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I. Disposiciones generales

PRESIDENCIA

23561  CORRECCION de erratos del Real Decreio 20311681,

lacion da la campafa olivarern 1981 -B2,

Padecldo error en la insercién . del clta.do Real Decretn, pu-
blicedo en el sBolatin Oficial del Estados nUmero 219, de focha
12 de septiembrs de 1881, se transr.:nbs a continuacién ia opor-
tuna rectificacidn,

En la pégina 21135, punto cinco. en relacién a Ios precios
de- veanta de aceibe de ollva virgen -en novzambm de 194:, donde
dice;

- Fraclo, ptes/kg.
- Corriente do més de 2.¢ y hasta 3¢ de acidez ... 142,—
Cornents de hasta 2.9 da acidez ... ... 0 oo 0 T 140,—
debe decir:
Corrlente de hasta 2.° de acidez ., ... 142~
Corrients de méas de 2. y hasta 3° da acidez 140,

ORDEN de 17 de sepliembre da 108! por la que
#¢ establecen méiodos oficiales de andlisia de acei-
tes y grasgs, aguas, carnes y producios cdrnicos,
fertilizantes, productos litosanitarios, leche y pro-
ductos Jdcteos, piertspg y Sua primercs maierias,
productos organices fertilizantes, plarics, suelos,

23552

praductos derivedes de la uva y similares y toma

de muesiras.

Excelentisimos sefores;

De conformidad con lo establecido en lam Crdenes ministe-
riales de 30 de noviembre.de 1876 {«Bolotin Oficial del Estada.
de 4 de snero de 1977}, 31 de eaero de 1977 («Boletin Oficia)
dal Fstado- de 14 & 27 de §lio) y 31 de julic de 1978 («Boletin
Oficial del Estados da 20 v 30 de egosto), Tor 1as que se declara-
ban como cficiales diversos métodos de anéllsis, se ha continuado
ensayando v poniendo a punto nuevos métodos, no sélo de las
materias comprendidas en las citadas Ordenes, sine de otras
nue+as donde existe necesidad urgente de disponer de métodos
::le annlisis pare el conircl de determinados parametros anabi-
1C08,

En sy virtud, y & propuesta de los Ministros de Apricultura
y Pesca, de Hacienda, de Administracién Territorial, de Dsfon-
sa, de Trabajo. Sanidad y Seguridad Social, de Industzin ¥
Energia, de Economia y Comercio, de Educacién y Ciencia,
g: Obras Piblicas y Urbanismo, esta Presidencia del Gobierno

spone:

Primero.—5e aprueban como aﬁcmles loa métodos de and-
lisis de aceitos y grasas, aguas, carne y productos cirnicos,
fertilizantes, productos fitosenitarios, leche y productos lacteos,
Piensos ¥y B8 primerns materias, productos orgdnicos fertili-
zantes, plantas, sualos, productos derivados de Ila uva y simi-
laros v toma de muestras gque ee citan respectivaments en los
anejos I al XII. )

Sagundo—Cuando no existan métodos oficiales para deter-
minados anéHsis, v bhasta gue ssan estudiados por al grupo
de trabajo correspondiente, podrin ser utilizados los adoptados
par Organismos naclonales ¢ Internacionales de reconnc:ds
solvencia,

Tercero—Cruadan derogadas las disposiciones de m'ua.l o In-
ferior rango que se opongan & la presente Orden.

Cuarto.—La presente disposicldn entrard en vigor s los
treinta djas de su publicacién en el -Bolet.i.n Oficial del Estados.

Lo que se comunica 8 VV. EE. para su conocimiento ¥ efscws.
Dios e & VV. EE
Madrid, 17 de septiembre de 1081,

RODRIGUEZ INCIARTE

Excmes. Sres. Minlstros de Agriculiurs Haclenda,
Administracién Territorial, Industria ¥ Enarsi&. bras Po-
blices y Urbanismo, Defensa, Trnbaio, Sanidad ¥y Sasu.ridad
Social, Economisa y Comercio ¥ do Educacién ¥ Clancia.

DEL GOBIERNO |

de 4 de sepliembre, por ol que s¢ aprueba la regu- .

INDICE DE ANEJOS,

- »
Arnejo 1. Aceites » grasas

35, Prueba de Vizern.

43, Reconocimisnto de ésteres no gli:éndos en grasas {o-
mestibles por cromatografia en capa linha.

48, Acidos docosencicos.

Aguas

Anejo II.
14, Finor. '
15 (a}). Boro [curcuminal.
16, Mercurio
Anejo IIl. Carne 'y producios cdrnicos

18, Tluracilos.
Anejo IV, Fertilizantes ~

8 (a). Nitr:égeno total (método de Kjeidahl, modificado
para muesiras gue DO cohtengan nitratos),

8 (c). Nitrégeno total.
7 (a}, Nitrégeno amoniacal (método del éxido de magnasio).
7 {b). Nitrégeno amoniacal 'método del formaldehidal.
.- Nitrageno amomacal ¥ nlt.rico conjuntamente (método de
Devarﬂal
Anejo V. Fitosanitarios
4 (a). Dimetoato {por ultravioletal,
4 (b). Dimetoato (por infrarrojol,
14, Cobre total (por iodomeirial, .
_ - Anejo V1. Leche
18, Sustancias prot,e-ics.s reductoras.
Anejo VH. Piensos

13, Nilrégence smoniacal.
14, Carbonatos.
15, Aflatoxina B,;.

Anejo Viil.

1. Preparacién de ls muestira.

2. Humedad {pérdida de peso a 105° C}.

3 {b). Mataria organica total (por oxidaciéal.

5. Cenizas.

13, Fé&sforo total.

18. Potasio soluble en agua (por fotometria de liamal,

Productos argdnicos fertilizantes

Angjo IX. Plantas

1. Preparacién de !a muestra.
2. Nitrogeno.

Anegjo X. Suelos

9. Capacidad de= cambio catidnico.
11. Acidez valorable de las suslos.
14, Sodio por fotometria de llama.

Anejo X!, Vinos

3 ). Color,
81, Presion del anhidride carboénico. .
52, Antisépticos y antifermentos (método microbioldgicol.
L . . .
Vinagre

17, Acido acético de sintesis.
Alcohnles

2. Bases nitrogenadas.
3. Grado salcohéiico (método areométricol.

.‘ Anejo XI.
Toma de muesiras de suslos,

Toma de muestros

Anejo A, Tomo ds muasstras de fertilidad

Anejo B. Toma de muestras poro prospecciones edafol6gicas
Ansjfo C. !'oma de muesiras de susios ofectadas por salinidad
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ANEXQ [—ACEITES Y GRASAS

3.-PRUEBA DE ViZERN _ ‘

1. =Princivia

Insolublizactén de aleoholes grass supariores & partle del insaponificehla da sceftes pro-
cedontes de 2ceituna q.un POt su cusntia y an determinades mndkzonn pusden precipitar,

x®. z-Mafmd ¥ sparatos ' .
56.2.1.—~Matraz ds forda plans, de %0 rnl wheptable a refnnmnu ¢ refiujo,
35,22, Refrigarants de reflujo,
96.2.3. Embudon de saparaciin de 500 ml,
85.2.4. Rafio da 2rena,

35.2.5. Mairaz erfonmeyer da 100 mi, con boca samerilede, provista de refrigersnts de
teflujo da gire, cohstituido por un tuba de 80 & 100 centimetros de longitud proNimodas
ments.

3520, Tubodurmwmgrumdcpmddowmmydimhmapmchsﬂ
480 mm da wltura ¥ 30 mem de dismetea Intedor, provists de tapdn dé caucho de slicons,

Hmndaanalcantrouniermérnﬂm jusdo en grados comprandiando la secals la gama -

g 20°C « E°C, iéndosa homoganed Ia temp w0 10d0 & tecinto interdor will-

Zable.
95,27, Estufa du tultves, de capicided adscuads, teguiabls a uns tamparatis de
23°C £ 0,50,
35.2.8, Evaporador rotatorla con vade,
85.2.9, Bafio de agua reguleble de 26°C L 0,5°C,
36.2.10.~Plpeta de 10, )
36.2,17,=Vascs de 150 mi da forma alte,

3. ~-Renctivos )

36.3.1,—Salucidn da hidrdxido patieico 2¥, en ltlnol de 94* G L, exento de aldehidos.
85.3.2. ~Funcl da 50° Q,4,

25,23, Agua deatiie,

95.3.4, Sultato ssdica snhidko,

85.3.5. —Dinglucién indicadora ¢e fonoitaloing. Disolver 1 gramd de fenciftaleing sn

100 mi de etencl de BB* G.L, - )
35.3.6.—Etandl de 86° G L., axenta de aldehidos. .
36.2.7. —Hexano.

35.2.8. ~Etancl de 85° G.L. Diluic 885 mi de stanol da 96* G.L. hasta 1,000 ml con agua
destilada, Ajustar exactamente. D'% = 0,8520,

36.4. = Procedimienta

Peaar con precisibn da 0,01 g, § g de acelte en un matraz da 250 ml v afadir 50 m! da
[n digolucién alcohdlica de hid-dxido potisico 2 N, colocar o refrigerants ¥ havie durante
una hora. Transcur-ido dicho tiermpo, retiree 8 matra del bafio ¥ gaperdr Unoa minutos has-
18 que bale su temperatura, ratirar &f rafrigerants ¥ verter al contenido del matraz en of em-
budo da separacifin da 500 ml, snjuager ¢l matraz con 50 mi da agua dectitada err paquefies
porcionas ¥ a centinuacién proceder andlogamente can B) ml de hexaro, recegidndoss ta-
do an el embudo da separacidn. Agitar enérgicaments durants un mifuto, Dajar repasar y
uny vez qua las fases estén complatamente ceparadas, transvasar fa soluclén hidroaleohdll-
ca al mairaz de saponificacion y la disolucldn da hexano A un segunds embudo de separa.
cién, Extragr de nurve la diselucidn hidrozlcohélica con otros B0 ml da haxano, reynienda
ol extracto hexdnico con el snterior. Realizer una tercera extraccidn con atras 60 mi de he-
Xano y feunir con (o extractos snledares,

; En &l £a30 de gue $8 formen amulsiones, alladir unes gotas de etaro! absoluto para el-
minarlas,

Lavar los axtractos tres veces aaguidas con porciansy de 50 mi dw etanol de 50* eglitan:
do durentn treina segundos, hasta que en ol Uitima lavada no sa aprecie coloractén rasa 3l
adicionarda dos o irea qotas de disoluckdn Indicadors da fenolfualeina. En caso conitare,
coniinuar con los lavados,

Pasar [a disofucidn sn hexano dal insaponificable 4 tun metraz de 250 ml con tapén see
marilades, enjuagindose dos vaces o embude de extraccion con § mi de hexano cadn vez.
Agreger al matraz unos gramas da sulfate sédlco 3eco, pgitends y dejande an reposo unay
dos hotas can o] tapsn ajustado.

A Continuacidn, ¥ an porci fvas, filtrar la 1 haxinica o travée 30 papal
do filtro seco, recogiendo 'la salucin fieada an un matraz de 100 rol, eveporer ¢l disolvente
;: ;n :;‘agorador retaloris con vagio, pudiéndogs calentar & una temperaturd Qud N sace-

i)

Tarminade k& evaporacién de it totalided def discfvante, s agragan af matrex 10 ml da
etanol de 85° modidos con pipeta, colocar ol refigemante s ntroducic sn un bafto de agua
regulado & una temporatura de BY'C & E*C, sn of qus &4 mantiens, sgilando de ver am
cuandd, hasta conseguir la fusién dal products o su disolucin tial, para ls gue son sufl-
cientes, normalmante, unos 2 4 3 minutos e parmanancie e s bafo, no dublindose pro-
longar i innecestrizmente la calafaceidn, -

Dejar anfriar of matraz sin quitar of mfrigerants, hesta alcanzar una temparature de unce
30°C y transvasar la disofuclén alcohdica del [nsapcnificabls sl fubo de ensayo, enjuagdn-
dose s malrat con otroa 10 1l ¢ aicohol du 96° medidoe, también, con pipeta, NCopo=
rindalas al contenids del tubg,

Colocar o tapén con el termémstro on of tubo, homoganeizar la mezcly & troduclr oL
tulio en un vesa forma i de 160 ml, ¥ o vaxo con of tubo se Feva m un baflo de sgus

ragulade a 28°C 2 0,80C manteniindoss sl o tlempo nacesarlo para qus of termbmeirg
registrs la -misma terperaivre del bafo, Une vez sicarzeda diche temperaturs, sacar o fu»
bo, colocardo en un soports 8 intraducirky n upa setfe que previaments esth regulada &
2°¢ & 0,5°C mantenidndelo an reposo on la estufa dos horas oontades & panic del mg-
manto an que alcance los 23*C.

1 a formacidn de un precipitada an forrma de copos, 38 Conasidere toma posiliva. Un pre=
tipitade mas dividido o pulverulomo, no resuelto a0 COPOY, Ny pusdd interpretarss coma .
‘positiva,

35.6.— Refarencies .

1.—Una Norma Espalofa, 55004,
2. ~Una Norma Espaiola, 55049, 1.* Revisién 1977,

41 —RECONOCIMIENTC BE ESTERES NO GLICERIDOS EN GRASAS
COMESTIBLES POR CROMATOGRAAFIA EN CAPA FINA

43.1.— Frincipiy i
Disalucidn de (8 musitra en hexanc y posterior saparacién de los triglicérides por ergs
matogeafia en cepa fina,

Ex zplicable 2 *odot ios aceites \nrgsnes © refiradas, utilizebles directaments on fa s!i
mentacion humana,

El métod ha sida wudFado can Ssteres de Scidod grasox y ioa alcoholew siguientes;
mstanol, 1.2 y 1.3 propienglics! y eulinglico!. '

Las lirrites detectados BegUN ensive colabamalive on e' que har irtenesida ginco mbo
ratorios, oscila entre 0,7 por 100 lpfp! v 1 por 100 o p. -

43.2, — Material y aparatos —

43.2.1. —Equipo de cromaiografia er capa fina, compussta de placas de gel de sfhice @
¥ un espesor de capa de 0,25 mm p da G40 mm en casc O€ ser ne¢esara una Mayor resa
hicidn, .

4222, —Placa calefactora adecuada para quemar p!acas que permita alcanza: lerpeia-
turss do 360°C.

A3.2.3. —Microjeringa de 10 1,

43,3, =Reactivor

#43.3.1.—Hexaro para cromatografia idy.. = 0,694),
43 3.2, Eler etifica {d g = D,715),

43.3.3. Liquido de desarraile,
HMezclar 82 volimenes de hexane y € volimeres da dtor etilizg, -

432.3.4.— Acido su'fiirico al 50 por 100,

434, - Frocedimiento T

Deporitar con una jeringa 2 8 3 44 de 1a Feclucidn da ta miusatra en hexana sl 10 por 100,
Sproximadamente sobre [a placa de cromatografia a una distancia aproximada de 1 cm de
borda inferfor de la capa de silice,

Intraducle an fa cubets tontenida el liguido de desacrollo hexano-$tar atlico, aaperands
hasta que of frante del disotvente a sitia § Unas 3 em. agraximadamenta del borde superior
te la place. Sacer ki placa da la cubsta y dajsr sacar of Bre, Io cual 5e consigue #n LnoR
minutes, Con M fin de faciliter of reconocimivnta de foy éste:es mas dificiments serarabiss,
e recornendabis ¥ necesarlo en elgunos casoe efsctusr dos o tres desarrollaz, Para ello,
taeminade of primer desarratio ¥ Lna vez seca la Slace, volver 8 ivtraducir en la cubets,
manteniéndola hasta que el frents de disalvente se haya sitiado a 's misma altura anterior. -
Repatir o proceso una vez inds 1 e necesario. En fos cescs d2 duda sobre el resultady po-
Hitive fa |n pruebs, deberd repetirse 1a cromatagralia, sormetiends (& placa & dos ¢ 165 des-
wiollos,

Pulvar(za; le place secz gon una dusaumén de Acida sulfirico ai 50 por 100 v quamar
#0Dre o placa calefactora m unes 300°C,

1.8, —[nterpretaciin ve resulfindos

A un terclo sprokimadaments, del borde infarlor de la placa aparsce ura mancha infessa
oefrespondianto o los tiglicéndos. En aceftas purca no Bparede por enckna ninguns oind
mancha prixima a la dg log trighicérdos, 8 excepcidn de algunos cormpanantes del insaponls
ficable tree marchan eon el frants del disoTvents, Una mancha, mis o menoa intersa, situs-
da por ancima, proxima a Ia da Jos triglicsridos, acusa Ja presencia de Bateren extratias &l
glicerol, La distancia ralativa antra sstas dos manchas depands, Tagicsmante, del plcohol de
que s» trats, los éstarsa de monoeicoholes, teles como o matlico o etilico, »e sitian mis
db;:cm;as da tomo To hacan loy fateres cla dla!cohdev. tales como ol stilenglicol o pro-
Pl liced,

Una manche de muy débi (nteraldad, #n la posicldn corespondiente alos Sateres metl-
, N0 chebh nar tomada o7 consideracidn,

8.9, - Beferancies -

L= [otitute de Racienalizacidn dei Trabaje. Vna Norma Espanicls 65,085
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4% -ACIDOE DOCOSENDICOS
1. —Princigio ) S

.
Determinacidn cuantitativl, por r.romatogra\‘la" gasacaa, da los keidos docosennicos con.
tanidos en acaites v grasas uhili on e #hr ibn humana. Cusndo se trata de acelts

de cotza estos kcidos extdn canstituidos saclusivamente por o &cido ereide [cin 13,4 da-.

cosgroicol,

El mbtads s funda en chtenar Loy dsteres matflices de los kcidos grasos contenidos en
iy muestra prableme par matandlisis con metdxido sbdica, completada con una metandtisis
#icidp ti fuara nacesstio, adicionsnde pravismente 8 ‘s muasita una cantded detarminada
On letracotato de motilo (Fgnocerato da metito} 0 # cido (b, que &8 yUiiza como patrén
intema, ' o : .

49.2. — Material y spavatos

48.2.1.~Como en &' métode oficial n.* 41, spartadas 2.1, y 3.1,

2.2 Reactivos

49.3.1.—Como dn ol mbtodo oficial n.* 41, spartados22.1:322: 229 y228,
48.3.2.— Heptana norma), de pureze sdecuada pers cromatngralia gaseosd,
4933, — Disohucibn acuosa sstunide g8 chorur sédica,

. 49.3.4. —Erucato de matilo idocosencalo de metilo], patrén pars cromatogeafla gassose,
£or une rigueza rinima del 88 5%,

43.3.5. —Lignocerata de matilo [tet
GON uns riquaza minima del D9% (\er #9.6.1.}

49.3.6,— Solucian patrén de anicato de matito, efi heptana, tonteniendy 2 mg/mt,

to de metiicl, pwirdn pare cramatografiy,

4937, - Solucion patedr; de ignocarato da metilo, en heptana, tontenisnda 2 mg/ml.

49.4, — Procedinianto

< &4 10 —Preparacién de s musstia, : -

Ln muustrs untiznge dsberd eatar agcs y fbre de sedimentos constituidos por materiae
seirahas. Si no fuske 2el, pe fitrark prewiaments por un pepal filro, agregende, & fusse
neceserm, urd pousfa cantided da suifato sbdico anhidro, para netened la humedad. S0 los
sediinentos eftuviesan conmituidos por materda grasa sbiide, se fundin, calentande suave-
mante '& mueXra, agitands o necesarie para guir B homogeneizaciin,

48.5.2.— Determinacién del faclor e respusata perd o erucetd te metha e refecin al,

ignocerata e rmailo.

Tomar, exactamante madide, T mbde sohuitién petrén de srucsta de medio (4934, de-
posilar an un malraz chnica de 26 mt, sgragands 3 mi de ln sotucion patrdn de lignocersto
da metilo {#8.14.5,), Agregar & ml de hap ¥ #gitar ‘¢ para homogsndzer la
mezcla. ’

Preparar otras dot soluciones toﬁnndo, respactivaments 2 y 3 ml da e soluclén de sru-
cuto, y afadiendo en cade caso 3 mi de ln solucitn de ligndcerato, completando con hep-
tana hasta un valomen tota! de B mil. :

El f3ctor de respuests a9 potens apleando la siguiente Térmuls:

x P
poe 0¥ P
A, x Py
siendo; : .
R, = Fattor de raspuesta, ) ' ) -

Ay = Respuesta dal Acido lignackren.

£, = Fespuests oel Acida sricicn, expresada en las mismas unidades del scido lignocrice.
P, = Paso, &n mg, del enucato. )

P, = Puso, en mg, del lignacarato, ’ '

49.4.3, —Prepacacion 64 lob bstenen matilicos,

En un matraz Jo metilacién seco, pesar, con preciaisn de 0,1 mg, 50 my de la muesica
convenmrtamente podparade, agregando 3 mi de 1a solucién patrdn de lignocerato de mati-
ke (Var 49.6.1.! y 10 mi da’ la sclucion da mwilato sddico, Agregar 2 & 3 trocitos de plato
povosd, toinesr ¢ mafrigerante, colentar hasts sbullicidn suave, que se Muntiens durenis
wna hora. Al cabo da wite tiehpo ¥ 3in intarrumplr ta sbullicién, agregar, por [a boca supe-
rior del reftigerante, 10 mi da s solucién metenblica de clorhidrico, continuando la sbutt-
&idn duranta 15 minuios (Ver 49.6.2.), -

Al ¢abn de esta tiempo, dejar endrier ol inatrez ¥, uni vz Tro quiter'of refiperents, adi-

i do 5 mi de hept p o mutraz, sgitande fusrtamente durante un minuto,

Adicioear solucidn scuced saturada de clorurd Bbdico hasta Situer la caps de haptanc en o
¢uello del matraz, ’

#40.4.4. —Cromatogeafia gassoba o8 g Ssterss,

Inyectar 2 4 du s solucin de heptang [Ver £3.6.3.), .

Laa dich peratives mia s das debon sac setablecides por of rador a la
wite de loa resuitados obtenidos con ks mexcies patrones de dnerse metlficos. Como orien-
tackdn, v © ey utiliza o rellena deco an ol mtodo oficlal n.* 41, spartado 3., W
jpusdan indicar lea siguiantey: Ternperaturs dal Ty p dar la cok
190°C; termpecaturn did detector 260°C. I fujo de lado pam ohte

forer un temc de retencidn pars o lignacenato-de Lnos 17 minules, obirmibndose normal-

mente gais relencion cfh 3040 mifmin.

Determinar la respuests dvi deiector para uf pico de o &ateres de los §ckdos tocosencl:
60:. \;_llnnodrico y o fignocerato por cudlquiers 4 [0e pracedimientos que w9 utiizen con

. 240n
£ 3 —Cilcedos
% de dcidos docooenoicos en of actite = A, % l," * R, X 100
. Ag % P
sienda: . -
A, = Respuesta da los bcidos docossnoicos, ” .

A, = Respussia del paudn lignavarato} expresado en las mismas unidades que fos dcidog
docosancicos. .

P, = Peso, on mg, def patrbn,

P, = Posa, en mg. de Is mussirs de acefts,

R, = Fator de respussta del erucalc de metiio Bn relacién 4l lignocerato dé meti's, de-
tsrminado como se indich én 49.4.2,

1

#9.6. — Notay

48.8.1,—En luger del erucato y Kgrocerato de metilc 8 pueden utibzar comn patrones
Jot dcidos |bres, siempre que 18ngan un minimo de pureze del 293,

En #iste caso, para delerminar el factor de respuests srucato/lignaceratn, 38 debersn toe

™ar Joe vokimanes de soluciones patrones que se indican en sl spartado 49.4.2. tacogibn-

_ dolos e un mattez de metikcidn 3 slimine o disolvente con una corrients da nivégeng

PUGS ¥ $8C3 ¥ B9 Metila omitiond a adicion de metilsto sbdico adicicnardda 3O mi de solu-

¢ibn clorhidrica de metanol @ hindendo a refiujo durards ura hora, Se sigue coma s indi-
<& en o spertade 49,43,

482 S acalizada esth conslituida por ung grasa neuira como &4 o ChEd
nammal & tratacse oe Boaites da semiiles refinadoy, v &l patran utikzadc s el gnocersto di
“mtilo, baniaré efectusr solamente la metilscion alcakina, Gin que sea necessrc la wlilizacién
de la sctucivn clorhidrica er metansl,

" egin #a19, trantcurrido of periods de ebullicién da una hora, después do agregar la sa~
tytion de metialo, s deja enfrisr, b agregan 30 mi de eolucibn acucsa da clarhidrico IN ¥
& ml ce beptano, continuando coma s indica en el dldmo pdrrafo del apsrtade 44943,

Si fuese necesaris s matitewdn de dcidos libres provenienios bien de la muestra o del
patrdn por utizer beido lignockrica, se procederd coma en 434.3.

