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6.7 de dicha norma ia oficina del Comisario general, se hace preciso
determinar la forma de sustitucién del mismo, a fin de garantizar
en todo momgenic el normal funcionamiento de dicho drganc de
apoyo.

En su virtud, & propuesta del Presidente del Gobierno y previa
deliberacion del Consejo de Ministros en su reunion del dia 23 de
octubre do 1983,

DISPONGO:

Articulo Gnico -El apartado 3 del articulo 6.° del Real Decreto
487/1485, de 10 de abnl, gueda redactado del modo siguiente:

«}. Ei Secretario general, con categoria de Director general,

" serd nombrado vy separade por Real Decreto a propuesia del

Ministenio de la Prestdencia e iniciativa del Comisario general

(orresponde al Sccretario general fa sustitucion del Comisario
general en caso de ausencia, vacante o enfermedad de ésten

DISPOSICION FINAL

El presente Real Decreto entrard en vigor ef dia siguiente al de
su publicacion en el «Boletin Oficial del Estadon.

Dado en Madnd a 23 de octubre de 1985,

JUAN CARLOS R.

El Presidente det Gobiemo,
FELIPE GONZALEZ MARQUEZ

22128 ORDEN de 16 de octubre de 1985 por la que se
aprueban los métodos oficiales de analisis de ginebra,

Excelentisimos seftores:

Entre las previsiones de la Ley 25/1970, de 2 de diciembre, que
aprcho e Estatiio de la Vida, del Vino de los Alcoholes,
establecia en su articulo 34, 2, gue los aguardientes compuestos, y
entre ellos la ginebra, serian objeto de reglamentaciones especiales.

Como consecuencia de la anterior pravisidn, tue publicado el
Real Decreto 2367/1981, de 20 de agosto, que aprobaba la
Reglamentacion especial para Ia elaboracién, ciruculacidn y comer-
cio de ginebra, procediendo regular ahora sus comespondientes
métodos anakiticos. '

En ia redaccibn ge los métodos oficiales de andlisis s ha
procurado. deatro de lo posible, v siguiendo las directrices estabie-
cidas en el articuto 9.% del Real Decreto 1908/1984, de 26 de
septicnbre, su adaptacién a los métodos aprobados por los
Organismos internacionales especializados en fa materia, con el fin
de aprovechar la experiencia obtenida de su aplicacidn, .

En su virtud, a propuesta de los Ministerios de Economia y
Hacienda, de Industnia y Energia, de Agricultura, Pesca y Alimenta.
¢ciom, ¥ de Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la
Comision Interministerial para la Ordenacion Alimentaria y oidos
los representantes de las organizaciones afectadas, esta Presidencia
del Gobierno dispone: ‘

Primero -3¢ aprucban come oficiales los métodos de anilisis
para la ginebra que se citan en ¢l anexo k.

Segundo.-Cuande no existan métodos oficiales para determuna-
dos analisis y hasta 1ante los mismos no sean propuesios por el
Organe competente y previamente informados por la Comisién
Interrmmisienial para la Ordenacion Alimentaria, podrin ser utiliza-
dos tos aprobados por los Organismos nacionales e internacionales
de reconovida solvencia. '

DISPOSICION DEROGATORIA

Quodan derogadas las disposiciones de sgual o infedor rango
que se opong:n a 1a presenie Orden

DISPOSICION FINAL

La prescnte disposicion entrard en vigor a los treinta dias de su
publicacion en el «Boletia Oficial del Estado». :

Lo que comunico @ VV, EE. para su conocimiento y efectos.
Macnid, 16 de octubre de 1985

"MOSCOSO DEL PRADO Y MUNOZ

Ekcmos, Sres. Ministros de Economia y Hacienda, de Industria y
Energia, de Agricultura, Pesca y Alimentacidn, y de Sanidad y
Consumao.
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ANEX(O |

1. Obiencion del destilado.

2. Furfurol.

3. Extracto seco.

4. Bases nitrogenadas.

5. Alcoholes superiores.

6. Metanoi.

7. Grado alcohdlico.

8. Sacarosa.

9. Actdez total.
10. Matenias reductoras {aziicares reductores).
ii. Plomo. .

12, Cioc.

i3, {obre.

id,  Arséaico.

i. OBTENCION DEL. DESTILADO

L1 Principio.-Destilacién de la muestra en condiciones deter-
minadas. . ’

1.2 Material y aparatos.

1.2.1 Matraz de 500 a 1.000 ml de capacidad, dc fondo
redondo ¥ boca esmerilada. ]
t.2.2  Alargadera tipo Kieldah! o similar.

1t2:3 Refrigerante tipo Dimroth (20-30 ¢m de longitud) o
stmitar.

1.2.4° Matraces aforados de 100 y 200 ml de capacidad.

1.2.5 Manta eléctrica 0 mechero de pas.

1.3 Reactivos.
1.3.1 Agua destilada.

1.4 Procedimiento.

1.4.1 Muestras con menos del 60 por 100 de etanol. Medir 2(0
ml de muestra en un matraz aforado gue antes de cnrasar se
mantiene ¢n bano de aguaa 20 °C durante media hora. Enrasar con
pipeta, limpiando €l interior dej cuelio del matraz de posibies gotas
adheridas con papel de filiro. Debe svitarse gue queden burbujas
de aire adheridas a las paredes del matraz

Pasar cuantitativamente el volumcn medido al mairaz dec
destilacidn lavando tres veces consecutivas el matraz aforado de
200 ml con 20 ml de agua destilada cada vez, ahadiendo las aguas
de lavado al matraz de desulacion. Cuando se wate de bebidas
siruposas, por su gran contenide en azucar, el lavado debe
efectuarse consecutivamente con tres porciones de 50 m! de agua
destilada.

Proceder a la destilacion.

