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REGLAMENTO (CE) N° 2003/2003 DEL PARLAMENTO
EUROPEO Y DEL CONSEJO

de 13 de octubre de 2003
relativo a los abonos

(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 Comision (),
Visto el dictamen del Comité Econémico y Social (%),

De conformidad con el procedimiento establecido en el articulo 251 del
Tratado (%),

Considerando lo siguiente:

(1)  La Directiva 76/116/CEE del Consejo, de 18 de diciembre de
1975, relativa a la aproximacién de las legislaciones de los
Estados miembros sobre los abonos (*), la Directiva 80/876/CEE
del Consejo, de 15 de julio de 1980, relativa a la aproximacion
de las legislaciones de los Estados miembros sobre los fertili-
zantes simples a base de nitrato amonico y con alto contenido
en nitrogeno (°), la Directiva 87/94/CEE de la Comision, de 8 de
diciembre de 1986, relativa a la aproximacion de las legislaciones
de los Estados miembros sobre los procedimientos de control de
las caracteristicas, limites y detonabilidad de los fertilizantes
simples a base de nitrato amonico y con alto contenido en
nitrogeno (°), y la Directiva 77/535/CEE de la Comision, de 22
de junio de 1977, relativa a la aproximacion de las legislaciones
de los Estados miembros sobre los métodos de toma de muestras
y de analisis de los abonos (7), han sido modificadas en varias
ocasiones y de forma sustancial. Con arreglo a la Comunicacion
de la Comision al Parlamento Europeo y al Consejo «Simplifica-
cion de la legislacion en el mercado interior (SLIM)» y al Plan de
accion para el mercado Unico, procede, en aras de una mayor
claridad, derogar las mencionadas Directivas y sustituirlas por
un Unico instrumento juridico.

(2)  La legislacion comunitaria sobre abonos tiene un contenido muy
técnico. Por consiguiente, el instrumento juridico mas adecuado
es el Reglamento, ya que impone de manera directa a los
fabricantes exigencias precisas que han de aplicarse simultanea-
mente y del mismo modo en toda la Comunidad.

(3)  En cada Estado miembro, los abonos deben reunir determinadas
caracteristicas técnicas fijadas por disposiciones imperativas.
Especialmente en lo que se refiere a la composicion, definicion,
denominacion, identificacion y envasado de los distintos tipos de
abonos, dichas disposiciones difieren de un Estado miembro a
otro. Tales diferencias obstaculizan los intercambios en el
interior de la Comunidad y, por consiguiente, deben armonizarse.

(") DO C 51 E de 26.2.2002, p. 1 y DO C 227 E de 24.9.2002, p. 503.

(*» DO C 80 de 3.4.2002, p. 6.

(®) Dictamen del Parlamento Europeo de 10 de abril de 2002 (DO C 127 E de
29.5.2003, p. 160), Posicion Comun del Consejo de 14 de abril de 2003 (DO
C 153 E de 1.7.2003, p. 56) y Decision del Parlamento Europeo de 2 de
septiembre de 2003 (no publicada aun en el Diario Oficial).

() DO L 24 de 30.1.1976, p. 21. Directiva cuya ultima modificacion la
constituye la Directiva 98/97/CE del Parlamento Europeo y del Consejo
(DO L 18 de 23.1.1999, p. 60).

() DO L 250 de 23.9.1980, p. 7. Directiva modificada por la Directiva 97/63/
CE del Parlamento Europeo y del Consejo (DO L 335 de 6.12.1997, p. 15).

(°) DO L 38 de 7.2.1987, p. 1. Directiva modificada por la Directiva 88/126/
CEE (DO L 63 de 9.3.1988, p. 12).

() DO L 213 de 22.8.1977, p. 1. Directiva cuya ultima modificaciéon la
constituye la Directiva 95/8/CE (DO L 86 de 20.4.1995, p. 41).
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Dado que el objetivo de la accion pretendida, a saber, garantizar
el mercado interior de los abonos, no puede ser alcanzado de
manera suficiente por los Estados miembros si no existen unos
criterios técnicos comunes y, por consiguiente, puede lograrse
mejor, debido a la envergadura de la accion, a nivel
comunitario, la Comunidad puede adoptar medidas, de acuerdo
con el principio de subsidiariedad consagrado en el articulo 5
del Tratado. De conformidad con el principio de proporcionalidad
enunciado en dicho articulo, el presente Reglamento no excede
de lo necesario para alcanzar este objetivo.

Es necesario determinar a escala comunitaria la denominacion,
definicion y composicion de determinados abonos (abonos CE).

Procede igualmente fijar normas comunitarias relativas a la iden-
tificacion, trazabilidad y etiquetado de los abonos CE y al cierre
de los envases.

Debe establecerse un procedimiento a nivel comunitario, que se
aplique en los casos en que un Estado miembro lo considere
necesario, para restringir la puesta en el mercado de abonos CE.

La produccion de abonos esta sujeta a fluctuaciones de
importancia variable, debidas a las técnicas de fabricacion o a
las materias primas. Los procedimientos de toma de muestras y
los métodos de analisis también pueden contener variaciones.
Por ello es necesario autorizar ciertos margenes de tolerancia en
cuanto a los contenidos en nutrientes que se declaren. En interés
de los usuarios agricolas, es conveniente mantener dichos
margenes de tolerancia dentro de limites estrechos.

Los controles oficiales sobre el cumplimiento de los requisitos del
presente Reglamento relativos a la calidad y composicion por los
abonos CE deben ser realizados por laboratorios autorizados por
los Estados miembros y notificados a la Comision.

El nitrato amonico constituye el ingrediente principal de toda una
serie de productos, algunos de los cuales se utilizan como abonos
y otros como explosivos. Dada la naturaleza especial de los
abonos a base de nitrato amonico con alto contenido en
nitrogeno y las exigencias que de ella se derivan para la
seguridad y la salud publicas, asi como para la proteccion de los
trabajadores, resulta necesario adoptar normas comunitarias suple-
mentarias para los abonos CE de este tipo.

Algunos de dichos productos podrian resultar peligrosos y
podrian en determinados casos emplearse para usos distintos de
lo previsto, poniendo con ello en peligro la seguridad de las
personas y de los bienes. Conviene por tanto obligar a los
fabricantes a que tomen las medidas adecuadas para evitar tales
usos y, en particular, a que garanticen la trazabilidad de tales
abonos.

En interés de la seguridad publica, es especialmente importante
determinar a nivel comunitario las caracteristicas y las
propiedades que distinguen el abono CE a base de nitrato
amonico con alto contenido en nitrégeno, de las variedades de
nitrato amonico utilizadas en la fabricacion de los productos
utilizados como explosivos.

Los abonos CE a base de nitrato aménico con alto contenido en
nitrogeno deben responder a determinadas caracteristicas, a fin de
garantizar su inocuidad. Los fabricantes deben garantizar que
todos los abonos a base de nitrato amoénico con alto contenido
en nitrogeno han superado un ensayo de detonabilidad antes de
la puesta en el mercado de dichos abonos.

Resulta necesario establecer normas sobre los métodos de los
ciclos térmicos cerrados, aunque dichos métodos no simulen
necesariamente todas las condiciones que se puedan dar durante
el transporte y el almacenamiento.

Los abonos pueden resultar contaminados por sustancias que
presenten un riesgo potencial para la salud humana y animal y



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 4

para el medio ambiente. Con relacion al dictamen del Comité
cientifico de toxicidad, ecotoxicidad y el medio ambiente,
(SCTEE) la Comision se propone abordar la cuestion del
contenido involuntario de cadmio en los abonos minerales y
elaborara, en su caso, una propuesta de Reglamento que
presentara al Parlamento Europeo y al Consejo. Cuando proceda,
se emprendera un estudio analogo de otros contaminantes.

(16)  Procede establecer un procedimiento al que se debera ajustar todo
fabricante, o su representante, que pretenda incorporar al anexo I
un nuevo tipo de fertilizantes, para que pueda utilizar el marcado
«abono CE».

(17) Las medidas necesarias para la ejecucion del presente
Reglamento deben aprobarse con arreglo a 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 competen-
cias de ejecucion atribuidas a la Comision (V).

(18) Los Estados miembros deben determinar el régimen de sanciones
aplicable a las infracciones de las disposiciones del presente
Reglamento. Podran imponer a un fabricante que infrinja el
articulo 27 el pago de un importe equivalente a diez veces el
valor de mercado del lote que no cumpla las condiciones
requeridas.

(19) Deben derogarse las Directivas 76/116/CEE, 77/535/CEE, 80/
876/CEE y 87/94/CEE.

HAN ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO:

TITULO 1
DISPOSICIONES GENERALES

CAPITULO I

Ambito de aplicacién y definiciones

Articulo 1
Ambito de aplicaciéon

El presente Reglamento se aplicara a los productos que se pongan en el
mercado como abonos y lleven la denominacion «abono CE».

Articulo 2
Definiciones
A efectos del presente Reglamento, se entendera por:

a) abono o fertilizante: material cuya funcion principal es propor-
cionar elementos nutrientes a las plantas;

b) nutrientes principales: exclusivamente, los elementos nitrogeno,
fosforo y potasio;

c) nutrientes secundarios: los elementos calcio, magnesio, sodio y
azufre;

d) micronutrientes: los elementos boro, cobalto, cobre, hierro,
manganeso, molibdeno y zinc, esenciales para el crecimiento de
las plantas, aunque en pequenas cantidades si se compara con los
nutrientes principales y secundarios;

e) abono inorgdnico: abono cuyos nutrientes declarados se presentan
en forma mineral, obtenida mediante extracciéon o mediante proce-
dimientos industriales de caracter fisico o quimico. Por convenio,
la cianamida calcica, la urea y sus productos de condensacion y
asociacion y los fertilizantes que contienen micronutrientes

(') DO L 184 de 17.7.1999, p. 23.
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h)

)

k)
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Q

1)

t)

quelados o complejados pueden clasificarse como abonos
inorgéanicos;

micronutriente quelado: micronutriente ligado a una de las
moléculas organicas que figuran en la lista del punto E.3.1. del
anexo I;

micronutriente complejado: micronutriente ligado a una de las
moléculas que figuran en la lista del punto E.3.2 del anexo I;

tipo de abonos: abonos con una misma denominacion de tipo,
conforme a lo indicado en el anexo I;

abono simple: abono nitrogenado, fosfatado o potasico con un
contenido declarable de un tnico nutriente principal;

abono compuesto: abono obtenido quimicamente o por mezcla, o
por una combinacion de ambos, con un contenido declarable de al
menos dos de los nutrientes principales;

abono complejo: abono compuesto obtenido mediante reaccion
quimica, mediante solucion o en estado sélido mediante
granulacion y con un contenido declarable de al menos dos
nutrientes principales. En su estado sélido cada granulo contiene
todos los nutrientes en su composicion declarada;

abono de mezcla: abono obtenido mediante la mezcla en seco de
varios abonos, sin reaccion quimica;

abono foliar: abono indicado para aplicacién a las hojas de un
cultivo y absorcion foliar del nutriente;

abono liquido: abono en suspension o solucion;
abono en solucion: abono liquido sin particulas sélidas;

abono en suspension: abono en dos fases cuyas particulas solidas
son mantenidas en suspension en la fase liquida;

declaracion: mencion de la cantidad de nutrientes, incluyendo su
forma y solubilidad, garantizados dentro de las tolerancias especifi-
cadas;

contenido declarado: contenido de un elemento (o su 6xido) que
figura, con arreglo a la legislacion comunitaria, en la etiqueta de
un abono CE o en el documento de acompanamiento;

tolerancia: la diferencia admisible entre el valor del contenido de
un nutriente determinado en el analisis y su valor declarado;

norma Europea: norma CEN (Comité Europeo de Normalizacion)
oficialmente reconocida por la Comunidad, cuya referencia haya
sido publicada en el Diario Oficial de la Union Europea;

envase: recipiente precintable utilizado para conservar, proteger,
manipular y distribuir abonos capaz de contener hasta 1 000 kg;

abono a granel: abono no envasado con arreglo al presente
Reglamento;

puesta en el mercado: el suministro de un abono, a titulo oneroso o
gratuito, o el almacenamiento con fines de suministro. La
importacion de un abono en el territorio aduanero de la
Comunidad Europea se considerara puesta en el mercado;

fabricante: la persona fisica o juridica responsable de la puesta en

el mercado de un abono; en particular, un productor, importador o
envasador que trabaje por cuenta propia, asi como cualquier
persona que modifique las caracteristicas de un abono, se
considerard fabricante. Sin embargo, un distribuidor que no
modifique las caracteristicas de un abono no se considerara
fabricante.



