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DISPOSICIONES FINALES

Primera.-Las bases de ejecucion para ¢l desarrollo del presente |
Real Decreto serdn establecidas por el FORPPA.

Ses: nda.-El presente Real Decreto entrard en vigor el dia 1 de
julio de 1985, ﬁnabzando su vigencia el 30 de junio de 1986.

Dado en Madrid a 20 de marzo de 1985.
JUAN CARLOS R,

E Ministro dr ls Prexidencia,
JAVIER MOSDOS0O DEL PRADO Y MU‘NOZ

5824 CORRECCION de errores dei Real Decreto

242/1 954, de 26 de septiembre, por el gue se aprucha
la Reglamentacion Técnico-Sanitaria g;:d a la Elabo-
recion, Clmufac:én ¥ Comercio de imentos y

_ Especias.
Advertidos errores en e texto del citado Real Decrelo, inserto

" 0 el «Boletin Oficial del Estados namero 306, de fecha 22 de

_diciembre de 1984, péginas 36997 a 37003, se transcriben a
ocontinuacidn tas oporm mctificaciones:

Deﬂammdo.nﬁes y clasificacioncs. Articulo 2.°, pigina 36.998,
donde Spm “bem
Articulo m denominacion de las

5.9
M% punto l).&hnﬂa.dmdedme "
debe decir: «... pulverizados o liofilizados...

Pigiva 36998, miculoi’ punto 3.1, Canela, l'medad.

- donde dice; «Blume», debe decir «Breyne»
36998, articulo 5.%, punto 5.6, donde dice: 4Cllandruu

T s, i
articulo punto llhmenmde&mna.
final,-donde dice: «B.L.», debe decir: «Bl». Y '

Pégina 36998, articulo 5.°, punto 5.13, Pimienta de Jamaica, -
donde dice: «pimienta bﬂiunahs», debe decir: «pimenta officing- |

SandEthSIS Vainilla, donde dice:

Pigma 36998, articulo
‘thsma %g;lge dmcrt;I(S 6.7, Mej donde

articulo 5.° -punto orana, donde dice:

aOnynum mejoranan. Mejorana cultivada o de jardin y..», debe

um majoranas. L. «Majorana cultivataw o de Jardm

...)
"356998, articulo 5.%, punto 7.2, Cuscums o cedoaria, al
ﬁnal nde dice: wRosex, debep?iemr «Roscy,
Pigina 36998, articulo 5.°% punto 7.3, Galanga, donde dice:
«Algmea », debe decir: «Alpinia..»,
uun 36998, ar‘t‘ilgu!o 5“ ‘punto 7.4, )enzibre donde dice:
o4Ce.

Puma 37000, articulo 14, punto 2.1, coloranm donde dice: «a)
Alfa,beuypmmcaroum debedemrca)&!ﬁ.beuyamma

carotenos.,
Tiwlo IV, articulo 14 Aﬂmvos, pésma 37001, punto 2.5, donde
thee' «Mgnmo aménico E 14039, debe ¢Al¢umo ambmuo E

s ina 37001, miculo 14, punto 3.1, colarantes, donde dioe: «a)
Mm

y gamma carotenos», debe decir: «a) Alfa, beta y gamma

CRTGLEnc».

Pipna37002 articulo 183 altimo fo, donde dice: «... 5in
penjuicio de la muesira en conjunto del comenido neto...», debe
decir: «.. smpeqmaodequclamwstmcnoomuntodéel

mnﬁlmcﬁ%:tc?om lemen ptsl 37(!)3 Nuez Mosca-
comp! tarias, pigina uez
da, donde dice: «safols, debc decir: wafro _

5825 * ‘CORRECCION de erTOres dd Reaf Decreto 10871985,

“de 6 de febrero, por el gue se aprueba la Reglamenta-
- cion Técnico-Sanitaria e «Condiciones Generales

~ -de Almavenamiento Frigorifico de Alimentos y Pro-

. ductos Alimentarios».

Advm;dmemmuelte:wdelnmdommcmo,msmo
enel«ﬂolcﬁnOﬁcmldelEmdo»nﬁmem 39, de fecha |4 de

dice: «(1° 8 % Ciw, debe dam.rd iy

. Osgano competente

febrero de 1985, phginas 37332 3737, 30 tnnscn"ben a conunulcton
las oportunas rectificaciones:

Pagina 373), articulo 1.° pu 3.2 |e§undo pirrafo. donde

3734, articulo 3.° punto 3 20 dondc dice:’ «.. de

humuodad a 1gual de tempemmrl. », debe decir: «.. de humdad a
iguaidad de 1emperatura..». |

Pigina 3737, arnculo 6.9 pu'n:o 6.6, tercer parrafo, dond;edace

«. superficics con ‘eftre ¢n coniacioe. debe decin
«.. superficics con las queqlou miMNos entren €n CONLACIOD. .
Pagina 3737, erticulo 8., Requisitos del nsl, donde dace:
RS e S o
na articulo 10, primer 0, donde dice: «.
duswsto en ias c‘hspos:c:onu. », debe decin: «.. - por lo esttbgdo
disposiciones...».

Pégina 3737, articulo 10, segundo pérrafo, dondc dice: «. lino

cuenta. .».de decir: «.. s nocuntan » -
' xm:Nde;deabru'd}im 10 e se dowedan
5826 qﬁamamuﬂo'de iy

Enm ias previsiones de Ia Ley 25/1970, de 2 de-diciem ue
tpmhﬁ el ‘Estatuto de h V:ﬁ.l, del Vino y delosAmt:u,

#Como congecue de i
Decreto 644,‘1973 dc 29 de marzo, que npmhaba ia
cidn Especial la Elaboracién, Circulaciéo y Comercio de
wndo seguiar ahora sus tes métodos

Whisky,

analiticos.

' EnlaredacmbndelosMétodosOﬁmleschnéhsunha
procurado, dentro de lo posible, su miaptacibn a los métodos
aprobados por los Oxmsmm inte enla
materia, con el fin aprovechnr s expericocia olnemda de su

aplicacion,
En su virtud, a puesta de los Ministerios de Economia y
‘Hacienda, de lnduslm Agriculiura, Pesca y Alimenta-

cidn, y dc Sanidad v nsumo, pre\ﬂo mforme preceplive de In
Comisién Interministerial para Ia Ordenacion Alimentaria y oidos
los representantes de las organizaciones profesionales afectadas,
esta Presidencia del Gobierno dispone:

Primero.-Se aprueban como oficiales los metodosde andlisis
melwhm:manen el ancjo L

Segundo 0o existan métodos oﬁmlespandﬂemma—

dos andlisis, y hasta tanio los mismos no scan propucstos por ¢

%nwmfomadm por Ia Comision

Inwnmmsterulm ién Alimentaria, podran ser utiliza-

dos los por los Orgenismos nacionales o internacionales
de-reconocida solvcnm.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quodmdemgadashsdlsponmonudeuualomfeuormso
que se opongan a |a presente Orden.

DISPOSICION FINAL '

La nteduposmbnemmrﬁenmnlosumnudhséesu
del Estadow.