Es cenveniente afadir bolitas de vidrio para factlitar 1a coulii-
ciom suave, En algunos casos, si se teme [a formacion de espuma,
afadir up antiespumamne inerte {como silicona). ’

El matraz de recogida del destilade es el mismo en que se
efectud la medida. Se le afiaden 10 ml de agua destilada v se
dispone ligeramente inchinado, de forma que el destilade resbale
por la pared sin salgicadura, dentro de un baio de hielo o agua fria
a menos de 10 °C, El refrigerante debe ir dotado de una alargadera
que penetre, por o menos, 4-6 cm en el cuello del matraz.

Cuando se hayan recogido, aproximadamente, 190 mt, llevar ¢l
matraz tapado al bafio dc agua a 20 °C, Cuando se alcance dicha
temperatura, dentro del mismo baho, enrasar con 2gua destilada
mediante pipeta. .

Tapar ¢] mairaz e invertirto varias veces para homogeneizar sa
contenido antes de proceder a la determinacion del etanol,

14,2 Muestras con mas det 60 por 100 de etanol

El procedimiento anteriormente descrito difiere fnicamente en
que la muestra se mide en matraz aforado de (00 mi, que se lava
varias veces con agna hasia alcanzar un volumen de, aproximada-
mente, 230 mi. El destilado se recoge en matraz aforado de 200 mi
¥ s¢ enrasa con agua destilada dentre del bafio de agua a 20 °C.

1.5 Observacivnes.

1.5t El sisterna de destilacidon debe comprobarse en ambos
CAsos como sigue: '

Destilar 200 mi de una mezcla hidroalcoholica al 10 por 100 ¢n
volumen cinco veces fonsecutivas. Determinar en la Gltima destifa-
¢ion el titale alcoholimétrico del destilado, que no debe ser menor
del 9.9 por 100 en voiumen de ctanol,

1.5.2 La desiilacion debe efectuarse procurando que ef flujo
del destilado sea uniforme.

1.5.3 El tiempo de recogida det destitado estard comprendido
entre cuarenta y cinco y noventa minutos.

(.6 Referencias bibliograficas. ‘
i. Instituto Espafiol de Normalizacién, UNE 33-112.75.
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2. FURFLROL

Prinictpio.—El furfuro! se corubina con la anilina en presen-
ol sewdo acélico para Jdar un comprestu de color rojo.

Seactivos

21  Acido acético, _ ]
2% Anilina recientemente desillada. Al dcsular debe pasar.
coma minimo, un 95 por 100 entre 183 °C y 185 °C.

2.3
{obwnido segun el método oticial nimero 1) o la ginebra directa-
MeAle, 5i N0 cONticne i exiracld ni color, en un wube de tarde
esmenlado. Anadir 0,5 ml de anilina ¥ dos ml de acido acelico
(2.2.1). Aghar.

2.4 Calewlos.=Si antes de veinte minutos DO aparece ninguna
coloracion rosa salmén, la muestra se considera excenta de furfurcl.

1
5

2.5 Referencias bibliogrificas.
1. Codex Oenologique Internationales. OV,
3. EXTRACTO SECO

3.1 Principio—Evaporacién de la muestra a 105 °C y pesada
- posierior del residuo,
32 Mawerial y apararos.

3.2.1 Estufa de aire regulable de 95 °C a 105 *°C.

322 Capsulas de platino © cuarzo de fondo plano, de 77 mm
de diametro Interno ¥ 18 mm de aliura.

3.2.3 Desecador de vidrio que contenga acido sulfurico con-
cenirade o gel de silice como sustancia desecadora.

324 Baho de agua.

3.2.5 Balanza analitica.

3.3 Procedimiento.-Medir 25 ml dc muestra a 20 °C. Evaporar
a sequedad, en las capsulas comespondienies previamenie desecadas y
taradas, en bafio dec agua hirviente y mantener la estufa a 105 °C
durante treinta minuvios.
. Bwiar enfoar las capsulas en ¢l interior del desecador ¥ una vez
frias .pesar en la balanza.

34 Calewlos—El valor del extracto total de la muesira. en
gramos por litro, se hallard mediante la férmula sigwiente:

Extracto total (g/1) = (M - m) < 40.
Siendo:

M =~ Peso en g de la cipsula con el extracto seco.
m = Peso en g de 1a cipsula vacia.

3.5 Referencias bibliograficas.
i, Instituto Espanol de Normalizacion. UNE 33-106-74.
4. BASES NITROGENADAS

4.1 Principia. -Fuacmn del amoniaco y 1as bases nitrogenadas
mediante acido fosférico, scguida de una primera destilacién,
Liberacion del amoniaco y las bases nitrogenadas con d.dsido
sodico, segurda destilacion y posterior valoracidn con acido
clorl.idrico del segundo destilado.

El limite de deteccidon del mérodo es de 1 mg/l

4.2 Material v aparatos.

4.2.1 Matraz de 200 m] de [)d cidad.

412 Segin (1.2.2), (1.2.3). (1.2.4) y (1.2.5)

4,3 Reactivos. '

431 Acido fosforico d = 1.34.

432 Solucién de hidréxido sadico al 10 por 104,

4.3.3 Solucian de acido clorhidrice 0,01 N
4.3 4 Solucion de rojo de meulo. Pesar 0.1 g de rojo de metilo,
disoiver con 50 ml de etanol al 90 por 100 de volumen.

4.4  Procedimiento.-En un matraz de 200 m}, introducir 50 ml
de muestra, adicionar 40 ml de agua v dos gotas de 4cido fosfarico;
destilar y desechar los primeros 30 ml. _

Enfriar ¢l matraz y al residud frio adicionar 2 ml de solucion de
hidroxido sodico al 10 por 100 (6 20 ml de sclucion de hidréxido
sodico al 1 por 100, si hay proyecciones). Destilar de muevo
recogiendo alrededor de 7 m! de destilado en un tubo de ensayo on
el que previamente se han intreducido 2 ml de agua v una gota de
solucion de rojo de metilo, procurando que el destilado caiga en e}
fondo del tubo con la ayuda de una alarpadera. Valorar a continga-
cidon con una solucidén de acido clorhidrico 001 N hasia quc el
indicador vire & rojo. .

