. , pág. 320, 1958.

311{bl. DETERMlNACION DE PRESENCIA DE VINO PROCEDENTE DE
..HlBRIDOS PRODUCTORES DIRECTOS»

{ProvisionaD

36{bU. Principio.

Determinación de maIvina en vinos tintos secos p'or cromato~

grafía de papel. La fase móvil es la solución Britten~Robinson,

en las condiciones del método. Observación del cromatograma a
la luz de Wood de 366 nm.

Como escala de comparación se ~mplea una serie de manchas
de soluciones de pinacianol, que da fluorescencia similar a. la
de la malvina, aunque con coloración verdosa en vez de la roja
ladrillo de la malvina, pero cón intensidades de la fluorescencia
proporcionales a las dosis aplicadas, haciendo comparativos los
resultados.

36(bl.2. Material y aparatos.

36{b).2.1. Fuente de luz de Wood (366 nm).
36{b).2.2. Cámara o campana para cromatografía y acceso-

rios {soporte, pinzas, etc'>.
36<b1.2.3. Papel Arches para cromatografía.

36(b).3. Reactivos.

36(b).3.1. Solución Britten-RobinBon. Mezclar 3,92 g de Acído
fosfórico puro, 2,40 g de ácido acético puro y 4,48 g de ácido
bórico cristalizado puro y añadir agua destit~da hasta 1.000 mI.
El pH de esta solución es 1,81.

36(bL3.2. Pinacianol o azul de quinaldina {joduro de 1-1' die­
tilcarbocianinal.

36(h).3.3. Alcohol neutro de 96". Destilar alcohol rectificado
en presencia de sosa (5 g/D.

36(b).4. Procedimiento.

Hacer aplicaciones con micropipeta de 50 pI de vino cada
una, sobre papel a 2 cm del bórde inferíor, de tal forma que
aparezcan manchas rectangUlares de 2 cm de base por 0,5 cm de
los bordes. Aplicar 12 gotas de 4 ,al en cada punto, secando cada
vez con corriente de aire a temperatura no superior a 30°.

Llenar la cubeta hasta una altura de 2 cm con la solución
Britten-Robinson. SumergIr el papel Sólo 1 cm y retirarlo cuando
el líquido llegue a 1 cm del borde Bupelior. AyUdar a la deseca­
ción con comente de aire no s\f.t)erior a 30° y terminar la dese­
cación al ambiente.

Para obtener una escata patrón preparar una solución en al~
cohol neutro de 96° de pinadanol de 0,5 gil y diluir a VIO. To~

mar alícuotas de 0,3. 0,4, 0,6, t ti, 1,2. 1,7, 2,4, 3,5 y5 mI y com­
pletar con alcohol puro hasta !I ml~ A estas mezclas .le5 corres-

ponde un contenido convencional de híbrido de 3. 4. 6, 8, 12, 17,
24, 35 Y 50 por lOO, respectivamente.

Aplicar cada una de estas mezclas como antoriormento. Secar
las manchas. recortar y pegar mediante una cola celulósica
(aplícar en pequeñas dosis para que no desborde) a lo largo
del borde de una tira de cartulína negra. '

Renovar la escala cada 30 ó 45 días, pues pierde intensidad,
por lo que hay que conservarla al abrigo de la luz.

Observar las manchas del cromatograma a la luz do Wood
(366 um} en cámara oscura y hacer rápidamente la comparación
con la escala. -

Para comprobar la eficacia de la lámpara se hace el siguien­
te ensayo: Lavar por capilarIdad con alcohol puro el papel Ar·
ches de cromatografía, Aplicar solución alco'h6lica de pinncia~

nol de 1 mg/l en cantidad tal que la mancha sea visible y la
misma cantidad diluida a la mitad de una mancha no visible en
las mismas condiciones de observnción. Regular la distancia de
la lámpara a la hoja para conseguir este efectn.

36(bLS. Cálculo.

Si al observar el cromntograma del vino a la luz d(~ Wood
en las condiciones expuestas se aprecian manchas color rojo la­
drillo y fluorescentes de un Rf = 0,55 ± 0,09 será clara man¡festa~

cíón de presencia de malvina.
Para el análisis cuantitativo. comparar con la escala patrón.
La intensidad del color de cada mancha de la escalü testigo

de solución de pina¡;iano} será valorada por el número de mili­
gramos de pinacianol por litro de solucíón alcohólica con que
se ha hecho la mancha sobre el papel.

Con esta definición convencíonal de la intensidnd del color
de lns manchas puede establecerse también, por comparación
de estas manches con las correspondientes a las de cromatogra­
mes de vinos con mezcla conocida de «híbrido.. , un cooficiente
proporcional a la riqueza de éste presente en los mismos.

La sensibilidad d(~ las manchas pueden acusar el 1 par 100 de
hibrido Oberleín (elegido como patrón).

La dosis correspondiente al valor 2 de la escala convencional.
o sea el 2 por 100 de hibrido Oberlein, es la máxima tolerada
provisionalmente por la Convención Internacional.

36{bJ,6. Referencias.

L Dorier y Verelle. "Comunication a la Société des ExpcrtsChe~

mistes de France". 6 enero 1965.
2. Recueil des Méthodes lntemationales d'Ana}ysc des Vjns.

O.!. V. AIB, 1-4, 1969.

n METANOL

(Método del ácido crom'ltrópico)

37.1 Principio.

Oxidación del metanol a formol por permanganato potnsico
en presencia de ácido fosfórico y medida espectrofotomd ríea de
la reacción coloreada del formol con ácido cromotrópico. Colo~

ración violeta específica del formol.

37.2. Material y apa,ratos.

37.2.1. Matraces aforados d(> 50 mI.
37.2.2. Baño de agua con rl'o'gulacíón a 6O~75".

37.2.3. Espectrofotómetro que pf:rmita lectura a 575 tU.'!.

37.2.4. Matraz esférico de cuello largo. de 500 mi y refrige~

rante con alargadera.

37.3. Reactivos.

37.3.1. Solución de permanganato potásico. Disolver :1 g de
Mn O~K y 15 mI de Pü¡HJ en 100 mI de agua. Preparar men­
sualmente.

