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2." La Junta de Pro!esores de los referidos Centros a qUie
nes afecte esta Orden formUlará propuesta. en terna alfabé
tica, . a cuyo efecto estará solamente integrada por los Cate
draticos numerarios de la Escuela que ostenten el cargo en
propiedad, quedando modificado. a este respecto, el articUlo 1IeX
to del Reglamento de· Escuelas Técnicas de Grado Medio
aprobado en 7 de mayo de 1962 (<<Boletín Oficial del Estado»
del 21),

Lo digo a V. l. para su conocimiento y demás efectos.
Dios guarde a V. l. muchos afias.
Madrid, 18 de febrero de 1969.

VILLAR PALASl

Ilmo. Sr. Director general de Enseñanza Media y Profesional.

MINISTERIO DE INDUSTRIA

ORDEN ae 24 de lebrero ae 1969 por la que Je
dictan normas complementartas de los Decretos
93/1968. de 18 de enero, y 3157/1968, de 26 de di
ctembre, sobre prohibición del uso de detergentes
no btodegradables.

Ilustrísimo sefior:

El artículo cuarto del Decreto 93/1968, de 18 de enero,
sobre prohibición del uso de detergentes noblod.egradables,
facUlta ai Ministerio de Industria a dictar en la estera de
su competencia las normas comPlementarias para el desarrollo
y observancia de lo dispuesto en el mismo. Por otra parte,
el articulo tercero del Decreto 3157/1968, de 26 de diciembre,
que modifica parcialmente el contenido de aquél, dispone que
pat' el Ministerio de Industria. de acuerdo con 101 de Hac1en~

da y de Comercio, serán de:fblidos los procedtm1entos para la
determ1naclón del grado de blodegradabllldad de los productos
afectados por dichos Decretos. En consecuencia, este Mlnlsterio
ha conalderado procedente determinar los medios de control
adecuados al cumpIJm~to de lo dispuesto en los mlBmos y, en
su caso, corregir su inobservancia.

Entretanto, no exiSte un método nackmaJ. o. en su caso. un
método unificado recomendado por Organlsmos internacionales
competentes para la detennlnación de la blOdegradabllldad de
106 preparados tensioactivos a.niónicos, se ha considerado con
veniente adoptar como método prov1s1onsJ., el de la Asociación
americana «The 8oft¡p and' Detergent Asociation». por estinlar
que de entre los diversos métodos de mayor difusión interna
cional es el que reúne mejores condiciones en cuanto a su du
ración, repetlbllldad, reproductl_ y viabllldad.

En su virtud. previa conformidad de loo Minlsterios de Ha
cienda y de Canercio, tengo a bien disponer lo sJgulente:

Articulo 1.° 1. Paz'a asegm-ar el cumplimiento de 10 di&
puesto en el articulo prJmero del Decreto 31.7/1968, de 26 de
dIciembre. por el que se mo<ll!lca el Decreto 93/1968, de 18 de
enero, ias Delecaciones Provlndales de este Departomento po
drán lnspecMoner de oficio o a 1DBtanc1a de parte las indus·
trias de<llca¡1a8 a la fabrIcación de productos orgánicos tenslo
aetivos anlónlcosdel grupo de los alquU....U aulfonatos, &si
como a las que Be decUque a la prociuec1ón.transfonnac1ón o
manlpu1acJón de preparaciones tensioactivas que contengan en
su fonnaclón los productos tensioact1vos citados.

2. l!ln el curso de las 1ns¡Jecclones 108 representantes de la
Delegación ProvIneIal~ tomarán cuantas mues
tras de productos tensioact1vos o preparaciones tensloactivas
producidos o uti_os en los~ de fabrlcaclón estimen
necesarias, Igualmente podrán t<mlll'!le muestras de los efluen
tes residuales de la lndustria sujeta a lnspecclón.

3_ Las muestr.... que se tomarán por trlpllcado, serán debi
damente envasadas y precintadas en presencia del representan
te de la De1etlaclón _cia! de este Min1Bterlo, asl como de
tul ~_tes debidamente oalificado de la Empresa,. Una
de las muestras quedará en poder de la industr1a.inspecciona
da, la &elIunda en poder de la Delegación del Ministerio de
IndustrIa, Y por 1lItimo. la terce.a ....... remltlda al laboratorio
que deolgne la DlreccJón General de Industrias Qulmlcas y de

la ConstruccíOll, para efectuar los ensayos comparativos de
bioQegra.d.abil1dad a que hace referencia el articulo tercerO del
Decreto 3157/1968. de U de diciembre.