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 6

CAPITULO 1l

Puesta en el mercado

Articulo 3
Abono CE

Podra denominarse «abono CE» todo abono perteneciente a uno de los
tipos de abonos incluidos en el anexo I que cumpla las condiciones esta-
blecidas en el presente Reglamento.

La denominacion «abono CE» no se utilizara para los abonos que no
cumplan con lo dispuesto en el presente Reglamento.

Articulo 4
Establecimiento dentro de la Comunidad

El fabricante debera estar establecido en la Comunidad y sera
responsable de la conformidad del «abono CE» con lo dispuesto en el
presente Reglamento.

Articulo 5
Libre circulacion

1. Sin perjuicio de lo dispuesto en el articulo 15 y en el resto de la
legislacion comunitaria, los Estados miembros no podran prohibir,
limitar u obstaculizar, por motivos que se refieran a la composicion,
identificacion, etiquetado, envasado y demas disposiciones del presente
Reglamento, la puesta en el mercado de aquellos abonos que vayan
provistos de la denominacion «abono CE» y que se ajusten a lo
dispuesto en el presente Reglamento.

2. Los abonos provistos de la denominacion «abono CE» con arreglo
al presente Reglamento circularan libremente dentro de la Comunidad.

Articulo 6
Menciones obligatorias

1.  Con objeto de cumplir los requisitos del articulo 9, los Estados
miembros podran establecer que la indicacion de los contenidos de
nitrogeno, fosforo y potasio de los abonos que se pongan en el
mercado en su territorio se exprese del modo siguiente:

a) el nitrégeno tnicamente en forma de elemento (N), y bien
b) el fosforo y el potasio inicamente en forma de elemento (P, K), o

c) el fosforo y el potasio unicamente en forma de 6xido (P,O,, K,0), o

50

d) el fosforo y el potasio en forma de elemento y de 6xido simultanea-
mente.

Cuando se opte por establecer que los contenidos de fosforo y potasio
se expresen en forma de elemento, todas las referencias en forma de
oxido que figuran en los Anexos deberan interpretarse en forma de
elemento y los valores numéricos se convertiran con ayuda de los
factores siguientes:

a) fosforo (P) = pentdxido de fosforo (P,0.,) x 0,436;
b) potasio (K) = 6xido de potasio (K,0) x 0,830.

2. Los Estados miembros podran establecer que los contenidos de
calcio, magnesio, sodio y azufre de los abonos con nutrientes
secundarios y, cuando se cumplan las condiciones del articulo 17, de
los abonos con nutrientes primarios, puestos en sus mercados se
expresen:

a) bien en forma de 6xido (CaO, MgO, Na,O, SO,);
b) bien en forma de elemento (Ca, Mg, Na, S);

¢) bien en ambas formas simultaneamente.
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A fin de convertir los contenidos de oOxido de calcio, oxido de
magnesio, 0xido de sodio y trioxido de azufre en contenidos de calcio,
magnesio, sodio y azuftre, se aplicardn los factores siguientes:

a) calcio (Ca) = 6xido de calcio (CaO) x 0,715;
b) magnesio (Mg) = 6xido de magnesio (MgO) x 0,603;
c) sodio (Na) = 6xido de sodio (Na,0) x 0,742;
d) azufre (S) = trioxido de azufre (SO,) x 0,400.

Cuando el contenido de elementos o de ¢éxidos se obtenga mediante
calculo, el valor que se tendra en cuenta para la declaracion sera
redondeado utilizando el decimal mas proximo.

3. Los Estados miembros no podran impedir la puesta en el mercado
de un «abono CE» etiquetado de las dos formas mencionadas en los
apartados 1 y 2.

4.  Debera declararse el contenido de uno o varios de los micronu-
trientes boro, cobalto, cobre, hierro, manganeso, molibdeno o zinc de
los abonos CE pertenecientes a los tipos de abonos resefiados en los
apartados A, B, C y D del anexo I cuando se cumplan las dos
condiciones siguientes:

a) que dichos micronutrientes se afladan en cantidades por lo menos
iguales a los contenidos minimos que figuran en los puntos E.2.2 y
E.2.3 del anexo I;

b) que el abono CE siga cumpliendo los requisitos de los puntos A, B,
C y D del anexo 1.

5. Cuando los micronutrientes sean ingredientes normales de materias
primas destinadas a aportar nutrientes principales (N, P, K) y
secundarios (Ca, Mg, Na, S), su declaracion sera facultativa, siempre
que dichos micronutrientes estén presentes en cantidades por lo menos
iguales a los contenidos minimos que figuran en los puntos E.2.2 y
E.2.3 del anexo L.

6.  El contenido de micronutrientes se declarara del modo siguiente:

a) en el caso de los abonos pertenecientes a los tipos que figuran en el
apartado E.1 del anexo I, de conformidad con lo prescrito en la
columna 6 de dicho apartado;

b) en el caso de las mezclas de abonos contemplados en la letra a) que
tengan, por lo menos, dos micronutrientes distintos y cumplan los
requisitos del punto E.2.1 del anexo I, asi como en el caso de los
abonos pertenecientes a los tipos reseiados en los puntos A, B, C y
D del anexo I, indicando:

i) el contenido total expresado en porcentaje en masa del abono,

i) el contenido soluble en agua, expresado en porcentaje en masa
del abono, cuando el contenido soluble alcance como minimo la
mitad del contenido total.

Cuando un micronutriente sea totalmente soluble en agua, sélo se
declarara el contenido soluble en agua.

Cuando un micronutriente esté¢ ligado quimicamente a una molécula
organica, el contenido del micronutriente presente en el abono se
declarard inmediatamente a continuacion del contenido soluble en
agua, en porcentaje en masa del producto, seguido por las expresiones
«quelado por» o «complejado por» y el nombre de la molécula
organica, tal y como figura en el punto E.3 del anexo 1. El nombre de
la molécula organica podra ser sustituido por su abreviatura.

Articulo 7
Identificacion

1. El fabricante suministrara los abonos CE provistos de las indica-
ciones enumeradas en el articulo 9.
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2. Si se trata de abonos envasados, las indicaciones deberan figurar
sobre el envase o en las etiquetas fijadas al mismo. Cuando se trate de
abonos a granel, dichas indicaciones deberan figurar en los documentos
de acompafiamiento.

Articulo 8
Trazabilidad

Sin perjuicio del apartado 3 del articulo 26, para garantizar la trazabi-
lidad de los abonos CE, el fabricante conservara registros del origen de
los abonos. Dichos registros estaran disponibles para la inspeccion por
los Estados miembros mientras el abono se est¢ suministrando en el
mercado y durante un periodo adicional de 2 aflos después de que el
fabricante deje de suministrarlo.

Articulo 9
Indicaciones

1. Sin perjuicio de lo previsto en otras disposiciones comunitarias,
los envases, etiquetas y documentos de acompanamiento contemplados
en el articulo 7 llevaran las siguientes indicaciones:

a) Identificacion obligatoria
— La expresion «<ABONO CE» en letras mayusculas.

— La denominacion del tipo de abono, en el caso de que exista, de
conformidad con el Anexo I.

— En los abonos de mezcla, la mencion «de mezclay tras la deno-
minacion del tipo.

— Las indicaciones adicionales previstas en los articulos 19, 21 o
23.

— La indicacion de los nutrientes se hara tanto en su denominacion
literal como con su simbolo quimico, por ejemplo: nitrogeno (N),
fosforo (P), pentoxido de fosforo (P,O,), potasio (K), oxido de
potasio (K,0), calcio (Ca), oxido de calcio (CaO), magnesio
(Mg), 6xido de magnesio (MgO), sodio (Na), oxido de sodio
(Na,0), azufre (S), trioxido de azufre (SO,), boro (B), cobre
(Cu), cobalto (Co), hierro (Fe), manganeso (Mn), molibdeno
(Mo), zinc (Zn).

— Cuando el abono contenga micronutrientes total o parcialmente
ligados quimicamente a una molécula organica, el nombre del
micronutriente debera ir seguido de uno de los calificativos
siguientes:

i) «quelado por» (nombre del agente quelante o de su
abreviatura, tal y como figura en el punto E.3.1 del anexo I),

ii) «complejado por» (nombre del agente complejante, tal como
figura en el punto E.3.2 del anexo I).

— Los micronutrientes que contenga el abono, que se enumeraran
por orden alfabético de sus simbolos quimicos: B, Co, Cu, Fe,
Mn, Mo, Zn.

— Las instrucciones especificas de uso para los productos que
figuran en los puntos E.1 y E.2 del anexo I.

— La indicacion de la cantidad en los abonos liquidos, expresada en
masa. La indicacion de la cantidad en los abonos liquidos
expresada en volumen o en el equivalente de la masa en
relacion con el volumen (kilogramos por hectolitro o gramos por
litro) sera facultativa.

— Masa neta o bruta y, facultativamente, volumen cuando se trate
de abonos liquidos. En caso de que se indique la masa bruta,
debera indicarse al lado la masa de la tara.



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 9

— El nombre o razon social y la direccion del fabricante.
b) Identificacion facultativa
— Conforme a la enumeracion del anexo 1.

— Las instrucciones de almacenamiento y manipulacion y, para los
abonos no enumerados en los puntos E.1 y E.2 del anexo I, las
instrucciones de uso especificas del abono.

— Indicaciones de las dosis y condiciones de uso indicadas para las
condiciones del suelo y del cultivo en que se usara el abono.

— La marca del fabricante y la denominacion comercial del
producto.

Las identificaciones contempladas en la letra b) no podran ser contradic-
torias con las correspondientes a la letra a) y deberan aparecer
claramente separadas de estas Ultimas.