49.8.3, Ajstindose etirictiments a las condiciones operatives indicadss en todo al cur-
»o de la matddics, la cantidend iny da o y g a1o no debe sobrapasar. e
cada caso, de 10 0. En cunlguier GAso, para Oblensr UnA respubsts cuantitativa correcla,
ette liquido no debe sobrepasarsa, sinviendo fos resuliados cbtenides en In deterevinacifn
dal Iactor de respuesta, tol como se describe en @l apartedo 49.4.2., para spraciar o5 imis
te e finuslidad en la respuesta del detector, :

ANEXO I1-AGUAS

14, —FLUGR
4.1, =Princigio .
Detetrninacion diretta de’ fluoe por potertiometiz, utilizando un electrodc ibrica selecs

tvo,

14.2, —Mzferisd y aparatos : R

14.2.. - Patencismatra con escala expandida que permita spreciar 0.1 my,

14,22, — Blectrodo saieciive de flusrura, : ) - .

14.2.3. —Elsctrodo da refersncia {prefsrsnteménty uno da doble uni{)n cuyo departa-
mante intemo contiene sclucidn Mtutada de CIK y &l axerno una selucion N respacio b .
NOK ¥ Cilel. -

14,24, ~Recipientes de plistico de 50, 100 y 1.000 cm? de caparidad.

14.2.5, —Fipetas de precisidn,

14.2 6, —Agitador magndtico.

14,3.— Reactivos )

1431, Solucién paudn da fluoruro conteniendo 1 g de F~ por itro, Pesar 2210 g de
FKn (destcada a 110°C durante custro horesl dischver y enrazar B 1 litro con agua desionis
aadn.

14,3.2. ~Soluclén smottiguedora [TiSARB). Disolvar an un litrg de gl da:l]ioni:adl
B35 de CiNa; 16 em? de beide acética glackl; 102,08 g de scetato sodico trhidratada
16453 ¢ ol as anhidral; ¥ 0,3 g de chrado sédico dihidraado i0.4 g #i 2 tiens H moim de
pgus}, comprotnde que s pH queda comprendido antrs §,00 y 5,50, Ajustar i &8 nece-
. : .

18 solucién e sustitukrse por otra constituida por 57 cm? de dcido acético glacial;

’ aa,sE: da CiNe; 4};“&'(:0“ Tackdo hawilen 1,2-dinitil elato sbdiva) y NaDH en can-

tilod Ruficents {unca 125 cm) pera pbtaner un pH 5,00-6.50, completerklo con agui desio-
nizada heste T ligo, . .

94.3.3. — Solucién axterior para ol shactrode o9 refarencie. Disolver 10,1 g de MOK ¥
B85 g de Ciiaon ague hass 100 om®,

14.4. —Procedimient

t4.4.1.~Obtencitn de li curva patihn. Puesto. el potancismetro en régimen de 1rsb:10,
Introdudi los sfectrodos asleclive y de refersncia B URd mezcia compyesta por 20 om a0
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soluclén patrén de T myg de F por lhre ¥ 20 cm? de una de las soluciones TISAB. Agiter,
eEperar & qui M eatabilice b lectunk y anotaia,

Extrasr los electrodos, Wvaros con agua desionizada, secarlox con pap;l da fhre ¥ vol-
vigr a introduciros Bn una meecks de 21 cm? de soluckdn patrin e 10 myg de F~ por gy
20 cm? de solucién TISAB. Agitar, esparsr [h eatabilizacidn de La lecture y snotarls,

Si 8l elecirado funcions sn condiciores botimas, la diferencia snird’ambas lectucas debe
oscilar #nira 58 y 5% mVy dependiendo de Ia temperaturs 3 qua s¢ sfectuaron s medidas,

14.4.2. — Detarminacin. Oparar con B musstrs como se ha indicada anteriaormante,

24.5. - Céfeulos

Calcular el cantenido en Hear epprepado sn myg /litta medianta cospacacidn con 18 curva
patrn, terendo #n cuents gue ézta puede 3er extrapolada henrd 0,2 mg de F per litra,
utilizandy papel semivpgaritmica.

4.8, — Obsanaciones

LB 1. — Difwrancias de lecturs sntre cdoa patrones (1 ¥ 10 mg de F— por kitro} infetiores
a 40-46 mV indican rar quae ol ok i sohyctive ha ipilided y debe

bi El periodo de vigancia del sectrodo de feor viend 4 ver de 12 & 18 messs con un
usa disrio normal, o i .

14.8.2. —Habide cuenta que la temperaturs de |3 soluckin afects a tas fectures, tantc las
adiden de e solucicned patrén como lee de las moesiras debren reslizarsa o la misma
temporatra, :

14.8.3. —Las intarferancias producidan por los fones Si4=-: A3+ Fa3* y K * (ssta dlimo
por debajo de pHE}, al formar complejes con o idn F~ y s i OH™ & pH superiores a 8,
quedan sHminadss con ef emrpleo da sokucién TISAB,

14.6.4, —Las muesiras y scluciones a utifizar deban conservarss gn recipientes de plds-
tico.

14.6.5, —Para concentraciones inferiores a 0,2 mg/| F~ deba utilizarse st mélodo de
adickin conocida, -

15(a}, — BORT {Curcumina)

15{ab. 1. Principia

Acidificacidn y evaporacién de la muestra en presencia de curcuming, formacién de un
tompuesto de ¢olor rafo ¥ poaterior medida espectrafotomatrica del color desarroilado pre-
v digolucidn an atangi,

1mEI método es aplicable en presencia ‘del I6n NO;— an concertracionea inferloras &
mg/l,

15ta).2. — Material y spavatos

15{8.2 1, —Espectrofotdmetra capaz de efectuse Tacturas a 548 nm, equipada con cube-
tas de 1 om de paso de uz,

15(31.2.2, — Equipe normat de vidrip {exents de boro! cusrza o platine.

15(a}.2,3. — Batto de agua regulsbie a B5* + 3°C,

15{al. 3. — Reactivos

151 2.1. —Etanol al %% (V/V1,
15(8].3.2.— Acido clorhidrica consentrada,

15(2).3.3. — Solucién de Boro: Disolver E71,8 mg da s¢ido bérlco en ryus desmineralize-
da v complatar hasta un jitre [1 ml <> 108 micrageamos de barod, ' .

1510}.3.4, - Solucidn peirdn da Boro: Diluir 10 mi de solucién de baro (15.3.3.] hasta un
Iitre con sgua desmineralizada 1 ml <> 1 microg, de borel.

1Etal.2.5.— Reactivo da curcuming; Disclver 45 mg de curcymina |2 —CH O CpHy =1
~ OH — 4 CH = CHCO), CH, v 5 g du Scido oxdlico en B0 m de etanc! al 5% (158a).3.1.).
Afiadir 4 mil de Scide dorhidrica concantrado v llevae & 100 ! de stancl de 95%, utitizando
matraz aforade. (Efta solucion ex setable Blrededar de 15 dizs 5 & puorda sn frasco color
1opagks v se mantiens e refrigecador )

15ta! 4, — Procedimiants

. T5lal4.1,—Obruncin d¢ 8 i da cakbrado, Introducir en chpsuiss de avapors-
tidn dal miamo tipa y tamafio O 0,95; 0,50 0.7 v 1.0 mi de sohucion pairén da bora
(15{41.3.4.}. Adadic equa doamineralizada a eada clpauls pare obtensr un volumen tots! de
1mi. Agragar 4,0 m! de roeclivo o curcumna 1154a).3.5.) o todas ellus v mezciar cuidado-
Bamente. Evaporar on bafto de agua e 55° & 3°C, mantsnisnda ks retickios a ssta e

raturs durants 30 minutos sn setufs. Dafar anfrier hests sempensturs smbiente, Afedl st
rot al 55% {1508).3.1.] y divohuer triturands, Bever 3 metrer efods compleiands » 25 mi,
Filtrey las scbuciones (¢ o8 precisa) por filtro de pepal fento. {Whatman 3 o squivalenw),
Liwwar una parte de Yot fiftredos & b cubefae dal lnstramenio 36 'medica ¥ beer 1 548 i den-
tro de ka primera hare subsiguients af secado, ’

Con ko datoa obtenidon comtriir |a ourm patrévi,

15(a).4.2. — Determinacién: Tormar 1 i, da e wirl Y Dpaesr it igual que
on 15(s).4.1. 51 sl ot ol andlsia spareciess una 45 ive 'de Boro, debe
Tmatime ol sneayo diluyendo ls muestra con egua desminersiizad, hsets un volumen conge
cido y tomand § mi del mismao pars I valoracion,

182} 5.~ Cikvios

Calcular of contanido m boro eupresade ot mg/Etrg madiante comparacion con le curwe
da catibrade, teniendo sn cuenta, 8l es o, (e diuckon de

- .

168} 8. — Obsanmciones

15a3,8.1.— E! método sxue la Lay de Lambert-Boac hésia 2 mg da boro por fiuc. e
cantidad rinima detecuble de Bord 99 aw 0,2 myg/ihro.

15{n1.7, — Biticgralia T

1,— Bunntan N.§ y Taht B.H, — 1969— ). Amer. Water Works Ass, §1:367,
2. Standard Methods JAPHA — AWWA —WPCF) —1675:287,

16 —MERCURIO

16.1. —Principio N

Conversian de lis compusestos arganomercuriales sn sales ingrgdnicas de mercuria, re-
duccidn de los iores merclricos a marcune metalico por la pezien del S0, volsUREICION
del mercuric metslico y arasira dal misma hasta 13 célula de absorcisn mediant una Go-
tiignts de gas y determinaciér. de la absorbancia a 253,7 nm,

16 2, —Material y apaatos

16.2.1.~Espactrofutédmatra de absorcién atdmica,
16.2.2. —Limpara de marcurio de citodo buaco,

£
THirD,

16.2.3.—Cémara de abaorcién con ventanas de cuarze, acoplsble o

16.2.4. — Equipa de reduccidn del ibn merctirico a merturio matilica v de arrastre da bs-
e can corrienta da ges hasta 's cémare de ab ion, inch do urr wi de o il

16.2.5. — Equipa de suministro de gas con flujo reguiatile,

16.2.8. —Tuba flexible de tigon da 1/2 em de didmetro interior parn las conexionu' ne=
cesariay, '

18.2.7. - Registradar de las intersidades de ab

i6n, da voapo y velocidsd variabh
16.3. — Resctivos

16.3.1, — Acido sulfirica concentrado,

13.3.!.—1\3&; ritrito concentrado;

16.3.3. —Parmanganalo potisico al 5% P/V en sgua desionizada.,
18.3.4. —Parsultata potbsics Al 5% P/V en agua detionizada,

16 3.5 Hidrowilamina — Cloruro sédico al 12% P/V an sgus desionizads. Disohar 12.9
da claturs du Midroxilamina v 12 g de clorure de sodie en agua desionizada ¥ compltar ol
waturmen & 100 mi,

- 163.6.— Ciorura sxtdnnosa al 20% P/V en Scido clorhidrica 2 20% VIV, Dieghver 20 g
de clorurg estannoso gn 40 mi de acide clorhidrico al 50% y complatsr &l volumen & 100 ml
£On apua desionizada.

18.3.7.—Solucitn patrén do marcurio da 1.000 mg/l, Disolver 0,.4354 g de clorura mer-
cireeo en 75 mil de ague desonizada, afiedie 10 Mt de boide nitica concertrado ¥ Bjuater ol
volumen a 100 mi. Exta salucidn mantenids an refrigerador pusds conservarse un alo,

16.3.8, Solucién patron de marcuric da 0,1 mg/l. Se cbiiena de la antericr Por sucesi-
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vas ditch o final de Bcido nftico of
6% Viv, lee puptram, o igual que las poluciones intarmediss, diarisments,

desicoizeda. Mevende &

10.4. ~ Procadimiento

16.4.1, —Obtencitn daa curva de ealibrado, Transferls alicuotss da 0: §,5; 1.0: 2.0. 6,0
¥ 10 MI de br sctuciéin patrdn de 0,1 ppm (18.3.8.} qua contienen de © & T pg de marcusio
& matrsces eckenmeyer de 260 mi, Afadit agos destlada a cada matraz hiasta un volumen
fonal de 100 ml. Marclar amirglcesnents y afiadir § ml de écldo sulinco concentrado
118 3, 1 Jy 25 ml de Sndn nitrico concedtrado (18.3.2.) 4 cade matrez. Aladir 15 mi de ia

pothsico {18.3.3.) a cada matrax y dejar sn raposa, B manos 15
mirutos. Aﬂadll 8 ml e persuiato potésico [16.3.4.}  cada matraz y calentar en un baMo
o agua durante dos taniendo | temperatura a 56°C. Enfriar y aladic € mi e clo-
ruro shdico-clonie de hi:lmuirri'ln 116.3.5.1 pars rectucr of exceso de permemiganato. Culne
do In soducidn se by dacolomdo transferlr 8! matrsz del aquipo de meduccion (16.2.4.) una
slicuotd o le totalidad de la misma, de scuerdo con o equipo de qus sa dispongs, sgregar
0.5 ml d# clovuro extanncso (18.3.0.) por cada 10 mi da la golucién decolorada transterida
16 m! 8 o trankfiers, s totalidad) y seguidaments, sin agitecion conectar o matraz al siste-
ma d# pirpacidn prowvi i Jo al fjo desaado (4 Iitro/minute e ke squinos to-
miantast. A intciarse |a airaacitn se producird una sbsorbarcla creciecs que slcanzam un
Frifiximic deriro de Sos 30 sspumdos pera iniciar un descenso progresivg hasta alcanzer hus-
wamants ol valor cefo, mamemio en ol cubl puede iniciarse (8 reduccidn y aieacidn el sl-
guiente patrén,

-

R do an abci Taa concer { de los disti pat! ¥ on ordi
Tns armr!s de los correspondienten maximas de ehsorctbn EY) obtlenq fa curvd de calibrada,

16.4.2. — Detarminacion. Teangferi 100 ml del agua problema o uns alicuots diluids a
W0 ml que no contenga més de 1,0 pg de mercurio a un matraz edsnmayer da 250 ml y
continugr como en 16.4.1.

16.5, — Ciderdas

Calcuie: et contenide de mercurio ex;irisado on mg/liro rediante comparscidn con 1a
curva de calibrado, teniendo €n cupnty, i o3 necesario, la dlucidn da la muestra,

16,6, = Dbservaciones

18.6.1. —Para musstras de pguas resicustes puade, soc e més parmang,
Agitar y pMadir porcioncz adicionales de permanganito, 5 fuese m:mnu, hesla que pe¥-
winia al mengy durante 15 minutos o color purpuva.

16.7. — Bibhografia
1. —Standard Methods for the sxamination of Water snd wastewatar, 14 édilion, 1975,
2#gs. 156-169.

2.—¥gthod for Chemical Analysis of Water and wattes, U.S, Enviconments] Fratection
boercy |EF A —EI5— 8/74003) 1974 pags, 118 125 Nacignal Enwmnmenul Arsearch
~anter Cincinnati, Ohio 4£268 - U5 AL

3. - Globa! Erwironmetal Monitoring System ETS 70.8 psg. 119,

ANEXG Ill—CARNE ¥ PRODUCTOS CARNICOS

16. —TIURACILOS |

161, = Principia

Extraccion def antitiroideg con metanc!, svaporacion del disofuente, diucin con sgua v
buriticacién con &ter, Evaporacion del extracto azuoso 3 seq.edad, pasteiur recogida o8
cloreformo-medanol, cromatogrefia en columna de &xido de sluminio ¥ posteriar dessmrolio
ot coler con dicloraquinona-clorimida en tampdn adecusdo,

_ Aplicable & ruestias de traides, ~

16.2. — Matarisd v aperatoz

18.2.1.—Rotaveper con vaclo,

16.2.2,— Centifuga copaz de nicanzar 4,000 £ 1w,

18.2.3, — Espectrofoibmetrs ¢ eplorimetro vapat de sfectuar laclurds 5 435 nm,
18.2.4. —Tiwradora. N -

18.3,— Raactivoy

18.3.1, = Cloroformo.
16.3.2, —Metancl.

* 18.3.3,.-Mezcl clorsformo-metang! (1-1% -
13.3.4.‘_—Mezcia dn 75 por 100 da motanol-agus destifa:f (313,

16.3.5. —Solucitn tampfin pH ¥4 Disciver 243" de tris [hideoximetil) aninomatang
ltris} &n BOD mi de agus destilada y ajustar w pH 7.6 con dcido Gorhicirico N,

“18.3.6. —Soluctn de dicleroquinona-clodmida, Disclver 20 mg de 2 g dldoroqu-nodo-
nirmida eri %) mi de isoproganol, -

16.2.6, -~ Tiuragilo pure,
16.3.8,— Soluzion patrén de turache. Disolvar 25 mg de Yarechia sn 250 ml de metansl,
De esta aolucién s4 kevan 5 ml & un matraz aforado de 25, enrzsando con Instanot,

16.3.9.— Ao de aluminio neutry da gredo de sctividad 1 (secar dursnts 2 hotes a
m;aivmo. en presancia de Py0y, dejar nlriar v quardas o frasco de tupén wemeriiado
on adot), ’

16.3.0. — Preparacién da ' columnd trometogratics, Tntroduch 8 1 o8 Sxida de siumi-
fio en un urlenmaverds'lmn’l. de boca esmerfede. Agregar 0,8 mi de agua destilada ¥ cin

lavtar wm bafio mads 3 70°C durante 10 minutos sglisndo enbrgicarnents. Dwjar enfriar
rarteniendo la agitacion, Agregar, spraximadements, 10 mi de la mezcla cloroformo-meta-
nol u) matrez y pesar ¥ la columne cromatogratics {Giimatro intarior 18 mm y 30 cm de fere
gol, cuys extremidad inferior seth tapads con pigoddn. La sctivided del Sxido de aluminia
cheboa sy controfeda por un yo de 30 con b solucidn patrdn de tivracilo, Tov
mar 10 mi de avts solucidn, tmfmwifuvdnnlmhrlleohr Madir la deraikigd Gptice.
10.0.) sngtin ol método que & continuscion. se dmscrbe, A | var desarrollar solor con 10 md
o la sofucitn patrda de ti Ao ng grafud Lndlmidadubptio?uniuedosu-
oow deben o1 iddnticas. o

10.4, ~Frocedimisnto

18.4.1,— Determiraciin,

Peurmalmodehﬂmmdon?ﬁndﬂhm preporada segin el mitodo n.* 1,
05 g & s trata de tirokies. Agregar 100 mi da matancl ¥ homogoneizar durante Uneg ming-
103, A contiruackin pasir & contanido del uito A ufics Tubos de cantrifuga 'y centrifugar
durants 5 minutes 8 2,000 r.p.m. Passr ol sobronsdants & un ratrez de bocs semerltada,
Mnddolrwwpouw'c:plnndudrnvdun'nnlm oukrts del inicial, con ayuda de
Vi

Trestadar ol ack donte 8 ung smpola de decanteciin de 250 ml de copacidad, van.
do of maraz con 25 mil de agua destlads 4 incomporknd ol bidn & lo ampolia 8 decan-
achkin, eprager seguidamente 80 mi do #er stlico, agiter dursnte unos minutod, dejsr de
TANtar ¥ tecogerTa parte acuocss en un matrez de bpc. esmeriade, Seguidamenta e iva de
nuevo M Bt con 12 Ml da sgua desttjsds mecogidndolo También wn el matrar. Llevar of ma-
1z que contians [ fraccion ecucss al retavapor ¥ evapes a sequedad (o syuda de vacls
¥ & une tarnpecatura de B0™C,

H resicuo aai obtenido se tecoge con 3 mi de la mezcla cloroferma-metancl v sa trat-
wasa & fa coh grifica, defarda o it of liquido hests 0,5 cm por ancima da
Is capa de(»udod.dumnro. Laver ls columna primaco con 30 mi de je8 mezcle clroformo-
metanol ¥ despuis ¢on 30 mi de metanal, Dejar bajar o1 Bquido, vigilanca gua ta calumng
fuade siampre sumerpids, Lavar ol matraz de svaporacion con 36 mi de metans| ol 75%
pary daotver aventualmenta lee Ottiman trazis del residud ¥ trosvaser o liquido & I colum-
na, Descartsr kos B primeros ml de la mezcls ¥ recoper o rosto en un matrez de boca semi-
rilada, Lavar por Grima vez ol motrez con 20 mi de metsnal v pasarios 8 la calumna,

Evmwnmudalmwddmmmmpouw'c ton wyuda de vaclo,
o A jon en 20 i de [a sokuciin wmpdn, pH 7.8, sfadir 2 ml
dlhoduﬁbnendldomquinom clorimica, sgiter 20 segurddos y dejer reposar 20 minutes,

Trasvasar b sohSin a una ampolly ta decentacksn de 250 mi, lwvar of matraz con 4 ml
e cloratorme paskndolos a la ampolla de decsntacin ¥ agitsr, Dear raposar y recogar of
axtracto clorofdmico en una probots de 10 mi, Realizar un muevo levade con & il de cloro-
foriw, recogera sn ja probeta Y envasar a 10 ml,

Homogonelzar ol sxtracto carofdrmice y pesardo a un tubo del colarimetrs o cual se fle-

i & la centrifuge & 4.000 r.p.m. hasts que #f Nquldo queds comph e clarc, ey
Ia deraldad Sptice & 435 nm, con thoroforme coma refersncia,

1B.4.2 ~Obtanciin de I curva de zalibrado.

Powwlam“defzyl»niﬂnh lucion patrdn de turaciko #n un arlenmaeyer ds
100 m#, P [ d en sotavapor & B0UC v dejar anfriar. Recoger o residuc an
20 ml de la sclucidn 1.|mpbn pH 1B aladic 2 m de la solucidn de dicoroquinons-clorimida

¥ dejer rep x o contanlda & une Rmpols da decantaciin y agitar.
Cejat rep ¥ o extr clorotérmico sn probeta da 10 /Y, hacer un segundo
vadg con & mi de jarof , bgier, wilap ¥ enraser & 10 mi. Homogensi=

zar, pasar 4l tubo del colork-rmm, unrniuwvlur #n & colorimetto & 435 nm.
Con ks datok chtenidos construir I curva de caltbrado,

W5, ~Chlcitas

l:ulculurd-. ido an tursct da en ppm mediante companmeion con §a curve
d-cllﬂmdn tWnigndo sn cuenta, siunmrio Ja ckuckon de I muewts,

16.8.—Refarencias
1.=Dosape dr Mathyithiourscle (MTUL dana-fs visndw, Vin Waes H. Rev. Agic. 26;
43643 (1972, .
2.—'\" Be and p R Recha ot Joasgs du MTU dans 18 vande,

qt " 4 F
Biobglnfinwonnmm Jaruary-Juna 15 20::'49753

, L., Van Wass H., Medecmf
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ANEXO IV —FEATILIZANTES:

Bla).— NITROGENC TOTAL
{Mitodo da Kjeidahl modificado para mussiras que ng contengan nitraios}

Bia}. 1. —Frincipid

Transformar ol bitrbgans trgdnico en sultats ambdnlco, por ebullielén con Acide suifideo,
gorcentrada y separar por destilacién of conjunto de nittdgeno emoniacal as formedo ¥ &
gue eventugimante pudien sxistic an (& muestra, recegiéndolo en un exceso da Acidg valos
Tado. E! exceso de dcide se determina por retome con Lin Alcal valorada en prosentia de
Fojo de metilo,

Es apiicable a todos fos abonos que na contergen nitrato,

8t —Matarial y sparatos

8ial 2.1, —Matraces Kjnidah! da 500 a 800 ml,
8{2).2.2. — Aperatos de deetiiacidn,
Bin}.2.3.—Vasoy da 300 ml,

B{a}.2.4.— Busstas de 25 ml,

821.2.5, —Probetes de 25 y 200 mi.

a}.3. — Roactivos

Bl8).3.1.— Oxide de merturio o mercurip metéfic, exente de M, -

B82).3.2. — Sulfato pothako a sbdlca anhidro, exents da M,

Bi{e).3.3,— Acide sulfirfea de 33 a 98 por 100, anants da N,

$ie1.3.4.~ Disolucién ds dosulfato abdice o de sutfuro sédico: B g da S;04N»,, BH,0
an 1 firo da ague o 4G g de sulfi:ro 26dico ep 1 ftro de agus.

. Biel3.5, —Hidréxido sddfico o an discluciin: 450 g de NaOH en sgus, enfriar y snrasar 8
1 lro, Debe taner da densidad 1,36 o mia,

B(a].3.8,— RAegquladar de ebullicidn Inerts.

Bi{z}.2.7.— Rojo de metilo: Disc'ver 1 g an 2000 ml de alcohod,

81a).3.8.— Disolucién de Acido sulfisicq o clothidries N/2 o N7 10 F fa cantidad du N es
pequeiia,

£121.3.9.~ Disclucitn de sosa N/2 & N/10.

