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{Actos cuva publicacion rno es una condicién para su aplicabilidad.

CONSEJO

DECISION DEL CONSEJO

de 14 de noviembre de 1992

por la que se aprucban determinados métodos de analisis v de pruebas de la leche tratada
térmicamente destinada al consumo humano directo

{92/608/CEEL:

EL CONSEJO DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto ¢l Tratado construtive de la Comunidad Econdmica
Europea,

Vista la Direcriva 85/397/CEE del Conseio, de 5 de
agosto de 19835, relariva a los problemas sanitarios v de
policia sanitaria en los intercambios comunitarios de leche
trarada térmicamente {1}, ¥ en particular el apartado 6 de
su artucule 11,

Vista la propuesta de la Comasién,

Considerando gue, de conformidad con el apartado 6 del
articalo 11 de la Direcnva R3/397/CEE, e Consejo
establece las modalidades de los controles previstos en el
apartado 2 del mismo articulo; que el objeto de estos
controles, gque deben Hevar a2 cabo los centros bajo Ia
supervision, ia responsabilidad v la vigilancia periddica del
servicio oficial, consiste en garantizar el cumplimiento de
los requisitos de la Direciva 857397 /CEE, especialmente
los establecidos en e pumo 3 de la letra A del
artcuio 3:

Considerando que ¢l establecimiento de las modzlidades
de los controles comprende la fijacién de los métodos
nECCSArios para su puesia en priacuca;

Considerando que es necesario fijar ios métodos que
permitan determinar el conmtenido en materia seca, materia
grasa, materia seca no grasa, nitrogeno total ¥ protemas ¥
Is masa volimica de la leche warada térmicamente dest-
nada z2f consumo homano directo;

& DO a® L 226 de 24, 8. 1985, p. 13; Direcova cuva ulnma
modificacion 2 comstzuyve la Direcava 89662/ CEE (DO »°
L 395 de 30. 12. 1985, p. 135

Considerando que, por razones técnicas, conviene adoptar
en una primera etapa métodos de referencia en materia de
anahisis y de pruebas que garanticen el cumplimiento de las
normas establecidas en el apartado 3 del punto A del
articulo 3 de la Directiva 85/397/CE; que resulta espe-
cialmente importante seguir examinando las condiciones
de utilizacion de los mérodos de rutina, de andlisis y de
pruebas; que, en espera de los resultados de este examen,
incumbe a las autoridades competentes velar por la utiliza-
cion de métodos de rutina apropiados con el fin de
cumplir las citadas normas;

Considerando que la deierminacion de dichos métodos
comprende especialmente la determinacién de los procedi-
mientos para los andlisis v la fijacidén de criterios de
fidelidad que garanticen una interpretacion uniforme de
los resultados,

HA ADOPTADO LA PRESENTE DECISION:

Articulo 1

Los mérodos de referencia de analisis v de pruebas para la
leche tratada térmicamente destinada al ~onsumo humano
directo seran los siguientes:

— determinacion de la materia seca,
— determinacion del contenido en materia grasa,

— determinacion del conmtemido en materia seca no
grasa,

— determinacion del contenido total én nitrégeno,
— determinacion del contenido en proteinas,

— determimnacon de la masa voiumica.
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Articulo 2 Articulo 4

Los destinatarios de la presente Decision seran los Estados

La puesta en pracuica de los mérodos de referenaa de miembros.

analisis y de pruebas, la fijacién de los criterios de fideh-
dad y la recogida de muestras deberan efectuarse de

acuerde con las normas fijadas en ¢l Anexo 1.
Hecho en Bruselas, el 14 de noviembre de 1992,

Articulo 3 Por el Consejo

En e Anexo [I se describen los mérodos mencionados en el El Presidente
articulo 1. J. GUMMER
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ANEXG ]

L DISPOSICEONES GENERALES

i. INTRODUCCION

En el presente capitulo se describen las disposiciones generales relativas a los reactivos, marterial, expresion de
los resultados. precision = mformes del andlisis. Las auroridades competentes de los Estados miembros v los
laboratorios de control encargados de ta toma de muestras v Jos analisis de la leche deberdn respetar las
disposiciones generales.

z. REACTIVOS
Agua

Siempre que se haga referencia al uso de agua para realizar soluciones, diluciones o enjuagues, se utilizard,
salve disposicién en contrario, agua destilada, desionizada o desmineralizada de una pureza al menos
equivalente.

[EV I )
[ E—
-

1.2 Cuando se haga referencia a «solucién» o «diluciéns sin mas mdicaciones, se entendera «solucién en agua» o
«dilpcion con aguas.

2.2 Productos quimicos
Salvo disposicién contraria, todos los productos quimicos que se utilicen serdn de pureza analitica recono-
ada.

3 MATERIAL

3.1 Listas de material

En las listas de material para los diversos mérodos de referencia solo figuran los elementos de uso
especializado v los elementos para una especificacion determinada.

Balanza analitica

Por balanza analitica se entenderd una balanza capaz de pesar con una precision de 0,1 mg.

et
s

EXPRESION DE LOS RESULTADOS

4.1 Resuftados
Salve indicacion en comtrario, el resultado que figure en el informe del analisis {6.} serd la media aritmética de
los resultados de dos pruebas que satisfagan el criterio de reperibilidad {5.1.1.} establecido para el método en
cuestidn. S mo se satisface ¢ criterio de repetibilidad, la prueba deberd repetirse o su resultado quedara
anulado.

4

4.2 Cilculo del porcentaje
El resultado se calculard en forma de porcentaje de masa de la muestra, salvo indicacion contraria.

5. CRITERIOS DE PRECISION: REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD

5.1. Los criterios de precisién para cada método se definen del modo siguiente:

31t Repesshihdad v} es el valor por debajo del cual se sinia la diferencia absoluta entre los resultados de dos
analisis obtenidos con ¢l mismo método, la misma muestra v bajo las mismas condiciones {¢l mismo analista,
fos mismos aparates, ¢l mismo laboratono v en un breve intervalo de tiempo).

5.1.2 Reproducibslidad (R es ef valor por debajo del cual se sinia 13 diferencia absoluta entre los resultados de dos

anghisis obtenidos con ¢l mismo método, la misma muestra vy bajo condiciones diferentes {analistas, aparatos,
laboratorios v tempos diferentes). -

513 Salvo indicacitn en contranio, los valores de los criterios de reperibilidad y reproducibilidad para cada método
concrero represeman imtcrvalos de confianza dei 95 %, segan la norma 1SO 5725: 2° edicon 1986.

514 Los emsavos circulares ¥ los estudios necesarios se organizaran v realizardn siguiendo las direcirices
internacionales.
6. INFORME DEL ANALISES

El informe del andlisis deberd indicar f método utilizado v los resultados obtenidos. Ademas, deberd incluir
todos los detalles operativos que no esién previstos en ] método de analisis 0 que sean detalles faculrativos,
ast como toda circunstancia gue haya podido mfluir en los resultados. El informe proporcionari toda ia
mformacién necesarta para la complera idennficacion de la muestra.
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4.1

TOMA DE MUESTRAS DE LECHE TRATADA TERMICAMENTE

OBJETO Y AMBITO DE APLICACION

Este procedimiento describe el método de referencia de la toma de muestras de leche tratada térmicamente y el
transporte v almacenamiento de las mismas.

