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Articulo segurndio—La Direccién General de Politica Finan-
ciers estard integrada por las siguientes Subdirecciones Géne-
rales:

a) Bubdirecciin General de Financireidn Interlor y Mercado
de Capltales,
b) Subdireccidn General de Entidades Financieras.
- ¢) Bubdiracelén General de Financlacion Exterior.

Artieulo tercero.-—E] Minjstro de Hacienda adoptars las dis-
posicionas y lag medidss qiie 2ean Decesariss pars la elecucion
del presente Decreto, que comenzard a regir el mismo dia de
su publicaciin en el ¢Boletin Offaial del Estados.

Aef lo dispongo por =1 presente Decrete, dade en Madrid
& veinticuatro de julio de mil noverientos setenta.

FRANCISCO FRANCO

El Ministro de Haclends,
TO MONREAL, LUGUE

MINISTERIO DE COMERCIO

DECRETG 2276/1970, de 24 de julio, por el gue 3¢
suspende parcitalmente la aplicacion de derechos
arancelarios o la tmportaciin del algoddn sin cor-
dar ni petnar (P. A, 55.01) duranie el periodo com-
prevdido entre 11 de agosto y 31 de octubre de 1970

El nivel actusl de ios precios del slgoddin en los mercados
exterfores, en relacién con los que rigen en el mercade interlor.
unido a la necesldad de importar la cltada fibre para atender
€l sbagtecimiento naciongl, aconsejan suspender parcialimente
log derechos arancelarios a la importacidn de algoddn sin car-
dar ol peinar de la P. A. 55.01,

En virtud de Ia facultad concedida at Gobiern. en &l articulo
#exi0, apartado dos, de la vigente Ley Arancelaria, a propuesta

@) Minisire de Comerelo, y previa deliberacion del Conselo de

Ministros en su reunién de! diz velnticuatro de julio de mil
novacientos setenta,

DISPONGO:

Artfcuio tnico—En el periode comprendido entra conce de
agosto ¥ treinta ¥ uno de octubre de mil novecientos setenta.
se suependen parcialmente iog derechos arancelarios del algodén
6in cardar ni peinar (P. A, §501) en ls cuantla necesaria para
que ¢l iipo impositive dnico aplicable sea de! once por clento
wad valotemns.

Ast lo dispongo por €l presente Decreto, dado en Madrid
B veinticuatro de jullo de mil novecientos setenta,

FRANCISCO FRANCO

Minlsito de Comerslo,
mmq FONTANA CODINA

CIRCULAR niumero 7/70 de 1o Comisaria General
de Abustecimientos y Transportes por lu gue se dis-
ponen las normas técnictic sobre qudlisis de aceites
-por {os loborgioriong,

FUNDAMERTC

Ia necesidad de actualizar la Circular 5/68 de este Orgs-
nismo, de fecha 26 de abril de 1968 (4Boletin Oficial del Es-
tador niimero 108 del dis 4 de mayo), sobre normas pars la
ragllzacidn Ge andlisia de acelies cotmestibles, incorporande a la
misma aquellas pruchas soeliticns que hoy se hacen impres-
cindibles pars poder detectar clertas adulieraciones, aconseja
se recojan en l& sisternitica establecida por aguells disposicien
fos anAlisis cualifative y cuantitativo, par cromatografia ga-
seosn, de laz fracciones de 4cidos grazos v de esteroies, en los
C8AGS gue se sefialan en las especificaciones correspondientes.

Unidas a dichas importantes determinaciones, que por la
menciongda razén tienen gque ser inciuidas, se mantlenen en

tode su vigor los motivos fundamentales de in citada Oirewlar
¥ 8u textp. con las ligeras mwodificaciones gque recomienda I
practies del riempo transcurride desde que fu# dictada, y cuya
Circular se renueva en cumpllimiento de las sucesivas Ordenes de
la Presidencia del Goblerno en las gue. al [ijar anuzlmente las
directrices para las cambafas oOleicolss, s¢ dispone gue Jos
andlisis a realizar por les laboratorics en maleria de aceites
comestibles han de ajustarse o ios procedimientos tdenices que
se establezesn prevismente por esta Comisaria

Tal derisidn «s8t4 induydablemente impuesta o fin de evitar
inoda Jisparidad de criterios en los boletines de anallsis exlen-
didos por lus laborstorics, ¥a que, sio la existencia de estas
normas, en unos se podria dar validez a una prueba determina-
da ¥ en otros considerarla sin fuerza probatoria de fraude e in-
cluso registrarse también dicha diferencia de apreciacion entre
los analisis Inicial, contradictorio v dlrimentes practicados €n un
mismg expediente ¢n tramitacion.

Be pretende, por tanto, con ello manteher un trato de igual-
dad para todas las personas fisicas y juridicas implicadas en
la. industriglizacton vy comercializacion de los aceites en sus di-
ferentes escalones, no 56lo0 en el acto de la realizacion de los
andlisis, sino también en el momento en que deban sustanciarse
Ias actugeciones para fijgr ia responsabilidad exigible por las
frandes puestos de manifiesto en los dictimenes de los lsbo-
ratorios.

Con la uniticecién de las determinaciones g reallzar en los
anilisis, se logra la ventaja de cenirar todas las actuaciones en
la comprobaclon de las carscteristicgs fisteo-quimicas de los
ealdos recontocidos, por medic de unos procedimientos técenieos
garentizados y reproducibles, que, por un lado olrezcan seguri-
ded & la industria y al comercic de actividad honesta, ¥ por
otra parte {mpidan subterfugiog o salidas hiablles en razon al

emples de téehicas imperfectas.

Al mismo tiempo, al estar senaladas las especilicaciones co-
merciales de log aceites, se puede verificar éstus en cualguier
momentoc mediante la comprobacion, por mélados previamente
sefirlandos. de que las muestras <ometidas a investipacidn pre
sentan las caracteristicas fislcas v quimieas exigibles al pro.
ducto de que se trata para ser vendigo bajo la denoviminaciim
romerclal exhibida.

Lagicamente, las pruebas analificas que se sefalan en la pre-
acite Cirewlar son de realizaciém viable en los laboratorios nor-
malmente dotados de material. por lo que no podran ser utili.
zades aguellos gque ne estén en condiclones téenices de efectuar
[as delerminsaciones gue se exigen.

Por tode lo expuesto, ests Comilsaria General! dispone lo si-
gulente:

KORMAS SOBRE REALIZACTION DE ANALISIS

A partir de} dia siguiente & de la publicacitn de esta Circu-
lar en el gBoletin Oficial del Estador, todos los andlisls de acel-
tes comestibies que se recaben de los laboratorics a efectos del
cumplimientc de cualquier aspecto relacionado con lss normas -
reguladoras de lag campafias oleicolas y de su desarrollo, debe-
ran ser replizados con srreglo g las normas gue se sefialan o
continuacitn, siguiendo las téeniea= indicadas.

De jn mlsma forma, en los anilisis contradictorios deberdn
efectuarse estos procedimientos analitloos, y en caso de disere-
pancia. inchiso -basada en !z inlerpretacién de las determina-
ciones, el analisis dirimente se encomemdari a un centro espe-
cipillzado de Ambito naciongl que, a la vista de los andlisis
tnicial ¥ eontradictorio, someterd la muestra de acelte, £n pri.
mer jugar, a las mismas pruebas efectnadas anterioTinente, v
€1 el case de gue cunsidere fiue los resultados no garanfizan Ia
cornposiclon ¢ caracterisiicas que definen el producto, Dodri
replizar aguellas técnicas adecuadas que estime mas eficlentes
para etnitlr su Jdictamen

FSPECIFICARTONES DR UALIDAR
1. Caracterey organolépticos.

Deperin observarse €n todas lgs muestras de aceire gue reci.
ban los laboratorics, aungue sdio se hari constar en el holetin
eprrespondients cuando e aprecien earacteristicas ancrmales
a an el caso de que se sollcite axpmsamente

Los caracteres organalépticos correctos p-a toda ease Qo
aceites serin los siguientes:

-— Aspecte limpio § transpavehts. mahienidos a una tem-
peratura de 200 2 2¢ ¢ durante un pericdo de veinticuaimn
haoras.

— Odor ¥ sabuor normajes. segun e Lpo de weeite ¥ oeon sus
ArOMas propios ¥y caracteristicos, sin gue se adviertan en
nagln cese sintomas organclépticos de rancidez
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En el caso de los aceites de oliva, los comercinlizados bajo las
denomingciones de sextray, «finoy v ¢puroe tendrin ynas ca-
ragteristicas organolépticas absolutamente irreprockmbles; paras

Ins aceites «corrientes» habri4 wna mayor bolerancia. slendo, no i

abarante., aeeptables.
- Color: Podrd varlar éel amaritlo al verde, Pars su medi-

cion se uiilizard 1a especifloacién con arreglc a la escala
! Aceite puro de ollva, 1,5 por 130 méximo
BB

de indices ABT (Norma UNE 55 021) para los acel
oliva y de orujo. Parn los demis aceites refinados d
millas se megdira el color en el sisterna Lowibond,

5 de

Las litnites de colol para ks diversns tipos de aceites serin:

Para los aceiter virgenes ¥ puros de oliva ne se fijan Hmi-
tes @ 1A escala.

Para el aceite refinsdo de olijva Ao serd mds intenso que el
correspondiente g la adicion de §,5 ml de jndicador, para cunl-
quiera de las tonalidades admitidas en el sigtema AHT.

Para el aceite de oruje no serd mds intenso de 1 mil, de indi-
cador para cualquiera de las lunalidades ndmitidas en el siste-
mg ABT,

Para los demis aceites de semillas rveffnndos, el color se me-
dird en cubeta de 513 pulgadas Lovibond, admitiéndoze los
siguientes limites:

Accite de soja, no superior 4 356 nnidades rajos (Nortig
UNE 55 060},

Aceite de cac’huete, no superior s 10 unidades a.ms.rillas
v 2 unidades rojas.

Aceite de girasol. no superior a 25 imidades amarillas y 2 uni-
dades rojas.

Aceite de algodim, ne superior a 7 unldedes rojas (Norma
UNE 55 43

Aceite de caortamo, no superior o T unldades rojas v 10 uni-
duades amarillas,

Aceite de colza, no superior a 15 unidades amariliag v 1 unl-
dad roja.

Aceite de mair, no superior a 70 unidades amarillas ¥y 5 uni-
tndes rojas.

Areite de peplita de uva, no superior &4 36 unidedes ainpri-
llas, 4 unidades rojas ¥y 5 unidades azules.

2, Humetod p maferias voldliles jgiexo ).

Esta determinacidn se realizard unicamenie cuahdo 8¢ haga
eonatar de formy expresa por el Orgacisine ¢ Bndded que solj-
cita el andlisis, no siendc necesarlo hacerla cuande Ja razdn
de dicho analisis obedezea a la‘wospecha de un poslble fraude
por mezelg de otro tipo de aceite. diferenie al sefialado en ia
etignets,

Loa valores maximos tolerados para la huimedsd y materias
volatiles, determinados en estufa & 105¢ C, serdan los sigulentes:

Para los sceites de ollva virgenes: 0,2 por 100.

Para luos aceites purcs de oliva ¥ demés tipos de acelies r(*—
{inados: 0,1 por 100

2. Impurezas insolubles en el éler de petrdleo.

Esta determinacidn se realizari en lus misinos casos de los
indicades para Iz humedsd y materias voldtiles
E! contenido maxime autorizado de impurezas insolubles en
el éter de petrdleo, segin Norma UNE 55 002, serd £l siguiente:
Aceits virgen de oliva; 0,1 por 100 )
. Aceite puro de oliva y demas tipos de aceltes refinados:
(X

1. Indice de perdridos.

Determinado segun la Norma UNE 55 023, ¥ expresado en
miliequivelentes de oxigeno aciivo por kilogramo de grasz, no
exceders de los limites sigulentes:

Aceites de oiiva virgenes de las categorias gextray
v aceites epures de olivan: 20 méximo,

Aceite de oliva virgen scorrientes: 25 maximo.

Aceites refinmdos, ya sean de oliva, orulec o de semillas:
10 méxlme.