2. Todas las indicaciones contempladas en el apartado 1 deberan
estar claramente separadas de cualquier otra informacion que figure en
los envases, etiquetas y documentos de acompafnamiento.

3. Los abonos liquidos s6lo podran ponerse en el mercado si el
fabricante da las oportunas instrucciones adicionales referentes, en
especial, a la temperatura de almacenamiento y a la prevencion de
accidentes durante el mismo.

4. Se adoptaran disposiciones detalladas para la aplicacion del
presente articulo con arreglo al procedimiento reglamentario
mencionado en el apartado 2 del articulo 32.

Articulo 10
Etiquetado

1. Las etiquetas o indicaciones impresas sobre el envase que
contengan los datos a los que se refiere el articulo 9 deberan colocarse
en lugar bien visible. Las etiquetas deberan fijarse al envase o a su
sistema de cierre. Si el sistema de cierre esta constituido por un sello o
precinto, éste debera llevar el nombre o marca del envasador.

2. El etiquetado a que se refiere el apartado 1 debera ser y
permanecer indeleble y claramente legible.

3. En los casos de fertilizantes a granel a que se refiere la segunda
frase del apartado 2 del articulo 7, la mercancia debera ir acompafiada
por una copia de los documentos que contengan las identificaciones.
Esta copia de los documentos debera ser accesible a los organismos de
control.

Articulo 11
Lenguas

La etiqueta, las indicaciones que figuran en el envase y los documentos
de acompafiamiento deben estar redactados al menos en la lengua o
lenguas oficiales del Estado miembro donde se comercialice el abono
CE.

Articulo 12
Envasado

Cuando se trate de abonos CE envasados, el envase debera ir cerrado de
tal manera o mediante un dispositivo tal, que al abrirse se deteriore irre-
mediablemente el cierre, el precinto del cierre o el propio envase. Se
admitird el uso de sacos de valvula.
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Articulo 13
Margenes de tolerancia

1. El contenido en nutrientes de los abonos CE debera cumplir los
margenes de tolerancia establecidos en el anexo II. Estos margenes de
tolerancia estdn destinados a tener en cuenta las variaciones de
fabricacion, de toma de muestras y de analisis.

2. El fabricante no podra beneficiarse sistematicamente de los
margenes de tolerancia que figuran en el anexo II.

3. No se admitira tolerancia alguna en lo que se refiere a los
contenidos minimos y maximos que se especifican en el anexo I.

Articulo 14
Requisitos de los abonos
S6lo podran figurar en el anexo I los abonos que:
a) aporten nutrientes de manera eficaz;

b) dispongan de métodos adecuados de toma de muestras, de analisis vy,
cuando proceda, de ensayo;

¢) en condiciones normales de uso, no produzcan efectos perjudiciales
para la salud humana, animal o vegetal, ni sobre el medio ambiente.

Articulo 15
Clausula de salvaguardia

1. Si un Estado miembro tuviera motivos justificados para creer que
un abono CE, aun ajustandose a lo prescrito en el presente Reglamento,
constituye un riesgo para la seguridad o la salud humana, animal o
vegetal o un riesgo para el medio ambiente, podra prohibir provisional-
mente la puesta en el mercado de dicho abono en su territorio o
someterla a condiciones especiales. Informara inmediatamente de ello
al resto de los Estados miembros y a la Comision, precisando los
motivos que justifiquen su decision.

2. La Comision adoptara una decision sobre la materia en el plazo de
90 dias a partir de la recepcion de la informacion, y con arreglo al
procedimiento contemplado en el apartado 2 del articulo 32.

3.  Las disposiciones del presente Reglamento no impediran que se
tomen medidas justificadas, por parte de la Comision o de un Estado
miembro, por razones de seguridad publica, para prohibir, restringir o
dificultar la puesta en el mercado de abonos CE.

TITULO 11

DISPOSICIONES RELATIVAS A TIPOS ESPECIFICOS DE
ABONOS

CAPITULO I

Abonos inorgdnicos con nutrientes principales

Articulo 16
Ambito de aplicacién

El presente capitulo se aplicara a los abonos inorganicos con nutrientes
principales, solidos o liquidos, simples o compuestos, incluidos los que
contengan nutrientes secundarios y/o micronutrientes, con el contenido
minimo en nutrientes establecido en los puntos A, B, C, E.2.2 o E.2.3
del anexo L
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Articulo 17

Declaracion de nutrientes secundarios en abonos con nutrientes
principales

Podra declararse el contenido en calcio, magnesio, sodio y azufre como
nutrientes secundarios de los abonos CE pertenecientes a los tipos de
abonos incluidos en los puntos A, B y C del anexo I, a condicién de
que estos elementos estén presentes, al menos, en las cantidades
minimas siguientes:

a) 2 % de o6xido de calcio (Ca0O), es decir, 1,4 % de Ca;
b) 2 % de oxido de magnesio (MgO), es decir, 1,2 % de Mg;
¢) 3 % de oxido de sodio (Na,0O), es decir, 2,2 % de Na;
d) 5 % de trioxido de azufre (SO,), es decir, un 2 % de S.
En tal caso, se anadira a la denominacion del tipo la indicacion suple-
mentaria prevista en el inciso ii) del apartado 2 del articulo 19.
Articulo 18
Calcio, magnesio, sodio y azufre

1. La declaracion del contenido en magnesio, sodio y azufre de los
abonos mencionados en los puntos A, B y C del anexo I se efectuara
de una de las siguientes maneras:

a) el contenido total expresado en porcentaje en masa del abono;

b) el contenido total y el contenido soluble en agua, expresado en
porcentaje en masa del abono cuando dicha solubilidad alcance al
menos una cuarta parte del contenido total;

¢) cuando un elemento sea completamente soluble en agua, Ginicamente
se declarara el contenido soluble en agua como porcentaje en masa.

2. La declaracion del contenido en calcio, salvo que en el anexo I se
disponga lo contrario, Uinicamente debera realizarse si es soluble en
agua, expresado en porcentaje en masa del abono.

Articulo 19
Identificacion

1.  Ademas de las indicaciones obligatorias contempladas en la letra
a) del apartado 1 del articulo 9, deberan figurar las indicaciones
mencionadas en los apartados 2, 3, 4, 5 y 6 del presente articulo.

2. En los abonos compuestos, a continuacion de la denominacion del
tipo, se anadiran:

i) los simbolos quimicos de los nutrientes secundarios declarados, entre
paréntesis, a continuaciéon de los simbolos de los nutrientes
principales,

i) los mameros que indiquen el contenido en nutrientes principales. Los
contenidos en nutrientes secundarios declarados se indicaran, entre
paréntesis, a continuacién de los contenidos de los nutrientes
principales.

3. La denominacion del tipo de abono solo podra ir seguida de las
cifras que indiquen el contenido en nutrientes principales y secundarios.

4.  Cuando se declaren micronutrientes, deberan figurar las palabras
«con micronutrientes» o la palabra «con» seguida del nombre o
nombres de los micronutrientes presentes y de sus simbolos quimicos.

5. El contenido declarado en nutrientes principales y secundarios se
indicard en porcentaje en masa, en ndmeros enteros o, en caso
necesario, si existe un método de analisis adecuado, con un decimal.

En los abonos que contengan mas de un nutriente declarado, el orden de
los nutrientes principales sera: N, PO, y/o P, KO y/o K, y para los
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nutrientes secundarios: CaO y/o Ca, MgO y/o Mg, Na,O y/o Na, SO, y/
o S.

En el contenido declarado en micronutrientes se denominara cada uno
de ellos y su simbolo quimico, indicando su porcentaje en masa, de
acuerdo con lo sefialado en los apartados E.2.2 y E.2.3 del Anexo [ y
sus solubilidades.

6. Las formas y la solubilidad de los nutrientes también se expresaran
en porcentaje en masa del abono, salvo si el anexo I establece expresa-
mente que se indique de otra manera.

El nimero de decimales sera uno, salvo para los micronutrientes, que
serd el indicado en los puntos E.2.2 y E.2.3. del anexo L.
CAPITULO 11

Abonos inorganicos con nutrientes secundarios

Articulo 20
Ambito de aplicacién

El presente capitulo serd aplicable a los abonos inorganicos con
nutrientes secundarios so6lidos o liquidos, incluidos los que contengan
micronutrientes, con el contenido minimo en nutrientes establecido en
los puntos D, E.2.2 y E.2.3 del anexo 1.

Articulo 21
Identificacion

1.  Ademas de las indicaciones obligatorias contempladas en la letra
a) del apartado 1 del articulo 9, deberan figurar las indicaciones
mencionadas en los apartados 2, 3, 4 y 5 del presente articulo.

2. Cuando se declaren micronutrientes, se incluiran las palabras «con
micronutrientes» o la palabra «cony, seguida del nombre o nombres de
los micronutrientes presentes y de sus simbolos quimicos.

3.  El contenido declarado en nutrientes secundarios se indicara en
porcentaje en masa, en nimeros enteros 0, en caso necesario, si existe
un método de analisis adecuado, con un decimal.

Cuando contengan mas de un nutriente secundario, el orden sera:
Ca0 y/o Ca, MgO y/o Mg, Na,0 y/o Na, SO, y/o S.

En el contenido declarado en micronutrientes se denominara cada uno
de ellos y su simbolo quimico, indicando su porcentaje en masa, de
acuerdo con lo senalado en los puntos E.2.2 y E.2.3 del anexo I y sus
solubilidades.

4.  Las formas y la solubilidad de los nutrientes también se expresaran
en porcentaje en masa del abono, salvo si el Anexo I establece expresa-
mente que se indique de otra manera.

El nimero de decimales serd uno, salvo para los micronutrientes, que
sera el indicado en los puntos E.2.2 y E.2.3. del anexo L.

5. La declaracion del contenido en calcio, salvo que en el anexo I se
disponga lo contrario, Unicamente debera realizarse si es soluble en
agua, expresado en porcentaje en masa del abono.

CAPITULO 111

Abonos inorganicos que contienen micronutrientes

Articulo 22
Ambito de aplicacién

El presente capitulo sera aplicable a los abonos inorganicos con micro-
nutrientes, solidos o liquidos, con el contenido minimo en nutrientes
establecido en los puntos E.1 y E.2.1 del anexo I.
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Articulo 23
Identificacion

1.  Ademas de las indicaciones obligatorias mencionadas en la letra a)
del apartado 1 del articulo 9, deberan figurar las indicaciones
mencionadas en los apartados 2, 3, 4 y 5 del presente articulo.

2. Cuando el abono contenga mas de un micronutriente, se indicara
como denominacion del tipo «mezcla de micronutrientes», seguido de
los nombres de los micronutrientes presentes y sus simbolos quimicos.

3. El contenido en micronutrientes declarado de los abonos que
contengan un solo micronutriente debera indicarse en forma de
porcentaje en masa, en numeros enteros 0, €n caso necesario, con un
decimal (punto E.1 del anexo I).

4. Las formas y la solubilidad de los micronutrientes deberan
indicarse igualmente en porcentaje en masa del abono, salvo si el
anexo [ establece expresamente que el contenido se indique de otra
manera.

