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ArtIculo segundo.-La Dirección General de Pol1tica Finan
cIera estaré. Integrada por las s1gu.1entes SubdJ.recciones Géne
rales:

a) Subdirección General de Financiación Interior y Mercado
de Capitales.

b) Subdlrecclón General de Entidades Financieras.
e) .subdirección General de F1n~nc1aci6n Exterior.

Articulo tercero.-EI Ministro de Hacienda adoptará 1&& dis
posiciones y las medidas que sean necesarias.para la ejecución
ele! presente Decreto. que comenzará a regir el- mismo dia de
su publlea.ción en el «Boletín otlcial del- Estado»,

Ast lo dispongo por el presente Decreto, dado en Madrid
a veinticuatro de julio de mn novecientos setenta.

FRANCISCO FRANCO

El Ministro de Hacienda,
ALBEB.TO MONREAL LUQUE

MINISTERIO DE COMERCIO

DECRETO 2270/1970, de 24 de julio, por el que se
suspende parcialmente la aplicación de derechos
arancelarios a la tmportaciÓft del algodón sin car
dar nt peInar- (P. A. 5~.Ol) durante el pertodo com
prendkloentre 11 de agosto y 31 de octubre de 1970

El nivel actual de 'lOS precios del algodón en los mercados
exteriores. en rélación con los que rigen en el mercado interior,
unido a la necesidad de importar la citada· fibra para atender
el .abastecimiento nacional. aconsejan suspender parcialmente
los derechos arancelar19S a la importación de algodón sin car
dR.!' ni pe1nar de la P. A. 55.01.

En virtud de la facultad concedida al Gobiern..... en el articulo
sexto, apartado dos. de la vigente Ley Arancelaria, a propuesta
~del :M1rt1stro de comercio, y previa deliberación del Consejo de
MJn1stros .en su reunión del ella veinticuatro de julio de mil
novecientos setenta,

DISPONGO:

Arttculo t1n1co,-En el periodo comprendido entre once de
agosto y, treinta Y uno de octubre de m.fl novecientos setenta..
se 'suspenden parcialmente los' derechos arancelarioa del algodón
sIn cardar ni peinar (P. A. 55.01) en la cuantla necesaria para
que el tipo imPositivo único ~licable sea del once por ciento
_ad valorem».

Asl 10, dispongo por el Presente Decreto. dado en Madrid
a veinticuatro de julio de mil novecientos setenta. .

FRANCISCO FRANCO

El Min18tro de Comeroio.
_ FONTANA CODINA

CIRCULAR número 7170 de la Comisaría Genet'al
de Abastecimientos y Transportes por lá que se dis
pOnen las normas técnictis sobre análisis de aceites
-por los laboratorios.

FuNDAMENTO

La ~idad de actualizar la Circular 5/68 de este Orga·
nimno, de fecha 26 de abril de 1966 (<<Boletín Oficial del Es
tada» número 108 del dia' 4 de mayo), sobre nOrmas para la
reeJiza.c.l.OO de anáUs1s de -aceites comestlbles. incorporando a la
misma aquellas Pruebas anaJit1caa que hoy se hacen impres
cindibles para poder detectar ciertas adulteraciones. aconseja
se recojan en la sistemática establecida. por aquella disposición
los an.álls1B cualitativo y cuantitativo. por cromatografía ga
seosa. de la~ fracciones de ácidos grasos y de esteroles, en los
casos que se sefialan en las especit1caciones correspondientes.

Unidas a dichas 1mportante8 determinaciones, que por la
mencionada razón tienen que ser 1Ilcluidas, se mantienen en

todo su vigor los motivos fundamentales de' la citada Circular
y su texto, con las iigeras modificaciones que recomienda la
práctica del tiempo transcurrido desde que fué dictada, y cuya
Circular se renueva en cmnplimiento de las sucesivas Ordenes de
la Presidencia del Gobierno en las que. al Ujar anualmente las
directrices para las camPafias oleícolas, se dispone que los
análisis a realizar por 'íos laboratorios en materia de aceites
comestibles han de ajustarse a los procedimientos técnioos que
se establezcan previamente por .esta Comisaria.

Tal decisión está 1ndudablemente impuesta a fin de evitar
toda disparidad de criterios en los boletines de análisis exten·
didos por los laboratarlos, ya que, sin la existencia de estas
normas. en unos se podria dar validez a una pruf>ba determina
da y en otros considerarla sin fuerza probatoria de fraude e in·
cluso registrarse también dicha diferencia de apreciación entre
los análisis lnicial. contradictorio y dir1mente practicados en un
mismo expediente en tramitaclón.

Se pretende. por tanto. con ello mantener un trato de igual
dad para todas las personas fisicas y jurídicas implicadas en
la industrialización y comercialización de los aceites en sus dj~

ferentes escalones. no sólo en el acto de la realización de los
análisis, sino· también en el momento en que deban sustanciarsf:
las actuaciones para fijar la responsabilidad exigible por los

1 fraudes puestos de manifiesto en los dictámenes de 1m tabo·
ratoríos.

Con la unit"lcación de las determinaciones a realizar en los
análisis. se logra la ventaja de centrar todas las actuaciones en
la comprobación de las características fisico-quimicas de los
caldOfl reconocidos. por medio de unos procedimientos técnicos
garantizados y reproducibles. que. por un la<lo, ofrezcan seguri~

dad a la indUstria y al comercio de a~tividad honesta, y por
otra parte impidan subterfugios o salidas hábíles en ra7,ón al
empleo de técnicas· imperfectas.

Al mismo tiempo. al estar señaladas las especificaciones co
merciales de los aceites, se puede verificar éstas en cualquier
momento rnediant.e la comprobación. por métodos previamente·
señalados, de que las muestras !'OIl1etí<1as a investigación pre
sentan las caracter1sticas físicas y químicas exigibles al pro·
ducto de que se trata para ser venditt0 baJo la denominación
comercial exhibida.

Lógicamente. las pruebas analíticas que se sefialan en la pre
sente- Circular son de realización viable en lús laboratorios nor
malmente dotados de material. por 10 que no podrán ser utili·
zados aauellos que no estén en rondiciones técnicas de efectuar
las determinaciones que '*' exigen.

Por todo 10 expuesto, esta ComisarIa General dispone lo si
guIente'

NORMAS SOBRE REALIZACIÓN DE ANÁLISIS

A partir del día siguiente al de la publicación de esta Circu
lar en el «Boletín Oficial del Estado». todos los anáI1sis de acei
t.es comestibles que se reeaben de los laboratorios a efectos del
cllmpllmiento de cualqUier aspecto relacionado con las normas
reguladoras de las campafias oleícolas y de su desarrollo, debe
rán ser. realizados con arreglo a las normas que se sefialan a
continuación. siguiendo las técnicas indicadas,

De la misma forma. en los análisis contradictorios deberán
efectuarse estos procedimientós analitloos; y en caso de discre
pancia. incluso -basada' en la lnt~rpretación de las determina
ciones, el análisis CÜlimente se encomendará a un centro espe
cializado de ámbito nacional que, a la vist.a de los análisis
inicial y contradictorio. someterá la muestra <le aceite, en pri.
mer Jugar. a las mismas pruebas efectuadas anteriormente, ,1'
en el caso de que considere que los rf'sultados no garantiZan la
tompos1ción y características que definen el producto, podrá
realizar aquella:, tknícas adecuadas que estime más eflcientes
para emitir su dictamen

F:SPEClFlCAClONES DE CALIDljl

1. CaractereH arganoléptico.<;.

Deberán observarse en todaf, laB muestras de aceite que red·
ban los laboratorios. aunque sólo t\e hará constar en el boletín
correspondiente cuando se apreciE~n caracteríRticas anormales
o en el eRSO dE" qUE" se solicite expresamente.

Los caracteres organolépticos COl'T~{'t,Q~ parf<, toda dase de
aceites serán los siguientes':

-- Aspecto límpio y transparente, mantenidos a una tem
peratura de 20°" 2<> C durante un período de veinticuatro
horas

- Olor y sabor normales, según el tipo de aceite y con sus
aromas propios y caracterlsticos, sin que se adviertan en
nlngún· caso síntomas organoléplticos de ranci<tez
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En el caso de los aceites de oliva. los comercializados bajo las
denominaciones de «extra», {{finO)} y «plU'O» tendrán unas ca~

racterísticas oi<ganolépticas absolutamente irreproclmbles; para
108 aceites «corrientes» habl'ú Ima mayor tole-rancia. siendo, no
obstante, acepta,bles.

- Color-: Podrá variar del amarillo al verde. Para BU medi~

clón se utilizará la especificación con arreglo a la escala
de índices ABT (Norma UNE 55 021) para los acel~s de
oliva y de orujo. Para los demás aceites reftnad.os d~ se
millas se medirá el color en el slstemaLovibond.

Los límites cte C010l para los diversm; tipos de aceites serán:

Para los acetres vírgenes y puros de oliva no se fijan lími
tes en la escala.

Para el aceite refinado de oUva lio será más intenso que el
correspondiente a la adición de 0,5 ml de indicador, para cual
quiera de las tonalidades admitidas en el sistema ABT.

Para el aceite de orujo no será más intenso de 1 mI. de indi
cador para. cualquiera de las to-naljdades admitidas en el siste
ma ABT.

Para los demás aceites de semillas ref1nados. el color se me
dirá en cubeta de 5,15 pulgadas Lovlbond, admitiéndose los
síguientes limites:

Aceite de soja, no suPerior a 3,5 unidades rojas (Norma
UNE 55 069).

Aceite de cacahuete, no superior a 10 unidades amar1llas
y 2 unidades rojas.

Aceíte de girasol, no superíor a 25 unidades amarillas y 2 uni
dades rojas.

Aceite de algodón, no ~!Uperio;r a 7 unIdades rojas (Norma
UNE 55 (13)

Aceite 'de cártamo, no superíor a 7 unidades rojas y 10 uni
dades amarillas.

Aceite de colza, no superior a 15 unidades amarillas y 1 uni
dad roja.

Aceite de maiz. no superior a 70 tmidades amarillas y 5 uni
dades rojas.

Aceite de pepita de uva, no superior a' 35 unlds.des amari
llas, 4 un1dades rojas y 5 unidades azules.

2. HU'1'netf.ad 11 materias volátiles (anexo 1.).

Esta determinación se realIzará únic~nte cus.nao se haga
constar de forma expresa por el Orrg¡,mlstno o Entidad que soli
cita el anállsis. no siendo necesario .hacerla cuando l*,- razón
de dicho anallsis obedezca a la' sospecha de un posible fraude
por mezcla de otro tipo de aceite- diferente aJ. seftalado en la
etiqueta.

Los valores máximos tolerados pan. la humedad y materias
volátiles, determinados en estufa a lO5:Q e, serán los siguientes:

Para los aceites de oliva VÍrgenes: 0,2 por 100.
Para los aceites puros de oliva y demás tipos de acelt~s re

finados: 0,1 por 100.

.1, Impurezas insolubles en el éter de petróleo,

Esta determinación se realizará en los mismos caros de los
indicados para la humedad y materias volátiles.

El contenido máximo autoriZado de 1Inpurezas insolubles en
el éter de petróleo. ,según Norma UNE 55 002, será el siguiente:

Aceite virgen de oliva; 0,1 por 100.
Aceite puro de oliva y demás tipos de aceites refinados:

O,051J(J.

4. Ind-ice de peróxidos.

Determinado según la. Norma UNE 55 023. Y expresado en
milíequivalentes de oxígeno activo por kilogramo de grasa, no
excederá de los límites siguientes:

Aceites de oliva' vírgenes de las categorías (extra.» ~' «fino»
y aceítes «puros de oliva»: 20 máximo.

Aceite de oliva virgen «eorriente»: 2ñ máximo.
Aceites refinados, ya sean de oliva, orujo o de semillas:

10 máximo.

5. Prueba del trio.

Todos aquellos aceites en los' que se haga. constar que han
sido sometidos al tratamiento <le lnvernación (wtnterizados) de
berán cumpUr la norma UNE 55 042.

6. Acidez libre.

Se realizará esta determinación en todos los casoa expre
súndos~ en porcentaje de ácido oleieo, según Norma UNE 55 011.

La acidez máxima autorizada para los diferentes tipo)'; de
aceite será la siguiente:

Aceite de oliva virgen:

Calidad «extra» "'.. 1 f;c;:, m¡:'f""imo
Calidad «1'ino» ,...••.... ,.. 1,5 % )
Calidad «corriente» .. ..•...••..... 3 ~,{, »

Aceite puro de oUva, 1.5 por 100 máximo,

La acidez para los aceites «extra», «finO» y ocpUl'O de oliva})
tendrá lUla tolerancia de 0,1, y para 1()8 «corrientes», de 0.3,
expresadas estas tolerancias en valores absolutos.

Aeeites t"efinados de oUva y todos los restantes, a exC€pcl6n
del orujo refinado, 0,2 por 100 máximo.

Aceite de orujo refinado. 0,3 pOr 100 máximo,

7. Transmi...<¡ión en el uUravioleta (ane:tOS 2 !I J).

se realiZará es1:a determinación siempre que ,se trate de
aceites de oliva y de orujo, muy especialmente para la diferen
ciación de vil'gene.s; puros y refinados de oliva.

I,..os valores~ límites admitidos Berán:

Aceites vírgenes de oUva:

Calida:d «extra» 'y «fino» ' K 2,o ~ O,2{!
CaUdad «corriente» K 2¡o ~ fi,25

Loa aceites con coeficientes de extinción superIores a 0,25
pOdrán ser. considerados como «virwenes» si sometIdos al tra·
tamiento de purificación con alúmina la materia grasa as1 pu
rificada: tuviese un coeficiente Km ~ 0,11. Los aceites que sa
tisfagan esta prueba, Y siempre que cumplan las restantes es
pecificao1ones de calidad y pureza, podrán ser oomerc1alizados
con la denominación de «corriente», pero en ninRÚn cal'lo eOlTIO
«extras» o «finos».

Aceite puro de oliva ,............... ~,o ~ 0,80
Aceite refinado de oliva Km~· 0,&5
Aceite de orujo refinado ,............ K270 ~ 1,5

Los demás aceItes refinados suelen tener coeficient.es de ex~

tinoión superfores a. los indicados, sin que puedan establecel se
límites.

CRlTEBtoS DE PURElA

1. Indice ele saponificaci6n.

Se determinará según la Norma UNE Bó 012. siendo Jos lí
mites. normales para ead.a aoeite los siguientes:

Aceites de oliva «virgen» y refinado y
aceite de orujo refinado ,....... 184-196

Aceite de soja refinado ,........................ 18!>-19l>
Aceite <le algodón refinado ••••••••••••••...•. 189-100
Aceite de girasol refinado ••.......•.....•...... lSB-l94
Aceite de cacahuete refinado 187-196
Aceite de colza refinado 168-181
Aceíte de maíz refinado 187-195
Aceite de cártámo refinado 186-198
Aeeite de pepita de uva refinado 1.&5-196

2. Prueba de tetrabromuros (Vizern-Guillot) (anexo 4).

Se realiZar.á en todos lo¡; casos. debiendo dar resultado ne-
gativo para los siguientes tipos de aeeites:

Aceite virgen de oliva.
Aceite refinado de oliva.
Aceite puro de oliva.
Aceite refinado de orujo de aceituna.

3. 'Prueba de Hauchecorne (modificada por Synod-inos-K011S
las) (anexo 5).

Esta reacción cromática tiene un grail valor indicativo y
debe realizarse en tod081os ea:sos. aun cuando 108 resultados ob
ténidos Sérán juzgados con pn¡dencia y confirmados por los
restantes criterd.os de pureza.

Las eolorac1ones normales para los diversos tipos de aceites
deben ser:

Aceite virgen de oliva: Colóración amarllla débil.
Aceites reflnados y puróS de oliva: Coloración amarillo tos

tado.
Aceite refinado de orujo de aceitunas: Coloración marr6n.
otros aceites de semillas: Coloraciones diversas no especf

fieM.
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7&- 90
120-143
9Il-1l9

100-143
80-100
94-120

103-128
1:¡¡;'100
130-1-ro

1.4657·1,~

1.474 ·1.476
1.463-1.4'12
1.472 -1.474
1.467 ·1.470
1.470 ·1.474
1.470 -1.474
1.4'12 ·1.476
1.473 ·1.475

4. Reacción de L. Pavoliní.

se detenninará según la Norma UNE 55 068.
Esta reacción es específica- para el· aceite de sésamo y debe

dar negativa. para los demás tipos de aceite.
Deberá efectuarse a juicio del analista si. como oonsecuen·

cla de las demás pruebas realiZ8das. pudiera sospecharse la
preseneia. de aceite de sésamo.

5. Reacción de Halphen (anexo 6),

Esta reacción es especifica del aceite de algodón y debe dar
negativa para los demás tipos de aceites.

Deberá efectuarse " juicio del analista. si. como consecuen
cia de las demás pruebas realizadas. pudiera sospecha.r.se la
:presencia de aceite de algodón.

6. Reacción de Fitelsan (anexo 7).

Bsta reacción es espee.1fica del aceite de :té y debe dar ne
gativa: en .108 demás tipos de aceite, debiéndoee tener en cuenta
las observaciones recogidas en la Norma. sobre el resultado l»"
sitivo que dan algurtos a-eeltes -genuinos de oliva.

Deberá efectuarse a juicio del anaMsta. 81, como consecuen~

c18 de las demás pruebas realiZadas, pudiera sospecharse la pre
sencia de aceite de t{>~

7. lndice de Bellier.

Se utWzará el método proPuesto en la. Norma. UNE 56 009.
No debe ser sUpérlor a 110 e en lQ8 siguientes tipos de aceites:
Aceite Virgen de oliva.
Aceite refdnado de oliva.
Aceite puro de oliva.
Aceite' refinado de oru,jo de _tuna.

El aceite de cacSlhuete debe tener un fndiee de Bellier no
inferior a los 350C.

Esta· determinación debe realizarse en todos los casos.

8. Prueba de Vizern (anexo 8).

Deberá dar r"'lultado negl>tlvo en todas 1"" categorJas y ti·
pos de acette de o'liva. salvo en los tipos comerciales en los que
exista llICeite de orujo. En presencla de <>!.ros ....Ites, su apli
cación e interpretación de resultados será d1se:t"eclonal.

Esta prueba se realizaT'á en todas las muestras de aceites
de oliva.

9. Indice de yodo.

Como .norma generaJ. este indice debe ser determinado en
todos los aceites (Norma UNE 55 013 ~ :Método Hanus), pudién
dose omitir sólo en aquellos casos en que se tiene·secundad de
encontrarse ausentes los aceites sem1seca.ntes (resultado nega:
Uvo de la prueba Vizern-GUUlot>. o bien que se trata de aceites
de ollva y SÓlo hay que dlscrInúnat sobre SU cal1dad.

Como orientación, .se incluyen a continuación loo 1im1tes nor
males para cada aceite:

Aceites'de oUva «virgen» y refinado y aeei·
te de ortlio refinado _, .

AceIte de soja ref1I1ado .............•..•.•..•....•
Aceite de algodón refinado .
Aceite de girasol refinado ..•....•..•~ h •••••

Aceite de ~acahuete refinado .
Aceite de colza refinado ..............••••••.•.••.
.Aceite de maíz refinado ~ .
Aee1te de cártamo refinado .
Aceite de pepita de uva reflnado .....•..••....

10. Indíce de refracción.

Para simplificar el trabajo de 1nspeooión y eomo medida. de
orientaciónso'bre el grado de instauración de la grasa, puede
deterrndna.rse el lndlce de refraoo1Óll según Nonna UNE 55 015.
aunque. en caso de duda o de constituir un criterio básico para
la calificación de la muestra. nunca. deberá <mitirse la determl~

nación del tndice de yodo.

Como orientación se incluyen a continuSlCi6n los limites nor
males para cada aceite. determinados a 250 C;

Aceites de oliva «vireen» y refinado y
aceite de orujo reflnaldo ....•..........

AceIte de soja reflnado " .........••••...•..
Aceite de algodón refinado .•...•.•••.•.••
Aceite de i'Irasol reflnado .•••.••..•••..••
Aceite de cacahuete refinado .••.•.....•.
Aceite de colza refinado .........•••..•...
Aceite de malz refInado ....•......•..•••••
Aceite de cártamo refinado •......••..•...
Aceite de pepita de uva refinado .

11. Composición de la fracción de ácidos grll8o. por croma·
tografla gll8eosa.

Se establece como prueba analítica. que podrá ser ordenada
en cuantos casos se est1nle oportuno para comprobar .18 pure
za de los aceites, el análisis cualitativo y ~uantitativo. por ero
matografia gaseosa. de la fracción de ácidos grasos. Mientras
no existan Norma. UNE cleflnldas para efectuar ..tos anállsis
tendrá validez oficial el método recogido en el anexo 9.

Los valores U:m1tes que se consignan en las tablas siguientes
para cada ácido. deben tomarse como orientativas sin exeluir
la. poslbllidad de encontrar una cifra que se salga fuera de
estos limites. que deberán aplicarse como un criterio de adul
teración. de manera ponderada, teniendo~en cuenta el concepto
de mayor o· menor probabilidad que se deduce de la informa
clón recogida. en las tablas:

TABLA 1

AceItes de oliva \'lrzeDes y "-alI.. y _ltes de ontJo refl_

(PoRCENTAJE EN PESO REFERIDO A LA FRACCIÓN DE ÁCIDOS GRASOS)

C1f~O C 18:1 °18:0 °18:1 °18:2 °13:3
Insat.

Acldos (e) -- (a)
Sato

Valores extremos ................ 8,2-19.9 0,3-2,8 1.2-4.9 . 61.3-82.4 2,3-17.4 Tr...... a 1,4 4.0lHl.85

Intervalos (b) más proba-
bles .............................._. 16-14 1-2 1-3 74-80 4-6 0.6-0.8 5-6

-
(a) Esta relación, expresa, el COC1ente de la suma palm1to1elCO, 01e1eo y llnoleico dividida por la suma de palmftlco y esteá.r1Co.
(b) El intervalo Dlé.8 probable representa elq,Ué comprende. en el caso del ácido 01e1eo, mas del 50 por 100 de las muestras

ftnal1za.c1.as~ en los restantes. y en la relación lnsat/SQt.. este porcentaje es superior al 70 por 100.
(e) El é.cldo m1ristico no apareee.normalmente en los 60eiteil de altva. tanto vírgenes romo refinados. Puede acusarse en muy

pequefia. cantidad. de un orden inferior a 0,1 pOr 100, en aceItes Que hatail sutrldo un proceso de degradación, por cuya razón es más
probable 1& ldenttf1cacl6n de trazas de l\e1do m1rílJt1co en ace1tee .. de ondo· refinados que en los aceites de OliVa. en lOS que su presen
cia constttuye un hecho anormal. El ácklO laÚ1'loo no se. encuentra nunca, al menos en cantidades detectables pOr la. metódica. re
comendada. por lo que su preeen01a es sm:tloJn&. cierto de adulterac16n.

Por lo que UsPecta al áCid.O mtrlllt1cO'. un pico elaraInen~ asignable a este ácIdo, aunque el cuadro anaUtico restante sea acep
table pe.ra un aceite de ol1va o de orujo, debe CónI1denrse como eosPechoso de adulteración, debiendo investigarse la presencia de
grasa an1maJ. antes de emitir un dictamen <le!1nlt1ve, mediante la t<lent1flcación del colesterol por cromatogmffa gaseosa. 8i el conte
nido de 6cld.o mirfstico fuera superior al 0.2 por 1OO,s1endD sat1afaet6rros los resultados obtenidos en las restantes pruebas de pureza
que establece esta Cireular, no adV1rtlélidólge ta.m.poco ninguna aDoma.lia en el cuadro de composición de los áoidos grasoo. esta. confir~
maclón no seria necesaria, pudiéndose dar al aee1te· Por adUltera40 con a:raaa animal.

Mtentras no eXistan Normas t1NE pe.ra el tracclonam1ento d.el tns&pon1f1cable de erasas pOr cxomatogratIa. en capa fina y el
análisis de esterOlE's por cromatoeratía g8I!le()RQ BE! ut~l1mrán las técnicas recogIdas en el anexo 10.