Art. 2.° 1. Al objeto de determinar el grado de b1odegra
dabilidad de los prOductos orgánicos tensioactivos amónicos del
grupo de los alqull-aril sulfonatos, así como de los que inter
vengan en una preparación tensioaetiva determinada, se esta
bleoerá un ensayo comparatiVo-slgu1encio el método expuesto
en el Anexo 1 de esta Orden ministerlal-entre fUcha porclón
tensloactiva ani6mca y una muestra patrón constituida por al·
qwlbenoen-sulfonato LAS derivado del l-do.deoeno con una
bloo_adabllldad mlnlma del 97.. por 100.

2. SI la degradación del producto o preparación tens1oacti
vos es igual o superior al· 90 por 100 de la biodegradabllidad
obtenida para el producto patrón, se considerará camo sufi
cientemente biodegradable.

3. Si el resultado del ensayo. con arreglo al método del
Anexo l. señ.alase que la biodegradabilidad del producto o pre
para.c1ón tensioactivos· es inferior al 90 por 100, éAtos se consí~

deraráncomo no blodegradables, y sujetos, por tanto, a las res
tricciones contenídaB en los Decretós 93/1968 y 3157/1968. No
obstante. la Administración, si lo cree convenIente, podrá auto
rizar la realización de un nuevo ensayo de comprobación. de
acuerdo con el métddo expuesto en el Anexo 2 de esta. Orden
ministerial. Si la biodegradaci6n del producto o preparación.
~guiendo este método, ~s igual o superior al 90 por lOO, aqué
llos no se· considerarán como adecuadamente biodegradab1es:J
yen caso contrario quedarán definitivamente sujetos a las res-
tricclones contenidas en los c1tados Decretos.

Art. 3.° 1. De aouerdo con 10 previsto en el articulo se·
gundo del Decreto 9311968, los ensayos de biodegradab1l1dad po
drán efectuarse, además de en el Laboratorio Central de Adua
nas, en aquellos laboratorIOS que,habiéndolo sol1citado mediante
inStancia dirigida a la Dirección General de Industrias Qui
micas y. de la Construcción. y una. vez aceptada discrecional
mente la misma por dicho Centro. reúnan cada una de las si
guientes condiciones:

l,a No tener niniun interés directo ni indirecto en indus
trias productoras, tranSfonnadoras o· manipuladoras de prepa
raciones tensloactivas.

. 2:'" Disponer de los medios. elementos y aparatos necesarioo
para la realización de los ensayos prescritos en la presente
Orden ministerial.

3.a Ser una entidad dedicada totalmente o en parte a la
tarea· de investigación o al control de calidad.

Art. 4.0 Si como . resultado de los ensayos realizados sobre
las muestras de productos o preparacione$ tensloact1vos antóni·
cos tomados en una industria productora. transformadora O ma
nipuladora de los mismos' se llegase. a determinar que éstos no
cumplen 10 prescrito en el articulo primero del Decreto 3157/
1968. de 26 de diciembre, la Delegac1ón Provincial correspondien
te incoará expediente que· se tramitará con arreglo al capitulo
segundo del titulo sexto de .la Ley de Procedimiento Adminis
traltvo. y que será resuelto por el Director general de Indu&
trias Quimicas y. de la Construcción, quien podrá acordar la
clausura de la industria; acuerdo que se· entenderá sin per
juicio de la aplicación, en sl,l caso, de las sanciones previstas en
la·Ley de Contrabando

Art. 5.° 1. De acuerdo con 10 previsto en el articulo ter
cero del Decreto 315711968. de 26 de diciembre, los detergentes
para usos domésticos. que se produzcan o se preparen a partir
de 30 de junio de 1969 hasta el 30 de junio de 1970 deberán
llevar un distintivo contttuldopor una «B» enmarcada por un
hexágono regular. En ~l caso de que el envase sea de cartón. el
distintivo se situará en la cara exterior de su tapa superior.

