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Consejo de Ministros, asi como los expedientes de reingreso v rehabilita-
cion, de conformidad con v esiablecido en esie Reglamento.

c) Reclamaciones que puedan plantcarse en relacién con el escala-
fan de Secretarios judiciales.

d) Propuesias para la provisién temporal de determinadas Secreta-
rias Judiciales.

MINISTERIO
DE ECONOMIA Y HACIENDA

CORRECCION de erratas de la Orden de | de marzo de
1988 por la que se aprueba &f modelo de declaracion anual
de aperaciones para las Entidades piblicas y fas condrcio-
nes v diserio de o5 soportes magnéticos a través de los
cuales puede presentarse esta declaracion.

11254

Padecido error en la insercion de la citada Orden. publicada en el
«Boletin Oficial del Estado» namero 59, de fecha 9 de marzo de 1988,
a contimuacion se formulz 12 oportuna rectificacion:

En la pigina 7492, segunda columna, Quinto.-. 2. pendlumo
parrafo. tercera linea. donde dice: «... de y mas de un soporie magnético.
todos llevaran su eliqueta..». debe decir: «.. de mas de un soportle
magnético, todos llevaran su etgueta..»

MINISTERIO
DE TRANSPORTES. TURISMO
Y COMUNICACIONES

GRDEN de 6 de mayo de 1988 por la gue se dispone la
publicacion del acuerdo del Consejo de Ministros por el que
se autoriza [ gratuidad de determinados servicios telefoni-
:i‘os con motivo de las elecciones al Parlamento de Cata-
una.
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Ilustnsimos safiores:

La Delegacion del Gobierno en la Compania Telefdmica Nacional de
Espafia ha cursado a este Ministeric propuesta en el sentido de que las
tasas costeras de las transmisiones establecidas por costeras espafioias en
aondas cortas v medias con tripulantes espanoles con motivo de la
celebracion de las elecciones al Parlamento de Catalufia. convocadas por
Decreto 64/1988, de 3 de abril, del Presidente de la Generalidad, no se
perciban al efecto de facilitar Jas operacionss para efectuar el voto por
correo del personal embarcado.

Ello permitird dar pleno desarrollo al erercicio de unos derechos
politicos de caricter fundamental, que representarin vp considerable
bepeficio, en cuantoc facitita las operaciores de volo por cortee al
personal embarcado. )

Dec conformidad con el acuerde aprobado por el Conscjo de
Ministros de 6 de mayo de 1988, -

Esie Ministerio ha tenido a bien disponer:

Aulorizar con caracter excepoional ¥ con motivo de las elecciones al
Parlamente de Catalufa, la no aplicacion de las tasas costeras a las
transmisiones establecidas por costeras espanolas con tripulantes espa-
fioles de buques abanderados en Espaha que lengan por objeto dar
cumplimiento a lo dispuesto en la Orden del Ministerio de Transportes,
Turismo v Comunicaciones de 2! de abni! de 1988 (publicada en el
«Boletin Oficial del Estadon del 22}, por la gue se regula el voto por
correo para diche personal, siempre que se encuentre embarcade desde
la convocatoria de las elecciones hasia la fecha de su celebracion.

La presente Orden entrara en vigor el mismo dia de su publicacion
en el «Boletin Oficial del Estados.

Madrid, 6 de mavo de 1988.
CABALLERO ALVAREZ

[imos. Sres. Secrelaria peneral de Comunicaciones. Delegado del
Gobierno en la Compania Telefanica Nacional de Espana v Direcior
general de la Marnna Mercante.

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

1 ORDEN de 27 de abril de 988 por la gue se aprueban fos
1256 mérodos oficiales de andlisis de rumos de wva.

El Decreto de la Presidencia del Gebierno numero 2484,1967, de 21
de septiembre («Boletin Oficial del Estados de 17 de octubre), que
aprueba el Codigo Alimentario Espaniol, prevé que puedan ser objeto de
Reglamentaciones Especiales las malerias en él reguladas.

El Real Decreto 667/1983, de 2 de marzo («Boletin Oficial del
Estados del 31), por el que se apruecha la Reglamentacién Teécnico-
Sanitania para la elaboracion v venta de rumos de frutas vy olros
vegetales ¥ de sus derivados. contempla diversos parametros gque han de
cumplir {os zumos de uva.

Por otro lado, en el Estanno de la Vina, del Vino y de los Alcoholes,
aprobado por Ley 25/1970, de 2 de diciembre. y en el Reglamento que
lo desarrolia, aprobado por Decreto §35/1972, de 23 de marzo («Boletin

Ofcial del Estadow de 11 de abril), se contemplan numerosos parime- -

tros a cumplir por los zumos de uva.

Por todo lo anterior, es necesarie esiablecer unos métodos oficiales
de andlisis que garanticen la cvantificacion de los parimetros antes
mencionados.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economia y Hacienda,
de Industria y Energia. de Agricultura, Pesca v Alimentacién. y de
Sanidad y Consumo, previo informe preceptive de la Comisién Intermi-
nisterial para la Ordenacidn Alimentaria y oidos los represcniantes de
las Organizac¢iones afeciadas,

Este Ministerio de Relaciones con las Cortes y ﬂe la Secretaria del
Gobiemmo dispone:

Primero.-5e aprueban como oficiales los métodos de analisis para los
zumos de uva que s¢ ¢ilan en ¢l anexa L

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determinados
anahsis, y hasta tanto los mismos no sean propuestos por el Organo
competente ¥ previamente informados por la Comision Interministerial
para la Ordenacian Alimentaria, podran ser utilizados los aprobados por
los Orgamismos nacionales o internacionales de reconocida solvencia.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas las disposiciones de igual o inferior rango que se
opongan 2 la preseate Orden.

Madrid. 27 de abnl de {988
' ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Sanidad v Consumo, de Economia v
Hacienda, de Industria v Energia, v de Agricultura, Pesca y Alimenta-
¢idn,

ANEXO I
METODOS GFICIALES DE ANALISIS DE ZUMOS DE Uva

INDICE

Grado Brix.

‘Densidad.

pH.

Acidez tolal.

Acidez volaul.

Sélidos solubles,
Azucares 1o1ales y reduciores.
Acido ascorbico,

Relacion glucosa/fructosa.
Nitrégeno total.

Alcohol etilico.

Indice de formol.

13 Prolina.

14, Acido sorbica.

15, Audo henzoico.

16.  Hidroximetilfurfural.
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17. Cenizas. ' |
18, Materia mineral insoluble en acido clorhidrico al 10 poer 100. 1.3 Procedimiento

19.  Fésforo total.
0. Sulfaios.

21 (a), Anhidrido sulfuroso.
22, Potasio
23, Sodio
24, Arsénico.
25. Hierra.
. 26, Plomao.
27, Estano.
28. Cobre.
29. Cinc.
I. Grado Brix
I.1  Principio

Medida del indice de refraccion y conversion en grados Brix
mediante las tablas adyuntas.
2 Muarerial v aparatos

1
2.1 Refractemetro provisto del £quipo necesario para mantener
mperatura a 20°C.
1

1

) 1
la e o o ) )
1.2.2 Matraces o recipientes de vidrio que cierren herméncamente.

TABLA I

Celocar el refractometro en un lugar iluminade con luz difusa o
frente a una fuente de luz artificial.

Circular agua a temperatura constante a 20 °C a traves de los prismas
del refractometro. Ajustar el instrumento colocando unas gotas de agoa
destilada entre los prismas. El indice de refraccion deberd ser 13330 si
no e asi, corregic adecuadamente la lectura.

Situar ¢l zumo de uva en un envase herméticamente cerrada en un
bane a 20 °C y esperar a que alcance dicha iemperatura. Tomar con una
pipeta un poco de zumo de uva y poner unas gotas entre los prismas dei
refractémetro. Medir el indice de refraccign.

1.4 Expresion de los resuitados

A partir del valor obtenido del indice de refraccidn sc obticne el
grado Brnx mediante la tabla L.

1.5 Observaciones

1.1 Si se emplea otra (emperatura para medir el indice de
reftaccidn, utilizar la tabla Il para 1a correccion de temperatura a 20 °C,

1.6 Reterencias
Official Methods of Analysis, AQAC-1934,

Grado " Grado " Grado
Brix " Brix : Brix
5111 13w .26 1Tz 1.
[ W3] 1.8 0.1 1B 1134
[ -1} 1.8 .2k 354 131411
7.031 Lum LI 141 1133 13511
709 130 12373 1,351 11,514
FS Y] LM m kg 1.1 11,671
7.2 13486 13,508 1.351 13. 100
1. 137 12_30p 12 11,71
1.362 1.t 115 1.1878 1.ais
e 1.54% 13,58 L1113 1.1
.45 12 0.151 11,451
150 1.34m 1006t 14,016
1.EET L1 H H N 4 e
1,683 1.3453 1,947 V416
1.758 1.3 11081 14,264
7.8 1.2008 1.0t 12545 14,257
1381 i 14.33
1.087 74,371
1033 14,415
1.0ty 16.41)

1401 115 . '
1430 1. HEdE
1wan 1,207 14,708
1.500 1,152 .55
187D 143 15127
1 LIE 18 134, Z74
HELTH 1550 14551
1,8 1ES i5.013
1.954 1581 18er2
2.z01 5.74E 15142

LI

2,436 5,133 1365 LIEL 55801
7,05 EX1H 1326 1,708 18,541
155 5254 1. 2467 9. JER
1.E42 6.0 1. 3468 9,13 15,0t
o £.098 12463 9400 15787
1.2 6,185 1.2470 3268 1.2 12,835 1 3550 15228
12071 £.331 3 HIL 117 1,35 12.7%0 1.3571 13,291
1.3222 617 1.2¢72 LRL 13822 u.1 1,382 1% 023
1M £ 381 1.3411 L1 10501 .87 1.373 1E.D1E
13574 6,417 1.3474 Ll 1354 2.5 1,350 16,071
1.2475 6. 258 1.247% 1.353% 11004 1.3575 16,143
1.3425 §_58% 13478 1.352% 11,057 1.35%% 15,261
1.2427 6,637 1141 iz JEBET 1.2577 16.2€3
v, Ty E.4%E 1,193 1,78 1194 13672 16,225
3.z & L5 1.4 10081 1,159 12.2:cx 1.2579 16787




TABLA 1 TABLA )

