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Articulo segundo.—La Presldencia del Goblerno comunicars
al Presidente de las Cortes la relacién de las Ponercias y Comi-
siones del Plan de Desarrolio Econdmico y Social.

Articulo tercern.—~A los efectos de In dispucsto en el articu-
lo primero, el plazo de tres meses se contarda a partir de la pu
blicacién por el Presidente de las Cortes de la correspondiente
convocatoria en el «Boletin Oficial= de la Camara.

Articule cuario—Se facully a !a Presidencia del Gohierno
para diciar las normas complementarias que requiera la ejecu-
cidén del presente Decreto, que entrara en vigor al dia siguiente
de su publicacién en el «Boletin Oficial del Estados.

Aszf lo dispongo por cl presente Decreto, dado en Madrid a
veintiung de julio de mil novecienlos setenta v dos.

FRANCISCO FRANCO

E} Vicepresidente de! Gobierng,
LUIS CARTRERQ BLANCO

ORDEN de 7 de julip de 1372 por la que se aprue-
ban las normas de toma de muestras y andlisis
de los diferentes tipos de leche gque figuran en el

_ Reglamento de Centrales Lecheras y olras Indus
trins Ldcteas.

Excelentisimos sefiorcs:

El Decreto 544/1972, de 8 de marzo, que medifica detero-
nados articulos del Heglamento de Centrules Lecherss y otras
Industrias Lacteas, encomienda u los Ministerjios de Agriculiura
¥ de Comercio, en la nusva redaccién dada al articulo 81, le
fifacion de normas para las determinaciones analiticas ¥ prushas
de la leche respecto a su composicidén a nivel ganaderc o de
relacién ganadero-industria, asi como las relativas & la tipifi-
cacién comercial del producto industrializadoe.

Pare la redaccién de las citadas normas se ha considerado
conveniente adaptarse en lo pasible a las aprobadas por Orgu-
nismoes internacionales especializados en lu materia, con el fin
de aprovechar la experiencia habida en sy aplicacion ¥ de
facilitar la confrontaciéon de los resultades sn las relaciones
comercialez supranhsacionales a las que Espaiia esta abocada,

En consecuencia, en virtud de lo dispuesto en el mencionado
articulo 91 del Reglamento de Centrales Lecheras y otras In-
dustrias Licteas, ¥ a propuests de los Ministros de Agricultura
¥ de Comercio, esta Presidencia del Gobierno ha resueito:

Primero. —Se aprueban las normas de toma de muestras y

mnalisis de la leche que figuran respectivamente en los anejos

1 ¥ 2 do esta disposicion, Tales normas se consideraran tomng
métodns oficiales de andlisis a efectos de lo previsto en el ar-
ticulo 91 del Heglamento de Centrales Lecheras ¥ atras Industrias
Lacteas.

Los métodos citados en el apartadn anterior se refieren a
las determinaciones cuantitativas de los distinlos camponentes
de¢ la leche y de azucar de la leche condensada, En los casos
en que gse itrate de invostigar la edicidn g sustitucién de los
elementos naturales Qe la leche por olos extrafios a diche pro-
ducto, opsraciones prohibidas por el Reglamento de Centrales
Lecheras ¥ otras Industrias Lacteas, asi como cualquier otro
tipo de aditivo que no esté expresamente autorizado, se utiliza-
ran Ies técnicas mdas idonees en cada caso, segln criterio con-
junto de los Departamentos interesados.

Segundo.—La presente disposicién enirara en vigor a los
treinta dias de su publicacién en el -Bnlotin Oficial de! Estados.

Lo que comunico a VV. EE. para su conocimiento y efectos.
Dios guarde a VV. EE. .
Madrid, 7 de julio de 1872

CARRERO

Excmos. Sres. Ministros de Agricullura y de Comercio.

ANEJO 1

TOMA DE MUESTRAS DE LA LECHE
Uno.—Ambite de aplicacién.

Sg describen & continuacitn los procedimientos gue dehen
Beguirse para la toma de muestras de leche, con obiete de

obtener de une unidad (por sjemplo: un recipienle gue con-
lenga leche & granel!, un peguenio envase parg su venla di-
recia al pablico, etc.) ung parte que sea lo méas representativa
posible de la misma, .

Los métodos descritos constituven un extracte de ia nor-
ma- B-1 del Cédige de Principios referentes a la lLeche y a
ios Preductos Lacieos ¥ normas derivadas del Programa Con-
junto FAO/OMS scbre Normas Alimentarias.

Dos.—Tnstrucciones generales re cardcter técnica.

1. Materiales,

Ll
Todos los materiales utilizados para la toma de muestras
deberan estar secos y limpies v reunir las caracteristicas es-
tablecidas para cada tipo de producto.

2. Recipien‘es.

2.1, Les recipientes para las muestras de productos liguides
deberdn ser de un material apropiado, Impegrmealle al agua
v a las grasas (vidrio, metal inoxidabic, plastica especial-
mernle acondicionnde), que permitan su esterilizacion si fuera
necesario, v de forme y capacidad adecuadas para los tipes
de lache de los gue se han de tomar las muestras, en las
condiciones gque mas adelante se definen para cada ceso en
particular, Tales recipientes deberan estar secos ¥ limpios
vy s¢ podran cerrar herméticamente, bien por medio de un
tapon de caucho o de plastico,. bien mediante una cipsuis
de metal o material plastico que cierre a rosea, vrovista in-
teriormente de un revestimiente asimismo plastice, impermes-
ble a los liguides, insoluble, no ahsorbente, inatacuile por las
grasas v gue no altere la compesicién de los producios licteos.
51 se wutilizan tapones de caucho, éslos se recubririn de un
malcrial de las caracteristicas antes descritas (Que puede
ser igualmente un plastico apropiade), antes de ser introdu-
cidos en la boca del recipiente gue contiene la muestra. Po-
dran utilizarse tambisn bolsas de piastics adecuadas.

2.2, Los recipientes pars las muesiras de productos solidos
o semisdlidos scran cilindricos, de becs ancha v debe:an re-
unir asimismo todas lus condicionc: syruestas en el apartado
anterior., e igual manera podran utilizarse también belsas
de plastico adecuadas.

23 En el cuso de tratarse de pecucios envases para la
venla al puhklico, servirg como muesira el contenido de dichos
recipienies intaclos v cerrados. A lul efecto se consideran pe-
quefios envases agueiles cuva capacidad sea inferior a dos
Htros.

2 Técnira.

Fl meélode exacle puara la toma :le muestras. asi como el
pest 0 el valumen gue habran de toruicse onmo tal nouaestra
varian segin los distintos tipos de leche y la finalidad para
la cue se requieren. En consecuencia, la ldenica correspondien-
te s define mas adelantz para cada caso en particular,

4. Conservacion de las muestras.

4.1 A las muestres de productos lactess liguidos, destina-
das o analisis guimices, podran afadivseles yna sustancia con-
sorvadora  adecuada, Dichos cunsorvadores no  afectaran al
analisis subsiguienie o, en todo ceso, dobera poder determi-
narse ! valor exacto con el que inciden en los resultados para
realizar Tas correcciones necesarias. La nsturaleza ¥ cantidad
utilizada de laz sustancias conservadoras se indicardn en la
etiqueta y en los informes. Preferentemente se utilizard dicro-
mato potisico. en la proporcién de un gramo por litro, o for-
maldehido en la proporcioh de un grame por cada das litrus
vy medio, )

4.2. No se afadiran sustancias cnnservadoras & las mues-
tras de los productos lacteos solides, semisélides o deseca-
des. Dichas muestras se enfriaran répidamente y se conservi-
ran en camara frigorifica & una temneratura entre o° y 5°C
hasta su analisis correspondiente, excepto cuando se trate de
leches en polvo, gue podran conservarse a la temperatura am-
biente, .

5. Trarsporie.

Una vez tomadas, las muestras se llevaran al lahboratorio
lo anies posible. Durante el transporte se adopiaran las de-
bidas precuuciongs para evitar que estén expuesias direc-
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tamente ul sol v, en ¢l caso de producios perecedercs, para

no ser someiidos 4 lemaeraturas inferiores a 0°C ni supe-
riores a 10° C,
Tres.—Tema de muesiras de las Ieches natural, certificada,

higienizada y esterilizadu,
1. Maferiales,

1.1. Agitzdores o émbolos pura la womcia de los Houides
a granel. Tales inslrumentos doberan temer una superficie
suficiente para provocar una busna agitacion del producto y
ser lo basiante ligeros en pesn para gus el operador pueda
moverlos rapidamente en el liguido. Generalmente lo més
apropindo €5 un agitador metalico de paietas anchas. pro-
visto en su base de un gren disce perforade, y de suliciente
longitud para flegar al fondo del recipiente. Para mezclar el
contenido de reclpientes de gran tamafic se aconseja la agi-
tacién peor medios mecanicos.

12, Cuchara do tamano adecuado para recoger la muestra.

2. BRecipientes.

Véase lo indicade anteriormente en las instrucciones gene-
sales de caracter técnico (Dos, 2.1 y Doy, 2.3),

3. Técnicas,

21, En todos los casos se proceders a mezclar perfecta-
monte el liguide. Dicha operaciton puede remlizarse {rasvasan-
dolo repetidamente de un recipiente a otro, o agilandolo ma-
nual o mecanicamente,

3.2. En ¢l case. de grandes recipientes deberd manlenerss
la apitacivn del contenido de jos mismos hasta que el liguide
sr haya mezclado e mandra homogeénea.

3.3. Iamediatamente después de efectuada la mezcla so
tomara la muesira con una cuchara,

34, % en lp practice resulta dificil conseguir une honto-
geneidad perfecta, se tomaran muestras de diferentes Tugaras
del vecipiente, que en conjunic representen un volumesn total
de por lo monos 250 mililitros.

Cuatro.—Toma de nugsires de fes Jeches m‘nen!.rada eva- -

porada ¥y condensada.
1. Maleriales.

Agitador para el case de reciplentes {cantaras, bidunes, cte.)
gua contengan e producieo a granel Gencralmenie, lo mas
apropiado ey un agitador metalico de. paleias anchas, provisio
en fu huse de un gran disvco perlerade y de suficients longitud
rara que Hegue al fondo del recipienta.

2. Reciplentos,

2.1. Los recipientss para las muestras deberan ser de ho-
ca ancha y sus tapas cerrar hermétlcamente Des, 21§
Dos, 223,

2.2, Enn el cuwso de tralurse de pequenos cnvases pare la
venia al puablicy, la muesira consisiird cn uno de tales en-
vases, intacle ¥ sin abriv (Dos, 2.9}, y siempre que sea posible
Hevard las marcas de identifiracidn del fabricante.

3. Técnica.

3.1, El agitador se utilizard para desprender el producte
-que 50 heya goheride a l2s paredes vy al fondo del recipiente
¥y para mezelar cuidadosamente el conlenido de este ultimo.
Se pasaran de dos a tres litres del producte bien mezelado a
un recipientz mas peguedio. Fn éste se repetird la operacion
de agitacidn ¥ se tomara una muesira de 230 mililitros por
lo menos. '

3.2, En el caso de pequefios envases para la venta al pa-
blico, el gue sirva de mucstra ne deberd abrirse hasta inme-
diantamenie antes de proceder al analisis.

Cinico. —Tuma de muestras de Ia leche en polvs,
1. Maierial.

le toma de muestras se efectuard con una sonda limple
¥ seca de acero inovidable, aluniinio o aleacion de aluminio,

2. Recipioanies,

Las muosiras se trasvasardn a recipientes limplos v secos,
provisins de cierre hermético, gue seran opacos cuande el

tios de analisis asi lo exija, Las dimensionzs da iales reci-
pientes soran lo suflclentemente amplias para permitir la
messls del contenido por medie de sacudidas.

3. Técnica.
-

L sonds se inlroducird en el polve 8 une velocidad cons-
tanic de peaetracion. Cuando el tubo de la sonda liegue al
fondo del envase, se retirara v su contenido s vaciara inme-
diatumente ¢n el recipiente destinado a la muesira. No deberd
tocrrse el polvo con los dedes. Se rentizard uno o varies
sondeas hastz obtener un poso de mussirs total de 300 a 500
Sraimos,

) ANEJO 2

METOROS DE ANALISIS DE 1A LECHE

1 [a), Grasa

Leches natural, ceriflicada, higienizada y esierilizadn

1 fal 1. Principio. ' .

Este método es aplicable a las leches natural, certificada,
higienizada y esterilizada, enieras o parcialmente desnatadas,
definidas en el Reglamento de Centrales Lecheras y otras In-
dustrias Lacteas.

Se entiende por comrtenido en materia grasa de las leches
natural, certificada, higienizade y esterilizada, el porcentaje
s masa de Ias sustancias determinadas por el procedimiento
expuesio a coniinuacion, gue corresponde al descrite en Ia
norma FIL - 1A: 1989 de la Fedevacién Internacional de Lecheria,

El contenido en materia greasa. sa delermina graviméirica-
mente, por extraccién de la citada materia grasa de una go-
lucién alcohdlico-amoniacsl del tipo de -leche de que s trate,
mediante é&ter dietilico y éter de peirédleo, evaporacion de Ioa
disoiventes y pesado del residuo, segun €l principio del métode
de Hise-Cottlieb.

1({ahL3. Material y aparatos.

1(al.21. Balanza analitica.

1{g)22 Probelas o matraces de extraccién adecusdes, nro-
vistos de {apones de vidrio esmerilade, de tapenes de corcho u
niros dispositivos de cierre inaiacables por los disolventes uti-
lizados. Los tapones de corcho seran de buena calidad y se ira-.
taran sometiéndolos sucesivamente a exiracciones con Ster dis-
tilice v con éter de petrdlep. Bespués se introducirdn durents
veinte minutes, por lo mencs, en ague a une tempsratura de
Q" C o superior, ¥ st dejaran enfrisgr también en agua, con
abjeto de que esién saturadeos cuando se utilicen.

1 (a).2.3. Matraces de paredes delgadas y bases planas, de
una capacidad de 150 a 250 mililitres.

1{a)2.4. Estufa de desecacidm, bien ventilada vy controlada
fernsostaticaments {ajustada pera gue funcione a uns tempe-
rafura de 102 :2°C), o una estula de desecucidn por vacio
ftemperaiura 7 - 75° C, presion menor de 50 milimetros de He ).

1 {a).25 Materinles para facilitar la ebuliicién, exentes de
nateria grasa, ne poroscs ni deleznables al ser utilizados, comao,
nor eiemple, perlas de vidric ¢ trozos de carburo de siiicio [al
empleo de estas materlales es faculiative, véase sl aparta-
do 1 ial43l.

1 (al.3. Reactivos.