TABLA Il

Aceites de semillas refinados

(PORCENTAJE EN PESO REFERIDO A LA FRACCIÓN DE ÁCIDOS GRAS05~VALORES EXTREMOS) la)

A~ite ! e 12:0 C H :O C Hi :O e 16:1 °18 :0 °18:1 C JlI :2 I e 111:3 °20:0 e 22:0 °22:1 °24.:0

SOja """ ........ Cero a trazas 0,1 7-1~ 0,5 MJ,i.5 ~0-35 45-60 5-10 1.0 0.5 - -(0) (4) (~3) (53) (7,5) <0.6) (0,4) - -
Girasol ....... ,.... Cero a trazas Traza.s 5,0-8.0 O,~ 3,0-6,0 18.0-37,4 I 50,0-70,0 0,2-1.7 0,2-1,2 1,0 - -(6) (4) (~) (60) (0.5) (0.5) - -
Maíz .............. Cero a trazas Trazas 10,0-17,0 O,~ 1,5-~,7 ~7.5-43.0 45,()..60,O '!Tazas 0.4-1,0 Cero - -(11) (~) (28) (55) a 2.0 (0,6) a trazas

Algodón ..... " ... Trazas a 0,1 '0,6-1,2 17.0-29,0 0.5-1.0 1,0-3.0 18.D-44.0 33.0-58.0 0,1-2,1 O,1..(),3 A cero - -(f),7) (241 (0.6) (2) (18) (53) (0.6) (O.~)

Cártamo "" .. ". Tr...o.s a 0.1 0,1 4.0-10.0 0,1 2,0.-4,0 11.0-25.0 55.0-80,0 1,0--3,0 0.2-1,0 0,2-1.0 - -(7) (2,7) (14) (70) (1,0) (0.7) (0.3)

Colza (b) y (C). Trazas a 0,5 Trazas ~.D-5,0 0,5 1.0-2,0 ,11.0-17.0 1~.0-29.0 1~.0-20.0 0.4-1.0 0.2-0.8 36-60 -
a 0,3 (4) (1,5) (15) (23) (17) (d) (0.8) (0.5) (45)

cacahuete ""'''' Trazas 0.3 8,2-13.0 0.1-0.3 2.8-4,9 38.0-63,0 17.9-41.3 1,0 1,2-2.6 2,0-5,0 - 1.2-2.5
(9,5) (o.n (0.3) (45-55) (25-35) 0.5) (3,0) - (1.5)

Pepita de uva.. , Trazas 0,1 6,5-9,8 0.1-1,2 3.0-4/7

I
1~.1-24.6 61,3-77,3 1.0 Trazas - - -

(7) (0,2) (3,5) (15) (72)

(a) Las cifras que se indican entre paréntesis representan el valor Que puede COMí derarse como tipIco para cada grasa; en el aceite de cacahuete, para los ácidos olelco y
JinOleico, las cifras entre paréntesis representan el intervalo de variación en el Q.ue se encuentran comprendidas más del 50 por 100 de las muestras. a base de la información ac-
tualmente disponible. '

(b) Existen en el mercado Internacional numerO$O$ tipos de aceites de colza, que difieren notablemente entre ellos en la composición de sus Midos grasos. Frente a unas po
sibilidades tan amplias es pré.cticamente 1.InpOSible fljar unos limites para. cada. ácido que puedan ser de utilidad, a. escala mundial. en problemas de identificación. Los limites Que
Be indican en la. tabla. son de a.plicación a los t1I>OS más fl'OOuentes de aceites de colza que CirCUlan en el mercado euroPeo.

(c) Los aceites de crucíferas tienen corno componente cara.cterístico el ácido erúslco (en :1). que, en los aceites de colza Q.ue circulan normalmente en los mercados europeos
f'"s el constituyente mayorItario de la fraccIón de ácidos grasos.

(d) El acido de colza tiene un contenido importante de ácido gadolelco (O~O:I)' el cualno se separa. con múcha frecuencia al operar en ccndlcíones desfavorables. del ácido
]inoloioo, Las cifras que se indican aqui corresponden a la suma de los ácidos 11001e1oo y g adolelCo.

En los aéeiteB vegetales la. ausencia en el cromatograma de ácido miristico elimina toda 60SPecha de adulteración cou grasa animaJ.
Un pico claramente asignable a este. ácido, aunque el cuadro analítico restante sea a.ceptable, debe considerarse como sospechoso de contener ¡:ra.sa animal debiendo confir~

maree esta sospecha, antes de emitir dictamen definitivo, mediante la identificación del colesterol por crom.a~re,fía gaseosa. '
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ANEXO 2

humedad y materia volátil =----- x 100
(P A Po)

Po = Peso de la cápsula vacía y seca.

PA= Peso de la cápsula con la muestra de grasa.
PF = Peso final de la cápsula con la grasa, al dar por termi.

nada la desecación.

contenido de humedad, preparada como se ha indicado en el
párrafo anterior D 1.

2. se coloca en la estufa reiUiada a 1030 e, don{ie se deja
durante tretnta minutos. Se pasa a un desecador, donde se
deja enfriar. pesando. Repetir este tratamiento hasta que la
diferencia entre dos pesadas consecutivas no exeeda del 0.05
po" 100.

P )•(P
A

F. CÁLCULOS

Rfo.'VISIÓN DE LAS TÉCNICAS ANALÍTICAS

Las especifIcaciones analíticAs contenidas en las anteriores
normas serán revisadas cuando los avam.'.efl de Ja ciencia y10
la tecnologia así lo aconsejen.

DICTÁMENES

La adecuación de ios datos analíticos a las especificaciones
de estas normas no excluye l~ posibilidad de adulteraciones
debidas al constante progreso d· la tecnología ~ moderna. En
estos casos los analistas deben acompañar· al dictamen un in~

forme detallado de las razones que hacen sospechar la exis
tencia de adulteración a los solos efectos que se sefialan en
el apartado anterior sobre revisión de las técnicas analíticas.
por lo que tales informes deberán ser puestos en conocimien
to de esta Comisaria General.

ANULACIÓN

Al entrar en vigor la presente Circular quedará anulada la
CIrcular 5/68 de esta ComIsaria General de fecha 26 de abril
de 1968.

Madrid, 31 de julio de 1970,-EI Comisario general, José
Garcfa de Andoaín y Pinedo.

MfOdid¡l eSIJee-trofotométrica de la- a-bsorción de los aceite"! de
oliva en ia región ultravioleta del Hpeetro

ANEXO 1

Determinación de humedad y materias volá,tiles

(Método de la, estufa)

A. OBJETO

Esta Norma- tiene por objeto establecer las condiciones ade
auadas para la determinación del agua y las materias voláti
les, en las condiciones del ensayo, en materias grasas comer·
clales.

B. ALCANCE

Aplicable a las grasas animales y vegetales del comercio,
excluyéndose los aceites secantes y los del grupo del coco. No
e3 aplicable a materias grasas que hayan sido adicionadas de
monogllcéi'idos.

C. APARATOS

1. Estufa de aire, de dimensiones adecuadas al número de
muestras que se vayan a manejar, pudiendo ser calentada a
1500 C como mfnimo, y provista de regulaoión de temperatu
ra con unos limites de oscilación (le ±2o e; la temperatura será,
además. uniforme en todo el· espacio interior, tolerándose dife
rencias que no superen 10 C entre posiciones extremas.

2. Cápsulas de, fondo plano, con dimena10nes aproximadas
de 80 mm. de diámetro y 20 mm. de altura, preferiblemente de
acero inoxidable o aluminio o, en su detecto, de porcelana.

3. Desecador. conteniendo como a.ente desecante sulfato
cálcico anhidro. en cualquiera de los 1;1poa comerciales prepa~

radas para esta finalidad (<<Dcterlte», «B1l&:kon», etc.) o Gel d~

S!llce de 6-20 mallas. Todos estos productos le suministran con
indicador de humedad, 10 cual resulta muy cómodo y seguro
para su utilización en los deseoadores.

El ácido sulfúrico monohidrato (d = 1,8t), en defecto de los
productos anteriores, puede ser utlllzado, aunque para asegu·
rar una desecación efectiva deberé. ser renovado eon frecuen
cJa, resultando su uso más inseguro y molesto.

D. PREPARACIóN DE LA MUESTRA

1. La muestra debe ser pnmamente homogeneizada antes
de pesar la cantidad con que se haya de operar. Esto se 10
grao con las grasas fluidas, agitando fuertemente el fresco que
Jd contiene y vertiendo rápidamente la oantidad aproximada
que se vaya a pesar en la cápsula en la que se efectúe la de~

secación. Sí se tratase de graaas BÓlidas o sem1s6Udas a la
temperatura ambiente, calentar suavemente en bailo de agua
hasta conseguir el grado de fluidez conveniente. cuidando de
no llegar a fundir completamente; y homogeneizar por agita~

('ión.

E. PROCEDIMIENTO

1. En una cápsula, desecada previamente en estufa a 1050 C
y enfriada en un desecador. se pesa, con exactitud de 0,5 rng:,
llna cantidad aproximada de 5 a 10 g. de muestra. segón el

1. Aparatos.

1.1. Espectrofotómetro oon equipo para el ultravioleta, cuya
ebcala de longitud de onda permita trabajar con una precisión
1e 1 ID ti en le región de 220 a 350 m !L'

1.2 Cubetas prismáticas de cuarzo transparente en la re
gión del- espectro comprendida entre 220 y 350 m 11 con un
centimetro de paso. La cubeta vac1a, comparada contra aire,
deberá transmitir. por 10 menos, un 80 por 100 de radiación
i') 220 m'l.

Se deberá disponer, por lo menos, de un par de cubetas.
la<; cuales estarán pareadas (<<matched»)' con una desviación
n" superior al 2 por 100 a 220 m'L.

1.3. Matraces aforados, con tapón de vidrio. de 10 mL
1.4. Matraz aforado, con tapón de vidrio. de 500 ml y otros

df. 1.000 mI.

2. Productos.

2.1. Disolvente para las medidas espectrototométricaa. se
utllizará el ciclo hexano para espectrototometrfa en el ultra
violeta, el cual presentará los siguientes valores mínimos de
transmisión: a 220 m li, 40 por 100; a 250 m p., 95 por 100.

2.2. Cromato potásico de calidad «reactivo anillsia».
2,3. Hidróxido potásico. de calidad «reactivo: análisis».

3. Comprobación del espectrolot6metro.

Se prepara la siguiente disolución: 0,2000 g. de cromato po
tásico, se dIsuelven en un litro de disolución de hidróxido
potásico 0,05 N Se toman 25 mI. de esta disolución. que se
vierten en un matraz aforado de 500 ml., cóW.pletando hasta
el enrase con la disolución de h1dr6tddo pot6sico 0,05 N. La
densidad óptica. de esta disolución medida a 275 m f-L, frente a
uo) blanco constituido por la disolución 0,05 N. de hidróxido
potásico en cubeta de 1 cm. de espesor, deberá. ser- 0,200 ± 0,005.

4. Preparaci6n de la disolución de materia grasa.

4,1. El aceite deberá estar completamente limPIO y transpa~

rente. Si no fuese as!' deberá ser filtrade. a la temperatura de
la- habitación, a través de un papel de filtro adecuado.

4.2. En un matraz aforado de 10 mI. se pesan de la mues
tra problema las siguientes cantidades aproximada~ con una
precisión de 0.5 mg.:

Aceites «vírgenes»: 90 mg.
Aceites refinados de lampante o sus mezclas con {(virgen»:

en mg.
Aceites de orujo brutos y refinados: 40 mg.
Se disuelve la cantidad pesada en ciclohexano y se com~

pleta hasta el enrase.

4.3. Se efectúa la medida de la extinción, éubeta de 1 cm.•
empleando como comparación elciclohexano, a 232 ID fL Y a
270 mf-L.

La lectura debe estar comprendida entre 0.2 y 0,8; en el
,caso de situarse fuera de estos lImites, deberá repetirse la
medida. bien dl1uyendo en la relación conveniente o procedien
60 a una nueva pesada.
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5. Cálculos.

Se utilizará la fórmula siguiente:

eA
K;\=---x 102

.p

siendo:

KA :;= Extinción especifica a la longitud de onda ;\
eA = Extinción leida en el aparato.
p = Peso tomado en miligramos de la muestra.

ANEXO 3

ratura de ()<l C; el color de la disolución debe indicar cJ;;tramen
te el exceso de bromo. Se deja el recipiente tapado en el hielo
fundente, observándolo al cabo de una hora. La presencia ele
aceite semi.secante se acusa por la for~ión de un precipita
do más o menos intenso, según la composición del aceite y: su
contenido en la mezcla. COn los aceites de oliva puros el en
sayo queda limpio y transparente. .

3. Sensibilidad.

Con aceites de soja~ el limite de reconocimiento suele ser del
5 por lOO, aunque en determinados casos puede ser inferior a
esta cifra.

Los aceites de maíz y algodón suelen reconocerse a partlI
de un 10 por 100

Método de purificación de aceite de oliva por et'omatogra,fía
sobre alúmina para determinación de los coefIcientes ~ extinR

ción en el ultravioleta

1. Aparatos.

1.1. Tubo para cromatografla, el cual consta de dos partes;
la parte superior tiene un diámetro interior de 35 mm., y la
parte inferior, un diámetro interior de 10 mm. Cada una 'de
esta$ partes tiene una longitud de 23 cm., lo que da al tubo
cromatográflco una Iongitúd total de 46 cm. La mitad infe
rior .tiene en su extremidad una estratígUlaci6n o el dispoSitivo
conveniente para retener el tapón de algodón o lana de vidrio
que ha de servir de soporte al absorbente.

1.2. Filtro de vidrio Jena 11 G 2, t1 otro equivalente.,

/iNEXO 5

Prueba. de Hauchecorne

(Modificación Synodinos KOllstas)

Material

]. Frasco de unos 50 mL de capacldad y tapón esmerilado.
2, probeta graduada con tapón esmerilado, de 25 ml. de ca

pacidad.
3.. Embudo, forma alemana, de unQS seis centímetros de diá

metro.
4. Probeta graduada de 30 ml,
S. Papel de filtro corriente pata trabajo de laboratorio (A!$

bet. núm. 5(2).

2. Productos.

2.1. Alúmina activada para. cromatografía, estandardiZada
según Brockman, actividad l. Un tipo de alúmina que da muy
b1ie-n resultado es el «Oxipo de aluminio PLUKA, para cromato
grafía». Tipo 507 e Neutro.