_ pubhcac:én en ¢ «Bolrtin Oficial dei

Lo que comunico & VV. EE $u conocimiento yefeaos '
Ms&'ld,i!delbﬂldelﬂs parx

- MOSCOSO DEL PRADO Y Muﬁoz
Excmos. Sres Ministros de S8anidad y Consumo, de Economis v -

Hacienda, de Industrm y Eneqm vy de Agricultura, Pcsm y
Alimentecion. _



1. ONTENCTON DEL QESPILADD. L
1.1. PELHCIPIO. . . Lo
. . . . . L
IR S ERS .
Destilacién de la muestra en ogndiciones detecmimadas, ' .
1.2, MATERTAL Y APARATCS, _ RSN
1.2.1. Matraz de 500 a. 1000 ml de caq@c;dqd clo fonde MGndg g hoea ]
esmeri lada. i . B
k8 o fj- . L ' |n :
1.2.20 Maroqdp:'a t:l.pn '(Joldahl ° suular ’J D
' %f. ’

ANEJO T, T

1.2.4. liatraces af m;adof de 100 y 2(20 Jl.l de . capﬁcxdad.. f {
1.2,5, Hanta el.éct}rtca,: a maqth_n dc ‘_--ga_.g, a . 1 . 5
EEACTTVOS, R R L =
1.3 &gua dest;}ada ; \ t'l_; . i - . .'\, "t . \ . ,,
PROCEDLAIENTO. = 0 a1 e " P R
Muestras con m;nos de ﬁﬂlbde etanol, Hedir 200m1 da Ruestra an

1.4.1. }

un mwatraz. aforado que gntes de anraser #g-mantiene qp bghlo ge

agua a 20°C . durante media hoce. Enraser can pipeta, ~}imgiango
el interior. del cuello del mq..raz dae pds:.l:‘ea gotas adheridec
con papel «e filtro. Debe evitarse Gue queden hur.au_jas de. airsz
adheridas a las pa”edea dal mat.réa: o

Pasar cuant_.f;a:zvamenta el vo].u‘na- mad: do al w.it"'-a‘. ce
cidn, lavango tres

destiia-

levado al matraz e’ dextilacién.’ “Tudnds §e tcate dé hebidas si-

rupesas, Pog Su gran contenide en agicar, 21 lavada cgbe - efso-
tuarse coaaocu..namente con tres po-*ci.qnag de 50 ml 2e agua
sullada. . : A e e
. : — . x, i :
. - 4 - . '
Pr'ocedar g ia dast:.lac!,dn n L ’_‘ - T o

Es conwmema aﬂada.r hoh tus de ndmo ‘pata facu.i.tar 1a ebus
liicidn suave. En aigunos ccags._ai se terp la- formacidn ;:e' ca—'
pusa, aﬂachr un . mtuagumantg mn-u (cm allmona) :
El matraz.de recogida del destiladu es el miemo en que se afec-
tu§ la medida. Sg la afacen 10 ml de agug destilada y g 4ippo-

veces conseoulivas el pateaz’ aforado ‘de 209
-ml con 20 m} ce agua destilada caca wvez,. aaadmndc las aguas do

-+

ne ligeramente inzlinado, de" forma que 81 dectilaca- re: *ba].o RO~ I._-."

la pared sin salpizedura, dln?r‘o de un bailo de hi=lo-"9 ague
frfa a menos de 10°C. El refrigscante ~dehe ir dotado ‘de . una
alargadera que penetre por 1a menos 4-6 cm en eJ. gmllo ol w-
traz. = . . . R F S . .
ST ) L R A

. Mummmnxnu. Llevar sl ma-

traz tapedy al balle de qnnnm'c.mnbnulcm dicha

: - tengeratyre, dentro .del sdemo befle, m un agus  dostilada
L ssdiants pipeta.

Topar ol matesz ¢ invertirlo \mriu' vaées 'pp:-a' honiégenexzar su

_ -eonm;cse, antes de proecder ala det.eminac.t&n del. etanol.

. "1.'4.2. uuqatm won nie de 60X de emnol. \-i .
El pmmdmj.ento ant.oriﬁmnta delcr-ito. dlfigre dnicamante en
que la'musstra se ajdé en matraz aforiade. de 100 ml; que se lava
varigs veces con agua hasta alcanzar un ynlmu ‘da sproximaca=-

_mente 230 ml. El Bestilado se T recoge Wy nﬁ-d paforado de 200

" mk, ¥ B& &nrass com . agua dest.iltda d.ntn sul haﬁo de agua 4

. 200C, :

1 W OHa:.nV.\(.l(JI\..S. e Sy y_"_.j,- -
i - : T B o ,_1 - [
"1.5.1. El sistera da des:ilaclén dabc conq;:qu pp meos CuB05 COMD

_'szgue'_' ) S _ VR e

Ao :.

Daatna,r 200 ml de una mezcu hoarmlcohalxc'a\al 10& en volmw-:-

‘5 veces sucesives. Determinar en la‘fitima gestilagifn el tityu-

wlu!m m ftanel. .

"1.9.2. La deitixncién debe efectusrse prooumdoquo el flu,)o del das-

tilado m umfame.

3

1.5.30 El tumpo.dc rgcogida del dustzlaqp nt.ara comprendzdo entre &5
oy 90 mmtos. v

v o \"' L-If
1.6. RYFERENCIAS Brsmor;nutcas S =
S " ~
1.- Instxi...\to Eapnﬁcl de '\omalxzacion. % i
g 33-112-75.

O

'! a. _‘:f‘?’l i

'.-‘.-,_.'.ﬁ*.'.....u:,, el e P

s 1o alechométrico del destilade: cne W, dlbe w mnpr do 9 95 en:

teLé

ssst'luqu €1 opears
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2.1,

2.2.

PRY SRFE I

' . 2. FURFUROL,

PRINCIPIO, i o -

Destilacién y posterior medida espectrofotométrica de su absorcidn a
277 nm.

FATERIAL Y APARATOS.

"2.2.1. Pipetas de doble enrese de 1, S y 25 ml, ) N

2.2.2. NMatraces aforados de 100,"2.00 ¥ 500 ml.

2. ?.x . Espectrofotémetx o ultraevieleta visible.

‘2.0.4 hparato de destilﬂ:xén por drrastre de vapor, segﬁn figurs. 1.

2.3,

PEACTTVOS. : _ “:ax ,"-

2.3.1, Disolueifin patrdn de furfuroi de aproximadamente 116 mg/L. Des-
tilar furfurol recbgwndo solamente la fraccién de punto de
ebullicidn . i61, 2°C. De ente destilado tomar 1 ml, llevarlo a un

- matraz aforado de 160 ml enresando con etanol al 95% en .volu-
men. Tomar S ml tHe esta "disolucién y diluif cor alcohol al SU%
er volumen en un rnatr-az s.rarado de 500 ml.

2,32, Disoluciones’ dFHDerencia. R purtlr- de (2, 1. ) cbtener diso—
luciones de¢ 0, 1, 2, 1, 34 y S.mg/L & furfural.

