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EXPOSICION DE MOTIVOS

Articulo 1. —Objetivos

El objetivo fundamental del presente Reglamento es la libre circulacion de detergentes en el
Mercado interior. En concreto, moderniza las directivas existentes sobre detergentes en cuanto
a la biodegradabilidad de los tensioactivos y la proteccion del medio ambiente en relacién con

esta cuestion fundamental. Los nuevos ensayos de determinacion de la biodegradabilidad
propuestos garantizan un nivel de proteccién del medio ambiente mas elevado y son

aplicables a todos los tipos de tensioactivos de los detergentes. Ademas, se convierten en
obligatorios para los productos cubiertos por el presente Reglamento los requisitos

especificados en la Recomendacion 89/542 de la Comisién relativa al etiquetado de

detergentes y productos de limpieza, asi como el suministro de informacién especifica al

consumidor sobre la presencia en los detergentes de sustancias de fragancia.

Articulo 2 y anexo |. -Definiciones

La definicion de «detergente» que se propone amplia el &mbito de aplicacion de la legislacion
actual para abarcar otros usos similares, incluidos en los objetivos de esta legislacion, de
acuerdo con las experiencias pertinentes de aplicacion en los Estados miembros.

Se introduce la definicién de tensioactivos, que no existia en la legislacion anterior.

Se incluyen definiciones de los conceptos de biodegradacion utilizados en el Reglamento, ya
gue son Utiles para su correcta aplicacion.

Por dltimo, se definen otros conceptos («limpieza», «lavado», «sustancia», «preparado»,
«comercializacion», etc.) que pueden resultar de utilidad para la aplicacion del presente
Reglamento.

Articulos 3 a 7. -Limitaciones de comercializacion

Estos articulos se refieren explicitamente a los requisitos para prohibir la comercializacion de
sustancias y a las condiciones para conceder excepciones.

Se ha considerado apropiado establecer un periodo transitorio de dos afios a partir de la fecha
de entrada en vigor del Reglamento para que los fabricantes (término que en este texto incluye
a los importadores) de las sustancias afectadas puedan solicitar una excepcion.

La jerarquia de los ensayos se basa en consideraciones medioambientales y, simultaneamente,
trata de reducir al minimo los gastos para los operadores econémicos, ya que sélo una parte
de la sustancias en cuestién tendran que someterse a la serie completa de ensayos. Deberan
hacerlo Unicamente dichas sustancias.

La concesiébn de una excepcidon a las sustancias que no superen los ensayos de
biodegradabilidad final establecidos en el anexo Ill se autorizara previa solicitud explicita de
los fabricantes y mediante una Decisién de la Comision para cada caso individual, adoptada
por el procedimiento de comité.

Para obtener una excepcibn es necesario cumplir previamente los requisitos de
biodegradabilidad primaria del anexo Il y someterse a la evaluacion de la informacion
adicional exigida en el anexo IV.



Se ha considerado apropiado referirse en este Articulo a otra legislacion, en particular, a la
Directiva 76/769/CEE, que permite imponer restricciones de comercializacion a sustancias
cubiertas por el presente Reglamento como, por ejemplo, las relacionadas con las decisiones o
recomendaciones de Parcom.

Se pretende desplazar la responsabilidad hacia los fabricantes, que garantizaran la realizacion
de todos los ensayos pertinentes, en lugar de continuar con la situacion actual, que depende en
gran medida de las iniciativas de los Estados miembros.

Articulo 8. —Obligaciones de los Estados miembros

Se considera fundamental para alcanzar los objetivos del Reglamento establecer con precision
las medidas principales que implican la responsabilidad directa de las autoridades
competentes designadas de los Estados miembros, ademas de las establecidas en el Articulo 3
respecto a limitaciones de comercializacion.

Como ocurria con la legislacién anterior, los Estados miembros deben notificar la lista de
laboratorios autorizados para realizar los ensayos de referencia de acuerdo con lo dispuesto en
los anexos Il y 111

Articulo 9. —Obligaciones de los fabricantes

Los fabricantes de detergentes o tensioactivos para detergentes deben tener a disposicion de
las autoridades nacionales los expedientes técnicos correspondientes de todas las sustancias.
Los Estados miembros tomarén las medidas apropiadas, incluidas acciones, para garantizar

qgue se cumpla esta disposicion.

Los fabricantes de detergentes siguen siendo responsables de comercializar Unicamente
preparados de detergentes que incluyan tensioactivos que cumplan la legislacion y de
asegurarse de tener disponible toda la informacién técnica exigida.

Articulo 1Q —Medidas de control

Las autoridades competentes de los Estados miembros deberan tener la posibilidad de aplicar
medidas de control para garantizar que los fabricantes cumplen el presente Reglamento.

Articulo 11 y anexo VIII. Etiquetado y hoja informativa de ingredientes

Este articulo, junto con el anexo correspondiente, mantiene las disposiciones existentes sobre
etiguetado, ya que éstas seguiran existiendo. Simultaneamente, y para tener en cuenta la
evolucion que representa la Recomendacion 89/542/CEE de la Comisién relativa al
etiquetado de detergentes y productos de limpieza, se hacen obligatorias las normas
establecidas en sus articulos 2 y 3.

La Recomendacion ha sido eficaz, ya que el nivel de cumplimiento ha sido elevado en la

mayoria de los Estados miembros. Sin embargo, la presente propuesta es una buena
oportunidad para combinar las normas sobre etiquetado con otras normas sobre la
comercializacién de detergentes.

Esta transicion debe considerarse un logro de la Recomendacién y no debe interpretarse en
absoluto como un planteamiento contrario a los acuerdos voluntarios. La

Recomendaciéon 98/480/CE de la Comision, relativa a practicas respetuosas del medio
ambiente aplicables a los detergentes domésticos, seguird considerandose de manera



independiente, puesto que su ambito de aplicacion no esta incluido en el presente
Reglamento.

Debido a su creciente importancia, las fragancias y agentes conservantes se incluyen como
elementos nuevos en relacion con la Recomendacién 89/542/CEE.

Se afiade una nueva norma por la que los fabricantes de detergentes estan obligados a poner a
disposicion de los profesionales de atencidn sanitaria un listado completo de los ingredientes
de un detergente que les ayude a investigar la existencia de una relacion de causa-efecto entre
la exposicibn a una sustancia quimica en particular y la manifestacion de una respuesta
alérgica.

Articulo 12. —Procedimiento de comité

El procedimiento de comité propuesto pertenece al tipo reglamentario, como se establece en
la nueva Decision 1999/468/CE.

Articulo 13. —Adaptacion de los anexos
Se propone que la revision de los anexos | a IX siga el procedimiento de comité, ya que estan
relacionados con cuestiones cientificas y técnicas, y no influyen en la jerarquia fundamental

establecida en el cuerpo del Reglamento.

El procedimiento de comité también debera aplicarse a los articulos4, 5, 7, 8 y 13,
relacionados con la comercializacion de sustancias y preparados.

Articulo 14. —Clausula de libertad de circulacion

Este Articulo es el complemento expliciio de las clausulas sobre limitaciones de
comercializacion y cubre las sustancias y preparados que cumplen lo dispuesto en el
Reglamento.

Articulo 15. —Clausula de salvaguardia

El hecho de que una sustancia sea considerada facilmente biodegradable no impide que
plantee problemas relacionados con los productos de la degradacion y con los indices de
biodegradacién en determinados tipos de usos, en particular, en casos de alto influjo en los
ecosistemas.

Articulo 16. —Legislacion que se sustituye

Establece las Directivas que deben ser derogadas por el presente Reglamento que cubre sus
disposiciones pertinentes.

Articulo 17. —=Sanciones por incumplimiento

Este Articulo exige a los Estados miembros que establezcan sanciones por incumplimiento del
presente Reglamento.

Anexo |. Productos incluidos en la definicion de detergente

Enumera los productos que contienen jabdn u otros tensioactivos que se consideran incluidos
en la nueva definicion de detergente establecida en el Articulo 2 y los define.



Anexo Il. -Métodos de ensayo de biodegradabilidad primaria

Establece los métodos de ensayo y analiticos para evaluar la biodegradabilidad primaria de
los tensioactivos: anidnicos, no ibnicos, catidnicos y anfotéricos.

Los principales cambios en relacién con los métodos de la legislacion existente tienen la
finalidad de abarcar, por primera vez, los tensioactivos cationicos y anfotéricos y también los
aniénicos y no idnicos que no reaccionan a los ensayos incluidos en la legislacion actual. Se
exige el uso de andlisis instrumental en el caso de los tensioactivos que no reaccionan a los
métodos semiespecificos, de manera que todos los tensioactivos estén cubiertos.

Estos ensayos seran pertinentes en caso de no superarse los de biodegradabilidad final del
anexo Il y el comité examinard los casos uno por uno. Se ha considerado mas oportuno
conservar la posibilidad actual de elegir entre varios ensayos de biodegradabilidad primaria,
pero se estipulan los métodos de referencia en caso de resultados contradictorios en diferentes
Estados miembros. Estos ensayos también seran necesarios para calcular las concentraciones
previstas en el medio ambiente de la sustancia madre para la evaluacion del riesgo.

Anexo lll. -Métodos de ensayo de biodegrabilidad final

El enfoque adoptado se basa en la parte C.4 del anexoV (determinacion de la
biodegradabilidad facil) de la Directiva 67/548/CEE.

Sin embargo, se tiene en cuenta la necesidad de adaptar al progreso cientifico el ensayo
elegido a efectos de referencia, desarrollado por I1SO.

Se debera obtener una autorizacién especifica mediante el procedimiento de comité para
utilizar algunos ensayos considerados poco adecuados en general para los tensioactivos.

En el estudicSurfactant Ring Testde mayo de 1999 (WRC) se llegé a la conclusién de que

la exposicion previa de los lodos a un tensioactivo durante siete dias en una unidad SCAS
antes de ensayar el tensioactivo mediante el método de espacio de damdsp&ceno

tenia efectos uniformes sobre la biodegradacién conseguida ni sobre su variabilidad, aunque
en general aumentaba el grado de biodegradacién. De acuerdo con los resultados de todos los
laboratorios, no merece la pena utilizar esta exposicion previa ligera ya que implica un gran
esfuerzo para unos resultados escasos.

El anexo Il propuesto se ajusta totalmente a las recomendaciones incluidas en el dictamen del
CSTEE, que se resumen a continuacion:

1. Los ensayos de biodegradabilidad final propuestos son una mejora en relacién con
los de biodegradabilidad primaria.

2. Los métodos de espacio de cabeza de 1SO, y 304 BO1 I de la OCDE son
adecuados, pero la aplicabilidad de los dos métodos de la OCDE es limitada.

3. Los métodos 301301 ¢, 301 F y 301 F° de la OCDE son menos adecuados que
los anteriores.

Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.C.
Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.E.
Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.A.
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4, No se considera deseable la adaptacién previa.
5. No se considera deseable el principio de los 10 dias.

Por lo tanto, los métodos de ensayo del anexo Ill son los mejores métodos de ensayo
normalizados disponibles para la biodegradabilidad final. También son méas exigentes que los
de biodegradabilidad primaria utilizados en la legislacion de la UE en vigor. Se calcula que el
3 % de los tensioactivos que superan el ensayo de biodegradabilidad primaria en virtud de la
legislacién de la UE en vigor no superarian el ensayo de biodegradabilidad final especificado
en el anexo lll. Ademas de ser mas estricto que el ensayo existente, el nuevo ensayo cubre
también un segmento de mercado importante compuesto por tensioactivos catiénicos y
anfotéricos, que representan en torno al 10 % de los tensioactivos de detergentes y que
previamente no estaban incluidos en los ensayos utilizados.

Anexo IV. -Evaluacion complementaria del riesgo

Determina la informacién adicional necesaria sobre las sustancias que no superan los ensayos
del anexo lll, pero si los del anexo Il y que son objeto de excepcion de acuerdo con el
apartado 3 del Articulo 3.

El Reglamento (CEE) n° 793/93 del Consejo sobre evaluacién y control del riesgo de las
sustancias existentes establece normas detalladas sobre la recogida, transmision y
accesibilidad de la informacién sobre las sustancias existentes, asi como sobre la valoracion
de los riesgos de esas sustancias para las personas y el medio ambiente con el fin de
garantizar una mejor gestion de los riesgos en el marco de las disposiciones comunitarias.

La valoracién de los riesgos antes de la comercializacion de sustancias nuevas de acuerdo con
procedimientos acordados es otro tipo de evaluacidon programada. Una evaluacion de ese tipo
y la correspondiente notificacion a una autoridad competente antes de la comercializacién son
obligatorias en el caso de sustancias quimicas, segun la Directiva 92/32/CEE por la que se
modifica por séptima vez la Directiva 67/548/CEE relativa a la aproximacion de las
disposiciones legales, reglamentarias y administrativas en materia de clasificacion, embalaje y
etiguetado de las sustancias peligrosas. Los productos fitosanitarios y otros biocidas también
tienen que superar una evaluacion del riesgo antes de obtener la autorizacion de
comercializacion.

El planteamiento adoptado en este caso es establecer una evaluacion compleae: htacia

gue no sea paralela al procedimiento de evaluacion del riesgo de los dos actos legislativos
antes mencionados. El objetivo de la evaluacion complementaria es averiguar los motivos por
los que no se supera la primera fase y constituye una oportunidad para autorizar la
comercializacion (en caso de que se cumplan los requisitos de biodegradabilidad primaria).

Debe tenerse en cuenta que, en cualquier caso, sélo se aplicara a las sustancias cubiertas por
el futuro Reglamento sobre detergentes cuando asi se exija.

Debe tomarse en consideracion que los detergentes y sus ingredientes estan cubiertos también
por toda la legislacion horizontal sobre sustancias y preparados y las correspondientes
evaluaciones del riesgo.

Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.F.
Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.B.
6 Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.D.
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De conformidad con lo anterior, el planteamiento elegido se centra en los elementos que
ayudan a determinar si el resultado negativo del ensayo de biodegradabilidad facil es fiable o
no y en aportar una serie de elementos adicionales, considerados esenciales para juzgar las
repercusiones ambientales del tensioactivo en cuestion y de sus productos de biodegradacion.

Se han tenido en cuenta las recomendaciones del dictamerstes €n el sentido de que la
evaluacion del riesgo debe poner énfasis en los metabolitos posibles y que se necesita
informacion sobre la toxicidad de dichos metabolitos, asi como sobre su potencial de
bioconcentracién y su reparticion en la fase sedimentaria. Se pone de relieve que si aparecen
metabolitos recalcitrantes, debe realizarse una evaluacién del riesgo, de acuerdo con la
correspondiente legislacion comunitaria sobre sustancias peligrosas y con los documentos de
directrices técnicas correspondientes. Ademas, si se sospecha que alguno de los metabolitos
puede actuar como perturbador endocrino, se recomienda disponer de datos sobre este peligro
particular en la medida en que se disponga de protocolos validados para evaluar este tipo de
efectos.