37,3.2. Solución de sal sódica de áCido cromoirópico (1-13 di~

hidroxüwftaleno. 3-6 disulfónicoJ. Solución al 5 por 100. Filtrar
si no qur:,(la clara. Preparar spma3almcnte

37.3.3. Solución al 2 por 100 P/V de sulfito neutro de sodio
anhidro,

37 A. Procedimiento.

Diluir o ajustar la muestra hasta una concentración tatal de
alcohol de 5~6 por 100 en volumen. Utilizando 50 mI de mUP'5tra,
destilar en destilador simple, recogiendo 40 mI de destilado en
hallo de hIelo. Diluir hasta 50 mI con agua (si se ha determina­
do previamente el alcohol, el destilado puede ajustarse a 5·6
por 100 de concentración de alcohol y utilizarse para esta prue­
baJo Si hay más de 0.05 por 100 de metanol por volumen, diluir
hasta aproximadamente esa· concentración con alcohol del 5,5
por 100. Para muestras que contengHn menos de O,OS por 100 de
metanol, poner 200 mI de destilador eficiente de fraccionamien-:
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to, colocar el sistema de destilación reflujo total durante 15 ml~

nuto" y luego destilar lentamente a elevada proporción de reflujo
(por lo menos 20 : n. Recoger 10 mI de destilado y diluir hasta
1Be mI c':m agua..

.P.ípetar 2 mI de solución de KMnOi en un matraz aforado de
50 mI. Enfriar en bailo de hielo. añadir 1 mI de muestra diluida
y fria y dejar 30 minutos en bafio de hielo. Decolorar con un
poco de NaHSO:¡ seco y añadir 1 ml de solución de ácido ero­
motrópico. Añadir lentamente con agitado y en baño de hielo
15 mI de SOjH2 y colocar 15 minutos en baño de agua. caliente
(60-75°). Enfriar, añadir una cantidad suficiente de agria para
llevar aproximadamente a la marca de 50 mI, mezclar y diluir
hasta volumen con -agua a temperautra ambiente. Leer la ab~

sorbancia a 575 nro utilizando como reactivo en blanco alcohol
de 5,5 por 100 tratado análogamente a la forma descrita. Tratar
solución' patrón de metanol que contenga 0,025 por 100 por vo·
lumen de metanól enaleohol de 5,5 por 100 simultáneam~lnte en
la misma forma, y leer la absorbancia (1a temperatura del pa­
trón y de la muestra no debe diferir en más de 1"", ya que la
tempcra.tura afecta a la intensidad del color).

37.5. Cálculo,

Cal.cular el éontenido en metanol expresado en porcentaje.

A
Metanol = 0,025 -'-- F

A
A -;:;;- ahsorbancia de la mtlestra.

A absorbancia de la solución patrón de metanoL
F fador de dilución de la muestra.

;r¡ o. Observa.ciones.

Si f'i color de la muestra es demasiado intenso, diluir con
renctive fm blanco. No diluir más de tres Veces pnrque la re¡a~

cían de ácido cromotróplco a metano! se reduce dema..5iado.

37.7. Referencia.

1. .Ass:o,,-'iation of Official Agricultural Crenüsb~ Official Me­
thoas of AnaJysis, pÜg. 138, 1965.

3B N¡THOGENQ

(Metodo K¡eldhaH

:3[1.1. Principio.

Transformación del nitrógeno orgánico en sulfato de amonio
por utaque con ácido sulfúrico 211 ebulllción en pr(,SdlCia J¿ sus·
tandas catalizadoras que ;.(cortan el tiempo de la min",rHiizu­
ción y adición dQ sal pota,'jca qU2 eleve el punto de ebullición.
Dbl ilación por ebulIíción de vapor r~cogiendD el destilado Bn
volumen conocido do solución de acido sulfúrico.

Valoración con solución dD tio,Q1Jfa.t() :,;,Ódi(-0. d"¡ iodo libe­
rado por el acido sulfúrico al añadir al dt "tiJado solutión de
iodufü-iodato potái>ico.

38.2. Material y aparatos

3tU. ¡ .. Aparato micro-KjE-JduhL

;~112. Reactivos.

38.:U. Acido sulfúrico p.uro, d = 1,84.
::18;1.2. Catalizador de selenio. M2¿;-:ldl bien pUh'l'riL.ado,> LQ g

de S(),Kb 20· g de SO¡Cu Y 5 g de sE:icnL1,
38.:L:L Solución do fenolftaleina y papel lornasol.
~B.3.4, Acido sulfúrico N/50.
38.'3.5. ledura potásico, soiución al 4 por 100,
3836 lodato potásico, 50Jur:ión Ri ;) pe,r 100.
3:~.3 1, Solución de tio:'>ulfato sódico N/50.
3B :3.f3. Engrudo de almidón.

3BA. Procedimiento.

Poner en el matraz Kjeldahi 50 mI de vino, evaporar a ebu­
llición lenta hasta unos 10 ·ml, añadir 10 mI de SO¡H: pum y 0,6
gramos de la mezcla pulverizada y bien uniformadu d.; SOlCU,
selenio y S01K;¡. continuar calentando primero IBnlamdwJ y des­
pués enérgicamente, hasta decoloración. y proseguir unos- minu­
tos mas. Si es nccflsario !:;.e van añadiendo nueva.s dosi~ de SO¡H:
pUro de 5 cm S mI. '

Lnfriar, pasar el contenido a matraz aforado de 100 mI arras­
trando el residuo (..'On pequeñas porciones de ag'-ia. destilada,
para onjuagar varias yecos el matraz, compl'obando que los últi­
mos lavados no dan trazas de reaCCÍón ácida al paptJl de tor~

nasol.

Tomar una alícuota' de 20 mI y llevar al ma.traz del aparato
de destilación. adicionando unas gotas de fenolftaleína. En un
vaso cílindrico de unos 200 mI. se añaden 10 mI de SO,¡H2 N/50.
Añadir al matraz solución de sosa al 4 por 100 en cantidad su­
ficiente para viraje de la fenolftaleína y se encaja rápidamente
en su sitio. Conectar el aparato de destilación con el generador
de vapor de agua y comenzará el arrastre del amoníaco pasando
al refrigerante y recogiendo el destilado en la solución sulfúrica.

Después de 15-20 minutos, comprobar con papel tornasol si
una gota del destilado no acusa reacción alcalina. En este caso
separar el vaso y proceder a la valoración.

Añadi~ al vaso con el 5l.l1fúrico N/50 4 mI de ioduro de potasio
al 4 por 100 y 2 mI de iodato de potasio al 5 por 100. Mezclar
con una varilIa y después de 20 minutos valorar el iodo liberado
con solución de tiosuJfato sódico N/so empleando como indicador
5-10 rol de soludón de almidón.