Todos los reactives deberan ser de calidad pura para ené-
lizis ¥ no dejar en la evaporacién mayor cantidad de residuos
que la auterizada para el ensayo en blance [1 (al.4.2], En caso
necesario, los reactivos podran destilarse de nueve en prosencia
de un gramo sproximadamente de mantequilla deshidratada
por 10 miliiitroe de disolvento, El agua que se utilice deberad
ser destilada o, por lo menes, de igual purkza gqus el agua
destilada.

i (a13.1, Solucién de amoniaco, de un 25 por 100 aproxi-
madamente, en masa por volumen, de NH, fdensidad aproxi-
marda a 26°C, 081 gramos per mililitro}, ¢ una sclucién mas
cuncenirada conociéndoss dicha concentracidn.

1 (u).3.2. Etanol del 98 £ 2 por 160 en volumen o, en su de-
fectn, elano] desnuturalizado con metanol, etil metil-cetona, ben-
ceric o eler de pélrdieo.

1 {a)3. Fter dietilico, exento da perédxidos.

Para ol ensaye de los perdxidos, afadir a 10 mililitros de
ater dietilice contenidos en una pequena probeta con iapdn de
vidrio, previzmente enjuagada con un poce de eter, un mili-
litro de solucién al 10 por 100 de vodure potasico, reciénm pre-
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parada. Agitar y dejar reposar duranie un minuto. No debe
aperecer coloracién amariila en ninguns de las dos capas.

El éter dietilico puede mentenerse exente de perdxidos, afia-
diendo .una lamina de cinc hiimeda, que debera sumergirse
completamente en ung solucidn Acida diluida de sulfato de
cobre durante un minuto y después lavarse con agua. Por litro
da éter distilicoe, utilizar una superficie de 80 centimeiros cua-
drados eproximadamente de lamina de cinc cortada en bandas
1o suficientements largas para que lieguen, por lo meunor. husta
e8] centro del recipiente. '

1 €a).34. Eter da petréleo, de puntos de cbullicion entre
g y 8 C.
1 (a).3.5 Disalventa mixte, preparado poco tiempe antes de

su utilizacion, mezclando velGmenes iguales de éter dietilico
v é&ter de petrdlec. (Se podrA sustituir la mezcla de disolven-
tes en aquelios casos en que su utilizacidn estd previsia por
éter dietitico ¢ por éter de petrélec.d

1 {al.4¢, Procedimiento,

1 {a)4.1. Preparacién de la muesirs.-—Poner la muesira a
una temperatura de 20° C. Mezclarla cuidadosamente hasia ob-
tener una distribucién homogénea de la maeateria grasa. No egi-
tar muy enérgicamente para evitar ]a formacion de sspuma
on”"la lachg o el batido de la msaterip grasa.

§i resulta dificoltoso dispersar la capa de nata, calentar
lentamente hasta 35" - 40° C, mezclapndo cuidadosamente y te-
niendo la precaucldn de reincorporar a la muestra la nata gue
pudiera haberse adherido a las paredes del recipiente. Eniriar
rapidamenta in muestra hasta la temperatura ambiente, 5i se
desoa se puede utilizar un homogeneizador apropiado paen fa-
cilitar ja dispersion de Ja grasa.

Si se separa materia grasa liguida o se chserva la presen-
cia de particulas blancas de forma irregular adheridas a las
paredes del recipiente que contiene la muestira, el analisis ne
dara resultados corrocctos.

11{&).4.2. Ensave en bLlanco —Al misme tiempo que se de-
termina el contenido sn tateria grasa de la muestra, efectuar
un ensayo en blance con 10 mililitrgs de agua desiilada en lu-
gar de la muesira, empleande el mismo tipo de aparato de
extraccidn, los mismos reaciivos sn laz mismas cantidades y
eiguiende el mismo procedimiento gue se describe a continue-
cién, Si el resultade del ensaye en blanco excede de 9.5 mili-
gramos, habré gue comprobar los reactives, v agual o aguelios
gque resnlten impures deberdn sustituirse ¢ purificarse.

1 {a).4.3. Determinecién.—Secar el matraz [si se desea con
slgin material 1 (a)2.5, -que facilita una eobullicidin moderada

duranie la subsiguiente eliminacién de los disolventesl en la -~

estufa durante un intervalo de media a una hora. Dejar gue
5¢ enfric el matraz hasta la femperaiura ambiente de la ba-
lanza y, una vez enfriado, pesarlo con una aproximacién de
6,1 miligramao.

Invertir tres o cuatro veces ] recipicnte que contiene la
muestra preparada y pesar inmediatamente en el aparato de
axtraccién, directamente o por diferencia de 18 a 11 grumeos de
la muesira bien mezciada, con una aproximacidn de un mili-
gramo, Afadir 1.5 mililitros de la solucidén de amoniace al
25 por 00, ¢ un volumen equivalents de una solueién mas
concentrada, y mezclar convenientemoente. Afiadir 10 mililitros
de etanol y mezciar suavemente, perc de modo homogéneo,
manteniende abierto el aparato de extraccién, Afadir 25 mili-
litros de éter dietilico, cerrar el aparato y agitarlo vigorosamen-
te, Inviriiéndels variss veces, durants un minuto. Si es nece-
sario, enfrier el aparato con agus corriente. Quitar el tapdn
cutdadesamenta y afdadir 25 mililitros de éter de petrdles, uti-
lizando los primeros mililitros para enjuagar el tapin y el in-
terior del cuelic del aparate, dejando que los liquidos de los
enjuagucs penetren en el ultima. Cerrarle, volviendo a colocar
el tapén, y agitarlo e invertirle repetidamente duranle treinta
segundaos. Si no esté previsto centrifugar, an la operacion des-
crita na sgitar muy enérgicamente.

Dejar el aparato en reposo husla gue la cepa liguida supe-
rior esté completamente limpida y claramente separada de la
fase macuocsa. Podra efectuarse ipualmente la separaciéon median-

ts ol use de una centrifuga adecuada. Si se utilica una centirl-

fuga cuyo motor no sea trifasice, pueden producirse chispas
¥ s8rd preciso tomur las dehidas precauciones para evitar una
explosién o un incendic debido a la presencia de vapores de
eter (por sjemple, en caso de rotura de un tubhol

Quitar el tapén v enjuagarlo, asf como tambign el interior
del cuelio del aparaio, con algunos mililitros de la mezcla: de
disolvenies, y dejar que los liquidos dan los enjuazues penetren
en al aparato. Trasvasar con cuidado al malraz, o mas com-
pletamente posible, Ia ¢apa superior por decantacion o con la

- -
ayuda de un sifan. Si el trasvase ne se afeciia mediante un
sifdn, tal vez sea necesario anadir un poco de agua para elevar
ia separacién entre ias dos capas, con objeto, de facilitar la
decantacién,

Enjuagar el exterier e interior del cuello del aparaioc, o el
extremo ¥ la parte inferior del sifdn, con algunos mililitros de
i mmezcin de disolventes. Dejar deslizar los liquidos del enjua-
guc del exterior del aparato dentro del matraz y los del inte-
rior del cuello y del sion, dentro del apacate de sxtraccion.,

Proceder a una scgunda extraccién repitiende las operacie-
nes descritas, desde la adicion del] éter dietilico, pere utilizando
sblo 15 mililitros de éfer dietilico v 153 mililitros dé &ter de pe-
irdlen, Efectuar una tercera extraceion preocediende come se
indica anteriormente, pero omitiendo ¢l enjuague final. Eli-
minar con cuidado por evaporacidn o destilacién la mayor cap-
tidad posible de disglvente (incluido el etanol). 5i el matraz
es de pegueia capacidad, serd necesario ellminar un poco de
disclvente despugs de cada exiraccion de fa manera antes in-
dicada. ]

Cuando ya 1o subsista olor a disolvente, calentar el matraz,
tumbade, durante una hora en la estufa. Dejar que el matruz
se enfrie hasta la temperatura ambiente de la balanza como
se indicd ¥ pesar €on una aproximacién de 0,1 miligramo. Re-
petir la operacién calentando s interviios de ircinta v sesenda
minutes hasia obtener una masa conslanle, Anadir de 158 2 25 mi-
lititros de éier de petroles para comprobar si la materia extraida
es totaimente soluble. Calentar ligeramente y agitar e} disol-
vente mediante un movimiento rotatorio hasta que- toda la
maferia grase se disvelva.

51 1a materia extraida es totalmente soluble en el éter de
pelrotes, la masa de materia grass sera la diferencia entre las
pesudas efectuadas, En caso contrario o de duda, exiraer comi-
pletamente la mualeria grusa contenide en el matraz, mediante
lavadas repetidos con ¢ler de petréleo caliente, dejanda qgue se
deposite 1a materia no disuelta antes de ¢ada decantacitn. En-
juagar tres veces el exterior dsl cuells del matraz. Celentar
el matraz, fumbade, durante una hora en la estufa v delar que
se enfrie hasta la temperatura amblente de la balanza. como
lo indicado anteriormente, y pesar con une aproximacion de
0.1 miligrama, La masa de la materia grasa serd la diferencia
entre [a masa obienida v la obtenida en ests pesada final,

1 (a5 Calculo.

1g masa, exprésada en grameos, de la materia gresa ex-
traids e3:
(M, - M) — (B, - B}
v el contenido en materia grasa de la muestra, axpresado an
porcentaje de lg masa, es:

€M, - M) — (B, - B
® 100

E)

M, = mmsa, en gramos, del matraz M, nque confiene la ma-
teria grasa después de desecar hasta masa constante,

M, = masa, en gramos, del matraz M sin materia grasa, o
en el caso de presencia de materias insalubles, des-
pués de extraer completamente la materia grasa,

B, = maza, en gramos, de! matraz B del ensayo an blanco,
despudés de desecar hasta masa consiante.

B, = masa, en gramos, del matraz B, o en ¢l case de pre-
sencia de materias insolubles, desputs de cxlraer com-
pletaments Ja materia grasa. :

5 = masa, en gramos, de la cantidad de musstra utilizada
en ia determinacion.

La difarsncia entre los resuliados en dos determinaciones
repetidas (resultados obtenidos simultdneamente o unc inme-
diatamente despuéds de c¢lro, por el mismo analista) no debe
ser mayor de 0,03 g. de materia grasa de 100 grames.de pro-
ducto. )

1 {a}e. Befereﬁcias,
1. Norma internacional FIL IDF 1A: 1869,

1 (h}, Grasa

Leche desnatada
1 {b).l. Principie.

Este método es aplicable a las leches liguidas, no concenira-
des, ¥ concrelamente & la lechs esterilizada desnatada, definida
en el Reglamento de Centrales Lecheras y otras Industrias
Lacteas.
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Se entiende pour cuntenido en materia grasa de la leche des-
natada el porcentaje en masu de la canlidad totad de lipidos
y suslancias lipoides, delerminada por ¢l procedimienlo expues-
fo a continuacién, quo corresponde al descrito cn la npnorma
FIL-22: 1983 de Ia Federacion Interaascicnal de Lechoria.

Fl contenido en maferia grasag se determina gravimétrica-
mente por adicién de amoniaco ¥ alcohol a una cantidad co-
nocida de leche desnatada, extraccion por un disclvente de los
lipides ¥ de las =ustancias lipoides, evaporacion del disolvente
v pesado del residuo, obterido por aplicacidon del método HRose-
Goltlieb,

Material vy aparatos,

1 1b:.2,

1 (bl21, Balanzg analitica, de sensibilidad mingima 0.1 mili-
Eramos.

1 (k.22 Probetas o matraces de extraccidon apropiados pro-

wigtos de tapornes para cierre hermeiice (corche o vidrio esme-
rilado).

1 (hi.2.3. Erlenmeyer o matraces de fondo plano, de 150 a
250 mililitros de capacidad, con zona esmerilada para identi-
Ticacicn.

1 Ih).2.4. Maferiales que faciliten la cbullicién, exentos de
materia grusa: por ejemsle, perlus de vidrie.

1 {bJ.2.5 Dispositivos apropisdos vars la evaporacion de 1os
disolventes,

1 (bl.2.s Fstufa gue permita ohtener una temperatura cons-

tante de 102" - 104* C o estufa de desecaridn per vacio.

1 tb}.2.7. Pipetas gradvsdas de 10 mililitras.
1 1h).a. Heactivos.
1(bl.3.1. Etanol del 9+ 1 pur 100 en volumen o etancl

desnaturalisado con metanol o con éter de petrdleo.
1 (Bl.3.2 Eter dietilico, de punte de ebullicidn entre 34° §
35° 0, exento de peroxidos.

1 k.32 Eter de pelraies, deo punios de ebullicidn entre
40 v B0° C, -
1 {b}.3.4. Solucion ds amonijace del 25 por 100 (densidad

0,91 & 20° Ci limpida e incolora,
. Los reactivos no deben dejar residuos después de la evapo-
racicn.

1 (bl 4. Procedimiento.

1 [b).a.1, Preperacién de la muesira.--Mezclar la muestra
cuidadnsumente. En caso necesario, calentar la muestra a
357 - 40° C vy mezciar. Enfriar a 20° C antes del analisis.

1 (B)a.2. Determinacién.—Con una aproximacidn de 10 mi-
ligramos, pesar alrededor de 10 gramos, o introducir exactamen-
te 10 milimeltros (a 207 £ 2° (01, de leche desnatada en el aparato

de extraccion. Anadir vo mililitro de la solucién de amoniaco

¥y mezclar guidadosamenie, Afpdir 10 nziltlitras de etapol ¥ mez-
clar el conlenide. Aaadir 25 mililitros de éter dietilica y, does-
pués de cerrar el aparato de extraccion, mesclar el contenido
agitando & invirtiende varias veces duranle un minute. Afa-
dir 25 milititros de eler do peirdieo, cerrar el aparato de ex-
tracoiom v mozciar el contenide agirando e invirtiendo repe-
lidas veces. -

Dejar repdsar el aparalo de cxlraccién por le menes dos
horas o centrifugar (por lo menons cinco minulgs a 300-600 re-
voluciones por minute} hasia gque la capa éter dietilico éter de
petréles esté totalmente limpida ¥ completamente separada
de la fase acuosa. Trasvaszar, lo mas completamente posible, la
cupa eler dietilicc-gter de petlroleo por decantacidon, ¢ con ayu-
da de un dispusitive de sitén (teniendo cuidado de no tras-
pasar la luse acuosal, 4 un kErlepmeyer 0 matraz de fonde plane,
gue contenga un malzrial desiinado a facilitar la ebullicien,
‘previmll(}nye desecado y pesado.

_ Realizar una segundu extraccion utilizando 15 mililitres de
éler dietilice y 15 mililiires de éter do petroieo, siguiendo e
procedimicnilo indicado. Trasvasur al mismo malraz s capa
éler dictilico éler de potréleo comoe e indica anteriormente.
Destilar con cuidado los disolventes contenidos en el matraz,

IDespués de la evaporactén de los disolventes, secar la malteria
grasa durante una hora en estuln de vacio a T0°-75% C (presion
inferior a 50 milimetros de mercurio), o en una estufa de presion
normsal a 102°-10° C. colocando el matraz en posicidén horizon-
tal. Dejar enfriar el matraz y pesar cuande haya alcanzado
la temporatura ambiente. Continuar el proceso de desecacion
hasta pdso conslants tdesecacién en vaciol o hasta un ligero au-
mento del peso (desecacion a presion aormal). En el ultimo caso,
tomar para el calcute € wllimo velor enconirado anles del
aumente. del peso. Si se considera necesario, la materia grasa

pucde volverse a disolver en éter de petrolec para comprobar
el resultedo del andlisis. .