El nimero de decimales para los micronutrientes sera el indicado en el
punto E.2.1 del anexo L.

5. En la etiqueta o en los documentos de acompafiamiento, en lo que
respecta a los productos incluidos en los puntos E.1 y E.2.1 del anexo I,
debajo de las indicaciones obligatorias o facultativas, debera aparecer el
texto siguiente:

«Utilicese solamente en caso de reconocida necesidad. No
sobrepasar las dosis recomendadas.»
Articulo 24
Envasado
Los abonos CE regulados por lo dispuesto en el presente capitulo
deberan estar envasados.
CAPITULO IV

Abonos a base de nitrato amonico con alto contenido en nitrogeno

Articulo 25
Ambito de aplicacion

A los efectos del presente capitulo, se entendera por abono a base de
nitrato amoénico con alto contenido en nitrogeno, simple o compuesto,
todo producto a base de nitrato amonico fabricado para ser usado
como abono que tenga un contenido en nitrégeno superior al 28 % en
masa respecto al nitrato amdnico.

Este tipo de abono podra contener sustancias inorganicas o inertes.

Las sustancias utilizadas en la fabricacion de este tipo de abonos no
deberan aumentar su sensibilidad térmica ni su aptitud para la
detonacion.

Articulo 26
Medidas y controles de seguridad

1. El fabricante debera garantizar que los abonos simples a base de
nitrato amoénico con alto contenido en nitrogeno cumplen lo dispuesto
en el punto 1 del anexo III.

2. Las operaciones de inspeccion, analisis y ensayo para los controles
oficiales de los abonos simples a base de nitrato amdnico con alto
contenido en nitrogeno que se establecen en el presente capitulo se
realizaran con arreglo a los métodos descritos en el punto 3 del anexo
ML

3.  Para garantizar la trazabilidad de los abonos CE a base de nitrato
amonico con alto contenido en nitrogeno puestos en el mercado, el
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fabricante conservara registros con los nombres y las direcciones de las
plantas y de los operadores de las plantas en las que fue producido el
fertilizante y sus componentes principales. Dichos registros estaran
disponibles para la inspeccion por los Estados miembros mientras el
fertilizante se esté suministrando en el mercado y durante un periodo
adicional de dos aflos después de que el fabricante deje de suministrarlo.

Articulo 27
Ensayo de detonabilidad

Sin perjuicio de las medidas previstas en el articulo 26, el fabricante
garantizara que cada tipo de fertilizante CE a base de nitrato amonico
con alto contenido en nitrégeno puesto en el mercado haya superado el
ensayo de detonabilidad descrito en las secciones 2, 3 (método 1, punto
3) y 4 del anexo III del presente Reglamento. Este ensayo debera ser
realizado por uno de los laboratorios autorizados contemplados en el
apartado 1 del articulo 30 o en el apartado 1 del articulo 33. Los
fabricantes presentaran los resultados del ensayo a la autoridad
competente del Estado miembro de que se trate al menos cinco dias
antes de la puesta en el mercado del abono o al menos cinco dias
antes de la llegada del abono a las fronteras de la Comunidad Europea
en caso de importaciones. Posteriormente, el fabricante seguira garanti-
zando que todas las partidas de abono puestas en el mercado pueden
superar el ensayo antes mencionado.

Articulo 28
Envasado

Los abonos a base de nitrato amonico con alto contenido en nitrégeno
solo podran ponerse a disposicion del usuario final debidamente
envasados.

TITULO 111
EVALUACION DE LA CONFORMIDAD DE LOS ABONOS

Articulo 29
Medidas de control

1. Los Estados miembros podran someter a los abonos con el
marcado «abono CE» a medidas oficiales de control, con el fin de
comprobar que se ajustan al presente Reglamento.

Los Estados miembros tendran la posibilidad de imponer tasas no
superiores a los costes derivados de los ensayos necesarios para
ejecutar dichas medidas de control, pero ello no obligard a los
fabricantes a realizar nuevos ensayos ni a pagar por nuevos ensayos en
caso de que el primero lo haya realizado un laboratorio que cumpla las
condiciones indicadas en el articulo 30 y de que dicho ensayo haya
demostrado que el abono de que se trate cumple los requisitos
impuestos.

2. Los Estados miembros velaran por que la toma de muestras y los
analisis para realizar los controles oficiales de los abonos CE pertene-
cientes a los tipos enumerados en el anexo I se realicen de acuerdo
con los métodos descritos en los anexos III y I'V.

3. El cumplimiento de lo dispuesto en el presente Reglamento,
respecto a la conformidad de los tipos de abono y el cumplimiento del
contenido en nutrientes declarado o el contenido declarado expresado
como forma y solubilidad de dichos nutrientes, Unicamente podra
comprobarse en las inspecciones oficiales mediante métodos de toma
de muestras y analisis establecidos de acuerdo con los anexos Il y IV
y teniendo en cuenta los margenes de tolerancia indicados en el anexo
1L

4. La adaptacion y modernizacion de los métodos de medicion, toma
de muestras y analisis se realizara de acuerdo con el procedimiento
contemplado en el apartado 2 del articulo 32 y se aplicaran, siempre
que sea posible, normas europeas. Se aplicara el mismo procedimiento
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a la adopcion de disposiciones de aplicacion necesarias para especificar
las medidas de control previstas con arreglo al presente articulo y a los
articulos 8, 26 y 27. En particular, dichas disposiciones trataran la
cuestion de la frecuencia con la que serd preciso repetir las pruebas,
asi como las medidas destinadas a que se garantice que el abono
puesto en el mercado es idéntico al abono sometido a prueba.

Articulo 30
Laboratorios

1. Los Estados miembros notificaran a la Comision la lista de labora-
torios autorizados en su territorio, competentes para prestar los servicios
necesarios para comprobar la conformidad de los abonos CE con lo
dispuesto en el presente Reglamento. Dichos laboratorios deberan
cumplir las normas mencionadas en el apartado B del anexo V. La
mencionada notificacion debera realizarse a mas tardar el 11 de junio
de 2004 y con motivo de cada modificacion posterior.

2. La Comision publicara la lista de laboratorios autorizados en el
Diario Oficial de la Union Europea.

3. En caso de que un Estado miembro tenga motivos justificados
para considerar que un laboratorio autorizado no cumple las normas
mencionadas en el apartado 1, deberd plantear esta cuestion ante el
comité contemplado en el articulo 32. Si el comité acuerda que el
laboratorio no cumple las normas, la Comision suprimira su nombre de
la lista mencionada en el apartado 2.

4. La Comision adoptard una decision al respecto en los 90 dias
siguientes a la recepcion de la informacion, con arreglo al procedi-
miento mencionado en el apartado 2 del articulo 32.

5. La Comision publicara la lista modificada en el Diario Oficial de
la Union Europea.
TITULO IV
DISPOSICIONES FINALES

CAPITULO I

Adaptacion de los anexos

Articulo 31
Nuevos abonos CE

1. Lainclusion de un nuevo tipo de abono en el Anexo I del presente
Reglamento debera adoptarse de acuerdo con el procedimiento
contemplado en el apartado 2 del articulo 32.

2. El fabricante, o su representante, que desee proponer un nuevo
tipo de abono para incorporarlo al anexo I y con este fin haya de
elaborar un expediente técnico, debera hacerlo teniendo en cuenta los
documentos técnicos contemplados en el punto A del anexo V.

3. Las modificaciones necesarias para adaptar los anexos al progreso
técnico deberan adoptarse de acuerdo con el procedimiento contemplado
en el apartado 2 del articulo 32.
Articulo 32
Procedimiento de Comité
1. La Comision estara asistida por un comité.

2. En los casos en que se haga referencia al presente apartado, seran
de aplicacion los articulos 5 y 7 de la Decision 1999/468/CE,
observando lo dispuesto en su articulo 8.

El plazo contemplado en el apartado 6 del articulo 5 de la Decision
1999/468/CE queda fijado en tres meses.

3. El Comité aprobara su reglamento interno.



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 16

CAPITULO 1l

Disposiciones transitorias

Articulo 33
Laboratorios competentes

1. Sin perjuicio de lo dispuesto en el apartado 1 del articulo 30, los
Estados miembros, durante un periodo de transicion de hasta el 11 de
diciembre de 2007, podran continuar aplicando sus disposiciones
nacionales para autorizar laboratorios competentes que presten los
servicios necesarios para comprobar que los abonos CE se ajustan a
los requisitos del presente Reglamento.

2. Los Estados miembros deberan notificar la lista de dichos labora-
torios a la Comision, explicando su sistema de autorizacion. La
mencionada notificacion debera realizarse a mas tardar el 11 de junio
de 2004 y con motivo de cada modificacion posterior.

Articulo 34
Envasado y etiquetado

No obstante lo dispuesto en el apartado 1 del articulo 35, los marcados,
envases, etiquetas y documentos de acompanamiento de los abonos CE
contemplados en Directivas anteriores podran seguir empleandose hasta
el 11 de junio de 2005.

CAPITULO 11l

Disposiciones finales

Articulo 35
Directivas derogadas

1. Quedan derogadas las Directivas 76/116/CEE, 77/535/CEE, 80/
876/CEE y 87/94/CEE.

2. Las referencias a las Directiva derogadas se consideraran
referencias al presente Reglamento. En particular, las excepciones al
articulo 7 de la Directiva 76/116/CEE concedidas por la Comision con
arreglo al apartado 6 del articulo 95 del Tratado se consideraran
excepciones al articulo 5 del presente Reglamento y seguiran surtiendo
efecto a pesar de la entrada en vigor del presente Reglamento. Mientras
no se hayan establecido las sanciones con arreglo al articulo 36, los
Estados miembros podran seguir aplicando las sanciones por infraccion
a la legislacion nacional de aplicacion de las Directivas mencionadas en
el apartado 1.

Articulo 36
Sanciones

Los Estados miembros determinaran el régimen de sanciones aplicable a
las infracciones de las disposiciones del presente Reglamento, y
adoptaran todas las medidas necesarias para garantizar su aplicacion.
Estas sanciones deberan tener caracter efectivo, proporcionado y
disuasorio.

Articulo 37
Disposiciones nacionales

Los Estados miembros notificaran a la Comision a mas tardar el 11 de
junio de 2005 las disposiciones nacionales que hayan adoptado en
virtud de lo indicado en los apartados 1 y 2 del articulo 6, en el
apartado 1 del articulo 29 y en el articulo 36 del presente Reglamento,
y le notificaran sin demora la adopcion de cualquier modificacion
posterior que les afecte.
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Articulo 38
Entrada en vigor

El presente Reglamento entrarda en vigor a los veinte dias de su
publicacion en el Diario Oficial de la Union Europea, a excepcion del
articulo 8 y del apartado 3 del articulo 26, que entraran en vigor el 11
de junio de 2005.