38.5 Cálcu,lo.

Calcular el nitróg'eno expresado en meq/l o en mg/l.

10- V
Nitrógeno = x l60 meq/l

50

lO-V
Nitrógeno =---~ X 100 X J4 mg/l

50

v = volumen en mi de solución de tíosulfato N/50.

39. FLUOR

(Provisional)

39.1. Principio.

IncinerEtción de 525' del vino en presencia de un eXCt:so de
calcio o magnesio. destilución en corriente de vapor del ácid0
fluorhídrico a 1::15-140", vtlloraci6n dal ácido de~tílado a pH 3,6
por solución de nitrato de torio en pn::sencia de aliz.arina sulfo·
nato de sodio.

39.2 Material.)! apara/'os

~19.2.L Aparato de Trtlhallt, que const.a de generador' de va­
por, bnrbotador de pared doble, ampolla para la introducción de
la solución sulfúrica de las cenizas magnéticas, refrigerante de
n'torno y refrigerante dC' West para la sa.lida del destilado tfi­
Rura 39.U.

392.2. Cápsula de platino o níquel para .las cenizas.
39.2.3. Horno eléctrico regulable para 525".
39_2.4. Matraz de 250 mI.
3$'1.2.5. Dos cáp,,;ulas de porcelana iguales, de unos 10 cm de

diám':üo.
30.2.6. Material pa¡'a volumeiría.

39.3. Heactivos.

3931. Soludón tampón d,e pH = ;~,L Mezclar 100 mI de 50­
lucbn molar de acet.ato de sodio, 303 mI de agua destilada
y 97 rol de ácido clorhídrico N/1-

3B.32. Solución Nlloo de nitrato de torio. Disolver -1.3806 g
de nitrato de torio con '" moléculas de agua, en un litro de
agua.

a~.;i.;~. S,,,lución NilO de hidl'óxido sódico.
39.:1.4. A~ido sulfúrico al l/ID.
39.~t5. Indicador de azul de bromotimol.
39.3.6. Oxido de magnesio al 1/10,
39.3.7, Acetato de magnesio al l/lO.
;Jfj,,3.8. Solución Sp~ldns. Añadir a 0,02 g de Spadns._ agua

hasta l(JO mI. El Spadns rc,:'ulta de la combinad6n del ácido
lH,ulfamiJiGo con la sal de sodio del ácido cromotrópico {ácido
diIüdroxi, 1,8, naftalenodisulfórüco 3,m. Su proceso de pre·
paradón es laborioso. Se encuentra preparado por Easman­
Kodak.

39.3.9. Sulfato de plata en cristales.

39A Procedimiento.

39.4.1. Incineración. -Pont'c :xl mI de vino en cápsula de
platino o de niquel. afiadir 2 mI de suspensión de óxido de
magnesio al 1110 y 4 mI de acetato de magnesio al l/la. Evapo­
rar, desc·car y calcinar· en el horno a 550" C.

39.4.2. Destilación.-Colocar en el barbotador del aparato
Truhaut 20 mI de ácído snlfúric.o al 50 por 100, 0,5 g de lana
o polvo de vidrio y 0.5 g de sulfato de plata, con el fin de
retener el CIH. Llevar el barbotador a 146Q

(; por ebullición
del tetracloroetano (punto de ebullición 146") en la doble pa-
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que el punto de entrada del tubo de vapor de agua In <;aHrla
del destilado comunica con refrigerante de West, vertical que
se prolonga por alargadera_ tubular· cuyo pico se sumerge en
el agua que conUene el matraz receptor.

40. H1DROXIMETILFURFURAL

(ProvisionaU

40.1. Principio.

El hit!rmdm€tilfurfural se produce al calentar en excf'SO los
mostos para su concentración, desulfitación o pasterizari'-ln. La
presencia de hidTOximetHfurfural~en ciertos vin:::ls jU\,~es se
considera como indicio de la adición de mostos.

Este método está basado en la reacción de Win.hJer (f~r­

mación de un complejo rojo para la acción del híé':"JX,:wt¡_~­

furfural sobre la p-toluidina Y ácido barbitúricoL Se utiliza par.::.
los vinos blancos y tintos. previa extracción con éter sulfúrico
en los segundos.

40.2. Material y aparatos.
40.2.1. Espectrofotómctro y accesorios {cubeta para 1 cm de

espesor del líquido}.
40,2.2, Matraces aforados.
40.2.3. Embudo de decantación con tapón esmerilado y de

100 mI de capacidad,
40.2.4, ':apsula de porcelana de unos 10 cm de diámetro.

40.3. Reactivos.

40,3.1. Reactivo de p-toluidina. Disolver 10 g de p-toloudina
purísima en 50 mI. de isopropanoL Llevar a matraz aforado de
100 mI. añadir 10 mI de ácido acético ycompletur hasta el en­
rase con isopropanoL Este reactivo dura 4 días.

40.3.2. Readivo de ácido barbitúrico. Se introduce en matraz
aforado de 100 mI, 0,5 g de ácido barbitúrico desecado :-1 1050 e
y unos 70 mI de agua. Sé calienta ligerumente en baño dé' agua.
se enfría y enra5,~ con agua.

40.4. Procedimiento

Llevar 10 mI del vino a émbudo de decantación y añadir
12 mi de éter sulfúrico. Agitar durante 3 minutos. decantar
el éter a cápsula de porcelaria quo contenga 2 mI de agua
destilada, repetir cuatro· veces la extracción del residuo del
err~budo con otros 12 mI de éter cada vez y' decantar igual­
mente a la cápsula; Dejar evaporar el éter en medio ambh'llte.
Al residuo de eVaporación añadir agua hasta 10 mI, agitar y
tomar 2 mI paJ'a análisis.

r"'~czclar los 2 mI tomados con 5 mI de reactivo de p-toIuidina­
v 1 mI de ácIdo barbitúrico. llevándolos inmediatamente a la
cubeta del espectrofo1:ómetro· (de un cm de- espesor del líquido)
y hacer rápidamente la lectura de laabsorbancia a 546 nm.
Emplear como liquido de referencia eJ agua destilada pn lugar
de ácido barbitürico, (J sea. 3 mI de agua más 5 mI de reactivo
de p-toluidina,

40.5. Calcl·Zo.

Determinar: l contepid:J €'-n hídroximetilfurfural expresüdo
en mg/l por comparación con la correspondhmte curva patrón
teniendo en cuenta el factor de dilución.