1(b).4.3. Ensayo en blanco.—Para el control de los reactl-
vos as necesario efectuar un analisis en blanco siguiendo exac-
tamente la forma de operar indicada ¥ utilizande 10 mil{metros
do ngua ¢n lugar de leche desnatada. El ensayo en bilanco no
debera indicar mids que una cantidad inapreciable.

Para determinar la influencia de ies variaciones de tempa-
ratura v humedad del aire, pesar un matraz y tratarlo coma
el utilizado para el wanilisis, pero sin llenarlo com los disul-
ventes.

1 (1.5, Calculo.

En el céleule de porcentaje de materia gresa se tendran en
cuenta, sl es necesario, los valores encontrados en los ensayos
en blanco. Si la cantidad de leche tomada para el analisis se
ha tomado con ayuda de una pipeta, ss necesurio tener en cuen-
ta la densidad dc la leche.

La diferecncia entra los resuitados en dos determinaciones
repetidas no debe ser mavor de 0,003 gramos da materia grase
por 100 gramos de producte.

1 (.8, Referencias,

1. Norma Internacional FIL-IDF 22: 19630
oy
1(c). Grasa
Leches concentrada, evaporada vy condenseda

1 ()1, Principio.

Este meélodo es aplicable a las leches conceutrada, evaporada
¥ condensada, cnteras o desnatadas, definidas en 1 Reglamento
de Cenlrales Lecheras y otras Industrias Lacteas.

Se entiends por contenido en materia grasa de las lechos
concentrada, evaporads y condensada el porcenizje en massh
de las susluncias determinadas por el procedimiento expussio
a continuacion, que corresponde al descrito en !a norma FIL-
13A; 1969 de la Tederacion Intermacional de Lecheria. .

El contenido en materia grasa se determina graviméirica-
mente por extraccion de la citada rateria grase de une solucidn
alcoholico-ameniacal def tipe de lecho de qua se trale, mediante
étor dietilico y éter de petroleo, evaporacion de los disolvenfea -
y posade del residuo, segan el principio dal métado de Rose-
Gottlieb.

1 (¢l 3. Material ¥ aparalos.
1 (¢).2.1, Balanza analitica.
1 (c).2.2. Probelas o matraces de extraccién adecuados pro-

vistos do tapones de vidrio esmerilado, de tapones de corcho
u otros dispesitives de cierre inatacahles por los disolventes uti-
lizados. Los tapones de corcha seréan de buena calidad v se
trataran sometiéndolos succsivamente 8 extracciones con éter
dictilico v con éler de petrolen. Después se introduciran, durante
veinte minutos por lo menos, on agus a una temperaturs de
40 C o superiol ¥ se deiaran onfriar tamhién en agua con ob-.
joto de que estén saturados cuando se utilicen, :

1 (e).2.3. Matraces de paredes delgadas y bases planas “de
una capacidad de 330 a 230 mililitros.

1().24. Fstufa de desccacion bien ventilads vy controlada
lermostatlicamenie (ajusliada para que funcione a una tempera-
tura de 102 + 2 C) o una caiufa de desecacion por vacio (tem-
peralurs 70° - 75% C, nresion menor de 50 milimetras fe Heg).

1 (c).2.5. Materiales mara facilitar Ia ebullicién, exenios de
materia grasa, No porasos ni deleznable &l ser utitizados, come,
por elemplo, perlas de vidrio o irozes de cagbure de- silicie (el
empleo de estos materiales cs facultulivol.

1 (e)3. Reactivos.

Todos los roactivos deben ser de calidad pura para analisis
¥ Do dejar en la evaporacion mayor cantidad de residuos que
la autorizada para €l ensayc en hlanco. En caso necesario, los
reactivos podran destilarse de nucvo en presencia do un gramo
apruximadamente de mantequilla deshidratada por 100 mili-
litros de disolvenie. El agus que so utilice deberad ser destilada
o por lo menos de igual purera que el agus destilada.

1 (0).3.1. Solucion de amoniaco de un 25 por 100 aproximada-
mente en masa por volumen de N, (densidad aproximads a
200 C, 091 gramas por mililitro)l o una solucion mas congen-
trada, coucicndose dicha conceniracion.

1{c).3.2. Elanol del 96 £ 2 por 190 en volumen, o etanol
desnaturalizado con metanasl, etil- metil-cetona, benceng o éieT
de petréleo. '
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1 1{c).3.3. Eter diotilico exento de peréxidos.

Para @1 ensayo de los perdxides, afadir a 10 mililitros de
éter dietflico contenides en una peguefiz probeta con tapén de
vidrio, previamente enjuagads con un poco de oter, un mililitro
de soluclén al 10 por 100 en yodure polssico recién preparada.
Agitar v dejar reposar duranle un minute. No debe aparecer
coloracidn amarilla en ninguna de les dos capas.

E! éter dietilico puede mantenerse exenle de perdxidos afia-
diende una lémina de cinc homeda, quo deberd sumergirse com-
pletamente en una solucién Acida diluida de sulfato de cobre
durante un minute y despuds lavarse con agua. Por litro de
éter dietilico utilizar una superficie de 80 centimetrns cuadrados
aproximadementa de ldmina de cinc cortada en bandas lo su-
ficientemente largas para que lleguen, por lo menos, hasia-el
centro del recipiente.

1 (c).3.4. Eter de petrdleo de punios de ebullicién entre 30°
¥ 80° C.
1 (e).3.5. Disolvenis mixte preparade poco tiempo antes de

su utilizacidn mezclando volamenes iguales de éter dietilico y
éter de peirdleo (se podrd sustituir la mezcla de disolventes, en
aguelles casos en que su utilizacion esté previstaw, por éler die-
tilicc o por éter de peirdles).

1 icl.4, Procedimiento,

1 {c).4.1. Preparacién de la muestra. )

1 (e).4.1.1. Leche concentirada y leche evaporada.—Agitar o
invertir el racipients que contiene la muestra. Ahrir y trasvasar
lentamente la leche-a un sepgundo recipiente {provisto de cierre
hermético}. Mezclar mediante trasvases sucesivos, teniendo cui-
dado de incorporar & le muestra tode !a materia grassa a oire
constituyente adheridos s las paredes o al fondo del primer
recipiente. Finalmente, trasvasar la leche lo mas completamente
posible al segundo recipiente y cerrar este tltimo.

En casc necesario, templar ol envaso original, cerrade, en
bhafla Maria a 40°-80° C, Sacario y agitar vigorosamente cada
quince minutos. Al cabo de dos horas, retirar ¢l envase v de-
jarlo gnfriar hasis temperatura ambienta. Quitar totalmente
la tapadera y mezclar cuidadosamente removiendo el contenido
con una cuechara ¢ una espatula {5l se separe la materla grasa
ne se debe ofoctuar el andlisis de la muesiral,

En el caso de envases flexibles, abrirlos y trasvasar el con-
tenido a un vaso. Basgar los envases, despegar todas las mate-
rias adherides a las paredes e introducirlas en el vaso.

1{c).¢1.2, Leche condensada.—Abrir gl recipiente gue con-
tiene la muestra ¥ mezclar cuidadesamento la leche con una
cuchara o uha espatula. Imprimir a este instrumento un movi-
imjente rotative sscendente v descendente de manera que las
capas superiores o inferiores se mezclen bien con el resto del
contenideo. Tener cuidado de reincorporar & la muestra toda la
masa de lecha que pudiera haberse sdherido a las paredes v &
los fondos del recipiente. Trasvasar la leche lo mis completa-

‘mente posible a un segundo recipionte {provisio de cierre her- |

métice) y cerrar este ultimo,

En ¢aso necesario, templar el bots original, cerrada, en bafo
Maria & 30° - 40" C. Abrir el bole, desprender toda In leche ad-

herida a las puredes del misme, trasvasar a uns capsula lo -

suficienterpente grande pary permitlr un manejo cuidadose y
mezelar hasta que toda Ja masa sca homogénca.

En ¢l casc de {fubos flexibles, ebrirlos y trasvasar el conte-
rnido a un vaso. Rasgar los tubos, despegar todas las Imnaterias
adheridas » las paredes e intreducirlas cn el vaso.

1 €cl.4.2. Ensayc en blanco.—Al misme tiempo que so deter-
mina sl contenido en materia grasa de la muestra, efectuar un
ensayo en hblanco con 10 miiilitras de agua destilada en lugar
de la muesira, smpleando el misme tipe de aparato de extrac-
cién, los mismos reactivos en las mismas eantidades v siguicndo
el mismo procedimiento que se describe e continuacion. Si el
resultade del ensayc en blanco excede de 0.5 miligramos, habra
que comprobar Jos reactivos y aquel o aquellos que resulien im-
puros deberan sustituirse o purificarse,

1 (¢).4.3. Determinacién,—Proceder como en 1 (a) 4.3, exgenta

que se pesa de 4 & 5 gramos de la muesira, afadiendo a conti-.

J]_.‘J.&.Cién 7 mililitros ds sgua, agitando suavemente v calentando
ligeramenie (407-50° C1 hasta Ja dispersion towsl del producto.

1 {c).5. Calculo.
Como ¢n 1 {a)5,
1 {cl 6. Referencias.

1. Norma Internacional FIL-TDF 13A. 1960, ~

1 (d). Grasa

Leche en polvo

1 {dr1l. Principia.

Fste método es apllcable & tas leches en polve, entera, par-
cialmente desnatade v desnatadn, definidas en el Beglumento
de Centrales Lecheras ¥ otras Ilndustrians Lacieas. '

Se entiends por contenido en materia grasa de le leche en
polve el porcentajs en mass de las sustancias determinadas por
el procedimiento expuesto a ceontinuacién, que corrasponde al
descrito en la nerma FIL-9A: 1860 de la Federacitn Internacional
de Lecheria. .

El contenide en wmateria grasa se delermina gravimétrica-
mente por extraccitn de la citeds materia grasa de una solucion
alcoholico-amoniucul de leche en polve mediante dter dietilico
y éter de pelrdles, evaporacion de los disolventes v pesade del
residuo, segan el principio del méledo de Rése-Golitiieb.

1 (d).2,
1(d)21 2 3, 4, 3y 8como L(a)2l, 4 3 4 57 6.

Muterial ¥ aparelos.

1 (dy3. Reaclivos.
1(d) 31,2 3 4ys5comol ()3l 23 475,

1 (). 4. Procedimiento.

1 (d}4.1. Preparacion de la mucstra.—1rasvasar la leche en
polvo a un reciptente limpio y scco {provisto de cierre herméti-
col de una capacidad gue correspanda aproximadamante a dos
veces el volumen del polve. Cerrar enseguida el recipiente ¥
mezclar cuidadosamente la leche en polve agitandolo e invirtién-
dolo repetidamente. Durante la preparacién de Ia muesira de-
bera evitarse, en s medida de lo posible, la exposicién de Ia
leche en polve al gire atmosforico con ohjeto de reducir al mi-
nimo la ahsorcién de humedad.

1{d)+3 Ensayo en blance —Como en 1 (a).4.2.

1 €d).4.3. Determinacion.—Come en 1 (al4.3, excepto gue se
pesa aproxlmedamente un gramo de leche entera en polvo o
1,5 gramos de leche parcialmente desnaetada en poivoe o de leche
desnatada en poive afadicnde 16 mililitros. de agun ¥ apitando
hasta la dispersion total del polve de leche, Tespuss de anadir
1a solucidn de ameniaco, cpleniar en hatio Maria a una empe-
ratura de G0 - 70" C duranie guince minuios, agitande de vez
en cuando, ¥ enfriar a continuacion con agusa corrisnle, si se
desen,

1 (d}.5.
Coumo en 1 {a) 5.

Calculo.

1 (8).6. BReferencias.

1. Norma Internacional FIL TDF 3A: 1969,

2. PRotEizas

21. Principig.

Se entiende per conienido en proteinus de la leche el conte-
nido en pitrégenc expresads en porcentaje en peso ¥y multipli-
cado por el factor de conversién, que se determina por el me-
todo expueste a continuacion, el cual corresponde al descrito
en la norma FIL-20. 1962 de la Federaclon Internacional de Le-
chorig,

Esle método es aplicable a Ias leches no slteradas, natural,
certificada, higienizada, -esterilizada y a8 las reconstituidas ssi-
mismo no alteradas posteriormente de las leches concentrada,
evaporada, condensada v en poive.

La determinacién del nitrégeno total se realiza por aplica-
cidn del métedos Kieldshl: una determinada cantidad pesada
de leche se trata con 4cido suifiurico en presencia de dxide do
mercurio como calalizador con objeto de transformar ¢l nitrd-
geno de los compuestes orgianicos ¢n nilrdgens amoniacal, El
amoniaco se libera por adicion de sosa caustica, sa destila ¥
s¢ recoge & ura solucion de acide Dborico, A continuacidn se
valora el amoniaco.

2.2, Material ¥ aparatos.

231
minima.

2.2.2. Aperate de digestién gue permita mantener el ma-
traz Hieldah! en una posiclén inclinada y provisto de un sis-
terna de calentamiento que no afecte més gue a ia parte dol
matraz ccupada por =1 jiquido,

223, Matraz Kjeldahl do 500 milililvres de capacidad.

Balanrza analitiva de un miligrame de sensibitidad
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2.2.4. Refrigerante-Liebig de tubo intevior rectilineo,

235 Un tubo de salida con bulbo de scguridad eslérico,
conectada s ls parte inferior del rofrigeranie por unién esme-
riluda.

s.26. Una alarzadera conectada gl matraz Kjeldah! y al re-
irigcerante liebig por medic de goma. Uniones esmeriladas.

2,27, Un matraz Erlenmeyer-de 500 mililitros de capacidad.
2.2.8. Probetas graduatdus de 25, 50, 100 y 150 mililieros,
229 Burein de 50 militiltros graduada a 0,1 mililitres,

2218, Muleriales puryg facilitar la ebullicion. En la diges-
tion, pequeros troros de porcelana dura o perlas de vidrio, ¥y
en ta destilavion, peguenos trozos de piedra pomez recién cul-
cinados.

2.4, Reactivos,

2.5.1. Sulfalo potasico.
232 Ovxido de mercurie, rojo.
235, Acido sulfurice concenirado (dersidad, 1,84 a 20° .

srumos de hidroxido
. aH: O

2.2.4. Solucidn de sosa caustica; 500
sdcdico [NaQH) y 12 gramoes de sulfuro de sodio (BMa;
disueltos en 1.000 mililitros de agua destilada.

