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2 La Junta de Frolesores de los referides Ceniros a gquie
nes alecte esta Orden formulard propuests, en terma alfghé
tica, & cuyo electo estari solamente integrada por los Cate
draticos numeraries de la Escuela que ostenten el cirgoe en
propiedad. quedando modificado, & este respecto, el artictlo sex-
ty del Reglamenta de Escpelas Térnicas de Grade Medio
gp;‘c;’tﬁdo en 7 de meyo de 1882 («Bolstin Oficizl de] Estadow
)

Lo digo a V. I, para su condcimients y demnis efectos.,
Dioe guarde a V. I. muchos afios.
Madrid, 18 de fehrero de 1988,

VILLAR PALASI

Ilmo, Sr. Director geneyal de Ensefianza Media v Profesional,

MINISTERIO DE INDUSTRIA

ORDEN de 24 de febrero de 1969 por Ig gue e
dietan normas compiementaria: de [os Decretoy
93/1968, de 18§ de enero, y 3157/1868, de 236 de dif
clembre, sobre prohibiciom del uso de detergentes
no biodegradahles,

Ilustrisimo sefior:

El articulo cuarte del Decreto 93/1868, de 18 de enhero,
gohre prohibicidn del uso de detergentes no biodegradabiles,
faculta ai Ministerio de Industriz a dictar en la esfers de
su compelencia las normes complementarias para &l desarrollo

¥ observancia de lo dispuesto en el mimmo. Por otra parte,

el articulo tercero de]l Decreto 3157/1968, de 28 de giclembre,
que modifica parclalmente el contenido de aquél, dispone que
por el Ministerio de Indusiria, de scnerdo oon los de Hacten
da y de Comercio, serdn definidos los procedimientos pars la
determingcion del! grado de biodegradabilided de los productas
afectados por dichos Decretos. En consecuencia, este Ministerio
ha considerado procedente determinar los medios de control
adecusados &l cumplimients de lo dispuesto en 1os mismos ¥, en
Bl ¢asd, cOtTegir su lnobservancia.

Entretanto no existe un método naclonsl 0, €n su £ase. un
método unificado recomendado por Organimnos infernacionaies
competentes para la determinaciim de Is biodegradabilldad de
los preperados tensloactives anidmicos, se ha comsiderado con
veniente adoptar como método provisionel el de la Asociacion
americana ¥The Soap and Detergent Asccistions, por estimar
que de entre los diversos métodos de mayor difusién interna
cionel eg el gue reline mejores condicjones en cuante a su du-
raclon, repetibilidad, reproductividad y viabilided.

En su virtud, previa conformidad de los Mintsterics de Hs-
clenda y de Comercio, tengo a hlen disponer lo siguiente:

Articulo 1» 1. Para ssegurar el cwmplimiento de lo dis
puesto en el articulo primero del Degreto J157/1968, de 26 de
disierchre, por el gue se modifica el Decrelo 93/1968, de 18 de
enero, las Delegactomes Provinclales de este Depariamento po-
dran inspsccionar de oficto o & Instancla de parte las indus-
trias dedleagdas g ]a fabricacidn de productos orgdnleos bensio-
activos snioicos .det grupo de los elquil-aril sulfonatos, asi
como & las que se dedique s la produccitm, fransformacién o
menipulacién de preparsclones isnsioactivas g¢ue contengan en
su formacitm los productos tenstoactivos citados,

2. En el curso de las inspeccioneg log representantes de [a
Delegacita Provinelal ocoTespondiente tomardin cuantaz mues-
{ras de productos tensicactivos ¢ preparaciones temsicactivas
producidos o utiizedos en los procesos de [abricacion estimen
necesarias. Jgushnente podrin tomarse muestras de los efiuen-
tes residusles de lu Industris sujeta s Inspeccion.

3. Las muestras, que se tomaran por triplicado, seran debi-
damente envasadas ¥ precintadas en presencia del representan-
te de la Delegacion Provincial de este Ministerio, asi como de

un representamtes debidamente calificado de 13 Ermpresa, Uns.

de Irs muesfras quedard en poder de la industris inzpececiona-

ds, I segunds en poder de ia Delegaciom del Ministerio de

Indystris, ¥ por QGitkno, 1a tercers sers resmnitida al laboretorio
gque designe 1o Direccitn General de Industrias Quimicas y de

is Consiruccion, para efectuar los enseyod camparativos de
blodegradabilided a que hace referencin el articulo tercerc del
Decreto 3157/1968, de 28 de diciembre.

Art. 20 1. A} objete de determiner el grado de biodegra-
dabilidad de los productos orginicos tensioactivos anidnicos del
grupe de log alquil-ari] sulfonatos, aai como de log gue inter-
Vehgen &0 ung preparacion tensioactive determinada, se esta-
blecersa un ensayo comparativo-—-sigulendo el método expuesto
en 61 Anexo 1 de eita Orden ministerisl—entre dicha porcion
tensioactiva anidnica v una muestra pairén constituids por al-
quilbengen-sulfonate LAS derivade del l-do-deceno con una
hModegradabilidad minima del 975 por 164,

2. 8i la degradacion del producto o preparacidn tensioscti-
vos #5 igual o superior al 90 por 100 de la blodegradsabiiidad
obtenida para el producto patrén. se considerard cmno sufi-
cieniemente bicdegradable.

3. Si el resultado del ensayo, con arreglo &l méiodo del
Anexo 1, sefizlase gue la biodegradebilidad del producto o pre-
paraclén tensioactivos es interior al 90 par 100, #stos se consi-
deraran como no blodegradables, vy sujetos, por tanto, & las res-
tricelones contenidag en: los Decretos 33/1968 y 3157/1848. Mo
chstante, la Administracién, si lo cree convenlente, podria auto-
rizar la reelizacidn de un nuevo enseyo de cwnprobacion, de
acuerdo con ¢} método expuesto en el Anexc 2 de esta Orden
minjsterial. 31 la biodegradacion del producto O preparacién,

{slzuiendo este método, =9 igual o superior al 90 por 100, agqué-

llos no se consideraran como adecuadamente biodegradables,]
¥ &n caso conirario guedaran definitivamente sujetos a leg res-
tricciones contenidas en los citados Decretos.

Art. 3¢ 1. De asuerdo con lo previsto en el articuio se-
gundo del Decreto 23/1958, log ensayos de blodegradabilidad pe-
dran efectuarse, ademss de en el Lahoratorio Central de Adua-
nas, en aquellos laboretorios gue, habiéndolo golleitado mediante
instancla dirigida a la Direcciém Generel de Industrias Qui-
micas ¥ de la Construccitn, y una ver acepiada discrecionsat-
mente la mistia por dicho Centro, refihan cads una de las si-
guienies condicmnes:.

i* Ng tener ningun interés directo ni indirecto en indus-
trias productoras, transformadoras o manipuladoras de prepa-
raciones tensioactivas.

.23 Disponer de los medios, elementos y aparatos necesarios
pera la realizacion de los ehsayos prescritos en Is presente
Orden ministerial,

32 Ser una entidad dedicads totalinenhite o €n parte 8 la
tares de nvestigacién o al control de calidad.

Art. 47 Bi como resuitade de 105 ensayos reallzados sobrs
las muestras de productos o preparscioneg tensioactivos aniéni-
cos tomgdos en una industris productora, transformadora o mne-
nipulsdors de log mismos, se llegase a determinar que éstos no
cumplen lo prescrito en el artfeuls primerc del Decreto 3157/
1568, de 2¢ de diciembpre. la Delegacidn Provincisl correspondien-
te incomra expediente que se tramitara con arreglo al capitulo
sepundo del titulo sexto de la Ley de Procedimiento Adminis
traitvo, ¥ que serd resuelto por el Director general de Indus-
trigs Quimicas y de In Construccitn, gqulen podra acordar is
elpusura de la industria; acierdo que e entenders sin per-
julcio de 1a aplicacidn, en =13 caso, de lag seneclones previstas sn
la Ley de Conbrabando

Art. 3¢ 1. De acuerdo con lo previsto en el articulo ter-
cero del Decreto 3157/19688, de 26 de diclembre, los detergentes
para usos domésticos que se produzean o Se preparen a pavkir
de 30 de junio de 1889 hasta el 30 de junic de 1970 deberan
Hevar un distintive eontituido por una «Br enmarcads por un
hexagono regular. Fn el caso de que o envase sea de carton, el
distintivo se situara en la cara exterior de su Lapa superior,

Las caracteristicis de dicho distintivo seran lss gque se indi-
canl a continuacién:

a) Parp envases de materin plastica serigrafiados, la «Ba
tendrd une altura de cinco milimetros ¥y un grueso de traro
de un milimetros. La «By» estard dispuesta en negatlvo scbre
un hexagono de 3,5 milimetros de lado.

b} Para paquetes de pesc neto igual o superior a 300 gra-
mos, la «By tendrid una altura de 20 milimeiros ¥ un grueso
de traZzo de {res milimetros La ¢B% seri de un color que con-
treste con el color dominante del paguete v estarit enmarcads
por. un hexdgono coloreado de 145 milimetros de lado,

¢} Pera paquetes de peso neto inferlor a 300 gramos ias
medidas sefinladas en parrato anterior se reducirén proporcio-
nalmente al tamafic de los mismos.
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2. Los delergentes pars usos domésticos gQue S¢ produzcan
Q preparen & partir de 30 de junio de 1970, deberun llevrr en
lugar bien visible de su envase in indlracion «Biodegradabley
el caracteres gue ocupen una Jongiiwd minims de cusrenta
milimetros ¥ upa altura no inferior a {res milimetros, ¥ debajo
de la anterior indicagiom la levenda: gLs fapricacion y utili-
imci? de delergenies no :iiodegradables esta prohibida por
a Leyn,

1o que comunieo a V.
efectos.

Dios guarde a V. [. muchos afios.

Madrid, 2¢ de Iebrero de 1868.

I. pars su conogimiente ¥ demas

LOPEZ BRAVO

Ilme, Sr, Director general de Industrias Quimicas y de Iz Cons-
truceion.

ANEXO 1

Métode para Ia determinacion de 1z biodegradabilidad de los
productos ¥ Dreparaciones tensivactives aniénteos del grupo
de los alquilart] sulfonatos

1. FUNDAMENTO DEL METODO.

Be !noculan micocrganismes en matrsces erlenmeyer, gue
contienen un medlo inicrobiano de crecimiente gquimicamente
definido. dencininado redic basal, v i sustancia o sustaneiss
que vayan a ensayarse. La airencién se efecta por agitacién

continua de los matraces, a temperatura controieda, que se

mantiene durante todo el ensayo. Después de un periodo de
ineubacitn que comprende dos fresplantes de adaptacién se
determing la biodegradaclén, midiendo la reduecc de conte-
nito de tensioactive a lo largo del ensayo mediante una vale-
racién colorimétriea.

11. Medio basal,
1.11. Composleldn:

Clorure aménico (C1 NH4) . B PPPUVOTORUT-. % | B - 4
Poafatc bipotasico (PO4 HKz) - L0 »
Sulfato magnésico cristalizado (SOi-Mg-'?mm o 0,25 »
Cloruro potasico (CL KDY ..., 025 »
Suifato ferrceo eristalizado (SO4FE ?320) - 5002 »
Extracto de levadura . ae mrberenmsenees e B3 ®
Agus destilada o desiomzada weesaneen 18 litko,

1,1.3. Preparacifn:

Debe prepararse inmedistamente antes de su utilizecion, di-
solviende ios componentes sdélidos, une después del otro, en ¢l
agua.

5t se desea, se puede emplear una solucién concentrads de
reserve coulentendo todas las sales, pero sin el exirgeto da
levadura, puesto que la solucién conteniendo este ultimo tlene
que ser esterilizatiz si han de ifranseurrir mas de ocho horas
antes de su utilizpeion,

1.2, Tensioactive petron.

Se utiliza siguilbencensuifonate LAS, derivado del l-dode-
ceno, que puede obtenerse:
— En «The Soap and Detergent Associations, 295 Madison
Avenue, New York, N. Y. 19017,
— En el Laboratoric Central de Aduanas. Quzman. e! Bue-
no, 125, Madrid,

13. Culttvo de microbios.

1.3.1 Procedencia;

— Lodo activa procedente de una planta de tratamiento de
aguas residuales o de otra fuente equivalente.

— Cultive obtenido de cuslguier Iaboratotic especiplizado
en ia materia.

132 Conservacion:

81 se desen, puede cvonservarse el cultivo medisute trans-

plantes semansaies en el madio basal, afiadiendo 10 mi. de cultivo
de siete dias sobre 1.000 mi de medic basal recién preparado,

conteniendo 30 mg. de siquilbencen-sulfonato LAS, derivado !
del l1-dodecenc, en un erlenmeyer de dos ltros, sometido a |

sgitacién continua ¥y a uns temperstura de 25+ 3C, tapado
con algoddmn hidré!obo para disminugr ia evaporacién y evitar
1a eontaminarién,

|
|

14 Selucion patrom,

Pegar cop -exactitud ia cantidad necesaris de aiquilbsncen-
sulfonatc sédico LAS, derivado del 1-dodeceno, para obtener
une solucién acugsa conteniendo ! mg, de productoe aclivo por
niililiro.