2.2. Eter petróleo ajustado a las especificaciones que se in
dican ,en la nonne UNE 55.016 o A.o.C$" H 2-41

3. Procedimien.to operatorio.

3.1. se toman 30-gramos de alúmina activada y se disponen
en el tubo cromatográfico, en la mitad inferior de diámetro mas
estrecho, pudiéndose efectuar el llenado en seco o en húmedo,
utilizando para ello el éter de, petróleo.

3.2. Una vez' dispuesta la oohmma; se vierten 10 gramos de
aceite, pesados con exactitud del centigramo, disueltos en 100 mI.
de éter de petróleo. La disolución oleosa que pasa por la colum
na se filtra poi el filtro Jena, preViamente desecado en estufa
a 1050C. La disohición filtrBda se recoge en un matracito y se
destila. el disolvente al vacío, operando a una temperatura no
superior a 250 C. Para esta operación resulta muy ventaj050 el
empleo de un evaporador rotatorio.

3.3. El aceite obtenido, Ubre de disolvente, se utiliza imue
diatamente para la detenninación de los coeficientes de extin~

ciÓIi en el ultraVioleta, siguiendo las mismas normas que para
los aceites normales,

ANEXO 4

Reconocimiento de aceites semiseca-ntes en el aceite de oliva

(Prueba de Vizern--Guillot)

1. Reactivos.

1.1. Eter de petróleo (P. E. 4ÓJ-700C) exento de -productos
reaceionables con los halógenos (nonna UNE 55016).

1.2. Bromo. caJidad «pará análisis», exento de cloro, confor
me a ensayo de la AO.C.S. La presencia de cloro dificulta la
reacción. pudiendo llegar a inhibirla completamente.

1.3. Reactivo de bromación.. Se prepara agregando gota a
gota y agitando continuamente, 4 mI.· de bromo a 100 ml. de
éter de petróleo, enfriado a O" e ; el reactivo se conservará
hasta el momento de SU empleo en hielo fundente,

2. Procedimiento.

2'.1. El aceite a ensayar deberá ser previamente filtrado,
debiendo estar totalmente privado de humedad.

2.2. En un matracito de unos SO mI. o tubo qe ensayo, pro
vi.sto de tapón esmerilado y desecado previamente, se introduce
un ml. del .aceite BeCO y tntrado, disolviéndolo en 10 mI. de étel
de petróleo. Se coloca el recipiente tapado en hielo tund~nte y,
después de unos cinco minutos; se agr~an, en pequeñas adicio
nes, 10 m1. del reactivo .de bromación, manteniend~ la tempe-.

2. Reactivos.

1. Tierra decolorante- para aceites, de elevada actividad.. Un
tipo muy apropiado es la TONSIL AC., fabricada por la «Sud.·
Chemie A. C\.», de Munich (Alemania).

2 Acido nftrlco, calidad «para anáfuis». d = 1,40

3, PTlx:edimiento,

L COn la probeta graduada se miden 30 mI. de aceite de la
muestra, que se vierten en el frasco de 50 rol. Seguidamente se
pesan tres gramos de tierra decolorante y se agregan al frasco,
agitándose fuertemente dUrante UllOS treinta segundos.

2. El producto tratado con tierra se filtra, por filtro de plie
gues, recogiéndose 10 ml. en la probeta de tapón. Si sedispu
slese de centrífuga, sería preferible centrifugar, realizándose asl
la operación en menos tiempo y con más eficacia.

3. Se agregan al aceite contenido en la probeta 10 mI. de
ácido nítrico, d = 1,40, Y se agita durante unos treinta seg'IDl
dos., dejando reposar seguidamente, observándose el color des
arrollado en la capa superior oleosa. El aceite de oliva virgen
produce un color amarillo claro. Los aceites de semillas des
arrollan un color amarillo-naranja, ~ás o menos intenso, según
sea la naturaleza del aceite y su concentración; el aceite de
soja da lugar a un color naranja intenso, aun para concen~

traciones reducidas.
Los aceites de orujo y los esterificados desarrollan un color

marrón más o menos intenso.
El tiempo de desarrollo de estas coloraciones es muy V~

riable. Generalmente se puede observar a los dos o tres minutos
de haberse separadO 13 capa oleosa de la capa ácida. pero no
se debe dar el dictamen definitivo hasta observar la colara.c1ón
transcurridos unos quince minutos de reposo

ANEXO 6

Prueba- de Halpben

1. Objeto.

Este método tiene por objeto la. detección cualitativa del acei
te de algodón en mezcla con otros aceites o grasas animales o
vegetales.

2. Ak>ance.

El·aceite de. Kapok reacciona con una intensidad mayor qUe
el aceite de algodón, por 10 que si exjste ·duda sobre su presen
cia, deberán realizarse pruebas discriminatorias. Las grasas pro
cedentes de animales que hayan comido harina de semilla de
algodón o alguna materia conteniendo ácidos cic1opropenoides,
pueden dar resultado positivo en el ensayo. En ausencia de es
~ aceites y grasas, la prueba puede conside-rarse específica para
el aceite de algodón, entre los restantes que clrculan nonnal·
mente en el comercio de grasas
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•• l»8trumentaL

3.1.. Tubos de ensayo, con unas dimensiones aproximadas de
260 l< ~¡¡ mm.

3.a. ,Jlaño de agua caliente. con temperatura regulable.
3.3. liaño de aceite o bloque de calefaccián adeouAdo para

los tubos de ensayo que han· de 881' ut11ililados, regulables a UUtl
temperatura de 1100-115° C. ,En lugar del aceite puede emplearse
una disolución acuosa saturad~ de cloruro sódioo.

4. Reaotjvo.

Preparar una disolución de azufTe en bisulfuro de carbono al
1 pOr 100 Y añadir un volumen igual de alcohol amílioo.

5. Procedimiento.

5.1. En uno de los tubos de ensayo se toman 10 mI. del acei
te que se va a ensayar. agregándole un volumen igual del reac
tivo. Se agita y se calienta en un bafio de agua a 7lJO-81)o e, du·
ran~ unos,cuantos minutCB, agitando de velen cuando-hasta
que el bisulfuro de carbono comience a hervir y la mue~ra co
mience a producir humos.
, 5.3, iI¡¡utdamente' se pasa el tubo a tUl baño regulado" a

ll00-¡¡PO O .n el QUO $O m.ntlelle duronto nna-<los no""" La
presencia del aceite de a.lgodón se acusa por el desarrollo ,de
un Q01QT rojo. má,i o menos intenso. ~ aoei1iea ~finados sue-
len da,r una coloración rosa, En el caso de débiles contenldO$ de
a~ite de .BJgodón, por bajo del límite de sensibilidad .del ensayo,
el Uqnl<lo toma nn color amarUlo.

6. Observaciones.

6.1. La estructura del cicloprope)lo. responsable del desarro
liQ del .olor !lO dütrnYe por ca.lafaooión; y a :¡n¡¡o a la destruc
dÓll .. lIT4.licamento completa. I'Or lo tanto. loa aceites refina
dos suelen dar. a lo swno, una re:acciÓD débil y, freauent.emente,
dan resuItQ(lQ n~atlvo Pel. mi$11l0 modo, la lUdrogena.ción y loo
tratamientos con ácidos u otros agentes químicos reducen la in
tensidad y pueden anularla completamente.

6,2. Diferentes lotes de aceites de algodón pueden reaccionar
000 dlfe_tes Intan81<l.......

6.3. P61" 10 Indicado en loa apartados anteriores, la Intanai·
dad. del eo1or delar1'Oll~o no puede tomarae como indice del
contenido en .oeita de algodón de una muestra en ensayo.

ANJ:J!O 7

:a.ccmooblt..to do 3eeite tW lilomilht. de té ea el aceite de oliva

(Prueba <le !"liaison)

1, AIe4"De,

"te método el aplicable 801a.mente a la identificación de
_ltl da SIlIlll1. <le tÁ en m-'a con el aO<l1to de olIva.

2, Material

2,1. TuOOs de ensayo con dimensiones aproXimadas de l5Q;x
"1Ii mm. do <liilmetro.

U, PillOtll 0011 nna cl\llaol<la<l mlnima de 1.5 mI., graduada
en d4olmaa.

3.3. PiPIta oUfWtIWO\IUI. con un orifioio de saUda de diáme·
tro aproximado da ~ mm., caHbrado de tal forma que siete go
tas de aceite pesen aproximadamente O,2t2 gramos.

3. Reactivos.

3,1. Cloroformo calidad «:reactivo análisis»).
3.2. Ac1do I?ulfúrico, calidad «reactivo análisis» (d = 1,84).
S.3, Anhídrido acético, calidad «reactivo análisis».S... ~r tUlleo anlUdro. cpJidad «reactivo análisis». desti·

lado sobre 3Odio~

4. Procedimiento.

4.1. Colocar en un tubo de ('usayo, medidos con pipeta, 0,8
"1IlIlItl"Ol! de lI>llúdrldo acético. l,a mi <le clo~ormo y 0.2 mi.
<lo 4<:ld<> ""lfúrlco. Me><:11U' y enfrllU' en un bal\o de ~ con
!¡jalo. o-c,

4-.2. UtUbla.ndo la pipeta cuentagotas. afiadir 0,22 gramos
<te. la.mue~ &' ensayar. Si apareee una turbidez, afíadlr anhi
clTI40 _leo gota a gota. agitando despUés de ca<la adición
bMtA que desaparezca. Mantener a 56 e dUTltonte, cinco minutos.

4.3. Afiad1r 10 mI de éter etfiieo. previamente enfriado a
& C. tapar el- tubo de ensayo con un corcho v mezclar 1nme-

diatamente, invirtiendo el tubo do~ veces, Colocar nUElvamente
el tubo en el baño de agua,..hielo y observar el color. El aceite
de semilla de té puro da un lntenlo oolor ,rojo en el intervalo
de un minuto, a partir de la adición del éter; alcanza un máxi
mo y, seguidamente, <lesaparece. (Ver IlQtas 1 y 2,)

5. Notas.

5.1. Muchas muestras genuinas de aceite de oUva dan colo
raciones rosa, de una intenaldad comparable a un OOQtenldo
de aceite de semilla de té del 10 PQr 100,· o inQ1U1O ma\s. Por
consiguiente. coloraciones rOladas dlibile¡ en muestral presenta
das como aceite de 'oliva puro. no pueden ser atribuidas a la
presencia de aceite de semilla de té

5.2. Algunas muestras de acéite de oliva. especialmente de
calidad refinable o tipos lpdustfia,les, mueatrap lUla coloraci4n
oscura que tiende a enmq,scaraf el CQIW roja eQJ'8¡Cterilitico de
la reacción. Con el fin (le ·tWltar eete 1ricovenlente, se recomien
da proceder como sigue: saponUicar una mezcla de 5 g, de
la muestra y 5 g. de parafina liquida blancal utmaando un
exceso de hidróxido potásico, en disolución alcohólica (aproxi
madamente 6 mI. <le hld1'Óll1do pot41leo aJ 1i6 _ 10() dllnldo
con 30 mI. de alcohol etílicol. Una ebul1lc1ón mantenida du.ra-n,..
te UI·16 minutos ea genera_te aufitllellte. PaBarla dlaoluelórl
del producl0 _ífica<lo a una ampolla dlt dlteantaclórl y~
di!' un volumen Igual de agua deltUada: IneIlGIar '1 4GJar Q:ue
docante. separándooe en <loa capas. Iiepl.l'Or lo ClIPa Inferior
conatltuida por la dlBOluo16n Jabonosa. LavM la _. o!Ilflq,
varias veces con agua deBtila.da, eOfl el fin de ellml1lw WJ l'M
tos de Jabóll Becar el pr<><lneto. nna vez lavado, añadl4I1<lo $Ul
fato sódico anhidro y dejando en reposo durante unos minu·
tos. Filtrl.lr y operar como se indica en el apartado •.

5.S. Jll; aconseJa!)le tr~I:»l.l¡¡r, oimult!ÍIl~BJllenre r en f=a
idéntica, con muestras especlaln1ente prepara<ifU5 que 8lrv~n

como patrones de comparae1ón.

ANEJ!O ,

Prueba de Vizern para el reconocimiento del aceite de orujo

1. Objeto.

Este método tiene por objeto la identificacién del ae&1te ex..
traído por disolventes de 106 orujos grasos de aceituna.

2. Material.

:U. Además del material ¡¡aceBarlo para la <lotol"llllllllClÓll
de la materIa insaponlficaJ¡l. y queliO In<liCll Qjl 1lI ?illl'1lla pr<l¡;'
orita por la Becci6n de 'MalarIas ar..as <lo la ¡¡nlón IlltBrllllr
clonal de Qulmlca Pura y 4P!lell<!... se requorlrit el mnlellte:

2.2. Un matraz E:rlenmeyer <lo lO() mI. OOQ ouell<> 0lIffi<lrI.
lado, provisto de un refrigerante de refluJo ecm3t1tUÍ40 :por. un
t\1l¡o de 80 a 10() cm. de IVIliltud.. aproxlm~nle.