5 Pruebg del frio.

Todos aquellos aceites en los que se hega constar que han
sido sometidos al tratamiento de invernaciéon (winterizados) de-
heran cumplir Iz norms UNE 55 (42

¥ «flnon

6. Acidez libre.

Ze rezlizari ests determminacidn en todos los casos expré-
zandose en poroentaje de dcldo oleico, sepin Normas UNE 55 011,

La acider maxima antorizads para v diferentes Opos de
acelte sern la siguienie;

Aerite de oliva virgen:

: Calidad qexiras ovivvriviriiren s 1 : msmoe
i Calidad «finos ......... OV i »
I Califtad ecorrientes . ...ociviiieen. 31 b

La acidez purn los aceites qextran, wiinor y «pure de olivar
lendrd una tolergncis de 0.1, y para los ecorrientes», de 9.3,
expresadas estes tolerancias en valores absolutos

Aogiten vefinmdos de oliva v todos los restantes, n excepeion
del orujo refinado, 0.2 por 100 mMAXIMO,

Aceite de orujo refinado, 0,3 por 100 m{smmn.

7. Transmision en el ullraviolela fanexos 7 & 3.

Se realizara esle delerminaeldn slempre que se trale de
aceltes de oliva y de orujo, muy especizlmente para la diferen-
cincion de wirgenes, puros y refinedos de oliva.

Las valores Umites admitldns seran:
Aceites virgenes de ofiva:

Culidad eextra» v «Ffinos Koy - 820
Calidad gcorrientes ...viiieicnneeenns Ky == 6,26

Loa aceltes con coeficientes de extincién superiores a 0,25
podran ser considerados como avirgehesy s sotnetidos al tra-
tamiento de purificacidn con alfunina Ja mederiaz grasa asi pu-
rificads tuviese un coeficiente Kgy << 0,11 105 aceltes que sa-
tisfagan esta prueba, ¥ siemipre que cumplan las restantes es-
pecilicaciones de calldud y puress, podrin ser comercializados
con In denominaeién de georrientes, pero en hingiin caso como
gextrasy o «fihosy.

Ageife puro de oliva Ky == 0,80
Aceite refinado de oliva ... Ko = 0,85
Aceite de orujo refinedo ........oeeeeee Ky == 15

Los demss aceltes refingdos suelen tener coeficientes de ex-
tineién superiores s los indicados, sin que mwdan eatablecerve
limites.

{CRITEBIGS BE PUREZA
1. Indice dr¢

Se determinard negim la Norma UNE 55 012, sendo los k-
mites nomMnales para cada aceite los siguientes:

s pami ficageion.,

Aceltes de olive gvirgens y refingdo ¥

areite de orujo refinado ... 184-198
Aceite de soja refintedo .......ceceenes... 188196
Aceite de algodién reflnado “ 189-188
Aceite de girasol refinade ... 183194
Acelte de carahuete refinado .. 1R7-186
Aceite de colza refinado .......... 163-1581
Acekite de maiz refinado ... 187-195
Acelle de cartdmo refinmde ... e 1BB-108
Aceite de pepita de uva refinade .......... 18315

2. Pruebe de tetrabromuros (Vicerm-Guillot} ranero 4),

Se rexzlizari en todos Jos casos. debiendo dar resultado ne-
gativo para loe siguientes tipos de aceites:

Ageite virgen de oliva.

Ageita refinado de oliva.

Aceite pure de oliva.

Apeite refinndo de orujo de aceliuna,

3. Prueba de Hauchecorne (nodificade por Synodines-Kons.
tes) (enexo 5).

Eata reaccion crotniticn ilene un gran valor indicative ¥
debe realizarse en todos loz cases, aun cuando log resuitados oh-
tenidos seérdn juzgados eon nprudencis y confirmados por los
restantes criterios de purega.

las edloraclones normales parg 1oz diversos tipos de aeeltes
deben ser:

Acelte virgen de oliva: Coloracidn amarilla dabil

Ageites reflnedos v purcs de ofiva: Coloracion amarilio tos-
tado,

Arelte refinado de orujo de eceitunea: Colorscion marron.

Ofros aceites de semiites: Coloreelones diversas no especi-

ficas.
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4. Regecitn de L. Pavolind,

Se determinars segun la Norma UNE 55 068

Esta reaccidn es especifiea para el aeeite de sésamo v debe
dar negativa para los demss tipos de aceile.

Deberd efectuarse a julcio del analista sl comoe consecuen-
cia de las demas pruebas realigmdes, pudiers sospecharse la
presencia de aceite de sésamo,

4. Regeecion de Halphen fanexro 6).

Esta reacelon es especifica del aceite de algoddn y debe dar
negetiva para los demas tipos de aocoites,

Debers efectuarse g julelo del analiata sl, coma eonsecuen-
cia de las demds pruebas realizedas, pixllera soepecharse Is
presencia de sceile de algoddm.

6, Reacciom de Fitelsom {aneIp 7).
Bta reaccion es especilica del aceite de 8 y debe dar ne-

gatlva en los demdas tipos de aceite, debiéiklose teper en cuenta

ins observeciones recogidas en la Normsa sobre el resultado po-
silve que dan glpurios aceltes genuinos de olive.

Deberi efectuarse a juiclo del anelista s, como consesuen-
efa de las demas pruebas reslizadas, pudiers sospecharse la pre-
senpia de acelte de ta

7. Fridice de Bellier.

Se utiligarg €1 método propuesto en lp MNorme UNE 56 009,
No debe ser superior a 11°C en log sigulentes tipos de nosites:

Aceite virgen de oliva.

Aceite relinado de oliva.

Aceite puro de oliva.

Aceite refinado de orujo de aceituns.

El aceite de cacshuste debe tener un Indice de Bellier no
Inferior & los 35¢C,

Esta deterntinacion debe realizarse en iodos 108 casos.

8. Pruebe de Vizern (anero 3).

Debers dar rejI ultado negativo en todas las categorias y ti-
pos de acelte de dliva, saivo en los tipos comercigles en 108 que
exista mcelte de orujo. En presencis de ofros aceites, su epli-
eaclén e interpretaclon de resultados sers discreclonal.

Esta prueba se realizaTa en todas lass muestras de saoeites
de oliva,

8. Indice de yodo.

Como  normsa geperal, este indice debe ser determinado en
{odos log Beeiles (Norma UNE 55 013- Método Hanus), pudién-
dose omitir s6lo en aguellos easos en gue se tlene seguridad de
encontrarse ausentes los aceltes semisecantes (resuliade negs-
tivo de Ir pruebs Vizern-Guillot), o bien que se trate de aceltes
de cilva ¥ sdlo hay que discriminar sobre su calidad.

Como orientacién, se incluyven a continuacion los limites nor-
meles para cada aceite:

Aceites de oliva wlrgen» y refinado v aeei-

te de orujo refinado . [N T6- 98
Acelte de sofs reﬂnwdo reenertrtanrans veee 1200143
Aceite de algoddn refinado ... . 99-118
Aceite de girasol refinado ......... 100-143
Aceite de cacahuete rerinado . 80-105
Aceite de colza refinado ...... . 94-120

_ Ageite de maiz refinado ... 108-128
Acelte de chrtemo refmado verestnnmsissesanne  185-150
Acelte de pepita de uva refinado ......ve,.. 130130

16. Indice de refraccion.

Para simplificar el trabajo de Inspeecién y como medida de
orientaeion sobre el grado de insteuracién de la prasa, puede
determinerse el indice de refraceidn septin Normma UNE 55 015,
aingue, en caso de duda o de constitulr un criterio bisico pata
la ealificmeién de la muesira, nunca deberi omitirse la determi-
naclén del Indice de yodo.

Como orientacién se Ineluyen a continuacién los limites nor-
melez para cada aceite, determinados a 25 C:

Aceites de oliva «virgensy ¥ reﬂnado ¥

acelte de orujo refinmdo .......... 1,4657-1,4688
Acelte de soja refinado . ....... - 1471 -1.476
Agelte de algodén refinado 1.463 -1.472
Acelte de giraso]l refinado ......cereeee.. 1472 -14T4
Aceite de cacahuete refinado ............ 1.487 1450
Ageite de colza refmado ..., 1470 1474
Aceite de mafz refinado ...... . 1470 -1.474
Aceite de cirtame refinado ......ieee.. 1472 -1.476
Aceite de pepita de uva refinmio ...... 1473 -1475

11. Composictén de o fraccidn de deidos grasos por croma-
tografia gaseosa.

B¢ establece como pruebs analitics, que podri ser ordensds
en cuantoy casos se estime oportuno para comprobar la pure-
z& de los aceltes, el anadlisla cualitative y cuantitativo, por cro-
matografin gaseosa, de la fraceidn de Acidos grasos. Mientras
no existan Normas UNE definidas pera efectuar estos snélisls
tendra waelidez oficial el método recogido en el rnexe §.

Los valores Hmites que se consignan en lag tablas siguientes
vora cada Actdo, deben tomarse como orientativas sin excluir
a posibilided de encontrar una clfra gque se saiga fuera de
estos limites, que deberan apllearse como un criterlo de adul-
teracifin, de manera ponderada, tenlendo en cuenta el concepto
de mayor o menor probabilldad que se deduce de lz informsa-
cion recogide en las tables:

TABLA I

Acelles de pllva virgenes y refinades ¥y aceltes de ornjo refinados

(PORCENTAJE EN PESO REFERIDD A LA FRACCION DE ACIBOS GRASCS)

Insat,
Acidos (e} Cine Cigu Cino Ciea Cig Ciga 2w
. 1 Eat.
Valores extiTemos . .i..ceeaeee 8.2-15.9 \ 2328 1.2-49 ! £#1,3-82.4 23-174 Tragas a 14 4,09-6,85
Intervaios (h) mis proba- .
DIRS e e 18-14 1-2 1-3 T4-80 44 0.6-0.8 6

(e} Esita relacién. express €l coclente de la sum palmitoleleo, oleico ¥ linoleico dividida por la suma de palmitico y eatedrico.
{b) E! intervalc mAs probable Wen e oomprands, ¢t & casc de! dcido olefcs, Més del 50 por 100 de las muestres
4R msatfsat.

analizedes, en los restantes, ¥ en la
(¢) El fcldo miristico po

pequefia cantldad, de un orden m:enar B 0,1 por 100, en noeltes Que HAYan sufrido un procese de degradacion, por cuye razén
miristi aceites de oruic refinacdos Que en log aceltea de olive, en 108 que su presen-

probable la identificaclén de trozas de Acida
cla constituye un b
PUr 10 que su Dresendla ee sinptonw clerto

este parcentale es
normalments en 1o soelites de o.livn tante virgenes como refinados. Puede acuasrse en muy

+cho anormal. El échdo a0rier no ee spenentrs nDunce,
erto de adulteracién.