MitodosgeAriiaie di-Ramlizantes
Elal 4. — Frocedimisnra

- @) 4.1, =Fessr da 0,7 £ 2.2, g dal abcno ¥ ponsrdos e um matriz (Jeidahl, Afladis 0,7 g
e &xido marminica © 0,55 g da merculc metélicn, 15 g ¢a sulisto potdsice 0 sikiice anhidro
¥ 25 mi de sukirco cont da, S1 fuera rla pesar mds ds 2.2 g, afladlr 10 ml de
sulfirics por cada grama e rmussia. -

Colocar o etz an posicién incinads v calentsr survements hasta que cess fa forme-
%6n de espuma (pare reducl deta pusde afadirse una peguek idad de parafina), Har-
wir vivaments haste que I solusidn e aclara y luego, por lo rrwnos, Diros inta minutos
ks {dos horas pare iog muestrisy que an

$in}.4,2.—Enfriar, afiadir con procaucidn wnos 200 m! do agus, volver & ahfriar par da-
Bajo de 25°C, eMadir 26 mi de disolucion de tiosuliaze ¥ mezclar para pracipitar of Hg. Afa-
oir ol regulador de ebullicién ingrte para sviter vaporscion sihita. Incliner el matrax 'y sitadir
#in agitar i sota [25 g s&lidos o suficients glsoluciSn para ponar & reaccidn mady alcafinal,

La disciucidn de tiosutinto 9 sulfuro se puede mezclar con la disciucion de sosa ntes ce
afadirla ai matraz,

6ial.4.3, —Inmadistaments consctar ol matraz of hulbe taniends sumergido o wtreme
de in alsrgeclers en un vaso qua contiana el dcido N/2 o N/10 axsclaments madidos ¥ cinco
B alete gotas del Indicador. Agitar of matraz para mezclar si contenida y calentar hasta que
destite todi ol #monisco [} menos 150 m) de deatilada), )

@ial 4.4, ~Valorar of gxcesg da dcida con sosa de Ja misma somaiidad,

Hacer un ensayo en blanco,

Bta).5.5. = Céiculo
B AL0Z
KN P

Kendo;

P = Paso, ang. da la muastra,
A = volumen, en mi, de sosa N/2 consumido en of undfisis:
B = Volumer, 86 mi, de 30sa N/2 consumido en o ensayo en blanco, -

§la).6.— Ohservaciones

6121.8.1,—E! disposithva de calentamianto 38 ajusta de tel farma que see capaz de Nevae
250 ™! de agua a 25°C & cbuliiclSn fusrts en tinos cinco minutos o 8l tampo-gue eapecill-
gue &l métads, Para prebar foa calentadores $e pracadentan diee minutds #l son de gas o

troirta minutos si son efbctricos. Agreger regulador de ebullickén Inarta para evitay aobreca-
Jantamiente,

6ia! 6.2, —Cifulr Yiquida qua queds an Tos matraces KGsidahl con agua 1 +1, seperandy

por fiacion las sales de Hg Insclubleg qua so reserva an Wy fecipfents proplado, pars im
potlr la contarinacisn del mesio, )

Bta).8.3.~En ia e fa orglnica pusde susthuires 13 mezele Snido de mancu-
Ho-sulfato potisice pof te de ssknio, suifeto de cobre, wifate potssico (1:1:20} an fa pea-
porcibn ca 19 por cads 0.5 g de mussim, NG klenco Necaserio on ests Caso utilizar l& diso-
focién de ticsutalo s&dico p sulfutd $61C0 Junto B la disalucidn da hidrdxldo sbdico, L "]

atapa de detilacidn.

8{a).7. — Refacercia

1. —Aazaclation.of Official Analytical Chemists, GFFICIAL METHCOS OF ANALYSIS,
£d. 1975, pag. 15/2049. )
8ih). —NITROGEND TOTAL
{Método Wjalfdehl modificade para musstres que contlensn nitratos] -

8{b). 1.~ Principio

E? nitrato nitre of dcide salictics sn p In d# dckdo sulfirco concentrado. Postartor-
mante ol nittatg del dedvada ‘nitrado se reduce por ol Zn a 2l thsultsto i se prosigus come
an o Kieldah parz rmgestras qua No contangan nitratos,

Nounplmbluanbonos quamdama—mo. ni 1 los abonos Hguidon
" gareral,

Bib].2, ~Material y sparetos
Coma #n 6s}.2, ) . B -

#b}.2. -~ Ranctivos

Bib).3.1.— Acido safichico, "
8{1).3.2,—Polvo de Zinc impaipable,
6ib}.3.3.~El resto como an Gial,3.

.

Bt} 4. — Procedimianta

Gibt 4.1.—Colocer de 0,7 2 2,2, g da musstra an of matrar da digestida v skadir & mi
de scido sulfirico que contanga 2 g de dcido salicllicn, Agitar hastn mezclarde completas
mente y dejar én reposo agitindada de cuanta en cuande durante treinta minutos o mas,

6ib).4.2, —Aladir 5 ¢ da $,0,Na, . 5 H;O &2 g da In en pohvo. Agitar y dejar on repo-
#$0 cinca minutos. Calentar on ltama pequena hasta que case la formacion de espurna. Re-
tirar del fuego, vfadir 0.7 g de HgQ 4 0,65 g do Hg metifica ¥ 15 g de sulfato potdsico o
sbdicn anbicre, Henar vivaments hasta qua 38 aclara la discluc»dn y fuege treinta mnulus
mas par [0 menos {dos hocas sile contiens org

6ib).4.3. — Continuar hasts ol final comeo en 8{a},4.2 ysiguientes,

6{b).5.—Referencia

.= Association of Official Analytical Chemist, OFEICIAL METHODS OF ANALYSIS. .
Ed, 1575, pég, 16/2.00,

Bich.~ NITROGEND TOTAL

Blc). 1. —Princinio

La'seduccion dal nitrbgens nitica a amonizcal so hace por el crome en pabve, prosi-
guiénoase ecmo en ¢ Kjeldahi para muestras sin nitratos,

Bch.2, — Materinl y aparatos

Como en Bal.2,

Bic)3. - Reaciivos

B{c}.3.7. = Cromao metal an polvo que pEss por un tamiz de 100 malles (0,148 rr\il'mtml.
weento de N,

Bic}J.2, —Agide dlorhidrice concentrada [d=1,18).

Bic) 3.3, — Acide wulfirice diluido. Se sgregan lentamenta 25 mi de dcido sutfides &
300 mi de sgua. Dilylr m easd un Firo con sgus y ogitar. Enrasar cugndo se endrie, Eviter
presoncia de amoniaco #n la atmésfers, -

8ie).3.4 —Disolucidn de toautsto sbdico 0 da sulfato. potdsico: 160 g de 5,0,Ns;
EH,0 disctvar on agua y enrasar & un ktre, a 30 g de 5K 5 an un fitro de agua,

Bicl.3.5.—El rimio coma en Bia).3. »

et d. — Pracediminmo

8{c).4.7.—Pesar de 0,2 2 2 g do  rurestre fque contenga una cantidad gual & manor
de 3¢ my de N nirico), ponerdos an un Kjakdahf da 500 & 800 mi v agregaer 1.2, g de polva
de Sromo, Agreger 36 i de agua, © sl ol prablema #a liguido, somghetar hasta Formar un
voluman total e 38 mi. Delar en repoag dutants diez minuios 2gitando ar circulo de cuan- -
do #n cuando suavemnenie para disolver todos los nitrados. Agregar 5 mi de kcido clorhfidris
€a concantrada y dejar 4n repGas U tmpo Que no dobo ser infericr & treinta segundes ni
wupsrior a diez minutos.

Bich.4.2, —Ponsr ol matraz en un dbpositive de calantamients qua tumpla &(a).0.1. en
#lete o slete minwton y medic, Cespule de cal tres ¥ medie, saparar #l calor v
dejar enfriar, Agregar 22 g de sulfate potisico, 1 g de dxido de marcurio v of reguiador de
sbuticiér inare. ARadir 80 mf de Acide sulférico difuido & 25 mi de Acido sulfdrico concen-
tmde. Sija materia orgdnica que consume gran cantidad de dcido, excede da 1 g, agregar
adicianalments § mi de ficido sulfiirico concentado por cada 0.1 ¢ do meteria orglnica wm
820050,
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6lc) 4.3, —Colocar el matraz #n ® dispositivo da calentamiento que cumpla §in).B.1. n
cinta minutos. Disminuir el calor ol Ia aspumdl ocupa una zona igual o mayor de 2/3 def bul
bo del matrez. Celentar durants cinco miruios hasia qus desaparezcan los humos blancos,
Para muestras qua contengan materia orgdnica, aghar suaverments, por rOWACEN ¥ prose
guir [a digestion durente sesenta minutos mas.

8ic}.4.4. —Continuar hosta of Tinel como &n 6(a).4.2, ¥ tguientes,
Gic! 5 —~Rafarentias ] .
1. ~Assaciation of Otficis] Anaiylca) Cherrists. OFFICIAL METHODS OF ANALYSIS.
Ed. 1975, pég. 16/2.060.
Tia).~NITROGENG AMONIACAL
{Miétodo del Sxido de magnesio}

Tal.1. -Pﬂ'ncab:b

Trangtormacitin del nitrégeno amontac! an smonlaco por la accién da émdo da magne- -

sio {na carbonatodal. Destittr ol amonfaco sobfe un voluman canccido de Acido sulfiirica y
valorer 8l xceso de dcide por retorne con hidrdxido sédico en presencia da rojo de metike,

Aplicable & todos los abonos, inchiso los compuestos, pn loa cuales o] nitrdgens 8e en-
cuentre sblo coma sal eménica o muzclada ton nitratos,

No ¢35 splicable a loy nba'los que contenga urea, cienamida y atros compuestos orginl‘
€04 nitrogenadoes, N
A2 —Malerial v aparalos

Como en 6{a).2., excepto matraz Kjeldahl,

7lat.3. — Reactives . .
TFial 3.1, —Oxidd de magnesio fibre de carbgnalo magnésico),
7ial.3.2.— Hidrbxida sbdico N/2; )
7ist.2.3. ~ Acido sultirico N2,

. Tiah 34 —Indicador de rojo de metilo: Disolver 1 ] on 100 mi de etanol.

7ia).4.— Frocedirmiznto : i -

Paser, ton precisién de un mg, de 0,7 & 5,5 g de la mussin, tegiin #f contanido dé sile
whgeno amoniacal, Introducic 8n'un matraz de destilacitn, afadiando unos 200 mf da aguk
¥ 2 g o mis de Sxido de maegnesio. Conectar ol matraz a un rvfugeranta mediarita un bulbg

 da segurided,

‘Dentilar uined 100 ml de Hquido v rpoo-ger #0 LN vago canteriando unos 30 m de dclda
sUMfurice N/2 y unas golas de rojo da metily, Vatorar el excesg de acido sulfirico Ni2Z me-
diante hidréxido sbdica N2, Hacer un ensayo en bianco,
a5~ Chlculo_.

" Como en Ba)5,

i) B.— Reforancia

1.~ Association of Dfficial Analytical Chemists, OFFICIAL METHOODS OF ANALYSIS,
Ed. 1980, pag. 17,2.065,

FHbl.-NiTRDGEND AMONIACAL
{Mgtodo de formaldehida)

Zibl1.=Principio
Ef caribn smonlo rescciona con et formol ongmandu uroiroping y delando en lherted los
Kicidos de ls sal, que e valoran,

Es necesaria que la disolucidn de i musstre sea neutra respocto al rojo de metiio y qun
N &xistan materias sdlidag que puadan maccionar con los dcidos liberados,

Es apticable sl nitrata aménico v af sulfate ambmico, Puedo wtilizerse gn prosencia de
urea. . =

7Ub1.2.-Matorisl y aperatos

7(b1.2.1, —Mairaces aforados de 250 o 500 m!.
71b! 2.2, = Vasos de 300 . '
7(b),2,3.— Burstaa du 25 i,

7(k). 2.4, —Probetas e 200 ml, N

Fib). 3.~ Reacthvps
71t:).3.1.—Formaldetido al 37 por 100, .
-7{h).3.2. — Hidrgxida s6dico N/2,
7{b}.3.3. — Indicador de fenolfialeing: Disofver 1 g de fengtialeing en 100 mf de etanol,
b)3.4. ~ Indicador du raje do metio; Disciver 1 g de rojo da metlla en 100 mi de stanch,

Fbi. & —Procedimienty

7ib1.4.1, —Pesar con preckisn de unmg, 74 14 g de la muestta y diluira 250 mi o A
500 ml. Temar cor: pipets 25 & 50 ml ntroduciéndalos en un matraz Erlenmeyer y afiadie
1 ml do formaldetido por cada 0,1 g de muest a en la porcién. Dilllr a ungs 200 mi y Cejar
&N reposa cinGe minulos, ’

7ib1 4.2 —Valorkr ton una solucidn da hidréxldo sédice N/2 &n presencua <a cinee go-
tas de fenoiraleina,

Fih| & 3. —~Hacer un enseyd en blanco LUifzande formaldehide y fenotialeina.
7ibl. 4.4, —Neutrlizar una porcidn g problema con hidroxido sédico N/2 en presanche
gl roja de metila,

bb.5. - Calcvo

%N= M— (A ; Bl.07

M = volumen, er. 7l de hidiéaida sddico N2 gastados en 7(b) 4.2,
A = yolurmen, en ml, de mdrdxido sédica N2 gastad_as en?(b).43,
B = yolumen, en mi, de bidrdsido sodico N/2 gastados an 7ib).4.4,
P = pesp, en g, de b muest-ra corterida en la allguota,

b6 —Observaciones. R

Es recesarip neutralizar o fermaloshido v el preblema an alicustas distintas a1 de I
determinacion, sungue iguakes en volumen, pora evitar la mezcia du indicadores,

F{b) 7. — Referancies
1.—Associgtion of OHiclai Analwcal Chemists, OFFICIAL METHODS OF ANAI.YSIS.
Ed 1960, pdg. 17/2.066.

8.~ MITROGENO AMONIACAL ¥ MATRICO CONJUNTAMENTE
[Mélodo de Devarda}

A1 —Principio

El nitrbgeno nitrico sa reduce a smoniacal por ol hidrégent desprandida 8l reacclonas ig
alescidn de Devanda en medio futrtamente slealing, Destiar o amoniace formade v o yB
existente en ha disclucién, recogléndolo en un excest de kcido v velorando per reterne.

Es aplicable p 195 atones an que se exlo & nitrégeno nitfico ¥ amenlacal, pera nd o8
aplcable tn presencia de materia orpdnice, clanamida de célcio y ures,

B.2.—Material y operatos

Como ph 6lal 2., excepto el matraz Kjeldahl.

8.3.— R‘aactm

8.3, = Aleacitn de Devarda {Al-Cu-Zn, 46/50/8),

B.3.2. ~Disolucidn concentrada de bidrbxido sddice {42 por 100 en peso),
B.3.3. —Disolucién de acidp sulfirico N/2,

8.3.4, — Disclucian de hidréxido sédico N/2,

8.3.5. —Indicador de tajo de metilo: Disolver 1g én 100 ml de etangh

- BA = Procechmiento

.41, —Pexar, con precisin de | mp, de 0,35 a 0.5 deo muestra v ponerdos en un matrae
de 600 8 700 ml. Afadic 30 ml de agua, 3 g da pleacidn de Devarda y & ml do Id disoluclin |
soncentrada de sosa, deapacic y por las paredes pard gue o 6O MeZcie Con of rsato, -

B.4.2. — Conectar con e aparate de destilacidn, tenlmdo Introducide o extremo da b
alargadera an ur. vasa gque contiena 30 mi de keido-sulfirca N/2. Agitar ot matraz y calene
tar suavemente gl principio y lutge en una proporcidn que produzca 260 ml de destllado
en unp hera,

843 Unn vez destiade 1000 o moniaco valorar ol evceso de cida sulfirico N/2 can
052 N/2 en presencia de rojo de metilo. Hacer un ensaye en blanco,

9.5.— Chicuio

Como en bia} 5.

8.6, - Dhservaciones
5i se despa conocer sepsradomente ol nitrbgeno nflieo una vez determinados fag doa
Juntos, determninar &i nitrégeno amonacal por o métado del dxido de magnesio y la diferan=
acin werd el nitrdgeno nitrico,

B.7.— Referencis

1.~ Association of Official Analylical Chermists. OFFICIAL METHODS OF ANALYSIS,
£, 1900, pég. 17/2.06%
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ANEXO V—FITOSANITARIOS slende: _
N a = voh , & i, de ticeulfata 0,1 N gastados en of andlisir,
b = vol , o0 mi, Ja tiosulfato 0,1 N gastacos an blanco.
- P = peso, an g, de Ia muestre, .
li’il'-‘.l'.)IMETOﬁTO Ipor uleraviofata) f = factor ce In solucion @ ticsuifata sédico,

. '/

alal. 1, —Principia

Mediante cromatografia an capa fina y visuslizacidn @ la Tuz LY. 3a separd of dimstoste
da sus impurezas ¥ productcs de degradacién. Mecinicamenta se recoge la zona del dime-
toato v se determina su cantanico pot bromomatria.

Aphcable tants al Dimetosto téenico como & sus formulacionee en forma de llquides
lsionatlkes y polvos mojsbl B

Aia! 2. —Matedal y aparatos P
dia] 2,1. — Equipa para cramatagrafla en capa fina,
4[a).2.2. ~ Lampara de luz ultravioleta cipaz da efectusr lecturas a 2564 nm,
421.2.3. ~ Rotavapor. )
4{).2 4, —Extractar Sexhiet de 260 ml de capacidad.
4(2),2.5,—~ Bafia de agus. '

A3) 3. — Reacthvos

421,21, —Placas da silicapel 60F 254, de 0 25 mm de espesor. LBy nlscas deban lavar-
=g, antes da su uso, por dasancilo, en la misma direccidn en qus deapues se utilizarkn,
con |a mezcla clorafarma metanal, .

4lad 2.2, ~Cloroforme metanal 30/1 {V/V).

Afal 3.2 —Solsc'dn Bramuro/Bromate potdsice 0,1N.

418).3.4.— Acida suifirico 2,5N. b

4731, 3.5, ~toduro potasico.

4{8).3.6.— Soluridn db melibdate aménice af 5 por 100, -
41a].3.7. - Salueitn de tiosulfate sbdica 1IN,

4la).3.B.— Clorofarma, ~

#1a}.3.9. - Indicader de engruda de almidbn,

M3l 4, — Brocediemiento

Als) 4.1.— Preparacitn de la muestra,
4{a).4.1.1.Productn técnico,

Pesar, can aproximacidr de |2 décima de my, 4 g de producto tenlco, dischear en do-
roforme en matraz aforaeg de 30 ml ¥ levar & vchimen con gt mismo disolvents,

4(a).4.1.2. --Liquidas emulsionables,

No necesitan preparacién especial, apiicidndose directamenta sobra la placa la cantidad
de muestia necesaria,

4{2).4,1.3. — Polvos mujatiles. .

Pasar, ton apracimacidn de [ déeima de mg, 1a cantidad de muestra necesana para ob-
tener 4 g de pringipio active, introducida en un cartucha de extaccidn y seguidaments
mxtrae en soxhlet can cleraformo ducsnte e tiempo necasaria para Jggrar e agotamiento
£a 13 musstra laproximadamenta dos o tres haras). Terrinada ‘a extraceidn cancentrar {a
o'ycidn an rotavapar |2 una temparaturs da S0H)*C) hasta que quedsn salamante 1462 mi,
18coger ol contanido del matraz de svaporacidn trasvaséndolo a3 un matraz aforado de 10 mi,
ayudéndose para una recuperacién cuaniitativa con pequaefias porciones de cloroforma
[realizar un rinima da 3 lavados] v finalmente anrasar con el mismo diselente,

A5} 4.2~ Separacibn cromatogrifica.

Aplicar sobrs le placa cromatagrfica, 8 lo largo da una linea de 14 cm situada & 2 cm
de! borda inferior y 8 3 ¢m de tada borde fateral, un volumen dn solugién gqua contenga
unos 20 mg, da sustancia activa,

Evaporar #f disohents v dessrallar Ja phca, una vez, can ls mezela cloroformo/ metanol
30/ ¥V, Evaporr of disclvents v examinar fa placa o la Tuz U.V., marcando ki Zotw €0~
treagondienta wl 4l ate (rormal ] ha principal),

Separar mechnicarnente, con syuds de una sspitule, Is 3ona de la capa de alicagel
que contiend ¢ dimetoste, eyl comg ia franja de 5 mm qua la rodes, con of firt de ssegurar-
e doque la 0 o itativa, pasdndose & un frasco de ioda de 500 mi o an s
gefecto 4 un erlenmeyer del mismg wiunwn ¢on tapdn esmariladg,

4{a} 4.3.—Valorecidn bromeméties,

Introducir en ol frasca de jode o matraz edenmeyer un tuba conteniende 0,5 g da lodurn
potasico, Madir 25 i de soiuckén 0, 1N de.bromura bromato ¥ 25 mi de dcida suliiricn 2,5N,
TAPAR EL MATRAZ, MOJANDO PREVIAMENTE EL TAPON EN AGUA DESTILADA Y
DEJAR 30 minutos g 20°C myitanda de vaz en cuando. Al cabo ds esta tlempo invertr ol
matsaz para que of indufe ontre can by soiucién y a continuacién
afadic 1 rrf de solucion de molibdata aménics al & per 103 y velorar la mazcla con la so-
lugién 0, 1N de tiosulfato sédico, usanda engruda de aRidén come indicador,

Hacer un ensaye en blanco, con les mismas cantidades de resctives ¥ 1omands um
cantidad do siicagel parscida & la de! andlisis ¥ de I misma zone,

4la).5 — Cdfevsas

% di - tb—a x 0.1 x1{x 164
L 4

alb). ~DIMETOATS Ipar infrarrofa)

ALl 1. = Principie
Mediame especirolotometria inframoja se determing ol contenldo &n Dimetoato c_uam?ﬂ-
cadc la bangn de absortidn que presanta sate compursts entrs 1,600 y 3,600 cm ™!
Aplicable a formulaciones sn forma de polvos eapolvoreaien,

#{b1. 2.~ Maytevis! y apaiatos

4{b).2.1. — Expactrofotimetrg da iniﬂtrrojps_
Aib).2.2. — Cuberag de BrK cw 0,05 mm de expesor,
dih} 2. 3 Extractor Soxhiet ce 260 ml de capac-dud
Ap).2.4. —Rotavapor,

4ib}.2.5. — BaMa de agua.

A{h).2.§, — Matraces atorados de 25 mi,

4b).3,— FReactivos

41b}.3.1, —Claruro de masilenc.
#ib) 3.2, — Dimatoeto patrdn de riguera conocids,

A[b).4, — Procedimiento

4|6).4.1. —Preparacidn de la solucion patrén:

Pesar con precisign de 0,1 mg, aproximatiamenta 200 mg de dimetnato patrén & iniro-
ducirps &n ol matraz atorado de 25 md, disolvibndolos y enrasando punlamrmente con chas
ruro da maetiteno,

4[b).4.2.~ Preparacién de la .wlucién de la musstra 2 analizar,

Pasar con precisidn de 0.1 mg, Ia canticad de muestra nacesaria pars tenee apraximada-
merits 200 mg de dimatoato, introducirta &h LN cartucho de exiraction y seguidamenis ex-
tréer an un soxhlet con clorurg de metieno durante el tiampo necasario pars fograr o ago-
tamiente da Ja mueatr {sproximadamente una hora), Terminach Ja extractién congentrar In
solucidn en rotavapor (8 un temperbiura de 30-40°C) hasta que gqueden aprosimadamente §
ml, recoger of contonida del matraz de #vaporacién trasvasshdala a un mataz aforaco de
25 mi, ayudhndosg para und recupercién cuantitativa con pacusflas porciones e clarure de
tetitana (realizar un minime de 3 livadas) v finaimente enrasor con o mismo discivente,

4{b}.4.3. — Deterrinacitn espectrafoiomtrica,

En un especticfotémetro de inframojos y utiizandy cubstas de Brk de Q.05 mm de espa-
£0f realizar un barrido entre 1600 y T 800 cm ™' de las salcicres del Dimatoato patrén y
da la muestrs preparadas como se describe an los apartadoy Albld 1y 4bh42

4{b1.5.— Caizulos .

Ab. tuestea
Ab, patidn

_Peso patrén Riquera patrén

9% de dimetogto =
Feat mueslra
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14, —COBRE TOTAL {Pot iodometria)

14,1, Principlo .