m
e ——— — - =3
” Grado || ~ Grado ~  Gradoe r Grado | = Grado a  Grada n Gradgo ~ CGrade | n Grado » Grado E
0 Brix ¥ prix v Brix © prix Brix T oppix @ Brix 0 frix ' prix o Brix ;
1,500 16 449 1.3630 11,403 13650 .4 1.0 15 4g} 1.7 %) 1.1 .02 1. 3180 n.m LM ETH 1.1%4 m_pse 1.40%0 1) .51 E
1.358% 16.511 .34 17544 1.3601 27 546 1.313 15460 L. A7k i 1.1 1 097 1,388} 11325 1.09% W49 1 11 W 1.4031 167
1,352 18.573 1.3612 JLNFE] 1,332 12609 LR 5512 i3 1366 [ FH LT 1H 1,301 nan 1.3912 LYY ¥. 3982 LLNTY] 1.4032 0.
1.1 16634 1.1 LN T 1.368) 22,664 1,313 25.576 L. 21 1.363) 31.201 13881 13 933 1,391 3 601 1.1811 mm 1. 1,176
1.35m 16 65K 1.3 18, 148 1.334 2.1 11N 5,81 1.8 FLR ] 3.1 1,362 1.0 naw .19 M 554 1.3 M. eE 14034 41126
1588 16. 750 1.363% 19805 1.36E% 22791 1.0 25.6%] b.a7as .55 1 %31 31,17 1.1 LYY 1.381% M0 1 29ry "3 1.4015 0.
135 16.319 1.3638 19,865 13688 7.0 1,373 25743 1.17%% a8 1.303 31,112 1.8 24,094 1.393% ¥ 15y 1,341 LIS FI] 1Ag .78
1.5 6. 1.3637 19.82% 1,360 .95 1.1 .06 13182 540 FRELE RINH 13887 LAY 1.1y %02 1L 3.0 1.4037 .9
13599 16 93 13672 15,985 1% 22.950 1w 25863 1,373 20704 IR TH] 31432 1.0 Mz 1,33 3 965 3. eL W 1.4038 2.0
11583 17.004 15639 0045 1,309 71e12 1.1 5.5 .3y 20,760 1,382 .33 1.3019 s 3.103% %917 1. 199 10434 L4019 43,080
1,35%0 17.0kN 1. 1640 0.10% 1. %% 1ms 1. 340 15,418 1.3750 FLE M 1. 3040 31,592 [RELE ] s 1o 1.1908 3% 910 1.3590 1% 57E 1. 4040 TRE
(LY 1 1. 3648 0,156 1.%51 PN EL 1,370 26015 1,41 23.072 1384 31641 1.2891 M.35) 1.3941 17,023 13993 19 522 1.4041 i
13592 17,109 1, %42 0.2 138 2110 1.3942 26 09 1.3792 F{ N F 13842 u Mz 1.3892 M7 1.3942 17.075 10992 14 579 1.4042 a7 231
1.25%1 17.3%0 1.364% .20 1.3691 23N 1313 26.1%¢ 1.3793 ELR 2] 1.3843 n.m 1. 183 Moar) 1 334 LS F{ ] L. 3991 b I B 1 1A .
1.3594 17 1.6k 0, 35 1.3%% 1130 L FL I [ ELT] 79.040 1.3E44 n.nz 1.3E94 LT 1.9 ELSE L 1.3994 EVI F 1,401 42,13}
1.15%% 17,172 1,328 79,406 1,369 21269 |95 HI3 16.26% 1.319% 9.0% 13048 L 13 1.389% Mo ).3915 .23 (WL T AN L. 404% 47,1
1. 1338 17.40 1. 3646 0,465 1.16% PN 1,348 26.327 1.319% 9.152 1.3026 11.%72 1,156 M E¥2 1.3048 37208 1.39% b2 1 H 1.4045 4243
13597 1749 1.3647 W52 1. %97 23486 1.3} P H ] 1.1 29,208 1.3047 .97 1.3097 LT Y 3 1,394} 17,338 1.35% EL §3] i.anar 42,404
). 359 17,557 1, 3648 0,505 1,369 11,044 [BELL 26436 1.1758 9.3 1.1k 32.01] 1.3994 M3 1,358 REELH] 1.15%¢8 L TH] 1.4042 (TR
13599 1.6 1.3649 20,445 1.3649 21602 1.3749 26,4%) 1.2199 29.310 1. 3049 1 0k 1 2853 LI T 1.3942 LERTH 1.399 10,040 1404 TR
1.3800 17 879 1,30 20,005 £ 202 bAN {1 1,370 26,55] 1. 3800 79106 1.1 EFS L) 1.3500 LI T 1.3%50 LENTT 1.4020 10 09 1 a0sg TR o
1. X0t 7.1 1,363 0785 T-No PER P 1.1151 6800 1. 3301 9.4 1.8 17 194 1.3501 ELI-Br] 1.3951 11 Eag 14631 10 142 14081 285 g—‘
1.%07 17802 13652 i ] 1,302 M 11142 LN 1. 10g2 29 411 (B LY 2.3 1,392 ELLEY) 1332 EEN 1} 14502 LT 174852 2.1 1
1.3603 17483 1353 20 1R 1,283 HN 3 1. 1141 .12 1.1803 29544 1.288) 12904 1.0 pLA L 1.345) 37 Bby LA 2 t.4n%3 PRI g’
1. 1797 1,354 0. 1.0 FEN 13 11154 %1 108G+ 19,800 1,384 LFSRLS ] 1 3:c4 31050 1.3954 3.Ts L. 4004 ig g 1. d0%a LF 1Y -.,_1
1.360% 17,995 1355 il.004 1308 FEI LT 1,314 &6 L. Y05 9 6 1,215 32404 1 1905 L] T3 17157 1.4005 (T30 TH] §.4pes °.n g
13408 1% D, 12616 2h 083 1.3E N 1,191 PN LT ] 1. 3808 29 Ml 1,284 ERNTY] 1.3506 19187 1,134 1710 1.400% (L1 t.igss 2.9 7
Ve 1.0y |1 nEs N 1307 1.0t [OEEEH FLN LY 1oaees 23 767 13357 37 521 1.3%7 35 240 ) 1.9 EE T3] 14007 [T 1.ape7 TR 1Y ‘g-
1 a0 IB16N [ 11853 2118} 1.3:28 2128 1.1748 ey 1. 180E 2 1 13658 32800 13308 ELEL S I B 111 ) 3 it 10,56t 14058 41 637 -
[ORTTIE] 18.229 [ 1 mse 21242 (S H s [ ar%9 2 64 1.2859 FERH | 1 38 17 632 1.380% 122 1,25%9 EER TS 14639 ap 8y 1 énss 11080 E
oo
[ERIEE 14 2En 1.2680 .2 1300 T4 244 1. 37E0 EAH] e 9.9H 1 350 L] 1.1 15380 1 3B.0e 14010 LI 1.4060 a0m @
[ SN FEI L3 T T I I 1 RN (R LY] o 1,280 7% 979 1. 1854 LN 13211 5434 I8 nen 1401y MBS 1 dnsd e
Vs ez o 14 1.3nz 3 1.10e2 FiN1S 1. 3382 ol EL 1.t Bo7m0n o4 aeng A ap 1 ELA 14537 a5 0L ) doe2 a1 2%
1 w13 oy By e 21 ifo 1941 24,419 13781 anm 1.3043 w9 1me E T 1.2543 l| 1. JE07E 1,401 (LIS I TS i
1 X4 15,510 1. 2664 11,540 IR ET] FL L 1.2054 7. 1.1 L RLTY 1 3kt ¥ 1.3514 [ HL ] 14011 15 101 [ 3,131
11
Y 815 18 59 12685 21.494 1,315 .53 1.76% 2 [BELAEY w212 1366t 32 0s5p 1.2°18 I RT 1. 3968 i 26 1. 4h VR 1] 1.495% 10
1,3618 11458 1.JEEE W] 13708 LI 3 I Y FEN U H [ORTITY W oi5d 1.3E58 31013 13918 35,700 1.1%68 e, 332 14016 40 1 ansk 4345
13847 W6 1,3867 I 1.3t 24641 EREY 21818 1.700 0,321 To3eR? 11.067 1.195} LLWLS 1.3%} a1 14017 w0 %57 1 apg7 10
13618 nmn 1. 2658 2.0 1318 .09 (IS HA 2.5 1,300 e 128468 nan 1.3918 35806 1.3563 4% 1.4018 49013 1.4068 1180
1.%19 TR EH 1,355 21.238 1.1 FLR 1.1764 1832 1,319 XN 3, 3BED 33035 3.191% 35 15% 1.3%89 ELIY 1 14019 i ped 1. 4069 1} 58
1320 10858 1.1570 .19 1.3720 2.z 13150 2168 1.2z .y (1 H 31 230 1.29:0 35,912 13310 N 54n 14070 [T LY 1400 3419
1321 10 %59 1.3671 21 948 13721 FIR LR 1.7 .15 1. 3521 30,50 1.3871 1 ¥, 1971 ¥ 565 1.9 oy 1.4071 11,165 Toaar) 43 633
B ¥ 15.019 1.%12 FrRAL 1.3722 24,941 i ir.302 L] #43 3. 60 1.2837 31134 1 527 36.01% 13972 38 B4 1.4027 .21 1anyz 9y
180 1%. 080 1,322 2.013 1,271 24,998 1.3 27 158 13023 0.6 1.3873 31192 1.1923 %012 1.3 %K 1.4073 4y 268 3. 1073 FERIT]
124 19. 141 13604 22112 L. 25056 1.3 P8 IL (9L I 13184 X0 FTY 1.3924 % 125 1.3914 . 7en 1.4 11.312 1.4pm14 139
13624 19.201 13675 2 1.212% 25114 1.1 2791 [ 3R] FL M. J6E 1385 31809 AR FL &, 18 1.297% 1t e 1.4025 4 36 14075 i
L3626 11.262 13678 .19 1,316 5072 1.0 HNH 1.1 R H 1,387 13855 13526 ¥ 1398 18852 )iz .43 1.407% 43,91
1837 14,102 1,477 2D Ly .23 1,117 o4 11821 ¥k 1102 33.60% 1,289 36284 1,3817 5oL 14027 447 1.4011 1.t
1,328 19, 12 1,371 7. %9 e s Lun FRTI 13828 » % 3879 13 56 1.3523 36317 1392 3,955 1 4522 4.5 1401y won
1,3629 19 a4} 1,37y FYIEH | 13729 25, MY LN 2. 119 0w .17 1Ny 1:1979 36,389 11909 .07 1,492 a5 1.4019 15,00
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2. Densidad

2.1 Principio.

La densidad {20%/20°C) det liquido a analizar se determina por
medio del picnometro.

2.2 ‘Material y aparatos.

2.2.1 Estufa

2.2.2 Desecadar.

223 Bafio a 20°C.

2.24 Balanza anatitica sensible a 1/10 mg.
2.2.5 Picnometro Reischuer de 50 mt o similar.

El picnémetro Reischauer consiste en un matraz de 50 ml de
capacidad, cerrado con un capuchén esmenlado provisio de un cuello
de & cm de longitud ¥y 4 mm de diametro interior.

2.2.6 Erlenmeyer de 500 ml.
2.2.7 Embudo de 10 cm de didmetro.
2.2.8 Tubos capilares.

2.3 Reactivos.

2.3.1 Mezcla cromica.
2.3.2 Papel de filtro.

2.4 Procedimiento.

Si el liquido 2 analizar contiene una aprectable cantidad de gas
carbonico, conviene eliminar completamente éste agitando fuertemenie
en un Erlenmeyer y filtrarlo a continuvacién por medio de un filtro
cubierto de un vidno de reloj.

Repetir esta operacitn, §i es necesario.

2.4l Determinacién del peso del picnémetro vacio: Limpiar el
picnometro- con mezcla cromica caliente, si es necesario; después
enjuagar cuidadosamente con agua destilada, Secar durante tres horas en
la estufa a 105-108 °C. Enfriar en desecador hasta temperatura ambiente
y expresar el resultado con cuatre cifras decimales,

242 Determinacion del peso del picnometro lleno de agua: Llenar
el picnometro hasta la marca con agua destilada. Tapar v ponerlo én un
bafio de agua a 20 °C durante veinte minutos. Estando la 1emperatura
equilibrada_enrasar ¢l picndmetro (siempre sumergido en el bado de
agua) con la ayuda de un capilar.

Secar la parte vacia del cuello del picnémetro por medic del papel
de filtro.

Cotocar el tapdn, retirar el picndmetro del bafo de agua y secar
cuidadosamente,

Ei peso del picnémetro lleno de agua debe ser determinado con una
precision de cuatro cifras decimales. .

2.4.3 Determinacion del peso del pienémetre leno de muestra:
Después de haber vaciado el picndmetro, lavar varias veces con la
muestra v proceder como en 2.4.2. sustituyendo el agua por zumo de
uva.

2.5 Caleulos.
Calcular la densidad 20°/20 °C aplicando la siguiente férmula:
c-a
dm ——
b-a
Siendo:

a = Peso picnmetra vacio.
b = Peso picndmetro lteno de agua hasta la marca.
¢ = Peso picndmetro lleno de liquido para analizar hasia la marca.

La densidad obtenida debe expresarse con una precision de cuatro
cifras decimnales.

2.6  Referencias.

Federation Internaticnale des Producteurs de Jus de Fruits. Método
numerc !, 1968

3 pH
3.1 Principio.

Medida potenciométrica a 20 °C, previa eliminacion del diéxido de
carbono por agitacidn en frio ¥ con vacio parcial.

3.2 Material y aparatos.

3.2.1 pH-metro.
3.2.2 Electrodo/s para medida de pH.

1.3 Reactivos.

3.3.0 Solucién tampon pH = 7; disolver 3,522 g de dihidrégenc
fosfato de potasio (KH:POy); 14,020 g de monohidrogeno fosfato
disodice dodecahidrato {NA;HPO, . 12H20) y levar a un litro con
agua destilada.