PlH .
H i : .
1 L L R . .
Preparacidn de la muestra. -
i

PROCEDTIICHT.

c.4.1,

Destilar 2% 1 de la mudstra‘ ey el npurat.o déscrito ea [2.2.4. ).

recoglﬂndo 200 ﬂl . T
' ;' :
St e obszerva lubbider en £l destllade ﬂﬁhdl}‘ un volumen conb-
cidy de etanol. de 95°, hastm lograr total ltfmpidez en el desti-
lado. LI o
Y .. FES

. Deim.-imclan.- R ,
AL B ¥ ' L

Lear 1a abicr’bmcia Tn Y espac‘l‘nfottbmetro a 277 nm, cotparan-
do con las léctiras efectuadas a lad disoluciones de refersncia
o bien caleulando 14 sbsorbancia tle una diselucién gue contenrr
1 ng/L de furfurel lvalor Bproximade 0,15,

*\"-Q'W.-'W“r:.g;rm I T
. ' . i 4

e

2.5.

2.6,

2.7.

CALCULOS,

'21 contenida en furfurol se obtiene mediante la férmutar I

v

Furfurol (mg/L) -._-\_ x F
‘.

Liendo:
A = Absorbancia de la mueatra.

! ~A'z Absorbancia de una disolucidn que contiene i mg/L de furfu-

F v Factor de dilucidn,

o'sssn'mc TONEE,
1

2.8.1, La ¢ -splucibn de weferpucia se Gebe preparcar inmeciatamente an~
tes de efectyar l& medida.

R‘EFERENC:AS gmtrocnhncas. - R

.

'i.- Tnstlitute Espadol de Normalizacién,

ot

we 3¢-doe-7d, T . S

-

i

68,
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FIGURA 2.1

3; EXTRACIO SECO.

2.1, PRINCIPIO, . "

L}

Evaporaciin 40 la3 pusatra & 105'C y pesada posterior del residug.

3.2, MATERIAL Y APARATOS,
£3,2,1, Eetufe de aire regulable de 95 a, 105°C..

3.2.2, cipuulai e plating ¢ cuarzo de fondo plana, de 77 om de t:ni.'ne—
tro_ interno y ‘18 em de altura, N .

3.2.3. Desecador de vidrio que .¢:tmi:er~|gaE dcido m_.tz{ﬁpicq .J'go_ncantrado 2
gel do silice couo sustancias desecadors, - .- .
3.2,4. pafio de agua. -

3.2.5, Balanza analitica,

)

3.3. PROCEDINIENTO. ' S
Hedir 25 =1 de musstra a 20°'C. Evaporar & seguedad, en las cdpsulas
correapondientss previaments desecadas y taradas, en bafo de agua hir-
viente y mantenar en ka estufa s 105°C durante 30 minutos,

Dejar enfriar las cdpsulas en &l interior del desecador ¥y una vez

frias pesar en La balanza,
3.4, CALCULOS,

EL valor del sxtracto total de la muestra, en gramos por litro, se ha-
liard mediante la férmula sigliente:

Extracto total {g/1} = (¥-m) x,40. '
. : ' : '
Siendo: ’ B !

K = Pego, en g, d¢ la cdpsula con el extracto secq.

- m = Peso, en g, de la cdpsula vacia.

Lar
i

« REFCRINCTAS BIJLIOCRAFICAS,

1.~ Instituto Espafiol de qunali:;eién.

UNE 33-106-74.

o s s Cintn st 4 defhethen

“¥EL6
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a.1.

a.z.

4.3

PRIICIPIO. . L T

Remccibn cuantitativa de los ésteres con hidroxilemire en solucién al-
callna, formacifn de &cido hidroxémico, acidificacidn, formacién de un
complejo coloreado con 1dnes férricos y medida del coler desarrouudo
a 525 nm, -

MATERTAL ¥ APARATDS,

4.2.1. Espectrofotdmetro o colorimetro gue permita lecturas a 525 nm.

Lo ¢
4.2.2. Tubos de ensayo de longitud 20 ¢m y diBmstro interno 2,5 om.

REACTIVOS. . - : .

4 3 1. Disolucisn de clorhidratc de hidronlaﬂina ™. Cohseﬂvar &n ne-
vera.

4.3.2. Disolucidn de hidcdxido aﬁdico Z,50. .

4.3.3. Disclucidn de clorhidrato de hidroxilamina 1M en hidréxido s&-
dice 1,75N: Mezclar, inmediataments antea de su umo, vollimenes
ipguales ; dal reactivo {4 3,1,) y (4.3.2: ). Desechar a las seis
.horas

4,3.4. “Ilsoluciun de scido clorhidrieo 4:].

a,3.5. Disoiuci&n de tricloruro de hiecro 0,37 M, Disolver 50 g de

GlyFe,£H30 en unos 400 ml de agua en un matrez aforado de 500
mi. Afacir~ 12,5 ml de Scido clorhidrico 4H y enragar con agua.
PROC"'D""YFI“TU
.- .
4.4.1. Cons*ruccidn do la curva patrdn.

Solueidn patrén. Pezar § g de acetato de stilo y  lle-

4.4,1.1.
var a un litro ¢on aloohel de S0¢,
4.4.1.2, Soluciones de ED, 100, 150, 200, 250 y 300 me/l de

acetato de etblo, Tomar de la solucisn (4.4,1.1.),
2,5¢{ 501 7,5 10,0; 12,5 y 15,0 ml introducidndolos
+,.wn metrezes de 250 mnl de capecidsd y cmp!atar con al-
eohal de 53° hasta el enrase.
4.4.1.3, Solucidn de referencia. Tomar 4 mi de la Solucién
{4.3.3.) y 2 m1 de la disdlucidn {4,3.4.) mezclAndola:
en un tubo de ensayo (4,.2.2.), Mezclar y afadir 2 ol
de ‘una cualgquiera de l.as goluciones (4.4.1.2,).

X : Introducir. en una serle de tubos de ensayo {(4.2.2.}, 2
© -+ ml de cade una de- las soluciones (4.4:.1.2,) v 4 ml de
{4.3,3,}.

I

~1

T AR T ——— WW

Agitsr y dejar reaccicnar entre uno y 20 minutos. Afa-
dir 2 ml de la disclueidn de Scido clorhidejico 4N ¥y

’ . mexclar, Afadir 2 ml de 1a disolucidn de CljFe C,2711 &

cada uno de lom matraces, tanto al de la solucifn de
: referenci_aa como a los da las soluciones {2.2.1.2.}.

Efsotuar .1as lectvuras colorimétricas a una longitud do
onda de 525 nm,

Obtener las grdficas de calibredo mediante la repre-

.. -#entacién de las diferencias de absorcidn de las solu-

) . ciones (4.4.1.2.), respecto a la molucidn de referen-
. cia, sn funcidn de.lm concentracifn de acetatd de sti-
- lo. !