Anexo V. -Lista de excepciones
Incluye todos los tensioactivos que han obtenido una excepcion.

Anexo VI. —Lista de tensioactivos prohibidos o limitados en virtud del presente
Reglamento

Incluye todos los tensioactivos que no cumplen lo dispuesto en el presente Reglamento o cuyo
uso se ha limitado en aplicacion del mismo.

Anexo VII. —Lista de tensioactivos prohibidos en aplicacion de otras disposiciones
comunitarias

Incluye los tensioactivos cubiertos por el presente Reglamento limitados o prohibidos por
otras disposiciones legislativas comunitarias, en particular, por la Directiva 76/769/CEE.

Anexo VIII. —Etiquetado y hoja informativa de ingredientes

Describe la forma en que se deben etiquetar en los envases de los detergentes la inclusién de
determinados ingredientes, las dosis recomendadas de detergente para una carga normal de
lavadora y el nimero de cargas de referencia de lavadora que se pueden lavar con el
contenido del envase. Asimismo indica el formato que se debe utilizar para el listado de
ingredientes en la hoja informativa destinada a los profesionales de atencién sanitaria.

Anexo IX. -Lista de métodos de ensayo y métodos analiticos

Incluye los métodos de ensayo y los métodos analiticos aplicados a los procedimientos de
control de detergentes comercializados que utilizan los Estados miembros, incluidos como
anexos en la legislacién sobre detergentes existente.



2002/0216 (COD)
Propuesta de
REGLAMENTO DEL PARLAMENTO EUROPEO Y DEL CONSEJO
Relativo a detergentes

(Texto pertinente a efectos del EEE)

EL PARLAMENTO EUROPEO Y EL CONSEJO DE LA UNION EUROPEA,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Europea y, en particular, su Articulo 95,
Vista la propuesta de la Comisign

Visto el dictamen del Comité Econémico y Sogjal

De conformidad con el procedimiento establecido en el Articulo 251 del Tratado
Considerando lo siguiente:

(2) Por motivos de claridad y eficiencia, deberian modernizarse y quedar sustituidas por
un anico texto la Directiva 73/404/CEE del Consejo, de 22 de noviembre de 1973,
relativa a la aproximacion de las legislaciones de los Estados miembros sobre
detergented cuya Ultima modificacién la constituye la Directiva 86/94/CEE del
Consejd’, la Directiva 73/405/CEE del Consejo, de 22 de noviembre de 1973,
referente a la aproximacion de las legislaciones de los Estados miembros relativas a
los métodos de control de la biodegradabilidad de los tensioactivos anfnicoga
dltima modificacién la constituye la Directiva 82/243/CEE del ConSejy la
Directiva 82/242/CEE del Consejo, de 31 de marzo de 1982, referente a la
aproximacion de las legislaciones de los Estados miembros relativas a los métodos de
control de la biodegradabilidad de los tensioactivos no idnicos y por la que se modifica
la Directiva 73/404/CEE del Conséfo Asimismo, deberan incluirse las disposiciones
sobre etiquetado de detergentes y productos de limpieza establecidas en la
Recomendacion 89/542/CEE de la Comision, de 13 de septiembre de 1989, relativa al
etiquetado de detergentes y productos de limpreza

DOC]J...]de[...],p. [...]-
DOC]J...]de[...],p. [...]-
Dictamen del Parlamento Europeo, de [...].

10 DO L 347 de 17.12.1973, p. 51.
1 DO L 80 de 25.3.1986, p. 51.

12 DO L 347 de 17.12.1973, p. 53.
13 DO L 109 de 22.4.1982, p. 18.
4 DO L 109 de 22.4.1982, p. 1.

15 DO L 291 de 10.10.1989, p. 55.



(2)

3)

(4)

(5)

(6)

(7)

(8)

(9)

Conforme a los principios de subsidiariedad y proporcionalidad establecidos en el
Articulo 5 del Tratado CE, los objetivos de la accién propuesta, es decir, garantizar el
mercado interior de detergentes, no pueden ser alcanzados de forma individual por los
Estados miembros si no existen criterios técnicos comunes en toda la Unién Europea,
y pueden lograrse mejor a nivel comunitario. Esta accion deberia limitarse al minimo
requerido para alcanzar dichos objetivos y no exceder de lo necesario para alcanzar los
mismos. Un Reglamento es el instrumento juridico adecuado puesto que impone
directamente a los fabricantes requisitos concretos que se deberan aplicar
simultdneamente y de la misma forma en todo el territorio comunitario. En el &mbito
de la legislacion técnica es necesaria una aplicacion uniforme en los Estados miembros
y solamente un Reglamento puede garantizarla.

Es necesaria una nueva definicibn de detergente que cubra usos equivalentes y se
ajuste a la evolucion en los Estados miembros.

Es necesario introducir una definicibn de tensioactivo, ya que no existe en la
legislacion actual.

Es importante hacer una descripcién clara y precisa de los tipos de biodegradabilidad
pertinentes.

Deberian tomarse medidas relativas a los detergentes para garantizar el
funcionamiento del mercado interior y evitar obstaculos a la competencia en la
Comunidad.

Como confirma el Libro Blanco de la Comisidistrategia para la futura politica en
materia de sustancias y preparados quimiosstas medidas deberian garantizar una
elevada proteccién medioambiental, especialmente del medio ambiente acuatico.

Los detergentes ya estan sujetos a algunas disposiciones comunitarias sobre la
fabricacion, la manipulacion adecuada, el uso y el etiquetado, en particular, en la
Recomendacion 89/542/CEE de la Comision y en la Recomendacion 98/480/CE de la
Comision, de 22 de julio de 1998, relativa a practicas respetuosas del medio ambiente
aplicables a los detergentes doméstitoka Directiva 1999/45/CE del Parlamento
Europeo y del Consejo, de 31 de mayo de 1999, sobre la aproximacién de las
disposiciones legales, reglamentarias y administrativas de los Estados miembros
relativas a la clasificacién, el envasado vy el etiquetado de preparados pelfijresos
aplicable a los detergentes.

El cloruro de bi(alquil sebo hidrogenado) dimetilamoniorg®Ac) y el nonilfenol
(incluidos los derivados etoxilados APE) son sustancias prioritarias para las
actividades de evaluacién del riesgo a escala comunitaria, de conformidad con el
Reglamento (CEE) n° 793/93 del Consejo, de 23 de marzo de 1993, sobre evaluacion y
control del riesgo de las sustancias existefitgsen caso necesario, se recomendaran

y pondran en marcha estrategias adecuadas para limitar el riesgo de exposicion a estas
sustancias en el marco de otros instrumentos CE pertinentes.

16
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(10)

(11)

(12)

(13)

(14)

(15)

(16)

(17)

(18)

(19)

La legislacion existente sobre la biodegradabilidad de los tensioactivos en detergentes
s6lo cubre la biodegradabilidad primdfiay es aplicable Unicamente a los
tensioactivos aniénicé5y no i6nico$?. Por tanto, es necesario sustituirla por otra
legislacién nueva que se centre principalmente en la biodegradabilidad final para
solucionar los problemas de toxicidad potencial de los metabolitos persistentes.

A tal fin es necesario introducir una nueva serie de ensayos basados en las normas EN
ISO vy directrices de la €DE, que rige la concesién de autorizaciones directas para
comercializar detergentes.

Con objeto de alcanzar un alto grado de proteccion del medio ambiente, los
detergentes que no cumplan los requisitos establecidos en el presente Reglamento no
se comercializaran.

El 25 de noviembre de 1999, el Comité Cientifico de toxicidad, ecotoxicidad y medio
ambiente emiti6 un dictamen sobre la biodegradabilidad de los tensioactivos en
detergentes y la importancia de los métodos de ensayo para el control normativo en
este &mbito.

Los requisitos existentes sobre la biodegradabilidad primaria se mantendran en la
segunda fase de ensayos cuando los tensioactivos no superen los ensayos de
biodegradabilidad final. Ademas, los tensioactivos que no superen los ensayos de
biodegradabilidad primaria no podran obtener la autorizacién de comercializacion
mediante una excepcion.

Es necesario que se amplien a todos los tensioactivos, en particular los catiénicos y los
anfotéricos, los requisitos sobre biodegradabilidad primaria y que se ofrezca la
posibilidad de utilizar andlisis instrumentales cuando no sean adecuados los métodos
analiticos semiespecificos.

La determinaciéon de métodos de ensayo de biodegradabilidad, la definicion de

criterios para las excepciones y el registro de listas de excepciones son cuestiones
técnicas que se deben revisar a la luz de los progresos tanto técnicos y cientificos
COmMo normativos.

Los datos obtenidos mediante los métodos de ensayo deberian ofrecer garantia
suficiente de la biodegradabilidad aerdbica de los tensioactivos en detergentes.

Los resultados de los métodos de ensayo de la biodegradabilidad de los tensioactivos
en detergentes pueden variar y puede ser necesario complementarlos con evaluaciones
adicionales para determinar el riesgo de su uso continuado.

También se deberian establecer normas para la comercializaciéon, en casos
excepcionales, de tensioactivos en detergentes que no superen los ensayos de
biodegradabilidad final, teniendo en cuenta toda la informacién pertinente para
garantizar la protecciéon medioambiental y de manera individualizada.

20
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Directiva 73/404/CEE del Consejo (DO L 347 de 17.12.1973, p. 51) y Directiva 86/94/CEE del Consejo
(DO L 80 de 25.3.1986, p. 51).

Directiva 73/405/CEE del Consejo (DO L 347 de 17.12.1973, p.53) y Directiva 82/243/CEE del
Consejo (DO L 109 de 22.4.1982, p. 18).

Directiva 82/242/CEE del Consejo (DO L 109 de 22.4.1982, p. 1).
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(20)

(21)

(22)

(23)

(24)

(25)

Dado que las medidas necesarias para la aplicacion del presente Reglamento son
medidas de alcance general con arreglo al Articulo 2 de la Decision 1999/468/CE del
Consejo, de 28 de junio de 1999, por la que se establecen los procedimientos para el
ejercicio de las competencias de ejecucién atribuidas a la Coffisidaberian
adoptarse mediante el procedimiento de reglamentacion establecido en el Articulo 5 de
dicha Decision.

Resulta apropiado hacer referencia a otras disposiciones legislativas horizontales
aplicables a los tensioactivos en detergentes, en particular, la Directiva 76/769/CEE
del Consejo, de 27 de julio de 19?6por la cual podrian limitarse o prohibirse la
comercializacion y el uso de sustancias peligrosas incluidas en el ambito del presente
Reglamento; la Directiva 67/548/CEE del Consejo, de 27 de junio de 1976, relativa a
la aproximacion de las disposiciones legales, reglamentarias y administrativas en
materia de clasificacién, embalaje y etiquetado de las sustancias pefigrdaas
Directiva 93/67/CEE de la Comision, de 20 de julio de 898obre la evaluacién del
riesgo, para el ser humano y el medio ambiente, de nuevas sustancias, o el Reglamento
(CEE) n° 793/93 del Consejo; y el Reglamento (CE) n°® 1488/94 de la Comisién, de 28
de junio de 1994, por el que se establecen los principios de evaluacién del riesgo para
el ser humano y el medio ambiente de las sustancias existentes

Deberia ser responsabilidad de los fabricantes abstenerse de comercializar los
detergentes que no cumplan lo dispuesto en el presente Reglamento y tener a

disposicion de las autoridades nacionales los correspondientes expedientes técnicos de
todas las sustancias y preparados incluidos en su ambito de aplicacion. Esta

responsabilidad también deberia extenderse a los tensioactivos que no hayan superado
los ensayos citados en el anexo Ill.

Los fabricantes deberian contar con la posibilidad de solicitar una excepcion y la
Comisién deberia poder otorgarla de conformidad con el procedimiento de comité
establecido en el presente Reglamento.

Las autoridades competentes de los Estados miembros deberian tener la posibilidad de
aplicar medidas de control a los detergentes comercializados, pero deberian evitar
repetir ensayos realizados por los laboratorios competentes.

Se deberian seguir aplicando las disposiciones sobre etiquetado, incluidas las de la
Recomendacion 89/542/CEE relativa el etiquetado de detergentes y productos de
limpieza, con el fin de alcanzar el objetivo de modernizar las normas sobre
detergentes. Se introduce un etiquetado especifico destinado a informar a los
consumidores sobre sustancias de fragancia y agentes conservantes presentes en los
detergentes. El fabricante deberia proporcionar a los profesionales de atencion
sanitaria, previa solicitud, un listado completo de los ingredientes de un detergente que
les ayude a investigar la existencia de una relacion de causa-efecto entre la exposicion
a una sustancia quimica en particular y el desarrollo de una respuesta alérgica.

23
24
25
26
27

DO L 184 de 17.7.1999, p. 23.
DO L 262 de 27.9.1976, p. 201.
DO L 196 de 16.8.1967, p. 1.
DO L 227 de 8.9.1993, p. 9.
DO L 161 de 29.6.1994, p. 3.
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(26) Por todos los motivos anteriormente expuestos, es necesaria una legislacion nueva que
sustituya a la existente. No obstante, los Estados miembros podran continuar aplicando
las disposiciones legislativas existentes durante un periodo no superior a dieciocho
meses.

(27) Los anexos técnicos del presente Reglamento deberan ser adaptados mediante el
procedimiento de comité.

(28) Se deberia autorizar la comercializacién de los detergentes que cumplan el presente
Reglamento sin perjuicio de otras disposiciones comunitarias pertinentes.

(29) Es necesaria una clausula de salvaguardia para garantizar la proteccion del ser humano
y del medio ambiente contra riesgos imprevistos de los detergentes.

(30) Los ensayos especificados sobre la biodegradabilidad de los tensioactivos se deberian
realizar en laboratorios que se ajusten a una norma internacional reconocida, en
concreto, la norma EN/ISO/IEC/17025. No estaria justificado exigir la aplicacion de
este Ultimo requisito a los tensioactivos existentes, en la medida en que los ensayos
disponibles para ellos se hayan realizado con anterioridad a la entrada en vigor de la
citada norma y ofrezcan un nivel comparable de calidad cientifica.

(31) Las cuestiones relativas a la biodegradacién anaerébica, la biodegradacion de los
principales ingredientes detergentes organicos no tensioactivos y el contenido en
fosfatos deberian ser revisadas por la Comision que, cuando lo considere justificado,
presentaria una propuesta al Parlamento Europeo y al Consejo.

(32) Las cinco Directivas y la Recomendacion de la Comisibn mencionadas en el
considerando 1 a las que sustituye el presente Reglamento deberian quedar derogadas.

HAN ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO:
Articulo 1
Objetivos y ambito de aplicacién

1. El objetivo de las normas establecidas en el presente Reglamento es conseguir la
libre circulacion de detergentes y tensioactivos para detergentes en el mercado
interior al tiempo que garantizan una elevada proteccion del medio ambiente.

