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MINISTERIO DE RELACIONES
CON LAS CORTES

YDELA
SECRETARIA DEL GOBIERNO

ORDEN de 2 de noviembre de 1987 por la que se
aprueban los métodos oficia/es de análisis de las
galletas.

El Decreto de Presidencia del Gobierno 2484/1967, de 21 de
septiembre (<<Boletín Oficial del Estado» del 17 al 23 de octubre),
por el que se aprueba el texto del Código Alimentario Español,
prevé que puedan ser objeto de Reglamentaciones Especiales las
materias en él reguladas.

Publicado el Real Decreto 1124(1982, de 30 de abril (<<Boletin
Oficial del Estado» de 4 de junio>, por el Que se aprueba la
Reglamentación Técnico-Sanitaria para la elaboración, fabricación,
circulación y comercio de galletas, procede dictar ahora, de
conformidad con lo previsto en el capítulo 9 del citado Real
Decreto, los correspondientes métodos analíticos y, en este sentido,
es imprescindible la fijación de limites de componentes en la
normalización de diferentes productos, limites que dependen en la
mayoría de los casos de las técnicas analíticas a emplear.

En la redacción de los métodos oficiales de análisis se ha
procurado, en 10 posible, su adaptación a los métodos aprobados
por los Organismos internacionales especializados en la materia,
con el fin de aprovechar la experiencia obtenida de su aplicación,
dado que, por otra parte, no existe en la Comunidad Económica
Europea legislación específica aplicable en este sentido.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y
Hacienda, de Industria y Energía, de Agricultura, Pesca y Alimenta­
ción y de Sanidad y Consumo, oídos los sectores afectados y previo
el informe preceptivo de la Comisión Interministerial para la
Ordenación Alimentaria, este Ministerio de Relaciones con las
Cortes y de la Secretaría del Gobi~rno,

DISPONE

Primero.-Se aprueban como oficiales los métodos de análisis
para galletas que se citan en el anejo 1.

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determina­
dos análisis y hasta tanto los mismos no sean propuestos por el
órgano competente y previamente informados por la Comisión
Interministerial para la Ordenación Alimentaria. podrán ser utiliza­
dos los aprobados por los Organismos nacionales e internacionales
de reconocida solvencia.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan dero~adas a la entrada en vigoI:' de la presente Orden
cuantas disposiCIOnes de igual o inferior rango se opongan a lo
dispuesto en la misma.

DISPOSICION ANAL

La presente Orden entrará en vigor a los treinta días de su
publkación en el «.Boletín Oficial del Estado~.

Madrid, 2 de noviembre de 1987.

ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Samdad y Consumo de Economía y
Hacienda, de Industna y Energla y de Agn'cultura, Pesca y
Alimentación.

ANEJO 1

1. Preparación de la muestra.
2. Humedad.
3. Cenizas.
4. Grasas.
5. Proteínas.
6. Fibra alimentaria insalubre.
7. Fibra bruta.
8. Azúcares.
9. Cloruros.

10. Extracción de la grasa para su identificación.
11. Plomo.
12. Mercurio.

34907

13. Cobre.
14. Arsénico.

1. PREPARACIÓN DE LA MUESTRA

1.1 Principio

Homogeneización y reducción de la muestra al tamaño ade·
cuado para la correcta realización del análisis.

1.2 Material y aparatos

1.2.1 Aparato triturador que no provoque calentamiento, fácil
de limpiar y que proporcione un tamaño de partículas compren­
dido entre 800 y 1.200.

1.2.2 Envases de capacidad suficiente, con cierre hermético,
para conservar la muestra.

1.3 Procedimiento

1.3.1 Muestra contenida en un solo envase.
Homogeneizar la muestra. Tomar un minimo de 200 gramos y

triturarlo en el aparato descrito en 1.2.1 y volver a homogeneizar.
1.3.2 Muestra contenida en varios envases.
Homogeneizar la porción de muestra contenida en cada envase,

tomar de cada uno cantidades iguales paradbtener finalmente un
mínimo de 200 gramos de muestra. Triturar en el aparato descrito
en 1.2.1 y volyer a homogeneizar.

1.4 Observaciones

Preparada la muestra. ésta servirá de base a todas las determina­
ciones, salvo mención expresa en contra, procurando realizar la
preparación de los análisis en el menor tiempo posible.

2. HUMEDAD

2.1 Principio

Se determina la pérdida de peso de la muestra al someterse a
calentamiento en estufa en condiciones determinadas.

2.2 Material y aparatos

2.2.1 Balanza analítica con precisión de 0, I mg.
2.2.2 Pesasustancias metálico o de vidrio con tapadera y con

una ~uperficie útil que permita un reparto de la muestra de 0,3
g/cm, como mbimo.

2.2.3 Estufa isotenna de calefacción eléctrica, a ser posible de
aire forzado, regulada de tal manera que la temperatura del aire en
su interior sea de 130 GC y que tenga aireación suficiente. La estufa
tendni una capacidad calorífica tal que, regulada previamente a la
temperatura de 130 oC, pueda alcanzar de nuevo esa temperatura
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 un milímetro, como
máximo, de partícula. la ventilación será tal que, secando simultá­
neamente a 130 GC todas las muestras que la estufa pueda contener,
primero durante dos horas y. después durante tres horas, los
resultados presenten entre ellos una diferencia inferior a 0,15 por
100 en valor absoluto.

2.2.4 Desecador provisto de un deshidratante eficaz.

2.3 Procedimiento

Pesar con precisión de 1 mg, aproximadamente 5 g de muestra,
en pesasustancias previamente praparada según método número l.

Introducir el pesasuslallcias en la estufa (2.2.3) a 130 ± 1 ·C y
destapar. Mantener en la estufa durante 1,5 horas. Tapar el
pesasustancias antes de sacar de la estufa y dejar enfriar a
temperatura ambiente en desecador y pesar a continuación.

2.4 Cálculos

La humedad de la muestra, expresada en tanto por ciento,
vendrá dada por la siguiente fórmula:

(PI - P21 100
H % _ "-"-.-..:::....--

P

Siendo:

PI - peso, en g, del pesasustancias con la muestra.
P2 - peso, en g, del pesasustancias con la muestra desecada.
P - peso, en So de la muestra.

La diferencia resultante entre determinaciones duplicadas de la
misma muestra no deberá ser mayor de 0,1 PO~ 100 en valor
absoluto.
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4.1 Principio

El producto es hidrolizado con ácido clorhídrico diluido. La
masa seca conteniendo las materias grasas son extraídas con éter,
el solvente evaporado y el residuo pesado.

