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17911  ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueban los
métodos oficiales de undlisis para ef control de determing-

dos amicares destinados al consumo humano.

En cumplimienio de lo previsto e¢n el articule 5° del Decreto
251941974, de 9 de agosto {«Boletin OQficial del Estados de 13 de
septiembre}, sobre desarvollo del Codign Alimentario Espanol, se
promulgd ¢l Real Deereto 126171987, de t1 de septiembre {«Boletin
Cficial del Estadon de 14 de octubre), por ¢t que se apruecba la
Reglamentacidn Técnico-Sanitaria para la claboracion, almacena-
miento, transporte vy comerclalizacion de los anicares destinados al
consumo humano.

El articulo 23 de la Reglamentacian Técnico-Sanitaria, aprobada por
¢l citado Real Decreto, referente a métodos de andlisis, autoriza a los
Ministros proponentes para gue, a propuesta de los Organismos
competentes, mediante Orden y, previo informe preceptivo de la
Comisién Interministerial para la Ordenacién Alimentaria, pueden
dictar los métodos oficiales de andlisis correspondientes.

Como consécuencia de nuestra entrada en la Comunidad Econémica
Europea es necesario armonizar nuestra legislacion con la correspon-
diente comunitaria, teniendo en cuenta lo dispuesto en la Directiva del
Consejo 73/437/CEE, de 11 de diciembre de 1973 («Diario Oficiat de
tas Comunidades Europeas» del 27, y en la Directiva de la Comision

15/796/CEE, de 26 de julic dc 1979 {(«Dharie Oficial de las Comunida-

des Buropeas» numero L 239, de 22 de septiembre).

En este sentido, la determinacidn, con cardcter general. de los
requisiios sanitanios de las reglamentaciones téenico-sanitarias de los
alimentos, servicios ¢ productos, directa o indirectaments relacionados
con el uso v consumo humanos corresponde a la Administracion del
Estado, en virtud de lo dispuesto cn el articulo 40.2, en relacidn con la
disposicion adicional segunda de la Ley 14/1986, de 25 de abril,
Creneral de Sanidad {«Boletin Oficial de! Estado» del 25), y articulo
149.1.1 v 16 de la Constitucién Espafiola.

En su virtud 2 propucsta de tos Ministros de Economia v Hacienda,
de Industria v Energia, de Agricultura, Pesca v Alimeptacton v de
Sanidad v Consumo, previo informe preceptivo de fa Comision Intermi-
nistenat para la Ordenacidn Allmentania y oidos los represcntantes de
los sectores afectados, :

Fstc Mimisterio de Relaciones con las Cortes v de ia Secretaria del
Gobierno dispone:

Primero.-Se aprueban los métodos oficiales de andlisis para el
control de determinados azicares éestinados al consumo humano que
figuran cp ¢l anejo de fa presente Qrden.

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determinados
analisis podran ser utilizados los aprobados por los Organismos nactona-
les v internacionales de recorocida solvencia.

DISPOSICTON ADICIONAL

d 1!“0 dispuesio en la presente Orden y en los méiodus de andlisis para
eterminados azicares destinados al consumo humane que s¢ apruchan,

se dicta en virtud de lo establecido en el articulo 149.1.1 v 16 de &
Constitucion Espanota.

DISPOSICION DEROGATORIA

Guedan derogadas cuantas disposiciones de igual o inferior range s¢
opongan a o establecido en la presente Orden.

Madrid, 18 de julio de 989
ZAPATERO GOMEZ

Exemos. Sres. Ministros de Economia v Hacenda, de Indusina
Energia, de Agncultura, Pesca v Alimentacidn y de Samdad
Consumo.
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INTRODUCC IO

1. PREPABACION.- Preparecidn de la muestra pars sl anklisis

Wdzeleze anrfecitaments (A& Rwesfra recibiga sn o ei latoraborio.
raigess wna porgidn de 200 g comw winies o ingroddzoase inmeciataments en
A FACIpiERTe SECo prOVIETA de slarre Rermético.

2. REACTIVOS ¥ EQUIPG.-

Fn lg descripoién del wquipo solu sw indlcanm iloE inItrumentos ¥ oacds
FALos aspeciales o gue requieren NOormas partifuiAares.

For otoR paArTE, cuBNdD S€ MENCIONA €1 MguA, &r tTATA SlemnTe o Agua
destilada v fe agua desmireralirada de pursra al menos eguivalente.

Todos i1oa reactives deben Ser A saiidad analitica,  salvs ssoeciio-
cacidn =n contrario.

dreacidn,
3, EZXPRESION DE LOS RESULTADCS.-

1 resultado que se indigue =n ei beletin de andlisig. serd =p valor
medis sbienido & partirt de un mipimo de dos datepmimaciones ouyd resetiniii-
dad t#a SATIATACTOTLA.

Salye dispoaiciones particuiarss, 195 seoultadss se expresardst oh
FOrcentaje imsmi o= la nuestra en el a3tadd en gue liegd al leheratoric.

£] resultade no debs Ilever mez cufras sign)lioat:ias Lem nus
permita lu wrecigsadn del método.

lis). CERIZAS DE CONDICTIVIDAD O COWNDUCTIMETRICAS
METODO POR ATRIBICION DI PUTOS

ilaj.l. PRINCIPIO.-

Se entismde por cenizas de conductividad o sonductuimétricas a la
concentracidn oo sales ionizadas solubles presentas an la muestra ; determi-
nadas por el método e atratucidn de punTos.

Easte mftods es apiicable a ezlcar terciada, azdcar morens de cana,
&fursr semiblanca. astcar 3lanco o blanquiila vy azrdesr refineda, en cuaisule-
ra de sug Tormas de presentactdn fen polvo o glack, candf o cande, pulé =n
forma de panes, grasuciado,. cuadradilic y de fantpsial.

lia].2, WATERIAL ¥ APARATUS.-

a;.2.1. Ingirumento para “ﬁﬁif ia confuotividad oum permLtad Medidas
de baste 0.5 5.0 com umam presisidn de v %, 3 aconse)
wtilizar cubetas de madida que puedan manferner ia tempera-
TurA 4 20 = Z °C por mezio de un termostate Jl:at.f.l.b.

ila}.2.2. "atraces aforades de 100 + 2.0 mE, 827 . ¢ v I000 .

F.2G w1 flfal.E8.E ).
ifat.3.

ilai.® 1. Agua bidestilads 2 festonizada, ne carmirtividad espasilies
infarier a ?* S.em Tt

lial.2.2. Sobuzién de cloruro de poTatiog NS00
In wn atrac de LO00 AL, Ziselver e agus lral. d.l..,
T45,% mg de elarurs de patests para andlisis,  previament
calentage a SO0 °7 (para desnidratarlo’ s fompletar Son de-

TR 7asTa i aloro.  Trasfer:ir 0 om
natsax e SO0 nl y completar con agus (3

ai. f.k. 0.

Zata selucidn +wAgerd un cORALCTIVidad =gunciTice a 2T 7 e
EC- R B S.em T una vez ceduciaa la tonfulil.ividad nnoeal
Flea 4el agra utilizada.

Lag soluciones de clorure e sotasis fehsrdn estar fecirn=
. tErants JrepArAdAs antss d0 cada cailbrade.

lfa).4. FROCEDIMIENTD
liaml. 4.1, Calibrado
L calibrado de loz instrumentaa de meduitda de comductividad

se efectunrd nediante la =olucidn de clorure de potasio
{1(a].3.2.1.

A}.3.2, Preparscidn de 1s muestra

-

Se prepara una salucldn de agdrar al TEX ia/ml 4N agua
iE(m;.3.i.), ddsolviends & 20 - 2,2 T, I, ¥ . 8,0 g de
azdcar en un matraz oe 190 Ml o disolviendo 28 & de apdcar
en agua (1(a}.3.1.), y llevindgio & 100 g.

ital.4.3. Determirscidn de la condwtivided espwcifica gel Afua uli~

lizmca

La misma cantidad de agua que la utiiizads en la prepars-
cifin do la moestra (1laf.4.2.) se agiex on un matraz aforas
da da 100 mi (31{a}.2.2.), completar y medsr 1z conduefivi-
dad aspecifice & umos &0 *C {i{m;.6.3.],

foalld 2 terminacign de la contuciividad epoecifica de la solucidn

e alicar

tar 1la 3oivcldn e azdcar ‘ifac.s.l.: ¢ introaucirli enm
i4 réiuia de Tedida, croar LA RS SuAndD 1A Tesoe
Lerd g2 1@ TFlucidn sea wractaranie Je 2 os 5,

zag especitics,

oE . . P
dm ia seinoidn e
B i - om ivita® mssecifica,
leila T
wiida en L
;"6"5 s jonductivedas especifica el agua, 41 MLCSASIOMENS DO

centizetro, medica en [1Ta) 2. 3.0,

EL refuitads %e sxorssa er gorcontade ode ceanizas Op condfuctivicad or
s ostendrd cor l3 sigulente fdrmular

it ode puntes w O.I120 0% C'-‘E

_3
8§ Mdecur,  ue: :,13’. S.om ¢ vaiem ! punto o jue L sumto = 2, 001P%
de cenizas.

lin}. 6. OBSERVAUIONES.

- Zeayn el TUNCLGNGMLIENLO uel inItrucenTe gt medida da cone
HeCnoivided uriiizado,  éste se cegulaca de a3l mapers gue
indigue sl walor'dem la conductividac especifica de fa solu-
sibr ge cloruro potdslze MPGOED 2l.3.2.) wncrementadc
con el de ia conguctivadad especifica def agus utilizada, o
Lie égte QlEime vsler ya aumentads se =tpleard paca =l
cilevia e ia constants= de la subels.

nTes oy prgpetas utilizadas defen [avarse
antes de Sy ampiec 2¢n ayua Bidegiilada

Tespufs OB eSTa Tedicd, fo AS MAREdArio a ustar e Serfoe-
AT At peecisicn, Jads Qud Las eventuales correcciones de
“emoerstura son nekamented  inferiorez A lsa iivites oe
L aatv]

iial.7. REFEREMIIAS, -

coaduct (METCLICAE TfueAate: arae 1A Tes,  Trpmsa

1{u}. CENIZAS DE CONDIXTIVIDAD O CONTAXTIMETRICAS

1{8).1. PRINCIPIO.

3¢ dntlende Lor cenlzas de cenducTividad a Ja CoRcentracion de sales

iorizadas salutles sresentes 2% (@ AEELITE ¥ Seterminadas por =1 Aétode dea-
orata A contimaciin .,

La conductssidad especifica tndisa A cantedtracidn de sales pgnizas
dan sobmles preseaates. Lag cenitsa Jde conductivicad se obtilenen multiplican-
de el resullbado conductimdIricd fof un factor de proporslanalidad adecuads.
La whniza gravimét=ica representa iz guma de las cenizas solubles & inzoiu-
bies en ggua.

Exta método Tiene el misno campo de aplicaciSn gue 1 aftoda 1fad,
amgliadg & 3zlcar liguize, aztear Yiguide imvertido y jarabe de azicar irver-
e,

1{b}.3. KATERIAL Y APARATDS.-

ilni.Z.l. Tubeta fe conductivae de widrin con mlactrodox de platine
niatinade firasements [ ados v conveEnientemente protegidos
CORTI'Y CESPLATAMIENTOS. E3faa rlactrodea pusden sstar se-
ilodos demtrn ¢ La vAS1:a en la Ty guede ponecss la aoclo-
FUGN Gus & wR@MINE ¥ CELLTBrEe DOLIsCLOPMEntE fripa Zer—
Pan! o estar Wiz Al so0orte df MO0 que pusdan bacarse
Na57a una probeta o vase de orwcipitade de 1[50 wml) gus
<ontenza la sclucién ftibo LOmersidnl. La cuhera s=tard
frovizta de un terPAmATre praduadc en décizas de areds
aue Asacyee 15 - Z% °C estande colocado el bulbo junte a

Y% electrades,  La sonatante de o la bary Adepe ser oaprowis-

TAfdEMEare 1, NT

1ley EL0. Calvandeetps o rumbados de mieedfone o carrete de ornduccidn
W recapter sensihie de teiéfuna.

I-nl.I. ), Fuenie adecusda de forriests. Filaw Je acunulacores © seTaz
=i 5% uup carrete de incuccldn o zumbador.
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Tesistencik S 10 v 190 ohwios. Deben ser fiias y exaclas.
peamix TANCLA 4 CWrsor o puente de Wheatstone. En jugac oe o
antecior, comviens emplear un aparato modernc de pusnts de

conductividad alimentads con red.

1ik}.2.6, Digpositivo para cegntral de la temperators de la cubeta,
¢on sensibilidad 2e » 2.1 °C.

1(b}.3, REACTIVDS.-

1ib).2.1. Scluclén patrén fe cloruro de potasio 0,50 M.