Los lones tdpricas, resultanted de ba mingralizaciin de le muestra con mezcia sulfo-nivl--

€A, remccionan con yodure potdsico, pruduclendo yodura cuproso y yode, Este Gl 54
_vakra con tiosulata sddica,

Apﬁuble » preductos téenicos, formulados ¥ mexclas con diacarbamata,

14.2. — Moterial v aparatos ..
14.2.1,— Materi| de vidrio de uso corants en el iaboratario,
14.2.2, —Place calefaztora, -

14.3.-4‘1«:&’\@3
14.3.1.~ Acido acético glacial,
14.3.2, — Acido nitrico, demaidad 1,42
14.3.3.—~Addd sulirice, densldad 1,84

14,3.4. ~Engrudo de almidén, Triturer 2 g de sfmidén eon unos 10 m! de agua fria, bas-
4 formar una pasta homogéneda, Que ze sfiadicd con =gitatidn constante, B suficlente agaa
- hirvignds para sleanzar 200 md, continuer Ta sbollicidn durgnts Uncd minutcs mas, enfriary
filtrar 5 fusse nacesario,

14 3.5, —Fivoruro sbdico, disofucidn saturada, aproximadarmante 48 gfl en frasco.de
polietivenc,

14 3.6, - Papel indicadar de pH,
14.3.7.— Pladra p&mez (granulos),
14,3.8. —Tiocianato polssico, disolucibn 400 g/l,

14.3.9. —Tiosulfato sddico 0,1M, disolucidn exactamants velorsds. Pesar alrededor de
25 g de tiosulaio sblida cristelizado (S,0,Ne; . GH {0, disolver an una pequefa cantidad da
#gud fria recién harvida. DHuir & un litrd ¥ almacenar en frascos de vidrio. Dejar anvejecer
durame unps 15 dias v sifonar 0 passr & wavés de pfaca filtrante, Guardar en frascos de vi-
drie de color tapacio, La nermalidad axacts do la dsolucidn debedh d inarse p d

ANEXO VI—LECHE

19, —SUSTANCIAS PROTEICAS PRODUCTORAS

19.1,~ Prinzipio

Detertrilnacién de las sustanclas protéicas mdictoras du la ieche, madiants reaccidn con
farricianura potbsica y posterior valoracitn colorimétrice, Este método es splicatle a Ia de-
teccibn de lache en polvo reconstitulda en lechs cruda o pastenizada,

10,2, —Mareral y sparatos

19.2.1, —Especirgfotimetra qué permita lecturas de 610 nm cor: cubelas de 1 em,
19.2.2,— Cantrifuga 1000-1500 r.p.m,

19.2,1,—Tubos de cantifuge gradusdos & B0 mi.

19.2.4.—Baflo de ague ds temperatura regulsble Rasta 80°C,

18.3. — Reactivos

19,3.1.—=Solucibén de acido Incélico &l 6% diluir 50 ml de 4cido schtico glacial con ague
degtilade & 1 litro,

19,3.2.—Solucién saturads de ures en sgua deatilsda,

45.4.%. —Solucin tampdn, Disolver 2 g e NaOH s agus vy dlulr & 260 mi. Disolver
10,2 g dn fralata Acido che potesic en agus y diluir o 250 mi. Mezclar 159 mi de (3 sclucidn

da NaQH con 200 mi de |a sokicion fialato, dikido hesta 800 mi y ajuster l schucidn final 8
ur pH 5,6 por adicidn de las solucionas da NaOH o fralsto,

18.3.4.—Soluckin de farricianuro potbaico & 1%. Disoiver 10y de famicianuro potssice
&N #gua destitada y diluir & 1 litre. Desechar la solucién ol presenta eolor verde o contiane

con exnctitud 4 1 décime de Mg, sproximadamente 0,15 g de cobre slectralitico de mexima
purezn y siguiendo ef procedimiento que se indica en 14.4. Los chlculos sa harén teniendo
prosante la siguiente fomula:

N e 15,7306 . P

siende:

P = peso, en g, oe la muestra de cobre slectrolyicn y
V = volumen gasiado, en ml, de tiosulfato sédica.,

14.3.10. —Urea,
14.3.1°, ~Yodurg podsice, librg de yadate, disclucidn 400 g/1,

14.4. - Procedimienta

Fasar con pracision de 18 fécima da miligramo una muesita qua cortenga aproximade.
mente {15 g de sobre rstal ¢ miroducida en un matraz erlenmeyer de 250 mil,

Adicionar, ten probeta, 10 mil de Scido nitriza y 10 mi de &c'do sulfiried v una pequeiia
¢antidad de grdrulus de piedra piniez, Calenter a ebullicidn el arlenmeyer sokre placa cale-
factore, hasta |a desaparizién de log gases de color pardo y £ desprendirmienis da vapores
blanzes cersos. La solocido resultzrte deberd ser de coler verde arulade con sediments
blanca,

£i fuese necesaria repetir 1a adcidn de éc‘ldo'nilrico, eladirs ml y convnar la calefag-
cion,

Retirar el erlenmeye: de la placa calefactora v dejarlo enfriar & temperalura ambients,

Adicionar cuidadusamenta poco a poce 5C mi de agua destiada y calentar a ebellicidn
tabre la placa catefactora duranln diez minu1os, agregar 9.9 g de uree, prolonganco la ebu-
Bicién cinco miraios,

Retirar 6} erlenmeryer de la placa calefactora v dejaria enfriar a tamperatura ambierte,

APadiz, con pipeta, smoniaco agitando l2 disolucidn cunstamements hesta que se forma
precitiotade, prosiguiendo la adicibn de amoniaca gota B gota hasta gue el precipitado sa
dizuelva y la disolucibn adquiers un color azul oseute. Defar anfriar & temperatura ambienta,
Adicionar con pipets Acldo actico hasta que la sclucién ome coler azul o azuf verdose ¥
tenga caracter dcido ol papel indicador, Entonces aitadic con pipeta 2 mi de 4cido acética.
Dejar enfriar a 1empezatura arthiente,

Aditionar cont pipata 5 ml de fluoruro stdico y 10 i de yodura potsido. Tapar ef ma-
traz erlenmeyar can su tapdn previamente humedacido con agua y agitar susvernenie para
favorecer la mezcla.

* Walorar con ticsulfato sSdico haeta que la pofucidn adquizra un color mardle p&la':io,
aladir con pipets 2 ml de engruda de almiddn y 5 mi de tiocianate potdsico. Aginar suave-
mene y cominuar 1s valoraciin hasta la desaparicion del calor azul,

4.5, — Chicvios

% da cobre [P/P} m _G,_'.ES_;\_J_N_

slando: ) ' i

V = yohirmen, en mi, da W sokuitn degiesulfoto,
N = Normalidad exacts de i solucldn da tiosulfatg,
P = P30, BN, de 1o featee,

precipitado aeul, Este solucibn debe utilizarse recion preparads,

19.3.5.—Solucién de Scido tricloroncktice 8l 10%, Disolver 100 g da bcido wicloroackth
€0 o1 agus oestilade y diluir & 1 litro,

19.3.8.—Sclucion de Fa CY . & H,0 o 0,1%. Disclver 0,1 g de Fe C1,.8H,0 en sgua
tlestilada y diuir & 100 . Este aslucidn debe utizems mecién preparade,

19,47 =Sclucksn de ferocianurs pothtics 0,06 mg/mi. Pesar 0,1147 g de K, FeCN, .

3H,0 y diluir & { titro do agun. Dituir 6O mi de aeta sofuckin e 100 mi sn matraces sforsdod,

Cada ml contlens 0,05 mg da farrocianure anhidre, Debido 2 qua este mactivo se axide
tAciimenta con ol #'re sa debe utilizer inmadistaments despuds 86 su propsracidn, ’

19.4, — Procadimiento

19.4.1. —Pireparacién de la curva de referencia.

Pipetear 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2.0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0 m! de ls solucién de ferrocianuro potésice
0,05 g} en tubos de ensays, ARadir agus hesta un volumeﬂ wtsl de 5 ml A 1odos lox

tubos se les afiade 5 il oo la seoiucién blancow prapareds comé se-describe 3 Lontinuecidn:

Dilyir 3 i de [8 soluzién de urea & 15 ml con agua en un tubc de centrifugl, aﬂedlr 5 ml
de [3 solucidn tampén, 5 mi o la eolucién de ferricianuro y B ml da la aclacion de tricloreas,
e8lico. Mezclarbien com una varitie de vidrio ILa asolucidn blancos no necesita sar celents-
da. nf filtrade para la cutva de referencis. Sin embargo, cuando anaizan las MUEEEay, o
blance 52 caliantay s¢ fitra igual que en las condiciones de! enasyvo),

A intervalos convenientes afiadir § mi de la solucian de FaCly al 8,1%, pera desarrollar el
caler, agitar v deja” en reposo exattaments durante 10 minutos. Ajustar & 100% dg trans-
mmitarcia con la solucin coatrol 10,0 rd de disolucidn X, Fe (CN),l & 610 nm. Leer a conti-
nuacidn er transmitancia las distintag preparsciones de les solucn:;nes PArONES y represens
tar kas valuras ohtenidos frenfe a concenlracienes an mg de femrocianura potdsico en papel
serrilogarnitrice.

Preparar la curva da referencia con cada serie de snilis's.

19.4 2. —~ Determingcian.

© Mantaner las muestras aproximadamente 8 3*C. Las muestras congeladas ¢ consena-
das son inadecsades para 19 determinacién, Pipetear 15 mi e la musstra previamients hos
mageneizada sn un lubo de cantrifyga graduado de BD ml, qué contenga 15 ml de agua.
Afadir 3 ml de la selucién de dcido acéiico s1 5%, mgitar bien con una varille de vdrie ¥
censrifugar duranis & rrinutes, Decanter ¢ Tiduido sobwenadante. llUna pequefis parte del
precipitade pustle quedar flotando en la parts sunenior del tubo despubs de centrifuga; si
mayor parte dal precipitado queda an ¢ fondo del tubg, sa puede despreciar. Sin ernbarga,
£i 1a muestra contiene excesiva natd, of precipilade flotard ¥ ne podid separarse el scbrenas
dante, Desechar ls determinacidn y volver a mezclar la muestra completamente, Lavar el
precipitado dos veces con porciones da 15 ml de agua, n\ezc'lnndo cada vez ol prec.pitado
con una varila de vidrio, centntugar 16 minutpa y dacantar.

Al precipitado y & un tubo de c.entn'.una fimpio que 46 llevard parakelarnenta como bian-
2o, pRacir 3 mi de solucién de urea y entonces diluir @ 16 ml can agua. Agitar, aftadir 5§ mi
de 13 olucin tampdn v § mi da k8 soluslén de femicianure potdsicn 1 1%, v agitar de nud-
wo, Colocar en un baflo dg agua & 70°C, sxactaments 20 minutal y enfrier an biglo,

Una vez frio, afadir B m! de i soluctin de scido triclorodcitico sl 10%, agitar y filuar
& Uavés de un papsl Whatmen n.* 40 de 11 ¢m o similar, Usar los primeros 5 mt dal fil-
trado pata lavar las paredss v ¢ fondo del recinients, desechandolos. Verter ol resto de la
solucién sobre o fillro y dejar que {iltrg completamante; filtrar da nuevo si ol filredo e
turhio,

Intraducii § mi de agus an im lubo de ensayo, afiadir 5 mb de! fitreda clar. Adicianar
4 ml deta sabuclén de FeCly al 0;1% para que 3¢ desariolle el colar, wpiter y dejar en reposa
axacierments 10 minutos. Ajustar st 100% de transmnancua a 830 nm con el blanco y efacs
tuar I lgciura. Con ns seres de 1 afiadir la sol v da Felly 8 interalos Conves
nieniss para permilir e hctures’ dupu!: dal perivda de 10 minutoy,
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19.5. ~ Céleulo 1.4, -Procedimients L
A partir de ! curva de referancls, determinar Ja cantidad da sustancias reductoras como Pesar con precisin de mg slredador da & g de la o anaiizar, p iamia m‘m .

M K4Fe [CNIy por 100 mi de teche, multiplicando e valar ohtenido de la curva por 40,

19.0.~Obsarvaciones

Los prdftisi deben terrinarse of mwmeo did que t8 comiencen. Ea importanis que L
Muestras no permanezean demasiado tiempo despuda de enfriamientn o despuda de le fik
tracion, Dursnte I determinacitn ol lboratorio dabe esiar [bre de vapores oxidanies o ree
ductares [H;S, Cf;, NHO,, ste.|.

-

10.7.— Aeferencias
V.- uOfficial Methads of Aniysie of the AGAGS. Ed, 1975, N.* 16.047- 16,050,

ANEXO ViIl—PIENSOS

13.~NITAOGENO AMONIACAL

134, =Frintipk

Bespiazemiante dal nitrégena amoniacal sn medio alcaling, rnndwnta Jewtiaciin al veck
¥ Iacogica mn Hisolucitn iclde.

Aplicable a harinas da pescada ¥ carne,

13.2,—Matorial y Bparatos

19.2.1. — Aparate de destlacin formado por: .

13.21.1.~Mateaz de tres bocas, de un 1o de capacidad y boca ssmariind
13.2.1.2,—Embudo con feve de pasa v -bunta pemeritada,

13.2.1,% — Alargadera con tres semeriad '

. 4.—Tonn6mu de marcuric gnd‘uadc r.'l U a 200°C, con semeriatic, -
93.2.1.5.—Rafrigerante, '
13.2.1.8.=Gule para capiiares con semarilado,

T1.2.1.7.—Tres matraces kilasatos da 500 mif de capackdad,

13.2.1.8,Fiaza con dos esmurilados, provista de cliva lateral para sntrads de gesos.
13.2.1.9.~Erlenmaysr da 500 m] de apecidad, i
12.2.1.10.~Fiozas con oliva acodada y esmerilady,

13.2.2,—Buireta du 50 mb, graduada er: dbcimes.

713.2.3.~Embudo de vistago largo,

13.2.4,Vasos da pracipitados de 250 mif de capwdld.

1325, —PBalio de agua temostatizeda,

13.2.8,— Bomba, de vacks ¢ simB. . . .

13.3. =~ Raactives

13.2.1.=Cxida de magnesio. -
13.0.2 - Antiespumants tigo slicons, :
13,3.3.—Acklo clorhidrica 0, 1N. '
.24, —Salucién de azul de reetheno af §,24% an stanc,

!M.S.Snlucién da rojo do metily 3t 0,02% an stencl,

13.3.8. = Saluckin da Acido bérico of 4%, .
13.3.7.—Solucidn da feno!ftalaina al 0,5% en stanat,

12.3.8. = Solucidn de Acida sulfirico 8l 30% v/v, ”

" ;\; -3.9.~Indicador: Mozchir & pertes fguales, viv Ja solucion 1.4, con I lnrucnbn

. tranda con eita |8 particUlas da que s hubk ihexidha a las p

. #cido sulfirice diluldo pare sbsorber of amoniaco del sire, hasta ssegurr un Game

guncizada y molide, en pariculas no supstiorera 1 mm de didmetro. introducie mediants o
pmbudo 13.2.3. 'a muestra #n of marraz 13.2.1.1, Afiadir 150 ml de agua destiiade, arrase
del embu-
do. AMadit 4 gotes de la Blucidn 11.3.7. v I goras de la wluc:&n 1332 nﬁsdw & catA ung
da ios kitasstos 13.2.1.7. ¥ ol arenmayar 73.2.1.9,, 10 mi 4a la sclucidn de Scida bbrca
13.3.6. con 34 potas del indicader 13.3.9. Coloca en o otro oe foa tres kitasatos 13.2.1.7,

[P

Montar ol aparato de destiacié ttindola 4 vacio sbrisndo 18 Eave unida 8 kitasstg -
donde 38 adicions et koo sulfirico diuido, procurindo Una Juccidn suave, paro suficienta
para obtener un barbotes del fguide chtehido on ol matraz 13.2.1.1. y talentar an bafio da
agua. Sequidamente afadic aobme la russtrs contenids en 8l matraz 13.2.1.1. 10 g de
13.3.1. en 100 mil de agua hasz que of indidador 13.1.9. vire do color, en cazo de no virdr
afiadir mas canridad hasta au viraje,

Es imprescindible eviter qua durante laa adiciones de Sxide da magneno o smbudao
13.2.1.2. quede wnarito de fguido para evitar 1a phrdids de amoniaca.

B procsss de calentamiento en baflo de agua v ol vacio deben electuane de tal forma;
que |a temparatura do destilacisn ssté compmmﬁda antre BO°-707C, sin que {n Temperat-
ra dal bafio aicance los 90°C,

Dastilar durante 3¢ minutos 8 pantiy de que comience la demrifacion. Trarm:umdn Lot
tiempo, suprimir ol vecic v o calor, desmonter fas kitasatgs 13.2.1.7., lavar of refdgerante
con ague destilada sobrs al matraz 13.2.1.9., transvaser Yoy Fquidos de log kitasitos 3 ma-
1raz anterior y loa lavados ds los mismes vakarando 8 contimiBcitn con la solucitn de Scide

~ clorhidrico 13.3.3. Reakizer un &nsayo en blance operando de la miema forme,

13.5.— Cdlcubos

% nitrdg. amoniacal = ---1:‘§M— T
P -

siondo: ’ -

1,4 = Facter de ctloulo, :
A = yolumen, er i, de dcido clodkidrico U ‘W emoiaados an la valorecidn da fa moestrs,
B = volumen, en M|, de dcido clorhidice 0, N ercieacs en chensayo en Llanto,
F = Factor de '3 solucidn de deido clorhidricg 01N,
N = Normalidad ge 13 solucibn de dcido clorhidrico 0. TN,
F = peso, en g, db ja mussire.

11.8. - Refarancias : . '

$.—Una Narma £spafiala 64045/73 iproyeutel.

ESMERILADOS IGUALES MENOS®
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14.—CARBONATO _ .

1.1, = Printipir

B keidri de lo carbonstos madiante la accién del cido clorhidica y commaves
dénddvdmndeuﬂdﬁdow‘bérﬁud&wmdldoﬂ“nmunummddndl
ummﬂclwmddnmhsnimumﬁm- .

14.2,— Materi y sparatos ' : .
1420, ~Aparsto de Scherebies. Districh, sedn figra 1.1,

14.3.— Reaciives

1431 —Agide dlorhidrico, d = 1,10,
14.3.2, —Carbonato de calcio,
14.2.3,— Solucin da dckdo sutfirico 0,IN o apreximade, Solorsade con caj de etilo,

14.4. = Frocacimientn

Segln b trecion an cark dohmpmo,sgmndohdqumuﬂ
mmdld.mcdibﬁﬂmupmmmm

1g do Ja riqueza svth comprendiia etre ol 10% y ol 50% expredada sn tarbonata

1

w!unmdqhﬁqmuﬂompndﬁﬁhd%ydﬂmmd&mm
cica.

29 83 g cuendg T riqueza sea nforfor st 10% exprassdo i cerbonmto cikelen.

wuwmhmwmﬁmmumhmduddlmdﬁmmdd
aparsto de Shrelbles-Diwtrich, of cusl sstark proviste de un pequetio tubo de jal brome
plbhmunhndowmldullmlumdn14».3.1.Conmlmﬁ'nm¢ﬁﬂdfmmmd
AR, G&thmmuumdlhmmdmbolf}munhuemndm

Por medic del tubo mévk (21, que seth lena de'dcido sutfleico eolorsada {14,3.2.] vy vni-
{hdnﬁogaduadnlﬂ.ﬁ\mdrﬂvdddlqtkhﬂhm«%nd.m Girltllllﬂlm
de moda que hage.comunicar jos tubos (1) ¥ (2] Y compmbag ol nivel 8 cero, )

Provie Inclinecidn dal frasco (4], defsr pasar ltaments todo ol dekdo dorhdroo {14.3.8
scbre a Igiiniar le p bajande of tube (2), Agltar of irssco {4 hasta que tase
Pov complato ol desprencimisnto dal gs carbbnics.

Rastablecer Ta pragiin reduciendo o Squido af mismo rivel an fos tubos (1) ¥ [2). Haeer
8 Jorture, pasacos unos Minutcs, hasta que o vol [

Mmhmmmmmmojmam
du caicio (143,21,

4.5, —Lirecdo

V x 10

% COCam
X W

sendo:
V @ volumen, sn mi, da €O, desprandida pat a

T = volumen, sn mi, de CO, desprendide por 0,5 gramos de CO,Ca {14.5.2),
P = pesg, e gramos, de fa musetre,

1.0, — Dbsarvaciones

148.1, mlndollmwmndln ocalg nitroduck praviamante 15 mi
ﬂmmmdMWymdﬂumﬁmmdlnM En'pmﬂnﬂrmr
wolurnen' de sgua para of ankiisia comparetiva,

140.2.-5Iumi!z-unapnrtmd¢unwlmndwuldlSchuhinmotridm.um-

M idad de 1 mhh&ulllewnrhmmdaawu.
dm.dcﬂcﬂodunw&adu.

W.7. — Referancie
1. = Journal Officiel das Cormmunentés Europbennss, Nom. 1565/18 de fechs de 12-7-1571,
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5. — AFLATOXINA B,

15.1.— Principio

Extrocsilin do I micotaxing eom s mazola ncotonitrile soluciin scumsa T 4% 19 + 1),
firracitn v purificacion de une panie Micucts con distirtok 3civentes y cambios da pH. Bva-
Poraci=n Ll exrpoty henpio y redsolucidn an clercfarma. Sepsratién de la 1oxina por cro-
mtogeals en taca fine ¥ onfiemnacidn de la misma medianto resccidn con beido sultirico
y et tituoroackion y posterior cuRniilicacin da e micotaxind por densitomelsis o por
ol métoon dul dmite de deteccitn,

Este método permnite o un minimo de § 1o/ kg de aflstaxing By.

15.2. = Muterial v spsratos

1627, —Balarzo y ticrobstznze con precisitn de 1y 0,000 mg mpec‘tlvameme
16.2.2. — Mohna,

15, 2.3, - Matraco arlonmeyer color amber, de 590 ml, cuslio ssmerlade 29/32 ¥ tapdn
ﬂl\ndl 0 color smbar,

15.2.4. — Agitador de vaivén o de mufisca,
16.2.5.~Papel da filtra ‘st canizas da 9 ¢m de dismatro, fitracidn ragide,

16.2 8. — Embudos de firacidn de sproximadsments 50 mm de diimetro inlerior y cuella
corto. .

15.2.7.—Pipeta de 50 ml.
15.2.5. —Paea o gama pera suceién adaptabie 2 % pipste anterier 16.2.7,

1628~ Enmdouq.mmmmdepuamam de 150 m, cusifo ssmer-

Tado 14/23, con 13piin de pléat s por Hquid pinicos y bave da tefion.

15.2.10. — Jarings hipodbrmics de & mi con squja formada por un kbo de tefdn de
B3 ern de largo v 2 mm SAmetra interior o bign tuho de vidrio estracho de 13-14 cm de lar-
G0 ¥ 58 mm de gikmatro brtecor, ests Tubd tendrk un estrachamismto s Lo de sus en-

tramck de 2-3 om de Iargo y 2 mm dikmwtre inlerior « ird conectado & una trompa de agun

Para vacio pir medio de fubo de teflon,
15.2.11. —Tuba de vidric forma pera color smbar, resistents Bl vacic (fg. 17,
15.2.12, ~ Rotavepor, ’
15.2.12. ~ Bakio ta agud reguiable sntrs 20-100°C + 1°€,

15.2 14— Bomba de vachn de membrans, con vilwlos vmblnnl de teflén. Le bombl
Beverd un macidar incorporada que PAMING rEQUA unk CWpresion onire 0-0,96 Xg/om 2,
1B. lls‘—h‘rm SrACTont de piiee,

16.2,16.--Divieor de cromatoplaces con 20 piss,

15,2 17.—Bestider de ok .

16.2.98. ~Estufa de dasecatidn regulable antre 20-200°C X 1°C.

$B.210. —Desscadorss de vidio ¥ snmariok desscadorss ton siica pel como sgents
dewecants,

16.2.20. —Wiriinies de 1 ¥ 5 ml recublerton con hoja da sluminio, tapln roscs ¥ olriures
okdn o tafibn.

1E.2.21. —Tuhudeuidﬁoeol«mrhlrdc?nimpcdddwl tapdn rosce y obturackin
da tafidn,

15222-M|cwa56m;gmmmmﬂypummm' [T
-mddkrboiomidcuﬂén

185.2.23. — Disp k v adaptable & aa microjeringas aaterionss 15.2.22,, ol dige
mmmmﬂﬂﬁhumw&hmammﬂmb
tar Wl botdn,

5.2.24. —Secador de yite,

15.2.25. —CAmars de soparachin cmmtonriﬂu de 210 % M8 x 210 mm aproximada-
mrite, [ chmars tandri renurss para insercidn de cromatopisces de 20 X 23 om ¥ tapa be-
thn esmesilade,

16.2.26. Pubvrizador de resctivos oon cAmana de G2 Imputso [ntarcambiable

15.2.277, — Chenaa 0 pubvrizacién,

16.2.28. — Limpara uitraviolsta con fut UV dé fongitud de onda larga 385 nm y fuz UV
de longiwud de onda corts 254 ni, Le lmpars debe tener un Miro sayul-viclata tipo UG-G de
SCHOTT Germany o aquivalanta  travie del cunl pass bs juz UV de 366 v 254 nm, eate M-
tre azul-violeta siena un paso de banda de 200-400 nm ¥ un midmo de 330 nm, Ea [smpers
daba tanar une intensicied de luz 3 366 nm de formb Gue puste verse claramenia una man-
cha de Aflgtoxing B de 0,0004 g por propis fuccsscencls arul 4 ba fur UV de 366 nm 0
bion de0,0002 g por flupreecencia smarile a 1 Jur UV de 386 nm daspuis de haber puive
rizada con solucion ecuoss de koido autfdrico sl 35%, 10da elio sobre una cromstoplacs
daspolie del dessmoio con ol skryere adecuada y situldl s piece 4 unt distencis de 10 om
o W lmpare.

15.2.29.—Fitro amarflo clara para pratecciin ds los ojos en ls observacién da los cro~

maumuv mcﬁ4asmwmowuqued*pawwhh
“uz de 450 nm.

15.2.30. - Espectrofordmatra de dobla hax con rango de 180-000 am.
16.2.31, = Agitagor para fubos,

15.2.32, —Micropipates de 2y 250 4, -
15.2.33. — Fluorodenshtéinstro.

15.3. — Rewctivor
15.3.1. —-Acetonirio,

18.3.2, — Soluckdn acuoss de Clorure Potsico ol 4% (p/v),

18.3.3, — hooctano.

15.3.4, — Acido dorhidrico TN.

6.3.5, < Cloteforma.

15.3.6. - Cloraformo-Acetona {178 + 24).

6.3, 7. = Clotetormo-Eter Etlico-Acida acktico 1170 + 30 + 10L

16.3.8, —Tol Clorof A 130 + 150 + Mh

15.3.9. —Tolusno-Cloroformeo-Acetond-Az. #mics 50% {30 + 150 + 20 + 0.5,
15.3,10. —Clarcforma-Acetona-Propancl-2 {185 + 30 + 51,

16.3.11. — Barceno-Clorctomma-Acetona (90 + 80 + 30,

15.3.12. - Toluano-Acetato e Erlo-Ac. formico B0% (100 + 50 % 101,

16.2.13, —Tolueno-Acetsio da Etdo-Cloroformo-he. fomico 90% (70 + 50 + 50 + 204

15.3.14. — Bancenc-Metanol-Acido acktico (180 + 10 + 101 {Mezclar Metanol-Acido
scético [10 +. 10} con Bencano en e relacién (180 + #0 + 10).

15.3.15, —Cloroiommg -Acatona (180 + 201,
16.3.16. — Craroforma-Acetons {188 + 145,

" 16.3.17. - Solucidn g8 Ac. suifirico 98%-Agua destilsda {1 4 3. Enfriar antes da su usa,
15.3.160. —Solucién de boido tgfl Hico 90%-B a Clorot o+
15.3.19, — Evar wifico anhidra,

16.3.20. —Patrin da Afleroxing B, que debe exter guardeds an frasco de vidio eolor

. mmber en comado y u A*C. Cuondda virya § smpdioarse debd ostsr & temparatura smhienta.

1E 321, —Soluidn de reserva patrin da sfistoxina B, en cloroformo. Préparsr una solu-
cidm rue contenga 10 g de Afimtoxinn B, fml de Cloraf Medir al w2n de pbaor-

‘cidn antre 300-370 nm y medir In extincion {A) 8 364 non, Calcular fa concentracién de Aflas

toxina B, an pp/ml segin la frmuls siguienta: .
312 % A ¥ 1000
2000

Si o col an uns - % A da s schuciGn snterior de patrdn de Afstoxina
B, 0 denarrolls la cromatopkacs, oon UNC de Toy sohwentes anteriores 15.3.4. - 15.3.76, v se
mummmathmﬁm debe verss solamante una mancha y no serd

ninguns 1l 'mdhnﬂrdnndo-."' 1ta 3¢ ha colocedo o vol
605# poncients # la solucibn patron da A ine By,

16322 Solucubndltrnbl;npmﬂndnaﬂltoma.mdomfumu Preparar & partic
de b sotucion 16.3.21,, unt solucidn de trabajo que Contengs 5 pg de Atlatoxins B, /mi de
Clorsfomo, Cmurvlr somo an 15.3.20., con un minima de superficie de evaporation.

15.3.2%, — Sclucibn patrén de Aflataxina B, en Clorot . parn pnzaye del fimits de
deteccibn. Preparar & partir de 1a sclucion 15.3.20., une solucién que contengs 0,1 g de
Afi ina B /ml da choraf Congarvar como en 15.3.22,

ug de Aflstoxima I, /md da solucién = .
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15.3. 24, = Cromatoplacas tipo Macherey-Nagel Sii G-25HA con base de vidio ye pmpl-
tadas de 20 x 20¢m y 0,26 mm ge sspesor de capa formeds wﬂugﬁmmlso.w
¥ Lna peguefia centidad da materis] crgénico polimero o p

Con un divisor de cromaiapiacas 15.2.18., dividir les pleces sn Nfranlu de T cm de -
cho cade una. ENminar ol silca ge! mbrtmyactlwrlu tcolocodum poriciin vertick) ce-
lgnthrdafas 3 110°C por 1o da 30 ma o o dor 16.2.19., hasta ol
mamants de 30 G5O on gue deben setar o lemperatura smbente.

15.9.25. —Gas Nitrdgano pure.

154, Procedimianta

16.4.1.=Pasar 81 g da muestra molids de Terrna que pase & trevés da un tamiz de
0,8 mm de fuz de maits y homaogenezar v lwvar of srdenmayer 16.2.3. Afadir 180 il ce ace-
tonitrilo y 20 il de solucibn acuota de clorure potbslco o 4%, taper ¥ agiter vigorosamente
3¢ minuios en egitador 16.2.4, Firar of extracto & fravis de pcpoldoﬁ!tm 15.2.5. ¥ racoper
50 ml de Tiirado [cubrir ) papel de fitro con vidrio da relof dursnte i feracisnl. Tomir con
pipeia 16.2.7., 50 ml de firado antarior iy Hevarlos &) embudo de decantackin 15,2.9. Aladic
wmid-lkoomm; 1a98r ¥ igitar 15-20 saqunides, dejzr weperer Gapas ¥ $iminar [s ceps
suparior te laooctana con lerngs o 1ubo satrecho 15.2.10 fauidando na sspirsr le capm [nfe-
sior do Acetaniirile, sunque queds unt pequelie cantidad” de isooctana), Repetir la ope-
<iin anterior 3 veces con 5) mi de o0cteng cada vaz y eliminer o Isooctanc an cada lvado
Tomo anteriormante. Aftadir a la cape de Acetonltiio 12,5 mi de agus centilade iy agitar,
Abadir 25 m! de Cleroformo, tepar v sgitar 1520 segundos. Deiac separar capas, Fitrar la
cape Infarior da Clorofo ma-Acetonitiic & travie de papel de filtro 15.2.5., lleno haste o
borde de Sulfstc sbdico snhidro, Recoger of filtrado an o tubo de forma de pem 16.2.11,
Afadlr 2 la capa acucsa gua queda s o embudo de decantacion 15.2.9., ¥ ml de dckic
z:lorhldﬂw N y aghtar, Aadir 20 mi du Cloralorme, tepar ¥ agiter 16-20 segundos, delar s+
parar caps ¥ filirar la capa infarlor clotolSmmica paséndola & travke dal sulfato idico anhl
dro antarir ¥ reuniendo esta flltratia coe s qud ya tenemos en ol tubo 15.2.11, Repetir b
sxtraccidn do la copa seupra 3 veces con 10 ml de Clorofarma Gada vax v filtrat cada ax-
Lracelin coma anteariarments reuniend tadas b Ghrades en o b 162,11,

15.4.2. —Llevar ol twbo 15.2.11,, & rotavapor 15.2.12., ¥ evaporar hasta tnos 2 mlb oon
vacie {depresidn = 0,607 ka/cm?) y & 50-65°C. Entriar, favar iss paredes del tubo con 3
parciores de T ml de Clorefarmo Bevande of Hauido a i parte sstrachs gradusday corrtl
nuar la avapotacién an ol rotavapor hamta 0,1-0,2 1l con vacic [depresidn = 0,7-0,8 kg/em?
¥ & 53-—BE5*C). Cada vez que se interrumnpa of vaclo hay que Introduck nitfigena,

Entrlar y aladir Clorofarme hasta Te divisiin 1 ol de 1 parte satrecha graduada del fubo
|15.2.! 1. Tapar y llevar of agitador de tubos 15.2.31., redisciviends ¥ hemogeneizands ia e
i,

E? volumen finat del exirscto paca Iy cromatopialia en capa fing serk de 1 mi y Marmare
mos o edle extiactor Soluctin A,

Liwvar ol astracto solucidn A, a'minlviales 15.2.20 § tuboa 15.2.21,

ANALISIS CUALITATIVO

{E.5, — Desarrofion

15,6.1.—En una Hees imaginaria situads & # om de [a biss de 1o cromatoplace 15.3.24.,
colocar can 15.2.22. y 15.2.23, (ein detarlaras is supacticle det siica gel} los agnlontuvu—
IGmenes # Intervatos de 1 cm? eade tna &0 una fracja ¥ & sproximadaments 0,5 cm de los
ladoa de ia tnisma: dosdi3ﬂvdotd05ﬂdomum extracts snluclén)\(numplur
la franja de fos extramor de 1a eromatoplaca),

En uno da las voilimenss comespondientes a 3 d y a8 it iuporponor adecusdamente
con 16.2.22,, ¥ 16.2.23,, 3 Wl oa ls schicidn de trebajo petrdn e Aflatoxdine B, 16.0.22.
{patrén interna?, En gire punto sparte colocar 3 d de |4 sotuckin da Aflstoaina B, 15.9.22.
ipatrén extarnol. Hay que cukiar de que o diémetrs da fas manchal une vex efectusca la

T deposicién total, no serd supunwazz.ﬁmmd'ﬁ&nmwhmwnhmm

15.2.22., adaptada of cispensador repatithin 15.2.23 s calocarin kot vokimenas totale sn
fracrionea 0 porciones de voluman y fecanda cada fracciin o porcidn con sire calients no
rrds de 35-437C) 15.0.24., antes de coiocar la sigulente. Na trabam ton hz naturs! ol con
tuz artificial directa.

15.5.2. —Trazar an la sramatoplace [can lipiz de mmol una lines transversal gua ind
cara la aitura hasta donde dabe llegar ol frants de solvente da desarrolio; dicha stturs sstard

hobtmﬂnmhnlucbnd.&udodﬁﬂwi&!ﬂ:ﬂmwnmt procader
&l iniclal identificadidn, .

57 s cromatopisca e obesrve § % Uz UV de 254 nm, la fluomacencla szuf y smadile br- )
Nante sy comvigrts en & ¥ amariilc muy Spagado ¥ 0 ucrscmci ¢on un timite de de-
teccidn mucho mayor ¥ ao interesints pars o snbisie,

18.7. — Canformasién
15.7.1, —Confirmar ia presencis de Aflatax; !mh hierra, por ef
de ' fransh 2 dtll“‘ ing B, sn AN ’_!,wnudhddlcndotnﬂumw

Tomlrdummtoﬁuuissu vpmadunuthnmdnduugunukﬂue E
DOntinaaein:

smmzmahcmlodmtmlvmﬂ &lhmawm

igusl coma
pmbloml-l-wlrﬂninumdnkmk Mmﬂms,l En fa zona 8.,
p che igual con L y que las oy [a 2ona A, Tepar prategienda
kmAmpmamhym:naumﬂumdlhmkwmomm
uﬁcwplpouiun 2ud¢md6nalchotnﬂwuﬂﬂm1&31! rischin pripansda.

Dejar g ] placs de b V), Secer i cromatoplech
{mmﬁdthhaﬂwnmmn&;h%[mnﬁtm}wmwmm
o bisn con cormenta de NhrSgeno durenta 20 mi P ol o oo de les dos

cromatoptacas t coma e indics en 15583, ymlmm&hmotsﬂjs ¥
15.3.7., respectivaments.

Procader despubs Coma sn 15547

Exnmwteondﬁiwmnn’lo1521.9!Elmnmopiucaaloluxuvd-mnmprm
hnb«aolomdohucmnuvlmwhnhndunqm,mhahmuﬂnommy.wmdqdh.
wmncie de la lmpen UV 15.2.28.

Compara: s Tona A can i 2ona B y lorproblenas y stsadeeds inteno ¥ fxtemo cortes
pondientes. En e tons A 8 Alataxing 8, estaech an [a forms ¥ o Py hebitus! imencha con
Ruorescencia &2ul brilavte), En e xona 8 la Aflatoxina B qus shora estard frasnformads en
¢ sparecork con mancha de Puorsscenca Kul brilinte pero muy cercd 44 la inad imagi-
nacia donde se han colocado iniciaiments (o voiimenes, ol Ry gue tendtd ahor la Aftaring
By, serh de aproximadaments 1/4 del R 0omo #parsca is Aflstoxina B, on ls z0na A,

Proceder despuds o pub o de les | con M solucidn scooss de Aclda
sulfiirica 15.3.17., v valver & comparar obwenvando de nuevo & W luz UV de 3% om. La
sflgtoxims B, #n I z00m Ay su derivado Alatoxing B, en ls 5ond B aparscerdn con una
mancha de Buoreacencia amariiky brillante.

Sita I hos g 4 Muestrs probleme que ha fid lb condicionet mers

das wn 15.6 cumple thniiées las de 15.7 m qur 08 ARstoxina 8.,

AMALISIS CUANTITATIVO

16.0. —Método dol lmvt e deteccidn

1581, —Tomar con micropigets 16,232, 280 4 del extrecto sckcién A y sfledir 250 d
acm.w.mmﬂm:mmz

15.0.2.—Propaer frauca la solucié dard de Aletocina 8, 15.1.23,

15.8.3.— En una Hoew imeginaca situada & 4 cm de Ja bees de una crometoplacs 15.3.24.,
depositar teniendo an cuents ke que se indica en 5.5 % da 1 8 K 4 de extrncio sohicidn
B. A continuncidn depositar de i misma forma e 1 & & 4t de solucidn pairdn de Afis
toxine B, 15.2.2., racién preparsds,,

1624 Pmdmﬁmuhhnmil vmdm&m
B0 que se haya srmphaac pecs ol srdlish v, Atender 15.5.4.

15.8.5. — Pulverizar a cromatoplace con la sokecion acuom de Ackdo suttérice 15.3.17 ¢
procediends comd s 18.8.1., mmetmdmmwzazhmmn
o bz UV de 35 nm, Situarse en e zong de i Aflatozing B, que e h ton M
vamwluhmmhhAﬁnt,wunmmb

inaca como an W patrdn de Afistoxina 8, depositada lpars ol pie
uhhommmammmmwuwﬁuﬂomwmwmm
mente}. Efectur nterpolacion sntre doa volbmenss o ex necisari. L Gima mancha de b -

contagda & partit de fa finea Imeginarda donds se han colotada low volimenes de
axtracto solucién A y [os patrones, La sturs serd an genersl de 11 o,

165.3.—En lascd da Wr grifice 16.2.25. colocar 200 mi aproXima-
dos de solvante da dasafrolio 14, 3 g, qut alc.nnrin " cimare unde 1,4 oy de siture,
tapar ¥ dejsr en réposc 570 mi) Jaspubs (4 cromstoplface (Este weiac §
temperatura embiental en of (ntarior de la cémar 5.2 25., en parfecta posicién verticad ¥
dofm-naquelacammsmwuﬁmﬁmulmucmdﬂemrddihmdl
dasarrolis 15.2.25, Tapar v desarrolar ey cAmaca tnsatureda hasta qua of frenta de acivents
scanca la sttura Indicods en 15.8.2, La termpersturz de trabeja en of desariobio seck de
23-24*C. Na trabalar con Juz natural pf con huz artificial directs,

15.5.4;—Sacar 1 cromatoplaca ¥ Bevar w vitring de geses cseure 152,15, Delar wbcar o

birs. Forzar gl sacado final con una susve cenlente de sk moderademnenta celionte (No mi
de 35-40°CJ 16.2.24. o con comiente de Nitrdgeno.-

16.8.—Deteccidn
16.8.1,— Colocar la cromatoplaca sabre fondp negre, n hebitacién secura y s 1 em :h
distancio de la iifpara UY 15.2.28,

s:.mrmrmnqmummo:umhm-umw«mm.:ﬁm

nm 1a Afiatoxing B, spareca con und manchs azul briante Mmymhm»-
cidn da 0,0004 45/ mancha,

Buiverlzar fa cramatoplags con sofuckdn dé Ackdo mitfirco-Agua {1 % 33 1.7, ¥
Gramindria dé nuevo & ta uz UV de 338 nm. A 388 nm v e antie L]

8 aparace con una mancha smariia bridanta Muctescants ¥ limite de deteccion de 0.0032

Hg/mancha,

Comparar la mancha de extracia solucién A prolbisme cors o standerd lrrlnrr!o de Aflato. -

Alns By correspgndients y pof of misma Ry, fluorescencia Azl propla y fluoretenciy snar

Aflatoxing 8, qua ss ve an la mussirs contaminade dacd 8 joa ug de Afle
mxlmB,ﬂiammmchaquauwmﬂmnMdepom ’

Clilcwi

; LxyVxH x4
fatoning B,/ uests = )
Edrrle T pg o A 1/kg e m T TR
L & Nmite de detsccitn an g correspondients & Ta Gltina mencha qus se ve on o pae
trén depowtado,
-V = volurnen en mi de W musetry sxtracto solucidn A (1 mik
:-mmuwmm«mmwuwhaﬂmﬂml,
I musstre contaminads, .
P-mﬂhmmm

B0 -Simnk mmmuAMl,uwnMnmem-
MIWMmmiﬁzn,mﬁﬂmﬂuﬁnSrmm}l

ammmanmmmmc.

15.0.7.—Procader como e 15.8.3, 2 15,05, pera con o sxtracto sokicién €.

Gkl

9 0o ATtoxng 3,/kp da mieetre s apicar M frmuls 1 y muioioar f reeckads por 10
15.8.8 =5l snia inads b Aflataxing B, s ve en todes las menches proe

cader & tomar Son micropipeta 15.2.32,, mnummmmmuh

T Corolorme, Lamaremcs & eete riveve m axtracto sokicion O,

16.8.8, —Proceder coma en 15,8.3, 0 15.8.5., perg con ol asacto soludiin D,
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Céfele -

1 de Aflatoxion B, /kg de musstrs = sphicar s formube 1y muitipticar sl vesuhada por 100,

18.8.40. —Y 851 sucesivamenta con | misma secusncle da dhuckin ¥ la misma secuencia
e tactor de chloulo GUE 38 Mmdllupmmm_

16.8.11.~ Si hay duda an fa (ithma mancha de Aflstoxing B; quewe v uﬁrmpmdienm
s volumen da 1 & 2 u; efectusr ln Stucidn corrsspondients ¥ repatit un nusvo desstrolio
pard fijw biwn 1a Jhime mancha de Aflstoxine B, que 50 ve auqurtndcu de qus la anteriar
YA 1o 8 v,

ANALISIS CUANTITATIVOD

15.9, — Método Ruprodensitométic
15.0.1.—~Teniando prossnts que Ta Afletosine B, tisre unke carscterieticas mpactrcfotn-
miéitricas propias eobre place de longitud de onds de amisién de 430 nm y ldngitud de onda
un uuhal:vbn de 365 nm y teniendo an cusnta que la Afiatoxing B, fienie unas coracteristi-
! .1 de la reaccibn gquimica sobro placa da
Innqhud e ords de emisidn de 5 nm ¥ forgitud de onda de exciteciSn de 366 nm; la
Intansided de flusiescencia de Isa mancha da afletaxina B, w0 medird con un fluorodensi-
ot ¥ Cor do s intensided de 0 in gn las manches del sxiracto con las
del petrén 30 buscers la jelact da Af By qua se o a8 manches corres-
pondleniss al parzcto. Despuls con of cormespondients tector de ditucidn sa calculark Ja
caridad de Afatowing B, presants n W muset, sapresanca W resubiada #n uu de Aflatg-
x0na By/kg de muestra problema.

¥5.90. = Dbsarvacionss.

15,40.1.— £l andinie cyantitative por o método def lmite de deteccldn tambidn pusde
Bavarsa p cabo tomandg o ¥mite te deteccidn de Ts Aftttoxina B,. por cbesrvacidn de ln
FRuaresconcia szul de ia Wz LY. de 38§ n, 1rio pers musstnl contaminads coma parz
RIS, $in embargo extd Umite ek rmids Ao que 3¢ Stae en 00004 ugrmanchl ¥ por tanta
gismirwye \a sansibikdad,

16.10.2—51 en o patidn de Afigtoxing B, 16,2.23,, depositado wn ol andlisie cusniitath
w0 por el mitodo tel it de dateccién, se. m todas [ns manches, proceder a difuido en
und concantraitién da 0,07 ug/mi por sjempke y rapetir da nusve con este solucién,

15.10.3. —Na demorar tiampo en los distinton paocs snaliticos y #n sspecist pars s cuen-
tiieztisn por ol mewodo det limite de detectlén en donda Jas cantidades de Aflatoxing B¢
son beyas y pueds haber pérdidss importantas.

15.10.4,— Con et método descrito, ke Gantficaciones v canfrmaciones da Aflatonina By
Bon buenas; sin embargo, pusds darse 8l cgso dé qua segdn Ir naturatezs del producto ¥
e do de pensorvacian, tipo Ga cullive ¥ UrstaMiertos previos como primers matoria 0
bien gran helsrogengicdad tOMO BLUTME BN UM pienso compuesto; ol anslise pusds encon.
treree clguna vez con problemas ‘e pdumfmméﬂ por Eparicién da ntarferencies molestey

o {8 zone ohe fo Al
1 Inconveninnte ssporddico! N

1| Emplsar otice solventes de deserrciig 15.3.8. 815216,

2} Efectuer un doble desarrslia an £F inisma dirscsign v con #f mismo solvents de des-
srvolio (previo escar la cromaicplaca dupués dal primer desarroliel, .

3} Efectuar un dobie dexarrollo en !a miama dirsccisn pesd con do& nolvantes de desarros
Bo distintos (previo wscar la icpiace después del primar d alke}.

4) Efactust ur primer desarrolio con ter etilico anhidro hasta una slturs da 12 cm, se-
ot 18 cromatoplacd y desarrollar dospués an 8 misma dirmccidn gon uno de los solveniet
que desplaza adecuad la Aflotoxing B,, Esta forma 4} sék Jebe hacersy en casd
LY MecHeAro pueRto ua cuapgia-ss inaciones con Affatoxing B, son bajas puede
hatar Laminucién da sensibiided por falte de compacidad ea le mancha de Aflatoxing B,
dessrroliada, Sin embargs exta forma 4 85 muy 01l cudndo s analiza Maniog o Mandiocs
o productos sirilares que contienen una sustancia Kamada Scopol , Bsta s tim-
ne una fluorescencia azul brilarts muy intensa a 18 luz UV de 366 nm ¥ #n un desarrollo
normal la Scopoziina se ahda en Jn zona de 1 Afletoxing B, envrascarando ln presancid
O éslg y pudieraa presiaise g confusidn, Aunque ia Scopoleting no sperece como manche
con fluorescencia arnarilo britlante s In Tuz UV de 366 nm después de pulverizar la crometo-
pieca con T sousidn acuosa de Acido suthicico 15 3. 17 ¥ por tento e descarta la posipi-
$dad de cofundira con Allatoxing 8 sn is Tona de 11 Afletoxl-

ne B, ¥rposhilita ls identificacion de aste cado de oontarnmauén de s muestra. Por tanto
ol primzr deserollo con bter eifiice anhidro desplazz & i Soopoleting digniticati e ¥ #n
cambio desplaza muy poco 8 Aflaloxing By, una ver ¢ <Ip esto priemar L
despubs o secar |a cromateplaca, sb efectin el cosarrello dllmmvo con uno de Io: somn-
1.; de desaclio indicsdos anieriormenta 16.9.6. a 153.18.: 18 A ird B, o&
darmente v is Scopol bisn pero &3te queds ya fusrs ¢ B Zona COMespon.
dientas & la Aftawoxing B | despuds del desarrollg definitivo,

Esip forma 4) e otil lambidn cupndo hay problemas de ankksit ¢n producml CONteNian.
do clorolitas, por ejemplo en piensts compuesios que contisnan mie de un 10% de haring
de aifalfs, sin smbargo, #f nrskista debe sfectuar primero un sndlisis nomnad tal coma se In-
ica en |3 thenica descrita y juzgar despuds i o5 nacesanc emplear #sta farma 4,

B} Efpctuar ura mayor diluciin de la muestra sxtractn splucidn A, llevands ef velumen o
23m mn embargo, &io s traduce an una menor sensinlidad e~ cuznto a 8 minima con-
de Atistoxina B, do los valores o¢ &6 pg ‘kg ind'cedos co-

Mo minimo det_dﬂable de esla micoroxing,

15.11, —Refarencias

1. Alberto Gimeno (1979}, 1. Assec. Off. Anal. Chem, B2, 570.585,
2.—PRoberts, B A, Patterson, [ S.P, {1975, 1. Assoc. QFf, Anal. Che. 58, 1178-1181,
3. —Albenn Géimenc 19801 J. Assoc. OFf Aral. Cherr €3, 182-186. : R

4&.—Srolf, L. -Nesheim, S., Yim, L., Fodricks, J. V., Stack, M., Camabell, A, D. {1973},
J. Assae. Off. Aral. Chem. 54, 91497,
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CAPACIDAD TOTAL 200 ¢ 2.4
ESCaLA 11
ANEXO VIl —PRODUCTOS ORGANICOS FERTILIZANTES

1.=PREPARACION DE LA MUESTRA

1.1.—Principla

Ests método mishiace las condiciones genersles de praparacion de lo musstr: las de
cardcter particular estin indicades sn foa métodos correspondientes,

2. - Procadimisnty-

Abrir of mciplente y vorter of tontenksa sobre un papal satinado.

Tomar madiants cusriesd, unos 20 g de. musetrs paalindole scbra un pesasustanclas de
unos 50 il y determinends en o mismo s humedsd segin o mikodo oficis n.* 2,

- A contimaciin, pravia desecacidn ol o0 necamerio, tilturas o resto manuslments o poP
MhmMMMhmﬂ.mmmeumuhme .
tesaria pArd qua urodielwﬁmnlmd‘lm

Do srta muestra fins tnn_m lea SFatinten porciorss pae of snilisin
2. -HUMEDAD (Phrdida de peso n 10E*C)

2.\, ~Frinciple
61 50y qus cOniens [4 Muketsa ba catemina o7 desacacion e eetufs.

B mitado ne se apiiceble & Musetrss quu pvoduun sustancies volitiles fiferentes dol
qul & [ tomperaturs de desecacién.

2.2.=Mutacial y aparatos -
221.—Pesssustancias copaz pera S omt, .
2.2.2, = Extufa oon regulacitn de temperatura # 105"
2.2.9.=Desacador, ’ )

2.3, =Procedinvenio .
tnmadistemants despuds de sbeir of precinto, pesar cin grecksiSn de mg alrededor de
20-g de musstrs sn un pasasurienciss previsments Tsrade,

Colocar an estufe 8 105°C 3 1°C hasts peao constants, proturando e toducl nues
v #% v la emtuts d I8 Ghima fase de macado.

Caterminer |6 pérdida ge pesc para axpoesal ol restltads en ¥,
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2 4. —Expresidn de los resultadoy

Expresar (08 resuitedos ml;n materia sacq & sobre p}oducto total,

2.8, ~ Relerancias

1, —Ministeric de Agricuttura, Métodos Oﬁnllu de Anblisia da Foertilizentes, Madnd,
1574,
2.—AFNCOR, 1978, Produits orgariques Suppom ot Milipux de Culture. Novma L44-TH,

3{b}. -MATERIA ORGANICA TOTAL [por oxidaclén)

b1, —Principio
Oxidar [a materia orgénica en condicionas bien definidas por medio de una solusién con-
tanirada sulfo-grémica, valorardo o exceso por retomo,

Aplicable a todes Jos abonos que nd contengan mis sustancias reductoras que la propis
mater:a orghnica,

3ib.2.—Matarial y spavatos

3(b).2.1,~Estuta regulable 1 106°C.
ik 2.2, «-Bafio de agua,
~ 8ib].2.3.— Aghiador magnético

3b}.2, ~Reactivos

3ib1,3.4, = Solucign oxidante, Pesar sxactaments 15 g. de anhidrida crémicy oristalizada
¥ dicolverlon en un mairaz con 34 ¢’ Gf"agus destilada. AAaoir lentamenta Yy agitanda
166 en® da SO, [d = 1,84), homogenerzar y guardar al abrigo de lu hurnadad,

3(b}.1.2 —Solucidn valarada de suifato ferrose ambnica N/S. Pesar 19,810 g de sulfata
farrosc-amdénico cristalizado, colocariot an un matraz sforade de 250 cnt ¥ disohverlos con
150 em® de SOH, puro. Agitar y snresar 8 250 e’ con agua dastiada hervida y fria. Evta
sclucidn debe psiar recientemante praparads y valorada pars cada sedie de musstras.

3{b}.3.3. ~ Solucién su'firica de difanilaming. Disolver 0.5 ¢ de d¥enilamina an polvo, en
200 cm? de agua destitada. Afadir lantamenta 100 cm” de SOH; {d = 1,841, hormogensi-
2ar y guardae an frasco topacia,

3ibl.3.4. ~ Flucruro de sodic pulverizado,

A{b).&4.—Pracedimvents

Posar exagtamente de 100 a 500 mg da musstra perfectamente tmuradl ¥ hemogensiza-
de

da segin =l contanido previsto en ginica que 8 sqipsthe tiene ol prod
Acuerde gon la tabla siguimte:
Corlenido aproximade an fa orghrice [%1 10 20 0 4 = W

Cantilad de museirs & pasar sn Miligramaos GO 300 200 T80 10O 109

Introducir [a mussira axactaments pessde en un tubo de enaayo de 25 em? syudimdose
#ON una pipata tus contenga 10 cm? de soluckn oxidanta sfadendo poca 8 poca paa
Eitdr una sbullician viclanis, Aphar susvemnents sl tubo asi preparado, colocdndolo sn un
baito de agun a ebullicién, -

Despuds de minuto y madio da Int . themp ia pame que Jon tubas estin &
Ia tamperatura dal befo, aghvdﬂummcmommmvmmomeién
rea vaces mis,

Sace los tubos del baMo y defar anfriar a a tamp i | X minut:

k1 cuantitati e o ido del tuba 8 N matsr nfoudn de dl 260 em?
Q0 Ayuda de pgun destilade, anfriar o temp ’ ¥ homoganeizer.

“Tomar con una pipeta B0 am? de fa solucitn arderior v colocarios en un matraz sren-
meyer de 250 cm?, afladiendo 150 em? de pgua destiade, 2 g de fuaturs Mmysgot-
da solucidn de cifenilamina, .

Valorer con W sciuciin de sulfato farroso sménico agitands con agitador magnhbo. -]

Color vira fentaments del morrin &l azul violels, l punio de equivalencia queda da por
# pasa brusco del azul vickets a verce.

Roalizar simyltansaments un ensayo sh blanca,

]

Hb).5.—Cdicuta

_Zﬂlx1m
60 Xxm

slendo: . - ) -

% oo maleria prghcica = 1,034 (N-n) =

m = pess, an mg, de e Mugstra & ensays.
N = vnlumen, er, ml, de sutfato faroso 0,2 N gastados en el ensavo en bianta,
= volumar, en mi, da sulfats ferroso 0,2 N gastadod sn la muentra ansayede,

2b).6. — Referencias o

1.—AFNGR, 1976, Produits crganiquet. Supports st Miisux de Sulturs. Norma U 44181,

B —Lumizng

6.1 Princioia

Cefcinacion direcia a S40°C.

5.2, — AMaterisd v aparatay

B.2.1. = Céipsuly o crisal.

5.2.2.—Bafg de arana. )
5.2.3,—Varilta de vidrin de bordes redondsados.
5.2.4.—Mufis u homo pictrico,

5.2.B. — Balanze de precisién.

5.2 8. —Desecadaor,

5.1, —Rasactvos

Agua deetiladna y dmsionizads.

& 4, — Pracedimiento

Pegar, con precisén de 0.f mg, 3-4 gremos de la mussira prepscsdt 3agin of método
oficiad n.* 1, desecsndo 2 100-105°C. Enfriar en dosecadkr y pesar sobre crisol,

Introducir an la mufla u horno mantendndolo durante 3-4 hores a S40°C, Enfriag haste
1amparstura ambiente,

A continuacita [avar of residon con 2 ml de ague dertilada y desionizada, disgreganrda
con s veritta de crimal. Evaporar o agua en o h-ﬁo do srend & introdugic NUBYEMEente

oy mufia,
Exte op iGn e tirdk hasta o it cenizas blancas tras o I:ua| sa pnfiin &n

daseastkor y 86 DS,
i~ +a30 recesario ytlizer un ml de dcida nitrico pard facifue la cuk:mae'én tol,

5% . J#cufos .
Yoemims e P x 100

m
shondo; -

P = peto, B gremos, de las cenizes mit o crisol,
C = paso. an gramos, del crisol.
m = paso, en gremos, do la musatra desecads,

13.—FOSFORQ TOTAL

13.1. = Principio

Trltar ol producto mruinn:o hmluanu con un bcido fuane para solubilizar of fnahirico ¥
con &cido HHiCT v o ondy ¥ peasndo o pracinisds amd-
rl!odoinﬂm'!ollbdnmdoqumoleﬁu ddquu-domudoom!mdnmP,O..

Se pusde precipiter con un reactivo Gnlce denominado qumc-m qua Lontiens e
deidos molfydics, chrico ¥ fa quinolefra.

Ea pplicabe & todas kot productas orgdnicos fartiizantes #n que s precisa detstmnar o
qus 38 dencenine fosfdrico toial,

13.2. ~ Matarial y aparatos _ ’ .

13.2.1.~Ftrs G4 con porow de 5 1 15 Micras de dibmwhro,
1322, Tompa de vacio,

13.2.3, —Papel du fitwa de vidrio,

13.2.4.— Roactor,

13.3. - Reactivos

13.3.1.— Ackio nitrico concentrada,
13.3.2. —Acido sulfirico concemrado,
13.3.3.- Nitrarto sédico 0 potisico,

13.3.4. —Resctive quimociace. Dudwr?ﬂgdon%ﬁdi»dﬁdu;dﬂmldm‘
da agus. Disolver 80 g do Scido chirko e unlmchdeﬁm’anQ,HleOcm’d!

agua y anfnar. Alladie g g Iy dteobucis Kibdicd .m la Girico-nitrica agitanda,
Bisclver 5 g de unmIsum sintética a0 una mazclas de k] cm’ tla Acide nitrico v 100 em¥
de agun. Afadir g esta disglucion a la malibdico il T landa y de-

janda en reposo veinticustro horas, Filtrae, afadir 280 op? do acatona, diluir @ un o con
agua y mezciarke. Cuarder en frascos de poietient.

134, —Procedimiento

Peunr 1 g de musetrs en un matraz ﬁem;:-n’ylﬂodklupmmumsi m’dciddu
nitrico y despuds 20 a 30 em? dg dcidu sulftirico. Deiar en digestion v




B. O. del E—Niim. 246

14 octubre 1981

24019

™ evitendo M reeccion violerts. Aladic 2 5 4 g 90 niraty sddiod ¢ potieico o) pequeliss
m,m,ymummudmmmmmm

Mhd‘mludén-um vaimm‘b“Mndom
Posos ThinutoR.

mmhmmrm-mmm*mm' Encasar, mazcier
y ftrac u travsie de un filtro waco,

inmwumm',m_wmddmmmmm
de 25 mg de P,0y, Suir 1 imol 100 cm? con sgus, fadk 50 cm? del nasctive quinocieco,
cubfir con vidne de reloj, mmmmumum“ummmvmaum-
18 un rRinUto, snfrisr 8 g ), gt L
wnmmmwmum ’ '

. mmmmmmmﬁwamammm-mw
¥ Ipdo, var Cinco Ve 50N porcionte de 26 cm? de agua.
Dasecar ol criso! con m icdo n 2S0C o trairna mh , enfriar en deseca.

dor y pesar sl fosfomelibdato de g W (G M), H, 1PO,, 12 MO,}, Efectuar parale-
un snsEyo an bianco. -

13.5.—Ciledos

% 0o POy= IM-:}.?Z!T
wendo:

P = ppen, wn (0, de I musetrs cortankds on la sicunte.
M = paso, en g, del precipitado de fesfomolibatn de quinche
B = pass, an g, dl preciphtade del snssyo en blancy,

13.6 —Opservaciones )
13.6.1.—En hugar de pooch y papel de fibm do viddo pueds utfizsrss um crisol filrante
de 515 micras de dikmetro de poros, 1a) coma un G-4,

13,6.2.~En vex do desacar al pecipiisd § 250°C durkite mwcia horm pusde deseceres
# 150°C duraria una noche,

13.8.2. ~El tiempo de digestiin puede reducirss utiizends un rescter,

13.7.— Referancies

1,=Métodcs Oficiales da la A.0,A.C. Ediclén 1970, niawe, 2.016\!2023!2025‘

2., G. vmapplnl C: Gukla slie snafie Chimico agrada, phy. 360 ¥Dtorminaxies
e thok anidrid fostorica Totale {mitoda Okficiataly. Bologna, 1987,

16.—POTASIO EOLUBLE EN AGUA
_ fpor fotometria de lams)

18.1. = Frincipio

So funda en fa paraciin de n medide da inbesiclades de smisin de Atomos excitedos

& una libma, dd unk ﬂinhlﬁén problema desconocid y de una digolucisn petrdn ds con-
camiracidn conocida,

Fara wyiter interfarenclas, eliminer los hes pasados por p
amdnico ¥ Ios sniones intarfaventes por ith ok

“Se splica 8 10000 jos productos orginicos fertiizantee,

ipitackin con oxslatn

| Fesinas camiiadora,

18.2,—Materal y aparatoy -

16.2.1. — Matrwces aforados de 260 y 500 om," de capacidad,

18.2 3. — Columna de cambic inloa; Pusde utliizarks colmna de vidria ds cromatogea-
fis 4o 30,5 cm..y 1,98 cm. die dibmitro Intemo, can leve o vitvuls an ol fordo par controler
# caudal del fiquida, - .

18.2,3,=Fotdmetrs da T,

18.3.— Rewctivos

10,39, = Disokucitn uoommunﬁntw Dischver 40 . de €0, (NHA), on un fitro da
HyD.

" -18.3.2.—indicador rojo de mtiio; Dischver 0,2 0. de rojo de matiio an 10 mi, de aicchol,

18.2.3, — Ackio nitrico diivido [ 1 + 10k

1G.it-mimwmammmWWcm,um
amberdite (R-48, duclita A-F o ducfita A-41 de acidia o permuats 5 o aquivalents, prepareda
come sgue: Tolocer 450 g. ammm«mwymmmuumn

ol & por 100, Agiter treinam ol con sgitad Dujer sach i renina ¥
murhmaum Mdmmmmﬁﬂdswlmmm
mia ¥ d Ia dieclucién de NeUH despuls del - finel, Afiadic dos Hiroe de .

H,0 0 resina, sgar unos mintes, dejar Ja resina secimemtar y decantar Bl H,O de Wvade,
me-mmumqumm-mmmbmm egerar 8 la
'mngmmmmmmuuswmmumww.mmh
disolucidn de NeOH, Mhmwnﬂ,omwodmdom.lmplian
mbrmdtﬂudlmmwmmhmumom?m\dommm
- grande, Guardar ia resina cubierta ca H,0 en frasco tapada.

.26, ~Nitrito o clonso n-xhﬁh'dmmlpﬂdlﬂtlhdd-
Gredo reactive v desscar cinco homnﬁ'c

1B38=HOWL

16.4. — Prozedirnianto

16.4.1. —Proparacitn de la columna: Colocer un teca d lana da vidiio &n sl fondo de la
oﬂumm,mﬂhvémbynm-m C mrts 10 &m. oo attura. Translerir ung porcidn de re-
sina 1 un yaeo de 200 cm.? vsuspand«mHO Transferir (& suapensitn # 13 columna
¥ sjuster la gHura de la mnsaompmulmcm Dranar of exceso de H, 0 hsts que queds
l25::m dulupurlasupunor qu«llamdunuudequsuhaynnmdo 10

con itn JR-4E con la ous pusdan utilizarse 20 slicuntss. -
Pars sl Ka, mgenere: dmhdehmpulr cinco allcustas.
18.4.2. — Prep 1 e M dischcka probh Posar ura enrmdud de muestra quil

contenge unos 15 mg. de Ko, efiadic 125 omn.? de H,0 y 50 em.® de disolucién € 04
(NH, L v hervir trginte rnmu‘tos Enfrisr, diluir hasts volumen, mezclyr y pasar por fillio sect.

18.4.3.— Prlpumcvbndalacumpntrén Disoheer 1,2931 . de NO,K (0 0,933 g. de CIK)
o0 H.0 v diluir hasta 500 cm.? {1.000 p.p.m. de K. Propsrar las disoluciones patran por dis
luckdn cubrigndso lon fimites 0 50 p.p.m. de K & intervalos no superiores a 10 p.p.m, y sfia=
disndo la cantidad adecuada de NQ,Li i va 2 ytilizerse un ingtrumente con patrén intama.
Prepatar 13 curvd patrdn de emisidn freme a Hustendo ol instrumenis de
forme qué 50 p.p.m. de K o kctures préximas ol centra de la escels. Atomizs percionas
de disclucionas patrén hasts que e becturas para Las series som neproduciiion,

15.4.4, Dchrminal:lbn Transfark uno slicucts de 10 om.¥ de dibolucidn da la musstrs
& un vesa de 250 om.”, ARadir una gota 08 rojo Semetlle y reutralizar con NOH
o+ 10, Mﬂnﬁvﬁd«ﬂpmhoﬂumhuuhpmwwmdehrwuvnw
forir cusntitativamante s aicuots ¢t columng, abelr la Beve pars obtensr una proporcidn
de flujo da dos Qotas/esg., recoger of aff on matrez afcrado de 250 om?. Lavar e Wik
cupta dentro de la resind con dos-tree pequeliss porciones e
sfiuente, hiaga sbrir ln e y recoger 100 om,? adicionaies
procurenda que o nivel de 0 no quade por debajo de s pects supsriof de Is columna de
resing, DAvir haste wolumen y mazclar {sl s Utz inetrumento con petrdn’ inbemo, o8
mmummuam,umamluwum}

LAtomi de variss veces para ot % macias

para
udldhdudh Detorminar s 1.5.m. de K 3 partic de @8 curem pasndn, (Llilnpurmlud.
s chsoluciones patri y de be musetra no deber ditersir sn mbs da 2°CY. .

Para comprobad, m1m;amuﬂoamtmmhlvwm
- un matraz aforado de 250 ml. Afiadir 0,5 . de POH (NH,, (NH ), y proceder coma en
W2 urpmndoannﬂndlr 128 ds H 0. ..Elt,owudadcdoumigudlﬂ.o.

18.5. — Céleulon o .

Calcular of contenido sn K0 utiizando la corrsepondients curva patrn,
18.0, Db sarvaciones ’

Lo sales de 16.3.5. mumwmmdnm«mwrmaum
espectrogrificos.

10.7.— Refaroncins

1.—Mbtados de anitisis. A.0.A C. Edickdn de 1970, nim, 2,084,
2, —Mitodos Oﬁﬂalu de Andilsia de Farizantes, M.* Agricultura,

ANEXO 1X—PLANTAS

. %—FPREPARACION DE LA MUESTRA

$.1.—Principio

Lax operacionas descrites 8 continuaclin, tieren ppr finglidad consegulr Nl musstr
pora ¢l andlisis o mbs homagpinea posible, Por slka, toda Mimplificaciin ¢ tretamisnto ineg-
ficient pn osta operacidn, pudde CoNducl & UNcs rIsURAdos qua Mo AN MepresenUtivas.

1.2, — Material y sparstos

12.1.—Eatuta con wire forzeda,

1.2.2.— Bandelé de fondo pome.
1.2.3,=Molinfic de ikgets o aspad matilices,
1.24,— Copiho de corde natural susve.

1.3, —Rescthor
15,1, = Scluckn o 1 por 100 de un detergents no nleo,

1.4, —Procadimiato

Lovar ez hojas con solucin 1,21, frotando snbes cana con 1.24, Lyvar & pomfinuie-
O dos veORE TN BIUE GOMMNTE ¥ Por GIIMS otres doa oon s deslonizada. Todo aste
process O levedo no debe ser superior a 20-30 segundos, .

Esta Y na daeba efs an of cono de que T8 hofe enté destinada n s reallzes
dbndadmhlebrmanﬂi‘ulqmpmmwoblunmummfhwhadﬂn.

A cootinuineidn o ts4 hojes depasithndolas en una bandeiz de fonda pomo ¢ B0*G
con patufe con aire torzato Gurante o TEMPR NACESIic Para sicEnZar pesd conttants {nof-
malmenta #ntre 16-24 horas),

“La musetrs deveceds, vawpuohhmuﬂmu,nmmbnmoﬁnﬁodnﬂhum
molinliin de wepes metiices, wnpm‘bndommlhpotblcommhm El tama-
150 de I mostrs debs ser ko Suficientamants grande PaTE Gue ses rapresentativa.

. Una vez reducide comvamientaments 1 hois w polvo, Introducids en un mcipients da
clerre heirnético, desechndoss unes ol sin taptn ¥ CominGoss s celients pard s slmi

r
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2.—NITROGEND —Rsectvor )
53.1.-—50hc§6n de scsiatos sddice, 1N, Disclver 136 s dc acatato sédico wihidato wn
2.1.—Princioiz agua y dili & un §tro, E pH de'ls salucitn debe sor, oy 82,
Atacando o matnna! vegatal con haida sulfinicn concantrade, & ebullicitn, en pressncl. £.3.2.—Ewnos 8 95 por 100 {V/¥). .' -
de un ] Heno S forma en sutsto amdmco, Se dentile sn presencia 8.3.3.—Sokucién de 1K, o Ja 4 pH 7,0. ABadir, por ceds Hiro de Sclutidn

deuqaummhmmmyHMsdmmuimmmmen

-

2.2.— Materis v aparatos

2.2.1.—Eguiga normial de laboratorka necesarko para efectuar und digestion tipe Kisldhal
¥ subsiguionte destilacian y valorecks

23, - Reactivos
2.3.1—Acldo sultirico concentrads (d w 1,34)
2.3.2—Acido sulfricn N/ 1k,
2.3.3.—Lejia do sosa chustica 36 B& [265g/1. de KaOH, aprox:rnadamenm}.
2.3.4.— Sulfate potésico.
2.3.5. —Sulfate cdprica anhidsa.
2.3.8.—Selenio puro,
2.3.7.—Rojo de metio,
2.1,8.—Verde de bromocresol.
2.3.9.—Solucitn de keldo bérioo al 2 por 100 en sgua.
2.3.10.— Cetalizador: Mezclar 80 g, de 2.3.4.; 20 0. e 2.3.5. y2 0. de 2.3.8,

2.3.1. v incicador Mezelwr vols Tguales da rajo da mstic (2.66 por 106] v venda
dz bramocresol 10,33 por 100} an alcohol ethics du 96°.

2.4.—Procedimisnto

Introducie of Un matraz o 150 M, de capacidsd, de 150 a 200 mg. de mubsire vegital,
prépamada sadn 4l método oficial n* 1, svitando gue £& deposite on of cuallo dal matraz.
A continuacitn agragar § mi. de dcido wilfirkco concentrada; deiar an contacto madie hora,

Treracurrido exts tampo Sareger unoa 200 mg. de catalizadory deepubs do haber puseto
dos o ves bolitas do widrio, caientar alguncs instantes, SUTVEmonts al principid y deespubs

Nevar a sbolicidn, La decclora:rén complela sa obtiens generalmenta an treintd minulos,
siurdo la durscitin Yot del catentamiento una hora.

Enfrisr ¥ aflzdir, de una scla vez, 3 ml. de agus. En o momento de destifar, afimdir de
una sola vei 25 mi. da la iefia de S0 ¥ lier &f matraz al aparata de arrasire de vapor,

Recikir ol destilado en un vm de 250 mi. conteciands 0,5 ml, de indicades y 10 ml. de
#icldo bdrico, tocando In axtramidad infariar del refrigerante o tonda del viso, Mantensr la
destilacién durgnte dos minutas v medio a tras minatos, siendo & volumen recibido da §00
W 125 mi. Valorar con dcido sulfarice M/ 18 iviesis de verde a rojol,

2.5, — Ccvips
Ceicular ol % de niteég diznta ls sxprosid
n .
BN -
10-p
nsndo: . )
A = voluman, en mi., te soluci§ dow 8 ja yaloracié

P = pro, &n g., de la mestra
1 ml. de sohucién N/14 corresponds a 1 mg, de N,

2.8 Refsrencias
1.—Mithodes da réfdcance pour la dé
tiux. Eomid Inter-insfiwts,

Comunication présentés 4% colicque Intenationsl sur s Contrdla de |'Akmentation des
Plantes Cultivies,

dans e ige-

"a'if“ Tnd

ANEXO X—SUELOS

- 9.~ CAPACIDAD DE CAMBIO CATIONICD

8.1« Aincipie

B suele ws satirs de aoctio madlanta custro hrvad ivos con widico TN
IDH82.Eexmpdadnﬂmnaddmvdndbmrhidoud-phumm.
arabnice TN, a0 quya sotuckn se determing o wodic,

9.2.—Matorind y apuraton '

92.%.—Fatdmetro de flema © sep foid con ou para fot

9.2.2.— Agitador mecpico de tubcs dy mﬂﬂﬂl
9,23~ Contrituga ¥ tubos de 50 mi,

ik e Bave,

" qua B prepare, 5:‘ mi, de dcido glacial & unos 803 ml. da sgua ¥ sntances shadie B8 o,

d hidrdxic de peac sspacifico 0.90. B hidrixido debs afadirss m
uns vitrine e gises & trevbe e un smbude de cuslio largo et insnera que Ssgus o fondo
chy by aclucitn del dodo. Dejar enfrisr v mpszar & pH 7,0 con Sckdo acético o NH OH, uandg
un pH-metre o indicedor azul de b ima ¥ dver g salicidn #-volurnen camamikio.

§.4. — Procedimisnto ) ‘

Pesar, con prechion de 0,01 9., una musstra da 4§ gramos sagin taxtura, Cokvtar an
un tubo de céntrifuga v alsdir 33 mi. de scetatc sddico {9.3.1). Agiter of tubo tapado du-
rants cinco minutos en ol Agitador macAnico. Orstapar y centrifugar fiasta qua o figuido so-
branadarta ssth clara. D ol Mquido 3 {ante y gesechario. Repetir ol L
otras tres vecet mis resuspsndiendg e soefo antes de cada agitacidn. A continuacin suse
pander ia musstes en 31 mi. de etanci (2.3.2.) y sgitar ol tubc tepado dursnie cinco fminu-
tos; destapar, cantrifugsr y decantsr ef fquido claro que sobrenade, Repetir & traamente
hasts qus la conductivided séctrica del Oitimo liguido scorsnedants sas infaror & 40 mis
crombonom. {1ros evados susien dor suficientest,

Desplazar i sodic sbsorbido por i mussira 1rathncis del mismo modo, Con tres por-
ciones da 33 mi. da scwato aménico 19.3,3,) decartendo cads porcidn del liquiky sobrenas

dante en un metraz aforado da 100 mf.,
{9 3.1.) ¥ bumogereizando.

il o o vol ton

ambnico

Determinar la concentration de sadia on el axtracto contenido en & matraz de acverdo
epn ol matodo T4(e) para extractos de acetaty ambnics,

4.5 .~ Calcuta

w-c
Capacidad de cambio imeq. /100 5.) = P

siendo: ' -

€ = concentracién, en mag/1, de Na an & extracto.
£ 0 peso, an g, de la muestea seca,

$.6.- “eiorencias

1. —Bwvet C. A Reitemelar, R, F. y Firaman, M. wEschangesble cation ana!y:u of
saiina 2nd alkaii soilss. Soil Sa. 73, 251 ZG'I 1962,

11— ACIDEZ VALORABLE DE LOS SUELDS

11.1— Principver

Percolacidn del suela con ung solucién 05N de cloruro birico v 0,058 N de trigtanolaml-
na fieveds a pif 8 con Meido clorhidrica y postesior valorazion con Acide tlarhidrice hasta
pH B, %, comparando In eentided consumide con fa utilizada en ur ersayg en blango,

4.2 —Matarial y speratas

$1.2.1.— Matraces adenmeyer de 125 ¥ 500 ml,
11,2.2 —Muetraz alarado de 250 mi,

11.2.3. —Filro Bitchnar ndm. 40,
11.2.4,~Revigiente resisienta 2! calor de 10 fitrow.

11.3. - Reacthox

11.3.%. — Solucién da cida clorhidrico 0,2N.

11.3.2.—Solueidn indicadora: Disohor 0,22 ¢ da verds de bromocresol y 0,075 9. da
rojo de metilo an 3,5 m, da NaGH IJ,'IN,.I:omplstmdo & ¢ mil. con etanol del 95 por
cienta (v/vi.

11.3,3. —Solucldn M e trietanolamina [TEAY. Diuir TEA comercial IN {€H,CH,CH, -
peso sepecifico 1, 129, sproximadamante 8M] y normalizar con 1a Solucién ic:da ii'l 1.1 I Y
indicader {11.3.2.),

11.34.—Snbdénmmllmpomda Dﬁms&bg de CiBs. 2,0 en agua destia-
ﬁthwﬁmtﬂmhd.ﬂ%omhﬁadiﬁﬂﬂdommnolammaZNv:ﬁml de
deido clerhidrico 6N y ciluir f aolucidn sn un 1ot de 9 5ios con agua destilate v hervida,
Merclar bien ln sollcion y spustar 8 pH 8,00 T 0,02 con dcido dorhidnce o ETA, impedin i
thsctucitn de CO, an a solucién imtalmdnunmﬁnymtubo con cal sadada connclados
lhtmduiim

1 !A.—h‘otm

Colocar 30 g. de suska en un matraz edemrmeyer da 126 mf. y afadic 100 ml. de la solucién
xtraciors 111.3.4.), ramover o contenide pasa Mazciar bian, tapar ef matraz y Jejar &n ro-
pose uf minimo de B k. Traas'anr el carsonido 4 un flro Bichner raws, 40, con papel de
fltre Whatman nim. 32 o similar {425 ¢m.}, enjuager el eranmayer con 1a sclucidn extrac-
torm y continuar percojanda seta BoOlUGHn & travéy del suele que 38 fenga un total de par-
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colado - da 225 el Dejar drenar cada fraccitn da Is sqlucidn ext 1o Antma te aBadi
Ia fruceién siguients; pero evitar qus o suslo 38 agm!e debido 8 secado excesive, Trang-
ferir completamente la solucidn percolante a un matraz aforado de 260 ml. ¥ enrasr con
o reactivo 11.3.4. A conlinuacidn verter e contenida del matraz en un erenmeyer de
BOO mi. mhadic 5 gotad de solucidn Indicadora (11.3.2.7 y valorar gon deido tlorhidrico
(11.3.4.1 hasta el viraje de color a rosa {pH = E,1}. Enjusgar & matraz ¢on 18 solucidn que
o8 esth vo'grande v completar la valoracion. Valorar 250 mi. de la selucidn axiractora origh
nel hasta el mismo punto de viraje utilizando la misma cantidad de soluclén Indicadera,

11.5. - Cofcidas

Acidez valorablie meq/100 g} = (V¥ TON_
siender’

Y = volumen, en ml,, de dcido clorhidrico utiizada para velorar 260 ml,, de Ta solucién
BXUraciOn,

V' w yolumen, en ml, de dpide clorhidrico wtilizado pars valgrar 250 ml. da la solucidn
enlractora que ha estado en coniacto con el suelg,

H = Mermalidad del &cide clorhidrita,

11.B. —Referencias . i _
4.—Paech, M.: sMetheds of Soil Analysish. Part Z: 810-312. Amarican Society of Agro-
nomy, 1965, ’

2.—Coleman, N, T. ¥ Thomas, G. W sSol Acidity gnd Limings: 1-38, Agrono'ny -
Mon. num, 12. Amarican Sociely of Agroramy, 1967,

14 — 50010 POR FOTOMETREA DE LLAMA,

14,1, — Princian

Excitacign del sodio de soluciones pulverzadas sobie una flama y medida de b radlaclén
emitica, uuhundu litio comD patrén intenc.

14.2. —Material y aparatos

94.2.1.—Matrares alorados ge 50 m’,
14.2.2, _ Forbmerrs de llama

14.3, = Beactivas

1431, — Solucin de acetato ambrico 1N, ajustada a pH 7.0: Por cada litra de selucin
ce 3& prepara biiadir ST ml. de gride acérce glacial @ unos BOD i ue agua y entences
afadir 68 ml. da hidroxigs aminics conrentrade de neso eondoiion 0,90, EV hidel o delwy
afindirs on vitring de gascs 3 tiaves de wn embods de Suelle arpn de tal iicnera que llegue
8 fonao de la solucisn dai Acido, Dejar endra: v ajuster g pH 7.0 con Scdo actiza ¢ hidro.
aido smdnico, usande un rH-meirg o irdicedor azvl de bromotirral. Ditvir ln sotucidn o vo-
fumen convenido.

14.3.2, - S¢luckon de cloruro sbdico §,040, Disolver en agua 2,338 p. de cloruro sédizp
y completar & 1 litro. -

. 94.2.3, — Solucion de cleruro sédico 004N en acetato amdanice 1N, Disclver en of reactl-
vo'14.3,1, 2,338 g. de clorurc sddico completar a up fito.

T4.3.4. — Solucion de gorure de litio 0.05N. Disclver en agua 2, 12 u. de r:lnruro e [itio
¥y compdatar 3 1 lirre,

14.4.— Procedimienta - - - R

Precarar uma serie de patones de clorors sodizo vsando log reactives 14.3.2 y 134,
afadiendo  cada ung la misma alicyota de Ta splucion 14.3.4, Preparar una sarie similar de
patronss de ciorurd sdico ton los reactivas 14.3.3. y 14.2.4 usande o reactive 14.2.1. en
vez de agua para diluir, Lat concentraciones de cloruro sddice que se recomiendan sort C;
020,608 1: 2; 3y 4 mealt. Lo cancemracidn ptima de clorure da fitio varia con el tipo
de fordmatrs da flama paro gensralmente os ¢a 5 a 10 meg/ 1. Los patrones de cloruro sddi-
CO en bgua 58 usan para andlisis del sodio en aguas ¥ en extracto’d scuosds da guelos. Los
patrones da cloruro sédico en Acetata mONico B8 LN para endlitis oo S0dio an & Bairac.
10 de scetato prbrico dal susto, Ca1ibrar gt fotbrmetro pars un intervalo de concentraciones

entre 0 v 3 meq/ 1 de sodio, LIande 183 c'nco primaras soluc-ones pairenes. Uss la primera
v la® cuatra Utmas soluciones palrones cuando se vaya @ travaar en of intervalg de O a &,
maq/ 1 de sodw, .

"“Medir con pipeta una allcucta de 1a solucidn que se va 3 anglizar an un matrr afarado
de 50 ml; In dlicuota debe da contener ménas de 0.2 mek'1 da sodto. Afadir el valuren
aproplade del resctive 14.3.4. 08 mode que cuerdo s ditoyva & ur volumen de 50 m'. la
concertracitn de Ktio ses exdctarmente sgusl 2 la da 158 soluziones patren de doruro $ddico.

Enrasar afadiendo agua o reactive 14.2.1, 51 van 3 acalizarse exiractos da acelais amb.
nico. Mezclar y deteiminar l concentrasién de sodio con el fotdmelre de flama usando -a
curva de calibracion apropiada,

.6 —Clculo

Coleular of cortenido sn sodio #n sgud o extracto del suely axpresadg en mieqi1 apii-
undo Ia siguiente I'n'armula.

Bodio [meq/1) = _E_
) ¥
sendo: -
" & w concentracién, en mag!l, da sodio hallada en ' cures de calibracian,
Y = yolumen, en m, da la alicuo de la selucion B analizar,

14,8, — Referencias

1. —Diagnistico v Fehabilivacién de Suetos Saklings y Sbdicos, Personal de! lavoraiona
de Saiinas de los EE W, 1973, Ed. Limusa. México,

ANEXO XL—VINOS

3sl.-COLOR

)1 — FPrincipia

El celor da jop vinos se Halarming por transparencia como &8 parciba por la vista, para
por Gn procedimienta independiante de Iw apreciacién parsonal, valiéndose de métodos ex-
pectrofotordtricos trigstimutares de ordenadas seteccionadas da Herdy, fundado en # sis
terma de la Cormmigidn Internationale de 'Echairage 1C.1.E.}, can relicitn a la luz producide
Por un cislo nublada (fuente Cl.

Unt2, - Marerial v aparsros

Aa)2.1, —Expertrofoldmelrn para medida en el especteo visible, Los valores do transmh
tancia correspondientes @ Ung misma muastrs, no Deben acusar diferencias sUpericres
#0.005 y cuanda Is escalg del nparato esté pradusda on valores de transe-itancia multiptica-
dos por 100, na debe haber diferencia superiores 2 05,

Las cubetas serdn de cuarzo o de vidria de {ndice de refraccidn mésime 1,5, de paredea
parzlelas y espescr inlerng D gue BE EXprEsd &n Cenlimetrad Y COM una BRONiMAcian
de T 00008,

Convitne disponar da cuatro pares de cubelas en lag que los espesores b, cean
deflcm ;3 2cm §5cm y1om:

Seqin la intensicac del color 5e escogerdn un par de cubelas de tal forma que 13 2hsor-
bancia A quedc campreadids ertie 0,307 [transmutarcia 0,5.0, 2],

Hal .2, —Procedimienta N

Si ¢l ving no kstE limpio centrifugar previamente, Eliminar el g8 catbonie, 5 es neda:

8ario, por agitacidn con vacic parcial, .

MedT ditcctaments con el expertrafotd metrs las transmitarcias del vino e las cuatro
lanyitudes de onda = €25, 550, 495 ¢ 445 nr,, empleando la cubelz de gspesor converien-
te, segun intersidad del colp del ving,

Yt A - Calsuiss

Utilizar sgua destilada como liguego de referencia,

3zl 4.1.— Calcular |as conrdenadas [k,y} del punta representaiivﬁ oel color del vint en
#] disgrama tricromitico deta CLE.

X _ y
"T|xev+rz YR T x e v 4z

X 042T 0 + 036T,, + 0,21 T,
Yo 00Ty + 08Teg | oy

Z =024, + 0934T,

Los valares triastimularas X, Y, Z expeesan las proporciores de colores rajos. verdes ¥
axul que dan por mezcla o color del ving.

cunndo & sspesor b de lacubeta sea inferfar & 1 om. refesir 13 transrmitancia a 1cm. enla
siguients forma T = 7' v 5i la transmitancia viene expresada en porcentaje.
™% ’
T = trangmitancia referida 8 1 om. de espesor de cubeta.
T' = lansritancia oblen'ds parg b om. de espeser de cubeta
b = espeser en ¢m. de Ie cubeta utilizada, -

Como Jos esprctrofitomatros estin ganeraiments gracuados tants en transmitancla T
coma en absorbancias A, e plede también calculsr [a transmitancia en 1 o, de gspesor
del vine a partir de |la zbsorbancia observads en el espasor b, si Ja medida se ha keche ¢n

" cubetx de espesar in‘erior a 1 ¢M., teniende en cuenta que:

1
A J—
Iog_r
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Con esta fin, se calculan las abyorbancias A en un cm. da aspesor myltiplicands respec-
thamente por 2, 5 v 10 a5 absorvancias leidas 8n un asnagsor b de 05, 0.2 vy 0.1 cm, Sa
chbtlenen desoués los valores correspondientss de {rénamitancia bign pat aplicecidn de g re-
lacién antecior, bien refiiéndoss & [a table calculads a partir de esa misma refacitn,

3{e).4.2. —Lumintidad relatva.—Ea & valor de ¥, expresada en parcentzs [siendo al
rogroy = Oy ol incolorg y = 100, -
w

Hal4.3. —Cromaticidadr —Para axproser al cromaticided flangitud de bnda dominants ¥
puiezn} se recurra ai diagrama de ticidad, qua rep al ntocuss de todes los colo.
res del eapactro, considerando qua 3 400 nm. comasponde ol azul, & B o, LLITasponds
ol vaede y & 700 nm. of rajo. B punta carrasponte a fa fuenta luminesa wiiizada, que, an

eate caso, s ol fuminane fard Q, gue rep i® luz de un dia medianamants clarg
¥ cuyas coordenadas son:
2, = 03101 * ¥, = 03142

{al. 4.4 —Longitud de onda dominants, — Conocidae las coordenadas x o y dat color, se

une ol punto de asax coordensdas C #.punto 0. En o punto sn o Que esta rectas corta al
/Specirum Locuse $4 encuentra 1 lorgitud de onda dominants gue coresponde s ratiz
de este color. As en #l caso de vinok de tono 1ejs, fangitud de onde daminante g8 givga
antre 535 y 598 nm. aproximadamente. Fara lo vinos dé un colar tinto france, se shaz orire

B38 y 659 nm., mientras que para log vinos de tona rojo pdrpura esth caractetizada por ta
longitud dw onda dominante del color compl ic. S0 abtiena sl valor da esta fongitug
de onda profangando Ja rects en la diraccion de © hacia 0 para qus ella corte & wSpactrum
Locuas cormo hemos visio antes. o

Este color complamentario s o case de vinos de 10N roj6 parpura sa sitda an o verde.
Se ancta o valor da esta longitud de onda quida da ¢ icompd fo), por ejermpio 495 ¢

3(a),4.5. —Purezs. —La puroza se calcula determinando la distancia relstiva del punte C
-fue rapresente e color del vino axaminada v del punto S gue correspande al «Spectum
Locuss of punta C que represanta ol Jumimante. .

S0 sxpresa fa puteza on porcentaje por la relacién:

W x Distancia def punta € al punto
Gistancia del punto O al punto &

aia).5. — Observa. : .

3al.5.1.— B color de un vino queds ! lafinide por [a 'urninosidad retara

¥ en porcantais v las coordenadas TReromaticas x e v.

Se puadan prever las car faticas ceomaticas de und mezcla de varins vinoy cusnde
#8 conocen las caractedsticas craméticas de 1as mismas. Los valaras tisstmulsms X, ¥, 2
tle la mezcla 14 obtienan por la suma de sscs valores mulliplicadas por su proporcidn para
cade constituyente,

TAELA DE TRANSFORMLC10N TE ABSORBENCIAS EX TR AMSAMITANTIAS
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5t.—PRESION DEL ANHIDRIDO CARBONICO

B1. 1. —Principiy

Madida da la nresusn aesiosh ﬁe W manhnu carade hnrmwcarnnnu meckants uh
=] d o fque disporgh de un mand )

51.2. —Muterin! y aparatas

61.2.1, —Equipo menombtrice que conste de lak siguisntes partes:

© B12.1.1.— Agui perforadora del tapén o del reciplame, huecs, con vibvula que obture
ol orificia de entrada de gas 8 la misma y sistema setanco de adeplacion ol 18pdn o moipiente.

51.2.1,2._.—Conduc1n qQue panga an comunicacidn la sguja con ® manbmet,
£1.2,1.3,—Mandnietro que permia lecturas da haata 10 Kg.fem.?

51.3, ~ Procedimiente .

Mantensr s muestrs en mposo durante dos horas ol menos. Llevie 3 temperaturs
#proximadamente 8 20°C v parforat el taptn o of recipiente seglm o cass, Abrir 1 wiholy
con 10 qua # a5 pasa Al mandmetro, Lear is presitn que indica sf mandmalrd.

51.4.— Exgrasidn de fos resuttados

La presitin so expresard en atméstaras a 20°C.
© datm, = 250 mm. de Hg, =+1.004 Kga’cm."a

» . .

E2 — ANTISERTICOS ¥ ANTIFEAMENTOS
{Mis1odo microbialbgicod

62.1.— Principio N

Comparacién del desanolic, en virc-problema i testiga, de las levaduras conterndas en
"laminas de sger-estrgtio de ievetura giucosado, tas permanecer sumergidas 46 horas
€n #llos,

52.2. —Material y apsratos

52.2.1.— Hematimeirg.

h2.2.2 — Cajas Petri.

§2 2 3. —Portagbietos reyadns an zig-2ag.

5224, —Vadlke e forma de U de uncs 0.5 cm, de didmetro,

62.2 5 —Tubos de ensavo-nforauos:; 10 . .
52.7 5 —Tubos capaces de-conlener pordachjetos normales de mic/oscopia.
52 2.7, —Aulocieva,

52.2 8. —Microscopla,

52.2.9. - Estufa de cultiva

2.3, —Reactivas Y mvdios de cuitive
52.3.9.— Solucibn acucse de eipnal de 6,9 /1. fun ml. do esa gofucide combing 10 mg.
da 5C ),

52 3.2, —Masio da 10° Bé pmptonada d 1 pul 1,000, Estacilizar an autociave a 112°0 du-
rante 20 minutas,

82,3,3. —Agar-atracte de levaduraghicosado! =
Extracn de levadurll .. .oouiiisucntisatinrinnisenonsantansnariey 5 0
GILCOME s ias tuniotr s st b i aa e te ettt tis i a i arran 20 .
B~ T 17.59
Agus JaSIIBDA L. oy s Cieeeiees TO0OgG,

Una vez fundido en bako de sgua, dlutrlbunr a razén da 10 ml. por b y esterilizar
8 120*C durarte 20 minytos,

52,3,4,—Copa do levedurs, Saccharomyces bayenus,

524, — Procedimiento

82.4,1,— Praparocion del vino protrema: §11a dosie g $O, Tord sa suparior 2 15mg. /1.,
procader a combinacidn del excesa mediante la soluckdn peucss de etans), dejando tianscis” -
e 24 hores, desde au adicién, Compmbar de nueve que & contenide de SO, libre &3 infae
rara 16 m. M,

E2.4.2,—P iGe del vine testigo: Utitizar un vIno de caracter(sticas lo mis pareciday
iblea n) ving problome, espetial on grad soehdlico. Respecto & S0, fibre 24 pro-
coders como en 52.4. 1.

62.4.3. — Siambra dal ager y formacién de la pelfculs: Una vez fundidos en bafo de ague
kot tubos con 10 ml. de agar- 10 de levadura gl de ¥ cuando la termperatura baja
2 45-50", sembrar, tras conteo ton hermatimetro, 5 milcres do tevadurgsfmi, (50 mﬂ onsg
ot tubo] do un culthva de 72 horas en mosto paplonado de 10* Bé,

Trat homvogensizer ripidemante los tubos sembrados, varter su contemdo sobra los pn-p.
tacbretos raysdon, situsdos en posicidn inclinada, apoyados sobrp un brazg de (2 varfly
o U colpcada dentro da ls caje Petri; of agar fundido deslizar§ uniformemanta sobre {g sus
perficia do cads portaabieta, farmands una lamine da sgar. Aclo sequido colocar horizons
ilmante los portactietas apoyands sobra low'dog azos de la verilla en U y dejer en repose
duranie un par de horss,

52.4.4, —Formacidn de toronias: Asagurade o solidificacidn del medio sembrado, tire
T i b los por ji en los tuhos que contienen &l vino problema y & wing
testign. Tapar no herméticamente los twbos y.mentener an & eatufa de cuhivo & 26°G
durente 48 horos,

Finalizado wtd perfodo ekiminar ol vino de fos tubos, dejanda Tos portachietes on #l intee
fiot da shion en contacts con el site y a 25°C,

E2.4.5,— Dbservacisn micrpacopica: Chservar les liminad Inmediatamanta daspuda de
sacadie del ving. Si no we aprecia desarrlic de cofoniay incuber en estufa a 25°C y repetlr
In obearvacibn microscdpica a 188 24, 48 ¥ 72 horas 51 o6 necoternd.

En los vinos de a'to grada alcohdlice pueds rotrasarse alin més o desarrollo de las colas
THas, COMO s comprusba én ¢l vina testiga.

525, Intarpretecitn de los rdsultad

La presancia franca de golonfas indiﬁ fa ausencid de antisépticog y antifermentey,

B2 8. —Referencios

1.—Método binldgico espanol-agentine para 13 investigagién de la p

in dy antiskpe
ticas an las vinot. B, Feduchy An. INIA. Sery, Tecndl, agr. N 2, 1976,

-\!INAGHE

17 - ACIDO ACETICO DE SINTESIS

17 L —Principi

Separacitn def cido acktice mediante extraccibn con Btar isepropilic ¥ medida de a6
cortenidg gn €, mediante especirofotomenia de contelko lguide,

17.2. —Marerial y Bparaios

17.2.1. — Pipata automérica de 100 pl.
17.2 2. Pipeta aforada dg 10 mi.

17.2.3, —Viales para contzo, de vidio con hajo contenide en pnu?io, dotados de un sb
wma o cierre de materil plastico pare evitar & alaque del Scide achtic.
) v .
17.2.4.—Extracior hiquide-iquido en tontinuc, con capacidad para. 2 liros de musstra
¥ 3,5 litros de disotvente orgénico.

17.2.6. —Columna rectiticacora da 1 cm, de kngitud y 3 cm. de di&petm interna, relige
ra da anillos casching 10,7 = 0,4 cm.} con camisa aisfante cerrads al vacia.

17.2.6.— Columna de destilacién fraccionada de 40 cm, de longitud v 3 o, de didmetry
Jnterno, rellera de anilloy rasching 10,7 = 0.4 om.l con carr-m aislante cerrade al veclo ¥
llarva de salida & los 20 om,

17.2.7, — Espactrofotémetro de cantelieo iguido,

17.). — Rewciivos .

17.3.1.—Eter isopropilico.

17.3.2. — Acido achtico de’sintesis con riqueza superior al 95 por 100,
17.33.— Tolueno marcado con Cur

47.3.4, — Solucitn de & g. /1. da buril PBD en toluanc para centelled,

17 A, — Procedimiento

37.4.1. —Extracoiin y puriticacdn del dcide acktico.

Extragr 2 liros de vinagre de 5 gradas acslces (o la cantidad correspnndignte si.se ety
de vinagras de otra graduaeién} £n continue con 3,6 litros de &ter isapropilico durante 24
horas al menas con lo gue se obtliere un extracte que Jebe contanet apioximadamente
o 70 por 100 de Acido acético preserite en e] vinagre,
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Elimirar el dizalents por dessitaciin en la colsmna 17.2.5. y reciificar ef rasidun en b
columna 17 2.5 Racoger, por fa =1ida situsda en el centro de @ columna, la fragcion qua
destia a 1147 despreciande 13s preneres golas del deslade. El destilado debe taner una n-
queza e a2-0o soidic mayor det 85 por 100 en peso, ’

17 4 2. Maduia espectroforarrética, *

17 4.2.1 -Foada En un vial se in-ocucen 10,5 g. de dofo acético de sintesis y 10 ml,
de igadn decent HIx40 -

1747 2 Munetrs problemsn {~traduck. en los vigles de conteo, 10,5 9. de cada desti
lado ¥ 12l de liguris da centelled 117 3.4 1 Proparar al menos 2 vigles por cada musstra
arck o3y 2 pard el fondo de acitico de sintesis. Cada vial se jee 300 minutas coma
e . - . .

Ling 2z Hecmuade el conteo ahadir 3 cada vial un volumen de patrdn isterna {17.3.3
que dn Aprgurmgdamente 40.000 gpm, v crtar dutarie 4 minulos,

15 - Lélrples

stividad rspecifica (dpm. Cl4'g. de C) = A — A,

slengo:
cprm (M}
A =
! 04 =<E xpxe
'AZ .. . CEm [F‘__,_
04 x E, xgxg
. ]
A M+ P
E, {Eficacia de ta muestral = P M3 P) - cpm M)

dpm IP)

' v .
E, {Eficac s del fondol = —com(F + Pl = epmif)
dem {P)

g = gramos dela muesira o fondo en el vial,
¢ = gramcs de dcidg acético por gramo de muestra o da fondo,

cpmIM + £} = cuentas por mnutos de (8 muestra mas o patedn.
cpm |F + Pl +  cusntas por minota del fondo mis el patran.

epm (W) = cuentas pot mituto da la musstra,

cpm (F) = tuenlas po- minula del fonda.

dpm IP} = gdesntegraciones por minute del patrdn,
ALCOHOLES

2.--BASES NITROGENAD_AS

2.1 —Frinsigio

Fuzrién del #meniaca v las bases nirogenadés mediants Beido fosférice, seguids de una
primera destiacidn. Liberacidn del amonizco y |as bases nitrogenadas con hidrxids sédicg,
#egunda destilagidn ¥ postarior valoracidn con deide clorhidrico del sequndy dastitado,

2.2. =~ Material y gparatos

2.2.1.~Matraz de 200 ml dw capacidad,

2.3~ Reactives

239, Acido fostérca d = 1,34, .
2.3.2.— Solucién de hiddxido sodica al 10 por 100,

2.3.3. - Solucidn de dcide derhldricn 0,Q1N,
2.3.4.—Solugidn da rojo de metila,

2.4.— Progcedimiento

En un matraz de 200 ml, introducir 50 mi de Bicohol, Rdicionar 40 mi de agua v dos go-
tas de deido foztdrico; destitar y desechar Tox primeros 80 mi. Erfriar of metraz y Bl residuo
frio.2cic onar 2 mi da solucidn de hidréxide s5dice al 10 por 100 {6 20 mi de so'ucén da hi
drowido sédico al T por 100 & hay proyeccionts). Deslilar de nuevo recogiandy alradedor de
7 ml de destiado an un tubo de snsaya, en ol qua prev:amenia 2e han intraducide 2 ml o
Pgua y unz gala da solucibn de rojo de metilo, procuranda que el destilaca caiga en el fon-
o dél tube con fa ayuda de una alargadars, Valarar § Continuacién con solucion de dcide
cla:hidrica 001N hasta que ol indicador vire & rajo. ) :

2.5.—Cdiculos
Nitrdgeno {mg de nitrégenc/litrs de tanal) = 290 n /A
¥endo:

A = grade alcchdlico de aleohol., .
R = yolumien, en ml, de solucidn de dcida clorhidrico 001N gastados an la valarecidn,

2.8, — Referancins

1.—CODEX OENOLOGIOUE INTERMATIONAL, .1V, 1874, pég. 17.

"

2 - GAADO ALCOHOLICO (métede sraométrico)

3.1 - Principio

Medida directa del orada medianté la utifizacion de un al cohdmetro,

A.2. - Matenal v aparatos
3.2.1, - Pchata cifindrica Suyas dimarsiones minimas serdn de 3 mm da didmetrg inte-
rior y 320 mm de alura. .
3.2.2. - Termématrg contrastado, graduada par o manes #n 0,1 grados.
4,20, —Dispositiva gue parmita manisner vo tiaa la probeta.

3 2.4 - Alcohimetro gradade en décis:as, £on urs cistancia miaima ehtre dos grados
consecutivos de 8 mm imass del aredmatin mavar 22 86 g1 B cosficiente de ditatacién ¢i-
biza del vid-'o empleada debe estar comprendde sntre 0,000020 y 0,000025,

3.3 — Procedinvente

Colocar an fa probeta ta cantidod recesania de alcahol, Agar para wniformar la tempa-
ratura (que deberd ser la mas pidxims posible 3 |a dol calibrady do slcohdématra). Un minus
0 despubs de hager 1z isctra del termbmetro. Retirar ¢ tarmdaneo, introducit o sleohds
metro lque deberd ester bieh fmpio y desengrasadal y despuds da U minuts da repaso hae
cer la tectura dof gracio apareate sobra &l vastaga ded alzohbdmeig. Hacer o inenos tres bece
turas del grado alzgndlica aparenee, sirvidndose si a8 pracise de.ura lapa,

314, - Cdfcwle ' )

241, —Enef cage de utilizar alzohdmeros dg 15°C,
Calcutar ol grado alcohidlice g 15°C. wtilizandn la tapls |

. Calguia et gredo elzghalca a 26°C, wiilizando la tsbha If, af2dendo af grado aleohglico
aparente 2 15°7 12 correccién coriespanciente.
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El objeto de la 1om de musetras o obtenar de un SuSkc UNA Mmusats represantaths de
friema para poder determingr & DTtz de slla sus camcteriticss fisics y quimices.
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maﬂﬁodahmdnmmuipﬁuﬂabduhﬂputmﬁuﬂu
soan para fertiided, p .-lodl' Sgicas, sellnided; etc,

13, = Definjcionse

mmszmwammanmmtmm

MUESTAA COMPUESTA: Centidad de producto ds un MMIWMVM-

moganaizacidn da varis musetras simples ¥ cUyss caractaristicas oon aprodmacitn
suficlerns, as dol wuwio, o

MUESTAA PARA EL LABOAATORIO: Cade uria da Tee portes obtankdes gor recuncidn
o4 la mussire compusets,

XA —Material y apacstos N

141, —Pala 0 simiar, para wrcavar un pecuefio hoyo e o susio,
1.4.2,~ Cuchillo del adaféloga o plgueta,

1.4.9. Bolsss de plirtico sin ewtrenar, pam s 4tlizacién como soveses portadorsy
fos slermpleres de rwostra paca ol labomdorio. b

T4 4.—Evquetas (Ag. 1,
14.5.=Cuerda o grapadort,
1.4.8,=Chita riétrica,
14.7. «-Sontlas acareladat part mww &
1.4.3 Sonday modela australleno (g, 37,

1.4.9.~ Balsas portaporcionsd, Hare de ser de utfizacksn dnice, wﬂmdonu-
terdn&luﬂuhhvdnﬁmnﬂnuaduuduﬂmﬁhpm

. Y- - _ [ § L
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byy = by + & 1.5 —FProcedimisnto ) -
T : - ) _ Toma de muostras par fertdad (Aneco 1)
i ) L] » . . y ;
£ - S £ Toma de muestres pare prospecciones adafolSgices [Anexs 29,
we | 6,00 wo | o 0o | o0 wo [om x i : a
wi oo (I wifos [l wafoo | walom oma. de restras pare smiidad {Anxo 3,
e RS IR R R
HEREIE-RE AW R "o ot o v et
. g ' g » o . T ¥ Pamfcm:ummumnomvpumla mpher 84 e AN Un plistica ¥
:: g:gt ::: g::: ")’ ::g: a:: ::g{ - lan du la siguianty sa copon fusrtamente dos wirtices opueston del plsstico
:: gaa ::-: :.& g.: :-a g.: g.g: ¥ o2 ostira do uno du clios da ferma que al suslo rusds hack of otro. Cespubs sa eatira da
Y 404 ¥ { ¥ i B # dsta pars qua da gire on ] rio. Se repite W proceso con Jos otros dos
a0 1 om w0 | 0,8 ”ne | 9 o oo virtices. Volver  realizar el process hasta consaguir una mazcla hamogénas,
i1 |86 w100k i1 | oo $,1 | 001 Lina vez homoganelzada ks Mmuestra comp - de sobra o pléstico farmande
:i.; g:& ::: 3',: ::s 3:“’ =:; 3:3{ une caps de 1 cm de espesor qua se dividird en cuatro cuadrints. Sa dmartm cusntits-
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. E ©,03 . ' P .
ne | oS " ll,ﬁ ;1:: o5 a" oo hboﬂ m do la m:‘trl W\;p.u;tl sstard on funcidn del do . parn o
mo | o o] v no | o ne | om ratorio Pecesasier, e coma ¥ Qua sa 2 realiar,
il oo e | oo v | 0w viil oo p la P 2o .dividirh dsta en of ndmaro de partss necesariss
:.l gﬂ max oo sy | o izl om oonnmmndu ud-mﬁunuunl musstra pars of labomtorda.
mabeo |l Siloe f wilce |l Adlem.| - Siles s estnioven darasisdo tmodes para pedi b roparsciti do o
3. g.ﬂb :.{ &a g:z 0,03 a,i g,g: MUSILIE COMpuesta por o procedimisnta | ', hn p
Slpea (2l fEi(em | pifen cvntd
ey | oo "y | o ol O ¥l \.2.— Camacta y atig die fof envases da
or | oo o | o8 o | o we | o Ura vaz obtenidss las pern o Jab io sa introducliin en lan bolas 4.2},
o1 g-“ -, | 0,04 L. AR Y- .t | 5,02 stiquetando cada muastrs 14.4.] pars su perfecta ldentificacion referindolas con Unts inde=
32 ' 2| ook Da {00 na 02 lobix Al aqua Ipuede ser | tinta ordinuria del bokgrafo a' base de ghicerina}, Se confecciona-
na | & w3 | 0o vy ] My 1o
g,; :ﬁ Wi | a0 a1 6m -l o1 Fan dog eriguenss iguaee sepin o modelo de la fig, 1, iIntroduciendo una de eltas en ol in-
' - . 0,04 n, 0. - 0,01 terior de la bolsy, doblada s doy pagues, de modo quis I ca sscrita quede protegida en
=‘: :‘& =': g ::. oy g:g :-‘5 3;3} ol Interior. Si la muestrs evié relativamenta seca no ss praclag tomar ofas precaucimnes,
Bne} oo “E | o wa | ojez s | e Pero si osté muy himeds pusde colocarse dentra de un trozo da plbsiico para que no s
By | %ok ms | 004 ny "y |04 maje. De todus modos debs SLArse Una Begunds eliqueta on o nude a cerre de la bolse.
:‘: ::: :‘: :‘“ “': :‘“ no | am El tiafre & puede conseguir arudando [a parte suparior de {s boiaa con alambes plastifi-
3l -1 n'& :.’ ‘:g ”:; : cado uno de cuyos entremos Be utiiza para figar fuera Ja 2" a!iquata o bien grapanda &
1 :'_} ::g: =:1 g:a w3 | oca wile balsa o atando con gomes o inchuso Sramante.
v ¥ w o Mk | 802 LR E]
s | oo w. s | Sk u | oe » a
AR EEY ol a0 wilo il 1.8, — Biblicgratia
IR AR Rl R AL
W’ L
sy | oo m | om bl Sy gl ot 1.—Guis para (@ deseripeitn de perf'l‘ea de suslo, 2.7 adcitin 1977, FAD. Roma.
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NEXO XI.—TOMA DE MUESTRAS
A ANEXD A
1.—TOMA DE MUESTRAS DE SUELOS ANEXD R-TOMA DE MUESTRAS PARA FERTILIDAD
1..~08r0

1.1, — Genaraliciades

Doa clases da muastras pueden difarancisrss en of muesireo, s alteradde, pare andlisia
quimico y mecdnice del suslo y [2s inshteradds pare 'a icidn de iedades finicas, En of

primac cas0 v porble [a fo wWn de ls Jub L] cnrrnp\r.leuta

Ll operacion da hrm dc musstras comprende iae siguientes operacianes: fieciin del
da

p hocciin del tipo de muestren, profundided ds muestreo ¥
posd:lle suhmuuhm. -
1.2, = Nimero g8 muestras simples -

8 n de £ & tomar depende de s varlabilided de 1a propiedad @

rradir y del gredo’ de exactitud desssdo. Pars conacer sata variabilidad saria necesario rea-
Tear Un muestreo previo para estimar 18 vacisnze de bn poblacan de scusrdg Coma 88 Indi-
o 8 cantinusckn. De no dlaponer de axte dato 1O ¢ puwden dar vakres concratos parm of
nirnera da Impley i bien [a seiimacitn serk tanto miés aacta cuanto mayor 8
o nimero de les mismas,

Enunmummﬂmrmllqu!nmwnmldonunm e civlenen estimacios
s da la macia v y variania v fyl de la medis por

n

Z ¥

M Fe 1=1
vpe § =P o
I=sl aln-=N n-1

a1 donda v, n o walor observado pars [n umidad |, Le asiimaciin de la varianza de la medls

- permite ol chisulc del Intervalo da conflanza de la redis por la siguisnte refecidn:

BiL=Fiia L..._i’ll.._..l 2
. —

on donde L en o Imtarvalo de conflanzs, t aa b varisble da Student con In~11 grados de %=

bBertad, & s o nivel de probabilided del Intervalo ¥ © ea la expresidn correspandiente 8 (2],

&1 58 tlena una wstimacidn de s varianza de muestreos pravios de la poblacién, entohce .
ma pueda esiimar o ndmaro de porciones nocesarizs on futuros muestress para obiensr uni

‘preciaién dads B un nys & probedilded detemmineds, § partiz de (a5 acwaciones (2 v 13):
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n=td 8 . 41, donda D es el firite especificado
——

En of coc.de o poder apficarss los dbulo: antaricres sa definfrin praviaments, de
Rusrdo con criterios edefoldgices o de p grcols, drwss homagd dentro de la
Zond en L0 que se cuitive Lna misma vlriudnd, toméndose dentro de tada Srea definide ho-

- mogénea por o sueia v ol entada del cuitivo, de § n 25 porciones.

1.3, = TYienwca de musiso

[»%] do con efiter defoligicos o de prictica agricola s8 definirin prevismenty
- froaz cnomopéneasa

Dentro de cada dres hdmogenea so debeutablecer tipa da muestreo v profundided del
Mmuesitec,

1.3.1.=Tipo de muestred
E 1ipo da muesirso debe cumplis la propiedad o ser o! azar, 3 decir que todss las posi-

Bles muawtrss Emples cuo 30 puedan tomd tongen la misme probabilisad de ser sleg

En of muestrec simphe a! nzir 18 seccién de ios puntos & musetrear 36 realiza por refe-
McH A unos &es cotrdensdos fliados an e Srea. Les coordensdan de los puntas 5e ohiie.
nen por tables de nimais ol azer y coma unidad pan cads ef resuhs suficients al consi-
derar 171000 de sy longitud, .

En ot mussireo estextiicace #l axar, [a suparficie 5o subdivide en &mas de igunl farma ¥
ntension, geearaimente cuadrados. Dertro de cada una de ellas w0 dlige o azar en misma
namers de puntos,

En o) caso du sor Ards hmu&ms de pequm amns:én & cuanda G 38 recure &
uno de loe dot ol p < i80S 4 oTRCtusr Un rACOTie e
Eig-rag 8 travd de la percels ¥ LOMAr ung Muesta lnmpln cada cierto nimarc de pasos, fija- -
dos eetos de Muerds con A eatensiSn ce e parcel ¥ ol nimes de muesizas simoies 4 10-
mat. .

132 = Profundided de musstre

hmmnﬁoddﬂmuuuwmdﬂmporhdemmmm.&Muhn

loganhmamapmfundadndanndlddwdoulmdn a dif
simphes parcisles de difersnte pmlunrrmd Coma tifrae
orfentativas ufmemas les siguientes; .
Frofundidad da mumstroo
Superficin " Profundo
Cultivg oms. ©ome
Prudaras ) . . 0-10 nirguno
Harbboaos v nitaies on no cultive .} 2-40
Frutslet labradcs ' % X-50

1a cantidad de porcién dnpm:le da! material usade pare 4l muesties, mm:lo rrrportantt
qus cada urdad contenga ap te la misma idad de suolo & iguatmente re-
partida enire todo el ntarvelo que constiniye la profundidad de! muestreo fig. (41,

ANEXO B

ANEXQ B ~TOMA DE MUESTRAS PARA PROSPECCIONES EDAFOLCGICAS

2.1, —Grneralidades

18 torma de rmussirss deba nbﬂ.ar h totaiided del perfvt o doc tanto jos n‘lmmnm
ﬂmc«pducomnlauﬂ“ 1 g ¥ hani

Ex de la maymr importancia ol perfecto conocimients v descripeiSn det parfil del swslo
PAre Ia toma de ¢ por lo cual na rejlenard upe ficha descrigtiva del perfd
(vhse modele aduntol,

Uns vez astuciados v descritos sn [n ficha ipa hodzantes v subhorlzontes v determing-
das g de sus propisdedes medisnte anblisia de wmenmlm rhpida en o CHMpO 38
procedars a is 1oma oo muesiral,

Lo muestra deba progeder slampre de caficatss n warposible, En cass da obtenerss por
london debe insicarse,

En la toms de muestray hay que Iemren eusma cinrtas precaucionss como et sl ceso
e suslos que contr shias proporci g
& trence sobre tefrazas fluvisles o dpr‘mdm de coluvis :Ie pis da’monte. En sstos casol
¢ hice necesaria unn separacién de partes grusces 4n el campo por tamizada de i HéTe
fina qun " moﬂo pais su pcstlnor ervio 8l laboratoric, # Dien es pracieo snotar ie prov
de das, ael COMA. 44 nalUrsleze, tamfio, caracteristicas
lilnlégnc.aa ¥ mlnernlbglcls va quo o cosp AHD Nox ¥ privadon de sst informas
t¥6n scbre ¢l materinf madrs,

Egts sobeccion ne ha de 86 MUy precias pudisnda ratirsrss o slemantes de clorto te-
meflo, camo kot may &8 un o, Thedh una Smpe crba, quadnnda para ol labora-
Atorio 1a Isbor de separacian rastante, :

Junto con las muestras oeba envisres al lsboritorio una rm deteilads de ied mismas
Rue corhprands los siguientss spigrafes:,

Musstre Focha  Prolundidad  Horitonte Clsiticacion sdafolbgics Obsarvacionss,
N l.‘-l'."l. . . m n

22.—Técnica de mupsiten

- 2.2.4.=Thcrice geveral

Dontro de cida harzonts repraseritsthv det pedion sa marca con ol cuchillo un rectine
gulo cuyos limites supancr @ infenor coinciden con Jos dl hordzonte y seguidameite se prov
udulvacladohomogmamnamguharmdaoulltuﬁ faste ol pesa de muestrs
nevesario, En el caso ca querer sumenter Ja representatividad del muesizoe s repotind e
©Operacidn en dinintos frentes de Is caficats,

Ea ot caso do mivestras -

Para low horfzontes mixtos b da transTcin 8s mucho més preciso :Qm-ar dos mucs!r;s
ndepandientas de [ss Sress aislast considersdan como une s8iD de sus componenter, y
moedimite 8 cHeulo posterior mrbuite un vakr promedio, que obtener inicislmente una

" musetre media madiante 1s mazcla en fo debidas prupcfdones de dog mater'zsles de ordings

rio con propladades muy ditinis,

Eapaclal atencidn hay oue prestar of mosstreo por separado der 1) Eflorescencias super-
fictader, 2 Las coviras, 3) Los néduios v concrecionas, A1 Loa limires abruptag entre hotis.
zorted ¥ ] Las longuass v sdigitaciones antrs hor

Cuando se traate de determinar clertos contrastes bruscos #h (& compesicién, al pasar da
Und & ofrd harronts, come son ks cescs del feambic textural sbruptos ¥ dal carfcter
epaleocy (an fos Palsxevalie, Petendaldie, Pakargids, aic.) sn tas normas ol sisterna « Soil
TRxOROMYY ¢ CUBhGo #8 trate de definir slgunca’ horizonies disgnisicos, cuyss propisda.
des tienen que sicanzarcieras valored an ciertos sspesores {por siemplo #f harizonts wArgi-
licos tiona que elcanzar suficisnte incremento #n I proparcidn de arcila, ol 26% mds que
fos_eluvisles, on aus 30 cm superiorea), en tles casos sath pracisn dg ordineria atencrse
0 181 sepecificaci del temar implicado para poder realizer of muesiras ge modo conves
niente, En genersl una toma ds mussiras c-ld’a 2,5 om [une puligads inglesa] es i norma
s exiganta,

2.2.2, —Técrica sagiin intervaloy fjos,

Este tipc de L] S trate de conocer |a vanegoibn £ontis
rwada de algun camponents, coma la Broifia, 1os carbonstos etc., & fin de estudiar su chg-
tribucion en e! pe:fil can detale suficients y siempra supondrd la toma de un AUMETS M

Anbd A,

-cho mayor de murstras que 20 el Celo anterion, yi que ‘o8 intervalos de 105 espesores han

) B MENGIes pues 5t no esios dates ceracerian de sigrificecidn,
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ANEXO ©

ANEXOE® ~TOMA DE MUESTAAS D£ SUELOS AFECTADOS PO SAUNIDAD
2.t~ Ftudio de

Para dsiimier ung zona saling, W hicen tomas de musstras g8 gerfiles del suelo, dat

orden: de 1 3 2 por 100 hactivess, junto con’ cuktm tomas de muestras del horizonte miper-
ﬂ;i-llhdimnciadamvdmm,nmauauﬂma.

Las mwestras chismides e los honrontes de cada perfit se analizen separidements. Lag

" ponsguides de los horizonies supsrficisier toradss o torro A perid se mezclan para ob-

tones uns sole.

9.2, —Extucho duisfado

&mwmndommmdewmddmdoconumhmmdaddammuqmw- .

e con of nhval da salinidt ol imiento. Como NOMa o8-
iwmmabbcamMdnmmmcmﬂnmwuchanmﬁymwudu
190 hectiraee, .

32~ Eaieefo de contrl

Conocido madiante sl Extudio detallsdo, ol nivel © Tos niveles da saknidad de I8 zons
sxaminada s afigen puntos de cantrol, estratégicamente wtuadcs ¥ en niimeno depandiente
te cada caso particular, En cada punto de comrot se estabiece un cupdradn de & x 6 me-
fron a0 los que peridd) ¢ ofi #n tornes de musnires, Con cardcter orentative
&4 citen Iss siguisntas:

23.1.=A 1 profundided de 0-25 trrw, § tomas qus se mezchen pars obtener yna,

8.3.2.— A b profundidad de 20-50 cma, § tomas que se mazclan pars chitener una.

$.3.9.— A N profundided 50-100 eme, § tomas que o mezcian pare oblensr und.

¥ of caso de Gue hayn efioreicencies salinee se murgiresn por separado ¥ 3e
Antes de procader & a toma de musstres descrita anteriormenta,

&1 as tleren an cusnta la disdbucidn de [ss idach las. haltrfllas wn fe shec-
eiin de 1os puntos de Mmuestred e ik iiarabl la reprosortativided de be-

o, o4l como 8 0 tisnen 80 Cuanta fos Sriterios expresades mn 1.7,
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