El presente Reglamento sera obligatorio en todos sus elementos y direc-
tamente aplicable en cada Estado miembro.
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sin nitrato

Meétodo 2.3.2 — Determinacion del nitrogeno total en la cianamida célcica
con nitrato

Método 2.3.3 — Determinacion del nitrégeno total en la urea

Método 2.4 — Determinacién del nitrégeno cianamidico

Método 2.5 — Determinacion fotométrica del biuret en la urea

Meétodo 2.6 — Determinacion de diferentes formas de nitrogeno presentes
en la misma muestra

Método 2.6.1 — Determinacion de diferentes formas de nitrogeno presentes
en abonos que contengan nitrogeno en forma nitrica,
amoniacal, ureica y cianamidica

Método 2.6.2 — Determinacion de diferentes formas de nitrogeno presentes
en abonos que contengan nitrogeno solamente en forma nitrica,
amoniacal y ureica

Método 3 — Fosforo

étodo 3.1 M— Extracciones

Método 3.1.1 — Extraccion de fosforo soluble en acidos minerales

Método 3.1.2 — Extraccion de fosforo soluble en acido formico al 2 %
(20 g/l

Método 3.1.3 — Extraccion del fosforo soluble en acido citrico al 2 % (20 g/
)

Método 3.1.4 — Extraccion de fosforo soluble en citrato de amonio neutro

Método 3.1.5 — Extraccion con citrato de amonio alcalino

Método 3.1.5.1 — Extraccion de fosforo soluble segin Petermann, a 65 °C

Método 3.1.5.2 — Extraccion de fosforo soluble segin Petermann, a la

temperatura ambiente
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Meétodo 3.1.5.3

Meétodo 3.1.6
Meétodo 3.2

Método 4
Método 4.1

Meétodo 5

Método 6
Meétodo 6.1

Método 7
Meétodo 7.1
Método 7.2

Meétodo 8
Método 8.1

Meétodo 8.2
Meétodo 8.3

Meétodo 8.4

Meétodo 8.5
Meétodo 8.6

Meétodo 8.7

Meétodo 8.8

Método 8.9
Meétodo 8.10

Método 9

Método 9.1
Método 9.2
Método 9.3

Método 9.4

Método 9.5

Meétodo 9.6

Método 9.7

Meétodo 9.8

Meétodo 9.9

— Extraccion de fosforo soluble en citrato de amonio alcalino
de Joulie

— Extraccion de fosforo soluble en agua

— Determinacion del fosforo extraido (Método gravimétrico al
fosfomolibdato de quinoleina)

— Potasio

— Determinacion del contenido de potasio soluble en agua

— Cloro

— Determinacion de los cloruros en ausencia de materia
organica

— Grado de finura de molienda

— Determinacion del grado de finura de molienda (en seco)
— Determinacion del grado de finura de molienda de los
fosfatos naturales blandos

— Elementos secundarios

— Extraccion del calcio total, del magnesio total, del sodio
total y del azufre total en forma de sulfatos

— Extraccion del azufre total presente en diversas formas

— Extraccion de las formas solubles en agua del calcio, del
magnesio, del sodio y del azufre presente (en forma de sulfato)

— Extraccion del azufre soluble en agua presente en diversas
formas

— Extraccion y determinacion cuantitativa del azufre elemental

— Determinacion manganimétrica del calcio extraido por
precipitacion en forma de oxalato

— Determinacion cuantitativa del magnesio por espectrometria
de absorcion atomica

— Determinacion cuantitativa del magnesio por complexome-
tria

— Determinacion cuantitativa de los sulfatos

— Determinacion cuantitativa del sodio extraido

— Micronutrientes en concentraciones iguales o inferiores al
10 %

— Extraccion de los micronutrientes totales

— Extraccion de los micronutrientes solubles en agua

— Eliminacion de los compuestos organicos en los extractos
de abonos

— Determinacion cuantitativa de micronutrientes en los
extractos de abonos por espectrometria de absorcion atomica
(procedimiento general)

— Determinacion cuantitativa del boro en los extractos de
abonos por espectrometria con azometina-H

— Determinacion cuantitativa del cobalto en los extractos de
abonos por espectrometria de absorcion atomica

— Determinacion cuantitativa del cobre en los extractos de
abonos por espectrometria de absorcion atomica

— Determinacion cuantitativa del hierro en los extractos de
abonos por espectrometria de absorcion atomica

— Determinacion cuantitativa del manganeso en los extractos
de abonos por espectrometria de absorcion atomica
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Meétodo 9.10

Método 9.11

Método 10

Método 10.1
Método 10.2
Método 10.3

Meétodo 10.4

Meétodo 10.5

Meétodo 10.6

Meétodo 10.7

Meétodo 10.8

Meétodo 10.9

Método 10.10

Método 10.11

ANEXO V

— Determinacion cuantitativa del molibdeno en los extractos
de abonos por espectrometria de un complejo con tiocianato
de amonio

— Determinacion cuantitativa del zinc en los extractos de
abonos por espectrometria de absorcion atomica

— Micronutrientes en concentraciones superiores a 10 %

— Extraccion de los micronutrientes totales

— Extraccion de los micronutrientes solubles en agua

— Eliminacion de los compuestos organicos en los extractos
de abonos

— Determinacion cuantitativa de micronutrientes en los
extractos de abonos por espectrometria de absorcion atomica
(método general)

— Determinacion cuantitativa del boro en los extractos de
abonos por acidimetria

— Determinacion cuantitativa del cobalto en los extractos de
abonos por gravimetria con 1-nitroso-2-naftol

— Determinacion cuantitativa del cobre en los extractos de
abonos por valoracion

— Determinacion cuantitativa del hierro en los extractos de
abonos por espectrometria de absorcion atomica

— Determinacion cuantitativa del manganeso en los extractos
de abonos por valoracion

— Determinacion cuantitativa del molibdeno en los extractos
de abonos por gravimetria con 8-hidroxiquinoleina

— Determinacion cuantitativa del zinc en los extractos de
abonos por espectrometria de absorcion atdmica

A. Lista de documentos que deberan consultar los fabricantes o sus represen-
tantes para la elaboracion de un expediente técnico relativo a un nuevo tipo
de abonos que debera afadirse al anexo I del presente Reglamento

B. Normas de acreditacion para los laboratorios competentes y autorizados
para prestar los servicios necesarios para comprobar la conformidad de los
abonos CE con lo dispuesto en el presente Reglamento y sus anexos
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E.2.  Contenido minimo de micronutrientes expresados como porcentaje en

masa del abono

E.2.1. Mezclas sdlidas o liquidas de micronutrientes

Cuando el micronutriente estd presente en forma:

Sélo mineral Quelada o complejada

Si el micronutriente es:

Boro (B) 0,2 0,2
Cobalto (Co) 0,02 0,02
Cobre (Cu) 0,5 0,1

Hierro (Fe) 2,0 0,3
Manganeso (Mn) 0,5 0,1
Molibdeno (Mo) 0,02 —

Zinc (Zn) 0,5 0,1

Total minimo de micronutrientes en una mezcla solida: 5 % en masa del abono.
Total minimo de micronutrientes en una mezcla liquida: 2 % en masa del abono.

E.2.2. Abonos CE que contienen elementos nutrientes primarios y/o secundarios
con micronutrientes aportados al suelo

En cultivos extensivos y E horticol
pastos n usos horticolas

Boro (B) 0,01 0,01
Cobalto (Co) 0,002 —
Cobre (Cu) 0,01 0,002
Hierro (Fe) 0,5 0,02
Manganeso (Mn) 0,1 0,01
Molibdeno (Mo) 0,001 0,001
Zinc (Zn) 0,01 0,002

E.2.3. Abonos CE que contienen elementos nutrientes primarios y/o secundarios
con micronutrientes para aplicacion foliar

Boro (B) 0,010
Cobalto (Co) 0,002
Cobre (Cu) 0,002
Hierro (Fe) 0,020
Manganeso (Mn) 0,010
Molibdeno (Mo) 0,001
Zinc (Zn) 0,002

E.3. Lista de agentes orgdnicos autorizados quelantes y complejantes para

micronutrientes

Los siguientes productos estan autorizados siempre que hayan cumplido los
requisitos de la Directiva 67/548/CEE (') modificada.

E.3.1. Agentes quelantes (*)

Sales o sales acidas de sodio, potasio o amonio:

EDTA
DTPA

C H ON

107716 78 "2

C H.O N

1477237100 3

Acido etilendiaminotetraacético

Acido dietilentriaminopentaacético

(") DO L 196 de 16.8.1967, p. 1.
(* Los agentes quelantes se identificaran y cuantificaran conforme a la norma Europea
EN 13368 parte 1 y 2, siempre que dicha norma cubra los mencionados agentes.
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M2

[0,0]: Acido etilendiamino-di (o-hidroxifeni-
lacético)

[0,p]: acido etilendiamino-N-(o-hidroxifenila-
cético)-N'-(p-hidroxifenilacético)

Acido 2-hidroxietiletilendiaminotriacético

[0,0]: acido etilendiamino-di (o-hidroxi o-
metilfenilacético)

[o,p]: acido etilendiamino-di (o-hidroxi-p-
metilfenilacético)

[p,0] acido etilendiamino-di (p-hidroxi-o-
metilfenilacético)

[2,4]: acido etilendiamino-di (2-hidroxi-4-
carboxifenilacético)

[2,5]: acido -etilendiamino-di (2-carboxi-5-
hidroxifenilacético)

[5,2]: acido etilendiamino-di (5-carboxi-2-
hidroxifenilacético)
Sal de sodio de:

acido etilendiamino di-(2-hidroxi 5-sulfofeni-
lacético)

y sus productos de condensacion

EDDHA

EDDHA

HEEDTA
EDDHMA

EDDHMA

EDDHMA

EDDCHA

EDDCHA

EDDCHA

EDDHSA

C H ON

18772076 "2
CISHZOOGNZ
C, H . ON

10771877 "2

C,H, ON,

200724

C,H,ON

200724760 2

C,H,ON

200724760 2

C,H O N

2007207100 2

C,H, O N

2007207100 2

C, H,O0

200720 7100 2

C . H O NS +

1877207127 272

n*(C H, ON,S)

E.3.2. Agentes complejantes: Lista pendiente de elaboracion.
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MARGENES DE TOLERANCIA

ANEXO 11

Los margenes de tolerancia incluidos en el presente anexo son valores negativos

de porcentaje en masa.

Los margenes de tolerancia permitidos en cuanto a los contenidos declarados en
elementos nutrientes de los diversos tipos de abonos CE seran los siguientes:

1.  Abonos inorganicos simples con elementos nutrientes primarios —
valores absolutos en porcentaje en masa expresados en N, PO, K O,

MgO, CL

1.1. Abonos nitrogenados

275

nitrato calcico 0,4
nitrato calcico y magnésico 0,4
nitrato sddico 0,4
nitrato de Chile 0,4
cianamida calcica 1,0
cianamida calcica nitrada 1,0
sulfato amoénico 0,3
Nitrato amoénico o nitrato amonico célcico:
— hasta el 32 % 0,8
— mas del 32 % 0,6
nitrosulfato amonico 0,8
nitrosulfato magnésico 0,8
Nitrato amonico con magnesio o nitromagnesio 0,8
Urea 0,4
Solucion de nitrato amonico 0,4
Suspension de nitrato calcico 0,4
Solucion de abono nitrogenado con urea formaldehido 0,4
Suspension de abono nitrogenado con urea formaldehido 0,4
Sulfato amonico-urea 0,5
Solucién de abono nitrogenado 0,6
Solucion de nitrato amonico-urea 0,6
1.2. Abonos fosfatados

Escorias Thomas:
— garantia expresada con un margen del 2 % en masa 0,0
— garantia expresada con una sola cifra 1,0
Otros abonos fosfatados
Solubilidad del P,O, en: (nimero del abono en el

anexo [)
— acido mineral (3,6,7) 0,8
— acido formico (7) 0,8
— citrato amonico neutro (2a, 2b, 2¢) 0,8
— citrato amoénico alcalino 4,5, 06) 0,8
— agua (2a, 2b, 3) 0,9

(2¢) 1,3
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1.3.