Lascaracteristicas de dicho distintivo serán las que se indi
cana continuacIón:

a) Para envases de materia plástica serigrafiados, la cB»
tendrá una altura de cinco miUmetros y un grueso de trazo
de un. millmetros. La «B». esta.rá dIspuesta en negativo sobre
lID hexágono de 3.5 milímetros de lado.

b) Para paquetes· de peso neto igual o superior a 300 gra
mos, la clb tendrá una altura de 20 mllimetros y un grueso
de trazo de tres milímetros. La «B» será de un color que con
traste con el colordomll1ante del paquete y estará enmarcada
por. un .hexágono coloreado de 14;5 mll1metros de lado.

c) Para paquetes de peso neto lnterior a 300 ¡ramos las
medidas señaladQ8 en párrafo anterior se reducirán proporcio
Q.aImente al tamatio de los miBmos.
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2. Los detereent,es para usos d.oméStlcos que se proctuzcan
o preparen a partir de 30 ele junio de 1970, deberán llevar en
lugar bien visible de su envase la indicación cBiodegradab1e»
en caracteres que ocupen una longitud m1nima de cuarenta
millmetros y una altura no inferior El. tres milímetros, y debajo
de la anterior indicación la leyenda: «La fabricación y utili·
zaci6n de detergentes no diodegradables está prohibida por
la Ley».

Lo que comunico a V. 1. para su conocimiento y damas
efectos.

Dios guarde a V. 1. muchos aftoso
Madrid. 24 de febrero de 1969.

LOPEZ BRAVO

Ilmo. Sr. Director general de Industrias Químicas y de la Cons
trucción.

ANEXO 1
,

Métod.o para la determinaciÓD de la biodqradabiUdad de Jos
productos y preparaciones tensioactivuS aniónleos del grupo

de los a14uUaril sullonatos

1. FuNDAMENTO »,EL MÉTODO.

Se inoculan micoorganimnos en matraces erlenmeyer, que
contienen un medio microbiano de crecimiento qu1micamente
definido. denominado medio basal, y la sustancia o sustancias
que vayan a ensayarse. La aireación se efectúa por agitación
eonttnua de los matraces, a temperatura controlada. que se
mantiene durante todo el ensayo. Después de un Periodo de
incubación que comprende dos trasplantes de Qdapta.ción se
determina la btodegradación. midiendo la reducciOn de conte
nido de tenstoactivo a lo largo del ensayo mediante una valo
ración calorimétrica.

1.1. Medio basal.

1.1.1. CompOSIción:

Oloruro amónico (el NH4) 3.0 gr.
Fosfato blpotáslco (P04 HK2) 1.0 »
Sulfato magnésico crlataUzado (SO+Mg-'7H20) .. .-.. 0,25 »
Cloruro potásico (Cl K) _........ 0,25 »
SUlfato femlSO crlstallzado (S04FE-7H20) •••OH....... 0,002 »
Extracto de levadura 0,3 »
Agua destilada o de_da 1,0 litro.

1.1.2. Prepan¡clón:

Debe prepararse inmediatamente antes de su utilización. di
solviendo loa componentes sólidos, uno después del otro.· en el
agua.

SI se desea, se puede emplElllU' una solución concentrada de
reserva conteniendo todas las sales, P«'o s1n el extracto de
levadura. puesto que la solución conteniendo este último tiene
que Ser esteril1Zad.a si han de transcurrir más de ocho horas
antes de su utillzac16n.

1.2. Tensioactivo patrón.

Se útil1Za alquilbencensultonato LAS. derivado del l-<1ooe
ceno, que puede obtenerse:

- En abe Soap and Detergent Assoclation», 29'5 Madison
Avenue, New York. N.Y. 10017.

- En el Laboratorio central de Aduanas, Guzmán, el Bue-
DO, 125, Madrid.

1.3. Cultivo de microbios.

1.3.1 Procedencia:

- Lodo activo procedente de una. planta de tratamiento de
aguas residuales o de otra fuente equivalente.

- Cultivo obtenido de cualqUier laboratorio especializado
en la ma.teria.

1.3.2. Conservación:

SI se desea, puede conservarse el cultivo mediante trans-
plantes semanales en el medio basal, afiadiendo 10 mI. de cultivo
de siete días sobre 1.000 mI. de medio basal recién preparado.
conteniendo 30 mg. de alqu1lbencen-sulionato LAS, derivado
del 1-dodeceno, en un erlenmeyer de dos litros. sometido a
agitación continua y a una temperatura de 25;±30C. tapado
con algodón hidrófobo para disminuir la evaporación y evitar
la contaminación.

•

1.4. Sc.lucton patrón.

Pesar con exactitud la cantidad necesaria de alqul1bencen
sulfonato s6dico LAS. derivado del l-dodeceno, para obtener
una solución acuosa conteniendo 1 mg. de producto act'tvo por
mililltro.