2. A estos efectos, el presente Reglamento introduce normas relativas a:
- la biodegradabilidad de los tensioactivos de los detergentes y
- el etiquetado de los detergentes.
Articulo 2
Definiciones
A los efectos del presente Reglamento, se entendera por:

1. «Detergente» toda sustancia o preparado que contengan jabon u otros tensioactivos y
gue se utilicen en procesos de lavado con agua. Los detergentes podran adoptar
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10.

cualquier forma (liquido, polvos, pasta, barra, pastilla, formas moldeadas, etc.) y
estar destinados a su uso doméstico, institucional o industrial. En la seccién A del
anexo | se incluyen otros productos que se consideraran incluidos en el ambito de
esta definicion.

«Lavado» limpieza de ropa, tejidos, vajilla o utensilios de cocina.
«Limpieza» tal como se define en la norma EN ISO &aning.

«Sustancia» elementos quimicos y sus compuestos en estado natural u obtenidos
mediante cualquier proceso, incluidos los aditivos necesarios para mantener la
estabilidad de los productos y las impurezas derivadas del proceso empleado, pero
excluidos los disolventes que se puedan separar sin influir en la estabilidad de la
sustancia ni cambiar su composicion.

«Preparado» mezcla o solucion compuesta por dos 0 mas sustancias.

«Tensioactivo» toda sustancia organica o preparado utilizados en los detergentes que
se afiaden intencionadamente para limpiar, aclarar, suavizar o cualquier otro fin por
sus propiedades tensioactivas y que constan de uno o varios grupos hidréfilos y de
uno o varios grupos hidr6fobos cuyas caracteristicas y tamafio permiten la formacion
de micelas.

«Biodegradacion primaria» el cambio estructural (transformacién) de un tensioactivo
por microorganismos con resultado de la pérdida de sus propiedades tensioactivas
por degradacion de la sustancia madre y la consiguiente pérdida de su capacidad
tensioactiva de acuerdo con las mediciones de los métodos de ensayo enumerados en
anexo |l

«Biodegradacion aerobica final» el nivel de biodegradacién alcanzado cuando el
tensioactivo sea totalmente descompuesto, en presencia de oxigeno, por
microorganismos para dar diéxido de carbono, agua y sales minerales de cualquier
otro elemento presente (mineralizacion), de acuerdo con las mediciones de los
métodos de ensayo enumerados en el anexo lll, y nuevos constituyentes celulares
microbianos (biomasa).

«Comercializacion» introduccién en el mercado comunitario, que implica la puesta a
disposicion de terceros, ya sea a cambio de un pago o no. La importacion al territorio
aduanero comunitario se considerara comercializacion.

«Fabricante» persona fisica o juridica (incluido el importador) que comercialice un
detergente o un tensioactivo para detergentes.

Articulo 3
Comercializacion

Los detergentes y tensioactivos para detergentes a que hace referencia el Articulo 1
se ajustaran a las condiciones, caracteristicas y limites establecidos en el presente
Reglamento y sus anexos en el momento de su comercializaciéon en el mercado
comunitario.
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Los fabricantes de detergentes o de tensioactivos para detergentes estaran
establecidos en la Comunidad.

Los fabricantes seran responsables de la conformidad de los detergentes y
tensioactivos para detergentes con lo dispuesto en el presente Reglamento y sus
anexos.

Articulo 4
Limitacion de la comercializacion

Si un detergente contiene tensioactivos cuyo nivel de biodegradacion aerdébica final
sea inferior al estipulado en el anexo I, los fabricantes de dichos detergentes o
tensioactivos para detergentes podran solicitar una excepcion. La solicitud de
excepcion se presentara de conformidad con lo dispuesto en los articulos 5y 9.

Se medira el nivel de biodegradabilidad primaria de todos los tensioactivos en
detergentes que no superen los ensayos de biodegradacién aerébica final. No se
concedera la excepcibn a los tensioactivos de detergentes cuyo nivel de
biodegradabilidad primaria sea inferior al estipulado en el anexo II.

Articulo 5
Concesion de la excepcion

El fabricante enviara una solicitud de excepcion, acompafiada de documentacion
acreditativa de los criterios mencionados en el apartado 1 del Articulo 6, a las
autoridades competentes del Estado miembro correspondiente, a las que se refiere el
apartado 1 del Articulo 8, y a la Comision.

La solicitud incluird un expediente técnico con toda la informacién y justificantes
necesarios para la evaluacién de los aspectos de seguridad relacionados con el uso
especifico de tensioactivos en detergentes que no cumplan los limites de
biodegradabilidad, tal como se establece en los anexos Il y 111

Ademds de los resultados de los ensayos indicados en el anexo lll, el expediente
técnico incluira los resultados de ensayos tal como se establece en los anexos Il y IV.

Las autoridades competentes de los Estados miembros que reciban las solicitudes de
excepcion de conformidad con los apartados 1 y 2 anteriores examinaran dichas
solicitudes, evaluardn su adecuacion a las condiciones de excepcion e informaran de
los resultados a la Comision a la mayor brevedad.

Si la autoridad competente del Estado miembro lo considera necesario, a efectos de
evaluacion del riesgo que puede provocar una sustancia o preparado, podra pedir
informacion adicional o nuevos ensayos de verificaciéon o confirmacion, relativos a
dicha sustancia o preparado o sus productos de transformacion, que hayan sido
objeto de notificacién o informacion de acuerdo con el presente Reglamento.

La Comision podra conceder una excepcioén de conformidad con el procedimiento
establecido en el apartado 2 del Articulo 12. En caso necesario, antes de conceder la
excepcion, la Comisién podréa efectuar una evaluacién adicional de los aspectos
indicados en el apartado 3 anterior.
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Dichas excepciones podran autorizar, limitar o restringir estrictamente la
comercializacion y el uso de tensioactivos en detergentes, dependiendo de los
resultados de la evaluacién de riesgo complementaria definida en el anexo IV del
presente Reglamento. Podran incluir un periodo de eliminacion progresiva para la
comercializacion y el uso de los tensioactivos en detergentes.

La Comisién publicard la lista de tensioactivos objeto de excepcion, con las
condiciones o limitaciones de uso correspondientes, de acuerdo con el anexo V.

Articulo 6
Denegacion de la excepcion

La Comisién podra denegar una excepcion en virtud de los siguientes criterios:
- gran volumen de uso;

- uso en aplicaciones muy dispersivas, como el empleo en hogares, en lugar de
en aplicaciones poco dispersivas como la limpieza industrial o institucional
especializada;

— las ventajas socioecondémicas no compensan los efectos sobre la salud de las
personas y sobre el medio ambiente.

Mientras la Comisién no decida sobre una solicitud de excepcion, el tensioactivo en
cuestion podra seguir utilizandose, siempre que el fabricante pueda demostrar que el
tensioactivo ya estaba en uso en el mercado comunitario en la fecha de entrada en
vigor del presente Reglamento y que la solicitud de excepcién se present6 dentro de
un plazo de dos afios a partir de dicha fecha. Si la Comision deniega una excepcion
para un tensioactivo, podra definir un periodo de transicion durante el cual se
eliminard progresivamente su uso. Este periodo transitorio no superara los dos afios.

Articulo 7
Ensayos de tensioactivos y listado de los sujetos a prohibicién o limitacién de uso

Todos los ensayos a los que se refieren los articulos 3 y 4 y los anexos I, 111, IV y IX
se llevaran a cabo de conformidad con la norma mencionada en el apartado 1 de la
seccion B del anexol. En el caso de tensioactivos utilizados en detergentes
comercializados con anterioridad a la entrada en vigor de la citada norma, podran
aceptarse de manera individualizada los ensayos existentes realizados conforme a los
mejores conocimientos cientificos disponibles y a un nivel comparable con el de
dicha norma. El fabricante o el Estado miembro podran remitir a la Comision
cualquier caso sobre el cual existan dudas o litigios. Esta tomara una decision de
conformidad con el procedimiento establecido en el apartado 2 del Articulo 12.

Los tensioactivos prohibidos o cuyo uso esté limitado por no cumplir lo dispuesto en
el presente Reglamento se enumeran en el anexo VI.

Los tensioactivos enumerados en el anexo VIl también quedan prohibidos o
limitados en su uso en detergentes, independientemente de los resultados de los
ensayos mencionados en los anexosll, Ill y IV, como resultado de otras
disposiciones legislativas comunitarias y, en particular, de la Directiva 76/769/CEE.
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Articulo 8
Obligaciones de los Estados miembros

Los Estados miembros designaran la autoridad o las autoridades competentes
responsables de comunicar e intercambiar informacién sobre la gestion del presente
Reglamento e informaran a la Comisién de la denominacion y la direccién completa
de dichas autoridades.

Cada Estado miembro notificar4 a los demés Estados miembros y a la Comision la
lista de laboratorios autorizados, con su denominacion y direccibn completas,
competentes para la realizacion de los ensayos exigidos por el presente Reglamento y
sus anexos. Los Estados miembros demostraran la competencia de los citados
laboratorios de conformidad con las normas mencionadas en la seccion B del
anexo |.

Cuando la autoridad competente de un Estado miembro tenga motivos para creer que
un laboratorio autorizado no posee la competencia a que se refiere en apartado 2
anterior, planteara la cuestion en el comité indicado en el Articulo 12. Sila Comision
decide que el laboratorio no posee la competencia exigida en el apartado 2, retirara el
nombre de dicho laboratorio autorizado de la lista mencionada en el apartado 4. En
tal caso, seré de aplicacion el apartado 2 del Articulo 15.

La Comision publicara la lista de autoridades competentes, mencionadas en el
apartado 1, y de los laboratorios autorizados, mencionados en el apartado 2, en el
Diario Oficial de las Comunidades Europeas

Articulo 9
Obligaciones de los fabricantes

Los fabricantes que comercialicen los preparados o las sustancias incluidos en el
ambito de aplicacion del presente Reglamento pondran a disposicion de las
autoridades competentes de los Estados miembros la siguiente documentacion:

- informacién sobre uno o varios resultados de los ensayos mencionados en el
anexo llI;

- en el caso de tensioactivos que no superen los ensayos estipulados en el
anexo Il y para los cuales se haya solicitado una excepcion segun lo dispuesto
en el Articulo 5:

i)  un expediente técnico con los resultados de los ensayos exigidos en el
anexo ll,

i) un expediente técnico con los resultados de los ensayos exigidos en el
anexo V.

Cuando se comercialicen sustancias o preparados incluidos en el ambito de

aplicacion del presente Reglamento, el fabricante sera responsable de la adecuada
realizacion de los ensayos correspondientes antes mencionados. Asimismo,

dispondra de documentacién sobre los ensayos realizados para demostrar la
adecuaciéon al Reglamento y que puede beneficiarse de los derechos de propiedad
relativos a los resultados de los ensayos, cuando éstos no sean del dominio publico.
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3.

Los fabricantes que comercialicen los preparados a que se refiere el presente
Reglamento pondran a disposicién de los profesionales de atencion sanitaria, a la
mayor brevedad y de manera gratuita, una hoja informativa donde se enumeren todos
los ingredientes, tal como establece la seccién C del anexo VIII.

Articulo 10
Medidas de control

Las autoridades competentes de los Estados miembros podran aplicar, cuando
corresponda, medidas de control a los detergentes comercializados utilizando los
métodos analiticos y de ensayo descritos en el anexo 1X. Estas medidas de control no
obligaran a los fabricantes a repetir los ensayos realizados por laboratorios que
cumplan las condiciones indicadas en el apartado 2 del Articulo 8, ni a pagar un
ensayo adicional o repetido, siempre que el ensayo inicial haya mostrado la
adecuacion de los detergentes, o de los tensioactivos utilizados en detergentes, con el
presente Reglamento.

Cuando exista la duda de si los métodos de ensayo de los anexos Il, 1lI, IV o IX han
dado resultados positivos falsos, las autoridades competentes del Estado miembro
notificaran de ello a la Comision que, de conformidad con el procedimiento
establecido en el apartado 2 del Articulo 12, podra verificar dichos resultados y
tomar las medidas oportunas.

Articulo 11
Etiquetado

Lo dispuesto en el presente Articulo se aplicara sin perjuicio de lo dispuesto en
materia de clasificacion, envasado y etiquetado de sustancias y preparados peligrosos
en la Directiva 67/548/CEE y en la Directiva 1999/45/CE sobre la aproximacion de
las disposiciones legales, reglamentarias y administrativas de los Estados miembros
relativas a la clasificacion, el envasado y el etiquetado de preparados peligrosos.

En los envases en los que se presenten los detergentes para su venta al consumidor
deberan consignarse, en caracteres legibles, visibles e indelebles, las indicaciones
siguientes:

a) ladenominacion del producto;

b) elnombre o la razén social y la direccidn o la marca registrada del responsable
de su comercializacion;

c) la direccion a la que se puede solicitar la hoja informativa mencionada en el
apartado 3 del Articulo 9.

Idénticas indicaciones deberan figurar en la documentacion que acompafie a los
detergentes que se transporten a granel.

Se indicar4 en el envase de los detergentes su contenido de acuerdo con las
especificaciones establecidas en la seccion A del anexo VIII.
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4, Ademas, los envases de los detergentes vendidos al publico en general para su uso en
lavadoras deberan incluir la informacién exigida en la seccion B del anexo VIII.

5. Cuando un Estado miembro exija en su territorio el etiquetado en la lengua o lenguas
nacionales, notificara de ello a la Comision, y el fabricante cumplira este requisito
para la informacion especificada en los apartados 3 y 4 anteriores.

Articulo 12
Procedimiento de comité

1. La Comisidn estard asistida por un comité compuesto por representantes de los
Estados miembros y presidido por el representante de la Comision.

2. En toda referencia al presente apartado se aplicaran los articulos5 y 7 de la
Decision 1999/468/CE, de conformidad con el Articulo 8 de la misma.

3. El periodo establecido en el apartado 6 del Articulo 5 de la Decision 1999/468/CE
ser& de tres meses.
4. El comité adoptara su propio reglamento.
Articulo 13

Adaptacién de los anexos

Las modificaciones necesarias para adaptar los anexos I, Il, lll, IV, V, VI, VII, VIIl y IX se
adoptaran conforme al procedimiento establecido en el apartado 2 del Articulo 12 vy, en la
medida de lo posible, se basaran en normas europeas.

Articulo 14
Clausula de libertad de circulacién

Los Estados miembros no prohibiran, limitardn ni impedirdn la comercializacion de
detergentes o tensioactivos para detergentes que se ajusten a los requisitos del presente
Reglamento.

Articulo 15
Clausula de salvaguardia

1. Si un Estado miembro tiene motivos justificados para considerar que un detergente
especifico, pese a cumplir los requisitos del presente Reglamento, representa un
peligro para la seguridad o la salud de las personas o animales, o para el medio
ambiente, podra prohibir provisionalmente o someter temporalmente a condiciones
especiales la comercializacion en su territorio de dicho detergente.

Informara inmediatamente de ello a la Comision y a los deméas Estados miembros y
expondré los motivos de su decision.