1.4.

2.1.

2.2.

Abonos potasicos

sal potasica en bruto 1,5
sal potasica en bruto enriquecida 1,0

Cloruro potasico:

— hasta el 55 % 1,0
— mas del 55 % 0,5
cloruro potasico con sales de magnesio 1,5
sulfato potasico 0,5
sulfato potasico con sales de magnesio 1,5

Otros elementos
Cloruro 0,2
Abonos inorgianicos compuestos con elementos nutrientes primarios

Elementos nutrientes

N 1,1
PO, 1,1
K,0 1,1

Valor maximo de la suma de las desviaciones negativas respecto al valor
declarado

Abonos binarios 1,5

Abonos ternarios 1,9

Elementos nutrientes secundarios en los abonos

Los margenes de tolerancia permitidos en relacion con los valores
declarados calcico, magnesio, sodio y azufre se fijan en una cuarta parte de
los contenidos declarados en dichos elementos nutrientes, con un maximo
del 0,9 % en valor absoluto para el CaO, MgO, Na O y SO,, es decir, de
0,64 para el Ca, 0,55 para el Mg, 0,67 para el Na y 0,36 para el S.

Micronutrientes en los abonos

Las tolerancias admitidas en relacion con los contenidos en micronutrientes
declarados se fijan en:

— 0,4 % en valor absoluto, para los contenidos superiores al 2 %,
— '/, del valor declarado, para los contenidos inferiores o iguales al 2 %.

En lo que se refiere al contenido declarado para las diferentes formas de
nitrogeno y a las solubilidades declaradas del pentoxido de fosforo, el
margen de tolerancia serd '/, del contenido total del elemento de que se
trate, con un maximo del 2 % en masa, siempre que la cantidad total de
dicho elemento nutriente permanezca dentro de los limites que se
especifican en el anexo I y de los margenes de tolerancia especificados
mas arriba.
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ANEXO 111

DISPOSICIONES TECNICAS RELATIVAS A LOS ABONOS A BASE DE
NITRATO AMONICO CON ALTO CONTENIDO EN NITROGENO

1. Caracteristicas y limites del abono simple a base de nitrato
amonico y con alto contenido en nitrégeno
1.1. Porosidad (retencion de aceite)

La retencion de aceite del abono, que debera haber sido previamente
sometido a dos ciclos térmicos de una temperatura de 25 a 50 °C y
con arreglo a lo dispuesto en la parte 2 del apartado 3 del presente
anexo, no debera sobrepasar el 4 % en masa.

1.2. Componentes combustibles

El porcentaje en masa de materia combustible expresado en carbono
no debera sobrepasar el 0,2 % en los abonos con un contenido en
nitrégeno igual o superior al 31,5 % en masa, y no debera sobrepasar
el 0,4 % en los abonos con un contenido en nitrégeno igual o superior
al 28 %, pero inferior al 31,5 % en masa.
1.3. pH

Una solucion constituida por 10 g de abono en 100 ml de agua debera
presentar un pH igual o superior a 4,5.

1.4. Analisis granulométrico

La cantidad de abono que atraviese un tamiz de malla de 1 mm no
debera sobrepasar el 5 % en masa, ni el 3 % en masa cuando la
malla sea de 0,5 mm.

1.5. Cloro

El contenido méaximo en cloro queda fijado en el 0,02 % en masa.

1.6. Metales pesados

No deberian afadirse metales pesados deliberadamente, y la cantidad
presente de dichos metales que resultase del proceso de fabricacion
no deberia sobrepasar el limite fijado por el Comité.

El contenido de cobre no debera superar los 10 mg/kg.
No se especifican limites para otros metales pesados.

2. Descripcion del ensayo de detonabilidad relativo a abonos de
nitrato aménico con alto contenido en nitrégeno

El ensayo se realizara sobre una muestra representativa del abono.
Antes de la realizacion del ensayo de detonabilidad se sometera toda
la muestra a un maximo de cinco ciclos térmicos con arreglo a lo
dispuesto en la parte 3 del apartado 3 del presente anexo.

El abono se sometera al ensayo de detonabilidad en un tubo de acero
horizontal, en las condiciones siguientes:

— tubo de acero sin soldadura,

— longitud del tubo: 1 000 mm como minimo,

— diametro exterior nominal: 114 mm como minimo,
— espesor nominal de pared: 5 mm como minimo,

— detonador: el tipo y el tamafio del detonador seran aquellos que
permitan llevar al maximo la presion de detonacion aplicada a la
muestra, con objeto de determinar su susceptibilidad a la
transmision de la detonacion,

— temperatura de ensayo: 15-25 °C,

— cilindros-testigo de plomo para detectar la detonacion: 50 mm de
diametro 100 mm de alto,

— situados a intervalos de 150 mm y colocando el tubo horizontal-
mente. Se realizaran dos ensayos. El ensayo se considerara
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concluyente si en ambos ensayos el aplastamiento de uno o varios
de los cilindros de soporte de plomo es inferior al 5 %.

Métodos de control del cumplimiento de los limites fijados en los
anexos I1I-1 y ITI-2

Método 1

Métodos para la aplicacion de ciclos térmicos 1

1. Objeto y campo de aplicaciéon

El presente documento describe los procedimientos para la
aplicacion de ciclos térmicos previos a la realizacion del
ensayo de retencion de aceite en abonos simples de nitrato
amonico con alto contenido en nitrégeno y del ensayo de
detonabilidad tanto en abonos simples de nitrato amonico
con alto contenido en nitrégeno, como en los compuestos.

Los métodos de los ciclos térmicos cerrados que se describen
en el presente apartado se considera que simulan de manera
suficiente las condiciones que se han de tener en cuenta en
el ambito de aplicacion del capitulo IV del titulo II; sin
embargo, estos métodos no simulan necesariamente todas las
condiciones propias del transporte y del almacenamiento.

2. Ciclos térmicos mencionados en el anexo III-1

2.1. Campo de aplicacion

Realizacion de ciclos térmicos previos a la determinacion de
la retencion de aceite del abono.

2.2. Principio y definicion

Caliéntese en un erlenmeyer la muestra desde la temperatura
ambiente hasta 50 °C y manténgase a esta temperatura
durante dos horas (fase a 50 °C). Después se enfria hasta la
temperatura de 25 °C y se mantiene a esta temperatura
durante dos horas (fase a 25 °C). La combinacion de las
fases sucesivas a 50 °C y 25 °C forman conjuntamente un
ciclo térmico. Después de someterse a dos ciclos térmicos, la
muestra problema se mantiene a la temperatura de 20 (+ 3) °C
para la determinacion del valor de retencion de aceite.

2.3. Aparatos

Aparatos habituales de laboratorio, especialmente:

— baflos de agua termostatados a 25 (£ 1) et 50 (= 1) °C
respectivamente,

— matraces Erlenmeyer de 150 ml de capacidad cada uno.

2.4. Procedimiento

Cada muestra problema de 70 (+ 5) g se pone en un matraz
Erlenmeyer, que se cierra a continuacion con un tapon.

Cada matraz se cambia cada dos horas del bafio de 50 °C al
bafio de 25 °C, y viceversa.

El agua de cada bafio se mantiene a temperatura constante y
se remueve mediante agitadores rapidos; el nivel del agua
debe estar por encima del de la muestra. El tapon debe
protegerse de la condensacion por medio de una cubierta de

goma.
3. Ciclos térmicos que se deben utilizar para el anexo I11-2
3.1. Campo de aplicacion

Realizacion de ciclos térmicos previos a la realizacion del
ensayo de detonabilidad.
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3.2. Principio y definicion

En una caja estanca se calienta la muestra desde la
temperatura ambiente hasta 50 °C y se mantiene a esta
temperatura durante una hora (fase a 50 °C). A continuacion
se enfria la muestra hasta la temperatura de 25 °C y se
mantiene a esta temperatura durante una hora (fase a 25 °C).
La combinacion de las dos fases sucesivas a 50 °C y 25 °C
constituye un ciclo térmico. Después de pasar el nimero
requerido de ciclos térmicos, se mantiene la muestra a la
temperatura de 20 (£ 3) °C durante la ejecucion del ensayo
de detonabilidad.

3.3. Aparatos

— Bafio de agua, regulable en la escala de temperaturas de
20 a 51 °C con la velocidad minima de calentamiento y
enfriamiento de 10 °C/h, o bien dos bafios de agua, uno
ajustado a la temperatura de 20 °C y el otro a 51 °C. El
agua en el bafio o bafios estara sometida a agitacion
continua y el volumen del baflo debera ser suficiente para
garantizar la libre circulacion del agua,

— Caja de acero inoxidable, estanca en toda su superficie y
provista de un termopar en el centro. La anchura externa
de la caja serd de 45 (+ 2) mm y el espesor de la pared
sera de 1,5 mm (ver la figura 1). La altura y longitud de
la caja pueden elegirse segtn las dimensiones del baifio de
agua, por ejemplo, 600 mm de longitud y 400 mm de
altura.

3.4. Procedimiento

Se introduce en la caja una cantidad de abono suficiente para
una detonacion sencilla y se cierra la tapa. Se coloca la caja
en el bafio de agua, se calienta el agua hasta 51 °C y se
mide la temperatura en el centro del abono. Una hora
después de haber alcanzado la temperatura de 50 °C en el
centro, se enfria el agua. Una hora después de haber
alcanzado la temperatura de 25 °C en el centro, se calienta el
agua para empezar el segundo ciclo. En caso de dos bafos de
agua, transfiérase la caja al otro bafo tras cada periodo de
calentamiento/enfriamiento.

tapa tuerca de orejetas

\

N\,

N
SO

OO

%

1
i
Y o
) 1 ; 5; A
| N 1 &
L .
X t vl
! !
caja |
aro : —perno
N !
| Tm—. — 400 mm
R e
N T ——
| R
N | N
N
N
\ ‘
N
Sinanwe | 4 RE
45 (+ 2)mm
< 1

Figura 1



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 70

5.1.
5.2.
5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.2.

6.3.

Método 2

Determinacion de la retencion de aceite

Objeto y campo de aplicacion

El presente documento determina el procedimiento para la
determinacion de la retencion de aceite de los abonos
simples a base de nitrato amonico con alto contenido en
nitrégeno.

El método es aplicable para abonos prilados y granulados que
no contengan materias solubles en aceite.

Definicion

Retencion de aceite de un abono: cantidad de aceite retenido
por el abono, determinada en las condiciones especificadas y
expresada en porcentaje en masa.