40.6. Observaciones.

En el caso de vinos turbios centrifugar previamente. Si hay
presC'J1cia de CO~ eliminarlo agitando el vino en un matraz.

40.7. Referencia$.

1. Sandoval. J. A.. Hidalgo, T. .puesta a punto de un método
para análisis cuantitativo espectrofotométrico de hidmxi­
metilfurfural en losvinos:o. BoleUn 1. N. 1. A., 16: 4, 454·469,
1967.

2. Amerine, M. A. «Hydroximethyl-furfural in California Wi­
nes",· Food Research. 13: 26'1~269. 1948.

41. DETERMINACION CUALITATiVA DE ACIDO SORB1CO, BENZOiCO,
p-CLOROBENZülCO. SAUCILlCO; p.IUDROXIEENZOICO y SU ESlER

ETILICO

B

red (A) Y forzar la corriente de vapor de agUa a la velocidad
de 5 g por minuto. Conviene calentar previamente el tetraclo­
reetano en la doble pared. del aparato antes de que barbote el
vapor en el liquido. por haberse observado que así S8 evitan
laformadóD de burbujas de.espuma, que son· un peligro por
posible desborde. y paSo al refrigerante de salida.

Se continúa la destilación hasta recoger unos 100 mI de
destilado.

Con estas operaciones queda.el aparato desprovisto de posi·
ble presencia de fluor.

Disolver las cenizas en el menor. volumen posible de SO~!

al1110 e introdudr en e] ha,matador. enfriando previamente el
liquido del barbotndor antes de verter en él la solución sul·
fúrica de cenizas. Proseguir la destilación con el barboteo de
vapor, comenzando por cahmtar previamente, como se ha indi­
cado, el tetracloroetano contenido en la dobl~ pared. Recoger
unos 100 mI de destilado en un matraz. de 250 mI que con­
tenga 5 mI de agua, de forma que quede sumergido el pico
de la alargadera del refrigerante.

39.4.3. Valoraci6n.-Descarbonat8r el destilado por agitación
en frío y con vacío neutralizar Con Na(Oro NilO en presencia
do azl..ll de bromotimól como indicador. llevar después a una
cápsuia de porcelana blanca bien limpia. siendo recomendable
frotar previamente su intfrior con pasta silícea y enjuagarla
con agua destilada. Añadira50 mI del destilado 1 nil de solu­
cion acuosa de Spadns y 1 mI de solución tampón de pH = 3,L
Añadir con microbl.lreta solución N/lOO de nitrato de torio hasta
viraje a rojo violeta.

Para -apreciar el punto del viraje se compara la tonalidad
del color con la de una valocación testigo hecha en otra cápsula
igual y con el mismo volumen de solución tampón. 1 mI de
SpaoIIS :'1' 0.05 mI de solución de nitrato de torio, Se ha observado
qUE con 0,1 mI de nitrato de torio es más clara la comparación
de coJores,

Restar del volumen de nitrato de torio gastado en l~l líquido
problema 106 0.05 Y 0,1 mI añadidos al testigo.

:39.5. Cálculo,

Equivalencia: 1 m! de solución de nitrato de torio NI tOO
< > 0,19 mg de nÜor.

Expresar los resultados en ma de flúor por litro y con una
aproximación de unos 0.5 mg,

39.6. Referencicu.

1. Fabré, R.; Trumant, A.; Bouquet, A, y Bernuchon, J,
(1960-1965), Cont. Rendu Aca, Sciences. 1965, 240. pág. 211;
1959, 248, pág. 504.

Figura 39,1. Afr"',rato de Truhaut

El barbotador fe} tiene una pared doble (Al donde se hier­
ve el tetracloroetano a 146". El tubo de entrada de vapor de
agua rodea (E) la. pared ínteiha- y penetra -en su interior. pro­
longándose verticalmente basta casi el fondo.

El refrigerante de retorno para condensar los vapores de
tetradcroetano se conecta en 'B).

La ampolla (F), con llave y tapón- esmerilano, se ajuma. a
la boca del barbotador y_ el tubo penetra hasta la misma altura

41.1. Principio.

Extracción con éter de los antisépticos del vino previamente
acidificados. Separación por cromatografía de capa fina. Iden­
tificación a- la luz ultravioleta y reveladores especificos.

41.2. Material y a,paratos.
41.2,1. Extractor en continua. de Palkln (figura 41.D que com­

porta un tubo A de 55 cm de longitud y 3.8 cm de diámetro.
La parte superior va unida a un refrigerante de bulas me­
diante boca esmerilada 34-25. A 30 cm de la base y formando
un ángulo de 60'" se: _cnc:uentra un tuba: lateral af:.odado a los
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n cm, formando "In ángulo de 120", E.ste tubo lateral termina
en una junta esmerilada 24/40 en bispl, lo que permite su unión
a un matraz de 50 mI que se calienta sobre una placa. En el
tubo A se introducen boJitas de vidrio y 'el tubo interior es}
dI: 48,~ cm de longitud y 1,2 cm de diametra, terminando en
una placa de vidrio poroso.

4L2.2. Agitador mecánico (ver 41.6,1),
41.2.;l. Er!enmeyer de 500 mI de boca esmcril"da.
4124, Baño de Maria.
4í.2.5. Estufa eléctrica (200" eL
41.2.6. Embud03 de ~eparación de 500 mI.
41.2.7. Cápsulas de porcelana de 70-80 cm de diamelro.
4t.2.R. Equipo de cromatografía de capa fina.
41.2.1). Placas de vidrio de 20 x 20 cm.

4L3. Reactivos.

41.:3.1. Et.er sulfúríco.
41.:$.2. Metanol.
41.3,3. Alcohol de 98".
41.:.:H. Acido sulfúrico diluido a 20 por 100 (v/v).
4U1.5. Sulfato de sodio anhidro.
4.1_3.6. Pclvo de poliamida para cmnntngrafia Macherey-Na-

gel o Morck.
41_3,7. Revelador F254 Merck o Ix¡uívalente.
41.3.13. Solventes:

- Pentano n; 10 partes.
- Hexano n; 10 partes.
- Acido acético glacial: 3 partes.

41_3.9. Soluciones patrones. Preparar soluciones de 0,1 g.por
lOO mI en alcohol de 96" con los ácidos sórbico, pdorobenzoico,
salicílico, p-hidroxibenzoico y sus ésteres. Preparar una solu­
ción do 0,2 g por 100 mI en alcohol de OO",con el ácido benzoico.