Dimglvar Q,3728 g de cloarure de potasio deshidratado, en
agua deatiisda hasra 530 wml oa 20 0

lib . 3., Solucifm patrdn e clorure de potacic 0,05 M,

Disalver 90,7456 g de clorure de potas:o deshidratage er

agua dastilada hazTa 500 ml a 20 0.
Iftb}.4. PROCEDINIENID.-

ik 2.1, Determinacidn de la constants de la cubsts

Llenar la cubeta con lg solucidn de clorure de pocsaic C,01
Y. ajusTar B 20+ 0,1 *C, medir 1x Teszstancis y multiplie
car el nonerd de chmics por 141,72 conductividad egpecifica
de EZI 0,01 ME. Enjusghr con ia ssluc:fn d¢ clarurs de po-
rasie 0,00 ¥, llenar ia cubsth con emta sclucidn, medic la
resiztencia ¢ 2C 4+ C.1 7C y muitiplicar por 276,1 {condue-
rividad especifica =+ XCl 0,00 M. Fallar »! prowecdie de
ins dos resultados.  La constante de la cubste debe ser
apreximadamence 19,

Lib}.€.2, Detarm:nacisn d¢ cenizas e contcLividad

ismalver B0 g o% suestra, ai la cifra de cenizas es menor
dr 1% (5 10 g d¢ mercla dt suestra ¥ SEcaresa pura pars que
rezilte aprodimadprents 5,%% de cenazas, n: la musatra Tie-
nt mBs ge 1% de cenizasi ¥ complevar a woiumen s 299 ml a
20 *4. Medir ia concuttaividae de 13 solucifn B 20 °C. A es-
ta terperatura debe Aplicarse un soeficients de corceccidn
del arus de K o= O 5.

1fb}.5, CALCULOE, -

El porcentais (/M) os Conizas ArF CORdUCRIVIOAD S# ooTARdra ECEUA La
S1fulenkte (drmetac

-

T <enlzas de congudtividad - 5,9 x 18 5 IO = L

0.5 = Cpetazimnte de copreccidn del agus & 25 47

L « conmuetancia eapecifica {mcrohome)

1th}.6, QBSERVACTOMES . -

1imi 6.1, ia Lemp&ratura vatrdn oficial cene ses 20 2, Sin a~harga,
nay que¢ aplicar lms correctionss sipulentes fuando la ram-
peraturs e§5 ditereniec 2 ZC 0 Jmaxima . 5 00

TemperfBTyrAR mayoTes de PLOIC-
vr
T

restar 2 poT CiehiLe por Cada

TerpriAturos mévores d= 20 'C. afadir & por ClEnLe our cada

Lo

Libl.6.2, La conbuctividad anpecffice -?xam el ague utilizada debe—
rf S&r F microGiemens por om’

lymi.6.3, Igualmente puede emplearse une condentracidn ge 2P g100
mi{  en este casc, cegpuds de wplicar la correccién para ls
conductividad sspecifica del agua emplemndo un cosficiente
de corrarcldn de 0% %& corvierts lm conductividad espaci-
fice corregida de la polucidn &n la condustividad eapeciri-
ca caloulada, 2 una concentracidn de & RAlO0 ml, moltipli-
cangs por uwn fector de conversidn ¢e 0,37,

Siendo:

a¢ e msolucydén

C,, = Conduci.vicac especifica mn ,ks,
2r AROSAT Al ZHE% (miv )

S ¢ loncuttividas especifies en o GizeT
ns azlcar al R (miy0,

Ar la solufi1én

~ . . . -1

: = tiyigad if , = 2

Ciefas T Comduetivigad sspecifica en )g e petorminada
en la cuseta.

aguz Jenductividad especilica en M S.omTocel agua.

Fara sapsular el porcenth s ae Cerizay 4 candugtgvidad

z

zas = [

{n].7. REVEKIWCIAS .-
_ rotmSE, Mathodw of Sugar analisiz, 1964, p, 36-40

Report of the Proceedings of the 12th Sessian of TCUWLA, 1958, p. &-10

= Epport of the Prodeeoings of the l3th Session of TOUMER, 1962, p. a-12
Zmport of the Proceedings €f the 12th Sessron of IOUMEA, igeh, p. RAR-EE

2. COLORACION EF Soais o

2.1. PRIMCIFIO.-
Pedida del cojor en solucifn de los azlcares.

ixte métne: ex aplifable a:  Aldcar terslado, A@déor marenc de catm,
ezdcar senblence, axdcar bBleco o Slanguilla, azdcar refinedo o hlanco refi-
nade (=1 Iuadquisrs de ses formaz 0¢ presenlacidn,  pelve o plamé, candf oo
cends, of forma C¢ panes, ild, pranoiaZo v cuadredille),  azdcar 1lguido,
azdoar 1ipulidlo frverlido, zarsbe de mzdcar snvertice,

Z.2. MATERATAL ¥ APARATOS -
-b Isnectrofoténetrs o poulvhRliente,  foff una tobeta de absorcidn de

1% om flé jongitud de cubeta se elige O modo cue le lecture del
INELFUMENLL st Entre 1T y 4® e transeitencidl.

CLL2L Faltro de meshrana, o TEmSIC 48 poro 0,45 M de acuerdo con el
wetode de exlrusl8n e meseurio, T, 6 scpln fl métsoo Yagen-So:-
sewlle.

o,3. HEAGCTIWG. =

Fpun teIRyleda.

F.ofo1de clorndarice doluide.

. Hidrdede de sedue dileido,

. Tierra de giatomeas e calissd aralitica 17 sobre sdlidost,
Z.4. PROCEDIMIENTO, -

Freparar, Ccon afua dtsvilads, una snlucidn el Bzlcar nue me pulsce
malizar @ las concentsECcicnes wirlbientes:

- azigar blameg. W0 [mgmi

- aruzar morene:  la qayor posikle,  comnatible cam veiocidaces de
riitracidn y profundidades fe cubeta razonatles.

arleares [iguioos ¥ jacraues-  denzidad original, 3 menss cue aee
precise dijuzr nare gonasralr yulocldedes de Tlliracs&n ¢ prefun-
digedes 47 subetz razomables.

Filtrar la Golucidn ¢n vucic. Las soluciones e ezicar “lanca y log
tAraseE llferamente GOboreados deben filisarae o través de [iitra de nemhrans
MLFL) min g lfn de coadyuvanies de fijirecién,  Las soluciones mis ossu-
ras doben Filtrarae con lisrrs de diatomess {7.2.&.7 sobre papel fe filtro.

L9 prirerd porsidm <8 Trltrade, 41 esth turtia, %r tira. :
Ajustar =1 pY df Las soiluciones mha oaturas o 7,0 + 0,2 con dcido

clorhidrion o pidréxide de sodio dilufiovs. No mjusiar =l pH de las aclucienses
de azicar blmce, Eliminar el mire arrastrado en vaclo.

Situar ,la solucrdn en una cubsts de absorcibe (2.2.1.1. Deterrminer
in aterumicia (A & -lag T ! de la sclucidn 2 470 nmoen w enpectrofotfmetrs
o eguuaiente, Curilizandd agus destilada somo patrdn de refeqencia e colar
CEr.

2.5. CALCULOS,—

El jndice de gtenuarifn e ohtenard egln 1a siguiente foérmula:

.
Indace de ateruacidr L P

Zrende

s

A = Atenuancia,

k=

T = TransTiTancia,

b = Longitwed ge cubstu en rentimatras.

o totaies en grames por mib.litra,

Concenfracidn gE o ed

“

Los resusltadss A #x3esan or wnpdades de color ITUMEE
s = HEN W frolce de atenwacifn LA

Zelor en unidaces i

2.6. REFERENCIAS.-

G4 dethods of tugar snalwsiz, 1362, g, S7-40
or: af tne Progeeding of [Me 1Z0n Session of IDMMLA,

LAEE . . BD

I{a), DIOXIDD DE ATAFRE
iMétndo coloriméirico de Carruthers, Heaney y Clarield)

Jfar.l. PRINCIPIG.-

Letermirmeion coloraméirica de. cidxido de azJfre. Cuyo contenids Ao
exzeda de o fug, ¢tMnleandc remastives Cremogénicos,  resmsnilina blasgusads
oo Acid: ¢ formaldshson.
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E] método es aplicapie & azdicar aemibianca, axioar slanco o Hlangui-
l1la, agucar refinade o vlange refinade, =0 cualquisre de sus formas e pre=-
zentactdn {en poiva o glacé, candgf o cande, p:Ef, s {semd de panes, granu-—
fado, cuaurecille y de fantwslal, azfear iiguido, azdcar liguide invsrtide,
jerape de azicar invest:fs, gluced liquida o jarane de glucasa, jarabe de
flwogd deshidratade o glucosa Atomszada, dextrosa arhidra, dextrosa sonehi-
dratads, gextroas =0 polva. fructoss ¢ madlusa,

Fa).2. MATERIAL ¥ APARATOS.-

Tla:.2.1. Tspmctrofotdnesic 3 shsorsidmetro, srovizta de subefm ae o
cm ode igusduwcidn ; oun flltse adecuado con un cdkimo Je
Trangmlaidn antre SA% r ERL mm.

3tat.3. REACTIVOS.-

Ziai.3.l. Lolucion «Cuusa saturaga Jde higroclorure ce rosatsiina.

SuspenTer uf AEZCEZ0 (AR oM madgmente L g for sl de Aldsoe
clorurs ca rosaniline en oagua Jestilada, calentar » mos 50
TT oF dwjar eafrias mientTas as sqita,  y desnufa getar sn
SEULEe Jurante iR horas,  agitando le AC 80 SURRCR Y

wrar.

3(3i.3.2, deiucidn de resanilina slangueada.
Zzbre 4 @l dw seluwidn SCUGI3 23LUraSs se SLdrocioruire us
rosaniling, afadis % 8l 2 derdo clo-nidrice sercentrede,
~ezclar v diluir tasta 100 al. La decploracidn ne ts ins-—
Tantanen ¢ o1 reactivo no debe urtilizarse haata gue Raya
Jwsacs wma MOra o0 12 Tenos de su preparacisn.

Glat. 2.3 Snlugidn #e farmatoshido O,0m,

Tiluls § 2l ce forsaiderico de ¢0% com wgua nasta |

Ziai. 2.4, Solucién de atdrixide de sodio 5,1 .

Ilal 2.5, Seiucidn de hidréxide ce sodla .00 X,

3{aj.3.6. solucidn pacron de aulfite d= sagdia [W¥a, 50, WHOF.
Pt R

ial.2.7. 3olumibn patrSn ge vode.

3{a).3.3. Secaross, exenta da 2idxido de azufre.
F{a)l.3.9. Agua destiiade.
3{a).4, PEOCEDIMIENTO. -

Jfaj.d4.i. Diselver an agus destileds =] agGomr que 34 ANALLIR Fel-
clande suavemente, ¥ afedic hidrdxido de sodia dilufde para
sbtenar una Aolucidn que contengs de 0,5 a2 04 g de fldxi-
do de azufre por 10 ol que gea aproxiaadaments 3,0C4 ¥ con
respecto &l hidrdaide sddice. Para ln mayoria de los azica-
res,  asta concantracidn pueds alcanzarsw wn aciucioned uue
contengan 4 ml de hidrdxido addice 0,1 N y 10 g & 20 2 da
sacaroad por 100 ml. £i la concentracidn gereral de @rfxido
de azuire e menor de 2 mA kg, puede aumentaree la concen—
tracidn de sacarcza 3 40 g per 100 ml.  Trasladar D ml de
l1a soiuc.dn d¢ A2dcAr & un tubo de ensayo sEcu y ilmpao Ca
bimn pueden pesarse de 1 a 4 g de a20cAr aecs v J1wolverleos
1 rec taments en om tubo de snmayo graduadc en L3 Rl oy com=
pistar a volumen despufs de afagir ©.4 ml de nidréxido o=
sadia J,1 8 {3fat.2, 4.7 afladis & mbt e solucibn de sosand-
lina blanqueada :3{aj.3.2.] aeguide de 2 1L o= scluc.én de

fecmaldenizo al T.0% (T021.3.3.0.

Memeiar y Assar A repods & temparaturs dnblente vurante 0
= % minutos. Medir la assoroancia de la seiuaidn en una Zu-
bera de 1 ¢m 2 E5D 5w, Aproximadamente, v determinar =1
contenido de didxido de adufre con refarsncia 4 une Surva
patrén (3{al.2,0,) obtenida an lan mimas condlsicnen.

furwa patedn.

¢ preparz aroisanda una soluc:fn patrin oe cantidades foa
netidas <& sublfits d¢ sodts anadicas s sacarosa exenta ae
difgxdo fe azurre {3fa) 2. A} Fisymita en hiardxido de se-
dio 2.00G2 N 1A 2.5, Le dacarngk ve Agraga A facas i3w
Aoiucioned patedn con el 3t jeto primordial de minimizar la
oxidagiin del sulfita durante (& peeparacidn y 18 Tanipulz-
2ién 2e lnm JEtrones. A fongiclin dk ave LeT solucicned
SERN agrovimadamente J.004 N con resoecta a nidedzige de
sodio antes de afacir la 3alnsidn de cosanplina Slangueada
Aoisa (2a).3.2.0 la presenc is Jde sacarcse sxents de cidxie
de de azufre en concentragisnes de masfa 40 g opor L0 Al an
Influye sensablemence en &1 rendimisnto d= coler,
nacAasACrio 1gualar la concepntragidn ge sacargza =n log sSa-
trones con :ra de 153 30luClones de ensayo.

¥ omr jne

Preparar una 50lucldn qud gontenga aprorimadaments O,3% de
sulfito de sodic $21a).3.48.; en ancarasa <00ad 1.8 Al Lo
¥ decermicar con sasctiived la concentracasn de sclfito va-

lorande fownte a salucidn de yods zatrin.