superior al 70 por 10C.
es Mis

al menos en cabitidades detectables por la metddica re-

Por 10 que respects al Apldo miristios, uh ploo claraments ssigzmble & aste Scldo, aungue el cuadro snalitico restante sea acep-

table para un aceite de ollva o de orujo, tiebs

hoso de adulterscion, debiendo investigarse la Dresencia de

conalderalse COIMO 80
grass animal entes de emitlr un dictamen definitive, mediants la !dentmcaclén del colestercl por cromatoprafie gesecan. Si el conte-

nido de #cldo miristico fuera superior al .2 por 1040, ate

que establece esta Clircular, no advirtiéndeose

mac
Mientras o exlstan Normes pHTa

andlisis de estergles por crumetografiz zaseoss so utilizarin les

tido satiafapstorios los resuitedos obtentdos en las restantes pruebas de pureza
o nikgunn spomelis en el cuadro de composiclén de los Acldos grasos, eata confir-

i0n no seris necesaris, pudiéndoee dar al acelfe Dm' pdulterado con graer animal

€1 rmclnnsm.lem-o del maaponﬂlmble de grasss por cromatografla en ¢apa flna ¥ el

técnlcas recogides en el anexe 10,



TABLA 11
Aceites Je semillas refinados

{PORCENTAJE EN PRS0 REFERIDO A LA FRACCION DE ACIDOS GR&SOS-\-'.&LDRfS EXTREMOS) (4l

Ageite ! € iy Cieo e Cran Ciua | Cuy Ciaa Cogs C z0:0 Cag Cra Cap
80l8 ....oown | Cero a trazas 0.1 7-13 0.5 2,0-5,5 20-35 45-60 510 1.0 0,5 — -
18 NeY {23) {53} (7.5) «0.6) {04 - —
GArgsol e Cerg 2 irazas Trazas 5,0-8,0 0.2 3.0-6,0 18,0-374 30,0-10,0 0,2-1.7 0,2-1,2 1.0 — —_
8} (4 oD (50) t0,5) - 0.5 — —
Malz .. Cerg a Lrazas Trizas 19,0-17,0 0.2 1.52.7 21.5-43.0 45,0-60,0 Trazas 0,4-1,0 Cero — -
11 2 (28) (55) a 30 0.5 a trazas :
Algodon ... Trazas a 9.1 0,6-1,2 171.0-20,0 0.5-1,0 1,0-3,0 '16,0-44,0 33,0-58.0 0.1-2,1 9,1-0,3 A cero -_— —_
7 (24) 0.6) )] (18> 53) 0.5 0,2
CALtAMo  ....vvie Trazas 2 0.1 01 4,0-10.0 0,1 2,0-4,0 11,0-25,0 55,0-80,0 10-3,0 0,2-1.0 0,2-i¢ -— —
D (2.7} a4 10) (1,0} 0.7 0,3
Colza (b} ¥ ¢ Trazas a 0.5 Trazas 2,0-5,0 05 1.0-2,0 -15,0-17.0 12,0-29,0 12,0-20,0 0.4-10 0,2-0,8 30-60 —
a2 0.3 (€Y £1,5) {15) 23 an (0,8) 0.5 (45)
Cacahuete ..., |~ Trazas 0.3 8,2-13,0 0,1-0,3 2,8-48 38,0-63,0 17,9-41.3 1.0 1,2-2.8 2,0-5.0 - 1,235
(9,5 on 0,0 (45-55) (25-35) LS 3,0 —_ (1,5}
t
Pepita de uva... Tragas ¢,1 6388 | 0113 3,047 12,1-24.8 61.8-77.3 1.8 Trazas —_ — —_
' n 0.2 3.5 (15) 12)

(%) Las cifras gue se indican kntre paréntesis representan el valor gue puede constUeTaree como tiDlco para coda grase; en el acelte de cacahuete, para los Acidos olejco ¥
linoleico, ]agi cifgiaﬂ entre paréntesis representan el intervale de varlaclén en el que se encUeniran comprendidas mds del 30 por 100 de las muestras, a base de la informaclpm ac-
iualmente dispo e. .

thy  Existen en el mercade internaclonal hwmerosos tipos de aceites de colza, gue @fleren nolablomenic enire ellos en la composicidn de sus acides grasos. Frente a unas po-
sthilidades tan amplias os practicemente lmpositde fltar unos limites para owdas Acido gque Duedan ser de ulllided, a escala mundlal, en problemss de identificaclén. Log limites que
<« indican en la tabla son de aplieacldn a los tipos més frecuentes de aceltes de colza gue ciromian en ¢l mercado europeo.

ic) Los aceftes de cruciferas tlenen coing compohente caractéristico el acide erisico (C,;5,). que, er los aceites de colza que cirgdan normalneente en los mercados eRropecs.
5 ¢l congtituyente mayaritario de la fracclin de 4eldos grasos.

idy E dcido de eolza tiene un contenido importsnte de dcido zadoleleo i0,,5,}, el eual no se separs, con mucha fetUencia. al operar en condiciones desfavorables, del acmido
nneieico, Las cifras que sc indican aqui corresponden a ia suma de los fAcldos linecleigo y gadolewo.

En 1os adeltes vegetaler la ausencin en el cromatograme de édcldo miristlco eliminatoda sospecha de adulteracién con grasa animal,

T pice ciarsmente asignable a este &cldo, aungue el cuadro analitice restante sen aceptable, debe considernrse como zospechoso de contener grasa animal, dekiendn confir-
marse este sospechs, anies de emitir dictamen definitive. mediahte o ldentificacidon del oolesterol por cromatograiia gaseosa,

£61 "WUN—F PP ‘0 °H

OL6T 0sode ¢

SOIET-
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REVISION DE lAS IRCNICAS ANALITICAS

Las especiticaciones analiticis contenidas e¢n |ns anteriores
noermas seran revisadas cpando los avances de ia ciancia y/o
Ia tecnologis asi lo aconsejen.

DICTAMRNES

La adecuacién de ios datos analitleos s las cspecificacionses
de estas normas no excluye l¢ poelbilidad de adulteraciones
debidas ]l constante progreso d- la tecnotopia” moderna. En
estos casos los analistas dehen acompaisr al dictemen un in-
forme detalladc de. las razohes que hacen sospechar la exis
tencia de adulteracién a los solos efectas que ap sefialan en
el apartado anterior sobre revisidn de las tdcnicas analitieas,
par lo gue tales inforines deherén ser puesfos en conocimien-
to de esta Comisaria General.

ANULACION

Al entrar &n vigor la presente Cireular quedard anulada ia
Circular 5/83 de esta Comlisaria - General de fecha 28 de abril
de 1968.

Madrid, 31 de julio de
Garcia de Andoain y Pinedo.

1970.—F1 Camisario general, José

ANEXQ 1

Determinaciah de humedad v materias volatiles
(Métode de 1a estufa)

A, OBIETO

Rsta Norma tiene por objeto establecer las condiciones ade-
cuadas peya la determinacion del agua y las meterias volitl-
les, en laz condiclones del ensayo, en materias grasas comer-
ciales. '

B, ALCANCE

Aplicable a las grasas animales y vegetales del caotnercio,
excluyéndose los aceltes secantea y los del grupo del coco. No
e3 aplicable a rmaterias grasas gue havan sido adicionades de
monoglicéridos.

C.  APARATOS

1. Estufa de aire, de dimensiones adecuades al nimero de
muestrzs gue =e vayan & manejar, pudlendo ser calentada a
1500 C como minimo, y provista de regulscion de lemperatu-
ra cont unogs Nmites de oscilacidm de +2¢Q; Ia temperaturs Serd.
agemés, uniforme en todo el espacia interjor, toleréndose dife-
rencias que no superen 1°C entrs posiclones extremas,

2. Cépsules de fonde plane, con dimensianes aproximadas
de 80 mm. de didmetro ¥y 20 mm. de aitura, preferihlemente de
acerp inoxfdable o aluminio o, en su defecto, de porcelana.

3. Desecador, conteniends coma agents desecanie sulfato
cAleico snhidro. en cualquiera de los tipos comercialea preps-
rados para esta finalidad («Drierites, «Bikkens, stc.) o Gel de
Silice de 6-20 mallas. Todos estea produstos e suministran con
indicager de humedad. lo cual resulta muy cémodo y seguro
pare su utilzacidn en loz desspadores.

El #cido sulfiirico menohidrate (d = 1.84), en defecto de los
productos anteriores, puede szer utllizado, gungue para asegu-
rar una desecacién efectiva deberd ser removado con frecusn.
¢la, resultando su use méz insegurd ¥ molesto.

D. PREPARACION DE La MUESERA

1. La muestra debe ser previamente homogeneizada antes
de pesar la cantidad con que se hiays de operar. Esto se lo-
gra, con las grasas fluidas, agitando fuertemente el frescoc que
la contiene y vertlendo rapidamente la cantidag aproximadsa
que se vays 2 pesar en la cdpauls en g que se efectfie 1a de-
secacion, Si se tratase de grasea solides ¢ pemisdlidas a la
temperatura ambiente, calentar suavemente en bafio de agua
hasta conseguir el grado de flujdez convenlenis, ecuidando de

ng llegar a fundir completamente; y homogenalsar por agita-

vifn.
H. PROGCEDIMIERTO

1. En una cipsula, desecada praviamente en sstufa a 166°C
¥ enfrinda en un dssecador, se pesa, con exactitud de 0.5 me,
una cantidad aproximada de 5 a8 10 g de muestra, seglin el

contenido de humedad, preparada como se ha indicado en &l
parrafo anterior D 1.

"2, 3e coloca en )a estufs reguiada a 108°C, donde se deja
durante treinta minutos. Be pesa a un desecador, donde se
deje enfriar, pesando. Repetir este tratamiento hastz gue Ia
diferencia sntre dos pﬁsadas consecutivas no exeeda del 0,05
po® 1040,

P, CiLcuros
iP PPI
humedad v

materia - volatit =
. P P

A [}
PO = Pego e 1a edpsula vacis y seca.

PQ = Peso de la cidpsula con la muestta de grasa.
Po= Teso final de la clpsula con la grasa, al dar por termi-
nada la deseecacién.

ANEXO 2

Medidn  espectrofotoméirica de la absoreidn de los greites de
sliva en Ia region nitravioleta del eapecirn

I Aparatos.

1.1. Espectrofotémetro eon equipo pars el yltravioleta, cuys
escala de longitud de onda permnita trabajar con una precision
qe 1 m,uoen le region de 220 2 359 moa

1.2  Cubetas prismaticas de cuarze transparente aen la re-
pién del sspectro comprendida entre 220 y 350 mju con un
centimetto de paso. La cubets vacis, somparads contra aire,
deberd transmitir, por lo menos, un 80 por 100 de radiacién
A 220 mpu,

Se debera disponer. por lo menos, de un par de cubetas,
Iag cuales estardn pareadas {«matched») con une desvigcidn

- superior al 2 por 100 a 320 m s ’

1.3. Matraces aforados, con tapdn de vidrie. de 10 ml

1.4, Matraz aforade, con tapdn de vidria, de 500 ml. v oiros
Ar 1000 mi.

2. Produetos,

2.1. Disolvente para las medidas espectrofotométrican. Se
utllizard el eciclo hexano para especirofotometria en el uitra-
violeta, el cual presentard los siguientes valores minimne de
transmisidn: a 220 mp, 40 por 100; & 250 ma, 95 por 160

22. Cromato potésico de calidad «reactlvo andlistap.

13. Hidrdxido potiasico, de ecalided greaetive andliaisy.

3. Comprohacidn del espectrofoldmetro,

Se prepara la siguiente disolucidn: 0,2000 g de cromato po-
tagico, se disuelvenn en un litre de disoluciém de hidraxido
potasico 005 N Se toman 25 ml de esta disolucién, que se
vierten en un matrag aforedo de 500 ml. completando hasta
el enrase con la disolucién de hidréxido potksico 0,05 N. La
densidad ¢ptica de eata disolucidm medide 5 276 m ., frente z
un hiance constitufjdo por la disoluciin 003 N. de hidréxido
potdsica en cubeta de 1 cm. de espesor, deberd ser 0,260 + 0,003,

4. Prepuracitn de lg disolucion de mdteria grasa.

4.1. K} aceite deheri estar completamente Hmplo y transpa-
renfe. 5i no fuese asf, deberd ser filtrads, a la temperatura de
la habitacidn, a travég de un papel de filtro adecuada.

42. En un matraz sforado de 16 ml. se pesan de la mues-
ira problema las sigulentes cantidedes aproximadas, con una
pracision de 0.5 me.:

Aceites avitgenes»: 91 me.

Aceites refinados de lampa.nte 0 SUS mezclas con avirgens:
Bl me.

Aceltes de orujo hrutos v refms,dos. 40 mg.

Se disuelve la cantidad pesada en ciclohegane y se com-
pleta hasta el enrase

43 Be efectita la medida de la extincin, cubsta de 1 cm.,
empleando como comparacién el ciclohexano, a 292 me y 8
270 m g

La lectura debe estar comprendida entre 4.2 y 0.8; en el
cage ds situarse fuera de estor )imites, deberd repetirse ia
medida, bienn dilurends en la relacidn conveniente o procedien-
00 8 una nueva pesada.
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5. Cdleufos.

Se utilizard la formula siguiente:

[1
KA = — * 1P
P
siendo:
KA = Extingion especifica a la longitud de onda A

er = Extinelén leida en el aparato.
p = Pese tomedo en milisTamos de la muestra.