1.5. Solución de ensayo.

Pesar con exactitud la cantidad necesaria de problema (ya
se trate de un alquil..aril sul!onato o de una preparación ten
sioactiva amónica que 10 contenga) para obtener una solución
acuosa conteniendo 1· mg. de producto activo pOr rnl.

L6.Agitactón.

Para agitar puede utilizarse un agitador de vaivén que
efectúe unas 125 carreras por minuto, de un recorrido de 5 a 10
centímetros cada una; o b1en un agitador giratorio que efec
túe 225--250 revoluciones por. minuto, con un movimiento excén·
trico .rotatorio que puede osc11ar entre 2,5 y 5 cm.

Pueden utiliZarse otros sistemas si se comprueba que pro
ducen una aJreac1ón equivalente.

1.7. Temperatura de ensayo.

Mantener la· temperatura de todos los matraces erlenmeyer
Q 10 largo de todo el ensayo a 25 ± 3° C.

1.8. M~tocto operativo.

Disponer un matraz erlenme:yer de 2 lltros. de med1das
norma11Zadas. por cada muestra· que· va.ya a· ensayarse, Junto
con uno de control PaTa el tensioactlvo patrón y otro pa.ra el
ensayo en blanco sintensioactivo.

Verter en cada matraz erlenmeyer, incluidos el de control
y el del ensayo en blanco, 1 litro de medio basal y 10 mI. de
medio de cultivo.

Madlr:

a) En cada matraz erlenm.eyer, correspondiente a cada
muestra que vaya a ensayarse, 30 ml. de su ~va. solu·
ción de ensayo, con objeto de conseguir una concentración de
ro mg/lltro de tensloaetlvo problema.

b) En el matraz erlenmeyer de control. 30 mI. de solución
patrón para coIlSei[UÍr una concentración de 30 mg/litro de
tenaloactlvo patrón.

c) En el matraz erlenmeyer correspondiente al ensayo en
blanco,.30 mI. de agua que· sustituyen a las soluciones de tena
sioaetivo.

Tapar ·todoa los matraces erlenmeyer con algodón hidrófobo
para disminuir 1& evaporación y. evitar laeontaminac16n, pro-
curando que la torunda de a.1iodón no esté muy comprimida.
al objeto de oonaegulr una a1readón suJlciente.

Colocar todos los matraces erlenme-yer. preparados como se
M8ba de descr1blr, en la máquina agitadora para su aireación.

1.9. Periodo de adap_.

Mantener todos ·10s matraces erlenmeyer en agitación con~

t1nua en la máquina agltadora, a la temperatura de ensayo,
durante setenta y dos horas. Transcurrido dicho tiempo, pr_
rar un número. igual de matraces erlenmeyer de 2 litros, con·
teniendo 1 litro de medio basal, y afiadir:

a) En el de control, 30 mI. de solución patrón y 10 mI.
de solución tomada del anter1or· edenmeyer de control.

b) Encacia uno de los matraces de ensayo de las muestras
problema,·3O mI. de su. soluclón de ensayo y 10 ml. de. solución
tomada del anterior erlenmeyer de ensayo que corresponda a
cada uno.

e) En el del ensayo en blanco, 30 mI. de agua y 10 mI. de
solución del anterior erlenmeyer del· ensayo en blanco.

Colocar de nuevo todos los matraces erlenmeyer, tapados,
en la. máquina 8/ptadora y mantenerlos en agitaclón continua,
ale; temperatura deensaYD. durante otras setenta y dos horas,
con lo que llnallza el perlodo de adaptacIón.

1.10. Ensayo de ocho atas.

PreJ;w:ar un número igual de matraces erlenmeyer de 2 li
tros conteniendo ·1 litro de medio basal y afiac:Ur las inlsm.as
cantidades y en la m1sma forma establec1da en el apartado 1.9.

Colocar de nuevo todos los matraces erlenmeyer. tapados,
en la máquina ag1tadora· y mantenerlos en agltac1ón· continua..
a la temperatura de ensayo. por un perlodo de ocho dlas. du
rante los que sólo se detendrá la ag1taclóD para tomar mue&
tras.
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ANEXO 2

Ensayo de comprobación

en donde ·Mo y Mx son los análisis de las muestras, y Bo y Bx,
los análisis del cultivo en blanco en los dias O y X.

El r86wtado del ensayo es. la .media aritmética de la de
gradación de los días Séptimo y octavo.

1.13.2. ContrastacióIl:

Como control del cultivo plicrobiano y de las condiciones
del ensayo. no debe considerarse como válido .si el resu1ta4Q
obteni<lo para la degradaclón del alqull_nsu]fonato LAS.
dErlvado del 1w<iooeceno, es inferior a 97.5 por 100.

2.1. Fundamento del Método.

Se utiliza lodo activo procedente de una. planta de trata
miento de aguasrelkluales. que se introduce en. un aparato
de aireación. especialmentedisefiado. junto con la sustancia
que vaya a ensayarse y un qua residual sintétíQ&'. qUJ pro...
poreíona la energia .. necesaria· a los microoraan1smos del lodo.
Lameficla se airea durante veintitréa horas, se deja reposar y
se separa parte del liquido sobrenadante. Se lleva a su volu~

men el lodo acHvo que queda en el recipiente. mecüsDte la lLdi
ci6n de agua· residual sintética y de solución de tensioa.c-tivo,
y se rélllté él ciClo La blodégtlldaclbn se de_a !llldléllclo
la reducc!ón de COl1tehlllo dé t_ooctlv6 durlU1t. él Clélo dliltlo.

x 100
Mo-Bo

% degradado <dia x) = -----.----'

Reunir todoa los atractos en el 8e&'undo embudo d.e tiepara,.
clón. Alladlr 50 mL de ioIuelón de lavado y agitar enérgica
menlie dU11lnte treinta segundoe. EoPetar basta la separaclón
neta de gases y dejar caer los extraet08 clorof6rm1oos reuni~

dos a través de un embudo conteniendo lana de vidrio. en un
matraz aforado de 100 mI. Exta'aer la 80luelón de lavado dos
veces con 10 mI. de clorotonno cada vez. Lavar. la lana de
Vidrio y el embudo con cloroformo. Recoger todos los lavados
en el aforado. enrasar y homogene1za.r. Determinar la absor~

bancla de 18. solUción a 652 mf\.. rtentea cloroformo came
blanco. utilizando cubetas de un espesor igual o superior a 1 cm.

1.13. Resultados.

1.13.1. Método de cáleulo:

Calcular la concentración neta de tensioactivo. restando el
valor del ensayo en blanco del obtenido en la determinación
de las muestras.. El pOrcentaje de degradación se calcula me-
diante la reducción de concentración del te'nsioactivocomosigue:

<Mo--Bo) - CMx-Bx)

2.2. Lodo activo.

Inicialmente se recoge una muestra de lodo a.ct1vo Ilroeed.m
te de una planta de 4$_. lled_ 1JflIlOI\l8llIlé1úé al
tratamiento de aguas residuales· urbanas. Al etílptSát el eMa
yo. se aJust'8. la· cantidad de Bólidos en ~enslÓIl.a. la concen
tración .dE' 2.500 mg/litro mediante dUUC1fm. c(m agua. 00l'l1Em
te. Y. Be m,antiene la suspensión d. sólidos. a la concentr~
de 2.SOO ± 500 mgilltro. por separación de las cantldadés néét
sarias de sólidos a 10 largo del ensayo..

2.3. Solución madre de agua. residual sfntltka:

2.3·.1. Composición:

Glu",osa 30 gr.
CaJdo nutriente DIFCO o equivalente. 2() gr.
Fosfato bipotáslco (PQ4HK2l 13 gr.

2.3'.2. P1'el>aracI6n:

Di80lver Las 8uBtanoias del párrafo 2.3.1 en 1 litro de agua
corriente. calentando justo por debajo del pUnto de ebullición.
Guardaren nevera; mant.eníendo la temperatura por debajo de
7° C. Desechar la solución si hay evidencia de aparlélón dé ere
cimiento ta1oIóIíco-

2.4. Solución patrón.

Utilizar la preparada seg11n el apartado 1.4.

2.5. .SolUCión de ensayo.

Utilizar la preparada. según el apartado 1:5.

1.11. Toma de muestras.

Para seguir el curso de la biodegradaelón se tomarán mues
tr.as de tod06 los matraces erlentne5'er para BU anál1sis.

Puesto que el resultad.o del análisis del ensayo en blanco
b'e utiliza para corregir los resultados de los otros matraces
erlenmeyer, deberá emplearse el mismo volumen de muestra
(o factor: de dilución) tanto para el ensayo en blanco como
para' las otras muestras.

