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MINISTERIO DE RELACIONES
CON: LAS CORTES
Y DE LA
SECRETARIA DEL GOBIERNO

26230 ORDEN de 2 de noviembre de 1987 por la que se
aprueban los métodos oficiales de andlisis de las
galletas.

El Decreto de Presidencia del Gobierno 2484/1967, de 21 de
septiembre («Boletin Oficial del Estado» del 17 al 23 de octubre),
por el que se aprueba el texto del Codigo Alimentario Espaiiol,
prevé que puedan ser objeto de Reglamentaciones Especiales las
materias en €l reguladas.

Publicado el Real Decreto 112471982, de 30 de abril («Boletin
Oficial del Estado» de 4 de junio), por el que se aprueba la
Reglamentacion Técnico-Sanitaria para la elaboracién, fabricacion,
circulacién y comercio de galletas, procede dictar ahora, de
conformidad con lo previsto en el capitulo 9 del citado Real
Decreto, los correspondientes métodos analiticos y, en este sentido,
es imprescindible la fijaciéon de limites de componentes en la
normalizacion de diferentes productos, limites que dependen en la
mayoria de los casos de las técnicas analiticas a emplear.

Er la redaccién de los métodos oficiales de andlisis se ha
procurado, en lo posible, su adaptacion a los métodos aprobados
por los Organismos internacionales especializados en la matena,
con el fin de aprovechar la expericncia obtenida de su aplicacion,
dado que, por otra parte, no existe en la Comunidad Econémica
Europea legislaciéon especifica aplicable en este sentido.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economia y
Hacienda, de Industria y Energia, de Agricultura, Pesca y Alimenta-
cion y de Sanidad y Consumo, oidos los sectores afectados y previo
el informe preceptivo de la Comisién Interministerial para la
Ordenacion Alimentaria, este Ministerio de Relaciones con las
Cortes y de la Secretaria del Gobierno,

DISPONE

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

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determina-
dos andlisis y hasta tanto los mismos no sean propuestos por el
organo competente y previamente informados por la Comision
Interministerial para la Ordenacion Alimentaria, podran ser utiliza-
dos los aprobados por los Organismos nacionales e internacionales
de reconocida solvencia.

PISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas a la entrada en vigor de la presente Orden
cuantas disposiciones de igual o inferior rango se opongan a lo
dispuesto cn la misma.

" DISPOSICION FINAL

La presente Orden entrard en vigor a los treinta dias de su
publicacién en el «Boletin Oficial del Estado».

Madrid, 2 de noviembre de 1987.
ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Sanidad y Consumo, de Economia y
Hacienda, de Industria y Energia y de Agricultura, Pesca y
Alimentacién.

ANEJO 1

Preparacion de la muestra.
Humedad.

Cenizas.

Grasas.

Proteinas.

Fibra alimentaria insolubre.
Fibra bruta.

Azucares,

Cloruros.

Extraccion de la grasa para su identificacién.
Plomo.

Mercurio.

e Satnlabab ol ol do

I ot ot

13. Cobre.
14. Arsénico.

1. PREPARACION DE LA MUESTRA
1.1 Principio

Homogeneizacion y reduccién de la muestra al tamaiio ade-
cuado para la correcta realizacion del analisis.

1.2 Material y aparatos

1.2.1 Aparato triturador que no provoque calentamiento, facil
de limpiar y que proporcione un tamaiio de particulas 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 porcién de muestra contenida en cada envase,
tomar de cada uno cantidades iguales para obtener finalmente un
minimo de 200 gramos de muestra. Trturar en el aparato descrito
en 1.2.1 y volver a homogeneizar.

1.4 Observaciones

. Preparada la muestra, ésta servird de base a todas las determina-
ciones, salvo mencién expresa en contra, procurando realizar la
preparacion de los analisis 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 analitica con precisién de 0,1 mg.

2.2.2 Pesasustancias metilico o de vidrio con tapadera dy con
una superficie util que permita un reparto de la muestra de 0,3
g/cm*, como maximo.

2.2.3 Estufa isoterma de calefaccidn eléctrica, a ser posible de
aire forzado, regulada de tal manera que la temperatura del aire en
su interior sea de 130 °C y que tenga aireacion suficiente. La estufa
tendrd una capacidad calorifica tal que, regulada previamente a la
temperatura de 130 °C, pueda alcanzar de nuevo esa temperatura
en menos de media hora, después de colocar simultineamente en
su interior al nimero maximo de muestras a desecar.

La eficacia de la ventilacion se determinard con la ayuda de
sémola como material de ensayo, que tenga un milimetro, como
maximo, de particula. La ventilacién serd tal que, secando simultd-
neamente a 130 °C todas las muestras que la estufa pueda contener,
primero durante dos horas y después durante tres horas, los
resultados presenten eptre 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 precision de | mg, aproximadamente 5 g de muestra,
en pesasustancias previamente praparada segin método niimero 1.

Introducir el pesasustancias en la estufa (2.2.3)a 130 = 1°Cy
destapar. Mantener en la estufa durante 1,5 horas. Ta el
pesasustancias antes de sacar de la estufa y dejar enfriar a
temperatura ambiente en desecador y pesar a continuacién.

2.4 Cdlculos

La humedad de la muestra, expresada en tanto por ciento,
vendrad dada por la siguiente formula:

(P, - Pp) 100

Siendo:

P, = peso, en g, del pesasustancias con la muestra.
P> = peso, en g, del pesasustancias con la muestra desecada.
P =peso, en g, de la muestra.

La diferencia resultante entre determinaciones duplicadas de la
n-ll)isnl)a muestra no deberd ser mayor de 0,1 por 100 en valor
absoluto.
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2.5 Referencias

1. Meétodos de 1a Asociacién Internacional de Quimica Cerea-
lista (ICC).
2. AC M. 14.0003, 1980.
3. CenNizas
3.1 Principio

Residuo obtenido por incineracién a una temperatura de
550 £ 10°C hasta combustién completa de la materia organica y
obtencién de un peso constante.

3.2 Material y aparatos

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

3.2.2 Placa calefactora.

3.2.3 Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de
temperatura.

.2.4 Desecador capaz de conteper un deshidratante eficaz.

3.2.5 \Varillas de vidrio con una extremidad aplanada.