Tiluar 9 ml A2 i3 snlhcidn de splfito hasta 130 ml con wa-
cargsa ab 0% para obiensr un 2atrdn primario cu¥ad concen—
traciin cenocida AR apraximadaments 3 5 ode S0, por w1
Tara preparar (ow satronsd de galibracidn tomar 1,00 2,35
2,0: 4,0: 5,2 y &, ML 281 patrdn peoimaris, aladir 4 ml de
hidrédxiag de godio C,1 M {3{a).3.4,; 5 dilvir a i00 mi com
selucién de sacargsa al 13 Preparar tamos.
ri oamitiende 1a soluctde fde satrde poimac oo,

ifadir, sobnre partes alicuotas de 10 mi ge lp= patrooes de
wgiibracidn, 12 soiucifn 4e  rosaniiina blangueads
[Falo2.O00 y la solucidn fe Tarmaldehauo (2ia).2. 3.0 y we-

dir lag absoroancias cema en 33fal 4.l

T{a}.5. EIPRESION OF LON pEeSULTADOS. -

Los resulcaccs se expranardn e miligramos de Jidzide Je aru
vigame de mesatra,

A

Ia).6. (ASERVACTONES, -

ey e
afiad:r los feactivos Sfromogénicos parz liverar mi didxids

Iat.3. 0. L2 selacidn de azlcar ve trald gen #lcadl duluide an

e atro mwio, nd ae dener-
Sues, i& selucidn se

Je agufre débiimante cnido cus,
fifaria por e¢3Te Srocecitiemto.  Asi,
aiusTa & pH il, aprosimadessnte.

3 &).7. FEFERIMOGAS. —
.oand Tlafielt S

- Carrihers AL, R
7, Neterm:nat:on 28

gl Segar Jeernad, pre O
white SuUgar,

/5. Interpatic=
shur dinxide

k). DIOXID: & ATUFRE
{Métodn volumitrico de Monipr-#£1%1isms)

3}, . PRINCIFID.

Ceacilacidn da una solucifin Scida 4o 1a muUeSTra en uha corriente de
gidxide da carbaora a *pravéa de un refrigerante e reflyjo, rfecogisndo el deg-
tilado en una zolucidn dilvida purm de perdxido Jde hidrégenc y pastsrior vo-
lusatriz del fcida aulfdrics Tormado,

Tasbién pusde geterminarss al dexdo ful Fhries por gravimetria zcands
ias centldedes de %2 Fresentes $4n MUY pequenias.

£l métods &8 apliceble a 1os miwmos axicarss gqus &1 mérgdn 2al.

El métode #5 aplicable en premencla dm oTros compuesios sul furados y
acidos grg@nicos voldtiles.

A(h).2, MATERLAL ¥ APARATOS.-
3ib1.2,1. Aparats repreaentaco on la Tigura IfbiI,
3(b).3. REACTIVOS.
A0l 3 1. Acido clorhidrico concentrade. purc. exents de clarc.
F{b1.3.5. Ovdeidn de carbono puro, saents de cloca.
Tusde gttemersse o€ 0@ hatslla de 06 liguide provista fs
whi@ #alviila dw ajumte fina que owrmifa un flu o constanie

de gmz 2 cualquier welocidad jue a¢ Zeder, ¥ purificarse
después conwnientements [3(n1. 5.

Ceréxicg de hidrdgeno de cismz uolomenes gura 2K sxemte Se
dcice sulfirice. Se prepara diluyenge 10 smi de W0, e I0%
Aeutro, “on agus dearilsda hasta 100 Al s

. Soiusidn de midrdxide de sodro 104,

351 3.5 Solusidn e indicador azwl de bromelench.

Jig! D&, Ilprurc et

Jiwi.d-7. Agux daxtilada.
3ih}.4. FROCEDIMIENTS.-

El erleomeyar ‘G v &l primer tubs Peligot (LG se cargan cada uno
ten Lo a1 de la solucidn de 1.0, El semnde tubd de Peliget F: xa rarga can
% ml de una mescls <6 sglucibnes oe 2.0, y clarurp de hariz 4ci ivada Lu
unas gotaa d¢ HCl. Actia came tohe de Seguridad para contrelars la shasronie
coppleta dm T3, =n lom 0y primecos ce0) isntes,  aungus en general no serd
nezesario 2in%.5.2.0.

Zespuds d# ConecTar 4] ApArate, se infroducen SO0 ml droagua desti-o
lada en el warrar 1A}, Snto gon 20 & de odeigo slerhfdricc v se fierwe la
seiugidn, al ALaTe Tigepn que A hace pAsar una corrients de OO, hasta oo s
na expul sade tsdo el aire del aperato. Luego se enfria =L marfar sar famer—
sidn gradual en un Bafla de Agua, snntisuAndase Ta coprients da 00 durants el
antriamieans, v despuds e Lotroduce cdpadamenie la muestra quitando momenti-
reaments ! tapdn (Sl

guede Entroduzirse 4 Travésr e un embude
Figura, ARdaplhanso pArs gus pass 3 traves

S ia muestra ez liguida,
e decantacidn. N representado en
dml tapde (57

La ma2cia Se Mierve ARTSACeS duranTe una Mora #n una corriente lanta
M., 7 =e corta el luio de agua en el refrigerante, ¢ e25te acCo ¢l re—
frijgefants y el tubn i cesprendimiante 3f van calentandt fentasenns, 3 lodo
£l EG., re 11 pot iz humesad candensada «n 4l tulm ek arrastrado nasta el
selecfor 1€),  quw puece mantarerse frfo Curante eata operecidn par aedia de
und fecuetia Vasl:d een agLa fofa. fan pronfc comg =] *voo de cagpresdimiento
A raliaeTe en %1 punte tH),  sagdn se apracia af tacte. se cesconectan los
LA LUTEE an lava en 3entllo dezcendent: el Tuhn, seeogienda los la-
vaias #n <l zalcztar Y00, con wna peaquefa cant)zad Jde wgd destilada, 7 ose
o3za tamgiér oa T H

el conten:zda da TZ° ceaptitativemente. Tl lfguide,  gque
35 lzvadas mediri moa 40-5C m], e waldca a iz temperatura
i 1Mdicatsr  arui Je bromofenol

S H

M, e byandia gome
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Quande la cifva de valorwciln ess mwnor de 0.5 al se recamiands el
mEtode pravimétrica, 1eniende en cuente gue 1 ml de NafOH) C,1 N corresponde
5 32 ppm o de 5G2 sobre 1UC g de PutEira.

Er ents cass ¥, también tumado me pecenifte na pravaimersia como we.
rificacidn ae lg cifra o& valoracidn, L2 Precipitacidn y Filtracidn del aul-
fate ge maric formedo enm sl destilado scidificadu, ol afisdir clerure bArigo,
deben hucwtse #n un vaso de precipitades &1 fric {3{b).6.3. ).

3ib}.5, CALGAOS,-

Les resultafos as exprelen &n o de dideide de azufre por Kg de
muestra ¥ se colculan medimnte lan sigulentes férmulas:

n) Par valoracibn
¥ ox 3.290
mg de E0_SKg = —m—————nm——
z L

o} Par gravimetrfa
M. ox 774 aF
mg de 5O, WG T e —
2 hi
Siendo:

¥ = Volimen, &0 ml, de hidrdxido de modic geadtados =0 la valoracién.

M« Moza, 8P £, de la muENtre.

M, = Hass, =n miljgramos, de sulfats ae barlc.

(5.6, CESERVACIONES.-

Jibi.6.1, EL Cﬂz puede puriTicarae hacidndoclo pessr por wn lavader
que contenga unas aplucitm dilufda de carborats sédico, de
celidad resctivo, pars tlimjmar ¢l oloro anter de atravesar
el satrar de destilmeidn,

el 6.2, Indicics pequefiisimos (trazas) de 53, que mecapen basTarin
pAre praduclr uf enturhiamisants de suf!‘n:a phrico en el se
gEunde tuba (Fi. En los experimentos de acuerdo con el sétos
do Monisr-«illiams po se ha soservede nuncs este Tenfwmeno,

2{b).6.2. Para la valeracidn conviste utillINr uns RICFODUrELR.

2lb).t.4, El perfxido de hidrdgenc cumnda estd fric, no oxida canti-
dades mprecibles do sulfatls de hidrigenc ni de azufre ooge-
nica woldti]l para dar delde sulflrice y, €0 lm determina—
ciln g2 S0, en alimenbos Que contengsn COmpUERLOR Eulure-
dos volftiles, el H O? dard los resultedos de mbxima com-
fianza, & condicidn ge Que s precipitacifn y le flltracidn
de sslfato bdrice se hagen en fric. 35in echarge, parm wvi-
tar que el precipitace de sultsts Bdrice 32 ippurifique con
indicite oe clorurp bérico, hay uue dejario asdlmentar,
vertiends el 1iquide que Gonrerads a teavés de un filtro y
[ BcSﬂd que gueda on 4] vaso de precipitadoz debe Envarse
trea veemx por decantaclén con agua hirviernre antes Je
scharie en ef filtro.

3(k].7. REFEREWCIAS.-

- The snelyst {1027} E2, 342 and 215

Bonier-*illiams, C.V., The Jdetermuiraiion of Sulphor axite _n Foofs, %e-
port o Fublic realth and Medical Subjects. NT 85 %6 pages, Rinpatry of Fu-
Slhic Health, 1827, H. Stationery Jffice, London.

FLGuna 3 {d) 1.- APARATO DE DESTILACION SFGUN MOMIER-Wiyt [amd

A 11500 o1

.-~ Tubo veartica] de unos 4-4,5 om de dismetrg lotermo

EvF.- Tubes Feiigot

4. FEFDIDA DE RASA POR DESECACTON

4.1, PRINCIFID. —

te entiemde por “pérdida de oaxa por desscacidn” 8 la pérdida de ma-
w2 phtenids en satula a ja temperatura Se 103 + 2 % guranis 3 hores.

El oétodo ¢8 pplicmble a azdca; tercisdo, wszicsr zarenc ¢e cafia,
azicar semiblanco, 4azdcar bleneo o blangquilla y azdcar refinade o blance Te—
fipado. En cuslguiess ge sus Tormms de presentacidn {an polve o glack, cangl
o gande,. pilé, wn forma de ganes, gramulmdo, cusdradille y de fantesis)l.

4.2, MATERJAL Y AFARATOS .~
4.7.1. CApauls da metal de fondo planc [inAtaceble por las muestras ¥
las condigiones del andlasis! de wn Mimetrs einime de OO mm oy
de una alturs minima de 30 .

£.2.2. Fatufe eléctrica. regulable a 103 + 7 *C, con corriente de aire
3ecu.

4,8 3. Dmuecwdol provieie d= gel de gflice recién activado o de un des-
nidratante aguivalénts § dotade fe un indl cador de hamecad.

4.2.4. Balanza de precisién de 0.1 ag de senAiblidad.

4.5, PROCEDIMIENTO.—
4,20 Secar el recapaente [9.2.1.0 en la estufm (2.2.2,) a 1£I + 2 *C
hasta Mica constants.

4.3,3, Derar enfriar el recipisnte i4.2.1.) en &l desecader (4.2,3.) du-
rants un minlme de 30 3 35 minutox ¥ pesar Con unp preClgion de
0,1 mg.

. Oesdr TON ue precisadn de 0,1 mp en el recipiente {£.2.1.}, wn-
tre 20 3 g de is ouwestre.

£.%.4. Poner vl reclprente (4.2.1.7 en la #stufa [4.2.2.) y & continua-
cibn mantenerlec dursnTe tres horas 8 una TOADEraturs o€ 102 + 2
®C.

£.5.5. Dejar enfriar el recipiante ep ¢! despcador (4.2.3.0 ¥y pesmr con
und precigifn de U1 mg.

£.L. 5. Culcss™ de nueves &) recipients (4.7.FE 0 en lé gstufm (£.2.7.) &
1G5 + 2 *C, Dejar enfriar =n el desecador {4.2.2.) y pesar con
una precigide de 0,1 mg.  Aegetir eata gperacidén al la diferencis
eitre ol pegadas Fusweivaments w3 superior 3 1 mg. En le hipdte-
ays de un sumentc de masa, Be retendrd pars el ciicule le mAs Da—
ja de las cifrap regiEtoadan .

a4.3.7. El tiempo total de secads ho debard ser -superior a 4 horss.

G,3.8. Dbuwtrvaclones,

Las operaciones descritas en los spactmdos 4.2.3 8 4.3.7. debe—
rhn efrctuscss ihmedistaments deapuéa or abrir les Teclpientes

que contEngan las mursLCRs .

4.4, CALOLOS. -

La phrdids &R mASH eAT-esAdda BN tADta pOT CienTo &N masa &¢ chtendrh
sepin la sigulente férmula:

ol
Y pérdidz o maza = im - m2:= % -
- ™
o
LrEnge:
r - Kana, 80 @ra™es, ¢f 13 Lom3 [ArE ensIF.

o
m, = Mgga, =n gramosn, de la CdpPsula con la fuma para engayc ¥ la tapAaera an-

ran de la desecaiidn.

m. - “asa, en grames, @ 1@ capsula cor la tams pars ensayy v la tapader:
“estués e la offeracidn.

4.5, REPETIBILIDAD.—

La duiferensia extirw las resvltacos ¢ gos determinaciores parglalas,
fect.amnAs someltingamsnte en Tas mifnas canficidmes cor #i misme analista
nc deperd scorepasar los 07 g oper cada 10T oz ooe

SLERE TILESTIA,

4.fi, REFERENGIAS.

- Lirectyva e la Tomigién (TEsTOG
taae L.

£' de F2 de Julid o2 _ITY, Angxo I, Mi-
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5. RATERIA SECA TOTAL

5.1, PATACIPID.—

£3 la cantidad de sdlidea totales ohtenida mediante ls sedida del
indice de refraccidn &4 20 °C y posteracr transformmcidn en materia aeca ae-
dimnte tablaa de converzibn.

