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I. Disposiciones generales

MINISTERIO DE JUSTICIA

21009 RESOLUCION de § de julio de 1987, de la Direccion

General de los Registros y del Notariado, por la que se
autoriza ia Hevanza de los Libros Diario y de Entrada
del Registro Mercantil de Madrid por procedimientos
informdiicos.

Hustrisimo sehor:

Vistos loa Reales Decretos 573/1986, de 21 de marzo, sobre
raodificacion del articulo 10 det Reglamento del Registro Mercan-
til, y 671/1986, de 21 de marzo, sobre nueva demarcacidn del
Registro Mercantil de Madrid vy fijacién del mimero de Registrado-
res en determinados Regisiros Mercantiles, asf como la de
26 de noviembre de 1986, que establece disposiciones de cjecucion
¥ desarrollo de los anteriores Recales Decretos; £l Real Decreto

935/1983, de 25 de mayo, sobre ¢ Libro de Enirada y horas de
visita en los R ‘su-ogyhllesoiucidndeesuDimci n General
de 18 de julio de 1983, que aprucba ¢ modelo de dicho Libro de
Entrada vy establece las reglas formales de sy llevanza;

Teniendo en cuenta %e la citada Orden, en su articulo 2.9,
nimere 5.9 prevé la posibilidad de que, pama ia presentacidn de
documentos, &l Libro ¢ Libros Diarios de los Registros Mercantiles
a %ue Ia Orden se refiere puedan estar formados por hojas méviles
y Hevados por procedimientos informéticos, conforme al modelo
aprobado por este Centro directivo;

Que Ia Resolucion de 18 de julio de 1983, en desarrolio de) Reat
Decreto 1935/1983, permite, en su nimero que el Libro
de Entrada pueda flevarse en hojas méviles, si lo hacen conveniente
ias circunstancias de ia oficina;

Que la refundicién en un solo Registro Mercantil de los tres
existentes con anterioridad en ¥ 1a unidad de los restantes
Registros Mercantiles a que se refiere el Real Decreto 67171986,
hsicenwesmomhnrhﬂevamdelmubmsbiaﬁmyde

?w‘ ls innovacién que supone la implantacion de libros
confeccionados por 103 informdticos hace conveniente
exrenmepta:, durante un pericdo prudencial de tiempo y en un
sclo Registro, produciendo los asientos que s¢ extiendan en los
Libros indicados todos los efectos previstos por las leyes,

‘oEsta Direccién Genera! ha acordado dictar ia siguiente Resolu-
cidn:

. Primerc.-Se autoriza, a partir de esta fecha
diciembre de 1987, al Registro Mercantii de
con todos los efectos establecidos por ias dis
que los Libros Diario y de Entrade sean llev.
y por procedimientos informéticos.

do.-S¢ aprueban los modelos de Libre Diario y de
Eni gropgcsms por el Tlustre Colegio Nacional de Registrado-
res de la Propicdad y Mercantiles de Espaiia, cuyos prototipos han
sido enw&s 2 esta Direccidn General

Tercero.~En el Jelazo méximo de seis meses, contados a i

de csta fecha, se elevard a-esta Direccidn General por el Hustre
Colegio Nacional de Registradores un informne razonado sobre ¢l
resultado del nuevo sistema informético en ¢l Registro Mercantil
de Madrid, en que se implanta, con cardcter experimental, a fin de
proceder a su posible extension a los demas Registros Mercantiles
2 que se refieren las disposiciones antes citadas.

hasta ¢} dis 31 de
adrid para utilizar,
siciones vigentes,
en hojas moviles

l.o&;‘:edizoav.!. para su conocimiento y efectos.

Madrid, 8 de julio de 1987.-P. D,, el Director general, Antonio
Pau Pedrén, Subdirector general del Notariado y de los Registros
de [a Propiedad y Mercantiles.

% Tmo. Sr. Decano del Colegio Nacional de Registradores de la

Propiedad y Mercantiles.

MINISTERIO
DE ECONOMIA Y HACIENDA

21010 ORDEN de 28 de agosto de 1987 sobre indices de

precios de mgnos de obrgly materiales de la construc-

cidn correspondientes mes de mayo de 1987,

a ewaabfgb a la revisidn de precios de contratos de obras
stado.

De conformidad con lo dispuesto en los articulos 9.° del
Decreto-ley de 4 de febrero de 1964 y 2.2, 1, de la Ley 46/1980, de
i de octubre, ¢l Comité Superior de Precios de Contratos del Estado
ha elaborado los indices de precios de mano de abra nacional y de
los de materiales de la construccién, aplicables a la revisién de
precios de contratos de obras del Estado correspondientes al mea de
mayo de 1987, en la forma siguiente;

Aprobados Yos referidos indices por el Consejo de Mini
su reunion del dia 28 de agosto dep?987, J Histros en

Este Ministerio ha tenido a bien disponer su publicacién en la
forma siguicnte:

Indice nacional mano d2 obra, mayo 1987 181,05.

INDICES DE PRECIOS DE MATERIALES
DE LA CONSTRUCCION

Peninsuia Ishas Canarias
¢ istas Baieares _
= Mavye e 1937
Mayo de 1987
Cemento ................._.... 1.035,7 8392
Cerdmica ...................... 8425 1.324.4
Maderas ......... ... ... ...... 1.022,7 8189
ACBIO ... ... 547.0 8149
Energia ............. ... ... 1.014,9 1.172,6
Cobre ... ... ... .. ... 4409 462,9
Aluminio ... ... .. ... ... .. 6239 655,1
Ligantes ..... ... ... ......... 1.088,2 1.106,9

Lo gque comunico a VV. EE. para su conocimiento y demds
efectos.

Madrid, 28 de agosto de 1987,

SOLCHAGA CATALAN
Excmos Sres. ...

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

2101 REAL DECRETQ 1093/1987, de 19 de junio. por el
011 que se modifican los métodos de andf:‘s;’sjcomenfoos en
el anexo de la Reglamentacion Técnico-Sanitaria
para la elaboracidn, circulacion y comercio de Pastas

Alimenticias, aprobada por Decreto 218171975, de i2
de septiembre.

Ei Decreto de Presidencia del Gobierno 248471967, de 2! de
septiembre («Boletin Oficial del Estado» de {7 al 23 de ocmbr;}.
por ¢l que se aprucba ¢l texto del Cadigo Alimentario Espaiiol,
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prevé que puedan ser objeto de Reglamentaciones especiales las
malerias en é] rezguladas.

Por Decreto 218171975, de 12 de septiembre (aBoletin Oficial
del Estadox» del 13), se aprobd la Reglamentacitn Técnico-Sanitaria
para la elaboracion, circulacién y comercic de Pastas Alimenticias
v, juniamente con ésta, se aprobaron los métodos oficiales de

1sis para las mismas, i

En ¢l periode de ticmpo transcurride, los avances llevados a
cabo en ¢l campo de la tecnologia han sido lo suficientemente
importantes para permitir una mayor precision en la medicion de
cor:c&onemes de los diferentes productos, posibilitando asi ¢l que
puedan llegar a fijarse limites tolerables mas esctrictos, si se
€NINATa NeCesando.

Este hecho, asf como algunas innovaciones en la metodol
analftica, hacen ahora aconsejable modificar los métodos oficiales
aprobados por el citado Decreto.

En la redaccion de los mérodos oficiales de andlisis se ha
procurado, en lo posible, su adaptacién a los métodos aprobados
por los nismos internacionales especializados en la materia,
con el fin de aprovechar Ia experiencia obtenida de su aplicacion,
dado que, por otra parte, la Comunidad Econémica Europea’ no
ticne legislacion especifica aplicable en este sentido.