3.2.6 Balanza analitica, con precisién de 0,1 mg

3.3 Procedimiento

Pesar, con la precision de 1 mg, de 2 a 6 g de muestra preparada,
segin el método oficial numero 1, en un crisol previamente
incinerado y tarado.

Colocar el crisol y su contenido sobre una placa calefactora,
teniendo cuidado que la combustién no sea demasiado rdpida, de
manera que no haya pérdidas de materia sélida por proyeccion,
Llevar a continuacién el crisol a la mufla (550 = 10°C) hasta
combustion completa de la sustancia (cenizas blancas o grises).

Enfriar a temperatura ambiente en un desecador.

Pesar seguidamente.

3.4 Cdlculos
3.4.1 El contenido en cenizas sobre sustancia natural vendrd
dado por la siguiente formula:
P,-P;
% cenizas= —— - 100

. P
Siendo:
P; = peso, en g, del crisol con las cenizas.
P, = peso, en g, del crisol vacio.
P =peso, en g, de la muestra.

342 El contenido en cenizas sobre sustancia seca vendrd
dado por la siguiente fGrmula:

Cx 100
% cenizas = ———
100-H
Siendo:
C = % de cenizas obtenidas en 3.4.1.
H = Humedad.

Em ambos casos, los resultados se dardn considerando séla-
mente la primera cifra decimal.

3.5 Observaciones

3.5.1 En caso necesario, para obtener una incineracién uni-
forme, puede humedecerse la muestra antes de la preincineracién
con etanol del 95 por 100 o aceite vegetal exento de cenizas.

3.5.2 Si la muestra a analizar contiene cloruros afiadidos,
deducir del valor de cenizas obtenido por el procedimiento anterior
el porcentaje correspondiente de los mismos. .

3.5.3 Limite de errores. Cuando el contenido de ceniza no
rebase el 1 por 100 de la muestra, la diferencia de los resultados de
un ensayo efectuado por duplicado no deberd ser superior al 0,02
por 100. Si el contenido de cenizas rebasa el 1 por 100, la diferencia
no deberd ser superior al 2 por 100 de dicho contenido. Si es
superior, se repetird la determinacién.

3.6 Referencias
1. ADAC, Ed. 1980, 14.006.
4. Grasa
4.1 Principio

El producto es hidrolizado con 4cido clorhidrico diluido. La
masa seca conteniendo las materias grasas son extraidas con éter,
el solvente evaporado y el residuo pesado.

4.2 Reactivos

4.2.1 Acido clorhidrico 3 N.
4.2.2 Eter etilico exento de peréxidos.
4.2.3 Solucién de nitrato de plata.

4.3 Material y aparatos

4.3.1 Extractor tipo «Soxhiet».

4.3.2 Estufa de desecacién capaz de mantener constante la
temperatura a 100°C + 1°C.

4.3.3 Desecador provisto de un deshidratante eficaz.

4.4 Procedimiento

Pesar con la precision de 1 mg, aproximadamente, 10 g de
muestra preparada segin el método oficial nimero 1 en un matraz
de 250 a 300 ml

itando continuamente, afiadir 100 ml de icido clorhidrico
(4.2.1). Atadir unas perlas de vidrio o piedra p6mez lavada y seca
y cerrar con tapén de vidrio que no ajuste herméticamente o vidrio
reloj. Hervir unos sesenta minutos, agitando de vez en cuando;
enfriar y filtrar sobre filtro previamente himedo. Lavar el precipi-
tado con agua destilada hasta que el filtrado no dé precipitado con
mitrato de flata o no dé reacaén dcida de papel de tornasol.

Poner el filtro en una cépsula y secar en estufa a 100 °C + 1°C.

El filtro ya seco se introduce en un cartucho para extractor tipo
«Soxhlet» y se tapa con algodén desengrasado. El cartucho se
coloca en el extractor y se vierte el éter etilico, dejandolo sifonar
unas ocho horas.

El matraz receptor debe estar secado y tarado.

Evaporar el solvente, secar en estufa y pesar.

4.5 Cdlculos

4.5.1 El contenido de grasa en sustancia natural vendrd dado
por la siguiente formula;

P -P

% grasa = x 100

Siendo:

P; = peso, en g, del matraz con la grasa.
P> = peso, en g, del matraz vacio.
P = peso, en g, de la muestra.

4.5.2 El contenido de grasas en sustancia seca vendra dado por
la siguiente férmula:

G x 100
% grasa = ———————
100-H
Siendo:
G = % de grasa obtenida en 4.5.1.
H = Humedad.

4.6 Observaciones

4.6.1 Para efectuar el procedimiento anterior podrin utilizarse
sistemas automadticos o semiautomidticos, adaptindose a las especi-
ficaciones del equipo.

4.7 Referencias
1. ADAC, ed. 1980, 14.059.
5. PROTEINAS
5.1 Principio
Determinacion del nitrégeno convirtiendo el nitrégeno orginico
presente en sulfato aménico con dcido sulfiirico. Después de

alcalinizar con hidréxido sédico, destilar, recogiendo el destilado
sobre dcido bérico, titulando el amoniaco con dcido N/10.

5.2 Reactivos

5.2.1 Acido sulfiirico 93-9946)or 100 libre de nitrégeno.

5.2.2 Hidroxido sédico al 40 por 100. .

5.2.3 Catalizador (mezclar 5 g de sulfato sédico o potésico con
5 mg de selenio). También puede utilizarse otro catalizador
adecuado.

5.24 Indicador de fenolftaleina al 1 por 100 en alcohol etilico.
5.2.5 Indicador Taschiro. Mezclar 20 mg de er%i](x) de metilo y
10 mg de azul de metileno en 100 ml de alcohol etilico. También
puede utilizarse rojo de metilo preparado en la proporcién de 0,5
por 100 en alcohol etilico.
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5.2.6 Solucién de dcido bérico al 4 por 100.
5.2.7 Solucién de 4cido sulfiirico o clorhidrico N/10.