4.4.2, Pupar-lci'bn de 1.1 muut::a

Destilar s!.gumndo el procedtmientc descrito en el mérods oft-

cial ne i,
. LA L 1 i
B l-_._4.3. Detem_inacién. , . .
Introfueir en un tubo (2.2.2.), ¢ ml del destilade y 4 ml de

disolucifn *ds elorhidrato de hidroxilamina (4.3.3.), agita- ¥
dejar ramccionar entre 1 y 20 minutos. Adadir 2 mi de la diso-

“rlueibn de #dclde clorhldrics (4.3.6.) y mezclar. Afiadi~ 2 wl do
1a dtsblucién de -ricloruro de hierro (4,3,5.).

. Efectuar la lectura colorin&t—ica a 525 nm inmediatamerte, to-
manda como blanco lam solucidn de refarencia preparada de la si-
guiente formas .

e L. - r ,
Intr- oducir‘ e un tubo h! 2.2,) a ml de la disolucidn de elo-

- drato de hidroxilmmina (4,2,3.) ¥ 2 m} de la solucién de *cn-n
clorhidrico (4,3.4,), mezelar ¥ afadir 2 ml del des-ilado. Aia-

~dir @ ml de is thsoluoién ge 4ricloruro de higero (A 3.5.% ¥

mezclar,

LI

- CALEULOS.

A par'ir ca las lecturas ohtenidas == halla €] con‘=nide em eg'.ares,
expresacos en acetato de stilo, medianie las grhfices de calibrado.

.

. OBSERVACTGE S I

4.6.1. 01 mim hln'\co puede ser t.sado oare uﬂa serie de mussiran de
¢istin‘e contenido en is_eres. perc de semejante graduacidn al-
* coMdlica.

oo -

. R;..?..RBLBC it B B.....{JCPFJ'.:C!\.::.

1. - Msocianoﬂ of Ofricxal Analyhcal Chemis‘'s. Edicidén 1975-3053-59,
2.- Instituto Espafiol . de Haciomnlizac;én
ME < I NS Py SETIIPE s, kar e . S
[L A opL L o4y}

LSRN B 1 e '

T s mWiOﬁ
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5.1.

5.2,

2.3.

S$.442. Caliurado. )

S. ALCOHOLES SUPERIORKS.

¢
PRIMCTPIO.

Separacidn, 1dentificacidn y cuantificacide de los alcoholu super io-
res ul etanwl, po- cromatoirefls de geses. K

SATERTAL ¥ ADARATOS.

5.2.1. Cronatog—aro de gasea equinsado onn detector de xonl:acién de
1lama,

5.2.2. Columna gromatografica.- Coluana.de 4 m de longituc de 1/8°
dibnetro jntarng vellens de Carbowax 1500 al- 15% sobre Chromo-
gorb W S0-100 mallas, levaco a laq fcidag.

5.2.3. lierojeringas’ da 1/-'-1.
REACTIVOS.
5.3.1. Pa:;::ones cromatogrérico;:
2 - Butanol.
1 - Propancl.
2 ~ Melil-1-Propancl.
1l- tanol.
4 - Netil-2 Peniancl [Pa.r_rdn in.erne).
2 -~ ietil-1 Bavlanol.
3 - Netil-l-Buranci.
£.3.2. iLanol pureza crometografica.
PROCEDIITiMTO, I
$5.4.1. Condiciones ¢romatozraficas. . Las condi’ciona'ls *oma‘:ogrét‘lcclis

orientativas son: Gas po.iador niledgene 70 mb/min., Lemneca’ u-
ra cel hoono 3% , temperature cdel inyector y del detector 150 .

5.4.2.1. Pa~.~dn  intecno: 3elucién de 5 g/l en mranol o 40 e,
4 melil -2 pen .

vLanol .

£.4.2.2. Selucidn pai~dn: Preparar una solucidn en alcchol oa
40° on las p: opo-cmnes Qo se 1ndwan on la Tabla 1.

5.4.2.5, Bolucién de calibrado: A 10 nl de ll lolucldn peirén
* {5.4.2,2.) se le afiade 1 ml de la solucifn del pal. -én
interac (5,4.2.1.) y 3¢ jayecla 1 A1iiro en el groma-

téprafe.

5.

5.6.

5.4.3, fuesira problems.- A 10 m] de la mcsics lievada a 40" 34 1o
afiade 1 ml de patrén interno (5.4.2.1.) @ inyectar Leditro ng
las njmnas coondiciones sn que se hixo. para el calibrioo,

e

CALCULOS .

Una vez identificados los picos por sus retenciones relailivas al HH-
tedén interno ae goleculan los factores de respuesta para cada . unn de
ellos y las cementraciones en la muesira problems aplicando las for
mulas:
Factor de m-puesta {Fy) = C; x gg :

Al B r

Concentracién en la mussfm (mg/L} = Fr x h_u-_l 2 "C.
: Apm l v T

, Siendo:

C1 = Corcentracién del compuesio eh la solucion pat-on.
Ap = Area del pa-.rén .tnr.erm an la aolucidn petrén.

Ai = Area del compyasto en la Boluc.lén patrén.

Aime Area del compuesto en la muesira pr-oblema.

Apma Area del patrén-lnte-‘noae_.n lé nusstra problema.

f = Factor de diluci;Sn de 15 nuest.ra. .
EL con-':nnida”.n alcoholes aupec-ioces vendré.daﬂa por la Buma de lok
valores -individualug cbtenidos de cada unoc de ellas y se sxpresacd en

mg/100 rl de alcohal wdsoluto.

REIFERTHCIAS RTBLIOCIAT "CAS,

1.- Association of Officlal Agricultural Chemists 1980, 9075,

YABLA 1,
" i

e e e B il o .

Compuesio Concentracidn (mg/L}
2 - Butanol. _ - : .10. '
1 - Propanal, ; ' 126 .
2 - Metil-1-Propansi. .. . . Y
1 - Butancl. .. . s 15
2 - Metii-1-Butenel. . ' .00

3 - Metil ) Butanol

- -mu,mmw@» © K YA i o . 5, Ao < 5w
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5. WETANOL. _ . R s 7. GRADO Awomnco,
6.1. PRIMCIPIO. C : 7.1, ?E-Ltc_cx_gr_g-_\.' SR
Separacisn, identificacién y cusntificacidn dei metanol por  eroralo— Se. Hatdewina por destilacién del producto y medida de la densidad del
grafia gaseosa. o . _ . o ' . destiladdo por areomeirla.
6.2, MATERTAL Y RPARATOS. ¢ | o -  Para bebidas con. an contenido en exmﬂcto s0ce menor o Lgual a 600.mg

- &n 100 ml,” se erec.ua:é dxrec aienie,, sin desiilacién,
Como en (5.2.).
. : i o - 7.2, MATERIAL Y hPARATOR.
&.3, EE&QTIVGS. : - ' . f /
7.2.1. Aparatos de destilacidn como en 1.2.).

6.3.1. Matanol pureza cromatofrdfica. .
7.2.2. AlcohSmobro con graduacidn de 0,1 de d 7?0 debidanente coniras

6.3.2. 4 HMetil 2 gentanol. o . tado, . 20
6.3.3. E«anecl purera cromatagrifica. ' . T, Teowdachae con goaduaci fn dc'C,l“C,,
6.4, PROCEDIYIENTO. _ " 7.2.4, Probeta trensparentd de .36 mn de didmetre inlerior ¥y , 320 na de

aliura.
6.4.1, Condiciones Cromatogrdficas.