GENERALIDADES

La toma de muestras de leche trarada térmicamente contenida en cisternas, etc., sera lievada a cabo por un
operaric cualificado que haya recibido una formacion adecuada.

Si se considera conveniente, las autoridades competentes o el laboratorio de analisis instruiran al personal
encargado en las técnicas de muestreo, a fin de garantizar que la muestra sea representativa y conforme con la
toralidad de ia paruda.

Si se considera conveniente, las autoridades comperentes o el laboratorio de analisis instruiran al personal
responsable en e etiquetado de la muestra con vistas a garantizar la identificacion inequivoca de la misma.

MATERIAL DE MUESTREO

Generalidades

Fl material de muestreo sera de acero inoxidable o de cualquier material apropiado, de resistencia suficiente y
disefto que convenga al uso a que se destine {mezcla, muestreo, etc.}. Los mezcladores y agitadores para Ia
mezcla de liquidos en recipientes deberdan temer una superficie suficiente para mezclar debidamente el

producto, sin que ocasionen la aparicién resistente, de longitud suficiente para poder obtener muestras en
cualquier punto del recipiente. La capacidad del cacillo no podra ser inferior a 50 mi.

Los recipientes de muestras, asi como los dispositives de cierre, seran de vidrio o de metales o plasticos
adecuados.

Ei material de muestreo {inchuidos los recipientes ¥ dispositivos de cierre) estard hecho de materiales que no
aporten a la muestra modificaciones susceptibles de afectar posteriormente a los resultados de los analisis.
Todas las superficies del material de muestreo y de los recipientes para muestras estaran limpias, secas, lisas y
exentas de grietas; los angulos seran redondeados.

TECNICA DE MUESTRO
Generalidades

Independientemenre de los andlisis que vavan a efectvarse, la leche se mezclard cuidadosamente antes del
muestreo, va sea de forma manual o mecinica.

La muestra sc tomard inmediatamente después de la mezcla, mientras la leche esté aiin en movimiento.

El volumen de la muestra responderd a las exigencias del andlisis. Los recipientes de muestras tendrdn la
capaadad suficente para que la muestra los Hene casi completamente y se produzca una buena mezcla del
contenido antes del andlisis, evitando el batido durante el wransporte.

Muestreo manual
Muestreo de leche repartida en varios lotes

Cuando la leche que deba someterse a muestreo se encuentre en mas de un recipiente, se tomara una cantidad
representativa de cada recipiente ¥ se anotard la cantdad de leche a la que corresponda cada muestra. A
menos que las muestras de cada recipiente deban analizarse por separado, se mezclardn fracciones de estas
cantidades representativas de forma proporcional a la cantidad contenida en el recipiente del que se haya
romado cada muestra. Se tomarin una o mdés muestras de estas cantidades proprocionales despnéc ue la
mezcla.

Muestreo de grandes recipientes. Camiones cisterna, vagones cisterna ¥ cisternas de abmacenamiento
Ances del muestreo, mezclar 1a leche wtilizando un método apropiado.

Se recomienda ¢ uso de la agitacién mecanica para mezclar e} contenido de grandes recipientes o de camiones
cisterna, vagones csterna ¥ cisternas de almacenamiento {4.2.2.2.}.

El grado de mezcla estara en funcién del nempo durante el que se haya dejado reposar la leche. Un mérodo de
mezcla, aplicado en una arcunstanca determinada, se considerard eficaz si es el adecuade para los fines del
andlisis previsto; e criterio de eficada de la mezda influye, en particular, sobre la similitud de los resultados
analiticos de muestras tomadas en lugares difeventes de las partidas o a la salida de la cisterna a diferentes
intervalos durante ol vaciado. Se considerara que un método de mezcla de leche es eficar si la diferencia entre
e conremido de matena grasa de dos muestras tomadas en las condiciones descritas es inferior 2 0,1%.
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En los grandes recipientes provistos de una salida situada en su fondo las pequeiias cantidades de leche
obtemdas en el lugar de vacado pueden no ser representativas del contenido, incluso después de la mezcla. Es,
por tanto, preferible, tomar las muestras de la boca del recipiente. Si las muestras se toman de la salida para el
vaciado, se dejara pasar la cantidad de leche suficiente para garantizar que la muestra es representativa del
contenido total.

4222 La mezcla del contenido de grandes recipientes o de camiones cisterna, vagones cisterna y cisternas de
almacenamiento podra efectuarse:

— mediante un agitador mecanico con motor elécrico incorporado a la asterna;

— mediante un propulsor o agitador con motor eléctrico situado en la boca, con el agitador dentro del
tiguido;

— en ¢l caso de camiones cisterna o vagones csterna, haciendo crcular {a leche por medio de las bombas de
descarga a través de la manga de trasvase, cuyo extremo se introducird de nuevo en la boca de la
cisterna;

- mediante aire comprimido limpio que se habra filtrado. En este caso, se utilizara una presion y un
volumen de aire minimos para evitar la aparicién del olor rancio.

4.3, Muestreo de leche tratada térmicamente destinada al consumo directo en envases para la venta al por
menor
Las muestras de leche tratada térmicamente destinada al consumo directo en envases para la venta al por
menor estaran constituidas por los envases intactos y sin abrir. Es conveniente que las muestras se tomen
directamente de la maquina empacadora o del local frigorifico del cencro de tratamiento o antes posible
después de haberse efectuado ia transformacon, v, en el caso de la leche pasterizada, el mismo dia de ia
rransformacion.
De cada tpo de leche tratada térmicamente (pasterizada, UHT y esterilizada} se extraerd el numero de
muestras necesario para efectuar los analisis previstos vy se observardn las instrucciones dadas por el
laboratorio de andhisis v otra autoridad competente.

IDENTIFICACION DE LA MUESTRA

W

Se asignarad a la muestra un cddigo de identficacion que permita distinguirla facilmente, de acuerdo con las
mstrucciones del laboratorio de andlists o de la autoridad competente para asegurar la identidad de la
muestra.

6. CONSERVACION, TRANSPORTE Y ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS

El laboratorio de anilisis, en funcion del wpo de leche v del método de andlisis que se vaya a aplicar,
elaborara las instrucciones sobre las condiciones de conservacién {quimica, por temperatura}, rransporte,
almacenamiento v periodo de tempo que deba transcurrir entre la toma de muestras v el analisis de Ia leche.
Las instrucciones se establecerdn de acuerdo con la autoridad nacional competente.

Las instrucciones incluirdn lo sigutente:
— se adoptaran las precauciones necesarias para evitar la exposicion a olores contaminantes y a la huz directa

del sol durante el transporte y almacenamiento. Si los recipientes de muestras son transparentes, se
almacenaran en un lugar oscuro.
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ANEXO 11
DETERMINACION DE LA MATERIA SECA

OBJETO Y AMBITO DE APLICACION
Este procedimiento especifica el método de referencia para la determinacion de sélidos totales de la leche.

DEFINICION

Se entiende por concenido de sélidos totales el residuo, expresado en porcentaje en masa, obtenido después de
efecruada la desecacién por el procedimiento expuesto a continuacién.

PRINCIPIO

Evaporacién del agna de una porcién de muestra en una estufa de desecacién a una temperatura de
102 £ 2°C.

APARATOS Y MATERIAL DE VIDRIO

Material ordinario de laboratorio y, en particular:

Balanra analitica

Desecador, proviste de un buen deshidratante {por ejemplo, gel de silice recién desecado con indicador
hidrométrico).

Estafa de desecacibn venulada, que permita conseguir una temperatura constante de 102 £ 2°C en la
totahdad de su espadio dul.

Cipsulas planas de 20 a 25 mm de altura y de 50 a 75 mm de didmetro, de un material adecuado (por
cjemplo, acero inoxidable, niquel o vidrio}, provistas de tapas que ajusten adecuadamente y puedan quitarse
con facilidad.

Baio de agua en chullicion
- 2

PREPARACION DE LA MUESTRA

Llevar Iz muestra de leche a una temperatura comprendida entre 20 y 25 °C. Mezclar la muestra
cuidadosamente para obtener una distribucién homogénea de la materia grasa. Evitar la agitacién violenta,

que puede dar lugar a la aparicidn de espuma o al batido de la materia grasa. Si no se consigue dispersar la
capa de nata, calentar Ja muestra lentamente 2 una temperatura comprendida entre 35 y 40 °C, y mezclar

cuidadosamente incorporando 1a nata adherida al recipiente. Enfriar rdpidamente la muestra 2 una tempera-
tura cowe 20 y 25 °C.

$i se dessa, pueda uttlizarse un homogeneizador para dispersar la materia grasa.
No pueden obtenerse resultados correctos si la muestra presenta materia grasa liguida no emulsionada o
partculas blancas de forma irregular adheridas a las paredes del recipiente.

PROCEDIMIENTO

Preparacidn de la cipsola

Calentar 1z cipsula {4.4.} en la estufa {4.3.), colocando la tapa 2 su lado, 2 una temperatura de 102 x 2 °C
durante 30 minutos como minirso. Cubrir Ia cipsula con Ia tapa y ponerla inmediatamente en el desecador
{4.2.}, dejarla enfriar o temperatura ambiente (e decir, durante 3l menos 30 minutos} ¥ pesar con precisidn de

0,1 mg

Porcidan de mucstra

4 continuacién, pesar en la cipsula preparada (6.1.) de 3 a § g de la muestra preparada {5.), con precisién de
0,1 mg.

B inacid

Desecar la cipsula previamente durante 30 minutos calentindola en e bafio de agua en chullicién (4.5.).
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£.3.2. Calestar la capsula, colocando junto a ella su tapa, en la estufa {4.3.) a una temperarura de 102 + 2 °C
durzste “oras. Cubrir la cépsala con la tapa v sacarla de ja estufa.

6.3.3. Dejar ei . desecador {4.2.} hasta alcanzar la temperatura ambiente {es decir, durante al menos 30 minutos; ¥
pesar con precisién de 0.1 mg.

6.3.4. Calentar de nuevo la capsula, colocando la tapa a su lado, durante 1 hora en la estufa. Dejar enfriar durante
30 minutos aproximadamente en el desecador y pesar con precision de 0,1 mg.

6.3.5. Repeuir las operaciones descritas en ¢l apartado 6.3.4. hasta que la diferencia de masa entre dos pesadas
consecutivas no sea mayor que 0,5 mg. Consignar la masa menor.

7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS

7.1 Cilculo v férmaula
Calcular el extracto seco total como porcemtaje en masa a partir de la formula:

T=227% 100

m; — mg
Siendo
T = extracto seco total en g por 100 g
m, = masa en gramos de la capsula y la tapa {véase el apartado (6.1}
m; = masa en gramos de la cipsula, la 1apa y la porcién de muestra (véase el apartado 6.1.)
m; = masa en gramos de la cipsula, la tapa y la porcion de muestra desecada {véase el apartado (6.3.5.)
El resultado obtenido se redondears al 0,01 % {porcentajc en masa! inmediato.
7.2, Precisién
7.2.1. Repetibilidad (r}: 0,10 g de extracto seco total por 100 g de producto.
7.2.2. Reproducibilidad (R}: 0.20 g de extracto seco total por 100 g de producto.

0 DETERMINACION DEL CONTENIDO EN MATERIA GRASA
1. OBJETO Y AMBITO DE APLICACION
E! presente procedimiento especifica el método de referencia para la determinacion del contenido en materia

grasa de la leche cruda, y de la leche entera, parciakente desnatada y desnatada.

DEFINICION

!\J

Se enuende por conmtemido en materia grasa el porcentaje en masa de las sustancias determinadas por el
procedimiento expuesto a continuacion.

3. PRINCIPIO

El contenido en materia grasa se determina por extraccién de una solucién alcohélica-amoniacal de una
porcién de muestra mediante éter dietilico y éter de petréleo, destilacion o evaporacion de los disolventes v
pesada del residuo soluble en éter de perrdlen. Este procedimiento se denomina método Rose-Goutlieb.

4, REACTIVOS

Todos los reactivos deberin ser de calidad pura para analisis y no deberan dejar un residuo apreciable cuando
se utilicen en un ensayo en blanco.

Para comprobar la calidad de los reactivos, efectuar una dererminacién ral como se indica en el apartado 6.3.
Utihizar come tara para Iz pesada un matraz, un vaso de precipitados o una cipsula merilica {5.8.) vadios,
preparados como s¢ indica en of apartado 6.4. {de mode que se corrija I2 influencia de los cambios de las
condiciones atmosféricas sobre e resultado de 1a pesada). Si ef residuo, una vez corregido el cambio aparente
de I masa de ia tara supera los 2,5 mg, determinar por separado el residuo de los disolventes evaporando
106 ml de érer dierilico {4.4.} ¥ 100 ml de éter de perrdleo, respectivamente {4.5.1. Utilizar asimismo una tara
para la pesada. Si ef residuo s mayor que 2.5 mg. limpiar el disolvente mediante destilacién o sustituirlo.

4.1. Selucién de amoniaco, de aproximadamente un 25% {m/m! de NH,. Podra utilizarse rambién una solucién
mis concentrada {véanse los apartados 6.5.1. v A.1.5.1.1.
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3.2 Eranol, de zl mencs 94 % en volumen. Podra unlizarse eranol desnaturahizado con metanol siempre que se
tenga la seguridad de que no influira en ef resultado de la determinacion.

4.3 Soluciéa de rojo Congo o rojo de cresol
Disoiver 1 g de rojo Congo o rojo de cresol en agua y dikwr a2 100 ml.

Notz: Es facultativo el uso de esta solucion, que permite ver con mavor claridad la interfase entre el
disolvente v las capas acuosas {veéase el apartado 6.3.2.). Pueden utilizarse otros indicadores
coloreados acuosos siempre gue no influvan en el resultado de la determinacion.

4.4, Eter dietilico, exento de peroxidos, que no contenga mis de 2 mg kg de antioxidanzes v cumpla los requisitos
del ensayvo en blanco {6.3.5.

5.5, Eter de petrdleo, con un punto de ebullicién eatre 30 v 66 °C.

4.6 Disolvente mixto, preparado poco antes de su utilizacion mezclando volumenes iguales de éter dieulico (4.4.]
y éter de petroleo (4.5.0

3. APARATOS Y MATERIAL DE VIDRIO
Advertencia: Dado que la determinacién requiere el uso de disolventes voladles inflamables, todos ios

aparatos eléctricos que se unilicen deberdn ajustarse a la legislacion relaniva al uso de dichos
disolventes.

Material ordinaric de laboratorio, v en particular:

5.1 Balanza analitica

5.2, Centrifuga, que permita centrifugar los tubos o matraces de extraccion de materia grasa (5.6.} 3 una vejocidad
de 300-600 revoluciones por minuto de modo que se produzca un campo gravitatorio de 80-30 g en el
extremo exterior de los tubos o matraces.

Nota: El uso de la centrifuga es facultative 16.5.5.%

5.3, Aparatos de destilacién o evaporacion, que permitan efectuar la desalacion de los disolventes y el etanol de los
matraces, o su evaporacion de los vasos de precipiiados ¥ las capsulas {véanse los apartados 6.5.12. ¥ 6.5.15.}
a una temperatura que no sobrepase los 100 °C.

3.4, Estufa, calentada elécrricamente. provista de uno o varios dispositivos de venulacion totalmente abiertos,
controlada termostiticamente 2 unz emperatura de 102 £ 2°Cer . su espacio uul. La estufa debe estar
provista de un termémetro adecuado.

53 Bafio de agua, que se mantendri a una temperatura de 35-40 °C.

5.6, Matraces de extraccidn de materia grasa de tips Mojonnier
Nots: También pueden utlizarse tubos de extraccion de materia grasa provistos de un sifén o un disposiive

de iavado, si bien en este caso es necesario aplicar un procedimiento distinto, que se especifica en el
apéndice.

Los rubos o matraces de extraccion iran provistos de tapones de vidrio esmerilado, de tapones de corcho de

buena calidad u owos dispositivos de cerre inatacables por los disolventes que se utilicen. Los tapones de

corcho s someterin 3 extraccon con éter dietilico {4.4.), a conunuacién se introduciran durante 15 minutos
come minimo en agea a una remperatura de 60 °C o mas ¥ se dejaran enfriar en agua con objeto de que estén
saturados cuar,lo se arlicen.

57 Gradilla, para sujetar los matraces {o rubos) de extraccion de mareria grasa {véase el apartade {3.6.}.

5.6. Matraz de lavade, adecuado para emplearic con el disolvente mixto {4.6.}. No se unlizaran matraces de
lavado de plastice.

5.9 Recipicates de recogida de materia grasa, por ejemplo, matraces de ensavo (de fondo plano}, marraces
Erlenmever de una capacidad de 123-250 mi o cipsulas de metai. En caso de utilizar cdpsulas de meral, serdn,

, de acero inoxidable ¥ de fondo plano, a ser posible estarin provistas de un pico, ¥ tendrin

on didmerro de 80 3 190 mm y una aitura aproximada de 37 mm.

5.16. Materiales para facilitar la chullicion, exentos de materia grasa, de porcelana no porosa, trozos de carburo de
sificio o perias de vidrio {facultativo en & caso de capsulas de metail.

5.11. Probetas graduadas de § ¥ 25 ml de capaadad.

5.12. Pipesas graduadas de 10 mi de capacdad.

5.13

Piozas de metal apropiadas para smetar matraces, vasos de preapuado o capsulas.
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4. PROCEDIMIENTO

Neota: En el apeéndice se describe e} procedimiento alternativo con wbos de extraccion de mater:a grasa
provisios de un sifén o de disposimivos de lavado ‘vease la nota del apartado 3.6,

&1 Preparacion de la mmestra para ensavo
Ajustar la temperatura de la muestra de laboratorio a 335-40 °C aproximadamente, durante 5 minutos,
urilizando un bane de agus s fuese necesario. Mezclar 1z muesira completamente pero con suavidad,
invirtiendo varias veces el recipiente de ensavo sin dar lugar a la formacon de espuma o al bande de la
materia grasa; desar enfriar 2 20 °C aproximadamente.

6.2 Poraon de muestra
Mezclar 1z muestra problema (6.1} mnvirtendo suavemente 3 o 4 veces el recipiente; inmediaiamente pesar
con una aproximacion de ! mg de 10 a 11 g de la muestra problema, directamente o por diferencia, en uno de
los marraces de extraccion (5.6.0
Se traspasard la mayor parte posible de la porcidn de muestra al bulbo inferior {pequeno; del matraz de
exXITICaon.

6.3. Easayo en blanco

Efecruar un ensavo en blanco al mismeo tempo que la determinacion, con 10-11 mi de agua en lugar de la
- porcion de muestra v empleando el mismo procedimiento y reacuvos.

E} cambio de la masa aparente del marraz de recogida de materia grasa, corregida segun el cambio aparente de
la masa del marraz de control, no debe exceder de 2,5 mg.

6.4 Preparacién del recipiente de recogida de materia grasa
Secar ¢l recipiente {5.9.), junto con zlgin material {5.10.} que facihte una ebullicion moderada durante la
subsiguiente eliminacion de los disolventes, en la estafa 15.4.) durante 1 hora. Dejar enfriar el recipiente (al
abrigo del polvo, pero no en un desecador! a la temperatura ambiente del local donde se efectiie Ia pesada
{desar transcurnir al menos | hora si se trata de reapientes de vidrio, ¥ media hora si son de metal}. Procurar
evitar los cambios de temperatura v unlizar pinzas para colocar el recipiente en la balanza; pesar con una
aproxinacion de 0,1 mg.

6.5, Determinacién

6.5.1. Asadir 2 mi de solucén de ameniaco (4.1.} o un volumen equivalente de una solucién mas concentrada,
mezciindola cuidadosamente con la porcién de muestra contenida en el bulbo pequesio del matraz. Una vez
anadido el amoniaco, efectuar inmediatamente la determinacion.

552 Anadir 10 ml de etanol 14.2.} ¥ mezclar lentamente pero de forma homogénea, haciendo que el contenido del
matraz se ce entre los dos bulbos; evitar que el liquido se aproxime demasiado al cuello del marraz. Si se
desea, anadir dos gotas de solucién de rojo Congo o rojo de cresof (4.3}

653 Afadir 25 mi de éter diedlico (4.4.), cerrar el matraz coa un corcho saturado de agua o un tapén humedecido

en agua {véase el apartade {5.6.), agitarle vigorosamente {pero no demasiado, a fin de evitar la formacién de
emulsiones permanentes} durante 1 minuto con el matraz en poskion vertical v el bulbo pequefio hada arriba.
Trasvasar periddicamente el liquido desde el bulbo mayor al bulbo mis pequefio. Si es necesario, enfriar ¢l
matraz en agua cofrienie, a continuacién guitar cuidadosamente el corcho o tapon v enjuagar éste y ol cuello
de} martraz con us poco de disolvente mixto {4.6.} utlizando un matraz de lavado {5.8.}, de modo gque los
higudos de los enjuagues caigan en ¢f mamaz.

&34, Afadir 25 ml de éter de petrdleo (4.5}, cerrar ef matraz con el corcho o tapén que se habri humedecido de
nuevo limmoduciéndolo en agua}l v agitarlo suavemente durante 30 segundos como se indica en ¢l
apartade 6.3.3.

6.5.5. Cenrtrifugar el matraz cerrado entre 1 v 3 minutos 2 una velocdad de 500 a 600 reveoluciones por minuto
5.2.5 Ssmsefhspaxdcmcmxn&:gz ivéase la nota af apartado 3.2}, dejar reposar el matraz cerrado en
ta gradilla {3.7.} durante al menos 30 minutos. hasta que la capa ﬁetame esté impida ¥ claramente separada
de 2 fase acuosa. Si es necesario, enfriar ¢f marraz en agua corriente.

656 Quitar ¢} corcho o tapon cmdadosamente v enjuagarlo, asi como ¢f imterior del cuello de} aparato, con un
poco de disolvente mixto {4.6.}, de modo que los liqmdos de los enjuagues penctren en ¢l aparato.
Se ia mrerfase se halla por debajo de la base del cueilo del matraz, elevarla ligeramente por encima de este
aivel afadiendo lentamente un poco de agoa por un lade del mamaz con ebjero de faaliar 1a decantacion del
disohverme.

£.3.7. Sostener ¢ matrar de exrraccion por of bulbo peguefio v decantar cuidadosamente toda la capa flotante
posible en el recipiente de recogida de materia grasa preparado [veéase ¢} apartado 6.4}, que contendra, si en
un matraz, materiaies para fachuar la ebulbhcion 1510 [facultative en el caso de capsulas de metall; se

6.5.8. Enpagaer o oxtenor def cocllo del marrasr de extraccion con un poco de disolvente mixio [4.6.% recoger los
bgudos de los empuagnes en o recipiente de recogda de matenia grasa. pmcnmaéaqmeidxsohmzeﬁnxmm
se derrame por a3 parte extemior del matraz de exvracaon.
St se desea. ia roxabidad o una parte del disolvente puede slimmarse del reaipiente mediante dessilacon o
evaporacon, 2l como se describe en ol apartade 6.5.12.
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Asadsr 5 mi de etanol 14200 3 conremido del mas

inrerior dei cuello del matraz; proceder 2 efec

nes descritas en jos ayarméos 6,33 2 6.58.
nclusive, pero utilizando solo 13 mi de eter & 15 mi de erer de perroleo (4.5.%; unlizar e} érer
dierifico para enpuagar la parte interior del » det marraz de extraccion. Si es necesanio. elevar ia interfase
hasta alcanzar la mitad del cuerpo del matraz, con obiero de que 1a decantacion final def disolvente sea lo mas
compiera posible.

Proceder 2 una segunda exrraccion repizze:‘?éﬁ

fas er‘ tos 3931 aéi,< .53 2638,
"aiiza_r el éter

Efectuar una tercera eXwaccon repmendo de nuevo las 0{)6“&&0?8\ éf&if‘
mclusive, pero unhizando solo 13 mi de cter dienilico (4.4,
dredlico para enjuagar 13 parte interior del cucllo del max
hasta afcanzar ia mutad del cuelle del marraz, con obieto de
cnmplera posible.

Podra omnrse la 1e70er3 extraccion en ¢ caso de la leche desnazada.

Elminar la mayor cantidad posible de disolventes (incluido el eranol’ mediante destilacion. si se hallan en un
marraz, o mediante evaporacion vease el apartado 3.3.0 si se hallan en un vaso de precipitados o en una
;3p5u;3 antes de comenzar la desnlacion, enjuagar ia parte interior del cuello del matraz con un poco de
disolvente mixro (4.6,

Calentar ¢} reapiente de &‘Logzda de matena grasa ‘colocar el matraz tumbado para perminr que escape el
vapor del disolvente! en la estufa 15.4.°. Sacar de I estufa ef recipierie de recogida de materia grasa, dejar
enfriar (2l abngo del polvo pero no en un desecador: a a temperatura ambiente del local donde se efectie Ia
pesada idejar rranscurny al menos | hora @ se aa de recipientes de vidrio v media hora como minimo si se
rata de capsulas de metall; pesar con una aproximacién de 0,1 mg.

Ne frotar el reapente inmediatamente antes de la pesada. Colocar e recipiente en Ia balanza haciendo uso de
tas pinzas v evitar especialmente jos cambios de temperatura.

che’ir las operaciones descritas en ¢f apartado 6.5.13. hasta que la masa del repiciente de recogida de
mareria grasa anumente ¢ disminoya 0.5 mg o menos en dos pesadas sucesivas. Registrar la masa menor
obremida como la masa del recipiente de recogida de matenia grasa v de ia materia exmaida.

Asadir 25 mi de ¢ter de perrdleo al recapente de recogida de matenia grasa con objeto de comprobar si la
materiz extraida es totalmente soluble. Calentar suavemente v remover ¢f disolvente hasta que roda la materia
grasa esté disuelta.

Si fz materia extraida es wotalmente soluble en f éter de perréles, considerar la masa de la marenia grasa como
fa é:;ercma entre 13 masa final del recipiente con ia mareria extraida {véase el apartado [6.5.14.] ¥ su masa
inicial {véase e} apartado 6.4

S la matenia extraida no es toralmente soluble en ol éter de petrsleo. o en caso de duda, extraer

completamente la materia grasa del recipiente mediante lavados repetidos con érer de petroleo caliente.

Dejar que se deposite todo residuo de materia insoluble v decantar cuidadosamente el éter de petrdieo sin

eﬁmm:s estos residuos. Repenr la operacidn tres veces, utilizando el ¢ter de pewrdleo para enjuagar la parte
mrerior del cuello del reapiente.

Por ultsmo, enjuagar la parre supenior externa del recipiente con disolvente mixto, evitando que éste se
derrame por el exterior del recipiente. Eliminar of vapor de érer de petroleo del reapiente, calentando éste
durante  hora en la estufa; dejar enfriar v pesar, de acuerdo con el procedimiento descrito en los apartados
6.5.13 v 6.5.14,

La masa de ia matena grasa sera la diferencia entre ia masa determinada segun ei procedimiento del apartado
6.5.14. v iz masa fmal.

EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Cilculo y dormula

Calcular f contemdo n matena grasa. expresade en porcentaje en masa, del siguiente modo:
f =My — imy - .

Fo=- ~ - x 1
e

F = contenido en matena grasa

me = masa €n gramos de la porcon de muesra 620

m, = masa en gramos del reapiente de recogida de matena grasa v de la materia exwraida determinada segun
ef aparzado 6.5.14.

m; = masa co gramos del reapente preparado de recogida de mareria grasa, o, en el caso de materias
msofubles, del reapieme de recogida de matenia grasa v del residuos insolubles determinada segun el
apartado 6.3.16.

me = w&g&zﬂsﬁém{mém&mzmg{m uttizzado en ¢f ensavo on blanco 16.3.7 v de
toda matena exteasds devermunada segin & apartade 6.5 14,

m, = masa e grames del reapente de revomida de matena grasa preparado véase o apartade 6.3
usiiizado en ¢f easave en blanco 16.35. o. e of case de martenias msolubles, asd reciptente de recogpda
de matenia grasa ¥ del renduo wmsolsbie determmada segur ¢of apartado 6.3

Redondear o resaltado 2 801 %
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— ieche enters ¥ parcalmente desnatada: 002 g de matena grasa por 10 g de producto,
— leche desmatada: 8,01 g de marena grasa por 118} g de producte.

Repraductbiidad R

— jeche entera: 0,04 g de marena grasa por 180 z de producre,

— leche parcalmente desnarada: 0,83 g de matena grasa por 190 g de producto.

— leche desnarada: 0,023 g de mareriz masa por 10 g de producte.

DETERMINACION DEL CONTENIDO EN MATERIA SECA NO GRASA TOTAL

OBJETO ¥ AMBITO DE APLICACION

Este procedamuento especifics of mérodo de referencia pars la determunacion del contenido en mareria seca no
grasa total de la leche atads rdrmucamente.

DEFENKCION ¥ CALCLLIO

E} conremado oo materia 02 no grass total se expresa oo porcentaw on masa. Fl contenido =n marenia seca no
grasa ol e gual al contemido de Is matena seca {véase o caputuio 1) menos of conwenido en materia grasa

‘vease ¢ capuule Hi

DETERMINACION DEL CONTENIDO TOTAL EN NITROGENO DE LA LECHE

OBJETO Y AMBITO DE APLICACION

Este procedimiento especifica ¢f metodo de referencia para b determinacidn del contemido de nirépeno tozal
de iz leche croda v de Is leche entera, parcalmente desnatada v desmarada.

Se ennende por contemdo de mitrogeno total de s eche of contenido de mudgeno, expresado en porceotsie en
masz, determunado mediante o método Kieldah! que se especihica 2 contnuacion.

Una canndad pesada de la muestrs de leche 3¢ digiere con sado sulfirice concentrade, en prosencia de sulfato
de potasio ¥ sulfaro de cobre B} come caralizador, con obieto de wansformar o nitrdgens de los compuestos
orgamos en sulfwe de amonio. El amonsaco se bberz por la adicén de solucién de hidrdxide de sodio, se
REACTIVOS

Sudfarc potisico (K 50,

Sobockin de salfato de cobre. Disolver on agea 3.0 g de salfzto de cobre () pestshidrate (050, SH.O0 ¥
difairio 3 100 ol (3 20 >C ez 20 matrae aforado.

Acde sslficicn, de 2 menos $8.5% ‘mimy, HLSO,L
Sobucion de badvdndo de wodic, # 4% ‘mm) Tod g NaOH L 28 oL

Nota: Paede st uma sofecos de drinade de sodic menos conceatrada, por demplo, 2l W% imim,
ST2eh 2 28°C o 2 3% iwmiws, W9 g/l 2 28 3L

abmacemar oo ura botella de vidne & borosdicare.

ndicadoc. Disciver £.81 g de rom de metile, 307 g de arad de boomenmod ¥ 906 g & verde de bromocresed
Soducid —— o de i
g 105 M S0 o o (MK = 8Y med' valorads con precwde de 0000 mell
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APARATOS Y MATERIAL DE VIDRIO

Mazteriai ordinano de laboratosio, v es parnouian

Materiales para faclitar la chullicion, por eremplo. perias de vidno de zproximadamente 5 mm de diamerro.

EW . i:’»é.,'

Aparate de desnlandn de vidrio de boresthare. al gue s g:a@ia zcopiar un matraz de Kieldahi

forrmade por una ampa de hagindos adecnada conettada 2 un buen condensador, que tendra ua tubo nternior
recte ¥ un mwho de sabds Lm‘s& 2 s parte wnfenior: los rubos de conexion ¥ o apon o tapones ajusiaran
teem v seran preferersemente de

de capandad, graduades 2 208 mb
de capacrdad, graduada 5 8.1 mi con un margen de ervor 2 805 ml

fecrara de iz burera (3.9

PROCEDIMIENTO

nrrodecr oo o marrsr Keeldald |  matersal para fachear iz ebullicon (3.1 (por slemplo, 3 perlas de
eadrwy, 13 g de s ¢ see (40100 1.8 ml de solucon de suffato de cobre 1421, § g aproximadamente
de iz waesers de feohe | g@s&é&s com sion & i mi de zodo sulfunico 7431 Usnlizar o 3ado
para haces peoewar oo of matrsr los restos de sefucen de sulfaro de cobre, sulfate de potasio o leche que
Brvan quedsdo ez o coello del mumeme v mwrdar cosdadesamente su contenxdo.

Notz: Dado g dorwere sballics comsume acdo sulfurwo, unlizar pars Iz digestion
Fromide HAD, 43  enloger de I comtrene mas de un S.0% mom’ de marena
grasa. Proceder del suume mode oo o tusayo oo blamco,

. sucalmente con muchs wavidad, con obieto
. Casnde hava omade b bymacdn maoal de
espursa ¥ aparercan abundantes vapoess %ﬁe}s‘ calentar smemamente (hos vaperes aados se condensan 2
sugad def caelio ded matrar’ basta que oo gueden ?Jzt‘a:ﬁas‘i Begras ¥ & producto presente un color verde
W samsparenre. A costnuacon. (3ieter ssavemente durante | hora v media come munime. Tenmer en

2 Bl mempo seresanio parz gur of preducss sdoeserz mumsparenca no deberd ser supenor 3 1 hora v o
mm&&mmwzm;-mns migsammma s de 1 hors para alcanzar ba
amSpEToGE. W OSOremennEs proporioaaimenie o mompe totsd de digesnon.

B b ossifse de potsse afadide Grvorecr 2 Sgewwe 3l moemestr b mperatura de chulbioen de b
mepcia. 5 o Bead def pernedo de Supsowe o volaemes redual de HLD, o3 sprovmadamente miberior 2
15 md, mwmwméw@m debede 3 we calestameento owesivo. N2l
Wam.:‘mm calemcer of marer o oona placs & matenal refracrano, proawaa Jde una

3 gee b Tamms Senets wio skianer b porte del matraz que contenga los
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6. . Asegurarse de que &
$.%. gue contendra 30 mi
ef indicador (4.6.°. Aguar
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exireme éﬁ ubo d
EE 3

:
el contemdo if los matrac

matraces Conwos hasta que e}

menle por oncima s.e ;.s Lt

fa destlacion has{s el momento en
inmediato ef calentamento. Desco-
remo de los mubos de salida de los
de enjuague. Tener en cuenia los

’{)5:

aproxmmadamente, cuando

3 - d.m 3-: ‘fs:;&csa sera tal .
i comremido de cada uno de los matraces

i contemido de cada uno de los matraces

. cada desttlado con solucion volumemica
comprobar st la valoraadn se

1. La sdicion de un !v—;mmé@* avuda a
de las buretas, con preasion de (.81 mi. con ayvuda de una lupa

mdicador. Valorar hasia que el color dei destilade ¢ s'resp&m.s
rur de 1500 mi de apua 2 la que se han anadido 30 mi de ia solecion

mdcador L{}mm;é@s en un matraz de Enenmever (380

nce de comformudad con los apanados 6.1 a2 8.5 mdiusive, 33}%&{3;}{%@ e
tect desuiada a la gue se anadira drededor

Lo

e solucon

- Parz valorar ef desmlado del ensavo em blanco sole se necesita una pequena canndad
vedumerrica parron 4.7

Comnprobar regulaermente
dad com el s dor descro e

Comprobar, meduanze ¢l uso de una ;xm:z@ de muesita tormada per U,
£.%. . pesade con une aproxzmacon de 0001 gy 3.1 g de sacsrosa {3
mrogene 3 causa dt una cakmammento excosnve de ;agx.s mecamcas &

£} porcentare de mtrogeno recuperado osalara enire $9

La obwenoon de roseliades supenores o inferores sera s e gue exisien errores de procedimiento o una

concrrracion mexacts de b soluoon parrdn (37

uestra de .20 g ¢ wofane paro, $.3% g de fenacenna o B 20 g de
wdo & nirogeno
g. Debers recuperarse como

Ceanprobur, snhrasde una mm de
dorhedrae de Buins 14,180 gor ¢ procedimeento de dpesnion
protece. Todas fas gxs&iﬁ:s s elecTonaran <om und FpTONMTmaGOn
murames of $8-99% del nurdgeno.

NORMAS DE SEGURIDAD

de sexbio v mampulen marraces Kieldahl
3% % ZRANIES revsientes 15 aada.

Las personas gue @
deberan Hevar wempre una
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Durante ja desulacion deberan wigilarse connnuamente los marraces Kieldahi. Dado e pebioro potenciai que
entrafia. debera interrumpirse inmediatamente la desnlacion st es demasiado fuerte la ebulhcion -a saltos- del
contenide de los matraces. St se produce un corte de energia gue dure mas de 2 ¢ 3 minutos. bajar el marraz
de recopda de mado gue lz boquilia de desniacion quede fuera del hquide.

EXPRESION DE LOS RESULTADOS
Calculo v formula

Caicular ef contemido de nizrogeno W !, expresade en gramos de nitrogeno por 100 g de producto, mediante
3 $en P
i3 tormuaias

W, = contenido de mitrogeno

V = volumen en milifitros de la solucion volumeérrica pawron de acde unlizada er la determinacion
V., = volumen en miilitros de ia solucién volumetnica pawon de aado uulizada en el ensayo en blanco
¢ = concentracion de la solucion volumémca parron de acido (4.7.) expresada en moles por hro

m = masa en gramos de la porcion de muestra

Redondear e} resultado con una aproximacion de 0,001 g por 100 g
Repenbeidad (+:: 0,007 g por 100 g.

Reproductbeizdad R: 0015 g por 108 g

PROCEDIMIENTOS MODIFICADOS

silizar, en Jugar del equipo de digestion ¥ de los matraces Kjeldahl descritos en los apartados 5.5. ¥ 5.1., ua
equipo de digesnion en blogue provisto de mamraces alindricos. En este caso, para detecrar los problemas que
puedan surgir, debera comprobarse cada punto por separado {véase el apartado 6.7.1.

Unlizar la destilacion al vapor en lugar del calentamiento directo de los matraces {6.4.}. Si ¢l equipo no
admite agua desuiada, asegurarse de que el agua empleada no contenga sustancias volanles dadas o
zlcabinas.

Podra unilizarse una porcion de muestra de 1 g de leche semi-macro Kjeldahl! en lugar de una poradn de S g

‘6. 1.:, sempre que:

— Se reduzcan en la misma proporasn (15} las canndades de los reactivos unilizados para la mineralizacién
{&.1.: HSO0,, CuSO.L, 5 H O, KS0

— Ei oempe toal de digesnon (6.2, quede reduado a 75 munutos.

< Ia cannidad de soluaodn de hidréxado de sodio {6.3.0.

— Se reduzca en la misma proporcon

— S empiee una solucen patrdn acda (4.7 de concentracion inferior {0,02-0,03 moi/1L

Notz: Sélo se adminrd la unlizacién de uno o mas de estos procedimientos alternanivos si el valor de la
repesibilidad (8 2,17 v los resulrados de los 2 analisis de precision (6.7, se ajustan a los requisites de
este mérode.

DETERMINACION DEL CONTENIDO TOTAL EN PROTEINAS

OBJETO Y AMBITO DE APLICACION

L} presente procedumento describe of método de referencia para la deternunacion del contenido de protemas

de la leche mranads termucamente (véase el punio 30 de la lera A del arucule 3 de la Direcuva
837397 CEE.

Se emmende por comtemsdo de proteinas ef valor obwemdo al multphcar por un factor adecuado {vease e

spartade 3.0 ¢ comemdo de ntrogeno towal, expresado en porcentaxe en masa, dererminado por metodo
expuesto en of capatulo IV

CALCULO

Ei conremido de procanss de i leche. expresade en porcemiae en masa. es wgual al 6.38 x contemdo de N
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VL DETERMINACION DE LA MASA VOLUMICA

i. OBJETO Y AMBITO DE APLICACION

Ei presente procedimiento describe el metodo de referencia para la determinacion de la masa especifica a
20 °C de ia leche cruda v de la leche entera. parcialmente desnatada v desnatada.

e

DEFINICION

El peso especifico de la lecha es la razon existente entre 1a masa de un volumen deterrunado de leche 2 20 °

¥ 12 masa del mismo volumen de agua a 20 °C.

3. PRINCIPIO

El peso especifico a 20 °C se determina mediante un hidrémerro.

4. APARATOS Y MATERIAL DE VIDRIO
Material ordinanic de laboratono v, en particular:
41 Hidrémetro

El hidrometro de peso especifico es un mstrumento que consiste en un flotador de vidrio mas ancho y pesado
en su extremo inferior. A su extremo superior esta fijado un twbo cilindrico de vidrio orientado coaxialmente
al Botador; el exremo superior del tubo esia cerrado.

El florador conuene Ia carga {plomo. mercurio, erc.! destinada a ajustar la masa del hidromerro. El tubo esta
provisto de una escala graduada de 1,025 a 1.035 g/ml.

El hidrometro debe comprobarse utihizando el método picnomérrico con un picnémetro de aproximadamente
130 mi de capaadad provisto de un termémerro de precision.

4§42 Tubos {de widrio o de acero inoxidable).
Dumensiones minimas:
— diametro mterno: 35 mm aproximadamente,

— abtura interna: 225 mm aproximadamente.

4.3, Bafio dc agua regulado a una temperarura de 20 £ 0.1 °C.

4.4 Bafio de agua regulade a una temperatura de 40 x 2 °C.

43 Termémetro graduado a 0.5 °C.

5. PROCEDIMIENTO

5t Mezciar Iz muestra de leche mediante inversion a fin de dispersar la materia grasa v colocar 1a muestra en un
bafio de agua {4.4.% Elevar a temperatura de la muestra 2 40 °C y mantenerla durante 3 minutos. Mezclar
completamente la muestra invirténdola cuidadosamente para garantizar que la matenia grasa se halle
homogéneamente distribuida. Enfriar a 20 °C en un segundo bafo de agua {4.3.}.

§.2. Mezclar completamente 12 muestra invirtiéndola cuidadosamente. Verter 1a leche en el tubo {4.2.}, que se
mantendra mclmado para evitar la formacion de espuma o burbujas. Introducr en ef tbo una cantdad
suficiente de la muestra de leche de modo que se derrame un poco al introducir el hidrometro (4.1,
Introducir o hadrometro suavemente en la leche y dejar fHotar Hbremente cuando alcance su posicién de
equiibrio. El rubo se colocard en posiaon vertcal. El hidromewro se situari en medio de la columna de
hquido v no deberd tocar las paredes del rubo.

§.3 Cuando o hidromerro alcance la posikadn de equilibric, leer la graduacidn en la parte superior del
OISO,

5.4 Inmediatamente despuds de haber leido ef hidromerro. introdudir ¢f termomerro {4.5.} en Ia muestra v leer la
temperatura con preasion de 0,3 °C.
L2 wemperastura deberd ser sgual 2 206 °C 2 2 °C.

& CORRECCION DE 1A TEMPERATURA

6.1 Si {a temperatura de la muestra de leche no es de 20 °C exactamente cuando se efectue la medicion de su masa

especifica, se corregira of resultado obtenido sumando a la masa especifica determinada 0.0002 por cada
grado Celsius por encima de 20 °C o restando 0.0002 por cada grado Celsius por debajo de 20 °C. Esta
correccion solo sera vilida si la wemperatura de 2 muestra de ieche no difiere mas de 5 °C de 20 °C.
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- EXPRESION DE LOS RESULTADOS

El método de calculo v la masa especifica de la formula de la muestra se expresa en g/mi de lechz desnatada a
20 °C con arreglo 2 la siguiente formula:
1000 - mv - MG -mv 0,92 mv {1 000 - MG:
MG-mv 920 - MG-mv
.92

1000 -

Stendo:

mv = la masa especifica de la muestra leida por ¢ hidromerro {5.4.5 en g/l
MG = contenido en grasa de la muestra en g/l

3,92 = densidad de la grasa

8. PRECISION

8.1 Repenbilidad {r}: 0,0003 g/ml
Reproducibilidad (R}: 0.0015 g/mi

K
Pt
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Apéndice
idel Anexo II;

PROCEDIMIENTO ALTERNATIVO CON UTILIZACION DE TUBOS DE EXTRACCION DE MATERIA GRASA
PROVISTOS DE UN SIFON O UN DISPOSITIVO DE LAVADO

AL PROCEDIMIENTO

ALl Preparacion de la muestra problema
Véase ef apartado 6.1.

AlZ Poradén dec muestra

Proceder segin lo indicado en el apartado 6.2, pero utilizando rubes de extraccidn de matena grasa {véase =l
apartado 5.6.). Se hari llegar la mayor parte posible de la porcion de muestra al fondo del wbo de
extraccon.

A13. Ensayo en blanco
Véase el aparrade 6.3.
Al4 Preparacion del recipiente de recogida de matenia grasa

Véase ef apartado 6.4.

Al Determunacion

W

AlS5 Afadir 2 mi de la solucién de améniaco {4.1.} o un volumen equivalente de una solucion mds concentrada y
mezclar cuidadosamente con la poradn de muestra tratada previamente situada en ef fondo del tubo. Efecruar
Ia determinacion inmediatamente después de la adicién del amoniaco.

Apadir 10 m} de etanol 14.2. ¥ meaclar suavemente, pero de modo homogéneo, en el fondo del tubo. §i se
desea, atiadir 2 gotas de solucién de rojo Congo o rojo de cresol {4.3.}

A132

tny
tab

Adiadir 25 mi de éter dietilico {4.4.), cerrar el tube con un corcho saturado de agua o un tapén humedecido en
agua {véase ¢l apartado 5.6.}, agitar el wbo vigorosamente, pero no en exceso (con objeto de evitar la
formacion de emulsiones permanentes, inviriéndolo varias veces durante 1 minuto. $i es necesario enfriar el
wbe en agua corriente. A continuacién, quitar cuidadosamente el corcho o tapén y enjoagar éste y el cuello
de} wbo con um poco de disolvenre mixto (4.6.} unlizando un matraz de lavado {5.8.}, de modo que los
liqaidos de los enjuagues penetren ol tubo.

2134 Afadir 25 ml de éter de perroleo [4.5.}, cerrar el tbo con el corcho o tapén {que se habra humedecido de
nuevo introduciéndolo en 2gua; v agitar el tbo suavemente durante 30 segundos tal como se describe en el
apartado A.1.5.3.

A 155 Centrifugar el tubo cerrado de 1 2 5 minuros 2 una \e§ocié¢d de 600 a 600 revoluciones por minuto {5.2.}. §1
10 s¢ dispone de una centrifuga {véase la nota al apartado 5.2.}, dejar ¢ rubo cerrado en reposo en la gradilla
..... i darante al menos 30 minutos, hasta que la capa flotante esté completamente limpida v claramente
kamm St es necesario, enfriar el who en agua corriente.

ALS.

w

X156 Quitar cuidadosamente ¢} corcho o tapon y enjuagarlo, asi como también al cuclio del wbo, utlizando un
poce de disolvente mixto, de forma que los liquidos de los enjuagucs penctren en el wbo.

A137 Acoplar un sifén o dispositive de lavado al tubo ¥ empujar el brazo mterior largo del dispositivo hasta que la
entrada se halle 3 mm, aproximadamente, por encima de la interfase entre las capas. El brazo interior del
dispesitive sera paraielo al e del tubo de extracaon.

Transferir cuidadosamente Iz capa Botante desde el tubo al recipiente de recogida de matenia grasa preparado
ivéase 6.4.1, que contendri material partcular facilitar la ebullicion (3 10 } o e trara de marraces {faculrativo
éxm&m&mhxﬁmﬁsﬂeﬁrhfmmm. Enjuagar la sabida del dispositivo con un
poco de disolverme mixto, recogiendo los liguides de jos enjuagues en el recipiente de recogida de materia
grasa.

51358 ABojar ¢ dispositivo acoplado ¢ cucllo ded wbo, levantar ligeramente of dispositivo y enjuagar la parte
mferior de su braze inrerior largo utilizando un poco de disolvente mixto. Bajar e wrroducir de nuevo el
dispositivo y trasvasar jos liquidos de Jos enjuagges al recipiente de recogida de matena grasa.

Enjuagar ia salida def dispositive sokizando un poco de disolvente mixto y recoger los liquides de los enjuages
en o recipiente. S se desea, podri climinarse la totalidad o una parte del disolvente contenido en c recipiente
mediante destilacién o evaporacidn, como se indica en ol apartado 6.5.12.
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A15.9. Aflojar de nuevo el dispositivo aplicado al cuello, levantarlo ligeramente v afiadir 5 ml de eranol al contenido
del tubo, utilizando el etanol para enjuagar el brazo interior largo del dispositivo; mezclar como se indica en el
apartado A.1.5.2.

A5 10 Proceder a una segunda extraccién, repitiendo las operaciones descritas en Jos apartados A.1.5.3 2 A.1.5.8,,
pero utilizando dnicamente 15 ml de érer dienthico {4.4.} ¥ 15 ml de éter de perrdleo {4.5.}. Unlizar el éter
dietilico para enjuagar el brazo interior largo del dispositivo cuando éste se retire def tubo después de efecruar
fa extraccidn anterior.

AS5.1L Proceder a una fercera extraccién repinendo el procedimiento descrito en los apartados A.1.5.3. 2 A.1.5.8,,
atilizando 15 mi de éter dietilico y 15 ml de éter de pewrdleo; enjuagar el brazo interior largo del dispositvo
como se indica en el apartado A.1.5.10.

Podra omitrse la tercera extraccion en el caso de 1a leche desnatada

!‘v)

Als Proceder como se indica en los apartades 6.5.12. a2 6.5.16.