2. Una vez consultados los Estados miembros o, en su caso, el comité técnico o
cientifico correspondiente de la Comision, se tomaré una decision sobre el asunto en
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un plazo maximo de noventa dias de conformidad con el procedimiento mencionado
en el apartado 2 del Articulo 12.

Articulo 16
Legislacion que se sustituye

Quedan derogadas las siguientes Directivas a partir de la fecha de entrada en vigor
del presente Reglamento:

- Directiva 73/404/CEE
- Directiva 73/405/CEE
- Directiva 82/242/CEE
- Directiva 82/243/CEE
—  Directiva 86/94/CEE

Toda referencia a las Directivas anteriores se considerara referida al presente
Reglamento.

Queda derogada la Recomendacion 89/452/CEE en lo que se refiere al etiquetado de
los detergentes incluidos en el @mbito de la aplicacion del presente Reglamento.
Articulo 17

Sanciones por incumplimiento

A mas tardar el dia de entrada en vigor del presente Reglamento, los Estados
miembros estableceran:

- medidas juridicas o administrativas apropiadas para tratar cualquier
incumplimiento de lo dispuesto en el presente Reglamento y

—  sanciones disuasivas, efectivas y proporcionadas para dicho incumplimiento.

Informaran de ello inmediatamente a la Comision.
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Articulo 18
Entrada en vigor

El presente Reglamento entrara en vigor 18 meses después de su publicacidbiamoel
Oficial de las Comunidades Europeas

El presente Reglamento sera obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable en
cada Estado miembro.

Hechoen|..], el

Por el Parlamento Europeo Por el Consejo
El Presidente El Presidente
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ANEXO |

A. Lista de productos incluidos en la definicion de detergente

Los siguientes productos que contienen jabén u otros tensioactivos también se consideran
incluidos en la definicién de detergente establecida en el apartado 1 del Articulo 2:

- «Preparacion auxiliar para el lavado» destinada al prelavado, aclarado o blanqueo de
ropa, ropa de casa, etc.

- «Suavizante para ropa» destinado a modificar el tacto de los tejidos en procesos
complementarios a su lavado.

- «Preparado de limpieza», destinado a limpiadores domésticos generales o a la
limpieza con agua de otras superficies (materiales, productos, maquinaria, artefactos
mecanicos, medios de transporte y equipo relacionado, instrumentos, aparatos, etc.).

- «Otros preparados de limpieza y lavado», destinados a cualquier otro proceso
realizado con agua.

B. Normas de acreditacion relativas a los laboratorios competentes y autorizados
para prestar el servicio necesario de comprobacion del cumplimiento de los
requisitos del presente Reglamento y sus anexos por los detergentes
comercializados en la Comunidad

1. Normas aplicables a los laboratorios:

EN ISO/IEC 17025, Requisitos generales relativos a la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracion.

2. Normas aplicables a los organismos de acreditacion:

EN 45003, Sistemas de acreditacion de laboratorios de ensayo y calibracion.
Requisitos generales relativos a su funcionamiento y reconocimiento.
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ANEXO Il
Métodos de ensayo de biodegrabilidad primaria para tensioactivos en detergentes

La biodegradabilidad primaria se mide calculando el nivel de tensioactivos originales restante
en los licores biodegradados. Este anexo comienza con una lista de los métodos de ensayo
comunes para todas las clases de tensioactivos, seguida en las secciones A a D de los
procedimientos de ensayo analitico especificos para cada clase de tensioactivos.

La biodegradabilidad primaria se considerara satisfactoria en un nivel minimo del 80 %,
medida de conformidad con los ensayos siguientes.

El método de referencia utilizado para los ensayos de laboratorio sobre los tensioactivos
segun el presente Reglamento se basa en el «procedimiento de ensayo de confirmacion» del
metodo de la ODE, descrito en la seccion 1 del anexo IX. Se permiten cambios en el
procedimiento de ensayo de confirmacion, siempre que se ajusten a la norma EN ISO 11733.

M ETODOS DE ENSAYO

1. Método de la ©DE, publicado en el informe técnico de la Organizacion de
Cooperacion y de Desarrollo Econémicos del 11 de junio de 1976 «Propuesta de
método para la determinacion de la biodegradabilidad de los agentes tensioactivos
utilizados en los detergentes sintéticos».

2. Método en vigor en Francia, aprobado potété du 24 décembre 19&iblicado en
el Journal officiel de la République francaisde 30 de diciembre de 1987, pagina
15385, y la norma NF 73-260 (junio de 1981), editada pokdaociation francaise
de normalisatior(AFNOR).

3. Método en vigor en Alemania, establecido po¥etordnung Uber die Abbaubarkeit
anionischer und nichtionischer grenzflachenaktiver Stoffe in Wasch- und
Reinigungsmittelnde 30 de enero de 1977, publicado enBeindesgesetzblatt
parte |, pagina 244, tal como se describe en el Reglamento por el que se modifica
dicho Reglamento, de 18 de junio de 1980, publicado emBeidesgesetzblatt
parte |, pagina 706.

4. Método en vigor en el Reino Unido, llamadorous Pot Testy descrito en el
informe técnico n°® 70 (1978) déVater Research Centre

5. «Procedimiento de ensayo de confirmacion» del método deis @escrito en la
seccion 1 del anexo IX (incluidas posibles modificaciones de las condiciones de
desarrollo segun propone la norma EN ISO 11733). Este sera también el método de
referencia empleado para la resolucién de litigios.

A. Métodos analiticos para los tensioactivos anidnicos

La determinacién de los tensioactivos aniénicos en los ensayos se realizara con el analisis de
la sustancia activa al azul de metileno (MBAS) de acuerdo con los criterios establecidos en la
seccion 2 del anexo IX.

En el caso de los tensioactivos aniénicos que no reaccionen al método MBAS antes citado, o
si resulta mas apropiado por cuestiones de eficacia o precisién (que deberan justificarse), se
aplicaran andlisis instrumentales apropiados especificos para el tensioactivo objeto de estudio.
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El fabricante proporcionara a las autoridades nacionales competentes del Estado miembro, a
peticion de las mismas, muestras del tensioactivo puro en cuestion.

B. Métodos analiticos para los tensioactivos no ibnicos

La determinacion de los tensioactivos no ibnicos en los ensayos se realizara con el método de
la sustancia activa al bismuto (BiAS) de acuerdo con el procedimiento analitico establecido
en la secciéon 3 del anexo IX.

En el caso de los tensioactivos no i6nicos que no reaccionen al método BIAS antes citado, 0 si
resulta mas apropiado por cuestiones de eficacia o precision (que deberan justificarse), se
aplicaran andlisis instrumentales apropiados especificos para el tensioactivo objeto de estudio.
El fabricante proporcionara a las autoridades nacionales competentes del Estado miembro, a
peticion de las mismas, muestras del tensioactivo puro en cuestion.

C. Métodos analiticos para los tensioactivos catidnicos

La determinacion de los tensioactivos catiénicos en los ensayos se realizara con el analisis de
la sustancia activa al azul de disulfina (DBAS) de acuerdo con los siguientes procedimientos
DBAS.:

El método usado en la Republica Federal de Alemania (1BD89)38 409 — Ausgabe: 1989-
07.

En el caso de los tensioactivos catiénicos que no reaccionen al método de ensayo antes citado,
o si resulta mas apropiado por cuestiones de eficacia o precisién (que deberan justificarse), se
aplicaran andlisis instrumentales apropiados especificos para el tensioactivo objeto de estudio.
El fabricante proporcionara a las autoridades nacionales competentes del Estado miembro, a
peticion de las mismas, muestras del tensioactivo puro en cuestion.

D. Métodos analiticos para los tensioactivos anfotéricos

La determinacion de tensioactivos anfotéricos en los ensayos se hara mediante andlisis
utilizando los procedimientos siguientes:

1. Si no hay catiénicos:

Método usado en la Republica Federal de Alemania (1B89)38 409-Teil 20
2. En los demés casos:

El método Orange Il (Boiteux, 1984).

En el caso de los tensioactivos anfotéricos que no reaccionen a los ensayos antes citados, o0 Si
resulta mas apropiado por cuestiones de eficacia o precision (que deberan justificarse), se

aplicaran andlisis instrumentales apropiados especificos para el tensioactivo objeto de estudio.

El fabricante proporcionara a las autoridades competentes del Estado miembro, a peticion de

las mismas, muestras del tensioactivo puro en cuestion.
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ANEXO Il
Métodos de ensayo de biodegradabilidad final (mineralizacion) para tensioactivos en
detergentes

A. El método de referencia utilizado para los ensayos de laboratorio sobre la
biodegradabilidad final de los tensioactivos segun el presente Reglamento se
basa en la norma EN ISO 14593:1999 (ensayo de espacio de cabeza)CO

Los tensioactivos de los detergentes se consideraran biodegradables si el nivel de
biodegradabilidad (mineralizacién), medido de conformidad con uno de los cinco ensayos
siguiente&’, es de al menos un 60 % en un plazo de 28 dias:

1. Norma EN [SO 14593:1999Water quality. — Evaluation of ultimate aerobic
biodegradability of organic compounds in agueous medium. — Method by analysis of
inorganic carbon in sealed vessels (£Meadspace test)No se utilizara la
adaptacion previa. No se aplica el principio de los 10 dias. (Método de referencia).

2. Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.C [ensayo Sturm modificado por
evolucion de dioxido de carbono (G no se utilizara la adaptacion previa. No se
aplica el principio de los 10 dias.

3. Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.E (botella cerrada): ndligarat
la adaptacion previa. No se aplica el principio de los 10 dias.

4, Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.D (respirometria manométrica): no
se utilizara la adaptacion previa. No se aplica el principio de los 10 dias.

5. Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.F (Ministerio de comercio
internacional e industria de Japonjm): no se utilizara la adaptacién previa. No se
aplica el principio de los 10 dias.

B. Dependiendo de las caracteristicas fisicas del tensioactivo, se podra utilizar uno
de los métodos enumerados a continuacién con la adecuada justificacf@rEs de
observar que el criterio de superacién de un minimo del 70 % aplicado para estos
meétodos se considerara equivalente al minimo del 60 % mencionado en los métodos
incluidos en la seccidon A anterior. La pertinencia de la utilizacion de los métodos
indicados a continuacién se decidira caso por caso, de acuerdo con el Articulo 5 del
presente Reglamento.

1. Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.A (desaparicién del carbono
organico disuelto COD): no se utilizard la adaptacion previa. No se aplica el
principio de los 10 dias. La biodegradabilidad medida de conformidad con el ensayo
se considerara adecuada si alcanza como minimo el 70 % en un plazo de 28 dias.

28
29

Estos cinco ensayos se consideran los mas adecuados para los tensioactivos.

Los métodos COD podrian dar resultados para la eliminaciéon y no para la biodegradacion final. La
respirometria manométrica y el MITI no seran adecuados en algunos casos ya que la elevada
concentracion inicial del ensayo podria tener efectos inhibidores.
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2. Método de la Directiva 67/548/CEE, anexo V.C.4.B (deteccion modificada de la
OCDE, desaparicion del COD): no se utilizara la adaptacion previa. No se aplica el
principio de los 10 dias. La biodegradabilidad medida de conformidad con el ensayo
se considerara adecuada si alcanza como minimo el 70 % en un plazo de 28 dias.

Nota: todos los métodos mencionados de la Directiva 65/548/CEE pueden consultarse
también en la publicaciérLa clasificacion, el envasado y el etiquetado de sustancias
peligrosas en la Unién Europe®arte 2:Métodos de ensay@omision Europea 1997. ISBN
92-828-0076-8.
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ANEXO IV
Evaluacion complementaria del riesgo que representan los tensioactivos de los
detergentes

En el caso de los tensioactivos para los que exista una evaluacion del riesgo medioambiental
de conformidad con la Directiva 93/67/CEE, el Reglamento (CEE) n° 793/93 y el Reglamento
(CE) n°1488/94, y documentos de directrices técnicas, la correspondiente evaluacion del
riesgo se tendra en cuenta junto con la evaluacion complementaria del riesgo realizada en
virtud del presente Reglamento.

La evaluacion complementaria del riesgo realizada en el ambito del presente Reglamento, si
existe la probabilidad de que se produzcan metabolitos recalcitrantes, se considerara en el
contexto de las evaluaciones realizadas de conformidad con la Directiva 93/67/CEE vy el

Reglamento (CEE) n° 793/93. Este aspecto se determinara de manera individual y, en
particular, segun los resultados de los ensayos citados en el punto 3 del presente anexo.

El estudio abarcard el compartimento medioambiental acuatico. El comité podra exigir
informacién adicional relacionada con la evaluacion del riesgo caso por caso. La informacién
adicional podré abarcar otros aspectos ambientales como los lodos residuales y el suelo.

Como se sefiala en el apartado 2 del Articulo 12 y en el Articulo 13, las directrices incluidas
en el presente anexo sobre las decisiones de excepcion podran adaptarse segun proceda
baséndose en la experiencia adquirida.

El expediente técnico citado en los articulos 5 y 9, incluira al menos la informacion que figura
continuacion.

1. Identificacion del tensioactivo(de conformidad con lo dispuesto en la seccién A del
anexo VIl de la Directiva 67/548/CEE.)

1.1. Denominacion

1.1.1. Denominacién segun la nomenclatura detat

1.1.2. Otras denominaciones

1.1.3. Numero y denominacion del CAS (si se dispone de ellos)
1.1.4. Numeros Becs® o ELINcS™ (si se dispone de ellos)

1.2. Formula molecular y formula estructural

1.3. Composicion del tensioactivo

30

Inventario europeo de sustancias quimicas existentes.
31

Lista europea de sustancias quimicas notificadas.
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2.1.

2.2.

4.1.

4.1.1.

4.1.2.

Informacion sobre el tensioactivo
Cantidades del tensioactivo utilizado en detergentes

La informacion sobre patrones de uso que aporta la presente seccidn sera suficiente
para permitir calcular, de forma aproximada pero realista, la funcién y la exposicion
medioambiental al tensioactivo relacionadas con su utilizacion en detergentes.
Incluird lo siguiente:

- la importancia de la aplicacion (valor para la sociedad)
— las condiciones de utilizacion (hipétesis de emision)
—  elvolumen de uso

- la disponibilidad e idoneidad de alternativas (rendimiento y consideraciones
econdmicas)

—  evaluacion de la informacion medioambiental pertinente.
Informacion sobre posibles metabolitos recalcitrantes

Se facilitara informacién sobre la toxicidad de los licores de ensayo. Sino se dispone
de datos sobre la identificacion de los residuos, podra solicitarse la informacién
mencionada en el punto 4.2idfra, segun el riesgo potencial, la importancia y la
cantidad del tensioactivo utilizado en detergentes. En caso de que esta informacién
sea contradictoria, se podra tomar una decision de conformidad con el apartado 2 del
Articulo 12.