5.3 Material y aparatos

5.3.1 Para gigestién.

5.3.1 Para digestién,

5.3.1.2 Baterias de mantas eléctricas o similar.
5.3.2 Para destilacion.

5.3.2.1 Matraz generador de vapor.
5.3.2.2 Refrigerante.
5.3.2.3 Matraz receptor.

5.3.3 Titulacién.
5.3.3.1 Bureta de vidrio o bureta automatica.

5.4 Procedimiento

Pesar con la premsxén de 1 m 03 aproximadamente 0,5-2,5 g de
muestra, preparada ¢l método oficial nimero 1. Introducirla
en el matraz Kjel (5.3.1.1). Aiiadir unos 5 g del catalizador
(5.2.3), 20 m! de 4cido sulfiirico (5.2.1) (la canudad veria segin
contenido en proteina; dacf grasa de la muestra). Poner a dngeru‘
(5.3.1.2), teniendo cuidado al principio de no elevar demasiado la
temperatura hasta que cese el desprendimiento de la espuma
(afadir si fuera preciso una pequeia cantidad de parafina). Digerir
hasta que la solucién esté clara. Enfriar, diluir, afiadir unas gotas de
fenolftaleina (5.2.4) y conectar al aparato destilador adadiendo
hidréxido sédico (5.2.2) hasta virage.

En el matraz receptor poner 100 ml de 4cido bérico (5.2.6) con
unas gotas de indicador (5.2.5), cuidando que ¢l extremo del
refrigerante quede bien cubierto de liquido.

Mantener la destilacién aproxxmada.mente quince minutos (o
mds si es preciso, hasta que no dé reacciéon bésica). Lavar el
extremo del refrigerante y titular el destilado con icido sulfiirico o
clorhidrico N/lO (5.2.7).

Hacer un blanco.

5.5 Cdlculos

5.5.1 El contenido de proteinas en materia natural vendrd
dado por la siguiente férmula:

0,14 x 6,25 (V,
P

. - Vo)
% proteinas =

Siendo:

V; = Volumen, en ml, de dcido clorhidrico o sulfiirico utilizado en
la determinacién.
Vo = t\’/lolumen, en M, de dcido clorhidrico o sulfirico utilizado en
anco.
P = Peso, en g, de la muestra.

5.5.2 El contenido de proteinas en materia seca vendra dado
por la siguiente formula:

p X 100
% proteina = ——
100 - H
Siendo: i
= % proteinas obtenida en 5.5.1.
H = Humedad.

5.6 Observaciones

5.6.1 La diferencia entre dos determinaciones sucesivas expre-
sada en porcenteje de proteinas no debe ser superior al 0,25 por
ciento.

5.6.2 Para efectuar el procedimiento Kjeldahl, podrdn utili-
zarse sisternas automdticos o semiautomaticos, adaptindose a las
especificaciones del equipo.

5.7 Referencias.

1 — ADAC (1980) 2.057.
2 — Pearson, 5.2 edicién (1962).

6. FIBRA ALIMENTARIA SOLUBLE
6.1 Principio
La muestra se extrae con una solucién de detergente neutro en
caliente. El residuo se incuba con una solucién amilasica y se filtra.
1a determinacién de las cenizas en el reaxduo filtrado nc-m"te

conocer, por diferencia de peso, la cantidzd Ce celulosa, heric
losa y hgvuna de la muestra.

6.2 Material

Baiio termostatizado y refrigerante de reflujo.

Filtros de vidrio fritado del nimero 2.

Sistema de filtracién por succién a vacio.

Desecador.

Estufa para 37 y 110 °C.

Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de
ratura.

.2.7 Balanza de precision.

6.3 Reactivos

.1 Lauril sulfato sédico.

.2 EDTA Disético dihidratado.

3 Tetraborato de sodio decahidratado (B4O7Na; - 10 H;0)
.4 2-Etoxietanol.

.5 Decahidronaftaleno.

g Sulfito de sodio.
.8
.9

1

.1

SR
NN
WNh Wb —

6.2.6
tem

Fosfato disédico anhidro (PO4HNay).

Fosfato monosédico anhidro (PO4H>Na).

Acetona. .

0. -Amilasa tipo VI-A (Sigma A-6880 o equivalente).

1 Acido fosférico.

.12 Solucién de detergente neutro: Mezclar 18,61 g de
EDTA disédico y 6,81 g de tetraborato de sodio decahidratado con
150 ml de agua y calentar hasta su disolucién, Disolver 30 g de
lauril sulfato sédico y 10 ml de 2-etoxietanol en 700 ml de agua
caliente y mezclar con la solucién anterior. Disolver 4,56 g de
fosfato disédico anhidro en 150 ml de agua y mezclar con las
soluciones anteriores. Ajustar a pH 6,9-7 con 4cido fosférico si
fuera necesario.

6.3.13 Solucién tampén fosfato 0,1 N: Mezclar 39,2 ml de
fosfato monosédico anhidro 0,1 M (preparado disolviendo 13 6 N%
en un litro de agua) con 608 ml de fosfato disddico 0O
(preparado disolviendo 14,2 g en un litro de agua).

6.4 Procedimiento

Pesar con precisién de 1 mg, aproximadamente 1 g de muestra
preparada segiin método 1 ordenadamente 100 ml de
solucién de detergente neutro, 2 ml de decahidronaftaleno y 0,5 g
de sulfito de sodio (6.3.6). Calentar hasta ebullicién y maniener a
reflujo durante una hora. Filtrar a través de filtro de vidrio fritado
del niimero 2 (previametne calcinado a 550 °C.

Lavar sucesivametne con unos 300 ml de agua hirviendo.
Afiadir, hasta sobrepasar el nivel del residuo, una solucién al 2,5
por 100 de a-amilasa en tampén fosfato 0,1 N.

Incubar a 37 °C durante dieciocho horas, aproximadamente.

Filtrar la solucién enzimdatica por succién a través de un sistema
de vacio y lavar el residuo con unos 80 ml de acetona. Secar el filtro
con el residuo a 110 °C durante ocho horas como minimo. Enfriar
en desecador y 121‘13

Mantener ¢l filtro con el residuo en mufla a 550 °C durante tres
horas. Enfriar y pesar.

6.5 Cdlculos

El contenido en fibra alimentaria insoluble expresado en
porcentaje vendrd dado por la siguiente formula:

-P
2 x 100

e Yo g = Y= o Y= Y= Yo Y e Y Y Y e )
uuuuuuuwuuuu

% fibra alimentaria insoluble =

Siendo:

P, — Peso, en mg, de la muestra.
P, Peso, en mg, de crisol, mds residuo desecado a 110°C
P> — Peso, en mg, del cnsol mas residuo calcinado.