Eaty método s aplicable & asdcsc liquido, azdear bfquido inwertido
¥ Jarabe o8 aricar inva-tide,

5.2, TEREAL ¥ APABATOS. -

5.2.1. Refrsctimetrs gua permite la lecturs del [pdige de refraccién con
precisidn de la cuartad cifra decimal, provists de sarmémetro y um
dlspoaiTive de circulksifn de agug a 20 L 2.5 0.

S.2.2. Tumnte luminoss, conatituide por wna l8mpara s vepores de sodioc.

Digalver lom cristales prea'entes en la muestra sfectuands una 21lu-—
aidn 1:1 Tesmls

Medir en refractémetro (5.2,1.) =l indice ds refraccign de la muss-—
tra & o0 *C,

Tad. CALCIRDS —

La materia »ecs s caloula utilizando los {ndices de refraccisn de
lad 2oiuciones de zacaross a #0 *C de la tabla sadjunta zorecegidea Madisncs
2,922 pec cade 1% de azGfar invertido prasente en L& muestia.

fumda la muestrs he side dilulds cop sgua siguiende la relacifn I:1
imfmj. La cantided calculada de la materia seca s& suttiplicsrd par 2.

L2 diferwngia entre los resultadoa de doy determinaciones paralelas.
efectumiag aimul tines o inmedihcanente unh despuds fe 1a oTra, en lag mismas

sondicienes, por &] mitme gnalista y aphre la mivma muwsilw no debe schowpls
sar 9,2 g par L0 g de oueatra,

5.5, AEFERENCIAS.—

- Birecrive de la Comissdn (73/796/CEEY, 4# 26 de Sulic o=1.979 Anexo II. Wé-
tads T
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5. EQUIVALENTE EN OFXTROSA
(Mitodo de velorwcion constante Laste—Eynon)

&.1. PRINCIPIC.~ -

L8

TPowier remestas':  El COATENLRE eF ATOCAres reguctores srpresade -
er tErmines de dextrota anbidra {i-glucoss). salculado =n % {m/=) ’
de la MueSTra, y obtealds por valaracidn en &1 punTo de eSulli-

cidn de la molucifin de azdcarsas con relacidn & un volumen detera

minado de licor de Fehling en condiciones delinidas, wutilizendo -
el aryl ce metiieno camo ind cador.
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16.2.1.1 wa cantldades de 2.%° &l haste gwe el color dei
arul d¢ =etileno desaparerca i6.7.2.7 y (S.7.3.0.

5.1.7. "Fguivalents =0 dextrosa’; El godsr reducter,  calaulado en %
imem} Sobre La mRteris seca de la nuwstoa.

£l métpdo a3 aplicanle & glucosa liguida o ardte & gubenan; AncTar =l wolumen total <e goiucifn patrén de dealrous

glucosa atomizade o jarabe of 3lucoss deshidratado; dextrosa an- afiadida comprendice ta pendlbima adicidan de % @l
hidra y dextrosa monahidratada, 1% ml).
§.2, MATERIAL Y APARATOS.— H.4.1.®, Fepetir $6.3.1.1.0 ¢ {4,400
§5.2.1. Matraz d¢ cueilo wetrecho, e 250 m] de capacidad. F.=+-1.7. Verter de la bureta gradudda 3l mateaz i6.0.1. 0 uma can-

Fa
s

T
s

. Crondmetros,  guee indigue el tiempa fransowes

H.2.2. iheXtrosa Annidra de refsrencid (D-glucosa?l i

5.3.4,

Bureta acodada, con llavy=, 2@ % oal fv capacidag, graduada en
¢,35 ml.

Fipetas aloradas, oe 2% al y =i ge capacidad,

¥atravea dfprados de 100 el » 30D

e capacizdad.

Cispraitive ¢z calefaccidn, que peErmata want=ier L& 2beilizidn en
ian condicrones Sescritas B punfc 1E.2 # abservar &l visa:
de color =n el punts Yiaei %10 Peticar el matrar i6.E.1.) de
fuente de saler i4.7.3.%.

to o wwon 1osegundo de

precisidn como afnimo.

5.3, REACTIVOS.—

Lacor Jde Teblina,
Fo3,1.1. Solucidn a:

Fisolver en agua, %9,7 3 de suifaro d= cohrs (DI penta-
hWidratada I'\Cusc-_‘_.Sﬂzm ¥ completar hasra 1000 @k can
agua.

5.3.1.2. Falusibn 3

Diagives &n Agus, 345 g 44 tartreto doble de xodio y po-
tasio tetrahidratade 1KNel ¥ O 4H_ Or ¥ LOO g de hidrd-
xide de sodio y completar odnSagull hasta 1000 . De
cantar la solucidn lImpide de tode sasdimento que se pue—
da formar.

Consarvar eetas dor saslucianes en Doteilss oscuras @
AnArillas.

Preparacidn del licor de Fahiing.

Verter, mediante prpewd (5.2.3.; en =] arden siguisnte:

50 =i de la sclucidh B {6.2.1.2,) ¥ 50 ml de la solucidn
A fE.0.1.1.) & 1 vRsD e precipltados limplo § oaeco.
Mazclar cien.

Na conmservar #l licor de Fehl:ng. Harcer sna preparscidn
¥ contraatecla, segin fE.2.1,) vade d{a de utilizacsén.

&
.5H:2\15,.

Setar al prahcto #a une entufe a vacio durante 4 73 LDD - 1 0
coad minime v uta presido o unas 10 X ?a 1103 mbarl. -

5.2.3. Zzlupidn pasrdn e Jextrosa 40 2,600 4100 mi.

Padar, “on G, mg de opréciaidm 0.6 g de destrosa mnhidra
i6.7.2.), Jdisalverla wn agua; tramisvasar "a malucidn & un matrez
afnrado e 100 ml {8 2. 2.0, Afadir agua hasta ok eforc y merclsar.
Fentvar esta solucidn cads dia de ue:lizecitn

Soitucidn z¢ azul de metilena de 2,1 g/190 mi.

Disolver 9.1 g de azyl de metileno =n 100 al

6.4, PROCEDIMIINTG. -

. Contragte el Jyiar de Fenlung

S.4,1.1. Tomar zon gipera 25 ML de licor om Fehiipg (h.7
un MALCAZ de cuello eaTrecno, 3ece v limpio (6.2,

B.4.1.2, Llentr la burets {5.2.2.) con la sglucidn patrdn de dex-
trosa {6.3.5.1

F.d4.3.3, Yarter en #i astrar (6.2 4,1,18 sl 2¢ fa solucidn petedn
dn cdextroma 16.3.3.}. Agitar sl mairaz para mezclar bien
¢l sontemide.

E.4.1.4. Jologoar el matraz en- =1 diapositive de calefaccifin
[6.2.5.) previamente regulade e tRl sanerw que la ehu=
liicidn comiencs al cabo de 120 - 12 sepundas,

5.4.1.5. Zuando comisnce la etullicidn, puner sn Puncisnamisnto
ol crontmetro w partie de cera.

G.4.1,6. Hetcer hrvir ai contsnlde dei satraz durante 120 aegur-
doR cronoaet raden.

APadir | =i de sclucidn de metilenc (5.2.4.) necis =1
final de sate perfode.

&, 4.1.7. Dmapufa dea una ehullicién de 120 asgundoé icontroladas
por cronfmetro) comenzar 2 afadie laz solucidn patrén de
dextrons da la burats gregusda (£.4.1.2.0 en =] agptrar

2.4.1, 02, Puede xwc nwcwdarie proceder 3 ouna X

tidad cde soluc:fin patron de dexfroza lgual A PXel, 2 omil

Jespuds g€ haber hecha hervir gfurants 130 segundes foon-
trpiado pur crundeetsel, Ccwaenzar a afladir la soiucidén
zasrdn e Cextrosa de la bureta gracuada 2]l matraz
f5.8.1.) en cantidadea. al prircaigio. Jde 3.3 mi oy Pinal-
nenTa gota a gotd haxta que desaparecca el cpior de azui
de metilenc.

Hac:a #1 {iAal A =sta speranidn, ol intervalc ge *12MDe
antoe law agicioned sucesivas de agiueidn paircén om dex-
troma dehe ser de 10 a 15 zezundes. E£ntas adisziones de—
ben terminarse s S0 segundoa,  ex dacir et o~ trAmpo
taxtal de ebuilicidn ag debw sabrepasar 163 swyundos.

era valoracidn
cent oume Agiordn anictal de solucidn patrdn de dextrosa
(B2, 1.8.) qus Sea LIgeraments SUpETIOr ¥ ooAVenlEATE-
mente Bjustada pars obtaner sl resultado previsto.

Anotar el volumen en mi [¥o) de solucifn patrdn 2e dex-
tross utilizando hasta el munto final de fa valoracidn
BT

#4114, Un dess artuarse entee 13 y 21 ml de 3soluci¢n patrdn de

dextroma. 5i Vo sobrepsss estos limites, miustar conve-
axentemonts la concentracidén de la solusidn 4 (6.2.1.1.]
¥ r=petir la operaciSn de valoracidn.

5.4.1.15. Para ia valorpeidn catidiena del licer d& Fehling, dado

cue Yo a# conoca con nreclaidn, sa necesite una aola va-
loractdn con una adicidn inicial de (Yo - 3,.5F ml Je 90—
lucidn patrdn de JExTroaa.

. Examer orelimihar de la muescra

£.4.2.1. Cusfde Ao S& CONOZCA aproxtmadaments e poder reductior
de la duestra, s=ffctoar un sxamen preliminss pars ahte-
ner su valor sproxinao de agnera gue pusda calculavue
1a masa de ls muestrs A mnalizar (6.4.3. 0.

Exts examen ae slectle:

£.2. 2.2, Preparar una solucidn de IR Imfvi de la mueatra, Y2
Tendrd un valor de sstimacidn.

5.4.2.3. ¥er {8.a,1.2.! utilizende la solusidn {5.4.2.2.] =n lu-
gar de la splucidn titulads de destross.

.4, 2.4, ver iR.a1.101.
T.4.2.5. Ver (6.4.:.3.), vtrlizamds 1T mi 4 la  solucidn

(5.4,2.2.1 en'dugar e 13 ml de golucidn patrdn de dex-
tEoAA,

Foad 2B, Wer 21,4,

Lievar a stulligidn =l contenido Jel matraz. ARad:irt L =l
Ae salucifn azul de retilens [6.2.4. 1

vel comience la ebulliciém, poner en marcha el gro-
nimetro @ partir e cera y =eperar A Afmdir, cada 10 ae-
gundoa, i ml de la molucién {5.4.2.2.7 dr la Dureta en
A} mAatratr hmAla que Sesapanezca el eolor del azul de me-
tilanc.

anotar a; volumes total (Y ml! de asluesdn (6.4.2.
Ahadida, comprandida la peniltima adicidn.

NV one debe ger superior A S0 sl. On ocasns contracio ao-
mentar la concentracidn de fa aclucidn §5.4.2.2.) ¥ re-
retir la valoracifn.

L4.2.10. El poder reducior aproximacs ce ld TuesirTa praparada en

PorCAnTAje de masa visne dado per la férmola siguienbe:

6D o Na

¥x 7

. Musalra & anajizar

Fesar, con 0,1 mg dr precisifn, e cantidad de muestra (M g! que
contenge da 2,85 g a 3,15 g de azdcacws reductores expresadox &0
dextross arhidea {D-ghulosal, urilizands para el gfiloule la cifra
aproximada conocida refyrenie al poder reductor o la cifrs apro—
ximada obtanide wn (H.5.2.10. )

- Salueifs s analizar
_—

Tigolver &n ague, ia cantidad W de masatra & ANALLZET ¥ Gompletar
has+ta 531 mi corn agua.
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. Datermimacidn
6.4,%5.2. Ver {6.2.1.1.).

£.4.5.2. Lisenar [B bureta (6.2.2.7 2en la solugifn a3 enslizar
ih.4.a. ).

G.4.5.3. Verter de 1a burera en ¢l mstraz 32,5 ml de la sctucidn
n annlizer. Agitar ¢] matraz pera mexclar sl contenido.

E.4.5.4, Var {6.4.1.4.%F.
G.4.5.5. Ver {6.8.1.5.].
%.3.5.6, Ver (8.4, 1.8.;.

5.£.5.7. Yer {6.4.1.7.); urtlizar Ia solucién £ anelizar {&.8.4.°0
mn Luger de 1a solucidn patrdn de dextross.

5.86.5.8. Yer (6.4.1.8.].

Ver f6,4,1.9.1. vrilizar la solucida 2 analizar {0.4.4.:
en luger de lm moiucitn patedn df cedtroma.

5.5, 10, Year (£.4,1.10.).

f.46.5.31, Yer i5.4.1.31.5; utiiszar s  sdlucidén A anaiizac
T&,.4.4, en lugar de la scjuc:de pawedn de sextrosa.

5.4.E.:127, Anctar el volumen (V.. de la solucidn a mcalizar
(B.€.4, ] utilizada haetd £l Tinal de 1p valarasido,

6.4.5.13. V_ debe #5tAr Conprendido sntre 19 ¥ 21 ol de solucidn a
anplizar. S5i sobrepass estos limites, ajustar convenien-
temente la concentracidn de la aclucién e analizar y re-
petir {6.¢.5.0.) m [6.4.5.12. 5.

mmn soluclén &

£.8.5.156. Efectunr doa detersinscionts ton e
analizar.