En su virtud, & uesta de los Ministros de Economia y
Hacienda, de Industria éoinemia, de Agricultora, Pesca y Alimenta-
cién v de Sanidad y Consumo, oidos los seciores afectados, de
conformidad con ¢l informe preceptivo de 1a Comision Interminis-
werial para la Ordenacién Alimentaria, y previa deliberacion del
Consejo de Ministros en su reunién del dia 19 de junio de 1987,

DISPONGO:

Articulo 1.° Se aprueban como oficiales los métodos de
analisis ?nra stas alimenticias que se citan en ¢l &nejo 1.

Art. 2.° ndo no existan métodos oficiales parz determina-
dos andlisis, y hasta tanto los mismos no scan propuestos por el
drganc competente y previamente informados por la Comision
Interministerial para la ordenacidn alimeptaria, podrin ser utiliza-
dos los aprobados por los Organismos nacionales o internacionales
de reconocida solvencia, ;

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogados a Ia entrada en vigor de este Real Decreto ¢l
anejo del Decreto 218171975, de 12 de septiembre, por ¢l que se
aprucba la Reglamentacion Técnico-Sanitaria para la elaboraci6n,
circulacién y comercio de Pastas Alimenticias; el articulo 5.° del
Real Decreto 177171976, de 2 de julio («Boletin Oficial def Estado»
del 28}, por el que ¢ modifican algunos de los articulos y epigrafes
de determinadas Reglamentaciones Técnico-Sanitarias y normas
alimentarias especificas, asi como cuantas disposiciones de igual o
inferior rango se opongan a lo dispuestio en el mismo.

DISPOSICIONES FINALES

Primera.—Los Ministerios proponentes quedan autorizados para
que, a propuesta de los Organismos competentes, mediante Orden,
previo informe preceptivo de la Comision Interministerial para
Yz Ordenacién Alimentaria, puedan dictar las disposiciones precisas
para modificar, en caso necesario, los métodos oficiales de andlisis

para pastas alimenticias que se cilan en el anejo I ]
nda.-El presente Real Decreto entrard en vigor a los wreinta

dias de su publicacién en el «Boletin Oficial del Estados.

Dado en Madnid a 19 de junio de 1987,

JUAN CARIOS R.
El Minisiro de Relaciones con Ins Cortes
¥ de In Secretaris del Gobierno,
VIRGIELIO ZAPATERD GOMEZ

ANEJO I

Preparacién de la muestra,
M

Cenizas.

Grasa.

Proteinas.

Fibra alimentaria inscluble.

Fibra bruta.

Anicares.

Cloruros.

Acidez de la grasa.

Plomo.

Mercurio.

Cobre,

Arsénico,
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1. Preparacién de la moestra
1.1 Principio.

Homogeneizacién y reduccién de la muestra al tamado ade-
cuado para la correcta realizacién del analisis.
1.2 Material y aparatos.

1.2.1 Aparato triturador que no provoque calentamiento, facit
dz limpiar, g que proporcione un tamafio de particulas compren-
dido entre 800 y 1.200 u.

1.2.2 Envases de capacidad suficiente, con cierre hermético,
pera conscrvar la muestra.

1.3 Procedimiento.
1.3.1 Muestra contenida en un solo envase.

_Homogeneizar la muestra. Tomar un minimo de 200 g y
triturario en €] aparato descrito en 1.2.1 y volver a homogeneizar.

1.3.2 Muestira contenida en varios envases.

Homogeneizar 1a porcién de muestra contenida n cada envase,
tomar de cada uno cantidades iguales para obtener finalmenie un
minimo de 200 g d¢ muestra. Triturar en ¢} aparato descrito en
1.2.1 y volver a homogeneizar.

1.4 Observaciones,

la muestra, ésta servird de base a todas las determina-
ciones, salvo mencién expresa en contra, procurando rezlizar la

| preparacién de los anilisis en ¢l menor tiempo posible.

2. Humedad
2.1 Principio.

Se determing la pérdida de peso de la muestra al someteria a
calentamiento en estufa en condiciones determinadas.

2.2 Material y aparatos.

2.2.1 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg.

2.2.2 Pesasustancias metdlico o de vidrio con tapadera J con
una §uperﬁcie itil que permita un reparto de la muestra de 0,3
g/cm” como méximo. ) . )

2.2.3 Eswufs isoterma de calefaccién eléctrica, a ser posible de
aire forzado, regulada de tal mancra que la temperatura del aire ¢n
su interior sea de 130° C y que aireacion suficienie. La estufa
tendrd una capacidad calorifica tal que, regulada previamente a la
temperatura 136° C, pueda alcanzar de nuevo esa temperatura
en menos de medis hora, después de colocar simuliineamente en
su interior el mimero maximo de¢ mucstras a desecar.

eficacia de la ventilacién se determinaré con la ayuda de
sémola como material de ensayo, que te un milimetro comao
méiximo de particula. La venitilacion serd tal gue, secando simulti-
neamente a 130° C todas las muestras gue la estufa pueda contener,
primero durante dos horas y después durante tres horas, los
resultados presenien entre eilos una diferencia inferior a 0,15
por 100 =n vabor absoluto. )

2.2.4 Desecador provisto de un deshidratante cficaz.

2.3 Procedimiento.

Pesar con precision de | mg, aproximadamente S g de muestra,
en pesasustancias previamente preparada segin métojo nimero ]

Introducir el pesasustancias en le estufa (2.2.3)a 130 £ 1I'Cy
destapar. Mantener en ls estufa durante une hora y cinco minutos.
Tapar ¢] pesasustancias antes de sacar de la estufa y dejar enfiiar
& temperaturs ambiente en desecador y pesar a contihuacion.

2.4 Cdiculos.

La humedad de la muestra expresada en tanto por ciento vendrd
dada por la siguiente formula:

H% = (P -P;) 100
P
Siendo:

P; = Peso, en g, del pesasustancias con la muestra.
P, = Peso, en g, del pesasustancias con la muestra desecada.
P = Peso, en g, de la muestra.

_ La diferencia resultante entre determinaciones duplicadas de la
n:}j;sl?a muestra no deberd ser mayor de 0,1 por 100 en valor
absoluto,

2.5 Referencias.

1. Métodos de 1a Asociacidn Internacional de Quimica Cerea-
lista (I(‘:;CI;.
2, AC M. 14.003 1980,
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3. Cenizas
3.1 Principio.

Residuo obtenido incineracién 3 una temperatura de
550 + 10° C hasta combustién completa de la materia orgdaica y
obtencién de un peso constante,

3.2 Maerial y aparatos.

3.2.1 Crisoles no atacables cn las condiciones del ensayo, con
unas dimensiones minimas de 40 mm de altura y 45 mm de
digmetro superior.

3.2.2 Placa calefactora.

3.2.3 Homo ¢léctrico {mufla) con dispositive de control de
temperatura,

.24  Desecador capaz de contener un deshidratante eficaz.

12.5 Varillas de vidrio con una extremidad aplanada.

3126 Balanza analitica, con precisién de 0,1 mg.

3.3  Procedimiento.

Pesar con la precisién de un mg de 2 a 6 g de muestra
segiin ¢l método oficial nimero 1, en un crisol previamente
intinerado y tarado.

Colocar el crisol y su contenido sobre una £laca calefactora,
teniendo cuidado de que la combustién no sea demasiado rdpida,
de manera que oo hd?a pérdidas de materia sélida por pro i6n.
Llevar a continuacion el crisol a la mufla (550 = 10°C) hasa
combustién complete de la sustancia (cenizas blancas o grises).

Enfriar a temperatura ambiente en un desecador.
Pesar seguidamente,

34 Cdlculos.

3.4.1 El contenido en cenizas sobre sustancia natural vendrd
dado por la siguiente fSrmula:
P, - P:
% cenizay = —IP-———Z- - 100

Siendo:
P; = Peso, en gramos, del crisol con las cenizas.

Py = Pesa, en gramos, del crisol vacio.
P = Peso, en gramos, de 1a muestra.

342 El contenido en cenizas sobre sustancia seca vendrd
dado por la siguiente formula; o0
Cx1

% cenizas =
100 - H

Siendo:

C = % de cenizas obtenidas en (3.4.1).
H = Humedad.

En ambos casos los resuliados se dardn considerando solamente
1a primera cifra decimal.
3.5 Observaciones.

3.5.1 En caso necesario, para obtener una incineracién uni-
forme puede humedecerse la muestra antes de la preincineracion
con ctanol del 95 por 100 o aceite vegetal exento de cenizas.

3.5.2 5i la muestra a analizar contiene cloruros afiadidos,
deducir del valor de cenizas obtenido por ¢l procedimiento anterior
el porcentaje correspondiente de los mismos.

35.3 Limite de errores. Cuando el contenide de cenizas no
rebase €] 1 por 100 de la muestra, la diferencia de los resultados de
un ensayo efectuado gor duplicado no deberd ser superior al 0,02
por 100. §i ¢ contenido de cenizas rebasa ¢l 1 por 100 la diferencia
no deberd ser superior al 2 por 100 de dicho contenido. 51 ¢s
superior se repetird la deterrminacion,

36 Referencias.
1. ADAD, edicién 1980, 14.006.

4. Grasa
4.1 Principio.
E! producto es hidrolizado con 4cido clorhidrico diluido. La

masa seca conteniendo las materias grasas son extraidos con éter,
el solvente evaporado y ¢l residuo pesado.

4.2 Reaclivos.

421 Acido clorhidrico 3 N. )
4.2.2 Eter etilico exento de perdxidos.
4.2.3 Solucién de nitrato de plata.

4.3 Matenrial y aparatos.

4.3.1 Extractor tipn Soxhlet.
4.).2 Fstufa de desecacién capaz de mantener constante la
tcmferatum aldrC = 1I°C .
.3.3 Desecador provisto de un deshidratante eficaz,

4.4 Procedimiento,

Pesar, con la precisién de un n& aproximadamente 10 g de
muesira preparada segin ol método oficial namero | en un matraz
de 250 a 300 ml . . .
tando continuamente afiadir 100 ml de 4cido clorhidrico

(4.2.1), aadir unas perlas de vidrio o piedra pémez lavada y seca
¥ CETTAT con tapdn de vidrio que no ajuste herméticamente o vidrio
de reloj. Hervir unos sesenta minutos, agitando de cuando en
cuando, enfriar y Altrar sobre filuo previamente bumedecido,
Lavar ¢l precipitado con agua destilada _que ¢l filtrado po dé
precipl.tla o ¢con nitrato de plata o no dé reaccién dcida de papel de
tormasol.

Pooer ¢} filuo en una cépsula y secar en estufa s
100°C_+ 1'C. ) X

El filtro ya seco se introduce en un cartucho para extractor Hpo
Soxhlet y se tapa con algodén dese do. El cartucho se coloca
in el extractor y s vierte el éter etilico, dejdndolo sifonar unas oche

0ras.
El matraz receptor debe estar secado y tarado.
Evaporar ¢l solvente, secar en estufa y pesar.

4.5 Cadlculos.

4.5.1 El contenido de grasa en sustancia natural vendrd dado
por la siguiente férmula;

P-P
P

%% grasas = - 100
Siendo:

P; = Peso, en gramos, del matraz con la grasa.
P; = Peso, en gramos, del matraz vacio.

P = Peso, en gramos, de la muestrz.

4.5.2 Elcontenido de grasas en sustancia seca vendrd dado por
1a siguiente formula: 00
Gx 1

% grasa
i00-H

Siendo:

G = Porcentaje de grasa obtenida en 4.5.1.
H « Humedad.

4.6 Observaciones.

4.5.0 Para efectuar el precedimiento anterior utilizarse
sislemas automaéticos o semiautomdticos, adaptindose a las especi-
ficaciones del equipo.

4.7 Referencias.
I. ADAC, edicién 1980, 14.059.

5. Proteinas
5.1 Principio.
Determinacién del nitrdgeno, convirtiendo el ni 0 orgi-
nico presente en suifato amonico con dcido sulfirico. Después de

akalinizar con hidréxido sédico, destilar recogiendo el destilado
scbre acido bérico, titulando ¢l amoniaco recogido con dcido N/10.

5.2  Reactivos.

5.2.1 Acido sulfirico 93, 99 por 100 libre de nitrégeno.

5.2.2 Hidroxido sodico al 40 por 100. ) ]

5.2.3 Catalizador. (Mezclar § g de sulfato sédico o potésico
con 5 glg de selenio.) También puede utilizarse otro catalizador
adecuado.

5.2.4 Indicador de fenolftalefna al 1 por 100 en alcohol etilico.

5.2.5 Indicador Taschiro. Mezclar 20 mg de rojo de metilo ¥
10 mg de azul de metileno en 100 ml de alcohol etilico. También
puede utilizarse rojo de metilo preparado en la proporcién de 0.5
por 100 en alcohol etilico. .

5.2.6 Solucién de 4cido bérico al 4 por 100. i

527 Solucién de 4cido sulfirico o clorhidrico N/10.

5.3 Material y aparatos.

5.3.1 Para digestidn.

5.3.1.1 Matraces tipe Kjeldahl o similar,
5.3.1.2 Bateria dc mantas cléciricas o similar,
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5.3.2 Para destilacion.

5.3.2.1 Matraz generador de vapor.
5.3.2.2 Refrigerante.
5.3.2.3 Matraz recepior.

533 Titulacién.
5.3.3.1 Bureta de vidrio o bureta automdtica.

5.4 Procedimiento.

Pesar, con la precisién de 1 mg, aproximadamente 0,5-2,5 g de
muestra, preparada segiun e] método oficial nimero 1, introducirla
en el matraz Kjel (5.3.1.1). Adadir unos 5 g del catalizador
(5.2.3), 20 ml de 4cide sulfirico (3.2.1) (la cantidad varia segin
contenido en protefnas y grasa de la muestra). Poner a digerir en
5.3.1.2, reruendo cuidado al principic de no elevar demasiado la
temperatuta hasta que cese ¢l desprendimiento de la espuma
afiadir si fuera preciso una pequeha cantidad de parafina). Digerir

ta que la solucién esté clara, Enfriar, diluir, afiadir unas gotas de
fenolftaleina (5.2.4; 2y concctar 3! aparato destilador afiadiendo
hidréxido sédico (5.2.2) hasta virage. ) ]

En el matraz receptor poner 100 mi de dcido bérico (5.2.6) con
unas gotas de indicador (5.2.5), cuidando que el extremo del
refrigerante quede bien cubierto del liquido,

Mantener la destilacién aproximadamenie 15 minutos (0 mis,
si es preciso), hasta gue no dé reaccién bésica); lavar el extremo del
R’ l‘ Egnztg? )y titular el destilado con acido sulfirico o clorhidrico

Hacer un blanco.

5.5 Cdiculos.

5.5.1 El contenido de proteinas en materia nstural vendrd
dado por la siguiente formula:

0,14 x 6,25 (Vi - Vo)
P

% proteinas =

Siendo:
V) = Volumen, en mililitros, de 4cido clorhidrico ¢ sulfurico
utilizado en 1a determinacién. i )
Vg = Volumen, en mililitros, de 4cido clorhidrico ¢ sulfirico
utilizado en blanco.
P = Peso, en gramos, de la muestra.

5.5.2 El contenido en proteinas en materia seca vendrd dado
por la siguiente férmula:

a2 x 100
% proteing =
100-H
Siendo:
= % proteina obtenida en 5.5.1.
= Humedad.

5.6 Observaciones.

5.6.1 La diferencia entre dos determinaciones sucesivas expre-
sada en % de proteinas no debe ser superior al 0,25 por 100

5.6.2 Para cfectusr el procedimiento Kjeldahl podrdn utili-
zarse sistetnas automdticos o semiautoméiticos, adaptindose a las
especificaciones del equipo.

5.7 Referencias.

1. ADAC (1930) 2.057.
2. Pearson, 5.* edicién (1962).

4. Fibra alimenteria soluble
6.1 Principio.

La muestra se extrae con una solucién de detergente neutro en
caliente. El residuo se incuba con una solucién amildsica y se filtra.
La determinacién de las cenizas en el residuo filtrado permite
conocer, por diferencia de peso, 1a cantidad de celulosa, hemicelu-
losa y hignina de la muestra.

6.2 Marerial

Bafio termostatizado y refrigerante de reflujo.

Filtros de vidrio fritado del nimero 2.

Sistemna de filtracidén por succién a vacio.

Desecador. .

Estufa para 37 grados ¥ 110 grados centigrados.

Horno eléctrico (mufla) con dispositivo de control de

temperatura.
2.7 Balanza de precisién.

prhabaian
S pivbe—

6.
6.
0.
6.
6.
6.

[

Reactivos.

.} Lauril sulfato sédico.
.2 EDTA disddice dihidratado.
3 Tetraborato de sodio decahidratado (B4OsNa; . 10 H;0).
.4 2-Etoxietanol,
.5 Decahidronaftaleno,
.6 Sulfito de sodio.
.7 Fosfato disédico anhidro (PO;HNay).
8 Fosfato monossdico anhidro (PO.;l-izNa).
9 Acetona. )
10 a-Amilasa tipo VI-A (sigma A-6880 o equivalente).
A1 Acide fosfénco.
12 Solucién de detergente neutro: Mezclar 18,61 gramos
de EDTA disddico y 6,81 gramos de tetraborato de sodio decahi-
drato con 150 mililitros de agua y calentar hasta su disolucion.
Disolver 30 gramos de lauri! sulfato s6dico y 10 mililitros de 2-
etoxictanol en 700 mililitros de agua caliente y mezclar con la
solucién anterior. Disolver 4,56 gramos de fosfato disddico anhidro
en 150 mililitros de agna y mezclar con las soluciones anteriores.
Ajustar a pH 6.9 - 7 con dcido fosforico, si fuera necesario.
6.3.13 * Solucién tampén fosfato 0,1 N: Mezclar 35,2 mililitros
de fosfato monosédico anhidro 0,1 M (preparado disolviendo 13,6
os en un litro de agua) con 60,8 mililitros de fosfato disddico
,| M (preparado disolviendo 14,2 gramos en un litro de agna).

6.4 Procedimiento.

Pesar, con precisién de | miligramo, aproximadameate 1 gramo
de muestra preparada segin método 1. Agregar ordenadamente 100
mililitros de solucidn de detergente neutro, 2 mililitros de decahi-
dronaftaleno y 0,5 gramos de sulfita de sodio (6.3.6). Calemtar hasta
ebullicién y tantener a reflujo durante una hora. Filtrar a través
de filiro de vidrio fritado del niimero 2 (previamente calcinado a
3:21 grados centigrados) conectado a un sistema de succién por

0.

Lavar sucesivamente unos 300 mililitros de agua hirviendo.
Adladir hasta sobrepasar el nivel del residuo, una sotucidn al 2,5 por
100 de -amilasa- en tampén fosfato 0,1 N,

Incubar a 37 grados ceotigrados durante dieciocho horas,
aproximadamente.

Filtrar 1a solucidn enzimdtica por succidn a través de un sistema
de vacio y lavar ¢l residuo con unos 80 mililitros de acetona. Secar
el filtro con el residuo a 110 grados centigrados durante ocho horas,
como minimo. Enfriar en desecador y pesar.

Mantener ¢l filtro con el residuo en mufla a 550 grados
centigrados durante tres horas. Enfriar y pesar.

6.5 Cdlculos.

El contenido en fibra alimentaria insoluble expresado en %
vendri dado por la siguiente formula:

[PLIPUR P LI WL LPURTLI Lt Iy o)

- N Y- - Y- Y- Y- 3.

Lad L Lad

P, -P;
% fibra alimentaria insoluble =

x 100
Py
Siendo:

Py = Peso en miligramos de la muestra.
P, = Peso en miligramos de crisol mds residuo desecado a 110
grados centigrados.
P; = Peso en miligramos del crisol més residuo calcinado.

6.6 Observaciones.

6.6.1 Las muestras conteniendo mds de un 10 por 100 ge
materia grasa deberdn desengrasarse previamente.
. 6.6.2 Para utilizar ¢l procedimiento anterior podrin utilizarse
sisternas automaticos o semiautomaticos edaptindose a las especi-
ficaciones del equipo.

6.7 Referencias.
1. Méwodo AACC, 32-20 (1979).

1. Fibra bruta
7.1  Principio.

Tratar la muestra, desen si €5 necesario, con soluciones
de dcido sulfiirico ¢ hidroxi tdsico de concentraciones conoci-
das. Separar el residuo por filtracxén, lavar, desecar y pesar el
residuo insoluble, determinando posteriormente su pérdida de

masa por calcinacion a 550 grados centigrados.
Material y aparatos.

Material de vidrio de uso corriente ¢n el laboratorio,
Crisol fitrante nimero 2.
Horno de mufla con termostato.

7.2
1.2,
7.2,
7.2.
7.2.4 Desecador provisto de un deshidratante eficaz,

L b —
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7.2.5 Estufa capaz de mantener constame la temperatura de
13¢ grados centigrados + 1 grado centigrado.
7.2.6 Eguipo filtrante.

7.3 Reactives.

7.3.1 Solucién de sulfarico 0,26 N. Disolver 1,25
dcido sulfirico de d = 1,84 y rigueza 96 por 100 en |
de agua.

7.3.2  Antiespumante, .

7.3.3 Solucién de hidréxido potdsico 0,23 N: Disolver 1,25
gramos de hidréxido de potasio en 100 mililitros de agua.

7.3.4 Acetona pura.

7.3.5 Eter dictilico pure.

1.4 Procedimiento.

Pesar, con sién de un miligramo, de 1 a 3 08 de
muestra ¥ aﬂaﬁ?ﬂ) mililitros de 4cido sulfiirico 0,26 N dy unas
gotas de antiespumante. Llevar a ebuilicién y manteneria durante
\rcinta minutos en un sistema de refr i6n & reflujo.

Transcurridos los treinta minutos filtrar sobre el crisol (7.2.2),
previamente incinerado y lavar el residuo con agua caliente hasta
gque no dé reaccion dcida.

Transferir cuantitativamente ¢f residuo a un matraz adaptable
al sistema de reflujo, afadir 200 mililitros de solucién de hidroxido
potdsico 0,23 N y unas gotas de antiespumante. Llevar a ebullicién
y dejar hervir durante treinta minutos. Filtrar sobre crisol filtrante

lavar con agua caliente hasta que nc dé reaccidn alcalina
{)eshidnm: lavando tres veces con acetona usando un volumen
total de unos 100 mililitros,

Llevar el crisol a la estufa y secarlo a 130 grados centigrados
durante dos horas,

D‘zar enfriar en desecador ); fesar ripido. Introducir a conti-
nuacion el crisol en el hommo (7.2.3} y dejar calcinar duranie tres
hores como minimo a 550 grados centigrados. Dejar enfriar en
desecador y pesar rdpidamente.

1.5 Cdlculos.

os de
rililitros

P, -P;

Fibra bruta (%) = 100
Siendo:

Pg = Peso inicial de la muestra

Py = Peso del crisol conteniendo t2 muestra desecada.
P; = Peso det crisol conteniendo la muestra calcinada.

1.6 Observaciones.

7.6.1 Las muestras conieniendo mas de un 10 por 100 de
maieria grasa deben desengrasarse con éler etilico antes det andlisis.

7.6.2 Para efectuar el procedimiento anterior podrén ntilizarse
sistemas automdticos 0 semiautomaticos, adaptandose a las especi-
ficaciones del equipo.

1.7 Referencias.
i. Joursal Official del Communautes Europeennes, nimero
L 83724, 1873, _
8. Azicares
8.1 Principio.

Eliminacidn de todas las materias reductoras distintas de los
ardcares, mediante defecacion a partir de las soluciones de Carrez
LI gn:via disolucidn de los azucares en etanol diluido. Ehmina-
<i6n del etanol y valoracidn antes y después de la inversién segin
¢l mérodo de Luff-Schoorl,

8.2 Material y aparatos.

8.2.1 Awrﬁtador mecdnico. .
. 8.2.2 Matraces aforadog de 1.000, 300, 200, 100 y 50 mili-
itros. :

8.3 Reactivos.

2.3.1 Etanol al 40 100 (v/v) d = 0,948 a 20 C.

8.3.2 Soluci6n de 8:1& L Igisolver en agua 24 gramos de
acetato de cinc wihidrato y 3 mililitros de dcido acético glacial y
afiadir agua destilada hasta 100 mililitros.

8.3.3  Solucién de Carrez II. Disclver en agua 10,6 d= ferrocia-
?nu:"ﬁ_?rotamco Ka(FeCNg) . 3H;0 y afiadir agua destifada hasta 100
: iros.

334 Solucisn de roje de metilo al 0,1 por 100 (v/v).
3.3 Acido clorhidnco 4 N,
Acido clorhidrico 0,1 N.

Solucion de hidréxido sédico 0,1 N.

00 96 00
Latw i
e L= XV )

8.3.8 Soclucion de sulfato de cobre. Disolver 25 gramos de
sulfato de cobre {II) pentahidrato CuSOy . SH,O, exento de hierro,
en agua y enrasar a 100 mililitros.

8.3.9 Solucién de dcido clirico. Disolver 50 gramos de 4cido
citrico monohidrato CsHzOr . H;O en 30 mililitros de

£.3.10 Solucidn de carbonato de sodio. Disolver 143,
de carbonato de sodio anhidro en unos 300 mililitros
caliente, dejar enfriar y completar 2 300 mililitros.

8.3.11 Solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N,

8.3.12 Solucitn de almidon. Adadir una mezcla de 5 gramos
de almidén sofublc en 30 mililitros de agua a 1 lifro de agua
hirviendo. Dejar hervir durante tres misutos. Dejar enfriar. Adadir
10 miligramos de ioduro de mercurio (II) como agente conser-

vador.
8313 Acidosulfiricoa 6 N.
8.3.14 Solucién de ioduro potdsico al 30 por 100 (p/v).
Piedra pémez lavada con 4cido clochidrico v aclarada

B.3.1%
con

8.3.16 TIsopentanol . _

8.3.17 Reactivo de Luff-Schoorl; Verter agitando cuidadosa-
mente 1z solucide de dcdo citico (8.3.9) en la solucién de
carbonato de sodio {8.3.10). Agitar la desaparicién del
desprendinmiento . A continuacién afiadir la solucion de
sulfato de cobre {I1} {8.3.8) y completar basta I ltro con Dejar
reposar horas y filtrar. Verificar lIa normalidad del reactivo
obtenido (Cu 0,1 N; NazCO; 2N). El pH de la solucion deber ser
apro ente 9.4.

8.4 Procedimiento.

841 Prefamcién de 12 muestrs. Pesar con aproximacién de 1
miligrame, 2,3 gramos de¢ la muestra ¢ introducirio ¢n una matraz
aforado de 250 mililitros. Afdadir 200 mililitros de etanol al 40 por
100 (v/v) y mezclar durante una hora en el agitador. Afadir §
mililitros Jc ia solucién Carrez [ y agitar durante ur minute,
adicionar ?1 agitar durante ¢! mismo ticupo con § mililitros de la
solucién 1.

Enrasar & 2350 mililitros con la solucidén de etanol (8.3.1),
homogeneizar y filtrar. Tomar 200 mililitros de filtrado v evaporar
aproximadamente hasta Ia mitad del volumen, a fin de eliminar la
mayor parte del etanol. Trasvasar en su totalidad el residuo de
evaporacién, con %:_!a de 2gua caliente, a un matraz sforado de
200 mihlitros y enfriar, a continuacién enrasar con agus y filtrar si
¢s necesario. Esta solucidn serd utilizada para 1a determinacion de
azicares reductores ¥, después de la inversidn, pars ta determina-
citn de ariicares totales.

8.4.2 Determinacién de azicares reductores, Tomar como
mdximo 25 milihtros de la solucién preparada ﬁm 8.4.1 y que
contenga menos d¢ 60 miligramos de anicares reductores, expre-
sadg en glucosa, Si es necesario, completar ¢l volumen hasta 25
mililitros con agua destilada y determinar la ¢cantidad de azicares
reductores segin Luff-Schoori, El resultado serd expresado en
tantos ciento de glucosa.

84.3 Determinacién de azicares totales previa inversién.
Tomar 50 mililitros de la solucidn (8.4.1) y Hevar a una matraz
aforado de 100 mililitros. Adtadir unas gotas de la solucion rojo de
metilo y adicionar lentamente agitando 15 mililitros de la soluci6n
de 4dcido clorhidrico 4 N hasta viraje a rojo. Adadir 15 mililitros de
#cido clorhidrico 0,1 N y sumergirio en un bado de i
2 ¢bullicién durante treinta munutos. Reffi ¥
adadir a continuacion 15 mililitros de la solucién de hidréxido
sddico 0,1 N (8.3.7). Enrasar a 100 mililitros con agua y homoge-
neizar,

Tomar uns cantidad que no exceda de 25 mililitros v contenga
menos de 60 miligramos de azicares reductores, expresado en
glucosa. Si es necesario, completar ¢l volumen hasta 25 mililitros
con agua destilada vy determinar 1z cantidad de aziicares reductores
segiin Luff-Schoori. El resuitado serd expresado en tanios por
ciento de glucosa. De expresarlo en sacarosa, se debe multiplicar
por el factor 0,95,

8.44 Valoracién de LuffSchoorl, Tomar 25 mililitros del
reactivo Luff-Schoor! (8.3.17) ¥ llevarlo a un erlenmeyer de 300
mililitros, afadir 25 mililitros exactamente medidos de la solucicn
defecads de aricares, adicionar un poce de piedra pémez y calentar
agitando. Adaptar en seguida un refrigerante de reflujo sobre el
erlenmeyer, a partir de este momento hacer hervir la solucién y
mantener ¢n ebullicién duranie diez minutos exactamente. Refrige-
rar inmediatamente al chorro de agua friz durante cinco minutos
y proceder z su valoracién.

. Afiadir 10 mililitros de i solucidn de ioduro potdsico (8.3.14),
inmediatamente después y con cuidado, 25 ilitros de 4cido
sulfiirico 6 N (8.3.13). Valorar & continuacién mediante [a solucién
de tiosulfato de sodio (8.3.9) hasta fa scna.ricién de color amarillo,
agladir en e¢se momento la solucion de almidén y terminar de
valorar, :

. Efectuar la misma valoracién sobre una mezcla que con 25
miklitros, exactamente medidos, del reactivo de Luff-Schoor], 25

mos
agua
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mililitros de agua, 10 mililitros de la solucién de joduro de io
(8.1.14) y 25 mililitros de la solucién de dcido sulfiirico 6 N (8.3.13)
sin llevar a ebullicidn,

8.5 Cdiculos.

Establecer por medio de la tabla I 1a cantidad de glucosa en
railigramos correspondiente a la diferencia entre las dos valoracio-
nes, scgun los mililitros de tiosulfato de sodio 0,1 N gastados en
cada una de las valoraciones,

Expresar ¢l resultado en tanto por ciento de azicares en la
muestra.

8.6 Observaciones.

B.6.1 Es recomendable adadir aproximadamente | mililitro de
isopentano! (sin tener en cuenta ¢l volumen) antes de la ebullicidn,
con ¢l reactivo Luff-Schoorl para evitar la formacién de espuma.

86.2 La difcrencia entre la cantidad de azficares totales
después de la inversién, expre: en glucosa, ¥ la cantidad de
aziicares reductores, ex| igualmente en &uco;a, multiplicada
por 0,95 da la cantidad en tanto por ciento e sacarosa.

8.6.3 Para calcular la cantidad de azicares reductores, exclu-
yendo la lactosa, se puede de las siguientes formas:

8.6.3,]1 Para un cdlculo aproximado, multiplicar por 0,675 la
cantidad de lactosa obtenida, por determinacién separada y restar
¢l resultado obtenido la cantidad en aziicares reductores.

8.6.3.2 Pama el cdlculo preciso de aricares reductores, exchu-

endo la lactosa, es necesario partir de la misma muestre 8.4.1 para

dos determinaciones finales. Uno de los andlisis es efectuado a

ir de la solucién obtenida en 8.4.1 y el otro sobre una parte de

solucion obtenida para la valoracién de la lactosa segin el
método pars la determnacidn de lactosa.

En los casos 8.6.3.1 y 8.6.3.2 ]a cantidad de azicares presentes
s¢ deteminan segin ¢l método de Luff-Schoorl, expresado en
miligramos de glucosa.

diferencia entre los dos valores se expresa en tanto por ciento
de la muestra.

B.7 Referencias.

1. Journal Officiel des Communautes Europennes, nimero L
155732, 1971,

TabLa 1
Para 25 ml de reactivo Lufl-Schoor!
NppS 03|  Glucosa, fruciosa Lacioss Mation
CTH7 | aesogres imverudo ciatizgon Ciafz0n

ol me Difereacia mg Difercncia mg Driferencia

)] 2.4 2,4 16 3.7 3,9 39
2 4.8 24 7,3 3,7 7.8 )9
3 7.2 2,5 11,0 3,7 1,7 39
4 9,7 2.5 14,7 37 15,6 40
5 122 2.5 184 37 19,6 39

6 | 147 25 221 37 235 40
7 17,2 2,6 25,8 37 27,5 4.0
8 198 2,6 29,5 37 31,5 4.0
9 224 2,6 33,2 18 35,5 40
i0 25,0 2,6 37,0 38 39,5 4.0
11 27,6 27 40,8 k¥ 43,5 4.0
12 30,3 2,7 44.6 3.8 475 4,1
13 330 27 48,4 3,8 51,6 4,1
14 357 28 522 38 55,7 4.1
15 38.5 2,8 56,0 3.9 59.8 4,1
16 41,3 29 59,9 3,9 63,9 4,1
17 44,2 29 63.8 3.9 63,0 4,2
18 47,1 2.9 67,7 40 72,2 413
19 50,0 3.0 7 4.0 76,5 4.4
20 53,0 30 15,7 4,1 80,9 4.5
21 56,0 31 79,8 4,1 85,4 4.6
22 59.1 3,1 839 4.1 90,0 4.6
23 62,2 88.0 94,6

9. Cloruros

9.1 Principio.

Los cloruros se solubilizan en agua, defecindose la solucién si
conticnen materias orgdnicas, posterior acidificacion de la misma
con écido nitrico y precipitacién de los cloruros con wnitrato de
plata. El exceso de mitrato se valora con una solucién de sulfocia-
nure de amonio,

5.2 Material y aparatos.
9.2.1 Agitador de 33 a 40 r.p.m.

9.3  Reactivos.

Solucién de sulfocianuro de amonio 0,0 N.
Solucioén de nitrato de plata 0,1 N. ]
Solucién saturada de sulfato amdnico-férrico,
Acido nitrico, d = 1,38,
Eter etlico.
Acetona. )
Solucién de Carrez I: Disolver en agua 24 g de acetaio
de cine Zn (CHiCQO); - 2H0 ¥ 3 g de 4dcido acéiico glacial.
Compleiar hasta 1.000 mi con aﬁua ]
9.3.8 Solucién de Carrez [I: Disolver en agua 10,6 g de
ferrocianuro de potasio Ky [Fe(CN)g] - 3H;O. Completar a 100 m)

con A,
9?.9 Carbdn activo, exento de cloruros.
9.4 Procedimiento.

_ Pesar, con precision de | mg, aproximadamente, § g de muestra

¢ introducirla ¢on | g de carbon activo en un matraz aforado de
500 ml. Adadir 400 ml de agua a 20 °C aproximadamente § ml de
la solucion de Carrez I, agitar y adadir seguidamente 5 ml de la
solucién de Carrez II. Agitar durante ireinta minutos, enrasar,
homogeneizar ; filtrar.
. Tomar de 25 &8 100 ml de filtrado (con contenido en cloro
inferior a 150 mg) e introducirlo en un erlenmeyer, diluir si es
necesario, hasta 30 ml con agua. Adadir § ml de dcido nitrico,
20 m} de solucidn saturada de sulfato aménico férrico y dos gotas
de Ia solucién de sulfocianuro amonico, afiadidas mediante una
bureta Liena hasta el trazo cero, Adadir seguidamente mediante una
bureta la solucién de nitrato de plata hasta un exceso de § ml,
Adladir 5 ml de éter etilico y aﬁietar fuertemente para recoger el
precipitado. Valorar el excesp de nitrato de plata mediante la
sclucién de sulfocianuro aménico hasta que ¢l viraje a rojo oscuro
persisia durante un minuto.

9.5 Céleulos.

La cantidad de cloro (p) expresada en cloruro de sodio presente

en ¢l volumen del filtrado separado para la valoracidn, viene dada
por la formula;

WO DVOD
Wil i ris
-3 N LA e ) o e

p=35845(V;~Vy)mg
Siendo:

¥) = Volumen, en ml, de solucién de nitrato de plata ahadida.
V3 = Volumen, en mi, de solucidn de sulfocianuro aménico 0,1
utilizados £n la valoracion.

Efectuar un ensayo en blanco sin la muestra a anelizar y si
consumo solucién de nitrato de plata, 0,1 N restar este valor el
volumen (V) = V).

Expresar el resultado en porcentaje de la muestra.

9.6 Observaciones.

9.6.1 Para Jos preductos ricos en malerias grasas, desengrasar
previamente mediante éter etilico.

9.7 Referencias.

1. Journal Officiel des Communauntes Europeennes. Num. L
155/23-1971.

10. Acidez grasa

10.1  Principio.

Neutralizacién de los &cidos grasos libres con hidroxido de
potasio (se mide la rancidez hidrolitica gue se¢ utiliza como indice,
de deterioro en almacenamiento).

10.2  Material y aparatos.

10.2.1 Extractor tipo Soxhlet.

.2 Balanza analitica con precision de 0,1 mg.
3 Cartuchos de extraccion
4 Matraces de 100 a 150 ml, adaptables al extractor,
5 Bateria de extraccion con bafio de agua.
.6 Pipetas de 50 ml.
7 Bureta de 50 ml.

Reactivos,

10.3.1 Eter etilico. )
10.3.2 Benceno-Alcohol-Fenolftaleina {BAF). Mezclar a partes
iguales en volumen, benceno ¥ alcohol etilico de 95 por 100. Afadir
2 g D%e fenolftaleina por Litro para obtener una solucion 0,02
por 100,
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10.3.3 Solucién de hidrdxido de potasio 0,02 N libre de CO;.
10.3.4 Solucién de dicromato de potasio al 0,05 por 100.

104  Procedimiento.

Una vez molida 1z muestra, se somete a extraceidn antes de una
hora para evitar cambios causados por enzimas lipoliticos.

Extraer 10 g de muestra utilizando éter etilico. Evaporar ¢l éter
etilico y disolver ¢l extracto en el matraz de extraccion con 50 ml
de solucion BAF. Valorar la solucidn exwraida con hidroxide de
potasio 0,02 N hasta alcanzar e:Ipumo de vimje de la fenolfataleina.
Hacer una prueba en blanco valorando 50 ml de solucidn de BAF.

10.5 Cdlculos.

Expresar 1a acidez con los miligramos de KOH 002 N,
requeridos para neutralizar los dcidos grados libres de 100 g de
pasta sobre sustancia seca, por la formula;

(V-Vx10
Valor acidez grasa @ —————x 100

100-H
Siendo:

VY = Volumen, en ml, de KOH 0,02 N uiilizados para valorar la
muestra extraida.

V| = Volumen, en ml, de¢ KOH 0,02 N utilizados para la
valoracién en blanco. )

H = Tanto por ciento de humedad de la muestra.

10.6 Observaciones.

10.6.1 En cl caso de pastas compuestas al huevo, efectnar un
blanco al que s¢ lc ha adadido gola a gota una solucién de
dicromato de potasio al 0,05 por 108, hasta que tome la coloracion
de la solucién que se va a valorar. .

10.6.2 Para que los resultados sean mis precisos, ¢} contenido
en humedad de muesiras no debe exceder del 11 por 100.
Mayores contenidos en humedad en el momento de la extraccion,
aumentan significativamente los valores de acidez grasa.

10.6.3 En el caso de muestras con alto valor de acidez grasa,
s¢ forman emulsiones durante la valoracion Que enmascaran
parcialmente el punto de viraje. Cuando aparecen emulsiones,
afiadir 50 ml adicionales de solucién BAF, para asegurar una
solucioén clara.

En este caso, el valor de la prueba en blanco es el doble del valor
determinado sobre 50 ml,

10.7 Referencias.

{. American Association of Cereal Chemistry. Cereal Labora-
tory Methods, 1967,

11. Plomo
1.1 Principio.

Determinacion del plomo por ALA previa mineralizaciéo de la
muestra.

1.1 Material y aparatos.

11.2.1 Espectrefotdmetro de A A

11,22 Limpara de plomo.

11.2.3 Cépsulas de platino, cuarzo o similar.

11.2.4 Bano de arena o placa calefactora.

11.2.5 Homo cléctrico (mufla) con dispositivo de control de
temperatura.

11.3  Reactivos.

11.3.1 Acido nitrico del 70 por 100 (d = 1,413).

11.3.2  Acido nitrico al 1 por 100 en destilada (v/v).

11.3.3 Solucion patrdn de 1,000 mg de Pb/L. Disolver 1,598
de (NO3)Pb enrasando a 1,000 mL con dcido nitrico al 1 por 100.

11.4  Procedim.ento.

11.4.1 Preparacion de la muestra. Poner 10 g de 1a muestra en
la cdpsula (11.2.3) levar sobre la placa calefactora teniendo
cuidado que Iz combustién no sea demasiado rdpida de manera que
no haya pérdidas de materia sélida por proyeccién. Afiadir a
continuacién 2 ml de dcido nitrico ¥ carbonizar el residuo en ¢l
bafio de arena o plaza calefactora,

Seguidamente introducir la cdpsula en la mufla y mantenerla a
450" C hasta mineralizacidn total (11.6.1). Dejar enfriar. Disolver
a continuacién las cenizas con 4c1do nitrico concentrado y agua
destilada. Llevar la solucidn a un matraz de 10 ml, lavar la cipsula
con agua destilada y afiadir las aguas de lavado hasta el enrase,
filirando posteriormente.

. 11.4.2 Contruccién de la curva patrdn.-Diluir alicuotas apro-
piadas de Ia solucién patrdén (11.3.3) con ¢l dcido nitrico necesario

para gque su concentracidn sea similar a la dilucién final de la
muestra 3p«m obtener una curva de concentraciones 1, 2 y 3 mg/L.

11.4.3 Determinacién.~Operar segin las especificaciones del
aparato; usando llama de aire-acetileno. Medir las abhserbancias de
la muestra y patrones 8 283 nm. Si la solucién estd muy
concentrada diluirla con dcido nitrico al 1 por 100,

1L5S Calcuios.

Calcular ¢l contenido en plomo, expresado en mg/L mediante
comparacidn con la correspondiente curva patrén y teniendo en
cuenta el factor de dilucion.

11.6 Observaciones.

11.6.1 En caso de que la muesira no esté totalmente minerali-
zada adadir unas gotas dc dcido nitrico concentrado y repetir €l
proceso.

1.7 Referencias.

1. Métodas Oficiales de Anilisis de Vinos. Ministerio de
Agricultura, pdgina 134 (), 1976.

12. Mercurie
12.1  Principio.

Determinacién de mercurio por absorcién atomica con técnica
de vapor frio previa digestién de la muestra

12.2 Material y aparatos.

12.2.1 Balanza de¢ precisién

12.2.2 Espectrofotdmetro de absorcién atémica.

12.2.3 Lampara de mercurio.

12.2.4 Céamara de absorcidn con ventanas de cuarzo acoplable
al espectrofotdmetro. ]

12.2.5 Equipo de reduccién del ién mercurio a mercurio
metélico y de armastre hasta 1a cdmara de absorcién incluyendo
sisterna de desecacidn.

_126;2.6 Registrador grafico de voltaje ¥ velocidad de carta
variable.

12.2.7 Material de vidrio corriente de laboratorio lavado con
dcido nitrico (1:1} y enjuagado con agua destilada.

12.2.8 Bloque de digestion con temperatura programable.

12.2.9 Tubos de digestion para el blogque anterior.

12210 Tubos de condensacidén adaptables a los wbos de
digestion,

12.}  Reactivos.

12.3.1 Acido sulfiirico 95 - 97 por 100 (d =~ 1,84).

12.3.2  Agua oxigenada 18 por 100 p/V.

12.3.3 Acido nitrico 70 por 100 (d = 1,41).

12.3.4 Cloruro estannoso (exento de mercurio) 10 por 100.

12.3.5 Agua destilada.

12.3.6 Solucién patrén de mercuric concentrada de 1.000
mg/l. Misolver 0,1354 de cloruro mercirico en 75 m! de agua
cligsoionizada, afiadir 10 ml de 4cido nitrico y ajustar ¢l volumen &

mi.

12.3.7 Solucién patrén de mercurio de (0,1 mg/] se obtiene de
la anterior por sucesivas diluciones con agua desionizada. Debe
prepararse al igual que las soluciones intermedias diariamente.

124 Procedimiento.

1241 Preparacién de la muyesta; Colocar de 3 a § g de
muestra en un tubo digestor (12.29) acoplande a éste un tubo de
condensacion (12.2.10). Afiadir 10 m] de dcido sulfirico a incre-
mentos de 1 ml (la muestra se carboniza; pero, si el acido se afiade
lentamente, de modo que la ternperatura de 1a solucion permanezca
baja y, se toma la precaucién de gue no se formen masas de carban,
el mercurio queda en solucidn). Afiadir 10 ml de agua oxigenada
(12.3.2) a incrementos de 1 ml. Dejar reaccionar antes de afiadir el
siguiente incremento. Afadir 10 ml de 4cido nitrico e incrementos
de 1 ml Lavar los condensadores con agua destilada y retirarlos.

12.4.2 Digestion de la muestra: Colocar los tubos de digestién
en e bloque calefactor y calentar a 100° C. Mantener esta tempera-
tura durante § minutos, aumentario entonces hasta 200° C a razdn
de 4" C/minuto. Retirar los tubos del bloque y dejar enfriar.
Transferir las soluciones a matraces de 100 ml y enrasar con agua
destilada.

1243 Determinacién: Se analiza la muestra por la técnica de
vapor frio A.A. segin las instrucciones propias de cada aparato,
utilizanda cloruro estannoso como agente reductor (12.3.4) siendo
la longitud de onda de medida 254 nm.

12.4.4 Construcciin de la curva pairdn: Se obtiene represen-
tando en abcisas los contenidos en mercurio de los patrones
preparados con alicuotas de 0; 0,5; 1,0; 2,0; 5,0 y 10 mi de solucién
patrdn de 0,1 mg/l de forma que contengan de o a 1 mg de mercurio
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y ¢n ordenadas a la alture de los correspondientes maximnos de
absorcion. Dichos patrones se habrdn sometido al mismo procedi-
miento que las muesiras.

12,5 Cdleulos.

Calcular £] contenido en mercurio refiriéndolos a ls curva
patron oblenida previamente y operando en idénticas condiciones.

L
mg de Hg/Kg=—F—

Siendo:
L = La lectura obtenida s partir de la grifics expresada en micro-

4] %
P-m en gramos, de ia muestrz.
12.6 Referencias.

1. Munns y Holland. JAOAC 60 833-837, 1977.
2. Marts ¥ Blahc. JAOAC vol 66, nimero 6 1983,
3. AOAC Métodos oficiales de anslisis, 1980.

13, Cobre

13.1 Principio.

Determinacion del cobre por ALA. previa mineralizacién de la
mucstra.

13.2 Material y aparatos.

13.2.1 Esoectrofotémetro de A.A.
13.2.2 Lémpara de cobre.

(“12352).3 Las utilizadas para el plomo, en (11.2.3), (11.24) ¥

13.3 Reactivos.

13.3.] Los utilizados para el plomo, en (11.3.1) ¥ (11.3.2).

13.3.2 Solucién patrén de 1.000 mg de Cu/L. Disolver 1.000 g
de Cu puro en ¢l minimo volumen necesario de NO;H (1:1} y diluir
a Llivo con 4cido nitrico del | por 100 {v/v}.

134 Procedimiento

134.1 Preparacién de 1a mucsira,

Como en (11.4.1). ] _

13.4.2 Construccién de la curva patrén.-Diluir partes alicuo-
tas de 1a solucién patrén (13.3.2) con 4cido nitrico del 1 por 100
para obtener solucipnes que contengan & 1 & 5 mg de Cu/L.

1343 Determinacién.-Igual que pam ¢l plomo. Medira 324,7
nm.

135 Cdiculos.

Partiendo de los valores de absorbancia obienidos para la
mmuestra, hallar mediante la curva patrén las concentraciones de
cobre de la muestra.

13.6 Referencias.

1. H. E. Parker: «Atomic Absorption Newsjetter (1963), 13”».
2. F. Rousselel: «Spectrophotometric para absorption atomi-
gque Boudiny Ed. Paris (1968), pigs. 59-144.

14, Arsénics
14.1  Principio.
_La muestra se somete a una digestion 4cida con una mezcla de
dcido aftrico y sulfiirico.

La determinacién del arsénico s¢ realiza por espectrofotometria
de absorcién atdmica, con gensrador de hidruros,

142 Material y aparaios.

142.1 Balanza analitica con grecisién de 0,1 mg
1422 Matraces Kjeldahl de 250 ml. ] .
14.2.3 Espectrofotdmetro de absorcién atdmica equipado con
sistema generador de hidruros.

14.2.4 Lémpara de descarga sin electrodos. ]
14.2.5 Fuente de alimentacion para limpara de descarga sin

electrodos.
14.2.6 Registro grifico.
143  Reactivos.
Se utilizen solamente reactivos de grado de pureza para andlisis

agua destilada.
Y 431 Acigo clorhidrico (d = 1,19 g/ml).

1432 Disolucién de acido clorhidrico 32 por 100 V/V.

Disolver 32 ml de dcido clorhidrico (d = 1,19 g/ml) con agua
destilada hasta un volumen de 100 ml

14.3.3 Disolucién de 4cido clorhidrico 1,5 [por 100 V/V.,

Disolver 15 ml de dcido clerhidrico {d = 1,19 g/ml) con agua
destilada hasta un volumen de 1.000 ml,

1434 Acido nitrico (& = 1,40).

14.3.5 Acido sulfirico (d = 1,84).

14.3.6 Disolucién de hodréxido de sodio al 1 por 100.

Pesar | g de bidréxido de sodio y disolverlo con agua destilada
hasta un volumen de 100 ml.

1437 Disolocién de borohidruro de sodio al 3 por 100.

Pesar 3 g de borohidrure de sodio y disolverio hasta 100 ml con
idréxido de sodio al 1 por 100,

14.3.8 Disolucién de tritiplex TII at 1 por 100.

Pesar | g de tritiplex I1I y disolverio hasta 100 ml con agua
destilada.

14.3.9 Disolucién de hidréxide de potasio al 20 por 100.

Pesar 20 g de hidréxido de Ogotasm y disolverlo con agua
destilada hasta un volumen de 100 ml,

14.3.10 Disolucién de dcido sulfirico al 20 por 100 (V/V).

Diluir 20 ml de acido sulfurico (14.3.5) con agua destilada hasta
un volumen de 100 ml

14.3.11 Disolucién de dcido sulfirico al 1 por 100 (V/V).

Diluir 1 m!l de dcido sulfiirico (14.3.5) con agua destilada hasta
un volumen de 100 ml,

14.3.12. Solucién patrén de arsénico de concentracién 1 g/l.

Disolver 0,132 g de tridéxido de arsénico en 2,5 ml de hidréxido
de potasio al 20 por 100 (14,3.9), neutralizar con dcido sulfirico al
%gop?{4l;ﬂ 84.3.10), diluir hasta 100 ml con 4cido sulfiirico 1 por
0 14.3.13. 'Solucién patron de arsénico de concentracion
Pioetear | ml de ia solucion patrén de arsénico (14.3.12) en un
matraz aforado de 100 ml. Diluir hasta ¢l enrase con agua destilada.
ol 14. g3/11 4, Solucibn patrén de arsénico de concentracion

A mg/l.

Pipetear | ml de la solucién de arsénico (14.3.13) en up matraz

aforado de 100 ml. Diluir hasta ¢l enrase con agua destilada.

144. Procedimiento.

14.4,1. Preparacion de Ia muestra.

En un matraz Kjeldahl, de 250 ml, introducir 2 g de muestra
5?513250) ml ge 4cido nitrico (14.3.4} y 5§ ml de Acido sulfiinco
Llevar a ebullicién hasta un volumen aproximado a 5 ml.

Dejar enfriar y disolver con aguz destilada en un matraz de 50
mi de 1a solucion resultante.

14.4.2. Praparacion del blanco y patrones de trabajo.

En un matraz Kjeldahl, introducir 5 m] de la solucion de
arsénico (14.3.14) y someterlo al mismo tratamiento que la
muesira.

Un mi de 1a solucitn contiene 10 nznogramos de arsénico.

Preparar un blancoe con todos los reactivos utilizados siguiendo
¢l tratamiento dado a la muestra,

14.4.3. Condiciones de! espectrofoiémetro.

. Encender la fuente de alimentacién de las limparas de desca:ﬁ
sin electrodos con ¢l tiempo suficiente para que se estabilice
energia de la ldmpara,

ncender ¢l espectroforémetro, ajustar Is longitud de onda a
193,?tnm, colocando la rejilla de acuerdo con las condiciones del
aparato.

Eocender e! generador de hidruros, ¢colocando la temperatura de
Lai r({:telc.la a 900° C, esperando hasta que se alcance dicha tempera-

Sc ajustan las condiciones del generador de hidruros segin las
especificaciones del aparato.

Ajustar el flujo de Argén de acuerdo con las caracteristicas del
aparaio.

Encender el registrador,

14.4.4. Determinacién,

Las determinaciones de ls concentracion de arsénico sc realizan
por ¢l método de adicién de patrones, por medio de medidas
duplicadas en el espectrofotémetro en las condiciones especificadas
¢D (14.4.3), adadiendo al matraz de reaccién 3 m) de ia solucion
(14.3.8) usando como reductor la solucién (14.3.7); como patrones
internos se usan 10, 20 y S0 ng de As.

Lavar los matraces antes y después de cada uso, con acido
clorhidrico 1,5 por 100 (14.3.3).

Al construir la grifica de adicién hay que descontar el valor de
absorbancia del blanco obtenido en las mismas condicionss ante-
riores, pero afadiendo 3 mi de la solucién blanco.

5 En estas condiciones el limite de deteccion de la técnics es de
ng.