6.6 Observaciones

6.6.1 Las muestras conteniendo mds de un 10 por 100 de
materia grasa deberdn desengrasarse previamente.

6.6.2  Para realizar el procedimiento anterior podrén utilizarse
sistemas automaticos o semiautonéticos adaptindose a las especifi-
caciones del equipo.

6.7 Referencias
1 — Método AACC. 32-20 (1979).

7. FIBRA BRUTA
7.1.  Principio
Tratar la muestra, desen si es necesario, con soluciones
de 4cido sulfiirico e hidréxido potisico de concentraciones conoci-
das. Separar el residuo por filtracién, lavar. desecar y pesar el
residuo insoluble, determinando posteriormente su pérdida de
masa por calcinacién a 550 °C.
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7.2 Material

7.2.1 Material de vidrio de uso corriente en el laboratorio.

7.2.2 Crisol filtrante nimero 2.

7.2.3 Homo 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°C + 1 °C,

7.2.6 Equipo filtrante.

7.3 Reactivos

7.3.1 Solucién de sulfiirico 0,26 N. Disolver 1,25 g de édcido
sulfiirico de d = 1.84 y riqueza 96 % en 100 m! de agua.

7.3.2 Antiespumante.

7.3.3 Solucién de hidréxido potdsico 0,23 N: Disolver 1,25 g
de hidréxido de potasio en 100 ml de agua.

7.3.4 Acetona pura.

7.3.5 Eter dictilico puro.

7.4 Procedimiento

Pesar, con precisién de 1 mg, de 1 a 3 g de muestra y adadir
200 ml de acido sulfirico 0,26 N y unas gotas de antiespumante.
Llevar a ebullicién y mantenerla durante treinta minutos, en un
sistema de refrigeracion a reflujo.

Transcurridos los treinta minutos, filtrar sobre el crisol (7.2.2),
previamente incinerado, y lavar el residuo con agua caliente hasta
que no dé¢ reaccidén acida.

Transferir cuantitativamente el residuo a un matraz adaptable
al sistema de reflujo. Afiadir 200 ml de solucién de hidréxido
potisico 0,23 N y unas gotas de antiespumante. Llevar a ebullicién
y dejar hervir durante treinta minutos. Filtrar sobre crisol filtrante

lavar con agua caliente hasta que no dé reaccién alcalina
Beshid.mtar lavando tres veces con acetona, usando un volumen
total de unos 100 ml.

Llevar el crisol a la estufa y secarlo a 130 °C durante dos horas.

Dejar enfriar en desecador ; sar ripido. Introducir a conti-
nuacion el crisol en el horno (7.2.3) y dejar calcinar durante tres
horas como minimo a 550 °C. Dejar enfriar en desecador y pesar
rdpidamente.

7.5 Cdlcuios
P -P,
P

o

Fibra bruta (%) = 100

Siendo:
P, = Peso inicial de la muestra.

P; = Peso del crisol conteniendo la muestra desecada.
P, = Peso del crisol conteniendo la muestra calcinada.

7.6 Observaciones

7.6.1 Las muestras conteniendo mds de un 10 por 100 de
materia grasa deben desengrasarse con éter etilico antes del analisis.

7.6.2  Para efectuar el procedimiento anterior podrén utilizarse
sistemas automadticos o semiautomaticos, adaptindose a las especi-
ficaciones del equipo.

7.7 Referencias

1 - Journal Officiel des Communautés Européennes. Nim. L
83/24-1973.

' 8. AzUCARES

8.1 Principio

Elimipacién de todas las materias reductoras distintas de los
aziicares, mediante defecacién a partir de las soluciones de Carrez
L, II, previa disolucién de los aziicares en etanol diluido. Elimina-

cion del etanol y valoracidn antes y después de la inversién segin
el método Luff-Schoorl.

8.2 Material y aparatos

8.2.1 itador mecdnico.

822 atraces aforados de 1000, 300, 200, 100 y 50 ml.
8.3 Reactivos

8.3.1 Etanol al 40 por 100 (v/v) d = 0,948 a 20 °C,

8.3.2 Solucién de z L. Disolver en aj
de cinc trihidrato y 3 ml de 4cido acético
destilada hasta 100 ml

8.3.3 Solucién Carrez II. Disolver en agua 10,6 de ferrocia-
?ou(r)o lnplotésico Ky(Fe CNg) - 3H,0 y afiadir agua destilada hasta

8.3.4 Solucién de rojo de metilo al 0,1 por 100 (v/v).
8.3.5 Acido clorhidrico 4 N.
8.3.6 Acido clorhidrico 0,1 N.

24 g de acetato
cial. Anadir agua

8.3.7 Solucién de hidréxido s6dico 0,1 N.

8.3.8 Solucién de sulfato de cobre. Disolver 25 g de sulfato de
cobre (II) pentahidrato CuSO, - 5H,0, exento de hierro, en agua
y enrasar a 100 ml. ]

8.3.9 Solucién de acido ctrico. Disolver 50 g de acido citrico
monohidrato C;HgO; - H,0 en 50 ml de agua.

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

8.3.11 Solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N.

8.3.12 Solucién de almidén. Adadir una mezcla de 5 g de
almidén soluble en 30 ml de agua a un litro de agua hirviendo.
Dejar hervir durante tres minutos. Dejar enfriar. Afiadir 10 mg de
inodoro de mercurio (II) como agente conservador.

8.3.13 Acido sulfinico 6 N.

8.3.14 Solucién de ioduro potisico al 30 por 100 (p/v).

8.3.15 Piedra pémez lavada con dcido clorhidrico y aclarada
con afua.

8.3.16 Isopentanol.

8.3.17 Reactivo de Luff-Schooorl: Verter, agitando cuidadosa-
mente, la solucién de dcido citrico (8.3.9) en la solucién de
carbonato de sodio (8.3.10). Agitar hasta la desaparicion del
desprendimiento gaseoso. A continuacién afiadir la solucién de
sulfato de cobre (II) (8.3.8) y completar hasta un litro con agua.
Dejar reposar doce horas y filtrar. Verificar 12 normalidad del
reactivo obtenido (Cu L1 N; Na,CO, 2N). El pH de la solucién
debe ser aproximadamente 9,4.