Estudios adicionales
Ensayos de biodegradabilidad
In6culo preadaptado

Se podra realizar con un inéculo preadaptado cualquiera de los ensayos descritos en
el anexo lll con el fin de aportar pruebas sobre la pertinencia de la adaptacion previa
del tensioactivo.

Ensayos de biodegradabilidad inherente

Se incluird al menos uno de los ensayos indicados a continuacion:

- Método de la Directiva 67/548/CEE anexo V.C.12 (ensayo SCAS modificado)
—  Método de la Directiva 67/548/CEE anexo V.C.9 (Zahn-Wellens).

No superar el ensayo de biodegradabilidad inherente indicaria un potencial de
persistencia, lo que, en términos generales, puede considerarse suficiente para
prohibir la comercializacién del tensioactivo en cuestion a menos que, como se
indica en el Articulo 5, haya otros motivos justificables para conceder una excepcion.
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4.1.3.

4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.2.3.

Ensayos de biodegrabilidad de simulacion de lodos activados
Se incluirdn los ensayos citados a continuacion:
—  Método de la Directiva 67/548/CEE anexo V.C.10

(incluidos posibles cambios de las condiciones de funcionamiento segun propone la
norma EN ISO 11733).

No superar el ensayo de biodegradabilidad de simulacion de lodos activados
indicaria un potencial de emisibn de metabolitos en el tratamiento de las aguas
residuales, lo que, en términos generales, puede considerarse como prueba de la
necesidad de una evaluacion del riesgo mas completa.

Toxicidad de licores de ensayo de biodegrabilidad
La informacién sobre la toxicidad de los licores de ensayo se referira a:
Informacion quimica y fisica, tal como:

- Identificacion del metabolito (y medios analiticos empleados para su
obtencién)

- propiedades fisico-quimicas fundamentales: solubilidad en agua, coeficiente de
reparto octanol/agua (Log,k), etc.

Efectos sobre los organismos

Peces: se recomienda el ensayo del anexo V.C.1 de la Directiva 67/548/CEE
Dafnia: se recomienda el ensayo del anexo V.C.2 de la Directiva 67/548/CEE
Algas: se recomienda el ensayo del anexo V.C.3 de la Directiva 67/548/CEE
Bacterias: se recomienda el ensayo del anexo V.C.11 de la Directiva 67/548/CEE
Degradacion

Biotica: se recomienda el ensayo del anexo V.C.5 de la Directiva 67/548/CEE

Abibtica: se recomienda el ensayo del anexo V.C.7 de la Directiva 67/548/CEE. La
informacioén que se aportara considerara asimismo el potencial de bioconcentracion
de los metabolitos y su reparticion en la fase sedimentaria.

Ademas, si se sospecha que algunos metabolitos pueden actuar como perturbadores
endocrinos, se recomienda determinar si pueden dar lugar a efectos negativos tan

pronto como se disponga de planes de ensayo validados para evaluar dichos efectos
negativos.

Nota: todos los métodos mencionados de la Directiva 67/548/CEE pueden consultarse
también en la publicaciérLa clasificacion, el envasado y el etiquetado de sustancias
peligrosas en la Unién Europe®arte 2:Métodos de ensay@omision Europea 1997. ISBN
92-828-0076-8.
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ANEXO V
Lista de tensioactivos objeto de excepcion

Se permite la comercializacién de los siguientes tensioactivos de detergentes que han
superado los ensayos establecidos en el anexo I, pero no los establecidos en el anexo lll, por
excepcion segun lo estipulado en el Articulo5 y de conformidad con el procedimiento
mencionado en el apartado 2 del Articulo 12 del presente Reglamento.

DENOMINACION SEGUN
LA NOMENCLATURA DE
LA lUPAC

NUMERO EINECS O NUMERO Y

X LIMITACIONE
ELINCS DENOMINACION DEL CAS CIONES

EINECS (European Inventory of Existing Commercial Substajpessel Inventario europeo de
sustancias quimicas comercializadas existentes. Dicho inventario establece la lista definitiva
de todas las sustancias que en principio se encontraban en el mercado comunitario el 18 de
septiembre de 1981.

ELINCS es la lista de sustancias nuevas segun la definicién de la Directiva 92/32/CEE del
Consejo, de 30 de abril de 1992, por la que se modifica por séptima vez la
Directiva 67/548/CEE relativa a la aproximacion de las disposiciones legales, reglamentarias
y administrativas en materia de clasificacién, embalaje y etiquetado de sustancias
peligrosa¥.

32 DO L 154 de 5.6.1992, p. 1.
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ANEXO VI
Lista de tensioactivos de detergentes prohibidos o limitados

Se considera que los siguientes tensioactivos de detergentes no cumplen lo dispuesto en el
presente Reglamento:

DENOMINACION SEGUN

NUMERO EINECS O NUMERO Y
LA NOMENCLATURA DE i LIMITACIONES
© LA |CI:JPACU ELINCS DENOMINACION DEL CAS

EINECS (European Inventory of Existing Commercial Substajpessel Inventario europeo de
sustancias quimicas comercializadas existentes. Dicho inventario establece la lista definitiva
de todas las sustancias que en principio se encontraban en el mercado comunitario el 18 de

septiembre de 1981.

ELINCS es la lista de sustancias nuevas segun la definicion de la Directiva 92/32/CEE.
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ANEXO VI
Lista de tensioactivos de detergentes prohibidos o limitados
en aplicacién de otras disposiciones legislativas comunitarias

La siguiente lista de tensioactivos de detergentes incluye los tensioactivos recogidos en el
ambito de aplicacién del presente Reglamento y prohibidos o limitados por otras
disposiciones legislativas comunitarias, en particular, por la Directiva 76/768/CEE

DENOMINACION

SEGUN LA LEGISLACION NUMERO EINECS O NUMERO Y
DENOMINACION DEL LIMITACIONES
NOMENCLATURA APLICADA ELINCS CAS
DE LA l[UPAC

EINECS (European Inventory of Existing Commercial Substajpessel Inventario europeo de
sustancias quimicas comercializadas existentes. Dicho inventario establece la lista definitiva
de todas las sustancias que en principio se encontraban en el mercado comunitario el 18 de
septiembre de 1981.

ELINCS es la lista de sustancias nuevas segun la definicién de la Directiva 92/32/CEE del
Consejo.

3 Puede hacer referencia, seglin corresponda, a requisitos de aplicacién de acuerdos u organizaciones
internacionales.
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ANEXO VIIi
Etiguetado y hoja informativa de ingredientes
A. Etiqguetado del contenido

Tal y como establece el apartado 3 del Articulo 11 del presente Reglamento, las siguientes
normas sobre el etiquetado se aplicaran a los envases de los detergentes destinados a su venta
al publico.

Los siguientes intervalos de porcentaje en peso:

- inferior al 5 %

- igual o superior al 5 % pero inferior al 15 %
- igual o superior al 15 % pero inferior al 30 %
- igual o superior al 30 %

se utilizaran para indicar el contenido de los componentes enumerados a continuaciéon si su
concentracion supera el 0,2 % en peso:

- fosfatos

- fosfonatos

- tensioactivos aniénicos

- tensioactivos catidnicos

- tensioactivos anfotéricos

- tensioactivos no iénicos

- blanqueantes oxigenados
- blanqueantes clorados

- EDTA

- acido nitrilotriacético

- fenoles y fenoles halogenados
- paradiclorobenceno

- hidrocarburos aromaticos
- hidrocarburos alifaticos

- hidrocarburos halogenados

- jabén
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- zeolitas
- policarboxilatos

En el caso de otros componentes, si los hubiera, no se aplicaran los intervalos porcentuales
anteriores ni el umbral de concentracion del 0,2 %. Las siguientes clases de componentes, si
se afiaden, deberan figurar siempre en la etiqueta, sea cual sea su concentracion:

- enzimas
- desinfectantes

Los agentes conservantes, si se afiaden, deberan figurar en la etiqueta, sea cual sea su
concentracion, y se utilizar4 para ello, siempre que sea posible, la homenclatura comuin
establecida en el Articulo 8 de la Directiva 76/768/CEE.

Si se afladen, las fragancias incluidas en la lista de ingredientes perfumantes alergénicos,
establecida en primer lugar por el Comité cientifico de los productos cosméticos y de los
productos no alimentarios en su Dictamen SCCNFP/003%/88beran figurar en la etiqueta
segun la nomenclatura establecida por dicho Comité, sea cual sea su concentracion.

Los detergentes destinados a su uso en el sector industrial, que no estén a la venta al publico,
no deberan forzosamente ajustarse a los requisitos anteriores si se proporciona la informacion
correspondiente mediante fichas de datos técnicos o de datos de seguridad, o mediante otro
sistema similar apropiado.

B. Etiquetado de la informacion sobre dosificacion

Tal y como establece el apartado 4 del Articulo 11 del presente Reglamento, las siguientes
normas sobre el etiquetado se aplicaran a los envases de los detergentes destinados a su venta
al publico. En el envase de los detergentes vendidos al publico en general para su uso como
detergente para lavadoras se incluira la informacion siguiente:

- Las cantidades recomendadas y/o las instrucciones de dosificacion, expresadas en
mililitros o gramos, adecuadas para una carga normal de lavadora y segun varias
clases especificadas de dureza del agua y previendo procesos de lavado de uno o dos
ciclos.

- El nimero de cargas de referencia de lavadora con ropa de «suciedad normal» que se
pueden lavar con el contenido del paquete en agua de dureza media, correspondiente
a 2,5 mmol CaCgl.

- Si el envase contuviera un vaso de dosificacion, éste llevard marcada su capacidad en
mililitros o gramos.

La carga de referencia de una lavadora es de 4,5 kg de ropa seca para los detergentes de gran
potencia y de 2,5 kg de ropa seca para los detergentes de potencia normal, segun la definicion
de la Decision 1999/476/CE por la que se establecen los criterios ecoldgicos para la concesion
de la etiqueta ecoldgica comunitaria a los detergentes para ropa. Se considerara que los

3 http://europa.eu.int/comm/food/fs/sc/sccp/out98_en.html.
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detergentes son de gran potencia a menos que el fabricante o importador declare su utilizacion
predominante para el cuidado de la ropa, es decir, para lavar en agua fria, fibras delicadas y
color.

C. Hoja informativa de ingredientes

Lo dispuesto en esta seccion se aplicara al listado de ingredientes en la hoja informativa
mencionada en el apartado 3 del Articulo 9 del presente Reglamento.

Dicha hoja informativa indicara la denominacion del detergente y del fabricante.

Incluird todos los ingredientes; éstos se enumeraran en orden decreciente por peso, y la lista
se dividira en los siguientes intervalos de porcentaje en peso:

superior al 10 %
— igual o superior al 1 % pero inferior al 10 %

— igual o superior al 0,1 % pero inferior al 1 %

inferior al 0,1 %
Las impurezas no se consideraran ingredientes.
Para cada ingrediente se indicara la denominacion quimica comin o la denominacion

UIPAC®, el nimero del CAS vy, cuando sea posible, la denominacién fNglIde la
Farmacopea Europea.

% Unioén internacional de quimica pura y aplicada.

Nomenclatura internacional de ingredientes cosméticos.
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ANEXO IX
Métodos de ensayo y métodos analiticos

Los siguientes métodos de ensayo y analiticos se aplican a los procedimientos de control de
detergentes comercializados que utilizan los Estados miembros.

1. METODO DE REFERENCIA (ensayo de confirmacion)

1.1. Definiciéon

Este método describe un modelo de laboratorio con lodos activados y decantador secundario
disefiado para simular una planta municipal de tratamiento de aguas residuales. Las

condiciones descritas se han extraido de las Directivas anteriores al presente Reglamento. Se
podran aplicar a este método condiciones de funcionamiento mejoradas de acuerdo con el
estado de la técnica, tal como describe la norma EN ISO 11733.

1.2. Equipo necesario

El método de medida se basara en el empleo de una pequefia planta de lodos activados, cuyo
esquema basico se representa en la figural y, de forma mas detallada, en la figura 2. El
equipo estara compuesto por un recipiente A para almacenar las aguas residuales sintéticas,
una bomba dosificadora B, una cuba de aireacion C, un decantador D, una bomba de aire
comprimido E para reciclar el lodo activado y un recipiente F para recoger el efluente tratado.

Los recipientes A y F deberan ser de vidrio o de una materia plastica apropiada y de una
capacidad de 24 |, como minimo. La bomba B debera asegurar un flujo constante de agua
residual sintética hacia la cuba de aireacién que, durante una operaciéon normal, debera
contener 3 | de mezcla. En el vértice del cono interior de la cuba C se suspendera un difusor
de vidrio fritado g para la aireacion. La cantidad de aire inyectado a través del dispositivo de
aireacion se controlara con un caudalimetro H.

1.3. Agua residual sintética

Para efectuar el presente ensayo, se utilizara agua residual sintética. Se disolveran en agua del
grifo las siguientes sustancias. Por cada litro de agua:

- 160 mg de peptona

- 110 mg de extracto de carne

- 30 mg de urea, CO(Nbb

- 7 mg de cloruro sédico, NaCl

- 4 mg de cloruro célcico, Cag£2H,0

- 2 mg de sulfato magnésico, mgsH,O

- 28 mg de monohidrégenofosfato potasicelHHRO,

- y 10 + 1 mg del tensioactivo.
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El agua residual sintética deberéa prepararse de nuevo cada dia.
1.4. Preparacion de las muestras

Los tensioactivos que no formen parte de un preparado se examinaran en su estado original.
Para preparar el agua residual sintética se debera determinar previamente el contenido activo
del tensioactivo (1.3).

1.5. Funcionamiento de la instalacion

En primer lugar, se llenaran la cuba de aireacion C y el decantador D con agua residual
sintética. El decantador D debera fijarse a la altura precisa para que el volumen contenido en
la cuba de aireacion C sea de 3 1. La inoculacion se efectuard introduciendo 3 ml de un
efluente secundario de buena calidad, recién extraido de una planta de tratamiento que trabaje
principalmente con aguas residuales domésticas. El efluente deberd mantenerse bajo
condiciones aerobias durante el periodo de tiempo comprendido entre el muestreo y su
aplicacién. Seguidamente se pondran en funcionamiento el dispositivo de aireacién G, la
bomba de aire comprimido E y la bomba dosificadora B. El agua residual sintética debera
pasar a través de la cuba de aireacion C a razon de 1 | por hora, lo cual equivale a un tiempo
medio de retencion de 3 horas.

Se regulara el ritmo de aireaciéon de manera que el contenido de la cuba C se mantenga
constantemente en suspension y que el contenido en oxigeno disuelto sea de 2 mg/l, como
minimo. Se impedira la formacién de espuma por medios apropiados. No obstante, no se
utilizaran antiespumantes que tengan una accion inhibidora sobre los lodos activados o que
contengan tensioactivos. La bomba E debera ser regulada de manera que en la cuba de
aireacion C se produzca un reciclaje continuo y regular del lodo activado salido del
decantador. El lodo que se haya acumulado en la parte superior de la cuba de aireacion C, en
el fondo del decantador D o en el circuito de circulacion deberd ponerse de nuevo en
circulacion, al menos una vez al dia, mediante un escobillobn o cualquier otro medio
apropiado. Cuando el lodo deje de sedimentar, se podra favorecer la decantacion mediante la
aportacion, repetida si fuese necesario, de dosis de 2 ml de una solucién al 5% de cloruro
férrico.

El efluente del decantador D recogido en el colector F permanecera en el mismo durante 24
horas, transcurridas las cuales, y previa homogeneizacion de la mezcla, se tomarda una
muestra. Una vez efectuadas estas operaciones, se limpiara cuidadosamente el colector F.

1.6. Control del dispositivo de medida

Inmediatamente antes de usar el agua residual sintética, se determinara su contenido en
tensioactivo (en mg/l).

El contenido en tensioactivo (en mg/l) del efluente retenido durante 24 horas en el colector F
se determinard, utilizando el mismo método de andlisis, inmediatamente después de la toma;
de lo contrario, las muestras deberan conservarse, preferentemente por congelacién. La
concentracién se determinara con una precision de 0,1 mg/l de tensioactivo.

Para comprobar la eficiencia del proceso, se determinara, al menos dos veces por semana, la
demanda quimica de oxigeno (DQO) o el carbono organico disuelto (COD) del efluente
acumulado en el colector F filtrado a través de fibra de vidrio y del agua residual sintética
filtrada almacenada en la cuba A, también después de filtrado.
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La disminucién en la DQO o en el COD se estabilizard cuando la biodegradacion diaria del
tensioactivo sea mas o menos regular, es decir, al final del periodo inicial indicado en la
figura 3.

El contenido en materias secas minerales del lodo activado de la cuba de aireacién se
determinara dos veces por semana (en g/l). Si sobrepasa 2,5 g/l, se eliminara el exceso de lodo
activado.

El ensayo de biodegradacion se efectuara a la temperatura ambiente; dicha temperatura debera
ser regular y mantenerse entre 19-24 °C.

1.7. Célculo de la biodegradabilidad

El porcentaje de degradacion de tensioactivo se debera calcular diariamente a partir del
contenido en tensioactivo (expresado en mg/l) del agua residual sintética y del efluente
correspondiente recogido en el colector F.

Los valores obtenidos se representaran graficamente, segun se indica en la figura 3.

La degradabilidad del tensioactivo se calculard tomando la media aritmética de los valores
obtenidos en el curso de los 21 dias siguientes al periodo inicial y de adaptacion, durante los
cuales la degradacion deberd haber sido regular y la planta debera haber funcionado sin
ninguna perturbacién. La duracion del periodo inicial de adaptacién no sera, en ningun caso,
superior a seis semanas.

Los valores de degradacion diarios se calcularan con una precision de 0,1 %, pero el resultado
final se redondeara a nimeros enteros.

En algunos casos, se podra reducir la frecuencia del muestreo pero, para calcular la media, se
utilizardn, como minimo, los resultados de 14 tomas distribuidas a lo largo del periodo de
21 dias que sigue al periodo inicial.

2. DETERMINACION DE LOS TENSIOACTIVOS ANIONICOS EN LOS ENSAYOS DE
BIODEGRABILIDAD

2.1. Principio

El método se basa en la propiedad del azul de metileno, colorante catidnico, de formar con los
tensioactivos aniénicos sales azules (MBASjue pueden extraerse con cloroformo. A fin de
evitar las interferencias, la extraccion se efectuard, primero, a partir de una solucion alcalina
procediéndose a continuacion a agitar el extracto con una solucién acida de azul de metileno.
La absorbencia de la fase organica separada se medira por fotometria a la longitud de onda de
absorcion maxima de 650 nm.

37 MBAS significa sustancia activa al azul de metilentethylene blue active substajhce
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2.2. Reactivos y equipo
2.2.1. Solucion tampén pH 10

Disolver 24 g de bicarbonato de sodio (NaH§@rado analitico y 27 g de carbonato de sodio
anhidro (NaCQ;) grado analitico en agua desionizada y diluir hasta 1 000 ml.

2.2.2. Solucion neutra de azul de metileno

Disolver 0,35 g de azul de metileno grado analitico en agua desionizada y diluir hasta

1 000 ml. Preparar la solucion al menos 24 horas antes de su uso. La absorbencia de la fase de
cloroformo del ensayo en blanco, comparada con la del cloroformo puro, no debera
sobrepasar 0,015 por 1 cm de espesor de la capa a 650 nm.

2.2.3. Solucion acida de azul de metileno

Disolver 0,35 g de azul de metileno grado analitico en 500 ml de agua desionizada y mezclar
con 6,5 ml de HSQO, (d = 1,84 g/ml). Diluir hasta 1 000 ml con agua desionizada. Preparar la
solucién al menos 24 horas antes de su uso. La absorbencia de la fase de cloroformo del
ensayo en blanco, comparada con la del cloroformo puro, no debera sobrepasar 0,015 por
1 cm de espesor de la capa a 650 nm.

2.2.4. Cloroformo (triclorometano) CHggrado analitico, recientemente destilado
2.2.5. Metiléster del &cido dodecilbencenosulfonico

2.2.6. Solucion de hidroxido de potasio en etanol, KOH 0,1 M

2.2.7. Etanol puro, gHsOH

2.2.8. Acido sulftrico, k50, 0,5 M

2.2.9. Solucién de fonolftaleina

Disolver 1 g de fenolftaleina en 50 ml de etanol y afiadir 50 ml de agua desionizada agitando
continuamente. Eliminar por filtracion cualquier precipitado obtenido.

2.2.10. Acido clorhidrico y metanol: 250 ml de &cido clorhidrico concentrado grado
analitico y 750 ml de metanol

2.2.11. Embudo de decantacion de 250 ml
2.2.12. Matraz aforado de 50 ml

2.2.13. Matraz aforado de 500 ml

2.2.14. Matraz aforado de 1 000 ml

2.2.15. Matraz de fondo redondo con esmerilado conico y condensador de reflujo de 250 ml;
granulados para facilitar la ebullicion

2.2.16. pH-metro

2.2.17. Fotémetro para medidas a 650 nm, con célulasde 1 a5 cm
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2.2.18. Papel de filtro cualitativo
2.3. Método
Las muestras para analizar no deberan tomarse a través de una capa de espuma.

Después de haber sido cuidadosamente limpiado con agua, el equipo utilizado para el analisis
se enjuagara completamente con una solucién de &cido clorhidrico y metanol (2.2.10), y con
agua desionizada inmediatamente antes de utilizarlo.

Filtrar los afluentes y efluentes de la planta de lodos activados que se vayan a examinar
inmediatamente después de efectuado el muestreo. Desechar los primeros 100 ml de los
filtrados.

Colocar un volumen medido de la muestra, neutralizado en caso necesario, en un embudo de
decantacion de 250 ml (2.2.11). El volumen de la muestra debera contener entre 20 y 150 ug
de MBAS. Si el contenido en MBAS fuese menor, se podran utilizar hasta 100 ml de la
muestra. En caso de utilizar menos de 100 ml, se diluird la muestra en agua desionizada hasta
obtener 100 ml. Afadir a la muestra 10 ml de la solucion tampén (2.2.1), 5 ml de la solucién
neutra de azul de metileno (2.2.2) y 15ml de cloroformo (2.2.4). Agitar la mezcla
uniformemente y sin demasiada energia durante un minuto. Después de la separacion de
fases, se pasara la capa de cloroformo a un segundo embudo de decantacion que contenga
110 ml de agua desionizada y 5 ml de solucién &cida de azul de metileno (2.2.3). Agitar la
mezcla durante un minuto. Hacer pasar la capa de cloroformo a través de un filtro de algodén
hidréfilo, previamente lavado con alcohol y empapado de cloroformo, a un matraz aforado
(2.2.12).

Extraer, por tres veces, las soluciones alcalinas y acidas, realizando la segunda y la tercera
extraccion con 10 ml de cloroformo. Filtrar los extractos combinados de cloroformo a través
del mismo filtro de algodén hidréfilo y aforar en el matraz de 50 ml (2.2.12) con el
cloroformo utilizado en el segundo lavado del algodén hidréfilo. Medir la absorbencia de la
solucion de cloroformo con un fotdmetro de 650 nm en células de 1 a 5 cm comparandola con
la del cloroformo puro. Aplicar todo el proceso a una determinacién en blanco.

2.4. Curva de calibracion

Preparar una solucién de calibracion a partir de la sustancia patrén metiléster del acido
dodecilbencenosulfénico (tetrapropileno tipo PM 340) después de saponificacion en la sal de
potasio. La MBAS se expresard como dodecilbencenosulfonato de sodio (PM 348).

Pesar con una pipeta pesadora de 400 a 450mg de metiléster del acido
dodecilbencenosulfénico (2.2.5) con una aproximacion de 0,1 mg en un matraz de fondo
redondo y afiadir 50 ml de solucion de hidroxido de potasio en etanol (2.2.6) y algunos
granulados para facilitar la ebullicibn. Después de montar el condensador de reflujo, hacer
hervir durante una hora. Una vez enfriado, lavar el condensador y la junta esmerilada de
vidrio con unos 30 ml de etanol y aiadir dichos lavados al contenido del matraz. Valorar la
solucién de acido sulfurico hasta la decoloracién de la fenolftaleina. Transferir dicha solucién
a un matraz aforado de 1 000 ml (2.2.14), enrasar con agua desionizada y mezclar.

A continuacién volver a diluir una parte de esta solucibn madre del tensioactivo. Transferir
una alicuota de 25 ml a un matraz aforado de 500 ml (2.2.13), enrasar con agua desionizada y
mezclar.
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Esta solucién patron contiene:

E x 1,023
20000 M9 MBAS por ml
dondeE es el peso de la muestra en mg.

Para establecer la curva de calibracion, extraer 1, 2, 4, 6 y 8 ml de la solucion patrén y diluir
cada una de dichas tomas hasta 100 ml con agua desionizada. A continuacién, proceder como
se indica en el punto 2.3 (incluyendo un ensayo de determinacion en blanco).

2.5. Célculo de los resultados

La curva de calibracion (2.4) indica la cantidad de tensioactivos anionicos (MBAS) de la
muestra. El contenido en MBAS de la muestra se obtendra mediante la férmula siguiente:

mg MBAS x 1 000
V

= MBAS mg/I

dondeV = el volumen en ml de la muestra utilizada.

Los resultados se expresaran como dodecilbencenosulfonato de sodio (PM 348).

2.6. Expresion de los resultados

Los resultados deben expresarse en mg/l MBAS con una precision de 0,1 mg.

3. DETERMINACION DE LOS TENSIOACTIVOS NO IONICOS EN LOS ENSAYOS DE
BIODEGRADABILIDAD

3.1 Principio

Los tensioactivos pueden ser concentrados y aislados mediante el paso de una corriente de
gas. En la muestra utilizada, la cantidad de tensioactivo no i6nico debera ser del orden de 250
- 800 pg.

Durante el arrastre, el tensioactivo se disolvera en acetato de etilo.

Después de la separacion de las fases y evaporacion del disolvente, el tensioactivo no iénico
se precipitara en solucion acuosa con el reactivo de Dragendorff modificada, (KBACL +
acido acético glacial).

A continuacién se procedera a filtrar el precipitado, lavarlo con acido acético glacial y

disolverlo en una solucion de tartrato de amonio. El bismuto presente en la solucién se
valorara potenciométricamente con una solucién de pirrolidinaditiocarbamato a pH 4-5,
utilizando un electrodo indicador de platino pulimentado y un electrodo de referencia de
calomelanos o de plata/cloruro de plata. EI método serd aplicable a los tensioactivos no
ibnicos que contengan entre 6 y 30 unidades de 6xido de alqueno.

El resultado de la valoracién se multiplicara por el factor empirico de 54 para convertirlo en el
producto de referencia: nonilfenol condensado con 10 mol de 6xido de etileno (NP 10).
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3.2.

Reactivos y equipo

Los reactivos deberan prepararse en agua desionizada.

3.2.1.
3.2.2.

3.2.3.

3.2.4.
3.2.5.

3.2.6.

Acetato de etilo puro, recién destilado
Bicarbonato sédico NaHGOgrado analitico

Acido clorhidrico (HCI) diluido (20 ml de &cido clorhidrico concentrado, grado
analitico, diluidos con agua hasta obtener 1 000 ml)

Metanol, grado analitico, recién destilado, conservado en una botella de vidrio
Purpura de bromocresol (0,1 g en 100 ml de metanol)

Agente de precipitacion formado por una mezcla de 2 volimenes de la solucion A 'y
de 1 volumen de la solucién B. La mezcla se conservara en una botella de color
topacio y podra utilizarse hasta una semana después de su preparacion.

3.2.6.1. Solucién A

Disolver 1,7 g de nitrato basico de bismuto grado analitico (BIQN&D) en 20 ml de acido
acético glacial y completar con agua hasta 100 ml. A continuacion, disolver 65 g de yoduro
potasico grado analitico en 200 ml de agua. Mezclar estas dos soluciones en un matraz
aforado de 1 000 ml, afadir 200 ml de &cido acético glacial (3.2.7) y completar el volumen
con agua.

3.2.6.2. Solucién B

Disolver 290 g de cloruro de bario grado analitico (BaZH,O) en 1 000 ml de agua.

3.2.7.

3.2.8.

3.2.9.

3.2.10.

3.2.11.

Acido acético glacial 99-100 % (no usar concentraciones inferiores)

Soluciéon de tartrato amonico: mezclar 12,4 g de acido tartarico grado analitico y
12,4 ml de amoniaco grado analitico (d = 0,910 g/ml) y completar hasta 1 000 ml
con agua (o disolver directamente la cantidad equivalente de tartrato amoénico grado
analitico).

Solucién de amoniaco diluido: 40 ml de amoniaco grado analitico (d = 0,910 g/ml)
diluidos con agua hasta obtener 1 000 ml.

Patron de tampdn acetato: disolver 40 g de hidroxido de sodio sélido grado
analitico, en 500 ml de agua en un vaso y enfriar. Afiadir 120 ml de acido acético
glacial (3.2.7). Mezclar bien, enfriar y transferir a un matraz aforado de 1 000 ml.
Enrasar con agua.

Solucién de pirrolidinaditiocarbamato (en lo sucesivo denominada «solucién de
carbato»): disolver 103 mg de pirrolidina-ditiocarbamato sédico
(CsHsNNa$.2H,0) en unos 500 ml de agua, afiadir 10 ml de alcohol n-amilico
grado analitico y 0,5 g de NaHCOgrado analitico y completar con agua hasta

1 000 ml.
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3.2.12. Solucién de sulfato de cobre (para normalizacién de 3.2.11)

SOLUCION MADRE

Disolver 1249 g de sulfato de cobre grado analitico (CuSBO) con 50 ml de &cido
sulftrico 0,5 My enrasar con agua a 1 000 ml.