4.5 Cdz'.:ufos,-Nmogeno {mg de nitrégenofliteo) = 2.8 n.
n = volumen, en ml, de solucion de dcide clorhidrico, G01 N
pastados en la valoracién.

Procedimienio.~Poner 10 ml de destilado de ginebra |
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4.6 Referencias bibliogrdficos,
1. Codex Ocno]og,lque Intemational, OIV, 1978, pag. 17.

5. AL LOHOLES SUPE‘{IO'{ES

5.1 Principio

Scparacion, identificacién y cuantificacion de oy aleoholes
superiores al etanol, por cromatografia de gases.

5.2 Mauaterial y uparatos.

5.2.1 " Cromatégrafo de gases equipado con detector de ioniza-
cion dr llamia, )

5.2.2 Coclumna cromalografica -Columna de 4 m de longitud
de 1/8" de diametro interno reliena de Carbiwax 1500 al 15 por
1t} sobre Chromosorb W 80-100 mallas, lavado a los agidos.

5.2.3 Micrgjeringas de My,

53 Reactivos.
5.3.1 Patrones cromatografices:

2 - Butanol.

1 - Propanol.

2 - Mctii-1-Propanol.
1 - Butanaol.

4 - Metil-2-Pentanal (Patron interno).
2 - Metil-1-Butanol.

3 - Mctil-1-Butanol.

5.3.2 Eiano! pureza cromatografica.
54  Procedimiento.
5.4.1 Condiciones cromatograficas.~Las condiciones cromato-

grificas orientativas son: Gas ponador nitrogeno 20 ml/min,
temperatura del hormo 85 °C. temperatura del inyecior y del
detector 130 °C,

54.2 Calibrado.

5.4.2.1 Pawron interno: Solucion de 5 g/l en elanol de 40 °C 4.
meiil-2-pentanol.

5422 Solucién patrén: Preparar una solucién ¢n aleghal
de 40 ° en las proporciones gue se indican en la tabla 1.

5.4.2.3 Solucion de calibrado: A 10 ml de 1a solucion patrén
{5.4.2.2) se le afiade 1 ml de la solucion patron interno (5.4.2.0) v
s¢ inyecta T4 hitro en ¢] cromatografo,

3.4.3 Muestra problema.—A 10 m! de la muestra llevada a 407
se lg afiade | ml de patron interno (5.4.2.1) ¢ inyectar un litro en
las mismas condiciones en que se hizo para e] calibrado.

5.5 Cdlculos—1Ina ve? identificados los picos por sus retencio-
nes relativas al patron interno se caiculan los factores de respuesia
para cada uwno de cllos y las conceniracioncs cn la muesira
problema aplicando las formulas:

&p
Factor de respucesta (Fry =G x'-—A_
[
Aim
Apm

xf

Conceniraciom en la muestra (mg/1} = Fr x

siendo:

C1 = Concentracion del compuesto en la solucian patrdn.
"Ap = Arca del patron interno en la solucion pairon.
Al = Area del compuesto en la solucidn pairon.
Aim = Area del compuesto en la muestra problema.
Apm = Area del patron interno en la mussira problema.
f= Factor de dilucién de la muesira.

El contenido en alcohaolas superiores vendri dado por la suma
de los valores mdividuales obtenidos de cada uno de elios y se
espresard en mg/ 100 mi de alcohol absoluto.

56 Referencias b;’b:’e'r_rgréﬁclas,
1. Association of Official Agricultural Chemists 1980, 9075,
TABLA 1

Compuestio Cong¢antracion

troplt
2-Butanol ... .. 10
1-Propanol . .. ... .. .. ... ... .. ... ... 125
2- Melil-l'PropanoI...._.._,. 175
! - Butanol . . . 1§
2 - Metil-1-Butanal . h 100
3. Metil-}-Butanol .. 300
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6. METANOL

6.1 Principio.—Scparacidn, identificacion y cuantificacién del
metanol por cromatografia gaseosa,

8.2 Material y aparatos~Como en 5.2.

6.3 Reactivos. .

6.3.1 Metanol pureza cromatogrifica.

6.3.2 Cuatro metil 2 pentanol.

6.3.3 Euancl pureza cromatografica.

6.4 Procedimiento.

6.4.1 Condiciones cromatograficas.-Como en 5.4.1.
6.42 Calibrado, -

6.4.2.1 Patrén interno.—-Como en 5.4.2.0.

6.4.2.2 Solucién patrén.—Preparar una solucion de metanoi,
en etanol a 40°, de concentracion similar a la esperada en ia
muestra. . g _

6.4.2,3 Solucitn de calibrado.—-A [0 ml de la solucién patron
£6.4.2,2) se le afiade | m) de 1a solucidn del patrdn interno (6.4.2.13,
y se inyecia 1 4 1 en el cromatdgrafo. : .

6.4.3 Muestra problema.-Como en 5.4.3.

6.5 Célculos.-Como en 5.5.

6.6 Referencias bibliogrdficas.

1. Association of Official Agricultural Chemists 1980, 9075,

+

7. GRADO ALCOHOLICO

7.1  Principio.-Se determina por destilacion del producio v
medida de la densidad del destilado por arcometria. :

1.2 Material y aparaios.

7.2.1 Aparatos de destilacion como en 1.2

72.2 Alcohdmetro con graduacion de 0,1 °C de d25 debida-
mente contrastado.

7.2.3 Termometro ¢on graduacion de 9,1 °C.

7.2.4 Probeta transparente de 36 mm de didmeiro interior y
320 mm de altura.

1.2.5 Bado termostatico a 20 °C.

1.3  Procedimiento,

7.3.12 Obtencion de! destflado.—Segin método oficial ni-
mero 1. o
7.3.2 Determinacion areométrica.-Limpiar y secar el alcoht-
metro antes de su empleo. )
Echar ¢l destilado en la probeta, inclinarta unos 45° para evitar
le agitacidn y las burbujas. Tapar la probeta con la palma de la
mano, e invertirla tres o cuatro veces para igualar las temaperataras
de la probeta y del li?luido.
Dejar que el alcohdémetro, termémetro, probeta v destilado,
alcance en el bailo termostatizado la temperatura de 20 °C.
Introducir ¢l alcohdémetro en el tiquido de arriba 2 abajo cinco
O seis veces, de manera que afcance [a misma temperatura y que se
distribuya cualquier cambio de temperatura en todo cf liquido.
Mantener ¢l bulbo del alcohdmetro en et liguido, secar el vasiago,
dejarlo en reposo de modo que solo unas pocas décimas de grados
estén mojadas.