3.3.2 Solucion rampdn pH = 4; disolver 10,211 g de ftalalo dcido de
potasio {KHCH,0,) {secado una hora a 105 °C) en un litro de agua
destilada a 20 °C.

3.4 Procedimienio.

Introducic un volumen adecuado de muestra ¢n un kitasato. Conec-
tar a vacio agitando al mismo tiempo el matraz, hasta eliminacién del
gas carbdnico.

Tomar un volumen de muestra exento de didxido de carbeno ¥
determinar el pH.

1.5 Expresion de los resuftados.

Expresar el pH medidd a 20°C con uno o dos decimales, segin la

precision del aparato,
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3.6 Observaciones.

3.6.1 Antes de cada nueva medida, limpiar los giectrodos con agua
destilada y secarlos con papel de filtro.

. 362 El electrodo de calomelanos debe ser lienado de tiempo en
uempo de solucion saturada de C1K.

3.6.3 El electrodo de vidrio debe ser conservado ¢n agua v ¢l de
calomelanos en solucian saturada de CIK. Los electrodos combinados
deben ser conservados en solucién saturada de CIK.

- 3.6.4 El calibrado se hace con ayuda de las soluciones lampones
siguiendo las indicaciones particulares del fabricante del aparato.

3.7 Referencias.

Federation International des Producleurs de Jus de Fruns. Meéwdo
pumero i1, aho 1968,

4. Acidez total
4.1 Principio.

i{alorgcipn potenciométrica a pH = 8,1 de la acidez del zumo de uva,
previa eliminacién del didxido de carbono.

4.2 Marterial y aparaios.

421 pH-metro con electrodo/s para medidas de pH.
4.2.2 Agitador magnético.

4.3 Reactivos.
4,31 _Solucién de hidroxido de sodio 0,1 N.
4.4  Procedimiento.

Tomar 20 ml del zume de uva, exento de didxido de carbono,
obtenido como en 3.4, ¥ llevar a un vaso de unos 100 ml de capacidad.
Pta%cg en marcha el agitador ¥ valorar con solucién 4.3.1 hasta pH 8,1
d -

Mantener en marcha ¢l agitador duranic la operacién, que debe
durar, como minimo, cince minuios.

4.5 Cdleunios.

Calcular la acidez total expresada en meq/l, con una aproximacion

de 0,1 meq/l, o en gramos de acido tartanicoyl.
v .

Acidez total (meq/1) = 10

Acidez 1otal (g ac. 1andrico/l) = 0,75

Siendo:
¥ = Volumen, en ml de solucion de hidroxido de sodio 0,1 N.

46 Referencias.

Rezuil des Méthodes Internationales d*Analyse des Vins O.LV. A 1D
{1969). 1-3.
5. Acidez volatil

5.1 Principio.

Separacion de los acidos volitiles det zumo de uva por arrastre con
vapor de agua, evitando la presencia de didxido de carbono en el
destilado. Valoracion con solucién de hidroxido de sodio, descontando
los contenidos de dcido sérbico y de didxido de azufre tibre v total,

5.2 Material y aparatos.

321 Aparato para destifacion (figura 5.1).

5.2.1.1 Matraz generador de vapor de 3,500 ml (a}. El agua
condensada en ¢! tubo de unidn del matraz con el borboteador, s purga
par el purgador {c}).

5.2.1.2 Borboteador (b). Tubo cilindrico de 3 cm de didmetre
v 27 cm de altura. Este tubo reposa sobre un disco de amianto de 15 cm
de didmetro con un orificio central de 29 mm. El tubo {d) por el que
entra el vapor en ¢l borboteador debe llegar a 1 cm del fonde.

5.2.1.3 Columna rectificadora {e). De 20 mm de didmetro v 50 cm
de altura.

5.2.1.4 Refngerante de West (f). De 40 cm de longitud suil,
colocado verticalmente.

53 Reactivos.”

5.3.1 Solucién de mdroxido de sodio 0.05 N.
532 Solucion de fenolfialeina al | por 100 en etanol neutro.

5.3.3 Solucian de iodo 0,01 N.
5.3.4 Solucion de engrudo de almidén.
5.3.5 Solucién saturada de borax.

5.4  Procedimiento.

Alimentar e] generador de vapor con agua de cal o de barita limpia,
manteniéndolo hasta unos 2/3 de su volumen. Porer en el borboteador
20 mi de zumo de uva exento de gas carbdnico, come en 3.4, Ahadir al
zumpo de uva unes 0,% g de dcido 1artdrico, pener en marcha el generador
de vapor, manteniendo abierta la salida del tubo purgador del vapor;
después de cerrar éste, calentar el borboteador. Durante la operacion se
regula el calentador de forma que ¢l volumen de liquido en el
borboteador no pase sensiblemente de los veinte minulos iniciales.

Destilar en unos doce-quince minutos 250 ml. .

Valorar con solucion de hidréxide de sodio 0,05 N en presencia de
dos gotas de fenolftaleina como indicador. . .

Valorar el didxido de azufre libre en este mismo destifado, afiadiendo
al terminar Ja valoracién anterior una gota de icido clerhidnico puro,
para acidular nuevamente, valorando el didxido de azufre libre con
solucién de iodo 0,01 N, afadiendo también 2 ml de solucion de
almidén como indicador y un enstal de ioduro de potasio.

Para determinar el dioxido de azufre combinado con et acetaldehido,
afadir 20 ml de solucion saturada de borax (el liquids 1oma un celor
rosa pdlide) ¥ valorar nuevamente con soiucién de iode 0,01 N.

5.5 Calculos.

Calcular la acidez voldtil expresada en meq/) o en g de acdo
acético/fi.

Acidez volatil (meg/1} = 5 ( Y T T T TuA
Acidez voldtil (g/] de dcido acético) = 0,3 ( —-\-'r-— - -Y-— - v )

Sienda:

V = Volumen, en ml utilizados de solucién de hidréxido de sodio
0,05N.

V' = Volumen, en ml de iodo 0,01 N utilizado en la oxidacién del
digxido de azufre libre, . L

V" = Volumen, en mi de iodo 0,01 N utilizado en la oxidacién del
dioxido de azufre combinado con el acetaldehido.

5.6 Observaciones.

56.1 La determinacién de la acidez voldtil se efectuard inmediata-
mente después de la apertura del envase. L

5.6.2 En la destilacion del zumo de uva para la determinacion de
la acidez volatil. ¢! 4cido sérbico pasa casi en su totalidad al desulado.
falseando el resultado del andlisis. Efeciuar la correccién. 100 mg de
acido sorbico equivalen a 0,892 meq = 00533 gr de dcido acético.

5.6.3 La commeccion de la acidez volitil se realiza segun la norma
Jaulmes, descontandose la totatidad del comienido en didxido de azufre
libre ¥ 1a mitad del contenido de didxido de azufre 101al.

FICUHA 5, 4— Aparate pars desillackin
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6. Sdlidos sclubles

(Extracto seco)
El contenido en solidos solubles expresado eapresados en g/l se

calcula a partir del valor de la densidad, ebienida segun el métede oficial
nimero 2 y utilizando la tabla adjunta.

Extracto seco total (/)

Densidad Tercer decimal de la densidad relanva

relativa

con dos
decimales 0 i 1 ] 4 5 <3 7 .} g

Gramos por litro del extracto

i,00 0 26 51 77 103 129 154 180 206 232
1,0t 258 284 310 336 362 388 41,3 439 465 491
1,02 517 S43 569 595 62,1 64,7 673 699 725 751
.03 777 80,3 B29 B35 881 907 933 959 985 10L1
(.04 1037 1063 1090 111,6 14,2 116,8 1194 122,0 124,6 127,2
18S 1298 132.4 135.0 137.6 140.3 1429 145.5 148.1 150.7 153.3
1,06 1559 1586 16§,2 163,88 166,4 169,0171.6 174,3 1769 179.5
1.07 1821 184,8 187,4 190.0 192,6 193.2 197,83 200,5 203.1 2058
1,08 2084 211,0213,6 2162 218,9 221,5 224,) 226.8 2294 2320
109  234.7237.3339.9 2425 2452 2478 250,4 253,1 255,7 2584
[LI0 2610 263.6 266.3 268,9 271.5 274.2 2768 279.5 282 1 284.8
LAl 287,4 290,0 292,7 295,3 298,0 300.6 303,3 305,9 308,6 311,2
112 3139 316,5 319,2 321,8 324,5 327,1 329,8 332,4 335.1 33738
(13 340,4 343,0 345,7 348,3 351,0 353,7 356,3 359,0 361,6 3643
1,14 3669 369,6 372,3 375.0 377,6 380,3 1829 3856 388.3 390.9
115 3936 396.2 398.9 4016 404,3 406,9 409.6 412,31 415,0 4176
1.16 420,3 4230 425,7 428,3 431,0 431.7 4364 439.0 441,7 4444
[,17 4471 449,8 452.4 455,2 457,8 460,5 3632 4659 468,6 471.3
118 473,9476,6 4793 482,0 484,7 487.4 490,1 492.8 493,5 498,2
L.19 5009 503,5 506,2 508,9 511,6 514,3 517,0 5197 522.4 5251
1,20 5278 $30,5 533,3 536.0 538,7 5414 544,1 546.8 549.6 552.3
1,21 5550 557,7 560,4 563.1 565,8 563,5 571.2 573.9 376,6 579.3
1.2 582.0 584,8 587.5 390.2 593.0 593,7 598,4 601,1 603,9 606,6
1,23 6093 6121 614.8 617,5 620,3 621.0 623,7 628.4 631,2 6339
1,24 636.6 635,4 042,1 644,9 647.4 650,3 653,1 6358 638,6 61,3
1.25 6640 666,8 669,5 672,53 75,0 677.7 680.5 683,2 686,0 688,7
1.26 691,44 94,2 6970 699.8 702,5 705,3 708,1 7108 713,6 7164
1.27 719 1 721,9 7247 727,4 730,2 732.9 7357 738,5 741,2 1440
128 7467 7495 7$2,3 755,1 757.8 760,6 763,4 766.1 7168,9 771.7
1.29 7744 77?,2 780,0 782,8 785,6 788.3 7911 793,9 796,7 799.5
1,30 802,3 8050 807,8 810,6 813,4 8162 §19,0 821.8 523,6 5274
1,31 - 830,2 8331 8359 8387 841,5 8443 8471 8499 852,7 8555
1.32 858,31 861.2 864, 0 866.8 869.6 872.4 §75.3 878.1 880,9 8837
1,33 8B6,5 B89,4 8922 8Y5.0 8972, 900,7 903,5 906,4 909,2 912,
.34 9148 917 7920,5 923 3 926,2 928,0 931.8 934.7 9375 940.3
135 9431 - - - - - - -
Tabla de interpoiar
1.2 decamal
de la denswdad b P ] + 5 ] 7 ) 9
relativa
&/ del extracto
eco | 0.26 06,52 |0,78 (1,64 | 1,30 | 1,561 1,82 12,08 |2,34

7. Amicares totales y reductores

7.1 Priacipio.

Eliminacién previa de todas las materias reductoras distintas de los
azdcares por defecacién, inversién y postenior valoracion basada en la
accion reductora de los azicares sobre una solucion cupro-alcaiina.

1.2 Maerial y aparatos.

7.2.1 Maiterial necesario para volumetrias.
7.2.2 Barnio de agua. . .
7.2.3 Erlenmeyer de 300 ml con refrigerante de reflujo.

Reactivos.

1 Solucién de acido sulflinco at 25 por 100 en volumen.

2 Acido clorhidrico {d = 1,16 g/ml).

3.3 Acido acético glacial de al menos el 96 por (00 de riqueza.
4 Solucién de hidréxido de poiasio al 30 por 100.

3 Solucion de ioduro de potasio al 30 por 100.

7.3.6 Solucion de almidién al | por 100,
7.3.7 Solucion de Carrez I

Disolver 150 g de hexacianoferrate {II} de potasic trihidrato
[Ky {FefCN))3H,0] en un litro de agua.

7.3.8 Solucién Carrez [1:

Disoiver 300 g de suifato de cinc heptahidrato (Zn SO, -
un litro de agua.