41.3_10. Preparación de las placas. 10 g de poliamlda con el
3 por 100 de indicador fluorescente se homogeneizan durante
20 .segundos en agitador mecánico con 35 mI demetanol y 25 m)
de cloroformo; Las placas impregnadas se secan durante 1 hora
a 8O"C.

-41.311. Solución hidroalcohólica conteníendo 0,1$- g por 100
dH dicromato potásico (41-.6.21.

4UU2. Solución saturada de ácido tiobarbitúrico en etanol
<0,1 pOr 100 aproximadamente) f4L6.21.

41.3.13. Solución de 0.5 g de p-riitroanilina ~ 100 mI de
CH2N (41.6.3L '

41.3.14. Solución de nitrito sódico al S por 100 (41.6.3).
41.3.15. Solución de acetato SódICO al 20 por 100 (41.6.3l.
41.3.16. Solución de carbonato sódico al 15 por 100 (41.6.3).

. 41.3.17. Reactivo de Paply. Disolver 4,5 gde ácido sulfamí­
IIco en 45 mI de CIH {2 N, calentando, diluir la solución a
500 mI en agua, 10 mI de la solución diluida se enfrian con
hield, se le añaden 10 mI de solución acuosa de nitrito só­
d1co 4,5 por 100 también fria. El reactivo resultante se mantiene
durante 15 minutos a 06 e (a esta temperatura es estable de
1 a 3 días) y se le añade un volumen ,igual de solución acuosa
de carbonato sódico 10 por 100 en el momento de pulverizar
las placas (41.6.4).

41.4. Procediní-itmto.

Acidular 100 mI de vino o mosto con JO mI de itcido sulfurico
al 20 por 100,

Extraer tres veces con 20 mI de_ eter f>uIfurko. cada vez,
n,uniendo las soluciones etéreas; o bien, durante 6 horas (00 el
extractor continuo de Palkin con 175 mi de éter a una velocidad
de reflujo de 500-600 mI/hora.

Los extractos etél'eQs se desecan con 6 g de sulfato sódico
anhidro durante 12 horas. Filtrar y el éter se evapora a se~

quedad er baño de María 40-45°. El. residuo se disuelve en un ml
de etanol absoluto tomando cantidades de 5 a 10 l~l para
cromatografía. Mediante el tratamiento de loS extractos etéreos
con 5 mI de NaOH 2,5 N Y acidulado de nuevo con 5ml de
SO¡H2 20 por 100 se 6btendrá en los cromatogramas las man~
chas co'rrespondientes a 19s ácidos liberados por efect:9 de la
saponificación.

Para obtener el desarrollo de Jos cromatogramas, d'i,pl)sitar
la mw'stra en forma de manchas puntuales de 5-10 !~L

El desarrollo se lleva a cabo en cámara. saturada con el
eluyente y a temperatura ambiente. Dejar migrare) solvente
hasta una altura de unos 15 cm {una hora y media a dos horas
y medial. Retirar la placa de la cubeta y dejar secar a la
telllperatura ordinaria.

41.5. Cálculos.

Observación a la luz ultravioleta (360 nm).
Los conservadores aparecen de abajo arriba en el siguien-

-te orden ácido p-hi -tuxibenzoico, ésteres del ácido p-hidroxi­
benzoic? ácido 8alicílico, ácido p-dorobenzoico. ácido berzoico
y ácido sórbico.

Para detectar el ácido sórbico pulverizar primeramen te el
cromatograma con la- solución 41.3.11 y seguidamente con la
41.3.12. Calentar la placa a 80" e, 5~1O minutos. La mancha de
ácido sórbico aparece de color rojo sobre fondo ocre.

Para detectar los áddos saJicilicos y p-hidroxibenzoico y éster
etílico del ácido p~hidroxibenzoico, pulverizar la placa con una
mezcla compuesta de 2 mI de 41.3.13 '11ás 3-5 gotas de 41.3.14 más
8. mI de 41.3.15, añadiéndolos en este orden. Una vez seca la pla­
ca aparecen las mand.-;I:l.s correspondientes a los tres componpn­
tes citados de color Bmarillo. La materia colorante propia de los

. vinos toma colores que van del amarillo al naranja. Pul\rerizar
de nuevo con la solución 41.3.16. Las manchas del ácido p-hidro­
xibenzoico toman COl(Jf rojo; las del éster etílico del ácido p-hi­
droxibenzoiCo, color rosa, y las del ácido salicílico, amarillo li­
món. Los distintos componentes de la materia colorant.c t.oman
colores que van desde distintos tonos _de ocrE' al pardo y tam­
bién verde y azulado.

Para detectar los ácidos p-hidroxibenzoico y salicdico y ,~l

éster etílico del ácido p-hidroxibenzoico se utiliza empleando 21
reactivo 41.3.17.

41.6. Observaciones.

41.6.1. Para el análisis cualit~ttivo.

41.6.2. Para detectur el ácido sórbico.
41.6.3. Para detectar los acidos 5aliciJico y p-hidroxibenzoico

y éster etílico del ácido p-hidroxibenzolco.
41.6.4. Para detectar los ácidos p-n-¡droxi!:; nzoice y saJicl1ico

y el éster etílico del ;lÍ2ido p-hidroxibenzOlco.

ZS5

Figura 41.I.. Extractor continuo de ?alkin



16706 27 julio 197;,.;7 _ B. O. éI!!1 E.-Num. 178

At - Af = acidez volátil

Vinagres

l. EXTRACTO TOTAL

1.1. Prtncipio.

El extracto seco total se define como el conjunto d!6 todas las
sustancias que, en condiciones físicas determinadas, no se vola­
tilizan. Estas condiciones fíSicas debet. fijarse de tal manera que·
las &ustancias componentes del extracto sufran al mínimo de al-
teración. .. •

El mé~odo está. basado en una evapélraCí6n delvinagré en
baño de agua con secado posterior en estufa regulable a 100-:105
grados centígrados.

1.2 Material)1 aparatos.

1.2~L Balanza con aproximación de 0.001 g.
1.2.2 E~tufacon ventilación de aire regulable de 100 a 105D c.
1.2.3. Desecador de vidrio con ácido sulfúrico concentrado o

gel de sílice (silice.amorla·impregnada con sustancta..revelado­
ra) como sustancia desecadora.