2.3. Tullo <le en.ayo de pared.. 1ll1l"'1lIi QOIl <limellBlOIlH
aproximad... de 160 mm. de e,ltura y 30 mm. <lo dlilmetrq lntorlOr.

2.4. Probeta de. 10 mI.

3. Reactivos.

3.1. Los mismos necesarios para la determlnaq!ón de la ma.
teria tnsaponlficable por el método del éter de petróleo: ",
además.

3.2, Alcohol 'etilico de 85 por· 100 en volumen. Diluir 885 mI.
de alcohol etílico de 96° hasta 1.000 mI. con ~lla 4esttlflda.
La densidad a 15°!4°deoora" ser 0.8520. Comprobar con 'al.coh~

metro o, si no se dispone de este instrumento. con un densí
metro, y aJustar, ~i fuese n~oesar1o.

4. Procedimtento.

4,1. Se tornan 5. g, de ROIlte y ae extrae el lnliiQ,-:PQn1fioa,ble.
según el método reoomendada Pl»" la SecctÓll de 1\tIatcmaa Q-r¡,..
sas de la Unión Internacional dB Qu1m!oa pura y Ap11cad¡t, emw

pleando el éter de petrólao como aiaQlvente. !le ~xtrQ.cción,

4.2. La totalidad del insaponificable aislado se disuelve en
caliente con refrigerante de reflujo. empleando para ello el
matraz de 100 mI.. en 10 mI. de alcohol etílico de 85°. •

4.3. La disolución alcohólica se trasvasa a un tubo de en
sayo de las caracteristicas indieadas 6ft g,l, Y le onjuaga el
matraz con otros 10 mI. de alcohol de 8511, qu~ se vierten tam
bién en el tubo Se hom0$6f1etma la mesola y te enf:rfa- a uno.
25°C, dejando en reposo a una tempeTatUl'& de lU)p..25P C. O~
servar al .cabo de una hora.

La formación de un precipitado flooonoBO, que se depOSlta
en el fondo del tu~ bajo forma de copos, 8emB- la presencia
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de aceIte de orujo Un preclpltaQQ m~ QjvlllláO, 110 rOllqelto
0Il co¡¡ps .n lo! tl'lll1W indicado, IlQ Pllede illterPfetllJ'l<l con ca·
~q!Ar posltlvo, iloll<!o 1lIuc!llJll.!ll& ~elte. Qe ollvi' de lII'1'ol4II
Qll<l Ol'!imllll eol<1$ pm:l¡¡lt!l4Q1l,

ANSXO 9

Determinación de ácidos grastJ8 por oroma~paeosa

•
¡;;ala nQl'llla lione ¡>Qr ol¡jelo el CIl\llllleqjll1lenIQ de! mé\Qdo
~ pal'll la deteWllialllOO cuaIltalava f c1llmlltatlva de
1,.. iIolQo¡¡ _ QUe entra.n llIl la com~ de lltll\ mll\«!l'la
_ OIl'l'alldo llOl" QI'Olll¡¡.~lltla ._.

:¡S. lIf.CA>1ei

¡;:¡ mé\QllO eo apUcal¡lo l' ¡¡.celte.· y S_ \llnto ve¡;ew.o
como animales. que circulan normalmente en el comercio CM"
\enllllláO IwlqPO il1lOQl! de 12 a .i ..tOÍ!lols d. ClI!"l¡Ql¡o. lIln el
CllllQ lje 11' ml'lllAQulIIl' f de olras snw'. conlet¡jen<lo ó,qIIlQll
grllllQO ln!Ol'lor~, dellerlt u\ll.lz"'" lID mét<KIP !l4ee1l!l40 lIirn !lI
llrepar¡¡cloo de 1"" 4iilereo me\lllCQS o alOllUll\l:pto de loo l\cld""
llb!'Q"de peq~)ollSllu<l de c!l4'lP1l. alendo neceMo Pl\l1l 111
separaoloo 7 deWl'tlllPI'ClOO dO 1!"\Qo último( efectllar la \llVD1a
tografia en, '?01ldfctones dlstinUs de las que .se deserlben en
estas normas.

Las condiciones que se específican no son adecuadas para
la d~rmlnaol/lll 40 ..cldOJllfa.... <llIIdalloo y e~oa, por
lo _. la !lII'Ooenala de ..too "'\dpll <llllcullll \lI~. pq.
dJ,endo llagar a fal...... "lllllpletanlan\e loo raoultllAloo.

O. _ARAmQ" !lO !.os ÉS""",,"~

l. Matarlal.

1.1. Matraz _de. fonde plano. de unos 1(1) mI. de •
Paolóad. COll booa eoxnerllada.

La. ll.ofl'llferante de agua adaptable al mal.as 4IItlil'lOf P¡v
1'& .u ull1l>acI/IIl CQl!l0 raf¡1geriUlte de. reflujo.

U. AlnllOllaa de dOllantaol/ll1 de UU08 50Q mI. a. _..,Idld.
U. Malrl\ll radoOOo, fqn<lQ ple.no. de U1lOl 000 mJ.. lit _

cidad.

H. 11_100/1.

;.01. I14et&llOl itboOluto (W.a %) calldi'<l crelMlllvo llllIlJI¡¡lIlI.
~.O'J, Ei<l<Uo metólico llrllllCtivo ·I'!IlÍ.UIlis>.
;.03. Plióluclón de melllato llá4\qo.--,pllllllver 5 t¡. de IfIdlp

me131 011 1.000 mJ.. de metanol alleoluto (tl,~ N, aptoxlmll!l\
mente).

2.1)4, ¡¡¡ter de lJQlr<ilep (p. e. 4&'-60' el o lle~lmll, Q1le rellpa.n
1Il. caraqlerlollc¡•.ll eJ<lllldll'l Qn lit NormQ UN!!: 55 Ol6,

••05. He~1lJlQ o l¡epll'llo de Ptlma P<leclla<ll Plrlt croma
tografía gaseosa.

•.06. Plsoluclón d~ "CIÓD c1orlli<lrlco Illbl4rq en metanol al>
",luIQ del iM llOl" lOO, llo puede potener tltclllnellte el l\qillo
clorhídrico gaseoso haciendo caer· Icmtp.m~J1te cm ªP'fU"&to ~t

cu!l4o, ácldp ou!fúrlco (d ~ I,a~) ~re une dlsOluol/lll Ile ACldo
clpr!lklríco (ó ~ 1,la); (le $Oca al S" llaclénaplo peA. por un
fraooo lav!i4or _ ácido oulfúrico 7 (le naeo llCJ!ll.I' fI mal!lnol
anhidro contenido en un Erlenmeyer de boca ancha, 8 través
de un tul¡¡¡ Que termina' en up embu<lo. de d!l)Jenslones a<ll!lluo·
d"" 111 reclplel1te. colpc!l4o <le manera que la parte Ol'lll!¡¡> roce
l. superflcle dol llQul<lo. P08llllao e! !lrlel'lmeyer c"'l el metenol
al comienzo·de la operación, por pesadas sueestva.s ,se determi
na l. cantidad dl....lta de elorlliórioo,. pl'01PIll¡ande lo _ación
"aola "la.nzar Ullll _""nlracloo oUp"rior a la dllllei'd•. se .di·
olPn. l. canti\l&d de m.laIlQl para lograr la COnqe¡¡ll-llClÓll del
~·4 por lOO.

2.07. Cloruro ¡¡{)¡jlco Qr.
2.08. $u!fato .ód1co Illbldro, call4ad «rCllOtivo Inállllis>.
2.09. Dl.soluclón de fenolftajelna al l por lOO 011 lI\lltanol,
~.IO, Dioolupión de rpjo de metilo' al O.l _ lOO lID elAnol

al 60 por 100 IvIv).
UI. a•• nllrógenP p¡¡ro. con un ponlenldo mlnlmo del W.8

por 100.

J. Prqcedtrntanto.

a.l. Lo¡¡ ésteres metilico¡¡ de lllli "aldtlS g.alIQlI PU4den ""r pre,.
paradQB por lIltel'l"'telltlc...lón direata de l. ¡rolla, slsule¡¡<!Q el
método qUe se detalla en los apartados 3.11, 3.12 Y 3.13. el cual.

tlelt<> un Clll'¡í,qter· ¡¡.llOral. llPlicallle ~ una j¡raSll c'laJQute,a Que
.._ lSI.l ¡¡c!deZ Ubre y oiIlInllre Qlll' llQ \ellia un _tenIdO de ma

, tena 1nsa-pón1t1~e'superipor al Z por 100, como ea el caso en
la lnmeI1SJl mayoría de las materias grasas corrientes.

3.11. ~ pesa. \1I1 ¡razno de graset en el matraz de 100 ml.,
~ande ~6 m!. de le dlsoIualón de metllat<> sódlea 2.8. OPIo
c&r el refr1~l1lnte al matre,s. hervir hasta obtención de una
SOUt faae: 1t eoQ1o minimo, oinco minutos. tntarrumpir la cale
fáCelcltl (ver 3.~).

~.l~. Agreg... al m.lr... 80 mI. de la disolución do el_l.
dfi.Q() en metallGl (2.5) y volver a calentar, ml\?telliendO en ebu..
llición «Jurante cinco minutos. En1riar.

3.13. Para la. extracción de los ésteres metílicos se procederé.
según tu;lo de 105 400 métodos que se describen a continuaclÓ:n.
En análisis rápidos en los' f;lue'lnte-rese mucho la rapidez y se
opere con aceites y grasas de tipo normal será preferible el
método a). Este método tiene, además, la ventaja de no éxi..
gir l~ evapoI'Q.Ci6l} del disolvente y, por tanto, se' disminuye el
riQ16 de pérdida de áe-idos pasos de bajo pelO rnoleoular. e-uan
~ extoleri "" el I'_l,,",e;

lU1~ b) ea un l'1'OO8dimlento más seguro de recuper....
..~ """"ti_va de 108 ácld08 gTll80S Y deber.. ser utlllllllde
como rM~ d.e refefftIlcta en 1()8 limites de aplicación de esta
norma. OPerando de la forma que se indica, como se ha se.
iialllde JlIlteo en el &Illlf\a<le" 11. /1l\V rl_ de périlllla de ácl.
dlle -aoo ._ lQNilud de Gllde\ljl Inferior a e,.

MM«ló ..).~ la lIIil<l1Ul11oo pllteIuda en el matrllZ a qtro
de un.. 100 mi. de C&\laeidlUl. IlOn cuallo ..tree/1o y largo (pue·
de aet'VÜ' Ul!l mat\'llll afOl'i'do). anjUOI!1l\lde aon unce i--5 ¡nI. de
hexano o heptano de pureza adecuada para cromatografía ga.
seosa., que se vierten, también, al matraz. calentttMo8e suave
mente sin llegar a hervir, mientras se agita dando un movi
l1Wlnta de~~ &1~ 1II1U'1Ulte U!lP p <loo mlllu\Q8. " IlOn
tln1WllOO lIlI _1' 1ilaoluel/lll aqUOQa ...tUrM. do clornrP ¡¡ó.
dll/O ea __ Sll1lcltmla Pl'l'a oltuar l. ClIPO de /1e1<&OO Q

lle\tIM en tll euolIe del mat,..._ Illl<l1uslón que cPlltemlrA
1""~ m.1Illiallll debl!rá ft. IlmIl1a y tr_ente. t<m1Áll>'
da- _ tI!l& Jl\pe\& 2 ti a mI·. QUa lIlI p.....1I .. lltl frlllilluito 11
a tI!l& ""'\lIlllll P&r1l au llOIllIIII'V&alÓll, PUdl<iIl4oIIlI inyectar a_
tUIIente 4"1& lIIlMlUclQp ... ti! _at<!cl'afo.

IIétclde bI.-~ 1* 41l1llllCÍÓIl CII'lltMnldl!o en el llllItraz .. UlIll
UIll101l" de ~/IIl lIa"llOO .1Jll.. ollJU&4!Qade POli ~ ~O mi.
óo éter de petróleo p l1nalI" y lIliadleMo a aonllnU&fliÓll 011 1&
wll9ll.. l:l& Illl. lIa lIlI!la Il~. Sil agllA e!lérglPl\lllen\e y re
deJa ~_r... dicainlll j¡l IJll,Pfi Illterilll', qlll' *' p_ a otra
lllIl~ .. e~~IÓIl y 111 V1lOIv... lI"traer epn otl'QS 30 m!. de
éllif " lIitIdIIlo. rtPltltpdolit la O[l!II'ao!ÍIII una veo m.... I.os 1"",
.1Itl'~1IIl! lfÚIlIIn .n lllla a;¡¡polla de e~lracción y *' lavan 00II
~ 81le6tlVllfI ti'! I~ mI, lIa lliua dcJtjja<llt, h""ta eUmlrla
Cl¡(lIt~ Plltolllo. aepSllllP llOP la óll<l1nelÓll 1u<lIClUlorn de
11>30 cljIlilitl1O. S<ili&r 1& dloeluclÓll _ oull'ato aQljlcP apbl<lro y
QIlml1lar tlilllllllvelltll en .1 maWilll de 200 mi.. caleptaudl> en IIn
l>IlñP dt a(lll .l>l¡Jo ""rrlo!lte de nllrqt¡eno. llillta 0lleraclón .e
rtllJlE!Il'6 ¡>tRlll!lmf¡¡¡1>e en lID tva¡¡brlldPr rPlAtorIo de VlIlllo.