7.3.9 Solucién de Luff-Schoorl:

Disciver 50 g de dcido citrico en 500 ml de agua y 143.7 g de
carbonato de sodio anhidro en 350 ml de agua tibia; cuando se hava
enfriado, mezclar con cuidado ambas saluciones. Disalver 25 g de
sulfato de cobre (If) pentahidrato (Cu 8O, - 3H,0) en 100 ml de agua.
Afiadit & 1a solucion anterior y enrasar con agua hasta un litro.

7310  Solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N.
2.3.11  Solucién de fenoiftaleina: Disolver 0,1 g de fenoltaleina en
100 mi de etancl.

TH,0) en

7.4 Procedimiemo.

7.4 Preparacion de la muestra: Tomar con pipeta 25 mil de la
muestra en matraz aforado de 500 ml. Anadir 150 m! de agua v 5 mi de
la solucién Carrez I, mezclar v afadir § ml de ta solucion Carrez I
Mezclar v enrasar con agua. Dejar en reposo diez minutos y filtrar.

74.2 Inversion de los azicares: Tomar con pipeta 25 ml de la
muestra preparada segun (7.4.1} y tlevar a un matragz de 100 6 200 ml,
segun la dilucion a empiear. Diluir con agua hasta 75 ml y afadir 5 ml
de dcido clorhidrico (7.3.2). Antes de cinco minutos levarlo 2 67-70 °C
en un bano de agea, mantenerio durante cinco minutos a esa tempera-
tura. Comprobar la temperatura con un termometro introducido en fa
disolucién. Enfriar inmediatamente ¢! matraz a 20 °C, quitar €l termo-
metro ¥ aclararlo. Neutralizar el contenido con solucidn de hidréxido de
potasic {7.3.4), vtilizando fenolftaleina como indicador. Afadir unas
gotas de dcide acético hasta que ef color de 1a fenolfialeina desapare2ca.
Enrasar €] matraz con agua.

7.4.3 Determinacion de los azicares totales: La solucion de la
muestra no debe contener mas de 30 mg de azucares reductores. Tomar
con pipeta 25 mi de 12 muestra preparada spgun {7.4.2) sobre un matraz
que contenga 25 ml de la solucidn de Luft Schoorl {7.3.9). Anadic al
matraz unas perlas de vidrio y conectar el refrigerante de reflujo.
Calentar el matraz con llama petente durante dos minutos y mantener
a ebullicidn durante diez minutos exactos. Enfriar inmediatamente en
agua. Cuande esté completamente frio, afadir 10 ml de la solucion de
ioduro de potasio {7.3.5) ¥, con cuidado, 25 mi de la solucion de acido
sulfitnco (7.3.1). Afadir 2 ml de la selucién de almidén (7.3.6) v valorar
el contemido del matraz con solucién de tiosulfatoe de sodio (7.3.10) hasta
obtener una coloracién blanca cremosa, Si se hubieran empleade menos
de 5 ml en Ia valoracidn, repetir la determinacién utilizando una
dilucion de la muestra mas adecuada.

4 Realizar en paralelo una determinacion en blanco, empleando 25 m!
e agua.

7.44 Azicares reductores: Para la determinacidn de aziicares
reductores seguir el mismeo procedimiento suprimiende la inver-
stdn (7.4.2).

7.5  Cdlculos.

Sea D la diferencia entre lo gastado de tiosuilfato de sodio por el
blanco v lo gastado por la- muestra.

La concentracion de azucares tolales expresados en glucosa se
obtiene de! vajor D en la tabla, interpolando en caso necesario y
multipticando por ¢l factor de dilucion.

1.6 Relerencias.

Federation Intemnational des Productears de Jus de Fruits. Método
nimero 4. Afo 1985
Tapra

Para 25 mi de reactivo de LuffSchoorl

[ = m! de tiosulfate | mg de glucosa Dhferencia

‘!‘-I

WD R D S
(=3 - T ERRYSEET Y-Sy
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[
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D= m de nosplfale | ™g dr glucoa Dilerencia

Il 27,6 27
12 30,3 2,7
13 33.0 27
14 357 27
13 33,5 28
16 a3 2.9
17 442 79
13 47,1 | 29
19 50,0 30
20 53,0 3.0
21 56,0 ja
22 591 31
21 62,2

8. Acido ascdrbico

8.t Principio.

Separacién, identificacion v cuantificacién del acido ascérbico por
cromatografia de liquidos de alia eficacia, detectindolo en el ultravicleta
a 268 nm.

B.2  Marterial ¥ aparatos.

8.2.1 Equipo de filtracion de muestra y disolvente para eliminar
particulas superiores a 0.5 pm.

822 Cromatografo de liquidos equipado con detector de ultravio-
leta de longitud de onda variable y registrador.
) 51.2.3 Columna NH:-Lichorsorb de 250> 4,6 mm fr 10 um o
s1mlar.

8.3 Reactivoes.

£.3.1 Solucion patron de acido ascorbico de 300 mg/). preparada en
el dia y conservada en matraz colar topacio. .

£.3.2 Solucién A: Tampén fosfato, pH 3,5 Disolucion 0,005 M de
dihidgé‘%cno fosfato de potasic (KH>PO.) Filtrar esta solucién
con {8.2.1).

8.3.3 Solucion B: Acetoninilo para HPLC.

§.4  Procedimiento.

%41 Condiciones cromatogrificas onentativas:

Fase movil: Tampon fosfato/acetonitrilo: 60740 (v/v).
Flujo: 1 ml/minuto.

84.2 (alibrado: inyectar £n el cromatografo entre 10 y 20 pl de la
solucion patron (7.3.1) y calcular el factor de respuesta.

Co

Factor de respuesta (Fi=
Ap

Siendo:

Co = Concentracién en mg/l de dcido ascorbico.
Ap = Area del pico en el cromatograma de la solucidén patrén.

8.4.3 Determinacion: Homogeneizar. Filirar mediante {8.2.1) €
inyectar de 10 & 20 pl en el cromatografo.

8.5 Cdloulos.

E) contenido de acido ascorbico, expresado en mg/l (sin decimales),
se oblendrd mediante 12 siguiente formula:

Acido ascorbico (mgfl) = F x Ac
Siendo:

F = Faclor de respuesta. .
Ac = Area del pico del dcido ascérbice en la muesira,

8.6 Observaciones.

8.6.1 La determinacién de dcido ascérbico se realizard inmediata-
mente después de la apertura del envase. . . )
8.6.2 Con este metodo no se determina acido dehidroascdrbico.

9. Relacijn glucosa fructoss

9.1  Principio

Separacidn, identificacién y cuantificacion de glueosa ¥ fructosa por
cromatografia de liquidos de alta eficacia, con detector de indice de
refraccion.

9.2 Material vy aparatos.

5.2.1 Equipos de filtracién de muestra vy disolventes para climinar
particulas superiores a 0,5 pm.

9.2.2 Cromatégrafo de liguidos equipado con detector de indice de
refraccién y registrador.

9.23 Columnz Sugar-Pack u otrz columna que permita la separa-
cién de glucosa y fruciosa.

9.2.4 Homno para columna.

9.3 Reactivos.
9.3.1 Solucion patrdn de glucosa v fructesa al 10 por 100 (p/v).

9.4  Procedimiento.

94,1 Condiciones cromatpgraficas orientativas para la columna
Sugar-Pack; ’

Fase movil: Solucion de 20 mg/! de acetato cdicico 0 EDTA-Ca en
agua destilada y desionizada.

Flujo: 0,4-0,5 ml/min.

Temperatura del horno: 90-95 *C.

$.4.2  Calibrado: Inyectar en el cromatdgrafo una cantidad conocida
de la selucidn patron y calcular ios factores de respuesta.

Co

Factor de respugsta (F) =
Ap

Siendo:

Co = Concentracién en g/) det patron.
Ap = Area del pico patron en el cromatograma.

9.4.3. Determinacion: Filtrar ia muestra mediante los equipos del
apartado {9.2.1) e inyectar una cantidad conocida en la columna.

9.5 Cdiculos.

El contenido cn glucosa y fructosa, expresado en g/l. se obtiene
mediante la siguiente férmula:

Glucosa (g/)) = F, x Ay - f
Fructosa (g/l} =Fyx A; - f

Siendo:
F, = Factor de respuesta de la %lucosa.
F» = Factor de respuesta de la fructosa.
f = Factor de dilucion,
A, = Area del pico de glucosa en la muestra.
A-~= Area del pico de fructosa en la muestra.

9.6 Observaciones.

Los faclores de respuesta deben calcularse varias veces durante una
sesitn. Es pues recomendable tener termostatizado el detector.

10, Nitrogeno total

10.1  Principio.

Digestién del productoe con acido sulfiincu concentrado, en presencia
de catalizador. en la cual se transforma el nitrdgeno organico en ionegs
amonio, que en medio fuertemente basico, es desplazado en forma de
amoniaco, y recogida sobre acide borico. La postenior valeracion con
dcido clorhidrico permite el cdleulo de la cantidad inicialmente presente
de nitrégenc organico v amoniacal en la muestra,

10.2 Material v aparaios.
10.2.1 Aparato Kjeldahl.

10.3  Reactivos.

10,31 Acido sulfirico pure, d = 1,84 g/ml.

10.3.2 Calalizador de selenio. Mezclar bien pulverizados 80 g de
sulfaic de potasio, 20 g de sulfato de cobre (II) ¥ 5 g de selenio.

10.3.3  Soluctén de fenolftaleina v papel tormasol,

10.3.4 Indicador-Pesar 105 mg de rojo de metile y 150 mg de verde
de bromacresol v disolver a 100 ! con etanol.

10.3.5 Selucion de acide bérico al | por 100. Pesar 10 g de acido
bdnico, disolver con agua, anadir 10 ml del indicador (10.3.4) v enrasar
a 1 litro con agua.

10.3.6 Solucion de hidroxido de sodio al 40 por 100,

14.3.7  Solucion de acido clorhidrico 0,65 N.
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10.4  Procedimienio.

Poner en el mairaz Kjeldahl 3-10 mi de zumo de uva v afadic 1 ml
de acido sulfirico (10.3.13 evaporar a ebullicion lenta hasta consistencia
siruposa, Adadir 10 ml de dcido sulfurico {10.3.1) y 7 g de catalizador
€10.3.2}, continuar calentando primero lentamente y después enérgica-
mente hasta decoloracién, proseguir unos minutas mas. Si es necesario
s¢ van anadiendo nuevas dosis de dcido suifurico (10.3.1) de 5 en S mi

Enfriar ¢l matraz a temperatura ambiente, adicionar unas gotas de
fenolftaleina y llevarlo at aparato de destilacién. En un vaso cilindrice
de unos 200 ml anadir 23 ml de acido bérico (10.3.3). Adadir al matraz
solucign de hidroxido de sodio (10.3.6) en cantidad suficiente para
viraje de la fenolftaleina. Conectar el aparato de destilacion con ¢f
generador de vapor de agua y comenzar et arrastre del amoniaco
recogiendo el destilado en la solucién de dcido borico (10.3.5).

Después de quince-veinte minutos, comprobar con papel de tomasocl
si una gota del destilado no acusa reaccion alcalina. En este caso separar
el ar%sg)y proceder a la valoracion. Valorar con acide clorhidrco 0,05 N
(10.3.7)

10.5  Cdiculo.

El contenido en nitrégeno expresado en mg/l vendrd dado por la
siguiente formula;

700 (V, - V)
Nitrégeno (mg/l} = ——————

Siendor

¥ = Volumen, en ml, utilizados de muesiras.

V|, = Volumen, cn mi, de solucion de dcido clorhidrico empleado en la
valoracion.

V, = Volumen, en ml de la solucién de dcido clorhidricc empleado en
el blanco.

10.6 Observaciones.

Para efectuar el procedimiento Kjeldahl podrdn utilizarse sistemas
automiticos o semiautomaticos, adaptindose a las especificaciones del

equipo.
10.7  Referencias.

Recueil des Methodes Internationales d’Analvse des Vins.
O.LY. A4, 1969,

11,  Alecohkol etflicn
1.1 Principio.

Separacion, identificacion y cuantificacion del etanol, por cromato-
grafia gaseosa.