8.4 Procedimiento

8.4.1 Preparacion de la muestra. Pesar con aproximacién de 1
![Ef 2,5 g de 1a muestra e introducirlo en un matraz aforado de 250

. Afiadir 200 ml de etanol al 40 por 100 (v/v) y mezclar durante
una hora en el agitador. Afiadir 5 ml de la solucién Carrez I y agitar
durante un minuto. Adicionar y agitar durante el mismo tiempo
con 5 ml de la solucién Carrez II.

Enrasar a 250 ml con la solucién etanol (8.3.1), homogeneizar

ﬁ filtrar. Tomar 200 ml del filtrado y evaporar aproximadamente

asta la mitad del volumen, a fin de eliminar la mayor parte del
etanol. Trasvasar en su totalidad el residuo de evapcraciéon con
ayuda de agua caliente a un matraz aforado de 200 ml y enfriar. A
continuacion enrasar con agua y filtrar si es necesario. Esta
solucién serd utilizada para la determinacién de aziicares reducto-
res y después de la inversién para la determinacién de azicares
totales.

8.4.2 Determinacién de azicares reductores. Tomar como
méximo 25 ml de la solucion preparada segin 8.4.1 y que conte
menos de 60 mg de aziicares reductores, expresado en glucosa. Si
es necesario, completar el volumen hasta 25 ml con agua destilada
y determinar la cantidad de azicares reductores segin Luff-
Schoorl. El resultado serd expresado en tantos por ciento de
glucosa.

8.4.3 Determinacién de azdcares totales previa inversién.
Tomar 50 ml de la solucién (8.4.1) y llevar a un matraz aforado de
100 ml. Aiiadir unas gotas de la solucién rojo de metilo y adicionar
lentamente, agitando, 15 ml de la solucién de icido clorhidrico 4
N hasta viraje a rojo. Afadir 15 ml de 4cido clorhidrico 0,1 N y
sumergirlo en un bafio de agua caliente a ebullicién durante treinta
minutos. Refrigerar hasta 20 °C y afiadir a continuacién 15 ml de
1a solucién de hidréxido sédico 0,1 N (8.3.7). Enrasar a 100 ml con
agua y homogeneizar.

Tomar una cantidad que no exceda de 25 ml y contenga menos
de 60 mg de azmicares reductores expresado en glucosa. Si es
necesario completar el volumen hasta 25 ml con agua destilada
determiunar la cantidad de aziicares reductores segun Luff-SchoorK
El resultado serd expresado en tantos por ciento de glucosa. De
expresarlo en sacarosa se debe de multiplicar por el factor 0,95.

8.4.4 Valoracién de Luff-Schoorl. Tomar 25 ml del reactivo

Luff-Schoorl (8.3.17) y llevarlo a un erlenmeyer de 300 ml. Afadir
25 ml exactamente medidos de la solucion defecada de amicares.
Adicionar un poco de piedra pémez y calentar agitando. Adaptar
enseguida un refrigerante de reflujo sobre el erlenmeyer. A partir de
este momento hacer hervir la solucién y mantener en ebullicién
durante diez minutos exactamente. Refrigerar inmediatamente al
chorro de agua fria durante cinco minutos y proceder a su
valoracién.
. Afadir 10 ml de la solucién de ioduro potisico (8.3.14),
inmediatamente después y con cuidado 25 ml de 4cido sulfiirico 6
N (8.3.13). Valorar a continuacién mediante la solucién de
tiosulfato de sodio (8.3.9) hasta la aparicién de color amarillo,
a.:ladiendo en ese momento la solucién de almidén y terminar de
valorar.

Efectuar la misma valoracién sobre una mezcla que contenga 25
ml exactamente medidos, del reactivo de Luff-Schoorl, 25 ml de
agua, 10 ml de la solucién de ioduro de potasio (8.3.14) y 25 ml de
1a solucién de dcido sulfiirico 6 N (8.3.13) sin llevar a ebullicién.
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8.5 Cdlculos

Establecer por medio de la tabla I la cantidad de glucosa en mg
correspondiente a la diferencia entre las dos valoraciones, segiin los
ml de tiosulfato de sodio 0,1 N gastados en cada una de las
valoraciones.

Expresar jos resultados en tanto por ciento de azicares en la
muestra.

9.6 Observaciones

8.6.1 Es recomendable afadir aproximadamente 1 ml de
isopentanol (sin tener en cuenta el volumen), antes de la ebullicion,
con el reactivo Luff-Schoor! para evitar la formacién de espuma.

8.6.2 La diferencia entre la cantidad de azicares totales
después de la inversion, expresada en glucosa, y la cantidad de
azicares 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 azicares reductores, exclu-
yendo la lactosa, se puede determinar de las siguientes formas:

8.6.3.1 Para un célculo aproximado, multiplicar por- 0,675 la
cantidad de lactosa obtenida, por determinaci6én separada, y restar
el resultado obtenido de la cantidad en azicares reductores.

8.6.3.2 Para el cdlculo preciso de aziicares reductores, exclu-
yendo la lactosa, es necesario partir de la misma muestra (8.4.1)
para las dos determinaciones finales, Uno de los andlisis es
efectuado a partir de la solucién obtenida (8.4.1) g el otro sobre una
parte de 1a solucién obtenida para la valoracion de la lactosa, segin
el método para la determinacién de lactosa.

En los casos 8.6.3.1 y 8.6.3.2 la cantidad de aziicares presentes
se determinan segin el método de Luff-Schocrl, expresado en mg
de glucosa.

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

8.7 Referencias

1 «Journal Officiel des Communautés Europ2ennes» nim. L
155/32-1971.

Tabla 1
Para 25 ml de reactivo Luff-Schoorl
Glucosa, fructosa,
Ni O . ; : Lactosa Maltosa
R R T C12H2201) C12H2201

1 2,4 2,4 3,6 3,7 39 39

2 48 2.4 7,3 37 7,8 39

3 1,2 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 2,5 184 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 37 31,5 4,0

9 224 2,6 332 3,8 35,5 40
10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0
11 27,6 2,7 40,8 38 43,5 40
12 30,3 2,7 44.6 3,8 47,5 41
13 33,0 2,7 48,4 38 51,6 41
14 35,7 2,8 52,2 38 55,7 4,1
15 38,5 2,8 56,0 39 59,8 4,1
16 41,3 2,9 59,9 39 63,9 4,1
17 442 2,9 63,8 39 68,0 42
18 47,1 2,9 67,7 40 72,2 43
19 50,0 3,0 1,7 4,0 76,5 44
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 41 90,0 4,6
23 62,2 88,0 94,6

9. CLORUROS
9.1 Principio.

Los cloruros se solubilizan en agua, defecindose la solucién si
conticnen materias orginicas; posterior acidificacién de la misma
con icido nitrico y precipitacion de los cloruros con nitrato de
plata. El exceso de nitrato se valora con una solucién de sulfocia-
nuro de amonio.