Tomar de todos los erlenmeyer los siguientes volúmenes de
muestra:

a) De 25 ml. aproximadamente:

1. Una hora después de estarse agitando la mezcla corres
pondiente a las primeras setenta y dos horas del período de
ada¡ptac1ón.

2. Una hora desPués de estarse agitando la mezcla corres-.
pondiente a· las· segundas setenta· y dos horas del periodo de
adaptación.

3. El día cero, una hora después de estarse agitando la
mezcla correspondiente al ensáyO de ocho días.

4. El día 1 ( a las veinticuatro hocas de tomada la mues-
tra del día cero).

b) De 110 mI. aproximadamente:

1. El dia 7.
2. El día 8.

A menos que se analicen las muestras inmediatamente. des
pués de tomadas, deberá añadirse 1 mL dé solución de formal
debido al 36-40 por 100 por cada 100 mI. de muestra para su
conservación hasta efectuar la valoración color1tnétr1ca~ man
teniéndolas además en un recipiente proviSto de tapa que cierre
hennéticamente.

1.12. ValOración calorimétrica.

1.12.1. Aparato:

Un espectrofotómetro que permita e f e e t u a r lecturas a
652 m f.. provisto de células de un espesor igual o superior
a 1 cm.

1.12.2. Reactivos:

SolUción de fenolftale1na al 0,5 por 100 en etanol-agua
(1-1; v/v).

Hidróxido sódico. 1 N
Acido sulfúrico. 1 N.
CloroformO. grado reactivo
Solución de clorhidrato de azul de metileno al 0,3 por 100.

DiSolver 300 mg. de clorhidrato de azul de metileno en 100 mI.
de agua.

Solución reactiva de azul de metileno. Verter 10 ml. de so
lución de clorhidrato de azul de met1leno iI1 0,3 por 100 en
un matraz aforado de 1 litro. afiadtr unos 600 1tll de agua
destllada. 6,8 mi. de ácido sUlfllrlCo cOll"""trado y 50 ~. lle
fosfato monosódico monohidra-tado (NaH2P04H20). Agitar has
ta disolución total y diluir a volumen.

SoluCIón de lavado. Afiadlr 6;8 mI. de ácido sulfúrico con~

centrado sobre UD08 500 mI. de qua <1estiladA, eontenidGs en
un _1.-... aforado de 1 lItr<>. _ óO K. de NaHlIP04HlIO.
agitar hasta disoluclón total y diluir a volumen.

1.12.3. Procedimiento:

Medir 108 siguientes volúmenes:

a) 10.0 mI. de cada UDS. de .la:& muestras indicadas en el
grupo al del apartado 1.11.

b) 100 ml. de cada una de las muestras indicadas en el
grupo b) del apartado 1.1'1.

Llevar cada volumen tnedido a un embUdo de SéParae16n de
260 mi. Y añadir la cantidad súllcletlte de agua para que el
volumen total sea de 100 mI. en cada embudo.

En todos los casos alcallnlzar la soIUClón del embU<lo con
hidróxido sódico 1 N en presencia de feilolftaleú1a. A COlltll1u..
clón afiadirácldo sulfúrico 1N. gota .. gota. hast.. c!l!saParl·
clón del color rojo de la fenoiftaleíne.. Afíad1r26 mI. de solución
reactivo de azul de metlleno. 10 mI. de cloroformo y agitar
suave!UéIlte durante :ro segunclo. Dejar en _ ha8Io, la ....
paraclón neta de gase.. DeJar''- la .- cl__ en
un seguhdo embudo de eep&.ra.eión. lavando el tuvo de aalid.s'
del, primer separador con una pequeña porción de cloroformo.
Repetir la extrll6Clón tres veces ·má•• utillI!IIDdo 10 mi. de cloro
fonno cada vez. Si el color &Bu! en la fue aeuofJa dilll11nuye
sensiblemente o desaP...-. alIadlr 25 mL má8 de soluclón
reactivo de az,ul de metlleno.
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2.6. Construccion del aparato de aireación (fig. 1).

Utiliza} un tubo de plexiglás de 83 mm. de diámetro inte
rior. Cerrar con un fondo en forma de cono, cuyas generatri
ces formen un ángulo de 300 con la verticaJ. terminando con
IDl casquete semiesférico de 13 mm. de diámetro.

A 38,1 mm. "Obre la circuferencia de unión de la parte có
nica con la cilíndrica taladrar un agujero de 25.4 mm. de
diámetro, desUnado al paso ae un tubo para insuflación de
aire, y al nivel de 500 mI perforar un agujero de drenaje. ut,i~

lizable para la toma de mUestras. La longitud total del apa
rato de aireación no debe ser inferior a 600 mm.

2.7 Aireación.

UtiliZar aire comprimido. filtrado por lana de vidrio para
evitar contaminaciones con un caudal de unos 50!}. rol/minu
to. que pasa a través de un tubo capilar de 8 mm. de diáme
tro exterior V 2 mm. de diámetro interior, cuyo extremo debe
estar sit'uado a 7 mm. del fondo del aparato de aireación.

2.8. Temperatura de ensayo.

Mantener la temperatura de los aparatos de aireación du
rante todo el ensaye El 25 ± 3°.

2.9. Método operativo.

2.9.1. Preparación del ensayo:

Disponer un aparato de aireación para cada muestra qUe
vaya El ensayars~, junto Con uno de control para el tensioacti
vo patrón y otro para el ensayo en blanco sin tensioactivo.

Fijar todos los aparatos de forma que se mantengan verti
cales durante todo el ensayo.

Introducir en cada aparato la muestra de lodo activo, 10 mI.
de solución madre de agua residual sintética y la sustancia que
vaya a ensayarse, ajustando la cantidad. de sólidos en suspen
sión a 2.500 mg/litro. de forma que el volumen total de liqui
do sea de 1.500 mI.

Abrir el paso del aire comprimido, manteniendo el caudal del
mismo a unOf> 500 m1Jminuto y dejar los recipientes abiertoo. El
la atmósfera, manteniendo la temperatura durante todo el en
sayo a 25 ±30C,

2.9.2. Cielo diario:

Después de un tiempo de aireación de veintitrés horas. ce-
rrar el paso del aire comprimido, para dejar sedimentar los
lodos durante treinta minutos como minimo· y una hora como
máximo. Al final de dicho tiempo separar los 1.000 mI. SUPe
riores de }iqui.do sobrenadante (enuente). ut,ilizando el aguje
ro de drenaje del aparato, de donde se tomarán muestras para
los análisis> subsiguientes, dejando 500 mI. de la mezcla de
líqUido y lodo sedimentado en el recipiente; A contlnuac1ón
reanudar la aireación y reponer el volumen separado, por adi
ción de 1.000 mI. de solución de alimentación, manteniendo du
rante otras veintitrés horas el caudal de aire y la temperatura
en las condiciones de ensayo anteriormente citados.

Con objeto dp evitar el depósito de sólidos y tensioactivos en
las paredes del aparato, sobre el nivel del líqUido conViene
raspar periódicamente con una espátula diferente para cada
uno de los aparatos y sobre todo. después de la alimentación,
pero nunca durante las últimas ocho horas del ciclo.

Solamente en el caso de formarse excesiva espuma se aña
dirá una cantidad mínima de silicona tipo SAO 470 Unión Car
bide o equivalente. como desespumante.

2.9.3. Determinación de los sólidos en suspensión:

Se debe efectuar cada tres.euatro días., previo raspado de
las paredes del aparato. a las dos-tres horas de la alimentación.
Tomar la muestra antes de pasados treinta minutos del ras
pado, filtrar por filtro tarado de poro fino, desecar a 45» C
hasta peso constante y pesar. Cuando sea necesario, separar
la cantidad suficiente de mezcla hqrl!da de agua y lodo para
mantener la cantidad de sólidos en suspensión entre 2.000 mg.
y 3'.000 mg/litro.

2.10. Duración del ensayo.

El cIclo diario se repite a lo largo del ensayo de compro
baetón durante un tiempo mínimo de quince días. en los que
se pueden diferenciar tres .etapas:

- Periodo de alimentación inicial.
- Periodo de adaptación.
- Período de operación normal.

2.10.1. Period< de alimentación inicial:

Este per1odo.que sólo es necesario cuando el lodo no está
adaptado al teIlSloactivo, debe ajustarse al siguiente programa
de incremento de alimentación:

Día (): 4 mg. de tensíoactivo/lltl'o de solución de alimenta~

ciOO.
Dia 1: 8 1dem id.
Día 2: 12 ídem id.
Día 3: 16 idem· íd.
Día 4 hasta el final del ensayo: 20 ídem íd.