U. IIB el _ de _~erlll'l 1lI'1UO"" llIlII llIla acldOl' llb.. llQ
s¡¡perlor tJ O., _ lOO Ill1IlIlIl Iw:ede _ln¡Qpte con ....Ileo
>ot!1IJWl<lo¡, .. puade IIlllPliflc'll' 01 _dlmlenl<> omlli.ooo la
metanoliaia en medio ácIdo. Ilf rtllJlIa lo ffi#tallOllol. all:l!llla
según 3.11 y, estando todavía ~iente el matraz, se agrega, pe»'
la parte süperior del re!rigSf'&l\te una gota de diaoluaiÓll indi
cadora de fenolftaleina y, seguidamente, diSOlucióJl de' clorhfdri
co en metano1 (2.5) en una cuantía' algo>superior a la necesaria
p&l"& neut:raUZIl" ,1 mettlato.a.ausado por el vwaje de la fenolf.
talolna. Be deja lHIfmr. _"nd_ la 4IaoluelÓll contenlda en el
l1\lltnlll a la ampoll" de extl'llCClón, olguléndoee ¡¡egún ea indi··
0& en S.lS. ,

t.3. 111 se t.&\i. de áeidelo _ llbros o materia gr..... de
fuerte _z (>.llll JllIr lOO "","'Ido olel."l so pa4rá omlllr l.
metaoollllla "!<Illlna, redu_de la _raelón a la meta.nlllllls
en medie UIIo; toua ello ea ]l8S¡m. "'" el mat.az ell Que lit
vaya a ree.lloar la _ración. 4p> .ramos de mueslra. ll"evl...
me.... filtrad. y _a: .. _.... llll m!. de lo dllaluel/lll ~,6

de .alorl1úll'ie6 en Dllil4nol; -.Ilende ll<lmP .. ..,pala en S.l2
y US.

U. Jl1ll.1 '""'" de que s., -na la eUml1WllÓll previa
de la malolrla lnSllPOni(lllAl>le. 'lit PI'<llIade se¡JU¡ se indlea en la
l\1"",,a U)IlII 111 004. .Dotermlnaol!>n do l. m"terla il1illpolllflc""
bUl.. IIIIIPlMn40 cornil dllalvlIlI\e de ••I..calón .1 éter do pe..
Iró*>. 1.& IlllIoIllDi!>n 1I1df<>l11at.1\1<illc. de jel>ón so ooll..nl.... 1lI
VliooIfl. profClfl~R" llIl ev~1lIlI'!l4or l'IIIal<>rlP p baJp CPrl'1ento
de Allra.•• ti lW lIIl! di_oleae 4••ote a])ll.II<>. noBla alc.~
unllti ¡;¡¡ ml.. 8lll'pxlm!l4Il1l1Qllte; .. pll¡la el' conCllnlrado a una
ampolla de extracción, acidificando QQl1 clorh!dt1co .,.. b.Mta
reacción ácida al rojo de lMUIP. se e~trac eDl'l 4ter de pelró-
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leo o bexano, procediéndose de forma análoga. a como se in
dica en el párrafo ante!"ior 3.3 para la preparación de los· éste
res met1Ucos~

3.5. LQ:;. ésteres metllicos obtenidos por mio y otro proce-.
d1miento deben ser utilizados en el anáUs1s' tan pronto· como
sea posible. Pueden conservarse durante' veinticuatro boras en
un frasco bJ,en tapiulo con tapón de goma.. desalojando previa,..
mente ,el aire con nitrógeno y guardando a baja temperatura.
Para ,almacenamiento durante tiempos más largos ,será' necesa.
rio conservar en ampolla ceITada a la lámpara. de la cUAl se
ha. desalojado previamente el aIre con una corriente de nItró
geno.

D. PROCEDIMIENTO CROMA'l'OG~FICO

1. Material.

1.1. Cromatógiafo apto para la separación de los ésteres
metllioos de ácidOs grasos que disponga de un horno capaz
de ser calenta,do a temperatura regulada hasta 2500-3000 C. de
un inyector, capaz de ser calentado a una temperatura (le W'lOS
5lJO O superior a la temperatura del horno; un sistema de dé
'tecclón sensible y un aparato registrador continuo.

1.2. Tubo de nitrógeno a presión, utlllZable como gas por
tador, debiendo tener una riqueza min.1ma del 99.8 por 100.

1.3. Jeringa pa!"a la inyección de la muest,¡oa, con una· ca
pacidad de. 5 6 10 ¡d. El tipo de jeringa mM adecuado para estos
fines es el de aguja fija fabricada bajo marca Hamllton.

1.4. Columna:

1.41. Se pueden utll1za.r diversos tipos dE! columnas, siempre
que satisfagan 188 condiciones determinadasep. el aps.rtado E.2.
A contln\lilC16n se dan las caractenstlcas o 1Ilstrucetones nece
sarlll8 para la preparacl6n del tipo de OOIumna má$' utII1zado
actualmente para el anáJ!sls cUlllltatlvo y cuantitativo de loe áci
dos grasoe de aquellas matel'l8a grasas que cIreuIan normal
mente en el comercio, y cuyo eompartanllento efl.... ha SIdo
comprobado en numerososlabora_La columna puede ad
qUirirse preparada en lascaS8.8 f~teade matérlaJ. para
cromatografía, o bien prooecler a. su preparación sIguiendo las
lnstruoc1oues que se dan a continuación.

1.42. Columna de acero i;noxldable, alumInIo o cobre, de
3-8 mm. de diámetro interior y dos metros de longitud, rellena
con Ohromosorb P o Vi (61HlO mallll8) cellte 545 (OOol00ma
1I1l8), de la casa Johns Mansrille Prod1¡ets (EE. UU. de Norte
amér1ca.~, conteniendo 5 por 100 de BUcC1nato de pol1etUengllOOl
(EGS). Antes de emplear una columna nueva en la resoIucl6n
de problemas anaIlt1cos, deberá' .... acondlclona<la; montándola
en el etQIJl&t6grs.fo, desconectada del clt>tector y _tando •
190'0, hllClendo pasar, al mIsnIo tiempo, una eon1ente de ni
trógeno que se, mantiene durante .veinticuatro ho1'84 como mi·
n1m.o. La columna será apta para su utU1zae1Óli,sila linea base
dlbujada por el registrador acUBa la estabilidad del SIstema. No
obstante estas t>recIsIónes, no se excluye la poeIbÍlldad de utl·
Ilzar otro tipo de columna capll.... o rellena con fase -'uada
para el' análiSIs de estos metlllC08.

1;43. !'reps4'acl6n de la columna,:

1.431. Productos.
1.431. al So¡iorte.-<Es reoomendable utlllzar ,el' ClÚ'om<>

sorb W (60-8(1 mall""), pudiendo también emplearse el Obrero<>
_b P; con la misma finura de ¡¡rano. o Cellte 545 (611-100 ma
llas) de la casa Johns MansvlIIe Corporalion de los Est&duo
Unidos de Norteamérlca. lilstoe' productos deberán haber SIdo
lavados al ácido, siendo sumlnlsl<adoe as! _ 'la CIUIll fabri
cante y utlilzados directamente. En el caso de no haber sido
sometidos a este l<atlUUiento, se procederá de la forma slgulen.
te: unos 100 l'l"8lDOS de material se colocan en un vaso de
600 mL, agregándose la cantldad n_a de clorlúdrlco al
20 por 100 para cubrlr el producto. Se deja en reposo durl\llte
quince horas como mlnlmo, se decanta el ácido Y se agrega
agua d\ostIlada, agttando fuertemente; se deja reposar durante
unos c1noo minutos, "se decanta el agua y se vuelve a cubrir
con ácido oIorhldrlco m,1 20 _ 100. Se deja "'I'OSIl.r durante
unas dos· ~oras. rlltrándose, acontinuacióD, por un fUtro de
vidrlo, lavando con agua dest1l&da hasta ree.ccJÓll neutra- al
tornasol. El producto asi lavado se extiende en una cápsula
de vidlor Y se deseca en estufa a 1100 O durante dos horll8.

1.431. b) Fase estacionarla. - SUcclnato de poIlotllengllcol
comerclal, sin purlf1cacl6n.

c) Acetona o clO1'QforIDO, caJ1dad cpa.ra anáJ1s1s».

1.432. Material y ~paratos.

a) Tubo de acero inoxidable, de aluminio o cobre, con W1
diámetro interlt>rde 3-6 milímetros y 2 metros de longitud.
Es muy importante que la superficie interior del tubo -esté per~

"fectamente pulida.
b) Vibrador magnético.-Aunque no indISpensable, es muy

conveniente para simplificar la operación del rcl1eno.
c) Bomba. pequeña de yacio.

1.433. Impregnación del soporte.-En !IDa cápsula de por
celan~ se disueJ¡en unos 0.6 gramos de la fase fija en unos
50 ml. de acetona o cloroforma, añadiendo a esta disolución
unos 9,5 gramos del soporte, debidamente preparado. La can
tidad de disolvente debe ser suficiente para que, al agregar
el soporte,se forme una pasta fluida que permita, por agita
ción, su homogeneización .perfecta. Se calienta. la cápsula en
bafio de María, agitando suavemente la pasta con una espátula,
cont1nua~do así hasta el1m1nar' totalmente el disolvente. que
dando reducido el producto a un polvo suelto. Se introduce la
cápSUla en una estufa y se calienta El lOO'-' e durante dos
horas.

1.434. Llenado de la columna. - Se procede a efectuar el
llenado de la forma descrita en todos los tratados de croma
tografia, cUidando que el producto se distribuya uniformemente.
Esta operación requiere una cierta práctica y ha de hacerse
con el máxlrno cuidado, ya que de ella d'ellenJie, en gran ):>arte,
la eficacia de la columna en la S8P!U'ac16n croniatGgráfica.

2. Método operatorio.

2.1. Ajustar el flujo del gas portador (nitrógeno), que de
berá ser el adecuado para permitir laeluc1ón del linolenato
de metilo en un tiempo mínimo de veinticinco minutos. La
pres1ón de entrada y el flujo necesario para conseguirlo va.
riará según la columna y el instrumento utilizado, pero será
rfl'lativamente constante para un 'Bparato Y columna detenni
nada. Es necesario mantener un flujo constante durante todo
el análisis. El fiujo gaseoso será medido con un medidor de
burbuja de jabón u otro diSpOSitivo adecuado.

2.2. Poner- en marcha la calefacción del -horno, - de la cá
mara de inyección y del detector. El horno se regulará a una
temperatura aproximada de 16(}O-17(}O e; la cámara de inyec
ción, a una temperatura 500 superior a la temperatura de la
columna, y el detector, a 25° por encima de la temperatura
de la columna.

2.3. Las condiciones de m-abajo indicadas anteriormente de
ben considerarse como orientación, ya que la imposibilidad
práctica de conseguir el mismo· comportamiento en columnas
diferentes. y . las variaciones que presentan en sus caracteristi
cas y condiciones operativas los diversos aparatos que se en·
cuentran en el comercio, hace imposible, fijar, «a priori», lUlas
condiciones invariables de trabajo aplicables a todos los caSOS
y en todas las circunstancias.

Las condicioneS operativas más adecuadas deberán ser eS
tablecidas por caeta operador, a la vista de los resultadOS olr
teriidos con mezclas patrones de ésteres metílicos, sIguiendo
las instrucciones que se dan en el apartado 3.

2.4. Para todos los demás detalles operativos no mencio
nados en esta nonna, se seguirán las instrucciones dadas por
la 'casa fabricante del aparato.

2.5. Preparar una disolución de los ésteres metí11cos en ace
tona o hexano, cuya pureza haya sido previamente comprobada
y, utll1zando la jeringa, inyectar 0.4-0,6 1'1 Y retirar rápidamente
la aguja.

El 'regiStro obtenido deberá satisfacer las condiciones que
se indican a continUación; caso contrario, se repetirá la in
yección hasta obtener un cromatograma satls!act.t'>rio.

Los requisitos exigibles son los s1guientes:
a) "El área total descrita en el cromatograma, referida a

la sensib111dad máxima utilizada en el curso de la operación,
no deberá ser inferior a 5.000 milimetros cuadrados. De esta
forma, los componentes presentes en una cuantía' del 0,2 por 100
deberán daT un pico, como mínimo de 10 miHmetros cuadrados,
siendo, por tanto, perfectamente reconocibles.

b} Con el fin de conseguir que todos los picos caigan den
tro del papel registrador, se utilizará, en cada caso, la atenua
ción de sensihiUdtad que sea necesarIa, cuidando que el pico de
mayor intensidad nO sea atenuado más de ocho veces.

