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MINISTERIO DE RELACIONES
CON LAS CORTES
YDEIA
SECRETARIA DEL GOBIERNO

ORDEN de 29 de enero de 1988 por Ia que se
aprueban los métodos oficiales de andlisis de zumos de
rutas y otros vegetales y sus derivados.

El Decreto de la Presidencia del Gobierno namero 248471967,
de 21 de septiembre («Boleiin Oficizl del Estado» de 1 7 de octubre),
que aprueba ¢l Codigo Alimentario Espafiol, prevé que puedan ser
objete de Reglamentaciones Especiales las materias en é1 r?uladas.

El Real Decreto 667/1983, de 2 de marzo («Boletin Oficial del
Estado» del 31}, por el que se aprueba la Reglamentacién Técnico-
Sanitaria para la elaboracién y venta de zumos de frutas y otros
vegetales y de sos derivados, contempla diversos pardmetros que
han de cumplir los zumos de frutas.

Por todo lo anterior, es necesario establecer unos métodos
oficiales de andlisis que garanticen 1a cuantificacion de los parime-
tros antes mencionados.

En su virtud, a propuesta de los Mipistros de Economia y
Hacienda; de Industnia y Energia; de Agriculiura, Pesca y Alimenta-
cidn, ¥ de Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la
Comisidn Interministerial para la Ordenacion Alimentaria y cidos
los representanies de los sectores afectados,

Esie Ministerio de Relaciones con las Cortes y de la Secretaria
del Gobierno, dispone: :

Primero.-Se aprueban como oficiales los Mélodos de Andlisis
para los Zumos de Frutas y otros vegetales y sus derivados que se
citan en el anexg I

Segundo.—Cuando no existan métodos oficiales para determina-
dos analisis y, hasta tanto los mismos no sean propuesios por ¢l
Organe competente ¥ previamente informados por la Comision
Interministerial para f; Ordenacion Alimentaria, podran ser utiliza-
dos los aprobados por los Organismos Nactonales o Internacionales
de reconocida solvencia,
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DISPOSICION PIRQGATORIA

Quedan derogadas las disposiciones de igual o inferior rango
que se opongan a la presente Orden.

Madrid, 29 de encro de 1988.
ZAPATERQO GOMEZ

Excrnos. Sres. Ministros de Economia y Hacienda, de Industria y
Energia, de Agricultura, Pesca y Alimentacion y de Sanidad

y Consumo.
ANEXO 1

Métodos oficiales de anslisis de zemos de frutas ¥ otros vegetales
¥ sus éerivados
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1. PREPARACION DE 1.A MUESTRA

1.1 Principio.-Las operaciones descritas a continuacién, tie-
nen por finatidad conseguir una muestra para el analisis o muis

homogénea posible. Por ello, 1o0da simplificacion o tratamiento
insuficiente en esta operacion, puede conducir a unos resultados
que no sean representativos.

1.2 Materigl y aparatos:

1.2.1 Trituradora eléctrica de] midximo grado de finura,
1.2.2 Balanza.
1.2.3  Agitador magnético.

1.3 Procedimiento:

L3I Zumos y néctares: Homogeneizar el producto antes de
cada toma de muestra. Continuar como indica fa metodologia de
cada delerminacion.

1.3.2  Cremogenados: Tomar aproximadamente unos 400 gra-
mos de cremogenado y diluir hasta un litfro con agua destilada.
Mezciar v continuar como en 1.3.1. Los resultados se referirin a
100 gramos de producto, teniendo en cuenia el factor de dilucion,

£.3.3 Pulpas: Triturar v obtener ef cremogenado. Comtinuar
como en 1.3.2. Los resultados se referirdn a 100 gramos del
producto, teniendo en cuenta el factor de dilucion.

1.3.4 Concentrados y deshidratados: Tomar una cantidad
adecuada de concentrado o deshidratado y diluir 2 un litro con
agua destilada, de tal manera que la disolucién tenga aproximada-
mente 10 ° Brix. En caso de concentrados de tipo pulposo (albarico-
gque, melocoién, pera, tomate, exc) realizar Ia dilucién & unos 4°
Brix. Continuar con la metodologia especifica de cada determipa-
<ion. Los resultados se referirdn a 100 gramos de producte,
teniendo en cuenta la dilucién efectuada.

1.3.5 Congelados: Descopgelar la muestra a temperatura
ambiente y continuar segin proceda.

1.3.6 Zumos gasificados: Cuando proceda, eliminar el gas
carbfnico, por agitacion a ternperatura ambiente y vacio parcial.

2. DENSIDAD

2.t Principio.-La densidad (20 *C/20 *C) del liguido a analizar
se determina por medio del picnémetro.
2.2 Materigl y aparatos:

2.2.1 Estufa.

2.2.2  Desecador.

223 Bafoa 20 °C,

2.2.4 Balanza analitica sensible a 0,1 miligramos.

2.2.5 Picndmetro Reischauer de 50 mililitros o similar.

Ei picnémetro Reischauer consisie en un matraz de 50 milHitros
de capacidad, cerrado con un capuchén esmerilado provisto de un
cuetio de 6 centimetros de longitud y 4 milimetros de didametro
imerior,

2.2.6 Erlenmeyer de 500 milditros.
227 Embudo de 10 centimetros de didmetro,
2.2.8 Tubos capilares.

2.3 Reactivos:

2.3.1 Mezcla cromica.
2.3.2 Papel de filtro.

24  Procedimiento-5i el liquido a analizar contiene una
apreniable cantidad de gas carbonico, eliminar completamente éste
agitando fuertemente en wn Erlenmeyer durante ¢t tiempo nece-
Sarnoc.

24.1

Limpiar el picnémetro cor mezcla cromica caliente y enjuagar
cuidadosamente con agua destifada, Secar durante tres horas en
estufa de 105-108 °C.

Enfrar en el desecador hasta la temperatura ambiente.

Pesar, con precisién de cuatro cifras decimales.

2.4.2 Determinacion del peso del picrometro Heno de agua:

Llenar el picndmetro hasta 1a marca con agua desiilada. Tapar
y ponerlo en un basio de agua a 20 °C durante 20 minutos. Estando
la temperatura equilibrada, enrasar el picnémetro (siempre sumer-
gido en el bafo de agua) con la ayuda de un capilar,
- Secar la parte vacia del cuello det picnometro con papel de

1111 %

Colocar el tapén, retirar ¢l picndmeiro del bafio de agua y secar
cuidadosamente., -

Pesar ¢] picodmetro lleno de agua con precision de cuatro cifras
decimales.

2.4.3 Delerminacion del peso del picnometro leno de muestra:
Después de vaciar el picndémetro, tavar varias veces con la

muestra ¥ proceder como en 2.4.2 sustituyendo ¢l agua por la
misestra,

Determinacién del peso del picndmetro vacio:
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2.5 Cdiculos.~Calcular Ia densidad 20 *C/20°C, aplicando Ia
siguiente formula:
q c-a

b-a
sienda:
a = peso picnémetro vacio.
b = peso picnémetro lleno de agua hasta el enrase.
€ = peso picnémetro lleno de muestra para analizar hasta el
enrase,

VYiernes § febrero 1988

La densidad obienida debe expresarse con una precision de
cuatro cifras decimales,

2.6 _Referencias.—Federation Internationale des Producteurs de
Jus de Fruits, Método namero L, 1968,

1 EXTRACTO SECO
(S6lidos solubles)

3.1 Principio~El contenido en sélidos solubles expresados
en g/l se calcula a partir del valor de la densidad, obtenida segun
el método oficial aumero 2 vy utilizando 1a tabla L

TABLA |
Extracto seco total {g/1)
. Tercer decimal de i densicad relativa
Densidad
relativa
con 2 decimaies o i 2 3 4 $ & 7 8 9
1,00 0 26 5,1 7.7 10,3 129 i54 13.0 20,6 232
1,01 258 284 31,0 33,6 36,2 38.8 41,3 439 46,5 49,1
1,02 51,7 54,3 56,9 54.5 621 64,7 67,3 69,9 725 75,1
1,03 77,7 80,3 829 85,5 88,1 90,7 533 95.9 98,5 101,1
1,04 1037 106,3 109.0 11,6 114,2 116,8 1194 122,0 124,6 1272
1,05 129,83 1324 135,0 137.6 140,3 142,9 145,5 148.1 130,7 1533
1,06 155, 1586 - 161,2 163,38 166,4 1690 1716 174.3 1769 179.5
1,07 182,1 184.8 1874 1900 1926 1952 197.8 200,5 2031 205.8
1,08 208 4 2110 2136 216,2 2189 2245 2241 2268 229.4 2320
1,09 2347 237,3 2399 2425 2452 247.8 250,4 2531 2557 258.4
1,10 261,0 2636 2663 268.9 2715 2742 2768 279.5 2821 2848
it 2374 290,0 292,7 295,3 298,0 300,56 3033 3059 308.6 £13 Pl
1,12 3139 316,5 319,2 3218 3245 3271 329.8 33124 3351 3378
1,13 3404 3430 3457 3483 3510 3537 356,3 3590 3616 364.3
1,14 366,9 369,6 3723 375.0 3776 3803 3829 385.6 388,3 3909
LI5 3936 396,2 3989 01,6 404,3 406,99 404.6 412,3 4150 417.6
1,16 4203 4230 4257 4283 431,0 433,7 4364 4390 441,7 4444
1,17 4471 449 8 4524 4532 457 8 460,5 463.2 465,9 468.,6 4713
1,18 473,% 476.6 479.3 4820 484,7 487.4 490, 1 4928 495 5 468.2
1,19 500,9 503.5 506,2 5089 SiL6 5143 5170 519,7 5224 325.1
1,26 5278 530,5 33313 336,0 538,7 5414 544.1 346.,8 549.6 5523
3
1,21 5550 557,7 560.4 563,1 5658 568,5 5712 5739 576.6 579.3
1,22 582,0 584.8 5875 590,2 3930 595.7 558,4 501,1 603,9 606.6
1,23 3 612,1 614.8 617,85 620,3 6230 625,7 628 4 631.2 6319
1,24 636,6 6394 6421 6449 6476 650.3 6531 6558 658,6 661.3
1,25 664,0 6668 669,35 672,3_ 675,0 677,7 680,5 683,2 6860 5H88.7
1.26 691.4 694,2 697.0 6998 02,5 7035.3 708.1 7103 71)6 7i6.4
1,27 7191 7219 7247 7274 730,2 7329 735,7 718.,5 741,2 7440
1,28 7467 7495 7523 755.1 7578 760,6 7634 66,1 768,9 1787
1,29 774.4 777.2 7800 782.8 785,6 788.3 791,1 1939 7967 799.5
1,30 802,3 8050 8078 810,68 8134 816.2 8190 821,83 B24.6 8274
1,31 830,2 833,1 8359 8387 841.5 844,3 8471 849.9 §52,7 855.5
1,32 8583 8612 854.0 866.8 8696 §72.4 875,3 8781 880.9 BR3,7
1,33 EBR&,3 389.4 8922 8950 897.9 90G,7 903.5 906,4 909,2 G120
1,34 9]14,8 9177 920,5 923,32 926,2 929.0 931.8 934.7 937.5 940.3
1,35 963,1 - - - - - - - - -
3.2 Material y aparatos—Como ea (2.2), 42 Malerial y aparatos:
4.2.1 pH-meiro.
TABLA I 422 Blectrodojs para medida de pH.
Tabla interpolar 4.3 Reactivos:

4% decimal de laj . :
densidad relativa { 1 {213 {4[5:617[81{9

¢/ det extracto seco. [0,26]0.52]0,78(1,04[1,30(1,5611,82(2,0812,34

3.3  Referencias.-Método nimero 8. Federation Intermatio-
nal des Producteurs de Jus de Fruits. Ado 1985,

4. pH

4.1 Principio.-Medida potenciométrica a 20 °C, previa efimi-
nacion dei disxido de carbonoe por agitacién en frio y con vacio

4.3,1 Solucién tampdn pH = 7; disolver 3,522 g de dihidro-
eno fosfato de potasio (KHPO,), 14,020 Ede monohidrogeno
osfate disédico dodecahidrato (Na;HPO, 12H;0) v llevar a un
litro con agua destilada.