6.4.6, Contenidu en oateris #ace

Determinar el contenideo =0 sater:ia meca de la muentrs utilizeads
¢l métode ofigial nimere 7.

6.5, CALCULOS.-

§.%.1. Poder reductor:
El poder reductor, calculmde en porcentaze con relmcidn & la maze
de la mtestra, viene dado por la férmuis:

X oa vo
Vl aw
firndo:
Vo = ¥olumes, #0 .nilill':ros, S0 la eglucldr patrdn de duxtrose
(6,2.3,} utilizande en la walorecién de caliorads {€.2.1.1
¥, = Wolumer, #n mililitros, de is maluc:da a analizar J6.8.4.°,
“ urilizado en ia valoraeidn de la determinecisn (6.24.5.).
# - Mesa, £n gramos, de lax muestra a analizar (6.4.5.) wTitizada
pacd obtener SO0 ml de apilucidn 3 analbizar,
£.5.2, Eguivalentie en dextroas.
g! mmuivaleate #n dextroma, zalculsde en porcenteie caon relecidn
a la mase fe im mATEr:18 Beca ot la muestra, viene dado por Ll
Thrmula:
PR o 100
SLenoo:
PF = Podar reductar, rcalcslade en parcerTaie com relazidn a la
mazs ce 18 meestra (5.%5.0.:.
v SOMLENLiOo en MRTEM LR Sy o€ La AuesTrd OrepATARta &R JOTCER-
eate dr Masa.
E.% % Tomar como resultado ie mégia aritwetics ©f dos deterARACIOnes

ivas a recetlbilicad.

gue satisfagan las exigentliasn rela

6.6, REPETIBILIDND.-

La giferencin entee los resuitados de 2os cetermanscionts paralelaa,
efectupdas simultdneamente © IMmediAtamente und desruds de la otra,  en las
mitmas condicionss, por el mimng analista vy sobre .ma Aigma muestra, ne debe
soprepasar e 1% de su meetim aritmética.

£.7. DESERPACTONES . -

E.7.1. E£ necemarin quea, unA YAE comenzade be ebuilicidn, ef desprendi-
miento de vapor sta vive y contime durante rode &l process de
vatoracidn, para svitar €n lo po=ible la entrada de zire en el
matrar d¢ valoracidn ¥ la reoxidscidn de au contenido.

©.7.2. La deasparizifn del color gel sgul de metilenc se observe mejor
&N 1ES CAPKS FuDECIOres ¥ oen el BER1Sco ol contenldc del matras
de vaioracitn que s6tdn rtlativemente exentas de precipitado de

Sxido de oobre {1} reje. La desaparicidn del coler &% rs visible
2of luz indirecta. Ea (til colbcAs una pantalla blmen detrds del
matraz ¢ valoracida.

6.7.% LA bureta pradusds deberd eatar lo més aixlada posible de ia
Foente de calor oo =l cwrss de la determinacidn.
£. 7. 4. Dado que wiemere hey oue tensr en cuenta el factor andividusd,

cada anelista deberk efectuar su propia valoracion oe normalizs-
cifn 7 wtilizar su propic valor Vo pars loa chicuios.

6.5, REFERENCIAS -

- DiPseTiva o6& la Com:sifn [ 79/79S8/CET), Apexo T,

Mamdo B

oe 2 de Juilo de 1870,

7. RATERIA SEDA
{Por desacacifn an vacio!

7.3, PRIRCIPIO.-

El contenide &0 asterim seca ex iz cantidad de afildeoa totnies de-
terminada mediante une estufa de desecacidn en vacio, 8 una presién no Sups-
rior a Z,2 KFa {32 mbar) ¥ B unm Temperprure d&e 70 4+ 1 "C, £a 8l que as in-
trodcich wis getermineda cantided de muestra diluiBs ¥ sercimfa con tisrra
de discomess &n el caan del Garsbe de gluccsa y del jarsbe de givcoma deshi-
dratads.

El métodc es aplicabie & glucoma ligquida o jarmbe d¢ glucosa, gluco-
4 atomizacu o ‘arabe ge glicosa desbhidratado, dextrosa arhidre, dexTross mo-
nohidratada, dexgrose en polvo, Fructosa, maltoas y imctosh,

7.2. WATERIAL ¥ APARATOS.-

Tu2.i. Egtufs de desecacidn & vecio, provista de un regulsdor sutomético
ge la Tempetratura, o&& un termbnet-o § oun osndwetro pars vacio
tvicudmetrp!l. la e#ztula estard diseAads de manwrs que amegure ung
difugién ripide del talor & lag cEpauias colocadas on ias bande—
JAS pOorLaems e TTRE .

Baterie c¢e secado del a:re de carculscifn compussta por une Co-
lurma llene de gel de silice racientesentie sctivado o de un aRen-
e deghicratante squivelente y provigta de uh indicador de hume—
dad,

Lata columa =sTArd BoATada en o serie rmon um lavadar de gases gque
séntenga acide sulfGrice Cuncenbrade, Gwe estard conscvadc a la
entrata fe bife A8 1a extula. -

Bamba de wacip capag oe mantenser, en_ln wstufa, ik Fragifn infe-
mioe oA TR XPa T3 moersg.

. SApsuia metdlica ge Tondo piens inetacsble por ims mopstras ¥ lag
candieicnaes de andiisis de un dismetro minime oe 100 mm v de une
aiturs miname de 30 omm.

Varilia de vidrie gue teTga onF IonRitug tal gue no caigk degir
qel recipiente.

T.2.6. Desecrdor, proviste de gel de silice recientemente activade o de
un deshidratants squivalente v con un indicador de humednd.
T.P.7. Beianza ¢¢ pracitidn, de D,1 mg de sapsibilidad.

T.3. KEACTIVES .-

. Tierra de ciatomeas, de calidad snalitica purificads an embudo
Buthnear mediante repetidos lavados con Acido clorhidrics dbluti-
€0, {1 ml de Acido concentrade, denaidad & 20 "C = 1,1% g/ml, por
litro de mgua). Se¢ habrd completado w] tratssiente cuando las
sguas de lavedo permanezcan definitivements deidax. Cantipupr el
laveto con ague hamta gue =l pH de les wguess do filtracidn ses
sparicr & 4. Sscar o ung setufs regulada m 103 - 2 *C ¥ conmer-
¥sr &l poive bléanes cbtepide #n un Tecipisnts harméticaments cw-
Frade,

7.4. PeocKDTRIONTD. -

7.8.1. Verter, en 1a cépsula {7.2.4) provista de le varilla {7.2.5),
wigs 30 mg de tierra de distomeas 7. 3.1). Colocar el coanlunts en
iz astufa {F.7.30 @ "M o+ b °C y reducir la presidn e 3,7 KPa (32
mhari o om oun valor (nferier. Secar Curante cingo horac ocomo ming-
™. deiandc peEnslrar uns JeRta corcisnte te Alre a2 frAwEs da la
Deleria de secade (7.2.2). Comprobar, de vez onocudnde, la pre-
B1dn y corregiria i es necamaria.

Arutablecer la presidn atmosfirics en la estufa aumentande cujda-
dopmmente £ fleye de envrisnte de azre,

Coioscar inoed:atmmente la cdpsiia coe la variila de vidric am el
desecmsor (T.2.0]. Dejar anfclar 7 pesac.

Besas, zon precisibn ge 1 mg, nos 10 g de products a analizar ern
ur vare oc precipitados de 100 af,

iluir ia muestra con 10 ml ow sgus calienie v trasvaseEr la selo
Liln cuantiteTivaments a la sdpscla tarade, stilizands la wary]la
[t J tevande fres veces con 5 omi de kgua calignta.  Homope-
neszar wwy zuidadosamente .

.= Ooipcar la cApsula, gue conticne la LomE pars enssys, ¥ la wari-
ile de vigrio en la estufe y reducir la presidn a 2 KPR |3z
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mmart, o a ot valor fnferior. Duranis la desecacidn a 77 « 1 70
Ioiar zipcular wna Jenta corriente de Aire 260G,

Dejar Tuncisnar durante 30 'Aras para liever 1a operacidn de tal
amrara cue la desecacidn estd muy avanreda Racia el final del
primer d¢fa. 3Se& dejar: Tuncionar la bowbae de vaclo a la presiio
mrevista, derands peanetrar una tenfe corrviente e aict Seco Con
el fip de ngntener, durante la noche, wna presidn aproximada de
1,3 ¥¥s {3 mhart o menoa.

ResTablecer la presidn stmostérica en la estulfa aumentande cuida=
dosanente el Tlyjo de corriante 44 Air4 seco. {olscar inmediata—
mente ia cipsuls en el desecador. Osjer enfriar ¥y paspar.

. Froseguir la operacibn [7.4.2} durante ¢ horss mAn.

b contimuacidn restaolecer la prexidn en la estufa, colocar lnma-
diatammts la cEpsula en el desecador. Dejar enlrisar y pasar.

fomprobar que la masa obtenida €5 constante. S somsiderare que
o #3 31 la diferencie sntre dom pessdss de la ajwns chépauls ne
excada de 7 mg. ©n &mda coNtraria, volver 3 efectuar la operacidn
iT.a.a).

Bare ceterminmr el contenldo &n ARteria seca de la dAXTI TR ROTO—
hidratada y de la dentroms aphidrm, seguir «] procedisiento des—
orite aln utsilizer la tiercw de dlatomess N1 el oagua.

T.a.5,

7.5, CALOWIE .-

La materia S#ca, exXPresada en porcentaie o la maaa de li muedtTe a
analizar e obtendrd segin la stguisnte fSrmula:

Hiel

mTeria seca ‘%i =« fny - =|2.‘I

L3
n

Simnda
m = Mage Lpicial, en gramon, Se la LOMA SRTA SOBAYO.

m, = Magk, =% gremoy, g m cApsula con 1A tierce da diatomsas la varilla de
yidrio ¥ 21 residuo de l& desecacidn de lx mowstrd.

., = Hasa. e0 gramos,  de la cdpaula con la tierra de diatomsad ¥ ia variila
de widrie,

7.6, PEPETTBILIDAD.—
La dafersncia sntre los resultacdos ds dos deferminec iones paralaiss

an iag migraw candicicnes pur #)1 mizoo anaiitta sotoe la woass bueubra, 0o
debard sphrepaeyr los 3,12 g pprocada 10 g de muesirs.

7.7, REFERENCIAS.—

- Diregtive de la Zomizifn (TR/TRE/CIE], de EF de _uliv ge (979, Anexe

TI. Nétodo I,

9. CENLIAS SRAFATADAS 0 SILFURICAS

&.1. FRINCIPIO.-

. {atarminacidn or »n medio oxidente de la masa residual de iz soentwrs
degpuds d€ la ncinerscian a 52% “C &n premswcix ge dcide auliirice y sxrpre-
sada en porcenteje de La maed de la muwEira.

El mtade se wplicable a:

Azdicar tarcisdo {amarillo] an cuRlauifTa G8 WA fOrMEA de prEEAGtE-
cido {candi, 0 pmtes ¥ granulade ), agcar worena de cebe; glocosa lfguida o
jarzhe de glucoas; glocoss stomizsds o jacsbe de glucona deshidretsds; dex-
trosa amfiden; dextrose monohidratada; oextrosa en polws: smaltosa y lactosa.

H.2. MATERTAL Y APARATUS,-

A.2.1. Horno aldztrico mufla, provista de un pirdmstro y susceptible de

funcionar a ia temperaturs de 525 « 25 *C.
B.2.2. Balapnze d2 precislin de 9,1 ng de sensibilided.

B.2.3. Criscles pare incinerscidn, de platinag ¢ cusfzo, de volumen agre-
piado .

Desacadar .  provisto de gel de xflice recientements activaia o de
un agentm deshidrstants equivalente y provisto de unimdicador ge
Rutedad .

8.3, REACTIVOS .~

#4.3.1. Acido auifdrico diluidg. Afadlr lentamente 3100 m} de &cidc con-

centrade {dengidad spsoluts & 20 °C 1,B4 g/nl; 36X (m/m}) & 200
mi dm agua.

3.4. PROCEDTMIENTG.

Tilen*ar un criacl da {ncinsracidn (A.2.3) a la temparatara de Lnoti-
nergsidn,  enfriar en sl desecadar ¥ pamar. A cantirmacidn pemar an el crissl
on 0,1 mg de precisifn, 5 g de jarabe de gluccsa o de larase de glucosa dea-
hifratade a aproximsdements L g de dextross sonchidratads o swaidra. A Son-
tisuncidn afadic 5 sl de deide aulfGrlec {3.3.1) f3.7.1%.

Calepntar cuidadosamente &l criscl cur contiens la mursfra sobre una
flama o sobre ung placa calefagtors hasta la carbonizacidn completa.
cu s de la carboniracidn,  inflamer los vapores da le soestra (5.7.71.0 0
car =l crisvlt para la incineracidn 18.2.3] en &l horne smufla (8.2.00 a 323 &
25 M haata la obtencidn de cenizas blancas! geasralments a¢ conalgus ¢n unas
2 maras {E.7.27.

Dwiar safciar la smusatra unos X0 mingtos =n el desecador [F.7.4) 7
peBar.

8.5. CALCHLOS. -

Ci conten:dc en cénmizas sulfatadas o sulfiricas expresadas en por—
cantae de make = ia MUExtra a anmlizar se ootendrd Tegdn la siguisnte {Gre
murla:

% e nasa 3=

Ziendo:

Ty = ¥asa inic:al ., an gramos, da la oA DAra oamdre.
. 3 Maaa en zramos, de CEniIAA aulfatadas.