2.6.. Una vez conseguido un registro satisfactorio y habiendo
al<;anzado nuevamente la pluma' la línea base, se interrumpe
el funcionamiento del registrador y se retira el papel COn el
registro para la Identificación de los picos y cálculos cuanti
tatiVos.
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E. OPERACIONES DE COMPROBACIÓN

1. Reactivos.

Lauratode metilo.
Palmitato de metilo,

3. Situación de los ésteres en el cromatogTmna,

UtiUzaildo los productos pa.trones a: que se hace referencia
en el apartado E,l, se prepara una mezcla que contenga, ~.
feriblemente cantidades de un orden aprox11l1ado al existente
en la it~ ~grasals que se trata de analizar. se registra el ero
matograma. de la fonna usual, determinando los tiempos de
retención absolutOs o relativos pa:.ra· cada una de las especies
contenldas en la mezcla.

En el caao de tener que identifica.r en el problema algún
pico que no coincida 'con los és:tere.s contenidos en la. mezcla,
patrón., es de suma utilidad efectuar, a partir de los datos
obtenidos con la mezcla patrón, la representación gráfica de la
función que relaciona los logaritmos de los tiempos de reten
ción ron el número Qe átomoi de oarbono de cada. ácido; paI'!'!
los términos comprendidos en una. misma serie homólep.,' esta
función es Ilnoal; por lo tanto. 106 tiempos de retención de
101 términoa de 1. Iél'de de los que no se disponga. de muestra
patrón pueden calcularse por interpolación. o viceversa.

Siendo D = distancia entre los dos, máximos de los picos
del aleato y el estearato; O -= ancho de la base del pico co
rrespondiente al oleato, y 'E = ancho de la base del pico corres
pondiente al .e8tearato.

mstos valores· se determinan sobre el cromatograma obtenido
con una muestra cOnteniendo es.ntidades aproximadamente
iguales de est4mrato y oleato de metilo, inyectando una canti
dad tal que la altura de estos picos alcance al 25-50 por 100
del ancho del papel de, registro.

Si la resolución calculada es igualo maYOr qUe 1.0, la ca
lunma y el instrumento se encuentran en condiciones satis
fe.otorlu. Toda. ia8 oolumnas en el transcurso· de su utUiaa·
ción sufren una I)érdida. gradual en la retOluoión de los picos;
cuando el valor llegue a ser inferior !t 1.0 deberá instalarse
una nueva columna.

Estos ésteres metílicos 11an de ser puros, comprobada su plP
reza por cromatografía gaseosa y conservados en eondlciones
Que garanticen su inalterabilidad,

Se realil'lR determinando 1ft resolución de dos productos erl·
tlC08, como Bonel oleato y el estearato de metilo; La resolu
ción viene determinada por la flxpre!lllón

2D
Resolución = --

O+E

Estearato de metilo.
Oleato de metilo.
Linoleato de metilo.

2. Prueba de cmnportamiento del instrumento y dA la ca:
lumna.

4. Calibrado para aplicación cuantitativa.

Utilizando los productos patrones a que se ha-ee referencia
en el apaztado E,l, se prepara. una mezcla conteniendo canti
dades exactamente pesadas de cada uno de los ésteres, debien
do tener una composición análoga a la de la muestra problema.
Be re¡¡lstza el oroni"toilrllma de la forma usual, efectUándose los
cálculos etlllJltltatlvOII seg(m se indl<:a en el spartlldo D.'.

Los resultados de<!ucldos del c¡'OOl"toaTs.ma. normalmente,
coinciden con los va.lQrea re~ d, la mezcla patrón. 61n eIn
bai'¡o, -en algunos casoa, debido a.c:UWl'1aS causas, se observan
dlicre¡mnelll$ ql18 ¡¡.-den .... oarre¡:lclas apllcando fao!",es de
<>01'1'MCiéll.~ fs.ctores da corrección no lIOll "¡¡llcables m....
q1l<l éll la ptlI'lé llneal de la curva de """Puesta del dete<>tor par"
cllda constltllYlIllte. Por consiguiente, el o¡¡o<lldor debe ser ex·
tremadamente prudente en lo que r_t" " la ,,¡¡Jlcaclón
de estos factores, ya que ellos pueden va.r1ar en función de la
composición de IR' mezcl~ a ana.Usar, modificaciones en el de
tector y en el amplificador, alteración de la fase fija, etc. Si
la cantidad encontr¡¡.da. para un áe1Q.o Ml'aso oualqUiera de la
mezcla. pe:trón discrepa en más de un 10 por 100 de la cantidad
calcUlada, esto indica que el apa.rato no funciona correctamen
te•. siendo neaeS&1'lo bUACal" la caUta.

-Bl. faotcr de oorreeolón para cad. ácido se calculará, con
relación al áe1do palmitloo, ut1li.aando meaclas patrones con una
composición análoga a la de la muestra problema que se tratR'
de ana.llBr. lIe prOOEide de la forma 11gutente: diVidir el por~

-~-----x 100~%Aenpeso

3. Identificación de los picos.

3.1. Criterio basado en los tiempos de retencíón.-Refui:én~

donol exclusivamente a 108 ácidos que entran normalmente en
la. cQftlPCJ$loión de las grasas naturll.1es, sus ésteres apa;r8een
en el cromatograma en orden creciente de sus átomoa de car
bono y a su insaturación. Esto 81, el pahnttiCD (01,> aparece
delante del esteárico (C18) y losésterell en 0 18 . M)&I.'eoen en el
orden estearato; oleato, linoleato y Unolanato. JDl ~s-ter del
ácido Bráqutoo (°10 : O) usualmente fl..pal'eee ñMpués del Uno
lénico (018:3), pero puede ocurrir lo contrario &n allunos casos.
dependiendo del tipo de coltunna y las condiciones de su uti
lización, 6, incluso, superponerse el uno al otro.

Operando en condiciones constantes, los tiempos de reten
ción sOn reproductibles en cada especie quimica, siendo el cri
terio más frecuentemente empleado para su ldent1.flcaclón

El tiempo de retención viene dado por la distancia reco
rrida por la carta entre el momento de efectuarse la inyec
ción y la po!lÍción (lei ¡¡ico máximo de ca.da banda. Como el
momento de efectuarse la inyección no puede registrarSe· exaC"
tamente, para fines práetioos se suele tom"" ia pOslclón del
pequefio pico determinado por la salida del aire inyectado, .o
bien, si se ut11iza un detector como el de llama de hidrógeno,
inaensible a los componentes del aire, puede tomm-se el mo
mento en que sein1cia la salida del disolvente, acusada por un
fuerte despllWllIllento de la ¡¡luma del registrador.

3.2. Criterio basado en los tien1J)03 de retención relativos.
Los tiempOS de retención relativos son más reproductibles. Las
retenc101'lft8 rela-t~vas vl~nen detAn>mtnadas por el ooe1ente de
dividir el tiempo de retenclón de cllda pico por el Mempo re
gistrado para el pioo del p&1mltato de metilo o bien por otro
<\ater que SO _ como comparación.

3,3. Como el eomportlm1ento de la columna cambia como
oonsecuencia de laotare. muy diYe1'S08 y durante BU utUiza
a16n continuatla exper\lllenta un ¡>rOCOIO de envejeclmlento que
altera su capaoídad de retención, es conveniente comprobar,
perl6dlcam"1'te, la PQS!clón· de 106 distinto¡¡ _es en el aro.
matólrama, utl1lzaIld9 mezclas ¡¡atrones eon...nlentenlente _
parada.. o bien ésteres metilioos de una grasa previamente
analizada y conootda. Eato oonstltuye una de lal operaciones
de oomprobaelón e, que Be hace referencia en el EtP&rtado 5.

4, Determinación cuantitativa.

. La determinación cuantita.tiva se baaa en. el princlipio de
que los pesos de eIlda uno de los componentes ""IIl1U1"los en la
mezcla.. son proporclonales " las ¡\re.... compreDdld"" dentro
de los triángulos dlbt¡jados debajo de cllda plco. El ¡\rea de
eIlda trll\nllulo se obMene traz¡¡.ndo rectas t_les a las U
naas dibujadas en el re¡¡tslro, ¡>r01o~las basta su inter·
sección con 1" linea base, y multl¡¡1lcando la altura del tr1á.I>
¡¡u!o pOr la mitl;d de 11; _. En el """" de haber trabe..lado
con atenuaciones diferentes para cada. pico. se referirán todas
las medidllS a una mil1ll1~ senslblUdll.d del res:lstrador, multl.
plicando 1" altura por el faclor de atenuación correllJlOnd1ente
en catla caso Y el valor de la altUl1l IISl corre¡¡l4 POr la nUtad
de la b"se. SI no es necesario e!ectllM correcclón en relación
al caznlJjo de aU!nuacl6n, como oc1.U1'e en lp. ¡nayorparte de
los "nJ¡.lisls de rutin" en que se t ....baja COn una ao1a "tenu....
ci6n, la medida del área se realiza más cómodamente mult1
pllc"n<lo la altur" del ¡¡ICO por el "ncho " 1" mltlld de la
altura. lml contenido de cada ácido en la. muestra viene dado
por la exPresión

Superficie A

De las superficies

Siendo A el éster metiUco correspondiente a tm pico dado.
Para obtener resultados reales es absolutamente indtliPensa

ble comprobar periódicamente el aparato con ayuda de mezclas
patrones, pracedleIld9 dé 1" forma que se IDdlca en el "pa.rta
do 5, o bien, sieíu,pre que se- lntrod~ca cualquier.v8.1"iación en
las ecmdlclones operativas,

En algunos CQ,iOS aerá necesario utilizar factores de correc
ción determinados em¡¡lrlcamente, como se indica en el ,,¡mr·
ta40 stgutente, aunque el operador deberá ser extremadamente
prudente en la utUización de estos faotores.
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centaje de cada ácldo pOr el área del plco correopod1ente y
el cociente Mi obten1do par el valor obtenido para el ácIdo
palDútlco.

P

Siendo f x factor de corrección del ácido; x. tanto por den
to del ácido en la mezcla patrón; Ax, área del pico x; P. tanto
_ ciento del ácldo paJmítlco en la mezcla patrón; <1", área
del pico del ácldop8Jmjtlco. Para apllcsr estos tactores a la
mezcJa problema se multiplican pOI' la relación entre el área
medlda para cada ácldo en el cromat<lgroma y el área del pico
correspondlente al ácido Pa1JDltlco; se obtiene, procedtendo de
esta forma. la relaclón entJ'e el contenido de cada ácido y el
palm1tlco. tomado como unidad.

Si están comPrendidos en el cromatofU'ams todos los á-eldos
componentes de la mezcla problema, a PBl'tir de las relac10nes
ca1.c.uladas se puede- pasar fácllmente a la com~ón cente-
slmal .

ANEXO 10

AnálIsIs de la traoolón de es_ de Iao _teri.. -.- po<
cromatografiaen fase pseosa

A. OB.rE'rO

Esta Norma tiene pOr objeto d8l' instrucciones para el a.l.s
lamiento de la traoclón de esteroles de una materia grasa Y
~ separación de sus componentes con fines cualitativos y cuan
íttatlvoo.

El. pr<>cedImIento de=ito consta eje tres tases:

8) Saponificación de la grasa y extraooiÓll de la materla.
Insaponl!lcable.

b) Ais1am1ento de la. fracción de e8tero1es por e:romatogra~

fla en capa fina.
e) Sepe.rac1ón de los componenteg de la fracción de este

rales por oromatogra!ia ge.se<lSlll.

B. APARATOS

1.. Para la CTCfI'IUttograffa en capa lina.

1.1. Equipo para la ,preparación de las placas.
1.2. Placas de Vidrio de 20 x 20 x 0.4 cms. y 20 X 6 X 0.4

centlmekos.
1.3. Cubeta de vidrio, ron sU ta.pa.. para el dessrrollo de 1a.':I

placas.
1.4. PulveriZador para la. aplicación del reactivo de revf!o.

lado a las ¡>lacas.

2. Para la crcrmatogra!i4 gaseosa.

2.1: Cromatró¡¡ra.!'o de gas, con un sistema de detecclón sen
sible. preferiblemente de ionización de llama de l1Idrtjgeno, pro
visto de columna e Inyectdr de vidrio. con el fin de evitar el
contacto a elevada tem\l<!1'atUra de las IJ11Stllmllas a .... Inves
tigadas con acero 1n0lll!dabJe y otros m-.

2.2. Columna de vidrio de unos dos metros de longítud (di"·
metro exter1«, '1.5 mm" y dlimetro interior, 16 mm.), con re
lleno de sIlkoná OV17 al 2,6 por lOO sobre Cl1r<llnOeorb 0,&11100
llIlilIas <ver nota E.l). En el caso de que se prefJera proceder
a la preparación de la columna. se segulrán las instrucciones
que se dsn en él aJPa]:Itado D.2.I,

C. PRODD'CTOS

1. Para. la cromatograffa en capa. fina.

1.1. Gel de s¡¡loe G _.
1.2. Rod_ ea al 0,001 por 100 en etanol del 90 Per 100.

se puede emplear eua.1qu1er otro colorante que no reaeclone con
loo esteroles, como, pOI' ejemplo, dlclorolluorescelna.