. Leer en el alcohémetro, luego en ¢ ténmdmetro. Para leeren ta
escalg del alcohometro situar ¢l ojo justo debajo det plano de la
superficie del liquido, levantar lentamiente fa cabeza manteniendo
la visual perpendicular a} alcohémetro, hasta que la superficie varie
de clipse a una linca recta.

Anotar 2] punto en que esta lines intersecciona con la escala del |

alcohémetro, siendo ésta la lectura del alcobémetro.

Levantarlo ligeramente por encima de dicha lectura y dejarlo en
reposo de nuevo. Volver a leer en e alcohdmetro y en el
lermémetro, comprebando asi las primeras lecturas. Hacer l1a
lectura del alcohdmetro con aproximacion de 0,05° v la dei
termémetro con (,1%. Sacar el alcohdometro vy secarlo, Invertir Ja
probeta con la mauestra varias veces (el termémetro queda en su
$itio), para gue se equilibre térmicamente todo ef conjunto. Volver
& atemperar el alcohbmetro, secar ¢ véastago v realizar nuevas
lecturas en el alcchdmetro ¥ en ¢ termometro. Los valores
calculados son vilidos si tienen zproximacién de 0.1 grado alcohd-
lico, si no fuera asi, realizar lecturas adicionales y calcular la media.

7.4 Célculos.-El '_Fado alcohblico real es #] leido en e desti-
lado ebienido segim 7.3.1. .

Si en la obtencidn del destiladoe, 100 mi de muestra se destilaron
kasta 200 m!, [a fectura obtenida, dehe ser multipticada por 2.
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7.5 Referencias biblicgrdficas.

I. Association of Official Anpatytical Chemists. Edicion
1950-5015-9.

B B. SACAROSA

8.1 Principio.-La sacarosa se determina por fa diferencia de
los poderes reductores antes y después de la hidrolisis clorhidnca
del liquido procedente de la difecacion de la ginebra.

82 Reactivos.

B.2.1  Acido clorhidrico d = 1,19,
8.2.2 Hidroxido sodico 12N.

8.3  Procedimiento.-Pouner en dos matraces erfenmever de 200
ml cada uno, el mismo volumen del liquido defecado sagun el
método oficial nimero 10, Afadir a cada matraz 0,3 m! de acido
clorhidrico {8.2.1) por cada 10 mi de Hquido defecado. -

~ En ung de los matraces, afiadir inmediatamente 0.3 ml de
Na((JH), 12 N, por cada 10 mi de liguido defecado, procediendo a
fa valoracién de los aricares reductores, segin el méiodo aficial
nimero 10. )

Llevar ei otro matraz con el contenido sin neutralizar a bano de
agua hirviende durante tres minutos. Afadir entonces el mismo_
volumen de Na(OH), 12 N que al otro matraz y valorar como en
¢l caso anterior.

8.4 Cdlculos-La diferencia entre las cantidades de azicares

‘reductores encontrada en los resultados de estas dos valoraciones,

muliiplicadas por 0,95, da ia riqueza en sacarosa de la muestra de
estudio,

Este resuitado se expresa en g/l de ginebra, tenieado presentes
las dituciones efectuadas eventualmente en el curso de la defeca-
cion y del volumen de la muestra de ginebra que se sometio a la
defecacion.

8.5 Referencias bibliograficas.

!, Recueil des Méthodes Internationales d'Analyse des Vins.
OIV, AS, 4, 1968. .

9. ACIDEZ TOTAL

%.1 Principio.~La acidez total de la ginebra se considera como
ia suma de los Acidos titulables cuando se lleva la ginehra a pH =7
por adicion de un licor alealino valorado. El acido carbénico no se
considera comprendido en la acidez 10tal.

El gas carbonico se elimina previamente de la ginebra por
agitacion en filo y con vacto parcial. '

9.2  Marerial y aparatos.

9.2.1 Potenciémetiro con electrodo de vidrio.
9.2.2 Agitador magnético.

$.2.3 Kutasato de un litro.

9.3  Reactives.

9.3.1 Disolucién de Na(OH} 0,04 N recientemente preparada.

9.4 Procedimiento.~Poner 150 ml de ginebra en un Kitasato
de un litro de capacidad, conectar al vacio agitando al mismo
tiempo el matraz. Ef desprendimiento de CO, se aprecia a los pocos
momentos. Observar atentamente el momento en que dejan de
desprenderse fas burbujas, desconectar del vacio.

Tomar (00 ml de la ginebra sin CO; y llevar a un vaso de unns
250 mi de capacidad, introducir ¢f electrodo del viddo en la
ginebra.

Poner en marcha el agitador procurande que no se formen
burbujas y afiadir desde bureta sclucion de hidroxido soédico (9.3.1)
2 la mnebra hasta que la aguja del potenciémetro marque pH = 7,
manterienda el agitador en marcha durante la operacidn, que no
debe durar mds de cinco minutos.

9.5 Cdlculos~Calcular la acidez total expresada en meg/] won
una aproximacion de 0,1 meq/1 o es mg de &cido acérico.

Acidez towal = 6 v mg dcido acético/l.

V = Volumen ¢n mi de Na(OH) 0,01 N_ - .