SOLUCION PATRON

Mezclar 50 ml de solucion madre con 10 ml dgS@4 0,5 M y enrasar con agua a 1 000 ml.
3.2.13. Cloruro s6dico grado analitico

3.2.14. Equipo para extraccién por arrastre con gaéase la figura 5)

El didmetro de la placa porosa debera ser igual al diametro interno del cilindro.

3.2.15. Embudo de decantacion de 250 ml

3.2.16. Agitador magnético con barra magnética de 25-30 mm

3.2.17. Crisol de Gooch, didmetro de la base perforada = 25 mm, tipo G4

3.2.18. Papeles de filtro circulares de fibra de vidrio de 27 mm de diametro; diametro de las
fibras: 0,3-1,5 um

3.2.19. Dos matraces para filtrado con adaptadores y juntas de caucho, de 500 mly 250 ml,
respectivamente

3.2.20. Potenciometro grafico equipado de un electrodo indicador de platino pulimentado y
de un electrodo de referencia de calomelano o de plata/cloruro de plata, con un
intervalo de 250 mV, y con bureta automatica de 20-25 ml de capacidad, o un equipo
manual equivalente.

3.3. Método
3.3.1. Concentracién y separacion del tensioactivo

Filtrar la muestra acuosa a través de un filtro de papel cualitativo. Eliminar los 100
primeros ml del filtrado.

Colocar en el equipo de extraccidn por arrastre con gas, previamente enjuagado con acetato de
etilo, una cantidad medida de muestra, de forma que contenga entre 250 y 800 pg de
tensioactivo no iénico.

Para mejorar la separacion, se afiadiran 100 g de cloruro sddico y 5 g de bicarbonato sddico.

Si el volumen de la muestra sobrepasa los 500 ml, dichas sales se incorporaran en forma
sélida al aparato de extraccion, burbujeando nitrégeno o aire a través del mismo para
disolverlas.

En el caso de utilizar una muestra mas pequenfa, las sales se disolveran en 400 ml de agua
antes de incorporarlas al aparato de extraccion.
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Afadir agua hasta el nivel de la llave superior.
Cuidadosamente afiadir 100 ml de acetato de etilo encima del agua.

El frasco lavador en el tubo del gas (nitrégeno o aire) se llenara hasta sus dos tercios con
acetato de etilo.

A continuacién, se hara pasar a través del equipo una corriente de gas de 30-60 I/h; es
recomendable la utilizaciobn de un caudalimetro. Al principio, la corriente de gas se ira
aumentando gradualmente. El paso del gas debera ajustarse de forma que las fases
permanezcan claramente separadas, para reducir al minimo la mezcla de las fases y de la
solucién de acetato de etilo con el agua. El paso del gas se cortara al cabo de 5 minutos.

Si hay una reduccién del volumen de la fase organica de mas del 20 % por solucién en el
agua, debera repetirse la operacion vigilando cuidadosamente la velocidad del flujo gaseoso,
reduciéndola si fuese necesario.

La fase organica se separara y trasvasara completamente a un embudo de decantacion. El agua
de la fase acuosa que haya pasado al embudo de decantacion (Unicamente deberian ser unos
pocos ml), se vertera de nuevo en el equipo de extraccién por arrastre con gas. La fase de
acetato de etilo se filtrard a través de papel de filtro cualitativo seco en un vaso de 250 ml.

Verter otros 100 ml de acetato de etilo en el aparato de extraccion por arrastre con gas y pasar
de nuevo aire o nitrogeno durante 5 minutos. Trasvasar la fase organica al embudo de
decantacién usado en la primera separacion, rechazando la fase acuosa vy filtrando la fase
organica con el filtro utilizado para la primera dosis de acetato de etilo. Tanto el embudo de
decantacion como el filtro se enjuagaran con unos 20 ml de acetato de etilo.

El extracto de acetato de etilo se evaporara a sequedad al bafio maria (en una vitrina). Una
suave corriente de aire dirigida sobre la superficie de la solucién durante la evaporacion
acelerara la misma.

3.3.2.  Precipitacion y filtracion

Disolver el residuo seco (punto 3.3.1) en 5 ml de metanol, afiadir 40 ml de agua y 0,5 ml de
HCl diluido (3.2.3) y remover la mezcla con un agitador magnético.

A esta solucion se le afadiran 30 ml de agente de precipitacion (3.2.6) medidos con una
probeta. Después de una agitacion repetida se formara el precipitado. Al cabo de 10 minutos
de agitacion, se dejara reposar la mezcla durante al menos 5 minutos.

Filtrar la mezcla en un crisol de Gooch, cuya base se habra recubierto con un papel de filtro
de fibra de vidrio. A continuacioén, lavar el filtro, bajo succién, con unos 2 ml de acido acético
glacial. Después, lavar bien el vaso, la barra imantada y el crisol con &cido acético glacial, del
gue se necesitaran alrededor de 40-50 ml. No sera necesario transferir cuantitativamente al
filtro el precipitado que quede adherido a las paredes del vaso ya que la solucién del
precipitado se vertera de nuevo en el mismo vaso para su valoracion, disolviéndose entonces
el precipitado que haya podido quedar en él.
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3.3.3. Disolucion del precipitado

El precipitado se disolvera en el crisol filtrante mediante adicion de una solucion caliente
(alrededor de 80 °C) de tartrato amonico (3.2.8) en tres dosis de 10 ml cada una. Dejar reposar
cada dosis durante algunos minutos en el crisol antes de filtrarla en el matraz.

Verter el contenido del matraz de filtracion en el vaso. Enjuagar las paredes del vaso con
20 ml de solucién de tartrato para disolver el resto del precipitado.

Seguidamente se lavaran cuidadosamente el crisol, el adaptador y el matraz de filtracion con
150-200 ml de agua, vertiendo el agua de enjuague en el viéizadd para la precipitacion.

3.3.4 Valoracion

Agitar la solucién con un agitador magnético (3.2.16) y afiadir algunas gotas de puarpura de
bromocresol (3.2.5) y la solucion de amoniaco diluido (3.2.9) hasta que vire a violeta
(inicialmente, la solucion sera ligeramente &cida habida cuenta del residuo de &cido acético
utilizado para el enjuague).

Después, se afiadiran 10 ml de tampdn de acetato (3.2.10) y, sumergiendo los electrodos en la
solucién, se procedera a valorar potenciométricamente con la solucion patron de «carbato»
(3.2.11), estando la punta de la pipeta inmersa en la solucién.

La velocidad de valoracion no debera sobrepasar los 2 ml/min.

El punto final seré la interseccion de las tangentes a las dos ramas de la curva de potenciales.
A veces se observa que la inflexion de la curva es muy plana; esto podra corregirse limpiando
cuidadosamente el electrodo de platino (puliéndolo con un papel abrasivo).

3.3.5. Determinacién en blanco

Al mismo tiempo, se procedera a una determinacion en blanco siguiendo todo el proceso con

5 ml de metanol y 40 ml de agua, de conformidad con las instrucciones definidas en el punto
3.3.2. El valor correspondiente al blanco debera permanecer por debajo de 1 ml; de lo
contrario, habria que sospechar de la pureza de los reactivos (3.2.3, 3.2.7, 3.2.8, 3.2.9, 3.2.10),
especialmente de su contenido en metales pesados, que deberian ser reemplazados. El valor
del blanco se debera tener en cuenta para el calculo del resultado final.

3.3.6. Control del factor de la «soluciéon de carbato»

El factor de la solucién de carbato debe determinarse diariamente antes de utilizarla. A tal fin,
se valoraran 10 ml de la solucién de sulfato de cobre (3.2.12) con la solucién de carbato
después de la adiciébn de 100 ml de agua y 10 ml del tampdén de acetato (3.2.10). Si el
consumo en ml fuere igual a «a», el factor «f» se obtendra de la siguiente manera:

10
f= a

y todos los resultados de las valoraciones se multiplicaran por este factor.
3.4. Célculo de los resultados
Cada tensioactivo no i6nico tendra su propio factor en funciébn de su composicion, en

particular, de la longitud de la cadena de 6xido de alqueno. Las concentraciones en
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tensioactivos no idnicos se expresaran en relacion a una sustancia patron —un nonilfenol de
10 unidades de 6xido de etileno (NP 10)- para la cual se ha determinado un factor de
conversion de 0,054.

La cantidad de tensioactivo presente en la muestra se calculara de la siguiente manera:

(b —¢).f.0,054 = mg de tensioactivo no iénico, expresado como mg de NP 10

donde:
b = volumen de «solucién de carbato» utilizado para la muestra (ml),
¢ = volumen de «solucion de carbato» utilizado para la determinacion en blanco (ml),
f = factor de la «solucién de carbato».

3.5 Expresion de los resultados

Los resultados deberan expresarse en mg/l, como NP 10, con una aproximacién de 0,1.

4, TRATAMIENTO PRELIMINAR DE LOS TENSIOACTIVOS ANIONICOS PARA EL ENSAYO
4.1. Notas preliminares
4.1.1. Tratamiento de las muestras

El tratamiento de los tensioactivos anidnicos y de los detergentes, previo a la determinacion
de la biodegradabilidad primaria por el ensayo de confirmacién, sera el siguiente:

ProDuUCTOS TRATAMIENTO
Tensioactivos aniénicos Sin tratamiento
Detergentes Extraccion alcoholica seguida de separacign de
los tensioactivos aniénicos mediante intercanibio
idnico

El objetivo de la extraccién alcohdlica serd eliminar de los productos comerciales los
compuestos insolubles e inorganicos que, en algunas circunstancias, podrian interferir en el
ensayo de biodegradabilidad.

4.1.2. Procedimiento de intercambio iénico

Para que los resultados de los ensayos de biodegradabilidad sean correctos, se procedera a
aislar y separar los tensioactivos aniénicos del jabon y los tensioactivos no iénicos y
catiénicos.

Para ello se aplicara una técnica de intercambio i6nico que utilice una resina intercambiadora
macroporosa Yy los agentes de elucion apropiados que permitan la elucién fraccionada. El
jabdén y los tensioactivos aniénicos y no i6nicos podran, asi, aislarse mediante una Unica
operacion.
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4.1.3. Control analitico

Después de la homogeneizacion, se determinara el contenido en tensioactivos aniénicos del
detergente sintético segun el método de analisis de MBAS. El contenido en jabon se
determinara segun un método apropiado. Este andlisis del producto serd necesario para
calcular las cantidades que se requeriran para la preparacion de las dosis destinadas a los
ensayos de biodegradabilidad.

No serd imprescindible una extraccién cuantitativa; no obstante, se extraera, al menos, un
80 % de los tensioactivos anidnicos. Normalmente, se obtendra un 90 % o0 mas.

4.2. Principio

A partir de una muestra homogénea (polvos, pastas y liquidos desecados), y mediante una
extraccion con etanol, se obtendra un extracto que contendré los tensioactivos, el jabon y
otros componentes solubles en alcohol de la muestra del detergente.

El extracto obtenido con el etanol se evaporard a sequedad y disolvera en una mezcla de
isopropanol/agua; a continuacion, se hara pasar la solucion resultante a través de un
dispositivo mixto de intercambio cationico fuertemente acido/intercambio anidnico
macroporoso, llevandose hasta una temperatura de 50 °C. Esta temperatura sera necesaria
para impedir la precipitacién de los acidos grasos en un medio acido.

Los tensioactivos no idnicos se quedaran en el efluente.

Los acidos grasos del jabon se separaran mediante una extraccién con etanol que contenga
di6xido de carbono. Los tensioactivos anidnicos en forma de sales de amonio se obtendran
mediante elucibn con una solucibn de bicarbonato de amonio en una mezcla de
isopropanol/agua. Dichas sales de amonio se utilizaran para el ensayo de biodegradabilidad.

Los tensioactivos catidénicos susceptibles de perturbar el ensayo de biodegradabilidad y el
procedimiento analitico se eliminaran mediante el intercambiador catidnico, colocado por
encima del intercambiador anidnico.

4.3. Productos quimicos y equipo
4.3.1. Agua desionizada

4.3.2. Etanol, 95 % (v/v) £sOH (desnaturalizadores permitidos: metiletilcetona o
metanol)

4.3.3. Mezcla de isopropanol/agua (50/50 v/v):
— 50 partes en volumen de isopranol, LHHOH.CH;
— 50 partes en volumen de agua (4.3.1)

4.3.4. Solucion de dioxido de carbono en etanol (aproximadamente 0,1 £ @€diante
un tubo de transferencia provisto de un disco de vidrio fritado incorporado, hacer
burbujear el diéxido de carbono (G a través del etanol (4.3.2) durante 10
minutos. La solucion se preparara inmediatamente antes de su utilizacion.
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4.3.5. Solucion de bicarbonato de amonio (60/40 v/v): 0,3 mol dgHOd; en 1 000 ml de
una mezcla de isopropanol/agua constituida por 60 partes en volumen de
isopropanol y 40 partes en volumen de agua (4.3.1).

4.3.6. Intercambiador catiénico (KAT), fuertemente acido, resistente al alcohol (50-100
mesh)

4.3.7. Intercambiador aniénico (AAT), macroporoso, Merck Lewatit MP 7080 (70-150
mesh) o equivalente

4.3.8. Acido clorhidrico, 10 % HCI (p/p)

4.3.9. Matraz esférico de fondo redondo de 2 000 ml con esmerilado conico y condensador
de reflujo.

4.3.10. Filtro de succion de 90 mm de diametro (que se pueda calentar) para filtros de papel
4.3.11. Matraz de filtracién al vacio de 2 000 ml

4.3.12. Columnas de intercambio con manta calefactora y grifo: tubo interior de 60 mm de
diametro y de 450 mm de altura (figura 4).

4.3.13. Bafio maria

4.3.14. Estufa de secado al vacio

4.3.15. Termostato

4.3.16. Rotavapor

4.4, Extraccion y separacion de los tensioactivos aniénicos
4.4.1. Preparacion del extracto

La cantidad de tensioactivos necesaria para el ensayo de biodegradabilidad sera de unos 50 g
de MBAS.

Normalmente, la cantidad de producto a extraer no sobrepasara 1 000 g; no obstante, podria
ser necesario extraer cantidades suplementarias de la muestra. Por razones practicas, en la
mayoria de los casos, la cantidad de producto utilizado en la preparacion de los extractos para
el ensayo de biodegradabilidad se limitara a 5 000 g.

La experiencia ha demostrado que una serie de extracciones limitadas es preferible a la
extraccion de una gran cantidad de producto de una sola vez. En lo que a intercambiadores se
refiere, las cantidades especificadas seran suficientes para 600 a 700 mmol de tensioactivos y
de jabon.