Principio

Inmersion total de la muestra problema en gaséleo durante un
periodo determinado, seguida del escurrido del aceite sobrante
en condiciones precisas. Medicion del incremento en masa de
la muestra problema.

Reactivo
Gasobleo

Viscosidad maxima: 5 mPas a 40 °C

Densidad: 0,8 a 0,85 g/ml a 20 °C
Contenido de azufre: < 1,0 % (m/m)
Cenizas: <0,1 % (m/m)
Aparatos

Aparatos habituales de laboratorio y:
Balanza con una precision de 0,01 g.
Vasos de 500 ml de capacidad.

Embudo de plastico, preferentemente con un reborde superior
vertical cilindrico, de unos 200 mm de diametro.

Tamiz de ensayo, con una abertura de malla de 0,5 mm, que
pueda acoplarse en el embudo (5.3.).

Nota: El embudo y el tamiz tendran las dimensiones
apropiadas para que se superpongan solo unos pocos
granulos y para que pueda escurrirse facilmente el aceite.

Papel de filtro, de rapida filtracion, encrespado, suave y con
una masa de 150 g/m?.

Tejido absorbente (calidad laboratorio).

Procedimiento

Efectuar dos determinaciones en rapida sucesion sobre dos
porciones distintas de la misma muestra problema.

Eliminar las particulas menores de 0,5 mm mediante el tamiz
de ensayo (5.4.). Pesar unos 50 g de muestra en el vaso (5.2.)
con una precision de 0,01 g. Afadir gasdleo (punto 4) en
cantidad suficiente para cubrir completamente los granulos y
remover con cuidado para asegurar la humidificacion total de
la superficie de los granulos. Cubrir el vaso con un vidrio de
reloj y dejar reposar durante una hora a 25 (+ 2) °C.

Filtrar todo el contenido del vaso a través del embudo (5.3.)
equipado con el tamiz de ensayo (5.4.). Mantener durante
una hora la parte retenida en el tamiz para que pueda
escurrirse la mayor parte del aceite sobrante.
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6.4.

6.5.

7.1.

Colocar dos hojas de papel de filtro (5.5.) (de unos
500 x 500 mm), una encima de otra, sobre una superficie
lisa; doblar los cuatro bordes de ambas hojas de papel filtro
hacia arriba, con una altura de unos 40 mm, para evitar que
rueden los granulos. Colocar dos capas de tejido absorbente
(5.6.) en el centro de los papeles de filtro. Verter todo el
contenido del tamiz (5.4.) sobre el tejido absorbente y
repartir los granulos uniformemente con un pincel suave y
liso. Levantar, al cabo de dos minutos, un lado del tejido
para pasar los granulos a los papeles de filtro inferiores y
repartirlos uniformemente con el pincel. Colocar sobre la
muestra otra hoja de papel de filtro con los bordes
igualmente levantados y hacer rodar los granulos entre los
dos papeles de filtro con movimientos circulares y ejerciendo
una ligera presion. Interrumpir la operacion cada ocho
movimientos circulares levantando los bordes opuestos de los
papeles de filtro para volver a colocar en el centro los
granulos que hayan rodado a la periferia. Seguir el siguiente
procedimiento: efectuar cuatro movimientos circulares
completos, primero en el sentido de las agujas del reloj, y
después en sentido contrario. Volver a colocar los granulos
en el centro, como se ha descrito antes. Este procedimiento
debera repetirse tres veces (24 movimientos circulares, con
los bordes levantados dos veces). Introducir cuidadosamente
una nueva hoja de papel de filtro entre la hoja superior y la
inferior y hacer rodar los granulos sobre la nueva hoja
levantando los bordes de la superior. Cubrir los granulos con
una nueva hoja de papel de filtro y repetir el procedimiento
descrito. Inmediatamente después de esta operacion, verter
los granulos en un cristalizador previamente tarado y volver
a pesar con una precision de 0,01 g para determinar la masa
de la cantidad de gasoleo retenida.

Repetir el procedimiento de rodaje y volver a pesar

Si la cantidad de gasodleo retenida por la porcion de muestra
fuese superior a 2 g, se volvera a colocar la porcion sobre un
nuevo juego de hojas de papel de filtro y se repetira el proce-
dimiento de rodaje, levantando los bordes tal y como se
describe en el punto 6.4. (2 x 8 movimientos circulares, con
un levantamiento). A continuacion, se volvera a pesar la
porcién de muestra.

Expresion de los resultados

Meétodo de calculo y formula

La retencion de aceite para cada determinacion (6.1.),
expresada en porcentaje en masa de la muestra problema
tamizada, se obtiene mediante la formula:

m; —my

Retencion de aceite = x 100

donde:

m, es la masa, en gramos, de la porcion de muestra tamizada

(6.2.);

m, es la masa, en gramos, de la porcion de muestra de
acuerdo con los puntos 6.4. 6 6.5., respectivamente, como
resultado de la Gltima pesada.

Tomar como resultado la media aritmética de las dos determi-
naciones.

Método 3

Determinacion de los componentes combustibles

Objeto y campo de aplicacion

El presente documento describe el procedimiento para la
determinacion de los componentes combustibles de los
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3.1

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

4.1.

4.2.

4.3.

43.1.

43.2.

433.

43.4.

4.3.5.

4.3.6.

abonos simples a base de nitrato amonico con alto contenido
en nitrégeno.

Principio

El diéxido de carbono producido por la carga inorganica se
elimina previamente por medio de un acido. Los compuestos
organicos se oxidan con mezcla sulfocromica. El dioxido de
carbono formado se absorbe en una solucion de hidroxido de
bario. El precipitado se disuelve en un exceso de solucion

valorada de acido clorhidrico y se valora por volumetria en
retroceso utilizando una solucion de hidroxido sodico.

Reactivos

Oxido de cromo (VI) Cr,0, para anilisis;

Acido sulfarico al 60 % en volumen: poner 360 ml de agua
en un vaso de un litro y afiadir cuidadosamente 640 ml de

acido sulfurico (densidad a 20 °C = 1,83 g/ml).

Nitrato de plata: solucién 0,1 mol/l.

Hidroxido de bario

Pesar 15 g de hidroxido de bario [Ba(OH), . 8H,0] y disolver
completamente en agua caliente. Dejar enfriar. Pasar a un
matraz de un litro. Enrasar. Agitar. Filtrar por filtro de
pliegues.

Acido clorhidrico: solucién valorada 0,1 mol/l.

Hidroxido sodico: solucion valorada 0,1 mol/l.

Azul de bromofenol: soluciéon acuosa de 0,4 g por litro.

Fenolftaleina: solucion de 2 g por litro en etanol de 60 % en
volumen.

Cal sodada: particulas de 1,0 a 1,5 mm, aproximadamente.

Agua desmineralizada recién hervida para eliminar el dioxido
de carbono.

Aparatos

Aparatos habituales de laboratorio, especialmente:

— crisol de filtracion con placa de vidrio fritado, de 15 ml de
capacidad; didmetro de la placa: 20 mm; altura total:
50 mm; porosidad 4 (diametro de los poros: de 5 a
15 pm);

— vaso de 600 ml.

Fuente de nitrogeno comprimido.

Aparato formado por las partes siguientes, con uniones
esmeriladas esféricas, a ser posible (ver la figura 2).

Tubo de absorcion A, de unos 200 mm de longitud y 30 mm
de diametro, relleno de cal sodada (3.9.) mantenida en su sitio
por tapones de fibra de vidrio.

Matraz de reaccion B de 500 ml, con tubo lateral y fondo
redondo.

Columna de fraccionamiento Vigreux, de unos 150 mm de
longitud (C").

Condensador (C) de doble superficie, de 200 mm de longitud.

Botella de Drechsel (D) para retener el acido que se pudiera
destilar en exceso.

Bano de hielo (E) para enfriar la botella Drechsel.
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4.3.7.  Dos tubos de burbujeo (F, y F)) de 32 a 35 mm de didmetro y
cuyo distribuidor de gas esté formado por un disco de 10 mm
de vidrio fritado de baja porosidad.

4.3.8. Bomba aspirante y dispositivo regulador de la aspiracion (G),
constituido por una pieza de vidrio en forma de T, inserta en
el circuito y cuyo brazo libre esté unido al fino tubo capilar
por un tubo corto de goma con una pinza de tornillo.

Atencion: El uso de solucion hirviente de acido cromico en un
equipo a presion reducida es una operacion peligrosa que
requiere la adopcion de medidas de precaucion.

5. Procedimiento

S.1. Muestra problema
Pesar unos 10 g de nitrato amonico con una precision de
0,001 g.

5.2. Eliminacion de carbonatos

Poner la muestra problema en el matraz de reaccion B. Anadir
100 ml de H,SO, (3.2.). Los granulos se disuelven en unos 10
minutos a la temperatura ambiente. Montar el aparato con
arreglo al esquema: unir el tubo de absorcion (A) por un
lado a la fuente de nitrogeno (4.2.) por medio de un
dispositivo antirretroceso del flujo que contenga una presion
equivalente de 5 a 6 mm de mercurio, y por la otra parte al
tubo de entrada que se introduce en el matraz de reaccion.
Colocar la columna de fraccionamiento Vigreux (C') y el
condensador (C) alimentado con agua de refrigeracion.
Ajustar el flujo de nitrogeno para que sea moderado a través
de la solucion, llevar ésta a ebullicion y calentar durante 2
minutos. Pasado este tiempo, no deberia quedar efervescencia.
Si se observa efervescencia, seguir calentando durante 30
minutos. Dejar enfriar durante 20 minutos al menos,
manteniendo la corriente de nitrogeno.

Completar el montaje del aparato con arreglo al esquema,
uniendo el tubo del condensador a la botella de Drechsel (D)
y ésta a los tubos de burbujeo (F, et F,). Durante el montaje
hay que mantener la corriente de nitrogeno a través de la
solucion. Introducir rapidamente 50 ml de solucion de
hidroxido de bario (3.4.) en cada uno de los tubos de
burbujeo (F, y F)).

Hacer burbujear la corriente de nitrogeno durante unos 10
minutos. La solucion ha de permanecer clara en los tubos de
burbujeo. Si no es asi, ha de repetirse el proceso de
eliminacion de carbonatos.

5.3. Oxidacion y absorcion

Después de retirar el tubo de entrada del nitrégeno, introducir
rapidamente por el tubo lateral del matraz de reaccion (B)
20 g de oxido de cromo(Ill) (3.1.) y 6 ml de solucion de
nitrato de plata (3.3.). Conectar el aparato a la bomba
aspirante y ajustar el flujo de nitrégeno de manera que las
burbujas de gas formen una corriente continua a través de
los tubos de burbujeo F y F, de vidrio fritado.

