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Artículo segundo.----:'La PresIdencia del Gobierno comunicará
al Presidente de las Cortes la relación de las Ponencias y Comi­
siones del Plan de Desarrollo Económico y Social.

Articulo tercero.-A los efectos de lo dispuesto en el artícu­
lo primero, el plazo de tres meses se contará a partir de la pu­
blicación por el Presidente de las Cortes de la correspondiente
convocatoria en el _Boletín Oficial" de la Cámara.

Artículo cuarte.-Se faculta a la Presidencia del Gobierno
para dictar las normas complementarias que requiera la ejecu­
ción del presente Decreto, que entrará en vigor al día siguiente
de &u publicación en el «Boletín Oficial del Estado~.

Así lo dispongo por el presente Decreto, dado en Madrid a
veintiuno de julio de mil novecientos setenta y dos.

FRANCISCO FRANCO

El Vicepresidente del Gobierno,
LUIS CARRERO BLANCO

ORDEN de 7 de julio de 1972 por la que se aprue­
ban las normas de toma de muestras y análisis
de los diferentes tipos de leche que figuran en el
Reglamento de Centrales Lecheras y otras Indus­
trias Lácteas.

Excelentísimos señores:

El Decreto 544/1D72, de 9 de marzo, que modifica determi­
nados artículos del Reglamento de Centrales Lecheras y otras
Industrias Lácteas, encomienda a los Ministerios de Agricultura
y de Comercio. en la nueva. redacción dada al artículo 91, la
fijación de normas para las determinaciones analíticas y pruebas
de la leche respecto a: su composición a nivel ganadero o de
relación ganadero-industria, así como las relativas a la tipifi­
~ación comercial del producto industrializado.

Para la redacción de las citadas normas se ha considerado
conveniente adaptarse en lo posible a las aprobadas por Orga­
nismos internacionales especializados en la materia, con el fin
de. aprovechar la experiencia habida en su aplicación y de
facilitar la confrontación de los resultados en las relaciones
comerciales supranacionales a las que España está abocada.

En consecuencia. en virtud de lo dir.puesto en el mencionado
artículo 91 del Reglamento de Centrales Lecheras y otraS In­
dustrias Lácteas, y a propuesta de los Ministros de Agricultura
'Y de Comercio, esta Presidencia del Gobierno ha resuelto:

Primero.-Se aprueban las normas de toma de muestras y
análisis de la leche que figuran respectivamente en los anejos
1 y 2 de esta disposición. Tales normas se considerarán como
métodos oficiales de análisis a efectos de lo previsto en el ar­
tículo 91 del Reglamento de Centrales Lecheras y otras Industrias
Lácteas.

Los métodos citados en el apartado anterior se refieren a
la,s determinaciones cuantitatIvas de los distintos componentes
de la leche y de azúcar de la leche condensada. En los casos
en que se trate de investigar la adición o sustitución de los
elementos naturales de la. leche por otl.'OS extraños a dicho pro­
ducto. operaciones prohibidas por el Reglamento de Centrales
Lecheras y otras Industrias Lácteas, así como cualquier otro
tipo de aditivo que no esté expresamente autorizado, se utiliza­
rán las técnicas más idóneas en cada caso, según criterio con­
junto ae los Departamentos interesados.

Segundo.-La presente disposición entrará en vigor a los
treinta días de su publicación en el ..Bnlctin Oficial del Estado,,_

Lo que comunico a VV. EE. para su conocimiento y efectos.
Dios guarde a VV. EE.
Madrid, 7 de julio de 1972.

CARRERO

Excmos. Sres. Ministros de AgrkultuT!l y de Comercio.

ANEJO 1

TOMA DE MUESTRAS DE LA LECHE

Uno.-Ambito de aplicación.

Se describen a continuac.ión los procedimientos que deben
seguirse para la toma de muestras de leche, con objeto de

obtener de una unidad (por ejemplo: un recipiente que con­
tenga leche a granel, un pequeño enVHse para su venta di­
recta al público. etcJ una parte que sea lo más representativa
posible de la misma.

Los métodos descritos constituyen un extracto de la nor~

ma B-l del Código de Principios referentes a la ·Leche y a
los Productos Lácteos y normas derivadas del Programa Con­
junto FAO/OMS sobre Normas Alimentarias.

Dos.-Instrucciones generales de carácter técnico.

L Materiales.
•

Todos los materiales utilizados para la toma de muestras
deberán estar secos y limpios y reunir las características es­
tablecidas para cada tipo de producto.

2. Recipientes.

2.1. Los recipientes para las muestras de productos líquido<;
deberán ser de un material apropiado, impermeable al agua
y a las grasas (vidrio. metal inoxidable, plástico e5pecial~

mente acondicionado), que permitan su esterilización si fuera
necosario, y de forma y capacidad adecuadas para los tipos
de leche de los que se han de tomar las muestras, en las
condiciones que más adelante se definen para cada caso en
particular. Tales recipientes deberán estar secos y limpios
y se podrán cerrar herméticamente, bien por medjo de un
tapón de caucho o de plástico•. bien mediante una cápsula
de metal o material plástico que cierre a rosca, provista in~

teriormente de un revestimiento asimismo plástico, impermea~

ble a los líquidos, insolubÍe, no ahgorbente, inata"a,jle por las
grasas y que no altere la composición de los productos lácteos.
Si se utilizan tapones de caucho, éstos se recubrinitn de un
material de las características antes descritas (que puede
ser igualmente un plástico apropiado). antes de ser introdu­
cidos en la boca del recipiente que contiene la muestra. Po~

dt1tn utilizarse también bolsas de plástico adecuadas.
2,2. Los recipientes para- las muestras de productos sólidos

o semisólidos serán cilíndricos, de boc!ó: ancha y deberán re~

unir asimismo todas las condiciones ~xpuestas en el apartado­
anterior. De igual manera podrán utilizarse también bolsas
de plástico adecuadas.

2.3. En el caso de tratarse de pequeños envases para la
venta al público, servirá como muestra el contenido de dichos
recipientes intactos y cerrados. A tal efecto se consideran pe­
queños envases aquellos cuya capacidad sea inferior a dos
litros.

3 Técnica.

El método exacto para la toma ::le muest.ras. así cerno el
peso o el volumen que habrán de tomarse cerno tal muestra
varían según los distintos tipos de leche y la finalidad para
la que se requieren. En consecuencia, la técnica correspcilldien­
te se define más adelante para cada caso en particular.

4. Conservación de las muestras.

{.I. Á las muestra'> de productos lácteos líquidos, destina­
das a analisis químicos, podrán añadírseles l.¡.na sust.ancia con­
servadcra adecuada. Dichos conservadores no afectarán al
análisis subsiguiente o, en todo caso, deberá poder determi­
narse el valor exacto con el que inciden en los resultados para
realizarla'> correcciones necesarias. La n8.turaleza y cantidad
utilízcrda de las sustancias conservadoras se indicarán en la
etiqueta y en los informes. Preferentemente se utilizará dicro­
mato potásico. en la proporción de un gramo por litro, o for­
maJdehído ·en la proporción de un gramo por cada dos litro;;
y medio.

4.2. No se añadirán sustancias conservadoras a las mues­
tras de los productos lácteos sólidos, sertLisólidos o deseca­
dos. Dichas muestras se enfriarán rápidamente y se conserva­
rán en cámara frigorífica a una temperatura entre 00 y 5° e
hasta su análisis correspondiente, excepto cuando se trate de
leches en polvo, que podrán ~onservar'se a la temperatura am­
biente.

5. Transporte.

Una vez tomadas, las muestras se llevarán al laboratorio
lo antes posible. Durante el transporte se adoptarán las de­
bidas precauciones para evitar que estén expuestas direc-
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tamente al sol y, en el caso de productos perecederos, para
no ser sometidos a temperaturas inferiores a 00 e ni supe­
riores a 10° C.

Tres.-Tcma de muestras de las lech8S natural, certificada,
higienizada y esterilizada.

1. Materiales.

1.1. Agit8dores o émbolos para la mezcla de los líquidos
a granel. Tales instrumentos debenin toner una superficie
suficiente para provocar una buena agitar;ió'.l del producto y
ser lo bastante ligeros en peso para que el operador pueda
moverlos rápidamente en el liquido. Generalmente lo más
apropiado es un agitador metálico de paletas anchas. pro­
visto en su base de un gran disco perforado, y de suficiente
longitud para llegar al fondo del recipiente. Para mezclar el
contenido de recipientes de gran tamaño se aconseja la agi­
tación por medios mecánicos.

1.2. CucharCl. de tamaúo adecuado para recoger la muestra.

2. Recipientes.

Véase lo indicado anteriormente en las instrucciones gene·
JItl.les de carácter técnico (Dos, 2.1 y Dos, 2.3),

3. Técnicas.

3.1. .En todos los casos se procederá a mezclar perfecta­
monte el líquido. Dicha operación puede realizarse trasvasán­
dolo repetidamente de un recipiente a otro, o agitándolo ma­
nual o mecánicamente.

3.2. En el caso de grandes recipientes deberá mantenerse
la agitación del contenido de los mismos hasta que el liquido
se haya mezclado de manera homogénea.

3.3. Inmediatamente después de efectuada la mezcla se
tomará la muestra con una cuchara.

304. ,Si en la práctica ,resulta dificil conseguir una horno·
.geneidad perfecta, se tomaran muestras· de diferentes lugares
del recipiente, que en conjunto representen un volumen total
de por lo menos 250 mililitros.

Cuatro. - Toma de muestras de las leches cOllcentrada, eva·
parada -y condensada.

1. Materiales.

Agitador para el caso de recipientes (cántaras, bidones, etc,)
que contengan el producto a granel. Generalmente. lo más
apropiado es un agitador metálico de, paletas anchas, provisto
en su base de un gran disco perforado y de suficiente longitud
para que llegue al fondo del recipiente.

2. RecipIentes.

2.1. Los recipientes para las muestras debenin ser de bo~

ca ancha y sus tapas cerrar herméticamente (Des, 2.1. y
Dos, 2.2).

2.2. En el caso de tratarse de pequeños envases para la
venta al público, la muestra consistira en uno de tales en­
vases, intacto y sin abrir (Dos, 2.3), Y siempre que sea posible
llevará las marcas de identificación del fabricante.

3. Técnica.

3.1. El agitador se utilizará para desprender el producto
-que se haya adherido a las paredes y al fondo del recipiente
y para mezclar cuidadosamente el contenido de esta último.
Se pasarán de dos a tres litros del producto bien mezclado a
un recipiente más pequeño: En éste se repetirá la operación
de agitación y se tomara una muestra de 250 mililitros por
lo menos.

3.2. En el caso de pequeños envases para la venta al pú~

blico, el que sirva de muestra no deberá abrirse hasta inme­
diatamente antes de proceder al análisis.

Cinco.--Toma de muestras de la leche en polvo.

1. Material.

La toma de muestras se efectuará con una sonda limpia
y seca de acero inoxidable, aluminio o aleación de aluminio.

2. Reciphmtes.

Las muostras se trasvasarán a reclpientes limpios y secos,
provistos de cierre hermético, que serán opacos cuando el

tipo de análisis así lo exij&.'. Las dimensiones da tales reci­
pientes serán lo suficientemente amplias para. permitir la.
mezcla. del contenido por mediv de sacudidas.

3. Técnica.
•

La sonda se introducirá en el polvo a una velocidad cons­
tante de penetración. Cuando el tubo de loa sonda llegue al
fondo del envase, se retirará y su contenido se vacÍará, inme­
diatamente {m el recipiente destinado a la muestra. No deberá
tocarse el polvo con los dedos. Se realizará uno o varios
sondeos hasta obtener un pMO de mU83tra total de 300 a 500
gramos.

ANEJO 2

METO DOS DE ANALISIS DE LA LECHE

1 (al. GRASA

Leches natural. certificada, higienizada y esterilizada

1 (aJ.lo Principio.

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

Se entiende por contenido en materia grasa de las lechea
natural, certificada, higienizada y esterilizada, el porcentaje
en masa de las sustancias determinadas por el procedimiento
expuesto a continuación, que corresponde al descrito en l.
norma FIL ~ lA: 1969 de la Federación Internacio-nal de Lecherla.

El contenido en materia grasa se determina gravimétrica­
mente, por extracción de la citada materia grasa de una so­
lución alcohólico·amoniacal del tipo de ·leche de qUe Sf: trate,
mediante éterdietílico y éter de petróleo. evaporación -de 108
disolventes y pesado del residuo, según el principio del método
de R6se-Gottlieb.

lCaJ.~. Material y aparatos.

1 CaJ,2.1. Balanza analítica.
1 {aJ.2.2. Probetas o matraces de extracción adecuados, pro·

vistos de tapones de vidrio esmerilado, de tapones de corcho u
otros dispositivos de cierre inatacables por los disolventes uti·
lizados. Los tapones de corcho serán de buena calidad y se tra­
tarán sometiéndolos sucesivamente a extracciones con éter die·
tilico y con éter de petróleo. Después se introduciran durante
veinte minutos, por lo menos, en agua a una temparatura de
60° C o superior, y se dejarán enfriar también en agua, con
objeto de que estén saturados cuando se utilicen.

1 {aJ,2.3. Matraces de paredes delgadas y bases planas, de
una capacidad de 150 a 250 mililitros.

1 {a).204. Estufa de desecac1ón, bien ventilada y controlada
termostáticamente (ajustada para que funcione a una tempe­
ratura de 102 ± 2" el, o una estufa de· desecación por vacío
{temperatura 71Y - 75" e, presión menor de 50 milímetros de Hg,J.

1 (aJ.2.5. Materiales para facilitar la ebullición, exentos de
materia grasa, no porosos ni deleznables al ser utilizados, como,
por ejemplo, perlas de vidrio o trozos de carburo de silicio (el
empleo de estos materiales es facultativo, véase el aparta­
da 1 {alA.31.

1 (aL3. Reactivos.

Todos los reactivos deberán ser de calidad pura para aná·
li~is y no dejar en la evaporación mayor cantidad de residuos
que la autorizada para el ensayo en blanco (1 (a.lo4.2l. En caso
necesario, los reactivos podrán destilarse de nuevo en presencia
da un gramo aproximadamente de mantequilla deshidratada
por 100 mililjtr~ de disolvente. El agua que se utilice deberá
ser destilada o, por lo menos, de igual pur'eza. que el agua
destilada.