ANEXO 3

Métode de purificacidn de aceile de oliva por cromatografia
sebre slimina para determinacion de los coeficientes ¢de extin-
cidn en af ultravioleta

1. Aparaios.

L.1. Tubn para cromatografia, e cual consta de dos partes;
iz parte superioT liene un diémetre interior de 35 mm., y la

parte inferlor, wn didmetre interior de 10 mm. Cada una de |

estas partes tiene una longitud de 23 cm.,

lo que da ai tubo .

cromatogrdflco una longliud total de 46 cm. La mitad infe- ;
rior tlene en su extremidad una estranpnlacidn o el digpogitivo !

conveniente para retener sf tapsn de algoddn o lana de vidrio
gue ha de servir de soporte al absorbente.
1.2 Fiitro de vidrio Jena 11 @ 2, u oire eguivalente.

2. Productos.

21, Almina activeds pars, cromatografia, estandardizzda
segfin Brockman, actividad 1. Un tipo de alimina que da muy
buen resultado es el ¢Oxido de aluminio FLUKA, para c¢romato-
gratiny. Tipo 507 C MNeutro

2.2, Bter peirdleo ajustado a las especificaciones que se in-
dican én la norme UNE 55016 o A 0CS, H 241 :

3. Progedimienio opergtorio.

3.1. Se toman 30-gramos de alimina aclivade y se disponen
£n €l tubo cromatogréfico, en Ia initad inferior de diametro mas
. estrecho, pudiéndose efectusr el lenado en zeco o en himedo,
utilizande para elio el éter de peirdleo.

3.2 TIns ver dlspuesta 1a columna, se vierlen 11 gramos de
acelte, pesados con exactitud del eentigramo, disueltos en 100 ml
de éter de petrdles. La disolucidm oleoss que pasa por la colum-
na se filira por o filiro Jens, previamente desecado en estufa
a 105°C. La disolucién fitrada se recoge en un matracito v se
desttie el disolvente al vacio, operando a una temperatura no
superior a 25¢°C. Parz esta operacién resulia muy ventajoso el
empleo de un evaporador rotatorio,

3.3. El apeite obtenido, libre de disclvente. se utiliza inme-
diatamente para la determinactin de log ecoeficientes de extin-
cifn en el ultrevioleta, siguiendo las misings bormas que pars
loz aceites normales

ANEXC ¢

Rmumumen{u de acelies semisveantes en el aceile de oliva
(Pracbha de Virern (ruillon
1. Regotivos.

L1 Eter de petrdlec (P. E. 460-700C) exento de produetos
renicclonables con 1os haldgenos (nerma UNE 550160,

1.2, Bromo, Calidad wpara andlisiss, exento de cloro. confor-
me & ensayo de iz AQCS Ls presencia de clore diflenita la
reaccion, pudiende Hegar s inhibirla complietsmente.

1.3. Reactive de bromacién. Se prepara agregando gote a
gotzg v agitando continuamente, 4 ml -de bromo a 100 ml de
¢ter de petroleo, enfriade a 0°C; el reactivo se conservard
nasta e momento de s emplen en hielo fundente

2. Procedimienio.

21, El aceile a ensayar debera ser previamente filtrado.
debiendo estar lotelmente privado de humedad.

2.2, En un matracito de uwnos 5¢ ml. o tube de ensayo, pro-
visto de tapdn esmerilade y desecado previamente, se introduee
utt ™). del geeite seco ¥ filtrado, disolviéndolo en 10 ml de étet
de petrolen. Se coloca ] reciplente tapado en hielo fundente ¥,
despues de unos cinco minutos; se agregan, eh pequeiias adicio-
nes, 10 ml. del reaclivc de bromacién, manteniendo a tempe-

ratura de (0 C; el color de la disoluelon debe indicar elpramen-
te €] exceso de bromo. Se deja el reciplente tapado en el hielo
fundente, observindolo al cabo de una bora, La presencin de
aceite semisecante se¢ acusa por la formacidn de un precipita-
do miis o menos intenso, segun la composicion del acelte ¥ su
cotitenido en 1z mezela, Oon los eceltes de oliva pures el en-
saye gueda lmpio y transparente.

3. Sensibilidad.

Con aceites de sojs, &) limite de reconocimiento suele ser del
5 por 100, aunque £n determinadeos casos puede ser Inferior a
ests cifra.

Loz aceites de msaiz vy algoddn suclen reconocerse a pamr
de un 10 por 100

ANEXOC 5
Frueba de Haychecarne
Madifinacién Synodines Konstas)
I Materigl

}. Prasco de unos 50 ml. de capacidad y {apdn esmeriiado,

2. Probeta graduada con tapén esmerilado, de 25 ml de ca
sacidad,

3. ' Embudo, forma alpmﬂna. de unes seis centimetros de dia-
metro,

4. Probeta graduada de 38 ml

3. Papel de riltro corriente para trabajo de laboratorio (Al
bet, nim, 562 .

2. Reaotivos,

1. Tierra decolorante para aceiles, de elevada actividad. Un
tipo muy apropiado es la TONSIL AC., fabricada por iz eSud.
Chemie A Cy, de Munich (Alemania),

2 Acido nitrico, calided rpara anslisisy o = 1440

3. Procedimients.

1. Con la probeta gradusda se miden 30 ml de acelle de la
muestra, que s¢ vierten en el frasco de 50 mi. Beguidamente se
pesan tres gramos de tierra decolorante y se egregan al frasco,
ugitandose Tuertemente durante Gnos treinta segundos.

2. El producte tratado con tierra se filtra, por filtro de plie-
gues, recogléndose 10 ml, en la probeta de tapém. Bt se dispu-
slese de centrifugs, seria preferible eenkerifugsar, realizindose asi
la operacitnm en menos tiempo v con mas eficacla.

3. Be agregan al aceite contenido en la probeta 14 ml de
acido nitrico, d = 1,40, ¥ se agite durante unos treinta segu-
dos, dejando reposar seguidaments, observandose el color des-
arrollado en la capa superior oleosa, Rl acelte de ¢liva virgen
produce un eolor amarillo claro. Ios sceites de semillas des-
arrollan un color amarilo-naranja, més o menos Intenso, segin
sea la naturnlezs del acelte ¥ su conceniracion; el acelte de
soje dn lugar a un cclr naranja intenso, aun para concen-
traciones reductdas,

Los aceites de orujo y los esterificados desarTollan an colot
marrén mis o menods ntenso.

Fl tiempo de desarrollo de estag goloraciones es muy va--
riable. Generalmente se puede cbservar a los dos o tres minutos
de haberse separado 1n capa oleass de la capas fGeids, pero no
se debe dar el dictamen definifive hasta observar Iz coloracitn
transcurrides unos guince minutos de reposo

ANEXO ¢

FPrueha di Halphen
1. Objeto.

Este método tiehe por objeto la deteccitm cualitativa del scei-
te de alpodon en mezcla con ofros aceites © grasas animales o
vegetales,

2. Alctnce.

El acelte de Kapok reaccions ¢on una intensidad mapor que
el aceite de algodon, por 1o que si exisie duda sobre su presen-
cia, deberan realizarse pruebay diseriminatorias. Las grasas pro-
cedentes de animales que heyan comido haring de semiila de
algodén o alguna maieria coltenendo &cidos ciclopropenoides.
pueden dar resultado positivo en el ensaye. En suseneia de es-
%og acelfes ¥ grasas la prucbs puede considerarse especifica para
el acelte de algodtn, entre log vestantes que circulan normsl-
mente en e} comercio de grasas
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1 Impirumental.

3.5 Tubos do ensayo, con unas dimensiones aproximadas de
350 » 88 mm. _

3.2. _Haio de agua ealisnts, con temperatura reguiable,

$.3. Bafc de mceite o blogus de celefaccidn adecusdo para
los tubos de enssyo gque han de ser utilizados, regulablez a une
temperatura de 110°-115C, BEn lugar del aceite puede emplearse
una disolucién acuosa saturada de clorure sodico.

4. Redotivo.

Preparar tne disoluclon de azufre en blsulfure de earbono al
1 por 100 ¥ afiadir un volomen igusl de alechol amillco.

5. Procedimiento.

5.1. En uno de los tubos de ensayo se toman 10 ml del acel

te gque 3¢ va & ensayar. agregandols un valumen igual del reac-
tive. Se aglta v se callenta en un bafio de ague a 700800 C, du-
rante unos cuantos minutos, agitande de ves en cuando hasta
que €l bisulfuro de earbono comience a hervir y la muestra co-
Inlence & producir humos, '
. 53 Saguidamente s pasa el tubho a up bafio regulade =
110135 G en el Que =e mantlens durante una-dos horas. La
presencles del aceite de alzodon se acusa por el desarrollg .de
un coler t0jo. mds o menos intenss, Los aceites refinados sue-
len dar una coloracion rosa. En el casc de débiles contenidos de
acelte de algodon, por bajo de) limite de sensibilidad del ensayo,
el Jiquido fama un color amarillo.

8, Observaciones. i

6.1. Ia estructura del eciclopropens. responsable del desarro-
Il da] polor, se destruye por calsfaceidn; ¥ a 3000 G la destrue-
cidn s praekica.manm completa. Por 1o tanto, loa aceites refine.
dos suvelen dar. a 1o sume, una rescclén débil y, frecsuentements,
dan resultadq negativoe Dal, mlsme modo, Ja hidrogenacion ¥ los
tratamientos cou 4eidos u otros agentes quimicos reducen Is in-
tensidad y pueden anularla completamente,

6.2. Diferentes lotes de aceites de algodén pueden remccionar
oon diferentes Intanaidades.

83. Per lo Indieado en los gpartados antertores, la intensi-
dad del eclor desarrcllado no puede tomamse como indice del
coltenido en meeite de algodén de una mnuestra en ensayo.

ANEXO 7

Racoocimionie da geeite de semilla de té en sl aceite de oliva
(Prueba de Fitelspn)
1. Aleance,

Fate método sa aplicable splamente a la identificacion de
aceite de samille de té en megela oon el aeeite de ollva.

2. Materig!

2.1. Tubos de ensays con dimensiones aproximadas de 150
15 mm. de didmetro,
94. Fipeta conm una eappoided minima de 1,5 mi, gradumda
géaimas,

4.3, Plpsta onepiagoing, con up orificio de salida de diame-
tro aproximade de 4 mm., calibrado de tal forma qus aiste go-
tas de amceite pesenn aproximadamente 022 gramos.

an

3. Reactivos.

3L
3.2

Cloroforme calidad ereactlve anglisiss.
Acido sulftirico, calidag areactivo analisiss (d = 1,84,
%.3. Anhidride ecético, calidad dreactivo analisiss.
34. Fter etiltco anhidro, calided srenctivo andlislsy, desti-
lado sobre sodio:

4. Procedimienio.

41. Colocar en un tubs de ensayo medidos con uipeta, 0.8
mililliros de anhidrido acétfloe, 1,3 m} de cloroformo y 0,2 mi
de &cido sulfdrice. Mezclar v enfriar en un bafic de agua eon
hielo g §oC,

42. Ubllizandoe la plpeta cuentagotas, afadir 032 gramos
da la muestra p ensayar. 8i aparece yna turbidez, afiadir anht-
dride acftico gota & gota, agitando despuée de cada adieién
hagta que dessparezca. Mantener a 52 C durante cinco minutes.