. 7.2.5. ™alo te-mostdtico a 20 C.
Como en 15.4.1.1}" :

: - 7.3. PROCIDITIZITC,
6.4.2, Calibradg.

7.3.1, Obiencidn del destilado.- Sepln métods oficial nt 1 en el cazo

6.4.2.1. Patrdn internc.- Como en (5.4.2.1.}, : ' de bebidas con exiracto seco, sea mayor de 600 ma/100 nl.
§.4.2.2. Solucidn patrén.i Preparar una solucibn de metancl, en | 7.2.2. Detocrminacién arsonétrica.- Limpiar y secar el alcchdmerro an’
etancl a 40°, de cohcentiracién similar a la =gpecaca . tes de sv emples. NDejar que el alechdmelro, termdme:ro. probe's
en la muestra. ‘ ) y mues+rz, slcuncen en el befio termostalizado la tempecatura de
C : .20C..
6.4.2.3. Soluzion de calib-ado.- A 10 ] de la sclucion patl in . . . . ) ) | :
‘ {6.4.2,2.}) se ir alade 1 ml 6e Lla solucién dsl pat~én . Aclarar 2 § Z veces.con la muesica la prodeia jque con'ienz el
interno {£.4.2.1.), y 8¢ inyecta 1M1 #n el crova‘s ’ . Lersdmelre. TaNE”T ia Mues' ~1 eh ia poobeta hasta.un  volumen
grafe. : : gonveniente, inclint~la unos 45 para evi‘ar la agitzcion y las
- . . - . k . busaugas fal infcotueis lueno el sloohdnerro. el nivel del if
6.4.3, "wes'ra aprehiema. . ) quido debr s a° jus.o po~ cebaja.del borde e la probetal, Tu
’ pa~ le n-ohsta con la palma 42 la mano, e ihve-ticla 3 5 £ ve-
Comno an (5.4.3.)) . ' - . ces aa~a iguala~ las ‘emper3*usas de la probeta y del ilnuide.
= s ) . i . Secar el 1lguido ¢z la parle exerior de la probera [ro doner
B.5. CALGULCS, : las manes sob-e la p-obeta para no calen'al el ligquidd conteni-
%A . e, S
Comn en (5.5.).7 . =" . .
i In’ “oducxr el alcoqs: c,ro £n el 1[QN1do ﬁe s (ba a abdjo 55 3
. . . " verea, 22 manacioque le=nte Y- -iom3 teapecatura ¥ que 5O 4=
" + . . . : tribuya cunlguie cambio o lempe:atura en todd el llauide.

i Mmmrenar el bulbo An) slenhA-oten em el Minuide, ceens ol viC
: ' tago, ‘dejarlo en, crposo de ‘mode gue séle unas pocas dfcimai de
gradcs ps‘én ndjaras.

- ) ' o . : i . . Leer en el algghéme’. ~e, 1upgo en el. termdmet-o. Para leer ea la

L

i esoala el lcohé: atsnsitear el ejo jusio debajo del plamo ce
La supsficie go) Jigu.do, levap oo lentamen's la cabeza man’ "~
| ‘ ) ¥ Smptro, hasia que la su-
e e ' P nlends la vlsnal pzr-pcrmc.ﬂ1 al alcohbmetro, a

- perficie varfc de elipse a una linea recia.
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Anolar el punto an que esta linea inta~secciona con:la uula
del alcohbaetro, siendo éata la lectura del alcohdmwtro. "

i .
Levani arlo liperemente por encima da djcha lectura y dejario en

reposo de nuevo. Volver a leer en el alcohdmetro ¥ en el tamd-.
metro, comprobands asi las primeras lecturas. Hacer la lectura
del slcohdmeiro con aproximacién de 0,05 y la del termdee -0 -

con 0,1 . Sacar el alcohdmetro y sace~lo. Inveriir la probe'a
econ la muesira varias veces para que se equilibre lérmicanen. e
todo el conjunig. Volver a a.empecar el alcohdme.ro, secar ol
vastago ¥y realizar nuevas leciu-as en 21 alcohdéme'ro y en el
termbrneire, Log vulores calculados son valides si tienen ap-o
ximacibn da 0,1 grads alecondlice, 3i po  fuera asl, realizar
lecturu ldistpmies ¥ calcular la nadia. :

7.4, CALCULDS. s ' .

.

7.4.1. Huestras con extTacto secn mayor de 600 mg en 100 ml:

El grado alcohdlico real es el leido en sl destilado obtenido

segin (7.3.1.}, ' -
Si en la obtencidn del destilado, 100 al de muun.n e desnla

* ron haste 20Q mi1, la lectura ohtenida, dab_e sor multlpllcudu
por 2,

7.4.2. Muestiras con exic acto seco menar ¢ jgual a 600 qg en 100 ml:
Par‘é obteﬁer el grado alcoh$lico real, ac.icmnar al grado alco-
halicg aparenie (lecido directamente an la muestra sin destilar}

0,2 gradss alcohlicos por cede 100 mg de extracto/100 ml

Lo rAS BIALTCCRATICAS

l.- fssocia'ion of Offizial Analyt:cal Chemizt. Edicidn 19E0 9015-9,

8. ALDEHIDOS.

PRYNCIPID.

Reaccién Ce los aldehidos con bisulfito de sodio. Oxidacidn del acido

sulfureso con yodo y valoracifn del exceaso de yodo con tiogulfate de
sodm

HATZRIAL Y ABARATOS . v

8,2.1. Burela de % ml graduada 011‘ gec.rnas de mi !.111.*“0
[T1 A N .
- ISR & ol

a.3.

REACTIVOS.
8.3.1. Disolucién de ticsulfa‘o de 30cic O,05M.
B.3.2, Discluci&n de yodo O,06N.

8.3.3. Disclucidn de bisulfito de sodie 0.0%0.

PROCEDLITIHTO.

Poner 100 wl de} desiilado {obtenide sagin étodo Offcial 1) en un ma .
traz de 500 ml. Afiadir 100 nl de agua destilada y un excusc de la di-
solucidn {5.3.3.) calculadg da mode que equwa!.qa w lo genas a 25 nl
de la disolucidn de yodo.

Dejar- el ma..raz. hxan tapado,.' du“‘anw "l‘) min.ufos agiiando de vez en
cuando.

Afiadir 50 ml de la disolucidn de yodo {8.3.2.). Valarar el excesa de
yode afadido con la diyoiucién ce “iosulfato de sodio {8.3.1.}, has.a
deceleracidn complea,

Dede hacerse simultaneaments un  ¢nsayo en blance, paca comprobar en
cada serie de engayos la estadilidad de las dizclucicnes de yoto y
tiosul fa'.9 por ser tan diluidas.

Fl

8.5. CALCULCS.

£] contenido en aldehidos, u‘prp‘iado comp acetaldehido, vendrd cdado

por la siguien'e f&r‘nula

Alcehidos (mg/100 al de aleohol absoluto) <g- %Y x L1 x 100
. : A

Siendo:

Yy = Volumen, en nl, de txoaulfato de macio gasiado en la nuestra,

¥y » voluasn, an ml, de ._.J.osulfata da sedio gastado en el blancg.