Cuando el lodo está adaptado, se empieza por 20 mg. de
tensioact1vo/lltro de soluCión de al1mentaclón.

2.10.2. Penodo de adaptación:

A continuación del periodo de alimentación inicial, cuya du
ración es de cinco días. se necesitan tres días adicionales para
asegurar la completa adaptación a la alimentación de 20 mg/
litro, que constituyen· el perlodo de adaptación.

2.10.3. Periodo de operación normal:

En eSteper1odo la alimentación sigue siendo de 2(} mg/li
tro, y se define como un período de siete días. en el que se
debe Verificar lo siguiente:

a) La d1ferencia de pOrcentaje de degradación entre dos
días consecutivos no debe ser mayor del 5 por 100.

b) La diferencia de porcentaje de degradación media en
t·re los tres primeros y los tres últimos días no debe ser mayor
del 3· por 100.

2.11. Solución de alimentación.

Se obtiene mezclando 10 mI. de la solución madre de agua
residual sintética con un volumen determinado de solución ten
s!oact1va y completando hasta 1.000 mI. con agua.

Como tanto la solución patrón como cada solución de en
sayo tienen una concentración de su respectivo tensioactivo de
1 mg/ml..el número de milll1'tros de solución tensloactiva ne
cesario para preparar su correspondiente solución de alimenta
ción será, por tanto, igual al número de miligramos establecido
en el apartado 2.10.1.

2.12. Toma de muestras.

Para seguir el curso de la blodegradación se tomarán mues
tras de:

A) De las soluc1ones de alimentac1ón de cada muestra que
vaya a ensayarse, así como de la de control y de la del ensa
yo en blanco, se tomarán como mínimo cinco muestras en días
consecutivos o alternos. exehúdo8 los cUas correspondientes al
periodo de alimentación inicial. Normalmente, una del último
día del periodo de adaptación y cuatro del periodo de opera~

ción normal
B) Diariamente, de los efluentes (véase apartado 2.9.2) sin

fIltrar de cada muestra que vaya a ensayarse, así como de la
de control y.de la del ensayo en blanco.

Puesto que el resultado del análisis del ensayo en blanco se
utiliza para corregir los resultados de las demás determina
ciones, deberá emplearse el mismo volumen de muestra (o fac
tor de diluciónLtanto para el ensayo en blanco como para las
otras muestras.

Tomar los siguientes v91úmenes de muestra:

a) Soluciones de alimentación:
25 mI. aproximadamente,

b) Efluentes:
110 mL aproximadament-e.

A menos que se analicen las muestras inmediatamente des
pués de tomadas deberá añadirse 1 mI. de solución de formal
debido al 35-4() por 100 por cada 100 mI. demuestra, para su
conservación, hasta efectuar· la valoración calorimétrica. man
teniéndolas, además, en un recipiente proVisto de tapa que eie-
rre herméticamente.

2.13. Valoración colortmétrica.

Seguir el método descrtto en el apartado 1.12 del anexo 1,
con la única variación de que los volúmenes qUe deben me
dirse, de acuerdo con el párrafo 1.12·.3, serán los que se indican
a continuacion:

a) 10 ml de cada una de las muestras indicadas en el gru
po a) del apartado 2.12,

b) 100 mI. de cada una de las muestras índicadas en el
grupo b) del apartado 2.12,
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2.14. Resultado.

3.14.1. Método de cálculo:

Calcular diariamente el porcentaje de degradación, empe.
zando por el cuarto día en que se añadió 20 mg/litro de ten
sloactivo.

Ma-Me
% degradación <cüa X) = ---- x 100

Ma

en donde Ma ea la media aritmética de cinco análisis del ten~

sioaetlvo en la. alimentación o carga. corregidos por sustracc1ón
del ensayo en blanco de la alimentación, y Me es el análisis

del efluente del día x cOlTegido por sustracción del blanco del
efluent.e:

El resultado del ensayo es la media aritmética de la degra,.
dación de los Siete dias de marcha. definidOS como de opera.
ción normal (a"partado 2.10.3),

2.;14.2 Contrastaetón:

No ea válido el ensayo de un .tensioa.etivo si no 8e han al
canzado las condiciones de qJeraclón nonnal.

Como control del lodo activa y de lu CODClic1onea del en-
sayo, no debe considerarse como válido. 81 el rU\llU4o obteD1
do para la degradación del alqullbencensulfonato LAS, deriva.
do del l-dodeceno. es mferior a 97.5 por l()(h
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