11.2  Materig] y aparaios.

11.2.1 Cromatdgrafo de gases equipado cen detector de ionizacidn
de llama. . e s

11.22 Celumna cromatogrifica. Columna de 2 m de longitud
¥ 2 mm de didmetro interno, relteno de Porapak Q 80-100 mallas o
mm]q:l.uer otra columna que permita 1a separacidon y cuantificacién del
etanol,

11.3  Procedimienio.

11.3.1 Condiciones cromatograficas: Las condiciones cromatografi-
cas orientativas para la columna de Porapak son: Gas penador
nitrogeno 35 ml/min; temperatura del homo (30 °C; :empera:ura del
inyector y del detector 180 °C.

11.3.2 Calibrado.
11.3.2.1  Patrén interno. Solucion al {0 por 100 (v/v} de propanol-2

AEuA.

11.3.2.2  Solucidn patrdn: Preparar una solucion de etanol-agua que
contenga ¢t porcentaje de etanol que se supone tiene 12 muestra.

11.3.2.3 Solucion de calibrado: A 100 ml de la solucion patron
{11.3.2.2) se le anade 1 m! de la sotucion del patrdn interno {11.3.2.1}
y se invecta ! microlitro en el cromatégrafo,

11.3.2.4 Muestra problema: A 100 ml de |2 muestra afiadir 1 m! de
la solucién del patron interno (11.3.2.1} ¢ inyectar | microlitro en el
cromatagrafo.

11.4 Cdiculos.

Calcular el factor de respuesta y la concentracién del alcohol etilico
en la muestra, aplicando las formulas siguienies:

Ap

Factor de respuesia (Fy) = €, =

A

Aim

Concentracion en la muestra (% en volumen) = Fy x
Apm

Siendo:

C; = Porcentaje en volumen de alcohol etilico en la solucidn
pawron.

A, = Area del patrdn interno en la solucién patidn.
Ay = Area del alcohol etilico en la solucidn patrén.
Aim = Area del alcohol etilico en la muestra problema.
Apm = Area del patrén interno en la muestra problema.

1i.5 Observaciones.

La deterrminacion de aicohol etilico se efectuard inmediatamente
después de la apertura del envase.

12, Indice de formol

12.1 Principin.

Valoracion de la acider de los compuestos formados por la reaccién
det formaldehido con los ¢ ~aminodcidos.

12.2  Material y apuratos.

pH metro.

12,3 Reactivos.

12.3.1 Solucién de hidroxido de sodio 0,25 N.

12.1.2  Agua oxigenada al 30 por 100,

12.3.3  Solucidn del formaldehido. Llevar et formaidehido puro. del
35 por 100 como minimo, a pH 8,1 mediante ia solucion de hidréxido
de sodio {12.3.1}, utilizando el pH-metro. Comprobar cada hera.

12.4  Procedimiento.

Poner 25 mi de zumo de uva en un vaso de precipitados y neutralizar
con hidréxido de sodio (12.3.1) hasta pH 8.1, utlizando el pH-metro.
Anadir 10 ml de ia solucién de formaldehido {12.3.3} y mezclar. Al cabo
de un minuto efectuar la valoracién potenciométrica de la solucidn
problema con la solucion de hidroxide de sodio (12.3.1) hasta pH 8,1,

Si se hubieran utilizade mds de 20 ml de ia solucion de hidréxido de
sodio, deberd realizarse de nuevo la valeracidn empleando 15 ml de
solucidn de formaldehido, en fugar de 10 ml.

Si la, myesira connenf dicnido de azufre, ahadir algunas gotas de
agua oxigenada antes de Ia ncutrahzacton

12.5  Expresicn de los resuftados.

E! indice de formol de la muestra analizada es igual a la cantidad de
solucion alcalina wiilizada en la valoracion, expresada en mi de
hidroxido de sodio 0,1 N y gue corresponden a 100 ml de zumo de uva.

126 Referencias.

Federation Tnternaiionale des Producicurs 'dé Jus de Fruits. Anatyses
F.LPJF Ne. 30 Afio 1984,

13. Prolina
13.1 Principic.

_Determinacién cuantitativa de la prolina por reaccién con ninhi-
drina en medio dcido.

13.2 Muarerial y aparatos,

13.2.1 Tubos de ensayo con tapén de rosca.
13.2.2 Espectrofotdmetre o colorimetre que permiie efeciuar leciu-
ras a 517 nm.

13.2  Reactivos.

13.3.1 Ninhidrina a! 3 por 100 en éler monometilico del etilenglicol.
1332  Acido formico.
1333 lIsopropznol-agua 1:1 {v/v).

13.4  Procedimiento.

Diluir la muestra basia que contenga de 5 a 50 mp/l de prolina.
Tomar 0,5 ml de muestra diluida e introduciria en un tubo de ensayo
cah tapon de rosca, atadir 0,25 mt de dcido formice ¥ | mi de solucidn
de ninhidrina al 3 por 100, Cerrar herméticamente & tubo e introducirlo
en ur bado de agua hirviendo durante catorce ¢ quince minutos.
Enfriarto a unos 20 C de cinco a diez minutos, afiadiendo mientras se
enfria 5 ml de solucién de isopropanot-agua i:1 {v/v).
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A continuacion efectuar la lectura de la absorcién a 517 nm después
de cinco minutos v antes de treinta minuios.

Efectuar un blanco siguiendo ¢l procedimiento anterior, pero usando
0,5 ml de agua desiilada en vez de la solucién problema.

13.5  Interpreiacicn de resultados.

Calcular el contenide en prolina por comparacién con una curva
pairdén que comprenda concentraciones entre 5 v 50 mg/

13.6 Ref&enc:’m.
C.8. Dugh L. of Food Science 34 (1969), 228.

14. Acido sérbico

14.1  Principio.

Scparacion identificacidn vy cuaniificacién del dcido sérbico por
cr:.zlgrbaiomﬁa de liguidos de alia eficacia v deteccién en uitravioleta
a nm

4.2 Material y aparatos.

14.2.1 Equipos de filiracién de muesira ¥ de solventes, para
ehmmar particulas superiores a 0,5 pm.

14.2.2 Cromatdgrafo de hquidos equipado con detector de ultravio-
leta de longitud de onda variable y registrador.

14.2.3 Columna C-18 de 250 x 4.6 mm de 10 pm o similar.

14.3  Reactivos.

14.3.1 Solucion patrén de 50 mg/l de acido sérbico en metanal.
14.3.2 Solucidn tampon de fosfatos de pH = 6.6. Disolver 2,5 g de
hidrégeno fosfate de potasio irihidrato (K HPO, - 3H0) y 2.5 g de
dihidrégeno fosfato de polasio (KH;POg) en un litro de agua. Filtrar esta
" sohlucidn con (14.2.1).
1433 Metanol para HPLC.

144  Procedimiento.

1441 Condiciones cromalograficas orientativas;
Fase movil: Metanol-tampén fosfato 10 : 90 {v/v).
Flujo: 1 mi/min.

14.4.2 Calibrado: Inyectar en el cromaiografo entre 10 y 20 pl de
la solucién patron (14.3.1) y calcular el factor de respuesta.

) Co
Factor de respuesta {F) = ——
AP
Siendao;
Co = Concentracion en mg/l de dcido sérbico. _
Ap = Area del pico en ¢l cromatograma de la solucion patrén.

14.3.3 Determinacién: Poner 10 mi de zumo de uva én un matraz
de 50 m] vy enrasar con metanol. Homogeneizar. Filtrar con 14.2.1 ¢
inyectar entre 10 y 20 pl en el cromatdgrafo.

14.5 Cdleulos.

El comenido en dcido sirbico expresado en mg/l se obtendrd
mediante la siguiente farmula:

Acido sdrbico (mg/l}=Fx A; x T
Siendo;
F = Factor de respuesta.
A; = Area del pico del acido sorbico en ia muestra.
{= Factor de dilucién de la muoestra.
14.6 Observaciones.
14.6.1 La sensibilidad puede aumentarse efectuando lecturas
a 250 nm. .
14.7  Referencias.

T. Stijve and Hischenhuber-Deutsche Lebensmitiel-Rundschau 80,
Jahrg/Heft 3/1984,

15. Acide benzoico

15.1 Principio.

Separacion, identificacion v cuamtificacién del dcido benzoico por
crg%atograf' ia de liquidos de aita eficacia y deteccion en el ultravioieta
a nm.

152 Material y aparatos.

15.2.1 Equipos de filtracion de muestra v disolventes, para eliminar
particulas superiores a 0,5 pm.

15.2.2 Cromamgrafa de liquidos equipado con detector de ultravio-
leta de longitud de onda variable y registrador.

15.2.3 Columna C-18 de 250 x 4,6 mm de 10 um o similar.

153  Reacrivos.

15.3.1 Solucién patron de acido benzoico en metanol de 50 mgfi.

153.2 Solucion tampdn de fosfatos de pH = 6,6. Disolver 2,5 g de
hidrogeno fosfato de potasio tnhidrato {K;HPOy4 - 3H;0) ¥y 2,5 g de
dihidrogeno fosfato de potasio (KH;POy) en un litro de agua. Filtrar esta
solucion con (15.2.1). .

15.3.3 Metanol para HPLC.

154  Procedimiento.

15.4.1 Condiciones cromatogrificas orientativas:

Fase mavil: Metanol-tampén fosfate 10 : 90 {v/v).
Flujo: 1 mi/min.

154.2 Calibrade: Inyectar en el cromatografo entre 10 y 20 pl de
la solucidn patron (15.3.1) v calcular ef factor de respuesta.

Factor de respucsta (F) = ——
A

Siendo:

- Co = Concentracién en mg/l de dcido benzoico.

Ap = Area del pico en el cromatograma de la solucién patron.

15.4.3 Determingcién: Tomar 10 ml de zumo en un matraz de 50
ml v enrasar con metanol. Filtrar e inveciar de 10 a 30 ul en el
cromatégrafo.

15.5 Calculos.

El conienido en acido benzoico expresado en mg/l se oblendrd
mediante la siguiente formula:

Acido benzoico (mg/l) = Fx A xf
Siendo:

F = Factor de respuesta.
Ay = Area del pico del dcide benzoice en la muestra,
= Factor de dilucién de la muestra.

J15.6  Observaciones.
La sensibilidad puede aumentarse efectuando lecturas a 217 nm.

15.7 Referencias.

T. Stijve and C. Hischenbuber. Deutsche Lebensmittel-Runds-
chau/80, Jahrg/Heft 371984,

16. Hidroximetilfurfural

16.1  Principio.

Separacién, identificacion y cuantificacion del hidroximetitfurfurat
pogscsromatograﬁa de liquidos de aha eficacia, y deteccion en uliravicleta
& nm.

16.2 Material v aparatos.

16.2.1 Equipos de filtracion de muestra y de solvenies, para
eliminar particulas superiores a 0.5 pm.

16.2.2 Cromatégrafo de hquldos equipado con detector ultravioleta
de longnud de anda variable v registrador,

16.2.3 Columna C-18 dc 200 x 4,6 mm de 5 pm o similar.

16.3  Reactivos.

Solucién patron. Solucidn de 20 mg/! de hidroximetilfurfural recien-
temenite destilado, en metanol.

16.4  Procedimiento.

16.4.1 Condiciones cromatograficas orientativas:

Fase mowvil: Agua destilada v desionizada.
Tiempo de retencidn aprox.. 7 min.
Flwo: 1 mi/min.
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16.4.2 Calibrado: Invectar en el cromatografo 20 pl de la solucion
patron (16.3.1) v calcular ol factor de respuesta.

Co
Factor de respuesta (F) =
Ap
Stendo:
Co = Concentracién, en mg/l, de hidroximetilfurfural.
Ap = Area del pico en el cromatograma de la solucudn patrén.

16.43 Determinacion: Inyectar en el cramatografe 20 pl de mues-
1ra filtrada.

16.5  Calculos.

El comenido em hidroximetilfurfural expresado en mg/] se obtendra
mediante la siguiente formula:

Hidroximetiifurfural (mg/l)=F < A, xf
Siendo:

F Factor de respuesta.
Area del pico de HMF en la muestra.
}'- Factor de dilucidn de la muestra.