15 Solucion de enseyo.

Pesar con exactitud ia cantidad necesaria ge problems (ya
se trate de un algquileril sulfonato o de una preparacién ten-
sioactive anitnica que lo contengs) para obtener ung solucitn
Relosa conteniendo 1 mg, de producto active por ml

16. Agitaeion.

Para sagitar puede utilizerse yun agltador de valvén que
efectiie unas 125 carrerss por minuto, de un recorrido de 5 a 10
centimetros cada una; o bien un agifador giratorlo que efec-
tie 225-260 revoluciones por minuto, con un movimiento excén-
trico rotatorio que puede oscllar entre 25 ¥y § cm.

Pueder utiBzarse otros sisteinas sl se comprueba que pro-
ducen una eireacldon equivalente.

1.7, Tempergiura de ensayo.

Mantener la temperatura de todos los matraces erlemneyer
e lo largo de todo el ensayp g8 256 £ 30C.

1.8, Método operaiivo.

Disponer un matraz erlenmeyer de 2 lifros. de medidas
normalizadas, por cads muesire gue vaya f  ensayarse, junto
con uno de conirel parp el tensioactive petrén y otro pars el
ensayo en blanco sin tensiorctivo.

Verier en cada matraz erlenmeyer, incluidos el de contrel
y el del emsayo en blanco. ! lfro de medic hasal v 10 ml de
medio de cultivo,

Afiadir:

8> En cada matraz erlenmeyer, correspondiente a cada
muesira que vaya o ensayarse, 30 ml de su respectiva solu-
cién de ensayo, con objeto de conssgulr una concentracién de
3¢ mg/Hiro de tensioactive probiems.

b) En el matrez erlenmeyer de control, 30 ml de solucitn
peiréc pars conséguir uha concentracidn de 30 mg/litvo de
tensiogotivo patrén,

c3 En el matraz erlenmsyer correspondiente al ensayo en
glaneo,, 30 ml. de agus gue su.stit.uyen a las soluciones de fen-
sioactivo,

Tapar todos oa mairaces erlenmeyer cop algeddnm hidréfobo
pars distninuir e evaporacién y evitar ia contaminacién, pro-
curando que la torunde de slgodén no estéd muy comprimidsa,
al objeto de comsegulr una afreactdn suficiente.

Colocar fodos los matraces erlenmeyer, preparados come B¢
acaba de describlr, en 13 maquina agltadora para su aireacitn.

18. Periodo de adaplacion.

Mantener todos los matraces erlenmeyer en agliacion con-
tinua en la mequina agitadora, & Ia temperathita de ensayo,
durante setenia y dos horas. Trepscurrido dicho tiempo, prepa-
rar up nimero ignal de mairaces erlenmeyer de 2 liros, con-
teniendc 1 litre de medio basal, y afadiy:

a} En el de control, 30 ml de solucidn pstrén v 16 ml
de solucion tomade del anterlor erlenmeyer de control

b En cada uno de los matraces de ensayo de iss muestras
problema, 30 mi de su solucidn de ensayo ¥ 10 ml. de sciuclén
tomada del anterior erlenmeyer de ensayc que corresponda a
cadsa Gno.

¢} En € del ensaye en blahco, 30 ml <e agua y 14 ml de
solucién del anterior erlenmeyer del ensaye en bianco.

Colocar de nueve todos los matraces erienmeyer, tapados,
en la maquine agitadora y mantenarios en agitsclén continua,
& la temperature de enadyo, durante otras selenta y dos horas,
con lo que finaliza ¢ periodo de edantacion.

1.1). Emnsapo de ocho digs.

Preparar un namero igual de matraces erlenmeyer de 2 -
troe conteniendo -1 litro de medio basal v afiadir las mismas
cantidades y en is mmisma forma establecida en el apartado 1.9,

Coloear de nuevo todos los mairaces erlenmeyer, tapados,
en Ia méquina agitadors y mantenerlos en agitaeién continua,
a la temperatura de ensayo, por un periode de ocha diss, du-
rante los que sbic se detendré la agitacién pars tomar mues
teas, ’
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1.11. Toma ge wuesirags.