9.2 Material y aparatos.
9.2.1 Agitador de 35 a 40 r.p.m.

9.3 Reactivos.

Solucién de sulfocianuro de amonio 0,1 N.
Solucién de nitrato de plata 0,1 N.
Solucién saturada de sulfato aménico-férrico.
Acido nitrico, d = 1,38.
Eter etilico.

.3.6 Acetona.

9.3.7 Solucién de Carrez L. Disolver en agua 24 g de acetato
de cinc Zn (CH3;COO);-2H,0 y 3 g de acido acetico glacial.
Completar hasta 1.000 ml con agua.

9.3.8 Solucién de Carrez II: Disolver en agua 10,6 0% de
ferrocianuro de potasio K4 [Fe(CN)s] - 3H20. Completar a 100 ml

con
93.9 Carbén activo, exento de cloruros.

9.4 Procedimiento.

Pesar, con precisién de 1 mg, aproximadamente, 5 g de muestra
e introducirla con 1 g:f de carb6n activo en un matraz aforado de
500 ml. Aiadir 400 de agua a 20 °C aproximadamente y 5 ml
de solucién de Carrez I. Agitar y afiadir idamente 5 ml de la
solucién de Carrez II. Agitar durante treinta minutos, enrasar,
homogeneizar z' filtrar. )

Tomar de 25 a 100 ml de filtrado (con contenido en cloruro
inferior a 150 mg& ¢ introducirlo en un erlenmeyer. Diluir, si es
necesario, hasta 50 ml con agua. Adadir 5 ml de dcido nitrico, 20
ml de solucién saturada de sulfato amoénico férrico y dos gotas de
la solucién de sulfocianuro amaénico, afiadidas mediante una bureta
llena hasta el trazo de ccro. Afadir seguidamente mediante una
bureta la solucién de nitrato de plata hasta un exceso de 5 ml.
Aifiadir 5 ml de éter etilico y agitar fuertemente para recoger el
precipitado. Valorar el exceso de nitrato de plata mediante la
solucién de sulfocianuro amonico hasta que el viraje 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 valoracién, viene dada

por la férmula:
p=35,845(V,-V;) mg

100000
Wit

AL W=

Siendo:

V| = Volumen, en ml, de solucién de nitrato de plata aiiadida.
V2 = Volumen, en ml, de solucién de sulfocianuro aménico 0,1
utilizados en la valoracién.

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

9.7 Referencias.
1. «Journal Officiel des Communautés Européennes» nim. L
155/23-1971.

10. EXTRACCION DE LA GRASA PARA SU IDENTIFICACION
10.1 Principio

Extraccién de la grasa con éter de petréleo mediante aparato de
extraccién continuo.

10.2 Material y aparatos

10.2.1 Extractor tipo Soxhlet.

10.2.2 Cartuchos de extraccion. .

10.2.3 Matraces de 100 a 150 ml adaptables al extractor.
10.2.4 Bateria de extraccion.

10.3 Reactivos
10.3.1 Eter de petréleo.

10.4 Procedimiento

Tomar de 5 a 10 g de muestra, preparada segin método 1, y
efectuar la extraccion con éter de petrdleo en el aparato de
extraccién continuo (10.2.1) a una temperatura entre 40-60 °C.

10.5 Observaciones

10.5.1 En el caso de necesitarse la grasa para.la determinacion
de componentes %L;e se puedan alterar a 60 °C, se podrd realizar
{al le;nmccién en frio utilizando éter etilico o cloroformo-etanol
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11. Promo
11.1 Principio

Determinacién del plomo por A.A. previa mineralizacién de la
muestra.

11.2 Material y aparatos

11.2.1 Espectrofotémetro de A.A.

11.2.2 Lampara de plomo.

11.2.3 Ciépsulas de platino, cuarzo o similar.

11.2.4 Baio de arena o placa calefactora.

11.2.5 Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de
temperatura.

11.3  Reactivos

11.3.1 Acido nitrico del 70 % (d = 1,4135).

11.3.2 Acido nitrico al 1 % en agua destilada (v/v).

11.3.3 Soluci6n patrén de 1.000 mg de Pb/1. Disolver 1,598 g
de (NO31);Pb enrasando a 1.000 ml con 4cido nitrico al 1 %.

11.4 Procedimiento

11.4.1 Preparacion de la muestra. Poner 10 g de la muestra en
la cdpsula (11.2.3). Llevar sobre la placa calefactora teniendo
cuidado que la combustién no sea demasiado ripida, de manera
que no haya pérdidas de materia s6lida por proyeccion. Afiadir a
continuaciéon 2 ml de 4acido nitrico y carbonizar el residuo en el
baiio de arena o placa calefactora.

Seguidamente, introducir la cidpsula en la mufla y mantenerla a
450 ° C hasta mineralizacién total (11.6.1). Dejar enfriar. Disolver
a continuacién las cenizas con icido nitrico concentrado y agua
destilada. Llevar la solucién a un matraz de 10 ml y lavar la cipsula
con agua destilada afiadiendo las aguas de lavado hasta el enrase,
filtrando posteriormente.

11.4.2 Construccién de la curva patrén. Diluir alicuotas apro-
piadas de la solucién patrén (11.3.3) con el 4cido nitrico necesario
para que su concentracion sea similar a la dilucién final de la
muestra, para obtener una curva de concentraciones 1,2 y 3 mg/l.

11.4.3 Determinacién. Operar segiin las especificaciones del
aparato, usando llama de aire-acetileno. Medir las observancias de
la muestra y patrcnes a 283 nm. Si la solucién estdi muy
concentrada, diluirla con dcido nitrico al 1 %.

11.5 Cdiculos

Calcular el contenido en plomo, expresado en mg/l, mediante
comparacién con la correspondiente curva patrén y teniendo en
cuenta el factor de dilucién.