1.2.4, Bafio de agua.
1.2.5. Cápsulas de fondo plano de 5 cm de diámetro cons·

truidas en platino. níquel o cuarzo.
1.2,6. Pf;>etas aforadas de 10 mI coil doble enrase.

1.3. Procedimiento.

Agitar la muestra y filtrar a través de un papel de filtro p]e~

garlo {tipo jarabe}, Medir 10 m] del· vinagre !Htrado on una cáp­
sula previamente tarada, Evaporar 'en baño de agua hirviente
di,lrante 30 minutos y mantener en la. estufa. durante dos horas
y media a 1050 C. Dejar secar la cápsulaeri el interior del dese­
cador y, una vez fría, pesar en la balanza de precisión.

1.4. Cálculo.

El valor del extracto total del vinagre, en. po,rcentaje, Se ha­
Hará mediante la fórmula siguiente:·

Extracto total~ (M-m) 10
en la que:

M = masa, en gramos, de la cápSula con el extracto seoo.
m = masa, en gramos, de la c.ápsula vacía.

1.5. Referencias,

L Instituto de Racionalización del Trabajo. Una. norma espa­
ñola33.101;

2. A. O. A. C. Offieial Methods of Analysis. 11:" 00" página 519,
30.061. .

2. ACIDEZ TOTAL

(Grado acético:'

2.1. Principio.

La acidez· total se define cOmo la totalidad· de los ácidos vo­
lAtiles y fijos que contienen el vinagre' expresada en gramos de
ácido acético por 100 mI de vinagre.

La determinación se efectúa mediante una volumetria de
neutralización en presenCia de solución alCohólica de fenolfta·
leína como indicador. .

2~2. Material y apa.ratos.

2.2,1. Bureta. de 50 mI graduada en décimas de mililitro.
2.2.2. Pipeta aforada de 10 mI con doble enrase.
2.2.3. Matraces erlenmeyer de 250 ml de' capacidad:

2.3. Reactivos.

2,3.1. Disolución de hidróxido sódico ,0,5 N.
2.3.2. Solución indicadora defenolftaleína. Se disuelven 10 g

de fertolftalefna en alcohol etflico (M a 96 por 100 en volumen)
y se completa a un litro con el mismo solVeilte~.

2.4. Procedimento.

Medir 10 mI de vinagre, previamente· filtrado, en 'Un erIen­
mByer de 250 mI. Diluir con 100 Ó 150 mI de agua destilada re­
cién hervida y fria hasta conseguir unaso1udén débilmente
coloreada Afiadir sel'; gotas' de la 'soluci6n ihdicadora de fenolf­
taleína y agregar so!ución. de hidróxido. sódico 0,5 N contenida
'en la bureta gota a gota l agit8.p,dQ hasta yiral~d.;l indi~adQr.'.

2.5, Cdlculos.

El valor de la acidez total o grado acético del vinagre en
porcentaje se hallará mediante la fórmula. siguiente;

Addez total o gra.do acético -;:; 8,10.0,0300

en la que:

a = volumen, en ml, de solución NaOH 0,5 N.

2.6. Referencias.

l. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­
ñola 33.101..

2. A. O. A. C. Ofrieial Methods of Analysis. n.a ed" pagina S2Q,
30.068.

3 ACIDEZ FIJA

3,1. Principio.

La acidez fija se defini:J como la totalidad de los ácidos fijos
que contiene el vi-Q.agre, expresada en gramos, de ácido acético
por 100 mi de vinagre.

3.2. Materia! y aparatos.

3.2.1. Baño de agua.
3.2.2. Bureta de 10 mI de capacidad graduada en décimas de

mililitro.
3.2.3. Pipeta aforada de 10 mI con dohlt~ enrase.'
3,2.4. Cápsulas dé 2VC mI de capacidad.

3.3, Reactivos.

3.3.1. Disolución de hidróxido sódico 0.1 N.
3.3.2. Disolución indicadora de fenolftaleina al 1 por 100 en

alcohol.

3.4. Procedimiento.

Medir 10 mI de vinagre previamente filtrado y llevarlo a una
cápsula de porcelana; Evaporar a sequf~ad en baño dE" agua..
Añadir de 5 a 10 mI de agua destilada recientemente her-vida y
volver a evaporar a SE'quedad, repitiendo esta operación cinco
veces más. A»adir, aproximadamente. 100 mI de agua destilada
recientemeniehervida y fría, añadil' seis gotas de la solución
ir~dicadora defenolftaJeína. y agregar solución de hidróxido só·
dico 0.1 N contenida en la bureta~ gota a gota' y agitando, hasb.
viraje del indicador.

3.5. Cálculos.

El valor de la aCidez fija del vinagre. expresado en gramo~

de ácido acético por'loo mI. se hallará mediante la fórmula si­
guiente:

Acidez fija = a.10~0,00600

en la que:

a = volumen, en mI, de NaOH 0,1 N.

3.6. Referencias_

1, Instituto de RacionaJizací6n del Trabajo. Una norma espa­
fioIa 33.101-

2. A. O. A, C. Oflicial Methoos of Analysis, 11." OO., pagina 520,
30.069.

4. ACIDEZ VOLATIL

4.1. Prin~ipio.

Se define convencionalmente cómo valor 'de la acidez volatil
de un vinagre la diferencia entre los valores de su acidez total
y fija, expresadas ambas en gramos de Acido acético pOT 100 mI
de vinagre.

'.2. Cálculo.

El valor de la acidez volátil del vinagre, expresado en gramos
de ácido acético por 100 mI, se hallará n18diante la fórmula si­
guiente:)

en la que:'}

At = acidez total o grado acético, expresado en gramos de ácido
acético por 100 mI;

Af = acidez fija de la misma muestra de vinagre, expresada ",n
gramos de ácido acético por 100 ml~
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4.3. Referencias.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa·
ñola 33.101.

2. A. O. A. C. Official Methods of Analysis. IV OO., página 520.
30,070.

5. SULFATOS

5.L Principio.

Precipitación del sulfato de bario en medio ácido.