4.3, Afiadlr 10 ml de éter etilico. previamente enfrindo a
5 C, tapar €l tubo de ensayo com un corcho v mezclar inme-

diglamente, Mvirtiendo el sibo dor veces. Colocar nusvamente
el tubc en el baho de agua-hielo ¥ ohservar el eoior. Kl ppeite
de semilla de te purc da un ntenss oolor rojo en el Intervalo
de un minuto, & pariir de la adicién del éter; alcanza un méxd-
mo ¥, seguidamente, desaparece, (Ver notas 1 ¥ 2)

5. Nolgs,

5.1. Muchses muestras genuinas de aceite de olive dan colo-
raciones rosa. 0o une intensidad comparabls a un gonisnido
de aceite de semilla ce té del 10 par 100, o incluso mas. Por
consiguiente, colaractones rosadas débiles er mMusstras presanta-
das como aceite de ‘oliva pura. no pueden ser atribuidss a la
presencia de aceite de semillg de 46

£.2. Algunas muestras de acelte de olivae. especialmente de
calidad refinable o tipos industrigles, mugstrap una coloracidn
oscura que tiende a enmascarar el oolor rolo ceracterfstico de
ia rezccidn. Con el fin de evitar este inrovenlente, se recomien-
da proceder como sigue: Saponiflear uns mmezela de § g, de
la. muestra ¥ § g de. paraflna liguida blanca, ubilizapdo un
exceso de hidrdxido potasico, en disolucién alcohdlicn (aproxi-
madamente 5 ml da hidréxide potisteo a) 50 por 100 diluido
con 30 ml de alechol etflice). Unae ebullioidn mantenids doran-
te 1018 minutos es generalmante sufislente. Pasar In discinaidn
del producto saponificads g una ampells 48 dacantselén v wfe.
dir un volumen iguel de agus destilada: mawsoiar ¥y dojar que
decanta, separindose en dos ospas, Habersr la oapa inferlor
eonstituida por la diselucion Iabonoss. Lavar In capn oleods
varias vecss con agum destilade. con el finh de slimingr los res
tos de jabdn Becar e] produsto. una vez lavado, afiadlendg sul-
fato sédico anhidro y dejando en reposo durante unos minu-
tos. Filfrar ¥ oberar come se indica en el gpartedo 4.

4.3 Es gconselable trabajar, simuiténepmente y en forma
idéntiea, con muestras especlalmente preparades que alrvan
como patrones de compargeion. )

ANEXO &

Proeha de Vizern para ef remnneimiehto del aceite de orujo

1. QGbjelo.

Este método Liene por obleto la identificactdn dsl aceita ox-
traide por disolventes de los orujos grascs de aceltuna.

2. Material.

2.1. Ademas del materia] necesario ngs.ra. Ja determinacion
de la materia insapenificabls ¥ qug # Indiea ¢n g Norma pres-
orita por la Seceifm de Materlas Grasas de 8 Unidn Interna-
cional de Quimica Pura y ARlicrds, s¢ requerird e} giguiente:

2.3, Un matraz Erlenmeye; dea i0d ml. ¢on nuello esmaert-
lado, provisto de un refrigerante de reflufo consttuido por up
tulbno de 80 a 100 cm. de lengitud. aproximadamente.

23, Tubo de ensayo de paredes grumens ¢on dimensiones
aproximadas de 160 mm. de altura ¥ 3 mm. de didmetro interior.

24. Probeta de 19 mi -

2. Reurtivns,

- 3.1, Los mismos necesarios para la determinacion de lg ma-
terla {neaponificable por el métado del éter d= petréleo; Vv,
ademas.

3.2, Alcoho!l etilico de §5 por 180 en volumen. Diluir 885 ml
de alcohol etilico de 28 hasta 1.000 mi con ggua destilpda.
e densidad a 15¢74° debera.ser 08520 Comprobar con aleohd-
matro o, si no se dispone dé egte Instrumento, eon un densi-
metre, v ajustar, s fuese neossario.

4. Pracedimianto

41 Se toman 5 g. de somte v g extras €l inepponificable,
sepin el método resomendado por Iz Becoldh de Materias Gris-
sas de la Unjén Interpacional de Quimica Pura y Apleads, em-
pleando e] dter de petrdlee coino digolvente de extracclon.

42 La totalidad del imsgpenificable aislado se disuelve en
caliente gon refrigerante de reflujo, empleardo para clg el
matraz de 100 ml, en 16 ml de alcohol etilico de 850 -

43 La disclucién aleohdlica se traavasa B un tuhs de en-
say¥0 de s carecteristiens indiesdas em 2.3, ¥ ée onjuags el
matraz con otros 10 ml, de sleohol de B3 gue se vierten team-
bién en el tubo Be homogerei®a 1a mesela ¥ se enfria a mmos
350C, defando en reposc s una temperatura de 200-35° C, Ob-
servar al! cabo de una hora.

La formacitn de un precipitado flocono#o, gua se deposite
c¢h el fondo del tupo balo forme de copos, acusk I presencie
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de aceile de orujo Un precipltado mas dividide. no pexuelto
an copos en . el Hempo indicegde, no puede interpretarse con ca-
mcter positive, slendo muchos los acejtes de ¢llve de presicn
que originan eatos precipitados,

ANEXC @

Determinacién de dcidos grasos por eromatogratis gascoss
A, OBIETQ

Esta norma tispe por obleto el establecimignie de! método
adesuado pare la. determinascion cualltativa y cuanfitative de
lIo& Goldos gresge que entran an la composiclén de ung materis
grase, oparando pOr croligtofTAfia E4se0sa. '

B, Acawcy

El método es mplicable a aceites  y grasas tante vegeinles
como animales, que circulan normalmente en el comercie cam-
teniande Aeides grasos des 12 g 24 aloinop de carhono. in el
cpig e ln mantequilla y de ofres grasas cpnteniendo Acigos
grasns Inferiores, deberd utilizarse un métodp adecusdo para la
preparacitn de los éateres metilicos o alslamisnto de Jos Acidos
Lhrae-de pequefis longitud de cadens, slendo necesaric para Is
separpolan ¥ determinacidn de gstos Sitimod efectusr la eromea-
tografin en condicjones distintés de las que se describen en
eStAS MOrMIAS, :

Las condiciones que se especifican ne son adecuadas para
ia determinasién de Acidlos grasos oxidagox v epopdsdeldos, por
lo que. !a presencim de estow aoidos dificulie la epersgién, pu-
diendo legar & falsear completamente los resiitados,

O. PREFARAGGN BE 103 ESTERES WRTiLInOA
1. Materigl.

11, Matraz reffonde, fondo plano, de uncs 100 mi. A8 o&-
peoidad, eon boca esmerilada, )

1.3, Rafrigerante de agua sdaptabls al mairss suierior pR-
8 5U utilizaglém como refrigerante de refiuie.

13, Ampellas de depantagifny de unos 60G ml, de eapacidad.
d;; Mairag redondo, fondo plano, de unes 00 mi 4o SAPR-
€l .

2. Reaotivos.

301, Metanol absoluie 89.8 %) calidad eremctive andlisian.

203. Spdio metalice greastivo  gndiisiss.

203, Digtycion de metlinte sodigo-—Diselver 5 g de sodlo
wwﬁt}ﬂn 1.000 ml de metanal apsoluto (0,2 N, sproximada-
men .

2.04. Htar de peirdleo (p. e, 40560°C) o hexane. que redpan
iae caranteriatices exigldas en In Norma UNE 5% §318

2905. Hexano o heptano de purezs adecuads para oroms-
togralia gaseosa. L

206, Disolycidn de agido clorhidrice anhidro en metano! ab-
solutg del 34 par 100 8e puede obtener [4cthmente el 4qgide
clorhidrico gaseoso haciende czer lentamsnte en a) to pde
cuado, agida sulflrico (d = 1,841 schre yna disclucidn de Arido
clarhidrieg (4= 1L1B); ke seps al pag hacléndolo pasar por un
traseo lavador gom actdo suifarico y se hace legar ¢} matanal
anhidro comtenido en un Erienmeyer de boca ahcha, a través
da un fuho que termina en yn embude, (e dimensiones adagua-
das al reciplente, colocade de manerg gue s parte ansha proce
la superfigie del liguldo, Pesando el Brienmeyer con el metanol
al comienzo®de la coperacidn, por pesadas sucesivas se determi-
na iz cantidad disyeits da rlorhidrigo, prolongande ls operagion
hagta alesnzar uhg conceniracidn superior a ln deseads. Se pdi-
cigna 1R capntided ¢e metanol para lograr 13 congentracion dei
34 por 160 '

347 Clerure silico GE.

208. Sulfatp sddleo anhidro, calidad wreactive endlimise.

2.08. Disclueion de fenoclfialeina 31 1 por 100 en metangl

310, Disolunidn de rojo de metilo-al 0,1 por 100 en etanol
a} 60 por M0 (v/wl

2.1136 g8 pitrdgena puro, con un contenigs minimo del 89,8
poT .

2. Provedimisnto. . P

3.1 Log ésteres metilicos de ing deidos grasos puaden ser pre. -

parades par interestg:iflcacion dipeety de la grags, siguispdo ei
métode que se detalla en los apartados 3.1%, 2.12 y 2.13, el ocusd

tigne un caragier.gencrsl, aplicable a una grasa cuslqulera que
Sen 24 acider Dbre ¥ sigmpre que no leunga un coptenide de ma-

. terls insaponificgble superior a! 2 por 100, como es £ caso en

e inmensg mayoria de las malering grasas corrientes.

3.11. Be Hn o de prasa en el matras de 100 mi,
agregando ag ml, de )a disolycién de metilato sodico 2.3. Oole-
car #f rafrigsrante al matras, hervir hasta obiencién de una
sola fage v, soino minimo, oinco minutes, Interrumpir la eale-
faceidri {ver 3.3)

313. Agregar al matirag 38 ml de lg disolucién de clorhi-
drico en metanol (2.5) y volver a calentar, manteniendo en ebu-
llieitn durante cince minutos. Enfriar.

3.13. Para la extracclén de los ésteres metilicos se procederéd
segiin uno de los dos métodos que se deseriben a continuacién.
Fn enélsiz riptdos en Jos gque interese mucho ie rapidez y se
opere con aceites y grasas de tipo normal serd preferible ef
método a). Este método tiene, adernis, la ventsja de no eXi-
gir 13 evaporacién del disclvente y, por tanto, se disminuge el
riesgo de pérdida de holdos grasos de bRjo pess molesular, guan-
do existan en el problema,

R método by as un prosadimisnto mas ssguro de recupera-
oitn ouantitativa de los acidos praecs v deberd ser utllisado
como tndtodo de refevensia sn Jos Hmites de aplicacion de ests
norma, Operando de lg forma gque ss Indies, como se ha se.
Aalada antes sn 4 apartado B, hay riesgos de périida de &cl-
dos graioa oon longitud de cadena infericr 5 Cu

Mitoria a)-—Basar la disaluglon ohteryds ey el matraz a olro
de unes 150 ml. ds capeclded, con cuelle astreshe v large (pue-
de servir un meiras aforado), enjuagendo con unes &6 ml de
hexano o heptance de pureza sdecusda para cromatografia ga-
se0sa, Qque se vierten también, al matraz calentandase siave-
mente sin Degar a hervir, mieniras se agita dando un movi-
miante de roéanisn al Mmatraz, durihte unoe o o minutos. A oon-
tinuaoiAn sa agrege dpinclén acucss setursda de clorure &b
dice en omntidad cuficients para situar la cspa de hexatio o
hientno en o ounlio del matrss. Ema disaljipion gque coptendrd
tom éeteres makilioos daberdk efiar Jimpia y trangparenie, tomAn-
doas con una Bipeta 2 6 9 ml, qus M DATAD & un frasquite o
& una ameslla nars a1 eoneerveoisn, pudidndoss inyectar dires-
tamente psta dissiucian sn @ aramatsgrato

Métadn by-~—Puaar In disoluclén gontenida en ol matraz a una
smpolln de axtraoeion de 500.ml, seiuagsnde con upas 30 ml
de dter de petrdleo o hewane ¥y pAedlerdn a conbinysoion en Ia
ampolla 125 wml de ague dentisds, Se agits enérgicaments ¥ se
dala ranogar. Be decants la caps inferior. que se pase a olrs
ampolly de extracoion vy g8 vieIve & pXtrasr con otros 30 mi. de
étar o haxane, repitidpdoss s Welon una vez mas. Las tres
extyRolos Se relinan en ulls s de pxiraccion ¥ s 1aVAD oo

sucedtyag do 15 mi. de agua desiileds, hagta ellmina-
cifm. compiets del geldo, acusido oop la disolucidn indieadora de
io de - . Seoar 14 diselugitn con sulfato sddioo anhidro ¥
eliminar o daolvents en o malraz de 300 mi. calentadide en Up
bafic de agus Pajo corviente de nitrdgeno Ketg operacion se
rgalieqrd preforiblements es up svaporedor rolatorio de vaclo.

