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Articulo cuarto.—Con anterioridad & la fecha de entrada
en vigor de los Reales Decretos de transferencia de servigios
a las Comunidades Auténomas y Entes Preautonémicos, que
afecten a la organizacidn periférica del Departamento, éste
propondra al Consejo de Ministros o, en su caso, dictara, previa
aprobacion de la Presidencia del Gobierno, las correspondientes
disposiciones de reforma.

Articulo quinto.—E] tresente Heal Decreto entrard en vigor
el dia siguiente al de su publicacién en el <Boletin Oficial
del Estados.

Dado en Baqueira Beret a veintinueve de diciembre de mil
novecientos ochenta y uno.

JUAN CARLOS R.

El i\/[inistro de la Presidencia, .
MATIAS RODRIGUEZ INCIARTE
\

REAL DECRETO 3322/1981, de 29 de diciembre, so-
bre adaptacion de ia estructura periférica del Mi-
nisterio de Sanwad y Consumo al Real Decreto
180171981, de 24 de julio.
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El Real Decreto mil ochocientos uno/mil novecientos ochen-
ta y uno, de veinticuatro de julio, de reforma de la Adminis-
tracion Periférica del Estado, establece en su articulo quinto
que los Servicios Provinciales de cada uno de los Ministerios
civiles se organizaran en una sola Direccién Provincial depar-
tamental, en la que quedaran integradas todas las dependen-
cias y oficinas periféricas de los Organismos y Servicios de la
Administracion Central ¢ Institucional del Estado.

En su virtud, a propuesta del Minjstro de la Presidencia y
previa deliberacién del Consejo de Ministros en su reunién del
diev veintinueve de diciembre de mil novecientos ochenta y uno,

DISPONGO

Articulo primero.—Las dependencias periféricas de ambito
provincial del Ministerio de Sanidad y Consumo se integraran
en una Direccion, que adoptara la denominacién de Direccion
Provincial de Sanidad y Consumo. Todos los Organismos, Entes
Gestores y Servigios de la Administracién Institucional de am-
bito provincial adscritos o tutelados por el Departamento de-
penderan dgl respectivo Directqg provincial, que ostentara la
superior Jefatura de los mismos.

Bajo la autoridad de} Gobernador civil, las Direcciones Pro-
vinciales de Sanidad y Consumo estaran integradas en los Go-
biernos Civiles respectivos y dependeran organica y funcional-
mente del Ministerio de Sanidad vy Consumo, cuyas competencias
asumiran en el ambito territorial correspondiente.

Articulo segundo.—E] Director provincial sera nombrado por
Orden del Ministerio de Sanidad y Consumo. previo informe
del Gobernador civil, éntre funcionarios deg carrera de nivel
superior de la Administraciéon Civil del Estado, conforme se
establezca en las correspondientes plantillas organicas.

En cada Diréccién Ptrovincial existirdA una Secretaria Gene-
ral, cuyo titular sera nombrado entre funcionarios de carrera
de niyel superior de la Administracién Civil del Estado, con-
forme %e establezca en las plantillas organicas. Sustituira al
Director provincial en los casos de ausencia, vacante o enfer-
medad. .

Articulo tercero —En tanto no se proceda al nombramiento
de los -Directores provinciales del Departamento, los Delegados
provinciales del extinguido Ministerio de Trabajo, Sanidad y
Seguridad Social seguiran desempefiando, en su respectivo te-
rritorio, ias funciones que tengan encomendadas en el area de
competencia atribuida actualmente al Ministerio de Sanidad y

onsumo.

Articulo cuarto.—Los actuales Delegados territoriales de Sa-
nidad y Seguridad Social asumiran, con la denominacién de

Directores provinciales de Sanidad y Consumo, en su respectivo ]

ambito territorial, las competencias del Ministerio de Sanidad
y Consumo.

Articulo quinto.—Con anterioridad a la fecha de entrada en
vigor de los Reales Decretos de transferencia de servicios a las
Comunidades Auténomas y Entes Preautondmicos, que: afecten
a la organizacion periférica del Departamento, éste propondra
al Consejo de Ministros o en su caso, dictar4, previa aproba-
cion de la Presidencia del Gobierno, las disposiciones corres-
pondientes.

Articulo sexto.—E] presente Real Decreto entrara en vigor
el dlda. siguiente al de su publicacién &n el «Boletin Oficial del
Estado».

Dado en Baqueira Beret g veintinueve de diciembre de mil
novecientos ochenta y uno. *
JUAN CARLOS R.

El Ministro de la Presidencia,
MATIAS RODRIGUEZ INCIARTE

REAL DECRETO 3323/1981, de 29 de diciembre, por
el que se acuerda lg agrupacién de los Servicios
Provinciales de los Ministerios de Educacién y Cien-
cta y de Cultura en las Comunidades Auténomas
del Pais Vasco y de Cataluria.
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El Real Decreto mil ochocientos uno/mil novecientos ochen-
ta y uno, de veinticuatro de julio, al establecer la reforma de
la. Administracion Periférica del Estado y adecuarla a las exi-
gencias planteadas por la creacién de las Comunidades Aut6-
nomas, establece en su articulo quinto, dos, la posibilidad de
la agrupacidon de los servicios de varios Ministerios en una
- Direccién Provincial. =

En orden a obtener una mayor eficacia y una economia de
medios en los Servicios Periféricos de los Departamentos de
Educacién y Ciencia y de Cultura, se. ha considerado portuno
proceder a dicha agrupacién en las provincias comprendidas
en los territorios de las Comunidades Auténomas del Pais Vas-
co y de Cataluiia.

En su virtud, a propuesta del Ministro de la Presidencia e
iniciativa de los Ministros de Educacion y Ciencia y de Cultura
y previa deliberacién del Consejo de Ministros en su reunién
de]l dia veintinueve de diciembre de mil novecientos ochenta
¥y uno,

DISPONGO:

Articulo primero.—Los Servicios provinciales de los Ministe-
rios de' Educacién y Ciencia y de Cultura, en cada una de las
provincias de las Comunidsdes Autdonomas del Pais Vasco y
de Catalufia quedaran agrupados en una misma Direccién Pro-4
vincial, que adogtaré la denominacién de Direccién Provincial
de Educaciéon y Cultura.

Articulo segundo.—Los Directores provinciales de Educacién
y Cultura seran nombrados, a propuesta conjunta de los Minis-
tros de Educacion y Ciencia y de Cultura, conforme a lo dis-
puesto en el articulo quinto, cuatro, del Real Dec¢reto mil ocho-
cientos uno/mil novecientos. ochenta y uno, de/ veinticuatro de
julio. )

DISPOSICIONES FINALES

Primera.—A iniciativa de los Ministerios de Educacién y
.Ciencia y de Cultura, el Ministerio de la Presidencia propondra
o dictara las normas que establezcan la ‘estructura organica de
16s Servicios provinciales de aquellos Departamentos en las pro-
vincias a las que se refiere el articulo primero degl presente
Real Decreto.

Segunda.—El presente Real Decreto entrara en vigor el dia
siguiente al de su publicacién en el <Boletin Oficial del Es-
tados. ' 4 .

Dado en Baqueira Beret g veintinueve de diciembre de mil
novecientos ochenta y uno.

JUAN CARLOS R.

El Ministro de la Presidencia,
MATIAS RODRIGUEZ INCIARTE

ORDEN de 1 de diciembre de 1981 por la que se
establecen métodos oficiales de andlisis de aguas,
aceites y grasas, carne y productos cdrnicos, fer-
tilizantes, productos fitosanitarics, leche y produc-
fos ldcteos, productos orgdnicos.’ fertilizantes, sue-
los y productos derivados de la uva y similares.
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Excelentisimos sefiores:

La experiencia adquirida desde la publicacion de las Ordenes
ministeriales de 30 de noviembre de 1978 («Boletin Oficial del
Estado» de 4 de enero de 1977), de 31 de enero de 1977 («Boletia
Oficial del Estado-> de 14 de julio), 31 de julio de 19878 («<Boletin
Oficial del Estado» de 29 de agosto) y 17 de septiembre de 1981
(«Boletin Oficial del Estado» de 14 de octubre), por las que se
declaraban como oficiales diversos métodos de anélisis, aconse-
jan la immediata aprobacién de los nuevos métodos que van
siendo estudiados y puestos a punto por los diferentes grupo:
de trabajo, con miras a la agilizacién en la actuacion de la
Administracion,

En su virtud, a propuesta de los Ministerios de Defensa, da
Hacienda, de Administracién Territorial, de Trabajo, Sanidad
y Seguridad Social, de Industria y Energia, de Economia y Co-
mercio, de Educacién y Ciencia, de Obras Publicas y Urbanismo
y de Agricultura y Pesca, esta Presidencia del Gobierno dispone:

Primero.—Se aprueban como oficiales los métodos de ‘analisis
de aceites y grasas, aguas, carne y productos carnicos, fertili-
zantes, productos fitosanitarios, leche y productos lacteos, pro-

ductos orgénicos, fertilizantes, suelos y productos derivados
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de la uva y similares que -se citan, respectivamente, en los
anexos I al IX.