5.2. Material y aparatos.

5.2.1. Vasos de precipitado de 250 mI.
5.2.2. Baño de agua.
5.2.3. Estufa.
5.2.4. Desecador.

5.3. Reactivos;

5.3.1. Acido clorhídrico N.
5,3.2. Cloruro bárico O g/lOO mI de CliBa 1H.,o) ,

5.4. Procedimiento.

A 100 mI de muestra en vaso de precipitado· de 250 mI· añadir
2 mI de ClH normal, calentar a ebullición e ir añadiendo gota
<lo gota 10 mI de cloruro bárico (¡ g/lOO mi de Ct.¿Ba. mIP) sin
que deje de hervir la solución. Continuar hirviendo cinco minu­
tos manteniendo el volumen constante, añadiendo agua caliente
siempre que sea necesario. Dejar en reposo hasta que el sobre­
uadante esté claro (una noche es suficiente, aunque no conviene
sobrepasar ese tiempo>. Filtrar por p~pel sin cenizas de poro
fino, lavar con agua--destilada· caliente hasta que no dé reacción
con nitrato de plata las aguas del lavado, secar, calcinar, anfdar
en desecador y pesar.

5-5. Cálculo.

La proporción de sulfatos =7;465 P gil de SOlK2
siendo:

P = peso, en g, del producto de la cCl.lcinacíón.

5.6. Referencias.

1. A. O. A. C. Official Methods oí Analysis. 11.A oo.. U9701.
2. lns~ituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­

ñola 33-104~73.

6. ACETlLMETILCARBINDL

(Acetoinal (Ptovisionall

6.1. Principio.

Oxidación de acetilmetílcarbinol a diacetilú por t~l ion férrico.
Formación de dimetilgHoxima con hidroxilamina. Precipitación
con sal de níquel.

6.2. Material y aparatJ8.

6.2.1. Aparato de destilación, StWún figura 6.!.
6.2.2. Baño de agua.
6.2.3. Placa filtrante ldiámetro medio de los pOI'OS: de 20

a 40),
6,2A Estufa.

6.3. Reactivos.

6.3.1. Cloruro férrico al so por 100.
6.3.2. Trozo de plato poroso
6.3.3. Solución de clorhidrato de hidroxilamina al 20 por 100.
6.3.4. Solución de acetato sódico al 20 por 100.
6.3.5. Solución de cloruro de níquel al 10 por 100.
6.3.6. Amoniaco de densidad (d = 0.910>.

6.4. Procedimiento.

En un matraz de 250 mI se ponen 50 rnl de vinagre, 50 solución
de cloruro férrico al 30 por 100 y unos trocitos de plato poroso.
La mezcla. se destila en un aparato {según figura 6.n, recogiendo
dura,nte 50 6 60 mínutos de 60 a 70 mI dedestiJado en un matraz
donde previamente se han puesto 2mI de la solución de clorhiw

drato de hídroxilamina al 20 por lOO, 3 cm3 de la solución de
acetato sódico al 20 por 100. 1 mI de la solución de cloruro- de
níqud al 10 por 100 y amoniaco concentrado en ecceso. según el
gradé aréticc del vinagre (apro.'dmadamente 3 mn.

Cale.ntar el d'3stilado, que quejará ligeramente amoniacal.
treinta minutos en baño' de agua hirviendo, y después de doce

1

horE\<> recoger el precipitado rojo de dimeUglioxim'io niquelma
sobre una placa filtrante tarada previamente. lavar con agua
caliente, secar a 100'" en éstufa durante durante una hora y pe~

sar, repitiendo la operación hasta. obtener peso constante~

6.5. Cálculo.

AcetHmetilcarbí'nol :..:::; 12,2 P gil
Siendo:

P = peso, en mg. del preci:)itado.

6.6. Referencia.

1. Bull Technique del la Vinaeigreire, mimo 6, pág. 164, 1950.

Figura 6.1. Aparato para destilar acetiJmetilcarbinol

7. CENIZAS

7.Í- Principio.

Se denominan ceniz2.s de. un vinagre el conjunto de los pro­
.~uctos de incineración del residuo do evap0I''idón de un volu­
men conocido del vinagre, realizada de manera qtle se puedan
obtener todos los cationes en forma de carbonatos y otras sales
minerales anhidras.

7.2. Material y ap . ratos.

7.2.1. Horno .... léctrico regulable.
7.2.2. Baño d::, agua y baño de arena..
7.2.:3 Lámpara de infrarrojo.
7.2.4. Cápsula de platino o de cuarzo de 70 mm de diámetro

y 25 mm de altura. fondo plano.

7.3. Procedímiento.

Colocar 20 mIde vinagre en. una cápsula tarada en balanza
qua aprecie 1/10 de mg. Evaporar con precaución en bafio de
agua hasta consistl"ncia siruposa, continuar el calentamiento
sobre baño de arena con moderación y durant·e una media hora.
Es conveniente ayudar a la evaporación con la aplicacién de raw

yos infrarrojos hasta carbonización. Cuando ya no se despren­
dan vapores, llevar la cápsula al ·horno eléctrico a 525<> ± 25<> e
y con aireación cominua

Después de cinco minutos 'de carbonización completa, sacar
la cápsula del horno, dejar enfriar y añadir 5 mI Le agua. que
se evaporan· en .baño de agua, y llevar de. nuevo al horno So 525
grados centígrados

Si la combustión de las partes carbonosas no se consigue en
15 minutos, volver a comenzar la operaci6n deadidón de agua.
evaporación y recalCJoaclón.

D'~Bpués de enfriar en el desecador, pesar la cápsula con las
cenizas.
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7.4. Cálculos.

Calcular el contenido en _cenizas expresado en gil.

';enizas = ,',",(1 r -gil

p- = peso, en g, de las cenizas contenidas en 20 mI. de vinagre
Dar JoO' resultados con una· aproximación de 0,03 gil.

7.5. R,efe'rencias.

8.6. Observaciones.

8.6,1. Si el indicede oxidación resulta mayor que 15, ha de
repetirse la determínación, usando 25 ml del vinagre ajustando
a <1 grados acéticos, añadiendo 25 mi de agua. Repetir esta re~

ducción a la mitad hasta que el índice de oxidaCión sea menor
que 15. Calcular el indice ele oxidación, teniendo en cuenta las
diluciones efectuadas.

8.6.2. Esta disolución no se debe usar si presenta color ama~

rilIento.
L

2,

RecueiJ des Méthodes Internationales d' Analyse des Vins.
0, 1. V.. AGI. 1969,
Métodos Oficiales de Análisis de Vinos, Ministerio de Agri­
cultura, 1971, pág. 66.

8 INDlCE DE OXJDAC10N

8.7. Referencias.

L fnstituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa~

ñola 33·102-73.
2. Mí'>todos Oficiales' de Análisis de la Association of Oíficial

Agricultural Chemist:~ de Estados Unidos fed. 1970}.

