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Juan B. Cerqueira, S. A.», contra resolucién de este
Ministerio de 6 de marzo de 1968.

Resoluciones de la Delegacién Provincial de “La Co-
rufia por las que se fija fecha para el levantamien-
to de actas previas a la ocupacion de las fincas que
se citan, afectadas por el Plan de Electrificacién
Rural de la provincii. de La Coruiia.

Resolucion de la Delegacion Provincial de Lérida por
la que se autoriza el establecimiento y declara en
concreto la utilidad ptablica de las instalacicnes
eléctricas que se citan (referencia: A. 2.614 R. L. T.}.

Resoclucién de la Delegacion Provincim de Sevilla por
la que se autoriza el establecimiento de la instala-
cién eléctrica que se cita.

Resoluciones de la Delegacién Provincial de Tar rago-
na por las que se autoriza y declara la utilidad
pablica en concreto de las instalaciones electncas
que se citan,

Resolucién de la Delegacién Provincial de Vizcaya por
la que se declara de utilidad publica la instalacién
eléctrica que se cita. (L. 1.834.)

Resolucion de la Delegacion Provincial de Zamora por
la gue se autoriza el establecimiento de. las lineas
que se citan (expediente A-66/74), sds

Resolucién de la Delegacién Provincial de Zamora por
la que se hace publico el otorgamiento de los per-
misos de investigacién minera que se citan. 4599

Correccién de errores de la Resolucion de la Direc-
cién General de la Energia por la que se autoriza a
«Térmicas del Besds, S. A.», la instalacién y se de-
clara en concreto la utilidad publica de la central
térmica que se cita.

MINISTERIO DE AGRICULTURA

Orden de 24 de enero de 1975 por la que se anula la
convalidacién del centro de higienizacién de leche
que_le fué concedida a la Cooperativa de Vaqueros
de Barcelona para concurrir al abastecimiento del
area de suministro integrada por Barcelona (capltal)
y principales Municipios de la provincia.

Orden de 31 de enero de 1975 por la que se aprueba
la aceptacion por parte del Servicio de Defensa con-
tra, Plagas e Inspeccién Fitopatolégica de una dona-
cién a su favor realizada por la Diputacién Provin-
cial de Caceres.

Orden de 4 de febrero de 1975 por la que se autoriza
la ampliacién de las instalaciones de la central le-
chera que «La Lactaria Espaiiola, S. A», tiene ad-
judicada en Barcelona (capital).

Orden de 4 de febrero de 1975 por la que se aprueba
el prayecto reformado de la central lechera que el
Grupo Sindical de Colonizacién numero 1.434, de Se-
villa, tiene adjudicada para el abastecimiénto de
Huelva, (capital) y otras localidades de la provincia.

Resoluciéon del Instituto Nacional de Investigaciones
Agrarias por la que se publica el nombramiento de
funcionarios de la escala de Delineantes del Orga-
nismo.

Resolucién del Instituto Nacional para la Conservacion
de la Naturaleza por la que se aprueba el plan de
conservaciéon de suelos de la finca «Valcampero», del
término municipal de Puebla de Guzméan, en la pro-
vincia de Huelva.

Resolucion de la Jefatura Provincial del ICONA en
Segovia por la que se fija fecha para el levantamien-
to de actas prev1as a la ocupacién de las fincas que
se citan.

MINISTERIO DEL AIRE

Orden de 20 de febrero de 1975 por la que se publica
relaciéon definitiva de aspirantes admitidos y exclui-
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dos a examen de ingreso en la Escuela Nacional de
Aerongutica de Matacan (Salamanca). 4601

MINISTERIO DE COMERCIO

Orden de 4 de marzo de 1575 por la quée se concede a
«Miniwat, S. A.», el régimen de reposicién con fran-
quicia arancelaria para la importacién de diversas
materias primas y piezas por exportaciones previas
de tubos de rayos catdodicos para televisores.

.

4602

MINISTERIO DE INFORMACION Y TURISMO

Orden de 27 de febrero de 1975 por la que se clasifican
las Delegaciones Provinciales del Departamento y sus
Oficinas de Turismo y se legula la estructura orga-
nica de las mismas. 4562

MINISTERIO DE PLANIFICACION DEL DESARROLLO

Orden.de 26 de febrero de 1975 por la que se crea la
Comision de Direccion para el Desarrollo Econémico
v Sccial de la Cuenca del Tajo.

Orden de 26 de febrero de 1975 por la que se estruc-
tura el Servicio de Movilizacién del Ministerio de
Planificacién del Desarrollo.

ADMINISTRACION LOCAL

Resolucién de la Diputacién Provincial de Guadala-
jara referente al concurso de méritos para proveer
una plaza de Médico Jefe del Servicio de Psiquia-
tria de la Beneficencia Provincial.

Resolucion de la Diputaciéh Foral de Alava referente
al concurso para la provision en propiedad de una
plaza de Perito o Ingeniero Técnico Agricola.

Resolucion de lg Diputacién Foral de Alava referente R
al concurse para la'prevision en servicios contratados
de una plaza de Perito o Ingeniero T&tnico Agricola. 4582

Resolucién del Ayuntamiento de Arcona por la que se
hace publica la lista provisional de aspirantes ad-
mitidos -a la oposicién vpara la provisién en pro-
piedad de la plaza de Oficial. Mayor.

Resolucién del Ayuntamiento de Madrid referente al
concurso-oposicién para proveer una plaza de Inge-
niero Industrial.

Resolucion del Avumannento de Madrid referente al
concurso-oposiciéon para proveer una plaza de Téc-
nico Superior Fisico. .

Resolucién del Ayuntamiento de Santander por la que
se hace publico el resultado del concurso de méritos
celebrado para la provision de la pldza de Arqui-
tecto-Jefe del Servicio Municipal de Avauitectura.

Resolucion del Ayuntamiento de Silleda (Pon*evedra)
por la que se hace pUblica la composicién del Tri-
bunal que ha de-juzgar la opcsicién para cubrir una
plaza de Oficial de la Escala Técnico-Administrativa.

Resolucién del Ayurtamiento de Telde referente a la
convocatoria de oposicién libre para la provisién en
propiedad de dos plazas de Auxiliares Administra-
tivos vacanles en esta Corporacion. 4584

Resolucién del Ayuntamien’o de Torrelavega referen- .
te a la convocatoria de la oposicién para proveer en
proniedad plazas de Guardias de la Policia Muni-
cipal.

cholumon del Tribunal calificador del concurss-opo-
sicion para proveer uma plaza de Perito Industrial
del Ayuntamiento de Madrid por la gue se hace
publico el nombre del aspirante propuesto. -

4583
4583

4583

4583

4584

4584

1. Disposiciones generales

PRESIDENCIA DEL GOBIERNO

ORDEN de 7 de enero de 1975 por la que se aprue-
ba la norma para lao mantequille destinada al
mercado nacional.

4601

Excelentisimos sefiores: De acuerdo con lo dispudsto en el
Decreto 1043/1973, de 17 de mayo, por el gue se regula la nor-
malizacién de productos ganaderos en el mercado interior,

como medio de corregir determinados defectos de les siste-
mas de comercializaciéon, asi como de garantizar al- consu-
midor la calidad de los prcductos que adguiere y orientar la
produccién por cauces cualitatives, vistos los acuerdos del
F.O.R.P.P. A, y a propuesta de los Ministros de la Goberna-
cién, de Agrlcultura ¥ de Comercio, esta Presidencia del Go-
bierno dispone:

Primero. Se aprueba la norma para mantequilla que a con-
tinuacion se transcribe:
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1. NOMBRE DE LOS PRODUCTOS
Mantequilla y mantequilla de suero.
2. DESCRIPCION 0O DEFINICION

Mantequilla es el producto graso obtenido exclusivamente
de .ecnc o nata de .aca higienizadas.

Mantequilla de suerc es el producto.graso obtenido del sue-

re higienizado que no. contenga ninguna otra grasa mas que
la de leche de vaca.

’

3. AMBITO DE APLICACION.

La presente norma se aplica a la mantequilla "y mantequi-

lla de suerc que se fabriquen y/o comercialicen dentre del tet

rritorio nacional, quedando exceptuada la «Mantequilla de So-
ria» y/o «Mantequilla azucarada». '

Lo dispuesto en la presente norma no exime del cumpli-
miento de lo estxpulado en otras dlsposlcmnes de distinto ca-
racter.

4. FACTORES ESENCIALES DE COMPOSICION -Y CALIDAD

-

4.1. Organolépticos.
La mantequilla dispuesta para su venta deberg presentar
las siguientes caracteyisticas:

N

4.1.1. Consistencia sélida y homogénea.

4.1.2, Color amarilic uniforme mas o menos intenso,

4.1.3. Sabor y olor caracteristicos.

4.2. Intrinsecos (materias primas).

4.2.1. . Contenido. minime de materia grasa, de la leche de
proc¢edencia, 80 por 1006 m/m. (masa/masal.