8.5. REPETINILIDGG. —

La diferencia entre los resultados de Zos determninaciones paraleias.,
afectuadds SimulCiAnmteRtE ¢ Llas mi3WAS condiclenea, por el mizmo analiata
3obre Lz migea AWAStrR. Do deberd sghrepasar =1 2 de =zu tedia acitndtica.

5.7. OBERRVACIONES. -

F.7.1l. Aflpdir +] Acido sulfdrize «n pegueias Zantidadss pars +~vitar 1mns
fuerte formacidn de espuma.

. Tomar Ledas las SORCEUCLoTed sosibles, en sl curse de la primera
carbontzacidn, para evitar las plrdidas ce nuestras y de cenizas
A4 conmaCoERc1e de und ekceSiva S1ilatacifn dz la sese.

5i la fuestea +3 diffell de cardbontrar, el criacl pedrd retirarce
dei norno mufla y despods de enfriaric, nussdecsr #1 reaiduo aon
algumaz gotas de agua antes de volvearbio a sityac an ta =ufla.

4.8, REFERENCIAS .-

Dirsctiva o= Ia Cohigidn 1 7RFTOL/CTEG, Apmxe JI. HE-

wdo S,

ae AR oar gulio.

¥. PODER WITATORIC {POLARIZACION)
F.1. PRIMCTPIC.—

La polariracidn es ls rotacidm del planc 4¢ la lur polarizaga poar
afacta d und salocidn de avdcar de 25 g de azrdeer por 100 ml contenjda en un
tubo de 200 wm de longltud.

Tl pudwr roimtorio s determine mediante un sacerbnwtrs o polarfme-
fre miguisndo ias sendicianas del adoade descrite a cantisuacifn.

El método &5 aplicabie a:

AzGcar yamiblance; azgirar btlanco o azdcsr blanguilla, ezdoar refins-
do 0 awmicar blamcs refinade y & fusiquisrm ds asus faramy de presentacida
farocar wt polvo o &wvecdr glacéd, axlcoar candl o cande, azdcir wn forms de pw-
nas, azdear pild, azdcar granciste, asicar cusdeadills ¥ amdcar de fanrasial.

#.2. RATERIAL Y APARATOS. -

9.2.4, Sacarimesro, graduadc parw un peso noreal de 26 g de sacargsa o

palarimarre.

EzTe Aparate dee insralarse en un local cupa temperaturda Se man-
tanga & 2T O agprodaAadamenta y deke calibracae sediknte places
4o cuarro patooem.

Fuarite luzinosa, constituida por ung Ldnpara de vagor de sadio.

4,2.1. Tubos g precisldn para polarinstro de 207 ma de longitud,
wror maximo sea de - 3,5 ™.

cuys

Baianra de precisifo, de O,1 mg de senainilided,

9.2.%. Matraces aforados de 100 ml de capacidad, calibrados individuat-
mgnte. Lot matraces cuyn cEapcidad real se gitie entre log 100 *
09,71 mi podrién utilizarse ain correccidn, Los matraces cuys capa—
zidad se situe fuers de satos limites deberdn utilizarse con ia
EUTTwEcidn Qque sz mpropiade pera ajustar dicha capacidad & 120
al. .

3.2.6. Bafio ds agua proviato de wn tersdeetro regulade a 20 E TR SN
9.3. FEACTIWS,-

3.3.1.

Solucicrn de acetatc de plomo bdsica. Afad S50 g de agetato de
pichme Dizico deshifratade a 1900 mi aprodiiadaments de agua re—
cientemente hervaida.

Hervir durants 30 mInctos y Cearla regosss und ROche ADCONImada-
mente.

fecantar la capa superiar y dilnir can agus cecisntemente Hervida
para ohtensr .na solucidn de wa densidad sbecluta aproximaca Ao
1,25 {leasidad apsciuta 20 = 1,25 p/ml).
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Crntervar o5tk 3olucifn sl mbrige del wire.
9,3.2, Eter Aietflice.

G.4. PROCEDIRIEWTC, -

9,4,!. Preparacién de la muwdtra,
Peaar 74 o+ 0,007 g d¢ muestrg s analirar lo mds rapidoments posi-
ble & introducirlos cuantitativanente e¢n vn matraz afnraco fe 10G
rl {9.2,.%) mediante whos 60 nl de agus.
Lusolver agitando y sin calentar,
Cumnde gea necesarie clarifjcar. aftadis 2.8 =l de! reastive de
aczeteio ge plome (9.3.1).
Mezclar la selucidn por rotacién del matraz, iaver Imn patedes
del Risme con AfuR hesTa gqus el vofumen alcance una altura ge
unet 10 o opor ditmic del &faro.
folotar el matrar en el bafic de agua ragulade a o0 -+ B,% *C
i8.Z.67 h#ste gue 52 estabilise ln Témperatura de 3R Solustién
azdcar.,
Elirinar, s. &5 fetesaris, las 2emhuias formadss o la supesficie
d¢l liguida, adafiendc wna iotu de Bler cietilice i
Cempletar car aguwa hasta el aforgo.
Hezclasr culcadoSamente imirtiendn el Foteaz con ld mune 81 menos
Trém yscss,
TejAr reDosEr &) QATPAT ¥ BU Conten,ds Durente B -iputos.

2.4,2. Fglar:es

Fara las siguisntes Oprcraciocnes Mantencr 1B cemparaturs & 20 -

o, v, -
Aoppracie de gE el apdlatn axcid wn £l punts cero,

Fiitrar la selucifn scuce papel de filtrn. Eliminar los prireres
1C mi gel Tiltrade. A Cantimactdn recogar S50 m del Tiltrmdo.

Lavar pl tubo polBrimétrico en ubghndoio fdos vetes forn #] f1ltra-
e recagide,

Lienar tuldndesaments el tube con la %¢lucifn df zacer0Ga £ars
Azmminar & 20 s C,t *C.

liminer todms las purbujes de aire &0 &1 momentc en que ss deslice el obtu-
ralor. .

Calogar el tubc llenc en el pparato.

lear ig rotacidh con une Bproximscign de 0.0 70 & € 02 grados polarinmétricns
¥ sfectuar £ingo determiracicones, Tamar ia medip de las cince lecturas.

9.5. EXFRESION DE LOS RESRATADGS . -

Les repultades ge expres®n 40 grade 3 con 0,1 "3 de precisién. La
transforancifn 4= grados polarirbtrices en grados sacaramétrices, e efectis
madiante la frmule:

grade § = gradc cdel Aarco W °,BA%
9.6. REPETIBILIDAD.-

La gifersncia eoire los resuliddos de 405 aeterminecionss paralelas

efectiupdas simuliinetarente e lats m:snag condicronfes por #l miamo analists

subTe la Slana SUEALEA y AU CEPrESsentan ¢ade una la media de vincy lecturas,
ne deberd ser superior g 0.1 *5.

8.7, REFERBICIAS.

ArnsEao

- Tirective de ki Cazisidm ! TRSTRESCEL, e 26 de aulic de LOTD,

Ii. Héwmds 10.

10. TIPO DE CDLDR
[Mbtodo del Institute de Punswick !

15.1. PRINCIPIC. -

Drrerminacifn del fipe e eolor pwr CoMVBTECLON SCM UWNOS patrones
luninczos AontatOs e0 UNAE pegueTas oajas.

El métado es splicable & azicar blance ¢ awlcar blenguilia, azdicar
refinade o szdear viance refinace, azicar on polve o azdesr glasé  acicar
candi n cande, AZGCAT en forma d¢ panes. wclcar poié, aszdcar granuladg v cua-
<radiile.

10.2. MATERIAL ¥ APARATOS .-

Izcala e Yipo de coior de Yrunswics £, 5e monta una lémparp
T- Tluerescente & ia iug del Cid =n wra =32,ta, asisrta por Oee
Lante, de 20 &m de profundidad. 125 om de anchico y 59 cm de §l-
tufg, de tal manerg gue 1a Zistancia perpeddicular ertre la
Lémars 7 las muestoan c= aricar som de O4 on ADToAImACamente,

Les £;as del analists estaran Srotepidos conitry la luf Airecta
e 1a lémpars gor ute fantalla de wws 15 om ce altura.

las lLémparas a utilirar dete tanerse en cusntd la lmportan=—
zia del raparto espectral de Iz inteneided luminoaza.

tan ef fle de gue los tenos amarillentos o parduzcns de las
muestiras de atdoer reaalten codvenisntemente las naredes tra-
sera ¥ laterales de la caja estardn pintedas interiormente ge
enigr pardn nace ipor eiemplo Dopalina oscural. En el fando. se
cologa papel ascente blancs, sobre g1 gue la oolotacadn del
azdcar contraste netamerte,

Ze golocs la cria de modo gue 12 Idmpars =sté aprovinsdamente a
1z altera de los ojos, AL efectusr la comeracidn, las muestiras
no debean pecibir lu2 natural directd, il sstar iluminagas per
limparas del local, w¥a gue este dificulta €]l siamen.

10.3. PROCEDTAIENTC. -

£i mzienr, s& introduse en ed oalitan cusdradas, farrsadas lnterior—
merte de acyl ciaro @ Hiwnto 1&e BD am de ladc v 20 mm o de pltueral y se iposla
eon 1i tapposra.

s necesaric procurar SUe LS cA)dS oue cuntiensn la musstre y las
ruestras-tinn ¢5Tén Llenss Nasts el borde,

2l coler de les fDrrcé e todus las cajas debe ger absoclutamente el
ML, €N famd COMTTAT 14 pusder obtenetSe Fesultados errfnegs.

Lan cajes debaneclocarse wma contrs otre, s5in espacic intermedic. En
consecuEncla, las cajss redopiss g XOT ADCGE adas.

Pure cOMenTar, 18 muestirs se COMpATR aproXimadasente intercaléndola
sn dlstintos lugeres de la <scals de tipos; deapufe se la conpara cuidadoza-
mente con loa tipos mds préximos. colocindola alternpati vaments a izgulerds y
derechs del tipe dt comparmeibn.

Haliar 1a media aritmética de los rerultados fe tres observedotes
independieTtag, oxpresfndole sn dlicimas de tipo de color.

Pare arlcarts cuys dinensidn de cristales oo difersnte a la de 1o
mmstre -tipo, proctde staervar la coloracidn y no los reflejes de lom criz-

zales.
10.4. CALOULD.-
Higers e puntos » Tiph de tolor = 2, = decir, 0.5 tipo d¢ ealor =
T opunte.
10.%. REFERENCIAS.—
- Bchneider F., A, Cmmerich ¥ J. Dubooourg, fueker (1985} y Sues.
Franc,., 106, 218 (1965,

1i. ATUCARES REDMICTORYS, EXFRESADDS IW AZDCARES TWVENTIEXS
{Witodo dcl Institutec e Berlin

11.1. PRIMCTFIO.-

a3 mzicarss reductores. exprasados en agucares invertidos se deter—
mimaAn pof L reduccion de use gelucidn de cobre (EI] por sadio of uie sclu-
ci10f de azdgares reductores. El Sxide de cobre {11 formado se oxida por une
snluzifin de yoodo En la que ae detarminae &) eawetgpo pof una yalocAcldn por
relrocews con W solucidn titulade de tiosulfeto de sodic.

El método es aplicAbls a-

ArGCAr aemiblance an cuatguiera de sus Tormas de presentacidn como:
Briur cand] o cande, apScas en forme J¢ panes ¥ woicmr grenuladao.

Y & los arice-es del métode 1¥ gue sobrepasen los 1T mescqg de acica-
Fes reductares.

11-2. MATERIAL ¥ APARATOS.-
il.E.1, Matrar Erlenmeyer oe IG0 mL

ii.Z.2, Pipetas de precizide

t.oed. Buretas de precasidn

Li.2.6, Zafie Yarfa con agum hirviesds.

11.2. REACTIVOS.-

10.3.1. Sclugidn de cobre (1I; $sclucidn de Miller:.
TL.S01.0. wimekiver 2% g de sulfAto o cobre (1D} pentahicatado
Pou 58, . 5H20,- er. 407 mi de ague hirviende. Enfriar,
Y1.2.1.2, Insolver 173 gz de tartrato doble de sedizc v de pote—

515  reTrahidroesdo  (sal  de  Rochelle 6 omai de
Seignetie: ¥ Nm O M 0. . 4H 31y 62 g de gartonalc
de sedio anbodre en %0&!!1 é mgua hirviende. In-
rriar.

1T.0,4.3, MaTclar ias d40% solusiones $11.3.3.10 {31.7.1.8% en
ur matraz aferads de 3 litro v completar hasta 1920
ml con agus. Afadir 2 g de carpdn activo, BglTRr, de-
8T repesar dwrante Yarias heras y filtrar sobre ga-
BEL AMOUTEELLC 3 zobre Memormsa flltrante.

3i, er =l zursc de la conservacidn, aparecen peguefas
cant;dadet ds Gazco de nobre (I}, 88 dabe wvolver a
Filtrar.



e ——

BOE nim. 176

Martes 25 julio 1989

23631

1:.3.2. Sulucifn de feide ackeics 5 N,

11.7.3. 3olucxén de yoda 2 01665 X,

11.3.4, Solucidn de ricsulfato de sodio 3,033 M,

11.3.%, Solusidn de almiddn:
Atadmaas 5 1 1 do agud hirviendo una mezcla de 9 g e almeddn
apluble disusltc an X ml de agua. Hervis dyrante tres munuios,
derar enfriar ¥ wiegir 10 mg d¢ 1oduro de¢ mercurio (I} como

conasrvants, 3i allg fusre necesario.