17. Cenizas

17.1  Principio.

Incineracién del residuo obtenido tras la evaporacion del zumo de
uva realizada de manera que se puedan obtener todos los cationes
(excepto amonio) en forma de carbonatos ¥y otras sales minerales
anhidras,

17.2  Material y aparatos.

1721 Capsula de platino o cuarze, de unos 30 mm de didmetro,
con fondo plano.

17.2.2 Bano de agua y arena.

17.2.3 Horno eléctrico regulable.

17.2.4 Balanza analitica con sensibilidad de 0,1 mg.

17.3  Procedimiento.

Poner 25 ml de zumo de uva en cdpsula tarada. Evaporar con
precaucion en bado de agua (17.2.2) hasta consistencia siruposa.

Adadir al residuo unas gotas de aceite de oliva, calentar lentamente
en bafio de arena {17.2.2), hasta que la2 mavor parte de la sustancia
organica esté carbonirada, Introducir 1a cdpsula en €l homo (17.2.3) a
525 °C bhasta que el residuo esté blanco (generalmente a las seis u ocho
horas) {17.5.1}. Enfriar enseguida la capsula en un desecador (unos
treinta minutos) y pesar rdpidamente.

Puede ocurrir, a veces, que el carbono no se queme completamente.
En este caso, humidificar las cenizas con agua destilada, evaporar de
nuevo ¥ calcinar. Si fuera necesario repetir esta operacion varias veces.

17.4 Cdfeulos.

El conienido en cenizas, expresado en gramos por litro, vendra dado
por la siguiente férmala:

Cenizas (g/l) = d0x P
Siende:
P = Peso en g, de las cenizas contenidas en 25 m] de zumo de uva,
t7.5  Observaciones.

Un ligero color marmdn rojizo de las cenizas, posiblemente de Fe, 0568
aceptade y no requiere un posierioc tratamiento.

17.6  Referencias.

Federation International des Producteurs de Jus de Fruits. Método
N.° 9, Afo 1962

18. Material mineral insoluble en sicido clorhidrico al 10 por 100
18.1 Principio.

Tratamiento de Jas cenizas con cido clorhidrico al 10 per 100, en las
condicicnes que se especifica en ¢l método.

18.2  Material y aparaios.

18.2.1 El mismo que en {17.2).
18.2.2 Papel de filtro, sin cenizas, de porosidad media o crisol
filtrante nimero 3.

18.3 Reaclivos.

18.3.1  Acido clorhidrico (d = 1,19 g/ml) y 38,32 por 100 (p/p).
18.3.2 Solucién de acido clorhidrico al 10 por 100 (p/p).
18.3.3 Solucién de nitratc de plata de 100 g/l

18.4  Procedimiento.

Anadir a las cenizas totales en la misma capsula que se ha uulizado
para su preparacion, de 15 a 25 ml de 1a solucidn de acido clorhidrico
{18.3.2). Llevar la ¢cdpsula y mantener a ebuilicién durante diez minutos.
Recubrir {a cipsula con un vidrio de reloj, para impedir cualquier
proyeccion.

jar enfriar y filtrar el contenido de la capsula a través del papel de
filtro o crisot (18.2.2). Lavar el pape! de filtro o crisol con agua hasta que
las aguas de lavado estén exentas de dcido clorhidrico, Jlo que se
comprueba con la solucién de nitrate de plata (18.3.3).

Evaporar cuidadosamente ¢ incinerar en el homo regulado a 525°C
durante una hopra.

Dejar enfriar la cdpsula o ¢l crisol y pesar con una precision
de 0,001 g. Repetir las operaciones de incineracion hasta que la
8]{;{:}{]{31‘[(:13 de masa entre dos determinaciones sucesivas sea inferior a

g

18.5  Caleulos.

El contenido en cenizas insoluble en dcido. expresadas en mg/l.
vendrd dado por la siguiente expresion:

Cenizas insclubles mg/l = (P, - B,) x 40
Siendo:
P, = Peso, en mg, de la cdpsula vacia o el crisol vacio.

P\ = Peso, en mg, de la cipsula o crisal con las cenizas insolubles en
cido.

18.6 Referencias.

Instituto de Racionalizacidn y Normalizacion del Trabaje, UNE
34-096-81. '

19. Fdésforo total

19.1 Principio.

Transformacion de los compuestos fosforados v postenor valoracion
espectrofotométrica como fosfomolibdovanadato.

19.2 Mauterial y aparatos.

19.2.1 Espectrofotémetro o colorimetro de efectuar lecturas a 400 nm.
19.2.2 Capsulas de platine, cuarzo o similar.

19.3  Reactivo.

19.3.1 Sohlucidn patron de fosfatos. Disolver 0,2397 g de dihidro-
geno fosfato de potasio (KH:PO,). desecado previamente en estufa
durante dos horas a 105 °C, en agua y enrasar 2 250 ml

19.3.2 Solucién de molibdato de amonio. Disolver 60 g de molib-
dato de amonio en 900 ml de agua caliente, enfriar v enrasar a un litro.

19.3.3 Solucidn de metavanadatc de amonio. Disclver 1.5 g de
metavanadato de amonio en 690 ml de agua caliente, afadir 300 ml de
dcido nitrico, enfriar y enrasar a un litro.

19.3.4 Solucion de metamolibdovanadato. Afadir lentamente la
solucidn de molibdaio de amonio (19.3.2) sabre la solucidn de metava-
nadato de amonia (19.3.3), agitando. Conservar la solucién en frascos de
polietileno.

19.3.5 Solucion de acido clorhidrce. {1 + 3) (v/v) en agua.

19.3.6 Solucidén de dcido clorhidrco, {I + %) (v/v) en agua.

19.4 Procedimiento.

19.4,1 Curva de calibrado. A partir de la solucién patrdn (19.3.1)
preparar una serie de soluciones que contengan 0,00; 0.005; 0,10 0,15;
0,20, 0,25, 0,30, vy 4,35 mg de P.O/10 m] respecnvamente A continua-
<on poner alicuotas de 10 m’j{ e cada solucién en maitraz aforado
de 50 ml. Riapidamente afadic a ¢ada matraz 5 ml de! reactive de
metamolibdenovanadato {19.3.4), mezclar, enrasar v tapar. Dejar repo-
sar al menos treinta minutos. Efectuar las tecturas de los patrones frente
a la solucion 0,00 antes de una hora, a 400 nm. Representar grifica-
mente concentraciones frente a absorbancias leidas.

19.4.2  Preparacién de ta muestra. Tomar 25 ml de zumo de uva y
obtener las cenizas segiin método oficial nimero 1 7. Disolver las cenizas
en 10 ml de solucién de dcido clorhidrico (19.3.5) y evaporar en bafio
de agua. Disolver el residuo obtenide en 10 ml de solucion de dcido
clorhidnco {19.3.6), calentar en bafio maria y transferir a matraz de 100
ml. enfriar v enrasar con agua destilada. Agitar v filtrar para eliminar las
malerias insolubles presentas.
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19.4.3 Determinaciéon. Tomar 10 ml de filtrado y continuar como
en lz curva de calibrado (19.4.1).

Si el contenido de P;Os en las cenizas es superior 2 3,5 mg, llevar a
matraz aforado superior a 100 ml o efectuar diluciones hasta que &}
contemido de Pr0s en la alicuota ses menor 2 0,35 mg.

19.5  Cdlculos.

El contenido en mg de P;O; en 100 m! de rmuestra se obtendra
mediante la curva de calibrado. teniendo en cuenta las diluciones
efectuadas.

Para expresar ¢l resultado como mg de P en 100 ml de mlestra,
multplicar el resubtado antenior por 0,437,

196  Referencins.
Official Methods of Analysis of the AOAC, 14.% edicion, 1984,

20. Sulfatos
20.1  Principio.

Previa eliminacion del dioxido de azufre par ebullicion, se precipitan
los iones sulfato de cloruro de baria. se calcina y se pesa.

20.2  Material y aparatos.

20.2.1 Marraz erlenmever de 500 m} provisio de ampotla con llave
de {00 mi v tubo de desprendimiento de vaper, atravesando ambos e}
tapon. El matraz se coloca sobre disco metdlice de 15 cm de didmetro
con abertura circular de § cm de didmetro.

2(.2.2 Bano de agua y plancha calientc.

20.3  Reactivos.

20.3.1 Solucién de écido clorhidrico 2 N.
20.3.2 Sotucidn de cloruro de bario. Disolver 100 g de cloruro de
bario dihidrate (BaleHQO} en 100 ml de agua.

20.3.3 Acaide clochidrico d = 1,19 mg/1.

20.4  Procedimiento.

20.4.1 Ehminacion del didéxido de azufre del zumo de uva. Introdu-
cir ¢n el erlenmeyer del aparato descrito 50 ml de agua destilada y | ml
de acido clorhidnico (20.3.3). Hervir esta solucion para eliminar el aire
del aparato. {ntroducir 100 ml de zumo de uva por la ampolla de llave
evitando que la ebullicidn se pare durante esta adictén. Continuar la
ebullicion hasta reducir el volumen del liguide a unos 100 ml elimi-
nando todo el SO,

20.4.2 Precipitacion de sulfate de harmo. Llevar el residuo de la
evaporacion anierior a un vaso de 400 ml. enjuagando ¢l matraz con la
cantidad de agua suficiente para llevar el volumen total a 200 m!. Afadir
5 ml de actdo clorhidrico 2 N v llevar z ebullicion. Adicionar gota a gola
10 ml de solucion de cloruro de bario, con la precaucion de ne parar la
ebullicidn v dejar reposar en cabente, colocando el vaso sobre placa a
60 °C durante cuatre horas y en bafio de agua hirviendo durante dos
horas. En ef caso de pequenas cantidades de precipitado, se recomienda
un segundo reposo en frio durante doce horas. Filtrar por filtro sin
cenizas, lavar el vaso y precipitade con agua caliente hasta que no dé
reaccion con nitrato de plata, llevar el filtro cuidadosamente plegado a
crisol de porcelana tarado, desecar. calcinar v después de enfriar en un
desecador. pesar.

205 Cdicule.

Caicular ¢l conenido de suifatos expresado en meg/l o en g/t de
sulfato potdsico con un aproximacién de » 0,05 g/l

Sulfato = 85,68 P meq/l.

Sulfalo = 7,465 P g/] de sulfato potasico.

Siendo P = Peso de las cenizas en g.

20.6 Referencias.

Recueil des Méthodes Internationales d'Analyse des Vins. QLY
A 141980) 1-4

21(a). Anhidrido sulfuroso

{Método Paul)
2Wa)l. Principio

Liberacidn del sulfuraso «libres por acidificacién del zumo de uva,
arTastre por cormiente de aire, oxidacion por borboteo en agua oxigenada
Deutra y valoracion con sosa del dcido sulfirico formade. Liberacidn por
ebullicion moderada del sulfuroso «combinado», que queda en el zumo

de uva después de la extraccidn del sulfurgso «librew» ¥ andlogo
tralamiento que en la determinacidon del suifuroso wlibres. El sulfuroso
«iotaly es la suma del sulfurose «libre» v el sulfuroso «combinadon.
Puede determinarse acidificando ¢l zumc de uva y calentando y
procediendo come en los dos casos anleriores,

Este mélode es aplicable para comienidos en dioxido de azufre
superiores a 10 mg/l. i

2i(a).2. Material y aparatos
Utilizar el aparato representado en la figura 21(a)l.

21(a).2.] Matraz de 100 ml o de 250 ml.

21(a).2.2 Tubo borboteador proviste de bola hueca en un extremo
con unos 20 orificios de 0,2 mm de didametro alrededor del circulo
maxim¢ honizontal.

21{a}.2.3 Refrigerante segin figura 21(a).l.

21{a).2.4 Frasco con agua ¥y tapon atravesado por el tubo que
comunica con el borboteador para hacer vacio, y otre tubo sumergido
en ¢l agua para acusar la intensidad del vacio por la depresion de la
columna de agua en el interior del tubo, depresién que debe mantenerse
entre 20-30 cm. .

21(a).2.5 Baho de agua regulable a 10°C,

21(a)3. Ractivos

21(a).3.1 Acido fosforico al 25 por 100 (p/v).

21(a).3.2 Aguva oxigenada de 0,3 volimenes por 100,

21(a).3.3 Hidroxido sedico N/10D.