4 = Grado alcohdlica. . : 1

P.G. OBSHIVACIORES, -

‘8,6.1, La disolucidn da bisulfito da sodio ticne mayor tiempo de esta-
bilidad ei 86 Je aflade un 10 par 100 de alcchol. En cualqule"
casc esta solucidén es estable como mdximo una Semana.

&.7. ECFERENCIAS PIBLIOGRAFTCAS.
1.- Aasociation of Official Agricultural Chamists 1980-90%32,
2.- instilute Espanol de Homa,l.uacxdn. - UHE 33-107 74,
i S il A W 3
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9.

1.

T

9. ACIDRZ VOUATIL.

h]‘rf‘ {'.ln

Se define convencionalnmonte dowmu lux 2iferencia entre’ los valores de la
acidez total y Vija, expresodas ashaz en mg de dcido acético por 100
ml de sleshol abanlu*wn. .

DATZRTAL Y APARATOS. ° o - ' ’

9:2.1. Burela de 10 rl graduala en décimas.
9.?72.2. pH-metro.

5.2.3. CAnsules de pla'ino .o péreeiana.
FEACT VO |

9.3.1. Dinolucifn e hid-drido de sadia 0,0 0,

9.2.2, Exmnol,

. PEOCIITRTTITO,

%.4,1, Agitlez Lotal,
Valo-ds 20 ml de la muzstra con la disolusion de MaOH {9.3.1.),
a pH 8,2 utlilizande 21 pY astra. t

8.4.2. Acidez fijn.

Evaporer. al baflo meria, en una  cdpsula {O22.2.), EO0 nl de 1a
muestra; desecarla a 100 € ducan's 30 minutos. Disolve- y
“rasferir el ras dup con vacies norciones Ao aleohol (1levendo
previatents 8 pH 2.2 de una grafuscifn similar a la mussira
"usando 50 wml de alcohiol an total.,

Yalorsr con la discluz.én a2 "J d-éxido de sodioc -{0.3.1.],

-1 ‘pﬂz
3,2 uiilizendo el ! mairo.

LALCULOS .

;?.5.1.\'%16‘-2 Aotal (en -r_,;]OO ml de alcehdl bsolﬁto}- Yy x 1,2 %100
. .ta. . .
Siendo -
. 1

qb}.n \.Fomlfhﬁn. e ml de“!"e.OH.em_')leados en f2.4.8.).
A = Crado alcall .cn de 1n .‘".LN'.S-‘.."EI.'
9.5.7. Acidox - ‘ﬂ"lr =510 Ll e alcohinl ausolinrta) : V¢ x 1.0 x 100
Siendo - N

Vg = Veolumen, on al, de NaOB empleadas en (9.4:2.),

A = Grado aleotdlico de lm muestes.

RIS IV e e SRR AR My g

ey ‘mw ww ) .
" 8,53, El valor de la acu}ez vola*:’, rxocasado en ma de Acide scdtice
por 100 ml de alcohnl ehsolule, vind d dude por la férmula:

Ackdez volatil = Avider ilotal - Actdez fija.

9.6. REFEREITAS BTBLTOTRAFICAS.

1. Associatlon of Offlicial Anal}ytical Chemists, Deicidn 199G- 9046-9040

i
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10, CENIZAS (Materia minersl total).

10.1. PRINCIP.O.
Se denoxinan cenizas.de un whisky, el conjunlo de l.oa‘ productos-é in-
Kky.

10.2. FATERIAL Y APARATOS .

l

10.2.1. Horno e'lél:l.rico regulable.
10.2.2. Bano de sgua y bafio de arena.
10.2.3, Limnrl d& infrar-ojo. ' .

10.2.4.__Cépsula de platine o de cuarzo de 77 mm de didmetro
18 mm de mltura, fondo plang.

10.2.5. Balan-a analitica.

10.3.

ad.

PROCE

Colocar 25 ml de whisky en una cépsula tarada en balanza gque aprecie
1/10 de mg. Evaporar con precsucidn en bafic de agua hasta consistendia
siruposa, continuar el calentaniento ° sobre hafo de arena con modera-
e¢ién y durante uns media hora. B85 convenienie ayuda~ a la Bvasoracidn
con la aplicacién de rayos infrarrojos hasta carbonizacidn. Cuando ya
no se desprencan vapores, llevas la cépsula al horno elécirico a 525°
+- 25°C y con aireacidn con: inua. : .

Después de cinco minutos de carbonizacidn completa, sagar la capsula
del horno, dejar enfriar v a%adir % ml de agua destilada, que se eva-
pora en baiio de agus, y llevar de nueve al horno a 525 €.

5i la cormbustidn de las pa-~*as carbancsas no se consigye en gquince mi-

nutosa, volver a comenzar la oper-acidn de adicidn de
mvaparacidn ¥y ~ecaleinacién,

agya dentilada,

Despues dé enf-.ar en el desecador. pasar la cipsula con las canizas.
10.4. CALCULOS.
E1 contenido en cenizas vendrd dado por la siguiente férmula:
Cenizas {g/L) = 40 x P .
Siando: .
P = Peso, ®n gramos, cte las cenizas mm ” 25 ml de whisky.

10.5. REFERENCTAS BiBLIOGRAAFICAS.

- Recueil des Méthodes Internationales d Analyse des Vims. 0.I.V.,

AGI, 1869, :

2.- lélodos OF 1c,,ales de Andlisis de vinos, n-.mlsu:s io de :’La'u\:ul‘um.
1971, pig 66.

cineracibdn del residuo de evapoeracidn de un volumen conocida del whin-.

internc .y

11.1.

1.

.2,

.3,

‘. '. VMW*&M¢aMHmuWM

11. PLOMO.
PRIFCTPTO.

Determinacidn del plono por A.A., previa mineralizaci6n de la wuestica.

ATERTAL Y ADARATOS.

11.2.1. Especirofotémetlro de A.A.

11.2.2, Lampare .de plamo,

11.2. 3. Céipsulas ue platine, cuarzo o simiw: ,*r. .

11.2.4. Baio de arenu o placa calefactora con r;"gulas;:;on de temperatu-
ra o es.ufa con control de Ltewperaura en el rango de 50 a
150°C. '

11.2.5, “ufla. Convenlente tancr‘la dentro de vitring de exiraccign de
nwnos .

11.2.6. NMatraces de 10, 100 y 1000 ml ce capacidad.

BEACTIVOS .

11.3.1, 4cido Bulfirico del 96 por 100 (d = 1,835,
11.3.2. Acido nitrico del 70% (¢ = 1,412),
11.3.3. Acido nitrico al 1% en agua destilada {v/v).