1 {al.3.1. Solución de amoníaco, de un 25 por 100 aproxl·
madamellte, en masa por volumen, de NH. (densidad aproxi·
mada a 20" e, 0,91 gramos por mililitro). o una solución más
cuncentrada conociéndose dicha concentración.

1 (aJ.3.2. Etanol del 96 ± 2 por 100 en volumen o, en su de­
fecto, etanol desnaturalizado con metanol, etil-metil-cetona, ben­
ceno o éter de petróleo.

1 (aJ.3.3. Eter dietílico, exento de 'peróxidos.
Para ~l ensayo de los peróxidos, añadir a 10 mililitros de

éter dietílico contenidos 6n una pequeña probeta con tapón de
vidrio, previflmente enjuagada con un poco de éter, un mili­
litro de soJución al 10 por 100 -de yoduro potásico. recién pre-

•
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parada. Agitar y dejar reposar durante un minuto. No debe
aparecer coloración amarilla en ninguna de las dos capas.

El éter dietílico puede mantenerse exento de peróxidos, aña­
diendo .una lámina de cinc húmeda, que deberá sumergirse
completamente en una solución ácida diluída de sulfato de
cobre durante un minuto y después lavarse con agua. Por litro
de éter dietilico, utilizar una superficie de 80 centímetros cua­
dra40s aproximadamente de lámina de cinc cortada en bandas
lo suficientemente largas para que lleguen, por lo menos hasta
el centro del recipiente.

1 (a).3.4. Eter de petróleo, de puntos de ebullición entre
30° y 60° C.

1 (aJ.3.5. Disolvente mixto, preparado poco tiempo antes de
su utilización, mezclando volúmenes iguales de _éter -dietílico
y éter de petróleo. ,(Se podrá sustituir la mezcla de disolven~

tes en aquellos casos en que su utilización esté prevista por
éter dietílíco o por éter de petróleo.)

1 CalA.. Procedimientó.

1 (alA.1. Preparación de la mUestra.~Poner la muestra a
una temperatura de 20° C. Mezclarla cuidadosamente hasta ob~

tener 'una distribución homogénea de la matería grasa. No agi~

tar muy enérgicamente para evitar la formación de espuma
en'la leche o el batido de la materia grasa.

Si resulta dificultoso dispersar la 'capa de nata, calentar
lentamente hasta 35° - 40° C, mezclando cuidadosamente y te~

niendo la precaución de reincorporar a la muestra la nata que
pudiera haberse adherido a las paredes del recipiente. Enfriar
rápidamente la muestra hasta la temperatura ambiente. Si se
desea se puede utilizar un homogeneizador apropiado para fa­
cilitar la dispersión de la grasa.

Si se separa materia grasa liquida o se observa la presen­
cia de particulas blancas de forma irregular adheridas a las
paredes del recipiente que contiene la muestra, el análisis no
dará resultados correctos.

1 (a).4.2. Ensayo en blanco.~Al mismo tiempo que se de­
termina el contenido en,materia grasa. de la muestra, efectuar
un ensayo en blanco con 10 mililitros de agua destilada en lu­
gar de la muestra, empleando el mismo tipo de -aparato de
extracción, los mismos reactivos en las mismas cantidades y
siguiendo el mismo procedimiento que se describe a continua­
ción, Si el resultado del ensayo en blanco excede de 0,5 mili­
gramos, habrá que comprobar los reactivos, y aquel o aqUéllos
que resulten impuI,'os deberán sustituirse o purificarse.

1 (a).4.3. DeterminaciÓn.~Secar el matraz [si se desea con
algún material 1 (al.2.5, -que facilite una ebullición moderada
durante la subsiguiente eliminación de los disolventesl en la
estufa durante un intervalo de media a una hora, Dejar que
se enfríe el matraz hasta la temperatura ambiente de la ba­
lanza y, una vez enfriado, pesarlo con una aproximación de
0,1 miligramo.

Invertir tres o cuatro veces el recipiente que contlene la
muestra preparada y pesar inmediatamente en el aparato de
extracción. directamente ° por diferencia de 10 a 11 grumos de
la muestra bien mezclada, con una aproximación de un mili­
gramo. Añadir 1,5 mililitros de la solución de amoníaco al
25 por 100, o un volumen equivalente de una solueión mas
concentrada, y mezclar convenientemente, Añadir 10 mililitros
de etanol y mezclar suavemente, pero de modo homogéneo,
manteniendo abierto el aparato de extracción. Añadir 25 mili­
litros de éter dietilico, cerrar el aparato y agitarlo vigorosamen~

te, invirtiéndolo varias veces, durante un minuto. Si es nece­
sario, enfriar el aparato con agua corriente. Quitar el tapón
cuidadosamente y añadir 25 mililitros de éter de petróleo, uti­
lizando los primeros mililitros para enjuagar el tapón y el in­
terior del cuello del aparato, dejando que los líquidos de los
enjuagues penetren en el último. Cerrarlo, volviendo a colocar
el tapón, y agitarlo e invertirlo repetidamente durante treinta
segundos, Si no está previsto centrifugar, en la operación des­
crita no agitar muy enérgicamente.

Dejar el aparato en reposo hasta que la capa líquida supe~

rior esté completamente' límpida y claramente separada de la
fase acuosa, Podrá efectuarse igualmente la separación median­
te el uso de un9. centrífuga adecuada. Si se utilíza una centrí­
fuga cuyo motor no sea trifásico, pueden producirse chispas
y será preciso tomar las debidas precauciones para evitar una
explosión o un incendio debido a la presencia de vapores de
éter (por ejemplo, en c~.so de rotura de un tubo).

Quitar el tapón y enjuagarlo, así como también el interior
del cuello del aparato, con algunos mililitros de la mezcla· de
disolventes, y dejar que los líquidos de los enjuagues penetren
en el aparato. Trasvasar con cuidado al matraz, lo más com­
pletamente pQsible, la capa superior por decantación ° con la

ayuda de un sifón. Si el trasvase no se efectúa mediante un
sifón, tal vez sea necesario añadir un poco de agua para elevar
la separación entre las dos capas, con objeto, de facilitar la
decantación. '

Enjuagar el exterior e i.nterior del cuello del aparato, o el
extremo y la parte inferior del sifón, con algunos mililitros de
la mezcla de disolventes. Dejar deslizar los líquidos del enjua­
gue del exterior del aparato dentro del matraz y los del inte­
fiar del cuello y del sifón, dentro del aparato de extracción ....

Proceder a una segunda extracción repitiendo las operacio­
nes descritas, desde la adición del éter dietilico, pero utilizando
sólo 15 mililitros de éter dietílico y 15 mililitros dé éter de pe­
tróleo. Efectuar una tercera extracción procediendo como se
indica anteriormente, pero omitiendo el enjuague final. EIi~

minar con cuidado por evaporación o destilación la mayor can­
tidad posible de disolvente (¡ocluído el etanoD. Si el matnlz
e3 de pequei1a capacidad, sera necesario eliminar un poco de
disolvente después de cadaextraccíón de la manera antes in­
dicada.

Cuando ya no subsista olor a disolvente, calentar el matraz,
tumbado, durante una hora en la estufa. Dejar que el matraz
se enfríe hasta la temperatura ambiente de la balanza corno
se indicó y pesar con una aproximación de 0,1 miligramo. Re·
petir la operación calentando a intervalos de treinta y sesenioa
minutos hasta obtener una masa constante. Añadir de 15 a 25 mi­
lilitros de éter de petróleo para c.omprobar si la materia extraída
e3 totalmente soluble. Calentar ligeramente y agitar el disol­
vente mediante un movimiento rotatorio hasta que" toda la
materia grasa se disuelva.

Si la materia extraída es totalmente soluble en el éter de
petróleo. la masa de mat~ria grasa sorá la diferencia entre lae;
pesadas efectuadas. En caso contrario o de duda, extraer com­
pletamente la materia grasa contenida en el matraz, mediante
lavados repetidos con éter de petróleo caliente. dejando que se
deposite la materia no disuelta antes de cada decantación. En~

juagar tres veces el extElrior del cuello del matraz. Calentar
el matraz, tumbado, durante una hora en la estufa y dejar qUe
se enfrie hasta la temperatura ambiente de la balanza. como
10 indicado anteriormente, y pesar con una aproximación de
0,1 miligramo. La masa de la materia grasa será la diferencia
entre la masa obtenida y la obt.enida en esta pesada final.

1 (aJ.5. Cálculo.

La masa, expresada en gramos, de la materia grasa ex­
traída es:

(MI - M2) - (B¡ - B)

Y el contenido en materia. gr~sa' de la muestra, expresado en
porcentaje de la masa, es:

(M¡ - M 2l - m, - B)
---------- X 100

S

Mi = masa, en gramos, del matraz M, que contiene la ma­
teria grasa después de Qesecar hasta masa constante.

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

B l = masa, en gramos, del matraz B del ensayo en blanco,
después de desecar hasta masa constante.

B2 :::: masa, en gramos, del matraz B, o en el caso de pre­
sencia de materias insolubles, después de extraer com-
pletamente la materia grasa. .

S :::: masa, en gramos, de la cantidad de muestra utilizada
en la determinación.

La diferencia entre los resultados en dos determinaciones
repetidas (resultados obtenidos simuJtaneamente o une inme~

diatamente después de ctro, por el mismo analista,) no debe
ser mayor de 0,03 g, -de materia grasa de 100 gramos ·de pro~

ducto.

1 {aLa. Referencias.

1. Norma internacional FIL - IDF lA: 1969.

1 (b). GRASA

Leche desnatada

1 {bU. Principio.

Este método es aplicable a las leches líquidas, no concentra­
das, y concretamente a la leche esterilizada desnatada, definida
en el Reglamento de Centrales Le~heras y otras Industrias
Lácteas.
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Se' entiende por contenido en materia grasa de la leche des~

natada el porcentaje en masa de la cantidad total de lípidos
y sustancias lipoides, determinada por el procedimiento expues­
to a continuación, que corresponde al descrito en la norma
FIL-22: 1963 de la Federación Internacional de Lechería.

El contenido en materia grasa se determina gravimétrica·
mente por adición de amoníaco y alcohol a una cantidad co­
nocida de leche desnatada, extracción por un disolvente de los
lípidos y de las sustancias lipoides, evaporación del disolvente
y pesado del residuo, obtenido por aplicación del método Róse­
Gottlieb.

1 {b),2. Material y aparatos.

1 (b),2,L Balanza analítica, de sensibilidad mínima 0,1 mili­
gramos.

1 {bJ.2.2. Probetas o matraces de extracción apropiados pro­
vistos de tapones para cierre hermético (corcho o vidrio esme­
rilado).

1 {bJ.2.3. Erlenmeyer o matraces de fondo plano, de 150 a
250 mililitros de capacidad, con zona esmerilada para identi­
ficación.

1 (bJ.2.4. Materiales que faciliten la ebullición. exentos de
materia grasa; por ejempio, perlas de vidrio.

1 {b).2.5. Dispositivos apropiados para la evaporación de los
disolventes.

1 Cbl.2.6. Estufa que permita obtener una temperatura cons­
tante de 102" - 1040 e o estufa de de,gecación por vacío.

1 (b).2.7. Pipetas graduadas de 10 mililitros.

1 (bJ.3. Reactivos.

1 (bl.3.!. Etanol del 96 ± 1 por 100 en volumen o etanol
desnaturalizado con metanol o con éter de petróleo.

1 (bJ.3.2. Eter die tilico, de punto de ebulliciÓn entre 340 y
35° e, exento de peróxidos.

1 (bJ.3.3. Eter de petróleo, de pun'los de ebullición entre
40" y 60" C.

1 (bJ.3.4. Solución de amoniaco del 25 por 100 (densidad
0,91 a 20" CJ límpida e incolora.

Los reactivos no deben dejar resictúos después de la evapo·
ración.

1 (b).4. Procedimiento.

1 (bJ.4.1. Preparación de la muestra.-Mezclar la muestra
cuidadosamente. En caso necesario, calentar la muestra a
35° - 40" C y mezciar. Enfriar a 20° C antes del análisis.

1 Cb}.4.2. Determinacián.-Con una aproximación de 10 mi­
ligramos, pesar Hlrededor de 10 gramos, o introducir exactamen­
te 10 miHmetros (a 20" ± 2" Cl, de leche desnatada en el aparato
de extracción. Añadir un mililitro de la solución de amoníaco
y mezclar cuidadosamente. Añadir 10 mililitros de etapol y mez­
cIar el contenido. Añadir 25 mililitros de éter pietílico y, des­
pués de cerrar el aparato de extracción, mezclar el contenido
agitando e invirtiendo varias veces -durante un minuto. Aña~

dir 25 mililitros de éter de petróleo, cerrar el aparato de ex­
tracción y mezclar el contenido agitando e invirtiendo repe~

tidas vccc,s.
Dejar repósar el aparato de extracción por lo menos dos

horas o centrifugar (por lo menos cinco minutos a 500-600 re~

voluc!ones por minuto) hasta que la capa éter dietílico-éter de
petróleo esté totalmente límpida y completamente separada
de la fase acuosa. Trasvasar, lo más completamente posible. la
capa éter die tilico-éter de petróleo por decantación, o con ayu­
da de un dispositivo de sifón (teniendo cuidado de no tras~

pasar la fase acuosa), a un Erlenmeyer o matraz de fonde plano,
que contenga un material destinado a facilitar la. ebullición,
previamente desecado y pesado.

Realizar una segunda extracción utilizando 15 mililitros de
éter dietílico y 15 mililitros de éter de petróleo, siguiendo el
procedimiento indicado. Trasvasar al mismo matraz la capa
ét.er dietílieo-ét.er de petróleo como se indica anteriormente.
Destilar con cuidado los disolventes contenidos en el matr,az.

Después de la evaporación de los disolventes, secar la materia.
grasa durante una hora en estufa de vacío a 70°_75°C {presión
inferior a 50 milímetros de mercurio}, o en una estufa de presión
nprmal a 102°-104" C, colocando el matraz en posición horizon­
tal. Dejar enfriar el matraz y pesar cuando haya alcanzado
la temperatura ambiente. Continuar el proceso de desecacíón
hasta peso constante (dese~ación en vacio) o hasta un ligero au­
mento del peso (desecación a presión normano En el último caso,
tomar para el cálculo el último valor encontrado antes del
aumento., del peso. Si se considera necesario, la materia grasa.

puede volverse a disolver en éter de petróleo para comprobar
el resultado del análisis.