33. ¥ #] oepd de materips gragos con uns acides lbwe ko
supertor s 0.5 par 100 soio sucsdle noymalmente con aceltes

nados, se puede #iMplificr & prosedimiento amitiendo js
metanolisis en medio 4cide. S9 realise s mataneliels sleaiing
seglin 311 ¥, estando todavia callente &l matraz, se agrega, por
Ia parte superior del refrigerante una gota de disolucién indi-
cedora de fenolftaleina v, seguldamente, disolucion de clorhidri-
co en. metanol (2.5 en una cuantia algo superior a Ja necesaria
para neuirslizar ¢l metilass, emuadc por el viraje da la fenolf.
talsina. Be dafe enfriar, nasdndess la digolusidn contenids en el
matrds & la smpoile de extraceitn, slguidndeee sexdn sp indis
o en §5.13 . . :

$.3. @ se trate de keidom gresoas lihres o materia graan de
fusrie aetdez (> 80 par 100 en doidn oleieo) se podrs omitir la
metennligts aleslins, redyclendn ia operacion s 1l metanolisis
4n media édeldo, Fara allo se pesan, en 8} MAtraZ on que &g
vaya e resliser e operasiin, dos gramof de Mmussira, previg-
mente flitrads v Seca. Be sgvagan 80 ml de In disotucion .6
aas.:l;zmm en matanol, progediends como ss sefinla en 8.§2
¥ a.1a : )

34 BEn ol espn de que gea Nosdssria lo eliminanidn previa
de la materic ingaponifieable, ¢ prepede seghn se indies on la
Norma UNR 85 00, eDetermingalon de ja miaterls inssponifige
hles, ampleande como disolvente ds extraceiim el étar de pe-
tpdisn. L8 dsojusién hidroalsohdlioe de Jabin se concenirs Al
veaig, preferiblemante ep evaporsdor matalorio o bajo corriente
de nitrogens, & Bo 4e dispumiose de este eparato, hasta aleanzar
unae 50 ml, sproximadamiente; se nase 1 concentrado § una
ampolis de extraceifn, acidificando pop alprhidriec N hagts
reacclén 4olds 8l rojo de pebiio. Se extrae con é&ter de petré-
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lec ¢ bexano, procediéndose de forma snsloga a coino se in-
dlea en el parrafo anterior 23 para la preparaclém de los éste-
res metillcos:

3.5, Los ésteres metilicos obtenidos por unc y otro proce-
dimiento deben ser utilizados en el andlisls’ tan pronto como
sea posible. Pusden conservarse dursnte veinticustro boras en
un frasco bien tapado con tepdén de goms, desalojandd previa-
menite el alre con nitrogeno y guardando o beje temperatura,
Para almacenmmiento durante tiempos mis larges terd necesa
rlo conservar en ampalls cerrada a la limpars, de la cusl se
he desaloiado previgmente el alre con una corriente de nltré-
geno.

D. PROCEDIMIENTO cnommaﬂnpo
1, Material

1.1. Cromatdgrefo apto para la separacidon de los ésteres
metillcos de é4cldos grascs que dispongs de un horno capez
de ser calentade & temperatura regulrda hasta 2500-300°C, de
un inyector capaz de ser calenisdo ® uns femperaturs e unos
500 C superior & la temperatura del horno; un sistema de de-
teccidn sensible ¥ un aparato registrador continuo.

12, Tubo de nitrégeno a presitn, utilizable como gas por-
tador, debiendo tener una riqueze minimw del 98,8 por 104

1.3, Jerings pars la inyeecidn de la muestras, con una ca-

pacidad de 5 6 10 4, El tipo de jeringa més sdecuado pare estos
fines e5 el de agujs fijn fabricada bajo tmarce Hatollton.

14, Columns:

141. Se pueden utilizar diversos tipoe de columnas, siempre
que satisfagan ias condiciones determinadias en el apartadoe K2,
A continuacion se dan las caracteristicas o instrucciphes nece-
sarias paza ia preperscitn del tipo de ¢olnmne mds  uiilizade
actualmente para el angligis cuaiitativo ¥ cuantitativo de los 4cl-
dos grasoa de aquellas materiga gresas que circulan normal-
mente en el comercio, 3 cuyo compartamisntg eficnz ha sido
cumprobado en Nunercsos lsboreturios. ‘La columna puede ad-
quirirse preparsds en las casas fabricantes de material para
eromatogralia, o bien propeder a. su preparacion s;lgu:lem:lo las
Instruceiches que se dant a continuacion.

142, Columna de ascerc inoxidable, aluminle o cobre, de
3-8 mm, de dlimetro inferlor y dos meiros de longitud, reilens
con Chromosort P o W (3080 tallas) Cellte 545 (80-100 ma-
la®), de la cesa Johhs Mansville Prodysta (EE U, de Norte-
amériea). contenjendo 5 por 100 de sutcinato de polietilenglieo!
{EGS), Antes de emplenr una columns nueva en lg resolucitn
de probiemas analftioce, debers ser acondiciomada, montindols
en el ergmatOgralo, deaconecteda del detector ¥ ealentando s
190 C, hatlende pasar, al mismo tlempe, una corrlente de ni-
trégeno que se mantiene durante veintlcuatro horws como mi-
nimo, Le columna serd apta pars se utilizecidn sl Ia lines base
dibujada por el registrador acuss la establlidad del sistema, No
obgtante estas preclsiones, no se excluye Ia poaibiiidad de ut
lizar olro tipo de columna ecapilar o rellena con fese alecunda
pare el anilisia de estog metiticos,

143, Preparacién de la eolumna: -

1431, Productos.

1431, 8 Boporte—Es recomendable utllizar &l - Chromo-
sorhb W {(80-80 mallag), pudiendo famblén empleprse el Chromo-
sorh P, con 1a misoa finura de grano, o Cslite 545 (80-100 ma-
Has) de la casa Johns Mansville Corporation de los Estadas
Unidos de Nortemmérica. Fstos productos. deberan habér sldo
lavados &} Acitio, slendo suministrados a3l por ‘la casa fabri-
cante y utilizedos dirsctamente. En e caso de no haber sido
sometidos & este tratamiento, se procederd de le formg slgulen
te: unos 100 gramos de materinl se colocan en un vaso de
600 ml, egregéndose la cantiiad necesaris de clorhidrico al
20 por 100 pars cubrir el produeto. Se deja en reposo durante
quince horas como minfimo, se decants el feldo y se agrega
agus destilade, agitando fuertemente; se deja reposar durante
unos cines minutos, se decantsa el agus y ze vuelve a cubrir
com Acide clorhidrico del 20 por 100. Se deja reposar durente
unas dos horas, filtrindose, a continuacide, per un filtro de
vidrio, lavando con agus destilada haste reaccidn neutra al
tornasel. Bl producto ssf iaveado se extiemnie en una edpsula
de vidior ¥ se deseca en estufe a 1100 C durante dos horas,

1.43i, b Fase estacionaris. — Succinato de poliotilenglicol
comercisl, sin purificacion,

¢) Acetone o cloroformo, calidad ¢pars anadisisy.

1432 Material y aparatos.

a} Tubo de acero Inoxidebie, de gluminio o colr’e, con un
dlametro interior de 346 milimeires y 2. metros de xongitui
Es muy importante que Ia superficle interior del tubo -esté per-

Tectamente pulida,

b)Y Vibrador magnético—Aunqué no indispensable, es muy
conveniente parp simplificar 1a operaclén del relleno,
¢} Bombe peguefin de vagio.

1.433. Impregnacion del soporte.—En uns chpsula de por-
celang, se disuelyen unos G656 gramos de in faze fijn en unos
50 ml. de acetona o cloroforma, abadiendo i esta disolucitn
unos 9,5 gramos del soporte, debidamente preparade, La can-
tidad de disolvente debe ser suficiente para gue, sl agregar
el soporte, se fortne uns pasta Auida gque permita, por agita-
elén, su homogeneizaclon perfecte. Se calienta 1a cépsula en
bafio de Maria, agitando sugvemente lag pasis con uns espatula,
continuande asi hasta elminar totalmente el disolvente, que-
dando reducldo el producto a un polvo suelto, Se introduce la
caprula en una estufs y se calienta ¢ 1000C durante dos
roras.

1.434. Llenado de la columng. — Se procede a efectunr el
llenado de 1a forma descrita en todos los fratados de croma-
tografia, cuidando que el producto se distribuya unlformemente.
Ests operacién requiere unsa cierta practica y ha de hacerse
con el maximo cuidado, yu que de ella depenge. en gran parte,
la eficacia de la columna en la sebaraclon cromatografies,

2. Método operatorio.

21. Ajustar el fAujo del gas portador (nitrdgenc). gue de-
bers ser el adecuado para permilir la elucién del linolenato
de metilo en un tiempe minimoe de wveintigingo minutes. La
presion de entrads ¥ el flujo necesaric para conseguirie va-
riard segin |a columna v el instrumento utilizado, pero serd
relativamente constante para un aparato ¥y columna delermi-
nada, Bs necesarip mantener un flujo constante durante todo
el anilisls. Bl flujo gasecso sera medido con un medidor de
burbuja de labén u otro dispositivo adecuado.

22, Pontr en marcha la calefaccion del bhorno, de u ca-
mara de inyeccién ¥y det defector. El horno Se Tepulara & una
temperatura wproxlmada de 1501700 C; la camara de inyec-
eldn, & una temperatura 58° superlor g la temperaturs de la
colurnna, ¥ el detector, a 25° por encimsa de 1z temperatura
de 18 eolumna.

2.3. Lag condivdones de trabalo indleades anteriormente de-
ben considerarse como orientacion, ya Gue la imposibilidad
practica de cohseguir el misme ' comportamiento en columnas
diferentes 3 las variaciones que presenian en sus caracteristi-
cas y condiclones operativas los diversos aparatos que se en-
cuentran en el comercio, hace lmposible fijar, «a priorin, unas
condiclones invariables de traghajo a,pltca.bles s todos log casos
y en todns las circunstaneclas.

Las condiciones operatlvas mas adecuadas deberan ser es
teblecldas por cade operador, a la viste de los resultados ob-
teridos con meZelas pairones de ésteres metflicos, siguiendo
las instrueciones que se dab en el apartada 3

24 Para todos los demis detalles operatives noe meneclo-
nados en estg norma, se seguirdn lag Instrucciones dadasg por
in 'casa fabricants del aparato.

4.5 Preparar una disoluclén de los ésteres metilicos en ace-
tone o hexano, cuya pureza hays sido previamente comprobada
y, utillzghdo la jeringa, inyectar 04-08 nl ¥ retivar répidamente
is agujs.

El ‘registro obtenido dehera satisfacer las condiclones gue
ge indiean a contlnuaelén; caso contrarie, se repetira Ia in-
yveecién hasta obtener un cromatograma satisr&ctorio,

Los requisifos exigibles son los sigulentes:

a) .El 4res totel descrila en el cromatograma, referiﬂa a
ia sensibilldad méxima utilizads en e curso de ia operacién,
ne debera ser inferior a 5.000 milimetros cuadrados, De esta
forma. log componentes presentes en une cuantis del 0,3 por 100
deberan dar un pieo, como minlmo de 10 milimetros cusdrados,
slendo, por tsnto, perfectamente Teconocibles.

b} Con el fin de conseguir gue todos los pleos calgan den-
tro del papel registrador, se uillizara, en cada caso, Is atenus-
cién de sensibilided que sez necesaria, cnidande gne el pico de
mpyor intensidad no sep atenuado mias de ocho veces,

267 Una vez gonseglido un registro satisfaptoric ¥ hablendo
sleanzado nuevamente la pluma la linea base, se interrumpe
el funcionamiento del registredor v se rebirs el papel con el
registro para la ldentificacién de los picos y cileulos cuantl-
tativos,
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3. Identificacitn de los pleos.