1.3. Cloroformo ca.Udad «react1vo anél1Bfs:t.
1.4. CoIest.eroI cpurisInl08 en disolución al 10 por 100 en clo

roformo,

2. Para la cromatografía gaseosa;

2.1. Chramosorb G 80;/100 mallas, pudiendo también em~

plearse Chromosorb P o W. de la misma: finura de grano (ver
nota E.Z).

2.2. Sillcona OV-17 o SE-<62.
2,3. Olormo de metlleno Q P,
2.4, Etel' etíllco. R.A,
2.5. Colesterol, patrón croma:rográfico, disolución al :1 pOr

100 en étf>;r etfiico.

D. PROCEDIMIENTO

1. Aislamiento de los esteroles.

1.1. P:reparación de las cromatoplacas.-iPesar la cantidad
necesa:ria. de gel de sílice G .Merck: en un vaso forma alta de
250 mI., agregando aproximadamente dos veces su peso de agua
destilada y agitando. con una varilla de vidrio. hasta formar
una pasta: homogénea; 28 gramos de gel de sllice y 60 mI. de
agua son suficientes para la preparación de dos placas de
20 x 5 cms. y cuatro Pla.eas de 20· x 20 cms. Pasar 1& pasta
R1 apUcador y extenderla sobre las placas con un espesor de
0,25 mm. Dejar las placas al aire durante unos quince minuto...
y a continuación desecar en estufa a l()(}O e durante una hora,
GuElJX'lar en desecador.

1.2. Preparación de los esteroles.-Extraer la fraccIón in
saponificable de cinco gramos 'del aceite o grasa, empleando el
éter etílico. siguiendo el método descrito en la Norma. UNE 65004,
La desecaci611 del insaponificable se hará en estufa de vacío;
a una. tempera.tura que no· sobrepase los 5Q0..600 C.

Disolver el insaponiflcable extra4do en diez veces su peso
de cloroformo. siendo nonnalmente suficiente 0.g..1 mI. (ver nota
E,3).

Depositar 16 gotas de 3+,«1, conteniendo aproximadamente
3()().4(l() pIl. en una placa de 20 x 20 cms., a distancia de un
centímetro. Dejar U111:t dista.ncla de dos centímetros a partir del
borde 1nferlor y, como minimo. 2,5 oms. a pa.:rtir de los bordes
laterales. Depositar como referencia una cantidad aproximada
de 35 p-g de colesterol disuelto en unas diez veces su peso de
cloroformo, a una distancia. de un centfmeko de los extremos
laterales.

Introdueq en la cubeta de desarrollo el cloroformo necesario
hasta una. altura de un centímetro; se tapa la cubeta y se deja
en reposo durante unas tres horas con el fin de lograr el
equilibrio ·llquido-vapor en el interior de la cubeta.

In:troc1.ueir la placa en la cUbeta. poner la tapa y esperar
el desarrollo hasta que el frente liquido se haya situado a una
distancia de 0,5 a; 1 cm.. del limite superior de la. placa. Sacar
la placa de la cubeta. y dejar que se evapore el disolvente a la
tem_atura de la habitación.

PulveriZar la plaem con un reactivo de revelado (ver C.12) y
examinar el cromatograma bajo una lámpara Wood.

Locallzar la posición de los e.steroles por medio del coles
terol de referencia y marcar esta. ma:ncha con una &auja.

Rascar la sílice conteniendo la mancha mm-cada. e intro-.
ducir el polvo en un Erlenmeyer de 25 ml. Afiadir 5 mI. de
cloroformo y hervir en bafio de agua.

Filtrar el extracto en cloroformo. sacar el gel de silice del
filtro y repetir la ebulUclón con otros 5 mI. de clorofonno. Repe
tir este tratamiento tres veces.

El elorofonno de los tl'es extractos reunidos se elimina en
evaporador rotatorio al vaclo. El residuo sólido se disuelve en
unos cuantos mililitros de éter etllioo, siendo esta diroluclÓll
la que se inyecta en el erotnatógrafo.

2. Crcrmatografia gaseosa de los esteroles.

2,1. Pt'eparacl6n del relleno de la columna.-se pesan 500
miligramos de sillcona en un matraz de fondo redondo de
250 mI.• añadiendo 75 mI. de cloruro de rp.etileno y dejando en
:reposo toda una noche para conseguir la d,isoluc!ón total de
la goma. Afiadir 10 g, del soporte, convenientemente preparado.
de acuerdo con lo que se indica en la nota E.2. aplicando suc
ción al matraz con el fin de el1m1nar ~l aire retenIdo par el
soporte; se agita suavemente durante unos minutos. Interrum
pir el vacío y dejar en reposo la suspensión durante- unos quin
ce minutos. agitstido de vez en cuando.

Di-<;paner un embudo de 12 cms.fZI con tul fUtro de 24 cen
tJmetro 0. SObre una campana graduada de 100 mI. Pasar la,
suspensión del matraz al filtro tan cuantitativamente como sea
posible y dejST filtrar 46 rol, de disolución,
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Poner rápidamente el residuo que quede en el 1l1tro a una
cápsula de porcelana. secar durante doce horas. a aoo e en una
estufa de desecactÓtl, quedando a.tú listo el relleno para BU in
troQ.uceión en la columna.

2.2. Análisis croma:tográ!lco:

2,2L Condiciones de trabajo.-No se pueden indicar condi
ciones estrictas de trabajo. dependiendo de las condiciones del
apatato utilizado, columna. etc. Las que se indican a continua
ciÓIl deben constituir, una orientación, que habrán de ser mo
dificadas hasta conseguir un restütado aceptable. El máximo del
pico del colesterol deberá registrarse a los dIeciséis o diec1s1ete
minutos de la lnyeooióD.

Temperatura de la columna, 2400 C.
Temperatura del Inyector. 2900 C.
Temperatura del detector. 2900C.
Flujo del gas portador (nitrógeno). 40 ml!minuto.
2.22. Inyece1ón de la muestra.-se inyecta aproximadamente

O,á ¡d de 1" dlsoluclóll de esteroles en éter etllico, debiendo con·
tener esta d1solución de 10 a 20 p.g por ml.

Como referencia se utiUza una disolución de colesterol c¡oo..
matográflcamente puro. La identificación de. esterales se hace
con más preclslón, determInando los tIempos de reteuclóll referl
dos al del colesrerol tomado :como unidad (ver nota E.4),

E. NOTAS

1. Un comportamiento análogo se obtiene con la silicona
SE-62, aunque la preparación del relleno, en este caso, es más
del1cada, como COIl8eCuencia de las dificultades que puedan en~

contrarse en la impregnación del llOp(ll"\e.
:t Estos productos vienen normalmente preparados para su

utlllzaclón directa, habiendo sido sometidos a lavsdos áctdos
para la e11m1nac1ón del hierro. y a un tratamiento de sHaniza
clán para la Inactlvaclón de 11> superfIcie; esto ú1tlmo se rea:!lza
con dlmétlldlclotoslJano o con h_tildlsllazano. Un Chro
m0801'b no ka.tado de esta forma debe, ser sometido, antes df"
su utlllzacl6n, a estos tratamientos.

3. Si' no' se dispone deelorotormo de calidad adecuada pue
de sustituirse por una mezcla de 3 vol. de hexano y 1 vol de
éter etlllco.

4. Trabajando con -elevada sens1bill~. muchos aceites ve
getaJes dan un pico Situado en la posición del colesterol, que
podrla ser atribuido a la sdulteraclón de la muestra con grasa
anIDia!. Por este motivo, un piCo atribuible al 'colesterol, cuya
magnitud no exceda del 1 por 100 de la fraoo!ón total de este
roles, no debe ser tomado corno prueba de adltlteraclón.

, lIn manteca:s de cacao. grasa de palma y ace1te de coco esta
cantidad puede ser mayor, habiéndose ree;istrado. en aJ.gunos
easo.s, hasta un 3 por 100.

II. Autoridades), personal

NOMBRAMffiNTOS. SITUACIONES E INCIDENCIAS

MINISTERIO D E .J 1.J ST 1C .1 A Aal lo dIspongo por el presente Decreto, dado en Madrid a
~ dl.eclaé18 de· julIo de mJI noveelentos setenta.

F'BANCI8CO FRANCO

nECRETO 227111970, de 16 de julio, por el que se
promueve a Magislrado de la Sala Tercera di! Tri·
bunal Supremo a don Enrique Amat C4IGdo. Pre
sidente de la Sección 5.• de la Audfencfa Territorial
de Madrid.

A propuest.. del MlIústro de Justicía. previa dellberaclón del .
Consejo de Ministros en su reunión def dfa diez de Julio de
mil. novecientos setenta., y de con!<rmidad con lo estab1ec1do
en el articulo trece,' en relaeión. con el catorce. ape.r1;ad<)e
uno al y doS. del Rei:la.mento Orgánico de la Ca>:rera Judlcilll
y Ma¡¡latrad08 del 'lTibunal Supremo. aprobado por Decreto
tres mlI _tos treinta/mil novecIentos .....nla y siete.
de veintiocho de diciembre,

Vengo en _0_ .. la plaza de Ma¡¡l8trado de la S61a
Tercera del Trlb1inaI SUpremo, vacante por jubilación de don
Tomás Alon.so Péreo. que la aervI". a don Enrique Ama! C......
do. Prelndente de 1.. Becclón Quinta de la Audiel:.cla Te<rltorlal
de Madrid.

As!, lo dlspongo por el presente Decreto. dado en Madrid ..
dieciseis de julio de mil novecientos setenta

FRANCISCO F'R.ANCO

El Min1.8tl'o de JusUcla,
ANTONIO MARIA DE ORIOL Y URQUIJO

DECRETO 2272/1970, de 16 de julio, por el que se
nombra Magistrado de la Sala Se¡¡un4a dil Tribu
nal Supremo a aon Fernaado Dfaa Palos, Abogado
Fiscal de la Audiencia Territorial /le BlIrcelooo.

A propuesta del _tro deJuaticla, previa deliberación
del Consejo de M1"latros en su reunión del dIa dIeZ de jUlJo
de mil novecientos setenta., y de oontormidad con loestab1ec1do
en el articulo trece del Reglamento OrgáI:ico de la Cam!1'a
J'Jdlclal y Magistrados del TrIbunal Bupremo, aprobado por
Decreto tres mJI tresclentos treln1almll novecientos seaenla y
siete. de veintiocho de diciembre,

Vengo en nombr~_ por el turno séptimo, MagiStrado de la
Bala 8egunda de dleDO Alto TrIbunal. en "s.cante _c..
produclda por faneclmlento de dot> Enrlaue CId y RU!z.ZOrrlIla,
.. don Fernando Diez Palos. Abogado Flsea1 de la _a
Territoria:! de B.....I011...

Bl Min18tro d.e JUst1cla.
.ANTONlO MARIA DI!: ORlOL Y lJRQlJIJO

MINISTERIO DE HACIENDAl

DECRETO 2273/1970, de 24 /le julio, por el que se
nom-bra Director general de Polítiea. Financíera a
don Mariano Rublo JimAnez.

A propuesta del Mlnl8tro de Hacienda. y previa deliberación
del Consejo de Mlntstroo en su reunlÓll del día veinticuatro de
julio de mU _tes setenta,

VCn¡¡o en nombrar Dlreetor general· de Polltlca Flnanelera a
don Marlano Rublo JIménez.

As1 10 dispongo por el presente Decreto, dado en Madrid a
velntlcuatro de julio de mil noveolentos setenta.

F1llANOI5OO 1"R;ANOO
In Ministro <te .Hacienda,

ALBERTO M:0NRJ!tAL LUQUE

ORDEN de 28 de julio del1Y10 por la /l1Ie se """,
bran Corredor.. CQlegfadOll de Camercio _a awer·SI', plazas. en _ /le opoalcfón restringláa entre
Corredores Colegiados /le Comercio.

Ilmo. Sr.: Finallzados loa ejerciclOg de las oposiciones r~
trlng!das entre CJorredorea Colegiados de Comercio para cubrir
una vacante en 08da una de 1... p1UIIll meroentllea de Albace
te Málaga, MUrcla Y Pamplona, convocadas por Ordet> de 20 de
enero de este ailo (<<Boletín Oficial del Estado» n-Únlero 29, Co.-
lTespor1d1ente e.I día 3 de febroro, Y .

·V_ la prepuesta del PreliIdente del Tribuna:! que juzgó dI
chas oposleklneS, formulada a tanar de lo dispuesto en el nú
mero 6." de la -.. orden <le. convocatorIa, este _o.
de OO11fwmldad con 1IIll normas estableeldas en el Vi_te Re
glamento. ha dlapueato lo o!gUIente:

1.0 Nombrar~ cubrir las vacantes que a continU6Ción .se
relacionan a los 00n'ed0reIs Co1eg1ados de Comero1o que se in~

tUca.n:


