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I. Disposiciones generales

~ MINISTERIO
DE ECONOMIA Y HACIENDA

2692 CORRECCION de errores de la Circular nimero 995,

de 2 de enero de 1989, de la Direccion General de Aduanas
e Impuestos Especiales, sobre instrucciones de uso del
Documento Unico Aduanero (D.U.A.).

Advertidos errores en ¢l texto remitido para su publicacién de la
Circular 995 de 2 de enero de 1989, inserta en el «Boletin Oficial del
Estado» niimero 15, de 18 de enero de 1989, sobre instrucciones de
uso del Documento Unico Aduanero (D.U.A.), se transcriben a conti-
nuacidn las oportunas rectificaciones:

Pagina 1357, 2.* columna, donde dice;: «BO CERVEZA GRADO
<PLATO 1l.», debe decir: «BO CERVEZA GRADO PLATO <11,
Pigina 1358, donde dice: «FO CIGARRILLOS PUROS Y CIGA-
RRITOS.», debe decir: «FO CIGARROS PUROS Y CIGARRITOS.».

MINISTERIO
PARA LAS ADMINISTRACIONES
PUBLICAS

REAL DECRETO 115/1989, de 3 de febrero, por el gue se
crea la delegacion espariola en las negociaciones sobre
Fuerzas Armadas convencionales en Europa, y sobre medi-
das de formento de la confianza v la seguridad,

2693

Al término de la Reunién de Viena, que se inicié el 4 de noviembre
de 1986, el proceso de la Conferencia de Seguridad y Cooperacién en
Europa, que efectia el seguimiento de los acuerdos de Helsinki de 1575,
se desarrollard en el dmbito de la seguridad militar a través de dos
negociaciones. -

Hasta ahora la presencia espafiola en la Conferencia de Viena ha
estado asegurada mediante la delegacion creada por Real Decreto
2347/1986, de 7 de noviembre. Pero, concluida esta conferencia, se hace
necesario proceder a la supresion de la citada delegacion y a la_ creacion
de una nueva delegacion tnica para estas dos negociaciones, diferencia-
das pero relacionadas entre si, que se iniciardan simultineamente en la
ciudad de Viena. .

La primera negociacién sobre Fuerzas Armadas convencionales en
Europa, que se celebrard en el marco de la Conferencia de Seguridad y
Cooperacion en Furopa {CSCE), pero conservando su autonomia
reunird a los 23 Estados sobre cuyas Fuerzas Armadas se apoya la
retacién fundamental de seguridad en Europa. Sus objetivos serdn
reforzar la estabilidad y la seguridad en Europa, del Atlintico a los
Urales.

La segunda negociacién sobre medidas de fomento de la confianza y
la seguridad —en la que tornardn parte los 35 Estados participantes en la
CSCE- tendrd come finalidad ampliar los resultados ya conseguidos en
la conferencia de Estocolme (1984-1986) con la preparacién de una serie
de medidas creadoras de confianza y seguridad, a fin de reducir el riesgo
de confrontacidn militar en Europa. )

En sy virtud, 2 iniciativa del Ministro de Asuntos Exteriores y a
propuesta del Ministro para las Administraciones Piblicas, previa
deliberacién del Consejo de Ministros en su reunion del dia 3 de febrero
de 1989,

DISPONGO:

Articulo 1.° Se crea, con el cardcter de representacion permanente,
la delegactén encargada de representar a Espafa durante ¢l desarrollo de
las negociaciones sobre Fuerzas Armadas convencionales en Europa, y
sobre medidas de fomento de la confianza y la seguridad.

Art. 2.° El Jefe de dicha delegacién, con categoria equivalente a
Embajador, serd designado por Real Decreto a propuesta del Ministro
de Asuntos Exteriores.

Art. 3.° El Ministro de Asuntos Exteriores podra designar un Jefe
adjunto para las negociaciones sobre Fuerzas Armadas convencionales
en Europa, y un Jete adjunto para las negociaciones sobre medidas de
fomento de la confianza y la seguridad, que colaborarin con el Jefe de
la delegacion en el desarrollo de sus actividades especificas.

Art_4.° Por tratarse de unas negociaciones cuyo contenido especi-
fico atafie a la seguridad militar, el Ministro de Defensa propondrad al
Ministro de Asuntos Exteriores el nombramiento de Consejeros de
Defensa con cardcter permanente.

Dichos Consejeros de Defensa se integrardn en la delegacién espa-
fiola a fin de tomar parte en las negociaciones y asesorar al Jefe de la
delegacion, actuando bajo la dependencia del mismo.

DISPOSICIONES ADICIONALES

Primera.-Se suprime la Delegacion Espafiola en la Conferencia de
Seguridad y Cooperacién en Europa.

Segunda.-La Delegacién creada por este Real Decreto se hara cargo
de las situaciones pendientes de liquidacién correspondientes a la
Delegacidn Espaiicla en la Conferencia de Seguridad y Cooperacién en
Europa, una vez que ésta haya cesado en sus funciones.

Tercera.-Los locales y medios materiales puestos a disposicion de la
Delegacion Espafiola en la Conferencia de Seguridad y Cooperacién e¢n
Europa, serdn asignados a la nueva Delegacion creada por el presente
Real Decreto.

DISPOSICIONES FINALES

Primera.-El Ministro de Asuntos Exteriores, previo cumplimiento de
los trdmites legales oportunos, dictard las disposiciones necesarias para
¢l desarrollo de lo previsto en el presente Real Decreto y promoveri las
restantes medidas para la aplicacion de lo dispuesto en el mismo.

Sctgunda.—Por el Ministerio de Economia y Hacienda se realizaran las
modificaciones presupuestarias precisas para el cumplimiento de lo
ordenado en este Real Decreto.

Tercera.-Queda derogado el Real Decreto 234771986, de 7 de
noviembre, por el que se crea la Delegacién Espafiola en la Conferencia
de Seguridad y Cooperacion en Europa.

Cuana.-El presente Real Decreto entrard en vigor el dia signiente at
de su publicacion en el «Boletin Oficial del Estado».

Dado en Madrid a 3 de febrero de 1989.
JUAN CARLOS R,

E! Ministre para las Adrinistraciones Publicas.
JOAQUIN ALMUNIA AMANN

MINISTERIO DE RELACIONES
CON LAS CORTES
Y DE LA
SECRETARIA DEL GOBIERNO

2694 ORDEN de 26 de enero de 1989 por la que se aprueban
determinados métodos oficiales de andlisis para el control
de los criterivs de pureza de determinados aditivos alimen-
tarios.

La situacién motivada por nuestra entrada en la Comunidad
Econémica Europea hace necesario armonizar nuestra legislacién con la
comunitaria, especialmente con lo dispuesto en la Directiva de la
Comision 81/712/CEE, de 28 de julio («Diaric Oficial de fas Comunida-
des Europeass numero L 257, de 10¢ de septiembre de 1981}, sobre
fijacién de los métodos de andlisis comunitarios para el control de ios
criterios de pureza de determinados aditivos alimentarios. Esta unifor-
midad de criterios bastaria por si sola para conferir e cardcter de basica
a la presente norma.
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Al mismo tiempo, la presente Orden pretende dar cumplimiento a
las exigencias requeridas por el Tribunal Constitucional en el sentido de
qué normas y qué preceptos concretos de las mismas relinen aquellas
caracteristicas que las confieran el cardcter de normas bdsicas.

En este sentido, «la determinacioén, con caricter general, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones técnico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indirectamente relacionados
con el uso y consumoe humanos» corresponde a la Administracién del
Estado, en virtud de lo dispuesto en el articulo 40.2 de la Ley 14/1986,
de 25 de abril, General de Sanidad («Boletin Oficial del Estado» del 29).

Por su parte, el articulo 4.°1 g} de la Ley 26/1984, de 19 de julio,
General para la Defensa de los Consumidores y Usuarios («Boletin
Oficial del Estado» del 24), establece como parte integrante de aquellas
rt:g,lamenmciones técnico-sanitarias, entre otros extremos, «los métodos
oficiales de andlists, toma de muestras, control de calidad e inspeccién»,
de los productos citados. Y el articuio 39.t de 12 misma Ley estabiece,
entre otras cosas, que «corresponderd a la Administracién del Estado»
«elaborar y aprobar ... las Reglamentaciones 1écnico-sanitarias...».

De estos preceptos, tomados conjuntamente, parece deducirse un
apoyo legal suficiente para que el Estado regule los métodos oficiales de
andlisis otorgdndoles el caracter de norma basica.

No obstante y con independencia de los citados preceptos con rango
de ley formal, el conjunto de la jurisprudencia sentada por el propio
Tribunal Constitucional relativa, entre otros extremos, 2 los principtos
de «unidad de mercado», «a las condiciones bisicas que garanticen [a
igualdad de todos los espafioles» v, en particular, en su «derecho a la
salud» o a la «libre circulacion de bienes en todo el territorio espanol»,
se considera que constituye un apoyo legal atin mds firme, si se piensa
que la sancién de unos métodos tnicos y uniformes, que sirvan de pauta
aplicable al analisis de los productos alimenticios y a los indirectamente
relacionados con ellos por parte de todas las Administraciones Piblicas,
en todo el territorio nacional y gue, al mismo tiempo, permita
homologar los resultados obtenidos con el resto de los paises comunita-
rios, debe reservarse al Estado como competencia exclusiva.

En su virtud, a propuesta de los Minisiros de Economia y Hacienda,
de Industria y Energia; de Agricultura, Pesca y Alimentacién, y de
Sanidad y Consumo, oidos los sectores afectados, y previo informe
preceptivo de la Comision Interministerial para la Ordenacion Alimen-
taria,

Este Ministerio de Relaciones con las Cortes y de la Secretaria del
Gobierno, dispene:

Articulo 1.° Se aprueban como oficiales los métodos de anilisis
para €l control de los criterios de pureza de determinados aditivos
alimentarios, contenidos en el anexo a la presente Orden.

Art. 2.° Cuando no existan métodos oficiales para determinados
andlisis y hasta tanto los mismos sean aprobados por ¢l drgano
competente ¥ previamente informados por la Comision Interministerial
para la Ordenacion Alimentaria, podran ser utilizados los aprobados por
los Organismos nacionales o internacionales de reconocida solvencia.

DISPOSICION ADICIONAL

.o dispuesto en la presente Qrden, por la que se aprucban determina-
dos métodos oficiales de analisis para el control de los criterios de
purcza de determinados aditivos alimentarios, se considerard norma
bisica de conformidad con lo dispuesto en el articulo 149.1.12 v 16 de
la Constitucion Espafola.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas cuantas disposiciones de igoal o inferior rango se
opongan a lo establecido en la presente Orden.

Madrid. 26 de enero de 1989.
ZAPATERO GOMEZ
ANEXO

Meétodos de anilisis de aditivos alimentarios

INDICE
Colorantes:

1. Sustancias extraibles con éter etilico de las materias colorantes
grganosu]fonadas solubles . en agua, destinadas a la alimentacion
umana.

Conservadores:

2. Acido férmico, formiatos y otras impurezas oxidables en acido
acético (E 260} en acetato de potasio (E 261) en diacetato de sodio (E
262} v en acetado de calcio (E 263),

3. Sustancias no volitiles en dcido propiénico (E 280).

4. Pérdida de masa en la desecacion del nitrito de sodio.

5. Prueba limite para la deierminacién del dcido salicilico en el
éster etilico del dcido p-hidroxibenzoico (E 214). En el derivado sédico
del éster etilico del acido p-hidroxibenzoico (E 215), en el éster n-
propilico del acido p-hidroxibenzoico (E 216), en el derivado sédico del
¢éster n-propilico del acido p-hidroxibenzoico (E 217). en ¢l p-hidroxi-

benzoato de metilo (E 218) v en el derivado sédico del éster metilico del
acido p-hidroxibenzoico (E 219). '

6.  Acido acético libre en diacetato de sodio (E 262).

7. Acetato de sodio en diacetato de sodio (E 262). ]

8. Prueba limite de determinacién de aldehidos en acido sérbico (E
200) en sorbawos de sodio de potasio y de calcio (E 201, E 202, E 203)
y en acido propionico (E 280).

Antioxidantes:

9, Indice de peréxidos de las lecitinas (E 322).

10. Sustancias insolubles en toluenc en las lecitinas.

11, Prueba limite de sustancias reductoras en los lactatos de sodio,
de potasio v de calcio (E 325, E 326 y E 327).

12, Acidos volatiles en el dcide ortofosforico (E 338).

13. Prueba limite de nitratos en dcido orofosforice (E 338).

14, Sustancias insoiubles en aguz presentes en los ortofosfatos
monosadico, disodico y trisédico y en los ortofosfalos monopotdsico,
dipotdsico y tripotasico (E 3391, E 3391, E 339ii3, E 340ii, E 340iii).

Generalidades:
15. pH.

1. Determinacién de las sustancias extraibles con éter etilico de las
materias colorantes organosulfonadas solubles en agna destinadas a la
alimentacién humana

1.1 Principio:

Extraccidén del coiorante con ayuda de éter etilico y pesada del
residuo seco tras evaporacion del éter.

E! método permite determinar las sustancias extraibles con éter
etilico en las materias colorantes organosulfonadas solubles en el agua
no mezcladas con una sustanciz soporie,

1.2 Material v aparatos:

1.2.1 Aparato de extraccién «Soxhlet».

1.2.2 Desecador con gel de silice recién activado o de un deshidra-
tante equivalente provisto de un indicador de humedad.

1.2.3 Balanza analitica, con sensibilidad de 0,1 miligramos.

1.2.4 Estufa controlada termostdticamente a 85°+ 2°C.

1.3 Reactivos:

Eter etilico seco, exento de perdxidos (secado con cloruro de calcio
recién calcinado). :

1.4  Procedimiento:

Sobre un trozo de papel de filiro pesar, con aproximacion de 0
miligramos, unos 10 gramos de muestra de materias colorantes. Plegar
el papel, introducirlo en un cartucho de extracciones y taparlo con un
trozo de algoddn exento de materias grasas. Extraer durante seis horas
con éter etilico (1.3.1) en un aparato de extraccién de «Soxhlet» (1.2.1).
Evaporar a temperatura tan baja como sea posible. Poner el matraz del
extractor, previamente pesado v gue contenga el residuo, en la estufa
{1.2.4). Secar a 85°C+ 2°C durante veinte -minutos. Dejar enfriar el
matraz, cubierto con un vidrio de reloj, en el desecador (1.2.2) v pesar
a continuacidn el matraz con el residuo.

Repetir el secado y la pesada hasta que dos pesadas sucesivas difieran
en menos de 0.5 miligramos. En el supuesto de un aumento de masa se
tendrd en cuenta para el cdlculo la cifra mas baja registrada.

1.5  Cdlculos.

La proporcion de sustancias extraibles con éter etilico, en porcentaje
de la muestra, viene expresada por la siguiente formula:

m, x 100

siendo: m,

m, = masa, en gramos, del residuo de extracciones.
m, = masa inicial, en gramos, de muestra tomada.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paraleias
efectuadas simultdneamente y en las mismas condiciones, por el mismo
analista, sobre la misma muestra, no deberd pasar de 200 miligramos
por 100 gramos de muestra.

1.6  Referencias:

Primera Directiva de la Comisidon de 28 de julio de 198}
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981.

2. Determinacién del dcide férmico, formiatos y otras impurezas
oxidables en el dcido acético (FE 260), en el acetato de potasie {E 261),
en el diacetato de sodio (E 262) y en el acetato de calcio (E 263)

21  Principio:

Tratamiento de la muestra con un exceso de permanganato de
potasio en medio alcalino para Jormar dioxido de manganeso. Valora-
c1on por vodometria tras acidificacion. :

e
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La concentracion de impurezas oxidables se expresa en dcido
formico. o

El presente método permite determinar ¢l dcido férmice, los formia-
105 y otras impurezas, expresadas como 4cido férmico, en:

- Acido acético (E 260).

- Acetato de potasto (E 261).
- Diacetato de sodio (E 262).
- Acetato de calcio (E 263),

2.2 Material y aparatos:

2.2.1 Bafo de agua. .
2.2.2 Balanza analitica, con sensibilidad de 0,1 miligramos.

2.3 Reactivos:

Yoduro de potasio.

Permanganato de potasio 0,02 M.

Carbonato de sodio (anhidro). .

Tiosulfate de sodio 0,1 M. ]

Solucidén de almidon soluble (al 1 por 100 aproximadamente

: Acido sulfurico diluido: 90 mililitros de dcido sulfirico
(P20°C = 1,84 g/ml) diluidos en agua hasta un volumen de 1 litro.
2.4  Procedimiento:

Si la muestra que debe analizarse fuese dcido libre, diluir unos 10
gramos pesados, con aproximacion de [0 miligramos, en 70 mililitros de
agua y ahadir una solucién que contenga 10 gramos de carbonato de
sodio anhidro (2.3.3) disueltos en 30 mililitros de agua. Si la muestra
fuese una sal, disolver unos 10 gramos, pesados con aproximacién de 10
miligramos, en 100 mililitros de agua y afadir 1 grame de carbonato de

sodio anhidro (2.3.3) agitando hasta la disolucién total, Afadir 20

mililitros de permanganato de potasio 0,02 M (2.3.2) y calentar en un
bafic de agua hirviendo {2.2.1) durante quince minuios. Después del
enfriamiento, afadir 50 mililitros de dcido sulfurico diluide (2.3.6) ¥ 0,5
gramos de voduro de potasio {2.3.1). Agitar la mezcla hasta la disolucion
del precipitado de dioxido de manganeso. Valorar con ayuda de una
solucién de tiosulfato de sodio 0,1 M (2.3.4) hasta el momento en que
la solucién teme una coloracion amarillo pdlido. Afiadir entonces
algunas gotas de una solucién de almidén (2.3.3) y continuar la
valoracién hasta la decoloracion completa.

2.5 Caleulos:

El porcentaje de dcido formico, de formiatos y de otras impurezas
oxidables, expresado em dcido férmico, se obtiene por la formula

siguiente:
23b 160 a
o)

m, b

stendo:

a = molaridad del permanganato de potasio,
b = molaridad del tiosulfato de sodio.
m, = masa inicial de la muestra, expresada ¢n gramos.
V = volumen expresado en mililitros del tiosulfato de sodio 0,1 M
utilizado para la valoracién.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas,
efectuadas simultineamente y en las mismas condiciones por ¢l mismo
analista, sobre la misma muestra, no deberd pasar de 5 rmligramos por
100 gramos de muestra.

2.6 Observaciones:

2.6.t Un volumen de 11,3 mililitros de tiosulfato de sodio 0,1 M
equivale a 0,2 por {00 de icido férmico en 10 gramos de muestra.

2.6.2 En ausencia de formiato, dicho volumen sera de 20 mililitros,
pero si hubiera mas del 0,27 por 100 (m/m) de dcido férmica), el exceso
qu' KMnQ, resultara insuficiente y se obtendra un volumen fijo de 8 mi-
ilitros,

En tal caso, repetir 1a determinacién con una muestra de menor peso.

2.7 Referencias:

Primera Directiva de la Comisién de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» numero
L 25771, de 10 de septiembre de 1981.

3. Determinacion de las sustancias no volatiles en el dcido ropionico (E

‘3.1 Principio-

Evaporacidn y secado de la muestra a 103°C +2°C y posterior
valoracion gravimétrica del residuo obtenido.

El métode permite dosificar las sustancias no voidtiles en idcido
propidnico (E 280y,

3.2 Material y aparatos:

3.2.1 Cdpsula de cuarzo o platino, capaz de contener {00 gramos de
muestra. '
3.2.2 Estufa eléctrica regulable.

3.2.3 Balanza analitica. con sensibilidad de 0,1 miligramos.

31.2.4 Bano de agua.

3.2.5 Desecador con gel de silice recién activado ¢ de un deshidra-
tante equivalente provisio de un indicador de humedad.

3.3 Procedimiento:

Pesar unos 100 gramos de dcido propidnico, con aproximacion de 0,1
gramos, en una cdpsula (3.2.1) previamente secada y pesada. Evaporar
(en vitrina) en baro de agua hirviendo. Cuando se haya evaporado todo
el dcido propidnico, desecar en estufa (3.2.2) a 103°C = 2°C durante una
hora. Poner en el desecador y dejar enfriar. Pesar, Repetir la operacién
hasta que dos pesadas sucesivas difieran en menos de 0,5 m. Si se
prodyujera un aumento de masa, se tendrd en cuenta para el cilculo la
cifra inferior.

3.4 Cdleulos:

La proporcién de sustancias no voldtiles expresada en porcentaje de
la muestra viene dada por la siguiente formula:

100 x m,

. mD

siendo:

m, = masa, en gramos, del residuo de evaporacion.,
m, = masa inicial, en gramaos, de la muestra tomada.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas
efectuadas simultineamente y en las mismas condiciones, por el mismo
analista, sobre la misma muestra, no debera pasar de 5 miligramos por
100 gramos de muestra.

35 Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europezs» nimero
L 257/1, de 10 de septiembre de [981.

4. Determinacion de la pérdida de masa en 1a desecacién del nitrito
de sodio (E 250)
4.1  Principio:

Determinacion de la pérdida de masa tras calentamiento a
[03°C £ 2°C

El presente método permite determinar la pérdida de masa en la
desecacion del nitrito de sodio {E 250).

4.2  Material v apartatos:

4.2.1 Estufa eléctrica regulable.

4.2.2 Cdpsula de vidrio con fondo plano, de unos 60-80 mm de
didmetre. con una profundidad de, al menos, 25 mm y provisia de
tapadera. .

4.2.3 Desecador con gel de silice recién activado o de un deshidra-
tante equivalente provisie de un indicador de humedad.

4.2.4 Balanza analitica, con sensibilidad de 0,1 mg.

4.3 Procedimiento:

Intreducir en la estufa (4.2.1)a [03°C = 2°Cla tapa y la capsula de
vidric por separado. mantenerlas dentro una hora. Poner la tapadera
sobre la cipsula (4.2.2) y dejarla enfriar en el desacador hasta tempera-
turd ambiente.

(4.2.3) Pesar, con aproximacion de 10 mg ia capsula (4.2.2)
provista de la tapadera, v en ella pesar, con aproximacion de 10 mg, 10
F de muestra. Sacar la tapadera y poner durante una hora la cdpsula v
a tapadera en la estufa {4.2.1) a 103°C=+ 2°C. Volver a poner la
tapadera sobre la cdpsula v dejarla enfriar en el desecador (4.2.3) hasta
temperatura ambiente, Pesar de nuevo. Repetir las tres Glitmas opera-
ciones (calentamiento. enfriamiento y pesada) hasta que la diferencia
entre dos valores sucesivos no exceda de 10 mg. Si se produjera un
aumento de masa, se tendrd en cuenta para el calcule la cifra inferior.

4.4  Cidleulo:

La pérdida de masa en la desecacion, en tanto por ciento {m/m) de
la muestra, viene dada por la férmuia siguiente:

100 x (m: - mj3)

‘ ms - m

siendo: (m; v

m; = masa, expresada en gramos. de la capsula.

ms = masg, expresada en gramos. de la cipsula v de la muestra antes del
secado.

mj = masa, expresada en gramos. de {a cdpsula v de la muesira tras el
secado.
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La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas,
efectuadas simultineamenie y en las mismas condiciones por el mismo
analista, sobre la misma muestra, no deberd pasar de 100 g de muestra.

4.5 Referencias:

Primera Directiva de la Comisién de 28 de julio de 1981
{81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981.

5. Prueba limite para la determinacion del dcido salicilico en el éster
etilico del scido p-hidroxibenzoico (E 214} en el derivado sadice del éster
etilico del #cido p-hidroxibenzoico (E 215), en el éster n-propilico del
dcido p-hidroxibenzoico (E 216), en el derivado sidico del éster n-
propilice del dcido p-hidroxibenzoico (F. 217), en el p-hidroxibenzoate de
metilo {E 218) ¥ en el derivado sédico del éster metilico del dcido
p-hidroxibenzoico (E 219)
5.1 Principio:.

Cuando una solucion contiene &cido salicilico, en presencia de
sulfato doble de amonio y hierro (I11), toma una coloracion violeta cuva
intensidad se compara con la oblenida por una solucién de referencia.

El método permite determinar el acido salicilico en el p-hidroxiben-
zoato de etilo (E 214), en el p-hidrobenzoato de n-propiio (E 216), en
el p-hidroxibenzoato de metilo (E 218) y en sus derivados sodicos
(E 21,E 217 y E 219).

5.2 Material y aparatos: ' .

5§.2.1 Tubo de Nessler de 60 ml de capacidad total, graduado a 50 ml.
5.2.2 Balanza analitica con sensibilidad de 1 mg.

8.3 Reactivos:

5.3.1 Solucién al 0,2 por 100 {(m/v) de sulfato de amonio y de
hierro (III): en 50 ml de agua disolver 0,2 g de sulfato doble de amonio
y de hierro (1I1) con 12 moléculas de agua de cristalizacién; anadir 10
rral de dcido nitnco diluido al 10 por 100 (v/v), enrasar con agua hasta
100 ml

5.3.2 Etanol al 95 por 100 (v/v).

5.3.3 Solucion de acido salicitico que contenga 0,1 g/l

5.3.4 Acido sulfiirico 1| M.

5.4 Procedimiento:

5.4.1 Muestras de p-hidroxibenzoato de etilo, de p-hidroxibenzoato
de n-propilo v de p-hidroxibenzoate de metilo.

5.4.1.1 Diso]ver 0,1 g de 1a muestra que vaya a analizarse, pesados
con precision de 1 mg, en 10 ml de etanol al 95 por 100 (v/v) (5.3.2).
Transferir la solucion asi obtenida a un tubo de Nessler graduado (5.2.1)
y completar hasta 50 ml con agua, Agitar la mezcla v anadirle 1 ml de
[a solucidn de sulfato doble de amonio v de hierro {III) {5.3.1). Agitar
de nuevo v dejar reposar un minuto.

5.4.1.2° De la misma manera, preparar una solucion de referencia

- como se ha deserito en 3.4.1.1, pero utilizando 1 ml de la solucidn de

dcido salicilico (5.3.3), en lugar de la muestra.

5.4.1.3 Comparar la coloracion de la probeta que contenga la
muestra que deba analizarse con la de la solucion de referencia.

5.4.2 Muestras de los derivados sédicos del p-hidroxibenzoato de
meulo, de etilo v de n-propilo.

54.2.1
a 3 con dcido sulfurico 1 M (5.3.4) antes de diluir a 50 ml.

5.4.2.2 Repetir*la operacion descrita en 5.4.1.2.

5.4.2.3 Repetir la operacion descrita en 5.4.1.3.

5.5  Cdleulos:

Interpretacion de la prueba limite.

Si la coloracion violeta que contiene la muestra que se analiza fuera
mds intensa que la de [a solucion de referencia, la prueba limite serd
positiva y la muestra conticne mas del 0,1 por 100 del 4cido salicilico.

El limite de deteccidn de la prueba es de 30 mg de dcido salicilico
por 100 g de muestra. ’

Los resultados de dos delerminaciones paralelas efectuadas simulta-
neamente y en las mismas condiciones, por ¢l mismo analista, sobre la
misma muestra. deberdn ser idénticos.

5.6 Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE). «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
L 257/1. de 10 de septiembre de 1981.

6. Determinacion del dacido acético libre en el diacetato de sodic
(E 262)
6.1 Principio:
Neutralizacién del dcito acético por hidroxido de sedio en presencia
de fenolfialeina.

Repetir la operacion descrita en 5.4.1.1, acidificando ¢l pH

El presente método permite controlar la presencia de acido acético en
el diacetato de sodio (E 262).

6.2 Maierial y aparatos:
Balanza analitica con sensibilidad de 0,1 mg.
6.3  Reactivos:

6.3.1 Solucién al 1 por 100 {m/v) de fenolfialeina en etanol.
6.3.2 Hidréxido de sodie 1 M.

6.4 Procedimiento:

Pesar, con aproximacion de | mg. unos 3 g de muestra, y disolverlos
en 50 mi de agua. Afiadir dos o tres gotas de la solucion de fenolftaleina
{6.3.1) y valorar con hidroxido de sodio 1 M (6.3.2) hasta ¢l momento
en que fa coloracién roja debida al viraje de la fenolftalefna persista
CINCo segundos.

6.5 Cdleulos:

_ El contenido en acido acético, expresado en tanto por ciento (m/m),
viene dado por la formula siguiente:

6005 Vxe

m,

stendo:

V = volumen, en ml de la solucién de hidréxido de sodio (6.3.2)
utilizada para la valoracion.
¢ =molandad de la solucién de hidréxido de sodio.
m, = masa inicial, en gramos, de la muestra.

Lz diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas.
efectuadas simultineamente y. en Jas mismas condiciones. por el mismo

analista, sobre Ja misma muestra, no deberd pasar de 500 mg por 100 g
de rnuestra (1), '

6.6 Referencias:

Primera Directiva de Jla Comisién de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
L 257/1. de 10 de septiembre de 198}.

7. Determinacion del acetato de sodio en el diacetato de sodio (E 262)
7.1 Principio:

Disolucién previa de la muestra en 4cido acético glacial y valoracién
con una solucién de referencia de dcido percidrico en presencia de
violeta cristal como indicador.

Ei método determina el acetato de sodio v e} agua expresada como
acetato, presentes en el diacelato de sodio (E 262).

7.2 Marerial v aparaios:
Balanza analitica. con sensibilidad de 0,1 mg.
7.3 Reaczr‘lfos:

Advertencia: Algunos reac{ivqs utilizados en este método son toxicos
y explosivos; procede pues manipularlos con precaucion.

7.3.1  Acido acético glacial (pag-c = 1,049 g/ml) (para valorar en
medio no acuoso). .
o732 _ Violeta cristal. solucién indicadora al 0.2 por 100 (m/v) en
actde acético glacial.

7.3.3 Fialato dcido de potasio CgHsKO,,

7.3.4 Anhidrido acético (CH3C0);0.

7.3.5 Acido perclorico 0,1 M en acido acético glacial. Preparar v
estandarizar éste como sigue; ’

Pesar P g de una solucion de acido percldrico en un matraz aforado
de 1.000 mi provisto de tapon esmerilado de vidrio, Los P g serin
calculados por la formula:

_ L0046
P m
siendo:

m = concentracion del dcido perclorico en anto por ciento (m/m)
determinada por valoracion alcalimétrica. Una concentracion de
70 - 72 por 100 (m/m) se considera adecuada.

Anadir unes 100 ml de dcido acético glacial y a continuacion un total
de Q g, en canudades sucesivas, de anhidrido acético. Agitar v enfriar

(1} Observacion.~Seran necesaries 20 m! de hidréxide de sodio | M para tiular 3 g de
muestra cuando esta yinma conlenga un 40 por 100 de éodo acético
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la mezcla sin interrupcion en el curso de las adiciones. Puede calcularse
Q mediante la férmula:

_ (567 x P) - 5.695
a

Q

siendo:

P = cantidad pesada en gramos de dcido perclérico.
a = CONcentracion €n tanto por ciento {(m/m) del anhidrido acético.

Tapar el matraz y dejar reposar durante veinticuatro horas fuera del
alcance de la luz. Anadir a continuacién el suficiente dcido acético
glacial para obtener 1.000 ml de solucidn. La solucién asi preparada serd
practicamente anhidra. Estandarizar como sigue la solucién con fialato
acido de potasio. Pesar, con aproximacion de 0,! mg, 0,2 g de ftalato
dcido de potasio, previamente secado a 110°C durante dos horas v
disolverlos en 25 ml de dcido acético glacial en un maitraz erlenmeyer,
calentando ésie suavemente. Enfriar. Afadir dos gotlas de la solucién
al 0.2 por 100 (m/v) de violeta cristal (7.3.2) v valorar con la solucion
de dcido perclorico hasta que el indicador cambie a verde pdlido.

Efectuar una valoracion en blanco con el mismo volumen de
disolvenie y restarlo al valor encontrado anteriormente.

Cada 20,42 mg de ftalato dcido de potasio equivalente a | ml de
dcido perclorico de concentracion 0.1 M,

7.4 Procedimiento:

Pesar, con aproximacién de 0,5 mg, unos 0.2 g de muestra, vy
disolverlos en 50 ml de dcido glacial {7.3.1). Anadir unas gotas del
indicador violeta cristal (7.3.2) y valorar con la solucién de icido
perclorico estandar 0,1 M (7.3.5) hasta el punto de viraje del indicador
marcado por la aparicion de una coloracién verde pdlida.

1.5  Cdlcutos:

La proporcién de acetato de sodio con su agua de cristalizacién
expresada en tanto por ciento {m/m)-de la muestra, viene dada por la
férmula siguiente:

8.023xVxc

m,

siendo:

V = volumen, en mi del dcido perclérico estirdar (7.4.3) utilizado para
la valoracion.
¢ = molaridad del dcido perciénico (7.3.5).
m, = masa inicial. en gramos, de la muestra.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas,
efectuadas simultaneamente y en las mismas condiciones, por ¢l mismo
analista. sobre la misma muestra. no debera pasar de 1.5 g por 100 g de
muestra.

7.6. Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» numero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981.

8. Prueba limite de determinacion de los aldehidos en el acido sérbico
(E 200} en los sorbatos de sodio, de potasio y de calcio (E 201, E 202,
E 203) v en el dcido propiénico (E 280)

8.t Principio:

Los aldehidos de la solucion que se analiza reaccionan con el reactive
de Schiff produciendo un color rojo, cuya intensidad se compara con la
de una solucion de formaldehido de referencia a la que también se le
agade el reactive de Schiff.

Con esta prueba limite se determina a concentracién en aldehidos,
expresada en formaldehido, presentes cn:

- Acido sérbido (E 200}

- Sorbatos de sodio, de potasiq v de calcic {E 201, E 202, E 203).

- Acido propidénico {(E 280).

8.2 Reactivos:

8.2.1 Solucién de referencia que contenga 0,0! mg/ml de formalde-
hido. preparada por disolucién de una solucion concentrada de formal-
dehido {40 mg/ml).

8.2.2 Reactivo de Schiff: Disolver 0,5 g de fucsina v 9 g de isulfito
s6dico en 500 mi de agua y anadir 10 mi de HCL. Conservar en botella
de cierre hermético v protegida de la luz.

"8.3  Procedimiento:

Pesar, con aproximacién de | mg, | g de la muestra. Afadir 100 ml
de agua destilada y agitar. Filtrar 1a solucién, si fuese necesario. y anadir
a 1 ml del filtrade o de la solucidn. | mi de reactivo de Schiff (8.2.2).

Comparar la coloracion de la solucién de la muestra con ia de la
solucion de referencia.

8.4 Cdlculos:

5i la coloracion roja del tubo que contiene la solucién que se analiza
fuera mds intensa que la del tubo que contiene la solucién de referencia,
la prueba sera positiva y la muestra contendrd mas del 0.1 por 100 de
aldehidos, expresados como formaldehido.

El limite de deteccion de la prueba es de 30 mg de formaldehido por
100 g de muestra.

Los resultados de dos pruebas limite paralelas, efectuadas simultd-
neamente y en as misimas condiciones, por el mismo analista, sobre la
misma muestra, deberdn ser idénticos.

8.5 Referencias:

Primera Directiva de la Comisién de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» numero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981.

9. Determinacitn del indice de perdxidos de las lecitinas (E 322)
9.1 Principio:

Oxidacién del yoduro de potasio por los peréxidos de las lecitinas v
valoracién del yodo liberado con tiosulfato de sodio.

El presente método permite la determinacion del indice de peréxidos
de las lecitinas (E 322).

9.2 Material y aparaios:

9.2.1 Balanza analitica, con sensibilidad de 0,1 mg.

9.2.2 Equipo (ver figura) constituido por:

9.2.2.1 Matraz de fondo redondo de 100 ml de capacidad.

9.2.2.2 Refrigerante de reflujo. )

9.2.2.3 Tubo de vidrio de 250 mm de longitud v 22 mm de
diametro interior, con junta de vidrio esmerilado. ’

9.2.2.4 Recipiente. cuyas dimensiones exiernas seran: 35-50 mm de
altura y 20 mm de diametro.

9.3  Reactivos:

9.3.1 Acido acético glacial.

8.3.2 Cloroformo.

9.3.3  Yoduro de potasio.

9.3.4 Tiosulfato de sodio 0,! M o 0,01 M.

9.3.5 Solucién de almidén soluble (alrededor del 1 por 100 m/v).

9.4 Procedimiento:

Poner en el matraz de 100 ml (9.2.2.1) 10 ml de 4cido acético glacial
(9.3.1) y 10 ml de cloroformo (9.3.2), Fijar el tubo de vidrio (9.2.2.3} v
el refrigerante de reflujo (9.2.2.2). Hacer hervir lentamente la mezcla
durante dos minutos para eliminar todo el aire disuelto. Disolver | g de
voduro de potasio (9.3.3Y en 1.3 ml de agua y anadir dicha solucién en
el matraz (9.2.2.1) cuidando de mantener la ebullicion. Si en ese
momento apareciera en el matraz una coloracién amarilla, el andlisis no
serd valido vy habra de comenzar de nuevo con reactivos recién
preparados. Tras un nuevo periode de ebullicion de dos minutos. afadir
al contenido del matraz (9.2.2.1) | g de muestra, pesada con aproxima-
cion de 1 mg.. procurando no interrumpir 'a ebullicién. Para ello.
colocar la muestra en el recipiente (9.2.2.4) que se introducird en el
matraz por el tubo de vidrio (9.2.2.3}, ayuddndose de una varilla (ver
figura). cuya extremidad inferior podra ser desconectada durante esta
rapida operacion. Mantener la ebullicién tedavia durante 3-4 minutos.
A continuacion detener el calentamiento, desconectar inmediatamente
ef refrigerante (9.2.2.2) y anadir ripidamente 30 ml de agua por ¢l tubo
de vidrio (9.2.2.3). Sacar el tubo de vidrio (9.2.2.3) y enfriar el matraz
(9.2.2.1) en agua corriente hasta temperatura ambiente, Valorar con
tiosulfato de sodio (de concentracion 0,1 M o 0.01 M) (9.3.4) hasta que
la capa acuosa quede incolora. Afadir, justo antes del final de la
valoracién, | ml de 1a solucidon de almidén (9.3.5) v valorar hasia la
desaparicion de la coloracion azul. Agitar bien el matraz (9.2.2,1)
durante la valoracidn a fin de extraer completamente el vodo de la capa
no acuosa.

Realizar asimismo una valoracién en blanco.

9.5 Calculos:

El indice de perdxidos de la muestra expresados en miliequivalen-
tes/kg vienc dado por:
1.000 x a x (Vl - Vz)

siendo: My

V| = volumen en ml de la solucién de tiosulfato utilizado para la
valoracion de la muestra,
V3 = volumen en mi de la solucién de tiosulfato utilizado para el
ensayo en blanco.
a = concentracién de lz sclucion de tiosulfato de sodio en moi/l.
mg = masa inicial, en gramos, de la muestra.
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La diferencia entre los resultados de dos determinaciones efectuadas | 0,5 ml de tigsulfalo de sodio de concentracién 0,1 M, volver a hacer la
simultaneamente y en las mismas condiciones, por el mismo analista, | delerminacién utilizando tiosulfaio de concentracion 0.01 M. _

sobre la misma nuestra, no debera pasar de 0,5, expresado en rmhcqul- 9.6.2 El andlisis deberd hacerse evitando la luz intensa.
valente por kilogramo de muestra, .
) 9.7 Referencias:
9.6 Observaciones: Primera Directiva de la Comision de 28 de julio de 1981

9.6, La elecciéon de la concentracion de tiosulfato de sodio | (81/712/CEE). «Diarie Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
utilizado dependeri del resuitado esperado. Si se utilizaran menos de § L 257/1, de 10 de septiembre de 1981,

9.2.2.2 Refrigeranie de reflujo - i

9.2.2.4 Recipiente:

- didmetro externo: 20 mm
9.2.2.3 Tubo de vidrio: - altura:r 3550 mm

- longitud: 250 mm

- didmetro interno: 22 mm

0
N

©.2.2.1 Mauraz de fondo redondo (100 mi)

APARATOS PARA LA DETERMINACION DEL INDICE DE PEROXIDO EN LAS LECITINAS
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10. Determinacion de las sustancias insolubles en tolueno en las
lecitinas
10.1

. Valoracion graviméirica después de la filtracion de las impurezas
insolubles en el tolueno y secado del residuo.

Principio:

10.2  Material y aparatos:

10.2.1- Cnsol de vidrio o porcelana filtrante tipo G 3.

[0.2.2 Estufa eléctrica regulable.

10.2.3 Bafio de agua a una temperatura no superior a 60 °C,

10.2.4  Desecador con gel de silice recién activado o de un deshidra-
tante equivalente provisto de un indicador de humedad.

10.2.5 Matraz erlenmieyer de 500 ml

10.2.6 Bomba de vacio.

10.2.7 Balanza analitica, de sensibilidad 0,1 mg.

10.3  Reactives:
Tolueno.
10.4  Procedimiento:

Secar el cnsol de vidrio o porcelana filtrante (10.2.1) en estufa a
103°C #+ 2°C {10.2.2). Dejar enfriar ¢l crisol en desecador v pesarlo,

Homogeneizar la muestra de lecitina tras haberla calentado en el
bano de agua (£0.2.3) si fuera necesario. En el matraz erlenmeyer
{10.2.5), pesar 10 ¢ de muestra, con aproximacién de I mg. Adadir
100 ml de tolueno (10.3.1). vy agitar la mezcla hasta que se haya disuelto
toda la lecitina.- Filtrar la solucidn a través del crisol de vidrio o
porcelana filtrante (10.2.1). Lavar el matraz erlenmever cop 25 ml de
tolueno (10.3.1) y filtrar las soluciones de enjuague a través del crisol
{10.2.1). Repetir dicha operacion con otros 25 ml de tolueno (10.3.1).
Eliminar del crisol {10.2.1) el tolueno en exceso por aspiracidén al vacio,

Secar el crisol (10.2.1) v su residuo a 103° + 2°C durante dos horas
en la estufa (10.2.2). Dejar enfriar el crisol en el desecador (10.2.4) ¥
pesarlo a conttnuacidn. Repetir esta operacign hasta que la desviacién
entre dos pesadas sucesivas sea inferior a 0,5 mg. En la hipdtesis de un
aumento de masa, se tendra en cuenta para el calculo 1a mds baja de las
cifras registradas.

10,5  Calewlos:

* El contenido de sustancias insolubles en tolueno expresados en
porcentaje se obtiene mediante la formula:

100 (my — my)
mg

siendo:

m| = masa, expresada en gramos, del crisol vacio, ]
m; = masa, expresada en gramos, del crisol y de los residuos,
mg ~ masa inicial, expresada en gramos, de la muuestra,

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas
efectuadas simultaneamente y en las mismas condiciones, por el mismo
analista, sobre la misma muestra, no debe pasar de 30 mg por 100 g de
muestra.

10.6 Reﬁrencr'as.:

Primera Directiva' de la Comision de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE). «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
L 257/f, de 10 de septiembre de 1981. .

11. Prueba Iimité para la determinacién de las sustancias reductoras en
los lactatos de sodio, de potasio y de calcio (E 325, E 326 y E 327)

1.1 Principio:

Reduccion del licor de Fehling por sustancias reductoras, que
generalmente eslardn constituidas por azucares reductores.

El método permite la determinacion cualitativa de sustancias reduc-
toras en:

- lactato de sodio (E 325).

- lactato de potasio (E 326).

- lactato de calcio (E 327).

i1.2  Reactivos:

11.2.t  Licor A de Fehling: Disolver 6,93 g de sulfato de cobre
pentahidratado Cu SG4 5H; O en agua y enrasar a 100 ml.

11.2.2 Licor B de Fehling: Disolver 34,6 g de tartrato doble de
sodio v de potasio (KNaCy Hy Og 4H20) ¥ 10 g de hidroxide de sodio
en agua y enrasar a 100 ml.

1i.3  Procedimiento.

Disolver 1 g de la muestra, pesado con aproximacién de 1 mg, en 10
ml de agua caliente., Afadir 2 mi de licor A de Fehling (11.2.1) ¥
2 mi de licor B de Fehling {11.2.2). A continuacion hacer hervir 1a
mezcla durante un minuto y observar si hay cambio de coior. la

precgipitacién del sulfato de calcio, que se produce aigunas veces, no
inierfiere en el método.
Efectuar un ensayo en blance de los reactivos.

11.4 Cdleulos:

Interpretacion de la prueba limite. R

Si hubiera cambiado de color tras la ebullicidn, la prueba es positiva,
lo que indica la presencia de sustancias reductoras.

El iimite de deteccidn de sustancias reductoras es de {00 mg de
glucosa en 100 g de muestra.

Los resuliados de dos determinaciones paralelas, efectuadas simulta-
neamente y en las mismas condiciones, por ¢l mismo analista, sobre la
misma muestra, deberdn ser idénticas.

11.5  Observaciones:

- 8i la muestra contuviera un 2 por 100 de glucosa, todo el licor de
Fehling reaccionara.

11.6 Referencias: .

Primera Directiva de la Comisién de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE). «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» numero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981.

12. Determinacién de los dcidos voldtiles en el dcido ortofosforico
{E 338}

12.1 Principio:

Displucion de la muestra y destilacién de la solucién. Valoracion del
destilado con una solucién de hidréxido de sedio y célculo de la acidez
expresada como dcido acético.

El método permite detectar en el dcido ortofosforice (E 338) los
dcidos volatiles, expresados como dcido acético.

12.2  Material vy aparatos:
Aparato de destilacion proviste de trampa.

12.3  Reactivos:

12.3.1 Solucidon de fenolftaleina al 1 por 100 (m/v) en etanol,
12.3.2 Hidréxido de sodio 0,01 M.

12.4  Procedimienio:

En el matraz del aparato de destilacién (12.2.1}, pesar 60 g de
muestra, con aproximacion de 30 mg Anadir 75 ml de agua recién
hervida y enfriada. Mezclar v destilar 50 ml de solucion. Afadir al
destilade unas gotas de solucién de fenolftaleina (12.3.1) v valorar con
hidréxido de sodio 0,01 M hasta que ¢l primer tinte rojo persista diez
segundos.

12.5 Cdlculos:

El contenido en dcidos voldtiles, expresado en mg/kg de dcido
acético, se obtiene de la siguiente formula:

600x V

mg
siendo:

V = volumen, en ml, de solucién de hidroxido de sodio 0,01 M
utilizado en la neutralizacion,
my = masa, en gramos, de la muestra de dcido ortofosforico.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas,
efectuadas simultineamente y en las mismas condiciones, por el mismao
analista, sobre la misma muestra, no deberd pasar de | mg por 100 g de
muestra.

12.6  Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julic de 1981
(81/712/CEE). «Diarto Oficial de las Comunidades Europeas» numero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981,

13. Prueba de limite para la determinacién de nitratos en el dcido
ortofaosforico (E 338)

t3.1  Principio:

Al adicicnar carmin de indigo a la muestra en medio icido se
preduce una decoloracién por oxidacién, debida a sustancias oxidantes
incluyendo a los nitratos.

E ;318Témd0 permite determinar los nitratos en el acido ortofosforico

13.2  Reactivos:

13.2.1 Solucién de carmin de indigo al 0,18 por 100 (m/v):
Disolver 0,18 g de indigotina-di-sulfonato de sodio en agua y enrasar
hasta 100 ml, Esta solucion no deberd emplearse si se ha preparado hace
mads de sesenta dias.
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13.2.2 Solucion de clorure de sodio al 0,05 por 100 {m/v).
13.2.3  Acido sulfirico concentrado (py, = 1.84 g/ml).

13.3  Procedimiento:

Diluir 2,0 ml de muestra con la solucién de cloruro de sodio (13.2.2)
hasta un volumen de 10 ml Anadir 0,1 ml de la solucién de carmin de
indigo (13.2.1) y 10 ml de écido sulfarico concentrado {13.2.3) gota a
gota y enfriando. Comprobar si la co]orac:on azul de la solucidn persiste
¢ingco minutos.

Efectuar un ensayo en blanco de los reactivos.

13.4  Cdlculos:

Interpretacion de la prueba limite:

§i la coloracion azul desapareciera completamente en cinco minutos,
el «wiest» serd positivo y el contenido en sustancias oxidantes, expresado
en nitrato de sodio, sera superior a 5 mg/kg de muestra.

Los resultados de dos determinaciones paralelas, efectuadas simulta-
neamente v en las mismas condiciones, por €l mismo analista, sobre la
misma muestra, deberan ser idénticos.

13.5 Observaciones:

Un resultado positivo significa que la muestra puede contener
nitratos y otras sustancias oxidantes y la prucba debera hacerse de nueve
utilizando el método ISQ 3709-1976 «Acido fosférico de uso industrial
(incluidas las industrias alimentarias) ~dosificacién del éxido de nitro-
geno- método espectrofotométrico al xilenol 3,4».

i3.6 Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE), «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» numerc
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981,

14. Determinacion de las sustancias insolubles en agua presentes en los

ortofosfatos monosddico, disidico vy trisédico y en los ortofosfatos

monopotasico, dipotdsico y tripotasico (E 339§, E 339ii, E 339iii, E 340i,
E 340ii, E 340iii)

14.1 Principio:

Disolucién de la muestira en agua y retencion de sustancias insolubles
por fittracién. El residuo se seca y se expresa como materia insoluble en
apgua. . o

El método permite determinar las sustancias insolubles en agua que
s¢ cncueniran en:

- ortofesfato monosadico (E 339i).
- ortofosfate disddico (E 339ii).

- ortofosfato trisédico (E 33%i1).

- ortofosfato monopotasico (E 340i).
- ortofosfato dipotasico (E 3401i).

- ortofosfato tripotasico (E 340i).

14.2  Material vy aparatos:

14.2.1 Crisol de vidrio o porcelana filtrante tipo G 3.

14.2.2 Desecador con gel de silice recién activado y proviste de un
indicador de humedad.

14.2.3 Estufa eléctrica regulable.

14.2.4 Recipiente de polipropileno de 400 ml.

14.2.5 Bafo de agua hirviendo.

14.3  Procedimiento;

Disalver 10 g de la muestra de fosfato, pesados con aproximacién de
10 mg, en 100 ml de agua calienie contenida en un recipiente de
poiipropiieno (13.2.4), mantener en bafio de agua hirviendo (13.2.5}
durante quince minutos. Filirar Ja solucion a través del crisol filtrante
(14.2,1) previamente lavado, secado y pesado. Lavar el restduo insoluble
con agua caliente y secar en la estufa (14.2.3) a 103° = 2°C. Tras el
secado completo durante dos horas, dejar enfriar en un desecador v
pesar, Ei secado serd completo cuando la diferencia entre dos pesadas
sucesivas no exceda de 0,5 mg En Ia hipotesis de un aumento de masa
se lendrd en cuenta para el calculo la mas baja de las cifras registradas.

14,4 Cdlculos:

El contenido en materias insolubles en agua expresados en porcentaje
de la muestra viene dado por la formula siguiente:

m,

x 100
Mo

siendo:

m; = masa. en gramos, del residuo después de secado.
mg = masa. en gramos, de fa muestra.

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones paralelas
efectuadas simultineamente vy en las mismas condiciones, por el mismo
analista, sobre la misma muestra, no deberd pasar de 10 mg por 100 g
de muestra.

14.5  Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julio de 1981
(81/712/CEE). «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» nimero
L 257/1, de 10 de septiembre de 1981, -

_ 15. pH
151  Principio:

El pH de una solucién acuosa se determina convencionalmente por
medio de un pH-metro.

E] método especifica las lineas generales para determinar ¢l pH de los

itivos alimentarios.

15.2  Material v aparatos:

15.2.1 pH-metro de una precisién de 0,01 unidades de pH.

15.2.2 Electrodo, serie de electrodos de vidric ¢ombinados o
electrodo inico de vidrio y electrodo de referencia.

[5.2.3 Agitador magnético.

15.2.4 Termometro graduado de 0 a 100 °C.

15.3 Reactivos:

15.3.1 Calibrar los instrumentos utilizando las siguientes solucio-
nes tampon:
15.3.1.1 Soluciones tampon de pH 6,88 a 20 °C constituida por un

volumen igual de fosfato monopotasico (KH, POy} concentracion
0,05 M vy de ortofosfato disédico dihidratade {(Na; HPO4 2H; O) con-
centracion 0,50 M.
15.3.1.2 Solucién tampén de pH 4 a 20 °C constituida por ftalato
amdo de potasio (Cy Hs KOy} concentracién 0,05 M.
Solucion 1ampon de pH 9,22 a 20 °C constituida por
boram de sodio (Naz B; O 10H; O) concentracién 0,05 M.

15.3.2 Solucion de cloruro de potasio (KC1) de concentracion 3M.
o saturada, destinada al relleno de los electrodos de referencia, u otra
sofucion apropiada especificada por el fabricante de electrodos.

i5.3.3 Agua destilada, exenta.de dioxido de carbono, que presente
un pH entre 5 y 6

15.4  Procedimiento:

Calibrar los electrodos de vidrio segin las indicaciones del fabri:
cante. Calibrar regularmente los electrodos usando soluciones tampén
de pH. exacto conocido.

Lavar los electrodos con agua y secarlos cuidadosamente con tela
suave 0 incluso enjuagar los elecirodos con agua y después enjuagarlos
dos veces, con la solucidn que debe medirse o la solucién patrén ¥
ponerlos a continuacién en la solucién gue deba medirse o la solucidn
patron.

Si la solucion que deba medirse tuviera un pH 4cido, las scluciones
tampoén utihzadas para comprobar el pH deberan ser las de pH 4
(15.3.1.2) y de pH 6,88 (15.3.1.1).

Si la solucion que debe medirse tuviera un pH bdsico, las seluciones
tampdn utilizadas para comprobar el pH deberdan ser las de pH 9,22
(15.3.1.3} y de pH 6.88 {15.3.1.1).

Determinacién de la solucién que deba medirse.

La concentracion de la solucién que deba medirse o la preparacién
de ]a solucion que deba tenerse en cuenta deberd corresponder a las
indicaciones de la legislacidn correspondiente.

Preparar {a solucion prescrita que deba medirse utihizando agua
destilada {15.3.3) y manitener a 20 °C mientras se agita. Parar de agnar
¢ introducir los electrodos (15.2.2) en la selucién. Transcurridos dos
minutos, leer el pH en ¢l pH-metro {15.2.1),

15.5 Cdleulos:

La diferencia entre los resultades de dos determinaciones paralelas
efectuadas simultdneamente y en las mismas condiciones. por el mismo
analista. sobre la misma muestra, no deberd pasar de 0.05 unidades
de pH.

15.6 Obsen'aciones’

Dicho método sera aplicable unicamente cuando la legislacion
correspondiente establezca criterios de pH para aditivos alimentarios en
solucion o diluidos en ¢l agua,

15.7 Referencias:

Primera Directiva de la Comision de 28 de julic de 1981
{81/712/CEE). «Diario Oficial de las Comunidades Europeas» numero
L 257/1. de }0 de septiembre de 1981.
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