2.5 Referencias

1. Métodos de la Asociación Internacional de Química Cerea­
lista (ICC).

2. ADAC M. 14.0003, 1980.

3. CENIZAS

BOE nÚllL nI

5.1 Principio

Determinación del nitró~no convirtiendo el nitrógeno orgánico
presente en sulfato amómco con ácido sulftlrico. Después de
alcalinizar con hidróxido sódico, destilar, recogiendo el destilado
sobre ácido bórico, titulando el amoníaco con ácido N/lO.

S.2 Reactivos
5.2.1 Acido sullürico 93·99 por 100 libre de nitrógeno.
5.2.2 Hidróxido sódico al 40 por lOO.
5.2.3 Catalizador (mezclar Sg de sulfato sódico o potásico con

S mg de selenio). También puede utilizarse otro catalizador
adecuado.

5.2.4 Indicador de fenolftalelna all por lOO en alcohol etílico.
5.2.5 Indicador Taschiro. Mezclar 20 mg de rojo de metilo y

10 mg de azul de metileno en 100 mi de alcohol etílico. También
puede utilizarse rOl'o de metilo preparado en la proporción de 0,5
por lOO en alcoho etílico.

4.6 Observaciones

4.6.1 Para efectuar el procedimiento anterior podrán utilizarse
sistemas automáticos o semiautomáticos, adaptándose a las especi­
ficaciones del equipo.

4.7 Referencias

1. ADAC, ed. 1980, 14.059.

5. PROTEíNAS

4.2 RetlCIi>os

4.2.1 Acido clorhídrico 3 N.
4.2.2 Eter etílico exento de peróxidos.
4.2.3 Solución de nitrato de plata.

4.3 Material y aparatos

4.3.1 Extractor tipo .soxh1et».
4.3.2 Estufa de desecación capaz de mantener constante la

temperatura a lOO'C ± I ·C.
4.3.3 Desecador provisto de UD deshidratante eficaz.

4.4 Procedimiento

Pesar con la precisión de 1 mg, avroximadamente, 10 g de
muestra preparada segUn el métodoofiClal número 1 en un matraz
de 250 a 300 mi.

Agitando continuamente. añadir 100 mi de ácido clorhídrico
(4.2.1). Aña.dic unas perlas de vidrio o piedra pómez lavada y seca
y cerrar con tapón de vidrio que no ajuste herméticamente o vidrio
de reioj. HC'!VJ1" unos sesenta minutos, agitando -de vez en cuando;
enfriar y filtrar sobre filtro previamente húmedo. Lavar el precipi·
tado con agua destilada hasta qne el filtrado no dé precipitado con
nitrato de plata o no dé reacción ácida de papel de tornasol.

Poner el filtro en una cápsula y secar en estufa a 100 "c ± 1"c
El filtro ya seco le introduce en un cartucho para extractor tipo

.soxhlet» y se tapa con al¡¡odón desengrasado. El cartucho se
coloca en el extr3C'tOr y se Viene el éter etílico, dejándolo sifonar
unas ocho horas.

El matlaz receptor debe estar secado y tarade.
Evaporar el solvente, secar en. estufa y pesar.

4.5 Cd/culos

4.5.1 El contenido de grasa en sustancia oatural vendrá dado
por la siguiente fórmula:

Siendo:
Pl - peso, en g, del matraz con la grasa.
P2 - peso, en g, del matraz vacío.
P - peso. en g, de la muesL'"ll.

4.5.2 El contenido de grasas en sustancia seca vendrá dado por
la siguiente fórmula:

Gx lOO
% grasa - ----

Siendo:
G - % de grasa obtenida en 4.5.1.
H-Humedad.

p¡-p,
%grasa - _....:...~:........x 100

P

lOO-H

·100
p¡-p,

P
%cenizas -

Siendo:

PI - peso, en g, del crisol con las cenizas.
P2 - peso, en g, del crisol vacio.
P - peso, en g, de la muestra.

3.4.2 El contenido en cenizas sobre sustancia seca vendrá
dado por la siguiente fórmula:
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Siendo:
C - 'lb de cenizas obtenidas en 3.4.1.
H-Humedad.

Em ambos casos, los resultados se darán considerando sóla­
mente la primera cifra decimal.

3.5 Observaciones

3.5.1 En caso necesario, para obtener una incineración uni·
forme, pnede humedecerse la muestra antes de la preincineración
con etanol del 9S por 100 O aceite vegetal exento de oeni:zas.

3.S.2 Si la muestra a analizar contiene cloruros aiiadidos,
deducir del valor de cenizas obtenido por el procedimiento anterior
el porcentai~m~rrespondientede los mismos.

3.5.3 "te de errores. Cuando el contenido de oeni:za no
rebase e11 por lOO de la muestra, la diferencia de los resultados de
un ensayo efectuado por duplicado no deberá ser superio~ al O,q2
por 100. Si el contenido de cenizas rebasa el \ por 100, la !liferenC1ll
no deberá ser su~rior al 2 por 100 de dicho contemdo. S1 es
superior, se repetirá la determinación.

3.6 Referencias

1. ADAC, Ed. 1980, 14.006.

4. GRASA

3.1 Principio

Residuo obtenido por incineración a una temperatura de
550 ± 10'C hasta combustión completa de la materia organica y
obtención de un peso constante.

3.2 Material y aparatos

3.2.1 Crisoles no atacables en las condiciones del ensayo con
unas dimensiones mínimas de 40 mm de altura y 45 mm de
diámetro superior.

3.2.2 Placa calefaetora.
3.2.3 Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de

temperatura.
3.2.4 Desecador caJl.llZ de contener UD deshidratante eficaz.
3.2.5 Varillas de VIdriO con una extremidad aplanada

. 3.2.6 Balanza llIlll1itica, con precisión de 0,1 mg.

3.3 Procedimiento

Pesar, con la precisión de I mg. de 2 a 6 g de muestra preparada,
según el método oficial número 1, en un crisol previamente
incinerado y tarado.

Colocar el crisol y su contenido sobre una placa calefactora,
teniendo cuidado que la -combustión no sea demasiado rápida, de
manera que no haya pérdidas de materia sólida por proyección.
Llevar a continuación el crisola la mufla (550 ± 10 "C) hasta
combustión completa de la sustancia (cenizas blancas o grises).

Enfriar a temperatura ambiente en un desecador.
Pesar seguidamente.

3.4 Cd/culos

3.4.1 El contenido en cenizas sobre sustancia natural vendrá
dado por la siguiente fórmula:

~~}~
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7.1. Principio
Tratar la muestra, desengrasada si es necesario, con soluciones

de ácido sulfúrico e hidróxido potásico de concentraciones conoci­
das. Separar el residuo por filtración, lavar. desecar y pesar el
residuo insoluble, determinando posteriormente su pérdida de
masa por calcinación a 550 Oc.

7. FIBRA BRUTA

Siendo:
Po - Peso, en mg, de la muestra.
PI - Peso, en mI, de crisol, más residuo desecado a 110 oC
P2 - Peso, en mg, del crisol, más residuo calcinado.

6.6 Observaciones
6.6.1 Las muestras conteniendo más de un 10 por 100 de

materia grasa deberán desengrasarse previamente.
6.6.2 Para realizar el procedimiento anterior podrán utilizarse

sistemas automáticos o semiautoruiticos adaptándose a las especifi­
caciones del equipo.

6.7 Referencias

I - Método AACC. 32-20 (1979).

6.2 Malerla!

6.2.1 Baño termostatizado y refrigerante de reflujo.
6.2.2 Filtros de VIdriO fritado del numero 2.
6.2.3 Sistema de filtración por succión a vacío.
6.2.4 Desecador.
6.2.5 Estufa para 37 y 11Occ.
6.2.6 Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de

temperatura.
6.2.7 Balanza de precisión.

6.3 Reactivos

6.3.1 Lauril sulfato sódico.
6.3.2 EDTA Disótico dihidratado.
6.3.3 Tetraborato de sodio decabidratado (B40,Na, . 10 H,O)
6.3.4 2-Etoxietanol.
6.3.5 Decahidronaftaleno.
6.3.6 Sulfito de sodio.
ó.3.7 Fosfato disódico anhidro (PO....HNa,).
6.3.8 Fosfato monosódico anhidro (PO.,lf,Na).
6.3.9 Acetona.
6.3.10. -Amilasa tipo VI-A (Sigma A-6g80 o equivalente)
6.3.11 Acido fosfórico. .
6.3.12 S.olución de detergente neutro: Mezclar 18,61 g de

EDTA disódico y 6,g I g de tetraborato de sodio decahidratado con
I SO mi de agua f calentar hasta su disolución, Disolver 30 g de
lauril sulfato sódico y lO tul de 2-etoxietanol en 700 tul de agua
caliente y mezclar con la solución anterior. Disolver 4,56 g de
fosfat.o disódico. anhidr~ en 1SO ml de agua y mezclar con las
SolUCIones antenores. Ajustar a pH 6,9-7 con ácido fosfórico si
fuera necesario.

6.3.13 Solución tampón fosfato 0,1 N: Mezclar 39,2 mi de
fosfato monosódico anhidro 0,1 M (preparado disolviendo 136 g
en un litro de agua) con 60,8 tul de fosfato disódico Ol' M
(preparado disolviendo 14,2 g en un litro de agua). '

6.4 Procedimiento

Pesar con precisión de 1 mg, aproximadamente 1 g de muestra
preparada según metodo 1. Agregar ordenadamente 100 ml de
solución de detergente neutro, 2 nil de decahidronafialeno y O5 g
de sulfito de sodio (6.3.6). Calentar hasta ebullición y manten~ a
reflujo durante una hora. Filtrar a través de filtro de vidrio fritado
del número 2 (I?reviametne calcinado a SSO oC.

I..a;var suceSlvametne con unos 300 ml de agua hirviendo.
Aña~J. basta sobrepasar el nivel del residuo, una solución al 2,5
por lw de a-amilasa en tampón fosfato 0,1 N.

I~cubar a 37 oC durante dieciocho horas, aproximadamente.
Filtrar la solución enzimática por succión a través de un sistema

de vacío y lavar el residuo con unos 80 mI de acetona. Secar el filtro
con el residuo a 110°C durante ocho horas como mínimo. En.4Jiar
en desecador y pesar.

Mantener el filtro con el residuo en mufla a 5S0 oC durante tres
horas. Enfriar y pesar.

6.S Cálculos
El contenido en fibra alimentaria insoluble expresado en

porcentaje vendrá dado por la siguiente fórmula:

PI - P,
% fibra alimentaria insoluble = X 100

p X 100

lOO - H
% proteina =

Siendo:
p = % proteinas obtenida en S.5.1.
H = Humedad.

5.6 Observaciones

5.6.1 La diferencia entre dos detenninaciones sucesivas expre­
~da en porcenteje de proteínas no debe ser superior al 0,25 por
Clento.

S.6.2 Para efectuar el procedimiento Kjeldahl, podrán utili­
zarse sistemas automáticos o semiautomáticos, adaptándose a las
especificaciones del equipo.

S.7 Referencias.

I - ADAC (1980) 2.0S7.
2 - Pearson, S.' edición (1962).
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Siendo:
VI = Volumen, en ml, de ácido clorhídrico o sulftirico utilizado en

la determinación.
Va = Volumen, en MI, de ácido clorhídrico o sulfúrico utilizado en

blanco.
P = Peso, en g, de la muestra.

5.5.2 El contenido de proteínas en materia seca vendrá dado
por la siguiente fórmula:

6.1 Principio

.La muestra. se ex~e con una solución de detergente neutro en
caliente. El.resI!Íuo se Lncuba C~>D una solución amilásica y se filtra.
La determInaCión de las cenIZaS en el residuo filtrado permite
conocer; p<?t diferencia de peso, la cantidad de celulosa, hemicelu~
losa y lignma de la muestra.

6. FIBRA ALIMENTARlA SOLUBLE

S.S Cdlculos'

5.5.1 El contenido de proteínas en materia natural vendrá
dado· por la siguiente fórmula:

0,14 X 6,2S (VI - Vol
% proteínas = _:.-_....:.......:.......:.._--=--

S.2.6 Solución de ácido bórico al 4 por 100.
S.2.7 Solución de ácido sulffirico o clorhídrico N/lO.

S.3 Maleria/ y aparalos

S.3.1 Para gigestión.
5.3.1 Para digestión.
5.3.1.2 Baterías de mantas eléctricas o similar.
S.3.2 Para destilación.
S.3.2.1 Matraz generador de vapor.
S.3.2.2 Refrigerante.
S.3.2.3 Matraz receptor.
S.3.3 Titulación.
5.3.3.1 Bureta de vidrio o bureta automática.

5.4 Procedimiento

Pesar con la precisic?n de 1. mg apro~adamente 0,5-2,5 g de
muestra, pre~da segun el roetado O~CIa1 número 1. Introducirla
en el matraz K.ieldah1 (5.3.1.1). Añadir unos 5 g del catalizador
(S.2.3),. 20 mi de ácido sul1ürico (5.2.1) (la canlldad vería según
contemdo e~ proteínas y grasa de la muestra). Poner a digerir
(5.3.1.2), tenIendo cuidado al principio de no elevar demasiado la
tem~rat:ura hasta 9ue cese el desprendimiento de la espuma
(añadir 51 fuera preC1SO una pequeña cantidad de parafina). Digerir
hasta que la solución esté cIara. Enfriar, diluir, añadir unas gotas de
f~nolftale!na (S.2.4) y conectar al aparato destilador añadiendo
hidrÓXIdo sódico (S.2.2) hasta virage.

En el matraz receptor poner 100 mI de ácido bórico (5.2.6) con
unas gotas de indicador (S.2.S), cuidando que el extremo del
refrigerante quede bien cubierto de líquido.

Ma;ntener la destilación aproximadamente quince minutos (o
más 51 es preci.so, hasta que no dé reacción básica). Lavar el
extremo del refrigerante y titular el destilado con ácido sulf..írico o
clorhídrico N/lO (S.2.7).

Hacer un blanco.

" -..
••,();
<::~:/'~~
\.':!~~",:

,'. """
"o'' ~ :.';:
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.-:~'::.{~~:
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7.2 Material
7.2.1 Material de vidrio de uso corriente en el laboratorio.
7.2.2 Crisol filtrante número 2.
7.2.3 Horno de mufla con termostato.
7.2.4 Desecador provisto de un deshidratante eficaz.
7.2.5 Estufa capaz de mantener constante la temperatura de

130 oC± 1°C.
7.2.6 Equipo filtrante.

7.3 Reactivos
7.3.1 Solución de sulfúrico 0.26 N. Disolver 1,25 g de ácido

sulfúrico de d - 1.84 Y riqueza 96 % en 100 ml de agua.
7.3.2 Antiespumante.
7.3.3 Solución de hidróxido potásico 0,23 N: Disolver 1,25 g

de hidróxido de potasio en 100 ml de agua
7.3.4 Acetona pura.
7.3.5 Eter dietílico puro.

7.4 Procedimiento
Pesar, con precisión de 1 ms, de 1 a 3 g de muestra y añadir

200 ml de ácido sulfúrico 0,26 N Yunas gotas de antiespumante.
Llevar a ebullición y mantenerla durante treinta minutos, en un
sistema de refrigeración a reflujo.

Transcurridos los treinta mmutos, filtrar sobre el crisol (7.2.2),
previamente incinerado, y lavar el residuo con agua caliente hasta
que DO dé reacción ácida.

Transferir cuantitativamente el residuo a un matraz adaptable
al sistema de reflujo. Añadir 200 mI de solución de hidróxido
potásico 0,23 N Yunas gotas de antiespumante. llevar a ebullición
y dejar hervir durante treinta minutos. Filtrar sobre crisol filtrante
Y lavar con agua caliente hasta que no dé reacción alcalina.
Deshidratar lavando tres veces con acetona, usando un volumen
total de unos 100m!.

Uevar el crisol a la estufa y secarlo a 130 oC durante dos horas.
Dejar enfriar en desecador y pesar rápido. Introducir a conti­

nuación el crisol en el horno (7.2.3) y dejar calcinar durante tres
horas como mínimo a 550 oc. Dejar enfriar en desecador y pesar
rápidamente.

7.5 Cdlculos

Fibra bruta (%) = lOO

Siendo:

Po = Peso inicial de la muestra.
PI =Peso del crisol conteniendo la muestra desecada.
p2 =Peso del crisol conteniendo la muestra calcinada.

7.6 Observaciones
7.6.1 Las muestras conteniendo más de un 10 por 100 de

materia grasa deben desengrasarse con éter etílico antes del análisis.
7.6.2 Para efectuar el procedimiento anterior podrán utilizarse

sistemas automáticos o semiautomáticos, adaptándose a las especi­
ficaciones del equipo.

7.7 Referencias
1- Journal Olliciel des Communautés Euro¡>eennes. Núm. L

83/24-1973.
8. AzÚCARES

8.1 Principio
Elimjnación de todas las materias reductoras distintas de los

azúcares, mediante defecación a partir de las soluciones de Carrez
l. n, previa disolución de los azúcares en etanol diluido. Elimina­
ción del etanol y valoración antes y después de la inversión según
el método Luff-5choor!'

8.2 Mdterial y aparatos
8.2.1 Agitador mecánico. .
8.2.2 Matraces aforados de 1000, 300, 200, 100 Y 50 mi.

8.3 Reactivos
8.3.1 Etanol al 40 por lOO (v/v) d = 0,948 a 20 oc.
8.3.2 Solución de Carrez I. Disolver en aena: 24 JD~d;:etato

de cinc trihidrato y 3 mI de ácido acético glacial. ~ . agua
destilada hasta 100 ml

8.3.3 Solución Carrez U. Disolver en agua 10,6 de ferrocia­
nuro potásico ~(Fe CNol . 3H20 Y añadir agua destilada hasta
lOO mi.

8.3.4 Solución de rojo de metilo al 0,1 por lOO (v/v).
8.3.5 Acido clorhídrico 4 N.
8.3.6 Acido clorhídrico 0,1 N.
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8.3.7 Solución de hidróxido sódico 0,1 N.
8.3.8 Solución de sulfato de cobre. Disolver 25 g de sulfato de

cobre (U) pentahidrato CuSO•. 5I120, exento de hierro, en agua
y enrasar a 100 mi.

8.3.9 Solución de ácido etrico. Disolver SO g de ácido cítrico
monohidrato C,HBO, . H¡O en 50 ml de agua

8.3.10 Solucion de carDanato de sodio. Disolver 143,8 g de
carbonato de sodio anhidro en unos 300 ml.de agua caliente. Dejar
enfriar y completar a 300 mi.

8.3.11 Solución de tiosulfato de sodio 0,1 N.
8.3.12 Solución de almidón. Añadir una mezcla de 5 g de

almidón soluble en 30 mI de agua a un litro de agua hirviendo.
Dejar hervir durante tres minutos. Dejar enfriar. Añadir 10 mg de
inodoro de mercurio (U) como agente conservador.

8.3.13 Acido sulfúrico 6 N.
8.3.14 Solución de ioduro potásico al 30 por lOO (p/v).
8.3.15 Piedra pómez lavada con ácido clorhídrico y aclarada

con agua.
8.3.16 Isopentano!.
8.3.17 Reacrivo de Luff-Schooorl: Verter, agitando cuidadosa­

mente, la solución de ácido cítrico (8.3.9) en la solución de
carbonato de sodio (8.3.10). Agitar hasta la desaparición del
desprendimiento ~seoso. A continuación añadir la solución de
sulfato de cobre (U) (8.3.8) Y completar hasta un litro con agua
Dejar reposar doce horas y filtrar. Verificar la normalidad del
reacrivo obtenido (Co 1,1 N; Na2CO, 2N). El pH de la solución
debe ser aproximadamente 9,4.

8.4 Procedimiento

8.4.1 Preparación de la muestra. Pesar con aproximación de 1
mg 2,5 g de la muestra e introducirlo en un matraz aforado de 250
ml. Añadir 200 mi de etanol al 40 por lOO (v/v) y mezclar durante
una hora en el agitador. Añadir 5 ml de la solUCión Carrez I y agitar
durante un minuto. Adicionar y agitar durante el mismo tiempo
con 5 mI de la solución Carrez 11.

Enrasar a 250 mi con la solución etanol (8.3.1), homogeneizar
y filtrar. Tomar 200 mI del filtrado y evaporar aproximadamente
hasta la mitad del volumen. a fin de eliminar la mayor parte del
etanol. Trasvasar en su totalidad el residuo de evaporación con
ayuda de agua caliente a un matraz aforado de 200 mi y enfriar. A
continuación enrasar con agua y filtrar si es necesario. Esta
solución será utilizada para la determinación de azúcares reducto-­
res y después de la inversión para la determinación de azúcares
totales.

8.4.2 Determinación de azúcares reductores. Tomar como
máximo 25 mI de la solución preparada según 8.4.1 y que contenga
menos de 60 mg de azúcares reductores, expresado en glucosa. Si
es neces3rio, completar el volumen hasta 25 mI con agua destilada
y determinar la cantidad de azúcares reductores según Luff·
Schoorl. El resultado será expresado en tantos por ciento de
glucosa.

8.4.3 Determinación de azúcares totales pre,,;a inversión.
Tomar 50 mi de la solución (8.4.1) y llevar a un matraz aforado de­
100 mI. Añadir unas gotas de la solución rojo de metilo y adicionar
lentamente, agitando. 15 mI de la solución de ácido clorhídrico 4
N hasta vinlie a rojo. Añadir 15 mi de ácido clorhídrico 0,1 N Y
sumergirlo en un baño de a~ caliente a ebullición durante treinta
minutos. Refrigerar hasta 20 oC y añadir a continuación 15 mI de
la solución de hidróxido sódico 0,1 N (8.3.7). Enrasar a 100 ml con
agua y homogeneizar.

Tomar una cantidad que no exceda de 25 mi Y contenga menos
de 60 mg de azúcares reductores expresado en glucosa. Si es
necesario completar el volumen hasta 25 ml con agua destilada y
determiunar la cantidad de azúcares reductores según Luff-Schoorl.
El resultado será expresado en tantos por ciento de ¡lucosa. De
expresarlo en sacarosa se debe de multtplicar por el factor 0,95.

8.4.4 Valoración de Luff-Schoorl. Tomar 25 ml del reactivo
Luff-Schoorl (8.3.17) y llevarlo a un erlenmeyer de 300 mi. Añadir
25 ml exactamente medidos de la solución defecada de azúcares.
Adicionar un poco de piedra pómez y calentar agitando. Adaptar
enseguida un refrigerante de reflujo sobre el erlenmeyer. A partir de
este momento hacer hervir la solución r mantener en ebullición
durante diez minutos exactamente. Refrigerar inmediatamente al
chorro de agua fría durante cinco minutos y proceder a su
valoración.

Añadir 10 ml de la solución de ioduro potásico (8.3.14),
inmediatamente después y con cuidado 25 mI de ácido sulfúrico 6
N (8.3.13). Valorar a continuación mediante la solución de
tiosulfato de sodio (8.3.9) hasta la aparición de color amarillo,
añadiendo en ese momento la solución de almidón y terminar de
valorar.

Efectuar la misma valoración sobre una mezcla que contenga 25
ml exactamente medidos, del reactivo de LuIf-Schoor~ 25 mi de
agua, 10 mi de la solución de ioduro de potasio (8.3.14) y 25 ml de
la solución de ácido sulfúrico 6 N (8.3.13) sin llevar a ebullición.
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8.5 Cdlculos
Establecer por medio de la tabla Ila cantidad de glucosa en mg

correspondiente a la diferencia entre las dos valoraciones, según los
mI de tiosulfato de sodio O, I N gastados en cada una de las
valoraciones.

Expresar los resultados en tanto por ciento de azúcares en la
muestra.

9.6 Observaciones

8.6.1 Es recomendable añadir aproximadamente I mi de
isopentanol (sin tener en cuenta el volumen), antes de la ebullición,
con el reactivo Luff..schoorl para evitar la formación de espuma.

8.6.2 La diferencia entre la cantidad de azúcares totales
después de la inversión, expresada en glucosa, y la cantidad de
azúcares reductores, expresada igualmente en glucosa, multiplicada
por 0,95 de la cantidad en tanto por ciento de sacarosa.

8.6.3 Para calcular la cantidad de azúcares reductores, exclu·
yendo la lactosa. se puede determinar de las siguientes formas:

8.6.3.1 Para un cálculo aproximado, multiplicar por 0,675 la
cantidad de lactosa obtenida, por determinación separada, y restar
el resultado obtenido de la cantidad en azúcares reductores.

8.6.3.2 Para el cálculo preciso de azúcares reductores, exclu­
yendo la lactosa, es necesano partir de la misma muestra (8.4.1)
~ las dos detenninaciones finales. Uno de los análisis es
efectuado a partir de la solución obtenida (8.4.1) y el otro sobre una
parte de la solución obtenida para la valoración de la lactosa. según
el método para la determinación de lactosa.

En los casos 8.6.3.1 y 8.6.3.2 la cantidad de azúcares presentes
se determinan según el método de Luff..&hoorl, expresado en mg
de glucosa.

la diferencia entre los dos valores se expresa en tanto por ciento
de la muestra.

8.7 Referencias
I «Journal Officiel des Communautés Européennes» núm. L

155/32-1971.

Tabla 1

Para 25 mi de reactivo Luff-Schoorl

N~ls~o,
Glucosa, fruetosa, ......... Maltosaazúcares iavertidos

C12Hn Oll Cl2Hn Oll- C6H1206

mi mg ~ m. I:>U<nmcia mg Dd=ncia

I 2,4 2,4 3,6 3,7 3,9 3,9
2 4,8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3,9
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 3,9
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,S 4,0

10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0
12 30,3 2,7 44,6 3,8 47,S 4,1
13 33,0 2,7 48,4 3,8 51,6 4,1
14 35,7 2,8 52,2 3,8 55,7 4,1
15 38,S 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1
16 41,3 2,9 59,9 3,9 63,9 4,1
17 44,2 2,9 63,8 3,9 68,0 4,2
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,S 4,4
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6
23 62,2 88,0 94,6

9. CLORUROS

9.1 Principio.
Los cloruros se solubilizan en agua, defecandose la solución si

contienen materias orgánicas; posterior acidificación de la misma
con ácido nitrico y precipitaCIón de los cloruros con nitrato de
plata. El exceso de nitrato se valora con una solución de su1focia~

nuro de amonio.

9.2 Material Y aparatos.
9.2.1 AgItador de 35 a 40 r.p.m.

3491i

9.3 Reactivos.

9.3.1 Solución de sulfocianuro de amonio 0,1 N.
9.3.2 Solución de nitrato de plata 0,1 N.
9.3.3 Solución saturada de sulfato amóniro-férrico.
9.3.4 Acido nitrico, d - 1,38.
9.3.5 Eter etilico.
9.3.6 Acetona.
9.3.7 Solución de Carrez 1: Di",lver en~ 24 g. de acetato

de cinc Zn (CH,COO), . 2H,O y 3 g de ácldo acellco glacial.
Completar basta 1.000 mi con agua.

9.3.8 Solución de Carrez 11: Disolver en agua 10,6 g de
ferrocianuro de potasio 1« [Fe(CN).¡· 3H,O. Completar a 100 mi
con agua.

9.3.9 Carbón activo, exento de cloruros.

9.4 Procedimiento.

Pesar, con precisión de 1 mg, aproximadamente, S g de muestra
e introducirla con 1 mg de carbón activo en un matraz aforado de
500 mi. Añadir 400 mi de agua a 20 'C aproximadamente y 5 mi
de solución de Carrez I. ~tar Y añadir se~idamente 5 mi de la
solución de Carrez n. Agitar durante tremta minutos, enrasar,
homogeneizar y filtrar.

Tomar de 25 a 100 mi de filtrado (con contenido en cloruro
inferior a 150 mg) e introducirlo en un erlenmeyer. Diluir, si es
necesario, basta 50 mi con agua. Añadir 5 mi de licido nitrico, 20
mI de solución saturada de sulfato amónico férrico y dos gotas de
la solución de sulíocianuro amónico, añadidas mediante una bureta
Hena hasta el trazo de cao. Añadir seguidamente mediante una
bureta la solución de nitrato de plata hasta un exceso de S mI.
Añadir 5 mi de éter etilico y agitar fuertemente para recoger el
preci.pitado. Valorar el exceso de nitrato de I;'lata mediante la
solUCIón de suifocianuro amónico hasta que el vuaje a rojo oscuro
persista durante un minuto.

9.5 Cdlculos.
La cantidad de cloro (p) expresada en cloruro de sodio presente

en el volumen del filtrado 'separado para la valoración, viene dada
por la fórmula:

Siendo:

VI - Volumen, en m!, de solución de nitrato de plata añadida.
V2 • Volumen, en mI, de solución de sulfocianuro amónico 0,1

utilizados en la valoración.

Efectuar un ensayo en blanco sin la muestra a analizar, y si
consume solución de nitrato de plata 0,1 N, restar este valor al
volumen (V 1- V'¡.

Expresar -el resultado en porcentaje de la muestra.

9.6 Obsevaciones
9.6.1 Para los productos ricos en materias grasas, desengrasar

previamente mediante éter etílico.

9.7 Referencias.
1. «1ournaJ Officiel des Communautés Européennes» núm. L

155/23-1971.

ID. EXTRACCIÓN DE LA GRASA PARA SU IDENTIFICACIÓN

10.1 Principio

Extracción de la grasa con éter de petróleo mediante aparato de
extracción continuo.

10.2 Material y aparatos
j 0.2.1 Extractor tipo Soxhlet.
10.2.2 Cartuchos de extracción.
10.2.3 Matraces de 100 a 150 mi adaptables al extractor.
10.2.4 Batería de extracción.

10.3 Reactivos

10.3.1 Eter de petróleo.

10.4 Procedimiento
Tomar de 5 a 10 g de muestra, preparada según método t, y

efectuar la extracción con éter de petróleo en el aparato de
extracción continuo (10.2.1) a una temperatura ent."'e 4Q..60 oC.

10.5 Observacwru!S
10.5.1 En el caso de ne<:esitarse la grasa para la detenninación

de componentes que se puedan alterar a 60 oC, se pcdrá realizar
la extracción en frio utilizando éter etílico o cloroformo-etanol
(1: 1).
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11. PLoMO

11.1 Principio
Determinación del plomo por AA previa mineralización de la

muestra.

11.2 Material y aparatos
11.2.1 Espectrofotómetro de AA
11.2.2 Lámpara de plomo.
11.2.3 Cápsulas de platino, cuarzo o similar.
11.2.4 Baño de arena o placa calefaetora.
11.2.5 Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de

temperatura.

11.3 Reactivos
11.3.1 Acido nítrico del 70% (d-I,4135).

. 11.3.2 Acido nítrico al 1 % en agua destilada (v/v).
11.3.3 Solución patrón de 1.000 mg de Pb/l. DIsolver 1,598 8

de (N03hPb enrasando a 1.000 mi con ácido nítrico al 1 %.

11.4 Procedimiento
11.4.1 Preparación de la muestra. Poner 10 g de la muestra en

la cápsula (11.2.3). Uevar sobre la placa calefactora teniendo
cuidado que la combustión no sea demasiado rápida, de manera
que no haya pérdidas de materia sólida por proyección. Añadir a
continuación 2 mI de ácido nítrico y carbonizar el residuo en el
baño de arena o placa calefactora.

Seguidamente, introducir la cápsula en la mufla y mantenerla a
450 • C basta mineralización total (11.6.1). Dejar eninar. Disolver
a continuación las cenizas con ácido nítrico concentrado yagua
destilada. Uevar la solución a un matraz de 10 mi Y lavar la cápsula
con agua destilada añadiendo las aguas de lavado hasta el enrase,
filtrando posteriormente.

11.4.2 Construcción de la curva patrón. Diluir alícuotas apro­
piadas de la solución patrón (11.3.3) con el ácido nítrico necesario
para que su concentración sea similar a la dilución final de la
muestra, para obtener una curva de concentraciones 1,2 Y 3 mgJI.

11.4.3 Determinación. Operar según las especificacIOnes del
aparato. usando llama de aire-acetileno. Medir las observancias de
la muestra y. patrones a 283 nm. Si la solución está muy
concentrada. diluirla con ácido nítrico al I %.

11.5 Caiculos
Calcular'el contenido en plomo, expresado en mgf1, mediante

comparación con la correspondiente curva patrón y teniendo en
cuenta el factor de dilución.

11.6 Observaciones
11.6.1 En caso de que la muestra no esté totalmente mine!ali­

zada, añadir unas gotas de ácido nítrico concentrado y repetlr el
proceso.

11.7 Referencias
l. Métodos Oficiales de Análisis de Vinos. Ministerio de

Agricultura, pág. 134 (l), 1976. Orden de 31 de julio de 1979, sobre
productos derivados de la uva (<<Boletín Oficial del Estado» de 30
de agosto).

12. MERCURJO

12.1 Principio
Determinación de mercurio por absorción atómica con técnica

de vapor frío previa digestión de la muestra.

12.2 Material y aparatos
12.2.1 Ba1anza de precisión.
12.2.2 Espectrofotómetro de absorción atómica.
12.2.3 Lámpara de mercurio.
12.2.4 Cámara de absorción con ventanas de cuarzo acopable

al espectrofotómetro.
12.2.5 Equipo de reducción del ion mercurio a mercurio

metálico y de arrastre hasta la cámara de absorción. incluyendo
sistema de desecación.

12.2.6 Registrador gráfico de voltl\ie y velocidad de carta
variable.

12.2.7 Material de vidrio corriente de laboratorio lavado con
ácido nítrico (1: 1) Yeqjuagado con agua destilada.

12.2.8 Bloque de digestión con temperatura programable.
12.2.9 Tubos de digestión para el bloque anterior.
12.2.10 Tubos de condensación adaptables a los tubos de

digestión.
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12.3 Reactivos

12.3.1 Acido sulñírico 95·97 % (d - 1,84).
12.3.2 Agua oxigenada 18 %p¡V.
12.3.3 Acido nítrico 70 % (d - 1,41).
12.3.4 Cloruro estannoso (exento de mercurio) 10 %.
12.3.5 Agua destilada.
12.3.6 Solución patrón de mercurio concentrada de 1.000

mgJl. Disolver 0.1354 de cloruro mercúrico en 75 mI de agua
desionizada. Añadir 10 mI de ácido nítrico y ajustar el volumen a
lOO mi.

12.3.7 Solución patrón de mercurio de 0,1 mgfl, se obtiene de
la anterior por sucesivas diluciones con agua desionizada. Debe
prepararse al igual Que las soluciones intermedias diariamente.

12.4 Procedimiento
12.4.1 Preparación de la muestra: Colocar de 3 a 5 g de

muestra en un tubo digestor (12.2.95), acoplando a éste un tubo de
condensación (12.2.10). Añadir 10 mi de ácido sulfürico a incre­
mentos de 1 mI (la muestra se carboniza, pero si el ácido se añade
lentamente de modo Que la temperatura de la solución permanezca
baja y se toma la precaución de Que no se formen masas de carbón,
el mercurio queda en solución). Añadir 10 mI de agua oxigenada
(12.3.2) a incrementos de I mI. Dejar reaccionar antes de añadir el
siguiente incremento. Añadir 10 mI de ácido nítrico e incrementos
de I mI. Lavar los condensadores con agua destilada y retirarlos.

12.4.2 Digestión de la muestra: Colocar los tubos de digestión
en el bloque calefactor y calentar a lC>O" C. Mantener esta
temoeratura durante seis minutos; aumentarlo entonces ~ta
200~ C a razón de 4" C/minuto. Retirar los tubos del bloque y dejar
enfriar. Transferir las soluciones a matraces de 100 mi y enrasar
con agua destilada.

12.4.3 Determinación: Se analiza la muestra por la técnica de
vaP:Or frio A.A., según las instrucciones propias de cada aparato,
utilizando cloruro estannoso como agente reductor (12.3.4), siendo
la longitud de onda de medida 254 nm.

12.4.4 Construcción de la curva patrón: Se obtiene represen~
tando en abcisas los contenidos en mercurio de los patrones
preparados con alícuotas de O, 0,5. 1, 2. 5 Y 10 mi de solución
patrón de O, I mgj1, de forma que contengan de O. a 1 mg d.e
mercurio, y en ordenadas la altura de los correspondientes máxi~
mos de absorción. Dichos patrones se habrán sometido al mismo
procedimiento Que las muestras.

12.5 Calculos

Calcular el contenido en mercurio refiriéndolos a la curva
patrón obtenida previamente y operando en idénticas condiciones.

L
mg de Hg/J(g --­p

Siendo:
L - La lectura obtenida a partir de la gráfica expresada en micro­

gramos.
P - Peso, en gramos, de la muestra.

12.6 Referencias
1- Munns y Holland. JADAC 60 833-837, 1977
2 - Marts Y Blabc. JADAC vol. 66, núm. 6, 1983.
3 - ADAC. Métodos oficiales de análisis, 1980.

13. COBRE

13.1 Principio
Determinación del cobre por A.A., previa mineralización de la

muestra.

13.2 Material y aparatos
13.2.1 Espectrofotómetro de A.A
13.2.2 Lámpara de cobre.
13.2.3 Los utilizados para el plomo (11.2.3, 11.2.4 Y 11.2.5).

13.3 Reactivos
13.3.1 Los utilizados para el plomo (11.3.1 y 11.3.2).
13.3.2 Solución patrón de 1.000 mg de Cu/l. Disolver 1,000 g

de Cu puro en el mínimo volumen necesario de N03N (1:1) y
diluir a 1 litro con ácido nítrico del 1 por 100 (v/v). .

13.3.3 Determinación. Igual que para el plomo. Medir
a 324,7 nm.
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14.3.14 Solución patrón de arsénico de concentración 0,1
mgf1:

Pipetear 1 mi de la solución 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 PrepaIación de la muestra:
En UD matraz kjeldahl de 250 mi, inlroducir 2 g de muestra con

20 mi de ácido ní:triro (14.3.4) Y 5 mi de ácido sulfürico (l4.3.S).
Ucvar a ebullicién hasta un volumen aproximado a S mL
Dejar enfriar y disolver con agua destilada en un matraz de SO

mI de la solución resultante.
14.4.2 Preparación del blanco y patrones de tra!l:ijo:
En un matraz Kje!da.hI introducir S mi de la solución de

arsénico (l4.3.14) y someterlo al mismo tratamiento que la
muestra..

Un mI de la solución contiene 10 nanOgranIOS de arsénico.
"Preparar un blanco con todos. los. reactivos utilizados siguiendo

el tratamiento dado a la muestra
14.4.3 Condiciones del espectrofotómetro:
Encender la fuente de alimentación de las lámparas de descarga

sin electrodos con el tiempo suficiente para que se estabilice la
energia de la lámpara.

Encender el espectrofotómelro y l\iUstar la longitud de onda a
193,7 nm. colocando la rejilla de acuerdo con las condiciones del
aparato.

En=der el generador de bidrocarbnros, colocando la tempera­
tura de la celda a 9000 C. esperar hasta que se alcance dicha
temperatura.

Se ajustan las condiciones del generador de bidruros según las
especificaciones del aparato.

Ajustar el flujo de argón de acuerdo con las características del
aparato. .

Encender el registrador.

14.4.4 Determinación:
Las determinaciones de la concentración de arsénico se realizan

por el método de adición de patrones, por medio de medidas
duplicadas en el espectrofot6metro en las condiciones espedficadas
en 14.4.3, añadiendo al matraz de reacción 3 mI de la solución
(14.3.8), usando como reduetor la solución (14.3.7). Como patrones
internos se usan lO, 20 Y SO ng de As.

Lavar los matraces antes y después de cada uso con ácido
clorhídrico I,S por 100 (14.3.3).

Al construir la gráfica de adición hay que descontar el valor de
absorbancia del blanco obtenido en las mismas condiciones ante­
riores, pero añadiendo 3 mI de la solución blanco.

En estas condiciones el límite de detección de la técnica es
de S ng. •

ORDEN de Z3 de noviembre de 1987 por la que se
aprueba la norma de calidad para los plátanos desti­
nados al mercado interior.

, La comercialización del plátano en el mercado interior está
regulada en la actualidad por la norma de calidad aprobada por la
Orden de la Presidencia del Gobierno de 11 de enero de 1973.

Durante el largo tiempo transcurrido desde la entrada en vigor
de dicha Orden, se han producido variaciones tanto de índole
técnico como comercial Que aconsejan actualizar la normativa
vigente. Con ello se pretende facilitar las relaciones comerciales
buscando, al mismo tiempo, satisfacer, por un lado~ las nuevas.
exigencias de los consumidores y, por otro lado, mejorar la
rentabilidad del sector productor.

A! realizar esa aconsejada y a la vez necesaria actualización, han
de tenerse muy en cuenta 1a~ especiales características que rodean
al plátano, tanto por la peculiaridad de sus frutos como por la
duración y medio de transporte a que es sometido. Esta doble
circunstancia obliga a prestar una CUIdada atención a los aspecto~
relativos a su envasado y presentación, 10 que justifica la inclusióL
de la disposición adicional y de la disposición transitoria.

Expuesto lo que antecede. de conformidad con lo dispuesto en
el Decreto 22S7/1972, de 21 de julio. por el que se regula l.
normalización de productos. agrícolas en. el mercado interior, y en
el Real Decreto 219211984, de 28 de noviembre, por el que '"
aprueba el Reglamento de aplicacíón de las normas de calidad para
las frutas y hortalizas frescas comercializadas en el mercado
interior, parece oportuna dictar por la presente norma de calidad,
una vez vistos: el infonne de la ComiSIón Interministerial para 1...
Ordenación Alimentaria y Jos acuerdos aprobados en el FORPA.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y
Hacienda, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de Sanidad y
Consumo.

14.2 Material y aparatos
14.2.1 Balanza analítica con precisión de 0,1 mg.
14.2.2 Matraces Kjeldahl de 250 mL
14.2.3 Espectrofotómetro de absorción atómica equipado con

sistema generador de hidruros.
14.2.4 Lámpara de descarp sin electrodos.
14.2.S Fuente de alimentación para lámpara de descaga sin

electrodos.
14.2.6 Registro gráfico.

14.3 Reactivos
Se utilizan solamente reactivos de grado de pureza p~-a nálisis

yagua destilada.
14.3.1 Acido clohídrico (d -1,19 g/mI).
14.3.2 Disolución de ácido clohídrico 32 por 100 VIV:
Disolver 32 mi de ácido clorhídrico (d - 1,19 g/mi) con agua

destilada hasta un volumen de 100 mi.
14.3.3 Disolución de ácido clohídrico I,S por lOO VIV:
Disolver 15 mi de ácido clorhídrico (d- r,19 g/mi) con agua

destilada hasta un volumen de 1.000 mi.

14.3.4 Acido nítrico (d - 1,40).
14.3.S Acido sulfilrico (d - 1,84).
14.3.6 Disolucion de hidréXido de sodio al 1 por 100:
Pesar 1 g de hídróxido de sodio y disolverlo con agua destilada

hasta un volumen de lOO mi.
14.3.7 Disolución de borohídruro de sodio al 3 por 100:
Pesar tres gramos. de borohidruro de sodio y disoverlo hasta 100

mi con bidróxido de sodio al l por 100.

14.3.8 Disolución de tritiplex m al 1 por 100:
Pesar un gramo de tritiplex m y disolverlo basta 100 mi con

agua destilada.

14.3.9 Disolución de bidróxido de potasio al 20 por 100:
Pesar 20 g de bidróxido de potasio y disoverlo con agua

destilada hasta un volumen de 100 mL
14.3.10 Disolución de ácido sulliírico al 20 por 100 (V/V):
Diluir 20 mi de ácido sulfilrico (14.3.5) con agua destilada hasta

UD volumen de 100 mi.
14.3.11 Disolución de ácido sulfilrico al 1 por 100 (V{V):
Diluir l mi de ácido sulfilrico (14.3.5) con agua destilada basta

un volumen de 100m!.
14.3.12 Solución patrón de arsénico de concentración 1 g¡1:
Disolver 0,132 g de trióxido de arsénico en 2,5 mi de bidróxido

de potasio al 20 por lOO (14.3.9~ Neutralizar con ácido sulf.inco al
20 por 100 (14.3.10) Ydiluir hasta roo mi con ácido sulfúrico l por
100 (14.3.11).

14.3.13 Solución patrón de arséníco de concentración 10 mg!!;
Pipetear 1 mi de la solución patrón de arsénico (14.3.12) en un

matraz aforado de 100 mI. Diluir hasta el enrase con agua destila~.

13.6 Referencias

L H. E. Parker. «Atomic Absorption Newsletter (1963), 13».
2. F. Rousselr~ {Qpeetrophotometrie pour l'absorption atomi·

que Boudin». E. Pans (1968), págs. 59·144.

13.4 Procedimiento
13.4.1 Preparación de la muestra (como en el punto 11.4.1).
13.4.2 Construcción de la curva ~Uón. Diluir partes alícuutas

de la solución patrón (13.3.2) con ,;",do nftTico del 1 por 100 para
obtener soluciones que contengan de 1 a 5 mg de Cu/l.

13.4.3 Determinación. Igual que para el plomo. Medir
a 324,7 nm.

13.S Cálculos
Partiendo de los valores de absorbancia obtenidos para la

muestra, hallar mediante la curva patrón las concentraciones de
cobre de la muestra.

14. AB.stNICO

14.1 Principio

La muestra se somete a una digestión ácida con una mezcla de
ácido nítrico "1 sulfúrico.

La detenmnación del arsénico se realiza por espectrofotometría
de absorción atómica, con generador de hidroros.
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