11.6 Observaciones

11.6.1 En caso de que la muestra no esté totalmente minerali-
zada, afadir unas gotas de dcido nitrico concentrado y repetir el
Proceso.

11.7 Referencias

1. Métodos Oficiales de Andlisis de Vinos. Ministerio de
Agricultura, pag. 134 (I), 1976. Orden de 31 de julio de 1979, sobre
productos derivados de 1a uva («Boletin Oficial del Estado» de 30
de agosto).

12. MERCURIO

12.1 Principio

Determinacién de mercurio por absorcién atémica con técnica
de vapor frio previa digestion de la muestra.

12.2 Material y aparatos

12.2.1 Balanza de precisidn.

12.2.2 Espectrofotometro de absorcién atémica.

12.2.3 Lampara de mercurio.

12.2.4 Cémara de absorcién con ventanas de cuarzo acopable
al espectrofotémetro.

12.2.5 Equipo de reduccién del ion mercurio a mercurio
metilico y de arrastre hasta la cimara de absorcién, incluyendo
sistema de desecacién. .

12.2.6 Registrador grifico de voltaje y velocidad de carta
variable.

.12.2.7 Material de vidrio corriente de laboratorio lavado con
4cido nitrico (1:1) y enjuagado con agua destilada.

12.2.8 Bloque de digestién con temferatura programable.

12.2.9 Tubos de digestién para el bloque anterior.

12.2.10 Tubos de condensacién adaptables a los tubos de
digestién,

12.3 Reactivos

12.3.1 Acido sulfiirico 95-97 % (d = 1,84).

123.2 Agua oxigenada 18 % p/V.

12.3.3 Acido nitrico 70 % (d = 1,41).

12.3.4 Cloruro estannoso (exento de mercurio) 10 %.

12.3.5 Agua destilada.

12.3.6 Solucién patrén de mercurio concentrada de 1.000
mg/l. Disolver 0,1354 de cloruro mercirico en 75 ml de agua
desionizada. Aiiadir 10 ml de 4cido nitrico y ajustar el volumen a

ml,

12.3.7 Solucién patrén de mercurio de 0,1 mg/l, 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 Preparacion de la muestra: Colocar de 3 a 5 g de
muestra en un tubo digestor (12.2.95), acoplando a éste un tubo de
condensacién (12.2.10). Anadir 10 ml de dcido sulfiirico a incre-
mentos de 1 ml (la muestra se carboniza, pero si el dcido se afiade
lentamente de modo que la temperatura de la solucién permanezca
baja y se toma la precauciéon de que no se formen masas de carbdn,
el mercurio queda en solucién). Afiadir 10 ml de agua oxigenada
(12.3.2) a incrementos de 1 ml Dejar reaccionar antes de anadir el
siguiente incremento. Afiadir 10 ml de dcido nitrico € incrementos
de 1 ml. Lavar los condensadores con agua destilada y retirarlos.

12.4.2 Digestion de la muestra: Colocar los tubos de digestion
en el bloque calefactor y calentar a 100¢ C. Maniener esta
temgeratura durante seis minutos; aumentarlo entonces hasta
200° C a razon de 4* C/minuto. Retirar los tubos del bloque y dejar
enfriar. Transferir las soluciones a matraces de 100 ml y enrasar
con agua destilada.

12.4.3 Determinacion: Se analiza ]a muestra por la técnica de
vapor frio A.A., segiin 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 Construcciéon de la curva patrén: Se obtiene represen-
tando en abcisas los contenidos en mercurio de los patrones
preparados con alicuotas de 0, 0,5, 1, 2, 5 y 10 ml de solucién
patrén de 0,1 mg/l, de forma que contengan de 0 a 1 mg de
rmercurio, y en ordenadas la altura de los correspondientes mdxi-
mos de absorcion. Dichos patrones se habrdn sometido al mismo
procedimiento que las muestras.

12.5 Cdiculos

Calcular ¢l contenido en mercurio refiriéndolos a la curva
patrén obtenida previamente y operando en idénticas condiciones.

mg de Hs/Ks-—'I;—

Siendo:

L = La lectura obtenida a partir de la grifica expresada en micro-
0s.
P = Peso, en gramos, de la muestra.

12.6 Referencias

1 - Munns y Holland. JADAC 60 833-837, 1977
2 - Marts y Blahc. JADAC vol. 66, nim. 6, 1983.
3 - ADAC. Métodos oficiales de andlisis, 1980.

13. CoBre

13.1 Principio

Determinacién del cobre por A.A., previa mineralizacion de la
muestra.

13.2 Material y aparatos

13.2.1 Espectrofotometro de A.A.
13.2.2 Limpara 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 e&%omo (11.3.1 y 11.3.2).
13.3.2 Solucién patrén de 1.000 mg de Cu/l. Disolver 1,000 g
de Cu puro en el minimo volumen necesario de NOJN (1:1) y
diluir a 1 litro con 4cido nitrico del 1 por 100 (v/v).
353.27&3 Determinacion. Igual que para el plomo. Medir
a 324,7 nm.



BOE nim. 281

Martes 24 noviembre 1987

34913

13.4 Procedimiento

13.4.1 Preparacién de la muestra (como en el punto 11.4.1).
13.4.2 Construccién de la curva patrén. Diluir partes alicuotas
de la solucién patrén (13.3.2) con 4cado nitrico del 1 por 100 para
obtener soluciones que tontengan de 1 a 5 mg de Cu/l.
353.3.3 Determinacién. Igual que para el plomo. Medir
a ,7 nm.

13.5 Cdlculos

Partiendo de los valores de absorbancia obtenidos para la
muestra, hallar mediante la curva patrén las concentraciones de
cobre de la muestra.

13.6 Referencias

1. H. E. Parker: «Atomic Absorption Newsletter (1963), 13».
2. F. Rousselet: «Spectrophotometrie pour I’absorption atomi-
que Boudin». E. Paris (1968), pags. 59-144.

14. ArsENiCcO
14.1 Principio
. La muestra se somete a una digestion dcida con una mezcla de
dcido nitrico y sulfiirico.
La determinaci6n del arsénico se realiza por espectrofotometria
de absorci6n at6émica, con generador de hidruros.