1000 mg de

11.3.4, Solucién pat~én de Pb/L. Digolver 1,58 g de
(K03 )2 ®b enrasando a 1000 ml con écido niirico al 1%,

PROCER: MTENTT,

J1.4.1. Prepacacion de la mues'ra.- Poner 1060 ml a8 la muesira en la

cpsula Y11.2.3.) llevarla a evaporacidn has'a consistencia
piruposa en hado de arena fa1.2.4.). Afadir a canlinuaeidn 2
ml de dcide sulfurico y carkopizar el residus en el baljo de

, &7ena 0 placa. Sepuidanente int-oducir la capsula en la  mufla
¥ mantenerla durane dos horas & 4590°C, *ranscucrido dichn
Liempo, sacarla y dejarla enfri ar.

Afiadir 1'ml de agua destilada, evanorar en el bafio dez arena a
placa e introducir en la rmufla, vresitiends esia aneracion has-
ta oblenc: cenizas blancas. Un ligero color mapcdn- -rojiza  -en
ias cen,zas {(posivlemente de Feplyl es acemado ¥ no requicru
un tratamiento poate“lc" .

stolve. a continuacién las cenigas con 1 m! de 4dcido mitrico
concenicado y 2 ml de azua destilada. Llevar la solugisn a un
matraz de 10 ml, lavar la cdpsula con agua destilada y adadir
1as aguas de lavado hasta =] enrese, filtrando posteriormente.

e .

L

0vL6
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11.4a.2. Cmutruccxén de 1a curva patrdép.~ Diluvir alicuel as apropiadss
de la solucién patrén (11.2.4.) con fcido ritrico al 1% {V/V)
pare obtener una curva de concentraciones 2,4, 6 By 10 mg/L

11.4.3, Determinacibn.- Operar segfm las especificaciones del aparat.o:
ussnde llema de aire-acetilens. Medir las obgorbancias de la

muestra y patrones a 783 nm. Si la solucidn esté muy concen-

tradn diluirla con dcido nitrico al 1%.

11.5. CALCULOS.
“ Cal¢ular "¢l cnnteﬁiﬁo on plmo. axXpresado en mg/l -medimmts” compacacidn
con. la correspondients curva patrén y ‘benlendo en cuenta el ractar de

| concentraelsn o dilwveidn. - - om o o F i -

!

"11{6. REFERENCIAS BIALIOGRAFICAS,

1.~ Bétodos Oficiales de Am!lisis ‘de \-'inos. Mini.aterid de ngricultu—a,
pég. 134 tI}, :m

s

PRINCIPIO. -

Detemimclén del einc por A.A, previa minerelizacién de la muestra.

Yatibiiien s o - W?mwmw»m» -

12, CINC.

MM'EPIAL ¥ _APARATOS.

CALCULOS.

12.2. 1 Espectrofotdmetro de A.ﬁ.l .

12.2.2, Lémpara de Cine, N
12,2.9. Los'ttilizades pads ei 5 en 111 2.9.7, (11, z 8y, (M.2.8) y"
(11.2,8.).

REACTIVOS. - : y
-_ : .

- e Al
12.2,1, Loz +tildzades pard el ploms en (11.2.1), (11.3.2) ¢ (11.2.3).
12.9.2, -Solucidn patrén de Y000 g de Zn/L. Disolver 1,000 g de Zn pu-

.. To en el minimo volumen necesaric de Acido nitrico (1:1) y di-
' luir a Iiitée con Kcido nitRize del 1% (V/¥),

12,4.1. J’reparaciﬁn de ia muestra.- Como en {11,4.1.}.

12,4.2, Construeel&n de la curve patrén.- Diluir partes alicuotss de
1a ‘wolucibn prtedn (12.3.2.), con &cido nitrico al 1% para ob-
tensr soluciones de 0,5; 1; 1,5y 2 mg/L. :

12.4.3. Determinacidh.- tgudl que pira ¢l Plomo. La lectura se eféc-
tulré a 213 8 nm.

Partiendo de 1oa valores de Wbsorbancies obtenidos, hallar les concen-- .
traciones de Zn para la muestra, teniendc en cuenta el Factor concen-
tracidn o ‘dllucidn.

REFERE:C TAS ATHLTOCRAFIEAS, -

1 * H.B, PARKER, hcomic Mbsorptlom Newsiettsr {1983); 13,

.. . s

i‘"i"(l'"-"' .
L

& e 30,

1
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13.t.

13.2.

13. 3.

13.4.

13.5.

6.

PRINCTPIO,

Determinaci6n del cobre por A.A., wminaralizecién por cenizam a £450°C
¥ concentracidn previa s la lectura con objeto de conseguir regultados
suficlenteasnts precisos. .

ITATERTAL Y APARATOCS.

13.2.1. Espectrofosémetro de A.A.
13.2.2. l.hngra de oobre,

13.2.3. Lom - util.uudos para el plono. en (11, 2 31, (11.2.4), (11,2.5)
y (11.8.8)..

REACTIVOS,

13.3.1. Los utilizados parer el plomo en {11.3.1), (11.3.2).y (11.3.3).

13,3.2. Solucidn patrén de 1000 mg de Cu}l. .DLsolver 1,000 g de Cu pu-
ro en ¢l minimo volumen necesario de MyH (1:1}, ¥ dlluu- sl
litro con #cido Nitrica del 1% {\!/‘J}.

PRQCEDIXTENTO, ‘

13.4.1. Preparacién de la muestra.- Como en (11.4.1.).

13,4,2. Construccién de la curva paterén.- Diluir pa-tes alicuotas de
la solucién patrin (13.3.2.) con Acido nitrico del 1%, para
obtener soluciones que contengan de 1 m 5 mg de Cu/L,

13.4.3.

Determinazidn.- Tgual gque pars el plomo. “adir a 324,7 nm.

CALCULOS.

Partiendo de los valeres de absorbancia obienidos paca la muesira, ha-

llar sédiante.-la curva patr-dn las conclntrncmnea da cobre de la mups—
tra. - / .

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.

1 - n. E. Paax:q» "Atonic nhanrptlon Nowsletter {1963), e
L i ot
2 = P ROUSSELET: Spoctmpmmhru par abnonptian
Ed. Paris (1968), pag. £9-144.

.taniqu. Boudin®’,

1.4.1.

.14.2,

14.2.6,

14, ARSEWICOD,

PRINCIPTO.

La suestra se somete a uns digestidn dcida con una mezcla de dcido nf-
trico y sulfirico. ) .

La geterminacidn del Arsénico se realiza por espectrofotometria de ab-
sorcibn atSmica, cqn genorador de hidruros.

MATERIAL Y APaRATOS. '

14,2.1. Balangas con exactitud de 0,001 g d. &1

.v-

,"
14.2.2. Matraces aforados de 50 y 100 pl de gapui
14.2.3, Pip-m da doble aforo.

14.2.4. Hatreces Kjeldahl da 250 ml.

14,2.5. Espectrofotémetro de ' absarcidn atdmica’ equipado con  sistema
_ §enerador ds hidrures, -

I.énpara de descarga 8in electrodog.

Fuente ds alimentacibn para lémpara °de- descarga sin electro.
dow.

14.2.7.

14.2.8. Registro grifico. ST

REAL‘I‘IVOS

PR N

Se utillun so.l.lnente reactives gde grado de pureza para andlisis y
agua destilada. . .