8.1. Principio.

Oxidación con permanganato potásico de tas sustancias volA­
tile;s faci Imente oxidaJ;>les de los vinagres.

HACIENDADEMINISTERIO

17176 REAL DECRETO 18861J977.de 23 de julio< por el
que se crea con caracter transi,torio' una exacci6n
reguladora· de los precios del café.

Los sucesivos ,aumentos en los precios del café. debidos a
la evohlción del mercado internacional de este producto. al pro­
ducirse en forma súbita. dan 'lugar a revalorizaciones inmedia­
tas de los .stocks.. de café eXistentes en poder de los sedores
privados que lo comercializan o transforman. Los aumentos de
valor reseñados originan beneficios que, por su origen y natu­
raleza. deben revertir a la 'Comunidad.

El mismo razonamiento es aplicable respecto de los benefi­
cios originados por Jos nuevos precios que 'se, aplican a los ex­
tractos solubles de café, ' cuando hayan sido elaborados con café
en grano adquirido sI precio vigente antes de la puesta en vigor
de Jos nuevos precios.

En consecuencia, ante la posibilidad inminente de la fijación
de los nuevos precios de venta para al café en t€'rritorio nacio­
nal, y al amparo del artículo cuarto de la Ley de Tasas y Exac~

ciones Parafiscales. de veintlséisde diciembre de mil nove,:;kn­
tos cincuenta y ocho, se crea, con c·arácter transitorio, una exac­
ción reguladora de los precios del café.

En su virtud, a propuesta del Ministro de Hacienda y previa
deliberación del Consejo de Ministros en su reunión del diu
veintitrés de julio de mil noveóentos setenta y siete,8.4·. Procedimiento.

8.3. Reactivos.

8.2. IHa,terial y aparatoR.

82.1, Matraz de destilación de 250 mi de capacidad provisto
de dispo=iUvo de entrada de vapor de agua para destilación por
arrastre de vapor.

8.22 Matraz erhmmeyerde50 mi de capacidad provisto de
boca esmnrHada y tapón.

8.2.3. Matraz aforado de 50 mI de capacidad.
8.2.4 Refrigerante de serpentÚl de 25cm de capacidad útiL
8.2.5 Calderín generador de vapor.
8.2.6. Pipeta a.forada con doble enrase de lO, 20, 25 Y 50 mI

de capacidad.
8.2.7. Bureta de 50 mI de capacidad graduada en décimas de

rnihlitro.

8,3.1 Disolución de permanganato potásico aproxjmadamen~

te 1 N.
8.3.2. Disolución valorada de tiosu1fato sódico 0,5 N.
8.3.3. Disolución de yoduro potásicoa-l 50 por 100. Ver 8.6.2.
8.3.4. Disolución indicadora' de almidón. Se hace una papilla

con 5 g de almidón soluble y 20 mI de agua yse vierte en 1 mI
de agua hirviente. Se continúa la ebullición durtUlte cinco mi­
nutos y se deja enfriar antes de su empleo. CClTIviene guardarla
en frascos esterilizados.

8.3.5. Disolución de ácido sulfúrico al 50 por 100 en volumen.

Ajustar el vinagre a 4 g por 100 de acidez total, expresada
en ácido· acético. Tomar 50 mI de vinagre, con la acidez debida·
rr:.ente ajustada, e introducir en el i:llatraz de destilación. Pasar
a su través una corriente de vapor de agua procedente del cal­
derin descrito, a -qna velocidad regulada, de manera.' que cuando
se hayan recogido 50 mI de destilado se conserven en el matraz
de destilación aproximadamente 45 mI. Corriprobar que la tem·
peratura .del dest.ilado no sobrepase 25° C. Pasar los 50 mI del
destilado al matraz erlenmeyer deSOO mI. Añadir 10 mI de la
solución de ácido sulfúrico y25 mI de la disolución de perman­
gAnato potásico, Mantener el matraz durante una hora en· el
bañe de agua a 25" C.

Transcurrido ese tiempo, aiiadir 20 mI de la disolución de
yoduro potásico. Tapar el matraz y. mezClar bien su contenido.
Inmediatamente valorar el yodo liberado con la disolución de
tiosulfab... sódico< Simultáneamente, a la muestra. de vinagre He­
var, en las mismas condiciones, un blanco en que el destiJado
se sustHuya por 00 mi de agua destilada.

a.5. Cálculos.

El valor del índice de oxidación se hallará mediante la fór­
mula siguiente:

a·-b
I = --~ - X grado acético del vinagre original

8

donde~

1 = índice de oxidaciÓn.
a =::: volumen. en mI, de- tiosulfato s6dico consumido en la valo­

ración de la mwO'stra en blanco.
b ~ VOlumen. en ro., de tiosulIatc sódico cO'lsumjdo en la valo­

ración de la mues:tra de yinagre diluido~

DISPONGO:

Articulo primero.~Secrea, con caradertransitorio, una exac~

cian reguladora de los precios del café, que se exigirá en la
Peninsula e islas Bakares, con arreglo a his normas que se
contienen en los articulas siguientes:

Articulo scgundo.- BechcJlJimponible.-Uno. La exacción gra~

-va las ventas o entregas de las distíntasclases de café existentes
en almacenes privados,·· tostaderos; industrias de descafeinado y
los extractos solubles de café y el· de las expediciones en circu­
laciéncon desUno a6-stos almacenes. a la entrada en vigor de
los nuevos preciar,¡ del café.

005. Grava asimismo la utilización para uso propio de las
existencias de café verde en tostaderos a industrias de descafeí­
nada v de extractos solubles de café y el de las expediciones
en cir~ulación con estos. destinos, .a la· entrada en vigor de los
nuevos precios cit~os.

Artículo tercero.-Sujetos pasivós.~Estarariobligados al pago
de esta exacción los titulares privados de los almacenes y tosta
deros, así como los industriales que obtengan cafédescafinado y
extractos solubles del café.

Artículo cuarto.-Cuotas.----Las cuotas vendrán determinadas
por la cantidad resultante de multiplicar el' número de knogra~

mas salidos, o empleados en el proceso .de tostación o faQrica­
ción. por la diferencia entre el precio autorizad'o a partir de ia
fecha de entrada en vigor de los nuevos precios y el vigente
antes de dicha fecha; según cIases de café.

Artículo quínto,~Devengo,-'--la exacción se devengará en el
momento de &alida de! producto de los ulmudmes, tostadoras o
industrias de descafeinado y de extractos solubles, segun lo pre~
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