4.3.2 Solucién tampén pH = 4, disolver 10,211 g de faiato
acido de potasio (KHCH4Q4) (secando una hora a 103 °C) en un
litro de agua destilada & 20 °C.

4.4  Procedimiento.-Tomar un volumen de muestra exenta de
didéxido de carbono Jl determinar el pH. - )

4.5 Expresion de los resultados—-Expresar ¢f pH medido a
20°C con uno o dos decimales, segun la precisidén del aparato.

4.6 Observaciones:

4.6.1 Anies de cada nueva medida, limpiar los electrodos con
agua destilads y secarlos con papet de fitiro.
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4.6.2 El calibrado se hace con ayuda de las soluciones tampon
siguiendo las indicaciones especificas del aparato.

4.6.3 Para ¢l calibrado, pueden utilizarse soluciones tampédn
comerciales pero, en cualguier caso, fa solucidn debe ser reciente.
No usar una solucién tamp6n que contenga mohos o cualquier
clase de sedimentos.

4.7 Referencias.-Método nimero 11. Federation International
des Producteurs de Jus de Fruits. Afio 1968 _

5. ACIDEZ TOTAL

5.1 Principio -Valoracién potenciométrica con una disolucidn
alcalina hasta pH = 8,1 de la acidez def zumo o derivado, previa
eliminacién del dioxido de carbono.

5.2 Material y oparatos:

5.2.1 Phmerro.

5.2.2 Electrodo/fs para medida de pH.

5.2.3 Agitador magnético.

5.2.4 Material de vidric de uso normal en laboratorio.

53 Reactivos:

5.3.1 Solucidn de hidroxido de sodio 0,1 N.

5.4 Procedimiento-Tomar un volumen de muestra cxenta de
diéxido de carbono, preparada como en (1.3) en un vaso. Valorar
agitando con hidrdxido de sodio (5.3.1) hasta pH = 8,1.

5.5 Cdlculos.-Los resaultados se expresan en gramos de dcido
citrico/100 ml de muestra, teniendo en cuenta el factor de dilucién:

64-V,-f N

g de dcido citrico/100 ml = v
H

siendo:

N = Normalidad de! hidréxido de sodia.

V: = Volumen de hidroxide de sodio (NaOH) 0,1 N utitizados
en la valoracidn.

V3 = Volumen de muestra tomada.

f = Facior hidrsxido de sodio.

5.6 Referencias.-Método namero 3. Federation Intermational
des Producteurs de Jus de Fruits, Afo 1968

6. ACIDO ISOCITRICOD

6.1 Principiv—E| dcido isocitrico se separa de los zumos o
derivados con cloruro de bario y se determina enzimiticamente.

En presencia de la enzima isccitrato deshidrogenasa (ICDH) et
acido isocitrico {D-isocitrato} se descarboxila oxidativamenie a
cetoglutarato por el fosfato del dinuclectido de la nicotinamida-
adenina (NADP}.

ICDH
D-isocitrato + NADP* ——¢ cetogletarato + NADPH + CO, + H*

La cantidad de NADPH formada en esta reaccién es esteguio-
métrica con la cantidad de isocitrato. El incrementio de NADPH se
determina por la variacion de la absorbancia a 340 nm.

6.2 Material v aparatos:

6.2.1 Cubetas de cvarzo de | cm de paso luz.
6.2.2 Especirofotdmetro capaz de medir a 340 nm en &l
ultravicleta.

6.3 Reactivos:

6.3.t Carbon activo.

6.3.2 Solucidn de hidréxido de sodio 4N.

6.3.3 Acido clorbidrico 4N.

6.3.4 Solucién de amoniaco al 25 por 100 p/p, d = 0,91 g/mk
6.3.5 Acetona. .

6.3.6 Solucion de clorure de bario: Disolver 30 g de cloruro

de bario dihidratado {BaCly 2H,0) en agua destilada y enrasar a
100G ol

6.3.7 Solucion de sulfato de sodio: Disolver 7] mg de sulfzio
de sodio (Na; SO4 H;0) en agua destilada y enrasar a 1 litro.

6.3.8 Solucion de sulfato de manganeso: Disolver 125 mg de
sulfato de manganeso (Mn SO, H;0) en 10 mi de agua destilada.
La solucién es esiable seis meses a temperatura ambiente.

6.3.9 Solucion tampén pH = 7,0. Disolver 2,42 ﬁ de Trs
(hidroximetil) aminometano y 35 mg de EDTA-Nay 2H30 en 80
mi de agua destilada, acidificar hasa pH = 7, con dcide clorhidrico
{6.3.3} y enrasar con agua hasta |00 ml. Esta solucién es estable por
lo menpos un afio a +4°C,

6.3.10 Solucién tampdn pH = 7,4; Disolver 242 g de Tris
thidroximetil) - aminometanc y 35 mg ETDA-Na, ZH,0 con

830 m!] de agua destilada. Acidificar hasta pH - 7,4 con é4cido
clorhidrico (6.3.3) ¥ enrasar a 100 mi. Esta solucidn es esiable por
lo menos un afdo a +4 °C.

6.3.t1 Solucion NADP: Disolver 50 miligramos §§ -nicotina-
mida-adenina-dinuclediido fosfato disodico (gr—ﬂNAD -Nay} en 5
mililitros de agua bidestilada. Esta solucién es estable por lo' menos
cuatro semanas a +4 °C,

6.3.12  Solucidn enzima (ICDH): Disolver 10 mg de liofilizado
en 1 mi de solucion de ghcenina (50 por 100 v/v con agua
destilada). Esta solucion es estable durante cuatro semanas a +4 °C,

6.4 Procedimiento:

6.4.1 Preparacién de la muesira:

Traar 10 mi de muestra con 5 ml de hidréxido de sodio (6.3.2
en un tubo de centrifuga de 100 mi y dejar reposar durante |
minutos a temperatura ambiente (20 *C).

Adicionar 5 ml de 4cido clorhidrico {(6.3.3) v diluir 1a solucidn
hasta 25 ml. Afadir 2 ml de solucion de amoniaco {(6.3.4), 3 ml de
clorure de bario (6.3.6) ¥y 20 mi de aceloma (6.1.5). Mezclar
perfeciamente con una varilla de vidrio. Centrifugar 5 minutos a
3.000 revoluciones por minuto. Decantar ¢ sobrenadante con
cuidado y adicionar 20 mi de solucidn de sulfato de sodio (6.3.7)
at precipitado en el tubo de centrifuga v agitar con varilla de vidrio.
Disclver ef precipitado en bafio de agua hirviente agitando frecuen-
temente derante 10 minutos; enfriar y wransferir cuantitativamente
a un matraz aforado de 50 mi enrasando con solucion tampén
pH = 7 {6.3.9). Transferir el contenido del matraz a otro conte-
nicndo | f de carbon activo (6.3.1), dejar reposar 5 minutos y
filtrar. El liguide filtrado incoloro y transparente se usa pama la
determinacidn del dcido isocitrico en la muestra,

6.4.2 Determinacion:

La determinacidn se realiza a una temperatura aproximada de
20 °C. La absorcion méaxima de NADPH es a 340 om.

Bianco Muestrz
Poner en las cebelas - -
ml ml
Tampdén pHe 74 (63.10) .................. 3,00 2,00
Sulfato de manganeso (6.3.8) ............... 0,10 0,10
Solucion NADF (6.M.11) ... . ............. 0,10 0.10
Muestea . ... ... - 1,00
Mezclar, esperar 3 minutos y leer las absor-
‘bancias (A, tanto del blanco como de la
muestra frente a aire. Empezar la reaccién
aftadiendo:
Sofucion enzima ICDH (6.3.12Y ............[ 040l 0,01

Mezclar y esperar a gue la reacrién se detenga {4-10 minutos);,
leer las absorbancias (A;). Continuar leyendo las absorbancias a
intervalos de 2 minutos hastz que se incremente de forma
constante [a lectura de absorbancia. Tomar como (A,) €] primer
valor de absorbancia a partir del cual se han observado incremen-
tos constantes.

6.5 Cdlculos:
AE «{A; - A ) muestra - (A; - A,) blanco

El cdlculo de la concentracién de dcido isocitrico en funcién de
E sigue la ley de Lambert-Beer. Por tanto el contenido en mg/l de
acido isocitrico vendra dado por la expresion:

M.V, F
C=——— % AE=48936 xAE
e V,8

siendo:

M = Peso molecular del acido isocitnico = 192,1.
V| = Volumen total introducido en la cubeta en mi.
. ¥, = Volumen de muestra utilizada para la determinacién en

mikilitros.

F = Facto de dilucion de la muestra.

&= Coeficiente extincion del NADPH a 340 nm, ¢s 6,3
I/mmol.cm,

§ = Paso de luz de la cubeta en cm espesor.

C = Concentracion en mg/ft de icido isocitrico.

malExpresar los resaltados en mg/l de acido isocitrico sin deci-
es.