235 Solucion de acido bérice: 40 gramos de acido hérico
disuelto en 1.000 mililitros de agua destiiada.

2.3.6. Acido clorhidrico 0.1 N,

2.2.7., Indicador: Dos gramos de rojo de metilo ¥y un grame
de szul de metilene disueltos en 3.060 mililitros de alechol etf-
lico del 86 por 100.

228 Sclucion de tetraborato de eodlo para la valoracion
del Acide crlarhidrics.

Log reactivos v las soluciones uillizadaes no deben conbener
sustancias nitrogenadas.

2.4, Procedimiento.

3.4.1, Preparacion de la muestra.—Antes del analisis poner
la muecsira @ 20° = 2°C y mazclarla cuidadosamente. Si no se
ohtiene una dispersidm homogénga de la materia grasa, calen-
tarla lentamente a 40" C, mezclar suavemente y enfiarla de
nuevo & 707 L 27 C,

2,42, Deerminucion.—Iontroducir sucesivamente cn el matraz
Kietdahl algunas perlus de vidrio o pequetios trozos de porce-
lana, alrededor de 10 gramos de sulfatc potasico, 0,5 gramos
de oxido de mercurio y alrededor de cinco gramoes de leche
exactamente nesades, con aproximacion de un miligramo.

Aradir 20 mililltros-de acido sulfurico y mezclar el contenido
del matraz. Caientar cuidadosamente el matraz Kjeldahl sobre
el disposilivo para [a reaccién hasta que no sc Torme espuma
vy el conienido se veelva liquido. Continuar la veacuidén por ca-
e 3 s intenso, hasta que el conwenide del matraz
eské perfec amente limpida e incoloro, Durante el calentamien-
to, agitar de vez on cuande el contenido del matraz. Cuando
¢l liguide esté periectamente limpido proscguir la ebullicidon
durante una hora ¥y media, evitando todo sobrecalentamien:o
local

Dejar enfriar ¢l contenide del matraz a la temperatura am-
hienle, asadir wuiredsdor de 150 mililittos de agua destilada v
algunes fragmentos de piedra pomez, mesclar cuidadcsamente
v dejarto todavia enfriar algoe mas. Ccn la ayuda de una pro-
beta graduada, verter 5¢ mililitres de solucion de acide bdrico
en el mstraz Erlenmeyer, afadir cuatro gotas de indicader vy
mezclar, Situar ef matraz Erlenmeyer bajo el relfrigerante, de
manera gue £l extremo del tube de salida se introduzes an
la solucion de acide borico. Con ln ayuda ds una probeta
gradunda ahadir al contenido del matraz Kieldahl 80 mililitros
de la solucion de sosg caustica que coitiene sulfure, Durante
esta operacitn, mantener el matraz inclinado, de tal manera
que la sosa se deslice a, lo large de la pared del recipiente
¥y que lgs liquidos no se mezclen. Conectar inmediatamente
¢l matraz Kjeldunl al refriceranle por medio de la aglargadera.
Mezciur ¢l centenido del malraz por agitacion. Calentar a
ebullicidn evilando {a espuma. Proseguir la destilucion hasta
el meomanto en que el contenido del matraz presente chullicién
& saitos. Jiegular el calentamiento de manera que la destilacion
dure por lo menos veinte minutos. Enfriar bien el destilado
para evitar que se caliente la solucion del acido bérico. Poco
tiompo anfes de terminar la destilucidn, bajer el matraz Erlen-
meyer para gue e tubo de salide no esté iatroducido en la
solucidon de acido borico. Detener el calentamienlo, elevar el
tubo de salida y enjuagar sus parcdes exleriores e interiores
con un poco de agua destilada. Valurar el destilade con &cido
clorhidrico 0,1 N.

243 Ensayo en hlancoe.—Electuar un ensayo en blanco,
aplicandeo el método operatorio descrito. pero utilizando cinco
miiilitros de agua destilada en lugar de leche.

2.5 Calculo.

2481, Nitrogeno total —
tutal mediante la {orocula:

Se calcula ] coutenido en mnitedgene

140 N (V, - V)
P

Nitrogeno total % =

N = normalidad del acido clorhidriceo.

V, = volumen en mililitrcs de 4cido clorhidrico utilizado en
la determinacion.

V., = volumen en mililitros de Acide clorhidrica ut].hzado en
el ensavo en blanco.

P = pesa en gramos de la leche empleada en el analisis.

La diferencia maxima entre dos determinacionasa repetidas

no dehe sohrepaszar el 0,005 por 100 de nitrégeno.

252, Proieiuas - Para expresar o contenido en proteinas
de la lechs analizada es preciso multiplicar la cantidad de
nitrégenns total, obisnida segun el método descrito, por un
{aclor de conversicn que se fija en 6.38. En consecuencia el
centenido en prateinas viene dado por la férmula:

1,40 N (V, - V)
P

Proteinas % = w 6,38

2.4, Referencias,

1. Norma internacional FIL-IDF 20: 1862,
3. Caskira

2.1, Principlo.

Se entiende por conlenido en caselna de la leche el conteni-
do en proleinas, expresado en porcentaje en peso, obtenidas
despues de uaa procipitacton a pM 4,8, sipuienda el procedimien-
1o expuesto a continuacion, que corresponde g la norma FIL-
2% 1064 de la Federacidén Internacional de Llecheria,

Fste método es aplicable a las leches no alteradas, natural,
certificada, higienizada, esterilizada y a las reconstituidas tam-
bhién, no alteradas posteriormente, de las leches concentrada,

“evaporade, condensada ¥ en polve. Asimismo puede aplicarse

a las muestras de leche conservadas por adicién de formal-
dehido (1 2,500,

Se delermina la cantidad tolal en nitrdgeno de la leche,
A continuacidn la caseina se precipita coh un tampén acético-
acetato v se liltru. So determina luega la cantidad de nitrégenao
del filtrado.

La cantidad de caseina se calcula con estas dos determma-
cignos de mnitrogenc, que se realizan por el métode Kjeldahl,
segn el métodn 2

3.2, Mauteria]l v aparatos

3.2.1. Pipelus de 0, 5. 1 ¥ 10 mililitros.

3.2.2. Probela gruduada de 100 milililros.

3.2.2, Matraz . graduado de 100 mililitros.

3.24. Papel [iltro, lavado en acide, velocidad media: De
11 a 12,5 centimzotros,

225 Cmbudes.

3.3 Reactlvps.

3.3.1. Solucidn de acido acético al 10 por 100 (en pese POr vo-
tumenl. ) '
3.3.2. Solucion de acetato de sodio, 1 N.

1.4. Irocedimiento.

4.1, Preparacion de la muestra.—Antes del analisis poner
la muestra & 20%2°C y mezclar cuidadosamente. 51 no se
obtiene une dispersién homogénea de la maleria prasa, calen-
tar ls muestra lentamente a 405 C: mezclar suavemente ¥ en-
[riar a 20° + 2° C,

242 Determinacian. - Determinar el contenidg total en #i-
trizono AINT) de la leche utilizando el método Kjeldahl, segin
¢l método 2

Precipitar la cascing de la siguiente manera:

Lievar cen pipeta 10 mililitros de lechs a un matraz aforade
de 100 mililitres. Anadir 75 mililitros de agua a 40°C; des-
pués, un mililitro de 1a selucion de acido acético. Mezclar sua-
vemente el contcnido del matraz y esperar diez minutos. Afig-
dir ¢con pipeta un mililitre de la solucién de acetato de sedio.
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Mezclar de nueve. Dejar enlriar ¢l contenide del matrez a unos
B C, ecomplelar haste 00 mililitros con agua ¥y mezclar invie-
tiendo fentamenie el matraz. Cuande el precipitade de caseina
y materia grasa sc¢. hava depositado, fiitrar por filtro seco y
recoger ¢l filtrado en un recipiente secao.

Determinar el contenido en nitrdgence de 50 ‘miiilitros del
fittrado limpide {nitrégeno no caseinico: NN} utilizando el
métoda Kjeldahl segin el méteda 2.

343, Ensayo en bhlanco.—Ademas del ensayo en blanco pre-
visto en el método- 2, relative a la delerminacion del contenido
en nitrégens total de la leche, conviens hacer un ensaye en
biaenco para comprobar los reactives Qque precipitan la caseina,
utilizando 50 mililitros de agua, 05 mililitros de Is solucién
de #&cido acelico y 0.5 mililitros de la sulucidn de acetato de
sodio.

3.5 Calculo.

Calcular el porcentaje &n peso de NT en la leche y del NNC
en el suero limpide con tres cifras significativas. Corregir la
cifra obtenide para NNC por &l volumen del precipitadoe, mul-
tiplicendo el valor obienids por 0.984. Celcular la cantidad de
caseing mediante la formula:

Cantidad de casefna % = 6,38 NT — NN,

La aplicacidn de este factor a tedas las leches en'eras no
entrafia error sensible; " sin embarge, =i se aplica el método
& leche dssnatmda, el factor de correccion wutilizade debers
eer 4,998,

La diferencia entre dos determinaciones repetidas no debe

gobrenasar el 0,04 por 100 de caseina,
3.8. Referencias.

1. Norma infernacional FIL-DNF 29: 1084

4. LacTosa

4.1. Principio.

Se entiende por centenide en lactiosa de Ia leche e] conte-
nido en lactosa monchidratada expresudo en porcentale en peso,
determinado por e) procedimiento expucsto & continuacién, que
gorresponde sl descrite en la norma FIL-28: 1984 ds Ia Fade-
racién Internacional da Lecheria.

Esto método es aplicable & las lechss no alteradas natural,

certificada, higienizada, ésterilizada y s las reconstituidas, asi-
Inistp no alteradas posteriormente, de las leches concentrada,
evaporada, condensadas ¥ en polve. También pueda aplicarse
& lg3 muesiras de leche conservadas por adicién de formal-
dehfda {1: 2.500).
. El contenido en lactosa se determine indirectamente, una
vaz desproteinizada Jla leche, por valorucién de la cantidad
da haldgenc reducido al final de la redaccion entre lactosa ¥
yadure polésico-cloramina T.

42 Material ¥y aparatos,

4.2.t. Balanza analitica. »

4.22. Matraces aforados de 100 milililros.

4.2.3. Pipetas de 5, 10, 20, 25 v 40 mililitros.

4.2.4. Papel filtro lavado en acide, velocidad media. 11 a

12,6 gentimetros).

4.25 Embudes filfrantes.

4.2.8. Matraces Lrlenmeyer, de una capacidad de 150 a 300
mitilitros.

4.27. Matraces Erlenmeyer, de 150 mililitres con cierre es.
mierilado, .

4.2.8. Bureta de 10 mililitres graduada a 0,02 mililitros

4.3. Rceactives,

43.1. Reactivo del scido tunpsténico: Disclver siele gramoes
do tungstanato de sodio (WO Na,. 2H:O) en 870 mililitros de
agua; afadir 0,1 mililitro de una solucidn de Acido ortofpsfé-

rico (88 por 100 en peso) y 70 mililitros de una solucidn de
&cido sulfurice 1 N.

I_t-i.}la. Solucién de cloraming T, 06.040 N {5,70 gramos por
itrol. ' '
4.3.3. Solucitn de tHosulfato de sodio nermalizeda & un poco

més de 0,040 N.
4.3.4. Soclucisn

menie preparada,
4.3.5. Solucitn
4.3.8. Solucién

de yodure potisico del 10 por 100, reciente-
incolers, .

de 4cide clorhidrice, 2 N,

da slmidén scluble del 1 per 100.

.

4.4. Procvedimionto.

4.4.1. Preparacion de la muestra.—Antes del analicis poner
la muestra a 26° = 2 C ¥ mezclarle con cuidado. 5i no se obtie-
ne una dispersion homogénea de la maieria grasa, calentar la
mussira lentamente a 40°C, mezclar suavemente vy enfriar
w200 1 oo,

442, Deimmmsmon —lievar con pipetsn 10 mililitros de le-
che a matraz aforade de 100 mifilitros. Adadir 25 mililitros de
agua, 40 mililitros del reactive de acide tungsténico y meszclar
suavemente, Completar hasta 108 mililitros con. agua, merclar
y defar que se deposite el precipitado. Filtrar con un filtre seco
¥ recoger en uh matraz ceco. Con una pipeta tomar 10 milili-
tros de filirado ¥ ponerlo en un matraz Lrlenmeyer de 150 mi-
lilitros provisto de tapdn esmerilads, Afadir cince mililitros
de la =alucidn de yodurp patasico y exactamente 20 mililitros
de la sulucion de cleraming T. Meesclar. Tapar el matraz con
sk lapdén, previemente humedecido con un poce de sclucion de
voduro potésica, ¥ mantenerio en la oscuridad dwurante una
hora y media a 18%20° C. Quifar el iapdn, enjuagurlc en <l
matraz con un poce de egua ¥ ahadir cinco mililitros de ia
soiucidn de Acide clorhidrico. Afadir exactameonte 10 militifros
de Ia solucion de tiosulfalc de sodio. Valorar cen una aproxi-
macion de 0.0z mililitros con la sclucion de tiosulfato, Ilacia
el final de lw valoracion, ofindir dos o {res gotas de la solucion
de almidon.

4.48. Ensavo en blince—Ffectusr un ensayo ¢y blanco si-
guiendo exacfamente el métode operatoric descrite, peru erm-
pleando [0 mililitros de sgua en lugar del filtrade.

4.5 Caleulo.

Calculur ta diferencin enire los valores de tiosulfato obte-
nides para ¢l ensayo en blance y para el de la leche. Corregir
el valor en funcidn del volumen dol precipitade, multiplicande
por 0,992, Canvertir la cifra obtenirda ea laclosa monohidratada.
teniends en cuenta gue un mililitre de solucién de tigsulfasto
0.84¢ N corresponds & 000720 gramas de lactosa monohidratada.
Expresar los resulindos en porcentajes de lacios:: monchidratada.

La aplicacidn de este tactor £,992 a todas las leches enteras
no gcasiona ningaun error sensible; sin embargo, si el métedo
se aplica a la loche desnalada dube ulilizarse 0,998 como factor
de correccién.

- La diferencia maxima entre dos delerminacienes repetidas
no debe sobrepasar de 0,85 por 140 de Tacioss,

4.4. Obscrvaciones.

La solucidn de tiosulfato se debe normalizar perviddicamente,
por ejemplo, por valoraucidon de 16 mililitios de yodato de poia-
sic 0,046 N, a los que se habra afiadldo cinco militilros de 1a
sglucidn dc yoduro potasico y cinco mililitros de la solucion
de aAcido clorhidrico. .

La concentracidén de la sofucién de tiosulfato ha sido elegida
de tal forma que la leclurs en bureta sca de 2 & 2,5 mililitros
para ta mayor parie de las muestras de leche v de 9,5 a 8.7 mi-
lilitros para los ensayos en blanco.

Cuando s2 proceda s una serie de analisis se deben prepa-
rar Ios filirados ¥ los ensaves en blanco hasia la adicion de
yoduro de polasio iaclusive, Finulmente ss afade rapidamente
la solucién de cloramioa T 8 cada matraz y se snota la hora.
Despuéds de una hora y media {we admile uny tolerancia de una
hora veinte minutos a wna hora cuarenia minutos] se afiade
el i&cido clorhidrico en fodos los matraces y siguicnde ef mismn
ordsn, Asi se paraliza la reaccién y los matraces se pucden
valorar por turno.

4.7. Referencias.

1. Norms interpacional FIL-DF 2a. 1567.

5 (a). Fxwwavio seco

Leches natural, certificada, higlenizade y esterilizada

5 {a).L. Principic.

Se entiende por conienide en exiracto seco de lus loches na-
tural, ceriificads, higienizada y esterilizada, et residie, expre-
sado en porcentaje en peso, oblenide después de cfectuada la
desecacidn de ia leche de que se trate por el procedimicn’o
expuestc & coniinuacién, que correcponda al descriic et 1a -
nurma FIL-21: 1962 de is Federacidn Internacional de Lecheria.

Una cuntidad conocida de leche se deseca a temperatura
constante bhasla pess comstante. El peso obtenide después de
desecar representa el de la materia seca,
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5 (a). 2. Material y aparatos.

51{ul.2.t. Balunza anelifice, de sewsibilidad 01 miligramo
COLO IMHIEmo,
5 {al.2.2. Dmsecador provisto de wn buen deshidratante {gzel

de silice con indicador higrométricol .

5 {5).2.3. Fstufa do desecacidn que permita conseguir una
temperatura constante de 104° £ 2° C. :

5 {a).2.4. Chpsulas metdlicas planas, en metal iroxidable
o de vidrio de dos centimetros de altura aproximadaments v
de seis a ocho centimesrus de didmeire aproximadamente, con
tapas adecuadas.

5 {a).25. Bafic de agua.

5 (a}.3. Procedimienio.

5 {a].3.1. Preparacién de la muestra.- Antes del snalisis,
puner ls muestra a 20° % 2° C y mesciaria cuidadosamente, Si
no se obiicne una buena repariicion de la materia grass,
calentar lentamente a 40° C, mezclarla suavente y enfriarla
a2tz C.

5 {a).3.2. Determinacion. — Secar la capsula ¥ la tapa a
102° £ 2° C durante treinta minutos. Colocar la cépsula tapada
en un desecedor, dejarla enfriar 2 la temperatura ambiente y
pesarla, Poner aproximadamente tres mililitros de la muesira
en la capsula, tapar la capsula com la tapa y pesuria. Pongr
la capsula destapada en bado de agua durante treinta minutos.
Poner s capsula ¥y la taps en una estufs de desecacién a
102 £ 22 C durante dos horas. Le tapa se debe poner a un lado
de la capsula. Cubrir la capsula c¢on la tapa y ponerla en el
desecodor; dejarla enfriar y pesarla. Ponerla una hHora més en
la estufa de desecacion, dejarla enfriar y pesarla. Repetir la
desecaciom hasta que la diferencia entre dos pesadas consecu-
tivas no cea mayor de 6,5 miligramos.

5 {a}. 1. Calculo.
pf
Contenido en extracle soco % = — ¥ W00
- P

P = peso en gramos de la muestra despues de 1a desecacion.

P = peso en gramos de la muestra antes de la desecacidn.

51 a la muestra de la leche se le han adicionade conio con-
servadores sustancias no volatiles, como, por ejemplo, dicro-
mate potasico, se debe corregiv le expresion del extracte seco
como sigue:

P -.C
Contenido en extracto seco % ~ ———— X104
P-C
* = cantidad de conservante no volatil en la muestra ana-
tizada.
.. P
C = porcentaje de conservante ¥ ——
il

En caso de ser dicromalo potasico, el contenido porcentual
de conservante, se determina segun el métedo 7.

La diferencia entre dos determinacicnes repetidas no debe
ser mayor de 0,05 por 100 del extracto seco.

5 (a}.5. Referencias.

1. Worma Interracional FIL-IDF 21: 1962,

5 {b). EXTRACTO SECO

Leches concentrada, evaporgda y condensada

A (bi.l. Principio.

Sa entiends por contenido en extracto seco de las leches con-
lradu, svaporade y condensada, el residuo, expresado en por-
cerrlaje en peso obienido después de efectusda ia desecacidn
de la leche de que se trate, por el procedimlento expuesto a
continuacidn, que corresponde sl descritoc en la norma FIi-
15: 1881 de la Federacion Internacionat de Lecharia.

El métndo consiste en Ia dilucién con agua de una cantidad
conocida de muestra y la desecaciéh con arena a temperaiura
constante. El peso obienide después de desecar representa el
de 1a materia seca.

S {b} 2. Matcrial y aparatos,

5 (b} 2.1, Balanza analitica de sensibilidad 0,1 miligramae
comn minimo,

5 ¢h}.2.2. Desecador provisto de un buen deshidratante {gel
de silice con indicador higromsétrice).

5 {h}.2.3. Estufa de desecacidn que permita obtensr una
femperatura constante de $8°- 100° C,

s {b}.24. Capsulas metalices, planas, en metal inoxidable
¢ de vidrio de 2,3 centimeiros de altura aproximadamenie ¥
de 7.5 centimetros de didmetrc aproximado, con tapas ade-
CURIES,

5 {b}.2.5, Arena de cuarze 0 arena de mer gue pasa a ira-
vés de un tamiz de 10 wberturas por centfmetro, peroc qus no
puse 4 fravés de un tamiz de 40 eberiuras por centimetre y,
si es necesario, lavada con 4cido clorhidrico concentrado, des-
pués con agua v finalmente sccads v celcinede.

Para comprobar si la arens es adecuada, desecar una pe-
quenia cantidad a 98° - 10° C hasta peso constante, afladir agua
destilada, desecar de nueva y pesar. No debe haber d¢iferencis
entte las dos pesadas. :

5 {k.2.8. Varilias cortas de vidrio.

5 (b}.2.7, Bafio de agua,

5 {b) .3, Procedimiento.

5 {k).3.1, Prepuracién de la muesira.—Si se ochserva una
separacion parcial més ¢ menos, imporiante de algunos com-
ponentes, por ejemplo, materias proteicas, materis gresa, sa-
leg de calcio o lactosa, cs necesario mezelar la muestra.

5 (5).2.1.1. Leche concenirada < evaporada.—Abrir el en-
vazg al horde de la tepa, verlsr la leche despacic en otro re-
cipiente y mezclar bien por sucesivos trasvases. La leche o
la grasa que se mdhiere & la tapa debe reincorporarse a la
mitestra. Calentar entonces la muestra tagada a una tempe-
ratura de 40" C y mezclar intimaments removiendo.” Dejar en-
friar.

5 (1 .31.2. Leche condensada.—Abrir el hote &l borde de ia
tapa. La leche o grasa adheride a Ia iapa deberd incorporarse
a ta muestra. Calentar a 40°C y mezclar intimamente remo-
viendo de arriba abajo con una cuchara, Pejar enfriar,

5 [b).3.2. Determinacién—Colocar en la cApsula aproxima-
damente 25 gramos de arena y una pegueds varilla de vidrio.
Secar la capsulas y su0 contenide, con la tapa abierts, & 98-
190° C durante dos horas. Colocar la clpsula tespada em un
desecador, dejarla enfriar a la temperatura ambiente ¥y pesar.
Arvastrar la arena hacia un hords de la cépsula, pesar exac-
tamente ¥ poner en ¢l espacio libra aproximadamenta 1,5 gra-
mos de la muesira. Afadir cince mililitros de agua destilada,
mezclar los liguldos ¥ la arena mediante una variila de vidrio.
Dejar la varilla en la mezcla, Colocar la cipsula an hafio de
agus hirviende durante veinte minntos y remover con cuidade
la mezcla de veZ en cuando. Colocar la cépsuls con la varilia
v Is tepa en una estufe de desecacién a 98°-106° C durante una
hura y treinta minutos. La tape se debe colocar al lado de 1a
capsuta, Cubrir la capsula con la lapa v ponerla en el dase-
cador: dejarla enfriar y pesar. Colocarla una hora més en la
estufa de desecacidn; dejarla enfriar v pesar como antes. Repetir
la desecacién hasta que lg diferencia en peso entre dos pesadas
sucesivas no exceda dae 1,5 miligramos.

5 {b} 4. Calculo.
P!
Contenido en exiracto seco % = — X 106,
P

P’ = peso en gramos de la muestra después de desecar.
P = peso en gramos de ta muestra anies de desecar,

Ly diferencie entra dos detorminaciones repetidas no debs
zer mavor de 0,1 por 160 del exiracte seco.

a (bl 5.—Referencias,
1. Normsa internacionat FIL-IDF 15. 1861,

8. CENIZAS
8.1. Principio.

Se entiende por contenide an cenizas de la leche el producto
resultante de la incineracion del extracto seco, expresado en
porcentaje en peso, obienido segun el procedimiento descrite
& continuacidi, ’

El extracto seco se incinera a una femperatura determinada
¥ an una lenta corriente de airs,

8.2. Marterial y aparatos.

a.2.1, Balanza de sensibilidad 9,1 inlligramos como minimo.
6.2.2. Desecador provisto de uw buen deshidratante {gel
de sitice con indicador higrométricel.
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6.2.3. Estufa de desecacibn‘ regulada a 120° C. tamente medidos de la solucion sulfarica de sal de Mohr la
8.2.4. Ilorno eléctrico con cireulacion de aire, provislo de | reduwecion del euido coromico es inmedicta. Valovar el exceso

un regulador de temperatura.

6.2.5. Capsula de platine o de un material nalterable en
las condiciones del ensayo de apruximudumenle 535 milirmetros:
de didmetro v 25 milimetros de alturn.

6.2.6. Bafio de agua s temperatura de chullicidn,

6.3. Procedhuienlo,

Colocar la cdpsula en la estufa de desecacidén a 1020t 2°C
durante treinta minutos, Pasarla lucsgo sl desscador, dejarla
enlriur B la temperatura ambiente y pesar. Posar exacla-
mente alrededor de 10 gramos de leche ¢n la capsula. Poner
la capsula on bafic de agua hirviende hasia secado por eva-
poracitn laproximedamenie sjieie horast. Incinerar el extracto
seco, procedente de la desecacidm anterior, peor calentemiento
durante dos o tres horas en un herno regulado enire 07 ¥y
550° C (no debern existiv en este ultimo particulas carbone-
sasl. Poner m enfriar la capsulas en un desecador. Pesar con
ung aproximacion de 6,5 miligramos.

6.4 Célculo.

El contsnido sn cenizas de la leche, expresado en porcen-
taje en peso, es igunl a:

M-m
Cenizas % = —— 100,
P

M = peso de la cdpsula v de las cenizas despuds de la in-
cineracion y enfriamiento poslerior.

m = peso de la capsula vacia.

P = peso en gramos de la leche empleada en la determi-
nacion de las cenizas.

8.5 Obscrvaciones.

El peso de las conhizas es variable segan las condiciones de
{ncineracion. La  técnica descrita anilcilormente preporciona
los resuitades mas constantes; las diferevcias no pasan pe-
neraimente de un 2 por 100 por términc medio, ¥y ol 83 por
100 por lo menos de los clorures se encuentran en los cenisus,

Cuanda la temperaturg del horno se hava elevado ligeia-
ments por encima de 538° C, cdeterminar los cloturos y corre-
giT en consecuencia el peso de las cenizas.

Ei a la muestra se le ha ansdide dicromate potasice, es
necesario efectitar dos correcciones para obitener un valor
a}:roximado de las cenizas de la lechsz inicial, operando como
sigue-:

1" Determinar el dicrometo polasico y reatar su pesg del
de las cenizas .

2.9 Determinar los clorures en las cenizas, expresarles en
CiNa y afadir al pesa de las cenizas la diforencia enire loz
cloruros totales de la icche v los cloruros restantes.

7. DICROMAYTG POTASICO
7.l. Principio.

La determinacién se realiza sobre las cenizes de Ia leche,
por reduccién de los cromatos medianic una solucion de sul-
fato ferroamoénice {sal! de Mohr) (S0)). Fo (NH.}, - 84,0, CUuy o
exceso se valora conr permanganaio potdsico,

7.2. Resctivos,

7.2.1. Solucién acuosa de gal de Mohr dé ocho gramos por
litro, para valorar en el momento de sn crmpleo (estn solu-
cidn se estabiliza por adizién de 12 mililitros de &cido sulfa-
rico por litrol.

7.2.2. Solucidén’ valarada deo permanpansio potasice 062 N,
81 ]!{a cual un mililitre corresponda a £,00088 gramos de Cry
? a,

7.2.2. Acido sulfdrico {d = 1,813,
7.3. Proecedimiento,

Agotar las cenizas por lavados &ncesives con agua destila-
da; despugés, con una scluciés acuoma de acide sulfirice al
5 por 160 en volumen; ohtener un toial de 25 s a0 miilitros
do liquido. Rocogerlo en un vaso para valorsr. Afadir alre-
deder de cinco mililitres de 4cido sulfurico ¥ 20 mililifros exac-

de sal de Mohr con la schucién velorada de permangansatlo
potasico hasia coloracion rosa permanente,

Por otra parte, valorar en Jes mismas condicionss 20 mmi-
Tititros de la misme solucidn sulfurica de =al de Meohr me-
diznte fgosolucwon valorads de permanvengto. potasico,

7.4, Céleulo.

El contenidc de la leche en dicromato potisico, expresado
un potcentaje en poso os ipval e

V' -V) 0.098

Ditvomato potazico % —
P

¥V = volumen en mililitros de permanganato potdsice emn-
pleados en s valoracion del exceso de sal de Mchr,

V' = volumen en mililitros de permanganato potasicc emplea-
dos en la pruchba en klanco.

P = peso en gramos de la leche empleada en la determi-
nacion de las conisas.

& fa)l. Aoz

Leches nafwoal, certificada, higlenizada y esierilizadn

8 {al).l. Frincipio.

Se entiende por acidez en las leches natural, certificada.
higienizada v esterilizeda, el conlesido a!ﬁarent{, en Acidos,
cxpresado en gramoes de Acido Jéciico por 100 mililitros de
leche, determivade por el procodimiento expueite a conti-
nuncion, guwe correspunde al doserito en la norma TINE 34,160
del Institute de Racitonatizacion del Traliejo

tn delerminado volumen de loche se valesa en solucion
de sosa, emuleando solucion alroholica de fenciitaleine y lue:
o0 se express el resultads en pean di aclde Hictico, medianic
A eovrespondiente toansfarmacion.

& {g).2. Materinl ¥ apira‘os,

Hureta pgraduada cada 005 nilititres, o cade 01 mitiliires

que . permita apreciar g semidivizion.

A1at 3 Roaclivoes

8 {a}.3.1. Schlugion £.t111 N (N} & 01 N (N ds hidroxd-
do sadicp (NaOH).

g (u}.3.2. Indicador 0.5 milililros de una sulucion alechd-
tica de fenclitaleing al 1 por 105

# la}.4, Procedimicnio. ~

8 fuk4.1. Preparvacion de la mulsira.—Artes del analisig
noper la muestra o 200 ¢ 20y mozclaria cuidadoscmente, Si
na 3¢ obliene wna dispersidn homogernes do ja muleria grasa,
cafentar lentamente [a muesira a 40° €, mezclar nuevamente v
enfrisria de nuevo a 20" % 2° C,

g {r} 4.2, Determinacion. — Se determina  voluméiricamente
operando schre 10 miliHitros de leche con soluocion o111 N (N9
de spsa (NaQH!) o sobre 2 mililitros de leche con solucion 0,1 N
(N/30). Como indicador se emnplean 05 mililitros de solucton
atcoholica de-fenciftaicing al 1 por 100, (Dar por terminads la
vaioracion cuandn aparece una coloracion resa ficilmenioc potr-
ceptible por comparacidn con un fustipe tomade de la misma
leche, Dicha coloracidn desaparece pragresivaments, Daro s
considera chbtenido el viraje cuaﬂdo el tinte rosa persiste du-
runts unos diez segundos,

8 fa)5. Expresidn de los resuliados,

Los resuliados se expresan en poso de Acido lactico por 100
mililitros de leche, dividiendo por 190 el numero de mililitros
empleados do solucion de sosas.

Si a la muestra de leche se le ha ﬂdlClOl’]adO dicromate po-
tasico es preciso tener an cuerta la acider debida a dicho con~
servador. Ep el caso de leches no aslteradas se puede considerar
gue un gramo de dicromato poidsico aumensa la acidez en las
misimus proporciones que 048 grames de acido lactico.

8 {a).6. Referencias.

1. Institute Nacional de Racionalizacién del Trabajo. Una
nurma espatola 34,100, '
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8 i), Acipez

Leche en polve

8 thhil, Princinio.

S¢ enilende por acidez en la leche en polve el contenide apa-
renle en acidos expresado en gramos de acide jactico per 100
gramins de lechs en polve determinade por &l procediviicnlo
expuesto a continuacién, gue corresponde al descrite en la nor-
ma UNE-34.101 del Institute Nacional de Racionalizacidn dol
Trabhato.

Ll metoda os pplicable g lus leches en polve entera ¥ desna-
Lacda.

Una daterminada cantidad pesada de leche en polvo disuclta
en agua &8 valora con una soiucion de sosa eimnpleande fenoifta-
leina come indicador hasta igualarla en color con otra cantldad
igual de leche en polve disuelia v nfezclada con aceialo de ro-
sanilina.

g ibi2. Material ¥y aparatos.

B (B 21, Capsulas de porceiana blanca de aproximadamente
100 miiilitros de capacidad,

% tbl.3. Heactivos.

g ()31, Solucion 0.111 N NG o 0,1 N (N/10) de hidraxide
sodico {NaQH) exenio de carbonato.

B (h13.2, Solucitén indicadora do fenolitaleing: Se disuelve
un gramo de fencitalcing cn 118 mililitros de alcohol etilico
(95 a 9 por 100 e¢n volumen} se afade solucion N/g o N/1o ds
hidroxido stdico, hasta gue una gotn dé una debil coloracion
rosa v se completia hasia 200 mililltros con agus destilada.

8 (93.3.3. SBolucien concentrada de mcetato de rosanilina: Se
disusive 0,12 grames de acetato de rosanilina en 50 mililitros
de alcohol etilico (95 a %6 por 100 en volumen) fue conlenga
0,5 mililitros de Aacide acético glacial y se complota hasta 100
mililitros con alcobol etilico.

8 thls4. Selucion diluida de acetate de rosanilina: Se diluyse
un mililitro de solucidn concentrads de acetato de rosanilina
hasta 300 mililitros con wna mezcla, a partes iguales en volu-
men, de agua destinada y alcohol efilice {65 a 96 por 100 en
volumen),

Las sclutiones de acetato de rosanilina se conservan en la
oscuridad en frascos hermelicamente cerrados con tapones de
caucho,

8 {br4. Procedimiento.

Se toman dos capsulas de porcelans blanca de una capacidad
apronimada de 180 mililitros, pesiandose en cada una de ellas
un gramo de leche en polve. A una y otra capsula se afiaden
10 mililitros de agua hirvienle, se agita con la extremidad aplas-
fuda de una varilly de vidrio hasta obtensr un liguido perfecla-
mente homogdnea vy 58 dejz enfriar durante dicz minutos. A una
de las cépsulas se le aiade un mililitra de solucion diluida de
acetato de rosanilina ¥ se mezcla, A la otra capsula se le agrega
un mililitro de solucicn de fenclfialeina y, gota & gota y agi-
tanda enérgicamente todo el tiempo, solucién valorada de hi-
droxido sodice hasta oblener una coloracign igual & la primera,
Fl tiemipo empieado en la valoracion no ha de cxceder de veinte
segundos v ésta se ha de efectuar con una luz difusa.

§ {bl.5. Calculo.

Bl olmerg de mililitros consumidos de selucion 5,111 N (NAR)
representa n acides, expresada en gramoes, de acide lactico por
100 gramos de lache en polvo, |

5i se opera con solucidn 0,1 N (N/19), el nimero de mililitros
multiplicado por 0,9 da el mismo porcentaje de acidez.

& ihis.  Referencias,

1. Instituto Nacional de Racionalizacién del Trabsajo. Una
norma espanetz 34.101.

©.  SACAROSA
Determinacién polarimétrica en la leche condensada
01 Princ'ipio.

Se catiende por contenide en sacarcsa de la leche conden-
sada ol contenido en sacuross no transformada, expresado en
rorcentaje en peso, delerminado por el procedimiento expuesio
a continuarion, gue corresponds al descrito en la norma FIL-
35: 1966 de la Federacion Internacional de Lecheris,

Este método es aplicable a la leche condensada, .entera o
desnutads, de composicidn normal, prepurada a partic de Jeche
y Sacarasa dnicamenie gue no contengas sucarosa trahslormada,

El método se busu cn ol principio do invereién de Clerget:
Un tratamiente suave con un acido hidroliza completamente lg
sacarosa. e lactosa v los otros azicares pricticamente no se
hidrolizan, La cantidad de sacarcsa se deduce del cambio det
poder rotatorio de s solucién,

Se prepara un filtrade l{impido de la muestra, sin mutarrola-
cidn debida a la lactosa, por lratamicnio de la solucidn con
amaniace seruids de newtralizacion v clarificacion por adicionas
sucesivas de solucionss de acetato de cinc y de ferrocianuro
potasico.

En una parte del {filtrado la sacarcsa ss hidroliza en Ias con-
diciones especiules que corresponden g este tipo de operacion,

Parlicndoe de los poderss rotatorios del filirado, antes y deg-
puds de la inversion, so calculn la cantidad de sacarosa.

9.2, Meterial ¥ aparatos.

g.2.1. Balanza analiilca de sensibilidad 10 miligramos como
minimo.

9.2.2. Vusos de precipitados de 100 mililitros en vidric.

9.2.3. Matraces gradusdes, de 200 y 50 mililitros,

u.2.4 Pipetas ds 40 mililitros.

9.2.5. Probetas graduadas de 25 mililitros,

9.2.8. Pipetas graduadas de 10 mililitros.

8.27. Embudos filirantes de diametro suiro 8 y I0 centimeatrog
y filiros (plegados} de 15 centimeires de diametro.

8.2.8. Tubo de polarimetro de 2 decimetros de longitud, exac-

tamente calibrada.

3.2.9. Polarimetio o sacariraetro.

8.29.1. Polarimeiro con luz de scdio o con luz verde de mer-
curio (lampars de vapor de mercurio con prisma o pantalla
Wralten muinero 77 Al, permitiendo lecturas com una precisidn
por lo menos igual a 0,05 grados de Angulo,

9.2.0.2. Sacarimetro con escala internacional de azlcar ull-
lizando 1uz blanca que pasa s través de un filiro de 15 mil(-
metras de una soluclén al 8 por 100 de dicromate potasico, o
bien luz de sodio, y permitiendo la lecturs con una precisidn
por lo menos igual a 0,1 grados de la escala sacarimétrica in-
lernacional.

9.2.10. Baneo de agus 8 60" = * C.

9.3, Heactivos,

2.51. S5olucidn de acetaio de cine, 2,0 N: Disolver 21,8 gramos
do acetato de cine cristalizade (C,H,0), Zn. H;O ¥ 3 mililléres
de acido necético glacial en agua destilada y completar basta
00 mililitros. :

9.3.2, Solucidn de ferrocianuro potasico, 1,0 N: Disolver 0.8
gramos de ferrocianure potasico cristalizado [FelCNLIK, . 3H,O
en aruva destilada v compielar hasta 100 mililitros,

0.3.3. Solucion de acide clorhidrico, 835+ 0620 N
por 100}

9.3.4.

9.3.3.
por 1901,

(20-22

Solucién dilnida de amoniace, 2.0 = 0.2 N {25 por 100},
Solucién diluida de A&cide scélico, 20x902 N 02

2.4, Procedimienta.

9.4.1. Preparacion de la muesira.

Para mucstras de produckos recientemente preparados en lng
aque no se pueda prever separacion alguna apreciable de los
componentes. Abrir €l recipienie, inlroducir en €l el producto ad-
herido & la lapa y mediante movimienios de arriba abajo, con
ayvuda de una cuchara, conseguir que se mezclen inthmamente
las capas supericres asi como el contenide del fondo deb reoi-
piente. Trasvasar el contenido de un hote & un frasco provisto
de tapén bien adaptado. .

Para muestras de productos mag anliguos y muestras en las
que se pucds prever una separacion de componentes, calentar
cn bano de agua, uproximadamenta a 407 C, hasta gue la mues-
tra casi haya alcanvada esta temperaturs, abrir el recipienls
¥ operar de la mizma manera que arriba. En el caso de un bote,
trasvasar el contenido a un frasco, raspar el producto gue 88
haya adherido a las paredes v gontinuar !a mezcla hasta gue
toda }a musa soa homogenca. Cerrar el frasco con una tapadera
que se adapte perfectamente. Dejar enfriar.

8.4.2. Comprohaciém del método.—Proceder como en 9.4.3,
utitizando una mezcla de 100 gramos ds jeche o 110 gramos de
leche desnatada y de 158,00 gramos de sacargsa pura, gue corres-
ponde a 40,00 gramos de una leche concentrada conteniendo ef
45 por 100 de sacarosa, Calcular la cantidad de sacarasa como
en 8.5.1, ulilizando en la formuis I, para W, F y P, 1a cantidad
de leche peszda y la riqueza on materia grasa ¥ proteinss da
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esly leche, v en la férmula 111, para W, la cifra de 46,00, La me-
dia do los valores encontrados no debe diferir de dicho valar
{45 por 100} en mas del 0,1 por 100,

8.4.3, Determinacidn.-~-En un wvasoe de 109 mililitros pesar
gproximadamente 40 gramos de la muestra bien mezclada con
una aproximacion de 160 miligrames, sfadir 50 mililitr® de agua
destilada calients (80" - 90%C} y mezclar cuidadesaments, Tras-
vasar cuantitativamente la mezcla a un mulraz aforado do 200
mililitros, enjuugur el vusc con cantidades sucesivas do agua
destilada a 60° C hasis gque ¢! volumen tolal sea de 120 a 150
mililitros, Mezelar ¥ enfriar a temperatura ambiente. Afadir
5 mililitros de la solucién de amoniace diluida. Mezclar de nueveo
¥ dejar reposar durante guince minutos, Neutralizar el ame-
nieco efadiendo wune cantidad equivalente de la solucién di-
lulda de #cide acético. Determinar previamente la cantidad
exacta de mililitros por wveloracion de le solucion de amoniaco
dilnida empieando el azul de bromotimel como indicader. Mez-
clar. Afiadir, mezclando suavemenie por rotacidon del matraz
incltinade, 125 milllitros de solucion de acetaio de cinc. De la
misma forms que para la solucién de mcetato, afmdir 12.5 mili-
litros de solucién de ferrocianure potasico. Puner el conlenido
del matraz & 20°C v afudir sgue destilads (u 20*C} hasbu
nlcanzar el enrzse de 200 mililitros.

Hasta este momento todas las adiciones de agua & reactivos
deberdan haberse efectuado de tal manera que se haya evitado
la formacitén de burbules de asire y por esta misma razon todas
las mezclas se habran resalizade por rotucion de! matraz y no
por agitacién viclenta. 5i se observa la presencia da burbujas
de gire antes de alcanzar los 200 mililitres se pueden eliminar
splicando al mnatraz una bomba de vacio e imprimiéndolo un
movimiento de rotacidn. Tapar el matraz con un tapdn seco ¥
mezclar intimaments sacudlendo con energia. Pejar reposar
durante algunos minutos, filtrar a conlinuucion por un papel
filtro seco. Despreciar los primeros 25 mililitros del filtrado.

9.4.3.1. Polarizacién directa.. Determinar ia rotacién 6ptica
del filirado a 20° * 2° C. .

9.4.3.2, Inversidn.—Iniroducir con la pipeta en un maitraz
graduade de 50 mililitros, 40 milititres del filtrado obtenido de
la maners indicada antes: Ahadir 8,0 mililitros de acido clorhi-
drico 6,35 N. Poner el mairaz en bafic de agua a €0° C durante
guince minutos, sumergiéndolo haste el nacimiento del cueilo.
Mezclar por rotacion durante lgs cinco primeros minutos, ul final
de los cuales el contenido debera haber alcanzado la temperatura
del bafig, Enfriar a 20°C y comgpletar hasta 50 mililitros con
agua deslilada a 20°C, mezclar y dejar reposar una hora a
esta tomperatura.

8.4.3.3. Polarizacion después de inversion.—Determinar el
poder rotatoric de la solucién invertida a 20° £ 2° C {Cuando
Ia temperatura del liquido en el {ubo de polarizacién difiern
en mas de 0,2°C de 20°C duvanle Ia medida. sc debe aplicar
la correccidn de la temperatura ingicada en el apartado 0.5.2.}

8.5. Caélculo.

8.5.1. Riquerza en sacarosa,

W
N v= -{10BE+ 155 P} -
l1an
5 .
D-—1 V-v v
4
m s=—. ) x ®K 100
Q v Lxw
S = Cantidad de sacaraosa.
W = Peso de la muestira expresade en gramos.
P = Porcentaje de profcinas (N X 6.38] de Ia muestrs.

F = Porcentaje de materia grasa do la muestra.

V = Volumen en mililitros de la muestra diluida antes de
filtrar.

D = Lectura polarimétrica directa (polarizacién antes de
la inversionl.

I = Lectura polarimétrica después de a inversidn.

L = Longitud en decimctros del tube del polarimetro.

Q= IFa.(:'ccrr de inversion cuyos valores se indican mas ade-
ante.

Pesando cxactamente 40,80 gramos de leche condensada ¥ uti-
Yizando un polarimetro con luz de sodic provisto de escala en
grafios ‘de &ngulo ¥ un tubo de t decimetros de longitud, el con-
tenido en sacarosa do las leches condensadas normales {C = s}

a 20,0°6,1°C se pusde caicular con ayuda de la siguienis
férmula:

S = (D-5/4 D (2,833-0,00812 F-0,00878 D),

Si la medids de la polarizacion después de lu inversign se
efecthia a ura temperatura diferente de 20°C, las cifras obte-
nidas se deben multiplicar por

11 + 0,06987 (T-20i)

9.5.2. Valores del factor de inversion Q.—Las férmulas si-
guientes dan valores precisos de (Q para diversas clases de luz
conl curreosiones, sioes noousario, para la concentracion v oja
temporatuy. " '

Luz de sodie y polarimelrg con escala en grados de angulo
Q = 08325 + 0.0006 (C-9) — 0,0033 {T-200.

Luz verde de mercuric y pelarimetro con cscala ¢n grados
de Angulo:

Q = 1,0302 4 3.0007 [C-2) — Q,003% ({T-20!,

Luz blanca con Tiltro de dicromalo v sacarimetro con escala
sacarimetrica: :

Q = 2,549 + 0,007 {C-9} — 0,0005 (T-20).

En las férmulus precedentes.

C = Porcentaje de azicares fotales en la solucidén invertida,
segun la lecturw polarimétrica.

T = Temperaturs de la solucion invertida en le lectura del
polarimetire.

El porcentuje de azucares letales C en la solucidn invertida
sa puede calcular a partir de la leciura directa y dco la varia-
cidn después de la inversidn segin el método habitual, utili-
zandao las valeres usuales de. rotacién esspecifice de sacarosa,
de lactosa vy de sacarosa invertida. Le correccion 00006 ¢C-gh,
etcéters, no es exacta més gue cuando C es aproximadamente 9;
para leche concentrada normal esta correccidn se puede des-
preciar, por ser € préximg a 9.

Variacicnes en la temperaturs de 20° C {nfluyen escasamente
en la iectura de¢ la polarizacion directa, Por el contrario, di-
ferencias de mas do 0,2 C, en la lectura de polarizaciom des-
pucs de la inversidn necesitun una correccién. La correccidn
— 0,003 {T-2(, ete., Be es exaclp mas que para temperaturas
comprendidas cnire 18°C y 22° C, . .

Ta diferencia entre los resultades de dos determinuciones
efectvadas simultdneamente ¢ una inmediatamente despuds de
atre por 2] mismo analista no debe ser mavor de 0,3 gramos de
sacarosa paras 100 gramos de leche condensada.

9.8, Refcrencias.

. Morma Internacional FIE-1DF 35 1688,

“10. Huwmrow

Leche en polvo
10.1. Principio.

Se entiende por humedad de la leche en polvo el conteni-
do cn wgua libre, es decir, la pérdida de peso, expresado en
porcentiaje on peso, determinade por el procedimiento expuesto
& continuacidén, qQue correspeonde ul descrito en la norma
Fil.-26: 1064 de la Federacién Inlernacional de Lecheria.

Este métode es aplicable a las leches en polvo, enlera ¥
desnatada, )

Ll agua, conienida en la leche en polvo, 58 elimina por ca-
fentamiento de la muestira en una estufa de desecacidn, a une
temperatura da 162° & 2° C, hasta peso constante.

10.2. Material ¥ aparatos,

10.2.1. Balanza analitica, de sensibilidad 6,1 miligramos como
minimo,

10.2,2, Cépsules spropiadas, prefereniemente en aluminio,
niguel, acero inoxidable o vidric. Las cAdpsulas deberan estar
provistas de tapas que se adaplen convenientemente, pere gue
sz puedan gquitur con facilidad. Las dimenstones mdis conve-
nientes son: disamciro aproximedo 50 milimetros: profundidad
aproximada 25 milimetros. .

10.2.3. Un desecador provislc de gel de silice con indicador
de humedad. :
10.2.4. Una estufa de desecacién bien ventilada, provista de

termostato, y regulada a 102° + 22 C. Es importanic gue s tem-
peratura sea uniforme en toda la estufa.

10.2.5. Frascos provisios de tapones herméticos para el mez-
clado de la leche en polvo,
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10.3. Procedimiento.

18.3.1. Preparacicn de la musstra.—Trasvasar toda la mues-
tra do Ja leche en polve a un frasce seco y tapado, de un vo-
Jumen igual gl doble aproximadamente del de la muestra, mez.
clar intimamente por rotacion y agitacion. (En el case de que
N0 50 pueda ebizner una homogenelzacidén completa por este
procedimiento, extraer, con objeto de realizar delerminaciones
paralelas, dos muestras en dos puntos, lo mas distantes posibles
el unc del oirol

10.3.2. DBeterminacion.—Colocar la capsula destapada v la
correspondients tapa, en lg esiufz de desecaclén duranie una
hora, a la temperatura de 102° £ 2° C, Ccolocar la tapa sobre ia
capsula v pasarla de ls estufa al desecador, A continuecitn
enfriar a la temperstura embiznte ¥y pesar. Introducir aproxi-
madamente un gramo de leche en polvo en la cApsula, tapar
la cigpsula y pesar rapidamente con la mayer oxaclibud posible.
Destepar la capsula v colocarla con su tapa en la estufa a una
temperatura de 102° t 2° C duranie dos horas. Volvar g caolocar
la tapa, poner le céipsula en el desecador, dejar enfriar a tem-
peratura ambiente ¥ pesar répidamente con la mayor exactitud
posible.

Calentar la capsula abierta ¥y &u tapa & 102°Z2°C en Ia
eatufa duranle unu hora suplementaria, volver a tapar y dejar
enfriar en el desccador s tempersturas ambionto; pesar de
nuevo. Rapstir Ila operacién hasta gue las pesadas sucesivas
na difieran en mas da 0,0005 gramos. Las desecacién se acaba
aproiimadamente en dos horas,

0.4, Calculo.

Culeplar la humedsad mediante la formula sigulente:

M, - M,
Humedad {cantided de agual % = ——
M,

W10

M, = la masa inicial, en gramos, da & capsula ¥ su tapa
mas la leche en polvo utilizadsa para el analisia.

M, = I4 muasa final, en gramos, de la cApsula y su tapa mas
la ieche en polvo,

M, = la masa, en gramos, de la leche en polvo utilizada para
el mnalisis.

La diferencia entre dos determinaciones repetidas no debse
subrepasar el 0,00 por 160 de agua.

10.5. Teferencias.

1. Norma Internacicnal FIL-IDF 26; 1964.
11. INDICE DE SOLURILIDAD

Leche ern polve

11,1, Principio.

Se entiende por indice de solubilidad de 1a leche en polve
1a cantidad de sedimento, expresads en voiumen, determinada
por el procedimiento expuesto a conlinuacion, que corresponds
al descrite en la norms UNE-34.161 del Instituto Nacmnal de
Bacionalizacion del Trabajo.

Este método es aplicable a la leche en polvo, colcra o des-
natada.

11.2. Material y aparatos.

11.2.1. Centrifuga con suporics para la colocacion de los tu-
bos centrifuges comnicos. La velocidad requerida varia, come a
continuacién se indica, con el diametro.

Diametro Retoluciones Bismetro Revolucionss

por minueto por minute
250 milimetros 1.083 450 milimetros .. 807
300 milimetros .. 488 500 milimefros .. 766
330 milimetros .. 16 55¢ milimetros .. TI0
404 milimetros .. 858 600 milimeiros .. T80

El -Diargetro» es la ocistancia entre los fondos internos de
dos soportes opuestos, medida a travées del centro de rotacién
do la cabeza de la centrifuga, estande los sopories extendidos
horizontalments,

11.2.2, Tubos 'de cenirifuga conicos, graduados como se in-
dica & continuacion:

De O a 1,0 mi. en divisiones de 0,1 ml,

De 1,0 a 20 ml en divisiones de 0,2 ml,

De 20 8 16,0 ml. en divisicnes da 0,5 ml

De 10,0 a2 200 ml. en divisiones de 1.0 ml
¥ & 50 ml. una marca que queds, por lo menos, a 13 milimstroa
del borde del tubo,

11.2.3. Mezclador eléctrico.
11.2.4. Tubo sifon de wvidrio.
11.3. TPrecedimiento.

Se anaden 10 6 13 gramos de la muestra, segin se trate da
leche desnatads o completa, respectivamente, a 100 mdlilitros
2 agua destijade, a la temperatura de 2¢°C., en el vaso es-
pecial del mezclador gue scguidamente sa pone en éste pars
agitar duranie noventa segundos exacies, 5 hay necesidad in-
mediata de volver a emplear ¢l vaso del mezclador, pueds vor-
terse [a solucidon total en un veso de precipitacion spropiado.
Sa deja reposar 1a solucion hasis quo la ospuma se separe lo
suficiente, para poder quitarla completamente con una cuchara.
E! periode de repose despues de la mercls no hs de axceder
da quinca minutos.

Dospuds do scparada la espuma s mezcisa completamente
con una cuchara durante cinco segundos y, seguidaments, se
Jlena un tubo conico hasis la marca de 50 mililitros. Se ceniri-
fuga diurants cince minuies a lag reveluciones por minuta re-
gueridas, segin la fahla del apartado I1.2.1. A continuacidn
z2 sifona el liguido que scbrenada, hasta das mililitros del
nivel del sedimento, teniendo cuidedo de no remover éste. Se
vierten en el tubo 25 mililitres de agua destilada a 24°C. ¥ se
agita pars dispersar el sedimento, desalojandole si fuera nece-
surio con un slumbre. Se liena con agua destilads, 24* C., haa-
ta s marca de 50 mililitros se invierte y se agita para la per-
facta mezcia del contenide, y se cenirifuga de nuave durants
cince minutos & la velocidad requerida. Se mantiene al tubo
en posicidn wertical, de modo que el nivel superior del sedi-
mente quede a nivel dsl ojo; se rafieren los mililitros de sadi-
mento a la divisién de la escala mas préxima. 1a lectura se
efectiia facilmente, cuando se observe el tubo, colocade delante
de una luz fuerte,

Cuando se opere con leches en polvo pereialmente desna-
tadas, las cantidades gue se han de aftedir a loz 100 mililitros
de agua destilada son, seglin sus porcenta}es grasos, las 6l-
guivnies:

Hasta el 4 % s 10,0 gTATROS
Desde ol 4,1 al 8% .. 10,5 gramos
Desde el $,1lal 13% .. 11,8 gramos
Descde el 13,1 8l 17 % .. 11,5 gramos
Desde ol 17,1 al 21 % .. 12,6 gramos
Dasde el 21,1 al 24 % . 12,5 gramos
Mas del 24 % i 13,0 gramos

11.4. BReferencias.

1. Instifuto Nacional de Racionalizacién de! Trabajo. Una -
Norma Espanola. 34,101,

12, Carcio

12.1, Principio.

Se entiende por conlenido ea calcio deé la lochs, la cantidad
total de calclo expresada en porcentaje en pesp, deierminads
por el procedimiento expuesto a continuscién, gue corresponds
& la norma FIL-36: 1966 de la Federacion Internmacional de Le-
cherie,

Este mélodo se aplica s lodas las leches liquidas mormales,
a3i come a las leches recqonatituidas por dilucion o discluclén
de leches concentraedas o de leches desecadas.

El caicio total se lleva o disclucién por precipitacién de las
mnmuterias proteicas con actde tricloroamcétice. Fl calcio comtenide
en ef fillrado es precipitade bajo forma de oxalato cdlcico,
yue se separa por centrifugacion y se valora con permanganaio
potésica.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1, Balanza analftica.
1222, Matraz aforade de 50 mililitros.
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12.2.3. Pipela para leche de 20 mililitros. 12 5. Calculo,
12.2.4. Papel filtro sin cenizas parae filtracién lenta.
12.2.5. Centrifuga qus pueda deszrrollar una aceleracian . i 1000
centrifuga de 1.400 g (g = aceleracién de la gravedad), Contenide en calcio % == 0,0004 x (V-v) x XK=
12.2.8. Tubos de centrifuge cilindricos. con fonde redonde P
dr 30 mililitros aproximadamente, mareados o 20 mililitros, K
12.27. Pipetas de dos y cince mililitros. =04 X (V) X -nm
1228, Disposilive de sifon por succién, proviste de un iuba P

capilar.
12.2.¢. Bafio de agua, a temperatura de ebullicion.
12.2.10. Burela graduada en 1/50 milimetros,
i2.3. Reuctivos.
1231, Acido triclorvacétive: solucion acuosa al 20 por 160

fen peso por volumen). . .

12.3.2. Acido triclorcacetice: solucién acuosa al 12 por 100
fen peso por volumen),

12.3.3, Quelate amodnice: =olucién acucsa saturada en fric.

i2.3.4, Rojo de metilo: solucidén gl 0,05 por 100 (en pesc por
volumen! en aicohol etilico del 88 por 100 (en volumen por vo-
iumen},

12.3.5. Acido acético:
lumen por velumen).

12.3.8. Amoniaco: solucién acunsa obtenida mezclando vo-
lumenes iguales de amonigco al 25 por 100 (en pPese pov pesol
vy de mgua destilada.

12.3.7. Amoniace: solucién acuosa obtenida diluyendo dos
mililitros de amontaco al 25 por 10¢ {en peso por peso) hasia
100 mililitros, con agua destilada. ]

i2.3.8. Aclde sulfurico: soluciom acuosa obienida afadien-
dn 20 mililitros de Acide sulfurice del 88 por 160 (en pesc por
peso) a 80 mililitros de agus destilada.

12.3.8. Permanganato potasico: solucidn acuosa titulada,
0,00N,

Tedos Ios reactivos deben ser puros para analisis.

solucion acugsa sl 20 por 106 (en vo-

12.4. Procedimiento.

124.t, Preparacién de la muestra—Antes del analisis, po-
nar la muestra & 20° £ 2° C y mezclar con cuidade. 5{ ne s¢ ob-
tiene una dispersién homogénea de la materia grass, calentar
fentamente la muestra a 46° C, mezclar suavemente y enfriar
& 200+ 2°C.

i2.4.2. Defecacién des la muestra.—En un matraz aforado de
50 mililitres pesar exactamenie alrededor de 20 gramos de leche,
cen una aproximacién de 18 miligramos. Anadir poco 8 poco
mieniras se agita una solucidn scuosa de 4cido iricloroacético
&l 20 por 100 v completar hasta 50 mililitros con este reactive.
Agitar fuerlemente durante alguncs segundos. Dejar reposar
treinta mirutes, Filtrar sobre papel filtro sin cenizas. E! fil-
trade obtenido debe ser Nmpido.

12.4,3, Precipitacidén del calcio en forma de oxalato v sepa-
racién del oxalato.—En un tubo de centrifuga, cilindrice de
fondo redondo, introducir ginco milititros del filtrado limpide,
después cinco mililitros de 4cido tricloroacétice al 12 por 1ap,
dos mililitros de une sclucién acucsa saturads de oxalate de
amonio, dos gotas do sclucién alcchélica de roje de metilo v
dos mililitres de Acido acélico al 20 por 100. Mezclar mediante
agitacién eircular-y ahadir poco a poco solucién de amoniaco
(12.3.63 hasta coloracion amarillo palido; después, algunas go-
tas de dcido acétice al 20 por 100 hasta coloracién rosa. Dejar
reposar ¢uairg horas a la temperatura ambiente.

Diluir hasta 20 mililitros con agua y centrifupar diez mi-
nbutos a 1460 g (g = aceleracidn de la gravedad) Mediants un
dispositivo de succién; decantar el Hguide limpide que sobre-
nade. Lavar Ias paredes del tube de centrifugacion (sin remo-
ver el depdsito de oxalato célclcol con cinco mililitros de solu-
clén de ameniace diluido (12.3,7), Centrifugar cince mirutos s
1.400 g. Dacantar el liquide que scbrenada con e dispositive
de succién. Proceder a tros lwvuedos sucesives. .

- 1244, Valoracibn del oxalato—Despuds de haber exiraido
con sifdn el mgua del altimo lavado, adadir dos mililitres de
solucifn acuosa de 4cido sulftérico ¥ cinco mililitros de agua

destilada sobre el precipitado de oxalato de calcio. Poner el tubg

en bailc de agua hirviendo y, cuando el ozalata esté coemple-
tamente disuslto valorar con solucién do permanganatc pota-
sico 0,62 N., hasta coloracidén rosa persistenie. La temperatura
dabs permanecer superior a los 60° C durante la valoracién,

- 1245 Ensayo en blanco—Efoctuar umr ensavo en hlanco
con todos los reactives, wtilizando 20 mililitros de sgua desti-
ladn en vez de lechs.

¥ = volumen en mililitros de MnOX (0,02 N) gastedes en
la vaioratién de is muestra.

v = yolumen en mililitres de MnO X(0,02 N} gastados en el
ensayo cn blanco, :

P = pese en gramos de la mugsira inicial (airededor de 20
gramos).

K = coeficionte de ecoarreccién del veolumen del precipitade
resultante de la precipitacion tricloroacetica.

Para leche enfcra {25 s 4,5 por 100 de materia grasal:

K =0872
Para leche con 3 por 100 de meteria grasa: K = 4,078,
Para leche con 2 par 100 de materia grasa: K = 0,080
Pars leche con 1 por 100 de materia grasa: K = §,855.
Pars leche desnatads. K = 0,986,

La difersncia cntre los resultudos de dos determinaciones
efociuadas simuitaneamente o ung inmediaismente despuds de
otra por el mismo analista, no debe ser mayor de 0,002 gramos
de calcie por 100 gramos de leche.

12.8. Referencias.

. Norma internacional FIL-IDF 8. 1.966.

13, Foisreono

13.1. Principio.

Se entiende por contenido en fasforo de la leche 1a contidad
total de fésforo expresada en porcenisje en peso, delerminada
por el procedimicnio expuesio a conlinuacién, qus correspende
a la norma FIL 42: 1887 de la Federacién Inferpucionu] de Le-

" chetia.

Este método se aplica a todas las leches liguidas normalss,
as{ coing & las leches recomstituidas por dilucién o disclucisn
de las leches concentradas o de las leches desecodas,

Las Mmgatarias organicas de la leche se destruyen por minera-
lizacidn en seco {incineracidn). E) fésforoc se determina colori-
métricamente, reduciendo el fosfumoelibdate de amonio con dia-
minofensl {amidol} y midiendo la densidad édptica de la solucién
abtenids.

13.2. Material ¥ aparatloes,

13.2.1. Balanza analitica,

13.2.2, €Capsulas de plating o de cvarze fde 55 milililres de
diametro aproximadamente) provistas de vidrio de reloj. ’

13.2.3. PBafo de agua.

13.2.4. Pipetas de 1, 2, 8 ¥ 10 mililitros

13.2.5. Matraces eforados, de 25 mililitros con tapeones esme-

rilados, de 100 y de 1.000 mililitros,

13.2.8. Horno mufla.

i3.2.7. Estufa a 108 + 2°C,

13.28. Espectrofotocolorimetra,

13.3. Reactivos.

13.3.5.  Acide clorhidrice (CIHY 1.0 N.

13.3.2. Acido perclérica (CIO;H) al 65 por 100 (densidad, -

1,61 gramos por mililitre a 20° C).

13.3.3. Sclucidn de amidel; Disclver en agua destilada un
gramo ¢ de gmidol {diclerhidrato de 2.4 diaminoienel: {(NII};
C:H;OH. 2CIH) y 20 gramos gz metabisulfite de sodlo o piro-
suifite de sodic [S:O0.Naj). Completar hasta 100 mililitres en
un matraz clorado con tapén esmerilado. Preparar cada dia
uns scolucién nueva.

12.8.4. Solucidn de molibdato:
8,3 gramos de molibdate de amonio:
Completar hasta 100 mililitros,

13.3.5. Solucién acuosa de fasfaio monopotdsico fa partir
de POQHLK, desecado durantie dozs horas a 105° ), que permiis
trazar una curva de referencla para la determinacion del f6s-
foro: Pesar 4,383 gramos de POH:K, disolver en egua destilada

Eisolver en agua destilada
Mo;O“ (NH;.},; . ‘}H-_}O.
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¥ cumpletar hasta 1.000 mililitros (solucidn A), Diluir 10 mili-
litros de solucion A hasta 1.000 miklilitres (solucién Bl Un mi-
lititro de solucidn B = 10 microgrames de P.

Tedes los reactivos deben ser puros para analisis.

-13.4.  Procedimiento.

13.4.1. Preparacicn de la mucstra.—Antes del analisie ponar
la mucstra a 200 - 2° 0 y mezclar cuidadosamente. 5i no se
ohiiene una disporsion homogénea de la materia grasa, calen-
tar lentaments s muestra a 407 C, a.gitar suavemente y enfreiar
a2 C.

12.4.2, FEnsayo en blanco. —Ffectuar un ensayo en blance con
toidas los refctivos, operando como e presoribe on 13.4.3.3., pero
reemplazande los cinca mililitros de la diluridn por rlnca mili-
litros de agua desiilada.

4.3, Dateriminacidn.

1

12.4.3.1. Mineralizecién por via seca.—En una capsula de
platine o de cuarzo pesar cxactawenie alrededor de 10 gramos
de leche con una aproximacion de 13 miligramoes. Evaporar,
hasta sequedad, al bafio de agua hirviendo. Después da la desa-
cacion completa, caleinar en la mufla 4 una temperature com-
prendida eitre 5000 C y 5300 C hasna la obtencidn de cenizas
blancas.

13.4.3.2. Preparacion de la sclucion de cenizas.-- Después de
enfriar la cipsula, cubrirla con vidrio de relgj, disolver las
Ccenizas en dos a tres mililitros de acido clorhidrics normal v
diluir con agua destilada. Trasvasar la solucidén de las cenizas
a un matraz aforado de J00 mililitros, lavar el vidrio de relof
v la capsula, recogivndg las aguas de lavedo en el matraz.
Completar hasia 100 mililitros ¢on agua destilada, agitar y fil-
trar. Tomar 10 mililitros del fittrade, introducirlos en un ma-
traz de 100 mililitros. Completar hasta 100 mililitros con agusa
destilada y agitar.

13.4.3.3. Determinacion colorimétrica det [63foro.—Tomar cin-
co mililitros de fa dilucidn preparada en 13.4.3.2. e introducirlas
en un matraz aforado de 25 milititros.

Adiadir sucesivamente dos mililitros de acidg perclorico, dos
mililitros rde la solucidén de amidol, un mililitrg de la scolucion
de molibdato de amonio. Complstar hasta 25 milililros con agua
destilada ¥ 'mezclar. Esperar cinco minutes ¥ medic la densidad

. Optica ntilizande cubeta de un centimetro en un sespectrofoto-
coplarimetro & 73¢ milimicras. Buscar en 12 curva patron la can-
tidad Jde fgsforo comtenida en el mztraz de 25 mililitros, expre-
;ia(:ia Ben Micvogramos y correspondlente a la densidad dptica
aida.

13.4.3.4. Determinacién de la citrva patrén.—En cuatre ma-

traces aferados de 25 mililitres introducir 3, 5, 7 ¥ 10 mililitros

de la solucion B. Las cantidades asi introducidas sen iguales
& 30, 50, 70 ¥ 150 micrggramos de fostore. Progeder a conti-
nuacion cero en 13.4.3.3. Situar sgbre una grafica las densi-
dades dpticas obtenidas en funcion de las cantidades de [6sforo
oresentes en los maéraces. Trazar la curva patron (que es una
reclal,

13.5. Calcule.

El contenide en fasforo de la leche expresuda en gramos de
fésfore por 0 gramas de leche viene dado por ia formula

siguisnie;
m-m
Fésforo % = o
0 M
m = masa de tosforo, expresada en microgramos, ohtenida

seglin 13.4.3.4. ¥y contenida en el matraz de 25 mililitros

con la muestra de aproximadamente 50 mitigramos de

leche.

masa de fisforn, expresada en microgramos, obtenida

segin 14454, v conlenida en el ensayo en blanco.

M — musa de la leche, expresada ep gramos, empleada para
la mineralizacidn,

m =

) Le diferencia entre los resultades de dos determinacicnes
efectuadas simultaneamente o una inmediatamenie despres de
otra por ¢l mismo analista no debe ser mayor de 0,003 Brames
de foaforo por 100 gramns de -leche.

13.6. HReferencias. -

1. Norma internacional FIL-IDF 42- 1.987.

ORDEN de 21 de julio de 1972 por la que se modi-
fica el régimen aplicable a! baecalao seco.
Excelentisinnos sefores:
En cumplimients de lo dispuesta en el articulo 5.° del Da-
creto-ley 22/1968, da ¢ de diciembre, por el que se regula la
politica de salarios, rentas no salariales y precios, sa publicaron
las Ordenes de esta Presidencia de 10 de febrero y 8 ds junio
de 1970, por las gue se clasificaba e} bacalao seco en el régimen
de precios regulados en el escal productor ¢on mArgenes

maxinos en la distribucion,

La necesidad de lograr un adecuado y flhido abastecimiento
del mercado interior y la situacion del mercado internacionmal
aconscjs modificar dicha clasificaciéu y adoptar el sisteme de
precios declarades on el escaldon de producciosn. De este madag,
la Administracidn tendra el oportuno corocimiento de los mavi-
mientos de precics del bacalac seco, lo que, vnido a la contihus
vigilancia el abastecimicnto interno, permitird adoptar las
medidas nccesarias para lograr un &ficaz abastecimiento ¥ vnos
precios razonables que mantengan el poder adquisitive de lra
rentas sn general y los salarios en particular,

Por todo 1o cual, a propuesta de la Subcomisién de Precioa
de la Comisién de Rentas y Precles, y en cumplimiente dsl
acuerdo de la Comisién Delegeda del Gobiernc para Asuntos
Econémicos, en su reunién de 30 de juniec de 1972,

Este Presidencia del Gobierno he tenido a bien disponer:

Primero.—Los precios del bacalao seco guedan inclufdos en
al régimen de precios declarados en el escaldn producelon.

Segunda.—Contintan sometidos al régimen de margen maxt-
mo an la disiribucién. )

Tercero.—Queda derogado la dispuesto en las Ordenes de la
Presidencia del Gobierno da 10 de febrero y 9 de Junic de 1870
zobro régimen de precios del bucalao seca.

Cuarto.---Estas Orden euntrarda en vigor el mismo dia de su
publicacion en el «Boletin Oficial del Esfadaos.

Lo que comunico a VV, EE. para su conocimiento y efectos.
Dios guarde a VV. EE.
Madrid, 21 de juliu de 1972,

' CARRERO

Excmos, Sres. .,

ORDEN de 21 da julio de 1872 por la gue se re-
suejve la segunde fase del concurso convocado por
o de 7 de diciembre de 1871, para Io concesidn e
beneficios en los Polus de Desarrcilo Industrial.

Por Ordenes de 4 de marzo y 25 de abril de 1872 fué resuel-
ta la primera fase del concurse convocade por la de 7 de di-
ciembirg de 1971 para concesion de beneficios & las actividades
que so establecicran en los Polos de Desarrolio Industrial de
La Coruna ¥ Vigo, quadando aplazada la decisidn scbre algu-
nas peticiones, que requerian la aportacisn de datos aclarato-
rios por las Empresas para =u informacién complementaria, y
vha vez completada en’ todas ellas, ha sido objeto de estudio
por los Ministerios de Hacienda e Industria y por la Comisaria
del Plan de Desarrollo Econdmice ¥y Scocial.

Finalizado el plazo de presentacién ds solicitudes de Ia se-
gunda fase del concurso convocado por la ciftada Orden de ¥
de diciembre de 1971 para los Polos de Burgos, Huelva, Grana-
da. Cordobs, Oviedo, Logrofo y Villagarcia de Arosa, el 30 de
abril de 1972, hun side cxaminadas primero por las distintas
Conijsiones Provinciales de Servicios Teécnicos ¥y posteriormen-
te por los Ministerios de Hacienda. Gobernacion, Educaciim y
Ciencia, Indusiris, Agricuitura, Comercio e Informacion y Tu-
risme, en el aAmbito de sus respectivas competencias, v la Co-
misaria del Plan de Desarrollo Econdmico ¥ Social las ha in-
formade y seleccionado con arreglo a los criterlos sefalados
en la cenvocatoria ¥ & las directrices establecidas en el Plan,
quedando otras peticiones pendientes da resclucidn hasta que
sz completen los datos facititados por las Empresas.

En su wvirtud, esta Presidencia del Geobierno, previe informa
de la Comisarin del Plan de Desarrolle Econtmico v Social, y
en cumplimiento del acuerdo adoptado por el Consejo de Mi-
nistros en su reunian del dia 21 de julls de 1972, tiene a bien
disponer:

Articulo 1. 1. Quedan aceptadas las solicitudes de las Em-
presas presenfadas al concurso convocado por Orden de la Pre-
sidencia del Gotisrne de 7 de diciembre de 1871, que se rela-
l cionan ¢n ¢l anexo numere 1 de csta disposicion.