11.4. PROCEDIEIENTO. —

£.1. Fr un 9atraz erlermeyer fe 00 mi, tomar und cantldad e oues-
rem (10 2 6 omeros? que no contenga més de 30 mg de azricar
wartido y disslverls en 100 il aproxicadamente de oagua.

aflagir 10 mt de ia soluzidn de cobee (TIY D31.3.1% mediante una
pipota.  Agitar ¥ calocar el Watoar al nmflp Maria hirviendo ¥
santenerls sxpstamente 10 mimstes. I nivel d¢ la solucidn en
el matraz debe aatar, al manos, 20 e por debajo del mivel ce
agus del balde. Eaftidr répidamente en corriente de agua r~la.
Muranta anta osparacida, ne agitar la selucidén con el fuan de
evitar que el oxigeno Jel aire sosdyvve an la disclugidn de una
parte del pracipitado de Sxido de cobre (it

de Scido acfricn [12.3.2°,
thediantes und Dureta, 10
L1301,

afadiz a la selucidn anfriada, S of
51n agitar & inmedistaments deaguds,
axcego (de 70 & 30 wl) ge la golucian Az sode !

zitar cara dhapiver el precipitado de conre. Vazlocar e] exceso
de yodo con ls solucién de ticaulfats de xtdio {11.3.4] an pres
sencia o ia solucedn de almidén {11.2.5) atadida para ia valo-
ragifn.

,.
b+
n
Ry

. Proceder, previAamente, a uan #n3ayo e=n Sianco con wgud.

Saterainar la corraccidn para cada prepacadidn de solucidn de
cobre (TT: £i1.2,1]. La tituiacifn no Senerd sar superfar a 0.0
=l

11.4,%, Procedsr a n ensayo en frio ¢on la solucidn Arucarada de;dmdo—
la repakar A la tedparatura amilsnte durznke 19 miputes para
tener en cucnta log reductgres wventuatmenta presentes tales
comn sl didxide de srufre.

11.%. CALCULOS. -

£l volumen do la salugidn de yado urilizada serf igual al ndmerc de
ml de im soiucifn de yods G,DI66S W aladidos =n excesc, senos el nimero de mi
¢ la solucldn dr tiomuifmts 9o 3odio ©,0933 N utilizada para la valorvaclfn.

Sustraer fel volunen de la solucidn de yodo 0,0166S i utilirade:

= #i nimera g2 mi utilizados 2n la pruebs en blanse L1.3,2,

— el mimers e ml utilizzdos en el ensadys =n ITioc con la solucidn
arucarada {11.4,3},

= Z nl por cada 10 7 de sacarvsa gque <onktenga la Fuestra o una can—
tidad groporcional 1 [a musstra contuvisse nenos de 17 g odw saca-
rosa {correccidn para la sacarosal.

Una wer efectyagas #Atax correcciodes, I mi de la sslucidn de yodo
consumlda correseonds x 1 oms de 3o =t ido.

El conteride en azicar lnvertido en porcentd e &r muemtra visns dado
aor la fSrmulac

Hiende-

= Mimaro se mililiteoa de s sslucidn de pado 0,01685 N espuds de 1A oo-
Trecif

23, 40 gramas, £e is muestra.

11.5. REPETISILIDAD. -

La liferencia entr¢ los resultadoz de 03 determinac:anes papalelaz
efcctundss siaultdnmmente &n las mosmas sondiciones por ei misme anallsta.
SOLCE wia isnd Awestrd, 00 deberd soFreopasar lus 2,02 p por cada LG g de

meatoa.

11.7. REFERENCIAS. —

=~ Jirecuive de la Comlsddn [ 79/ 7BE/CET
1T

Lo ode 19T, Roexo

12. AZOCARES REDOCTOEINS , FXFEESADOS BN AZUCARFS TWWERTIDGS

¥ftoda de Xnight y Allan
12.1. PRIMCIFIE.—

Lo9 azlcares reductores, caprcaados en axbcat invertldo as determi-
nan par la adicifn en exress de un rmactivo g8 cobre {11} seguida de reduc—
#eén. La cantidad no reducide & valora por retrocesas mediante une solucidn
FLTA.

€ste método €= apliceble a azdear blames o azdcar Slangualla; azicar
relinads o azicar blamco refinado =n cualguisca d= sus formas 8 preasntacidn
{azicar e=n polvo o aziser glasé; azdear condi o cande; arlcar en forma oe pa-
nes: azicar pihe; ssicar granuledo, amdcar cuadradillo y azbear de fantasial}.

12.2. KATERIAL f APARATOS.—

12.3.1. Tuobs 4% <naays Jde |80 x 20 am.

o, r&psuia de porcelama bhianca-

calanza de precisiin de O3 g de sensihilidad.

12.3. REACTIVOS .-

LL. talugtdn de gak dizdrica del bdoauo slilen-draming-fetraacético

DAY e U035 M. Misolwer 3,900 Z 24 IDTR on oagus ¥ wurlpie—
sAar basta WO Al eun dgua.

. Aalueidh de ingicador ce murdxita. ARadis 105 g ode murdxada a
1 =] & AgEE ¥ mezciar cof 0 sl oce una solucién aduwdsa oe
azul ce netilens <e O0.F g1 nl

2.3, ZTesckivo dicalinn de cabra.

Tisalver 29 g odé facdonato fe aneia anfudre ;3% g de tarirato
sddicopotdaico tetrahidratsdo en aprovizadamenrs A0 a2l de
agud gue cantenga 4% ml A= hidrdxido ¢2 sedic I M. Disoiver & 4
de sulfato de cobre [Ii; pesacsRidratads ss mes 100 ol de sgua
y afagirle a la solucife de tartratd. Cuompletar £on agua hasTa
1000 ni. Estd solucidn tiens un Diempn de conzervacidn de [ se—
mnana.

. Solucidn patrdn de ardcarea inwertidos.

€4 un MALrRTr Aforado de 25 ml,  gisolwer 23,77 ¢ de sacarosa
aora {L12.3.5) en unes 120 4l da agua; afagir v sl Ae dcido
clarhfdrica (gdarmrdad » 1 15t y deisr repasar a la Cemperatura
anbiente durante oche dias., Completar con zgua hasta 250 =i g
verificar la hidrdlisis por wea lectura del sacarimetro en im
tubo oo 200 mn. Deberf obtenerse 11,80 + 0,05 '3 12.7.F). Me
Ajante una pigeta, tranaferir 200 ml d= #ats 3olucidn a un ma-
traz aforada de 200G al, Dilufr con agua y, mientras ss agmta
Ipara evitar una slealindded local gaccxivaj, afiadir 71,4 al de
nidrdxido de sedio 1 ml/! gue contenge 4§ g de Acido henraice
iE7.7.L0

Tompletar con agus hesta 2000 ml perR obtener und golucidn de
1 g/100 mE de aricar invertido. La $aluclén depsrd rener un pH
de aprodimadamente 3. Esta sglucidn concenicada esilable deberd
diluirse rrmedtatamente sntas de ag empleo.

11.3.%. Zacarpaa pura.

Mus3tTa de dacarcas purg con an codtenide en asuceares inverti-
dom jnferior a 0,00 g/100 g,

12.4. PROCEDIMIENTO. -

12.4.1. Andlisis ot la muestra.

Er un tubt e ensayo (12.2,1) dizolver e 5 ol de agus T g de
arfcar tomadas de la miestra a cuy? An3lig1s 3o procede. ARadie
I al del reactivo de cubre (12.3.31 y mezclar, Sumergir #i ftube
sn un bafo de agua nirviente durants § minutes y despufa an-
friacis en agua fria.

Transierls cuantitativaments 1 saloS1éa conkenina en el fioe
ce ensays A wnd cdpgula de evaporacidn [12.7.230, lavands el fu-
no de &R33Ayo con algunes ml de agua. Afadir 3 gotas del indica-
dur [12.2.2) y valorar mediante 1z s3lucidn ce EDTA [17.0.1F.
¥ ms el mmersz ca wmililitrop de Z0TA wiilizados pars fa
vlleracién.

La solucedn vira del varde al grix antes d#Ael nonta firal » a2l
shrputa en ol puate finel. El celer pliroura Jdesapacecerd lenta-
aente odenids x Ea axidecidn el dxida de cobre (I) en dxida de
cobre (I2) 200 una welodidad gue depsnderd de la concentracidn
am]l goope reduelde presents.  Fl punta Uinal de la valoracidn
debe zicanrarse rapidamente,

WAl Carva parnrda.

Tengrrull und curva patedn por la adicidn de tanlldades conoci-
Adas de azicares invertidox feolucifn (17.7.41 sapusnisntamnnes
diluidal a 5 g de secarvas (12.3.5! v adadir =uliciente agua
fria pace picanzar lox 5 ml ca agus ofigdidas.

Llevar log valores de tituwlacién (ea all en fuacidn del purcon-
1aje de lom aritares rnvertidos afadidos a los 5 g e zacaroaa;
i curva resultante pramentari wmd Linea recia entce las zonas
correzpondiente=s & 0,001 ¥y 9,08 gz de Ardcarss jnvertidos, por
100 g de muestra,

12.5. CALOILOS.-

Marcar sobee ia turva parrén ei gporcentaje de aricarss inverfidos
correapondlente al wvador de Vn ml de ELZTA determinmdos en el andlisis de la
mueatry (12.2.1%.

Cuande ent ia muestrs analirzada sxiatan concentracionsa en aiicarsa
inverTidod Muperiores 2 2.UIT7 Z/iTO g de mosstra 2 analtzar, Jdebe reducirss
de forma adecusda =l lamaflc de la mumatra tomada aplicshdo el procedimients




23632

Martes 25 julio 1989

BOE num. 176

operatorin (12.4.1%; cosletar siespre la Byextra & goaliZBs hmte 5 g cen
sacarosa pura {12.3.11.

1Z2.%. REPETIBILIDAD.-

La gifarencip entrs loa resyltadon de doa déverminacionsa paralelss
efectuadas Aimultiantwnente sn Las miwnas condiciones por 2l miame analizta
sobre LA nimme nusstra, ne deberd sgbrspeser los 0,005 g por cada 100 g de
murEtrE.

12.7. CEREVACIONES.

12.7,}. Puara Convertir *Z sn grados de wreo, dividir por 2,889 (tubc de
precisién de 200 mm; fuente luminosa comatitelda por una lémpa-
ra 48 yapor d¢ godie:  temperatura del local dOnde s# sncusntre
=l aparate mantenide Io mis ceres pomible de 20 *C)

12.8, REFERENCIAS.=

= Directive de la Ceomigidn {79/79¢fCEE}, ce FF de julls de 1.979. Anexn
II. todo 5,

13, AZUCARES REDUCTORES, TIPRESADUS EM AZUCANEE INVERIIDOS O PN G-CLUCOEA
13.1. FRINCIPIO.-

Lo szacares reduciores #xpregwdos on azucares invertides, D-glucosa
o oquivalenty de dextroas, ae obptienen medimdte una ebullicidn de 1a molucidn
de azicares [eventumlmente defecada)l en presencie de una selucide de cobre
1II1, parclalmente reducidu a ocobre {11, El exceso de cobre {I1) que no he
sido redutide =r determina por yodometris.

Este métado es aplicable a:

Tl conlenidc en azicares ceductiorss iexprecades en azdear invertide’
en: azGcar liquige; Srdcar llguido invertide y jarsbe de atlcer irvertido,

V-glucosa que, referids a la materil seca, répreseénta ol squivalante
£n fextrosa en: giwcosa 1fquida o terebe de glucosa ¥ glucosa etomizads o Ja-
rabe de glucosa deshidratada.

i cedtrosd [Deglucosa) en: dextrosa anhidra y dexirossa monohidrata-
&a.

13.2, MATERLAL ¥ APARATOS.-

13.2.1, Aatraz erlepmeysr, & 300 ml de capacidad, proavisto de un re-
frigerante de reflujn.
12.2.¢. {rondmebra,

13.3. MEACTIVDG.-

17.2.1. Selucisn =e Carpes I
Tugolver 0 agua 21,05 p de acetaTo e zing dihidratade
Zni{.’H?fTO"' 2.0, 26 g e acefato  de  Ling hidratada

Zpd THLID .E’Hf_a. ¥ 3 ml e fcrdo acético slacial.

) Cemnletar
LG AR eBn agua.

Soluctén Tarrez TI.

Misolver en Bgwa 10,9 g d¢ erraclansferratc I ce potasio trihi-

draann ¥, n;r!fcrd}s},arizo. Completar con agua hestz 120 ml,

Teactiyn de Luff-Schoor).
freparar las soluciocnes Sigulentes -
13.3.3.1. Sulucadn de svifatc de copra (71 Disalver 2 g de

sulfata de Sobre (IIJ pentatidratads, Cu .‘104.'3H20,
=x#fto cr Rifgrpo, en 180 ml de mgua.

L300 sclueidn de Seado cftrico: Disolver S0 g de dcide ci-
trice monchidretads C6 r.a Sa - H2D‘ e 5¢ ml d= sgue.

13.3.5.3, Solucibn de carbonmta dre sedin:  #0 un mairaz alorsdo
de 1 litrs, diselver 143,8 g de carhorato d¢ apdio
=nhigre en unos 0T al de Apoa caliente. Dejar en-
frimc.

$15.3.3.4, Verter,mpizando cuidndosaments, la solucidn de dcido
eitricns $13.2,3.7) en ia aclucidn de carbonato de s
dio (LZI.3.7.3}h Agiter hastz la desapsricaicn del des-
prendimients gpagessc. A contireacifn, afiadir la sole—
c18n ga aulipto de cobpmr $1I3 [12.3.0.51% y completer
hasya 1000 =l con agus. Deomr reposar unz noche
filtrar = #5 necearfric. Controlar la moelaridad gel
reactive mel obtenido segim  (13.4.F) (Cu 0,1 M
ha Ce, 1MF.

12.3.5, Salucién de tiesulfave de sodio C.1 M,

. olucsdn de almidan,
Afacdir uha medtla oo L op ooe alryddn solubole diguelbto er 30 oml
fe agua @ 1 iitro de agua hirviente. Macer herwvir durante 3 mi-
nutos, dejar eafriar, sdadair eventualmente 10 mp 4% yndurc e
mercurag (21} come agEnte COnServadsr-

Acidn sulfdricp 2 8.

3.B. Gnlucidn de yoduro of fatasnio al A3 imSel.

13.2.9. Trozes Se pledre pomez, hervidos en dcide clorhidries. Lavados

zon agus hastm la desmpraricidn de la acidez ¥ E2cDs.

.19, Isopentanst.

3.11. Hidrdride de soduo 0,1 M.

12.3.12, Acide elorhideigon 0,1 M,

. Sglucidn de fefglftaleina en alconol etilica ) 1% {mfvl.

17

13,4, PROCEDINIERTC.—
13.4.1, Control del resctive ¢e Luff-Senoorl. (12.3.3)

ARsdis a 25 ml gel reactive de Luff-Schoorl {13.3.37

Z g d€ yoours de putasio ¥ 25 mi de dcide aulftrics
M. f13,3.70.

13.4.1.1. .

Vpitrar con Tigauifate de sodie 0,1 W [13.3.5F en
pressmcia de la salucifn de almidén (12.7.6) que ®e
afadirs hecia el final de lp valoracifn, La cantidad
utrlizada de tigsulfats de asdio .1 M debe aer de 26
mi.

13.4.1.2. En un matraz afcrado de 100 ml, werter 10 ml de reme-
tive mediante una pipeta y Ajustar hBzta el epruse
[S-o0 N

En un erienmeyos mezclar 10 o1 de reactivo diluadeo ¥
% ml de doide clorhidrice 9,1 M (13.3.17) y caleatar
una hors =n im bads ¢ agus hirviente. Enfriar, Jle-
VERF df nuevo Al voloten inacial con agua reECientemen-
e hervida y valorar rson higrdeids addice 0,1 M
Jl3.Z011Y en presencia de fenckftaleine (12.3.12). La
cantidad wtilizada e hidrdxades e sodio .1 M
(12.3.11], deabe entar comprendida sotre 5.5y 6.5 ml.

13.4,1.3. Valorar con fcidn clornidries 0,1 M (13,2.12), e
pressncis d¢ fenolftaleinag (17.2,13}, 10 ml del reac-
Live diluide {13.4,31.2]. El virale estéd marcade por
la degaparicifn del rolor vicleta.

La rantidad utilizaca de dc:do elenidrice 0,1 M dabs
estar comprendica #aTTe 4 y 7.5 ml.o

El reactivo de LLff-Genoorl dabe tener un pif compren-
dids entre 2,2 y 9.4 8 20 B,
ik b2, Prenparacidn G la meatra.
Besar, corn I Mg dAe precisidn, S pode musstra & introducirlos en
wt matrar aferado de Z5C ml. ABedir 200 m@ de agua. 51 es nece-
saric defecar afadiendo suertivaments B mi de la solucaén de
Career T O(IZLE IR op b onl de la solucuibn Oe Carrez I 113.3.20.

Apitar zmxpuds de cmoA adicidn.
ml. Mezolur. i

Tompletar con wgwd hasta 00
trar, i e5 necesaric.

Diluir esta soluClin df nanerg que 2% nl coniengsn al menog 5
mg ¥ somo alame &0 mE de azltares Pedu-tores axpressdas ea
ngJC.D!E‘

. Valoracién por 21 méteda Luff-fehoorl .

Tomar Son una pipets 2% ml de reactive Luff-Schacrl ¥ colocar-
Ias #n oun eelenmeyer fde 200 mi [1Z.5.1), afiatir mediante pipeto
2% ml de la sceluciin sveptJalments gefacada de azdoar (13.2.7%,
AfadiT dos ICOToas df pledrs pimes 137.2.9),  S1%yar inmediata-
mente ¢ erlemmever {10.0.1; proviste de un refrigerante de re—
fluio =n ung tels metilica lreiillal ¢on una placa e pmiante v
unA aberTera qué correapsnda al d:dmetro del fondo dal erisnme—
Fer.

Llewar el iiguide a sbullizidr en wios © mirotos, A partirc de
esty mawento, dervir lentamente durante 1C Minutos exActawnts.
Enfriar innsdlatamente ¢n apua fria y transcursides wnos 5 ki-
nutes valarar coame S8 1ndicac

Afadir 10 ml de salucids de yvodurc de potasis [13.3%.R) ¢ inaediatamente des-
uufs v con precauc:dn {dehide al riesge de formacidn excesiva de wdpumal 2%
ml de dcade sulflrico @ W, Valorer A contifmuacidn con ja aslusydn de Ciomul-
fato sfdics O,1 M basta 1a aparicién de una Coloracién  amarillo pélide, afie-
2ir algnos Al de wolucifn de almidén (I3.5.6] y prossguir it valarscifn has-
ta la desapariridn de la eolerscifén azul . Efectuar wi ensave en bDlanco susiis-

tuyendo los 25 ml de $olucidn mzuearaga (E2.1.7] por 28 mi de agua.

13.5. CALOULES

Istanlecer, con la ayuda of la tabla adjunth, ia cantlidsd en mg s
alucosa o ¢ AzGcares iavertidos que corresponda a la diferencia entrs los
valores do dos valoraciones., expresados £n ml de tiosulfato sddice 0,1 M (Ri
&5 Necesarico, efectvar la interpelpeidn’.

Expresar el regultadc en % iof3) g¢ andcares ypvertidos o do Deglu-
co5a, referide & aUETane 1A 3Aca.

La d1ferencia entre lor resulrados de das determanaciopss pATMalas,
L13 LAGAE RlmulLANAAREnte, €1 las Mlmmes condivivned por el mlsmo analista
subre la miuma muesick, Ao deberdi sforepasar les O,2 mi.
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anszoa ! Glucoss, fructoms., GZUCAr®s invartidos
0,1 malfi : CeM 50
ml | o | Diferencia
T I
1 [ 2.4 1 _
x H 4,8 ] z,8
3 ! 7.2 ! Z.4
a i 7 ! %
= | iz,2 ! 2.3
[ ] 14,7 : s
El H £7,2 i 2.9
] ! 12,23 i 2.6
9 ; =N | 2.6
13 : 25,0 | 2,5
1t i 27,4 I 2.8
. jR4 H a2 | 2,7
13 | 33,0 ! 2.7
14 i 5,7 ! 7
15 1 3\,5 i 2,8
23 | 41,3 ! z,8
T 1 4,7 ! 7,2
i8 | 471 i 2.8
19 i 50,0 ! 2,9
Z0 | 53,0 i a0
2 ! 55,0 i 5,0
an i 531 I 3,1
22 | 57,2 i 3,1

13.5. DEGERVACIONES

13.6.1. Antas de la scidificacido con §oido aulfdrico, pudiers ser re-
comynicable afadirc airededor 4o 1 ml de isopentancol pars evitar
1a formacidn de tapums,

1.7, ZEFIRENCIAS

- Direetiva de la Comizibn (PO/7SS/CEE], de 26 de julic 4 1979, Anoxo
1. whwdo &,

17512 ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueba vl
métode oficial de toma de muastras de fertilizantes.

Como consecuencia de 2 imegracién de Espafia en la Comunidad
Econdmice Europea se hace necesario armomzar nuestra legisiacion
nacional de los métodos para toma de muestras y controi oficial de los
fertilizantes, a lz normativa comutiitaria, ntada prinapalmente
por las Dhrectivas de la Cormnision 77/535 de 22 de junio {«Diario
Oficial de las Comunidades Eumgas» mumero L 213, de 22 de agosto
de 1977 y 87/566/CEE de 24 de noviembre («Diario Oficial de las
Comunidades Europeass nimern L: 342 de 4 de diciembre de 1987), ¥
por la Directiva del Consejo 80/876/CEE de 15 de julio («Diario Cficial
de las Comunidades Europeass ndmero 250, de 23 de septiembre
de 1980).

Teniendo en cucnta que una toma de. muesiras comecia €5 una
operacidn dificil que requiere ] miximo cuidado, 25 necesario 1nsisur
en la necesidad de obtener, con vistas al control oficial de los abonos,
muestras que sean lo suficientemente representativas, requiriendo una
aplicacién estricta por pane de especialistas que tengan expenendia en
la toma de mopestras tradicional.

En estz sentida, la determinacién. con cardcter peneral, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones téenico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indirectamente relacionados
con el uso y comsumo humanos corresponde a la Administracion del
Estado, en virtud de lo dispuesto en el articulo 40.2, en relacion con la
disposicion  adicional segunda de la Ley 14/1986, de 25 de abri,
General de Sanidad («Boletin Oficial del Estado» de 29 de abrl), ¥
articulo 149.1.1 v 16 de la Constitucién Espafola.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economia v Hacienda.,
de Industria y Energa, de Agricultura, Pesca y Alimentacion y de
Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la Comisidn Intermi-
nisierial para 13 Ordenacion Alimentaria v oidos los representantes de
las organizaciones afectadas,

Este Ministerio de Relaciones con las Cortes v de s Secretaria del
Gobierno dispone:

Unico.-S¢ aprueba como oficiat ¢l método para la toma de muestras
de los fertitizantes que figura en el anexo de I3 presente Orden.

DISPOSICION ADICIONAL

Lo dispuesto en {a presente Orden se dicta al amparo de lo dispuesto
en el articulo 149.1.1 ¥ [6 de la Constitucion Espanhola.

DISPOSICION DEROCGATORIA

Quedan derogadas cuantas disposiciones de igual o mferior rango se 4
opongan a lo estzblecido en la presente Orden, que cnirari en vigor al
dia siguiente de su publicacion e¢n ¢l «Boletin Oficial del Estados.

Madnd, 18 de julio de 1989,
ZAPATERO GOMEZ

Excmios. Sres. Mimsiros de Ecenomiia y Hacienda, de Industria y
Energia, de Agricultura, Pesca y Allmentacién y de Samdad y

Consemo.
ARNEXD
METODC Of TOMA DE MIESTRAS
1. ORJETO

Obtener de un lote determipado una muestra representative, con
carster aficial, pard poder cosprobar & partir de ella sus carscterfisri-
cag de caligad y composicidn.

2. ARBITC DE APLICACION

Eate métoda de toms Je Muestras se aplicard a lce fertilizentes y
afines.

3. DEFINICTOMES LOTE

- Lote: Cantidad de productd gque conatituye una unidad de caracteristicas
gresuntaente uniformes.

- EXTrmecidn baaica: Cantided tommda an un pnto del lote.

- Musatrs global: Conjunto de sxtrecclones bixices que se sfmctian en el
mimmo late.

- Muestirs reducida: Parte repressntative de 1z musstra victel obtenida
por reduccisn ge fxta.

- Mupstra fine]l: Parte de la mosatrs reducida.
4. WATERIAL Y APARATOS
4.1. Condicionses pewrales:

lLoa sparstos y utenailice Jestinados & ia tomg de mueairss de ferti-
Iizantes vy afinas deberfn enconirel=2e perfectaments limpios v secce
¥ Tabricesdon de un matsrial gque ng prosuzea alteracidn algune en laa
caracteriaticas del producto musstreado.

4.2, Aparatos y utmosilics recosendedos pars la toma de suestraa de fer-
tilizentes aflidos, de Yorme ssousl o secdnics:

4.2.1. Pain
Zera de fondo plane ¢un hordes verticales.
4.2.2, Sanda

Su farmm #3 la de un ¢ilindro nueco cortado poer uno de sus
oxtremsd on bisel, con ai fin de facilitar su peaecracidn,. EI
didnetro minima intercior del cilindro serd aquel oue germita
un fécil deslimmiento dal producto.

Las dimenaiones pproximedas de [a sends que cupple lam canmi-
Ziorea antericrss son:

Longitud del cilindre- 350 & A} mm.
Didmetrn exterior del cilindrao: 2% & 2% mm
Eapesor del cilindrg: 1 & § am (ver figura ngmero 17,

4.7 7, folsas

Han de ger de utilizacidn unica, preferentements de material
plistica Flexibile y da dimenaién aprovimadga de 2 x o0 om
(Fig #1.

2,2.4, PFeciprentes de muoesatren pard cintas rtransportadoces

S forme y dimenzionwa se= a’ustardn aproximadamente 2 laa
gue se indican en 1A figurs mumero 3.

Los ingtrumentos ¥ reviplsntes que se vmyan a yutilizar han de
#nicontrarse perfectanents limplos y secos, v fabricados de un
material ocus no experimente reaccidn alguna gue Bslters la=
caracteristicas del nroducto.

4.2.5. Diviser

Lot aparatos destinadoa & dividic la muesrrg en partes apro-
sindadaments ipeales padrén utilizarse tanta  pars las ex-
tracciones bASlIcAS Comg per? Ia preparacidn de MUesSTrAas redus
cidas y de nuestras fionslea.