1 (bJ.4,3. Ensayo en blanco.-Para· el control de los reacti~

vos es necesario efectuar un análisis en blanco siguiendo exac~

tamente la forma de operar indicada y utilizando 10 milímetroS
de agua en lugar de leche desnatada. El ensayo en blanco no
deberá indicar más que una cantidad inapreciable.

Para determinar la influencía de las variaciones de tempe­
ratura y humedad del aire, pesar un matraz y tratarlo como
el utilizado para el análisis, pero sin llenarlo con los disol..
ventes.

1 (bJ.5. Cálculo.

En el cálculo de porcentaje de materia grasa. se tendrán en
cuenta, si es necesario, los valores encontrados en los ensayos
en blanco. Si la cantidad de leche tomada para el análisis S8
ha tomado con ayuda de una pipeta, es necesario tener en cuen·
ta la densidad de la leche.

La diferencia entre los resultados en dos determinacionel
repetidas no debe ser mayor de 0,005 gramos de materia grasa
por 100 gramos de producto.

1 CbJ.6. Referencias.

1. Norma Internacional FIL-IDF 22: 1963.,
1 (el. GRASA

Leches concentrada, evaporada y condensada

1 (d.!. Principio.

Este método es .aplicable a las leches concentrada. evaporada
y condensada, enteras o desnatadas, definidas en el Reglamento
de Centrales Lecheras y otras Industrias 'Lácteas.

Se entiende por contenido en materia grasa de las leche.
concentrada, evaporada y condensada el porcentaje en masa
de las sustancias determinadas por el procedimiento expuesto
a continuación, que corresponde al descrito en la: norma FIL­
13A: 1969 de la Federación Internacional de LecJ1erfa.

El contenido en materia grasa S6 determina gravimétrica­
mente por extracción de la citada materia grasa de una solución
alcohólico-amoniacal del tipo de leche de qua se trate, mediante
éter dietílico y éter de petróleo, evaporación de los disolvente.
y pesado del residuo, según el principio del método de Ros&­
Gottlieb.

1 (c1.2. Material y aparatos.

1. (c).2.1. Balanza analítica.
1. (cl.2.2. Probetas o matraces de extracción adecuados pro-­

vistos de tapones de vidrio esmerilado, de tapones de corcho
u otros dispositivos de cierre inatacables por los disolventes uti­
lizados. Los tapones de corcho serán de buena calidad y se
tratarán sometiéndolos sucesivamente a extracciones con éter
dietílico y con éter de petrÓleo. Después se introducirán. durante
veinte minutos por lo menos, en agua a una temperatura de
60° C o superior y se dejarán 8nfriar también en agua con ob~

jeto de que estén saturados cuando se utilicen.
1. (cL2.3. Matraces de paredes delgadas y bases planas de

una capacidad 4e J50 a 230 mililitros.
1. <eJ.2.4. Estufa de desecación bien ventilada y controlada

termostáticamente (ajustada para que funcione a una tempera­
tura de 102 ± 2° C) o tina estufa de desecación por vacío (tem­
peratura 70" - 7,')<0 e, presión menor de 50 milímetros de. HgJ.

1 (cl.2.5. Materiales liara facilitar la ebullición, exentos de
materia grasa, no porosos ni deleznable al ser utilizados, como,
por ejemplo, perlas de vidrio o trozos de carburo de' silicio (el
empleo de estas materiales es facultativo>'

1 (cL3. Reactivos.

Todos los reactivos deben ser de calidad pura pa,ra análisis
y no dejar en la evaporación mayor cantidad de residuos que
la autorizada para el ensayo en blanco. En caso necesario, los
reactivos podrán destilarse de nuevo en presencia de un gramo
aproximadamente de mantequilla deshidratada por 100 mili­
litros de disolvente. El agua que se utilice debe:r"á ser destilada
o por lo menos de igual pureza que el agua destilada.

1 (el.3.1. Solución de amoníaco de un 25 por 100 aproximada­
mente en masa por volumen de NH. (densidad aproximada a
20° C, 0,91 gramos po!' mililitro) o una solución más concen­
trada, cmloci0.ndose dicha concéntración.

1 <cJ.3.2. Etanol del 96 ± 2 por 100 en volumen, o etanol
desnaturalizado con metanol, etil-metil-cetona, benceno o éter
de petróleo.
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1 CcJ.3.3. Eter dieUlico exento de peróxidos.
Para el ensayo de los peróxidos, añadir a 10 mililitros de

éter dietílico contenidos en una pequeña probeta con tapón de
vidrio, previamente enjuagada con un poco de éter, un mililitro
de solución al 10 por 100 en yoduro potásico recién preparada.
Agitar y dejar reposar durante un minuto. No debe aparecer
coloración amarilla en ninguna de las dos capas.

El éter dietílico puede mantenerse exento de peróxidos aña­
diendo una lámina de cinc húmeda, que'deberá sumergirse com~

pletamente en una solución ácida diluida de sulfato de cobre
durante un minuto. y despUl~s lavarse con agua. Por litro de
éter dietilico utilizar una superficie de 80 centímetros cuadrados
aproximadamente de lámina de cinc cortada en bandas lo· su~
ficientemente largas ·para que lleguen, por lo menos, hasta·el
centro del recipiente.

1 CcJ.3.4. Eter de petróleo de puntos de ebullición entre 30"
y 80° C.

1 Cc1.3.5. Disolvente mixto preparado poco _tiempo antes de
su utilización mezclando volúmenes iguales de éter dietílico y
éter de petróleo (se podrá sustituir la mezcla de disolventes, en
aquellos casos en que su utilización esté prevista, por éter die~

tílico o por éter de petróleo).

1 {c).4. Procedimiento.

1 Cc).4.l. Preparación de la muestra.
1 (c).4.1.l. Leche concentrada y leche evaporada.-Agitar e

invertir el recipiente que contiene la muestra. Abrir y trasvasar
lentamente la leche·a un segundo recipiente (provisto de cierre
hermético). Mezclar mediante trasvases sucesivos, te~iendo cui­
dado de incorporar a la muestra toda la materia grasa u otro
constituyente adheridos a las paredes o al fondo del primer
recipiente. Finalmente, trasvasar la leche lo más completamente
posible al segundo recipiente y cerrar este último.

En caso necesario, templar el envase original, cerrado, en
baño Maria a 40°_60° C. Sacarlo y agitar vigorosamente cada
quince minutos. Al cabo de dos horas, retirar el envase y de­
jarlo enfriar hasta temperatura ambiente. Quitar totalmente
la tapadera y mezclar cuidadosamente removiendo el contenido
con una cuchara o una espátula (si se separa la matE'ria grasa
no se debe efectuar el análisis de la muestraJ.

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

1 {cJ.4.1.2. Leche condensada.-Abrit el recipiente que con­
tiene la muestra y mezclar cuidadosamente la leche con una
cuchara o una espátula. Imprimir a este instrumento un movi­
miento rotativo ascendente y descendente de manera que las
capas superiores e inferiores se mezclen bien con el resto del
contenido. Tener cuidado de reincorporar a la muestra toda la
masa de leche que pudiera haberse adherido a las ·paredes y a
los fondos del recipiente. Trasvasar la leche lo más completa~

"mente posible a un segundo recipiente (provisto de cierre her~

méticoJ y cerrar este último.
En caso necesario, templar el bote original, cerrado, en baño

María a 30° ~ 40~ C. Abrir el bote, desprender toda la leche ad­
herida a las paredes del mismo. trasvasar a una cápsula lo
suficientel}1ente grande para permitir un manejo cuidadoso y
mezclar hasta que toda la masa sea homogénea.

En el caso de tubos flexibles, abrirlos y trasvasar el conte~

nido a un vaso. Rasgar los tubos, despegar todas las materias
adheridas a las paredes e introducirlas en el vaso.

1 {c1.4.2. Ensayo en blanco.-AI mismo tiempo que se deter­
mina el contenido en materia grasa de la muestra, efectuar un
ensayo en blanco con 10 mililitros de agua destilada en lugar
de la muestra, empleando el mismo tipo de aparato de extrac~

ción. los mismos reactivos en las mismas cantidades y siguiendo
el mismo procedimiento que se describe a continuació!J-. Si el
resultado del ensayo en blanco excede de 0,5 miligramos, habrá
que comprobar los reactivos y aquel o aquellos que resulten im­
puros deberán sustituirse o purificarse.

1 (e) 04.3. Determinación.-Proeeder como en 1 (al 04.3, excepto
que se pesa de 4 a 5 gramos de la maestra, añadiendo a conti­
nuación 7 mililitros de agua, agitando suaveJmmte y calentando
ligeramente (40" - SOO Cl hasta la dispersión total del producto.

1 {d.S. Cálculo.

Como en 1 (al.5.

1 {el.6. Referencias.

1. Norma Internacional FIL-IDF 13A: 1969.

1 (dJ. GRAS....

Leche en polvo

1 (dl.1. Principio.

Este método es aplicable a las leches en polvo, entera, par­
cialmente desnatada y desnatada, definidas en el Reglamento
de Centrales Lecheras y otras Industrias Lácteas.'

Se entiende por contenido en materia grasa de la leche en
polvo el porcentaje en masa de las sustancias determinadas por
el procedimiento expuesto a continuación, que corresponde al
descrito en la norma FIL~9A: 1969 de la Federación Internacional
de Lechería.

El contenido en materia grasa se determina gravimétrica­
mente por extracción de la citada materia grasa de una solución
alcohólico-amoniacal de leche en polvo mediante éter dietílico
y éter de petróleo, evaporación de los disolventes y pesado del
residuo, según el principio del método de Rose-Gottlieb.

1 (d) .2. Material y aparatos.

1 (dl.2.1, 2, 3, 4, 5 Y 6 como 1 (nl.2.!, 2. 3, 4, 5 Y 6.

1 (dl.3. Reactivos.

1 (dJ.3.1, 2, 3, -4 Y 5 como 1 (a).3.1, 2, 3, 4 Y 5.

1 {d1.4. Procedimiento.

1 (dl.4.1. Preparación de la muestra.-Trasvasar la leche en
polvo a un recipiente limpio y seco (provisto de cierre herméti­
co) de una capacidad que corresponda aproximadamente a dos
veces el volumen del polvo. Cerrar enseguida el recipiente y
mezclar cuidadosamente la le.che en polvo agitándolo e invirtién­
dolo repetidamente. Durante la preparación de la, muestra de­
berá evitarse. en la medida de lo posible, la exposición de la
leche en polvo al aire atmosférico con objeto de reducir al mí­
nimo la absorción de humedad.

1 {d>.4-.2. Ensayo en blanco.-Como en 1 (a)A.2.
1 (dJA.3. Determinación.-Como en 1 {al.4.3, excepto que se

pesa aproximadamente un gramo de leche entera en polvo o
1,5 gramo.$ de leche parcialmente desnatada en polvo o de leche
desnatada en polvo añadiendo 10 mililitros. de agua y agitando
hasta la dispersión t.otal del polvo de leche. Despuós de añadir
la solnción de amoníaco, cniüIltar en baño María a una tempe­
ratura de 60° - 70° C durante quince minut.os, agit9.ndo de vez
en cuando, y enfriar a continuación con agua corriente, si se
desea.

1 (d).5. Cálculo.

Como en 1 (al,$.

1 (d) .6. Referencias.

1. Norft1a Internacional FIL IDF 9A: 1969.

2. PRoTEiNAs

2.1., Prin.cipio.

Se entiende por contenido en proteinas de la leche el conte­
nido en nitrógeno expresad,) en porcentaje en peso y multipli­
cado por el factor de conversión. que se determina por el mé­
todo expuesto i1 continuación, el cual corresponde al descrito
en la norma FIL~20: 1962 de la Federación Internacional de Le~

chería.
Este método es aplicable a las leches no alteradas, natural,

certificada, higienizada, esterilizada y a las reconstituídas asi­
mismo no alteradas posteriormente de las lecheS concentrada,
evaporada, condensada y en polvo.

La determinación del nitrógeno total se realiza por aplica­
ción del método Kjeldahl: una determinada cantidad pesada
de leche se trata con ácido sulfúrico en presencia de óxido de
mercurio como catalizador con objeto de transformar el nitró::'
geno de los compuestos orgánicos en nitrógeno amoniacal. El
amoníaco se .libera por adición de sosa cáustica, se destila y
se recoge a una solución de ácido bórico. A continuación se
valora el amoniaco.

2.2. Material y aparatos.

2.2.1. Balanza analítica de un miligramo de sensibilidad
minima.

2.2.2. Aparato de digestión que permita mantener el ma­
traz Kjeldahl en una posición inclinada y provisto de un sis­
tema de calentamiento que no afecte más que a la parte del
matraz ocupada por el líquido.

2.2.3. Matraz Kjeldahl de 500 mililitros de capacidad.
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2.5. Cálculo.

2.5.1. Nitrógeno total.-Se calcula el contenido en nitrógeno
total mediante la fórmula:

2.5.2. Proteínas.-Para expresar el conte.nido en proteínas
de la leche analizada es preciso Jllultiplicar la cantidad de
nitrógeno total, obtenida según el método descrito, por un
factor de conversión que se fija en 6.38. En consecuencia, el
contenido en proteínas viene dado por la fórmula:

N = normalidad del ácido clorhídríco.
VI = volumen en mililitros de ?cido clorhidrico utilizado en

la determinación.
Ve, = volumen ea. mililitros de ácido clorhídrico utilizado en

el ensayo en blanco.
P = peso en gramos de la leche empleada en el antílisis.

La diferencia máxima entre dos determinaciones repetidas
no debe sobrepasar el 0,005 por 100 de nitrógeno.

X 6,38

p

1.40 N (V, • Vol

1,40 N (VI - V.,)

p .

Nitrógeno total % ::::;

Proteínas % =

3. CASI::iNA

L Norma internacional FIL~IDF 20: 1962.

2.6. Referencias.

2.3.1. Sulfato potásico.
2.3.2. Oxido de mercurio, rojo.
2.3.3. Aciao sulfúrico concentrado {densidad, 1,84 '1 20" el.
2.3.4. Solución de sosa cáustica: 500 gramos de hidróxido

sódico (NaOHl y 12 gramOs de sulfuro de sodio (SNa2 . 9HzO)
disueltos en 1.000 mililitros de agua destilada.

2.3.5. Solución de ácido bórico: 40 gramos de ácido bórico
disuelto en 1.000 mililitros de agua destilada.

2.3.6. Acido clorhídrico 0,1 N.
2.3.7. ,Indicador: Dos gramos de rojo de metilo y un gramo

de azul de metileno disueltos en 1.000 mililitros de alcohol etí­
lico del 96 por 100.

2.3.8. Solución de tetraborato de sodio para la valoración
del ácido dorhídric').

Los reactivos y las soluciones utilizadas no deben contener
sustancias nitrogenadas.

2.3. Reactivos.

2.2.4. Refrigerante' Liebig de tubo interior rectilíneo.
2.2.5. Un tubo de salida con bulbo de seguridad esférico,

conectado a la parte inferior del refrigerante por unión esme­
rilada.

2.2.6. Una alargadera conectada al matraz Kjeldahl y al re-
frigerante Liebig por medio de goma. Uniones esmeriladas.

2.2.7. Un matraz Erlenmeyer-de 500 mililitros de capacidad.
2.2.8. Probetas graduadas de 25, 50, 100 Y 150 mililitros.
2.2.9. Bureta de 50 mililitros graduada a 0,1 mililitros.
2.2.10. Materiales para facilitar la ebullición. En la diges-

tión, pequenos trozos de porcelana dura o perlas de vidrio, y
en :ta destilación, pequeí'ias trozos de piedra pómez recién cal­
cinados.

2.4. Procedimiento. 3.1. Principio.

2.4.1. Preparación de la fnuestra.-Antes del análisis poner
la muestra a 20° J: 2° C y mazclarla cuidadosamente. Si no se
obtiene una disper;:;ión homogénea de la materia grasa, calen­
tarla. lentamente a 40° C, mezclar suaVemente y enfíarla de
nuevo a 20° :!.. 20 C.

2.4.2. Detenninación.-Introducir sucesivamente en el matraz
Kjeldahl algunas perlas de vidrio o pequeños trozos de porc,e­
lana, alrededor de 10 gramos de sulfato potásico, 0,5 gram:os
de óxido de mercurio y alrededor de cinco gramos de leche
exactamente pesados, con aproximacióh de un miligramo.

Aiiadir 20 müilitros,de ácido sulfúrico y mezclar el contenido
del matraz. Calentar cuidadosamente el matraz KjelJahl sobre
el dispositivo para la reacción hasta que no se forme espuma
y el ccntenido se vuelva Hquido, Continuar la reacción por ca­
lentam~e,lio más intenso, hasta que el contenido del matraz
esté perfcc::.rmcnte límpido e incoloro. Durante el calentamien~

to, agitar de vez en cuando el contenido del matraz. Cuando
el líquido esté perfectamente límpido proseguir la ebullición
durante una hora y medi.a, evitando todo sobrecalentamiento
local

Dejar enfriar el contenido del matraz a la temperatura am­
biente, aúacJir alreuedor de 150 mililitros de agua destilada y
algunos flugmentos de piedra pómez, mezclar cuidadosamente
y dejarlo todavía enfriar algo más. Con la ayuda de una pro­
beta graduada, verter 50 mililitros de solución de ácido bórico
en el mHtraz Erlenmeyer, añadir cuatro gotas de indicador y
mezclar. Situar el matraz Erlenmeyer bajo el refrigerante, de
manera que el extremo del tubo de salida se introduzca en
la solución de ácido bórico. Con· la ayuda de una probeta
graduada añadir al contenido del matraz Kieldahl 80 mililitros
de la solución de sosa cáustica que contiene sulfuro. Durante
esta operación, mantener el matraz inclinado, de tal manera
que la sosa se deslice a. lo largo de la pared del recipiente
y que los liquidas no se mezclen. Conectar inmediatamente
el matr'3.z KjeldahI al refrigerante por medio de la alargadera.
Mezclar el contenido del matraz por agitación. Calentar a
ebullición evitando la espuma. Proseguir la destilación hasta
el momento en que el contenido del matraz presente ebullición
a saltos . .Regular el calen~amiento de manera que la destilación
dure por lo menos veinte minutos. Enfriar bien el destilado
para evitar que se caliente la solución del ácido bórico. Poco
tiempo antes de terminar la destilación, bajar el matraz Erle!O­
meyer para qv.e el tubo de salida no esté introducido en la
solución de ácido bórico. Detener el calentamiento: elevar el
tubo de salida y enjuagar sus paredes exteJ·i.ores e interiores
con un poco de agua destilada. Valorar el destilado con ácido
clorhídrico 0,1 N.

2.4.3. Ensayo en blanco.-Efectuar un ensayo en blanco,
aplicando el método operatorio descrito, pero utilizando cinco
mililitros de agua destilada en lugar de leche.

Se entiende por contenido en caseína de la leche el conteni~

do en proteínas, expresado en porcentaje en peso, obtenidas
después de una precipitación a pM 4,6, siguiendo el procedimien­
to expuesto a continuación, que corresponde a la norma FIL­
29: 196'1 de la Federación Internacional de Lechería,

Este método es aplicable a las leches no alteradas, natural,
certificada, higienizada, esterilizada y a las reconstituidas tam­
bién, no alteradas posteriormente, de las leches concentrada,

'evaporada, condensada y en polvo. Asimismo puede aplicarse
a las muestras de leche conservadas por adición de formal­
dehido (1: 2.500).

Se determina la cantidad total en nitrógeno de la leche.
A .continuación la caseína se precipita con un tampón acético­
acetato y se filtra. Se determina luego la cantidad de nitrógeno
del filtrado.

La cantidad de caseína se calcula con estas dos determina~

ciones de nitrógeno, que se reaiizan por el método Kjeldahl,
seg ún el método 2.

3.2. Material y aparatos.

3.2.1. Pipetas de O, 5, 1 Y 10 mililitros.
3.2.2. Probeta graduada de 100 mililitros.
3.2.3, Matraz_gr~duado de 100 mililitros.
3.2.4. Papel filtro, lavado en ácido, velocidad media: De

11 a 12,5 centímet.ros. -
3.2.5. Embudos.

3.3. Reactives.

3.3.1. Solución de ácido acético al 10 por 100 (en peso por Vo-
lumen).

3.3.2. Solución de acetato de sodio, 1 N.

3.4. Procedimiento.

:U.1. Preparación de ]a muestra.~Antes del análisis poner
la. muestra a 20 ± 2." C y mezclar cuidadosamente. Si no se
obtiene una, dispersión homogénea de la materia grasa, calen­
tar la muestra lentamente a 40° C; mezclar suavemente y en~

Iriar a 20° ± 2° C.
3.4.2. Determinación.-Determinar el contenido total en ni...

tró:;eno INT) de la leche utilizando eí método Kjeldahl, según
el método 2.

Precipitar la caseína de la siguiente manera:

Llevar con pipeta 10 mililitros de leche a un matraz aforado
de 100 mililitros. Añadir 75 mililitros de agua a 4Cf' C¡ des­
pués. un mililitro de la solución de ácido acético. Mezclar sua~

vemente el contenido del matraz y esperar diez minutos, Aña­
dir con pipeta un mililitro de la solución de acetato de sodio,
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Mezclar de nuevo. Dejar enfriar el contenido del matraz a unos
20Q e, completar hasta 100 mililitros con agua y mezclar invir­
tiendo lentamente el matraz. Cuando el precipitado de caseína
y materia grasa se- haya depositado, filtrar por filtro seco y
recoger el filtrado en un recipiente seco.

Determinar el contenido en nitrógeno de so 'mililitros del
filtrado límpido (nitrógeno no caseínico: NNO, utilizando el
método KjeldahI según el métlDdo 2.

3.4.3. -Ensayo en blanco.-Además del ensayo en blanco pre­
visto en el método 2, relativo a la determinación del contenido
en nitrógeno total de la leche, conviene hacer un ensayo en
blanco para comprobar los reactivos que precipitan la caseína,
utilizando 50 mililitros de agua, 0,5 mililitros de la solución
de ácido acético y 0,5 mililitros de la solución de acetato de
sodio.

3.5. Cálculo.

Calcular el porcentaje en peso de NTen la leche y del NNC
en el suero. límpido con tres cifras significativas. Corregir la
cifra obtenida para NNC por el volumen del precipitado, mul­
tiplicando el valor obtenido por 0,994. Calcular la cantidad de
caseína mediante la fórmula:

Cantidad de caseína % :::; 6,38 NT - NNC1.

La aplicación de este factor a todas las leches enteras no
entraña error sensible;' sin embargo, si se aplica el método
a leche desnatada, el factor de corrección utiiizado deberá
ser 0,998.

La diferencia entre dos determinaciones repetidas no debe
sobrepasar el 0,04 por 100 de caseína.

3.6. Referencias.

1. Norma internacional· FIL-DIF ·29: 1964.

4. LACTOSA

•.1. Principio.

Se entiende por contenido en lactosa de la leche el conte­
nido en lactosa monohidratada' expresado en porcentaje en peso,
determinado por el procedimiento expuesto a continuación, que
corresponde al descrito en la norma FIL-28: 1964 de la Fede­
ración Internacional de Lechería.

Este método es aplicable a las leches no alteradas natural,
certificada, higienizada, ésterHizada y a las reconstituídas, asi­
mismo no alteradas. posteriormente, de las leches concentrada,
evaporada, condensada y en polvo. También puede aplicarse
8 las muestras de leche conservadas por adición de forma(­
dehído U: 2.500).

El contenido en lactosa se determina indirectamente, una
vez desproteínizada la leche, por valoración de la cantidad
de halógeno reducido al final de la redacción entre lactosa y
yoduro potásico~cloramina T.

4.2. Material y aparatos.

4.2.1. Balanza analítica. "\
4.2.2. - Matraces aforados de 100 mililitros.
4.2.3. Pipetas de 5, 10, 20, 25 Y 40 mililitros.
4.2.4. Papel filtro Havado en ácido, velocidad media: 11 a

12,5 centímetros}.
4.2.5. Embudos filtrantes.
4.2.6. Matraces Erlenmeyer, de una capacidad de 150 a 200

mililitros.
4.2.7. Matraces Erlenmeyer, de 150 mililitros con cierre es-

merilado.
4.2.8. Bureta de 10 mililitros graduada a 0,02 milil1tros.

•.3. ReactivQs.

4.3.1. Reactivo del ácido tunr,sténico: Disolver siete gramos
de tungstanato de sodio (W04Na

2
• 2H2ü) en 870 mililitros de

agua; aiíadir 0,1 mililitro de una solución de ácido ortofosfó­
rico (88 por 100 en peso) y 70 mililitros de una solución de
'cido sulfúrico 1 N.

4.3.2. Solución de cloramina T, 0,040 N (5,70 gramos por
litro).

4.3.3. Solución de tiosuIfato de sodio normalizada a un poco
más de 0,040 N.

4.3.4. Solución de yoduro potásico del 10 por 100, reciente­
mente preparada, incolora.

4.3.5. Solución de ácido clorhidrico, 2 N.
4.3.6. Solución de almidón soluble del 1 por 100.

4.4. Procedimiento.

4.4.1. Preparación de la muestra.-Antes del análisis 'poner
la muestra a 20° :1:: 2~ e y mezclarla con cuídado. Si no se obtie­
ne una dispersión hcmogénea de la materia grasa, calp.ntar la
muestra lentamente a 400 C, mezclar suavemente y enfriar
a 20° ± 2° C.

4.4.2. DeterminaciÓn.-LJevar con pipeta 10 mililitros de le­
che a matraz aforado de 100 mililitros. Añadir 25 mililitros de
agua, 40 mililitros del reactivo de ácido tungsténico y mezclar
suavemente. Completar hasta 100 mililitros con agua, mezclar
y dejar que se deposite el precipitado. Filtrar con un filtro tieco
y recoger en un matraz seco. Con una pipeta tomar 10 milili­
tros de filtrado y ponerlo en un matraz Erlenmeyer de 150 mí~

lilitros provisto de tapón esmerilado. Aüadir cinco mililitros
de la solución de yoduro potásico y exactamente 20 núlílitros
de la solución de c10ramina T. MezclaT. Tapar el matraz con
su tapón, previamente humedecido con un poco de solución de
yoduro potásico, y mantenerlo en la oscuridad durante una
hora y medía a 18°_20U C. Quitar el tapón, enjuagarlo en sI
matraz con un poco de e.gua y aí'Jadir cinco mililitros de la
solución de ácido clorhidrico. Añadir exactamE'!nte 10 mililitros
de la solución de tiosulfato de sodio. Valorar con una aproxi­
mación de 0,02 mililitros con lá solución de tiosulfato. Hacia
el final de. la valoración, añadir dos o tres gotas de la soluciqn
de almidón.

4.4.3. Ens€lYo en blanco.-Efeduar un ensayo en blanco si­
guiendo. exactamente el método operatorio descrito, pero em­
pleando 10 mililitros de e.gua en lugar del filtrado.

4.5. Cálculo.

Calcular la diferencia entre los valores de tiosulfato obte~

nidos para el ensayo en blanco y para el de la leche. Cor.regir
el valor en función del volumen de! precipitado, multiplicando
por 0,992. Convertir la cifra obtenída en lactosa monohidratada,
teniendo en cuenta que un mililitro de solución de tiosulfato
0,040 N corre8pond8 a 0,00720 gramos de lactosa monohidratada.
Expresar los resultados en porcentajes de lactos~¡ monohidratada.

La aplicación de este factor 0,992 a todas las leches enteraS
no ocasiona ningún error sensible; sin embargo, si el método
se aplica a la leche desnatada, debe utilizarse 0,996 como factor
de corrección.

La diferencia máxima entre dos detorminacionos repetidas
'no debe sobrepasar de 0,05 por 100 de lactosa.

4.6. Observaciones.

La solución de ti'osulfato se debe normaliZAr periódicamente,
por ejemplo, por vflloración de 10 mililitros de yoduto de pota­
sio 0,040 N, a los que se habrá añadido cinco mililitros de la
solución de yoduro potásico y cinco mililitros de la solución
de á.cido clorhídrico.

La concentración de la solución de tiosulfato ha sido elegida
de tal forma que la lectura en bureta sea de 2 a 3,05 mililitros
para la mayor parte de las muestras de leche y de 9,5 a 9,7 mi­
lilitros para los ensayos en blanco.

Cuando se proceda a una serie de análisis se deben prepa­
rar los filtrados y los ensayos en blanco hasta la adición de
yoduro de potasio ínclusive. Finalmente se añade rápidamente
la solución de cloramina T a cada matraz y se anota la hora.
Después de una hora y media (se admite una tolerancia de una
hora veinte minutos a una hora cuarenta minutos) se añade
el ácido clorhídrico en todos los matraces y siguiendo el mismo
orden. Así se paraliza la reacción y los matraces se pueden
valorar por turno.

4.7. Referencias.

1. Norma internacional FIL-TDf.' 28: 1967.

5 (a). EXTRACTO SECO

Leches natural, certificada, higienizada y ~sterilizada

5 {aJ.1. Principio.

Se entiende por contenido en extracto seco de las leches na­
tural, certificada, hígionizada y esterilizada, el residia, expre­
sado en porcentaje en peso, obtenido después de efectuada la
desecacíón de la leche de que se trate por el procedimiento
expuesto a continuación, que corresponde al descrito en. la
norma FrL-21: 1962 de la Federación Internacional de Lechería.

Una cantidad conocida de leche se deseca a temperatura
constante hasta peso constante. El peso obtenido después de
desecar representa el de la materia seca.



n. O. del E.-Num. 175 22 julio 1972 l3199

1. Norma Intenacional FIL-IDF 21: 1962.

C' = cantidad de conservante no volátil en la mUEstra ana.­
lizada.

P' - C'
Contenido en extracto seco %:::;:: ---- X 100.

p-e

P
C porcentaje de conservante X --

lOO

5 (b) .4', Cálculo,
P'

Contenido en extracto seco % ::::: -- X 100.
P

6;1. Principio.

Se entiende por contenido en cenizas de la leche el producto
rf',sultante de la incineración del extracto seco, expresado en
porcentaje en pe;;;o, obtenido según el procedimiento descrit.o
a continuación.

El extracto seco se incinera a una temperatura determinada
y an una lenta corriente de <':tire.

6.2. Material y aparatos.

6.2.1, Balanza de sensibilidad 0,1 milIgramos como mínimo.
6.2.2. Desecador provisto de un buen deshidratante (gel

de sílice con indicador higrométrico).

P' == peso en gramos de la muestra después de desecar.
P ::::: peso en gramos de la mue!?tra antes de desecar,
La diferencia entre dos determinacione,s repetidas no debe

ser mayor de 0,1 por 100 del extracto seco.

S (b) .5.-Referencias.

1. Norma internacional FIL·IDF 15: 1961,

6. CENIZAS

5 {b) .2.2. Desecador provisto de un buen deshidratante (gel
de sílice con indicador higrométrico).

5 (b) .2.3. Estufa de desecación que permita obtener una.
temperatura constante de 980

- 100" C,
5 (b) .2.4. Cápsulas metálicas, planas, en metal inoxidable

o de vidrio de 2,5 centímetros de altura aproximadamente y.
de 7.5 centímetros de diámetro aproximado, con tapas ade­
C~'iIS.

5 (b) ,2.5. Arena de cuarzo o arena de mar que pase atra.­
vés de un tamiz de 10 aberturas por centímetro. pero que rio
pase a través de un tamiz de 40 aberturas por centímetro y.
si es necesario, lavada con ácido clorhídrico concentrado, des~

pués con agua y finalmente secada y calcinada.
Para comprobar si la ar!ólna es adecuada, desecar una pe­

queña cantidad a 98° - 1000 C hasta peso constante, añadir agua
destilada, desecar de nueva y pesar. No debe haber diferencia
entre las dos pesadas,

5 (bJ.2.6. Varillas cortas de vidrío.
S (b1.2.7. Baño de agua,

5 (b) .3. Procedimiento.

S (b) .3.1. Preparación de la muestra.-Si se observa una
separación parcial más o menos, importante de algunos com~

ponentes, por ejemplo. materias proteicas, materia grasa, sa~

les de calcio o lactosa, es necesario mezclar la muestra,
5 (b1.3.1.1. Leche concentrada o evaporada.-Abrir el en­

vase al borde de la tapa, verter la leche despacio en Cltro re­
cipiente y mezclar bien por sucesivos trasvases. La leche o

·180 grasa que se adhiere a la tapa debe reincorporarse a la
muestra. Calentar entonces la muest.ra tapada a una tempe·
ratura de 40° C y mezclar íntimamente removiendo. Dejar en­
friar.

5 (bJ.3.1.2, Leche condensada.-Abrir el bote al borde de la
tapa. La leche o grasa adherida a la tapa deberá incorporarse
a la muestra. Calentar a 40° C y mezclar íntimamente remo­
viendo de arriba abajo con una cuchara. Dejar enfriar.

5 (b) .3.2. Determinación.-Colocar en la cápsula aproxima­
damente 25 gramos de arena y una pequeña. varilla de vidrio.
Secar la cápsula y su contenido, con la tapa. abierta, a 980

­

1000 C durante dos horas. Colocar la cápsula tapada en un
desecador, dejarla enfriar a la temperatura ambiente y pesar.
An'astrar la _arena hacia un - borde de la cápsula, pesar exac­
tamente y poner en el espacio libre aproximadamente 1,5 gra';
mos de la muestra. Añadir cinco mililitros de agua destilada,
mezclar los líquidos y la arena mediante una varilla de vidrio,
Dejar la varilla en la mezcla. Colocar la cápsula en baño de
agua hirviendo durante veinte minutos y remover con cuidado
la mezcla de vez en cuando. Colocar la cápsula con la varilla
y 18, tap'a en una estufa de desecación a 980 _1000 e durante una
hora y treinta minutos. La tapa se debe colocar al lado de la
cápsula. Cubrir la cápsula con la. tapa y ponerla en el dese­
cador; dejarla enfriar y pesar. Colocarla 'una hora más en la
estufa de desecación; dejarla enfriar y pesar como antes. Repetir
la desecación hasta que la diferencia en peso entre dos pesada.
sucesiVas no exceda de 0,5 miligramos.

X 100.
P

P'
Contenido en extracto seco %

5 (a) .2. Material y aparatos.

,5 {al.2.1. Balanza analítica, dé sensibilidad 0,1 miligramo
como mínimo.

S {al.2.2. Desecador provisto de un buen deshidratante {gel
de sílice con indicador higrométricoJ.

5 (a) .2.3. Estufa de desecación que permita conseguir una
temperatura constante de 102" ± 2" C.

5 (a) .2.4. Cápsulas metálicas planas, en metal inoxidable
o de vidrio de dos centímetros de altura aproximadamente y
de seis a ocho centímetros de diámetro aproximadamente, con
tapas adecuadas.

5 (a) .2.5. Batia de agua.

s (a) .3. Procedimiento.

S {al.3.1. Preparación de la muestra.-Antes del análisis,
poner la muestra a 20" ± 2" e y me2;clarla cuidadosamente. Si
no se obtiene una buena repartición de ·la materia grasa,
calentar lentamente a 40° C, mezclarla suavente y enfriarla
a 20° ± 2° C.

5 (a) .3.2. Determinación. - Secar la cápsula y la tapa a
102° ± 20 C durante treinta minutos. Colocar la cápsula tapada
en un desecador. dejarla enfriar a la temperatura ambiente y
pesarla. Poner aproximadamente tres mililitros de la muestra
en la cápsula, tapar la cápsula con la tapa y pesarla. Poner
lá cápsula destapada en baño de agua durante treinta minutos,
Poner la cápsula y la tapa en una estufa de desecación a
102° ± 2° C durante dos horas. La tapa se debe poner a un lado
de la cápsula. Cubrir la cápsula con la tapa y ponerla en el
desecador; dejarla enfriar y pesarla. Ponerla una hora más E;D

la estufa de desecación; dejarla enfriar y pesarla. Repetir la
desecación hasta que la diferencia entre dos pesadas consecu~

tivas no sea mayor. de 0,5 miligramos.

5 (a).4, Cálculo.

En caso de ser dicromato potásico, el contenido porcentual
de conservante, se determina según el método 7.

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

5 (a) .5. Referencias.

5 (h) .2. Material y aparatos.

5 (b) .2.1. Balanza analítica de sensibilidad 0,1 miligramo
como mínimo.

P' :=:: peso en gramos de la muestra después de la desecación.
P :::;:: peso en gramos de la muestra antes de la desecación.
Si a la muestra de la leche se le han adicionado como con~

ser"'adores sustancias no volátiles, como, por ejemplo, dicro­
mato potásico, se debe corregir la expresión del extl'acto seco
como sigue:

5 (b). EXTRACTO SECO

Leches concentrada, evaporada y condensada

5 {h).l. Principio;

Se entiende por contenido en extracto seco de las leches con­
tracta, evaporada y condensada, el residuo, expresado en por~

centaje en peso obtenido después de efectuada la desecación
de la leche de que se trate, por el procedimiento expuesto a
continuación, que corresponde al descrito en la norma FIL­
15: 1961 de la Federación Internacional de Lechería,

El método consiste en la dilución con agua de una cantidad
conocida de, muestra y la desecación con arena a temperatura
constante, El peso obtenido después de desecar representa el
de la materia seca.
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6.2.3. Estufa de desecación, regulada a 120" C.
6.2.4. Horno eléctrico con circulación de aire, provisto de

un regulador de .temperatura.
6.2.5. Cápsula de platin-o o de un material inalterable en

las condiciones del ensayo de aproximadamente 55 milímetros
de diámetro y 25 milímetros de altura.

6.2.6: Baño de agua a temperatura de ebullición.

6.3. Procedimiento.

Colocar la cápsula en la estufa de desecación a 102ü ± 2° e
durante treinta minutos. Pasarla luego al desecador. dejarla
enfriar a la temperatura ambionte y pesar. Pesar exacta­
mente alrededor de 10 gramos de leche en la cápsula. Poner
la. cápsula en. baño de _agua hirviendo hasta secado por eva­
poración (aproximadamente siete horas). Incinerar el extracto
seco, procedente de la desecación anterior" por cale11-tamiento
durante dos o tres horas en un hornb regulado entre 5200 y
550" e (no deben existir en este último partículas carbono,­
sasJ. Poner a enfriar la cápsula en un desecador. Pesar con
una aproximación de 0,[; -miligramos.

tiA. Cálculo.

El contenido en cenizas de la leche, expresado en porcen­
taje en peso, es igual a:

M-m
Cenizas % = --- 100.

P

M = plISO de la cápsula y de las cenizas después de la in­
cineración y enfriamient.o posterior.

m = peso de la cápsula vacía.
P = peso en gramos de la leche empleada en la determi­

nación de las cenizas.

e.5. Observaciones.'

El peso de las cenizas es variable según las condidOlJ8S de
Jncineración. La' técnica descrita antetiormente proporciona
los resultados más constantes; las difere'1cias no pasan ge­
neralmente de un 2 por 100 por término medio, y el 95 por
100 por lo menos de los cloruros se encuentran en las cenj¡>;as,

Cuando la temperatura del horno se haya elevado ligera­
mente por encima de 5500 e, determinar los cloruros y corre..
gil' en consecuencia el peso de las cenizas,

Si a la muestra se le ha añadido dicromato pota~ico, es
necesario efectuar dos correcciones para obtener un valor
aproximado de las cenizas de la lecha inici8l, operando como
sigue:

1.0 Determinar el dicromato potásico y re.'>tar su peso del
de las cenizas.

2.° Determinar los cloruros en las cenizas, expresarles en
CINa y añadir al peso de las cenizas la dif8rencia enlre los
cloruros totales de la leche y los cloruros restantes.

7. DJCROMATO POTÁSICO

7.1. Principio.

La determinación se realiza sobre las cenizas de la leche,
por reducción de los cromatos mediante una solución de sul­
fato ferroamónico (sal de Mohrl (S04)2 Fe (NH~)2 . 6H20, cuyo
exceso se valora con permanganato potásico.

7.2. Reactivos.

7.2.1. Solución acuosa de sal' de Mohr de ocho gramos por
litro, para valorar en el momento de su empleo (esta solu­
ción se estabiliza por adición de 12 mililitros de ácido sulfú­
rico por litro),

7.2.2. Solución' valOrada de permang:3.n21o potásico O02 N,
en la cual un mililitro conesponda a 0,00098 gramos de Cr2
0 1 K 2.

7.2.3. Acido sulfúrico (d = 1,84).

7.3. Procedimiento.

Agotar las cenizas por lavados sucesivos con agua destila­
da; después, con una solución acuosa de ácido sulfúrico al
5 por 100 en volumen; obtener un total de 25 a 30 mililitros
de líquido. Recogerlo en un vaso para valorar. Añadir alre­
dedor de cinco mililitros de ácido sulfúrico y 20 mililitros exac-

tamente medidos de la solución sulfúrica de sal de Mohr; la
reducción del ácido crómico es inmedir'.ta. Valorar. el exceso
de sal de Mohr con la solución valorada de permanganato
potásico hasta coloración rosa permanente.

Por otra parte, valorar en las mismas ('ondicion~s 20 mi­
HUI-OS do la misma solución sulfúrica de sal de MC'hr me­
diante la solución valorada de permanganato potásico.

7.4. Cálculo.

El contenido de la leche en dicromato potásico, expresado
en porcentaje en peso es igeal a:

(V' - V) 0.098
DiC'roma to potásico %

p

v = volumen en mililitros de permanganato potásico em­
pleados en la valoración del exceso de sal de Mohr.

V' :: volumen en mHilitros de permanganato potásico emplea­
dos en la prueba en blanco.

P = peso en gramos de la leche emplel;'lda en la detern1i­
nación de las cenizas.

8 (al. ACIDEZ

Leches natum[, certificada, higienizada y esterilizada.

8 (a).1. Pl"incipio.

Se entiende por acidez en las leches natural, certificada,
higienizada y ('sterilizada, el contenido aparente en ácidos,
expresado en gramos de ácido láctico por 100 mililitros de
leche, determinarlo por el procedimiento expue,sto a conti­
nuación, que corresponde al descrito en la norma lJNE 34.10Q
del Instituto de R.acionalización del Trabe,jo.

Un determinado volumen de leche se valora en solución
de sosa, empleando solución alrohóJica de fCljolftaleína y lue­
go se expresa el resultado en pe:~o dJ ¡~iddo láctico, -mediante
la correspondiente transformación.

8 (a) .2. 11aterial y aparatos.

Bureta graduada cada 0,05 mililitros, o cada 0,1 mi!iiiiros
que permita apreciar la' somidivlsjón.

o (ed .3. Reactivos.

8 (aL3.1. Solución O,l1t N (N/9J ó 0,1 N (NilO) de hidróxi­
d~ sódicp [NaOHJ.

8 (a1.3.2. Indicador· 0,5 miliJÍLcos de una solución alcohó­
lica de fenolftaleína al 1 por leo.

8 (a).4. Procedimiento.

8 (aJ.4.1. Preparación de la ~1I0stra.-Antes del análisis
noper la muestra a 20" ± 20 C y mezclarla cuidados:_unente. Si
no se obtiene una dispersión homogénea do la m9 teria grasa,
cu!entar lentamente la muestra a 40" e, mozclar nuevamente y
enfriarla de nuevo a 20° ± 2° C.

8 (a).4.2. Determinación. - Se dE-,termina volumétricamente
operando sobre 10 mililitros de leche con solución 0,111 N (N/9)
de sosa (NaOH) o sobre 9 mililitros de leche con solución 0,1 N
(N/IOJ. Como indicador se emplean 0,5 mililitros de solución
alcohólica de-feno!ftaleína al 1 por 100. mar por terminada la
valoración cuando aparece una coloracíón rosa fácilmente per~

ceptiblrr por comparación con un testigo tomado de la misma
leche. Dicha coloración desaparece progresivamento, p9ro se
considera obtenido el viraje cuando el tinte rosa persiste du­
rante unos diez segundos.

8 (aJ.5. Expresión de los resultados.

Los resultados se expresan en peso de ácido lácUco por 100
mililitros de leche, dividiendo _por 10 el número de mililitros
empleados de solución de sosa.

Si a la muestra de leche se le ha adicionado dicromato po­
tásico es preciso tener en cuenta la acidez debida a dicho con­
servador. En el caso de leches no alteradas se puede considerar
que un gramo de dicromato potásico aument.a la acidez en las
mismas proporciones que 0,6 gramos de ácido láctico.

8 (al.6. Referencias.

1. Instituto Nacional de Racionalización del Tra:bajo. Una
norma española 34.100.
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8 (b). ACIDEZ

Leche en polvo

8 (bLl. Principio.

So entiende por acidez en la leche en polvo el contenido apa­
rento en ácidos expresado en gramos de ácido láctico por 100
gramos de leche en polvo determinado por el procedimiento
expuesto a continuación, que corresponde al descrito en la nor­
ma UNE-34,101 del Instituto Nacional de Racionalización dd
Trabajo.

ElméLodo os aplicable a las leches en polvo entera y desna­
tada.

Una determinada cantidad pesada de leche en polvo disuelta
en agua se valora con una solución de sosa empleando fenolfta­
leína como indicador hasta igualarla -en color con otra cantidad
igual de leche en polvo disuelta y nfezclada con acetato de ro·
sanilina.

8 (bJ.2. Material y aparatos.

a (bJ.2.1. Cápsulas de porcelana blanca de aproximadamente
100 mililitros de capacidad.

a (bl.3. Reactivos.

a (bl.3.1. Solución 0,111 N (N/9l o 0,1 N (N/lOl de hidróxido
sódico (NaOHl exento de carbonato.

a (b).3.2. Solución indicadora de fenolftaleína: Se disuelve
un gramo de fenolftaleína en 110 mililitros de alcohol etílico
{95 a 96 por 100 en volumen) se añade solución N/9 o N/ID de
hidróxido sódico, hasta que una gota dé una débil coloración
rosa y se completa hasta 200 mililitros con agua destilada.

8 (b) .3.3. Solución concentrada de acetato de rosanilina: Se
disuelve 0,12 gramos de acetato de rosanilina en 50 mililitros
de alcohol etílico (95 a 96 por 100 en volumen) t1ue contenga
0,5 mililitros de ácido acético glacial y se completa hasta 100
mililitros con alcohol etílico.

a (b).3.4. Solución diluída de acetato de rosanilina: Se diluye
un mililitro de solución concentrada de acetato de rosanilina
hasta 500 milHitros con una mezcla, a partes iguales en volu­
men, de agua destinada y alcohol etílico (95 a 96 por 100 en
volumen).

Las soluciones de acetato de rosanilina se conservan en la
oscuridad en frascos herméticamente cerrados con taponos de
caucho.

8 (b).4. Procedimiento.

Se toman dos cápsulas de porcelana blanca de una capacidad
apro""imada de 100 mililitros, pesándose en cada una de ellas
un gramo de leche en polvo. A una y otra cápsula se añaden
10 mililitros de agua hirviente, se agita con la extremidad aplas 4

tada de una varilla de vidrio hasta obtener un líquido perfecta­
mente homogéneo y se deja enfriar durante diez minutos. A una
de las cápsulas se le aíi.ade un mililitro de solución diluida de
acetato de rosanilina y se mezcla. A la otra cápsula se le agrega
un mi.lilitro de solución de fenolftaleína y, gota a gota y agi­
tando enérgicamente todo el tiempo, solución valorada de hi­
dróxido sódico hasta obtener una coloración igual a la primera.
El tiempo empleado en la valoración no ha de exceder de veinte
segundos y ésta se ha de efectuar con una luz difusa.

8 (b) .5. Cálculo.

El número de mililitros consumidos de solución 0,111 N (N/9)
representa la acidez, expresada en gramos, de ácido láctico por
100 gramos de leche en polvo.

Si se opera con solución 0,1 N (N/lO), el número de mililitros
multiplicado por 0,9 da el ~ismo porcentaje de acidez,

8 (b).6. Referencias.

L Instituto Nacional de Racionalización del Trabajo. Una
norma española 34.101.

9. SACAROSA

Determinación polarimetrica en la leche condensada

9.1. Principio.

Se entiende por contenido en sacarosa de la leche conden­
sada el contenido en sacarosa no transformada, expresado en
porcentaje en peso, determinado por el procedimiento expuesto
a continuación, que corresponde al descrito en la norma. FIL­
35: 1966 de la. Federación Internacional de Lechería.

Este método es aplicable a. la. leche condensada, entera o
dosnatada, de composición normal, preparada a partir de leche
y sacarosa únicamente que no contenga sacarosa transformada.

El método se basa en el principío de invenlión de Clerget:
Un tratamiento suave con un ácido hidroliza completamente la
sacarosa. !Ya lactosa y los otros azúcares prácticamente no Se
hidrolizan. La cantidad de sacarosa se deduce del cambio del
poder rotatorio de la soluc:ón.

Se prepara un filtrado límpido de la muestra, sin mutarrota­
ción debida a la lactosa, por tratamiento de la solución con
amoníaco seguido de neutraliznción y clarificación por adiciones
sucesivas de soluciones de acetato de cinc y de ferrocianuro
potásico.

En una parte del filtrado la sacarosa se hidroliza en las con­
diciones especiales que corresponden a este tipo de operación.

Partiendo de los poderes rotatorios del filtrado, antes y des~

pués de la inversíón, se calcula la. cantídad de sacarosa.

9.2. Material y aparatos~

9.2.1. Balanza analítica de sensibilidad 10 miligramos como
mínimo.

9.2.2. Vasos de precipitados de 100 mililitros en vidrio.
9.2.3. Matraces graduados, de 200 y 50 mililitros.
9.2.4. Pipetas de 40 mililitros.
9.2.5. Probetas graduadas de 25 mililitros.
9.2.6. Pipetas graduadas de 10 mililitros.
8.2.7. Embudos filtrantes de diámetro entre 8 y 10 centímetros

y filtros (plegados) de 15 centímetros de diámetro.
9.2.8. Tubo de polarímetro de 2: decímetros de longitud, exac­

tamente calibrado.
9.2.9. Polarímetro o sacarímetro.
9.2.9.1. Polarímetro con luz de sodio o con luz verde de mer­

curio (lámpara de vapor de mercurio con prísma o pantalla.
Wratten número 77 Al, permitiendo lecturas con una precisión
por lo menos igual a 0,05 grados de ángulo.

9.2.9.2. Sacarímetro con escala internacional de azúcar uti­
lizando luz blanca que pasa a través de un filtro de 15 milI·
metros de una solución al 6 por 100 de dicromato potásico, o
bien luz de sodio, y permitiendo la lectura con una precisión
por lo menos igual a 0,1 grados de la escala sacsrimétrica in-
ternacional. .

9.2.10. Baño de, agua a 60° ± l° c.
9.3. Reactivos.

9.3.1. Solución de acetato de cinc, 2,0 N: Disolver 21,9 gramos
de acetato de cinc cristalizado CC2H,O)~ Zn. 2H20 y 3 mililitros
de ácido acético glacial en agua destilada. y completar hasta
100 mililitros.

9.3.2. Solución de ferrocianuro potásico, 1,0 N: Disolver 10,6
gramos de ferrocianuro potásico cristalizado IFeCCN).JK" . 3H.O
en agua destilada y completar hasta 100 mililitros.

9.3.3. Solución de ácido clorhídrico, 6,35 ± 0,20 N (20-22
por 100l.

9.3.4. Solución diluída de amoníaco, 2,0 ± 0,2 N "<3,5 por 100>'
9.3.5. Solución dHuída de ácido acético, 2,0 ± 0,2 N H2

por 1001.

9.4. Procedimiento.

9.4.1. Preparación de la muestra.
Para muestras de productos recientemente preparados en los

que no se pueda prever separación alguna apreciable de los
componentes. Abrir el recipiente, introducir en él el producto ad­
herido a la tapa y mediante movimientos de arriba abajo', con
ayuda de una cuchara, conseguir que se mezclen íntimamente
las capas superiores así como el contenido del fondo del recí~

piente. Trasvasar el contenido de un bote a un frasco provisto
de tapón bien adaptado.

Para muestras de productos más antiguos y muestras en las
que se pueda prever una separación de componentes, calentar
en bano de agua, aproximadamente a 40° e, hasta que la mues­
tra casi haya alcanzado e,sta temperatura, abrir el recipiente
y operar de la mü;¡na manera. que arriba. En el caso de un bote,
tra.svasar el contenido a un frasco, raspar el producto que se
haya adherido a las paredes y continuar la mezcla hasta que
toda la masa sea homogénea. Cerrar el frasco con una tapadera
que se adapte perfectamente. Dejar enfriar.

9.4.2. Comprobacíón del métodO,-Proceder como en 9.4.3,
utilizando una mezcla de 100 gramos de leche o 110 gramos de
leche desnatada y de 18,00 gramos de sacarosa pura, que corres­
ponde a 40,00 gramos de una leche concentrada conteniendo 61
45 por 100 de sacarosa, Calcular la cantidad de sacarosa como
en 9.5.1, utilizando en la fórmula lJ, para W, F y P, la cantidad
de leche pesada y la riqueza en materia grasa y proteínas de
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esta leche, y en la fórmula ID, pal <1 W, ]a cifra de 40,00. La me­
dia de los valores encontrados no debe diferir de dicho valor
(45 por 100) en más del 0,1 por IDO.

9.4.3. Determinación.-En un vaso de 100 mililitros pesar
aproximadamente 40 gramos de la muestra bien mezclada con
una aproximación de 10 miligramos, añadir 50 mililitI«> de agua
deAtilada caliente (80" - 90"'.0 Y mezclar cuidadosamente. Tras­
vasar cuantitativamente la -mezcla a un matraz aforado de 200
mililitros, enjuagar el vaso con cantidades sucesivas de agua
destilada a 60° e hasta que el volumen total sea de 120 a 150
mililitros. Mezclar y enfriar a temperatura ambiente. Añadir
5 mililitros de la solución de amoníaco diluida. Mezclar de nuevo
'y dejar reposar durante quince minutos. Neutralizar el amo­
níaco añadiendo una cantidad equivalente de la solución di­
luída de ácido acético. Determinar previamente la cantidad
exacta de mililitros por valoración de la solución de amoníaco
diluída empleando el azul de bromotimol como indicador. Mez~

cIar. Añadir, mezclando suavemente por rotación del matraz
inclínado, 12,5 mililitros de solución de acetato de cinc. De la
misma forma· que para la solución de acetato, añadir 12,5 mili~

litros de solución de ferrocianuro potásico. Poner el contenido
del matraz a. 200 C y añadir agua destilada (a 20" C) hasta
alcanzar el enrase de 200 mililitros.

Hasta este momento todas las adidones de agua O reactivos
deberán haberse efectuado de tal manera que se haya evitado
la formación de burbujas de aire y por esta misma razón todas
las mezclas se habrán realizado por rotación del matraz y no
por, agitación violenta. Si se observa la presencia de burbujas
de aire antes de alcanzar· los 200 mililitros se pueden elimihar
aplicando al matraz una bomba de vacio e imprimiéndolo un
movimiento de rotación. Tapar el matraz con un tapón seco y
mezclar íntimamente sacudiendo con energía. Dejar reposar
durante algunos minutos, filtrar a continuación por un papel
filtro seco. Despreciar los primeros 25 mililitros del filtrado.

9.4.3.1. Polarización directa.-Determinar la rotación óptica
del filtrado a 20" ± 2" C.

9.4.3.2. Inversión.-Introducir con la pipeta en un matraz
graduado de 50 mililitros, 40 mililitros del filtrado obtenido de
la maneta indicada antes: Añadir é.O mililitros de ácido clorhí­
drico 6,35 N. Poner el matraz en baño de agua a 60" e durante
quince minutos. sumergiéndolo hasta el nácimiento del cuello.
Mezclar por rotación durante loa cinco primeros minutos, al final
de los cuales el contenido deberá haber alcanzado la temperatura
del baño. Enfriar a 20° C y completar hasta 50 mililitros con
agua destilada a 20" e, mezclar y dejar reposar una hora a
esta temperatura.

9.4.3.3. Polarización después de inversión.-Determinar el
poder rotatorio de la solución invertida a 20'" ± 2" e (Cuando
la temperatura del líquido en el tubo de polarización difiera
en más de 0,2" e de 20" C durante la medida, se deIJe aplica:r
la corrección de la temperatura indicada en el apartado 9.5.2.l

9.5. Cálculo.

9.5.1. Riqueza en sacarosa.

W
Il v::::::: ~- (l,OB E+ 1,55 P)

100
5

D--I V-v V
4

III S::::; -~-- X --- X --- X 100
V LX W

s = Cantidad de sacarosa.
W = Peso de la muestra expresado en gramos.
P = Porcentaje de proteínas (N X 6,38) de la muestra.
F = Porcentaje de materia g~asa de la muestra.
V = Volumen en mililitros de la muestra diluída antes de

filtrar.
D ::::; Lectura polarimétrica dírecta (polarización antes de

la ·inversión).
1 = Lectura polarimétrica después de la inversión.
L = Longitud en decímetros del tubo del polarímetro.
Q = Factor de inversión cuyos valores se indican más ade­

lante.

Pesando exactamente 40,00 gramos de leche condensada y uti­
lizando un polarímetro con luz de sodio provisto de escala en
grados 'de ángulo y un tubo de 2 decímetros de longitud el con­
tenido en sacarosa de las leches condensadas normales' (C = 9)
8 20.0" ± 0,1" e se puede calcular con ayuda de la síguiente
fórmula:

S = (D-514 n (2,833-0,00612 F-0,00878 Pl.

Si la medida de la polarización después de la inversión se
efectúA. a una temperatura diferente de 20" C, las cifras obte­
nidas se deben multiplicar por

. [1 + 0,0037 (T~201l

9.5.2. Valores del factor de inversión Q.-Las fórmulas si­
guientes dan valores precisos de Q para "diversas clases de luz
con correcciones. si es necesario, para la concentración y la
temperatura.

Luz de sodio y polarímetro con escala en grados de ángulo

Q :::o 0,8825 + 0,0006 (C-9)":"" 0,0033 (T-20J.

Luz verde de mercurio y polarímetro con escala en grados
de ángulo:

Q ::::; 1,0392 + 0,0007 (C-9J - 0,0039 (T'-20J.

Luz blanca con filtro de dicromato y sacarímetro con escala
sacarimétríca:

Q = 2.549 + 0,0017 (C-9) - 0,0095 (T~20).

En las fórmulas precedentes:
e ::::; Porcentaje de azúcare~ totales en la solución invertida.

según la lectura polarimétríca.
T = Temperatura de la solución invertida en la lectura del

polarímetro.

El porcentaje de azúcares totales C en la solución invertida
se puede calcular a partir de la lectura directa y de la varia­
ción después de la inversión según el método habitual, utili­
zando los valores usuales de, rotación específica de sacarosa.
de lactosa y de sacarosa invertida. La corrección 0,0006 (C-9),
etcétera, no es exacta más que cuando e es aproximadamente 9;
para leche concentrada normal esta -corrección se puede des­
preciar, por ser C próximo a 9.

Variaciones en'la temperatura de 200 C influyen escasamente
en la lectura de la polarización directa. Por el contrario, di­
ferencias de más de 0,2" e, en la lectura de polarización des­
pués de -la inversión necesitan una corrección. La corrección
- 0.003 fT-20), etc.. ·no es exact.a más 'que para temperaturas
comprendidas entre 18" C y 22" e.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones
efectuadas simultáneamente o una inmediatamente después de
otra por el mismo analista no debe ser mayor de 0,3 gramos de
sacarosa para 100 gramos de leche condensada.

9,6, Referencias.

1. Norma Internacional FIL-IDF 35: 1966.

10. HUMED.U)

Leche en potvo

10.1. Principio.

Se entienda por humedad de la leche en polvo el conteni­
do en agua libre, es decir. la pérdida de peso, expresado en
porcentaje en peso, determinado por el procedimiento expuesto
a continuación, que corresponde al d e s c r i t o en la norma
FIL-26: 1964 de la Federación Internacional de Lechería.

Este método es aplicable a las leches en polvo, entera y
desnatada.

El agua, contenida en la leche en polvo, se elimina por ca­
lentamiento de la muestra en una estufa de desecación. a una
temperatura de 102" ± 2" e, hasta peso constante.

10.2. Material y apantos.

10.2.1. Balanza analítica, de sensibilidad 0,1 miligramos como
mínimo.

10.2.2. Cápsulas apropiadas, preferentemente en aluminio.
níquel, acero inoxidable ovídrío. Las cápsulas deberán estar
provistas de tapas que se adapten convenientemente, pero que
se puedan quitar con facilidad. Las dimensiones más conve­
nientes son: diámetro aproximado 50 milímetros: profundidad
aproximada 25 milímetros.

10.2.3. Un desecador provisto de gel de sílice con indicador
de humedad.

10.2.4. Una estufa de desecación bien ventilada, provista de
termostato, y regulada a 102" ± 2" C. Es importante que la tem~

peratura sea uniforme en toda lf,j.. estufa:
10.2.5. Frascos provistos de tapones herméticos para el meZ­

clado de la leche" en polvo.
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10.3. Procedimiento.

IO.3.r. Preparación de la muestra.-Trasvasar toda la mues­
tra de la leche en polvo a un frasco seco y tapado, de un vo­
lumen igual al doble aproximadamente del de la muestra. mez­
clar íntimamente por rotación y agitación. {En el caso de que
no se pueda obtener·una homogeneización completa por este
procedimiento. extraer, con objeto de realizar determinaciones
paralelas, dos muestras en dos puntos, lo más distantes posibles
elullo del otroJ.

10.3.2. Determinaci6n.-Colocar la cápsula destapada y la
correspondiente tapa, en la estufa de desecación durante una
hora, a la temperatura de 1020 ± 2" C. Colocar la tapa sobre la
cápsula y pasarla de la estufa al desecador. A continuación
enfriar a la temperatura ambiente y pesar. Introducir aproxi­
madamente un gramo de leche en polvo en la cápsula, tapar
la cápsula y pesar rápidamente con la mayor exactitud posible.
Destapar la cápsula y colocarla con su tapa ,en la estufa a una
temperatura de 102" ± 2" C durante dos horas. Volver a colocar
la. tapa, poner la cápsula en el desecador, dejar enfriar a tem­
peratura ambiente y pesar -rápidamente con la mayor exactitud
posible.

Calentar la. cápsula abierta y su tapa a 102" ± 2" C en la
estufa durante una. hora suplementaria, volver a tapar y dejar
enfriar en el desecador a temperatura ambiente; pesar de
nuevo. Repetir la operación hasta que las pesadas sucesivas
no difieran en más de 0,0005 gramos. La de;secación Se. acaba
aproximadamente en dos horas.

10.4. Cálculo.

Calcular la humedad mediante la fórmula siguiente:

MI-M.
Humedad (cantidad de agua) % = ----- X 100

M,

MI = la masa inicial, en gramos, de la cápsula y su tapa
más la leche en polvo utilizada para el análisis.

M. = la masa final, en gramos, de la cápsula y su tapa más
la leche en polvo.

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

La diferencia entre dos determinaciones repetidas no debe
sobrepasar el 0,08 por 100 de agua.

10.5. Referencias.

1. Norma Internacional FIL-IDF 26: 1964.

11.2.2. Tubos "de centrífuga cónicos, graduados como se in-
dica a continuación:

De O a 1,0 mI. en divisiones de 0,1 mI.
De 1,0 a 2,0 mI. en divisioI;les de 0,2 mI.
De 2,0 a 10,0 mI. en divisiones de 0,5 mI.
De 10,0 a 20,0 mI. en divisiones de 1,0 mI,

y a 50 mI. una marca que quede, por lo menos, a 13 milímetros
del borde del tubo.

11.2.3. Mezclador eléctrico.
11.2.4. Tubo sifón de vidrio.

11.3. Pl'ocedimiento.

Se añaden 10 ó 13 gramos de la muestra, segú.n se trate de
leche desnatada o completa, respectivamente, a 100 mililitros
d2 agua desti,lada, a la temperatura de 24" C., en el vaso es­
pecial del mezclador que seguidamente se pone en éste para
agitar durante noventa segundos exactos. Si hay necesidad in­
mediata de volver a emplear el vaso del mezclador, puede ver·
terse la solución total en un vaso de precipitación apropiado.
Se deja reposar la solución hasta que la espuma se separe lo
suficiente, para poder quitarla completamente con una cuchara.
El período de reposo después de la mezcla no ha de exceder
da quince minutos.

Después de separada la espuma se mezcla completamente
con una cuchara durante cinco segundos y, seguidamente, se
llena un tubo cónico hasta la marca de SO mililitros. Se centri­
fuga durante cinco minutos a las revoluCÍ9nes por minuto re­
queridas, según la tabla del apartado 11.2'.1. A continuación
se sifona el liquido que sobrenada, hasta dos mililitros del
nivel del sedimento, teniendo cuidado de no remover éste. Se
vierten en el tubo 25 mililitros de agua destilada a 24° C. y se
agita para dispersar el ::¡edimento, desalojándole si fuera nece­
sario con un alambre. Se llena con agua destilada, 24" C., has­
ta la marca de 50 mililitros se invierte y se agita para la per­
fecta mezcla del contenido, y se centrifuga de nuevo durante
cinco minutos a la velocidad requerida. Se mantiene el tubo
en posición vertical, de modo que el nivel superior del sedi­
mento quede a nivel del ojo; se refieren los mililitros de sedi­
mento a la división de la escala más próxima. La lectura se
efectúa fácilmente, cuando se observa el tubo, colocado delante
de una luz fuerte.

Cuando se opere con leches en polvo parcialmente desna­
tadas, las cantidades que se han de añadir a los 100 mililitros
dd agua destilada son, según sus porcentajes grasos, las si-
guientes: . .

1104. Referencias.

1. Instituto Nacional de Racionalización del Trabajo. Una
Norma Española. 34.101.

11. INDICE DE SQLUB1LIDAD

Leche en polvo

11.1. Principío.

Se entiende por índice de solubilidad de la leche en polvo
la cantidad de sedimento, expresada en volumen, determinada
por el procedimiento expuesto a continuación, que corresponde
al descrito en la norma UNE-34.101 del Instituto Nacional de
Racionalización del Trabajo.

Este método es aplicable a la leche en polvo, entera o des·
natada.

Hasta el 4 % ..
Desde el 4,1 al 9 % .
Desde el 9,1 al 13 % .
Desde el 13,1 al 17 % .
Desde el 17,1 al 21 % .
Desde el 21,1 al 24 % ..
Más del 24 % ..

10,0 gramos
10,5 gramos
11,0 gramos
11,5 gramos
12,0 gramos
12,5 gramos
13,0 gramos

11.2. Material y aparatos.

11.2.1. Cenfrífuga con soportes para la colocación de los tu­
bos centrífugos cónicos. La velocidad requerida varía, como a
continuación se indica, con el diámetro.

Diámetro ReV'oluciones Diámetro Revoluciones
por minuto por minuto
-~~--

250 milímetros 1.083 450 milímetros .. 807
300 milímetros

" 9BB 500 milímetros .. 76B
350 milímetros ., 91. 550 milímetros .. 730
400 milímetros .. B5B 600 milímetros .. 700

El «DiáIQetro,. es la distancia entre los fondos internos de
dos soportes opuestos, medida a través del centro de rotación
de la cabeza de la centrifuga, estando los soportes extendidos
horizontalmente.

12. CALCIO

12.1. Principio.

Se entiende por contenido en calcio de la leche, la cantidad
total de calcio expresada en porcentaje en peso,_ determinada
por el procedimiento expuesto a continuación, que corresponde
a la norma FIL-36: 1966 de la Federación Internacional de Le­
chería.

Este método se aplica a todas las leches líquidas normales,
asi como a las leches recQnstituidas por di41ción o disolución
de leches concentradas o de leches desecadas.

El calcio total se lleva a disolución por precipitación de las
materias proteicas con ácido tricloroacético. El calcio contenido
en el filtrado es precipitado bajo forma de oJl;~Hato cálcico.
que se separa por centrifugación y se valora con permanganato
potásico.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1. Balanza analítica.
12.2.2. Matraz aforado de 50 mililitros.



13204 22 julio 1972 B. O. í1el K-Núm. 175

12.2.3. Pipeta para leche de 20 mililitros.
12.2.4. Papel filtro sin cenizas para filtración lenta.
12.2.5. Centrífuga que pueda desQrrolJar una aceleración

centrífuga de 1.400 g (g = aceleración de la gravedad).
12.2.6. Tubos de centrífuga cilíndricos con fondo redondo

d8 30 mililitros 'aproximadamente, marcados a 2Qmililitros.
12.2.7. Pipetas de dos. y cinco mililitros.
12.2.8. Dispositivo de sifón por succión, provisto de un tubo

capilar.
12.2.9. Baño de agua, a temperatura de ebullición.
12.2.10. Bureta graduada en 1/50 milímetros.

12.3. Reactivos.

12.3.1. Acido tric1oroacético: solución acuosa al 20 por 100
(en peso por volumen).

12.3.2. Acido tricloroacético: solución acuosa al 12 por 100
(en peso por volumen).

12.3.3. Oxalato amónico: solución acuosa saturada en frío.
12.3.4. Rojo de metilo: solución al 0,05 por 100 (en peso por

volumen) en alcohol etílico del 96 por 100 (en volumen por va·
lumen),

12.3.5. Acido acético: solución acuosa al 20 por 100 {en vo­
lumen por volumenJ.

12.3.6. Amoniaco: solución acuosa obtenida mezclando vo­
lúmenes iguales de amoniaco al 25 por 100 (en peso por peso)
y de agua destilada.

12.3.7. Amoníaco: solución acuosa obtenida diluyendo dos
mililitros de amoníaco al 25 por 100 (en peso por peso) hasta
100 mililitros, con agua destilada.

12.3.8. Acido sulfúrico: soluciÓn acuosa obtenida añadien­
do 20 mililitros de ácido sulfúrico del 98 por lOÓ (en peso por
peso) a 80 mílilitros de agua destilada.

12.3.9. Permanganato potásico: solución acuosa titulada,
O,02~.

Todos los reactivos deben ser puros para análisis.

12.4. Procedimiento.

12.4,1. Preparación de la rnuest.ra.-Antes del análisis, po­
ner la muestra a 20" ± 20 e y mezclar con cuidado. Si no se ob­
tiene una dispersión homogénea de la materia grasa, calentar
lentamente la muestra a 400 C, mezclar suavemente y enfriar
a 200 ± 20 C.

12.4.2. Defecación de la muestra.-En un matraz aforado de
50 mililitros pesar exactamente alrededor de 20 gramos de leche-,
con una aproximación de 10 miligramos. Añadir pocó a poco
mientras se agita una solución acuosa de ácido tric1oroacético
al 20 por 100 y completar hasta 50 mililitros con este reactivo.
Agitar fuertemente durante algunos segundos. Dejar reposar
treinta minutos. Filtrar sobre papel filtro sin cenizas. El fil­
trado obtenido 'debe ser límpido.

12.4,3. Precipitación del calcio en forma de oxalato' y sepa­
ración' del oxalato.-En un tubo de centrífuga, cilíndrico de
fondo redondo, introducir cinco mililitros del filtrado límpido;
después cinco mililitros- de ácido tricloroacético al 12' por 100,
dos mililitros de una solución acuosa saturada de oxalato de
amonio, dos gotas de solución alcohólica de rojo de metilo y
dos mililitros de ácido acético al 20 por 100. Mezclar mediante
agitación circular- 'JI añadir poco a poco solución de amoníaco
(12.3.6) hasta coloración amarillo pálido; después, algunas go­
tas de ácido acético al 20 por 100 hasta coloración rosa. Dejar
reposar cuatro horas a la temperatura ambiente.

Diluir hasta 20 mililitros con agua y centrifugar diez mi­
nu.tos So 1.400 g -(g = aceleración de la gravedad). Mediante un
dispositivo de succión: decantar el líquido límpido que sobre­
nada. Lavar las paredes del tubo de centrifugación (sin remo­
ver el depósito de oxalllto cálcico) con cinco mililitros de solu­
ción de amoniaco diluido U2.3.7J. Centrifugar cinco minutos 8
1.400 g. Decantar el liquido que sobranada con el dispositivo
de succión. Proceder a tres lavados sucesivos. ~

12.4.4. Valoracffin del oxalato.-Después de haber extraído
con sifón el agua del último lavado, añadir dos mililitros de
solución acuosa de ácido sulfúrico y cinco mililitros -de agua
destilada sobre el precipitado de oxalato de calcio. Poner el tubo
en baila de agua hirviendo y, cuando el oxalato esté comple­
tamente disuelto valorar con solución cr.e permanganato potá­
sico 0,02 N., hasta coloración rosa persistente. La temperatura
debe permanecer superior a los 600 e durante la valoración.

12A.5.~ Ensayo en blanco.-Efectuar un ensayo en blanco
con todos los reactivos, utilizando 20 n\ililitros de agua desti·
lada en vez de leche.

12,5. Cálculo.

1000
Contenido en calcio % = 0,0004 X (V-v) X-- X K ::;

P

K
= O,4-X (V-v) X-­

P

v = volumen en mililitros de Mn04K (Q,02 N) gastados en
la valoración de la muestra.

v = volumen en mililitros de MnO..Keo,02 N) gaste.dos en el
ensayo en blanco.

P = peso en gramos de la muestra inicial (alrededor de 20
gramos).

K = coeficiente de corrección del volumen del precipitado
resultante de la precipitación tricloroacética.

Para leche entera (3,5 • 4.5 por 100 de materia grasa):
K :::: 0,972.

Para leche con 3 por 100 de me.teria grasa: K:::: 0,976.
Para leche con 2 por 100 de materia grasa: K = 0,980.
Para leche con 1 por 100 de materia grasa: K:: 0,985.
Para leche desnatada: K:::: 0,989.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones
efectuadas simultáneámente o una inmediatamente después de
otra por el mismo analista, no debe ser mayor de 0,002 gramos
de calcio por 100 gramos de leche.

12.6. R8ferencias.

1. Norma internacional FIL-IDF 36: 1.966.

13. FÓSFORO

13.1. Principio.

Se entiende por contenido en fósforo de la leche la cantidad
total de fósforo expresada en porcentaje en peso, determinada
por el procedimiento expuesto a continuación, que corresponde
a la norma FIL-42: 1.967 de la FedE:ración Internacional de Le-

-' cheria.

Este método se aplica a todas las leches liquidas normales,
así como a las leches reconstituídas por dilución o disolución
de las leches concentradas o de las leches desecadas.

Las materias orgánicas de la leche se destruyen por minera·
lización en seco (incineración). El fósforo se determina colori­
métricamente, reduciendo el fosfomolibdato de amonio con dia­
minofenol (amidoD y midiendo la densidad óptica de la solución
obtenida.

13.2. Material y aparatos.

13,2.1. Balanza analítica.
13.2,2. Cápsulas de platino o de cuarzo (de 55 mililitros de

diámetro aproximadamente) provistas. de vidrio de reloj.
13.2.3. Baño de agua.
13.2.4. Pipetas de 1, 2, 5 Y 10 mililitros.
13,2.5, Matraces aforados, de 25 mililitros con tapones esme-

rilados, de 100 y de 1.000 mililitros.
13.2.6. Horno mufla.
13.2.7. Estufa a 105 ± 20 C.
13.2.8. Espectrofotocolorímetro.

13.3. Reactivos.'

13.3.1. Acido clorhídrico (CIH) 1,0 N.
13.3.2. Acido perclórico (CI04H) al 65 por 100 (densidad,

1,61 gramos por mililitro a 200 e).
13.3.3. Solución de amidol: Disolver en agua destilada un

gramo o de amidol (diclorhidrato de 2,4 diaminofenol: (NH2) 2
C6H30H. 2CIH) y 20 gramos de rnetabisulfito de sodio o piro­
sulfito de sodio (S205Na2). Completar hasta 100 mililitros en
un matraz aJorado con tapón esmerilado. Preparar cada día
una solución nueva.

13.3.4. Solución de molibdato: Disolver en agua destilada
8,3 gramos de molibdato de amonio: M0102~ (NH4)6' 4H20.
Completar hasta 100 mililitros.

13.3.5. Solución acuosa de fosfato monopotásico (a partir
de PO~H2K, desecado durante dos horas a 1050 e), que permite
trazar una curva de referencia para la determinación del fóS­
foro: Pesar 4,393 gramos de PO~H2K, disolver en agua destilada
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y completar hasta 1.000 mililitros (solución AJ, Diluir 10 mili­
litros de solución A hasta 1.000 mililitros (solución El. Un mi­
lilitro de solución B::;; 10 microgramos de P.

Todos los reactivos deben ser puros para análisis.

ORDEN de 21 de ;ulio de 1972 por la que se modi~

fica el régimen aplicable al bacalao seco.

Excelentísimos señores:

En cumplimiento de 10 dispuesto en el artículo s.u del De­
creto-ley 22/1969, de 9 de diciembre, por el que se regula la
política de salarios, renta,¡ no salariales y precios, se publicaron
las Ordenes de esta .Presidencia de 10 de febrero y 9 de junio
de 1970, por las que se clasificaba el...bacalao seco en el régimen
de precios regulados en el escalc!fJ. productor con márgenes
máximos en la distribución.

La necesidad de lograr un adecuado y flúido abastecimiento
del mercado interior y la situación del mercado internacional
aconseja. modificar dicha clasificación y adoptar el sistema de
precios declarados en el escalón de producción. De este modo,
la Administración tendrá ·el oportuno conocimiento de -los movi­
mientos de precios del bacalao seco, lo que, unido a la continua
vigilancia del abastecimiento interno, permitirá adoptar las
medidas necesarias para lograr un eficaz abastecimiÉmto y unos
precios razonables que mantengan el poder adquisitivo de las
rentas en general y los salarios en particular.

Por todo lo cual, a propuesta de la Subcomisión de Precios
de la Comisión da Rentas y Precios, y en cumplimi~nto del
acuerdo de la Comisión Delegada del Gobierno para Asuntos
Económicos, en su reunión de 30 de junio de 1972,

Esta Presidencia del GObierno ha tenido a bien disponer:

Primero.-Los precios del bacalao seco quedan incluidos en
el régimen de· precios declarados en el escalón producción.

Segundo.-Continúan sometidos al régimen de margen máxi­
mo en la distribución.

Tercero.-Queda derogado lo dispuesto en las Ordenes de la
Presidencia del Gobierno de 10 de febrero y 9 de junio de 1970
sobre· régimen de precios del bacalao seco.

Cuarto.-Esta Orden entrará en vigor el mismo día de su
publicación en el «Boletín Oficial del Estado•.

ORDEN de 21 de ;ulio de 1972 por la que se re­
suelve la segunda fase del concurso convocado por
la de 7 de diciembre de 1971, para la concesión el.
bene.ficios en los Polos de Desarrollo Industrial.

Por Ordenes de 4 de marzo y 25 de abril de 1972 fué r~uer­

tu. la primera fase del concurso convacado por la de 7 de di­
ciembre de 1971 para concesión da beneficios a las actividades
que se establecieran en los Polos de Desarrollo Industrial de
La Coruña y Vigo, que¡;lando aplazada la decisión s.obre algu­
nas peticiones, que requerían la aportación de datos aclarato­
rios por las Empresas para su información complementaria, y
una 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 Económico y Social.

Finaliza&l el plazo de presentación de solicitudes de la Se­
gunda fase del concurso convocado por la citada Orc;len de 7
tie diciembre de Ul71 para los Polos de Burgos, Huelva, Grana·
da, Córdoba, Oviedo, Logrono y Villagarcia de Aros&, _el 30 de
abril de 1972, han sido examinadas primero por las distintas
Comisiones Provinciales de Servicios 'fécnicos y posteriormen­
te por los Ministerios de Hacienda, Gobernación, Educación y
Clencia, Industria, Agricultura, Comercio e Información y Tu­
rismo, en el ámbito de sus respectivas competenci_as, y la. Co­
misaria del Plan de Desarrollo Económico y Social las ha. in­
formado y seleccionado con arreglo a loS" criterios señalados
en la convocatoria. y a las directrices establecidas en el Plan,
quedando otras peticiones pendientes de resolución hasta que
80 completen los dat.os facilitados por las Empresas.

En su virtud, esta Presidencia del Gobierno, previo informa
de la Comisaria del Plan de Desarrollo Económico y SoCial, y
en cumplimiento del acuerdo adoptado por el Consejo de Mi:­
nistros en su reunión del dia 21 de julio de 1972, tiene a bien
disponer:

Artículo 1.0 1. quedan aceptadas las solicitudes de las Em­
presas presentadas al concurso convocado por Orden de la Pre~

sidencia del Gobierno de 7 de diciembre de 1971,· que se rela.­
cionan en el anexo núrhero 1 de esta. disposición.

-13.4. Procedimiento.

13.4.1. Preparación de la muestra.~Antes del análisis poner
la muestra a 20U ± 2° e y mezclar cuidadosamente. Si no se
obtiene una dispersión homogénea de la materia grasa, calen­
tar lentamente la muestra a 40' C. agitar suavemente y enfriar
a 20° ± 2° C.

13.4.2, Ensayo en blancQ.-Efectuar un ensayo en blanco con
todos los reactivos, operando como se prescribe en 13.4.3.3., pero
reemplazando los cinco mililitros de la dilución por cinco mili­
litros de agua desWada.

13.4.3. Determinación. .,
13.4.3.1. Mineralización por vía seca.~·Ell una cápsula de

platino o de cuarzo· pesar exaetamenle alrededor de 10·gramos
de leche con una aproximación de 10 miligramos. Evaporar,
hasta sequedad, al baño de agua hirviendo. Después de la dese­
cación complota, calcinar en la mufla a una temperatura com­
prendida ontre 5000 C y 5500 C he.sta la obtención de cenizas
blancas.

13.4.3.2. Preparación de la solución de cenizas.-Después de
enfriar la cápsula, cubrirla con vidrio de reloj, disolver las
cenizas en dos o tres mililitros de ácido clorhídrico normal y
diluir con agua destilada. Trasvasar la solución de las cenizas
a un matraz aforado de lOO mililHros, lavar el vidrio de relOj
y la cáps-ula, recoghmdo las aguas de lavado en el matraz.
Completar hasta 100 mililitros con agua destilada, agitar y fil­
trar. Tomar 10 inililitros del filtrado, introducirlos en un ma­
traz de 100 mililitrOs. Completar hasta 100 mililitros con agua
destilada y agitar.

13.4.3.3. Determinación calorimétrica del fósforo.-Tomar cin­
co mililitros de la dilución preparada en 13.4.3.2. e introducirlos
en un matraz aforado de 25 mililitros.

Alladir sucesivamente dos mililitros de ácido perclórico, dos
mililitros de la solución de amidal, un milílitro de la solución
de molibdato de amonio. Completar hasta 25 mililitros con agua
destilada y ·mezclar_ -Esperar cinco minutos y medie la densidad
óptica utilizando cubeta de un centímetro en un espeetrofoto­
colorimetro a 750 milimicras. Buscar en la curva patrón la can­
tidad de f~sforo contenida en el me.traz de 25 mililitros, expre­
sada en microgramos y correspondiente a la densídad óptica
leíd~.

13.4.3.1. Determinación de la curva patrón.-En cuatro ma­
traces aforados de 25 mililitros introducir 3, 5, 7 Y 10 mililitros- ­
de la solución B. Las cantjdades así introducidas son iguales
a 30, 50, 70 Y 100 microgramos de fósforo. Proceder a conti­
nuación como en 13.4.3.3. Situar sobre una gráfica las densi­
dades ópticas obtenidas en función de las cantidades de fósforo
presenh~s en los matraces. Trazar la curva patrón (que es una
recta).

13.5. Cálculo.

El contenido en fósforo de la leche expresada en gramos de
fósforo por 100 gramos de leche viene dado por la fórmula
siguienle:

m-m'
Fósforo % := _

50M

ro := masa de fósforo, expresada en microgramos, obtenida
según 13.4.3.4. y contenida en el matraz de 25 mililitros
con la muestra de aproximadamente 50 miligramos de
leche.

m' := masa de fósforo, €'xpresada en microgramos, obtenida
según 13.4.3.1. y contenida en el ensayo en blanco.

M = m~sa de la leche, expresada en gramoS, empleada para
la mineralización.

La diferencia entre los resultados de dos determinacion"ls
efectuadas simultáneamente o una inmediatamente después de
otra por el mismo analista no debe ser mayor de 0,003 gramos
de fósforo por 100 gramos de -leche.

13.6. Referencias.

1. Norma internacional FIL-IDF 42: 1.967.

Lo que comunico a VV. EE.
Dios guarde a VV. EE.
Madrid, 21 de )ulio de 1972.

Excmos. Sres~ '.'

para su conocimiento y efectos.

CARRERO