Pare seguir el purso fde ja biodegradaeién se fomaran mues-
tres de todos los matraces erlenmmeyer pars su analials,

Pueate que el resultade del aniileis de! ensayc en blanco

se utiliza para corregir los resultados de los otros matraces
erlenmeyer. deberd emplearse el mismo volumen de muestra
(o factor de dilucion) tanto pars el ensuyo en blanco cormy
pars’'las ¢tras muestras.

Tomar de todos los erlenmeyer los siguientes volimenes de
muestra.

a} De 25 mi. aproximadamente:

i. Una hora despuéa de estarse agitando la mezcla corres-
pondiente & las primeras setenta v dos horas del penodc de
adaptacién,

2. Upa hora después de estarse agitando ia mezels corres
pendiente a2 las ssgundas setenta y doe horas del periodo de
adantacion.

3. El dia eero, uns hora después de estarse agitando la
mezela correspomxiienie gl ensayo de ocho dias,

4. El dia 1 { a las veinticuatre horas de tomeds la mues-
tra dal dia cero).

b} De 116 ml aproximadamente:

1, El dis 7.
2. FiI dia 8

A menos gue se analicen las muestras inmediatamente des-
pu€s de tomedss, deberd afizdirse 1 ml dé selucién de formal-
dehiido al 3§40 por 100 por cads 100 ml de muestra para su
conservacidn hasta efeciumr la valoracidn colorlinétfica, man-
temidndelas ademds en un recipiente provisto de tapa que clerre
herméticamente,

1,12, Veloracion colorimeétrica,
1,121, Aparato:

Un espectrofotometro gue permita efecluar lecturas a
652 mp, Provisto de células de un espesor igual o superlor
a1 em

1,12.2. Reactivos:

Bolucion de fenolftaletna al ¢5 por
{1--1; v/vh

Hidrixido sodies, 1N

Acido sulirics, 1 N,

Cloroformo, gredo reactive

Boliclén de clorhidrato de azul de metileno al 0,3 por 100.
Disolver 300 mg. de clorhidrato de azul de metileno en 100 ml
de ggus.

Bolucisn reactiva de azul de metilenc, Verter 10 mi. de so-
lacion de clorhidrato de azul de metlleno sl 03 por 100 en
un matraz aforzde de 1 libro, sfadir unos 500 ml de agua
destllada, 68 ml de Acido sulforico cohcentrado v 50 g de
fosfato monosddico monohidratado (NaFHIPOSHND), Agiter has-
ta disolueitn total ¥ diluir a volumen.

Boluelén de lavado Afiadlr 68 ml, de dcido sulfurieo eon-
centradoe sgbre uncs 500 ml de agua destllada, contenides en
un matreg aforado de i Hire, sfiadir 50 g de NaHIPOLHN,
agitar haste disoluclén toinl y dilutr & volumen.

1123, Procedimiento:
Medir loa siguientes vohimenes;

2) 100 ml de cada una de las muestras indiepdas en el
grupo a) del apartado LIl

b 100 ml de cads unp de ias mmestras indleadas en el
grupo b del apartedo 111,

Llevar cada volumen medido a un embudo de separacion de
250 mi y afiadit ls cantidad suficiente de agua pars que el
volumen total sea de 100 ml. en cadaz embndo,

‘En todos log casos alcalinizar lz soliicién del embudo con
hidréxido stodice 1N en presencia de fenolftaleins, A eontibui-
cion ahadir dcido suifiirlec 1N, gota A gotz, hadta desapart-
cion del color rojo de la fenoifialeina. Afedir 236 mi de solucién
reactivo de azul de metileno, 10 ml. de cloroformo y agitar
supvemente durante 30 segundo. Dejar en reposc haosie, la se-
patacién nete <e gases, Dejpr -casr la capn clarofdrmics en

140 en etanol-agua

un eegundo embudo de separasidn, lavando e tuvo de salikda

del primer separador con una pequens parcitn de cloroformo.
Repetlr la extrapcion trés veces man, uiilisando 10 ml de oloro-
formo eada ve2 Si el color agui en 14 fase fcudss disminuye
sensiblemente o desaparece, sfiadlr 23 ml més de solucién
reactivo de azul de metileno.