21{a).3.4 Indicador. Mezclar 100 mg de rofo de metilo, 50 mg de
azul de metileno y 100 ml! de alcohol de 50°.

21(a)4. Procedimiento

2i(a)4.l Anélisis del anhidrido sulfuroso libre. En el matraz de 100
mi del aparato, poner 10 ml de zumo de wva y afiadir 5 m) de dcido
fosfirico al 25 por 100, colocando acto seguide el matraz en su sitio. Si
1a riqueza en SO, del zumo de uva es pequefia, se emplea el matraz de
250 ml vy se ponen 20-50 ml de uva,

Sumergir el matraz en un bafo de agua a 10°C,

Afadir 2-3 m] de agua oxigenada de 0,3 volimenes y dos gotas de}
reactivo indicador ¢n ¢l matraz B y neutralizar el agua oxigenada con
Na({OH) N;100.

Adaptar el matraz B al aparato y hacer borbotear aire (o nitrogeno)
durante doce-guince minutos. Retirar el matraz B v valorar el acido
sulfiirico formado con sosa N/10D [21(a).3.3].

21{a)4.2 Andlsis del anhidrido sulfuroso combinade. Despuss de
terminar la valoracién del anhidrido sulfurose libre. colocar en €l matraz
B, va limpio, tos 2-3 m] de agua oxigenada neutralizada y con las dos
golas del indicador. Calentar con llarma pequefiz hasta llevar a la
ebullicion el zumo de uva que quedd en el matraz después de la
determinacion anterior. Aplicar el fuego direclo sobre el fondo del
matraz, que descansard sobre chapa metdlica perforada con orificio de
30 mm de didmetro, ‘para evitar ia pirogenacion de los azucares del
zumo de uva sobre las paredes del matraz.

Mantener el paso del aire o nitropeno durante la ebullicion que
durard doce-quince minutos, tiempa que se ¢onsidera suficiente para
arrastrar todo el sulfuroso combinado v después oxidarle. Retirar el
matraz B ¥ valorar el acido sulfince formado con sosa N/100

[21(2).3.3].

21(a}.4.3 Anhidnde sulfuroso total Puede determinarse por la
surma del anhidrido sulfuroso libre mds el anhidrido sulfuroso combi-
nado, perc también puede determinarse directamente. actuando desde
un principio con cormente de aire o nitrdégeno v con calor.

2laks Cadlewlos

Caicular ef contemdo en aphidride sulfuroso expresadoe en mg/l, con
una aproximacién de 10 mg/l

320 ¥
Anhidrido sulfuroso = ———— mgs

V2
Siendo:

v, = Volumen. en ml. de NaOH N/100, gastados en la valoracion.
V. = Volumen. en ml. d¢c mueslra pard ¢l analhsis.

21{alb.  Referencias’

21(a)6.1  Paul. F. «Milicilungen Klosternenberg, A: 8. 21, 1358.
21¢2).6.2 Recueil des Méthodes Internaticnales d’Analyse des Vins.
01V, A 17 18, 1969,

I
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22, Potasio
22.1

El potasio se determina por fotomeiria de llama previa adicion de
clorurg de litio, para evitar Ja ionizacidn parcial de los metales en la
[lama.

Principio -

222 Material y aparatos

22.2.1 Espectrofotémetro de absorcion atémica.
22.2.2 Material de uso normal en laboratorio.

22.3  Reactivos

2231 Selucion de potasio de 1.000 mg/l.: Disolver 1,997 g de
clorure de potasio (KCl) en un litro de agua destilada.

22.3.2 Solucién de claruro de litio: Disolver 37,3 g de cloruro de
litio {LiCl) en 100 ml de agua destilada.

23133 Solucicnes de potasio de 0, 1, 2, 3, 5, 7 mg/t preparadas a
partic de (22.3.1), previa adicién de Ja cantidad necesana de cloruro de
litio, para que e litio 5¢ encuentré en una proporcion de apreximada-
mente 2.000 mg/l.

22.4  Procedimiento

Tomar 1 ml de muestra y llevar a 200 ml con agua destilada (previa
adicién de 1a cantidad necesaria de ¢loruro de litio para que el litio se
encuenire en una proporcién de aproximadamente 2,000 mg/l). Leyén-
dose en fotometria de lama frente a las soluciones de referencia a
766-71G nm.

225 Cdleulos

El contenida de potasio se calculd a partir del valor obtenido en el
espectrofotémetro por comparacién con la curva patrén, teniendo en
cuenta la dilucién efectuada. Los resultados se expresan en mg de
potasio/ 100 ml de muestra.

22.6  Observaciones

Puede utilizarse una solucién de 40 g/l de cloruro de cesio en lugar
de cloruro de litio, siendo en este caso la conceniracién adecuada de
cloruro de cesic en las disoluciones de las muestras y patrones entre
0,1-04 por 100.

22.7 Referencias

2271 Federation Internationat des Producteurs de Jus de Fruits.
Método niimero 33. Afo 1984,

198%2'7.2 Métodos Association of Official Analytical Chemists. Ed.

23, Sodio
231

El sodio se determina por fotomeirfa de llama previa adicién de
cloruro de litio, para evitar la ionizacion parcial de los metales en la
llama.

Principio

232 Material y aparatos

23.2.1
Itama.
23.2.2 Material de uso normal en laboratorio.

Espectrofotometro de absorcién atémica o fotémetro de

233 Reactivos

2331 Solucian de sodio de 1.000 mg/l: Disalver 2,542 g de cloruro
de sodio (NaCl) en un litro de agua destilada,

23.3.2 Solucion de cloruro de lino: Disolver 37,3 g de cloruro de
litio (LiClH) en 100 ml de agua destilada.

23.3.3  Soluciones de sodie de O, 1, 2, 3y 5 mg/l preparadas a parlir
de (23.3.1), previa adicién de la cantidad necesaria de cloruro de litio,
para que el litio se encuentre en una proporcidon de aproximadamente
2,000 mg/l

23.4  Procedimiento

Tomar | ml de muestra y llevar a 100 ml {ver 23.6.2) con agua
destilada {previa adicion de la cantidad necesaria de cloruro de litic para
que el litio se encuentre en una proporcidn de aproximadamente 2.000
mg/l), leyéndose en fotometria de llama frente a las soluciones de
referencia a 389 nm.

23.5 Cdlculos

E! contenido de sodio se calcula a partir del valor obtenido por
comparacion con la curva patrén, leniendo en cuenta la dilucion
efectuada. Los resultados se expresan en mg de sodio/l de muestra.

23.6 Observaciones

23.6,1 Puede utilizarse una solucién de 40 g/1 de cloruro de cesio
en lugar de cloruro de litio, siendo en esie caso la concentracidén
adecuada de clorurc de cesio en las disoluciones de las muestras y
patrones entre 0.1 y 0.4 por 100.

2362 Efeciuar las diluciones necesarias para que la muesira esté
en el rango de la curva,

23,7 Referencias

23.7.1 Federation International des Producteurs de Jus de Fruits.
Método niimero 33. Afio 1984, ) )

23.7.2 Métodos Association of Official Analytical Chemists. Ed.
1984,

24,  Arsénico

24.1

La muesira se somete a una digestién icida con una mezcla de dcido
nitrico vy suifirico.

La determinacion del arsénice se realiza por espectrofetometria de
absorcién atdmica, con generador de hidruros.

FPrincipio -

24.2 Material y aparatos

24.2.1 Material de uso normal en laboratorio.

24.2.2 Matraces Kjeldahl de 250 mi,

24.2.3 Espectrofotdometro de absorcion atémica equipade con sis-
terna generader de hidruros.

24.2.4 Lampara de descarga sin electrodos.

24.2.5 Fuentc de alimentacidn para lampara de descarga sin
electrodos.

24.3  Reactivos

. 24.3.1  Acado clorhidrico (d = 1,19 g/ml),
24,3.2 Disolucién de dcido clorhidrico 32 por 100 v/v: Diluir 32 ml
de dcido clorhidrico {d= 1,19 g/ml) con agua destilada hasta un
voiumen de 100 ml.



BOE niim. 110

Sabadc 7 mavo 1988

13919

24.3.3 Disolucion de dcido clorhidrico 1,5 por 100 v/v: Diluir 15
ml de acide clorhidrico {d = 1,19 g/ml} con agua destilada hasta un
volumen de 1.000 ml. .

24.3.4 Acido nitrico (d = 1,40 g/ml).

2435 Acido sulfirico (d = 1,84 g/mi).

2436 Disolucion de hidrxido de sodio al 1 por 100 {p/v)
Pesar | g de hidroxido de sodio v disolverlo con agua destilada hasta un
volumen de 100 mi

24.3.7 Disolucion de borohidruro de sedio al 3 por 100 {p/v)
Pesar 3 g de borohidrurc de scdio v dlsolver]o hasta i0G ml
con_hidroxido de sadio al 1 por 100 (24.3

2438 Disolucidn de tritiplex [ al 1 por 100 {p/v): Pesar 1 g de
iritiplex 11l v disoiverlo hasta 100 m! con agua destilada.

2439 Disolucion de hidroxido de potasio ab 20 per 100 (p/v)
Pesar 20 g de hidréxido de potasio y disolverlo ¢on agua destilada hasta
un volumen de 100 ml.

24.3.10 Duisotucion de dcido sulfirico al 20 por 100 {v/v}: Diluir 20
I‘% 1ode acido sulftrico (24.3.5) con agua destilada hasta un volumen de
100 ml.

24211
molode I:icido sulfiirico {24.3.5) con agua destilada hasta un volumen de
100l

243,12 Solucion patrén de arsénico de concentracion | g/h
Disolver 0.132 g de tnoxido de arsénico en 2.5 ml de hidroxide de
potasio al 20 por 100 (24,3.9), neutralizar con dcido suifinico al 20 por
I?‘? 3{2453.10}, diluir hasta 100 m} con dcdo sulfiinco { por 10O
{: 1i

24.3.13 Solucion pairdn de arsénico de concentracidn 10 mg/l:
Pipetear | mi de la solucién patrdn de arsénico (24.3.12) en un matraz
aforado de 100 ml. Diluir hasta el cnrase con agua destilada.

24.3.14 Solucién patron de arsémico de concentracion 0,1 mg/l:
Pipetear 1 ml de la solucion de arsénico (24.3.13) en un matraz aforado
de 100 ml. Dijuir hasta el enrase con agua desulada.

244  Provedimiento

2441 Preparacion de la muestra: En un matraz Kjeldahl, de 230
ml, introducir 2 g de muesira con 20 ml de acido nitrico (24.3.4)
¥ 5 ml de acido sulfarico {34.3.5).

Lievar 2 ebullicion hasta un volumen zproximado a 5 ml.

Dejar enfriar y disolver con agua destilada en un matraz de 50 ml
de la solucion resultante,

24.4.2 Preparacion de los patrones de trabajo v del blanco: En un
matraz Kjeldahl introducir 5 mi de la solucién de arsénico {24.3.14} y
someterio al mismo tratamiento gue lz muestra, 1 mt de la solucién
contiene 10 nanogramos de arsénico.

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

244.3 Condiciones del espectrofolometro: Encender la fuente de
alimentacion de las ldmparas de descarga sin electrodos con el nempo
suficiente para que se estabilice la energia de ia lampara.

Encender el espectrofolomelrn, ajustar la longitud de onda a 193 7
nm, colocande Ja rejifla de acuerdo con las condiciones del aparato.

Encender el generador de hidruros, ajustando la temperatura de ia
celda a 900 °C, esperando hasta que se alcance dicha lemperatura, %

Se ajustan las condiciones del generador de hidruras segtin las *
especificaciones del aparaio.

Ajustar el flujo de argdn de acuerdo con las caracternisticas del
aparaio. ~,

24 4 4 Delerminacicon: Las determinaciones de la concentracion e
arsénico se realizan por el método de adicion de parrones por medio de

medidas duphicadas en el espectrofotdmetro en las condiciones especifi-

cadas (24.4.3), anadiendo al mairaz de reaccion 3 ml de la solucién
{24.3.8). Como patrones internos se usan 10. 20 y 50 ng de arsénico.
Lavar los "nntraccq antes y después de cada uso con aa1do clorhidoco
1.5 por 100 (24.3,
Al construir la graﬁca de adicion hay que descomtar ¢l vak}r de
absorbancia del blanco obtenido en las mismas condiciones anteriores,
pero anadiendo 3 ml de la solucién blanco.