14.2 Material y aparatos

14.2.1 Balanza analitica con precision de 0,1 mg

142.2 Matraces Kjeldahl de 250 mlL . .

14.2.3 Espectrofotometro de absorcion atomica equipado con
sistena generador de hidruros.

.2.4 Léampara de descarga sin electrodos. .

14.2.5 Fuente de alimentacién para lampara de descaga sin
electrodos.

14.2.6 Registro gréifico.

14.3 Reactivos

Se utilizan solamente reactivos de grado de pureza para nalisis
y agua destilada.

14.3.1 Acido clohidrico (d = 1,19 g/ml).

14.3.2 Disolucién de icido clohidnco 32 por 100 V/V:

Disolver 32 ml de édcido clorhidrico (d = 1,19 g/ml) con agua
destilada hasta un volumen de 100 mL

14.3.3 Disolucién de icido clohidrico 1,5 por 100 V/V:

Disolver 15 ml de acido clorhidrico (d = 1,19 g/m!) con agua
destilada hasta un volumen de 1.000 ml.

14.3.4 Acido nitrico (d = 1,40).

14.3.5 Acido sulfiirico (d = 1,84).

14.3.6 Disolucion de hidroxido de sodio al 1 por 100:

Pesar 1 g de hidréxido de sodio y disolverlo con agua destilada
hasta un volumen de 100 ml.

14.3.7 Disolucién de borohidruro de sodio al 3 por 100:

Pesar tres gramos de borohidruro de socio y disoverlo hasta 100
ml con hidréxido de sodio al 1 por 100.

14.3.8 Disolucién de tritiplex III al 1 por 100:

Pesar un gramo de tritiplex III y disolverlo hasta 100 ml con
agua destilada.

14.3.9 Disolucién de hidréxido de potasio al 20 por 100:

Pesar 20 g de hidréxido de potasio y disoverlo con agua
destilada hasta un volumen de 100 mL

14.3.10 Disolucién de acido sulfirico al 20 por 100 (V/V):

Diluir 20 ml de 4cido sulfiirico (14.3.5) con agua destilada hasta
un volumen de 100 ml.

14.3.11 Disolucién de dcido sulfiirico al 1 por 100 (V/V):

Diluir 1 ml de 4cido sulfiirico (14.3.5) con agua destilada hasta
un volumen de 100 ml.

14.3.12 Solucién patron de arsénico de concentracién 1 g/l:

Disolver 0,132 g de trioxido de arsénico en 2,5 ml de hidréxido
de potasio al 20 por 100 (14.3.9). Neutralizar con icido sulfirico al
20 por 100 (14.3.10) y diluir hasta 100 m! con 4cido sulfiirico 1 por
100 (14.3.11).

14.3.13 Solucién patrén de arsénico de concentracién 10 mg/l:

Pipetear 1 ml de la solucién patrén de arsénico (14.3.12) en un
matraz aforado de 100 ml. Diluir hasta el enrase con agua destilada.

g/114.3.14 Solucién patrén de arsénico de concentraciéon 0,1
mg/l:
Pipetear 1 ml de la solucién 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 ml, introducir 2 g de muestra con
20 ml de dcido nitrico (14.3.4) y 5 ml de icido sulfiirico (14.3.5).

Llevar a ebullicién hasta un volumen aproximado a 5 ml

Dejar enfriar y disolver con agua i en un matraz de 50
ml de la solucién resultante.

14.4.2 Preparacién del blanco y patrones de trabajo:

En un matraz Kjeldahl introducir 5 ml de la solucién de
arsénico (14.3.14) y someterlo al mismo tratamiento que la
muestra.

Un ml de la solucién contiene 10 nanogramos de arsénico.

Preparar un blanco con todos los reactivos utilizados siguiendo
el tratamiento dado a la muestra.

14.4.3 Condiciones del espectrofotémetro:

Encender la fuente de alimentacion de las limparas de de
sin electrodos con el tiempo suficiente para que se estabilice
energia de la ldmpara. .

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

Encender el generador de hidrocarburos, colocando la tempera-
tura de la celda a 900° C, esperar hasta que se alcance dicha
tem&ergtum. . .

ajustan las condiciones del generador de hidruros segiin las
especificaciones del aparato.:

Ajustar el flujo de argén de acuerdo con las caracteristicas del
aparato. -

Encender el registrador.

14.4.4 Determinacion:

Las determinaciones de la concentracién de arsénico se realizan
por el método de adicién de patrones, por medio de medidas
duplicadas en el espectrofotémetro en las condiciones especificadas
en 14.4.3, aiadiendo al matraz de reaccién 3 ml de Ia solucién
(14.3.8), usando como reductor la solucién (14.3.7). Como patrones
internos se usan 10, 20 y 50 ng de As.

Lavar los matraces antes y después de cada uso con 4cido
clorhidrico 1,5 por 100 (14.3.3{

Al construir la grifica de adicién hay que descontar el valor de
absorbancia del blanco obtenido en las mismas condiciones ante-
riores, pero aiadiendo 3 ml de la solucién blanco.

g fl’En estas condiciones el limite de deteccion de la técnica es
e 5 ng.

26231 ORDEN de 23 de noviembre de 1987 por la que se

aprueba la norma de calidad para los pldtanos desti-
nados al mercado interior.

La comercializacion del plitano en el mercado interior estd
regulada en la actualidad por la norma de calidad 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 indole
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.

Al realizar esa aconsejada y a la vez necesaria actualizacién, han
de tenerse muy en cuenta las especiales caracteristicas que rodean
al platano, tanto por la peculiaridad de sus frutos como por la
duracién y medio de transporte a que es sometido. Esta doble
circunstancia obliga a prestar una cuidada atencién a los aspectos
relativos a su envasado y presentacion, lo que justifica la inclusion
de la disposicion adicional y de la disposicién transitoria.

Expuesto lo que antecede, de conformidad con lo dispuesto en
el Decreto 2257/1972, de 21 de julio, por el que se regula la
normalizacién de productos agricolas en el mercado interior, y en
el Real Decreto 2192/1984, de 28 de noviembre, por el que sc
aprueba el Reglamento de aplicacion 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 informe de la Comision Interministerial para la
Ordenacién Alimentaria y los acuerdos aprobados en el FORPA.

En su virtud, a propuesta de los Ministros. de Economia y
gacienda, de Agricultura, Pesca y Alimentacién y de Sanidad y

onsumo, :



