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MINISTERIO
PARA LAS ADMINISTRACIONES
PUBLICAS

CORRECCION de errores de la Resolucidn de 9 de
febrero de 1988, de la Subsecretaria, por la gue se
publica Ia relacidn de puestos de trabajo def Instituto
Hispanodrabe de Cultura, Organismo Aurénomo del
Ministerio de Asuntos Exteriores.

8752

Advertdo error en ¢l texio remitido para la publicacidn de la
Resotucién de 9 de febrero de 1938, de la Subsecretaria, por ta que
se pubtica 1a relacién de puestos de trabejo del Institato Hispanoé-
rabe de Cultora del Ministerio de Asuntos Exteriores € inserto en
el «Boletin {Hicial del Fstado» nmimero 36, de fecha 1 de iebrero
de 1988, se formula a condnuacidn la oportuna rectificacidn:

En la pagina 4520, doude dice:

«00% Habilitade 1 16 (58412 N C AE C EXli»,
debe decin

«X)9 Habilitade | 16 164760 N C AE C EXl1ls.

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

ORDEN de 28 de marzo de 1988 por la quic s¢
aprucban las normas generales de calidad para las
CASEINDS ¥ caseingios alimenliclos.
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Siendo necesario adecuar la legislacidn espafola 2 lo dispuesto
en la Directiva del Consgjo 83/417 de la Comunidad Econdmica
FEuropea relativa a la aproximacion de fas legislaciones de los
Estados miembros sobre determinadas lactoproteinas {caseinas v
caseinatos) destinadas a la alimentacidu humana. asi como a las
Dircctivas de la Commision 85/503 y 86,424, relativas a los métodos
de andlisis y a los procedimientos comunitarios de ioma de
muestras destinadas a anslisis quimicos para cascinas y Cascinalos,
parece oportuno dictar tas presentes Normas Generales de Calidad
para Caseinas v Casetnatos Alimentictos.

En su virtud, cidos los sectores afectados, previo informe
preceptivo de lz Comisidn Interministenial para la Crdenacién
Alimentania, y a propuesta de los Minisiros de Economia y
Hacienda, de Agncullura, Pesca v Alimemacidn, y de Samidad y
Consumo, este Ministerio de Relaciones con las Cortes y de la
Secretaria dei Godierno dispone:

Primero.-5¢ aprucban las Normas Generales de Calidad parz
Caseinas v Caseinalos Alimenticios con destino al mercado inte-
rior, que se recogen, respectivamente, en los encjos 1 y 2 de esta
Orden. .

Segunde.-La toma de muestras ¥ las determinacionss analiticas
s¢ realizaran de acuerdo con los métodos que se recogen €n 1os
ancjos 3 y 4 de esta Orden.

Tercero.~Los Departarsenios competentes velardn por el cure-
plimiento de lo dispuesto en ta presente Orden a través de sus
orpanos adminisiraiivos encargados, gue coordinaran sus actuacio-
nes, en todo caso, sin perjuicio de las competancias que cormespon-
dan a las Comunidades Antdnomas y a las Corporaciones Locales.

Cuarto.-La preseote Orden entrara en vigor el dia siguiente al
de su publicacion en el «Boletin Oficial del Estados.

Madrid, 28 de riarzo de {988,
ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Economia y Hacienda, Agriculiera,
Pesca v Alimentacidén v de Sanidad y Coasumo.

ANEJO 1

Norrrz geneval de calidad para bas caseinas aitmenticias con desting
al mercado interior

1. Numbre de la normu.
murma general de cabdad para las cuseinas alimenticias.

2. Objete de la norma.

La presenie norma lene por objeto definir aquelas condiciones
¥ caracteristicas gquu deben reunir las cascinags alimenticias para sy
comerCuabizacidn y vtilzacion en el mercado intenor.

3. Awhnio de aplicacion.

La prescnte norma gencral abarca a todas las cascinas alinenu-
ctas destinadas a su comercializacidon ¢n ¢ mercado interior pama
uso en ia industria alimenticia

Les productos definidos en ©sta norma sélo pueden comerriali-
zarse s s d)usten a las deflniciones y requisitos previstos en efla.

4, Definictones.

4.1 Caseina: A los efectos de la presente norma se entiende por
acaseinasy ef principal componente proteico de ta lechs, insoluble
en ¢l agua obienido por lavado, prensado y secado dal codgulo
obtenido a parlir de leche desnatada por adwidn de dcido, © per
acidificacion microhiana {caseina dcida). o por medio de cuajo o de
otros enzimas coagulantes Je leche (caseina al cuaje), sin perjuicio
de una posible aplicacion previa de procedimientos de intercam-
hios de wones y de cancentragion.

4.2 Caseipas alimenticias: Son aqueiias caseinas para cuya
elaboracion se somcete chhigaionamente a un proceso de pastenza-
cion 1a teche desnatada utihzada, of codgulo obwnids de la misma,
0 1a suspeusion acuosa Jde 1o caseng.

5. Denominaciones.

Las denominaciones que figuran a continuacion guedan seser-
vadas a los producios objeto de §s norma vy deberdn utilizarse
obhigatonamente en Iz indusirislizacién y comerclalizacion de los
TSITOS.

5.1 Caseina &cida alimenticiar Se denvmina asi a ia caseina
alimenticia parz cuya obtencion se han utilizado los coadyuvanies
tecnoidgicos v/o cullivos bacizrianos enumerados en el apanado
6.3.1, que se ajuste a los requasitos esiablecidos en 2l apartado 6.

5.2 (aseina al cuajo ahmenticia: Se denomina asi a la caseina
alimenticia para cuya obiencion se han utilizado los coadyuvanivs
tevnologieus enumerados en el apaitade 6.3.2, que se ajuste a los
requisitos establecidos en el apartado 6.

6. Fuaciores esenciales de composicion y calidad

6.1 Ingredicntes esenciales: Leche desnatada.
6.2 Caracterisucas fistico-quimicas:
Ceseina dcuda Caseina al cuajo
ahmectioa ahmentica
Purcentaie Porcentaje
Contenido maximo de hume-
d...o 10 m/m 10 m/m
Contenido minimeo de protel-
nas de la leche calvulado
sobre extracto seco ... . . 2] m/m 84 m/jm
Contentdo minimo de caseinas
sobre proteings facteas ... 45  m/m 95 m/m
Contenide maximo de mate-
ria grasa de la leche sobre
EXtradlo S€CO. ... ..., .. 235 m/m 2 m/m
Acidez ttulable mixima
expresada en ml d2 solu-
cion de hidroxido sadico
decinormal por gramo . . 0,27 mifg
Contenido de cenizas (P20
inchwido) . ... ... ... Kmax.y 2.5 m/m|{{min.} 7.5 m/m
Contenido maximo de lac-
tosa anhidra............. 1 m/my 1 m/m
Contenido maximo de sedi-
mentos {particulas guema-
dasy ... 22,5 mg 22,5 mg
endd g en5 g
Prueba de la fosfatasa ... .. Negativa MNegativa
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6.3 Coadyuvantes tecnologicos:
6.3.1 Para la caseina dcida alimenticia:

Actdo tdctico (E 270).

Acide clorhidnco.

Actdo sulfurico,

Acido citrico (E 330).

Acido acético (E 260).

Acido onofosforico (E 338).

Lactosuero.

Cuitivos bacterianos que produzcan dcido lacuco (fermentos
licticos).

6.3.2 Para la cascina al cuajo alimenticia:

Cuajo.
Otros enzimas coagulantes de la leche.

6.4 Caracieres organolépticos: Olor; Ausencia de olores extra-
Gos.

Aspecto: Color del blanco al blanco crema, el producto deberd
¢star exenlo de grumos que resisian una presion hgera.

7. Contaminantes.

Los contenidos miximos de productos contaminantes y sustan-
cias toxicas no deberdn sobrepasar los limites contenidos en los
apartados 7.1 y 7.2 y en la legislacién vigenta y, en su defecto, en
las normas internacionales aceptadas por el Estado espadol, gue
velara por su cumplimiento como garante de las mismas, con la
determinacién y exigencia de responsabilidades en este punto por
el érgano det Estado correspondicnte.

7.1 Contaminantes: Contenido mdximeo de plomo: 1 mg/Keg.
7.2 Impurezas: Materias exiratas (particulas de maders,
metal, pelos o fragmentos de insectos, etc.): Ausencia en 25 g.

8. Prohibiciones.

©ueda expresamente prohibido:

8.1 Uulizar para la elaboracién de caseinas alimenticias mate-
rias primas que estén adulteradas o alteradas, asi como las
consideradas extrafas a su composicion.

8.2 La presencia en las caseinas alimenticias de proteinas y/o
grasas distinias a las de la propia leche.

8.3 Lacomercializacidn y venta de productos gue no ajustin-
dose a la presente norma incluyan en su denominacidn las palabras
wcaseina acida alimenticia» o «caseina al enajo alimentician,

8.4 La venta de caseinas adulieradas, alteradas, contaminadas
0 parasitadas.

9. Higiene.

9.1 La leche desnatada, el coagulo de ella obtenido ¢ la
suspension acuosa de caseina deben de someterse a un tratamiento
¥rmico equivalente, al menos, a la pasterizacion. Es decir, que la
prueba de ta fosfalasa debe de dar negativa,

9.2 Fi fabricanie debera responsabilizarse de los controles de
la matsriz prima y demds ingredientes, salvo prucba en contrario,
comprobande sus ¢ondiciones de purcza en ef momento de su
recepcion o de su uso, mediante cxamen y andlisis normales en
bucna prictica indusitial o por medio de las certificaciones
necesarias aportadas por ¢l proveedor.

9.3 La conservacion del producto terminado se realizard de
forma tal que se asegure la total proteccion contra contaminanics,
absorcién de humedad o accién de fa luz.

10. Envasado.

Las caseinas alimenticias para vso industrial s¢ presentardn cn
1as debidas condiciones de higienc y limpieza, bien en envases ¢ en
contenedores industriales para uso alimenticio, convenientemente
cerrados.

il. Etiguetado.

1os datos obligatorios gue figuren en el etiguetado de los
envases deberdn ser facilmente comprensibles e irdn inscritos en un
lugar destacado y de forma que sean {iacilmente visibles, claramente
legibles ¢ indelebles. Esta informacién no deberd ser enmascarada
por_dibujos ni por cualguier texio o imagen, escrito, imprese o
grifico.
_ Los datos obligatorios del ctiguetado de los productos alimenti-
clos que se comercialicen ¢n Espafia se expresardn necesariamente
al menos en ia lengua espaidola oficial del Estado.

La informacidn del etiquetado de los envases de las caseinas
alimeniicias sujetas a esia norma de calidad consiard obiigatoria-
mente de las siguientes especificaciones:

1.t Denominacidr del producto;

a) Se indieard conforme al apartado 5 de esti norma.
b} Ceando se comercialicen caseinas alimenticias cn mezcia
simple con otros productos, la denominacion serd:

La mencidn «Mezcla de .......» seguida de las denominaciones
de los diferentes producios que coustituyan la mezcla, en orden
ponderal decreciente.

La indicacidén del o de los cationes para ¢l o los caseinatos.

La proporcidn de proteinas para las mezclas que coatengan
caseinatos.

1t.2 Contenido neto: Se indicard el contenido neto, expresado
en gramos ¢ en kilogramos.

[1.3 Identificacton de la Empresa: Se hard constar el nombre
o la razdn social 0 B denominacidn v la direccidn del fabnicante,
del envasador o del vendedor establecidos en la Comunidad
Econtomica Europea, asi como las demds especificaciones que
figuran en los apartados 13.2 y 13.3 del articulo 13 del Real Decreto
2058/1982.

t1.4 Identificacion del lote de fabricacion? Todo envase debe-
ti llevar una indicacion que permita identificar ¢l loie de fabnica-
cidn, guedando a discrecion del fabricante la ferma de dicha
identificacion. Esta indicacion solo serd exigible a los productos
contemplados en 1a presente Reglamentacidn, fabricados o eavasa-
dos en Espana. Serd obligatorio tener a disposicidn de tos servicios
comnetentes de la Administracién la documentacion donde eons-
ten los datos necesarios para la dentificacion de cada lote de
fabricacidn.

11.5 Pais de origen: Cuando se trate de productos importadas
de tercseros paises.

11.6 Las indicaciones previstas en el tercer puidn de lz letra b)
del apartado (1.1 ¥ ¢n Jos apartados 1.2, 1.3 v 115 podrin
figurar, en lugar de los envases, en un documents que acompanie
a la mercancia.

En el caso de transporte a grane! en contcaedores, dicha
excepcion podri extenderse al scgundo guidn de la letra b) del
apartado 11.1 y al apartado (1.4,

12. Reotulacién.

En los rotulos de los embalajes se Lard constar:

Denominacién del producte o marca,

Nimero y contenido neio de los envases,

Nombre 6 razdén social ¢ denominacion de iz Empresa.
Instruccioncs parz la conservacidn, case de ser nccesarid,

No serd obligaloria 1a mencidn de estas indicaciones siempre
quie puedan ser determinadas clara y ficilmente en el ctiguetado de
los cnvases sin necesidad de abnr ¢l embalaje,

13.  Responsabilidades.

Las responsabilidades sc establecerin de conformidad con las
siguienies presunciones:

a) La responsabilidad inherente a la identidad del producto
contenido en envases no ahiertos, integros, corresponde at fabri-
cante o envasador del producto aitmenticic envasado o, en su Caso,
al importador.

hy La responsabilidad inherente a la identidad de los produc-
tos alimenticios ¢onienideos en cevases abiertos corresponde al
tenedor del producio.

¢) La responsabilidad inherente a la mala conservacidn del
preducto contenido en envases, ablerios © no, © sin envasar,
corresponde al tenedor del producto.

En todo caso, dichas presunciones de responsabitidad quebrarin
en aquellos supuestos en que se pueda wdentificar v probar la
responsalidad del anterior tenedor o proveedor del producte.

t4. Régimen sancionador.

Las infracciones a lo dispuesio ¢n la presenie Reglamentiacion
scran sancionadas en cada caso por las autoridades competentes de
acurrdo con la legistacidn vigente v con lo previsto en el Real
Decreto 1945,"198%!, de 22 de junio, por el gque se regulan las
infracciones y sanciones en materia de defensa del consumidor y de
la produccion agroalimentaria, previa la instruccién del correspon-
diente expediente administrativo. En todo caso. el Organisino
instructor del cxpediente que proceda, cuando sean detectadas
infracciones de indole sanitaria, deberd dar cuenta inmediata de fas
mismas a las autoridades sanitarias que corresponda.
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ANEJO 2

Norma general de calidad para los caseinatos alimenticios con
destine al mercadn interior

1. Nombre de lu nornra

Norma general de calidad para los caseinatos alimenticios.

2. Ohjeto de lo rormua

La presente norma tiene por objeto definir aquellas condiciones
y caracteristicas gue dehen rounir Jos caseinatos alimenticios para
su comerciahzacion y whilizacion en el mercado intenor.

3. Ambite de aplicacion

La presente norma gencral abarca a todos los caseinatos
alimenticios destinados a su comercializacion en ¢l mercado
interior para uso en la industria alimenticia.

Los productos definidas en esta norma sslo pueden comerciali-
zarse §1 5 ajustan a las detiniciones v requisitos previstos en vili

4. Definiciones

4.1 Caseinatos: Se entiende por caseinatos los productos
oblenidos por ¢l secado de caseinas ¢ suspension acuosa tratadas
con uno o mas agentes neuiralizados.

4.2 Caseinalos alimenticios: 5¢ entiende por caseinates ali-
menticios 103 caseinatlos obterudos a purlir de caseinas alimenticias
€N SUSPCNSION acuosa, tratadas con una o mas de fos coadyuvantes
tecnnlomcos que tiguran en ef apartado 6.3 v gue responrdan a los
reguisitos establecidos en el apurtado 6.

5. Denomnacioncs

Los caseinates alimenticios se denominaran «Caseinato de ..
alimenticion, incluyendo el nombre del cation o cationes, en este
ultimo caso separados por una «v», © hien el aseinato ... aliment:-
ciow, incluyendo el nembre adjetivado del cation o cationes.

Dichas denominaciones quedan reservadas a los productos
objelo de esta norma y deberdn ulilizarse obligatoriamente en la
industnalizacién y comerciabzacion de los mismos.

6. Factores esenciales de composicion v calidad

6.1 Ingredientes esenciales: Caseinas alimenticias.
6.2 Caruclensticas fisico-guimicas:

Contenido miximo de humedad: 8% mym

Contenido mimimo de caseina proteica de la leche, calculada
spbre extracto secor 88 % mym.

Contenido masimo de materias prasas de la leche calcuiado
sobre extrac1o seco: 2% my/m.

Contenido maximo de lactosa anhidra: | % my/m.

pH: 63 8

Contenido maximo de sedimentos {pasticulas quemadas)
225 mgen 25 g

Prueba de la fosfatasa: Negativa.

Los caseinatos son casi totalmente sotubles en apua destilada, a
excepcion del caseinato de calcio gue pucde presentar distintos
grados de solubilidad.

6.3 Coadyuvantes teenalégicos de calidad alimenticia: Pueden
utiiizarse los siguicnics agentes neutralizanies y tamporics opoiuna-
les:

Hidraxidos de sodio.
Carbonatos de potasio.
Fosfatos de calcio.
Fostatos de amonio.
Citratos de magnesio.

6.4 Caractercs organoléplicos:

Olor: Aroma v olores extrafios higeros.
Aspecto: Color del blanco af blanco crema; of producto deberd
estar excnio de grumos gue tesistan una presion Lgera

7. Contamiranics

Los conteridos maximeos de productos contaminantes y sustan-
cias tixicas no deberdn sobrepasar los limites conlenidos ¢n fos
apartados 7.1 ¥y 7.2 y er la legislacidn vieente v, en su defeclo. en
las normas intemacionales acepiadas por el Dstado espanol. que
velard por su cumplimienio como garante de las mismas, con ia
determinaci3n y exigencia de responsabilidades en este punto por
el organo del Estado comespondicnie.

7.1 Contaminantes: Contenido maximo de plomo: 1 mg/kg.
7.2 Impurezas: Materias extraias (particulas de madera,
metal, pelos o fragmentos de Inscctos, €1C.), ... dusencia ¢n 25 g

8. FProkibicioncs
Queda expresamente prohibido:

8.1 Utihzar para la elaboracion de caseinatos alimenticios
materias pnmas que esién adubieradas o alteradas, asi como las
consideradas extrafas a su composicion,

8.2 La presencia en Jos caseinatus alimenticios de proteinas
y/0 grasas distintas a las de la prepia leche.

8.3 La comercializacion y venta de producios que no ajustdn-
dose a la presente norma incluyan en su denominacion las palabras
«cascinato alimenticion. _

8.4 La venta de caseiratos adulierados, alterados, contarmima-
dos o parasiiados.

9. Higiene

9.1 El fabrcante deberd responsabilizarse de los controles de
la materia pnma y demds ingredienes. salvo prucha en contrano.
comprebando sus condiciones de pureza en el momento de su
recepeion o de su use, mediante examen y anilisis normales en
bucna prictica industrial o por medio de las certificaciones
necesarias aportadas por et proveedor.

0.2 La conservacion del preducto terminado se realizara de
forma tal que sc asepurc la 1ol profeccion contra contaminantes,
amsorcran de humedad o aceidon de la luz,

10, Envasado

Los cazeinatos alimenticios para uso industrial se presentardn
en las debidas condiciones de higiene vy limpieza. bien en envascs
o cn contenedores industriales para uso alimenticio, convenienic-
mente cerrados.

li. FEtguetado

Los datos obligntorios que figeren en el etiquetado de los
envases deberin ser facilmente comprensibles € rdn inscritos en un
lugar destacado y de forma que sean ficilmente visibles, claramente
legibles e indelebles. Esta informacion no deberd ser enmascarada
por dibujos, ni por cualquier texto 0 imagen, escrito, lmprese o
grafico, ) .

Los datos obligatorios de! etiguetado de los productes alimenti-
cios que se comercialicen en Espania s¢ expresaran necesanamente
al menos en la lengua espanola oficial del Estado, )

La informacion del etiquetado de los envases de los caselnatos
alimenticios sujetos a esla norma de calidad constard obligaloria-
menie de las siguientes especificaciones:

i1l

a) Se indicard conforme al apartado 5 de esta norma.
b) Cuando se comercialicen caseinatos alimenticios en mezcia
simple con ofros productos, ia dencminaciin serd;

Denominacion del producto:

La mencién «Mezcla de » seguida de las denominaciones de
los diferentes productos que constituyan la mezcla, en orden
ponderal decreciente.

La indicacion det o de los cationes para el ¢ los caseinatos.

La proporcidn de proteinas.

11.2  Contcnido nieto: Se indicard ¢l contenido neto, expresado
en gramos o on kilogramos. -

11.3 Identificarion de ta Empresa: Se hard constar el nombre
o la razdn social © la denominacién v la direccion del fabncanle,
del envasador o del vendedor establecidos en la Comunidad
Econamica Europea, asi como las demds especificaciones que
figurar en ios apariados 13.2 y 13.3 debarticulo [3 del Real Decreto
2354/1982.

11.4 Tdentificacidn del lote de fabricacion: Todao envase dubxe-
rd llevar una indicacion que permita ideatificar €1 lole de fabrica-
cion quedando a discrecidn del fabricante la forma de dicha
identificacion. Esta indicacion solo sera exigible a los productos
contemplados en la presente Reglamentacion, fabricados o envasa-
dos en Espana. Sera obligatonio tener a dispesicion de los servicios
competentes de la Adoimistracion la docurmentaciém donde cons-
ten los datos necesarios para la idenuficacion de cada lote de
fabricaredn.

11.5 Pais de origen: Caando se trate de productus importadas
de terceros paiscs,

ibe Las indicaciones previsias en el tercer guidm de la letra b)
del apartado 101 v en los aparniades 1120 113 v 113 podrin
figurar. en fagar de en los envases, en un documenta que acompans
a la mercancia,
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En el caso de transporte a granel en contensdores, dicha
excepcion podrd extenderse al segundo guion de la letra b) del
apartado 11.1 y al apartado 11.4.

12, Rotulacion

En los rétulos de los embalajes se hard constar:

Denominacion del producto ¢ marca.

Nimero y contenido ncto de los envases.

Nombre o razén social ¢ denominacidn de fa Empresa.
Instrucciones para la conservacion, caso de ser necesaria.

No serd obligatoria Ja mencion de estas indicaciones siempre
que puedan ser determinadas clara y facilmente 2n el euquetado de
los envases sin necesidad de abrir el embalage.

13.  Responsabilidades

Las responsabilidades se establecerdin de conformidad con las
siguientes presunciones:

a) La responsabilidad inherente a2 la identidad del producto
contenido en envases no abicrlos, integros, corresponde al fabn-
cante o envasador del producio alimenticio envasado o, en su caso,
al importador.

b) La responsabilidad inherente a la identidad de los produc-
tos alirmenticios contenidos en envases abiertos, cortesponde al
tenedor del producto.

¢) La responsabilidad inherente a la mala conservacign del
producty conienido en cnvases, ablertos © no, © sin envasar,
correspande al tenedor Jel producto.

En todo caso, dichas presunciones de responsabilidad quebrardn
en aquellos supuestos en que se pueda idenuificar y prebar a
responsabilidad del anterior tenedor o proveedor del producto.

14,  Régimen sancionador

Las infracciones a lo dispuesio en la presente Replamentacion
serin sancionadas en cada caso por las awonidades competentes de
acuerdo con la legisla-:ic')n vigenle y con 1o previsio en ¢l Real
Decreto 1943/1983, de 22 de junio, por el que se regulan las
infracciones y sanciones en materia de defensa del cansumador v de
la produccién agroalimentana, previa la tnstruccicn del correspon-
diente expediente admimstrative. En todo caso, o Orgamismo
instructor del expedientle que proceda, cuando sean detecradas
Iniraccrenes de (ndcle sanitania, debord dar cuenta inmediata de las
mismas a las autondades sanitanas que corresponda.

ANEJO 3

Procedimiento de torma de mauestras para el contro! analitico de
determinadas caseinas y caseinates comestibles destinados a fa
alimentacién humana

I. DisPoSICIONES GENERALES
1. Prescripciones administrarivas

1.1 Personal: La toma de muestras la llevard a cabo una
persona autorizada ¥ cualificada, tal como establezcan las disposi-
ciones en vigar en {os Estados micmbros.

1.2 Sellado y ctiquetado de 1as muestras: Cada muestra oficial
se cerrard. se sellard en el lugar de la toma v se identificard segin
las disposiciones en vigor en los Estados miembros,

1.3 Muestras duplicadas: Se preparardn sumultaneaments
para el andlisis al menos dos muesiras equivalentes y representati-
vas, Sin perjuicio de las disposiciones comunitanas que pudicran
adoptarse, ¢l namero de¢ muestras que deberd tomarse estard en
funcion de la legislacién nacional aplicable en la materia en cada
Estade miembro. Una vez efectuada la toma, se remitirin las
muestras al laboratorio tan pronto como sca pmmle

1.4 [Informe: A {as muestras se acompanard un informe, el cual
se elaborara segin lo legisiacion de los Estados miembros.

2. Equipo de torg de mucestras
Caracteristicas:

El equipo de toma de muestras no deberd provocar ningin
cambioc en la muestra que pudiera alterar los resaltados de los
analisis, y debera ser suficientemente resisteate, con objeto de
evitar cualquier falseamiento de los resultados. Se recomienda
utilizar matenal de acero inoxadable.

Todas las superficies del material deberdn estar pulidas y
exentas de grietas, ¥ todos los dngulos redondeados. EV equipo de
toma de muestras deberd cumplir los requisitos establecidos con
respecto a los productos de los que deban tomarse muestras.

3. Recipientes de toma de miuestras

Caracteristicas:

Los recipientes y cierres para muestras serdn de unos materiales
¥ Lna esiructura que protejan convenieniemenie la muestra, y que
no provoquen en clia cambios que puedan alterar el resultado de
los analisis o examenes. Entre los materiales idaneos se incluyen el
vidrig. algunos metales v algunos plasticos. Los recipientes seran
preferiblemente opacos. Si fuesen transparentes ¢ translicidos, los
recipientes que conieéngan muestras deberdn colocarse en lugar
osCuro.

Los recipientes y sus cierres deberdn hallarse himpios y secos.

La forma vy la capacidad del recipiente serd la iddnea para
satisfacer los requisitos estabiecidos para el producto del cual deba
efectuarse una toma.

Podrin utilizarse recipientes de plastico de un solo uso, ldminas
de alumunic o bolsas de pldstico adaptadas, dotados de sistemas de
cierre apropiados.

Los recipienies distinios de las bolsas de plistico se cerraran
herméticamente, bien mediante un tapdn iddneo o bien mediante
un Lpén a rosca de metal o plastico que posea, si ello es necesario;
una junta estanca de plastico, insoluble, no absorbente ¢ impermea-
ble a las grasas, v que no altere ¢l olor, el sabor, las propiedades o
la composicion de 1a muestra.

En caso de gue se utilicen tapones, és10s deberdn estar hechos
0 recubiertos de matenales no absorbentes ¢ inodoros.

4. Técmicas de toma de muestras

El recipiente de toma de muestras se cerrara inmediatamente
tras cfectuarse la toma,

5. Almacenamiento de lus muesiras

Las temperaturas de almacenamiento de muestras recomenda-
?as ‘1%9% las diversas caseinas y caseinatos no sobrepasarin
os 25°C.

6. Transporte de muestras

Las muestras se remitirdn al laboratorio responsable de las
pruebas tan pronto como sea posihle {preferentemente, antes de
qQue transcurran veinlicuatro horas tras 1a toma). Durante el
transporte, deberdn tomarse precauciones a fin de evitar que las
muesiras quedesn expuestas a olorcs conlaminantes, luz solar
directa y temperaturas superiores a 25°C.

1. METODRO: TOMA DE MUESTRAS DE CASEINAS Y CASEINATOS
COMESTIBLES

1. Objeta y dmbito de aplicacion

Este méiedo describe ia toma de muestras para e! andlisis
quimice de:

Caseinas dcidas comestibies.
Cascinas al cuajo comestibles.
Caseinatos comestibles,

2. Eguipo
Véase fa seccion 2.* de Tas-disposicioncs generales.

2.1 Sondas de longitud suficienle para alcancar ¢l fondo del
recipiente del producto. Son idéneas las sondas correspondientes a
la descripcion que se da en la parte III del anexo 3 de esta Orden.

2.2 Cuchara, espituta o cuchanlla, De hoja ancha.

2.3 Recipientes de muestra. Veéase la seccidn 3 de las disposi-
ciones generales.

3. Procedimiento

31 Generalidades; Se pondri cuidado en minimizar la absor-
cion de humedad atmosférica por el producto contenido en cl
recipiente durante o antes de la toma de muestra con fines
analiticos. El recipiente se volvera a corar herméucamente una vez
efectuada la toma de muesiras.

3.2 Para el andlisis quimico.

321 Toma de muestras (en gencral). Se tomard una mucstra
no infenor a 200 gramos. Introducic en ¢l producto una sonda
limpia y seca, si es necesano con e recipiente inclinado ¢ tumbado
lateralmente. Se conentara la ranura haoa abajo y se adopard un
ritmo uniforme de penetracién. Cuando la sonda alcance el tfondo
de! recipiente se hard girar 180 grados, se cxtracrd y sc descargara
el contenido en el recipiente de la _muestra, Para obtener una
muestra no infenaor a 200 gramos se efectuardn uaa o varnas temas,
Se cerrard inmediatamente el recipiente una vez efectuada fa toma
Esta toma se efectuara eén el mismo lote o partida,
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322 Tema de muestras de productos envasados en peguefios
envases destinados a la venta al por menor.

La muestra podré consisur en el contenido de un envase intacto
y sin abrir, Sicmpre que sea posible, para constitulr una muestra no
wferior a 200 gramos se tomard uno o mds envases de la misma
partida o lote

St ello no fuera posible, ulilicese otro método que permita
obtlener una muestra represeniativa.

3.2.3 Conservacion, almacenamicnto y transporte de mues-
tras.

Véanse las secciones 5 v 6 de las disposiciones generales.

11 SONDAS PARS LA TOMA DE MUESTRAS DE CASE'NAS
¥ CASEINATOS

1. Tipos de sondas

Tipo A; Larea (véase figura),
Tipo B: Cora (viase figura).

2. Mareriales

1a hota vy ¢f gje deberdn ser de metal pulido, prefenblemente de
acero oaidable.

El! mango de
moxidable,

La sonda de ino corto poseers up mango desmoniable de
madera o de phistico, fijado a la koja con una union a bavonera.

tipo largo deberd ser preferiblemente de acsro

3. Construccion

3.1 La torma, el material v el acabado deberdn ser de 1al
manera gue permitan factimente la Lhmpicza.

3.2 Ej borde sobresaliente de la hoja del tipo A deberd ser lo
suficientemente agudo, de forma que se pueda rascar con éL

3.3 La punta de la hoja deberd ser suficientemente aguda, de
forma gue facilite la toma de muestras.

4.  Dimensiones principales

Las sondas deberdn prescntar las dimcnsioncs e se dan en ¢l
cuadro inferior {con una tolerancia del 10 por

Tipa A Tipo B
Larga Corta
(en mm} {ca mm)
Longitud de la heja . ... . ... ... §C0 400

Espesor det metal de 1o hoja ... . . Deta2Delal

Didgmetre nterno de la hoja en la puma 18 32
Diametro interno de {a hoja en 2 mango o

el eje 22 28
Anchura de ia ranura en la punta 4 20
Anchura de la ranura en el mango oel ejc 14 14

5. ddvertencia sobre el uso de las sondes

3.t Con polve muis o menos suello, las sondas podrin
introducirse verticoimente. Las sondas de tipo A se llenardn
compictamente hacidndose girar, ¥ se exiragrin a continpacion
veriicalmentc. Las sondas de tipe B se Henaran compictamenle a
medida que se vavan intreduviendo, pero deberdn retirarse en
pusicidn oblicua a fin de evitar que se produzean pérdidas por el
extremo inferior,
© 52 Ea el caso de polvos suehios deberdn inclinarse los
recipientcs, introduciéndaose las sondas enr posicién casi horizontal,
con a ranura hacia abajo, para extraerse despuds con la ranura
hacia arriba.
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SONDAS PARA LA TOMA DE MUESTRAS DE CASTINAS Y CASTINATOS
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ANEJO 4 METODO

Métodos de andlisis de la composicién de caseinas y caseinatas Determinacién del contenido en humedad
alimentarivs

DisposICIONES GENERALES
\.  Preparacion de la muestra de andlisis

[.1  Observacion general: La masa de la muestra presentada al
laboratorio a cfectos de su analisis debe ser de 200 gramos como
mimmo.

1.2 Preparacién de la muestra para el anilisis en laboratorio.

1.2.1 Homogeneizar cuidadosamente iz muestra de laborato-
rio, triturar los posibles grumos, sacudicndo y girando con frecuen-
cia ¢} recipiente (si es necesario, tras haber transferide toda la
muestra & un recipiente hermdético al aire de capacidad doble de
volumen de la muestra a fio de poder efectuar esla vperacion).

1.2.2 Verter en ¢l tamiz 3.3 unz parte lo mads representaliva
posihle de ln muestra cuidadosarnente homogeneizada {alrededor
de 30 pramos).

123 5ilatotalidad de los 30 gramaos atraviesa completa o cast
compictamente ¢l tamiz {un 95 por 100 ¢n peso, como minimo),
uiilizar para la determinacion de la meesira preparada segion 1.2,

1.2.4 5i no es asi, meler los 50 gramos empleando el disposi-
tivo de moler (3.4) hasta que cumplan &l criterio de lamizade
(1.2.3). Pasar inmediatarnente toda la mucsira tamizada a un
reciptents hermético al aire de capacidad doble del velumen de a
mucstra, ¥ homogenetzar cuidadosamente agitando ¥y giranco
cogtimuamente. Durante estas opericiones, lomar precauciones
para evitar toda madificacion del contenido en agua de! producio.

£.2,% Tras peeparar la muestra para la prueba, proceder todo
lo rapidamente posible 2 la determinacion.

£.3 Recipientes: La muestra debe mantenerse siempre en un
recipiente hermético al aire y a la Sumedad.

2. Reactivos

2.1 Agua.

2t1 El agua utibzada para la preparactdn de solucién, de
ditucion o de solucidn de lavado debera ser agua destifada o agua
desmineratizada de pureza al menos gquivalente,

2.1.2  Cada ver gue se haga referencia a una «solucion» o a una
«ditucion» sin otra indicacion, se tratard de una «solucidn aguss
o de una «dijucion aguayr,

2.2 Sustancias quirnicas: Salvo cuando sc mndigue lo contrarip,
todas las sustancias quimicas deberin ser de calidad analizica
reconocida,

3. Materia!

3.1 Lista de material: Las listas de material sdlo comprende-
rin articules que tengan un empleo determinado y que respondan
& caracteristicas paruculores. .

3.2 Balinza analitica: Se entenderd por balanza analitica una
balanza con una precisién de pesada de al menos 0,! mihigramos.

3.3 Tamiz: Ei tamiz debera poseer un didmztro de 200 mulimelros
e ir provisto de wng @pa ¥y UR recipiciie colector. La tela medlica dot
tamiz ha de tener una abarura nominal de 5043 pm. Las toierancias
de ahertura v el didmetro del hilo metilico corrasponderdn a los
valores indicados en la norma ISO/3310/1 {Tamiz para prushas
—-normas técnicas y comprobacidn- primera parie: Tela metdlica
180/3310/1-i975, o {a aititra edicidn de esta norma).

3.4 Dispositivo moledor: Permite, st es recesrio, moler la
muestra de laboratorip sin provecar un calor excosivo y o osin
moedificar 1a humedad {1.2.4). No debera utilizarse un moledor de
marttlio.

4,  Expresién de fos resultadss

4.} Resahados: Sise cumplen las condicicnes de reproducibi-
lidad apiicables a un mélodo, se omard cemo resuliado la media
animeiica de dos Jdeicrminaciones.

4.2 Calculo de porcentje: Salve cuando se indigue lo contra-
rig, deberdn calcularse los resuliados conmo porcentaje cn masa de
la muestra.

5. Acta de la pruvba

El acta de ia prucha precisara of método anzlitico empleado ¥
los resuitades obientdos. Incluird tambign todos los detalles del
procedimiento no previstos en el métodn anatitico o fscoltztivos,
asi coma icdas las circunstancips g2e hoyan pedido influenciar los
resuitados obenidos. Ef acta de la prucha dard wodsg las informa-
ciones necesarias pasa fa idendbicacion comploia de la muestra.

\.  Ohjeto y dutbico de apficacion

El prescnte método cermite determinar ¢f contenido en hume-
dad de;
Las caseinas dcidas.
I as caseinas-Cuajos.
Los caseinalos.
2. Defintcion

Por contenido en humedad de cascinas y caseinatos se entederd
la pérdida de masa que se obtiene zplicands ¢f método descnto a
continuacion.
3. Prineipio

Desceacion a presior atmosfirica. en vna estufa a 102°C =
1* C, de una muestra de prueba hasta obtener una masa consiante.
se calcula la pérdida de masa como porcentaje ¢n masa de la
muesira.
4. Eguipe

4.1 Balanza analitica.

4.2 Cipsulas: De fondo plano v de material inalterable en las
condiciones de la prueba (por ejemplo de niquel, aluminto, acero
inoxidable o vidne) Dehen ir provisios de tapas que ajusien
perfectamente pero gque pacdan reurarse rinidamente. Dimensio-
nes adecuadas: Duimetro de 80 a 50 milimetros v profundidad de
unos 20 nulimetros.

4.3  Esiufa a presidn atmosférica; Bien vemiilzda v provista de
un dispositivo dg termorregulacion {temperatura: 102°C = 1° ChL
La temperatura ha de ser uniforme en todo el interior de la estuf.

4.4 Desecador Debera contener gel de silice activado reciente-
men:e. provisto de un indicador hidrométrico, o un dispositivo de
desecacion eguivalente.

4.5 Instrumenio para manmpular las edpsuiss: Por eicmplo,
pinzas J= laboraterio.

5. Procedimiento

5.1 Preparacion de la muestra para et ensayo: Véase el punto
1.2 de las dispusiciones gencrales.
5.2 Preparacion de las cipsulas.

5.2.t  Colocar la cdpsula desiapada y su tapa {4.2) en la ¢stufa
(%.3), regulada a 1027 (C + |° C, durante al meaos una hora,

5.2.2 Colocar la tapa sobre la capsula, introducir la cadpsula asi
tapada en el desecador (4.4), dejar enfriar a temperatura ambienie
v pesar con precision de 0.1 miligramos (m g}

5.3 Muestra de prueba: Introductr de 3 a 5 gramos de la
muestra para prueba (5.0) en la cdprula, tapar ésta vy pesar con
precisian de O.F mibgramos (o).

54 Detecrminacion.

S.4.4  Destapar 1a cipsula y colocarla junto con fa tapa ¢n la
¢stufa, regulada a 102° C % 1° C; deparla alli durante cuatro horzs,

542 Colocar ta tapa sobre la cdpsula, introducirla en el
desccador, dejar enfhar a wmperatura ambiente ¥y pesar con
precision de 0,1 miligramos.

543 Destapar la cipsula v colocarla junio con la tapa en la
estufa duranie una hora. Repetir a4 continuacién la operacion
descrita en 5.4.2.

_34.4 Siia masa obtenida segiin 5.4.3 es inferior en mds de un
miligramo a la oblenida segin 5.4.2, repetir 1a operacion descria
en 543,

54 se obticne un aumenio de kg masa, stilizar para el cilouto la
cifra mds baja registrada (6.1)

La duracidn total del secado no sebiepasa por lo geacral seis
horas.

Designemos como m,y la masa final repistrada, en gramos.

6. LExpresidn de lov resuftados

6.1 Meéwodo de cdleuio: La pdrdida de masy de la miuestea de
prucha, expresada en porceniaje de masa. viene dado por la
formuia sipliente:

Hip—H2
: x 130
donde i =ho
o= Mass €0 gramos de Ia cdpsula y su tapa tras 12 opsra-
clon 5.2, :

m; = Mas en gramos dz la cépsula, su tapa v ¥ muestra de
srmcka anies Jdol secado (3.3

my = Mas: en gramos de la ¢fusula, su tapz y 1a muestra do
prueba fras ¢! secado {5.4.2 6 5.4.4).
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Expresar ¢l resultado final con precision de 0.0t por 110,

6.2 Reproducibilidad: La diferencia entre los resultades de dos
cdeterminaciones cfectuadas simultancamente con un breve inler-
vaio sobre la misima muesira, en las mismas condiciones v por €l
mismo analista, no debe sobrepasar los 0,1 gramos de bumedad por
100 gramos de proeducto.

La probabilidad de no sobrepasar este valor es del 95 por 00
de los casos.

METODGO 2
Determinacion del contenido en proteinas
1. Objeto v dmbito de apiicacion

El presente método permite determinar el contenido en protei-
nas de:

Las caseinas dcidas, las caseinas-cuajos v los Caseinatos.

Con excepcidn de los caseinalos que CORMENEan amonio y OIfos
compuestos de amonio 0 nitrégeno no protetca.

2. Definicicn

Contenido en proteinas: Contenido en nitrégeno determinado
por el método aqui descrito, multiplicade por 6,38 y expresado
COmo POTCENTAJC £n Tasa.

3. Principio

Se ataca una muestra de prueba con una mezcla de sulfato de
potasio y de acido sulfirico en presencia de sulfato de cobre (1)
como catalizader, a fin de transformar el nitrdgeno orgianico ¢n
nitrogeno amoniacal. Se destila el ameniaco y se absorbe en una
solucign de acido bénco.

Se valora mediante una solucién estandar de dcido clorhidrico.
Se obtiene el contenido en proteinas multiplicando el contenido en
nitrogeno por 9,38,

4. Reactives

Acido sulfiirico concentrado Da, 1,84 g/ml.
Sulfato de potasio anhidro {I\~,S()4)
Suifate de cobre (11} pentahidralado (CuSO,~5H;O).
Sacarosa (C”H::O] Wk
Acido bénico, sulucion de 40 g/l

4.6 Hidroxido sodico, solucidn concentrada al 30 por 100 en
masa, exenta de carbonato.

4.7  Acido clorhidrico: Solucidn estandar a (4,1 mol/L

4.8 Indicador mixio: Mezclar a volimencs iguales vna solu-
cion de rojo de metilo de 2 g/l cn etanol de, al menos, 95 por 100
{en volumen), v una solucion de azul de metileno de 1 g/l en etanol
de, al menos, 95 por 100 {cn volumen)

R et
LA b ek bd —

5. Equipo

5,1 Balanza analitica.

5.2 Marraz de Kjeldahl. 560 mililitros.

5.3 Aparato de descomposicidn proteica. Debe permitir man-
tener inclinado el matraz de Kjeldahl (5.2) ¢ ir provisto de un
sisterna de calentamiento que evite el calentamiento de la parte del
matraz situada por encima del nivel del liquido.

5.4 Condensador de tubo interior rectilineo.

5.5 Tubo de salida. Con una ampella de seguridad unida al
extremo inferior del condensador {5.4) por una conexién en vidrio
esmertlado 0 ¢n tubo de goma. En este dltimo caso, los extremos
de vidrio han de hallarse proximos entre si.

5.6 Deflegmador. Unido al matraz de Kjeldahl (5.2} v al
condensador (3.4) mediante tapones de goma bien ajustados.

5.7 Matraz Erlenmeyer, 500 mililitros.

5.8 Probetas graduadas, 50 mililitros y 100 mililitros.

5 9 Bureta de 50 mulilitros, graduaciones a 0,1 milibitro.

5.10 Reguladares de cbullicion.

5.10.1 Para la descomposicion proteica: Trozos pequefios de
porcelana o bolas de vidnio.
510.2 Para la destilacién: Grinvlos pequedios de piedra
pOmez.
6. Frocedimiento

6.1 Preparacién de la muestra para 1a prueba, Véase ¢l punto
1.2 de las disposiciores nencrales.

6.2 Demostracion dJdel nilrdgino amoniacal. Siose supene la
presencia de cascinato de amnonio o de olros compuestos amoniaca-
les, efectuar fa priecba siguienie; En un pequedo matraz Eilenime-
ver, afiadir a 1 gramo de muestra 10 muliditres de agua y 100
miligrames de Oxido de magnesio. Enjuazar el dxido adlierido a la
pared de vidno, tapar ¢l sutraz con un apdn de corcho, metiendo
entre el tapon y el cuctio del matraz una ura de papel tornasol
humectada. Mezelar con cuidado el centenido el matraz y calectar

éste en un hano a vnos 60° C. Si el papel rornasol vira a azul ¢n los
quince minuios siguwienies, esto revela la presencia de amoaniaco; ¢n
este caso, ¢l método no es anlicable (véase ¢l punto 1)

6.3 Prucba cn blanco. Sunultaneamente a fa detsrminacién
del contenido en nitrdzeno de la prueba, efectuar una prueba en
blance sustituyendo la muestra de prueba por 0.5 pgramos de
sacarcsa (4.4) y utilizando el mismo equipo, las mismas cantidacles
de reactivo y ¢l mismo proccdimiento que los deseritos en cl punio
6.5. Si en la prueba en Ylanco 1a valoracién sobrepasa 0,3 milititros
de la solucion dcida de 0,1 mol/L deberdn venficarse los reactivos
y purficarse o sustituirse el reactivo o los reactivos impuros.

6.4 Muestra de prueba. Introducir en el matraz de Kjeldahl
{5.2) de 0.3 a 0,4 gramos de la muestra (6.1}, pesados con precisidn
de 0.1 miligramaos.

6.5 Determinacién.

6.5.1 Introducir en ¢l matraz algunos trozos Jde porcelana o
algunas bolas de vidno (5.10.1) y aproximadamente 10 gramos de
sulfato de potasio anhidro {(4.2),

Adadir 0.2 gramos de sulfato de cobre (il} (4.3} v enjuagar ]
cuello del matraz ¢on un poco de agua. Afiadir 20 ‘mitilitros de
icido sulfiirico concentrado {4.1) y mezclar el contenido del
matraz.

Calentar suavenmcnte sobre el aparale de descomposicion (3.3)
hasta que desaparezca la espuma. Hacer ebuilir suavemenie hasta
gue la solucion esté limpida y persista el color verdiazul pilide.
Agilar el matraz de tiempo en tnempo durante el calentamento.

Proseguir la ebullicidn regulandn el calentamiento, de forma
que los vapores se condensen en el centro del cuello del matraz,
Comuinuar calentando durante noventa minutos, evitando todo
sobre calentamiento local.

wjar enfriar a lemperatura ambiente. Anadir con precaucidn
unos 00 mujilitros de agua y algunos granos de piedra pémez
(5.10.2). Mezclar y dejar enfiiar de nuevo.

6.5.2 TImroducir en el matraz Erlenmeyer (5.7) 50 mililitros de
la solucién de dcido hornco (4.5) y cuairo gotas del indicador (4.8).
hezclar, Colocar el matraz Erlenmeyer bajo el condensador (5.4)
de manera que la extremidad del tubo de salida (5.5) este
sumergida en la sclucién de acido bérico. Medianie una probeia
graduada (5.8) introducir en el mawraz de Kjeldahl 80 mililitros de
la solucion de hidrixido sodico {4.6). Duranie esia operacion debe
mantenerse el matraz inclinado dc forma que la solucion de
hidroxido de sodio fluya a lo largo de la pared y forme una capa
en la parte inferior del matraz,

Volver a acoplar inmediatamente ¢l matraz de Kjeldahl al
condensador por medio del deflegmador (5.6).

Mezclar el contenido del matraz de Kjeldahl haciéndolo girar
suavemnente. hacer ebullir suavemente al principic, evilando toda
formacién de espuma. Continuar la destilacién dc forma que sc
obtengan 153 mililitros de destilado en ticiota minules, aproxima-
damenie,

El destilado debe posesr una temperatura inferior a 25° C.

Unos dos minutos tras el término de la destilacidon, bajar &
matraz Erlenmeyer de manera que ¢l extremo del tubo de salida no
esté va sumergido en la solucion acida. y enjuagar dicho extremo
con un poce de agua. Hacer cesar ¢l calentamiento, levantar el tubo
di salida vy enjuagar sus paredes interiores ¥ exlerions ¢on un poco
de agua, recogiendo ¢ agua Je enjuagado en €l matraz Erlenmayer.

6.5.3 Valorar ¢l destilado del matraz Esle nmeyer mediante la
solucion estandar de dcido clorchidrico (4.7).

7. Expresion de los resullados

7.1 Moedo de cilculo y férmula. El contenido en proteinas de
ia mucstra, expresado en porcentaje en masa, ©s igual a:

(Vi-¥)xTx14x100x 6,38 8932 (V, - VuxT
m x 1.000) m

donde:

V) = Velumen en mililitros de la sclucidén estdndar de dcido
clorhidrico (4.7) utilizado para la determinacién {6.3).

Vy= Volumen en mililitros de la solucion estandar de dcido
clorhidrico (4.7) utilizada para el ensayo en blanco,

T = Concentracion de la solucion estindar de dcidu clorhidrico
{4.7} en mol/l.

m = Masa, en gramo de ia muestra de prueba.

Expresar el contenido en proteinas con precisidén de 0.1 por 100,

1.2 Reproducibitidad, La diferencia entre los resultados de dos
determinaciones efectuadas sumultarnsamente con un brave inter-
valo, en las mmsmas condicienss y por el mismo analista, no debe
sabrepasar los Q.5 pramos de proteinas por 100 gramcs de pro-
ducm_

Esie valor tiene una probabilidasd de o sobrepasarse del 65 por
104 de los casos, si el método se licva a cabo de forma correcta.
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METOQDO 3
Determinacién de 1z acidez valorasle
\.  Objeto y dmbito de apiicaciin

El presente mélodo permnite determinar 1a acidez valorable de
las caseinas dcidas,
2. Definicidn

Acidez valorable dz2 las caseinas dcidas: Volumen. ca mililitros
de solucion de hidroxide soedico de 0.1 mol/!, necesario para
neuiralizar un extracto acuoso de un grama de producio.

3. Principic

_I‘_fep;l.rarifm v filtracidn de un cxiracto acuoso Jde la muestra a
60" C. Valoracion del filtrado medianic una solucidn estindar de
hdroxido sodico, en peesencia de fenolflaleina como indicador,

4,  Reactivos

El agua utilizada para la aplicacion del método o la preparacion
de los reactivos dobe estar exemia de antidndo carbonive (2 tal fin,
caientaria diez munutos antes de usarlay.

4.1 Hudroxido sodico, solucidn a 0.1 mols .

42 Fenaltialcing utilizads como indicador, sohicion de vn
gramo en U midilizros de etannd (95 por HI0 en volumen),
neuttalizada con relacién a un indicador.

5. Lquipo

5.1 Balanza avalitica.
5.2 Matraz Erlenmeyer, 560 mililitros, con cuelio y tapdn
esmerilados.

5.3 Pipcia graduada a 100 mitilitros.

5.4 Pipeta. adecuada para medir 6,3 0V ltros de Iz solucidn
indicadora ¢1.2). i
5 Marraz Erlenmeyer, 230 mililitros.
6 Probeta graduada, 230 mililitros.
7 Burewa con gradiaciones de 0.1 mililitros,
8 Bano de aguz, regulable 2 una temperatura de &0 £ 2 C.
9  Fiitro adecuado.

6. Procedimienitu

6.1, Para la preparacion de la muesira para fa prueha, véase el
punto 1.2 Je bas disnosiciones generales.

6.2 Muestra de prueba: Pesar unos diez gramos de la mucstra
con precision de 1 miligramos ¢ introducirlos en ¢f matraz
Erfenmeyer (3,25,

6.3 Determanacion Mediante fa probeta de 250 mililitros
{5.6), anadir 200 miliitros de agua recienteriente ghullida v
enfrinds, caleniada proviamente a 60° O Cervar el matraz, mezelar
por agiagion de ésiwe vy colocarte en ef buno a 60° C (5.5} durante
treinma mimutos. Agiar el matraz cada diez minutos, aproximada-

2MHE,

Filtrar ¥ dejar enfriar el filtrado a unos 20° O El Blirado debe
ser limpido.

Tomar con fa pipeta {5.3) 100 mililitros del fittrado enfmiadn ¢
tntroductsios en et matraz Erlenmerer (5,55 Aaadir 6.3 mililizros
de la solucidén inaicadora de fenolflaicing {4.2) mediante 12 piputa
(5.4} Vaorar medianie la solucton esiandar de hidrdxido sodico
{3.1} hasta quo aparezca un color rosa pilide persisiente durante al
menos treinta segundos, Aaotar el volumen uthizado con precision
de 0.0 mihiatrus.

1. Expresiin de loy resuttados

7 La acdez valorable de la caseina viene dada por la
formula:

WxVxT

. m
donde

V = Volumen en milihitros de ta solucion essandar de hidroxido
sadwo (4.1 wilizada,

T = Concentracion, e mael/l, e ia
nidraxido sodico (4,10

m = Masa, en gramos, de la muestra de prucha.

Expresar Iz acider valorable con dos decimales.

7.2 Reproducibifidad: La diferencia enire ins resuizados Jde das
decerminac:ones eftcinadas simultdneamente o con un breve inter-
valo, sobre la misma muestra, oo las mismas condiciones v per el
mismo analista, no debe sobrepasur 3,02 mililitros du setucion da
hidraxido sadwe paraz un gramo de eroducts.

Exte valor tiene vna probabilidad de no ser sobrepasado dof 95
pur 100G de los casos.

solucidn estdndar de

METODO 4
Determinacion de cenizas (P, O inctuido)
I, Objars v dmbito de aplicacion

El presente meétodo permite determinar las cenizas de Las
cascinas actdas (P (O incluido)

2. Detinicicn

Cenizas (P,0), incluido) Sustancias determinadas segin el
mftodo descrilo a contnuacion, exprezadas como porcentaje en
masa.

3. Principio

Incineracidn de un2 mueesira de prueba a 825°C £ 25°Coen
presencia de acetatd de magnissio, destinado a fijar la tolaiidad del
Tosrorg de origen orpdnico. Se pesa ¢l residuo y se sustrae la masa
de cenizas procedenies del acctato de magnesio.

4. Reactivos
4.1 Acetaro de magnesio tetratndraiado
Mg {CH,CO.)., 4H.0. solucion de 120 gA

3. Equipn
5.1 Balanza anaiiiica.
5.2 Pipeta graduada 2 5 milditros.
53 Capsulz de silicio o plating, de unes 70 milimciros de
diametro y de 25 a 50 mitimetros de profundidad.
5.4 Estufa de secado regulabie a 102°C = 1°C.
_ fsécﬁorI}o elietrivo de curcutacion de aire, regulable 2 825°C
5.6 Bafo de agua en chullicién.

~ 5.7 Desecador con gel de silive recientemente activado, pro-
visto de un indicador lndroméirico. o un deshidratante sguiva-
lente.
6. Procedimienio

6.1 Preparacion de la mucsira para la prueha: Vézse 21 punto
1.2 de las disposiciones genuralcs,

6.2 Preparacion de las cdpsulas: Colecar dos ¢dpsulas (3.3 A
¥ B en el homo giécimeo (5.5, regulado g 825° C £ 25° C, durante
ireintta minutos. Dejartas enfriar un poco antes de colocartas en un
desecador (3.7) hasta guv s¢ enfricn a fa temperatura ambiente, y
pesarlas con precision de 0,! miligramo,

6.3 Muestrs de prucha: Pesar con precisién de 0.1 miligramo
BRos tres gramos de {a muestea (6.1), directamente sobre una de las
capsulas preparadas (A)

.4 Determinacien: Introducir en 12 cipsala A, mediante 1a
pipeta £3.2), cinco mililitros exactos de la solucion de acetato de
megnesio (4.1), de menera gue se umedezea toda la maesira de
prizeha, y dejar reposar durante vernie minutos.

En la otra cdpsala preparada (B}, (ntroducir con la pipeia (5.2}
3 muitlitros exactos de ta sofucidn de acetato de magnesio (4.1)

Evaporar hasta la scquedad <l comenido de ambas cipsulas A
v B. ¢n ¢l bafdo de agua on cbullicion (5.6,

Colucar las dos ciosulas on la estufa (3.4}, regulada a 102 °C
17, durante treinta minutos.

Colecar la cdpsuly A, con su contentdo, sobre una ilama
reqiefia, una placa caliente o bajo una ldmpara de infrarrojos,
hastr que la muestra es1¢ completamente carbentzada y vigilando
que &51a no arda

Colocar las dos cipsulas A v B en un horno eléctrico (5.5}
regulado a 825°C £ 25°C y dejartas alli durante al menos una
tora. hasta gue tas particulas carbonosas de ta cdpsula A desaparez-
can completaments, dejar enfriar un poce ambas cdpsulas v
volocarias en el desceador (5.7) hasta gue alcancen la temperatura
ambicnie, pesandolas lucgn con precsion de (0,1 miligramos.

Repetir las operiwiunes Je caicntamiento durantc unos treinta
minutos en el horno eldctneo, de enfoamionty v de pesada hasta
oblener una masa conslants {con precision de un miligramo),
anvtando la masa minova.

T Expresicn de oy resuliados

7.1 Maodo y firmula de cdleutor Las cenizas (P05 incluido) de
la muestra, exprrsadas cams porcentaje en masa, viene dadas por
fa furmila

r
§ T~ 1'1'12} - {m3 - m4}
x 100

m
donde

my = Masa, en gramos, de 13 muestrd de prucka .
iy = Masa, en gramaos, de [a capsuda A con su contenido.
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m» = Masa, en gramos, de la cdpsula A vacia.
m3 = Masa, en gramos. de la cipsulz B con su contensdo.
my = Masa, en gramos. de ta capsuls B vacia.

Expresar el resultado final con precision de G0t por 100

7.2 Repreducibilidad: la diferencia entre los resuilados de dos
determinaciones efectuadas simultdncamente ¢ con un breve inter-
valo sobre la misma prueba, en lus mismas condiciones y por ¢t
mismo analista, no debe sobrepasar 1os 0.1 gramos por 100 gramos
de producio.

Este valor tiene una probabilidad de no ser sobrepasado del 95
por 100 de los casos.

METODO 35
Determinacion de cenizas (P Q¢ incivido)
1. Objeto y dmbito de aplicacion

El presente método permite determinar ¢l contenido en cenizas
de las caseinas puras.

2. Definucidn

Cenizas (P20Os incluido) Sustancias determinadas segun el
métedo descrito a continuacion y expresados conio porcentaje ¢n
masa.

3. Principio

Incineracion de una muestra de prucha a 823 °C £ 23 °C hasta
lu obtencion de una masa constante. Se pesa el residuo obtenido.

4. Eguipo

4.1 Balanza analitca.

4.2 Capsula de silicio o platino, de aproximadamente 70 mm
de diametra y de 25 a 50 min de profundidad.

4.3 Horno eléctrico. Homo de circulacidn de aire, regulable a
825°C % 25°C. ]

4.4 Desecador. Con gel de silice activado recientemente,
provisie de un indicador hidrométrico, o ¢ualguier deshidratanic
gquivalente,

5. Procedinmiento

5.1 Preparacidn de la muestra para la prucba. Veéase ¢l punto
i.2 de las «Disposiciones genecrales».

5.2 Preparacion dc fa capsula. Colocar la cdpsula (4.2) en el
horno eléctrico (4.3), regudado a 82537 C £ 25° C, durante treinta
miputos. Dejar enfriar la capsula en e desecador (4.4) hasta la
temperatura wmbiente, Pesar con precision de (.1 me.

Muestira de prucha. Pecar directamente en la cipsula
preparada, con precision de 0.1 mg. unos 3 g &e la muesima 5.1).

5.4 Deteminacion. Caiewtar ja cipsila, con su conicnido,
sobre una llama pegueda, uwna pinca calicnte o bajo una ldmpara de
infrarrujos, hasta que la muestra esid completamente carbonizada
y vigilando que ésta no arda.

Colocar Ia capsula en un horno eléctrico (4.3) resulado
a 825°C + 25° Cy dajaria ailf durante al meros una hora, hasta
que las particutas carbonosas de fa capsula desaparezcan completa-
mente. Dejar enfiiar un peco ia cipsula y colocarla en el desecador
{4.4) hasta que akance la wmperatura ambicnie, pesincola lucgo
con precision de 0,1 mg.

Repetir las operaciones de calentamienio duranfe unos frzinia
minuaioes en ¢l horno eléctrico, de enframiento y de pesada hasta
obicner una masa constaute (coi procisian de | mgh

6. Expresicn Jde fos resuliades

6.1 Método y formula de caloulo. Las cenizas (P;O; incluido)
de 1a muestra, expresadas cono porcentaje en masa, vienen dudas
por la formula:

Ity — Ilbz
¥ 100
j151¢]
donde
mg = masa, en gramos. de¢ fa muesira de praeba.
my; = masa, en gramos, de fa cdpsula con su contenido.
m; = masa, er gramos, de fa cipsula vacia.

Expresar el resultado final con precision de 0,01 por 100,

6.2 Reproducibilidad. La diferencia entre 1os resultados de dos
dewrminaciones efectuadas simulidneamente o con un breve inter-
valo sobre la misma prueba, en las mismas condiciones y por €]

mismo analista, no debe sobrepasar 0,15 g de cenizas por 100 p de
producto.

Este valor tiene una probabilidad de no ser sobrepasado del 95
por (00 de los casos.

METCDO 6
Determinacion del pH
1. Objeto y dmbito de aplicacion
El presente método permite determinar el pH de los caseinatos.
2. Definicidn

pH de los caseinatos: Ef pH a 20°C de una salucién de
caselnato. determinado sepun ef método descrito a continuacion.

3. Principio

Determinacion electrométrica del pH de wna sclucion de
caseinato mediante un pllmetro.

4. Reactivos

El agua utilizada para la preparacion de reactivos o para la
realizac1on del métedo {6} debe sor agua recientemente Jdestilada y
protcgida contra fa absorcion de anhidndo carbdnica.

4,1 Soluciones tampdn para la calibracién del Phmetro. Dos
soluciones tampén patrones. de un pH dado a 20" €7 con precision
de dos cifras decimales y cuyo intervalo cubrz ¢l pH de la muestra;
por ejemplo, una solucién tampén de fialato, de pH proaimo a 4.
y una solucion tampon de borax, de pH proximo a 9.

5. Lquipo

S.1 Balanza, sensibilidad de 0,¢ 2.

5.2 pHmetro. Sensibilidad minima: 0,5 pH, proviste d¢ an
electrodo de vidrio adechado v de wn elecirodo de calomel v etro
electrodo de referencia.

5.3 Termémetro. Precision: 0,5° C.

$.4 Matraz Erlenmever. Capacidad de 100 mi, provisto de un
tapin de vidno esmerilado.

3.5 Vaso de vidroo de 50 ml

5.6 Agitador,

5.7 Vaso para el agitador {5.6), capacidad minima 350 ml

6.  Procedinierto

6.1 preparacion de la muestra para la prucba. Viase el punto
£.2 de las «disposiciones gencraless.
6.2 Determinacion.

6.2.1 Calibracion del pHmetro. Estableser la temperatura de
las solucicnes tampdn (4.1) en 207 C vy regular el piinetro segun
las instrucciones del fabricanic.

Observaciones:

6.2.1.1 El calibrado debe efectuarse introduci-ndo el electrodo
duraate veinie minutes en los matraces Erleameyer en reposo
6.2

6.2.1.2 Si se efectiia el andlisis de una scric de mucesiras,

verificar ¢l calibrade del pH al menos cada treinta minuos, con
una o varias solucioncs ampdn palroncs.,

2.2 Preparacion de la solucién de prueba. Introducic on el
vaso de vidrio {3.6) 95 mi de agua. afadir 3,0 g de e muestra de
prucba (6.1} ¥ mezckar mediante ¢l agnador (5.5) durarte treinia
segumios,

Deiar reposar durznte veinte minutos a unos 20 °C, con ¢ vaso
tapado con un vidno de reloy.
6.2.3 Medida del piE

6.2.3.1 Verter unos 20 ml de Ia solucidn ¢n el vaso (3.5} v
determinar inmediatamente el pH de este liguido con el #Hmetro
£5.2). tras haber eniunzado cuidadosumente los elecirodas con agua.

£.2.3.2 Medir el pii.

7. Expresion de los resultados

7.1 lectura del pH. Anotar el valor leido sobre Ia escala del
pHinetro que corresponda al pH de la solucidn de cascinato, con
dos cifras decimales come minimo.

7.2 Repetibilidad. La difcrencia entre los resultados de dos
determinaciones efectuadas simullineamente o con un breve inter-
valo sobre la misma prueba, en las mismas condiciones y por ¢l
mismo analista. no debe sobrepasar los (05 unidades de pil.

Este valor tiene un probabilidad de no ser sobrepasado del 95
por 100 de los casos.