3.1 Criterio basado en los tlempos de retencidn.-—Refirtén-
donoa exclusivemente n Jos #cidos Que antran normelmente en
ia composieidm de loa grasas natursies, sus ésteres aparesen
en el ecromatograma en orden crecienie de sus atomos de ear
bone ¥ & su insaturacion, Esto ed. el palmftion (€ sparece
delante del estedrico () v los dsteres en O mparecen ep el
aorden estearato. oleato, linoleato y Linolensto. Hl éster del
acido mraguico (Op:0) uAvalmente aparete despids del tno-
lémigo (C:3), pero puede oourrir lo contrario ap aigunos casops.
dependiendo del tipo de columna y ias condiciones de su uti-
lizacién, o, incluso, superpanerae el unc al otro.

Operando en condiciones constantes, 1oz tiempos de reten-

cion son reproductibles en cada especie guimica, siendc el ert-

terfe mas frecueritemente cmpleado pars su ldent¥icacion

El tiempo de retenclén viene dado por la distancia reco-
rrida por la carts entre el momento de efectunrse lg inyec-
ciin y la posicion del pieo méximo de catta bands. Como el
momento de efesctuarse la inyeceidn no puede repistrarie exme-
tamente, pars fines pricticos se suele tomar la podelon del
peguefio pico determinado por la salida del alre inyectado, o
blen, si se uliliza un detector como el de Hame de hidrogeno,
insensible a los comiponentes del alre, pusde tomsrse el mo-
mento en que se Inicia la aalida del disolvente, acusada por un
fuerte desplasamiento de la pluma del registrador.

3.2. Criterio hasado en los tlempos de reténcidn relstivos,
Los tiempos ge retencion relativos son més repreductibles, Las
retenciones ralativas vignen determinadas por ) cosfenta de
dividir »l tiempe de retenclién de cads pico por e tlempo re-
miatrado peras e ploo del paimitate ds metllc o bien por otre
Gater qne Se tome como comparaciin,

33, Como el somportamiento de !z columns sambia eomo
eonsesuencia da factores mity diversos y durente su utliiza-
clén eontinuada experimenta un proseto de snveissimisnto que
altera su capacidad de retenclén, es conveniente comprobar,
periddicamente, la posiclén de los distintos #sterss en el efo-
meatagrama, utilizande mezcizs patropss convenientemsnts pre-
paradas, o blen dateres metilicosn de una grasa previamenie
analigeda ¥ conoslda. Hato eonstituye una de las operaciones
de camprobaciin g Gue se hace referencla en e} spartade 5

4. Determingcidn cuantitatizg.

La determinagién cuantiipiiva se basa en el pringipio de
que los pesos de cada uno de lus componentes separados eh 1A
mezcla son proporcionales g las aress comprentildes dentra
de los {riangulos dibujedos debajo de cade ploo, E! frea de
cada iriangule se obtlene trazando rectas tangentes a las 13-
ness dlbujades en e} regimro, prolongandolag hasta su inter-
seccidn con in linea bese, ¥ multiplicando ia altura el trian-
gulo por la mitad de 13 hese, Fn el caso de haber irabajado
con atenuasciones diferentes para cada peo, se referirdn todas

ns medidas & una mismg sensibiiided del regletrador, multi-

plicando s sliurs por el factor de etenusclon correspandiente
en cada caso ¥ el valor de la alturs esi corpeglds por la nilbed

de la base. S Do es necesaric efectuar correcclén en relacion

al ecamblo de mtenupclén, come ccurre en la mayor paste de
los analisis de rutina en que se trabala con- una solg atenua-
cién, la medids del sres se realiza mas comodamente multl-
pleando la altura del pleo por el apcho 5 1n mitad de la
altura. @1 confenido de cada Acldo en la muestrs viene dado
por In expresion

Superficie A

39 A en psao = ¥ 100

De las superfictes

Slendo A €l éster metilico corregpondiente a un pico dado.

Para obtener regultados realess es absclutamente indispense-
ble enmprobar periddicamente el gparato con syuda de mezelas
pairones, procedlendo de is forma que se indica en el apsrta-
do §, o bien, slampre que se introduzea cualguier veriaclén en
las condiciones operativag. _

En algunos cusos sers, necesario utllizar factores de correc-
citin deferminados empiricamente, como se indice en el apar-
tado siguiente, sunque el operador debera ser extremadamente
prudente en s utllizacién de estos Tactorea.

E. OPZRACIONER DE COMPROBACIGHN

1. Regctivos.

Laturato de metlia
Puimitato da metilo,
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Estearato de mstilo,
Oleate de metilo.
Linoleato de metilo,

Eztos ésteres metlicos han do ser purcs, comprobuda su pu-
reza por cromatoeraiia gaseosa v conservados en condiciones
que garahticen su inalterabilidad,

2. Pruehg de comportamiento del instrumenio y de ig co-
umna.

B¢ resliza determinando ln resoluclem de dos productos eri-
ttcos. cormno sont el oleate y el estearato dc metiln, La resolu-
cidn viene detarminada por la expresidn

iD
Resalbeciin = ———0u
O+ E

Siendo D = distaneia entre los dos. miximos de los picos
del oleato ¥ el estearato. O = ancho de !z base del pico co-
rrespondiente al oleato, ¥y E = ancho de la base del pico corres-
pondiente al estearato.

Batos valores se determinan scbre e cromatograms obtenido
com ung muestra contendendo eantidades sproximadamente
iguales de estaarato v oleato de metilo, inyectendo una canti-
da tal gque la altura de estos pleos aicance al 25-50 por 149
del ancho de! papel de regisiro

5t la resolucién ealeulada es igual o0 mayor gue 1.0, i3 co-
lurmmne ¥ e} instrumento e encuentran en condiciones satis-
tgotorias, Todas ias calumnas en e transeurso de su utiflga-
cidn sufren ung pérdida gradum] en Ia resolucion de oz pieos:
cuande &1 valor llegue a ser inferior a 1.8 deberi instalarse
una nueva columng,

3. Situacidn de log dgteres en el cromuiograwia,

{Hilizando los productos pastrones ® que S8 haece referencia
en el apartado E1, se prepara una mezcla gue counlengs, Dre-
feriblemente, eantidades de un orden aproximsade al existenie
en Ik gTass O gre&gs gue se trata de analizar, Se registra el cro-
matograms de la forma usual, deferminando los tlempos de
retencitn absolutos o relativos para cada unn de las especies
conteniday en la mezcla.

En sl oaso de tensr que ideniificar en el problema algdn
pico que no coincida con los ésteres condenidas en la mezola
patrén, es de suma utilidad efectusr, a partir de los datos
oitenidos con ia mezcla patrin, Ie representacion grafics de ia
funcidon que relaclons los logaritmos de los tiempos de reten-

- citm eon el nlimero de Atainod de oarbono de cads faido; pars

log términos comprendidos en una mismsa serie homdologa, esia
funecién as lineal; por lo tento, los tjempos de refenciin de
ios términos de im serie de los gus 1o se dispongs de muesirs
pafrén pueden calcularse por interpolacion, o viceverse.

4. Calibredo pora aplicecidn cugnlitative.

Uiilizando ios productos patrones & que se hace referencia
en el apartado .1, se prepara una mezcla conteniendo canti-
dades exgctamente pesades de eada uno de log ésteres, dehien-
do tener una camposicién andlogs a la de ls muestra problema.
Se reglstre ¢} cramatogeams de la forma usual, efectndndose los
calculos cupntitativos segfn se Indics en el apartado D4

Loz resultados deduoidos del @amatagrama, normnslmente,
coinciden con los valeres reades de la mescla palrdn. Sin em-
bargo, eh algunos ¢ases, debido a diversas causgs, se obssryan
discrepancies que pusden s oorregldas aplipgnda {aotores da
oatrecclin,. ¥Yatod fastores de cofrecolén ne gon eplicables mas
Que ¢n la parte lineal de Iz curve de respuesia dsl detector para
cada conafituyente, Por consigulenie, el operador debe &er ex-
tremadamenie prudente en 10 gue respecta a la aplicaclén
de estos factores, ya que ellos pueden varlar en funciin de Ia
composicién de lz mezcla & analiter, modificaciones en el de-
tector ¥ en el amplificador, alteracion de la fase fija. ete. Si
la cantided enconirada pAra un apido grasc cuaigutera de Ia

" mezels petron diserepa en mas de un 16 por 100 de la eantidad

ealeulada, esto indicz que el aparato no funclona carrectamen-
te, sfendo nesesario buscar la causs,

™ fantoe de oorreécoldn para oada faldo se caleulari, con
relacion al deido paimitieo, utilizande meselas patrones con une
composicion aniloga 8 la de is muestra problama que se traie
da anallsar. Be proesde de le fommne sigulente: dividir el por-
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centaje de cads dcido por el érea del plco corraspodiente y
el edclente nsi oOblenido por € valor oblenido para el &cido
paimitlco.

X4,

A -P

Slendo fy factor de correscion del acido; x, tanto por clen-
t0 del Acido en la mezcls patrén; A, area del pico x; P, tanto
por clento del écido palmitico en la mezcls patrdn; A, frea
el pico del dclkdo palmitico. Para aplicar estos factores a is
mezcla problems se multiplican por la relacién entre el area
medida pars cada fcido en el cromatograma y el 4rea del pleo
correspondiente al dcido palmitico; se obtiene, procediendo de
esta forme, la relacién entre el contenido de cade dcido vy el
palmitivo, tomade come unidad.

St estdn comprendidos en el cramatogramg todos 105 Acidos
compeonenies de 1 mezela problema, p partir de las relaciones
crlculedas se puede  pasar iclimente z la eompooleifn cenie-
aimal,

ANEXO ¢

Anilisis de la fraceidn de esteroles de las matering grasas por
cromatografia en fase Faseosa

A, O=sIETO

Ests Normns tiene por objete dar instrucclones pars el ais-
lemiento de Ia Iraceidn de esteroles de une materin grass ¥
1a separacién de sus componentes con fines cuslitativos ¥ cusn-

tivoe,

El procedimiento deserito consta de tres fases:

&) Ssponificacién de la grasa y extraccitn de la materia
nsaponificable.

b  Alglamiento de la fraceién de edterales por cromatogra-
fia en ceps fina.

©) Beparaclén de los eanponentes de 1 fracclén de este-
rales por cromatografia gaseoss.

B, AsaRaToz

1. Poro lg cromulografia en capa fing.

11, Equipc pars la preparacion de les piacas

12, Placas de vidrig de 20 X 20 x ¢4 eme v 20 X & x 04
cenfimetros, -

13 Cubets de vidrio, con su tapa, para el dessrrollo de ias
placas,

14 Pulverizador para la aplicacidn del resctivo de reve
lado s las plaeas, -

2. Purg le cromaiogrofia gaseoso.

2.1, Cromstrigrafo de gas, con un sistems de deteccion sen-
slhle, preferiblements de lonizacién de llama de hidrégena, pro-
visto de eolumnna e inyestar de vidrio, con el fin de avitar et
contacto a elevada temperaturs de las sustancles a ser inves-
tigadas con apero inoxidable ¥ ofros metsles.

22 Columna de vidric de \mos dos metroz de longitud (diz-
metro exterlor, 76 mun, y dldmetro interior, 26 mm.), con re-
leno de silicons OVIT al 2,6 por 190 sohre Chromosorh G,80/100
msllas (ver nofa E.1). En & caso de que se preflors proceder
a Ia preparacion de Ja columna, se seguirdn las Instrueciones
que se dan en ¢l apartado D21,

<. ?Ronucfros

1_. Fara la cromatografia en capa findg,

1.1, Gel de silice G eMercks.

1.2, Rodsmina &3 al 0,001 por 100 en stanol del 99 por 100.
Se puede emplear cualgnrer otro colorante que no resecione con
105 esteroles, eomo, paor ejemplo, dlclorofluorescelns.

13 Cloroformo calldad «resctivo anslislss.
mf.l.da. Colesterol «purisimios en disolucldn al 10 por 190 en clo-

OTITeG,

2. Parg la cromatografic gosessa.

2.1. Chromosorh G 80/190 maellas. pudiendo tombién em-
plearse Chrotmnosorb P o W, de la mismy finura de grano {ver
noia E.2).