4.2.1.1. Las caracteristicas fisico-quimicas de la grasa. es-

taran comprendidas entre los siguientes valores:

+ Indice de refraccién a + 40° C, de 1,4557 a 1,4540.
Indice de Reichert, de 32 a 25,
Indice de Poienske; de 4 a 1.
Indice .de Kirchner, de 27 a 19.

4.2.2. Contenido maxlmo de extracto seco magro, de la
leche de procedencia, 2 por 100 m/m. (masa/masd).

4.2.3. Contenido maximo de agua, 16 por 100 m/m. (masa/
masa). : -
~4:3; Anadidos. | -

4.3.1. Cloruro sédico, en dosis maximas 'del 5 por 100 m/m.
(masa/masal. -

4.3.2. Fermentos lacticos, en. dosis limitadas por la correc-

ta practica de fabncacmn

- Sanitarios. .

4.4.1. Ausencia total de germenes patégenos.
4,4.2." Ausencia de gérmenes coliformes en 0,1 gramos.
4.4.3, Ausencia de Escherichia Coli en 0,1 gr.

4.4.4. Recuento ae mohos, maximo 10 por gr..
, 445 Recuento de levaduras, méximo 100 por gr, -
4.4.8. Microorganismos lipdliticos, maximo 10 por gr.
" 4.4.7. Prueba de la fosfatasa negativa.
4.4.8. Ausencia de oxidosg alcalino-térreos en 'la fraccwn ma-

gra. ~
. »

5. ADITIVOS ALIMENTARIOS
i . "
Colorantes.’ ¢

5.1.

5.1.1, Bixina o bija o achiote. Cantldad limitada por la co-
rrecta practica de fabricacidn. . ~

5.1,2. Beta-cdaroteno (forma trans ). Cantidad limitada por la
correcta practica de.fabricacion.

5.1.3. - Curcumina (amarillo N-I, color index 75.300).
dad limitada por la correcta practica de fabricacidn.

5.1.4, Aquellos otros que autorice la Direccion General de
,Sanidad. '

5.2,

La adicién de las siguientes -sales,. para el ajuste del pH
viene limitada por separado o en su conjunto al 0.2 por 100
m/m. (masa/masa), expresado dicho ‘porcentaje en masa,_ de
las sustancias anhidras, referido a masa del producto toial.

Canti-

Sales neutralizantes.

5.2.1.- Ortofosfato sédico.
5.2.2. Carbonato sédico. ,° . \
5.2.3. Bicarbonato sédico.

-

B ’ -
Hidréxido sodico.

5.2.4.

5.2.5. Hidroxido c¢éalcico.

5.2.6. Aquellas otras gue autorice la Dlreccxon General de -
Sanidad. o

5.3. Agentes conservadores, anticxidantes y sinérgicos. Po-

dran emp:earse los autorizades por la Direczién uen=ral de
Sanidad para el uso especifice en manteqliiiias, previa solicitud
con este, fin.

6. PROHIBICIONES

En el cumo de .a manipulacién, tratamiento y Venta de la
mametha se prohibe:

6.1,
grasa. )
2.. La adicién o presencia de cualquier mataja extraiia

no autorizada en la presénte norma.
6.3. La adicién o preséncia de colorantes y neutralizantes

La mezcla con margarina y/o cualquier otra clase de

" no incluidog en los apartados 5.1 y 5.2, asi como la de otros:

~

aditivos no autorizauos para este producto.
6,4. La adici¢a de fermentos distintos a los lécticos.
6.5. 'Almacenar, elaborar-o manipular en las fabricas o al-

macenes de mantequilla, otras grasas alimenticias o indus- .

triales, asi ccmo productos qlie puedan ser destinados a su
adulterac‘on

6.6. La venta al publico a granel y la venta fraccionada .

de blogues o ‘paquetes de mantequilla en los establecimigntos
de venta al publico, asi como sy servicio para consumo en Tos
establecimientos del ramo de hostelerias

6.7. La tenencia de nantequilla a granel o k de bloque -0
pPquetes Yraccionados y envases abiertos en los locales de ven-
ta al publico, exceptuandose la de’ ‘uso propico ¢ de cocina, en
establecimientos de la industria alimentaria y en-el ramo de
hosteleria.

6.8. Todo empleo de 1ndxcacxones o presentacion’ de etxque-
tas, envases, embalajes, documentos comerciales y medios de
publicidad que sean susceptibles de crdar en el animo del con-
sumidor cualquier clase do confusién ‘sobre la naturaleza,
composicién, peso neéto u grigen del producto.

' 6.9. La venta de mantequitla con sabores y olores’ extranos

"6.10. ‘La venta de mantequilla gon manchas de mohos y/o le-
vaduras o de cualquier ofra procedencia.

6.11. Lg impresién o litografia en la cara interna del en-
vase o envoltura que €5té en contacto con el alimento.

7. ENVASADO

#
»

%.1. La mantequilla solamenfe podra envasarse en las in-
dustrias legalmente autorizadas phra este fin.
7.2. La mantequilla se presentara al consumiltor en blo-

ques o formatos de cualquier medida o peso obligatoriamente”

envuelta en papel sulfurizado o metalizado o envasada en
recipientes de hojatata, vidrio o plastico autorizados, Asimis-
mo podra utilizarse cualquier otro material, previamerte au-
torizadc por la Direccién General de Sanidad.

73 En el peso neto individual se admitira una tolerancia
del & poT 100 sobre el peso en origen para los envases iguales o
mferlores a cien gramos y del 3 por 100 para los superiores a.
este peso

8. ETIQUETADO

il etiquetado de la mantequilla llevara -en los envases ori-
gina]es‘ asi como en el embalaje, en idioma espafiol y en cav
ractere§ bien visibles, las siguientes especifica.ciones

8.1.° Denominacién del producté, que sera mantequﬂ]a (o]
mantequilla de suero, segin correspenda. “

8.2. La expresion «sdlada» o «con sal», en‘el caso de que
se haya afiadido cloruro sédico.

8.3. El pesc neto en origen expresado en unidades del <=1s-
tem® métrico decimal:

8.4.
importador, distribuidor o vendedor del alimento en su caso.
El nombre y direccién del fabricante podra ser sastltuxdo por
su marca comercial registrada.

8.5. Fecha o su clave del envasado definitivo, bien impreso
o perforado, y numero de registre del envasador en la Direc-

cion General de Sanidad para las de fabricacién naciongl.

Segundo. La toma de muestras y determinaciones analiti-

‘cas- se realizaran de acuerdo con lo! dispuesto en el AI’IGIO Um-_

co de esta, Orden. +

Tercero. La presente Orden entrgra en vigor en todo el te-
rritorio nacicnal a .9s seis meses de su pubhcacmn en .;el «Bo-
letin Oficial del Estado» .

N
»

Nombre y direccién del fabricante o envasador o del. .
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Cuarto. De acuerdo con lo dispuesto en el articulo undéci-
mo del Decreto 1043/1973, de 17 de mayo, los Ministerios de
la Goberndcion, de Agricultura y de Cometrcio, ejerceran ‘las
funciones de control y vigilancia de lo dispuesto en.la presen-

_ te Orden, dentro del ambito de sus respectivas competencias y

a través de los dérganos administrativos correspondientes que,
se coordinaran en sus actuaciones.

Lo digo a VV. EE. a los procedentes efectos."
Dios guarde a VV. EE.

Madrid, 7 de enero de 1975, .
a CARRO

Excmos. Sres. Ministros de la Gobernacién, de Agricul'tura y de .,

Comercio. =
- ANEJO UNICO - ,
Toma de muestras y determinaciones analiﬁcas

-

L TOMA DE MUESTRA .

Obtenmén a partir de una umdad (recipiente o paquete)
de -una parte (submuestra) que. .sea lo mas representatlva
posible. de dicha unidad.

11. Materiales. B
Pydran utilizarse log 51gu1entes materiales:

— Sondas de acend 1nox1dab]e con longltud suficiente para .

_alcanzar diagonalmente la base del recipiente y con un didme-’

tro igual o s@perior a 30 milimetros.

— Espatulas o ‘cuchillos, de acero inoxidable para retu’ar :

parte de la muestra tomada con la sonda.

. — Recipientes cilindricos "deé boca ancha, de vidric o de
acero inoxidable, esterilizables, de capacidad adecuada al
tamano de la muestra a tomar y que cerraran herméticamente.

Todos los matenales utlhzados deberan estar secos y lim-
pios y no deberan comunicar olores ni sabores extrafos. Si la

- muestra se- destina a -analisis mlcroblologlcos, el material se-

£

- de la superficié hasta la base del recipiente

esterilizara por fratamiento con alcohol, seguido. de flameado,
o por inmersién en agua a - 100°C, por lo menos, treinta se-
gundos, 'y se enfriaran a temperatura ambiente antes de su uso. .

1.2, Técmca

Se tomara un numero suficiente’ de muestras parmales para
que el peso de -la muestra sga, por Io menos, de 200 gramos.
El numero de muestras bamadas sera el que determina - la
legislacion yvigente.

Segnn la forma y peso de la manteqmlla se aplicara una
de las técnicas siguientes:

a) Mantequllla en bloques,
peso unitario superior a un kilogramo.

b) Mantequllla en recipientes autorizados de peso umtarlo
comprendido entre 0,25 kilogramos, y un kilogramo.

-C) Mantequllla en recipientes autorizallos de péso u'ntano
inferlor a 0,25 kilogramos. -

a) Mantequllla en bloques, o recipientes autorizados de
" péso unitario superior a un kllogramo

o recipientes autot‘izados de

" Se hardn dos sondajes de la maiftequilla. Uno de estos se
obtendra introduciendo una sonda en diagonal a través del
bloque de mantequilla desde. una esquina de la extremidad
abierta del recipiente. El segundo sondaje se obtendrs intre-
duciendo la’ sonda verticalmente desde un punto arbitrario
La muestra
comprendera. porcicnes. tomadas de diferentes puntos de los
dos sondajes para dar un peso total minimo-de 200 gramos. .
Los recipientes para las muestras no sé llenaran menos de_dos
tercios ni mas de nueve décimos de su- capacidad. Inmediata-’
mente después de cerrados, los recipientes que contienen la
mantequilia - seran envueltoc en papel. y almacenadoseen sitio
OSCUT Ol Mantequilla ho estara en contacto ni con el papel
ni con.ninguna superficie absorbente de agua 35 grasa.

b

comp_rendido entre 0,25 kilogrames y un kilogramo:
. Dividir en cuatro partes aproximadamente iguales las uni-
dades, y elegir comgo muectla dos partes opuestas o la fraccién’
corre>pond1ente de dos partes opuestas para dar un pesc’ total
minimo de- 200 gramos Los recipientes para las, muestras no
se llenaran menos de dos tercios ni mas de nueve décimos
de su capacidad. Inmediatamente después de cerrados seran
envuehos en papelal almacenados en sltlo oscuro.

, de papel.

H-notindose -claramente el nivel

Manteguilla en recipientes autorizados de pesc unitario

c) Mantequilla en recipientes autorizados de peso unitario
inferior a 0,25 kilogramos: -

_ Se tomara como muestra el nimero de unidades enteras
necpsarias para conseguir un peso minimo de la muestra.de

200 gramos. El numero de unidades enteras -se tomaran con

su envase y en este caso, aparte.de los recipientes autorizados,
se podran emplear bolsas de plastico, protegidas por una bolsa
_Estas bolsas no se llenaran menos de dos tercios
ni mas de nueve décimos de su capacidad ttil.

1.3. Conservacion de las muestras.

No se adicionaran conservadores de ningun tipo a las dis-
otintas muestras de mantequllla que se almacenaran en camara
fr1a

Para analisis microbiolégicos .o examen organcléptico se’
conservavan -las muestras a temperaturas comprendidas entre
0° Cys5°C. B

1.4. Transporte de las muestras.

Las muestras seran transportadas al laboratorio Io mas réapi-
damente posible después-de la toma de muestras a temperatu-
ras inferiores a 4 10° C. Para analisis mlc1omolog1cos Ias
temperaturas no deben sobrepasar los + 5°C

1.5.- Preparacién de la muestra para las distintas determi-
naciones.

En: los apartddos a) y b) ‘del punto 1.2 se colocara -el reci-
piente con la muestra al bafio Maria, sin sobrepasar la tempe-
ratura de + 39° C, hasta obtener una consistencia 6ptima y
fluidez hpmogénea. La emulsidn queda intacta, pero fluidg,
Sacar del bafio Maria y dejar-
reposar hasta enfriamiento. ) B ) >

En el caso ¢ del punto 1.2, una vez abiertos los paquetes
que constituyen la muestra,. se pasa con una espatula o cus

chillo la mantequillag a un recipiente de bogca ancha, que se

colocara a continuacién a bano_ Maria, sin sobrepasar la tem-
peratura de + 39° C, hastg obtener una consistencia éptima

y fluidez homogénea. La emulsiéon queda' intacta, pero. fluida,
nofandoce claramente el nivel. Sacar del baiio Mar]a y de]ar

reposar. hasta ‘enfriamiento.. . -
. - 2. DETER-MINACIONES ANALITICAS
2.1 Indlf'e de acidez de la grasa

~ CN -

211

3 El indice de acidez de la materia grasa en la mantenuﬂla
es el numero de miligramos de hidréxido de potasio que se
necesitan para neutralizar un gramo de materia grasa.

La matetia grasa, después de separarla por fusién _de la
manteqmlla se disuelve en una mezcla de altohol éter y Iuego
se_titula con una solucién alcalina valorada.

Principio.

2.1.2,

2.1.2.1, Balanza analitica.
2.1.22. Matraces Erlenmeyer de 300 mililitros.

Matenal y aparatos

de

-2.1.2.3. Bureta graduada contrastada  en. divisiones ,
0,1 mililitres. - . o
2.113. Reactivos.

Los reactivos que
para andlisis,

2.1.3.1. Sclucién - alcohdlica de hidréxido de -potasio, 04N
valorada. Utilizar alcohol etilica absoluto.

2.1.3.2. -Mezclad de volumenes iguales de alodhol etilico -de
9?96 por 100 (v/v), o de alcohel desnaturalizado cgn mefanol
y de éter dietilico, neutro a-la fenclftaleina,

2.1.33. Solucién neutra de fenoclftaleina al 1 por 100 (m/v)
en alceho! etilico de 95-86 por 100 (v/v) o en aicohol etilico

se utilicen dehén .ser de calidad pura

desnaturalizade con metanol.

Nota..—'AlcohoI_Qesnaturalzvado cen metanol: 100 alcohol

" absoluto y cinco de metanol, -

2.1.4. Procedimiento.

Para separar la matena grasa fundir la muestra, dejarla.
reposar a 50-60° de dos % tres horas, decantar y filtrar con
papel de filtro seco. Filtrar nuevamente, si el primer filtrado
no esia claro. Utilizar la matena grasa fundlda clarlflcada.
bien 'mezclada.

z .~
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En un matraz Erlenmeyer pesar, con precisiéon de un mili-
gramo, 5-10 gramos de materia grasa. Anadir 50-100 ml. de
la mezcla de alcchol etilico y éter dietilico y disolver en
esta mezcla la materia grasa. Anadir 0,1 ml. de la sclucién
de fenolftaleina. Valorar con la solucién alcalina hasta que
aparezca una coloracién rosa palido que persista, al menos,
diez segundos.

2.1.5. Céalculo,
N Vit 581
Indice de acidez = —————"
a -~
y = numero de milimetros ‘de la solucién alcalina empleados.
t = normalidad de la solucion alcalina.
@ = masa en granos de la porcion ensayada

La difefencia entre los resultados de dos determinaciones
paralelas no debe ser mayor de 0,1 mg. de hidréxido de potasio
por un gramo de materia grasa.

2.1.6. Referencia.
FIL — IDE — GA — 1.969
2.2. Indice de refraccion de la grasa.

2.2.1, Principio.

El indice de refraccion de la materia grasa en_ la mante-

quilla es la razén enire la velocidad de una luz de longitud
de onda determinada (luz de sodio} en el aire y la velccidad
‘de esta misma luz en la materia grasa de la mantequilla g 40° C.

Mediante un refractémetro apropiado se determina el indice
de' refraccion de la materig grasa obtenida por fusién de la
mantequilla.

2.2.2,

2.2.2.1. Refractometro provisto de escala graduada en indi-
ces de refraccion, que permita efectuar lecturas hasta la
tercera cifra decimal y cuyos prismas pueden calentarse me-
diante un liquido circulante, regulandose la temperatura ter-
mostaticamente con una aproximacién de ¥ 0,1°C.

2.2.2.2. Luz de sodio; se puede utilizar también la luz blanca
si el refractémetro tiene un dispositivo de compensacion
cromatica.

2.2.3.

Para separar la materia“grasa fundir la muestra y dejarla
reposar dos a -tres horas a. 50-60° C; decantar y filtrar con
papel de filtro seco. Filtrar nuevamente si el primer filirade
no estd claro. Utilizar la materia grasa fundida, clarificada,
bien mezclada sin agua.

Preparar y regular el refractometro segin el modo de
empleo del aparato. Ajustar la temperatura del liguido circu-
lante a 40 = 0,1°C.

Colocar algunas gotas de materia grasa, preparada en la
forma anteriormente descrita, entre los prismas del refracts-
metro, de manera que se llene por completo el espacio com-
prendido entre ellos.” Dejar sranscurrir algunos minutos para
que la materia grasg alcance la temperatura de los prismas.
Efectuar la lectura con cuatro cifras decimales. Corregir el
indice de refraccién obtenido afadiendo 0,000045 unidad de
indice. de acidez si este ultimo (determinado segin 1) es
igual o superior a dos. Redondear la cuarta cifra decimal.

2.2.4.

Material y aparatos.

— \
Procedimiento.

Calculo.

La diferencia entre log resultados de determinaciones para-
lelas, no debe ser mayor de 0,0002 de la unidad de indice de
refraccion.

2.2.5. Referencias.

F. A, O. - B-5 — 1967

2.3. Cloruro sédico.

2.3.1.

Se entiende por contenido de-sal (cloruro de sodio) de la
mantequilla el porcentaje en masa de la sal (cloruro de sodio),
determinado por el procedimiento que se describe a conti-
nuacion.

Después de fandir la mantequilla afiadiendo agua hirviendo,
los cloruros de las mezclas se valoran con una solucion de
nitrato de plata, empleando cromato de potasio como indica-
dor, segun el procedimiento de Mohr, y se calcula el contenido
de sal.

Principio.

2.3.2,

2.3.2.1. Balanza analitica.
2.3.2.2. Matraces Erlenmeyer,

Material y aparatos.

de 250 ml, de capacidad.

2.3.2.3. Bureta graduada y contrastada en divisiones de
0,1 ml.

2,3.3. Reactivos.

2.3.3.1. Solucién valorada de nitrato de plata, 0,1 N.

2.3.3.2. Solucién de cromato de potasio al 5 por 100 (m/v)

en agua destilada.
2.3.4.

Ablandar la muestra en un recipiente cerrado, calentan-
dolae en bafio de agua a la temperatura mas baja posible, con
objety de no romper la emulsién. Frecuentemente es adecuada .-
una temperatura comprendida entre 23 y 28°C, y en ningun
caso la temperaturg podra exceder de 39°C. Agitar el reci-
piente que contiene la muestra a intervalos frecuentes durante
el proceso de ablandamiento, con objeto de que la muestra
se mezcle homogéneamente, Sacar el recipiente del bafio de
agug, y agitarlo vigorosamente a intervalos frecuentes hasta
que la muestra se haya enfriado, adquiriendo una consistencia
esp@sa y cremosa. Esta operacién puede realizarse con un
agitador mecéanico.

Efectuar una determinacion en blanco, empleando los mis-
mos reactives, en las mismas cantidades y siguiendo el mismo
procedimiento que se describe a continuacién.

Pesar con una precision de 10 mg., 5 gramos de muestra
esintroducirla en un matraz Erlenmeyer.

Anadir cuidadosamente 100 ml. de agua destilada hirvien-
do. Dejar en reposo durante cinco-diez minutos, agitando. por
rotacion de vez en cuando, mientras se enfria a una tempe-
ratura de 50/55° C, (temperatura de valoracion). Anadir
2 ml. de solucién de cromato de potasio. Mezclar agitando por
rotacion. Mientras se agita continuamente, valorar con la
solucién de nitrato de plata hasta que el cambio de color
anaranjado pardo persista durante treinta segundos.

2.3.5.

El contenido de sal
de Na Cl.) es:

Procedimiento.

Calculos.

(expresado en porcentaje‘por masa

5,85 t (vi — v,)

€3

H

normalidad de la solucién de nitrato de plata.

v; = cantidad de ml. ‘de solucién de mtrato de plata, utiliza-
dos en la valoracién.
v, = cantidad de  ml. de solucion de nitrato de plata en el

ensayo en blanco.
a = masa, en gramos, de la muestra utilizada. Redondear
el resultado a 0,01 por 100.

la diferencia entre los resultados de dos determinaciones
paralelas no debera ser mayor de 0,02 gramos de cloruro de
sodio por 100 gramos de producto.

Referencia:

FIL - 12 A - 1.969

2.4. Agua, extracto seco magro y grasa en una sola muestra.

2.4.1.

Se define el contenide de agua en la mantequilla como la
pérdida de masa, expresado ccmo porcentaje, en masa, segun
se determina por el procedimiento descrito.

Se define el contenido de extracto seco magro en la man-
tequilla como el porcentaje, en masa, de sustancias segun
se determina. )

Se 'define el contenido de materia grasa en la mantequilia
como el porcentaje, en masa, que se oktiene restando.de 100 el
contenido de agua y el del extracto seco magro. '

El contenido de agua se determina gravimétricamente se-
cando una cantidad conocida de mantequilla a + 102°C £ 2°C,

El contenido de extracto seco magro se determina gravimeé-
tricamente después de extraer con éter de petrédleo la grasa
de la mantequilla secada.

2.4.2,

2,4.2.1, Balanza analitica con una tolerancia de 0,1 mg.

2.4.2.2. Estufa de desecaciéon, bien ventilada y controlada
con termos.,ato (ajustada para que funcions a una temperatura
de 102°C F 2° ).

Principio.

Material y aparatos.
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2.4.2.3. Capsulas metalicas, de porcelana o de vidrio, re-
sistentes a la corrosidon, que tengan por lo menos 25 milimetros
de altura y 50 milimetros de diametro.
" 2.4.2.4. Crisoles filtrantes de vidrio sinterizado (porosidad
nimero 3} con matraces de filtracién a la trompa.

2.4.2.5. Varilla con pieza final de material adecuado.

2.4.3.

Eter de petroleo con limites de ebullicién entre + 30°C y +
+ 80° C, Este reactivo no debe dejar ningun residuoc por eva-
poracién,

244,
2.4.4.1.

Excepto cuando el mezclado no se considere necesario, la
muestra debe mezclarse agitando ccn una varilla o con un
agitador mecanico, lo mas rapidamente posible, sin exceder
de un minuto. La temperatura del mezclado debera estar com-
prendida normalmente entre 23 y 28°C, pero en ning(n caso
debera exceder de 35° C. Antes de pesar, la muestra debera
ponerse siempre a la temperatura ambiente.

2.4.4.2,

Secar la capsula en la estuia hasta masa constante. Dejar
enfriar la cépsula en desecador hasta la temperatura ambien-
te (treinta-treinta y cinco minutos) y pesar.

Pesar en la cépsula, de 5 a 10 gramos de la muestra de
mantequilla. Mantener la capsula en la estufa durante una
hora, por lo menss. Dejar que se enfrie la capsula en deseca-
dor a la temperatura ambiente (de treinta-treinta y cinco mi-
nutos) y pesar. Repetir el secado a intervalos de media hkora
hasta, masa constante (variacién igual o ‘nferior a 0,5 mg.).
Todas las pesadas se haran con una precisién de 0,1 mg. En
el caso de que aumente la masa. se toma la masa minima
para el calculo. No deben emplearse en esta detexmmacxon
materiales absorbentes.

2.4.4.3. Determinacién del extracto seco magro.

Secar el crisol de vidrio filirante en la estufa hasta masa
constante. Dejar enfriar el crisol a temperatura ambiente
treinta-treinta y cinco minutos) y pesar. Anadir de 10 a
15 ml. de éter de petrdleo caliente a la cépsula, que contiene
el extracto seco procedente de la determinacion de agua, de
manera que se disuelva la grasa.

Separar la mayor cantidad pesible del sedimento adher‘do
a la capsula utilizando una varilla y pasar cuantitativamente
la solucién sobre la punta de la varilla al crisol. Repetir las
operaciones cinco veces. Lavar el sedimento que queda en el
crisol con 25 ml. de éter de petrdleo caliente. Secar la capsula
¥ ol crisol en la estufa durante dos horas, Dejar que la capsula y
el crisol se enfrien a la temperatura ambiente (treinta-treinta
y cinco minutos) y pesar. Repetir las operaciones durante
pericdos de treinta minutos a la temperatura de secado hasta
que la masa no disminuya mas, Todas las pesadas se haran’
con una precisién de 0,1 mg.

2.4.5. Calculos.

2.45.1. Método de calculo' de contenido de agua. Emplear
la férm_ula,:

Reactivos.

Procedimiento.
Preparacién de la muestra.

Determinacién de agua.

M—n
agua % = —————— X 100
M
Siendo:
M = masa, en gramos de la musstra.
n = masa, en gramos de la muestra después deesecar.
2.4.5.2. Método de calculo del extracto seco magro. Emplear

la férmula: -
(Ag — A 4+ (B: — By
X 100

extracto seco magro % =
M

Siendo:
masa, en gramos, del crisol vacio,

A; = masa, en gramos, del criscl conteniendo sedimento,

B, = masa, en grambds, de la cépsula vacia.

B; = masa, en gramos, de la cépsula con sedimento . residual.
M = masa, en gramos, de la muestra,

2.4.5.3. Método de célculo del contenidc de grasa.
Grasa % = 100 (E + S).

en masa, de agua (calculada en 2.4.5.1.).

E = porcentaje,
en masa, de extracto seso magro (calculado

S = porcentaje,
en 2.4.5.2.),

Para la determinacién del contenido de agua, la diferencla
entre el resultado de determinaciones paralelas no debera
exceder de 0,1 gramo de agua para 100 gramos de mante-
quilla.

Para la determinacion del contenido de extracto seco ma-
gro la diferencia entre resultados de determinaciones para-
lelas no debera exceder de 0,05 gramos de extracto seco magro
para 100 gramos de manteguilla.

2.5. Deteccion de grasa vegetal en grasa de leche por cro-
matografia de gases de esteroles.

2.5.1.

Los digiténidos de esterol se disuelven en una mezcla de
formamida y dimetil formamida, y los esteroles liberados se
extraen con pentano y se separan por cromategrafia de gases.
Si se obtiene en el cromatograma un pico con el tiempo de
retencion del beta-sitosterol, se concluye la presencia de grasa

vegetal en la muestra de grasa examinada.
2.5.2.

2.5.2.1. Cromatégrafo de gases, equipado-de un detector
de inoizacién de llama, con un inyector de plata o de vidrio,
con un sistema de inyeccion directa en la columna y con
un registrador.
~2.5.22, Columna de cromatografia de gases de vidrio o de
acero inoxidable, de forma de U o en espiral, de uno a dos
metros de longitud, diametro interior 3-4 milimetros. Se re-
comienda el vidrio, pues alguncs tipos de acero inoxidable
dan resultados errdoneos por alieracién de los esteroles.

Brincipio.

Material y aparatos.

2.5.2.3. Microjeringa, capaz de proporcionar dosis de 5 6 10
microlitros.
2.5.3. Readctivos.
2.5.3.1. Mezcla de volumenes iguales de formamida y di-

metil formamida.

2.53.2. n — pentano.

2.5.5.3. Relleno de la columna: fase estacionaria de goma’
de silicora (tipo metilico), estable hasta por lo menos 300° C
que impregna, al 4 por 100, una tierra de diatomeas calcinada,
lavada al acido y silanizada, de granulometria 80/100 6 1006/120
de malla. ) .

2.5.3.4. Solucidén para el ensayo de sensibilidad: 1 mg. de
colesterol de 1 ml. de n-pentano, recientemente preparado a
partir de la grasa de leche como se¢ describe en (2.5.4.2.).

2.5.3.5. Solucién para el ensayo de resolucién de los picos:
0,2 mg. de fitosterol de aceite de colza y 0,1 mg. de colesterol
en 1 ml. de n-pentano. Los estzroies deben estar recientemente
preparados segiin el procedimiento descritc en (2.5.4.2.),

2.5.38. Solucién para el ensayo de referencia: 1 mg. de
fitostercl de aceite de soja en 1 ml. de n-pentano, reciente-
mente preparado segin se describe en (2.5.4.2.).

2.5.3.7. Gas portador, nitrégeno.

2.5.3.8. Hidrégeno.

2.5.3.9. Ozxigeno o aire.
2.5.4, -Procedimiento.
2.5.4.1. Preparacion de la muestra.

Fundir, aproximadamente, 50 gramos de la muestra de man-
tequilla en una estufa corriente a temperatura inferior a
50° C hasta separacién de las fases acucsa y grasa. Separar
la capa grasa por decantacién y clarificar la grasa en una
estufa a una temperatura de aproximadamente 40° C, filtrando
sobre un papel de filtro seco, y -evitando que pase la fase

" acuosa sobre el filiro.

2.5.4.2. Preparacion de estercles.

Posar en un matraz Erlenmeyer de 500 ml., aproximadamente,
15 gramos de materia grasa con una precisién de 0,1 gramos.
Afadir 10 ml. de la solucién de hidréxido de potasio y 20 ml. de
etancl (95-98 por 100 v/v). Colocar sobre el matraz Erlenmeyer
el refrigerante de aire, calentar en bafio de agua hirviendo,
agitando por rotacién, hasta que la soluciéon se haga clara,
y continuar la ebullicién media hora mas.

Afiadir 60 ml. de agua y luego 180 ml. de etanol! (85-96 por
100 v/v) y llevar la temperatura a aproximadamenie 40° C.
Atiadir 30 ml. de la solucidn alcohélica de digitonina (1 por 100),
agitar y dejar enfriar. Colocar el matraz en un refrigerador re-
gulado a 5°C, aprox1madam°nte durante doce horas o una
noche.

Recoger el precipitado del digiténido de estercl por filtra-

-ci6n sobre un papel de filtro de velocidad media en un embudo
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Buchner (8 centimetros de diametro), Lavar el precipitado
con agua aproximadamente a 5°C hasta que el filirado no
forme espuma,; luego lavar una vez con 25-50 ml, de etanol
(95-66 por 100 v/v) y después una vez con 25-50 ml, de éter
dietilico.

Desecar el papel de filtro con el precipitado en un vidrio
de reloj en estufa a 102 ¥ 2°C durante diez o quince minutos.
Separar el precipitado en forma de pelicula, plegando en dos
partes el papel de filtro.

Disolver en un pequeiio tubo de ensayo aproximadamente
10 mg. de digitonido de esterol en 0,5 ml. de una mezcla de
volumenes iguales de formamida y dimetil formamida. Ca-

lentar ligeramente, si es mnecesario. Después enfriar, anadir -

2,5 ml. de n-pentano y agitar. Deiar reposdr ‘hasta que la
separacién entre .las capas sea neta, y usar la capa superior,
que contiene ios estercles liberados para el anlisis- croma-
tografico.

2.5.4.3. Condiciones ds la cromatografia de gases,

-Temperatura de la columna: 220-250° C, Temperatura del
sistema de inyeccion, si puede calentarse por separado: 26-
40°C por encima de la temperatura de la columna. Gasto
de nitrdgeno: 30-60 ml/min. Desconectar el detector y equi-
librar las columnas nuevas en estas condiciones curante dieci-
séis-veinticuatre horas. Conectar el detector, encender la llama
y regular e} gastc de hidrogeno y oxigeno o aire para obtener
una altura de llama y una sensibilidad adecuada. Poner en
marcha el registrador y dejar que el papel se desenrolle a
una velocidad adecuada, ajustar el cero y el atenuador. Si
la linea de base ‘es estable, el aparato esta listo para usarse.

2.5.4.4. Ensayo de sensibilidad.

Inyectar tres a cince microlitros de la solucién para el en-
sayo de sensibilidad (2.5.3.4). Solo aparecerd un pico de coles
terol en él cromatograma (figura I}, Ajustar el atenuador de

modo que se utilice aproximadamente toda la escala del re-
gistrador.

ESTEROLES DE LA MATERIA GRASA DE LA LECHE

Colesterol-

. e
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2.5.4.5. Ensayo de resolucién de los picos.

Inyectar .tres a cinco microlitros de la solucién para el en-
sayo de resolucién de los picos (2.5.3.5). Apareccran en el
cromatograma los picos de colesterol, brasicosterol, camposte-
rol y beta-sitosterol. (Fig. ID. Medir las distancias de reten-
cién (distancia desde el punto de inyeccién hasta el punto de
altura maxima del pico) de los picos, dcH para el colesterol,
dB para el brasicosterol, dC para el camposterol y dS para el
beta-sitosterol y las anchuras de la base de los picos (dimen-
sion de retencién entre las intersecciones con la linea de base
de las tangentes en lgs puntos de inflexioén situados en la par-
te anterior y posterior del pico) WCH para el colesterol y WB

para el brasicosterol. La resolucién de los picos, expresados

por la férmula:

PR =2(d, —d_ )/ (W, +W_)

debe ser por lo menos igual a 1.

Calcular los tiempos de retencién relativos (colesterol 1,00)
para el brasicosterol, el camposterol y el beta-sitosterol.

2.5.4.8. Ensayo de referencia.

Inyectar tres a cinco microlitros de la solucién para el en-
sayo de referencia (2.5.3.6). Los picos de campostercl, estigmas-
terol y de beta-sitosterol deben aparecer sobre el,cromatogra-
ma (Fig. IID. Medir las distancias de retencién de los picos,
do para el camposterol, ds'r para el estigmasterol y ds para
el beta-sitosterol. '

Calcular los tiempos de retencién relativos que son aproxi-

madamente. . .
Colesterol: 1,00. (Aproximadamente quince minutos.)

Brasicosterol: 1,13 - 1,15,
Camposterol! 1,32 - 1,34.
Estigmasterol: 1,44 - 1,48.

. Beta-sitosterol: 1,66 - 1,68.

2.5.4.7. Analisis.

Inyectar tres a cinco microlitros de la solucién a analizar y
dar al botén del atenuador hasta obtener un factor de.atenua-
cién cuatro veces inferior (se obtiene generalmente en dos pa-
ses del boton). Registrar el cromatograma,

2.5.5. Calculo.

Si en el cromatograma, .un pico tiene un tiempo de reten-
cién relativo igual al de beta-sitosterol, y una altura, que co-
rresponde al menos a un 2 por 100 de la escala, se concluye
la presencia de beta-sitosterol y la muestra de grasa exami-
nada, a partir de la cual se han aislado los esteroles, se con-
sidera que contiene grasa vegetal. La presencia en el cromato-
grama de picos de otros fitosteroles, como el camposterol o el
estigmasterol, refuerza esta conclusion.

Por este método se puede demostrar la presencia de al me-
nos un 0,5 por 100 de beta-sitosterol en la mezcla de esteroles.
El limite de deteccién de la grasa vegetal en la grasa de le-
che no se puede indicar, porque depende del contenido en heta-
sitosterol de la grasa anadida, es decir, de la naturaleza de
esta grasa o de la mezcla de grasas ahadidas a la grasa de
leche.

2.5.6.

1. Norma jinternacional FIL

Referencias.
IDF 54: 1870.

2.6. Fosfatasa residual en mantequilla.

2.6.1.

El enisayo se basa en la accion del enzima fosfatasa sobre el
sustrato fenil fosfato disédico, con liberacion-de feancol y fos-
fato. La cantidad de fenol liberada se determina por adicion de
un reactivo que da color azul en presencia de fenol.

Cantidades superiores a dos equivalentes de fenol en 0.5 gra-
mos de mantequilla indican una pasteurizacién insuficiente,

2.6.2.

Principio.

Material y aparatos.

2.6.2.1. Cuchillo o espatula de acero inoxidable.

2.6.2.2. Bario de agua a 37-38° C.

2.6.2.3. Termodmsziro.

2.6.2.4. Pipetas un ml

2.6.2.,5. Embudo de cinco cm. de diametro.

2.6.2.6. Papel Whatman No. 42 6 No. 2.

2.6.2,7. Tubos graduados a 5,0 y 10,0 wl.

2.6.2.8. Fotometro con filtro de transmitancia maxima a
610 m/u. ; ) -

2.6.2.9. Centrifuga.

2.6.2.10. Pera de goma para pipetar,

2.6.3. Reactivos.

2.6.3.1. Tampon hidréxido-borato de bario: Disolver 18 gra-
mos de Ba (OH); 8 HO y 8 g. de H3. BO; en agua y diluir a
un litro con agua.

2.6.3.2. Tampodn . de desarrollo de color: PH 9,8 + 0,15 a
25° C. Disolver 6,0 g. de metaborato sédico (Na BO.) y 20 gra-
mos Na Cl en agua y diluir a un litro con agua.

2.6.3.3. Tampdn de dilucion de color: Diluir 100 ml. de
tampén de desarrcllc de color a un litro con agua.

2.6.3.4. Sustrato tampén: Disolver 0,10 g. de fenil fosfato
disédico cristaline libre de fenol en 100 ml. de tampdén hidroé-
xido-borato de bario (2.6.3.1). (Los cristales de Na, Cs H; PO,
deben guardarsg en congelador o en desecador). Si Na, Cy; H; PO,
no esta libre de fenol, purificado como sigue: Disolver 0,5 g. en
4,5 ml. de agua, anadir 0,5 ml. de tampdn hidroxido-borato
de bario (2.6.3.1) y dos gotas de reactive BQC (2.6.3.5) y dejar
reposar treinta minutos, Extraer el color con 2,5 ml. de alco-
hol butilico (2.6.3.7}) y dejar reposar hasta que el alcchol se
separe, Retirar el alcchol ¢6n un cuentagotas y ‘desecharlo. Di-
luir 1,0 ml. de la solucién acuosa a 100 ml. de tampdn hidroé-
xido-borato de baric (2.6.3.1). Calentar la solucién a 85° C dos
minutos, tapar inmediatamente y conservar en refrigerador. La
solucidén es estable un afio si las porciones son recogidas con
minima exposicién a la atmésfera,

2.6.3.5. Solucion BQC (s, 6-d ibromoguinona cloroimida)
o reactivo de Gibbs: Disolver 40 mg. BQC en polvo en 160 ml. de
alcohol abscluio o metanol y pasarlo a un frasco cuentagctas
oscuro, El reactivo permanece estable por lo menos un mes, si
se guarda en congelador; no usarlo después de que empiece
a ponerse pardo. Guardar BQC en polvo en congelador o en
desecador. Comprobar los nuevos lotes de BQC antes de usar-
lo, preparando una curva patrén con fenol y comparando la
curva obtenida con la de BQC, que se sabe es satisfactorio.
Repetir la prueba, al menos, semestralmente.

2.6.3.6. Solucidén de sulfato de cobre para los patrones: Di-
solver 0,05 g. Cu SO¢ 5H.O en agua y diluir a’ 100 ml.

2.6.3.7. Alcohol butilico: Usar alcohol butilico normal,
punto de ebullicion 116-118° C, Para ajustar el pH. mezclar
un litro con 50 ml. de tampdn de desarrolle de color. Guardar
en recipiente con tapén de vidrio.

2.6.3.8. Soluciones patrén de fenol:

2.6.3.8.1. Solucién madre. Pesar exaclamente un gramo de
fenol puro, llevarlo a un matraz aforado de un litro, diluirlo
con agua hasta un litro y mezclar (1 ml.-= 1 mg. de fenol.
(La solucién es estable varios meses en refrigerador.)

2.6.3.8.2. Patrones de trabajo. Diluir 10 ml. de la solucién
madre con agua hasta un litro y mezclar (1 ml = 10/mg.
0,00001 g. o 10 unidades- de fenol). Usar esta solusidon patron
para preparar scluciones patrén mas diluidas: Por ejemplo,
diluir 5, 10, 30 y 50 ml. con agua hasta 100 ml. para preparar
soluciones patrén gue contengan 0,5, 1, 3 v 5 mg. o unidades
de fenol/ml., respectivamente. Guardar estas soluciones patrén

en refrigerador no mas de una semana.

Analogamente, preparar a partir de la solucién madre
(2.6.3.8.1) séluciones patron que contengan 20, 30 y 40 unida-
des/ml.

Medir las cantidades adecuades de las soluciones patrén
de trabajo en Una serie de tubos (preferiblemente graduados
a 5 y 10 ml) para conseguir un intervalo adecuado de patro-
nes, segun se necesiie, que contengan 0 (control o prueha
en blanco), 0.5, 1, 3, 5, 10, 20. 30 y 40 unidades. Para aumentar
el brillc de las solucicnes azules y mejorar la estabilidad de
los patrones, afiadir 1 ml. de solucién de Cu SO, (2536 a
cada tubo. Luego afadir 5 ml. de tampon de dilucion de
color (2.6.3.3) y diluir con agua hasta 10 ml, afadir cuatro
gotas (0,08 ml) de iz solucién BQC (2.6.3.5), mezclar y dejar
desarrollar el color azul treinta minutos a temperatura am-
biente.

Leer las intensidades de .color en el fotometro con fiitro
de 8i0 mm., -restar el valor de la prueba en blanco del valor
de cada patréon de fenol y preparar la curva patrén (debe ser
una linea rectal.- )

Si los patrones han de usarse para comparacién visual,

guardar el vefrigerador. Preparar semanalmente una serie
nueva.
2.6.4. Procedimiento. -

Tomar la muestra por debajo de la superficie con cuchille
y espétula limpios y proceder como sigue:

Pesar 1 g. de muestra (praferiblemenie por duplicado) sobre
un pedazo de papel encerado de aproximadamente una puiga-
da cuadrada e introducir el papel con la muestira dentro
del tubo. Analogamente, pesar otra muestra y colocarla en
un tubo cemo control o patrén.
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Calentar el patrdn aproximadamente un minuto a 85-30°
en- vasc de agua hirviendo (cubierto asi_el tubo entero se’
calierta a 85-90% y se enfria a temperatura ambiente. A partir
de este mamento tratar enr la misma forma el patrén y el
problema.

Anadir 10 ml, de sustrato p?.tron (2.8.3.4), Tapar el tubo
y_ mezclar. Inmediatainente después . de afxadir el sustrato,
incubar una .hora en bafic de agua a 37-38° mezcla.ndp o
agitando el contenido de vez en cuando.- :

Calentar en vaso de agua hirviendo casi un minuto, calen-
tando hasta 85-90° (utilizar term®metro en ofro tubg del mismo
tamaiio y forma que contenga el mismo volumen de liguido)
y enfriar a temperatura ambiente en recipiente de agua fria.

Pipetar ed un ml. de solucion de Zn SO; H,O de 6,0 gramos/
100 ml. y mezclar por completo (el pH de la mezcla debe ser
de 9,0-9,1).

Flltrar (se recomienda embudo de cinco centimetros y papel
W}‘abman numerd 2) y recoger 5,0 ml. de filtrado en el tubo,
prcferen*emente graduado a 5,0 y 10,0 ml.

Afnadir 50 ml. de tampén de desarrollo de color (2.6.3.2)
(el pH de la mezcla debe ser §,3-9,4, . °

Anadir- cuatro gotas de la solucién BQC (2.6:3.5) y delar
ftreinta minutos a -‘temperaturd ambiente para desarrs llo/de
color (para - detectar , ttnicamente la pasLeurlzamon anadir
soldmente dos gotas de solucion BQO). ’

Determinar la identidad del color azul por uno de los si-
guientes metodos .

“a) Con fotémetro.—Leer mtensxdadus de color de soluciones
en -blafco y probléma (utilizando .filtro. con transmitancia |
maxima a- aproximadamente 6i0 milimetros), restar la-.lectura -
de la prueba en blanco de la de] problema y expresar el resul-
tadg en equivalentes fenol mediante referencias a Ja curva
patron, obtenida con las ‘correspondientes scluciones (2.6.3.8.2.). 1
Generaimente es innecesaria la extraccién con alcohol butilico
cuando se utiliza el fotémetro; si se hace la extraccién con
alcohol butilico ¢dme en b), centrifugar la muestra cinco mi-
nutos para romper la emulsién y separar el agua suspendida
en la capa de alcchol. (Para esta finalidad puede. adaptarse
una centrifuga Babcock haciendo adaptadores especialés- para
tubos en la forma siguiente: Cortar una seccién de un cuarto”
de grueso de un tapén de goma de didimetro adecuado que’
ajuste .en el fondo del vasos de centrifugacién.) Pegar dos
tapones .de corcho de diametro adecuado, perforar en el centro
un orificio de dimensiones adecuadas parg alojar un tubo
ajustadamente, e introducir la seccién doble de corcho en el
vaso. Después-de centrifugar, quitar casi tods el alcobol buti-
lico con_ pipeta provista de pera de goma en el extremo: supe-
¥ior, Filtrar dehiro de la cubeta de! fotémeiro y 1der con filtro,
cuyo maximo de transrutanma .es ap*ommadamente de 650 mi--
limetros. = -~ >

b} Ccn patrones visuales.—Con muesiras ‘que producen
mas de cirico unidades, compatrar colores en tuhos con los de’
patrones de fenol en golucién acuocsa (2.6,3.8.2). Para cuanti-
ficar resultados. en’ los casos dudosos (p. e. problemas que
producen 0,5-5 unidades de color), extxaer con .alcchol butilico
(2.6.3.7). Afiadir 5,0 ml. de alcchol (2.6.3.7). e iavertir gl tubo
lentamente varias veces; gentriiugar como en a) si es necesa-
rio incrementar ‘la transparencia de la capa de alcchol, y
comparar el color azul con ‘los colores de los -patrones de
fenol (2.6.3.8.2), analogamente tratddos.

En los”problemas gue se consideran muy positivos durante
el desarrollo de color (p. e. 20 unidades), en los que cuatro_
gotas de solucién de BQC (2.6.3.5) pueden ser insuficientes
para combinar con todo el fenol ‘ometar ‘proporcién adecuada
de contenidos dentro de otro tubo, diluir hasta 10,0 ml. -con
tampén de dilucién de color (2.6.3.3), vy afadir des gotas adi-
cionales de solucién BQC (2.6.3.5). Con cada precblema, diluir
-y tratar la prueba en blanco analogamente. Si la prueba sobre
la muestra diluida es todavia rhuy fuertemente positiva, diluir
de nuevo en la misma forma hasta que el color fimal esté
derfitro del intervalo_ de los patrones wvisuales o de la curva.
patron del fotémetro. Dejar treinta minutos para el desarrollo
de color después de la Gltima adicién de la sclucion de BQC
(2.6.3.5) antes de hacer la lectura final. Para corregir lecturas
por dilucién, multiplicar por 2 para dilucién 5 + .5, por. 10 para
dilucién 14+ 9 y por 50 dlthlOD 149, seguxdd por d11uv16n
2+8, etc

2.8.5.

Cuando se utilice 1,0 gra‘mos.de mantequilla y- se afiadan
11,0 ml. de liquide, multiplicar el valor de la lectura por 1,1

Calculo: ‘ as .

para convertir el resultado en equivalentes de fenol/0,5 gramos

de mantequilla. (Valores maycres de dog equﬁalentes/o:, gra-
mos de mantequilla indican pasteurizaciéon insuficiente.)

2.6.8. Referencias.

1. A, O. A, C. Official Methods of analysis, 11 Ed, (1970,
2.7.
251,

El jndice de acidos grasos volatlles solubles (indice de Rei-
chert o Reicher-Meissl-Wollny) -es el numere de milimetros de:
una solucién acucsa de alcali 0,1 N, requerido para neutralizar
los acidos grasos volatiles solubles en agug de cinco gramos
de grasaen las condicionies que se especifican. -

El indice de 4cidos -grasos wvolatiles insolubles (indice de
Polenske) es el numero de mililitros de golucién acuosa de
alcali 0,1 N requerido. para néutralizar los acidos grases vola-
tiles insolubles en agua, obtenidos de cinco gramos de grasa,
en las condiciones especxfxcadas en el, método.

Después de saponificar la grasa con una solucxon de hldré-
xido sédico en glicerina, la solucién jabonosa se diluye con
agua y se acidifica-con "acido sulfurico. Los' acidos grasos

‘Indices. de.dcidos grasos voldtiles solubles e insolubles,

Principio,

" volatiles se destilan y los- acidos grasos insolubles se separah

de los solubles por filtracién, La solucién acucsa de acidos
solubles y la solucion etanélica de écidos insolubles se valoran
separadamente con ung solucion de alcali normalizada.

E] método es empirico, porque ‘sélo determina una - parte
de estos 4cidos: Por tanto, las “especifichiciones referentes al
procedimiento y aparatos se deben seguir rigurosamente para
obtener resultados exactos y reproducibles.

2.7.2. (Flgura v -

. 2.7.2.1, Matraz de fondo plano de v1dr10 al borosﬂlcato
de 300 ml. de capacidad” (A). . e

Material y aparatos.

2.7.2.2, Cabeza de destilacion . (B).
. 2.7.2.3. BRefrigerante (C). )
2.7:2.4. Receptor, que consiste en un matraz aforado con

las rayas circulares de aferoc a 100 ¥y 110 ml. (D).
2,7.2.5. Lamina de asbesto de 120 milimetros de- chametro,
eis milimetros de espesor con una abertura central circular
de 40 a 50 milimetros de didmetro, para sostener el matraz

- durante -el calentamiento (E).

2.7.2.6. Piedra pémez triturada que pasa a -trayés de.un
tamiz de malla circular de dos milimetros y son -‘retenides
en un tamiz de ‘malla circular de 1,44 milimetros, segun el

’proyecto de Recomendacién ISO-No, 805.

En ‘la figura se representan las dlmensxones en mlhmetms

‘-y el montaje del aparato de destilacién. Para las conexiones

se pueden utilizar tapones de caucho, neopreno o “silicona, o
juntas de vidrio esmerilado standard 24/40

2.7.3.
Todds los reactivos- deben ser puros para analisis.

.

Reactivos.

2.7.3A1. therma (d = 1,26; 98 por 100 p/p).
7.3.2. Sclucién ‘acuosa de hidréxido sédico (44 por

160 - p/p), comservada en  botella protegida del didxido de
Tarbono. Usar la porcmn hmplda libre de precipitado de car-
"bonatos. - -

2.7.3.3. 'Agua destilada, hervida durante qumce mmutos
"para eliminar el diéxido de-carbono. .

2.7.3.4. ‘Solucién de éacido sulfarico I N.

2.7.3.5. Soclucién acuosa de -hidréxido sédico o poté,smo
0,1 N, exactamente normalizada.

2.7.3.6. Sclucién indicadera de fenolftaleina - (1 por 100 en'

etanol de 95-96 por 100}.
277.3.7.  Etanol (95:98 por 100 v/v) neutro a la fenolftaleina.
El agua usada debe ser destllada o de una. pureza, por
lo menos, equivalente.

27.4. Procedimiento. )

2.7.4¢1, Preparacién 'de’ la muestra.

Como, ¢n (2.5.4.1). o
] 2.7.4:2. Determinacién del indice de &cidos grasos volatiles,
solubles. ’ :

Pesar 5'~T 0,01 grames de grasa en el matraz A. Anadir
20 gramos (16 ml) Tde glicerina y dos ml. de solucién-de
hidréxido sédico (44 por 100). Para~anadir la solucion de hi-

" droxide sédico, usar una bureta .protegida’ de la entrada de.

didxido de carbono y limpiar la punta de la bureta desechan-
do las primeras getas.. Calentar el maitraz a fuego .directo,
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evitando scbrecalentar y agitando continuamente, hasta que
el liquido no forme mas espuma y se vuelva limpids. Dejar

enfriar el matraz hasta 80° C, Anadir 90 ml. de agua destilada.

recientemente hervida, a la misma temperatura aproximada-
mente, y mezclar, E]l liquido debe quedar limpido. Anadir
de 0,6 a- 0,7 gramos de piedra pdémez y, después, 50 ml. de
solucidon de éacido sulfarico 1N. Conectar inmediatamente el

matraz al aparato de destilacién y calentarlo ligeramente -

hasta gue los acidos grasos libres formen una capa superficial
limpida. Empezar a calentar y regular la llama de modo que
se reccjan en el matraz aforado 110 ml. de destilado en diecinue-
ve-veintitin minutos, tormando como principio del periodo de des-
tilacién el momento en que se forma la primera gota en el re-
frigerante. Regular el flujo de agua del refrigerante de modo
que se mantenga la temperatura del agua que sale del refrige-
ranfe g 20 T 1° D, Y .

Cuando se hayan recogido exactamente 110 ml. de destila-
do, quitar el mechero inmediatamente y sustituir el matraz
aforado por un pequefio vaso. Mezclar el contenido del matraz
aforado agitando suavemente y sumergir el matraz en un
bafio de agua a 20 F 1° C durante diez-quince minutos, estando
la. sefial de 110 ml. del matraz aforado a centimetro por debajo
de] nivel del agua del bafio. Agitar el matraz de cuando
‘en cuando. Tapar el matraz y mezclar invirtiéndole cuatrc
o cinco veces, sin agitar. Filtrar los 110 ml. de destilido por
un papel filtro seco de velocidad media (didmetro 80-90 mili-
metros), que se ajusta cémodamente en un embudo. El filtra-
do debe ser limpido. (El filtro debe ser de tales dimensiones,
gue un volumen de 15 ml. lo llene completamente). Pipetar
100 m!. de filtrado y pasarlos a un matraz Erlenmeyer de
300 ml., anadir 0,5 ml. de la solucién indicadora de fenoifta-
leina y valorar con la solucién acucsa de 4lcali- standard
0,1 N hasta un color rosa persisiente durante cero-cinco-un
minutos.

. 2.7.4.3.

.Hacer un ensayo en blanco sin grasa y, en lugar de saponi-
ficar a fuego directo,
durante quince minutos.

No se requeriran para la valoracién mas de 0,5 ml. de la
solucién de alcali normalizada. En otro case, se desben pre-
parar nuevas soluciones del reactivo.

2,7.4.4. Determinacion del indice de 4cidos gragos volatiles
insolubles. (Polenske.)

Lavar el filtro con tres porciones sucesivas de 15 ‘ml, de
agua destilada, a.la temperatura de 20 ¥ 1°C, habiendo pasado

Ensayo en blanco.

previamente cada una a través del refrigerante del vass pe-.

quefio y del matraz aforado, Poner el embudo y el filtro en
el cuello de un matraz cénico, limpio y seco, de 200 ml, de
capacidad. Disolver los &cidos grasos insolubles repitiendo’
los lavados, usando ahorp porciones de 15 ml. de etanol (95-96
por 100 v/v). Valorar con la solucion acuosa de]l alcali norma-
lizada (0,1 N) el conjunto de los layvados con etanocl usando
0,5 ml: de soclucién indicadorg de fenolftaleina, hasta un color
rosa persistente durante 0,5-1 minutos.

2.7.5.

2.7.5.1. Indxce de acidos grasos volatiles solubles (indice
de Reichert). ~
Indice de Reichert = 11t (v, — b]

Calculo.

Siendo: A
v; = Volumen en mililitros de la solucién normalizada (0,1 N)
de alcali, utilizados en la valoracién de la muestra.
b = Volumen en mililitros de la solucién normalizada (0,1 N)
de dlcali, utilizados en el ensayo en blanco.
t = Normalidad exacta de la solucién normalizada
de alcali.
Redondear el resultado a la primera cifra decimal.
2.7.5.2. Indice de 4acidos grasos volatiles insolubles (indice

de Polenske), )
Indice e Polenske = 10 ¢ v,

v, = Volumen en mililifros de Ila solucién normalizada (0,1 N)
de alcali utilizada en la valoracién de la muestra.

t = Normalidad exacta de la solucién normalizada (0,1 N)
de &alcali.

Redondear el resultado a la primera cifra decimal.
2.7.5.3. Reproducibilidad de resultad-as."v

La diferencia entre los resuliados de dos determinaciones
duplicadas (resultados obtenidos simultdneamente o inmedia-

calentar en baio de agua hirviendo

01N

tamente uno detras de otro por el mismo analista) no debe
exceder de 0,5 para el indice de Reichert o de 0,3 para el indice
de Polenske.

2.7.6. Referencias.
Norma internacional FIL-IDF 37. 1966.

" 2.8. Indice de Kirschner,

2.8.1. Método operatorio.

1. Neutralizar 100 ml. del destilado Reichert-Meissl con
solucién de Ba (OH), 0,1 N, con toda-precisién, hasta lograr
un débil color rosado, empleando 0,5 ml. del indicador. Realizar
la titulacién en’ un matraz cerrado para evitar la absorcién
de C02 ~

2, Anadir 0,3 gramos de Agy; SO, en forma de polvo fino.
Dejar reposar la mezcla una hora, agltando con frecuencia y
filtrandola después,

3. Recoger 100 ml. del filtrado, colocarlo en un frasco de
‘destilacién de 300 ml., anadir 35 ml- de agua desjilada y
19 ml. de H.SQ, diluido. Afadir un trozc de alambre de
aluminic o varios trozos de piedrg pdémez para evitar que el
liquido se rebose. Unase al destilador y comiéncese la desti-
lacion a la velccidad de 110 ml. en unos veinte minutos.

4. Después de. recoger 110 ml. del destilado, filirar esta
cantidad total y titular 100 ml, con Na OH, 1N, empleando
0,5 ml. del indicador hasta lograr un tono rosado que persista
durante dos o tres minutos.

5. Preparar y realizar una prueba en blanco semejante a
la anterior en todos sus aspectos.

2.8.2. Calculo.
A 121 (100 + B)
Valor de Kirschner == ———————

10.060

= Titulaciéon de la muestra — titulacién en blanco.

=ml. de Ba (OH), 0,1 N, requeridos para neutralizar los
100 ml. originales del destilado de Reichert-Meissl.

2.8.3.

Norma internacicnal AGCS 5-40.

W

-Referencias.

MINISTERIO DE HACIENDA

CORRECCION de errores de la Orden de 21 de
febrero de 1975 por la que se amplia la de 22 de
junio de 1974, por la que se desarrolle el Decre-
to 68071974, de 28 de febrero, por el que se dispone
el pago de haberes y retribuciones al personal
de ta Administracién del Estado y de los Organis-
mos gutonomos a través de establecimientos ban-
carios o cajas de ahorros. '

4602

Advertido error en el texto remitido para su” publicacién
de la: citada Orden, inserta en el «Boletin Oficial del Estado»
numeroc 48; de fecha 25 de febrero de 1975, se transcribe a
continuacion la oportuna rectificacion:

En la pagina 3929, donde dice: «Seccién 16, servicio 06,
concepto 111»; debe decir: «Seccién 16, servicio 06, concep-
tos 111 y 112»,

. MINISTERIO ]
DE LA GOBERNACION

ORDEN de 22 de febrero de 1975 sObre expedicion
de licencias de caza por los Directores generales de
la Guardia Civil y de Seguridad.

4603

Excelentisimos sefiores:

El articulo 34, numero 5, de la vigente Ley de Caza faculta,
entre otras autoridades, a los Directores gencrales de la Guar-
dia Civil y de Seguridad para expedir licencias de caza a favor
de los miemtbros de los Cuerpos de la Guardia Civil, General de
Policia y Policia Armada,