”
En estas condicienes, el limite de deteccién de la técnica ¢s de 5 ng.

25. Hiermo
o -
25,1 Principio.
Determinacion del hierro por absorcidon atdmica previa mineraliza-

aén de la muestra,
-

252 Materiaf v aparatos.

25.2.1 Espectrofotémetro de absorcién atdomica. -
2522 Lampara de hierro.
25.2.3 Las utilizados para el plomo en {26.2.3), (26.2.4) v (26.2.3).

253 Reactivos.

2531 Los utilizados para ¢l plomo en (26.3.1), (26.3.2) v (26.3.4).
25.3.2 Solucién patrdn de hierro. Disolver 1 gramo de suifato de

Disolucion de acido sulfarico al 1 por 100 (v/v): Diluir 1 .

amonio y hierro (II7) dodecahidrato {NH, Fe(S0O,); - 12 H,0] en 50 ml
de la solucion de dcido nitrico (1 + 1} y diluir hasta 1.000 ml con dcide
nitrico del t por 100 {v/v).

254  Procedimiento.

25.4.1 Preparacion de la muestra. Como en (26.4.1).

25.4.2 Curva de calibrado. A partir de la solucidn patrén (25.3.2),
preparar una sefie de soluciones contentendo de 0,5 2 5,0 mg de hierro
por litre, con acido nitrico al 1 por 100 (v/v).

2543 Determinacion. Igual que para ¢l plomo. Efectuar las lectu-
ras a 248,3 am.

25,5 Cdfculos.

Obtener el contenido de hierro de la muestra por interpolacidn a
partir de 1a curva de calibrade v teniendo en cuenta las diluciones
efectuadas.

26. Plomo

26.1  Principio.

Determninaciéon del plomo per absorcién atomica previa mineraliza-
cién de la muestra.

26.2 AMaterial y aparatos.

26.2.1 Especirofotametro de abscrcion atdmica.

2622 Limpara de plomo, )

26.2.3 (Capsulas de piatino, cuarzo o similar.

26.2.4 Bano de arena o placa calefactora.

26.2.5 Homo eléctrica {mufla) con dispositivo de control de
temperatura.

26.3  Reactives.

26.3.1  Acido nitrica del 70 por 100 {d = 1,4135).

26.3.2 Acido nitnico al 1 por 100 en agua destilada (v/v) de {26.3.1}.

26.3.3 Solucion patrén de 1.000 mg de Ph/l. Disolver 1,598 g
de (NO,},Pb enrasando a 1.000 mi con acido nitrico al 1 por 100.

26.3. 4 Acido sulfanco del 96 por 100 (d = 1,835},

26,4  Procedimiento.

26.4.1 Preparacion de la muestra. Poner 100 ml de la muesira en
una cipsula {28.2.3) y ltevarla a evaporacion hasia consislencia SIFIPOSa
en bafio de arena. Afadir a continuacion 2 ml de dcido sulfirico y
carbonizar el residuo en €] bao de arena. Seguidamente, introducir la
cipsuia ¢n la mufia y manteneria durante dor horas a 450 C,
transcurnido dicho tiempo, sacarla y dejaria enfriar, Afadir 1 ml de
acido nitrico concensrado, evaporar en ¢l baho de arena e introducir en
la mufta. repitiendo hasta obtener cenizas blancas. Un ligero color
marron rojizo en éstas, posiblemente de Fe,0, es aceptado y no requiere
un posterior tratamiento. Disolver a commuacmn las cemzas con | mi
de gcido nitrico concentrado v 2 mi de agua destilada, una vez disuelias
filtrar ¥ recoger el filtrado en un matraz de 10 ml, lavando la cipsula y
el filtro con agua destilada hasta el enrase. .

2642 Curva patro-Diluir alicuolas apropiadas de la solucion
patron (26.3.3) con acide nitrico {26.3.2) para obtener una curva de
concentraciones 2, 4, 6, 8 y 10 mg/l.

26.4.3 Determinacidn.—-Operar segin las especificaciones del apa-
rato, usando liama de airc-acetifeno. Medir las absorbancias de ia
muestra ¥ patrones a2 283 nm. 31 la solucion estd muy concentrada,
diluirla con acido nitnco al | por 100.

26.5 Cdleulos.

.

Cai®ulaT™ contenido en plomo, expresado en mg/l mediante
comparacion con la correspondiente curva patrén y t@kendo £n cuenta
el factor de dilucién.

26.6  Referencias.

* Métodos oficiales de andlisis de vinos. Ministerio de Agricultura,
pigina ‘134 (1}, 1976 : .
27. Esmfo
27.1  Principio. '
Determinacion de estafio por ahsorcidén atdmica, previa digesién
acida. -

27.2  Matenales y aparatos.

2721 Especlrcfotomelro de absorcidn atdmica.
27.2.2 Lampara de estafio,
27.2.3 Matenal de uso normal en laboratorios.

27.3  Reactivos.
27.3.1 Acado ciorhidrico concentrado.
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27.3.2 Solucién de dcido clorhidrico 7 N.

27.33 Agua desionizada,

27.3.4 Solucidn patrén de 1.000 mg/l de esiano. Disclver 1000 g.
de estafio metal en 100 ml de clorhidnco concentrado v diluir hasta
1.000 ml con agua desionizada.

274  Procedimienta.

27.4.1 Preparacian de la muestra: Madir de 1 a 5 mi de la muestra
directamentz en un erlenmever. Afadir 25 ml de solucion de acido
clorhidrico C1 H 7 N. Llevar a ebullicién y mantenerla a fuego lentro
duerante cinco minutos. Enfriar v transferir cuantitativamente a un
matraz de 50 ml, enrasando con agua destilada. Agitar y filtrar con papel
Watman nimero 1.

27.4.2 Curva de calibrado: A partir de la solucién (27.3.4), preparar
una serie de soluciones conteniendo 50, 100, 150 y 250 mg/l de estano.

27.43 Determinacion: Operar segin las especificaciones del apa-
rato usando una llama reduciora de oxido nitroso-acetileno. Medir las
absorbancias de la muestra ¥ patrones a 286 nm.

275 Cdiculos.

Obiener ol contenido de estafio de la muestra por interpolacion a
partir de la curva de calibrado.

28. Cobre
28.1

. Determinacion del cobre por abscrcion atomica, previa mineraliza-
cion de la muestra.

Principio

28.2  Marerial v aparatus.
28.2.1 Espectrofotémetro de absorcion atomica,
2822 Limpara de cobre,

28.2.3  Los uilizados para ¢l plomo en (26.2.3}, (26.2.4) vy {26.2.5).

283  Reactivos.

28.3.1 Los utilizados para el plomo en {26.3.1), (26.3.2) y {26.3.4).

28.3.2 Solucién patron de 1.000 mg de Cu/i. Dusolver 1.000 g de
Cu puro en el minimo volumen necesario de NosH (1:1) v diluir a un
con dcido nitrico del | por 100 (v/iv).

284 Procedimiento.

28.4.1 Preparacion de la muesira. Como en {26.4.1).

28.4.2 Construccion de {a curva patrén. Dituir panes alicuotas de
la solucion patrén (28.3.2) con acido nitrico del | por 100 para obtener
sOlUCIONes Que CONlengan de | 3 3 mg de Cobre.

28.4.3 Determinacién. Igual que para el plomo. Medir a 324.7 nm.

8.5 Cdiculos.

Partiendo de los valores de absorbancia obtenidos para la muestra,
hallar mediante 1a curva patrén las concentraciones de cobre de la
muestira, teniendo en cuenta ¢l factor de dilucian.

29. Cinc

201
PR

Determinacion del cinc por absorcion atomica, previa mineraliza-
cion de la muestra,

Primrinen
LFErIL i,

292 Maerial v aparatos.

29.2.1 Espectrofotometro de absorcion atomica.
29.2.2 Limpara de cinc,
29.2.3 Los utilizados para el.Pb en (26.2.3). (26.2.4) v (26.2.5).

293 Reactivos.

29.3.1 Los utilizados para el plomo en (26.3.1), (26.3.2) ¥ (26.3.4).

29.3.2 Solucion patrén de cinc de 1.000 mg/l. Disolver 1.000 g
de Zn, pera en et minimo volumen necesario de acido nirrico (1:1) ¥
diluir a un litro con dcido nitrico del | por 100 fv/v),

294 Procedimiento.

29.41 Preparacion de la muestra. como en (26.4.1).

294.2 Construccidn de la curva pardn. Diluir partes alicuotas de
1a solucinn patrén (29.3.2) con daxdo nitrico al | por 100 para obener
soluciones de 0.5 a | mg/l.

2943 Determinacion: Igual que para el plomo. La lectura se
efectuard a 213,5 nm.

295 Cdleulos.

Partiendo de ios valores de absorbencias obtenides. hallar las
concentraciones de Zn para la muestra, leniendo en cuenta el factor
concentracion o diluciagn.

UNIVERSIDADES

RESOLUCION de 29 de abril de 1988, de la Universidad
de Extremadura, por la gue se ordena la publicacion de la
relacion de puestos de trabajo del personal funcionario de
Administracion y Servicios de la misma.

11257

Por acuerdos de ia Junta de Gobierno de esta Universidad de fecha
24 de marzo de 1988 v del Consejo Social en sesion plenaria de 22 de
abn! siguiente, fue aprobada la relacién de puestos de trabajo del
personal funcionario de Administracion y Servicios de la Universidad
de Extremadura, v a fin de dar cumplimiento a lo prevenido en ¢l
articulo 153 de la Ley 3071984, de 2 de agosto, de Medidas para ia
Reforma de la Funcion Publica, vy de conformidad con lo estipulado en
el Real Deurelo 134571987, de 11 de diciembre («Boletin Oficial del
Estado» del 17), que establece ¢! régimen de retribucionss de los
funcionarios de la Administracion v Servicios de las Universidades de
competencia de la Administracion dei Estado,

Esie Rectorado, en use de las competencias otorgadas por el articule
67 de los Estatutos de esta Universidad, aprobados por Real Decrelo
128171985, de § de junio {(«Boletin Oficial del Estado» de 30 de juliv),
ha resuelto ordenar la publicacion en el «Boietin Oficial del Estado» de
la relacion de puesios de trabajo del personal funcionario de Adnunistra-
cjon v Servicios de Ja Universidad de Extremadura recogidas en ¢l anexo

y referidas en sus cuantias a) ejerciclo presupuestanio de T987 ™"

Badajoz, 29 de abril de 1988 -El Rector, Antenio Sanchez Misiego.

ANEXO QUE SE CITA
Relacién de puestos de trabajo de funcionarios de Adminisaraciéon y Servicios

Universidad de Extremadura

Requisuos exigidos
Mumera L Namero Nive] Complemento Forma Adscripoion
m‘&in Denominacion pl.bed:tos i I()q:-sTigL especifice provicsién
| ar | o | Sum

1 Gerente.. ... ... 1 30 1.280.868) L. D. () A (2

2 | Vicegerente.. . ... .. . 1 28 750,558 L. D. A

3 | Secretariofa del Geremte. ... ... L. 1 14 63912 L. D. CoD

4 | Secretario/a del Vigegerente. . ... ......... ... . { 10 - C CoD

5 | Asesoria Técmica. . .. o | 20 2595221 L. D. BoC

& | Puesto Auxiliar. ... . . . . . . . 1 10 - C D

7 Secretario Consejo Social. .. ... . .. ... ... . L 1 28 655.162 L. B ; A

8 | Puesto Auxiliar... .. . . .. ... l 10 - C i D

% | Asesoria Juridica, e Lo 1 26 6551621 L D. : A

10 | Jefe de Servicios Admuimistrativos.. . ... ..., . 2 26 655,162 C ! AoB

11 | Jefe de Servicio Contwol Interno..... ... ... ... { 26 051627 L D | AoB

12 | Jefe de Seccion Igtervencidn y Auditorda........ ... 1 24 408.274 [ A0B