2.2, Silicons OV-17 ¢ SE-&2.

2.3. Cloruro de metileno Q P.

24. Eter stilico. R.A,

3.5, Colesterol, patrén cromatogrifico, disoluclon ai 2 por
180 en &ter efflico.

T}, PROCEDIMIENTO

1. Aislgmiento de los esteroles,

1.1. Preparacion de las cromatoplacas.—Pesar la cantidad
necesgrin de gel de Eilice & Merck en un vaso forma aita de
250 ml, sgregamdo aproximadamente dos veces su peso de agua
destilada y sgitando, con una varills de vidrio, hasta formar
uns pastx homogénesn; 28 gramos de gel de silice vy 66 ml. de
agua son suficlentes para 13 preparacidn de dos placas de
20 » 5 ¢ms. ¥ cusbro places de 20 x 20 cms. Pasar ia Dpasta
#l aplicedor v extenderla sobre las placss con un espesor de
0,25 mm._ Dejar las placas g1 aire durante unos quince minutos
y a continuaeién desecar en estufa a 1000 C dursnie una hora,
Guardar en desecador.

1.2. Preparacién de los esteroles—Extraer la fraccldén in-
saponificaple de cinco gramos del aceite ¢ grasa, empleando el
&ter etilico, siguiendo el métode deserito en la Norma UNE 55004,
La desececitn del insaponificable se hard en estufs de vacio,
8 uns temperatera que no sobrepase los 500600 C,

Disolver el insaponificable extraldo en diez veces su peso
de cloroformo, siendo normaimente suficiente 6,51 mi. (ver nota
E3).

Depositar 16 gotas de 34-ul, conteniendo aproximadamente
300400 4z, en una placn de 20 X 20 cms, a distancla de un
centimetro, Dejar una distancia de dos centimetros a partir dei
porde infericr 7. como minimo, 25 ams. a partir de los bordes
laterales, Depositar como referetcia una cantidad aproximada
de 35 pg de colesterol disueito en unas diez veces su peso de
cloroformo, a ung distancia de un centfmetro de los extremos
laterzles,

Introduciz en Ia cubeta de desarrollo el cloroformo necesario
hasta vna sltura de un centimetro; se tapa la cubeta y se deia
en reposo durante unas trea horas con ei fin de lograr el
equillbric liquido-vapor en el inferior de la cubeta.

Introducir la place en la cubets, poner la tapa y esperar
el desarrollo hasta que el frente lignido se haya situsdo 2 una
distaneia de 05 x© 1 em., del Imite superior de la placa. Sacar
I placa de la cubeta ¥ dejar gue se evapare el disolvente z la
temperatura de la habitaciin,

Pulyerizar la place con un reactivo de revelado {(ver C.12) ¥
examinsr el eromatograma bsje una lampars Wood

Locelizar la posicion de los estercles por medio del coles-
terol de referencla ¥ marcar esta mahielis ©OD uha BRUiS.

Rascar la silice contenlendo la manchs marcade, e intro-
ducir el polve en un Erlenmeyer de 25 ml Afiadir 5 ml, de
cloroformo v hervir en bafio de agua.

Fiiirar el exiracto en cloroformo, sacar ¢l gel de silice del
filtro ¥ repetir la ebullicion ven otros 5 ml. de cloroformo. Repe-
tir este tratamiento fres veces.

El cloroformo de los ires extractos rennidos s elimins en
evaporador rotatorio al vacio Hl residueo sdlido se disuelve en
unos cusntos mililitros de é&ter etilico, siendo ests disolucién
la que se inyecta en €l ecromsatdgrafo.

2. Crometografie guaseosn de los esteroles.

2,1. Preparacitnt del relieno de la columna.—Se pesan 500
miligramos de silicona en un matrgz de fondo redondo de
250 ml, afadiendo 75 mi, de cloruro de metileno v dejando en
reposo toda una hoche para conseguir la disolucién total de
la goma. Afiadir 10 g del soporte, convenientemente preparado,
de acterdo con lo que ge Indics en In nota B2, eplicando suc-
cién al matraz econ el fin de eliminar ¢l aire retenido por el
soporte; se agita sunvemente durante unos minutos, Inderrum-
pir &l vacio v dejar en reposc la suspension durante unos quin-
cé minntos, sgitenide de ves en cuando.

Disponer un embudo de 12 ¢ms. & oo un filtro de 24 cen-
timetro @, sobre une campana gradusda de 100 ml Pasar ia
suspension del matraz al firo tan cuentitativamente comoe se
poalble y dejer filtrar 45 ml de diselucion.
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Poner ripidamente el residuoc que quede en ¢l fAltro a uns
capsula de porcelans. Secar durante dooe horas a 80<C en ung
egtufs de dessecieldn, quedando asi listo el relleno pars su in-
troduccion ex la columna.

2.2, Anallsis cromgtogriafico:

221, Condiciones de trabajo—No se pueten indiear condi-
ciones esirietas de trabajo, dependiendo de las condicionaz del
aparato ulillzado, columna, ete. Las que se indican s contlnua-
citn deben constituir . una ovientacién, que habrin de ser mo-
dificpdas hesta censeguir un resultade aceptable. El mizimo del
pico del colesterol <deberd registrarse a los dlecinéin o dieclsiete
minutos de la inyececidn.

Tempersturs de la columna, 240°C.

Temperatura del inyeetor, 2002 C.

Temperstura del detactor, 200°C.

Flujo del ges portador (nitrégensy, 40 ml/minuio.

2.22. Inyeccion de la muestra.—Se inyecta aproximadamente
0.5 ul de iz disolucitn de esteroles en éler etilico, debiendo con-
tener esta disolucién de 10 &2 20 zg por ml

Como referancia e utiliza uns disolucién de colesterol cro-
mategrafteamente puro. La ldentificacién de esteroles se hace
con miés precision, determinando los tlempos de retencién referi-
dos sl del colesterol toinado como wunidad (ver hots E.4).

IL

E, NoTas

1. Un compertamiente snalogo se obtiene con la siliecona
8E-53, sungque la preparagion del relleno, en este casg, es mAs
delicada, como consecuencia de las dificultades que puedan en-
contrerse en la lmpregnacion del soporte.

2 Egtos productos vienen nirmplmente preparsdos para su
utllizacién directa, hahiendo aido sametidos a lavedos dcidos
para ia elimingcion del hierrs ¥ a un tratamilento de silaniza-
clén pare la tnactivacién de lx Superficle; esto dltimo se realiza
eon dimstildicloreallano ¢ eon hexametildisilazane. Un Chre-
mogorh no tratado de esta forma debe ser sometido, snfes de
au ytilizacién; a estos fratamientos

3. 5i no se dispone de cloroformo de calidsd adecunds pue-
de sustifuirse por una mezcla de 3 vol. de hexano y 1 vaol. de
eter etilivo,

4, Trabajando con elevada sensibilidad, tntuchos aceites ve-
getales dan un pico situsdo en la posicion del colesterol, que
podrip ser atribuido a la sdulteracidn de la muestra con grasa
animal. Por este motive, un pleo atribuible al ecolestercl, cuys
magnitnd no exceda del 1 por 100 de ia fraceidén total de este-
roles, no debe ser tomado como pruena de mdulteraeidn.

' Hn mantecgs de cacko, grasa de palma v acelle de coco esta
cantidad puede ser mayor. habléndose registrado, en algunos
casos, hasta un 3 por 00

Autoridades v personal 1

NOMBRAMIENTOS, SI-TUACIONES E INCIDENCIAS

MINISTERIO DE

DECRETOQ 2271/1970, de 16 de julio, por el qtie se
promuete ¢ Magistrado de la Saia Tercera del Tri-
bunal Supremo & don Ew Amat Caosado, Pre-

Eide;;z%g; fa Seccitom 3.« de lo Audiencig Territorial
e

A propueste del Minisiro de Jusiicia, previa dellbersciém del -

Consejo de Ministros en su reunién del dla dlez de julle de
mil novecienfos setenta, y de confarmidad con 10 establecido
en el articyls trece, en relacidm eon 21 catorce, apartados
ung s} y dos, del lamento Orgnico de la Carrers Judicidl
¥y Magistrados del ibungel Supremo, aprobakle por Decreto
tres mil trescientos treinta/mil novecientos sesenta y slete,
de veititiocho de diclembre,

Vengo e over 5 la plezs de Magistrado de la Sela

ipunal Supremo, vacante por juhﬂ:clfm de don

Tomis Alonso Pérez, que 1 servia, a don Amat Caza-
go BI;3"43“115‘?1;2.;3:nte e Ia Seccibn Quinta de la Avdiercia Territorinl
e

Asf lo dispongo por el presente Decpeto, dado en Madrid a
diecigéis de julio de mil novecientos setentsa

FRANCISCO FRANCO

E] Minlatro de Justicia,
ANTONE) MARIA DE ORIOL Y TURQULJO

DECRETO 2272/1970, de 16 de julio, por el gue se
nombra Magistrado de la Sele Segunda del Tridvu-
ngl Supremo g dor Fernoando Diaz Paloa, Abogado
Fiseal de ln Audiencia Tervitorial de Barceloma,

propuests del Ministro de Justicla, previa deliberacién
del G-rmsejo de Mimistros en. su reunin &la dies de julic
de mil novecientos setents, ¥ de conformidad con lo establecide
en el srticulo trece del Reglamento Orghrdeo de Is Carrers
Fadicial y Magistrados del 'Tribunal Supremo, aprobedo por
Decreto tres mil iresclentos trelnte/mil novecienbcs sesenia ¥
uiste, de veintiocl;o de dlcielmrre wm

Vengoe en nombrar, por el furno séptime, Magistrado da

Salp Segunds de dleho Alto Tribunal, en vacante econdmies
producida por fallecimiento de dor Enrique Cid ¥ Ruiz-m:'iun.
% don Pernagndo Diaz Palos, Abogado seal de Ia Anaemla
Territorial de Barcelona.

JUSTICIA |

Ast lo dispongg por sente Decreto, dndo en Meadrid a
dkclséudennhdemﬂn% toa setenta.

FRANCISCO FRANCO

El Ministro de Justicis,
MARIA DE

ANTONIO ORIOL ¥ TRQULIO

MINISTERIO DE HACIENDA

DECRETC 2273/1570, de 24 de julio, por el que se
nombra Direcltor genergl de Politicn Financiera 4
don Mariono Rublo Jiménez.

ropueste del Ministro de Haclenda, ¥ previa deliberncion
del Gonaejo de Ministros en su reunion del dis veinticuatro de
julie de mil novecientes setents,
Vengo €n nombrar Director general de Politica Financlera
don Marlano Rubje Jiménez,
Agi lo dispongo por sl presente Decreto, dsdo en Madrid »
veinticuatro de julic de mil noveclentos sstenta.

FRANCISCO FRANCO
Hl Minlstro de Hacienda,
ALBERTO MONEBAL LUQUE

DRDEN de 28 de julio de 1970 por la gue & ROM-
bran Corredores (.‘otep‘lados de Comercio parg diver-

s plazas, en virtud de oposieidn resiringide entres
C’orredores Colegindos de Comercio,

Fmalizaoos los ejercicios de las oposiciones res-
jados ¢e Comerpio para eubrir

Ilmo. Br.
tringidag enire Corredores Coleg
xmavmnbaenmdaunadel&uplamsmmtﬂesdemme
te, MAlaga, Murcis ¥ Pamplona, convoeadas por Orden de 20 de
enerc de este afio {«Boletin Oficial del Estado» nomero 23, co-
IT88] diente al dia 3 de febrero, ¥

iata Ia f wmnmgﬁiggnu%gejuzglo di-
mwim ormulads 4 tence pues! an el nua-
merd 65 &6 la citada Orden de cunvocatoria, esle Minlsterio,
de oonfarmidad con las normas establecidas er: el vigeate Re-
glamento, ha dispuesto lo signiente: .

e Nombmr pars cubrir las vacantes gue a coniinueclin ze
relacionan & jos Corredores Coleglados de Comercio que se in-
dican:



