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17511 ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueban los
métodos oficiales de análisis para el control de determina­
dos azúcareS destinados al consumo humano.

En cumplimiento de lo previsto en el artículo 5° del Decreto
2519/1974, de 9 de agosto (<<Boletín Oficial del Estado» de 13 de
septiembre), sobre desarrollo del Código Alimentario Español, se
promulgó el Real Decreto 1261/1987, de 11 de septiembre (<<Boletín
Oficial del Estado» de 14 de octubre), por el que se aprueba la
Reglamentación Técnico-Sanitaria para la elaboración, almacena­
miento, transporte y comercialización.de los azúcares destinados al
consumo humano.

El artículo 23 de la Reglamentación Técnico-Sanitaria, aprobada por
el citado Real Decreto, referente a métodos de análisis, autoriza a los
Ministros proponentes para que, a propuesta de los Organismos
competentes, mediante Orden y, previo infonne preceptivo de la
Comisión Intenninisterial para la Ordenación Alimentaria, pueden
dictar los métodos oficiales de análisis correspondientes.

Como consécuencia de nuestra entrada en la Comunidad Económica
Europea es necesario annonizar nuestra legislación 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 Oficial de
las Comunidades Europeas» del 27), y en la Directiva de la Comisión
79j796/CEE,de 26 de julio de 1979 (<<Diario Oficial de las Comunida­
des Europeas» número L 239, de 22 de septiembre).

En este sentido, la determinación, con carácter general, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones técnico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indirectamente relacionados
con el uso y consumo humanos corresponde a la Administración del
Estado, en virtud de lo dispuesto en el artículo 40.2, en relación con la
disposición adicional segunda de la Ley 14/1986, de 25 de abril,
General de Sanidad (<<Boletín Oficial del Estado» del 29), y artículo
149.1.1 y 16 de la Constitución Española.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y Hacienda,
de Industria y Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de
Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la Comisión Intenni­
nisterial para la Ordenación Alimentaria y oídos los representantes de
los sectores afectados,

Este Ministerio de Relaciones con las Cortes y de la Secretaría del
Gobierno dispone:

Primero.-Se aprueban los métodos oficiales de análisis para el
control de determinados azúcares destinados al consumo humano que
figuran en el anejo de la presente Orden.

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determinados
análisis podrán ser utilizados los aprobados por los Organismos naciona­
les o internacionales de reconocida solvencia.

se dicta en virtud de lo establecido en el artículo 149.1.1 Y 16 de la
Constitución Española.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas cuantas disposiciones de igualo inferior rango se
opongan a lo establecido en la presente Orden.

Madrid, 18 de julio de 1989.
'ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Economía y Hacienda, de Industria
Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de Sanidad
Consumo.
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1ia) ",4, 0ete''''inación de la conductlvidad ..""e<:inc" de 1" 5,,1u<;'oo

~

:.lézclese perfect.amente la muestra recibida en .. 1 :abor.. t.orio. Ex­
traigas.. "na porción de 200 g como mínimo e ¡ntrodúzcas'" inmediat~nte en
tll'l recipient.. seco provisto de cierre hermético.

2. REACTIVOS Y EQUIPO.

En la descripcion del equipo solo '''o indican los ."strumentos y aoa­
ratos especiales (> que requieren normas partiCulares.

Por ct.... parte, cuando se menciona el "gua, se trata ,nem"r.. de agua
destilada" de agua desmineralizada de pUN!"za al .....nos equivalent...

Todos los reactivos deben ser de calidad analítcca. ",,1"/0 e50=,fi­
cación en contrario.

,\git.:lr la 301ución de azucar (1(a).~.2.\ e introduc,rla en
la célula de medida. ~fectuar la medida cuando la temoer-a_
~u,a de la solución sea e=tamen':" ée 20 :':. 0,2 'r:.

l( a) • S. CALct1LUS.-

:"3 ecnoncc.i~i~d "speci:fj,ea se obtendrá segCm la ",guiente fórmula:

esoecírica, en ,"'ne,,,,,, .. ,,,ens 'Oor ce"timet,.."
~e b. ,"oluei.an .o" <>zúc3r ",1 213%.

Siempre que Se mencione una solución de un reactivo si" ,,¡nguna in­
dicación, se trata de una ,,01uc16n acuosa.

3. EXPR!SIOtf DE LOS RESULTAOOS.-

1,,[<la
Co"ductivldad específica, "" mlo,osie"'ens oo. c"nti"'etro.
,=dlea e" ':,,).4.4.).

El resultado que se indique en el boletín de análisis, será el "Jalor
medio ob~nido a partir de un mínimo de dos determinaciones cuya ,epeti':ili­
dad Sea satisfactoria.

;onduc~ividad específica del 311;u".
centímetro. medida ..n (1(3).~.2. \

Salvo "isposiciones particulares, los resultaeos se e~presaran "n
porcentaje (m/m) Ce la muestra en el estado en que llegó al :aboratorio.

El resultado no debe llevar más cifras signiLe3tiv3S t;co" las ',ue
p=mi ta la pre<:isión del método.

El resultado Se expr""sa ..n ¡lOrc""ntaJe de "enizas ce conductividad 'J
se obtendrá ;>or la siguient.e fórmula·

l{.). CDIIZAS DI: COftIlUCTIYIlWl O CONDUCTDlE'TRICAS
IIIETODO POR ATRIBO:Ion D! PfJlm:lS

1(a).1. PRINCIPIO._

~s dec ir, cue:
de "en iza".

13~ S cm-1 valen 1 punto o que 1 "unto = O,XnR%

Se entiende por cenizas de conductiVidad ° conducti.metricas a la
concentraci6n de sales ionizadas solubles presente.. en 13 ..uest.a y determi­
nadas po. el método' ée atribución de puntos.

Este método es aplicable a azúcar terciado, azúcar moreno de caña,
8ZU"", se",iblanco, azúcar blanco o blanquilla y azuca. refinado, en cualquie­
ra de sus formas de presentación (en polvo o ¡lacé, cand! o cande, pi.lé en
forma de panes, granulado, cuadradillo y de fantasía).

1(a).2. MATERIAL Y APARATOS.

1 (a). 2 .1. Ins trumento para llI<!~ir la cond\.lC'::lVldad oue pe,.",i ta mediéas
de hasta 0,5/,-S.c",- con una prl!<:lSlÓn de .::: 2%. Se aconseja
utilu:ar cubetas de medi(la que puedan ",antener la temoera­
tura a 20.::: 2 4C por medio de un t .. rmesta.te ,1(31.5.1.).

1(a).2.2. ~,latrace" arorados de 100 • 0,05 mI, Ser).::: e 2"5 :1>1 Y 1000.:::
0.40 mI (1(a).6.2.). -

lIa).2.3. Pipetas ar'oradas de 10.: 0,2 mI.

1{a).3. REACTt\'OS.

1(a) 3.1- Agua bi.destilada o desionizada, de eondt:ctivid3d ..sp~;:fie3
lnferior a 2/4 S.QII-·.

t(a) 3.2. 501>.:ción de cloruro de potasio ;¡/50ee.

::;:" \.lfl ;'latra:.< de lOCO mI, disolve", en agua (t(a).J,;'.
745,5'n!!: de cloruro de potasio para ""alisis, previament..
calemoaeo a 500 'C (para des/lidrata.lo\ J completa. con és­
ta :,asta ,,1 afo.o. TraSf..rlr 10 mi. de esta solución a un
"",traz de 5()().ml '1 cOlllpleta. con agua Il!ai.J.l.'

::;:sta solución ~:rdrá un conducüvidad esoeclfiea a 20 0r: ce
25 .::: 0,31" S.cm . una vez éeducl<ia la cotléuCClvuiaé ",,;>eec­
fíca del agua utllu;aoa.

l.as soluciones de cloruro de ;>ot3sio deberán estar recien­
temente preparadas an"",,, de Cad,¡¡ calib,ado.

1 (a) .4. PROC!:DDrIEJrTO.

l(a).4.1.~

el calibrado de los instrumentos de medida de conductividad
"e efectuar' mediante la "olución de cloruro de potasio
(1(a).3.2.).

1(a).4.2. P\"eparaci6n de la m\>l!strll

Se prepara una soluci6n de azúcar al ZS'; (m¡"') en agua
(1(",).3.1.), disolviendo a 20 ~ 0,2 ·C, 31,3. 0,1 g de
azúcar en un matraz de 100 ",1 o -disolviendo 28 g- de azúcar
en agua (1(a).3.1.), y llevándolo a 100 g.

1(a).4.3. Determinación de la conductiVidad espe<:ifica del agUa uU-

~

loa misma cantid¡Ili de asua Que la utilizada en la prepar_
ci6n de la "'tlestrll (1(a).-'l.2.) se agita en un matraz afora_
do da 100 mi (1(a).2.2.), can.,leta.!' y _di. la conductivi­
dad ellpe<;tl:tica a ~OII. 20 oc (1(11.) .6.3. l.

1(a).6. OBSERVACIONtS._

l(a).'5.1. S"gun el funcionamiento Gel in3t,umento de medida de <:on_
dllctcvidad uti.lizado. e"t.. se "'egula,..a de tal manera que
¡"dique .. l valor'de la conductividad espe<:Inca de la solu­
elón de cloruro potásico N/SOCO (1(a).3.2.) incrementaeo
con el de la conductividad espe<:ifiea del agua utilizada, o
bi.en este último valor ya aumentado Se e"'Pleará para el
",íleulo de la eons tante d .. la cubeta.

1(3).6.:. 7odos los n,ci.pie,.tes y pipeta" utilizadas deben la\la,-se
cuidadosamente ant.. s d.. Su empl ..o COn ~ua bidestilada
(1(3).2.1. l.

tla).5 _. f)",spues de esta "'edida, no es necesario ajustar el termos­
tato con precisión, dado que las eventuales eorreccione.. de
"emoe,atur" San netamente inreriores a los li,",ites ce
"r,o",.

l(a). 7. RtFERENCIAS.-

- :C:;;'S" ':""ÜilS "onducti:netricas (1'ue~te proc l," Ses. rcu"",,,
1966. "iig. e8;.

1 (b). CDllZAS DE CONDUCTIVIDAD O cotmI,JCTDIE1'RCAS

l(b).1. Plln-:::IPIO.-

Se entiende por cenizas de eonductivHíad a la concentración de "ale"
ionizada" solubles ?resentes en la muestra y deter.ninadas por el método de,,_
c:,ito a "ontiflllación.

La ccnóucti'Ji¿a¿ especifica indica la eoncentr'aei6n de sales ionü:a­
d..... solubles presente,.. l.as ceniza" de conductividad Se obtienen ",uitiplican­
do el resultaco conrn"ctimétrice por un factor de proporcionalidad adecuado.
La ceniza gravimétrlea ""'presenta la 3U1l1a de las cenizas solUbles e insolu­
bles en agua.

E.. te método ti""-e el mi.smo ca"'Po de aolicación Que el método l(a),
ampliado a aZúcar líquido, azúc:'lr liquido inv.... tido y jarabe o.. azúcar inve... ­
tido.

l(b).2. MATERIAL Y APARAroS.-

1(1»).<:.1. Cubeta de conduc>:ivad ée vidrio con .. lectr<:>dos de platino
platinado firmemente n~ad<lS y conveniente!lltlnte protegidos
contra despiazalIIientos. Estos ele<:trodo.. """den estar se­
lladO!! dent,o de la vasija en la Que ¡llJe.de 'ponerse la "olu­
ci&! '~u'" Se examina y r"ti.rarse posteriormente (tipo Zer­
ban) " ..star .... idos al sooorte de no:>do Que puedan bajars..
hasta una probeta (o vaso de p ...ecipitatio de lCO m1) Que
conte"ea la solución (tipo inm"rsiÓn). l.a cubeta e"tará
;orovist"'- d.. un termómetro graduado en décimas de grado y

que aoarqu.. 15 - 25 ~C est<rlco colocado el ;,ulbo junto a
¡os electrodos. La co"stante de la "ubeta debe Se" aproxi­
,,,'darn.. "te O, tS.

l(b).~ S,üvanÓ",et,..o o zurrtlado,. de "'ierófono o ca.note de induce ón
J un recepto, :>ensible de teléfono..

¡ibi.;:. :""",,,t,, 3decu<Ula de corr,ent... !'ila.. ",e acumulaco,""s e "!!C:¡S
si .se usa ~ar..ete de inducción ° zumbador.
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1(b),2.4, Resisten.:ia de 10 Y lOC OOmios. Deben ser Hjas ye<actas.

l(b) 2.5, Resistencia a cursor (> puente de """""utol"l'" En lugar de lo
anterior, convien" emplear un aparato IIIOderno de puent.. (!e
conductividad alimentado COn red.

1(b).2.6. Disoositivo para contr-ol de la temperll.tura de la cubeta,
con- sensibilidad de! 0,1 ce.

¡(b).3. REACTIVOS.-

1(b).3.1. Solución patrón de cloruro d.. potAsio 0,01 M.

Disolv.... 0,3728 g de cloruro de potasio deshidratado, en
agua d.. stilada hasta 500 mI a 2ü ·C.

l(b) .3.2. Solución patr6n de cloruro de pot.a.StO 0,02 l>\.

Disolver 0,'.0.56 g de cloruro de potasio deshidratado en
agua destilada hasta 500 mI a 20 ·c.

Hb}.4, PROCEDDlIDrTO.-

1(b).4.1. Dete..... inación de la constante de h. cubeta

Llenar la cubeta COn la sol"ci6n de cloruro de potllsio 0,01
M. ajustar a 20 + 0.1 ~C, ..edil' la resisuncia y multipli_
car el nümero de-ohmios po.. 141.2 (conductividad especifica
de KCl 0.01 M). Enjuagar con la solución de cloruro de po_
tasio 0.02 :1, llena.. la cubeta Cotl ..",ta solución_ ....di .. la
resistenCia a 20 + 0.1 ·C y multiplicar por 276.1 (conduc_
tividad especifica d.. ¡(Cl 0.02 M). Hallar ..1 prom..dio de
los dolS ~sult ..dos. La constant.. d.. la cubeta deb.. s .. r
aproxim ..d ......nt.. 0,15.

1(b).4.2. Det..rminaei6n de cenizas d.. con<:betividllÓ

D~solv.... 10 g d .. muestra. si la cifra d .. c ..nizas ..s .....no..
d.. 1% (6 10 g d.. m..zcla de muest ..a y sacaroS.. pura para qu"
~sulte aproximadament.. 0,5% d.. cenizas. si la muestr. tie_
ne más de 1% de cen izas) y completa.. 11 volumen a 200 mI a
20 ·C. Meéir la conductividad de la soluci6n • 2e ·C. A "s·
ta t""peratura debe apaca,..se ..m coefici..nte d.. eOl"!'eeción
del agu.. de o: E 0.9.

l(bl.5. CALCULOS._

El porcentaj" (",/m) de ceni:z:as d .. eonductivi.(lad se obtendra s .. gvn la
s iguiente fórmula:

.. cenizas de conduc'tividad ~ O.'i' x 18 '" 10-
4

" L

0,9 ~ Coeficient.. de cor"ecci6n 01 ..1 agua a 20 ·C

L ~ eonduetancia especifica (microhoms)

l(b).6. OBSERVAC!ONES.-

l(b).6.1. La t ..mperatura patrón oficial c.. be ser 2C ·C. Sin .."'bargo.
hay que aplicar las correccion"s siguientes cuando la tem_
peratura ..s diferente a 20 'c (má><imo.::: 5 'C)·

Temperaturas ..syores de 20 oo· r ..star 2 por cien'tO por cada
·c.

Temperaturas meno.... s de 20 'C: añadir 2 ¡><>r ciento ODr cada
·c.

1(b).6.2. r..a ¿onó.lctividad ..",p",cinc.. *ima del agua utili~da debe­
rá Ser 2 "'lCrOs1.......ns por ClII- •

l(b) .6.3. Igualmente p....de emplearse una concentración de 28 &/100
0'1; ..n ..ste caso, después de aplicar la correccíbn para la
conductividad especi!"ics del agUA empleando", coeficiente
de co..recc~ón de 0,5, se convi..rt.. la conductividad esp8Ci­
!ica corregida de la solución ..n la conductividad especín­
ca calculada, a una concentración de 5 gflOO mI. multipli­
cando por un factor de conversión 01.. 0,32.

Siendo·

C
28
. Concuc,:;.v,cae esp"",i!ica JAC.'.

. ,
" " soluc~ón

" a"vear ., '" (mhi.

Co; Conductividad ..specííica ,.. S.c"" " '" soh.ci6n

" azÚCar ...,
"

(m¡~ ,

Cond\.Jetiv,dad espe<:: ifiea en l' 5 =-1 determinada
en la cubeta.

Cagua - Conductividad ..speeiflca en /'4 S.em del agua.

Pa:-" calcular el porcentaj" Ó.. c ..nHas de conductlvida<.'

Sie"oo'

13 " 10-
4

_ factor de proporcionalldarl.

_ rCUnSA. !!ethods of Sugar Anal:,si"', 1964. p. 38-.10

Report of the Proeeedings of t'>e 12th Session of ICUl'ISA, 1958, p. 6_10

Report of the Proceedings of the 13th Session of lCUMSA. 1962, p. 8_12

_ ?...port of the P«:oceedings of ':t\e l<lth Sessíon of lCUMSA. 1965, p. 88_89

2. COLOIlACIC* DI SCLUCIl»l

2.1. PfiINCIPIO._

lledida el .. l color en Solución de los aziica~s.

;:<ote métodO .". aplica!>l .. a: a:>.0c"r terciado, azúcar m:;>reno de ca"ia,
..z.x:ar semibl""co, azVe"''' bl""co o blW'lQuillo, azocar refinado O b1....eo ~fi.

nado (en cual'l ... i .. ra de sus formas de pNlsentación, polvo o "lasl'. eand! o
C""d... en forllla de P......s. pilé, granulatOo Y cuadradillo), azúcar líquido,
""uca .. líouido inverUdo. j"rabe d.. a'l'''C'''' "wertido.

2.2. MATEllIAL Y APAflATOS.-

2.:.1. fspect!"ofotbi>etro o eouival ..nt. ... con una cubeta d" abso..ción d ..
10 cm (la longitud de eub.. ta se .. lige de m:>do ~ue lo lectura del
instrunento est.e entre 10 y 00":', ce trans",itancia).

·'.;'.2. ,litro d.. ",e,ro!""""". de tama"io d.. poro O,.I!5 ~ d .. acuerdo con el
métndo de extrusión <le mercu"o, 0.6""- según el metodo "agen-"'o;­
seuille.

2.3. REACtIVOS._

2. '.2. (,cido c1orh!dr~eQ diluido.

f~,dn'ixido de sodio diluido.

.:<.<'< T,er,'a de diatom".,s <le calidad analítica 11":. sobre sólidos).

P""parar, Con a,<;\.¡¡' destiloda, una solución del a"úear oue se qui .. re
""..l1zar a las concentracion"s s1.,,,iente<;:

- aZúcar moreno: la ","yor posihle, eom""tible con velocidade" de
filtración y profu-HHdades de c ... bet.a r~onables•

a7úC:J ..es líquido~ y .¡¡,ra'>"s· éen<;idad original, a m"nos oue se..
preciso diluH ,,,,ro: conseruir velocidades de filt ..acién .Y profun­
dHlaées d<! cubet.a razonables.

FIltrar 1" solución en ~"'eío. Las soluciones do> azúcar. '>l"nco y los
jarabes lit..rament.., COloreados d ..bel1 filtrarse a través de filtre de me!l't>rana
(2.?2.) sin l'Idicl.6n de coadyuvantes de filtraci6n. Las soluciones más oscu­
ra" deben filt ..ar,... Coo tier-r" de diatomeas (2.ó!.<l.) Sob.... papel de filtro.

La p"i.merA~=;:rit;'rd;~f;;tí:;0;'01~i~~t",,;¡"'sia¿si'Sr¡:r:'7,0,:::0,2 con ácido

clorhídrico o hidróxido de sodio diluidos. No ajustar el pH de las soluciones
01.. azú::ar bllWlCO. Eliminar el ai.... arrastrado en vacio.

Situar la solucibn en una cubeta de abso~i6n (2.2.1.). Det..rminar
la atenUlrlcia (A~ 6 -1010 '!' ) de la soluci6n a <l2O n/II en 1m espectrofot6rnetro
o eqwvalent.. , Cutilizand5 agua destilada cOfllO patrén de ....fe~neía de colo..

cero.

2.5. CALCULDS.-

El índice de atenuación S" obtendrá s..g(m la sigui..nte fórmula:

lndice d .. atenuación

Siendo'

Transmitaneia.

~ ~ LongituC de cubet" en centímetros .

Ceneentrac16n de solicos totale" en gramos por ml1ilitro<

Los ..esultados se e"presan en unidades de color ICJ¡·lSA
Color en unidade,;; rCtJ:1SA .. laaC " íodlce de atenuación (1\ "2C

2.6. REffRtNCIAS.-

IC\J1.1SA ~~ .. t;'ods of Sugar I\na1y".s. 196", pp. 57_80
Report of the ?roce..dlng oí' ehe 12th 5essioo of lC~SA, 1"~.8. 10. 5:

3(a). DIOXIDO DE AZUFRE
(Método eoloriútrico de Carruthers. He_y y 01dfie1d)

3( .. ).1. PRINCIPIO.-

Deterllllnación co10rimetrica d.. 1 dióxido 01.. azufre, cuyo contenido no
e"ceda 01.. 1 mg/kg, empleando reaet;vos c,.-omoginicos, rosani1;na blanqueada
co~. áCldo y formaldehido.
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El 'II"todo es aplicable a azucar "","iblanco. azúcar blanco <) blanqui­
lla, azúcar ...:finado o blanco :-efinado, en cualquiera de sus formas de pre­
sentacioo (en polvo o glace. cand!" cande, pUé, en fo,.",a de pan..... granu­
lado, cuadradillo y de fantasía), azúcar liquido, azúcar líquido in'.'crtido,
jarabe de azú.car .nvertido, ¡lucoe" liquida o jarabe de glucosa, jarabe de
glucosa deshidr"atado " glucosa atomizada, dextrosa anhidra. del<'trosa <:onohi­
<irat""'a, dextrosa en polvo, fruetos;!. :1 ..al tO'l".

3{a).2. MATERIAL Y APARATOS.

.'.nadir, sobre partes alícuotas de 10 mI de los pat,.on..... de
cali:;'raclÓn, la solución de rosanilina blanqueada
(3(,,).3.2.) y la solución de formaldehido (3(a).3.3.) y me­
dir las absoroancias como en (3(a).4.1.).

3(a} .5. UPRESIOlf DE LOS RESUtTADOS.-

L.os resultados se ",xpr..saran en miligr"""'s de di6xido de azufre ;:>0"

ülo¡;ramo de "'''''!Itra.

3(al.6. Ol\SERVM;IOMES._3 (a). 2 .1. !:spectrofotómetro "absorcióm"tro, ;:revi sto de cubeta de 1
cm de igualación 1 un filtro ade<:uado con ..lJ'l :náxilllO de
transmisión entre 545:J 560 nm.

3{a).3. REACTYVOS.-

2(,,).3,1. Solución aCuoSa saturada de hidrocloruro ce rosanilina.

::;(a).6. ' ~"- solución d .. aZúcar se trata COn álcali diluido antes de
ana'!>r Los reactiVOS cromogénicos pa,." li~e"ar el dióxi.do
j .. azufr.. débil_nte unido que, de otro modo. nO Se deter~

'IIi.naría por esete p,.ocediroie-nto. Así. pues, la solución se
a;usta iI pH 11, aproximadamente.

Suspender un exceso (aproximadamente L ¡¡ por .,,1) de hid:o­
cloruro de !'osanilina en agua destilada, ""lentar a =os :;0
'C :1 de;ar entriar '!lientras ae a~ita, y desoués dejar en
:"eposo ::!urante 48 horas, agitando je "ez en e:.lando:t fil_
t::-ar,

3(,,¡.3.2. Solución de rosanilina ~lancueada.

Sob!'e 4 ",1 de solución acuosa saturada de ¡'idroclor"ro de
rosanilina., ~adi .. " "'1 de .:ír.ido clo~.,i<irico corcen':,~:lo,

,"ezclar 'J diluIr h_ta 100 '111. La decoloración no es ins­
tant~a :J !1'1 ,ea<;tivo no debe utilizarse 'lasta que "aya
¡>asado un.. hora por lo :nenos de su preparacian.

3(a) ~.3. Solución de formaldoffiido O,~.

Diluí." 5 ml de formaldehido de ~O,; con a,;:ua has~.a : l~t,.o.

](,,).3,4, Soh.ción de hidróxido de SOdio O,l :1.

3(a).3.5. Sol",ción de hidróxido de sodio 0,00": r'i.

3(a),3.6, Solución ;latrón de sulfito de !Iodio (;;a
2
50

3
7H;C0).

J(a).3.7. Solución patrón de yodo.

J(a).3.8. s.<:arosa. eltenta de dióxido de azufre.

3(a).3.9. Aaua deatibdll.

3(a).4.1. Disolver en qua destilada el ullclI.r que se analiza mez­
clando suavemente, y añadir hidróxido de sodio diluirlo ;>era
obtener una solución que contenga tie 0,5 .. JO¡'¡'g de dióxi­
do de azu:fre por 10 mI que sea aproltilliad_nte 0,00<1 11 con
respecto al hidróxido sódiCo. Para la mayo,.¡;a de loa az':¡ea_
...,s, esta concentración puede alcanzarse en soluciones que

contengan 4 ml de'· hidl'Óxido sódico 0,1 N: Y 10 g Ó 20 g da
s:!OcarOlla por 100 m1. Si la coneent,.aci.an general de dióxido
de azufre es menol' de :2 mg/kg, puede awaental'se la COnCen­
tración de sacarosa a 40 g por 100 mI. 1':rasladar 10 mI de
La solución de azúcar a = tubo de ensayo seco ;¡ limpio i °
bien pueden pesarse de 1 a 4 g de azocar seco y disolverlos
directamente en "" tubo da ensayo ¡:raduado en lO ",1 Y COll>­
;>letar a volumen después de añadil' O,~ "'1 de hid:r6"i¿0 de
sodio 0,1 11 (3(a).3.4.); añadir <: mI de solución de :-osani­
lina blanqueada (3{a).3.2.) seguido de 2 ",1 de solución de
::-o,"';:üd<'hido al ::J,~ (3(a).3.3.).

)lezclar ;¡ dejar en reposo a temperatura arrtliente durante 30
~ 5 minutos. :.tedir la absorbBncia d .. la "olución en =01 cu_
S..ta de 1 cm a 560 nIll, ap"o"imadament .. , y determinar el
contenido de dió"ido de azufre COn ....fer ..ncia a una curva
pat:'ón (3(a¡.~.;C.) obtenida ..n las Ill.ismas condiciones.

3(a).-'I 2. CU<"Ja ;:>at.rÓn.

Se ;l:'epara em;>leando una sOluci6n pat,.en de dantidade-s co­
nocidas de sulfíto de sodio añadidas a !Iacaro"a exenta de
dióxido de azufre (3(a).3.8.) disuelta en hidróxido de so­
dio 0,00<1 11 (3(a).3.5.). La sacarosa 'le agrega a toéa'l lu
-soluciones pat.rón con ..1 Objeto p,i"",rdial de 'IIinimüar la
oxidación del. sulfito durante La preparación y la 1Ianipula­
ci6n de los patrones. ol. condición ée que las soluciones
sell1l aproximadao>ente 0,004 N con resoecto a hidróxido de
sodio antes de añadir la solución de rosaniHna blanqueada
ácida (3( .. ).3.2.) la presen<:ia de sacarosa exenta de dióxi_
do de azufre en concent,.aciones de hasta ~o g por lOO mL "10
influy .. seNliblemente en el rendimianto de color, yes
necesario igualar la concentración de sacarosa en los oa­
trones con la de las soluciones d .. ensayo.

Preparar una solución que contenga aproximadamente 0,5~ de
sulfIto de sodio (3(a).3.6.) en sacarosa (3(a).3.8.\ al lC'l
y dete,.minar con exactitud la concentración de sulfito va_
lorando frente a solución de yodo ;:>atrÓn.

Diluir 5 mI de la solucian de sulúto .,asta 100 ",1 con sa­
carosa al l~ para obtener un ;>atrón ;lri",a,.io cuya conCen­
tración conocida es apro""mad"menta 50 g de SO por m:'
Para preparar 10!l ;>atl"Ones de "alibración temar -f,o; 2,0;
3,0; ~,O; 5,0 ;¡ 6,0 .'lIl del patrón pr¡.'lIado, añadir ~ nU de
hidróxido de !!odio 0,1 N: (3(a).3.4.) J dllui,. a 100 ml con
solución de sacarosa al Ur.. Preparar tamb,.';n un pat,.6n ce_
"O omitiendo la soluci6n de ;latrón primario.

3(aJ.7. REF'EREftCIAS.-

~ ':ar,..tJc."ter" A. Heaney ~.~. and Oldfielc! J.f.'. (1"65;. :nt..,·natio-
rral Sugat" Jo"r"al, pp. ::'54_366; Ceterminati.on of Su1;:>hur dioxide in
"tn ~e sugar.

3(b). DIOXIDO DI AZUfllE
(1M'todo vow.et:t"ico de- /lklnier-WiUt-J

3(b}.1. PRlNeIPIO.-

~stilaci.ón d. una solución ácida de la muestra en una cor,.iente de
dió"ido d. carbono a través de un Nlfrilterante de M!flujo, l"eco&iendo el des­
tilado en una 801ución diluída pura de peroddo de hidrógeno y posterior vo_
lumetl"ía del ácido sulfúricO forllllldo.

Tambi,;;n puede datet'ftlinarse el i<:ido sulfú"'co por gr-alfimetría cuando
las cantidades d.. 50

2
presentes son muy pequeñas.

El método es apHcable 11 los m1s!'llOS azúcares que el método 3(30).

1:1 método es aplicable en presencia de o,:ros COlll;>ueStos sulfurados y
ácidos Or&"icos volátiles.

3{bJ.2. IUTElUAL Y APARA'IOS.-

3(b).2.1. Aparato representado en la figura 2(b):.

:Hbl.3. RUCTIVOS.-

3(b) 3.1. Acido clorhídrico conc..ntrado, puro, exento de cloro.

3(b) 3.2. Difucido de carbono puro, exento de cloro.

Puede obtenerse de un. botella de COi líquido provista ce
una válvula de ajuste fina que p .....mi.a un flUJO constante
d.. gas a c'-'3lquier ~locidad (¡ve se desee, y purificarse
después con'lenientemente (3(b).5.1.1

3(b).3.3. Peró"ido de hidrógeno de die" 'JolÚlt!enes puro (2%) exento de
ácido sulfúrico. Se prepara diluyendo LO .,¡ de H

2
0

2
de :0%

neut,o, con agua destilada hllSta 100 ",1.

3(t.).3 ~. SoltJción de hidróxido de SOélO 0,1 N.

3(b) 3.S. Soluc,ón de ,ndicador azul de bromofenoi.

3(b) Agua desnlada.

3(bJ.4. f'BOCI:DDUENTO.

El erlelVl'leye:, 'D) y el p,,,"er tubo Pe1;"o'O (E) se cargan cada uno
cOn 10 mI de la soiución de H;:,o~. El " ..glZldo tubo de Peligot (1'"\ se carga con
5 ",1 de una ....~la de Soluclones de HOy clor"ro de barlo acidificada Con
unas gotas de IiCl. Actúa Co<110 tubo di ¡¡~¡ruridad para controlar la absorci.ón
cOl!lpleta de SO.., en los do" prÜ'U"rQS reci ,:>ientes, aunque en general nO ser"
necesario (3{b'¡.6.2. l.

Despues d .. COnectar el aparato, " .. int,oducen 500 ml de agua desti­
lada en el "'atr"" (Al, Junto con ZO "'1 de ,"cido c1orhíd:'ico y se hierve la
solución, al mis",o tiempo que se hace pasar una corrien'O.. de CO

2
hasta que se

ha expulsado todo ..1 a,,.e del aparat.o. Luego se en{"r,a ..1 matraz po,. Inmer­
sión. gradual en un baño de agua, c.ontinuándose la corriente de. caZ Óllran'Oe el
enfrlam,ento, J después se introÓllce r'áplda/!l..nte la muestra qUltando mcm..ntá­
""amente el tapón (S).

Si. Ia muestra es liquida, puede introducirs". a tra""s de un embudo
de decantación. nO ,.epre!lentado en la figura, adaptado para que pase a tralfes
del tap6n (S)

L.a ",,,zela se hierve entonces durante UEla hora en una corriente lenta
de.CCZ' y se corta el flujo de agua en ,ü ,.efrigerante. D-e- ..ste modo el r .. ­
frlge!'ante ;¡ "1 tubo de desprendlmlento !I" van calentando lentamente, y todo
el SO~ retenido por la humedad condensada en el tubo es ar,.ast,.ado hasta el
colector (O), ~ue puede "'anten..rs .. f"fo <!urant .. esta 0;:>eraci.6n ;>or medio ce
una p"quef.... "asija con agua [,.ra. ;sn pront.o CO"'O el tubo de desprendimiento
esté ealiente en el ;>untO (H), según se aprecia al tacto, Se ¿ ..sconectan los
colectores en (~' Se lava en sentido descendent,· el :ubo, ,.ecogiendo los la­
~ados en el ,,"lector iD), con una pequeña cantidad de agua des~ilada, "1 se
nasa ~amtlién a .':J; el contenido d.. (El cuantitativa....nte. El líquido, que
junt;;¡mente con l"s lavaéos "",dirá 13l0S 40-50mL. s .. valora a la te"",er"tu,a
ambi ..nte con ~;,)CH C,: N, '''IlOleanrlc corno incilea<1or az"l Ce b"C<nof"e"ol
iJ(b).6.J. '.
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Cuando la cifra de valoración sea ....nOr de 0,5 "'1 'le recmienda el
método eravimétrico·, teniendo en cuenta que 1 mI de IIs(OH) 0,1 N corresponde
a 32 PP'" de 502 sobre 100 g de "'u&al;rs.

En este CasO y, también Cuando lIe " ..cesite una gr¡¡¡lIimetrIa comO ve­
rificación 0" la cifra ce valoración, la precipitaci6n y filtraci.Ón del sul­
fato de bario formado en el destilado acidi!"icado, al añadir clorure bárico,
deben hacerse en un 11850 de precipitados 8:1 frío (3(b).6.3.).

Los resul tacos se expresan en lIIg de dióXido de uufre por kg de
",uestra y se calcul..., mediante'laa $iguientes f"6rmulas:

al 1'0<" 11810....<:16<\
v " 3.200

mg: de SO /Kg s _, ,
b) Por grilvimetría

)11 x 774 ,45
-----

Siendo:

V <: \lol~n, en mI, de hidróxido de sodio gll8tadoa en 1.. valoreCión.

'" '" ~1iI8. en &. de la .....lSt1"'ll..

"'1" Masa, en miligranos, de sulfato de bario.

•• PERDIDA DE IIASA POR DESECACIOfII

4.1. PRllICIPIO.-

Se entiende por "p~rdida de m"aa por deseca<;i6n" a la pérdida de ma­
aa obu,nida en eatufa a la temperatura de 103 ! 2 ·C durante 3 horas.

El método eS "plicable s azúcar terciado, azúcar lIlOreno de: caña,
llZÚC.... s","ibl"'co, azúc .... blenco o blanquilla y azúcar retinado o blanco re­
finado. En cualquiera de SUl< for.... do! preaentoaci6n (en polvo o alacé, candí
o cande, pilé. en forma de p&'les, ¡¡ranulado, cuadradillo T de fantas!a).

4.2. l. Cápsula de !\letal de fondo plano (inatacable por la5 muestras y
lal< condiciones del enálisis) de un diMetro ..ínilDO de 100 .." Y
de une altw-a ..íni .... de 30 .....

4.2.2. E_tufa eléctrica, regulable a 103! 2 ·C, con corriente de aire
l<eco.

4.2.3. Desecador provisto de gel de sílice recién activado o de un de$­
hidrstaflte equivalente y dotado de 1JI"I indicador de hUllledad.

4.2.4. Balanza de precisión de O,l!llg de senllliblidad.

3(bl.6. OBSERVACIOIIES.-

3(b).6.2.

El CO
2

puede p....i:f1carse haciéndolo papr por un lsvador
que contenge una soluci6n dl1uída de carl>onato sódico, de
calid:u~ reactiltO, pare eliminar el cloro anu!: de atravesar
el lIletraz de destilaci6n.

Indicios pequeñ!ailllOs (trazes) de S02 que escapen hastaran
p ...... prod.l<:ir un enturbiamiento de Sulfato b8rJ.Co en el se­
¡¡undo tubo (r). En loa experillloefltos de acuerdo con el ",éto_
do Monier-\ltill1 .... no se ha ob......vado nlrJca esu fenllmeno.

4.3.1. Secar el recipiente (<1,2,1.) en lB estufa (4.2,2,) a 103:. 2·C
hasts lIlllSa constante,

4.3,2, Dejar enfriar el recipiente (.4.2.1.) en el deseCador (<1,2.3.1 du­
rante un mínimo de ~ a 35 Ollnutos y pesar con una precisión ce
0,1 mg.

4.3.3. Pesar con uns precisi6n de 0,1 mg en el recipiente (4.2.1.), en­
tre 20 :; 3e ¡¡; je la "'....stM:.

3(b) .6.3. Para la valoración conviene uti.lizer una ..iCl"Qbureta.

3{b).6,<I. El peróxido de hidr6geno cu.,do esUi frío, no oxida canti­
dades IIflrecibles de .ulfete de hil1r6geno ni de azuf..... orgá_
nico volátil para dar licido sulfúrico y, en le determina­
ción de SO en alilllentos que conunpn ceepUl!!stos llulfura­
dos voUtires, el tl

2
0

2
dará 101l result.d<>s de Illáxima con_

fianza, a condicllm ge que le pN!eipiución y le f1ltracHin
de sulfate bárico se hagar¡ en frío. Sin e<nbargo, par.. evi­
tar que el pre<:ipi tedo de ..ulfato birico se i ....uri:fique COl'l
indicios de cloruro bárico, hay que dejarlo l<edimentsr,
v .... tiendo el líquido que sobrenada a tra"és de 1JI"I filtro y
el 5aS0

4
que queda en el "a$O de precipihdos debe lavarse

tres veces por decantac:i6n con &;gua hirviente antes de
echarlo en el filtro.

- !he Ana1yst (l927) 2:' 342 and <115

f.lonier_",<:illi3.f!lS, C.V., 'í.,e det"l"IIIj.":l~ion of Sl;.lpra,r f,i;",ü'e ~n f""cs, ~e­

port en Public Health and 1~d.ica1 Subject5. NI <l3,5€ pages, l'linistry of ?u­
bEc Health, 1927, H, Stationery Ofrice, Landon.

FIGUU 3 (b) 1,- APA.RATO OE DESTILACION SEGUN KONIER-\ljILlIAM~

4.3.4. Poner ei .....clpiente (<1.2,1,) en la estufa (<1,2,2.) ya continua­
ción mantenerlo durante tres horas a una temperatura de 102 .. 2
·C. -

.4.3.5, Dejar enfriar el recipiente en el de$ecador (4.2.3.) Y pesar con
una precisión de 0,1 "".

.4,:;.5. C"lc~~~ ce nuevo el recipiente (4.2,1,) en la ·estufa (<I,2.2.) a
103 .. 2 ·C, Dejar enfriar en el desecador (4.2.3,) Y pesar con
una. precisión de 0,1 llIg, Repetir est.a operaci6tl. si la diferencia
entre dos pesadas $ucesivlllllellte es l<uperior a 1 mg. En la hipóte­
sis de un aumento de "'sa, Se ..... tendr.l. para el c.l.lcul0 la más ba­
ja de las cifras registradas.

4.3,7. E:l tiempo total de secado no deberá ser '.upc!rior a 4 horas,

4,3.8. Observaciones,

Las op~aciCl1es descritas en los apartados 4.3:3. a 4.3.7 .. debe-
ráll efect..... rse in diat_nte después de abr~r. los M!C~p~entes

que contengan lSIl m stras.

4.4. CALCULOS.-

La pérdida en maSa expresada en tanto por ciento en masa se obtendrá
segun la siguiente f<>""ula:

1I

I
¡ H

QJ1M <200 ,,'

F [[ I
C,- Tubo vertical de unos <1-<1.5 lIIIll de di ....... tro interno

E y F, - 'rubos Peligot

A <1500 ..1)

'00

Si.ende

me ~ t:tasa, en !tramos., de la tOl'la para ensaye.

"', :'\<15.;, en gramos. de la cápsula COn la toma para ensayo y la tapadera an­
tes de la dese<::ación.

'·\as"'. en granos, de la cápsula COn la tOllla para ensayo y la tapadera
descués de ia desecaciór..

<1.5. REPETlBILIDAD.-

La diferencoa entre los resultados de dos determinaciones paralelas,
efectuada" s.imult5"eamente en las mismas condicior.es por ei miS/!lO analista
500""" la el'S'''''. muestra. no debe"" sobrepasar los 0,02 g por cada 100 " C:"
"',,",str-<L

4.ti. REfERENCIAS.-

D,rect)V3 Ce la C""'l.si.é~, ;~!7Cf.:!;:r::,:' d~ 26 de jlilio de ~'"<> Ane"o~., '.'e­
todc l.
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5.1. PIUlCIP:lO.-

BOE núm. 176

5.2.1. Ref'ractálletro que pertllite la lectura del índice de :-efracción con
precisi6n de la cuarta cifra decimal, provisto de termÓlne-t:ro y un
dispositivo de <;:irculaci6n de agua a 20 .: 0,5 ·c.

5.2.2. "uente luminosa, constituida por una lámpara ~ vapore", de so<:lio.

Medir en Ntfract6aetro (5.2.1.) el índice de ~fracción de la m\>es­
tra a 20 ·C.

Disolver loa cristal..", presentes en la muestra efectuando una <li1u­
.;:100 1:1 (10./... ).

Es la canti<hld de sólidos total.." obtenida mediante la """¡ida d,,1
índice de ~frac<;:ión a 20 ·C y posterior trans:formación en ••teria ~a
di ante tabLa. de conv...si6n.

€oJte método es aplicable a azúcar líquido, azúcar líquido inv.... tido
y jarabe de azúcar invertido.

5.4. CALCULOS.

l.a materia lleca se calcula utilizando los índice" de .... fracción de
las s01,-",10n.... de sacarosa a 20 ·C de la tabla adjunta corregida ailadienco
0,022 por cacilo l~ de ....úcar invertido presente en la ..ue .. tra.

Cuando la muestra ha sido diluida con agu", $1iui~ndD la relación l' 1
(",h"j. l.a cantidad calculada de la _teda seca !le multiplicar' por 2.

La diferencia. entre 105 result.oll:los de dos detertllinaciones paralelas.
efectuadas silllu1tánea o inmediatalnente una despuois de la. otra. en las "'ü"'ss
eoodiciones, por el mi$lllO analista y sobre la misma ..uestr. no debe sobrepa­
sar 0,2 & por 100 & de l'IUestrs.

5.5. RD'ERDICUS.

- Directiva de la Canisi6n (79/796!ctE). de 25 de julio de1.919.Me:.o:O H. Mé_
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6.1. PRUIClJ>IO.-

6.1.1. "Poder reductor": El contenido en azúcares reductores expresado
en términos de dextrosa arilidra (D-gluc:osa). calculado en " (m/m)
de la muestra, y obtenido por valoraci6n en el punto de eoulli­
c16n de la aoluci6n de azÚCares con relación .. un volumen deter_
minado de licor de rehling en condiciones definidall, utilizando
el azul de metileno COIIIl) indic-.clor .

.---- .......
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6.1.2. "Equivalente en dextrosa"; n pOder reductor, calculado ..n %
(m/m) sobre la materia seca de la "",,",stra.

El método eS aplicable a: glucosa líquida <> Jarabe de gltu:osa;
glucosa atoml%ad.. <> jarabe de glucosa deshidratado; dextrosa- an­
hidra y dextrosa monchidratada.

6.2. MATERIAL Y APARATOS.-

6.2.1. Matraz de cuello estrecho, de 250 mI de capacidad.

6.2.2. Bureta acodada, con llav.. , de 50 mi de capacidad, graduada en
0,05 mI.

6.2.3. Pipetas aforadas. de 25 mI y 'óO mI de capacidad.

6.2.4. :-la:t.. ac"s aforados de 100 ,-,1 Y 500 "'1 de capacidad.

6.2.5. Dispositivo de calefacción, que ;>"nllta ;.anten..r la ebulli.ci.ón ,'"
las condicione" desc..itas del punto 16.4.1. y observa<" el vl~aje

de color en el· punto final aln retirar el matraz (S.<:,:'.) de :'a
fuente de calor (6.7.3.).

S.2.6. CronÓlletro. que indique el tiempo tr""scurrido con:' segunco de
preciSiÓn Como mínimo.

6.3. REACtIVOS.-

6.3.1. Licor de FehUng.

6.3.1.1. Solución A,

Di.solver en agua. 159.3 g de sulfato de cob~ (:1) penta_
hidratado (CuS0

4
.5H

2
0) y completar hasta 1000 ",1 con

agua.

6.3.1.2. Soluci6n e,

Disolver en agua, 346 g de tartrato dobl'" de sodio y p<>-

;~;o~et~~~drya~~Pl(e~{~5~~0~~~e&d:l~id~
cantar la solución líllpida de todo sedillef'lto que .... pue­
da fol'lll8l'.

Conservar ..... tas dos soluciones "n botellaa Oscuras o
amarillas.
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(6.2.1.) en cantidades de 0,5 ..1 hasta que el color del
azul de meti.leno desap'ilN'U:a (6.7.2.) y (6.7.3.).

Anotar el volUtllen total de solución pat..ón de dextrosa
añadida cOlIIp ..endida la penúltima adición. de 0,5 ml
(X mil.

6.';: B. Reoetir (.;'4.1.1.) 'J (6.4.1.2.1.

"erter de la bureta graduada al matraz i6.2.1.) una can­
tidad de solución patrÓTl de dextrosa igual a (X_O,3) mI.

6.'¡.1.10. Repetir (5.4.1.4.), (6.4.1.5.) J (6.4,1.6.),

6.".1 L. Después de haber hecho h....vir du..ante 120 segundos (co,,­
t .. olado por cronÓtlletro). comenzar a añadir la solución
;lat..ón de dextrosa de la bureta graduada "." el "'atr..:z:
16.2.1.) en cantidadea. al ;>rincipio. de 0.2 ",1 Y final­
,l\ente gota a gota hasta que desaparezcs el color de azul
de metileno.

Hacia el final de "sta op....ac;,&>. el intervalo de +ie"'po
entre lall adiciones sucesi.vas de solución ;>atr6n de dex­
trosa debe ser de 10 a 15 s"gundos. Estas adiciones de­
ben t ....minarse en 5IJ ....glndos. ..s d~ir que el tiempo
~"tal de ..bulliciÓTI no debe s?b....pasa.. 180 segundos.

ti. 4. l. 12. ?uede "er necesar i.o proceder a W'la te!"cera vaio.."ción
con una a,dición i.nicial de solucion patrÓTI de d..xtrosa
('0.4.1.9.) que sea ligeralllente "uperior y conveniente­
.....ntl! ajustada pa..a obten.... el ....sultado previsto.

5.4 13. Anotar ..1 volumen en ml ('lo) de solucioo patrón de dex-
trosa utilizando hssts el p""to final de la valoración
(6.7.4. ).

6.4 t.14. 'Jo debe situarse entre 19'J 21 ml de solución patrón de
dextro.... Si Va sobrepasa estos límites, ajustar conv'!­
niente....nu la cOncentración de la solución A (6.3.1.1.)
Y repetir la operación de v<lloraci6n.

6.<1.1.15. Para la valoraCión cotidiana del licor de :ehUng. dado
que Va "e conOCe COn precisión. se necesita W'la sola va_
loración con una aQición inicial de (Vo _ 0.5) ml <le so­
luciÓTI patrón de dextrosa.

P....pa..ación del licor de .ehling.

Verter, mediante pip"'ta (6.2.3.) en el oroen siguiente,
50 Id de la solución a {6.3.1.2.1 y 50 "l1 d", la solución

A (6.3.l.1.) en un "aso de precipitado" liMpio y ""ca.
i'lezclar bien.

No conservar "'1 lico.. de Fehling. Hace.. <>na pr"Paración
y contrasterla. según (6.4.1. 1 cada día de utilización.

Se<:ar el p ..oducto en una estufa a vacío durante 4 ha 100 + ·c
cOlllO mínimo y W'la presión de unOS 10 K?a (LE ",bitr).

5.2.3. Sclucib pat:-é~ je dex~rosa de O.5C<) ¡}lOO "'1.

Pesar. <:on C.l "'& de precisión 0,6 g de dext..osa anhidrs
(5.3.2.), disolverla en agua; transvassr la solución a un _traz
aforado d.. 100 ml (6.2.4.). Añadir agua hasta el aforo 'J mezclar.

Renovar esta solución cada día de utiHUlci6n

6.4.2. Examen preliminar de la muestra

5.4.2.1. CUlII'ldo nO se concnca aproximada"",nte el poder reductor
de la <lluest..a, efectuar un ex.....n preliminar para obte_
ner Su valor aproximado de ~e"a que pueda calcularse
la ma~a de la muestra a analizar (6.4.3. l.

Este examen se efectúa,

6.4.2.2. Preparar W'la solución de n; (m/v) de la .......stra. "2"
tendrá un valor de estimación.

6.4.23. Ve.. (6 •.4.1.2.) utilizando la soluciÓTl (6.4.2.2.) en lu_
gar de la soluci6n titulada de dextrosa.

6.4.24. Ver (5.4.1.1.).

4.2.5. Ver (5.4.1.3.). utilizando 10 ml de la SOlUCiÓn
(6.4.2.2.) en\lu¡ar de 18 ml de solución patrón de dex­
trosa.

1i .... 2.6. v ..~ (6.4.1 4. L

6.3.4. Solución de azul de metileno de 0,1 g/lOO ",1.
5 • .\.2 !.levar a ebullición el contenido jel "'atraz. Ai\adir 1 ml

de .solución azul de metileno (6.:L4.].

Disolver 0,1 g de azul de metileno en 100 ,"1 de agua.

5.4.1. Cont ..a'lt" del licor de rehling

6.4.1.1. Toma.. con pipeta 25 ml de lico.. de Fehling (6.3.1.) en
t.II'\ _traz de cuello estrecho, seco y liMpio (5.2.1.),

6.4 1.2. Llenar la bureta (6.2.2.) con la solución pat..ón de dex­
trosa (6.3.3. l.

6.41.3. Verter en el matraz (6.2.1.),18011 de la solución patrón
de de'xtrolla (6.3.3.). Agita .. el mat~az para mezclar bien
el contenido.

6.4.1.4. Colocar el matraz en_ el dispositivo de calefacci6n
(6.2.S.) previamente regulado de tal _ra que la ebu­
llición cOlllience sl cabo de 120 ~ lS seglndos.

6.4.1.5. Cuando c,,"dence la ebullición. poner en .f1Jllciona.lftiento
el cronbllletro a partir de ce..o.

1>'4.1,6. Hlteer hervir el contenido del .... t ..1IZ du ..ante 120 seg¡r­
dos cronOllletr..::los.

AlIadir 1 ..1 <a solw;:ión de metileno (6.3.4.) hacia el
:flnal de este período.

6.4.1.7. Oesp"s de ...,a ebullición de 120 segundos (controlada
por cron6met..o) COIIIen:zar a aAadir la solución patr6n de
dextrosa de ls buntta graduAda (6.4.1.2.) en el ¡utraz

1;_": :2 S. !Jna vez cc:mience la ebullición. pon.... en marcha ,,1 cro­
nómet..o a pa..tir de cero y ""'Pe"'ar a añadir, cada 10 s .....
gundos, 1 ml de la "oluci6n (6 .... 2.2.) de la bureta en
el matraz haata que d..sapa....zca el colo.. del azul de ",e­
tileno. .

Anota .. e¡ volumen total ('f ml) de solUCión (6.4.2.2.)
añadida, c~rendida 1. penúltima adici6n.

6.4.2.S. "Y" no debe ser supe"ior a SO ",l. En caso "ent..ario au­
mentar la concentracién de la solución (6.4.2.2. 1 y re­
peti .. la valorsción.

6.4.2.10. el pod.... reductor aproximado de la muestra pr"Parada en
porcentaje de mas" viene dado po.. la fó""ula siguiente,

60 x V..

6 •.4.3. Muest ..a a analizar

Pesar. con 0,1 m.a de preci.sión, una cantidad de muestra (M 51) que
conte~ de 2,85 & a 3,15 ¡ de uúc.res reductores expresados en
dextrosa amidra (6-¡;lucosa), utilizando p...s el cilculo la cifr..
sproximilda conocida reritrente al poder reductor ° la cifra apro­
xi_da obtenida en (5.4.2.10. l.

5.4.4. Solución a analizar

Disolver en agua, la cantidad M de muestra a analizar y cOfllpletar

h8l!lta 500 mI con agua.
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6.4.5. Detel"lll1llaci6n

6.".5.1. Ver (6.4.1.1.).
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óxido de cobr-e (I) TojO. La (leaaplU'ición del color es d. visible
con lu:z: indirecta, Es útil colocar una pantalla bl..ea detrb del
matraz: de valoración.

15.4.5.2. Llenar la bureta (6.2.2.1 con la solución a analixll..r
(6. 4 • 4 • l.

6.4.5.3. Verter óe la bl.1l'eta en d matraz 16,5 .11 de la solución
a analh.... Ar;itar el ..atraz par......zelar el contenido.

6 .••5.4. Ver (6.4.1.4.).

6,4.5.5. Ver (5.4.1.5. J.

6.4.5.6. Ver (6.4.1.6.).

6.~.5.7. Ver (6.4.1.7.); utilizar la solución .. analizar (6.4.4.)
en lugar de la soluci6n patrón de dextrosa.

6.4.5.8. Ver (6.4.1.8.).

6.4.5.9. Ver (6.4.1.9. J. utilizar la =1=100 a at\iIlizar (6.4.4.)
en lugar ele la solución patrón de <:!enrasa.

6.4.5.10. Ver (6.4,1.10.).

6.4.5.11. Ver (6.4.1.11.); utilizar la soluci&o .. analizar
(5.4.4,) en lugar de la "aluci.Ó<'! p...'tró" de dou,t::-oaa.

6.4.5.12. Anotar el volumen (V) óe la solución >'1 S>4lizar
(6."::.4,) utiliutCio hasti el final de h valo....ción.

6.7.3. La bu.... ta Vllduada deberi estar lo ds aislada posible de la
:fuente de calor en el e ....&o de la dete""inaci6n.

6.7.4. Daodo que aiempre h.y que tener en cuenta el factor individulll.
cada analist,¡, deberi efectuar su propia valo~.ci6n de normaliza­
ción y utilizar su propio valor Vo par. los cálculos.

- Direc'tiva de la C<;múli6n (79/796/CEE), de 26 de julio de 1979. Anexo n.
M~tndo 8.

7. IU.TERrA SECA
(Por ~_i6ñ en v-=io)

1.1. PJWK:lPIO._

El contenido en aateri. seca el< la <::antidad de 116lidc>s totllles de­
terfftinada _di.,te un.JI estuta de desecación en vacío, a una p ....si6n no supe­
rior a 3,3 KPa (34 mbar) ya una t.....,..,..tura de 70 .. 1 'C, en el Q\le ae in­
trOÓJeira lna .:Ieterminada c:antidad de muestra diluida y _=l.da Con tier....
de diat_" en el caso del jarabe de gl....oaa y del jarabe de gluc:o$a detlhi­
dratada.

El método es aplicable a glucosa líquida o jarabe de glueoSll, &luco­
.... atomizada" jarabe de gll.>::o ..... deshidratmo, dextrosa amidra, dextrosa "'O­

nohidratada, del<tt'osa en polvo, fruc::tosa, maltosa y laetosa.

6..4.6. Contenido en llla'bi!ri. sea¡

6.4.5.14. Efe;t\>II.r dos dete1"lllinac:ior>es con la d_ solución •
anali%ar.

6.4.5.13. VI debe ~tar c0"'Prendido entre 19 y 21 ,",1 de solución a
llnaliz.ar. Si sobrepass estos. límites, II.Justar convenien­
temente la eoncent~ae.ión de la "olue~6n a anali%al" y re­
peti~ (6.4.5.1.) 11. (6.4.5.12. l.

7.2. IlATERIAL Y APARATOS.

7,2,1. Estufa de desecación a "acio, provista de ..., t'e&U1..do,.. aut.omátic:o
oe la ten.pet"atura, de un terlllÓl>let,..o y un ..an6llletro para vacio
(vaeUÓllletro). La estufa estará diseñada de "'ene,..a que asegure una
difusión rápida del calor a las cápsulas eoloc:adaS en las bande­
jas port.......uestras,

Determinar el contenido en ",ateri. seCa de la auestTa utilizando
el método ofieial número 7.

6.5. CALCULOS.-

6.5.1. Poder reduetor:

El poder reductor. Calculado en porcentaje COn relación s la masS
de ls JIluestra, viene dado por la fó""ub;'

300 x Va

Siendo:

Va ~ Volumen, en mililitros, de la solución patrón de dextrosa
(6.:;.3. l utiliz.-tdo en la valorsción de calib~ado (6.4.1.).

Volumen, en mililitros, de la soluciOO a :analizar (6.4 .... 1 ,

utilizado en la valoraci6n de la dete!'llliNleioo (6.4.5. J <

'" "' Masa. en gro......s, de la muestra a analizar (fi.4 • .3.) u1:ilizada
psra obtener 500 ml de f101ueión a analizar.

6.5.2. Equivalente en dextross.

El equival..nt.. en dextrosa, calculsdo .,,' po~centaje con r-elación
a la "asa de la materia ....ca de la muestra, "i..n.. d..do por l.a
fórmula:

?R :< 100

Si..ndo:

Poder reductor, calcul.ado ..n porcentaje con .... l.aeión a la
m838 de la 'rn~stt'a i6,5.:' l.

o "Contenido en ,..ateria seca de la muestra orepara!!a en porcen_
taje de masa.

6.5.::. Tomar como N!sultaeo l.1I ",eeia a,-iu-ética ee eos detel"!llinaciones
que satisfagan las ..xigencias relati"as a """..ü':>ilidad.

6.6, RD"ETlllILIDAD.-

La difer..ncia entre los resul'tado.. de dos det.e""inaeiones paralela...
efec'tuadas simultáneamente o inmediat_n'te una despues de la otra, en las
m1smas condiciones, por el mismo analista y sobre una misna muestra. no debe
sob ....pasar el 1% de Su media ari tmetica.

6,7,1. Es ne<:esario que, una ve; comenzada la ebullición, el desp....ndi­
aiente de vapor Sea vivo y continuo dut'ante todo .. 1 pt'oceso de
valoración, para evi1:ar en lo posible la entt'ada de aire en el
_tt&% de va.loraeián y la reoxidaciOO de Su contenido.

6.7.2, La de5ap&r-ici6n del color del &%ul de "«ileno "e observa "'ejor
en las capas auperior-es y en el _ni$Co del con'tenido del ftIa'traz
de valoraei&:. q .... estAn reativ_nto: e_nte" de precipi tedo de

7,::,:: < Bater fa de secado del aire de circulación com!>uesta por una co­
lumna llena de gel de sílice recientemente activado O de un agen­
te deshic:!ratante equiv.e1ente y provista de un indicador de hlJlllll­
dad.

Est3 columna estara lIlOntada en serie con un lavador de gases que
contenga ácido ..ulfw-ico conc..ntrado, que estará conectado a l.a
entrada ce aire- de la e-s1:ufa.

7.2.3. 8mba de vaeío capaz de ....,tener, ..n,la e .. tufa. un.. presión infe­
rio,- a 2,3 ¡(Pa ~3.l 'lt¡a.:-),

".::.':. Cápsula metálica de fondo plano inatacable por las llluestrll.!'l y las
condiciones de an"l1.sis de un diametro ..ínilllO de 100 mi Y de una
altura mínima de ::o mi.

." ~, Varilla de "'clrio que ten¡:a una longltud tal que no caiga dentro
d.. l r«ipiente.

7,2.6. Desecador, provisto de gel de s!lice recient......nte activado o de­
un deshidratante e-quivalente y con un indieador de- hume cad,

7.2.7. Blllan:r.a ce precisión, d.. 0,1 mg d.. sensibilidad.

7.3. &ZACflYOS._

7.3.1. Tierra de diato.,,~as, de calidad analítica pwoit"ieada en embudo
fli.iChnear mediante repe-tidos lavados con ácido clorhídrico dHui­
co. (1 mI de aeido eoneentr.do, denaidad a 20 ac .. 1,19 g/mI, por
litro de agu.. ). Se hab~' completll.do el tratalaiento CUllr\do las
aguas de lavado per_zea¡, definitiv_nte kidu, Continuar .. l
laVado con agua ha.ta que el pH de l.s agUIl8 de fU tración sea
aupeior a 4, Secar en una estufa regulada a 103 .. 2 'C y conser­
var el polvo blanco obtenido en un recipiente heñaet1CIll'llent:e ce­
rr.do.

7.4. PftOlZDDUDfI'O.

7,4.1. Verter, en la cápsula (1.2.4) provista de- la varilla (7,2.5),
1nl)S 30 mg de tierra de diatomeas (7.3.1). Colocar el conjunto en
la e .. tufa (7.2.1) 11. 70:!:. 1 ·c y reducir la presión ti 3.3 KPa (3<:
nt>..,..) o a un valor inferior, Secar durante einco horas e_o mini­
c.:>. dejaldo penetrar una lenta corriente de aire.a través de la
bs'tería de secado (7.2,2), Co~robar, de vez en ewa>do, 1.. pre­
SlÓ<> y corregirla si e .. necesario.

Restablecer la pr-esi6n.~sféricl ..n la estufa aUlllenta1do cuida_
do........"te el flujo de en-riente de aire.

Colocar i""""di.atamente la cápsula cO<"t la varilla de vidrio en el
desecanor (7.2.6). Dejar enfriar y pesar.

Pes..,.., con p ....cisi6n de 1 ag, \nOS 10 g de producto a analizar en
un "aso de precipitados de 100 ..l.

8ilui,.. la muestra con 10 al de ilgua caliente y tt'asvasar l.a 501<>­
e16n cuantitativamente a la cápsula tat'ada, utili:z:ando la varilla
(7:2.5) 'J lavando tres veces con 5 mI de agua caliente. HO"",ge­
"".zar "Iuy cLl'dadosarnente.

7 ... 2. Coiocar la cápsula, que cont'"ne la toma pa~a ensayo, y la Vari­
lla de vidr'io en.la estu:fa y reducir la p...... ión a 2,:: KPa (3.:
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;lb,....] , <) a un valor inferior. Durante la desecación a 70 + 1 'C
dejar circular una lenta corriente dI! aiN! se<;o. -

Dejar {"neionar durante 20 horas para llevar la operación de tal
"'Mera que la desecación esté muy avatlzada- hacia el final del
primer dla. Se dejará r .....c:ionar la bomba de vacío a la pre,.iÓl1
prevista, dejatldo penetrar una lenta corriente ce aire seco con
el fin de mantener. durante la noche, una presión aproximada de
3,3 KPa (34 abar) <> menos.

7.4.3. Restablecer la presión atmostérica en la estufa 8W11entando cuida_
dosaJlIente el flujo de corriente de ai~ seco. Colo<:.ar inmediata­
mente la cáplSula en el desecador. O..jar entri.... 'J pesar.

A continuación ~6tableeer la presiOO en la estufa. coiQCar inme­
diatamlrnte la cápsula ,en el desecador. Dejar enfriar '1 pesar.

C~robar que la masa obtenida es ccru¡;ta,nte. Se coasióeranl que­
lo eS ,,:1. la dieerencia entre do.. pesadas de la miSlla cápsula !'lO

exceda de 2 lIIil. En caso contrario, volver 3. et"ectuar La ~,.ei6n

\7.4.4}.

7.4.5. Pars deter.:li....r el contenido en _teria se<:a de La dex'tr':I:$A lI>DnO­

hidr.. tada y de La dextros. wbi~, ~ir el -procediaiento <!es­
crito sin uti1i:r:ar la tier"" de diatt»eaa ni el ......

7.5, CALCULOS.-

La mater ia seca. el'pres&da en porcentaje de la masa de la muestra a
analizar ge obtendrá según la si&uiente eórmula,

Siendo,

m
o

~ Masa inicial, en gr...""s, de la tcaa para ensay<>.

m ~ Masa. en gI'&II")S, de la eápsula eOn la tierra de- diatOlleas la varilla de
1 vidrio y el resi<luo de la desecaci6n de la muestra.

Calentar cuidlOdos_nts el crisol que contiene la "'uestra sobre una
UllII'Ia o sobre una placa calefactora hasta ia carbonización completa. En eL
curso de La carbonizac~6n, inelamar los vapores de la muestra (8.7.2). Colo­
car el crisoi para la incineración (8.2.3) en el horno mufla (8.2.1) a 525 •
25 'C hasta la obtención de cenizas blancas: generalmente Se conlUg..... en unas
2 horas (8.7.3).

Dejar eneriar b m"..,atra. unos 3:) minutos en el dese.;Ad= (8.2,4) y

8.5. CALClILOS.-

El conten~do en cenizas sulfatadas <) sulfúricas expresadas en por­
centaje de _u de la muestra a analizar,.., otItendrá según la siguiente fór_
mula:

>00

Siendo:

"'a ~ Masa iniCial. en gramoll, de la tOllla para en_yo.
"'1 " M...a en gr.,.,., ¿e Cenuall sulfatadas.

8.5. IlEPETUILIDM.-

La ¿iferenc:l.a entre las resultados de dos determinaciones PAralelas.
efectuadas si"",ltane_nte en la$ "..iSlllas condicione$. por el mismo analista
$obre la "'i ... "'....."tra. no de~i soh....p....... el ~ de su >llf!dia arit:."ttéti:a.

8.7. OBSERVACIONES.-

8.1.1. AlW.dir el ácido sulfúrico en ¡:>e<:;uei\as cantidade" para. evitar una
fuerte farmación de esp""",".

8.7.2. '<:nar todas las pr'!!:aU(:i~ posibles. en .. l curso de la primera
carbonización, par.. ""itar la. pérdidas oe m""stras y de cenizas
a consec:uencia de una excesiva dilatación de la masa.

9.7.3. Si la muestra es dieícil <le cllrlloniz.... , el crisol podrli retirarse
de·l horno lllUe!a y de"puo!S de encriarlo, humede.;er el residuo con
algunas gota" de agua .... tes ·de volverla a situar en la muela.

8.8. REFERENCIAS.-

de la cápsula cOn la tl.erra de (liat<:nea" y la varilla
_ Directiva <'.e la COIlisión (79!796/CE'E'). de 25 de Julio. Anexo Ir. ~é­

to<lo 9.

7 .5. RD'ETIBILIDAD.-

La diferencia entre 105 resultado" de dos determif\lOCiones ~ra1e1as

en las mi~"s oondicione" por el lIIiSllO ana¡ista s::':,,· la .. i .....a "'ue,.tr". no
deberá sob,,~!.r lo" 0,12 g PQr .;ada 10 & de muestra,

7.7. REnREMCYAS.

_ Di~ctiva de la C<:nisi6n (7'9!796/CEI!:), de 25 de UllO de .979. Anexo
I!. Método <;'.

8. c=-IZAS SULl'ATADAS O SULPmUCAS

8.1. PRIlICIPIO._

Oete inac iOO en un medio oxidwlte de la _ea reeidual de la _sua
• d&st>U<J;" da inciner-*cién a 525 'C en preBOl"C:l.a (le I:cido sulfúrico 'f el'pre-

$ado en porcentaje de la _ 'de la muestra.

A7;úcar terciado (amarillo) en cualquiera de _ eor_ de presenta­
ción (candl. en pms. y ¡¡ranula<:\o), oUÚE:ar ....-eno de c.a.; &luco•• líquid. o
jarabe de glucosa; &1ucosa at..i:r:ada o jarabe de &lue~ d.,.hidr.t.:la; dex­
trosa artlidra; dextrosa monmidratada¡ dextl"OlSa en pol\lO; .altosa y lactosa.

8.2. MATERIAL Y APARA'I'05.-

8.2.1. Horno eléctrico mufla. provisto de "" piróaetro y susceptible de
fU'lCionar a la telllPe:ratura de 525 ~ 25 oc.

8.2.2. Balanza de pAciaión de 0,1 lIIil de senllibllidad.

8.2.3. Cx-isolee para 1ncine:raci6n, de .,latino o cuarzo. de vol.....en apro­
piado.

8.2.4. Desecador. provisto de gel de sílice recient..-nte activada ° de
un agente óe"idratante equivalente y prowisto d... ",jndicadol"de
hUllledad.

8.3. REACTIVOS._

8.3.1. Acido "ulfúri.;o diluido. AñadIr lentll"'ll'<lte 100 "'1 de ácido con_
centrado (densidad absoluta a 20 ·C 1.8oll &lml; 9Mó (m/m)) a 300
ml de agua.

6.4. PROCEDIJUEIfTO._

Cd.1en~ar un crisol de incineración (8.2.3) a la te"'Peratura de '''ci­
neración, enfriar en el deaecador y pe.ar. A continuación ¡>eaar en el cri$ol
=n 0,1 mg de precisión, 5 g de jarabe de glucolla o ~e Jarabe de gluco$a des­
hidratado o aproximad""",nt" 10 g de dextrosa !IQ{1ooidratada o amidra. A cOn­
tinuación añadil" 5 mI de ácido ",ulf'ú:rico (8.3.1) (8.7.11.

9. l'CIld~ (P'lLfollIZACIOH)

9.1. PlUJlC'IPIO.-

[,a polarización ~ la rotación del plano de la luz polarizada por
eeecto de una. solución de _úcar de 26 & de azÚCar por 100 ,11 contenida en un
tubo de 2.00 "'" de lonai 'tud.

El poder rotatorio,"", dete,"",ina ....diante un sacarímetro., polarÍllle­
tro siguiecdo 1&5 condicione" del metedo dea.cr:l. te s continuación.

El ..-.codo es aplicable a:

Azúcar _iolanco; ....láar blanco O a:r:íicar blanquilla, a:r:úc8r refina­
do o az~ar 01...,., r-efinado y a eualquier. de sus fOMllas de presentación
(azúcar ~ polvo ., azúcar g1aeé, _""ar eandí ° cande, azúcar en forma de pa­
nes, azúcar pilé, a:r:ú<:ar granul.:lo, azú,:ar cuadradillo y azíi<:ar de fantas1a).

9.2. IUTERIAt. 'f APARATOS.-

9.2.1. SacarÍllletro, gradl.l.ado par.. un peso normal de 26 g de saCar<:lSS °
polarímetr<>o

Est.. aparato deb.e in$t:ala:rse en un local cuya temperatura se man­
tenga a 2Q 'C apro:xiftlad_nte y debe calibrarse mediante plac:as
de C ......7;O patrón.

9.2.2. Fuotnte luminosa, constit1lida por una lámpara de vapor d.. sodio.

9.2.3. T<.bos de pre.;isiÓfl para polarl:metro de 200 mm de longitud, cuyo
error máxill>O Sea de .: 0,02 ....

9.2.4. Balanza de precisi6ri. de 0,1 mg; de seOll'ihilidad.

9.2,·5. 14lI.traces aforadoa ds 100 mI. de capac::'dad, calibrados individual­
mente. LO<l _traces cuya capacidad real s. $1t~ "",tre los 100 •
0,01 ml ¡><>d.-in utilizarse sin correeei6n. Los "atrac:e.. cuya· .;ap.a=
cidad se sitÚOl e\lera de estos lÍl!li~es deberán utilharse con la
corrección que sea apropiada· para ajustar dicha capacidad a 100
0<.

9.2.5. Baño de agua provisto de un ter...s....tro regulado a 20 ;:: 0.1 ~C.

9.3.1. Soluci6n de a<:,tato de plomo básico. Añadi:- 560 g de a.; ..tato de
plQfl>O blisico deshidratado a 1000 mI apl"<jxillladamente de agua re­
cientemente hervida.

Hervir durante 30 "'il'lJtos '1 dejarla reposar una noche aproo:imada­
mente.

Decantar la capa superior y diluir con agua recientemente hervida
;>ara obtener =a soluci6n de una densidad. absaluta aprol'imada de
1,25 (densidad ab$oluta 2.0 ~ 1,25 g!.u).
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Conserva.- esta solución III -tlrigo del aire.
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Sn las lámparas a uti111."r debe tenerse en cuenta la importan­
cia del reparto espectral de la intensidad luminosa.

9.3.2. Eter diedlieo.

9.4. PROCEDIMIEIft'O._

9 . .<1.1. Preparación de la muestra.

Pesar 26 .:. 0,002 g de muestra a omaliz.ar lo más rapidaraente posi_
ble e introducirlos cuantitativamente ..n un matra:< aforado de 100
mI (9.2 •• 5) Mediante ""'05 60 mI de agua.

Disolver agi tanda y sin calentar.

Cuando sea necesaria clariricar. ai\ ..dir 0,5 mI del re"<.:tivo de
aee'tllto de plomo (9.:"1 J.

~l,,¡:clar la 50hlcien po.. rotación (1.. 1 m"traz, lavar las parede"
del "'15mo con qua hasta que el \folu","" alcance una altura de
unOS 10 mm. por debajo del &roro.

(',olocar el Matraz en el bailoo de agua reg1l1ado a 20 + 0,1 'C
(~.2.6) hasta que se ..st:lbili"" la temperatura d~ la -soluciÓ!'1
azúcar.

~li"iflar, s. es necesario, lss bu,buJas formadas en la superfiCie
del liquido, añadiendo una gota d.. éter diet~lico jO.".2].

C"""pletar Con agua hasta el aforo.

;·lezclar cuidadosamente invirtiendo el "otraz Con la mano al ...,nos
t,..es veces.

~ja;- reposar el 'l'atr8.2' y su contenido durante 5 minutos.

Para las siguitlntes operoacienes mantener la temperatura a 21:: .:.
0.1 ~C.

Filtrar la soluci6n 60bre papel de filtro. r1ül'tÍnar los primeros
10 101 del nltrado. A continuación recoger 50 ml del filtrado.

!.aval' el tubo polarimétrico enjuagándolo dos "eCes Con el filtra­
do recogido.

Llenar cuidadosamente el tubo con la solución de sacarosa para
examinsr a 20 ;. 0,1 ~C.

tliminar todas las burbuj_ de aire en el "",mento en que se deslice el obtu­
rador.

Colocar el tubo lleno en el aparato.

Lee,.. la rotaeilm con una aproximación de 0,05 ·S 6 0,02 grado.. polarimétricos
y efectuar cinco determinac:ionea. Tallar la media de las cinco l"cturas.

9.5. UPRESIOK DE LOS R!SULTADOS.-

Los res.ul'lados se ..xpresan en grado S con 0,1 ·S dt precisión. La
transformao;ión de ¡n!ldos polariÑtricos ..n grados aacarimétricos, a" efectúa
"",dian'le la fÓMl\ula:

va<:lo S : gre<:lo del arco x 2,Ba-9

9.6. REPETIBILlDAD.

:"a éif..rencia entre los ~sultlldos <:le dos d .. te .... inllciones paralelas
.. f"ct,.a<:ias simultáneameno::e en 1115 mismas condiciones por el mismo aml.1ista
sobre la mi,."a muestra y que representan cada una la ..edia de cinco l ..cturas,
no deberá Ser superior a 0,1 ·S.

9 • .,. REFERENCIAS.

_ Directiva dt la C"""isiÓfl f~/796fCn:), de 26 de julio de 1979. Anexo
Ir. ~t<>do 10.

10. TIPO DE COLOR
(lIlét.odo del I ....tituto de S_ia)

10.1. PRIIII:IPIO.-

Determinación d.. l tipo tie color por comparac',;,n con unOs patrones
luminosos montados en unas p..q ....nas cajas.

El ·m"todo es aplicable a; a:túcar blanco o azúcar blanquilla, a"'ucn....
refinado o azúcar blanco refinado. azücar en polvo o a",ucar glasé a"' ....ear
candi o cande, azúcar en forma de panes, a<:oucar pi-i,;, a:tuear granulado y cua_
dradillo.

10.2. MATERIAL Y APARATOS.-

Con el ~ir, de que los t.onos amarillentos O parduttos de las
"'ues"raS de azúcar resalten con....mientemente, las ¡¡aredes tra_
s",ra y laterales de la caja estar6n plnttldas interiormente de
colo,. pardo mate (por ejemplo nogalina oscura). En el fondo, se
coloca papel secante blanco, sobre el que la colo..aCiÓfl del
azúcar contraste netamente.

:;" coloca la Caja de modo que la lámpara e ..ti' aproximadamente a
la altura de los ojos. Al ef"ctua" la comparaci6n, las muestras
no deben recibir luz. natural directa, ni estar iluminadas po,.
lár.;>aras del local, ya que e .. te dificulta el examen.

10.3. PROCtDIJIlIENTQ.-

;:1 "",Jcar, se int.roduce en las cajitas cuadradas, forradas interior­
mente de azd claro o blanco (de 50 mm de lado y 28 mm de altura) y se iguala
con la tapadera.

Es necesario procurar que las caj:lS que contienen la mu..s'lra y las
muesT.ras-tipo estén llenas hast" el borde.

El color de los forros de todas las cajas debe s"r absolutamente el
misoo, en CasO contrario pueden obtenerse resultados erróneos.

Las cajas deb«lcoloca:'5" una contra otra, sin espacio int..rm..dio. En
consec""ncia, las cajas ....dondas no son apropiadas.

Para comenzar, la m.....stra se compara aproximadamente intercalándola
en distin'los luga...... de la ..scala de Upom¡ des.pués se la compara cuidadosa­
,""nte con los 'tipos más próxilllOs, coloc;:ándola alternativlll!lellte a ü:quierda y

derechll del tipo de c<)llJlaraci6n.

Hallar la m..dia aritlll6tica de los ",..ultados de tres observador..s
independientes, expresáldola en d6cimas de tipo da color.

Para axúcares cuya dimen.. ión de cristales es diferente a la de la
muestra -tipo, procede observ... la coloraci6n Y nO 105 ren .. jos de los cri ..­

tales.

10,4.~

Nu.ero de puntos: Tipo de color x 2, "S decir, 0,5 tipo de ·color :

1 punto.

10.5. ~IAS.-

Schneider f., A. ElmIerich y J. DuboQOUrg, Z....ker (1965) y Sucs.
Frans., 106, 219 \19(5).

11. AZUCIJIl:S REDUC'l'ORtS. EXPRESADOS EN AZtlCARES IWYEflTIDOS
(""'tOdo del Insti'tuto de !lerHll)

11.1. PRINCIPIO.-

Los a<:olÍcares reductores, expr....ados en cúca....s invertidos .... det..r­
minan por la reducción de uoo soluci6n de cobre (II) por lIIeclic de una solu­
ción de axúcares reductores. El 6xido de cobre {I) formado se oxida por una
soluci6n d.. yodo en la que se de'lermina el ..xceso por una valoraci6n por
retroceao con una «¡luciOO ti tulada de tio8l.l1fat<> de sodio.

El método .... aplicable a:

Azúcar aemiblanco en cualqui.. ra de "us ferll\ll.s de pres..ntación como:
a"ú::ar candI o c ..de, ·az.úcar en forma de pI!lne .. y a:tocar granulado.

y a loS ¡uolÍcares del mi'loco 12 que sob....pUen los 17 mg/kg de azúca_
res reductOres.

11.2. MATERIAL Y APARATOS.-

1l 2.1. !~atrc Erlenmeyer dee ;00 ml

11 2.2, ?ipe'las de pr<:ei .. i6n

11.2.3. Buretas d.. precisión

11.2.':. Baño María con agua hirviendo.

11.3. REACTIVOS.-

ll.:!.!. Soluci6n de cObre (II) (SoluClón de Milller).

11 1.1. Disolver 35 g d.. sulfato de cobre (II) pentahidratado
reu SO.: 5H2 0i en 400 mI d" agua :>irvi..ndo. Enfriar.

.1 1.2. Disol"..r :73 ,g de tartrll'lo doble dee sodio y de pota­
sio .te'trahidratado (sal de Rochelle o ..al de
Seignette: l( Na C.: H4-0ñ • 4H

2
0) Y 68 g de carbonato

de SOd10 aNlldro ..n 500 ,,1 ce "&"" hlrv1"ndo. En_
friar.

10.2.1. ~..cala de 'tipo de color de !lruns"ie~ G-5. Se monta una lámpara
TL fluorescente a la l .... z del día en una cajita, abierta ¡Xlr de­
lante, de 2(; cm de prof..... d:idad. 12C cm de ancho y 50 Cm de al­
tura, d .. tal manera '1"" la distancia p"r;>endicular ..ntre la
lá~ara J las '!"'..estr".. Ce a",{'Ca,. se.. de 2':: cm aproxima<l3/llente.

l.os ojos del anal1sta estaráI1 p,.otegidos cont,. .. la lu" directa
de la lálll>ara por una pantalla de ,""os. iS cm d.. altura.

" '. 3. :"Iezclar las dos soluciones (¡1.3.1.l) y (11.2.1.2\ e"
un matraz aforadG de 1 litre y completar hasta 1000
mI con ae;ua. Afiadir " g de carb6n activo, ag1tar, de­
jar reposar durant.. "arias horas y f~ltrar sobre pa_
pel endureecido o sobre membrana filtrante.

Si, en el cursO de la eonsllrVaci6n, aparec..n pequeñas
cantidades de óxido de cobre (1), se debe volv"r a
filtrar.
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11.3.2. Solución de ácido a<:ético 5 M.

11.3.3. Soluci6n de yodo 0,01665 M.

11.3.4. soluci6n de tiosul!"ato de- sodio 0,0333 M.

11.3.5. Solucion d.. almidon'

AAádase a lId.. agua hirviendo una mezcla d.. 5 g de al midan
soluble di:suelto en 30 mL de agua. Hervi.r durante tres minuteS.
dej......n:rriar y lli'iadir 10 mg de ioduro de mercurio (n) como
conservante, si ello :ru..re- necesario.

11.4. PROCEDDlIEJITO.-

11.4.1. En un matraz erlel'Wlleyer d.. 200 mI, tomar una cantidad d.. mues­
tra (10 g ° ...nos) que no contenga más d.. 20 mg de azúCar in­
·"' .. tido y disolverla en 100 mI apr<>ximada""'nte d.. agua.

Añadir 10 mI de la solución de cobre In) (U.3.1) mediante- una
..~ ..et,.. Agitar y coloc:ar ,.¡ matraz al baño 'lar;:a hirviendo y
mantenerlo exactamente 10 milllJto:l;. El nivel de La soluc~6n en
el ..atra% de-be estar, al. "",nos, 20 mi por debajo del nivel de
agua del bailo. Enfriar rápidamente en cordente- de agua (¡·ia.
Durante esta operación, no agitar la solución con el fin de
evitar que el oxigeno del aire coadyuve en la disolución de una
pa.. te del precipitado de 6xido de cobre (1).

Añadir a la solución enfriada, 5 mI de ácido acético (11,3.2),
¡;in agitar e irunediatamente desplás, m..di""te una buret.... , un
exceso (d.. 20 a 40 mI) de la soluci6n de yo~o (11.3.3).

Agitar ;:.ara disolver el precíPitado d.. cob..e. Valo..a .. el exceso
de yodo con la soluci6n de tiosulfato de ,.odio (11.3.4) en pre­
sencia de la soluci.-6n d.. >l.lmid6n (11.3,5) ""'adida ..ara la valo­
..aci6n.

11.':.2. Proceder, previ,alnente. a "" ensayo en blanco con agua.

Oetenninar la correcci6n para cada p ....paración de soluci6n de
cobre (Ir) (11.3.U. t.a titulación no deberá se.. superior a 0.1

"'1.

11.4.3. <' ..oc..d..... a un ensayo en f .. io COn la soluciOn azuca..ada dejándo­
la <'!!pOsar a la telllperatura ambiente du ..,.nt.. 10 minutos para
tener en cuenta los reductores ev..ntualmente presentes tales
COlllo el di6xido de azuf.....

11.5. CALCULOS.-

El volumen de la soluei6n de yado utilizada será l¡:ual. al nÚlllerO d..
..1 d.. la solución d.. yodo 0,01665 M ai\adidc. en exceao, !llf!nOS el número d...11
de la soluci&> de tio~ltato de sodio 0,0333 M utilizado para la valoración.

Sustraer d.. l volu,qn de la solución de yodo 0,01665 :,: utilizada'

- el número de ml utilizados en la pneba'm blanco (U.4.2).

- ..1 número de ..1 utilizados ..n ..1 ..nsayo en frío cOn la solución
azuc:arada (11.4.3).

- 2 ..1 por cada la ¡; de sacarosa que eont..n¡¡:a la muestra o una can­
tidad proporcional si la muestra contuviese "",nos d.. 10 g de saca_
rosa (cor....cci6n. para la sacarosa).

Una vez ..:rectuadas estas cor..ecciones, 1 ml de la solución de yodo
consumida co......"'ponde '" 1 "11; de az'1:::~:r- i'1."rticto.

El contenido en azúcar invertido en porc..ntaje de muestra viene dado
po.. la rármula:

"--------
10 >t m,

Siendo·

V
1

~ NÚllero de mililit..os de la soluci6n de yodo 0,0166:' M despu"", de la co­
:r-..ec~61

"o ~ ·-lasa ...n &ramos, ée la muestra.

11.6. REPn'!8ILIDAD.-

La dite..encia entre los """sultados ée dos d.. t ....... inaClone", paralelas
e{ect.unc:a,. siliU1tá~te en las miSllaS condiciones por el OIlamo analista,
sobre una misma muestra, no deberá sobrepasar los 0,02 g por cada 100 & de
muestra.

- Di,~ctiv-a de la COlIi5.16n (7'9!796!CEEl, de 26 d<> uIlo de 1979, Anexo
Ir, "étodo 4.

12. AZUCJJI!S UDUCTORI:S, P.:XPR!SAOOS !K AZUCARts IHVtRTIDOS
hlitada de Kn1&h't 1 Au_l

12.1. PRI':IPIO.-

¡'OS azúcares ..eductores, ..xpresadO!i en azúcar inve.. tido se det"""'i­
nan por la adici6n en <>xceso d .. un reactivO de cobre (II) seguido de ....duc­
ci6n. t.a cantidad no reducida Se valo..a por ntt ..oceso ....diante una soluci6n
EDTA.

Este método es aplicable a azúcar blanco o az'¡';ar blanquilla; azúcar
"""finado o azúc.... blanco refinado en cualquiera de sus tormas da pnt"entaci6n
(azúcar en polvo o azúcar glasé; azúcar csndi o cartd.. ; azúcar"" torma de pa_
nea; azúcar pillO; azúcar granulado, azúcar cuadradillo Y azúcar d.. fantas;:a).

12.2. MATERIAL Y APARAr05.-

12.2.1. Tubos de ensayo de 150 >t 20 rtIll.

12.2.2. Cápsula de porc..lana blanca.

12.2.3. Sala",:a de p..eci"'ión de 0,1 "'& d.. sensibili.dad.

12.3. REAC'rIYOS.-

12.3.1. Solución de sal disooica d.. I áeldo etl1en-diamino-tet:r-aacétlco
{EDTA) de 0,0025 1~. Disolver 0,920 g de EDTA en a11.ua Y compie­
tar hasta 1000 1:11 cOn agua.

12.3.2. Soluci6n de indicador de muNixi:!a. Ai'iadi,.. 0,25 g de muréxida a
so '''1 ce agua y mezclar- cen 20 mL ce una soluci6n aCuosa de
azul de r:letileno de 0,2 g/lOO mI.

12,3.3, ReactivO alcalino de cobre.

Disolve.. 25 g de- carbonato ¿e sodio anhidro y 25 g de ta.. t ..ato
sódico-potósico tetrahidrat"do en aproxlmadamente 600 011 de
agua que contenga 40 ..1 de hidr<5xido de sodio 1 '.1. Disolv.., " g
de sulfato de cobre (11) pentahidratado en !nos 100 ",1 1e agua
y aiíadirlo a la solución d.. tart ..ato. Completar con agua hasta
lOCO ",1. ::sta solución ti"r;.e un tiempo de conservación de l se­
~..

12.3.4. Sol.ución patrón de azúcar-es inve...tidos.

En un .... t ..az aCo ..ado de 250 ",1, disolver 22,7!i g de saca ..osa
;:>ura (12.3.5) en unos 120 ml de agua; añedi .. 9 ml de ácido
clorhídrico (densidad. l,lo) Y dejar reposar a la t ..mperatura
ambiente durante ocho días. Callpleta.. Con agua hasta 250 ,.,,1 Y
v.... i!"1csr la hidróliSis po.. una lectura del sacarim..tro en un
tubo de 200 rtIll. De-berá obtenerse _11,80 + 0,05 ·S (12.7.1). Me­
diant.. una pipeta, transferir 200 ..1 de-esta solución a un "'a­
traz aforado de 2000 mI. Diluir con agua y, mientras se agita

(para evitar ""a .le-.linidad loc-.l excesiva). añadir 71,4.1 de
hidr6xido de sodio 1 ..1/1 que conten¡;. 4 a de ácido benzoico
(12.7.1).

ccmpl..ta.. con agua hasta 2000 011 para obtene:- una solución d..
1 g/lOO ..1 de arúe.... invertido. ¡'a soluci6n d..b....á tener un pH
de aproximacta"",nte 3. Esta solución concentrada estable deberá
di lui,se inmediatamente antes de ,.u ..mpl ..o.

U.3.S. Sacarosa pUl'"s.

1fuestra d.. sac....os.. pura con W1 contenido en azucares inve.. ti_
do" inferior a 0,001 g/lOO &.

12.4.1. Análisis de la muestra.

En un tubo de !!TIsayo (12.2.1) disolve:- en S mI de agua 5 g de
azúca" tomados de la m~st"a a cuyo anaHsis se procede. Miadi..
2 mI del :-eactivo de cobr.. (12.3.3) y mezcla... Sume..gir el tubo
en un bailo de a,¡;ua' hirviente durante 5 mi.nutos y despu<!s en­
friarl" ..n "bU:> fria.

T..ansi"erl" cuantitativamente la solUCión contenida"" el tubo
de ensayo a una cápsula de evaporación (12.2.2). lavando el tu­
bo de ensayo con al.gt.l1os m.l d.. agua. Añadir 3 gotas del indica­
dor (12.3.2) y valorar "",diante la soluci6n ée EDTA (12.:'-.1).
v eS el nUnlero ée milil1t..os de EOTA utilizados ;'la:-a ia
"~oraclón.

La solución vira del ve ..d.. al gr-is antes ¿el !Junto nnal y al
¡:>úrpura en el PUl'lto final. El color púr;>ur:; desapar..cerá l""ta­
mente debido a la oxidación del óxido de cobre (r) en óxido de
cobN!! (11) Con una velocidad que depend..r:i de la concentración
del coo......educido p..e"..nte. El punto final de la "alo...aci6n
debe alcanzarsll: r;ipidamente.

12.4 2. Curva patr6n.

C:onstl-"uir una curva patrón POI-" la adición de <:antidades conoci­
das c!e azúcares inv.... tidos (solución (12.2.4,\ convenientement..
diluida) a 5- g de sacarosa (12.3.5) 'J anac!ir suficiente agua
fría para ¡l1can~ar 1cm 5- mI d" ~ua ..fladidos.

l.levar 10" valores de titulación (en ..1) en función del porcen_
taj.. d .. los azúcares i.wertidos ai\adidos a los 5- g d.. sac..rosa.
la curva resultante presentará una línea recta entre las zonas
co.. respondientes a 0,001 y 0.019 g de azúcares invertidos, por
100 g de m""",tra.

12.5-. c.u.aJLOS.-

Marcar sobre la CUI'"va patrón el porcentaje de azuca.... s inv..rtidos
cor....spondiente al valor de V

o
mI d.. EDTA det...... inados en el analisis de la

rlluestre (12.4.1).

Cuando en la muestra ",""lizada existan conc..ntraciones ..n azúca....s
invertidos sup.... iores a 0,017 g/lOO g de muestra a analizar, deb.. redueir"e
d.. forma adecuada el t ....año de la mue"tra tomada apUearodo el procedimiento
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oper<atorio (12.4.1); <::oepleta.. siempre la lIIues1:ra a .....11:... hasta 5 s: con
saCllroa8 pura (12.3.11.

La diferencia entre los ....suItado.. de doa det...... inaeione.. [:IeralelBa
efectuadas aimultáneamente en las millll\llS condicione!! pOI" el mis"", analista
sobre la ..i ..... llluestra, no deberá l'Iobrepasar los 0,005 g por cada 100 g de
muestra.

12.7.1. Para convertir es en grados de ar<::o, dividir por 2,889 (tubo de
pre<:isi6n de 200 ""'; fuente luminosa constituirla por una lámplo­
ra de vapor de sodio; temperatur.. del local donde se encuentre
el aparato m_tenida lo más cerea posiblo! de 20 ec)

12.8. REnRENCIAS.-

- Directiva de la Conid6n (79/796/CEE), <!e 26 de julio de 1.979. Anexo
n. ;_l~todo 5.

13. AZUCARES UDUCTORES, EXPR!SADOS DI AZtJ::ARES INVElttIlJOS O EN D-CLlnJSA

13.1. PRlftClPIO._

Los azúcares reductores expresados ..n azUcares inv..rtidos, D-glucosa
o equi valenl;e d.. d ..xtrosa, se obtienen mediante una ebullición de la solución
de azúcares (eventUAlm..nte defeclKia) en presencia de una solución de cobre
(II), parcial....nte reducida a cobre (I). El exce"o de cobre (Ir) qu.. no ha
sido reducido se determina por yodalletr!a.

Este mitodo es aplicable a:

::1 contenido en azúcares reduetores (expresados en azúcar invertido)
en: Azúcar líquido; ..zúc..r líquido invertido y jarabe de azúcar invertido.

D-glucos" que, referida a la materia seca, representa el equivalent..
en d..xtrosa en' glucosa líquida o jarabe de glucosa y glucosa atoalÍzada O J·a­
rab.. de gluco$a deshidratado.

La dextrosa (D-glucosa) en: dextrosa anhidra y ~e"tr= ...",ohidrata-
m.

13.2.. 'MATERIAL Y APARATOS.

13.2.1. :I[atraz erl ..nmeyer, "'" 300 mI de capacidad. pr<>vato de un re­
f,igerant<> de reflujo.

13.2.2. Cronómetro.

13.3. fttACTIVOS.

1:.:.1. SolUCión de Carre" L

Disolver en agua 21,º5 g de acetato de :<lnc dihidratilido
Zn(CH;COO).,.2H~O, 2~ g <:!e ac .. tato <:!.. unc t,ihidrataeo
Zn(CH~CC'O)~.::H:O, y: mI de ácido acético ::;lacial. Completar
h""ta~l00 fril din agua.

12 2. SolUCión Carrel. Ir.

['isolver en agua 10,0 lO de exacianof..rrato TI de potasio trihi­
astaco :<:.:1 {F'e!CN)¡;).2H

2
0. Completar Con agua hasta 100 m1.

13.3.2. Reactivo de Luff_SchoorI.

Preparar las soluci ones' sigui..ntes·

13.3.3.1. Soluci.ón de sulfato de cobre iB): Diso1v..r 25 g de
sulfato de cob,.., (Ir) pentahidratado, Cu S0.:l.5H20,
exento de hierro, en lOO "'1 de ,,&ua.

13.3.3.2. SolUCión d.. ácioo dtrico: Diso¡".. r 50 g d.. ácido cí­
trico llCflohidratado C6 Ha 07 • H

2
0 en 50 "'1 de agua.

13.3.3.3. Solución de carbonato de sodio: en Ut\ matraz aforado
de 1 litro, disolver 1.13,8 g de carbonato de sodio
anhidro en unos 300 "'1 de II;gua caliente. Dejar en_
friar.

13.3.3 . .1. V..rter,agitOK"ldo cuidadosamente. la solución de ácido
cítrico (13.3.3.2) en la solución de carbonato de so-­
dio (13.3.3.3). Agitar hasta la desaparición del des­
prendi ..ientc gaseoso. A continuación. añadir la solu­
cién de sulfato de cobre OI) (13.3.3.1) y"","pleUlr
hasta 1000 "'1 con ll&ua. Dejar reposar una noche y
filtrar si el! necesar~o. Controlar la r:>olaridad d.. l
reactivo así obtenido según (13 • .:1.1) (Cu 0,1 fII;
Na

2
C0

3
1M).

13.3.5. Soluci6n de tiosulfato de sodio 0,1 M.

13.3.6. Solución de almidon.

Ai'iacir una mezcla de S ¡;. de almidón soluble disuelto "n ::'0 ml
de agua a 1 lit~ de agua hirviente. Hacer hervir durant.. 3 mi­
nutos, d .. jar enfriar, añadir ..ventualmente 10 mlO de yoduro de
mercurio (II) comO ag..nte cons .... vado':.

13.3.7, Acido sulfúrico 3 M.

12.3.8. SolUCión de Yoduro de potasio al 30'!;; (m/v).

13.3.9. Trozos de pl..c!..... pomez. Mrvidos en ácido c:lorhídl-ico. tavac!os
con ligua hasta 1.. desapll.rici6n de la acidez y "ecos.

12.3.10. Isopentanol.

13.3.11. Hidr6xido <:!e sodio 0,1 M.

13.3.12. Acido clorhídrico 0,1 M.

1.'\.3.13. Solución de feQolftal e i na ..n alcohol etílico al 1% (m/v).

13 . .:1.1. Control del reactivo de Luff-S<':hoor1. (13.3.3)

13.4.1.1. Añadir a 25 mI del reactivo de Luff-Schoorl (13.3.3).
3 g de yoduro d.. potasio y 25 11I1 de áCioo sulfúrico 3
~\. (13.3.7).

Valorar con tiosulfato de sodio 0,1 M (13.3.5) en
presencia d.. la solució" d.. almidón (13.~.6) que 8e
añadirá hacia el final d .. la valoración. La cantidad
ut.i.l1:uda de tios\llfato de sodto 0,1 M debe ser 6e 25
ml.

13.4.1.2. En un matr""' aforado de 100 mI, verter 10 ",1 de reac­
tivo mediante una pipeta i ajustar hasta el ..nrase
con aeua.

En un er1.. ......,yer llIezclar 10 mI de reactivo diluido Y
25 "'1 de ácido clorhídrico 0,1 M 113.3.12) Y calentar
una hora en Ut\ baño de agua hirviente. Enfriar, lle­
var de nuevo al vol"",en inicial con agua recientemen­
te hervida y valorar con hidr6xido sódico 0,1 Jo!
(13.3.11) en presencia de fenolftaleina (13.3.13). La
cantidad utiliuda de hidróxi<:!o de sodio Q,l 1'l
(13.3,11), d ..be estar c~rendida entre 5,5 y 6;5 mI.

13.4.1.3. Valorar con ácido clorhídrico 0,1 M (13.3.12), e"
pNlsencia de fenolftaleina (13.3.13), 10 mI del reac­
tivo dilui.do (13.4.1.2). El Viraje esté marcado por
la desaparición del color violeta.

La canticad utili"aca d.. ácido cloh!drico 0,1 J.l debe
estar c~rendida entre 6 y 7,5 "'1.

El reactivo de Luff-SCiloorl d"be ten..r un pH compren­
dido entre 9,3 y 9,.:1 a 20 ·C.

13.4.2. Preparación d .. la muestra.

Pesar, con 1 rng de precisión, 5 g de m""st,a e introducirlos en
un matraz aforado de 250 11I1. Añadir 200 mI de agua. Si es nece­
sario defecar a!ladien¿o sucesivamente 5 ml de la solución de
Carrez! (13.3.1) y:' '111 de la solución O.. carre" Ir (13.3.:<).

Agitar d"spues de cada adición. C"",pletar con agua hasta 2':::0
rn1. t·\el.clar. ;-ilt,ar, si es n..cesario.

Diluir esta solución de tnan.. ra que 25 11I1 cont..ngan al menos 15
mg Y Corno máximo 6C mi; de aZÚCares redu~rores ~xpresad"s e:l
glucosa.

13.4.3. Valoración por el método Luff-Sehoorl.

TCJflar Con una pip.. ta 25 m1 de reactivo Luff-Scooorl :J colocar~

los er. un ..:r>le""'eyer de::OO mI 113.2.1), al'iadir mediante pi ....to
25 mI d .. la solución eventualme"t.. d..fecada ce azúcar (13.~.2).

Afiad,r dos trozos"'" piedra pUn"" 113.3.9). Si'tuar i""'ediata­
....nte el erlenrneyer (13.2.1) provisto de un refrigerante de re­
t"lujo en una t .. la met;ilica (rejilla) con una placa de amianto y
una abertura que corresponda al di .......tro del fondo del erle""'''­
yero

Llevar el líquido a ebullición en unos 2 minutos. A partir de
este m<:r.>ento, hervir lent~nt.. durante lO "'inutoll eJUlCt..."..,nt...
Enfriar i"",ediatarnente en agua fria y transcurridos unos 5 mi­
nutos v alar.. , COll'O '!>e indi ca·

Añadir 10 mI d.. solución de yoduro de potasio 113.3.8) e il1illf!dtatalllente d..&.­

pues y con pr..caución (debido al ri ..sgo de for.mactón ellc..siva.de ellpl$la) 25
mI de áCldo sulfÜT'ico 3 M. Valorar a cont1l''llac~ón con la s01uc,ó" d.. t~osul­

fato sódico 0,1 /11 hasta la aparición de una coloración amarillo pálido, aña­
dir algUlOS mI de 1I01ución de almidOn (13.3.6) y proseguir la valoraci6n haS­
ta la desaparición de la coloración azul. Efectuar un ensayo en blanco SuSU­
tuyendo los 25 11I1 d .. solución azucarada (13.1.2) por 25 1Il1 d .. agua.

13.5.~

Establecer, con la ayuda de la tabla adjunta, la cantidad en mg de
glucosa o de a:tocares invertidos que corresponda a la diferencia entre los
valores d.. dos valoraciones, ellpresados en 011 de tiosulfato sódico 0,1 M (si
"5 necesario, efectuar la interpelación).

EApres ... el resultado en % (mi"') de azúcares invertidos o d.. D_glu_
cosa, ,..,ferido .. sustancia s"ca.

L.. diferencia ent:r>e los resultados d.. dos determinaciones paralelas,
ef..ctuadas slmultáneamente, en las mi..,,,s condiciones por el mi~mo analista
sob.... la mi_a muestra. nO deberá sobrep"sa!" los 0,2 mI.
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Glucoaa, tructosa, azUcares invertidos
C

S
H

1Z
0

6

¡¡IlZSZOZ

0,1 mol!1

",
2
J,,,,
J
9

"U
"",.
""n
""ro
"22

'"

o,
2.'
'.''.2
9,7

12,2
14 ,7
17,2
19,8
22,4
25,0

27.'
3,),3
'>3.0
35,7

"'.'41,3
U.2
47,1
50.0

".0
06.0

59.'
62.2

Oifere""j.a

2.'
2.'
2,50
2.9
2.9

2.'
'.''.''.'2.9
2. ,
2. ,

'.,
2.9
2.9
2,9
2.9
2.9
J.2
J,2
J,'
3.1

Quedan derogadas cuantas disposiciones de igualo inferior rango se •
opongan a lo establecido en la presente Orden. que entrará en vigor al
día siguiente de su publicación en el «Boletín Oficial del Estado».

Madrid, 18 de julio de 1989.

ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Economía y Hacienda. de Industria y
Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de Sanidad y
Consumo.

lIiITODO DI TOMA DE JlUESTRAS

1.~

Obtener de un 10Uo detef'l'linado una muestra representativa, con
carácter oficial, para poder callprobar a partir de ella sus car8cterfsti­
cas de calidad y c~06ici6n.

2. AlllBITO DI APLlCACIOIf

Este ~todo de tOftla de IIlUestrl'5 se aplicará a 108 fertili>:antes y
afinea.

3. DD'IlfICI~ LOTE

13.6.1. Ant•• de la ..cidiflcaci6n con kido !Iulfúr'i(:o. pudiera ..r l'e­

ceaendable -madir alrededor de 1 "'1 de laopent1nol para evl~,

la t"o"'laci6n d.. espu.a.

_ D~tiv. de la COIIisi.oo (79{796!CEE). de 2E da julio de 1979. Anexo
U. lII'tooo 6.

17512 ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueba el
método oficial de toma de muestras de Jertilizantes.

Como consecuencia de la integración de España en la Co~uni~
Económica Europea se hace necesario annomzar nuestra l~slaClon
nacional de los métodos para toma de muestras y control oficial de los
fertilizantes, a la normativa comunitaria. representada principalmente
por las Directivas de la Comisión 77/535/CEE de 22 de junio (<<Diario
Oficial de las Comunidades Europeas» número L 213, de 22 de agosto
de 1977) Y 87/566/CEE de 24 de noviembre (<<Diario Oficial de las
ComUnidades Europeas» número 1: 342 de 4 de diciembre de 1987), Y
por la DiIectiva del Consejo 8O/876/CEE de 15 de julio (<<Diario Oficial
de las Comunidades Europeas»- número 250, de 23 de septiembre
de 1980),

Teniendo en cuenta que una toma de. muestras correcta es una
operación dificil que requiere el máximo cuidado, es necesario insistir
en la necesidad de obtener, con vistas al control oficial de los abonos,
muestras que sean lo suficientemente representativas, requiriendo una
aplicación estricta por pane de especialistas que tengan experiencia en
la toma de muestras tradicional.

En este sentido, la detenninación, con carácter general, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones técnico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indirectamente relacionados
con el uso y consumo humanos corresponde a la Administración del
Estado, en virtud de lo dispuesto· en el articulo 40.2, en relación con la
disposición adicional segunda de la Ley 14/1986, de 25 de abril,
General de Sanidad (<<Boletín Oficial del Estado» de 29 de abril), y
artículo 149.1.1 y 16 de la Constitución Española.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y Hacienda,
de Industria y Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de
Sanidad y Consumo, previo infonne preceptivo de la Comisión Intermi­
nisterial para la Ordenación Alimentaria y oídos los representantes de
las organizaciones afectadas,

Este Ministerio de Relaciones con las Cortes y de la Secretaría del
Gobierno dispone:

Unico.-Se aprueba como oficial el método para la toma de muestras
de los fertilizantes que figura en el anexo de la presente Oroen.

DISPOSICION ADICIONAL

Lo dispuesto en la presente Orden se dicta al amparo de lo dispuesto
en el articulo 149.1.1 y 16 de la Constitución Española.

- Lotoe' C...tid8d de producto que constituye una unidad de caracterÍSticas
presuntanente unifol"llles.

_ Extracción baaica, ClWlUdad tOftlada en un punto del lote.

_ Mueatra global, Conjunto de extracciOl'les básicas que se e:fect,úen en el
Illillftlo lote.

- MuestMl reducida: Parte repreaentattve de la muestra global obtenida
por redueci6n de ésta.

_ "'uestra ft08l: Parte de la Illueat.ra reducida.

•• IIATERIAL Y APARATOS

•.1. e-d1ci_ ......-l-~

!.os .p....atos y utensilios destinados ll. la tOftla de muestras de fert.i­
lizanteIJ y afines deber'n encontrarse perfectamente l1mpi06 ,v secos
y fabricados de un material que no produzca alteración alg<ms en las
caracterí$t1cas del producto mU8atreado.

•.2 ......u. 7 u~1l1_ rol : 5 t , ¡Mra la~ de _tras de fer_
t.:l1lslM~ -U.., de t'~~ (> __iCII:

'1.2.1. Pala

Será de- fondo plano con bordea vertical ea.

4.2.2. Sonda

Su forma es le de un cilindro hueco cortado por uno de sus
elCtrelllOtl en hisel, con el fin de rae ili tar su penetración. El
ditÍllletro mini-:l interior del cilindro será aquél que permita
un flkil d••Uza/lllanto del producto.

Las dtlllensiones aprolCimadas de la sonda ('Iue cv~le las condt~

ciones anteriores sen:

Longitud del cilindro: 450 a 800 ml.

Diámetro ext-e-rior del cilindro: 25 a 45 mm
Espesor del c i11 ndro: 1 a 5 mm (ver f"igura núm~ro 1).

4.2 Rolsas

~an de ser' de utilización única, preferent.emente de meterial
plá>,¡ticQ ne!Üble y de dimensi6n aproximada de 20 x ~o cm
O'ig 2).

<!.2.<l. Recipientes de muestreo para ctnt.ss transportadoraa

Su forme y dimensiones ae !Ijustarán aproximadamente
que se indican en la figura nUmero 3.

Los instrumentos y recipientes que se vayan a utilizar nan de
encontrarse perrectament.e limpi05 y secos, .Y fabricados de un
material oue no experimente reacci6n alguna que sltere las
características del producto.

4.2.5. Divisor

Los aparatos destinados a dividir la muestra en partes apro­
ximdatlamente iguales podrán utilizarse tanto para las ex­
tracciones basicas como para la preparación de muestras redu­
c idas y de muesV- finales.