9.6 Referencias bibliograficas.

1. Recuetl des Méthodes Internationales d’Analyse des Vins.
OIV, A 10,1 3 1969,

2. Jaulmes, P.: «La mesure de 1* acidite total des Vins», Annal
des Falsifications et des Fraudes, 556, 1955, .

10. MATERIAS REDUCTORAS
" {Azicares reductores)

10,1 Principio.~Eliminacién previa de todas las materias
reductoras distintas de los azicares reductores por defecacion y
posterior valoracidn basada en la accion reductora de los azicares
sobre una solucitn cupro-alcalina.
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10,2 Material v aparatos.

10.2.1 Erleameyer de 300 ml con refrigerante de reflujo.
10.2.2 Material nccesarie para volumetria
16.2.3  Bano de agua

10.3  Reactivos.

10.3.} Solucion de acetato neutro de plome (aproximada-
mente saturada). Anadir a 250 g de acetalo neuviro de plomo agua
caliente hasia 0.5 1 y agitar hasta disolucidn completa.

10.3.2  Solucion de NaCH.IN,

10.3.3 Carbonato de calcio,

10.3.4 Solucion cupro-alcaling. Disolver por separado: 25 g de
sulfato de cobre (SO4CU 5H; O en 100 ml de agua; 30 g de dcido
citrico en 300 m] de agua y 348 g de carbonato de sodie cristalizado
en 300-400 mi Qe agua calienie, Mezclar la solucion de sulfato de
cobre % completar el volumen con agua hasta un litro.

19.3.5  Solucién de iodurode potasio al 30 por 100. Conservar
en frasco iopacio. )

19.3.6 Solucion de acido sulfirico al 25 por 100 en volumen.

£0.3.7 Tivsulfato de sodio N/10, .

10.3.8 Engrudo de almidon de 5 g/l contendra 200 g/l de
cloruro de sodio para asegurar su conservacién. Esta solucion debe

set mantenida diez migutos en ebullicion en el momento de su |

preparacion.
10.4  Procedimiento.
10.4.1 Defecacion plambica,

llevar 10G ml de ginehra a un matraz aforado de 1235 ml
Afadir agitando 5 mi de solucién saturada de acetato de plomo y
1'g de carbonato de calcio. agitar varias veces y dejar sedimentar,
por lo menos quince minutos, enrasar ¢on agua destilada, afiadir
0.6 ml mas de agua vy filtrar.
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10.4.2  Valoracion.

Poner en el erlenmever de 300 mlb 25 ml de la soluciém
cuproalcalina y 25 m de gincbra previamente defecado. Afadir
unos gramos de piedra pémez y llevar a ebullicidn, gue debe ser
alcanzada en dos minutos, adaptando el erlenmeyer at refngerante
de reflujo y maniener exactamente durante diez minutos la
ebulticion. -

Enfriar inmediatamente bajo corrienie de agna fria. Adadir 10
ml de la solucién de ioduro de 2polasio at 30 por 100, 25 ml de Ia
solucion de acide sulfurico al 25 por 100 ¥y 2 ml de engrudo de
aimidon. A continuacion valorar con ia solucién 0,1 N de tiosuffalo
de sodio. _

Efectuar una prueba en blanco, sustituyendo los 25 ml de
muestra, por igual volumen de agua destilada y tratar como se ha
uxbicado para la muestra.

10.5  Calculos.-La cantidad de azicar, eapresada en azicares
reduciores contenida en la muestra analizada, se obtiene en |2 tabla
adjunta en funcion del némero o’ — n de ml de tiosulato utilizado.

Siendo:

1 = Volumen, en mi, de solucion de tiosulfato de sodic G.I N
uttizados en la valoracidn de la muestra.
+ n" = Volumen, en ml, de selucion de tiosufalto de sodio G.1 N
utilizados en la prueba £n blance.

. Expresar e] contenido en gramos de azicares reduciores por
litro, teniendo en cuenia las diluciones efeciuadas en el curso de fa
defecacidn del volumen de la mucsira analizada.

10.6  Referencias bibliogrdficas.

I, Recueil des Méthodes Inlernationzles d'analyse des Vips.
QIV, Ade, 106-107 (defecacién) ¥y 126-127 (valoraciont.

AZUCARES REDUCTORES EXPRESADOS EN mg DE GLUCOSA

) Primera oifra decimal
Ml ™ de nosellan
de sodiu

¢ 1 h k) 4 5 L] ¥ B g
0 0,0 0.3 0.6 10 1.3 1.6 £9 22 26 29
] 3.2 35 38 4.2 4.5 4.8 hN| 5.4 5.7 6,1
2 6.4 6.7 7.1 7.4 7.7 8,1 8.4 8.7 9.0 5.4
3 9.7 10,6 10.4 10,7 1L0 iL.4 11,7 20 i2.3 12,7
4 13,0 133 t37 t4.0 14,4 14.7 150 154 15,7 161
5 [6.4 16,7 17,1 174§ 118 18.1 18.4 18.8 18,1 19.5
6 19,8 20,1 20,5 208 2.2 21.5 2.8 222 225 229
7 232 23,5 23.% 242 24,6 24.9 25,2 25.6 269 263
8 266 26.% 273 276 28.0 283 28.6 2890 29.3 297
G 30,0 - 30,3 30,7 1.0 3.3 31.7 320 324 7 330
10 334 33.7 4.1 34.4 348 35,1 354 35.8 361 35,5
Fi 36,8 37.2 375 379 382 386 389 g3 306 40,0
2 40.3 407 41.0 41,4 . 417 421 42 4 42 8 431 4315
i1 418 442 445 44,9 45,2 45,6 459 46.3 46.6 470
14 43,7 47,7 480 48.4 48,7 491 494 49.8 501 50,5
b5 50.8 51.2 51,5 51,9 522 32,6 32,9 533 536 54,0
13 54,3 54,7 55,0 554 55.8 56,2 56.5 56.9 573 57.6
7 58.0 58.4 38.8 591 595 399 60,3 607 61.0 614
i8 61,8 62,2 62,5 62,9 63,3 63,7 64,0 64.4 64§ 65.1
19 65,5 65,9 66,3 66,7 671 67.5 67.8 68.2 68.6 69,0

20 694 69.8 702 70.6 710 TEH4 71, T2 725 72,
| 733 73,7 74,1 74.5 749 75,3 75.6 76.0 76.4 76.8
22 7H2 6 78.0 78,4 78,8 76,2 75.6 80,0 80.4 B0.8
23 81,2 81,6 82.0 824 828 812 83.6 84,0 84.4 ‘84,8
24 B52 | 85.6 860 | 864 E6.8 87,2 87.6 88.0 884 : BRS
25 £6.2 89.6 90.0 90,4 50.8 91,2 31.6 92,0 924, 928

it. PLOMO 11.3  Reactivos.

1041 Principio.-Determinacion del plomo por A.A.. previa
mineraiizacion de 12 muesira,

.2 Material y aparatos.

1 Espectroforometro de AA.
2 Lampara de plomo.
3 Capsulas de platino, cuarze ¢ simiiar..

11.2.4 Baifio de arcna o placa calefactora coa regulacion de
te:}ns%er%tura o estufa con control de temperatura en ¢f range de 50
a - .

_ 11.2.5 Maufla. Conveniente tenerla dentro de vitrina de extrac-
cidon de humos. :

11.2.6 Matraces de 10, 160 v 1.000 m) de capacidad..

1.2
1.2
1.2
11.2

31 Acido sulfarico del 96 por 160 (d = 1,835).

32 Acido nitrico del 70 por 100 {(d = 1.413).

3.3 Acido nitrico al | por 100 en agua destilada (v/v),
.34  Solucion patrdn de 1.000 mg de Ph/l. Disolver 1,558 g
de {NO3)2 Pb enrasando a 1.000 mi con &cido nitrico al | por 103

1i
13
11
11

il.4  Procedimiento. . :

L1.4,1  Preparacidn de la muesira,.-Poner 100 mi de 1a mucsira
en la cipsula (11.2.3) levarla a evaporacion basta consistencia
siruposa en bafio de arena {(11.2.4). Anadir a continuacion 2 mit de
4cido sulfarico y carbonizar el residuo en ¢! bafio de arena o placa.
Seguidamente introducir la capsulz en la mufla v manteneria
durante dos horas 3 450° C, transcurrido dicho tiempo. sacarls v
dejarta enfriar,
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Anadir 1 ml de agua destilada. evaporar en el baho de arena o
placa e introducir en la mufla, repitiendo esta operacién hasta
obtener cenizas blancas. Un ligero color marrén-rojizo en las
cenizas (posiblemente de Fe;O3) es aceptado y no requiere un
1ratamiento posierior. )

Disolver a continuacidn las cenizas con 1 ml de Acido nitrico
concentrado ¥ 2 ml de agua destilada. Lievar la solucidon a un
matraz de 10 ml, lavar la cipsula con agua destilada y afiadir las
aguas de lavado hasta ¢l enrase, filtrando posteriormente!

11.4.2  Construccion de la curva patrdn.-Diluir alicuotas apro-
piadas de la solucidn patrén (11.3.4) con acido nitrico al | por 100
{val) para obtener una curva de concentraciones 2, 4, 6, § y 10
mg/l. . .
11.4.3 Determinacién.—Operar segan las especificaciones del
aparato; usando llama de aire-acetilenc. Medir las absorbancias de
la muestra y patrones a 283 om. S la solucién esta muy
concentrada diluirla con dcido nitrico al 1 per 100.

11.5  Calcuios.~Calcular el contenido en plome, expresado en
mg/1 mediante comparacion con la correspondiente curva patron y
teniende en cuema el factor de concentracion o ditucion.

11.6  Referencias bibliograficas.

1. Mérodos Oficiales de Analisis de Vinos. Ministerio de
Agricultura, pag. 134 {I), 1976.

12, CINC

§2.1  Principio.—Delerminacidon del cinc por A A previa mine-
ralizacién de la muesira. ’

12.2  Material y aparatos.

12.2.1 Espectrofoldmeiro de A.A.

12.2.2 Limpara de cinc. _

12.22‘3 Los utilizades para ¢l Pben (11.2.3), (11.2.4), (11.2.53)
¥ (11.2.6).

123 Reactivos.

231 Los wilizados para e plomo en (11.3.1). {11.3.2) ¥
(11.3.3).

12.3.2 Solucién patrén de 1.000 mg de Zn/l. Disolver 1,00 g
de Zn puto en el minimo volumen recesario de acide nitrico (1:1)
v gdiluir a 1 litro con 4cido nitrice del 1 por 100 {v/v).

124 Procedimiento.

12,4.1 Preparacion de la muestra.—Como en (11.4.1).

12.4.2 Construccion de 1a'curva patron.—-Diluir partes alicuo-
1as de la solucién patron (12.3.2), con dcido nitrico al 1 por 100
para obtener soluciones de 0,5; 1; 1,5 y 2 mg/L

12,43 Determinacion.~lgual que para el plomo. La lecwra s
efectuara a 213,8 nm.

. 125 Célculos.—Partiendo de o3 valores de absorbancias obte-
nidos, hallar las concentraciones de Zn para la muestra, teniendo
en cuenta el factor concentracion o dilucion.

12.6 Referencias bibliograficas.
1 - HE. PARKER. Atomic Absorption Newsletter (1963), 13.

13. COBRE i

13.1  Principio.-Determinacion del cobre por A.A., minerali-
zacion por cenizas a  450° C y concentracién previa a la lectura
con objelo de conseguir resullados suficientemente precisos.

13.2 Maierial y aparatos.

13.2.1 Espectrofotometro de A A.

13.2.2 Lampara de cobre. o

£3.2.3 Los uiilizados para el plomo, en (11.2.3), (11.2.4),
(11.2.5) y (11.2.6).

13.3  Reactivos.

(“13353].1 Los utilizados para ¢l plomo en (11.3.1), (11.3.2) y

1332 Solucion patrén de 1.000 mg de Cu/L. Disolver 1,000 g
de Cu puro en el minimo volumen necesario de NO; (1:1), y diluir
a 1 litro con #cido nitrico del | por 100 (v/v).

13.4  Procedimiento. - -

13.4.1 Preparacion de la muestea.~Como en (L1.4.1).

13.42  Construccién de la curva patron.~Diluir partes alicuo-
tas de la solucion patron (13.3.2), con 4cido nitrico del 1 por 100,
para obtener soluciones que coniengan de | 2 5 mg de Cu/l.

13.4.3 Determinacion.~Igual que para ¢l plomo. Medir a 324,7
nm. .

13.5 Célculos.~Partiendo de los valores de absorbancia obte
nidos para la muestra, hallar mediante la curva patrdn las concen-
traciones de cobre de la muesira.

136 Referencias bibliograficas.

| - HE. PARKER: «Atomic Absorptian Newsletter (1963}, 13».
2. F. ROUSSELET; «Spectrophotometrie par absorption ato-
mique Boudine, Ed. Paris (1968), pag. §9-144. :

14. ARSENICO

14.)  Principio.-La mucstra se somete a una disgestion acida
con una mezcla de dcido nitrico y sulfirico.

La determinacion del Ars£nico se realiza por espectrofotometria
de absorcién atdomica, con generador de hidruros.

14.2  Material y aparatos.

14.2.1 Balanzas con exactitud de 0,001 g de 0,1 g.

14.2.2 Matraces aforados de 50 y {00 ml de capacidad,

14.2.3 Pipetas de doble afaro. i

14.2.4 Matraces Kjeldahl de 250 ml

14.2.5 Espectrofotometro de absorcién atdémica equipado con .
sisterna g,enerador de hidruros. ’

14.2.6 Lampara de descarga sin elagtrodos.

14.2.7 Fuente de alimentacidn para lampara de descarga sin
electrodos.

14.2.8 Registrador grafico.

14.3  Reartivos-Se utilizan solamente reactivos de grado de
pureza para analisis ¥y agua destilada. -

14.3.1  Acido Clorhidrico {(d = 1,19 g/ml). .
14.3.2 . Disclucion de icido clorhidrico.

Disolver 32 ml de dcido clorhidrico {d = 1,19 g/mil) con agua
destilada hasta un volumen de 100 ml.

14.3.3  Disclucion de acido clorhidnco.

Disolver 15 ml de acido clorhidrico {d= 1,19 g/ml) con apua
destilada hasta un volumen de 1.000 ml

14.3.4 Acido nitrico (d = 1,40).
14.3.5  Acido sulfirico (d = 1,84). )
14.3.6 Disolucién de hudréaido de sodio 2l 1 por 100

Pesar 1 g de hidroxido de sodio y disolverlo con agua destilada
hasta un volumen de 100 ml
14.3.7 Disolucion de borohidruro de sodio al 3 por 100.

Pesar (res gramos de borohidruro de sodio y disolverlo hasta
_100 ml con hidroxido de sodio al 1 por 100, -

14.3.8 Disolucién al | por 100 de etilendinitrilotetraacetato de
-sodio, dihidrato (tritiplex 11I),

Pesar un gramo de tritiptex Il y disolverlo hasta 100 ml con
agua destilada.

1439 Disolucién de hidroxido de potasio al 20 por 100

Pesar 20 g de hidroxido de potasio y disoverlo con agua
destilada hasta un volumen de 100 ml.

t4.3.10 Disolucion de acido sulfurico al 20 por 160 (v/v).

Diluir 20 m] de acido sulfirico (14.3.5) con agua destilada hasia
un volumen de 100 mi

14.3.11 . Disolucion de acido sulfarico al por 100 {v/v).

Diluir 1 ml de acido sulfirico (14.3.5) conr agua destilada hasta
un volumen de 100 mi.

184.3.12 Solucion pairdn de arsénico de concentracidn | g/l.

Disolver 0,132 g de tridxide de arsénico en 2,5 mi de hidrévido
de potasio al 20 por 100 (14.3.9}, neutralizar con acido sulfirrico al
20 por 100 {14.3.10}, diluir hasta 100 ml con icido sulfinca | por
100 (14.3.11).

14.3.13  Solucien patron de arsénico de concentracion 10 mg/l.

Pipetear | mt de la sclucidn patrdn de arsénico (14.3.12). en un
matraz aforado de 100-ml. Diluir hasta i enrase con agua destilada.

114.3.14 Solucion patrdén de arsénico de concentracion 0.1
mg/l.

Pipetear | m! de la solucidn de arsénico (14.3.13), en un matraz
aforado de 100 ml. Diluir hasta el enrase con agua destilada.

14.4  Procedimiento.
14.4.1 Preparacion de la muestra.

En un matraz Kjeldahl, de 250 m] introducir 10 ml de maesira
'(:?;32?) ml de dcido nitrico (14.3.4), vy § ml de dcido sulfirico
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Lievar a ebullicién hasta reducir ¢ volumen a 5 ml

Dicjar enfriar y disolver con. agua destilada en un matraz de 50
mi s solucidn resultante. .

1442 Preparacion del blanco y patrones de trabajo.

En un matraz Kjeldaht, introducir 5§ m] de la solucion de

arsénico (14.3.14), y someterlo al mismo tratamiento gue fa

muestra, .
1 mi de la solucidn contiene 10 nanogramos de arsénico.
Preparar un blanco con todos los reactivos utilizados siguiendo
el tratamiento dado a la muestra.

1443 Condiciones del espectrofotémetro.

Encender la fuente de alimealacion de las limparas de descarga
sin electrodos con el tiempe suficiente para que se estabilice la
energia de Ja lampara. )

Encender el espectrofotometro, ajustar la longitud de onda a
193,7 nm, colocando 1a rejilla de acuerdo con las condiciones del
aparato, .

P Encender ¢l generador de hidrurgs, colocando la temperatura de
1a celda a 900° C, esperando hasta que se alcanza dicha tempera-
tura,
) Se ajustan las condiciones del generador de hidruros sepidn las
especificaciones del aparato. ;

Ajustar el flujo de Argén de acuerdo con las caracteristicas dcl
aparaio. '

Encender el registrador,

14.4.4 Determinaci6n.

Las determinaciones de la concentracién de Arsénico se realizan
por el método de adicién de patrones, por medio de mcedidas
duplicadas en el espectrofotémetro en las condiciones especificadas
en {14.4.3), afiadiendo al matraz de reaccion 3 ml de [a solucion
(14.4.1), mas 3 ml de la solucidn (14.3.2), y 10 m! de la Solucion
(14.3.8). Como patrones internos se usan (0, 20 y 50 ng de As. |

Lavar los matraces antes y después de cada uso, con acido
clorhidrico {14.3.3). .

Al construir Ja grafica de adicidon hay que descontar el valer de
absorbancia del blanco obtenido en las mismas condiciones ante-
riores, pero aftadiendo 3 ml de la solucidbn banco.

5 - En estas condiciones, el limite de deteccion de la técnica es.de
Re.

MINISTERIO
DE ECONOMIA Y HACIENDA

22128 ORDEN de 4 de octubre de 1985 de delegacion de
atribuciones en el Secrerario ge'nera_f técnico de este

Departamento.
Ilusirisimos sefiores:

Por Real Decreto 1434/1985, de | de agosto. de ordenacion de
publicaciones oficiales, en cumplimiento de lo dispuesto en el
articulo 85, 4, de la Lev 5071984, de 30 de diciembre, sc procedid
a la supresion del Organismo avidnomo Servicio de Publicaciones
del Mimisierio de Economia y Hacienda, quedando sus funciones
asumidas por la Secretaria General Técnica del Departamento.

Al objeto de que la- Administracion del Estado pueda continuar
ejerciendo las funciones encomendadas al Orpanismo suprimido,
necesarias para ¢l cumplimiento de sus fines vy, en tanto no se leve

a ¢abo la adaptacidn a gue se refiere la disposicion final primera del

* Rea! Decreto 143471985,
Este Ministerio se ha servido disponer:

Primero.—Hasia 1a publicacion de las normas de desarroflo a
que se refiere la disposicion final primera del, Real Decreto
143471985, de I de agosto, las unidades adminisirativas del
extinguido Servicio de Publicaciones del Ministerio de Economia y
Hacienda permaneceran con 12 estruciura y funciones gue tenian
asignadax, integradas en 1a Secretaria General Técnica. El personal
de¢l Organismo mencionado continuard percibiendo integramente
sus retribuciones con cargo a los créditos reconocidos al mismo cn
¢l presente gjercicio.

Segundo.-El Ministerio de Economia y Hacienda asume como
propios hasta la terminacion del presente ejercicio econdmice los
presupuesios del nismos suprimido no afectos a obligaciones
reconocidas para ¢l cumplimiento de las funciones asumidas,
contrayéndose las nuevas obligaciones con cargo a las dotaciones
presupuestarias de dicho Organismo. :

Tercero.~Sc delegan en el Secretario general técnico, en rejacion

a las dotaciones presupuestarias a que se refiere el parrafo anterior,
las siguientes atribuciones:

a)- La autorizacién y disposicién de los gastos. y
b} Las facultades de contratacién atribuidas al titular de}
Departamento por la legislacion vigente.

Esta Orden entrara en vigor el mismo dia de sy publwacion en
el «Boletin Oficial del Estadon.

Lo que comunico a VV. IL
Madrid, 4 de octubre de 1985 )
: SOLCHAGA CATALAN

limos. Sres. Subsccretario, Secretario general técnice e Interventor
general de ta Administraciéon del Estado.

22127 ORDEN de 24 de octubre de 1985 sobre fijacion del
derecho compensatorio variable para la importacion
de productos sometidos a este régimen.

Hustrisimo setior:

De conformidad con e! articulo octavo del Decreto 3221/1972,
de 23 de noviembre, y las Ordenes de Hacienda de 24 de mayo de
1973 y de Comercio de 13 de febrero de 1975,

Este Ministerio ha tenido a bien disponer:

Primero.-La cuantia del derecho compensatorio variable para
tas importaciones en la Peninsula ¢ islas Baleares de los productes
Gue st indican es ja que a continuacion se detalla para los mismos:

Producto Posicion cstadisiica TP:‘S%?;
Albacoras 0 atuncs blancos (fres-

£08 0 refrigerados) .ovvieeenion 03.01.23.1 10
03.01.23.2 {1
03.01.27.1 {1}

. 03.01.27.2 10
’ 01.01.31.1 1]
: 0101312 10
03.01.34.1 10
03.01.34.2 10
03.01.82.0 19
. 03.01.83.5 i0
Atunes (los demas) (frescos o

refrigerados) .......ccceeecveveiennenees 03.08.21.1 10
03.08.21.2 11¢]
03.0:.221 10
031.01,22.2 10
03.01.24.1 10
03.01.24.2 0
03.01.25.1 10

- 03.01.25.2 1
03.01.26.1 10
03.01.26.2 1Y
03.01.28.1 Y
03.01.28.2 = )
03.01.29.1 10
03.01.29.2 110
03.61.30. ¢ 1)
03.01.30.2 1)
03.01.32.¢ {4;
03.01.322 ]
03.01.34.3 10
03.01.349 10
(31.01.83.1 10
_ 03.01.83.6 10
Bonitos y afines (frescos o refri-
BETados) oo e 03.01.80.1 10
) 03.01 80.2 10
03.01.83.4 10
03.01.83.9 14
Sardinas frescas o refrigeradas .. 03.01.37.1 10
03.01.37.2 10
03.01.83.2 10
03.01.83.7 10
Anchoa, boguerén y demas

engraulidos frescos o refrigera-

BOS oeerere e e 03.01.66.1 10
03.01.66.2 ¢
03.01.83.1 1G
03.01.83.8 10