Segundo.—Cuando no existan métodos oficiales para .deter-
minados analisis y hasta que sean estudiados por el grupo de
trabajo correspondiente, podran ser utilizados los adoptados por
Organismos nacionales e internacionales de reconocida solvencia.

Tercero.—Quedan derogadas las disposiciones de igual o in-
ferior rango que se opongan a la presente Orden.

Cuarto.—La presente disposicién entrard en vigor a los
treinta dias de su publicacién en el «Boletin Oficial del Estado».

Lo digo a VV. EE. para su conocimiento y efectos.
Dios guarde a VV. EE. muchos afios.
Madrid, 1 de diciembre de 1081.

RODRIGUEZ INCIARTE

Excmos. Sres, Ministros de Defensa, de Hacienda, de Adminis-
tracién Territorial, de Trabajo, Sanidad y Seguridad Social,
de Industria y Energia, de Economia y Comercio, de Educa-
cién y Ciencia, de Obras Publicas y Urbanismo y de Agri-
cultura y Pesca. -

INDICE
ANEXO 1. ACEITES Y GRASAS
50 (a). Anilina (por cromatografia de gases).
50 (b). Anilina (por cromatografia de liquidos de alta efi-
cacslg)(.c)' Aniling como acetanilida (por cromatografia de ga-
ses;(.l (d). Anilina como acetanilide (por crométografia de .1~

quidos de alta eficacial.

51. Anilidas grasas (por cromatografia de gases).
62. Anilidas grasas (por cromatografia de liquidos de alta
eficacial.
53. Colorantes artificiales.
ANEXO II. AGUAS

/
15 (b). Boro.
Toma de muestras de aguas.

ANEXO IIi. CARNE Y PRODUCTOS CARNICOS
1. Preparacion de la muestra para €l analisis.
3. Almidén:

ANEXO 1V. FERTILIZANTES
3. Agua total.
9. Nitrégeno nitrico (método de Robertson).
ANEXO V. PRODUCTOS FITOSANITARIOS

19 (a). Tiram.

ANEXO VI. LECHE Y PRODUCTOS LACTEOS

20.- Residuo insoluble de sangre.
ANEXO VII. PRODUCTOS ORGANICOS FERTILIZANTES

3 (a),

i1 Materia organica total (por calcinacién).
6. p

ANEXO VIII. SUELOS .
12. Necesidades de cal de los suelos acidos.
ANEXO IX. PRODUCTOS DERIVADOS DE LA UVA Y SIMILARES

Alcoholes.

- 4. Compuestps sulfurados.
ANEXO I
Aceites y grasas
50 (a). ANILINA (POR CROMATOGRAFIA DE GASES)
50 (a).1. Principio.

Dilucién con hexano, extraccién con acido clorhidrico y cloro-
formo y posterior determinacién por cromatografia de gases.

50 (a).2. Material y aparatos.

50 (a).2.1. Cromatégrafo de gases con detector de llama.
10050 }(a()).z.z. Columne de vidrio de carbowax 20M 4 por
+ H 0,8 por 100 sobre carbopack, tres metros de longitud.

Condiciones cromatograficas indicativas:

50 (a).2.3. Temperatura del horno: 180° C
50 {a).2.4. Temperatura del inyector: 250° C.
50 (a).2.5. Temperatura del detector: 300° C.

50 (a).2.8. Flujo gas po i i
o (e gas portador aproximadamente 25 mi. Nj/

o

~cada vez. Enrasar a 25 m)

w .

50 (a).2.7. Tiempo de retencién aproximadamente cinco mi-
nutos.

50 (a).3: Reactivos.

50 (a).3.1. Hexano.

50 (a).3.2. Acido clorhidrico 2N.

50 (a).3.3. Hidréxido sddico 2N.

50 (a).3.4. Cloroformo.

50 (a).3.5. Sulfato sddico anhidro.

50 (a).3.6. Anpilina.

50 (a).4. Procedimiento.

Tomar 25 m! de aceite y afadir 50 ml de hexano, extraer
dos veces con 10 ml, cada vez de acido clorhidrico 2N. Alcali-
nizar la solucién clorhidrica a pH apreximadani:ente 8.con hi-
dréxido sodico 2N y extraer dos veces con 10 ml. de cloroformo
y desecar con sulfato sodico anhidro.
. Inyectar en el cromatégrafo.

50 (a) 5. Expresion de los resultados.

Los resultados se expresan en mg/l por comparacién con los
obtenidos en un aceite al qua se ha afadido cantidades cono-
cidas de anilina La concentracién de Ta muestra y parametrcs
cromatograficos y atenuaciones se combinaran para obtener un
Jdimite de deteccién de 0,5 mg/l.

50 (a).6.

50 (a).6 1. Para concentraciones << 0,5 mg/l se repelira el
método partiendo de mayores cantidades de muestra.
~

50 (b). ANILINA (POR CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA
EFICACIA) h

Observaciones.

50 (b).1.

Diluciéon con hexano, extraccién con acido clorhidrico y ms-
tanol y posterior determinaciéon por cromatografia de liquidos
de alta eficacia.

Principio.

50 (b).2. Material y aparatos.

50 (b).2.1. Cromatégrafo de liquidos de alta eficacia.
50 (b).2.2. Columna RP-18.

50 (b).2.3. Solvente acetonitrilo/metanol (70/30).
50 (b).2.4. Longitud de onda: 254 nm. :

50 (b).2.5.. Flujo 1 ml/min.

50 (b}.3. Reactivos. &

50 (b).3.1. Hexano.

50 (b).3.2. Actdo clorhidrico 2N.

50 (b).3.3. Hidroéxido sédico 2N.

50 (b).3.4. Metanol.

50 (12).3.5. Acetonitrilo.

50 (b).3.6. Sulfato sddico anhidro.

50 (b).3.7. Anilina.

50 (b).3.8. Cloruro de metileno.

50 (b).4. Procedimiento.

.Tomar 25 -ml de aceite y anadir 25 ml de hexano, extraer
dos veces con 10 ml. cada vez de &acido clorhidrico 2N. Alcaii-
nizar ¥a solucion clorhidrica con hidréxido s6dico 2N a pH =8
Yy extraer dos veces con 10 ml de cloruro de metileno cada’ vez
en embudo de decantacién, haciendo pasar las dos extraofiones
por un embudo con sulfato s6dico anhidro. Se evapora a seque-
dad y se recage con 25 ml de metanol. Inyectar seguidamente
en el cromatégrafo.

50 (b).5.
Los resultados se expresan en mg/l por comparacién con
los obtenidos en un aceite al que se hg afiadido cantidades co-
nocidas de anilina. La concentracién de la muestra y parame-

tros cromatograficos y atenuaciones se combinaran para obtener
un limite de detecciéon de 0,5 mg/l. -

50 (b).6. ‘Observaciones.

50 (b).8.1. Para cancentraciones < 0,5 mg/l se repartira .el
meétodo partiendo de mayores cantidades de muestra.

Expresion de los resultados.

50 (). ANILINA COMO ACETANILIDA POR CROMATOGRAFIA
DE GASES

50 (c).1.

Dilucién con hexano, extraccién con &cido clorhidrico, neu-
tralizacion con hidréxido sédico, extraccién de la anilina libre
con cloruro de metileno, derivacién a acetanilida, concenlracién
y posterior determinacién por cromatografia de gases.

50 (c).2. Material y aparatos.

.50 (c).2.1. Cromatégrafo de gases con detector especifico de
nitrégeno.

50 (¢).2.2. Condiciones cromatograficas:

Flujo de Nj: 60 ml,

Temperatura de la columna: 230° C.
Temperatura de inyeccién: 300° C.
Temperatura del detector: 300° C.

x 1;C/!?'lummal, carbowax 20 M 6 por 100 sobre G.C.Q. 80/80 3 m X
A",

Principio.

-—
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50 (¢).3. Reactivos.

50 (c).3.1. Hexano.

50 (c).3.2. Acido clorhidrico 2,5M.
50 (c).3.3. Hidréxido sédico 2,5M.
50 (c).3.4. Cloruro de metileno.
50 (¢).3.5. Sulfato s6dico anhidro.
50 (c).3.6. Anhidrido acético.

50 (c).3.7. Acetona.

50 (c).3.8. Anijlina.

50 (¢).3.9. Acetanilida.

50 (c).4. Procedimiento.

Diluir 25 m] de aceite con 25 ml de hexano. Proceder a
extraer dos veces con 20 ml. de la disolucién de &cido clorhi*
drico en embudo de decantacién. Recogidas las fracciones &ci-
das se neutralizan con la disolucién de hidréxido sédico, afia-
diendo en exceso de ésta para que quede alcalina. Seguidamente
extraer la anilina libre con cloruro de metileno (30 X 20 X 20 ml )
en embudo de decantacién, haclendo pfsar las tres extracclones
a través de un embudo con sulfato sddico anhidro. A conatinua-
ciéon derivar la anilina a acetanilida con aenhidrido acético
(0,2 ml), procediendo a evaporar a sequedad en rotavapor

(50° C). Recoger la acetdnilida con acetona, lavando adecuada--

mente con mas acetona hasta completar 20 ml.,, pasandolos.se-
guidamente a una probeta, y concentrar a un volumen de 5§ ml.;
la muestira asi preparada se inyecta en el cromatégrafo de gases
con detector especifico de nitrégeno.

50 (c).5. Expresion de los resultados.

Los resultados se expresan en mg/l por comparacién con los
obtenidos en un aceite al que se ha anadido. cantidades cono-
cidas de anilina. La concentracién de la muestra y parametros
cromatograficos y atenuaciones se combinaran para odtener un
limite de detecciéon de 0,5 mg/l. -

50 (c}.6. Observaciones.

50 (c).6.1. Para concentraciones < 0,5-mg/l se repetir& sl
meétodo partiendo de mayores cantidades de muestra.

50 (c).6.2. En las muestras que una vez inyectadas se ob-
tengan picos con tiempo de retencién que no coincidan qxagta.-
mente con el de la acetanilida, hay que repetir el px_'ocedlm}en-
to, pero sin derivacion, y si siguen apareciendo los mismos picos
no se debe considerar que originalmente exista. aniling -en la
muestra. B

50 (c).6.3. El «disolvente blanco» (acetona 5§ ml. + 0,2 ml. de
anhidrido acético) debe inyectarse después de cualquler mues-
‘tra que dé positiva la acetanilida (anilina de;ivada) y compro-
bar que no vuelve a salir el pico correspondiente a ésta.

50 (d). ANILINA COMO ACETANILIDA (POR CROMATOGRAFIA
DE LIQUIDOS DE ALTA EFICACIA)
50 (d).1. 'Principio.

Dilucion con hexano, extraccion con écido clorhidrico, neu-
tralizacion con hidréxido sodico, extraccién de la anilina libre
con cloruro' de metileno, derivacién a acetanilida, exaporacién
y posterior determinacion por cromatografia de liquidos de alta
elicacia.

50 (d).2. Material y aparatos.

50 (d).2.1. Cromatdgrafo de liquidos.

50 (d).2.2. Columna RP-8. )
50 (d).2.3. Solvente (metanol/agua acido acético (60,/39/1).
50 (d).2.4. Flujo un mlf'minu.to.

50 (d).3. Reactivos.

50 (d).3.1. Hexano.

50 (d).3.2. Acido clorhidrico 2,5M.

50 (d).3.3. Hidroxido sédico al 2,5M.

50 (d).3.4. Cloruro de metileno.

50 (d).3.5. Sulfato soédico anhidro.

50 (d).3.6. Anhidrido acético.

50 (d).3.7. Metanol. -

50 (d).3.8. Anilina.

50 (d).3.9. Acetanilida.

50 (d).4. Procedimiento.

Diluir 25 ml. de aceite con 25 ml. de hexano. Extraer dos
veces con 20 ml. de Aacido clorhidrico 2,5M en embudo de de-
cantacién. Recogidas las fracciones acidas se neutralizan con
hidroxido sdédico 2,5M, afadicndo en exceso para que quede
alcalina. Seguidamente extraer la anilina libre con claruro de
metileno (30 X 20 X 20 ml.) en embudo de decantaciéon, hacien-
do pasar las tres extracciones a través de un embudo con sul-
fato sodico enhidro. A continuacién derivar la anilina a ace-
tanilida con anhidrido acético (0,2 ml.), procediendo a evapo-
rar a sequedad en rotavapor (50° C). Recoger el residuo con
10 ml. de metanol e inyectar 10 pl. en el cromatégrafo.

50 (d).5. Expresion Ide los resultados.

Los resultados se expresan en mg/l. por comparacién con los
obtenidos en un aceite al .que se ha anadido cantidades cono-
cidas de anilina. La concentracion de la muestra y parametros
cromatograficos y atenuaciones se ¢ombinaran para obtener un
limite de deteccién de 0,5 mg/l.

-

50 (d).8. Observaciones.

50 (d).6.1. Para concentraciones <« 0,5 mg/l. se repetira el
método partiendo de mayores cantidades de muestra.

51. ANILIDAS GRASAS (POR CROMATOGRAFIA DE GASES)

51.1.

Extraccién con metanol, transesterificacién cdon hidréxido po-
tasico en metanol y hexano y posterior determinacién croma-
tografica por cromatografia de gases.

51.2.

I 51.2.1. Cromatografo d€ gases con detector de ionizacién de
ama.

51.2.2. Columna cromatografica 2 m. X 1/8"" en acero inoxi-
dabl;la de SE-30 al 5 por 100 sobre Chromosorb AW-DMCS 80-100
mesh.

51.2.3. Condiciones cromatograficas indicativas:

Temperatura del horno 280° C.
Flujo gas portador (nitrégeno), 20 ml. por minuto.

91.3.

51.3.1.
51.3.2.
51.3.3.

51.4.

Extraer 750 ml. de aceite con dos porciones de 75 ml. de
metanol. Se reunen ambos extractos, concentrandose a seque-
dad. La totalidad del residuo se transesterifica con -0,5 ml. de
hidréxido potasico 2M en metanol y 5 ml. de hexano, agitando
a temperatura ambiente durante treinta segundos. Esperar
veinte minutos antes de inyectar 2 pl. en el cromatografo.

Tiempo de retencion aproximado de la oleilanilida...
ocho minutos.

51.5,

Principio.

Material vy aparatos.

Reactivos.

Metangl.
Hidréxido potasicé 2M en metanol.
Hexano.

Procedimiento.

Expresion de los resultados.

Los resultados se expresaran en mg/l. por comparacién con
los obtenidos coa un aceite al que se ha anadido cantidades
conocidas de oleilanilida. La concentracién de la ‘muestra, pa-
rametros cromatograficos ‘o atenuaciones se combinaran para’
obtener un limite de detecci6én de ‘10 mg/l.

51.6.

51.8.1. Preparacién del patrén de oleilanilida.

Calentar a ebullicién durante tres horas en matraz con re-
frigerante unos 50 g. de anilina e igual cantidad de &cido
oleico. Enfriar y disolver en unos 100 ml. de éter etilico. Lavar
tres veces con 50 ml. de hidréxido sédico 2M para eliminacién
del acido oleico libre y.a gontinuacién con otras tres porciones
de 80 ml. de acido clorhidrico 2M para quitar la enilina libre.
El exceso de éacido clorhidrico se elimina lavando eon agua
hasta pH neutro. Secar la fase etérea con SO,Na, anhidro y
evaporar a sequedad. _ e

Observaciones.

52. ANILIDAS GRASAS (POR CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS

DE ALTA EFICACIA)
52.1.

”Extraccio_n con metanol, concentracién dsl extracto, disolu-
cion del residuo y posterior determinacién por cromatografia de
liquidos de alta eficacia.

Principio.

52.2. Material y aparatos.

52.2.1. Cromatografo de liquidos.
52.2.2. Columna RP-8.
52.2.3. Condiciones cromatograficas:

.Columna: RP-8.

Longitud de onda: 254 nm.
Solvente: Metanol.

Flujo: 1 ml/minuto.

52.3. Reactivos.

52.3.1. Metanol.
52.3.2. Agua destilada.
52.3.3. Acido acético.

)
52.4. Procedimiento.

Extraer 100 ml. de aceite en dos porciones de 50 ml. de me-
tanol. Reunir ambos extractos concentrandose a sequedad. Di-
solver la totalidad del residuo en 10 mls de metanol e inyectar
10 yl. en el cromatografo.

52.5. Expresion de los resultados.
Como en 51.5.

53. COLORANTES ARTIFICIALES
53.1, Principio.

Dilucién con cicloheaano, extraccién por columna de alumi-
na, lavado con alcohol etilico, concentracién y posterior deter-
minacién por cromatografia en capa fina.
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53.2. Material vy aparatos.

53.2.1, Espectrodensitémetro.

53.2.2. Columnas de vidrio para cromatografia de 20 cm. de
longitud y 2 cm. de didAmetro interno.

53.2.2. Placas de gel de silice comerciales de 0.25 mm. de
espesor.

53.2.4. Cubetas de desarrollo para cromatografia.

53.3. Reactivos.

53.3.1. Ciclohexano.

53.3.2. Eter de petréleo.

53.3.3. Alcohol etilico.

53.3.4. Benceno

53.3.5. Tetracloruro de carbono.

53.3.8. Alamina neutra. Actividad 1.

53.4. Procedimiento.

Tomar 20 ml. de aceite y diluir con 20 ml. de ciclohexano.
Hacer pasar la mezcla lentamente por columna cromatografica

de alimina previamente embebida con ciclohexano. Una vez

que ha pasado todo el aceite por la columna, "lavar varias vecds
con éter de petrdleo hasta que éste salga incoloro. A continua-
cién pasar por la columna 25 ml. de alcohol etilico que se re-
cogen en un matraz. Concentrar hasta casi sequedad- y colocar
en placa de silicagel manchas de 3 pl. frente a patrones. Intro-
ducir la placa en una cubeta de cromatografia previamente sa-
turada  con eluyente (benceno-tetracloruro de carbono) 50/50.

53.5.

Los colorantes desarrollados en la placa se identifican ini-
cialmente por su Rf., confirmandose por espectrodensitometria
(en caso de no disponer de este aparato, serd necesario raspar
la placa y realizar un barrido en espectro U.V.).

ANEXO II

Interpretacion de los resultados.

Aguas
15 (b). BORO
(Azometina)
15 (b).1.

Determinacién de la cantidad de boro, mediante espectro-
fotometria, previa reaccién con azometina.

15 (b) .2.

15 (b).2.1. Matraces aforados de 100 ml. de capacidad.
15 (b).2.2. Espectrofotémetro capaz de leer a 410 nm.

15 (b) .3. Reactivos.

15 (b).3.1. Acido clorhidrico concentrado.

15 (5).3.2. Solucién de 1.000 mg/l. de boro: Pesar 5,7180 g. de
BO3;H3 y llevar a 1.000 ml. con agua. .

15 (b).3.3. Solucién de 10 mg/l. de boro: Preparada por apro-
piada dilucién de la anterior y conservada en frasco de polie-
tileno.

15 (b).3.4. Acido ascérbico.

15 (b).3.5. Solucién tampoén-enmascarante: Disolver 250 g. de
acetato aménico en 500 ml. de agua desionizada, afadir 125 ml.
de Acido acético de 99 por 100. Disolver eni esta disolucién 6,7 g.
de sal disddica del acido etilen-diamino-tetracético y 6 ml. de
écido tioglicélico al 80 por 100. '

15 (b).3.8. Solucién de azometina: Introducir 0,9 g. de azo-
metina-H en un matraz aforado de 100 ml. Agregar unos 75 ml.
de agua, agitar y si es Pecesario intraducir el matraz durante
unos instantes en un barnio de agua templada hasta su completa
disolucién. A continuacién agregar 2 g. de &cido ascérbico y
completar a volumen corr agua desionizada. Esta solucidn puede
guardarse en refrigerador durante catorce dias.

15 (b).4. Procedimiento.

15 (b).4.1. Preparacién de la curva de calibrade.

Introducir o, 4, 8, 12 y 16 ml. de la solucién de 10 mg/l. de
boro en cinco matraces aforados de 100 ml. y enrasar con agua
desionizada. Las concentraciones seran, por tanto, de 0, 0,4, 0,8,
1,2 y 1,6. mg/l. de boro, respectivamente.. Introducir en tubos de
ensayos 5 ml. de cada una de estas soluciones, adadir.4 ml. de
solucién tampén-enmascarante y 2 ml. de solucién de azome-
tma._Tapar los tubos, invertirlos 3-4 veces para mezclar y homo-
geneizar perfectamente, Medir la absorbancia a 410 nm., en cu-
beta, de 1 cm,, entre las una y dos horas después de agregadn
el reactivo, frente al patrén que no contiene solucién de boro.

Con_ los datos obtenidos construir la curva patrén.

15 (5).4.2. Determinacién: Tomar 5 ml. de la muestra y ops-
rar exactamente igual que en 15 (b).4.1.

15 (b).5. Cdlculos. .
Calcular el contenido en boro expresado en mg/l. mediante

comparacién con la curva de calibrado, teniendo en cuenta, st
€s necesario, la dilucién de la muestra.

15 (b).8. Observaciones.
15 (b).6.1. El método sigue la ley de Lambert-Beer hasta 3 mg.

de boro por litro. La cantidad minima detectable de boro es de
0,2 mg/litro.

Principio.

Material vy aparatos.

15 (b).8.2. Para sintetizer la azometina-H proceder como se
indica a continuacién: En un vaso de 1.000 nm. introduycir 10 g.
de la sal monosddica del acido 4 amino-5hidroxi-2,7-naftalendi-
sulfénico, agregar 500 ml. de agua y agitar con varilla. Introdu-
cir en la suspension obtenida los eléctrodos de un pH-metro y
agregar NaOH al 10 por 100, poco a poco y agitando hasta obt=-
ner un pH = 7; seguidamente, sin dejar de agitar, anadir acido
- clorhidrico concentrado hasta pH = 1,5. Agregar 10 ml. de sali-
cilaldehido e introducir el vaso en un bafio a 45° C, agitando
enérgicamente con ayuda de un agitador mecanico de yarilla.

Al cabo de una hora dar por finalizada la operacién, dejando
en reposo durante un minimo de doce horas. Se obtiene un pre-
civitado amarillo, el cual se filtra y se lava con alcoho!l etilico.
El residuo se seca a 100-105° C durante tres horas. El polvo
obtenidp. de color amarillo-naranja debe conservarse en dese-
cador.

15 (b).7.

1. «Estudio sobre la-determinacién de boro en plantas con
azometina-H». M. Lachica. Estacién Experimental del Zaidin
(Granada).

Bibliografia.

TOMA DE MUESTRAS DE AGUAS

1. Objeto.

Oatener de un agua una muestra representativa de la misma
para poder determinar a partir de ella sus caracteristicas fisicas
y quimicas.

2. Ambito de aplicacion.

Este métedo de toma de muesiras se aplicara a todos los ti-
pos de muestreo de aguas, cualquiera que sea su procedencia,
ya sean de manantiales, pozos, rios, lagos, redes de distribucién
de aguas, depésitos, etc.

3. Definiciones.

Muestras simples: Son aquellas tomadas en un tiempo y lu-
gar determinado para su analisis individual.

Muestras compuestas: Son las obtenidas por mezcla y homo-
geneizaciéon de muestr:. simples recogidas en el mismo punto
y en diferentes tiempos.

Muestras integradas: Son las obtenidas por mezclas de mues-
tras simples recogidas en puntos diferentes y simultaneamente.
] Eiemplar de la muestra para el laboratorio; Cada una ce las

partes obtenidas por reduccién de la muestra.

4. Material y aparatos.

Exceptuando el material especifico que pueda utilizarse para
determinaciones especiales, los recipientes en que se recojan las
muestras dederan ser de vidrio neutro o material plastico y ten-
dran que cumplir los siguientes requisitos:

a) No desprender materia organica, elementos alcalinos,
boro, silice u otgos que puedan contaminar la muestra recogida.

b) Que la adsorcién ejercida por sus paredes sea minima
sobre cualquiera de los componentes presentes ep la muestra
de agua.

c) Que el material constituyente del recipiente no reaccione
con los componentes de la mueéstra. ’

d) Deberan poderse cerrar y sellar herméticamente.

Los envases de plastico se utilizardn para fomar las muestras
en ldas que se deban determinar elementos alcalinos y/o radiac-
tividad. i

Los envases de vidrio borosilicatado se utilizarAn cuando se
analicen gases y deberan ser de color topacio cuando se inves-
tiguen elementos alterables por la luz.

Todo el material que se use para la toma de muestras debera
estar escrupulosamente limpio, debiendo enjuagarse con agua
destilada o desmineralizada.

Los equipos o aparatos que se utilicen serdn funcién de las
condiciones fisicas del lugar de muestreo, asf como de los para-
metros a determinar, y se hallaran comprendidos en los si-
guientes:

4.1. Directamente mediante la botella o recipiente que se va
a enviar a lahoratorio o que se utilice para las determinaciones
ain situs.

4.2. Equipo tomamuestras representado en la figura nume-
ro 1 o similar.

4.3. Equipo tomamuestras representado en la figura ntme-
ro 2 o similar.

44. Equipos automé&ticos. Para casos especiales no pueden
establecerse normas fijas debido a la amplia gama de posibili-
dades de trabajo: Toma de porciones en funcién del tiempo, del
caudal circulante, de las caracteristicas de la muestra, con al-
macenamiento en un unico o multiples recipientes, con refrige-
racion, con adicién de reactivos, etc.

5. Pfocedimiento.

El objetivo fundamental es conseguir que la porcién de agua
tomada sea representativa y dado que la toma de muestras, de
hecho, presenta una enorme variedad de situaciones diferentes,
en todos aquellos casos en que sea posible se fijaran para cada

uno de ellos las condiciones més apropiadas, en entrevisia
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mantenida entre el personal de laboratorio y el responsable de
tomar la muestra.

En fuentes, redes de distribucién, pozos dotados de bomba
de extraccién y casos similares ser4 necesario dejar fluir el agua.
durante el periodo de tiempo que se estime "conveniente para
conseguir que 14 muestra sea verdaderamente representativa.

En rios, embalses, etc., ser4 preciso considerar diversos fac-
tores, tales como profundidad, flujo de corriente, distancia a la
orilla, etc., recomendédndose en estos casos la obtenciéon de
muestras integradas y de no ser posible se tomari4 una muestra
simple en el centro de la corriente o varias muestras simples
en los lugares mas apropiados de la masa de agua.

Siempre que sea posible, el recipiente se enjuagara con el
agua objeto del muestreo.

El equipo especificado en 4.1 se utilizar4 para toma de mues-
tras en grifos de redes de distribucién, canales de riego, fuen-
tes, arroyos de poca profundidad, pozos dotados de bomJa de
extraccién y casos similares.

En rios, embalses, pozos sin bomba, grandes depoésitos de
almacenamiento y casos similares se utilizar4d el equipo especi-
ficado en 4.2, siempre que la profundidad no exceda de 30 me-
tros.

Si la profundidad es-mayor de 30 metros se utilizara el equi-

po descrito en 4.3, mediante un torno.

8. Preparacién de la muestra.

En caso necesario la ynuestra se dividirda en el ntimero de
partes precisas, constituyendo cada una de ellas un ejemplar
de la muestra para el laboratorio.

El volumen de la muestra estard en funcién del numero de
ensayos y determinaciones que se pretendan realizar.

7. Conservacién.

. No es posible alcanzar una completa y perfecta conservacioén, -
pues nunce se consigue una total estabilizacién de cada cons-
tituyente; como maximo lias técnicas de conservacién retrasan
los procesos quimicos o biolégicos, los cuales después de to-
meda la muestra contintan.

En cuanto al tiempo entre la recogida y su anAlisi8 puede
decirse, como norma general, que cuanto menor sea este in-
tervalo mejores serdan los resultados del analisis.

Siempre que sea posible, se utilizar4 la tabla siguientes, en
la que se especifica: Determinacién a realizar, tipo de envase
a utilizar (plastico o vidrio); volumen minimo de muestra; pro-
cedimiento de conservacién y tiempo méximo que debe trans-
curtir desde la toma de muestra hasta el momento de comen-
zar el analisis.

) Tipo Volumen
Determinacién de minimo Conservacién Tiempo
3 envase -7 méximo
ml.
Acidez ... ... PoV 100 Refriger. 4° C ... vee see wo | 24 horas,
Alcalinidad PoV 100 Refriger. 42 C ... cc. cco vee cen eee e ... | 24 horas.
Amonio ... ... ... coi een see PoV 500 Refriger. 4° C o0 SO;H; pH 2 ... ... .. o . | 24 horas.
Anhidrido carbonico ... ... «is v e een v 100 —_ Inmediato.
BOTO ... et viv ere eer wen_ene P 50 - —_
Carbono organico total . PoV 50 Refriger. 4° C 0 SO4Hy; pH 2 ... ... ... vov .. | 24 horas.
Cilanuros .. ... ... ..o wie voe eon PoV 500 Refriger. 4° C o NaOH; pH 12 ves sea oo | 24 horas.
Cloro en sus diferentes ... ... ... PoV 500 — Inmediato.
Clorofilas PoV 500 Congelacién y oscuridad ees wee oee | 30 dias.
Cloruros PoV 100 — 7 dias.
Color ... ... ... e e v 100 Refriger. 4 C ... . | 24 horas.
Conductividad ... ... vev cee e ven cer ser e e PoV 100 Refriger. 4° C ... ve ses ses see | 24 horas.
Demanda bioquimica de oxigeno (DBO). PoV 1.000 Refriger. 4 C ... vee «. | 8 horas.
Demanda quimica de oxigeno . PoV 100 SOH;; pH < 2 ... ... .. | Lo antes posible.
Detergentes - \A 2.000 20 mg/l. de Cl;Hg ... ... ... ... w. | 1 dia.
Fenoles ... v 500 POsH; PH <« 41 gf/1 SO;Cu vee ees ooe | 24 horas.
Fluoruros . P 200 — 7 dias.
Fosfatos:
Drtofosfatos disueltos v 100 Filtrar «in situs y refriger. 4 C ... ... ... [24 horas.
Fésforo hidrolizable v 100 SOsHg; PH < 2 . vot cee s eer oee 24 horas.
Fésforo total ... Vv 100 Refriger. 4° C 0 SO4Hy; pH < 2 ... 7 dias.
Grasas y aceites v 2.000 SO4Hy; pH < 2 y refriger. 4°C .., ... . 24 horas.
Ioduros ... ... ... PoV 100 Refriger. 4°C ... ... ... ot oo e o 24 horas.
Metales disueltos ... PoV 200 Filtrar «in situ» NOgH; pH < 2 ... ... ...| 8 meses.
Metales totales ..~ PoV 200 NOzH; pPH < 2 ot cov cer ves e e «. | 6 meses.
Nitratos PoV 100 Refriger. 2 C o SOH;; pH < 2 ... ... .. 24 horas.
Nitritos PoV 100 Refriger. 2 C o SO4H;; pH < 2 ... .. + ere +e. | 24 horas.
Olor v 500 Refriger. 42 C Lo antes posible,
Oxigeno disuelto \'4 250 —_ Inmediato.
Ozono v 250 — Inmediato.
pH ... . PoV (B} 50 Refriger. 4° C 8 horas.
Residuos PoV 500 Refriger. 40 C 7 dias.
Sabor v 500 ' —_ Inmediato.
Silice P 100 Refriger. 4° C «. | 7 dias.
Sulfatos PoV 500 Refriger. 4° C w. | 7 dias.
Sulfitos e . PoV 500 — Inmediato.
Sulfuros ... ... M PoV 500 2 ml. acetato de cinc, 2N 24 horas.
Temperatura — - - Inmediato.
Turbiedad PoV 100 Refriger. 42 C Lo antes posibla.

P = Plastico; V = Vidrio; V (B) = Vidrio borosilicatado.
8. Cerrado, precintado y etiquetado.

Obtenidas las muestras se cerraran convenientemente y se
precintaran, en su caso, de forma que quede garantizada su
inviolabilidad, etiquetdndolas para su perfecta identificacion.

9. Preferencias.

1. «Standar Methods for the examination of water and was-
tewater>, 14.2 Ed. APHA, AWWA WPCF.

2, «Methods for chemical analysis of water and wastes»,
EPA, 1972

3. «<Analyse des eaux. Methodes et instructions», AFNOR.
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ANEXO 111
-Carne y pr‘oductos carnicos
1. PREPARACION DE LA MUESTRA PARA EL ANALISIS
1.1. Principio.

Las operaciones descrita® a continuacion tienen por finalidad
conseguir una muestra para el analisis lo mas homogénea posi-
ble: Por ello, 4oda simplificacién ‘o tratamiento insuficiente en
esta operacién puede conducir a unos resultades que no sean
representativos.

1.2, Material y aparatos.

1.2.1. Cuchillo. . :

1.2.2. Trituradoras eléctricas de distinto grado de finura en
el picado.

1.2.3. Frascos de vidrio de 250 ml. de capacidad, de color to-

pacio, boca ancha y tapén esmerilado.
1.2.4. Capsulas de porcelana de 20 cm. de diametro.

1.3. Procedimiento.

~ 1.3.1. Quitar las diferentes capas proiectoras del producto
si las tuviere (piel, gelatina, grasa, etc.).
1.3.2. Tomar une muestra representativa de 200 gramos.

1.3.3. Partirla con cuchillo en rodajas o trozos de 0,5-1 centi-
metros. ] )

1.3.4. Cortar los trozos en pequefios cubos.

1.3.5. Pasarlos varias veces por trituradora hasta conseguir

una mezcla homogénea.

1.3.6. La muestra, bien homogeneizada debe guardarse in-
mediatamente en los frascos, limpios y secos, de forma que gque-
den llenos, para prevenir pérdidas de humedad. ’

1.3.7. Conservarlos en refrigeracién de forma que evite su
deterioro y cualquier cambio en su composicién.

1.3.8. Tomar las muestras para las diferentes determinacio-
nes, a ser posible dentro de las veinticuatro horas siguientes.

3. ALMIDON (METODO CUANTITATIVOQ)
3.1, Princip!o. ’
Extraccién de azicares simples con etanol caliénte 80 por 100,

permaneciendo el almidén. El residuo de almidon se solubiliza

con &cido perclérico diluido, y medida a 630 nm. del color desa-
Trollado al calentarlo con el reactivo antronasulfarico,
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3.2. Material y aparatos.
3.2.1. Balanza analitica.
3.2.2. Matraces aforados de 100 ml, y 200 ml.
3.2.3. Tubos de centrifuga, cénicos, de 100 ml.
3.2.4. Pipetas graduadas de 10 ml,, 25 ml,, 5 ml. y 2 ml.
3.2.,5. Centrifuga de 2.000 r.p.m.
3.2.6. Baifio de agua.
3.2.7. Baifio de agua termostatable hasta 25° C.
3.2.8. Probeta graduada de 25 ml. . )
3.2.9. Papel de filiro Albet numero 238 o equivalente.
3.2.10. Espectrofotometro capaz de lecturas de 830 nm.
3.3. Reactivos.
3.3.1. Disolucion de acido sulfurico-antrona. Disolver 0,2 g.

de antrona en 100 ml, de H;SO,. El reactivo sirve para 3-4 dias
conservandolo a 0° C.
3.3.2. Glucosa patron. Disolver 0,1 g. de glucose anhidrida

' en 100 de agua.

3.3.3.
3.3.4.

Acido perclérico al 52 por 100.
Etanol al 80 por 100.

3.4. Procedimiento,

3.4.1. Extraccién de azucar y de grasa. Pasar 2,0 g. de carne
triturada, preparada como en el método 1, en un tubo centri-
fugo conico de 100 ml. Anadir 25,0 ml. de disolucién etanol-éte
de petréleo (1-3), tapar con tapén, agitar vigorosamente y cen-
trifugar a 2.500 r.p.m. durante cinco minutos. Decantar y dejar
a un lado la disolucién alcohol-éter. Anadir 10 ml. de etanol
caliente al 80 por 100, agitar y centrifugar a 2.500 r.p.m. durante
cinco minutos. Dejar a un lado la disolucién alcohdlica y repe-
tir Ia extracciéon alcohodlica con etanol caliente.

3.4.2. Extraccion de almidén. Anadir 5,0 ml. de agua al resi-
duo y remover. Anadir 8,5 ml. de disolugion de Acido perclérico
diluido (52 por 100); remover o agitar durante cinco minutos.
Dejar reposar durante quince minutos. Afiadir 20,0 ml. de agua
y centrifugar durante cinco minutos. Verter la disolucién de
almidén en un frasco volumétrico de 100 ml. Afnadir 6,6 ml. de
disolucién de acido perclérico (52 por 100) y remover, Dejar

- reposar durante treinta minutos. Remover y lavar el contenido

entero del tubo en el frasco volumétrico que contiene el primer
extracto. Llevar a volumen y filtrar por papel filtro (3.2.9).
3.4.3. Determinacién de almidén. Diluir 5 ml. de disolucién
de almidén filtrada en 200 ml. con agua destilada. Pipetear 5 ml.
de dicha disolucién en un tu3o, enfriar en bafio de agua y aifia-
dir 10 ml. de antrona reactivo (3.3.1). Mezclar completamente
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y calentar durante cinco minutos a 100° C. Quitar el tubo dsl
bafio, enfriar con rapidez a 25°C y determinar la al;sorbanaa
a 630 nm. El color permanece fijo durante treinta minutos.

3.5. Cadlculos.

3.5.1. Curva patrén de glucosa. Diluir 1, 2, 5 y 10 ml. de glu-
cosa patrén (3.3.2) hasta 100 ml. con agua destilada. A partir
de las lecturas obtenidas dibujar la curva patron.

3.5.2. Contenido en almidén de la muestra:

Glucosa (porcentaje) = 0,04 - P.
Almidén (porcentaje) = 1,06 M.

siendo:

P = pg. de glucosa leidos en la curva patron.
M = porcentaje total de glucosa obtenido.

3.6. Observbéiones.

3.8.1. Teniendo en cuenta que el carregenato se determina\
como almidén, se debera deducir del valor obtenido de almiddén
el correspondiente de carragenato.

3.6.2. En los productos que declaren contener qarrq.genato y
hasta que no exista técnica oficial para su determinacién cuan-
titativa se permitira una tolerancia del 1,4 por 100 en el valor
obtenido de almidén. .

3.6.3. Cuando la naturaleza de la muestra lo requiera sc
podran repetir las extracciones.hasta que el producto quede
completamente libre de grasas y azucares.

3.7. Bibliografia.

1. W. Glover, H. Kirschenbaum y A.'(..‘,aldv_vell (Departa-
mento de Consumo y Comercializacion, Ministerio de Agricul-
tura de los Estados Unidos. Laboratorio de Inspeccién de Carnz,
Nueva York, N. Y. 10011).

ANEXO IV

Fertilizantes
3. AGUA TOTAL

3.1. Principio.
El agua que contiene la muestra se determina por de%eca.cién

en estufa.
El método no es aplicable a muestras que producen sustan-
cias volatiles diferentes del agua a la temperatura de dese-

cacién.

3.2. Material y opgratos.

3.2.1. Pesasustancias capaz para 2 gramos. N

3.2.2. Estufa con regulacién de temperatura a 100-130 C.
3.2.3. Desecador.

3.3. Procedimiento. *

Calentar 2 g. de muestra debidamente preparada para ana-
lisis durante ginco horas en una estufa a 100 + 12 C. En el
caso de NO3Na, SO,(NH,), y sales de K, calentar hasta peso
constante a 130° + 1° C. Expresar el porcentaje de pérdida en
peso a la temperatura utilizada como contenido de agua.

4.4.- Referencias.

1. <«Association of Official Analytical Chemist. Official Me-
thods of Analysiss. Ed. 1980, 2.012

9. NITROGENO NITRICO (METODO DE ROBERTSON)

9.1. Principio.

Determinar el N total y el N insoluble en agua. La dife-
rencia entre ambos es el N soluble. Lo

En la disolucion de N solable, eliminar el N nitrico al es-
tado de éxido nitrico por medio de sulfato ferroso. Una vez
eliminado, determinar el N total en el residuo v la diferencia
entre el N soluble vy este tultimo es el N nitrico.

Aplicable en presencia de cianamida calcica y urea.

9.2, Material v aparatos.
Como en @ (a).2.
9.3,

9.3.1,
9.3.2.

9.4.

. 9.41. Modalidad A: Caso general en que es necesario deter-
minar el N insoluble en agua. -

Determinar el N total por los métodos 6 (b) o 8 ()’

942 Separar y determinar el N insoluble en agua por el
método correspondiente.

.9.43. En la disolucién obtenida en 9.4.2 eliminar el N nf-
trico y determinar el N restante.

Para ello, colocar el filtrado procedente del apartado an-
;%ngr enzoun lm%traSzOKli—?ld?llﬂ ?e 500 ml. y afadir 2 g. de SO,Fe.

20y ml. de qHy (sl el N total es mayor
poner 5 g de SO4Fe - 7 H,0), - ayor del 5 por 100,

Reactivos.

SO4Fe - 7 H,O.
Como en 6 (a) 3.

Procedimiento. *

!

9.4.4. Ponerlo a la llama hasta evaporar el agua y aparezcan
humos blancos. Continuar la digestién por lo menos diez mi-
nutos mas para expulsar todo el N nitrico. Si se produce una
fuerte vaporizacion, afiadir 10 6 15. perlas de vidrio.

8.4.5. Agregar 0,65 g. de Hg o 0,7 de -HgO y continuar Ia
digestion hasta que toda la materia orgdnica se haya oxidado.
Enfriar, diluir y continuar como en 6 (a).4.2 y siguientes.

9.2.6. Modalidad B: Modificacién de Jones para el caso en
que no hace falta determinar el N insoluble en agua por ser
todo €l soluble.

Determinar el N total por los métodos 6 (b) o 8 (c).

9.4.7. Eliminar el N nitrico y determinar el N restante.

Para ello, pesar 0,5 g, del oroblema, colocarlos en un ma-
traz Kjeldahl de 500 mililitros, afadir 50 ml. de .agua y agitar
suavemente. . '

Agregar 2 g. de SO4Fe 7H,O y 20 ml. de SO4H,, continuan-
do como en 944 y 9.4.5.

9.5. Cdlculo.
Modalidad A:

N totar — N insoluble = N soluble. A
N soluble — N obtemido en 9.4.5 = N nitrico.

Modalidad B:

N total antes de eliminar el N nitrico menos N total des-
pués de su eliminacién = N *nitrico.

9.6. Referencia.

1. Association of Official Analytical Chemist, «Official Me-
thods of Analysis». Ed. 1980, 2049-2051.

—

ANEXO V

Productos fitosanitarios

19 (a). TIRAM

19 (a).1. Principio.
Extracclon con cloroformo y posterior cuantificacion espec-
trofotométrica a 280 nm.

19 (a).2. _Material y aparatos.

19 (a).2.1. Espectrofotémetro capaz de efectuar lecturas a
280 nm.

19 (a).3. Reactivos.

19 (a).3.1.
19 (a) 4.

19 (a).4.1. Preparacion de la grafica patrén.

_Pesar, con precisién de 0,1 mg., 100 mg. de Tiram patrén vy
disolver en 100 ml. de cloroformo. Diluir a 1/10 con cloroformo
y pipetear, en seis matraces, a 100 ml., 4, 8, 8, 10, 12 y 14 ml,
completando el volumen con cloroformo. Los matraces contienen,
respectivamente, 4, 6, 8, 10, 12 y 14 pg/ml. de Tiram. Leer las
absorbancias & 280 nm. y construir la grafica patrén.

18 (a).4.2. Determinacion.

Pesar, con aproximacién de 0,1 mg., la cantidad de muestra
necesaria para tener aproximadamente 0,1 g. de Tiram. Agitar
_durarlte cinco minutos con 60 ml. de cloroformo (19 (a) .6.11, de-
lar en reposo hasta adquirir temperatura ambiente y enrasar
hasta 100 con cloroformo. Pipetear una alicuota de 10 ml. a otro
matraz aforado de 100 ml.,, enrasando con cloroformo y de ésto
pipetear una nueva alicuota de 10 ml. en matraz de 100 ml. en-
rasandolo con méas cloroformo. Leer las alsorbancias utilizando
como referencia un blanco de cloroformo.

19 (@) .5. Cdlculos. )

Cloroformo.
Procedimiento.

A
Porcentaje Tiram = ———
P
siendo:

A = contenido de Tiram en pg/ml. de la dilucién final, leido
en la grafica (corregido segun la pesada y riqueza del patrén).
P = peso en g., de la muestra.

19 (a).6. Observaciones.

19 () .8.1. En caso de producto coloreado, afiadir 0,3-0,4 g. de
carbén activo y filtrar con papel de filtro, lavando éste con el
cloroformo necesaxio para enrasar a 100 ml.

19 (a).7. Referencias.
1. <«Laboratorios y AnAlisis=. Ministerio de Agricultura.

ANEXO VI
Leche y productos lacteos
20. RESIDUOQO INSOLUBLE DE SANGRE
20.1. Principio.

Mediante dilucién de la sangre en suero fisiolégico, posterior
filtracién y desecacién se obtiene el residuo insoluble, cuyo por-
centaje se determina por pesada. _
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Este método es aplicable a leches en polvo, que pueden con-
tener harina de .sangre de las denominadas comercialmente
solubles.

20.2. Material y aparatos.

20.2.1. Embudo cilindrico esmerilado con placa filtrante, sol-
dada al migmo de 65 mm, de diAmetro y porosidad 1. Su peso
debe ser inferior al limite méaximo de pesada de las balanzas

analiticas, lo que normalmente se consigue con.una altura del.

cilindro igual o inferior a 4 centimetros.
20.2.2. Agitador electromagnético.
20.2.3. Estufa de desecacion.

20.3. Reactivog’

20.3.1. Suero salino fisiolééico. Se obtiene disolviendo 9 g. de
cloruro de sodio en 1.000 ml. de agua destilada.

20.3.2. Acetona.
20.3.3. Agua oxigenada de 100 volumenes.
20.3.4. Acido clorhidrico concentrade (d = 1,19).
A}
20.4. Procedimiento.
20.4.1. Tomar aproximadamente un gramo de muestra, me-

dida con la precisién del miligramo, y diluir en un vaso de
precipitados de 250 ml. con 50 ml. de suero salind fisiologico,
agitando con un agitador electromagnético durante cinco mi-
nutos.

A continuacién verter y filtrar el liquido poco a poco en 6l
embudo cilindrico con placa filtrante, previamente desecado
y pesado con la precision del miligramo y filtrar con ayuda
de vacio. ™ )

Lavar agitador y vaso con pequefias cantidades de suero
fisiologico, que se vierten luego en el embudo hasta completar
la filtracién con una cantidad aproximada de 200 ml. de liquido
de lavado. Lavar a continuacion embudo y placa dos veces con
agua destilada y afadir después 10 ml. de acetona, de forma
que empapen bien la placa. Someter a vacfo durante unos mi-
nutos.

A continuacién pasar €l embudo a una estufa y desecar a
100-105° C hasta peso constante (precisién del miligramo).

20.4.2. Limpieza del embudo cilindrico con placa filtrante.
Acoplar el embudo cilindrico en un erlenmeyer y verter sodre
la placa filtrante unos 50 ml. de agua oxigenada de 100 vold-
menes y de 1 a 5 ml. de acido clorhidrico concentrado. Deéjar
reposar durante unas veinticuatro horas y afiadir, si es ne-
cesario, mas agua oxigenada y &cido clorhidrico para ultimar
la limpieza. A continuacién lavar repetidamente cilindro y pla-
ca con agua desionizada.

20.5. Cdlculos.

P; x 100

P,

R (porcentaje) =

siendo:
R = tanto por ciento de residuo insoluble.
P, = peso, en gramos, del residuo obtenido por difergncia de

pesadas del embudo cilindrico.
P, = peso, en gramos, de la muestra.

ANEXO VII
Productos organicos fertilizantes
2 (a). MATERIA ORGANICA .TOTAL (POR CALCINACION)
3 (d).1.

.

En el presente método se determina la materia orgénica por
calcinacién tras extraer mediante lavados sucesivos sustancias
que no son materia organica (sales aménicas, carbonatos, etc.).

‘Principio.

3 (a).2. Material y aparatos.

3 (a).2.1. Matraz erlenmeyer de 200 ml. de capacidad.

3 (a).2.2. Agitador magnético.

3 (a).2:.3. Estufa de precisién de + 5° C.

3 (a).2.4. -Desecador,

3 (a).2.5. Capsula o crisol.

3 (a).2.6. Embudo de 10 cm. de diametro.

3 (a).2.7. Balanza con précision de 0,1 mg.

3 (a}.2.8. Horno o mufla,

3 (a).2.9. Papel de filtro de cenizas conocidas.

3 (a).3. Reactivos.

3 (a).3.1. Acido clorhidrico concentrado (d = 1,19).

3 (a).3.2. Agua destilada desionizada.

3 (a).3.3. Solucién de acido clorhidrico al 5 por 100 (v/v).
-.3 (a) 4. Procedimiento.

Preparar la muestra segun el método oficial numero 1, dese-
cando a 100-105° C.

Pesar, con precision de 0,1 mg. 3-4 g. de la muestra e intro-
ducirla en un matraz de 200 ml. dg capacidad., Afadir a con-
tinuacion 50 ml. de reactivo 3 (a).3.3, manteniéndolo en con-
tacto durante- quince minutos, agxtando cadae cinco minutos.

Transcurridos los quince minutos filtrar sobre filtro de cenizas
conocidas, desecado y tarado, lavando el residuo que queda en
el filtro con 100 ml del reactivo 3 (a).3.3 con alicuotas de
10-15 ml. cada vez hasta completar aproximadamente los 105 ml.
de la solucion de agua clorhidrico. Desgcar el filtro a 100-105° C,
Enfridar en desecador y pesar. Incinerar a la temperatura de
540° C. hasta obtener cenizas blancas, utilizando si es necesario
1 ml. de acido nitrico para facilitar 1a calcinacién total,

3 (a).5. Cdlculos.

Porcentaje de materia organica total =

siendo:

a = peso, en g., de la muestra seca.

b = peso, en g., de la muestra lavada y seca.

¢ = peso, en g., dé la muestra lavada, seca y calcinada.
3 (a).6. Referencias.

1. AFNOR. 19768. <Produits organiquess.
de culture. Norma U44 —160.

8. pH (1/25)

Supports et Milieuz

6.1. Principio.

Medida del potencial eléctrico que se crea en la membrana
de vidrio de un electrodo, funcién de las. actividades dg iones
hidrégeno a ambos lados de la- membrana utilizando como re-
ferencia un electrodo de calomelanos con puente salino.

6.2. Material y aparatos.

8.2.1. Potenciémetro (pH-metro) y juego de electrodog de
vidrio'y calomelanos.

68.2.2. Vasos de precipitados de 250 ml.

6.2.3. Varillas agitadoras o agltador magnético,

6.3. Reactivos.

8.3.1. Solucién CIKO.1 M. Disolver 7,456 g. de CIK en 100 ml.
de agua destilada y diluir hasta 1 litro.

6.3.2. Solucién tampén de biftalato potasico 0,05 M. Secar
la sal durante dos horas a 110° C. Disolver 1P,21 g. de sal en
agua destilada y diluir hasta 1 litro, Como.conservador afiadir
a la solucién tampsén 1 ml. de cloroformo o un cristal de timol
de unos 10 mm. de didmetro. Estg solucién tiene un pH de
4,00 en el intervalo de temperatura de 15 a 30° C.

€3.3, Solucion tampén de POHK, 0,025 M y POsH Na,
0,025 M. Secar las dos sales durante dos horas a 110° C. Disolver
344 g. de PO4HoK y 355 g. de POyH Na, en agua destilada y
diluir hasta 1 litro Como conservador afnadir 1 ml. de cloro-
formo o un cristal de timol de unos 10 mm. de diametro a la
solucion tampoén. Esta solucién tiene un pH de 6,90 a 15° C,,
de 6,88 a 20° C., de 6.86 a 25° C. y de 6,85 a 30° C.

64. Procedimiento.

6.4.1. Medida del pH en agua.

Pesar 4 g. de substrato (segun el métado numero 1, proce-
dimiento de preparaciéon muestra) y ahadir 100 ml. de agua
destilada. Agitar vigorosamente con varilla o agitador mag-
nético durante treinta minutos, ~dejandola reposar durante trein-
ta minutos aproximadamente. "Ajustar 10s electrodos de acuerdo
que el electrodo de vidrio quede bien sumergido en la parte
sedimentada de la s\um_pensu’m y el electrodo de calomelanos
quede en la solucién-suSpensién sobrenadante para que se esta-
blezca buen contacto eléctirico a través del capilar salino. La
suspensién debe ser agitada inmediatamente antes de introdu-
cir los electrodos, pero no durante la medida.

La lectura del pH se mide de acuerdo con las instrucciones
especificas del potenciémetro utilizando para la calibracién
del aparato soluciongs tampén préximas a las lecturas del pH
del substrato.

8.4.2. Medida del pH en CIK.

El procedimiento es igual que para el 8.4.1,
reactivo CIK (8.3.1) en lugar del agua destilada.

utilizando el

8.5. Expresion de los resultados.

6.5.1. Los resultados se expresan de acuerdo con la medida
que nos da el potenciémetro (pH-metro), refiriendo-su valor a
la suspensién (substrato-agua o C'K) medida 1:25 en agua y
1:25 en CIK 0,1N, respectivamente.

8.8. Referencias bibliogrdficas.
1. «Métodos oficiales de gnélisis de suelos y aguas (1874)».
Ministerio de Agricultura.
ANEXO VI
Suelos
12. NECESIDADES DE CAL DE LOS SUELOS ACIDO®
12.1. Principio.

La necesidad de cal de un suelo acido se define como la can-
tidad de cal necesaria para elevar el pH del suelo a un nivel
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deseado. El método consiste en uBa titulacion directa con hi-
droéxido célcico.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1, Potenciémetro (pH-metro):
12.2.2. Vasos de precipitados de 100 ml.

12.3. Reactivos.

12.3.1. Solucién de hidréxido de calcio. Aniadase 1 g. de 6xi-
do de calcio 6 1,5 g. de hidréxido calcico por cada litro de agua
desionizada libre de diéxido de carbono. Mézclese y déjese en

reposo, protegiéndolo del aire, hasta que el exceso se sedimente.

Aspirese la solucién y manténgase en un recipiente protegida
del diéxido de carbono del aire. '
12.4. Procedimiento.

Introducir 10 g. de suelo en cada uno de siete vasos de pre-
cipitados de 100, ml. y agregar 0, 5, 15, 20, 30, 40 y 50 ml. de la
solucién de hidréxido calcico (12.3.1) a los vasos de precipita-
dos. Aifiadir agua suficiente para hacer que cada vaso tenga
una razén de suelo al agua de 1:5. Dejar en reposo durante
tres dias y-determinar el valor de pH de la suspensién suelo-
agua. Hacer una grafica del pH en funciéon de los miliequiva-
lentes de calcio afiadido por 100 g. de suelo y determinar los
miliequivalentes de calcio necesarios para que el -pH llegue al
nivel deseado.

12.5. Cdleulos.

Necesidad de Cal en Tm. de Ca Cos/Ha = 0,05 A.h.D.
siendo:

A = meq de Ca’100 g. de suelo.
h = profundidad en cm. de suelo que se desea tratar.
D = densidad aparente del suelo.

12.6. Observaciones.

En los célculos de la necesidad de cal de los suelos es fre-
cuente considerar, 15 cm. de profundidad de suelo .a tratar y
una densidad aparente de 1,35. : !

12.7. Referencias.

1. «Methods of analysis for soils, plants and waters>. Uni-
versity of Celifornia.-

ANEXO IX
Productos derivados de la uva y similares
Alcoholes
4. COMPUESTOS SULFURADOS
41. Principio.
Formacién de precipitado negro .de sulfuro de mercurio.
4.2, Material y aparatos.
4.21., Tubo de ensayo.
4.3. Rea,ctivols.

4.3.1. Alcohol.
4.3.2. Mercurio.

4.4. Procedimiento.

Introducir en el tubo 4.3.1 alrededor de 1 ml. de mercurio
y 20 ml. de alcohol. Agitar durante uno a dos minutos. Obser-
var la superficie del mercurio.

4.5. Interpretacién de los resultados.

Si la superficie de mercurio permanece brillante sin apari-
cién de un velo negruzco, el alcohol esta exento de compuestos
sulfurados.

4.8. Referencias.
1. «Codex Oenclogique International. Alcool rectifie alimen-
taires,
LY

MINISTERIO DE HACIENDA

REAL DECRETOQ 3324/1981, de 13 de diciembre, por
el que se crean Consorcios para la gestién e inspec-
cién de las Contribuciones Territoriales en determi-

nados municipios de mds de doscientos mil habi-
tantes. '
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_La disp_osicién adicional segunda del Rea] Decreto-ley once/
mil novecientos setenta y nueve, de veinte de julio, autorizé
al Gobi¢rno para crear, entre otros, para municipios de mas

de cien mil habitantes, Consorcios para la gestién e inspeo
cién de las Contribuciones Territoriales. h

El Real Decreto mil trescientos setenta y tres/mil nove-
cientos ochenta. de trece de junio, dispuso lg creacion de
Consorcios con diverso ambito espgcial en funcitn, en cada
caso, de factores de caracter econdmico y social.

Varios Ayuntamientos han solicitado que, en virtud de lo
previsto en el Real Decreto-ley citado, sean creados Consercios’
con el ambito territorial de los respectivos municipos, hahida
cuenta de sus especiales caracteristicas y del ‘hecho de que
- cuentan con mas de doscientos mil habitantes,. peticianes a
las que se estima procedente acceder, puesto que ello permitira
una gestiébn mas precisa y operativa de los tributos locales
objeto de la competencia de aquellos Organismos auténomos.

En su virtud, haciendo uso de la autorizacién contenida en
la disposicién adiciona]l segunda del-Real Decreto-ley once/
mil novecientos setenta y nueve, de veinte de julio, a pro-
puesta del Ministro de Hacienda, con la aprobacién de la
Presidencia del Gobierno y previa deliberacién del Consejo de
Ministros en su reunién del dia dieciocho de "diciembre de
‘mil novecientos ochenta y uno,

DISPONGO

Articulo primero.——Con ambito territorial circunscrito al de
los municipios respectivos y sede en los mismos, se crean Con-
sorcios para la gestién e inspecciéon de las Contribuciones Te-
rritoriales en las poblaciones de Allcante, Cérdoba, La Corufia,
‘Granada, Malaga, Murcia, Palma de Mallorca, Valladolid, Vigo
y Zaragoza. :

Articulo segundo.—En los Consorcios creados por el Real
Decreto mil trescientos setenta y tres/mil novecientos ochenta,
de irece de junio, a los que afecte lo dispuesto en este Real
. Decreto, excepto en el de Vigo, quedard excluido de su ambito
territorial el de los municipios comprendidog en el articulo
_primero precedente. Por otro lado, en el ambito territorial del
Consorcio de Pontevedra se. integrara el de los municipios que,
en la actualidad, forman parte del &mbito del de Vigo, ex-
cluido el de @sta ultima poblacion.

DISPOSICIONES FINALES

Primera.—Se autoriza al Ministro de. Hacienda para dictar
las disposiciones necesarias para el desarrollo y la puesia en
practica del presente Real Decreto.

Segunda.—FEl ejercicio de las competencias de los Consorcios
| creados por este Real Decreto se iniciara el dia uno de enero
de mil novecientos ochenta y dos.

Tercera.—El presente Real Decreto entrara en vigor el mismo
dia de su publicacion en el «Boletin Oficial del Estado».

Dado en Madrid a c;ieciocho de diciembre de mil novecientos

ochenta y uno.
JUAN CARLOS R.
El Minisiro de Hacienda,
JAIME GARCIA ANOVEROS

S

M" DE INDUSTRIA Y ENERGIA

ORDEN de 19 de enero de 1982 por la que se de-
sarrolla el Real Decreto 46/1982, de 15 de enero, por
el que se establecen nuevas tarifas eléctrioas.

1325

Iustrisimo sefor:

El Real Decreto 48/1982, de 15 de enero, ha dispuesto una
elevacién de las tarifas eléctricas del 12,6 por 100, como pro-
medio, y facultado al Ministerio de Industria y Energia para
dictar las disposiciones que sean necesarias para ru desrrollo
y ejecucion, de acuerdo con las normas dadas en el mismo. Por
la presente Orden y en uso de las facultades conferidas, se
lleva a cabo este mandato.

En su virtud, este Ministerio ha tenido a bien disponer:

1.° Para las Empresas acogidas al Sistema Integrado de Fac-
-turacién de Energia Eléctrica (SIFE), las tarifas eléctricas co-
rrespondientés a los consumos que tengan lugar desde el dia
17 de enero de 1882, fecha de ehtrada en vigor del Real De-
. creto 46/1882, de 15 de enero, seran en todo el territorio na-
cional las que se detallan a continuacién, estando incluidos
en los términos de energia el importe de los recargos estableci-
dos por el Real Decreto 2346/1978, de 8 de octubre. Los térmihos
de energia reactiva y discriminaciég horaria se calcularan sin
' deducir dicho importe de la base de calculo.

1.1. Tarifas de baja tensién.

1.1.1, Tarifas de alumbrado, usos domésticos y electrifica-

. cién rural en baja tensién.