6.6 Referencias: Método namero 54 Federation Intcrnational
des Producteurs de Jus de Fruits. Afio 1984,
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- del indice de refraccién y conversién
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.2 Material y aparatos: 1,3522 12.813]1.3 : . s
fracté necesari man- 605 17.985] 13687 22'399] 13769 278
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cidy se determinan los grados Brix mediante 1a E 13540 13953 |1'3622 19019 | 13704 23.805| 13785 28,501
- Expresar los g% con una cifta decimal edir | 13541 14.016|1.3623 19,080| 13705 23.953| 13787 28,648
L o eraciones.-Si s emplea otra temperatura Rrando 1s | 13542 14079]1'3624 19141 | 1.3706 24,011 | 1,3788 28,704
¢l fndice de refraccidn, corregir los grados Brix utilizando 1,3543 14,141 | 13625 19,201 [ 113707 24070} 1°3789 28760
abla i1 13344 1420413626 192621 1'3708 24.128| 1.3790 28816
7.6 Referencias: des Prod 13545 14,267 13627 19,322 L3709 24136 | 1701 28472
; i i ue- 1! 2 »
mmw'l JMéJeodlg “‘:;'f‘ﬁf Hggdz.muon fateroational Hgﬁ {:’ggg i':ig.?ag g.ﬁ% 13711 24,302 13793 28984
743 W R o ot Anict coomis | {538 435|188 8 V00 T 10
Refreace Tabis. Ado 1584 :§§§3 }: gé? }gggi 19,6241 1.3714 24.477]| 1,375 29,152
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Grado Grado ' X X
Rl E WA W) A W e iﬂ?g bk 1ohes L3718 28109 113800 gg.gg
. 4113637 199251 . .
13330 0009113377 325913425 6498|1,3473 9661 | 13333 1'23?7 {3633 19,085 | 1.3720 24,825 | 1.3802 29,488
13331 00781 LIS LATILIAE 6365113474 9,726 1.3557 15.019|1.3638 20,045 1,3721 24,883 1,3803 29,544
13332 0149)13379 3.395]1.3427 663213475 9791 I3ey 1roug| i3t 200431721 24888 11,2803 29,544
13333 0218113380 3463| 13428 6698[13a76 9856 13559 15,144 | 173641 20,166 | 1'3723 24.998 | 13805 29,655
13334 0288113381 3332013429 6765113477 gom [ 13359 15207 | 13642 20226 | 113724 25.056] 13806 20.711
13335 0358113382 3600[1.3430 6831713478 5936 113561 15269 |1°3643 20,386 | 113725 25.114| 13807 29.767
1333 042813383 3668113431 6898|3479 10,051 1.3562 15,332 |1.3644 20,346 | 1.3726 2517213808 29.823
13337 04981 13384 3736/1,3430  6.964| 13480 10,116 13563 15.394{1.3645 20,406 | 13727 25.230| 13809 20,873
13338 0367/13385 3804|3433 7031|3481 10,181 | 13363 15:355 | 173645 20,466 | 13728 25287 | 13810 20934
13339 0637)1,1386 3872|1,3434  7097| 13482 10246 | 1334 15,518 13647 20,525 | 113729 25.345| 13811 26989
13330 07071 13387 3940( 3435 7164 (/3483 10311 13566 15.581]1.3648 20.585 | 13730 25.403 | 1.3812 30,045
13341 0,776] 1.3388  4,008| 13436 7,230| 1'3484 10.375 1.3567 15643113649 20,645 | 13731 25.460|1.3813 30,101
2 0%46] 13389 4076/ 1,3437 7296 [ 13485 10, 1.3568 15,705 {13650 20.705 | 13732 25.518| 13814 30,156
3343 0913|390 414413438 736z | 13486 10505 1,3569 15,767 |1.3651 20,765 | 1.3731 25.576| 13815 30,212
13343 0,985 1,391 4212 1.343%  7,429| 1/3487 10570 13653 3000 | 13738 233T8| 130ie 3036
1334 00831302 4279|3440 7495 13488 10858 | 1.3570 15829 13652 20825 | L34 25633 L3g1e %0267
iggiﬁ Liza| 13393 4347 l’gﬁé ;23% {'3233 13'5'2% :iggi gg?é 1.3654 20944 [ 1.3735 25,748 1,;23 %m
13347 1193} 1.3394 4,415/ 1, 2 ZemlLaase 10763 | 1LIT2 1505313638 0as | 1ans 2301 et
1338 1263113380 AN 13 TS0  13d0) 1083 | 1333 a0 163 31063 |1 uses 13820 30489
13349 133211000 Gei8l 1 ades 7.825| 1.3493 10957 | 13575 16,140 [1,3657 21,123 { 1,3739 25,921 1,3325 30,544
13350 LA0L} L3300 Gosel Taede vooi)1a40d tionr | iane 1o ndiiis6ss 3ris | 1ara 2505 3822 30,600
L3351 1470) 13398 4.686) Lods 7891 1 '086 | 13577 16263 11,3655 211242 [ 13741 26.035| 13823 30,
’ ’ ) 413 Ll T937) 13493 110 ! 21,302 | 13742 26.093(1,3824 30711
13352 15401 L3S i3] 136ds 40a3| 13496 11150 | 13378 1o338 13660 21, 2609313824 30711
13353 16091 1300 il e S0 1340y 1iane | 13378 19353113661 2136 | 13743 26,501 13825 30768
13354 1.678] 13405 30381 13483 BISS| 13498 11278 | 13580 16,449 |1.3662 21,421 1,3;4;» 26207 | 13826 30821
13355 1747 ]’3403 $.023{ 13451 822113499 11,343 | 1.3581 16,511 [1.3663 21480 | 1.3 46 26.265| 13327 30876
13356 1816] 133 02 13452 8287)13500 11407 | 1.3582 16,573 [1.3664 21,540 137:7 26322 L3828 30932
13357 1gas| Laghd 30081 13453 B393| 13501 11472 | 13383 leess|iees 2185 l137 7 26379 13829 30,987
13358 193] 13803 I8 ¥ '3502 11536 | 1.3583 16,696 11,3666 21.658 | 1,3748 26, 042
1 et herrt it it ; 718 { 1,3749 26,493} 1,3831 31,09
13359 2023] 13406 52931 13455 8484| 13503 11600 | 1.3585 16,758 iggg; 21718 147140 26403 L3831 31097
1,3360 20921 1'3408 53601 13456 8,550 13504 11.664 | 1.3585 1 L3668 2LITT [ 13730 2655111832 SLL32
L3361 20611 3400 5427| 13457 85615 1,3505 11,728 | 1.3587 16,881 3669 20836 | L3151 2060813833 31,207
1062 2201 13410 Sadal 13458 8681|3506 11792 13388 }3333 13671 31955 | 13133 26533 113835 31313
Pi36a 2367 13411 336 13459 g1461 13507 1LES6 | 1338 13672 22014 | 13754 26779 | 113836 31372
13368 %2% L1z 620) 13460 8’8!:2 llgggg }}’3%2 }lggg? i;?(z’éf 1.3673 22073 } 113755 26,8361 13837 31,322
Hggg 2,50 }’gﬁi 2;322 k%ﬁé g:gdg 13510 12,048 | 1,3592 17,189 }.gg;g 2,132 }g;gg %gggg }gggg gbgj
13367 25741 1’3415  5.830] 13463 9.008| 13511 12112 | 13593 170250 ]I, I3 R LansT 26950113838 3La%7
e aoirl13416 5807 1Med 9.074) L3S12 12176 13398 17 b3 e 27064 1.3841 31,647
3360 2711113417 Soedf 3463 9139 ] L3513 12240 | 13393 17373 13677 22310 | L3738 27,064 13841 31,647
13370 2779113418 6031} 1.3466 9.205(1.3514 12304 | 1. T LTS 20200 | 13760 anzif13%ee 31702
1,3371 2848113419 60981 13467 9,270| 13515 12,368 | 1.3597 174 L3070 Srazs 1 Latel Zn1T8[Lagas it
' ; '3420 6,165 13468 ©.335| 13516 12431 | 1.3598 17.557 i 34113844 31812
et R U et 6231] 13469  9/200| 13517 12,495 | 13599 17618 |1.3681 22,546 | 13763 27.2 1113345 31,867
L L e R | LR el B T e s
L3375 3122113423 6365 13471 9, . . , S R R bl
s AT 13428 6432 13472 9506 113520 12686 | 13602 17802 [1.3684 22723
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” Grado [ Omado L] Grudo n Geado " " Grado n n
Xy Bra Ar Brix .ty Brix 0 Brix xr an;;i‘o .t Brix 0 Brx n GB:?:D
1,3849 32.086]1,3931 36,495 (1,40)3 40,757| 1,4095 44,882 14177 48,880 1,4259 52,758 1,4341 56,525} 1,4423 60,188
13850 32,14041,3932 36,548 | 1,4014 40,808| 1,4096 44,932 14178 48,92811,4260 52,804|1,4342 $56,570! 1,4424 60,232
1,3851 32,19511,3931 36,601 | 1,4015 40,860| 1,4097 44,981 1,4179 48,9761{1,426) 52,8511 11,4343 56,615} 1,4425 60,276
1,3852 32,25041,3934 36,654 | 14016 40,911 1,4098 45031 14180 49,02371,4262 5289711 4344 56,6607 1,4426 60,320
1,3853 32,30411,3935 36,7061 14017 40,9621 11,4099 45080 1,418] 49071 11,4263 5294441 4345 56,70611.,4427 60,364
1,3854 32,35911,3936 136,759 ( 1,4018 41,013]| 14100 45,130 14182 49,119 1] 4264 52, 990 1,4346 56,751]1,4428 60 408
1,3855 32, 414 1,3937 36,8121,4019 41,064| 1,4101 45179 14183 49,167 11,4285 53, 037 1,434T 56,7961 1,4429 60,952
1,3856 32,463 1,3938 36.865|1,4020 41,115|1,4102 45,228 1.4184 49215311 4266 $3,083[1,4348 56,84]1{1.4430 60496
1,3857 32,523|1,3939 36917114021 41,166 14103 45278 14185 49263114267 53,]30 1,4349 56887 1,4431 60.540
1,3858 32 577(1,3940 36.97011,4022 41217 1.4104 45327 1,4186 49,311 [ 1,4268 S53,176]1,4350 S56,932{1,4432 60,584
1,3859 32.632]1,3%941 37,02311,4023 41,268 1,4105 45376 14187 49359 | 14269 %3,223{1,4351 56,977{1,4433 60,628
1,3860 32 636(1.3942 3707511,4024 41318 1,4106 45426 14188 45,407 | 1,4270 53,269]1,4352 57,022]1.4434 60 672
13861 32.741{1,3943 37.i28 {14025 41,369 (14107 45475 | 14189 49,458 11427t $3,316]1.4353 57.067{1.4435 60,716
1,3862 32,795]11,3944 37180114026 4142014108 45524 1.4190 49502 11,4272 5336211 4354 37,11211,4436 60,759
1,3863 32,84911,3945 37,233 {14027 41471114109 45574 L4151 49,55071,4273 5340811 4355 5§7.15711,4437 60,803
1,3864 32,60411,3946 37,286 |1,4028 41,522 11,4110 45623 14192 45598 11,4274 %3,45511 4356 57,202) 1,4438 60,847
1,3865 32958]1,3947 37,33811,4029 4157314111 45672 14193 49.64511,4275 53 501 11,4357 57,247 1,443% 60 89l
1,3866 13,013]4,3948 37391 11,4030 41,623 1,4112 4572 14194 49693514276 53,5481 4358 57,2921 1,4440 60,935
1,3867 33667113949 37,443 |1,4031 41674114113 45770 1,4195 49,741 11,4277 53 554 1,4359 §7.337: 1,4441 60, 979
1,3868 33,12111,3950 3749314032 41,7251 14114 45820 1,4196 49,788 |1,4278 53 64011,4360 57,382 | [,4442 6! 023
1,3869 3317513951 37,548 | 1,4033 41,77611,4115 45849 1,4197 49836 11,4279 53,686]1,436) §7,427]1,4443 &I 066
1,3870 33 23011,3952 37,600 |1,4034 41,826{ 14116 45918 1,4198 49,884 11,4280 53 73311,4362 57472 1,4444 6!,! 10
1,387] 33, 284 1,353 37653 |1.4035 4187714117 45967 1,4199 49,631 {1 4281 53,779 14363 $7,517(1,4445F 61,154
1,3872 33,3381 3954 37,705 | 1,4036 41,928 | 1,418 46016 1,4200 4%.97% | 1,4282 53.825]1,4364 57.562|1,4446 61,198
13873 33,3921, 3955 37,757 11,4037 41,978 14119 46,065 1,4201 50,027 11,4283 53.87111 4365 57,607 1,4447 61,241
1,3874 33 446 1,3956 37,810 11,4038 42,029]1,4120 46,114 1,4202 50,074 11,4284 53918]1,4366 57,6521 1,4448 6l, 1285
1,3875 33 500(1,3957 37862 11,4039 42080(1,4121 46,163 1,4203 50,12211,4285 53,964 11,4367 57,697 1,4449 &I, 329
£,3876 33,5551 3958 37,914 {1,4040 42,130(1,4122 46,212 1 4204 50,169 11 4286 $4,010]1 4368 57,7421 1,4450 6}, 372
1,3877 33160911 3959 37,967 {1,4041 42,181 1,4123 46,261 1 4205 50,217 | 1,4287 54 05611 4369 57,7871 1,4451 6!.416
1,3878 33,6631, 3960 383,019 11,4042 4223114124 46310 1 4206 30,264 11,4268 54,1021 4370 57.8321 11,4452 41,460
1,3879 33 717 },396! 38,071 [1,4043 42282)1,4125 46,359 1,4207 50,312 ]1,4289 54,!48 1,4371 57877 1,4453 61,503
1,3880 33,7?1 1,3962 38123114044 42332]1,4126 46408 1,4208 50,359 1,4290 54,194 ],4372 57.921] 11,4454 61, 547
13881 33,825]1,3963 38,175 }114045 42,383)14127 46,457 1,4209 50,407 | 1,4291 54,241 11,4373 57,966 1,4455 61,591
§,3882 33,8791 3964 38,228 | 1,4046 42,4331 14128 46,506 1,4210 50,454 11,4292 54287 1,4374 5801111445 61 634
1,883 33,031(1,3965 38,280 |1,4047 4248414129 46,555 1,4211 30,502 11,4293 54,33311,4375 58.056]1,4457 6t 673
$,3884 339871, 3966 38,332 11,4048 42,534 1,4130 46,604 14212 50549114204 54,379}1,4376 58,10111,4458 61, 721
$,3885 34.040 1,3967 38,384 | 1,4049 42,585 1,4131 46,652 1,4213 50,596 11,4295 54,425 14377 58,145] 1,445% 6],765
1,3886 3,054 |1,3968 38,436 | 14050 42,635]|1,4132 46,701 1,4214 50,644 11,4296 54,471 11,4378 58,190 1,4460 61,809
1,3887 34,148|1,1969 3B,488 | 1,4051 42.685/(§,4133 44,750 1,4215 50,691 | 1,4297 54,517 ],4379 58,2351 1,4461 61,852
1,388% 34 20211,3970 38,540 | 1,4052 42736 1,4134 46,799 14216 50,73811,4298 54,563114380 58,279 1,4462 61,896
1,889 34,256 1,3671 38,592 |1 4053 42,786 1,4135 46,848 1,4217 50,786 [1,429% 5460911 4381 58,3241 1 4463 61 939
1,3890 34,210[1,3972 38,644 |1 4054 42,836 1,4136 46,896 14218 50,833 11,4300 54,655{1,4382 58,369(1,4464 6! 933
1,389] 34363113671 38696 1,4055 42887 1,4137 46545 1,4219 50,880 114301 54,701 14383 58,413 14465 62,026
1,3892 3441771,3974 38,748 | 1,4056 42937 1,4138 46.994 1,4220 50,928 11,4302 54,746 1,4384 58,4581 1,4466 62,070
1,3893 3447! 1,3975 38,800 | 1,4057 4298714139 47043 1,4221 50,975 [1,4303 54,792 [1.4385 58.50311,4467 62,113
1,3894 34,52411,3976 38,852 ]1 4058 43,037 1,4140 47,091 1,4222 51,022 11,4304 54,838]1,4386 58.547{1 4463 62,156
1 3395 34,578 11,3977 38904 l,4059 43,0881 1,4{41 47,140 1,4123 51,069 11,4305 54.884 | 1,4387 58,592 1.4469 62.200
i, 3896 34, 632 1,3978 38955 [ 31,4060 43,1381 1,4142 47,188 1,4224 51,116 11,4306 54.930{1,4388 48,637(1,4470 621,243
i 3897 34,685 1,3979 19,007 11,4061 43,188 1,4143 472317 1,4225 51,164 [1,4307 54976114389 S8.68111,4471 62,287
i, 13898 34 739 11,3980 39,059 11,4062 43238114144 47186 1,4226 S1.211 11,4308 55022114390 58,7261 1,4472 62 130
2,3899 34,793 11,3981 39,111 }1,4063 43,288 1,4145 47,334 1,4227 51,258 |1,4309 55,067 |1,4391 358770]1,4473 62,373
1,3900 34 846 [1,3982 139,163 | 14064 43,338 ! 14146 47,383 1,4228 51,305 |1,43i10 5511311,4392 S8 R1571.4474 &2, 417
1,301 34,900 [1,3983 39,214 |1.4065 43,388 1,4147 47431 14229 51,352 14311 5515911,4163 58,859]1,4475 62 460
1,3902 34, 953 1,3984 39,266 | 1,4066 43,439 1,4148 47480 14230 51,39911,4312 S5520511,4394 58,904]1,4476 62,503
1,3903 35 00? 1.3985 36318 | 1,4067 43489 1.4149 47,528 1,4231 51,446 11,4313 55250 11,4395 53948 1,4477 62 547
1,3904 35,060 1.3986 1319370 | 1,4068 431,539 1,4150 47.577 1,4232 51,493 11,4314 5529611 4396 $890311,4478 62,590
£,3905 35,114 [1,3987 39,421 (14069 43589 | 14151 47,625 1,4233 51,54011.4315 5534211 4397 $9,037 | 1,4479 62,633
13906 35,167 11,3988 39,473 |1.4070 43,639 1,4152 47.674 £,4234 51587 11,4316 &5, 338 1 4398 59,082 | 1,4480 62,677
£,3907 35,220,1,3989 39,525 |1,407% 431,689 1,4153 47,722 1,4235 5163414317 85, 43 4399 56,1261 448! 62 720
1,3908 35,274 11,3950 39576 |1, 4072 43739 [ 1.4154 47771 1,4236 51,681 }1,4318 55, 47911 4400 §91701 1, 14482 62 763
£,3909 35327 11,3991 39628 |1, 4073 43,7891 1,4155 47.81% 1,4237 51,728 {1 1,4319 55524 ;1 440! 5921511 4483 62 806
1,3910 35,38011,3992 39,679 |1 4074 43 838 1,4156 47868 1,4238 51,775 11,4320 55,570 1,4402 59259 1,4484 62, 849
1,3961 35,434 :1,1993 39731 |1 40';'5 43,888 | 1,4157 47.916 1,423¢ 51,822 11,4321 55616 1,4403 $9,304 | 1,4485 62, 893
1,3912 35,48711,3954 39782 |1 4076 43,938 | 1,4158 47,964 1,4240 51,869 | 14322 55661 11,4404 59,348 |1 4486 62,936
1.3913 135,540 11,3995 39834 11, 4077 43.988 [ 1.4159 48013 1,4241 51916 }1,4323 55,707 11,4405 59,3921 1,4487 62,979
1,39E4 35,593 [ 1,3996 39,885 1,4078 44,038 | 1,4160 48,061 1,4242 51,963 }1,4324 55752 11,4406 59437]1, 4488 63,022
L39S 35,647 (1,3997 39,937 [1,4079 44,088 | 14161 48,109 1,4243 5201011 4325 55,798 11,4407 59481]1 4489 63,065
L39E6 35,700 |1 3998 39,988 |1 4080 44,138 | 1,4162 48,158 1,4244 52057 |1 4326 55 B44 11,4408 59,525} 1,4490 63,108
1,3917 35.753 | 1,3999 40,040 |1 408! 44,187 | 1,4163 38,206 1,4245 52,104 | 1, 4327 55 B89 |1,4409 59,569]1,4491 63,152
1ASIB 35806 }4000 40,091 14082 44,237 11,4164 48.254 1,4246 52,150 14328 55 93511,4410 59,614 14492 63,195
1,3019 35859 1,4001 40,142 ],4083 44 287 | 1,4165 48302 1,4247 52197 [ 1,4329 55980 11,4411 59,658 1,4493 63, 238
1,3920 35612 | 1,4002 40,194 |1,4084 44,337 | 1,4166 48,350 1,4248 52,244 !,4330 56,026 [ 14412 59,702 1, 4494 63,281
1,3921 35566 1.4003 40,245 11 4035 44 386 | 1,4167 48,399 1,4249 52,261 11,4331 56 071 11,4413 59,7461 4495 63 324
1,322 36,019{1,4004 40,296 |1 4036 44436 114168 48,447 1,4250 52,338 11,4332 56,116 1,4414 5979111, 4496 63,367
1,3923 16,072 11,4005 40,343 [1,4087 44,486 ] 1,4169 48,495 1 4251 52,384 {1,4333 56,162 )1 4415 55835]1,4497 63,410
£,3924 16,125 11,4006 40,399 |}], 4088 44 535 11,4170 48,543 | 4252 52,43] |1t 4334 56,207 | 1,4416 59,879 1,4493 63,453
1,3925 34,178 | 1,4007 40,450 |}, 4089 44 585 ) 1,4171 48,591 1 4253 52,478 [1,4335 56,253 |1,4417 59,9231 1,449% 63,496
1,3926 36,231 |1 4008 40,501 1,4090 44 6351 1,4172 48,639 { 4254 53524 |1 4336 56,298 11,4418 59,9671 1, 4500 63 530
£,3927 136,284 1,4009 40,553 11,4091 44684 114173 48487 1 4255 52,571 |1 433? 56,343 | 1,4419 60,0111 450! 63,582
1,3028 36,337 | 1,4C10 40,604 {1 4092 44 734 11,4174 48,735 14256 51618 [1,4338 56,389 | 14420 60,0561, 4502 63, 625
1,392 36,3891{1,4011 40,655 (1,4093 44 783 ]| 1,4175 48,784 l,4257 52,664 11,4339 56,434 [1,4421 60,1060 1,4503 63, 668
1,3930 36,442 1,4012 40,706 |1, 40'94 44 833 11,4176 43,832 1,4258 52711 k1 4340 56,479 1,4422 60,144 1,4504 63 11



3896 Viernes 5 febrero 1988 BOE nim. 31

Grado L Grade

n Grado Grado ! : n Grdo
Brix Hr Brix 0 Beix

Grado n
Brix wr Brix r Brix

n
2
A833 77,1521 1,4895 79,544[ 1,4957 81,894} 15019 84,203

1,4505 63,754 |1,4587 67,2281 1. ; . 1 1

1,4506 63,797|14588 67,270] 14670 70.658 [ 1.4752 73,963 | 14834 77.191] 1,4896 79,582 1.4958 81,9321 1.5020 84.240
14507 63,840 |1.4589 67,3121 14671 70,698|1,4753 74,003 | 1.4835 77,230 14897 79,620 1.4959 81969, 1,3021 84,277
1,4508 633882)14590 67,354 14672 70,739)|1.4754 74043 | 14836 77,269| 1,4898 79,650| 1.4960 82.007| 1.5022 84,314
1,4509 63,925( 14591 67,306 }1.4673 70.78011.4755 74,083 | 14837 77,308 14895 79697| 1.4961 82,043] 15023 84,351

1,4510 63,968 1.4552 67,437} 1,4674 70,821 |1.4756 74,123 1,4838 77,347 114900 79.735| 1:4962 $2.082| 1’5024 24,388
. 1,4593 67.479| 14675 70,861 | 1.4757 74162 1.4830 77.386} 1.4901 79.773| 14963 82.119| 1’5025 84,424
14512 64.054[ 14594 67,521 | 1.4676 70,902 | 1.4758 74,202 1,.4840 77,425| 1,4902 79.811] 1,4964 82,157| 15026 84,461
1.4595 . 79.850] 1,4965 82,194 15027 84,498

1,4514 64,139| 1 4596 67,604 x«s?s 70,984 14760 74, zaz 1,4842 77, 502 14904 79.838] 1,4966 82,232 1’5028 84,535
79.926] 114967 82,269 15026 84.572

14517 64,268| 1,4599 67,729 | 1,4681 71.106|14763 74401 1,4845 77,619{1,4907 80,002f 1,4969 82,344| { 5031 84,645
1,4518 64,311} 1,4600 67,771 |1,4682 71.146{1.4764 74,441 1,4846 77,6571 1,408 80,040) 1,4970 82,381 ({5012 84,682
1,4519 643531 14601 67,813 L.4683 71,18711.4765 74480 | 14847 77.696] 1.4909 80,078| 14971 82.413| 15033 84,719
1,4520 64,3961 14602 67.854 | 1,4684 71.228]14766 74.520 1,4848 77.735{ 114910 80,116 1.4972 82:436 [ 15033 84,756
14521 64,4391 1 4603 67,896 1,4685 71268114767 74,560 14849 77.774] 1.4911 80154{ 1,4973 82,494 1'5015 84792
14522 64.48111,4604 67,9381 1,4686 71,309{1,4768 74,599 1.4850 77,812] 14912 80,192] 1.4974 82,531 15036 84,829
1,4523 64,524| 1,4605 67,979 ] 1,4687 71,349{1,4769 74639 1,4851 77.851] 1.4913 §0,231] 1,4975 82,5681 15037 84,866
14524 64,567| 14606 68.021]1,4688 71.390{1.4770 74,678 1,4852 77,890 114914 80.269] 1.4976 82.606| 15038 84903
1.4525 64, 1.4607 68,0631 1.4689 71,831 |1.4771 74,718 1:4853 77.928] 14915 80,307/ 1,4577 82,643} 15039 84939
1,4526 64,652| 14608 68,104 | 1,460 71.471]1,4772 74,758 1,4854 77,967114916 80,345} [,4978 B2,68171,5040 84,976
1,4527 64,695 1,4609 68,146 11,4691 71.512]1.4773 74,797 1,4855 78,006]14917 80,383 1,4979 82,718 15041 84,013
14528 64,7371 1,4610 68,18711,4692 71.552(1.4778 74,837 1,4856 78,0451 14518 80,421 | 1,4980 82.755| 15042 85,049
14529 64,780| 14611 68,229 | 1.4693 71,593 |1.4775 74.876 1,4857 78,083]1,4919 80,459 1.4981 82,793[1.5043 85,086
14530 64,823 1’4612 68270 | 1.4694 71 633114776 74916 1,4858 78.122| 14920 80,497 1,4982 82:830| 15044 R4,123
14531 64,863| 114613 68,312 11.4695 71.674 1,4777 74,956 1,4859 78,160} 1,4921 80,5341 1,4983 82,867} 1,5045 85,159
1,4532 64,908} 1,4614 68.353|1,4696 71.714[1.4778 74.995 14860 78.199) 1,4922 80,572 | 1.4984 82,905)1.5045 85,196
1,4533 64,950} 14615 68,395 |1,4697 71,75511,4779 75035 1,4861 78,23811.4823 80,610 | 1,4985 82,9421 1)5047 85.233
1,4534 64,993 14616 68.436|1.4698 71,795 1.4780 75,073 14862 78,276] 114924 80,648 | 14986 $2.979]15048 85,269
1,4535 6€5,035) 14617 68,478 | 14699 71.836|1.4781 75114 1,4863 78.315]1,4925 80,686 | 1.4987 B83.016]1,5049 5,306
1,4536 650781 1.4618 68,519 (1,4700 71.876 11,4782 75.153 14864 78,353| 1.4926 80,7241 1.4988 83,054] 15050 25,343
1,4537 65,1201 1,4619 68,561 11,4701 71,91711,4783 75,193 14865 7839214927 80,762] 1,4989 83,091 {5051 85379
14538 65.163] 114620 68,502} 1,4702 71,957 |1.4784 75232 | 14866 78.431}1.d928 80,300 | 1.4990 831128| 15052 85416
14539 65205| 14621 68.643|1.4703 71,998 |1.4785 75.272 1,4867 78,4691,4929 B0.838 | 14991 831651} 5053 85,452
1,4540 65,248 1.4622 68,685} 1.470¢ 72,038 |1.4786 75311 1,4868 78,508]1,4930 80,876 | 1,4992 83,2021 1’5054 85489
1,4541 65,290 {.4623 6872614705 72.078|1.4787 75,350 | 14869 78.546|1.4931 80,913 | 14993 83.2401 ;'5035 5525

1.4543 65,375) 104625 68309 |1,4707 72159 |1.4789 75.429 1,4871 78.623| 1493 80,989 | 1.4995 83314 15057 85,598
1,4544 65417114626 68.850(1.4708 72,199 |1,4790 75.469 | 1.4872 78662114934 81027} 14996 83,351 '5058 85.635
1,4545 65,4601 1,4627 68,892{1,4709 72,240[1,4791 75,508 14873 78.700{1.4935 81,065 ] 1:4997 83,388 5050 85672
1,4546 65,5021 14628 68,933)1,4710 72,2801,4792 75,547 1,4874 78,739{1,4936 81,103 ] 1,4998 B3,423| {'s06p 85,708

1,4547 65,544{ 14629 68974114711 72.320[1.4793 75.587 1,4875 78,77711.4937 81.140] 1,4999 83,463 \'s061 85744
1,4548 65,5871 1,4630 69.016]1,4712 72,361 [1.4794 75.626 1,4876 79,816]1.4938 81,178 | 1.5000 83,500} \'5062 85,781
1,4549 65.629| 1.4631 69,057 |1,4713 72,401 |1.4795 75.666 1.4877 78.854(1.4939 81,216 | 1,5001 83537} '5063 85.817
14550 65,672| 14632 69098114714 72.441 [1,4796 75.705 1,4878 78,892 |1.4940 81,254 | 1,5002 83,574 'Spcs 85854
1,4551 65,714} 1.4633 69,139} 1,4715 72,482 (1,4797 75,744 1,4879 73,931 |1,4941 81,291 | 1,5003 83,6111 {5065 85,850
1,4552 65,756| 14634 65181114716 72,522]1.4798 75.784 | 1,4880 78.969(1.4942 81,329| 1,5004 83,648] '3p66 85927
1,4553 65,798 1,4635 69,222 ]1.4717 72.562{1.4799 75.823 1.4881 79,008 | 1,4943 81,367 | 1,5005 83,6851 1’5067 85,963
1,4554 65,841| 1,4636 69,263 | 1.4718 72,602 |1,4800 75.862 1,4882 79,046 | 1.4944 81,405 | 1,5006 83,722] 5068 85,
1,4555 65,883| 1,4637 69, 14719 72,643 (1,4801 75,901 1.4383 79,084 | 1.4945 81.442 | 1,5007 83,7591 1’5060 86,036
1,4556 65,925| 1,4638 69,346 | 1.4720 72,683 1.4802 75941 1,4884 79,1231,4946 81,480 | 1,5008 83,796( 1’5070 86,072
1,4557 65,967| 1,4639 69387 |1,4721 72,723(1,4803 75,980 1,4885 79.161|1.4947 81,518 ( 15009 83,833 15071 86,109
1,4558 66,010} ¢, 69,428 | 1.4722 72,763 11,4804 76,019 1,4886 79.199| 1.4948 81,5551 1.5010 83,8701 1’5072 86,145
1,4559 66,0521 1,4641 69465 |14723 72803 !1.4805 76.058 14887 79,238 ] 14949 81593 | 1,50}1 83,907 1.5073 86,182
1,4560 66.094] 1,4642 69,510 {14724 72.843 11,4806 76.098 1,4888 79.27611,4950 81,631 | 1,5012 83,9441 5074 86218
1,456 66,136 1,4643 69,551 {1,4725 72,884 11,4807 76,137 14889 79,314]1.495¢ 81,668 | 1,5013 83,981 15075 86,254
14562 66.178] 14644 69.593 114726 72524114808 76.176 | 14850 79.353]1.4952 81,706 | 1.5014 8401815076 863291
14563 66,2211 1,4645 69,634 | 1.4727 72064114809 76215 14891 79.391]1,4953 81744 | 1.501S 84,0551 15077 86,327
1,436 66,2631 14646 69675 | 1.4728 73.004114810 76,254 | 1.4892 79,42911.4954 81,781 | 1,5016 84,092] 5078 86,363
1,4565 66,305} 1,4647 69,716 11,4725 73,044 11,4811 76,294 1,4893 79,468 |1,4955 81,819 ]1,5017 84,i2911'5079 86,399
1,4566 66,3471 1,4648 69,757 11,4730 73,084 11,4812 76,333 14894 79.506 11,4956 81.856 | 1,5018 84,166
1,4567 66,389] 1,4649 69,798 11.4731 73,124 14813 76,372
1.4568 66.431] 14650 69.839 | 1:4732 73,164 |1.4814 76,41} -
1,4569 66,473} 1,4651 69,880 11,4733 73204 14815 76.450 TABLA H1
1,4570 66,515} 1.4652 69,921 |1.4734 73,244 |1,4816 76,489
1,4571 66,5571 1.4653 €9,962 | 14735 73,285 |1.4817 76.528 GRADO BRIX
R i i e s e | T

' X , 4737 73365 |1, y
14574 66,683] 14656 70,085 {14738 73,405 |1.4820 76.646 ofsfojusnlsnjojvwje|n
1,4575 66,725] 1,4657 70,126 | 1.4739 731445 [1.482¢ 76685 Restar
14576 66,767] 1.4658 70,167 |1.4740 73.485 |1.4822 76,724
1,4577 66,800] 1,4659 70.208 |1.474] 73,524 [1.4823 76,763 16 |0,50|0,54|0.58]0,61]0.64|066!0,68|0,7210,7410,76]0,79
14578 66,8511 1.4660 70,246 | 1.4742 73,564 14824 76.802 1t 0.46|045(a,53]0;55i0,58 060062 [06510,67106%|071
1,4579 66.893] 1.4661 70,290 | 1.4743 73,604 [1.4825 76.841 12 (.42|0,45(0,48{0,5010,5210,5410,56|0,5810,6010,61]0,63
1,4580 66,935] 1,4662 70,331 |1.4744 73.644 |1,4826 76,880 13 10,37|040]|0,42{0,4430,46|04810,59(0,5110,5310,54| 0,55
1.4581 66,977] 1,4663 70,372 | 1.4745 73,684 11,4827 76,919 14 ]0,33|035/0.37{0,3910,40|0.4110.42(0.341 0,451 0,46 | 0,48
1,4582 67.01911,4664 70413 }1.4746 73.724}1,4838 76,958 15 {027(0:29(03110,3310.34[0.34}0,35|0,3710,38{0,39 {0,40
14583 67.06111.4665 70,453 11,4747 71764 11,4820 76,997 16 [022(024[025]0.26162710,2810.28(0,3010,3010,3 (0,12
1.4584 67.10311,4666 70.494 11.4748 73804 11,4830 77.036 17 [0.17[01810,19]0,201021 [0.210,21(0,2210,2310,23(0,24
1,4585 6€7,145] 1,4667 70,535 11,4749 73.844{1,4831 77075 18 [0,1210,1310,13]0,1410,14]0,1410,14(0,15]0.15]0.16 }0,16
14586 67.186}1.4668 70,576 11,4750 73.884 114832 T7.1i3 19 [0060,06i0,06100710,070,0710,0710,0810,0810,0810,08



BOE nim. 31 Viernes § febrero 1988 3BG7
- GRADO BRIN flevar ¢f matraz al bafio de a2 70 °C, donde la muestra
Temperatura A adquirird 67 °C en dos o tres minutos. Maniener fa muestra entre

< ols[:a[u!m[:slw{wlm]wlw

Sumar
21 0.060.0710,0710.07:0.0710,0810,08:0,08{0,080.08 (0,08
22 0.1310,3310,14]0,1430,1510,1510,15(0,15{0,16 10,16 |0, 16
21 0,191020{02110.2210.2210.23:10.23:0,2310,2410.24 |0.24
24 0,2610,2710,2810,2910,3010,30: 0,31 {0,31{0,31{0,32|0.32
25 0,3310,35{0,36(0,3710,38 [ 0,38 {0.39 [ 0,40 {0,40 | 0.40 | 0.40
26 0,40310,42{0,43]0,441045104610,47(048i0,481048|048
27 0.4810,5010,5210,53(0,54 10,55 10,55 [0.56{0.56 10,56 | 0,56
28 0.5610,57 10,600,561 10,62106310,63]0,6410,64 10641064
5 0.6410,66(068i0,69(0,7:072:0,72(0,73107310.7310.73
kil 0,7210,3410,77:0,78|0.,79 10,80 1 (80 | 0.81 [ 0,81 {0.8110,81

8. AzUCARES

8.1 Principio-Ehiminacién previa de todas las materias reduc-
toras distintas de los azdcares, por defecacion v posterior valora-
cién basada en la accién reductora de los azucares sobre una
solucién cupro-alcalina. Para la determninacién de ardcares no
reductores es necesario proceder 2 una hidrolisis previa

8.2 Material y aparaios.

8.2.1 Maierial necesario para volumnetrias.

8.2.2 Bafo de agua.

8.2.3 Erlenmeyer de 300 ml con refrigerante de reflujo,

8.3  Reactivos.

8.1t Solucitn de acido sulftirico del 25 por 100 (6 N).

832 Solucidn de acido clorhidrico del 32 por 100,
d = 116 g/ml

8.3.3 Solucion de hidréxido de petasio del 3 por 100

834 Solurién de hidroxido de potasio del 0.5 por 100.

B.3.5 Solucior de ioduro de potasio: Disolver 30 g de Kl en
100 ml de agua destilada.

B.3.6 Solucidn de almidén: Disolver 1 g de azlmidén en
100 md de a%ua destilada.

8.3.7 Solucion de Carrez 1: Disolver 150 g de hexacianoferrato
(11} de potasio trihidrato {Ky FE{CN), . JH,0] en ua litro de agua,

8.3.8 Solucidn Carrez I Disolver 300 g de sulfato de cinc
hepaahidrato (Zn SO4. 7TH2O) en un litre de agua.

8.3.% Solucion de Lufi-Schoorl: Disolver 50 g de Acido citrico
CgHg(O4. H2O ¢n 500 mi de agua v £43,7 g de carbonato de sedio
anhidro en 350 ml de agua tibia, cuando se haya enfriado, mezctar
con cuidado ambas soluciones.

Disolver 25 g de sulfalo de bore {II) pentahidrato (Cu 8Q4.
SHx0Y en 100 mi de agua. Ahadir z Ia solucidén anterior y enrasar
con agua hasta dn litro, .

8.3.10 Solucién de tiosuifato de sodio {Na,§5,0,.35H,0)
0,1 Ni248 g/l

8.3.11 Solucién de fenolftaleina: Disolver 0,1 g de fenolfia-
ieina en 100 ml de etanol,

8.4 Procedimienio.

8.4 win de ia muestra: Tomar una cantidad conve-
niente de muestra %2-5 ml). Diluir-con agua. Adadir 5 mil de 1a
solucién Carrez 1 (8.3.7) v § ml de 1a solucién Carrez II (8.3.8).
Meuzclar y enrasar hasta 250 ml con agua. Dejar reposar y filiar,

8.4.2 Determinacion de aracares antes de la inversion. Azica-
res reductores: 1omar 25 ml de 1a muestra filtrada (gue no contenga
mis de 50 mg de azlicares) en un matraz con 25 ml de la solucion
de Luff-Schoor] (8.3.9). Afadir unas perlas de vidrio y conectar €l
refrigeranie de reflujo. Calentar el matraz con potente llama hasta
alcanzar en dos minutos la ebullicion y mantener ésta durante diez
minutos exactameme. Enfriar con oac%ua y cuando ef matraz esté
frio, anadir con cuidado 10 mi de ioduro de potasio ¢8.3.5), 25 mi
de icido sulfenco (8.3.1) ¥ 2 ml de solucion de almidén (8.3.6)
Valorar con tosulfate de sodio (8,3.10) hasta viraje del indicador.
Si se hubicran empleado menos de 5 ml de la valoracién, repetir
la determinacion utilizando una dilucién de la muesira mas
adecuada.

Realizar paralclamente un ensayo en blanco empleando 25 ml
de agua destilada:

Dj-nimero de mililitros de tiosulfato de sodio 0,1N empieados
en 1a valoracién del blanco.

Dy-numero de mililitros de tinsulfato de sodio 0,1N empleados
en la valoracidén de la muestra.

843 Determinaciéon de los azicares después de 1a inversion:

Azucares totales: En un matraz de 100 ml mezclar 50 mi de
filtrado obienido en (8.4.1) con 5 mi de &cido dorhidrico (8.3.2) ¥

67-70 °C, cinco minutos. Enfriar a unos 20° C y neutralizar con
hidroxido de potasio (8.3.3) y (8.3.4) utilizando fepolftaleina
(8.3.11) como indicador, Enrasar a i00 ml con agua y continuar
como en (8.4.2). Realizar paralelamente un ensayo en blanco,

D;-nttmere de milititros de tiosulfato de sodio 0,IN empleados
en la valoracion del blanco.

D4-pumero de mililitros de tiosulfato de sodic 0,IN empleados
en la valoracidn de la muestra.

8.5 Cdlcwios.—Con los valores Ds y Dy y de la tabla 1 se
obtienen los contenidos en mg de glucosa {A) vy {B) {interpolar si
fuera necesariod:

D; = D; =Dy de Ia tabla | se obtiene el valor {A).
Dy = D3- Dy de la tabla I se obtiene el valor {B).

A
Axnicares reductores en g glucosa/t00 ml = ——
v

B

v

Aricares totales en g glucosa/100 m! = 2

Siendo;
V = Volumen de muestra

B.6 Observaciones -Determinar el factor de tiosulfato de sodio
(8.3.10} vy tenerlo en cuenta al calcular D), Ds, D3, Dy

8.7 Referencias.~Método numero 4. Federation Intemational
des Producteurs de Jus de Fruits. Afa 1985,

TABLA 1
Para 25 ml de reactive de Laff-Schoori
e tioutiave 01| % B¢ glucosa | Diferencia
f 2.4 2.4
2 4.8 2.4
3 1.2 2.5
4 9.7 2.5
5 12.2 25
[ 14,7 26
i 17,2 26
.3 15,8 2.6
9 22,4 2.6
10 25,0 2.6
1413 27.6 2.7
12 303 27
13 33,0 27
S 357 2.7
15 8.5 2.8
16 413 2.9
i7 44,2 2.9
iR 471 2.9
19 500 . 30
20 53.0 30
21 56,0 3.0
22 5.1 31
23 622

9. RELACION AZUCARES TOTALES/GRADOS BRIX

9.1 Principio -Estimacién del contenido de azicares totales
del zumo o denivado frente a sus grados Brix,
9.2 Muaterial y aparatos:

92i ComoenT72y382

9.3 Procedimiento.-Dividir el contenido de los azicares fota-
ies obtenidos en 8.5 entre los grados Brix obienidos er 7.4.
9.4 Expresign de resultados —Expresar 1os resultados con dos

cifras decimaies.
10. ACIDO ASCORBICO

161 Principio.~Separacion, identificacion y cuantificacién del
dcido ascorbico por cromalografia de liguidos de alia eficacia
detectindolo en el ultravioleta a 268 nm,

10.2  Material y aparatos.

_10.2.1 Equipo de filtmacién de muestra y disolvente para
eliminar particulas superiores a 0,5 um.
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10.2.2 Cromatdgrafo de liquidos equipado con detecior de
ultravioleta de longitud de onda variable y regisirador,

10.2.3 Columna NH,-Lichorsorb de 250 x 4,6 milimetros de
ED pm o similar.

10.3  Reactivos:

10.3.1  Solucitn patrdn de dcido ascorbico en agus destilada de
300 mitigramos/litro preparada en el diz y conservada en maraz
color topacio.

10.3,2 Solucién A:

‘Tampén fosfato, pH 3,5. Disolucién 0,005 M de dihidrégeno
fosfate de potasio (KH, PQ,):
Filtrar esta solucion con 10.2.1.

10.3.3 Solucidn B:

Acetonitrilo pars HPLC.

104 Procedimiento:

i0.4.1 Condiciones cromatogrificas orientativas:
Fase movil:

Tampén fosfato/acetonitrilo: 60 : 40 (v/v).

Flyjo: 1 mililitro/minuto,

10.4.2. Calibrado: Inyectar en el croma o entre 10
y 20 ul de 12 solucién patrdn 10.3.1 y calcular el factor de res-
puesta:
C 2]
Factor de respuesta (F) =
Ap
Siendo:

C_, = Concentracién en miligramos/litro de 4cido ascSrbico.
A, = Area del pico en ef cromatograma de 1a solucién patron.

£0.4.3 Determinacién: Homogeneizar. Filtrar con 10.2.1 e
inyectar de 10 a 20 ul en el cromatégrafo.

103 Cdiculos.~El contenido de dcido ascorbico expresado en
miligramos/litro {sin decimales), se obtendra mediante la siguienie
formula;

Acido ascérbico (miligramo/litro} = F x Ac

Siendo:

F = Factor de respuesta
Ar = Areaz def pico A. ascorbico en la muestra.

10.6 Observaciones:

10.6.1 La determinacién de dcido ascérbico se realizard inme-
diatamente después de Ia apertura del envase.
b 10.6.2 Con este método no s¢ determina dcido dehidroascdr-

ico.

10.6.3 En algunos casos e necesaria la centrifugacién previa

de la muestra,
11. NITROGENC TOTAL

1.1 Principio.-Digestién del producto con 4cido sulfiirico
concentrado, £n presencia de catalizador, en 1a cusl se transforma
el nitrégeno orgdnico en iones amonio que, en medio fuertemente
bdsico, es desplazado en forma de amoniaco ¥ ido sobre dcido
bérice. La posterior valoracidn con dcido clorhidrico permite el
¢diculo de la cantidad inicialmente presente de mitrégeno orgdnico
y amoniacal en la muestra.

11.2  Material y aparaios:

11.2.1 Aparawo Kjeldahi o similar.
11.3  Reactivos:

11.3.1  Acido sulfiirico concentrado 96 por 100 ¢ = 1,84 gra-
mos”maﬂimr&" izad 00 H 0

1.3 ezcla catalizadora: 100 gramos ; 1G gramos
Cu,80, . 5H,0 y | grame de selenio en polvo. 304

?11.3.3 Solucién de hidroxido sodico al 40 &)r 100 p/v.

11.3.4 Solucién de dcido bdrico al 4 por 100 p/v.

1£.1.5 Solucién de dcido clorhidrico 0,05 N. . .

11.3.6 Indicador Pesar 105 miligramos de rojo de metilo ¥
150 m:iigx;amos de verde de bromocreso! y disolver a 100 mililitros
con etanol.

11.4 Procedimiento:

Poner en un matraz Kjeldhal una cantidad adecuada de muestra
{5-10 wmifilitros) ¢ introducir sucesivamente 20 mililitros de
3‘2304 concentrado (11.3.1) v 6 gramos de caalizador (11.3.2).

ezclar suavernente por rotacién ¥ colocar el matraz en bateria

calefactora poniendo un embudo adecuado en la boca. Calentas
suavemente al principio y cuando el conjunto comicnze a decolo-
rarse, aumentar Ia intensidad de la calefaccidon. Mantener és1a hasta
decoloracién completa, prolongindola durante unos minutos.

. Dejar enfriar hasta temperatura ambiente v afiadir agua, disol-
viendo por rotacién suave el sulfato potdsico cristajizado.

En un Erlenm de 100 mililitros, porer {0 mililitros de 4cido
bérico al 4 por 100 {11.3.4} \ér;mas gotas de indicador {{1.3.6).
Introducir hasta ef fondo en ¢} Erlenmeyer Ia alargadera del aparato
de destilacion.

Agregar en el matraz de destilacion unos 30 mililitros de NaOH
40 por 100 {(11.3.3) Eﬂsagua destilada. Calentar hasa ebullicidn y
recoger ¢l destilado hasta arrastre completo del amoniaco de la
muestra.

Retirar ¢l Erlenmeyer, lavar la alargadera y el interior del
refrigerante endo las aguas de lavado sobre el destilado.
Valorar con HC! 0,05 N (11.3.5) hasta viraje del indicador.
Efectuar simultineamente una en blanco.

115 Cdleuln=El resultado se expresard en miligramos de
nitrogeno/100 miligramos.

14014V ,-V,) N.f
v

Miligramos de nitrégeno/100 miligramos =

Siendo:

¥, = Volumen, en mililitros, de HC1 gastados en la valoracién.
V= Xolumcn, ¢n mililitros, de HC| gastados en el ensayo en

f= Factor de HCI.
N = Normalidad del HCI.
¥ = Volumen de la muestra, en mililitros.

11.6 Referencias:

11.6.1 Norma ISO. R 937,
i1.6.2 Método nimero 28. Federation International des Pro-
ducteurs de Jus de Fruits. Afio 1965,

12. INDICE DE FORMOL

12.1

Principio.-Valoracion de la acidez de los compuesios
formados

¢ la reaccion det formaldehido con los a-aminodcidos.
122 aterial y aparatos:

1221 pH-metro.
12.2.2 Electrodo/s de medida de pH.
1223 Material de uso normal en laboratorio.

12.3  Reactivos:

12.3.t Solucidén de hidroxido de sodio 0,1 N.

12.3.2 Agus oxigenada al 30 por 100

12.3.3 Solucidn del formaldehido. Llevar el formaldehido, del
35 por 100, como minimo, a pH 8,1, mediante la solucién de
hidrd;ido de sodio (12.3.1), utilizando € pH-metro, Comprobar
cada hora.

124 Procedimiento.—Poner 25 mililitros de muestra en un
tralizar con hidréxido de sodio {12.3.1) hsta pH 8,1,
pH-metro, Afadir 10 mililitros de la solucion de
formaldehido (12.3.3) y mezclar. Al cabo de un minuto, efectuar la
valoracidin nctométrica de la solucién problema con la solucion
de hidréxido de sodio (12.3.1) hasta pH 8,1. ]

Si sc hubieran utilizado mds de 20 mililitros de la solucion de
hidroxido de sodio, deberd reslizarse de nuevo la valoracidn
empleando 15 mililitros de solucién de formaldehido, en lugar de
10 mililitros. . o )

Si la muestra contiene diéxido de azufre, afadir algunas gotas
de nsua oxigenada (12.3.2) antes de la neutralizacion.

12.5 Calculos.~El indice de formnol de la muestra analizada es
igual a la cantidad de solucion alcalina utilizada ¢n Ia valoracién,
exXp cn miuiltros X e o con una cira

resacia ilili de hidréxido de sodio 0,1 N { fi
decimal} ¥ que correspenden a 100 mililitros (ic muesira:

V.£100
v

LF. =

Siendo;

V¥ = Volumen de hidréxido de sodio 0,1 N empleando en la
determinacion.
f= Factor de! hidréxido de sodio empleado.
V' = Volumen de muestra empleado en la determinacion.

12.6 Observaciones—En mamo de limén diluic 1/1 con H,O
destilada antes de efectuar la valoracién. ]
- $2.7  Referencias.~Mérodo mimero 30, Federation Internatio-
nal des ucteurs de Jus de Fruits. Afo 1984,
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13, Cenizas 144.2 Desarrollo del color: Tomar 5 mililitros de las solucio-

o . . ) nes obtenidas en (14.4.1) en un matraz aforade de 50 milikitros.

13.1 Principio.-Se denominan cenizas de un zumo o derivado, | Lievar hasta 10 mililitros con agua destilada. Adadir 10 mikilitros

zl conjunto de 10s producios de incineracidn del residuo obtenido
tras la evaporacién de la muestrs, de manera que s¢ puedan obtener
todos los cationes (excepio amonio) ¢n forma de carbonatos y otras
safcs mmnerales anhidras,

13.2 Marerial y aparatos:

13.2.1 Cipsula de platino, cuarzo o similar de unos 30
milimetros de didmetro, con fonda plano.

122 Baho de agua y bafio de arena.

1323 Homo o mufla eléetrica.

13.2.4 Balanza anaiitica con sensibilidad de 0,1 miligramo.

1A3 Procedimiento~Poner un volumen adecuado de muestra
(25 mililitros} bien homogeneizado en cdpsula tarada. Evaporar
cont precaucidn en el bafo de agua. Adadir al residuo seco unas
ﬁol.as de aceite de oliva, calentar lentamente en el bafio de arena

asta que ia mayor Fanc de la sustancia orgéinica esté carbonizada.
Introducir la cdpsula en ¢l homo o mufla a 525 "C (aproximada-
mente de seis 2 ocho horas).

En caso de que la carbonizacidn no fuese completa, humedecer
las cenizas con agua destilada, evaporar de nueve y calcinar,
Repetir esla operacion tantas veces ¢OmMO sea preciso hasta la
obtencidon de cenizas blancas,

Enfriar 18 cdpsula er un desecador {unos treinta minutos) y

7.
134 Cdlculos-El contenido en cenizas ex do en gra-
mos/10¢ malilitros vendrd dado por Ia siguiente {6rmuls:

{P,- P)) 100

Cenizas (g/100 m] muyestra) = v

Siendo:
P; = Peso en gramos de la cdpsula vacia.

P, = Peso ¢n gramos de las cenizas mds Ia cdpsula.
= Volumen de la muestra en mililitros.

13.5 Observaciones.~En algin caso las cenizas pueden presen-
tar una ligera coloracidn, que es aceptada y no requiere un posterior
tratamiento.

13.6 Referencias.—Método namero 9. Federation International
des Producteurs de Jus de Fruits. Ado 1962,

14. Fé5FORO

141 Principio~Transformacién de los compuestos fosforados
en ortofosfatos y posterior valoracidn espectrofotométrica como
fosfomolibdovanadato.

14.2 Material ¥ aparatos: :

14.2.1 Espectrofotémetro o colorimetro capaz de efectuar
lecturas a am.
14.2.2 Bafio de arena.

14.3  Reactivos:

1431 Acido colrhidrico 36% d = 1,18 g/mi.

14.3.2 - Acido nitrico 70% d = 1,42 g/mi.

14.1.3 Solucién de molibdato aménico: Disolver 20 gramos de
molibdato amonico tetrahidrata {(NHa)sMo7044.4HO en 200 muli-
litros de agua caliente.

14.3.4 Solucién de metavanadato aménico: Disolver 1 gramo
de metavanadato amdénico (NH;3VOz en 300 mililitros de agua
deszillg%azgzaliente. enfriar y afladir 140 mililiros de Acido nitri-
co (14.3.2).

14.3.5 Solucitn de metamolibdovanadato: Verter lentamente
v agitando la solucidn de molibdato amédnico (14.3.3) sobre la
solucibn de metavanadato aménico (14.3.4) vy enrasar con aguz
destilada, a 1 litro,

14.3.6 Acido sulfirico concentrado 96% d = 1,84 g/ml.

14.3.7 Soluci6n patrdn de fosfato: Disolver 4,3885 gramos de
dihidrégeno fosfato de potasio KH,PO, (previamente desecado dos
horas a [)5°C) en agua destilada, afadir 2 mililitros de 4cido
:lqugﬁco {14.3.6) y diluir a 1 }ro {1 mililitro contiene 1 miligramo

e P}

14.4 Procedimiento:
14.4.1 Preparacién de la muestra:

Disolver 1as cenizas obtenidas en el métode nimero 13 en 5
mililitros de HCT (14.3.1) y 2 mililitros de HNOy (14.3.2). Hervir
suavemente durante quince minutos en bafio de arena, Llevar a un
matraz de 50 mililitros y enrasar con agua destilada.

Realizar paralelamente nn ensayo en blanco.

del reactivo (14.3.3) y enrasar a 50 mililitros con agua destilada.
Después de treinta minatos, leer las absorbancias a 400 nm.

14.43 Curva patrén: Diluir 10 mililitros de 1a solucién patrén
{14.3.7) en 250 mililitros de destilada. {1 mililitro de esta
solucion contiene 40 ug de P). Tomar 0, 2, 3, 4, § y 10 mililitros
de la solucién de 40 pg/mililitro (con un contenido de 0, 80, 120,
160, 200 y 400 pg). Continuar como en {14.4.2) y trazar ia curva
de calibrado, .

145 Cdiculos.~Fl contenido en P total expresado en miligra-
mos de P/100 mililitros de muestra, s¢ obticne comparando las
absorbancias de la muestra con la curva pairon, teniendo en cuenta
el blanco y el factor de dilucidn,

A
mg de P/100 ml-——-v——

Siendo:

A= g de P leidos en la curva patron.
¥ = Volumen de la muestira #n mililitros.

14.6 Referencias—Méodo nimero 50. Federation Internatio-
nal des Producteurs de Jus de Fruits. Afo 1983,

15. Poraswo

15.1 Principio.—El potasio se determina por espectrofotome-
tria de absorcién atomica o fotometria de llama, previa adicidn de
;:lolr]-uro de litip, para evitar ia 1onizacidn parcial de los metales en
d l1§ma.

15.2 Materigl y aparatos:

Ita £5.2.1 Espectrofdmetro de absorcién atdmica o fotdmetro de
ma.
§5.2.2 Material de uso normal en laboratorio.

15.3  Reaciivos:

15.3.1 Solucién de potasio de 1.000 miligramos/Titro: Disolver
1,907 gramos de cloruro de potasio (KCl}, en un liro de agua
destilada. . )

153.2 Solucién de cloruro de litie: Disolver 37,3 gramos de
cloruro de litio (LiCl) en 100 mililitros de agua destilada. )

£5.3.3  Soluciones de potasic de 0, 1, 2, 3, 5, 7 miligramos/li-
tro, preparadas a pantir de {15.3.1), previa adicion de la cantidad
necesana de clorure de litio, para gue ¢l lino se encuentre en una
proporcién (;gezproximadameme 2,000 miligramos/iitros.

15.4 Procedimiento—Centrifugar un volumen adecuado de
muestra. Tomar | cc. del sobrenadante y efectuar la dilucién
conveniente con agua destilada (previa adicién de la cantidad
necesaria de cloruro de litio para que ¢l litio se encuentre en una
proporcién de aproximadamente 2,000 mibgramos/litro). Leer en
absorcidn atémica o fotometria de Hlama a 766-770 milimetros
frente a las soluciones de referencia. . .

15.5 Cdiculos.~El contenido de potasio se calcula a partir del
valor obtenido, por comparacion con la curva patron, leniendo e
cuentz la dilucién efectuada. Los resultados se expresan en miligra-
mos de potasio/100 mililitros de muestra,

15.6 Observaciones:

15.6.1 Puede utilizarse una solucidn de 40 gramos/liro de
cloruro de cesio en lugar de cloruro de htio, siendc en este caso ia
concentracidn adecuada de cloruro de cesio en las disoluciones de
las muestras y patrones entre 0,1 - 0,4 por 100

15.7 Referencias:

15.7.1 Federation International des Producteurs de Jus de
Fruits. Método nimero 33, Aso 1984,
Ed l5§7‘2 Métodos Association af Official Analytical Chemists.
. 1984, :

16. AcCIDO SHRBICO

16,1 Principio—Separacién, identificacion y cuantificacién del
4cido sorbico por cromatografia de liquidos de alta eficacia
detectindolo en el vltravioleta a 230 nm.

§6.2 Marerial y aparatos:

. 16.2.1 Equipos de filiracién de muestra y disolventes, para
eliminar particulas superiores a 0,5 p m.
16.2.2 Cromatdgrafo de liquidos equipado coa detector de
ultravioleta de longitud de onda variable y registrador.
16.2.3 Columna C-18 de 250 x 4,6 mm de 10 g m o similar.
16.2.4 Bado de ulirasonido.
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18.3 Reactivos:

L1631 Solucién patrén de acido sorbico en metanol de 50
miligramos/litro.

18.3.2 Solucidn tampdn de fosfatos de pH = §,6. Disolver 2,5
gramos de hidrégeno fosfato de potasio trihidrato (K,H PO 3H,0}
rz,s‘gamosdcd;h ofosfamdepo:asm(l(ﬁ POy, en'un
tro de agua destilada. Filtrar esta solucién con (16.2.1).

16.3.3 Metano! para HPLC.

i6.4 Procedimiento:

16.4.1 Condiciones cromatogrificas orientativas:
Fase mévil: Metanol-lampén fosfato 10: 90 (V/V).
Flyjo: | mililitro/minuto.

1642 Calibrado: Inyectar en el cromat

; foentre 10y 20
1 de la solucion patron (16.3.1), y calcular

factor de respuesta.

Co
Factor de respuesta {F} = -;;—'-

Siendo:

Co = Concentracién, en miligramos/litros, de écido sérbico.
Ap = Area del pico ¢n el cromatograma de Ia solucién patrdn.
1643 DeterminaciSn: Tomar 10 milititros de zumo en un

matraz de 50 mililitros y enrasar con metanol. Filtrar ¢ inyectar de
10 ¥ 20 p1 en el cromatégrafo.

16.5 Cdlculos:

16.5.1 El contenido en 4cido sdrbico expresado en miligra-
?;osﬂuilt.ros (sin decimales), se obitendrd mediante la signicnte
rmula:

Acido sérbico (mg/l) = Fx A, xf
Siendo:
F = Factor de respuesta.

A, = Area dei pico del dcide sérbico en la muestra.
f = Factor de dilucién de ia muestra.

16.6 Observaciones.~La sensibilidad puede aumentarse efec-
tuando lecturas 2 250 om.
16.7 Referencias~T. Stijve and Rischenhuber. Deutsche

Lebensmittei-Rundschaw/80, Jahrg/Heft 3/1984,
17. AcCipo BENZOICO
17.1 Principio.-Separacién, identificacidn y cuantificacidn del

4cido benzoico por cromastografis de liquidos de ahia eficacia,
detectindolo en el ultravioleta a 230 nm,
17.2  Material y aparatos:

17.2.1 Equipos de filtracién de muestra ¥ disolventes, para
eliminar particulas superiores a 0,5 pm.
17.2.2 Cromatégrafo de liquidos equipado con detector de
ultravioleta de fongitud de onda variable y registrador.
) 217.2.3 Columna C 18 de 250 x 4,6 milimetros d¢ 10 pm o
similar.
17.2.4 Bafo de nitrasonido.

1.3 Reactivos:
17.3.1 Solucién patrén de 4cido benzoico en metanol de 50

miligramos/litro.

17.3.2 Solucidn tampin de fosfato de pH = 6,6, Disolver 2.5
gramos de hidrageno fosfato de potasio trihidrato (X,HPQ, 3H,0)
ﬁ 2.5 gramos de dihidrigeno fosfato de potasio (K.ﬁzPO en un

itro de agua. Filtrar esta solucion con 17.2.1.

17.3.3 Metanol para HPLC,
i7.4  Procedimiento:

17.4.1 Condiciones cromatogrificas orientativas:

Fase mévii: Metanol-tampén fosfalo 16: 90 (V/V).
Flujo: 1 mililitro/minuto.

17.4.2 Calibrado: Inyectar en el cromatégrafo entre 10 y

20 pl de la solucién patrdn 17.3.1 y caleular el factor de respuesta,

Co
Factor de respuesta (F} =
Ap
Siendo:

Co = Concentracién, en miligramos/litro, de dcido benzgico.
Ap = Area del pico en el cromatograma de la solucién patrén.

17.4.3 Determinacién: Tomar 10 mililitros de zumo en un
matraz de 50 mililitros y enrasar con metanol. Filtrar e inyectar de
EQ a 20 ul en el cromatdgrafo.

17.5 Cdlcdos:

17.5.1 El contenido en dcide benzoico expresado en mili%m-
m::?;’.litm {sin decimales) se oblendré mediante Ia siguiente f0r-
mula:

Acido benzoico {miligramos/litro) = F x A; x f
Siendo:

F = Factor de respuesta.
A = Area del pico del dcido benzoico 2n la muestra.
f = Factor de dilucidn de la muestra.

17.6 Ohservaciones.~La sensibilidad puede aumentarse efec-
tuando lecturas a 217 nm. '

17.7 Referencias~T. Stijve and C. Hischenhuber. Deutsche
Lebensmittel-Rudschau/80, Jahrg/Heft 3/1984.

18 {a). ANHIDRIDO SULFUROSO

{(Método Paul}

18 (a).1 Principio—~Liberacion del sulfuroso libre y combinade
por acidificacion y posterior calentamiento ¥ oxidacidén por borbo-
}eo endagua oxigenada y valoracién con sosa del dcido sulfiirico
formado.

18 {a).2 Material y aparatos:

_ I188(('¢;).2.l Aparato Lieb-Zacherl como se indica en Iz figu-
ra a). .

18 {a).2.2 Mechero de alcohol o similar,

18 (8).2.3 Tubo borboteador provisto de bola hueca en en
extremo con unos 20 onficios de 0,2 milimeiros de diimetro
alrededor del circulo miximo horizontal,

18 (a).2.4 Frasco con agua v tapén atravesado por el tubo que
comunica con ¢l borboteador para hacer vacio, y otro tubo
sumergido en el agua para acusar la intensidad del vacio por la
depresion de la columna de en ¢l interior del tubo, depresidn
que debe mantenerse entre 23-35 centimetros.

18 (a).2.5 Matraz de 250 mililitros.

18 {a).2.6 Refrigerante que condense vapores y deje pasar el
gas en recorrido seguro.

18 {a).3 Reactivos:

18 (2).3.1 Agido fosforico al 25 ?or 100 (p/v).
18 (a).3.2 Agua oxigenada de 0,3 por 100. )
I8 (a).3.3 Indicador: 0,1 gramos de rojo de metilo ¥ 0,03
gramos de azul de metileno en 100 milikitros de alcohol al 50

por 100,
18 {(a).3.4 Solucion de hidroxido de sodie 0,01 N.

18 {a).é4 Procedimiento:

. Se toman 100 mililitros de muestra en el matraz del aparato
Lieb-Zacherl. Se afiaden 2¢ mililitros de 4cido fosfirico {18 (a).3.1]
con el matraz ya unido al aparaio. En el matraz receptor se ponen
2 6 3 milikitros de agua oxigenada [18 (a).3.2]1. Se neutraliza
exactamente con hidréxido de sodio [18 (a).3.4] después de haber
aiadido dos gotas de la mezcla de indicador y s¢ conecta al aparato.

Se aspira aire a través del aparato con ebullicion suave de la
muestra durante 15 minutos. El SO, liberado se recoge en el matraz
recepior transformdndose en SQ,H, por accién del agua oxigenada,

Este dcido sulfirico se valora con solucién de hidroxido de
sodio {18 {a).3.4].

18 {a).5 Cdlculos:
320 v,

v,

Miligramos SO, /litro =

Siendo:

V¥, = Volumen, en mililitros, de NaOH N/100.
V, = Volumen, en mililitros, de muesira wilizada.

18 (a).6 Observaciones:

a) El calentamiento de la solucion de la muestra se hace
mediante un mechero de alcohol con llama de 4-5 centimetros de
altura, situada de forma que el matraz sélo sea tocado por e
extremo de la llama.

b) El vacio producido por el regulador de presidn deberd estar
comprendido entre 25 v 35 centimetros.
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. €} El condensador de reflujo deberd estar provisto de sufi-
- ciente agua fiia.
) disolucién de hidréxido de sodio utilizada en Ia valora-
cién debe prepararse diaramente.
e) Este método es aplicable para conlenidos, en anhidrido
sulfuroso a panir de 10 miligramos/litro.

I8 (a).7 Referencias~Método namero 7. Federation Interna-
tional des Producteurs de Jus de Fruits. Afio 1968.
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COMUNIDAD AUTONOMA
DE MADRID

LEY 371987, de 18 de diciembre, por la que se
prorroga fa vigencia de lu Ley 971983, de 4 de
diciembre, especial para el tratamienio de acinaciones
urbanisticas Hegales de fa Comunidad de Madrid,

Aprobada por la Asamblea de Madnd la Ley 3/1987, dec 18 de
dicicmbre, publicade en ¢l «Boletin Oficial de¢ la Comunidad de

3040

Madrid» némero 302, de fecha 21 de diciembre de 1987, se inserta
a continuacion el 1exio correspondienie

EE PRESIDENTE DE LA COMUNIDAD DE MADRID

Hapo saber que Ja Asamblea de Madrid ha aprobado la siguiente
Ley, que vo, en nombre del Rey promuigo.

la disposicion final segunda de la Ley 9/1985, dec 4 de
diciembre, gspecial para el tratamiento de actuaciones urbanisticas
ilegales en la Comunidad de Madrid, establecio, para la Ley misma,
un plazo de vigencia de dos afios, a partir de ia fecha de su entrada
en vigor, sin perjuicio de las Profrogas que, €n su ¢aso, pudieran
estabiecerse por la Asamblea de Madnd.

Estando préximo a cumplirse ¢l plazo mencionado, de los
informes que, de acuerdo con la disposicion final tercera de la
propia Ley y con periodicidad semestral, han sido remitidos por el
Consejo de Gobierno a Ia Asamblea de Madnd, se desprende que
han sido objeto de ratamiento un clevado nimero de actuaciones
ilegales, hallindose en estado de tramitacidén muchas otras, con lo
que quedaria cubierio el programa inicialmente planieado en una
proporcion del 75 por 100, en lo que afecia a superficie del terreno
y nimero de parcelas afectadas.

Con el fin de completar los efectos regularizadores de ta Ley,
extendiendo e} fratamienio previsto por Ja misma a la totalidad de
fas actuactones iegales inicialmente consideradas. resulta conve-
niente prorrogar, por un aflo mas, la vigencia de aquélla, que expira
el dia 21 de diciembre de 1987,

Articule umico.-1. Queda prorrogade, por términe de un afo,
el periodo de vigencia de la Ley 9/1585, de 4 de diciembre, especial
para el tratamiento de actuaciones urbanisticas ilegales de la
Comunidad de Madrid.

2. Durante la vigencia de la prérroga a que se refiere el
apartade antenor, por ¢f Consejo de Gobierno se remitirén, a la
Asamblea de Madnd. los informes a que se refiere la disposicion
final tercera de la Ley prorrogada, en los plazos y con los reguisitos
previstos en dicha disposicion.

DISPOSICIONES FINALES

Primera.-Por el Consejo de Gobierno se dictarin las disposicio-
il;s Gue S¢An necesanas para et desarrollo v ejecucién de la presente
¥.
Segunda.-La presente Ley entrard en vigor el mismo dia de su
publicacion en el «Boletin Oficial de la Comunidad de Madrid».

Por tanto, ordenc a todos los ciudadanos a los que sea de
aplicacion esla Ley, que la cumplan ¥ 2 jos Tribunales y autorida-
des que corresponda la guarden y la hagan guardar.

Madrid, 18 de diciermbre de 1987.

JOAQUIN LEGUANA HERRAN,

Presidente dr iz Comunidad de Madrid