Reundr todioa ioe extiractos en et segundo embudo de separe-
cién. Afiadlr 60 mi de solucién da lavado y agilar enérgica-
mente dursnte tresinta segundos. Esperar hasta la separacion
netsa de gases ¥ dejar caer los extraelos cloroldrmicos reuni-
doa a través de un embude conteniende lane de vidrio, en un
matraz aforado de 100 ml Extraer la soluelon de lavado dos
veces con 10 mi. de cloroformo cada vez, Lavar.ls lana de
vidrlo ¥ el emludo con clorcformo. Recoger todos los lavadas
en ¢] aforgdo, enresar y homogeneizar. Determinar la absor-
bancia de la solucioh a 652 mu (rente & cloroformo 00MO
blanco, utilizands cubetas de un espesor igual o superior a 1 e

1.13. Resgultados.

1.13.1. Métade de caleulo:

Calcular la concentracion neta de tensicactivo, restando el
valor del ensayo en blanco del ohienido en la determinacién
de las muestras. El porcentaje de degradacién se caleuia me-
diante la reduccidn de concentracién del tensicactive como sigue:

(Mo-Bo) — (Mx-Bx)
x 100

<% degradado {dia x» =
Mo —Eo

en donde Mo ¥y Mx son ios andlisis de las muestrgs, 3 Bo y Bx,
los anglsis del cultive an blance en los dise O y X,

E! resultade de! ensaye ez la media aritmética de la de-
gradacien de loe dias séptimo y octavo.

1.12.2. Contrastacion:

Como control del cultive micreblano y de las condicienes
del ensayo, ho debe considerarse como vallde si el resuitado
obienido pars la degradacién del alquilbencensulfonaie LAS,
derivado del l-<dodeceno, es inferior & 97.5 per 190,

ANEXO 2
Ensayo de comprobacion

21. Fundomento del Método.

Se utikiep lodo active procedente de una plants de iraia-
miento de agues ressduales. gue se introduce es un aparsio
de airescidn, especialmente disehado, junio con ia sustancis
Gue VAys B ensayarse ¥ un sgua cesidual sintética, gue pro-
porcina la energia necesaria a los microorgenismos del lode.
La megcls se aires durante veintitrés boras e defa reposar ¥
se separe parte del Houido sobrenadante. Se lleva s su voln-
men el lodo activo que queds en el recipienie, mediante g atli-
cién de agus residual sintélica y de solucitn de tensicactive.
¥ 5& repite &l citlo La blotlegtaducifn se determitin midiehdo
Iz reduccion de contenido de tehsionctive durghte & elvlo diatle.

22. FLodg activo,

Iniciaslmente se recoge ung muestra de lode sotive proceden-
te de unak plania de depuracion, dedicada priGeipelienis
tratamiento de aguas residuasles urbanas. Al «pe2hr el efisa-
yo se ajusts la cantidad de sdlidos en suspensién a la eoncen-
tracion de 3500 meslitro mediante di¥ con agus oortlen-
te, ¥ se mantiene la euspension de sdlidos, s la concentracion
de 2500 £ 300 mg/Hiro, por seperacidn de las canfidadés néée-
sarigs de sélidos a lpo largo del ensayo..

23, Soluciom madre de agus residugi stnidiica:

23.1. Composicién:

GIU 088 ....ee correenrreees 30 BT
Caldo nutnente DIEC-O n equwa.lenbe 20 gr.
Fosfato bipofdsice (PO4HKD) .....cvewn. 13 gr

232 Preparaclon:

Disolver iss sustanclas del parrafo 23.1 en 1 litro de agua
corriente, calentande Justo por debajo del punto de ebullicién
Guardsr en nevera, manteniendo ia ternperntura por debajo de
7o, Desechar la solucidn si hay evidencia de sparicién de cre-
cimiento bloldgico.

24, Solucion patrdm.

Utilizer la préparada seglin e apartado 1.4.

2.6, Solurion de ensayo.

Ttilizar la preparads segun s apartado 1.5
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2.6. Construccion del aparalo de qreucion ifig 1),

Utidizar un tubo de plexiglas de 83 mm de didmetro inte-
rior. Cerrar con un fonde en forma de cono. cuyas generstri-
ces formen un angulo de 200 con im vertical, terminandc con
Wi CRSqUete semiesférice de 13 mm. de didmetro.

A 36,1 mm. sobre la circuferencia de unidn de I parte co-
nica con ta cilindrica taladrar un agujero de 264 omm. de
diametrg, destinado a! paso de un tubo pmra insuflacion de
aire, ¥ al nivel de 506 m] perforar un agujerc de drennje, uti-
Hzable para !a tomg de muestras. La longitud total del apa-
rato de aireacion no debe ser inferior a 600 mm.

27  Airegeitn,

Utilizar aire comprimido, f{iltrade por lana de vidrio para
evitar contaminaciones con un caudasl de uncs 500 ml/minn-
10, gue pasa A iravés de un tubo capilar de 8 mm. de didme
tro exierior v 2 mm. de didmetro interior, cuye extremo debe
estar situado a 7 mm. del fondo del aparate de aireacién.

28 Temperatura de ensuyo.

Mantener la temperaturs de jos aparstos de aireaclon du-
rante todo el ensaye a 25 % 3o,

2.9 Metodo operativo.
249.1.

Disponer un azparato de aireacidn para cads muestrg que
vaya & ensayarse, junto con uno de controd para et tensioacti-
vo pairén ¥ otrg pare ! ensayo en blance sin tensiosctivo.

Fijar todos los aparatos de forma gue se mantengan verti
ezles durante todo el ensayc. -

Iniroducir er cadn aparato la muesira de lodo active, 10 mi
de solucién madre de agua residual sintética ¥ is sustancia que
Va¥s @ ensayarse, ajustands la cantidad de sdlidos en suspen-
sion a 2500 mglitro. de forma que el volumen total de Hguil-
do seq de 1500 mi,

Abrir el peso del gire comprimido, manteniendo el caudal del
mismo & ynos 560 misminuto y deiar los recipientes abiertos a
la atmoésfera, manteniends la temperatura durante todo &l en-
saye 8 2532 C,

283 Ciclo diario;

Drespués de unb tiempo de aireacion de veintitrés horas, ce-
rrar ei paso del alre comprimido, para dejar sedimentar los
ipdos duranfe treinta minutos como minimo ¥ una hora como
maxime. Al fina! de dicho tismpo separar los 1000 ml. supse-
riores de Jiquido sobrenadante {efiuente), utilizando el aguje
ro de drenaje del aparato. de donde se tomarin Inuestras para
log andlisis - subaiguientes, dejande 500 mi. de la mezcla de
ligaido y lodo eedimentado en e! recipiente: A contibuactén
regnuder la aiTeacién y reponer el volumen separado, por adi-
cién de 1000 ml. de solucién de alimentacién, manteniendo du-
rante otras veintitrés horas el caudal de aire y la temperatura
en ias condiciones de ensaye anteriormente citados.

Con objeto de evitar el depdsito de sOlidos ¥ lensiogctivos en
Ias paredes del aparato, schre el nivel del lquide econviene
ragpar peridédicamente con ung espatula diferents para cada
unc de los aparatos ¥ sobre btodo, después de lg slimenigelén,
pere nunca durante iss ditimas ocho horas del cicla,

Solamente en el caso de formarse eXcesiva espumis se afia-
dird una cantidad minima de silicona iipe SAG 47¢ Unidn Car-
bide 6 equivalente, como desespumante.

2.9.3

Se debe efectuar eada tres-custro diss, previe raspedo de
las paredes del aparato. a las dos-tres horas de la slimentacion.
Tomar la muestrs anies de pasados treinta minutos del ras-
pado, filtrar por filtro tarado de poro fino, desecar a 452 C
hasta peso constante y pesar. Cuando sea- necesario. separar
la cantidad suficiente de mezela liq®ds de agua y lodo pars
mantener la cantidad de solidos en suspensidn entre 2000 mg.
¥ 3000 mglitro.

Praparacion del ensayo:

Determingcién de los sdlidos en suspension:

2.1¢. Duracion del ensayo.

El gielo diario se repite a lo largo del ensavo de compro-
bacién duranie un tiempo minime de guince dias, en los gue
se pusden diferenciar tres eigpas:

— Perigodo de alimentacidn inicial
— Periodo de adaptaciin.
— Perivdo de operacion normal.

2,101

Este periodo, que solo es necesaric cuando el lodo no estd
adaptado al jensivactivo, debe ajustarse al siguienfe programa
de incremtenio de alimentacion:

Periodc de alimeniacién inicial:

Dia §: 4 mg de tensioactivo/litro de solucitn de alimenia--
aidn.,
Dia 1: 8 iden 1d.

Dig 20 12 idem id.
Dia 3: 16 idem fd.
Dvis 4 hasta & Tinal de} ensayo. 20 idem fd.

Cusndo el lodo esta adaptado, se empieza por 20 me. de
Lensloactivo/litro de spluclén de allmentacion.

2.102. Periodo de adapiacion:

A continuacion del perfodo de alimentacién inleial, cuva du-
racién es de cinco dias 58 necesltan tres <dias adiciongles para
asegurar lg completa adaptacion a la alimentacion de 20 mg/
litro, gque constituven ei peripdo de adgeplacion.

2.10.3. Periodo de operacidn normal:

En este periodo la alimentgeidn sigue siendo de 20 mg/li-
tro, ¥ se define como un perfods de siete digs, en el gue se
debe verificar lo siguiente:

a) La diferencia de porcentaje de degradacion entre dos
digs conzecutivos ne debe ser meyor del 5 por 100

D) La diferencia de porcentaje de degraduacion media en-
tie log $res primercs y los tres Gltimos dins no debe zer mayor
del 3 par 108

2.11, Solution de alimentacion.

Be obtiene mezelando 16 ml de la solucidén madre de agua
ragidual siniética con un velumen determinade de solueién izn-
slcactiva ¥ complelande hasta 1600 mi. con agua.

Como tanto la solucidén patrén como cada solucion de en-
saye lienen uns concentracidn de su respective tensloactive de
i mg/ml, el nimero de milllitros de solueidn tensloactive ne-
cesario pars preperar su correspondiente scolucldén de alimenta-
cién aserd, por tanto. igual al nimero de miligramos establecide
en el apartado 2.10.1.

212, Toma de muestros.,

Para seguir e curse de g bicdegradacién se tomgrim nres-
tras de:

A) De las seluclones de alimentacion de cada muestra gue
vaya A ensgyarse, aal como de la de control y de la del ehsa-
yo en blanco. se tomardan comd minime cinco muestres en dias
consetutivos o alternos. exciuidos los dias correspondientes al
pariodo de alimentactdn intelal. Normalmente, une dei altimo
dia del periodo de adaptecidn ¥ cusire del pericde de opers-
cién normal

B} Diariamente, de los efluentes {véase apartado 2.92) sin
filtrar de cads muestra que vaya s enspyarse, ssi como de lao
de control y de&la del ensaye en blanco

Puesto que el resuitado del andlisis del ensayo eh blanco re
ufiliza para corregir los resultados de las demas determina-
ciones, deberd emplearse e misme volumnen de muesira (o fac-
tor de ditucién), tanto pars el ensayo en blanco ¢ome pars las
ofras mitestras.

Tomar los siggientes volimenes de muestra:

a} Soluciones de alimentacion:
25 ml, aproximnadatmente,

b} Efluentes-
110 inl, aproximadamente.

A menos qQue se analicen las muestras inmedigiamente des-
pués de tomadas deberi aiadirse 1| ml de solucidn de formal-
dehido al 3540 por 109 por ceda 19¢ mi de muestra, para su
conservacion, hasta efectusr ia valoracién colorimétrica, man-
teniéndolas, ademas, en un recipiente provisto de tapa que cie-
rre herméticamente.

213, Valeracion colorimeétricy.

Seguir el método descrito en el apartado 1.12 del anexo 1,
con la unies variacion de que los vollroenes que deben me-
dirse, de acuerde con el parrafo 1123, sevan log que se indlcan
a continuacion:

a} 1 ml 4e cada una de lax muestras indicadas en sl gru-
pe A} del apartado 212

by 106 ml d¢e cada una de las muestras indicadas en el
grupo b de] apartado 212,
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2.14. Resultado,

2.14,1, Método de caleulo:

Caleular diarismente el porcentaje de degradscién, empe-
zando por el cuarto din en gue se anadidé 20 mg/litro de ten-
siogetive.

Mz — Me

% degradation (dia x) = — x 100

Mep

en donde Ma es lo media sritmética de cinco anilisis del ten-
sicactivo en la alimentacion o cargh, corregidos por sustracelon
del ensayc en blaneo de la alimentiacidn, y Me es el andlisly

del efluente de? dia z cortegide por suatracelon del blanco del
eflitente.

El resultado del ensayo es la media aritmética de la degra-
dacién de los miete digs de marchs, definidos como de opers-~
cidn normal (apartado 2.16.3).

2.142 Contrastacldn:

No es valldo el ensayo de un .tensiopctive sl no se han ai-
canzedo las condicionss de operecldn norsal.

Como control dei iedo active y de las condiclones del en-
sayo, no debe considerarse eomo valido, si el resuliado obtens-
do para la degradaclén del slquilbencensuifonato LAS, deriva-
do del I-dodeceno, es inferior a4 $7.5 por 100, ’
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