14.3.1. Aclde Clorhldrico (d = 1,10 g/m1).
14.3.2, Digolucidn da Scido clorhidrico 0% v/v vt

- Disolver 32 nl de &cido clorhidrico’ {d = 1,19 g/ml) con agua
desitlaca hasta un volumen de 100 ml.

14.3.3. Diacluniﬁn de keido clorhidrico 1,5% V/V.

Disolver 15 ml de icim cldrh!d*i@o fd'= 1,19 a/'m!) con’ agua
dllt.i.hdl haata un volumen de 100 ml,

14.3.4. Mido HItrim {d = 1. J:DI

T 14.,3.5. &cido Sul.f‘ur:.co (d =1 84}. *
14.3.6. nssotucaén de Hidr6sido-de sodio al I%. L
Pesar 1 g de hidréxido de sodio y disolverlo con agua destila-
da hesta un volumen de 100 ai. ’
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14,317, Dlselucibi di borohidrurd de #0dic al 3%.

" Pesar h'*es drmn de borvhidrmire de sodid ¥ ‘$imolverio hasta
160 hl con hidréxido de sodio al 1X. -

l

14.3, 8. D.Llolu‘lhdu de tr'itxblal IIl ll 1%,

Psaar b, ;raho de t’.rit.-iplcx I!I ¥ duolverlo h&ata 100 ml con
‘Hgua dastila;!u. LE :

12.3, 9 msoxuemn ok hld.rdkido de pomio al 20%.

- _‘

" o Peamr 20; hidrﬁxido de. botuio ¥ dicolverio con agua des-

4 tileda hastar un_ volumen de 100 ml.

L

.

14;3 10‘. Disoluctén ch ﬁcido sulmr!no ‘al’ ?D

bmm» 20 ml de icldc wlf‘ﬁrico (14.3, 5 ) conm agun destilada
hastnuh volunen de: 100 ml. -

14 a, 11 Oiublu;l&n- th a!c:.do summoo -1 1% (u/v),

Dilutr 3 ul{ de écldo nultﬁriao (14.3.5.) can ngua dastilada
haata un vol.-um ds 100 ml. -

- A N

11 3, 12 Eoluei&n- ;m#rén de ars'lnico de ooncentraclﬁn 1 g/l.
= ! Duelver 0,132 £ de tri&xidq de arsdnice en 2,5 ml de hidréxi-
oo - do de potasio ai 20% (14.3.9.), neutrslizar con cido gul firi-
S .- .o al 208 (14,3.10.), diluir hasta 100 m1 can Acido-sulfirico
Eomtesat,

- o
P -

14 3.3 Suluci&n pahr-fm de acsénico de concentr-cién 10 lllg?l. .

e Pipntear 1 m1 de la solucién patrdn de arllhi::o (1& 3 12. ). 8ty

un matraz aforade de 100 ml. Diluir hasta ei. enroae  cof agun B

' destxlada. A . —_— - - : R

d.l Soluci&n patr'én da arsenico da conctntncién O 1 n'g/}

pid&tm 1 m de la solucisn de arsénieo 114.3 18.}, en vh ma~
e trm-ada de 100 ml. Dn\.ir hasta ‘el mrua con agua danti-

o mn
i4.4, PO EEEJ”": :

14, d.l Preparacléﬂ da 1s mmtrn.

In’ ok ntru Kjeldahl, ds 280 ml introductr 10 nl ‘d muesh
con 20 ml &e dcids n!t:-ir.-.o {12,2.4.), ¥ 5 al 2e ic.ida sulm L
i co {1‘ a. 5.)- . . N

uw-r g ebullicisn hanta reducir el voiuhm a s nl.

charh enfrisr y disolver con ngun mtnm m un ntn: e 50
=l 1a solucidn resultants. .

L

14.4. t Preparacd én duk hlmuu y patr-hne: de trabajds

© En o matraz x:bluahl. Mtnoaﬂir 8wl de 1a aoluetd'l‘i ae ars\!--‘ ’
nico (14. 3 11) ; mtcrlc ll niomo t.nLaMent,o que 11 ms- o

= o T '..'

e .'-|

. " - ) . k .
: !:rl:endar 1a fushee de "hl!uﬂmt.nel&\ de 1as iiann dw dm-rgi- :

tne!nder ll ‘gévieradds
Cla eeldu a 9uo°c. nhu:anﬂo F\.u quc an ill.canza d.loha i:dﬁ!pe—_

‘la.4.4,

-

A

- el trutanunto dadi a 1a Mtra.

" .5& a,]ustm ia- cohdicibned ael, ;meradur db hifk‘um s.gﬂn us'
- esp.clfttaci.mel del aplr'ato -

- . Cm “oa
‘- p-_.-. Lo ..?“f_» . -

A u Il so!uelsn mnum xo nanogmms de urlénicm LT

Prcpll"ir in blahco cofi tddos - 1& riacti.vos utiliSaﬂos -m&xen»

Condioi.oma au espectmﬂvt‘-&netro oo : T

.vz e

#in slestrodos con el tiompe- luﬂctentu para que. s€ estabiut,-e
14 ehur.il de-1a lénmcra.

r-_ . ;_ Lo e n
-\.- i

'Bmander el ‘napectrofotdndm tjuatar ia Iungatud 5 bnda. o
'193,7 pmt,- colocundo la rejiiln & acusrdd gon las: cbndiclorles ;

dei !parato‘ . ) o~ .
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'zde hidrunt, eolucahdo 1% ‘H!whrt{‘.uru de- ©

nturl S E S JYY

- B . o
RS e ". e 4

Ajultl'r o flufo de argan arncuerna son 18 earaete-tsuca‘é
del a:hram. e . oo e - B
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Detmimci &u: .

B H
: R P

’ l.al um-.maeioﬂea -lp la !onetnt.raeiﬁn & Az’-unwn ‘se realis

" tun par el witodo de mdieidn de pairones, “hor medio- e medidsa  *

.-tupldcadn ehiel up.ctmfot:&it.ro en las- condiclones zapeci- ~
f‘icidas o (14,4.3.), aflidiends al matrgr. de .ragcgidn 3 ml de -
“la soluclfn-{14.4.1.)) mds 3 w) de la wlﬁciéﬂ {14.2.2.), ¥ 10
—n‘. de 1a solpcifn (14 3.8. }. s‘om pn.n:mos in“'m‘rws aé usan
. 10; aoysongueh - Py

L.':'- L -,--;_ -d_-

_{n‘]

Lavar  Tos' Matracis intes}—-&n)ué: a. C) hs’o. obn scwe 3_'

clorhid*loo ’A;SI t14.4...). e
R T . W

Al cbnst.-utr 1 a-lﬂen ée ndicl.én hsy qué deseohtar ‘el vulor

A -

* de sbstrbantif ‘del blancd dbtenicd: on lam misnea: ccmditlanes ]

lnt.ariores. p‘“e MRediendo 3 ni de’ la salucidii blanca.
. En enrad d'om.'.'!cloau ol 1iﬂ1tt de detmi&n 8 Lu t&cnlcu o
=) 5 ng” :
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