4.4.2. Aislamiento de los componentes solubles en alcohol

Afadir 250 g del detergente sintético a analizar a 1 250 ml de etanol y llevar la mezcla a
ebulliciobn, sometiéndola, después, a reflujo durante una hora, sin dejar de agitar. Verter la
solucién alcohdlica caliente en un filtro de succion de poros anchos, llevar a una temperatura
de 50 °C y filtrar por succion. Lavar el matraz y el filtro de succién con unos 200 ml de etanol
caliente. Recoger el filtrado y el liquido de lavado en un matraz de filtracién al vacio.
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Cuando los productos a analizar sean pastas o liquidos, asegurarse de que la muestra no
contenga mas de 55 g de tensioactivos anionicos y 35 g de jabén. Una vez pesada la muestra,
evaporar hasta desecacion completa. Disolver el residuo en 2 000 ml de etanol y proceder de

nuevo segun lo indicado mas arriba.

En el caso de polvos de escasa densidad aparente (< 300 g/l), es recomendable aumentar la
proporcién de etanol en la relacion 20:1. Evaporar el filtrado de etanol hasta desecacion
completa, preferentemente mediante un rotavapor. Repetir la operacion si se necesita una
mayor cantidad de extracto. Disolver el residuo en 5000ml de una mezcla de
isopropanol/agua.

4.4.3. Preparacion de las columnas de intercambio iénico

COLUMNA DE INTERCAMBIO CATIONICO

Colocar 600 ml de resina intercambiadora de cationes (4.3.6) en un vaso de 3 000 ml y cubrir
afladiendo 2 000 ml de &cido clorhidrico (4.3.8). Dejar reposar durante un minimo de 2 horas
agitando de vez en cuando. Decantar el acido y transferir la resina a la columna (4.3.12)
mediante agua desionizada. En la columna se colocara un tap6n de lana de vidrio desionizada.
Lavar la columna con agua desionizada a una velocidad de flujo de 10-30 ml/min hasta que el
efluente esté exento de cloruros. Desplazar el agua con 2000 ml de una mezcla de
isopropanol/agua (4.3.3) a una velocidad de flujo de 10-30 ml/min. La columna de
intercambio estara lista para la operacion.

COLUMNA DE INTERCAMBIO ANIONICO

Colocar 600 ml de resina intercambiadora de aniones (4.3.7) en un vaso de 3000 ml y
cubrirla afladiendo 2 000 ml de agua desionizada. Dejar en espera la resina durante, al menos
2 horas, para que se hinche. Transferir la resina a la columna mediante agua desionizada. En
la columna se colocara un tapén de lana de vidrio desionizada.

Lavar la columna con una solucién 0,3 M de bicarbonato de amonio (4.3.5) hasta que quede
exenta de cloruros, para lo cual se requeriran unos 5 000 ml de solucién. Lavar a continuacion
con 2000 ml de agua desionizada. Desplazar el agua con 2 000 ml de una mezcla de
isopropanol/agua (4.3.3) a una velocidad de flujo de 10-30 ml/min. Una vez finalizados estos
preparativos, la columna de intercambio estara en la forma OH y lista para la operacion.

4.4.4. Procedimiento de intercambio iénico

Conectar las columnas intercambiadoras colocandolas de forma que la columna de
intercambio catiénico se encuentre por encima de la columna de intercambio aniénico. Llevar
las columnas a la temperatura de 50 °C mediante un termostato. Calentar 5 000 ml del filtrado
obtenido en el punto 4.4.2 hasta 60 °C y hacerlo pasar a través de ambas columnas a una
velocidad de flujo de 20 ml/min. Lavar las columnas con 1 000 ml de una mezcla caliente de
isopropanol/agua (4.3.3).

Para obtener los tensioactivos aniénicos (MBAS), se desconectara la columna KAT. Se
procedera, entonces, a la elucion de los acidos grasos del jabon de la columna KAT mediante
5 000 ml de una solucién de etanol/€®50 °C (4.3.4). El eluyente serd desechado.

A continuaciéon, se procedera a la elucion de las MBAS de la columna AAT mediante
5 000 ml de solucidon de bicarbonato de amonio (4.3.5). Evaporar el eluyente hasta desecacion
con un bafio de vapor o en un rotavapor. Los residuos contienen las MBAS (en forma de sal
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de amonio) y, en algln caso, productos aniénicos no tensioactivos que no perjudican el
ensayo de biodegradabilidad. Afadir agua desionizada hasta obtener un volumen preciso y
determinar el contenido en MBAS en una fraccion alicuota. La soluciéon se utilizara como
solucién patron de los detergentes anidnicos para el ensayo de biodegradabilidad. La solucién
debera mantenerse a una temperatura inferior a 5 °C.

4.4.5. Regeneracion de las resinas de intercambio i6nico
El intercambiador de cationes se tirar4 después de su uso.

La resina de intercambio ani6nico se regenera haciendo pasar a través de la columna una
cantidad suplementaria de una solucion de bicarbonato de amonio (4.3.5) a una velocidad de
flujo de unos 10 ml/min hasta que el efluente quede exento de tensioactivos aniénicos (ensayo
al azul de metileno). Lavar, a continuacién, el intercambiador de aniones con 2 000 ml de una
mezcla de isopropanol/agua (4.3.3). El intercambiador de aninones podré utilizarse de nuevo.

5. TRATAMIENTO PRELIMINAR DE LOS TENSIOACTIVOS NO IONICOS PARA EL ENSAYO
5.1. Notas preliminares

5.1.1 Tratamiento de las muestras

El tratamiento de los tensioactivos no idnicos y de los detergentes, previo a la determinacion
de la biodegradabilidad primaria por el ensayo de confirmacién, sera el siguiente:

ProDUCTOS TRATAMIENTO
Tensioactivos no iénicos Sin tratamiento
Detergentes Extraccion alcohdlica seguida de separacion de

los tensioactivos no i6nicos mediarjte
intercambio i6nico

El objetivo de la extraccién alcohdlica serd eliminar de los productos comerciales los
compuestos insolubles e inorganicos que, en algunas circunstancias, podrian interferir en el
ensayo de biodegradabilidad.

5.1.2. Procedimiento de intercambio i6énico

Para que los resultados de los ensayos de biodegradabilidad sean correctos, se procedera a
aislar y separar los tensioactivos no ionicos del jabén y los tensioactivos anidnicos y
catiénicos.

Para ello se aplicara una técnica de intercambio i6nico que utilice una resina intercambiadora
de aniones macroporosa y los agentes de elucién apropiados que permitan la elucion
fraccionada. El jabon y los tensioactivos anidnicos y no iénicos podran, asi, aislarse mediante
una Unica operacion.

5.1.3. Control analitico
Después de la homogeneizacion, se determinara el contenido en tensioactivos aniénicos y no

ibnicos del detergente segun el método de andlisis de MBAS y de BIAS. El contenido en
jabdn se determinara seguiin un método apropiado.
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Este andlisis del producto sera necesario para calcular las cantidades que se requeriran para la
preparacion de las dosis destinadas a los ensayos de biodegradabilidad.

No sera imprescindible una extraccién cuantitativa; no obstante, se extraera, al menos, un
80 % de los tensioactivos no i6nicos. Normalmente, se obtendra un 90 % o mas.

5.2. Principio

A partir de una muestra homogénea (polvos, pastas y liquidos desecados), y mediante una
extraccion con etanol, se obtendra un extracto que contendré los tensioactivos, el jabén y
otros componentes solubles en alcohol de la muestra del detergente.

El extracto obtenido con el etanol se evaporara a sequedad y se disolvera en una mezcla de
isopropanol/agua; a continuacién, se hard pasar la solucién resultante a través de un
dispositivo mixto de intercambio cationico fuertemente acido/intercambio anidnico
macroporoso, llevandose hasta una temperatura de 50 °C. Esta temperatura sera necesaria
para impedir la precipitacion de los acidos grasos en un medio acido. Los tensioactivos no
ibnicos se extraeran del efluente por evaporacion.

Los tensioactivos catidénicos susceptibles de perturbar el ensayo de biodegradabilidad y el
procedimiento analitico se eliminaran mediante el intercambiador catidnico, colocado por
encima del intercambiador anidnico.

5.3. Productos quimicos y equipo
5.3.1. Agua desionizada

5.3.2. Etanol, 95% (v/v) £sOH (desnaturalizadores permitidos: metiletilcetona o
metanol)

5.3.3. Mezcla de isopropanol/agua (50/50 v/v):

- 50 partes en volumen de isopropanol,sCHOH.CH;
— 50 partes en volumen de agua (5.3.1)

5.3.4. Solucién de bicarbonato de amonio (60/40 v/v):

0,3 mol de NHHCO; en 1000 ml de una mezcla de isopropanol/agua constituida por
60 partes en volumen de isopropanol y 40 partes en volumen de agua (5.3.1).

5.3.5. Intercambiador catiénico (KAT), fuertemente &cido, resistente al alcohol (50-
100 mesh)

5.3.6. Intercambiador aniénico (AAT), macroporoso, Merck Lewatit MP 7080 (70-
150 mesh) o equivalente

5.3.7. Acido clorhidrico, 10 % HCI (p/p)

5.3.8. Matraz esférico de fondo redondo de 2 000 ml con esmerilado conico y condensador
de reflujo

5.3.9. Filtro de succion de 90 mm de didmetro (que se pueda calentar) para filtros de papel
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5.3.10. Matraz de filtracién al vacio de 2 000 ml

5.3.11. Columnas de intercambio con manta calefactora y grifo: tubo interior de 60 mm de
diametro y de 450 mm de altura (figura 4)

5.3.12. Bafio maria

5.3.13. Estufa de secado al vacio

5.3.14. Termostato

5.3.15. Rotavapor

5.4. Extraccion y separacion de los tensioactivos no iénicos
5.4.1. Preparacion del extracto

La cantidad de tensioactivos necesaria para el ensayo de degradacion sera de unos 25 g de
BIAS.

En la preparacion de los extractos para los ensayos de biodegradabilidad, la cantidad de
producto a utilizar no sobrepasara 2 000 g. Por lo tanto, podria ser necesario realizar la
operacion varias veces con el fin de obtener una cantidad suficiente para dichos ensayos. La
experiencia ha demostrado que una serie de extracciones limitadas es preferible a la
extraccion de una gran cantidad de producto de una sola vez.

5.4.2. Aislamiento de los componentes solubles en alcohol

Afadir 250 g del detergente sintético a analizar a 1 250 ml de etanol y llevar la mezcla a
ebullicion, sometiéndola, después, a reflujo durante una hora, sin dejar de agitar. Verter la
solucién alcohdlica caliente en un filtro de succion de poros anchos, llevar a una temperatura
de 50 °C y filtrar por succion. Lavar el matraz y el filtro de succién con unos 200 ml de etanol
caliente. Recoger el filtrado y el liquido de lavado en un matraz de filtracién al vacio.

Cuando los productos a analizar sean pastas o liquidos, asegurarse de que la muestra no
contenga mas de 25 g de tensioactivos anionicos y 35 g de jabén. Una vez pesada la muestra,
evaporar hasta desecacion completa. Disolver el residuo en 500 ml de etanol y proceder de
nuevo segun lo indicado mas arriba.

En el caso de polvos de escasa densidad aparente (< 300 g/l), es recomendable aumentar la
proporcion de etanol en la relacién 20:1.

Evaporar el filtrado de etanol hasta desecacion completa, preferentemente mediante un
rotavapor. Repetir la operacion si se necesita una mayor cantidad de extracto. Disolver el
residuo en 5 000 ml de una mezcla de isopropanol/agua.

5.4.3 Preparacion de las columnas de intercambio i6nico
COLUMNA DE INTERCAMBIO CATIONICO

Colocar 600 ml de resina intercambiadora de cationes (5.3.5) en un vaso de 3 000 ml y cubrir
afadiendo 2 000 ml de &cido clorhidrico (5.3.7). Dejar reposar durante un minimo de 2 horas
agitando de vez en cuando. Decantar el acido y transferir la resina a la columna (5.3.11)
mediante agua desionizada. En la columna se colocara un tap6n de lana de vidrio desionizada.
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Lavar la columna con agua desionizada a una velocidad de flujo de 10-30 ml/min hasta que el
efluente esté exento de cloruros. Desplazar el agua con 2000ml de una mezcla
isopropanol/agua (5.3.3) a una velocidad de flujo de 10-30 mI/min. Una vez finalizados estos
preparativos, la columna de intercambio estara lista para la operacion.

COLUMNA DE INTERCAMBIO ANIONICO

Colocar 600 ml de resina intercambiadora de aniones (5.3.6) en un vaso Yy cubrirla afiadiendo

2 000 ml de agua desionizada. Dejar en espera la resina durante, al menos 2 horas, para que se
hinche. Transferir la resina a la columna mediante agua desionizada. En la columna se
colocara un tapén de lana de vidrio desionizada.

Lavar la columna con una solucién 0,3 M de bicarbonato de amonio (5.3.4) hasta que quede
libre de cloruros, para lo cual se requeriran unos 5 000 ml de solucién. Lavar a continuacion
con 2000 ml de agua desionizada. Desplazar el agua con 2000 ml de una mezcla
isopropanol/agua (5.3.3) a una velocidad de flujo de 10-30 ml/min. Una vez finalizados estos
preparativos, la columna de intercambio estara en forma OH y lista para la operacion.

5.4.4. Procedimiento de intercambio i6nico

Conectar las columnas intercambiadoras colocandolas de forma que la columna de
intercambio catiénico se encuentre por encima de la columna de intercambio aniénico. Llevar
las columnas a la temperatura de 50 °C mediante un termostato. Calentar 5 000 ml del filtrado
obtenido en el punto 5.4.2 hasta 60 °C y hacerlo pasar a través de ambas columnas a una
velocidad de flujo de 20 ml/min. Lavar las columnas con 1 000 ml de una mezcla caliente de
isopropanol/agua (5.3.3).

Para obtener los tensioactivos no idnicos, recoger el eluyente y el liquido de lavado del filtro

y evaporarlos hasta desecacion completa, preferentemente mediante un rotavapor. El residuo
contiene el BIAS. Afiadir agua desionizada hasta obtener un volumen preciso y determinar el
contenido en BIAS en una fraccién alicuota. La solucién se utilizara como solucién patrén de
los tensioactivos no i6nicos para el ensayo de biodegradabilidad. La soluciébn debera
mantenerse a una temperatura inferior a 5 °C.

5.4.5. Regeneracion de las resinas de intercambio i6nico
El intercambiador de cationes se tirar4 después de su uso.

La resina de intercambio ani6nico se regenera haciendo pasar a través de la columna
aproximadamente 5 000-6 000 ml de una solucién de bicarbonato de amonio (5.3.4) a una
velocidad de flujo de unos 10 mli/min hasta que el efluente quede exento de tensioactivos
aniénicos (ensayo al azul de metileno). Lavar, a continuacion, el intercambiador de aniones
con 2 000 ml de una mezcla de isopropanol/agua (5.3.3). El intercambiador de aninones podra
utilizarse de nuevo.
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Figura 1
Planta de lodos activados: generalidades
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Figura 2

Planta de lodos activados: detalle
(dimensiones en milimetros)
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Figura 4

Columna de intercambio calefactora
(dimensiones en milimetros)
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