Calentar el matraz de reaccion (B) hasta ebullicion y mantener
ésta durante una hora y media (). Puede ser necesario ajustar
el dispositivo regulador (G) para graduar la corriente de
nitrégeno, ya que es posible que el carbonato de bario
precipitado durante el ensayo obstruya los discos de vidrio
fritado. La operacion se realiza bien cuando la solucion de
hidréxido de bario del tubo de burbujeo F, sigue claro. En
caso contrario, repetir el ensayo. Detener el calentamiento y

(') Para la mayoria de las sustancias organicas en presencia de catalizador de nitrato de
plata, es suficiente un tiempo de reaccion de una hora y media.
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5.4.

desmontar el aparato. Lavar cada uno de los distribuidores por
el interior y el exterior para eliminar el hidroxido de bario y
recoger las aguas de lavado en el tubo de burbujeo correspon-
diente. Colocar sucesivamente los distribuidores en un vaso
de 600 ml que servird para la determinacion cuantitativa
posterior.

Filtrar rapidamente en vacio el contenido del tubo de burbujeo
F, y, después, el del tubo F, sobre el crisol de vidrio fritado.
Arrastrar el precipitado enjuagando los tubos de burbujeo con
agua (3.10) y lavar el crisol con 50 ml de la misma agua.
Colocar el crisol en el vaso de 600 ml y afiadir unos 100 ml
de agua hervida (3.10). Poner 50 ml de agua hervida en cada
uno de los tubos de burbujeo y hacer pasar una corriente de
nitrogeno a través de los distribuidores durante 5 minutos.
Afadir estas aguas a la del vaso. Repetir otra vez la
operacion para asegurarse de que los distribuidores estan
bien enjuagados.

Medida de los carbonatos derivados de materia organica

Afadir al vaso 5 gotas de fenolftaleina (3.8.). La solucion se
pone roja. Afadir acido clorhidrico (3.5.) gota a gota hasta
que desaparezca el color rosado. Agitar bien la solucion en
el crisol y comprobar que no reaparece el color rosado.
Anadir 5 gotas de azul de bromofenol (3.7.) y valorar con
acido clorhidrico (3.5.) hasta que vire al amarillo. Afadir
10 ml de acido clorhidrico en exceso.

Calentar la solucion a ebullicion y mantenerla durante no mas
de un minuto. Comprobar que no queda nada de precipitado
en el seno del liquido.

Enfriar y valorar por retroceso con la solucion de hidroxido
sodico (3.6.).

Ensayo en blanco

Realizar un ensayo en blanco siguiendo el mismo procedi-
miento y utilizando la misma cantidad de todos los reactivos.

Expresion de los resultados

El contenido en componentes combustibles (C), expresado
como porcentaje en masa de carbono de la muestra, viene
dado por la expresion:

V-V
C % =006 x ———=
E
donde:
E = masa, en gramos, de la muestra;
V, = volumen total, en ml, de 4cido clorhidrico 0,1 mol/l,
afnadido después del viraje de la fenolftaleina;
V. = volumen, en ml, de solucion de hidroxido sodico

0,1 mol/l, utilizado para la valoracion en retroceso.
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- 35 mm de didmetro, con uniones de vidrio esmerilado
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Figura 2
M¢étodo 4

Determinacion del pH

Objeto y campo de aplicaciéon

El presente documento define el procedimiento para medir el
pH de una solucién de abono simple a base de nitrato
amonico con alto contenido en nitrégeno.

Principio

Medida del pH de una solucion de nitrato amonico utilizando
un pHmetro.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, libre de didxido de
carbono.

Solucion tampon, pH 6,88 a 20 °C

Disolver 3,4 (+ 0,01) g de dihidrogenoortofosfato de potasio
(KH,PO,) en unos 400 ml de agua. Disolver 3,55 (= 0,01) g
de hidrogenoortofosfato de disodio (Na,HPO,) en unos
400 ml de agua. Pasar cuantitativamente las dos soluciones a
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3.2

3.3.

5.1

5.2

3.2.
3.3.

4.2.

un matraz aforado de 1 000 ml, enrasar y mezclar. Mantener
esta solucion en un recipiente herméticamente cerrado.
Solucion tampon, pH 4,00 a 20 °C

Disolver 10,21 (= 0,01) g de hidrogenoftalato de potasio
(KHC,O,H,) en agua, pasar cuantitativamente a un matraz
aforado de 1 000 ml, enrasar y mezclar.

Mantener esta solucion en un recipiente herméticamente
cerrado.

Pueden utilizarse soluciones patron de pH comerciales.

Aparato

pH-metro, equipado con electrodos de calomelanos y vidrio o
equivalentes, de 0,05 unidades de pH de sensibilidad.

Procedimiento

Calibracion del pH metro

Calibrar el pH-metro (4.) a la temperatura de 20 (+ 1) °C,
utilizando las soluciones tampén (3.1.), (3.2.) o (3.3.). Pasar
una lenta corriente de nitrégeno por la superficie de la
solucion y mantenerla durante todo el tiempo del ensayo.

Determinacion

Verter 100,0 ml de agua sobre 10 (+ 0,01) g de la muestra en
un vaso de 250 ml. Eliminar la fraccion insoluble por medio
de filtracion, decantacion o centrifugacion del liquido. Medir
el pH de la solucion clara a la temperatura de 20 (£ 1) °C,
siguiendo el mismo procedimiento utilizado para la
calibracion del pH-metro.

Expresion de los resultados
Expresar los resultados en unidades de pH, precisando la
décima de unidad, e indicar la temperatura utilizada.

Método 5

Granulometria

Objeto y campo de aplicaciéon

El presente documento define el procedimiento para el ensayo
de tamizado de los abonos simples a base de nitrato amoénico
con alto contenido en nitrégeno.

Principio

Se tamiza la muestra problema por un conjunto de tres
tamices a mano o mecanicamente. Se anota la cantidad
recogida en cada tamiz y se calculan los porcentajes de
producto que atraviesan los tamices requeridos.

Aparatos

Tamices de ensayo de tejido de alambre de 200 mm de
diametro y con aperturas de 2,0 mm, 1,0 mm y 0,5 mm,
respectivamente, de serie estandar. Una tapa y un recipiente
para estos tamices.

Balanza de 0,1 g de precision.

Agitador mecanico de tamices (si se dispone de él) capaz de
imprimir movimientos verticales y horizontales a la muestra
problema.

Procedimiento

La muestra se divide representativamente en porciones de
unos 100 g.

Pesar una de estas porciones con una precision de 0,1 g.
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4.3.

44.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

3.1
3.2.
3.3.

3.4.

3.5.

Colocar el conjunto de tamices en orden ascendente:
recipiente, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm, y colocar la porcion
pesada de ensayo en el tamiz superior. Ajustar la tapa en la
parte superior del conjunto de tamices.

Agitar a mano o mecanicamente, imprimiendo un movimiento
tanto vertical como horizontal; si se hace a mano, dar
golpecitos de vez en cuando. Continuar este proceso durante
10 minutos o bien hasta que la cantidad que pase a través de
cada tamiz en un minuto sea menor de 0,1 g.

Separar los tamices del conjunto por orden y recoger las
fracciones retenidas, en caso necesario; cepillar suavemente
la cara del reverso con un cepillo suave.

Pesar las fracciones retenidas en cada tamiz y la parte
recogida en el recipiente con una precision de 0,1 g.
Evaluacién de los resultados

Convertir las masas de las fracciones a porcentajes de la masa
total de las fracciones (no de la carga original).

Calcular el porcentaje en el recipiente (es decir, < 0,5 mm):
A %

Calcular el porcentaje retenido en el tamiz de 0,5 mm: B %

Calcular el porcentaje que pasa a través del tamiz de 1,0 mm,
es decir, (A + B) %

La suma de las masas de las fracciones no debera diferir de la
masa tomada inicialmente en mas del 2 %.

Deben realizarse al menos dos analisis distintos; los resultados
individuales de A no deben diferir en mas de 1,0 % ni los de
B en mas de 1,5 %. En caso contrario, repetir el ensayo.
Expresion de los resultados
Indicar la media de los dos resultados obtenidos para A, por
una parte, y para A + B, por otra.

Método 6
Determinacion del contenido de cloro (en forma de ion

cloruro)

Objeto y campo de aplicaciéon

El presente documento define el procedimiento para la deter-
minacion del contenido de cloro (en forma de i6n cloruro) de
los abonos a base de nitrato amonico con alto contenido en
nitrégeno.

Principio

Los iones cloruro disueltos en agua se determinan por
valoracion potenciométrica con nitrato de plata en medio
acido.

Reactivos
Agua destilada o desmineralizada, libre de iones de cloruro.
Acetona.

Acido nitrico concentrado (densidad a 20 °C = 1,40 g/ml).

Solucién patron de nitrato de plata 0,1 mol/l. Conservar dicha
solucion en un frasco de vidrio marron.

Solucién patron de nitrato de plata 0,004 mol/l. Preparar en el
momento de empleo.

Solucion patron de referencia de cloruro de potasio 0,1 mol/l.
Pesar, con una precision de 0,1 mg, 3,7276 g de cloruro de
potasio para analisis, previamente secado en el horno a
130 °C durante una hora y enfriado en un desecador a la
temperatura ambiente. Disolver en un poco de agua y
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3.6.

4.2.

4.3.
44.

5.1

trasladar toda la disolucion a un matraz aforado de 500 ml,
enrasar y agitar.

Solucion patrén de referencia de cloruro de potasio
0,004 mol/l. Preparar en el momento de empleo.

Aparatos

Potenciometro con electrodo indicador de plata y electrodo de
referencia de calomelanos: precision de 2 mV (escala de - 500
a + 500 mV).

Puente, con solucion saturada de nitrato potasico, unido al
electrodo de calomelanos (4.1.), equipado con tapones
porosos en los extremos.

Agitador magnético, con varilla revestida de teflon.

Microbureta de punta afilada, con divisiones de 0,01 ml.
Procedimiento

Valoracion de la solucion de nitrato de plata.

Tomar 5,00 ml y 10,00 ml de la solucion patron de referencia
de cloruro de potasio (3.6.) y colocarlos en dos vasos bajos de
capacidad suficiente (por ejemplo 250 ml). Llevar a cabo la
siguiente valoracion del contenido de cada vaso.

Anadir 5 ml de solucion de acido nitrico (3.2.), 120 ml de
acetona (3.1.) y agua en cantidad suficiente para obtener un
volumen total de unos 150 ml. Colocar la varilla del agitador
magnético (4.3.) en el vaso y poner éste en marcha. Sumergir
el electrodo de plata (4.1.) y el extremo libre del puente (4.2.)
en la solucion. Conectar los electrodos al potenciometro (4.1.)
y, tras haber verificado el cero del aparato, anotar el valor del
potencial inicial.

Valorar con la microbureta (4.4.), afadiendo inicialmente 4 6
9 ml, respectivamente, de la solucion de nitrato de plata
correspondiente a la solucion patron de referencia de cloruro
potasico. Continuar la adicion en fracciones de 0,1 ml para
las soluciones 0,004 mol/l y en fracciones de 0,05 ml para
las soluciones 0,1 mol/l. Esperar, después de cada adicion,
hasta la estabilizacion del potencial.

Anotar, en las dos primeras columnas de un cuadro, los
volimenes afiadidos y los valores correspondientes del
potencial.

Anotar en la tercera columna del cuadro los incrementos
sucesivos (A E) del potencial E. En la cuarta, anotar las
diferencias (A,E), positivas o negativas, entre los incrementos
del potencial (A E). El final de la valoracion corresponde a la
adicion de la fraccion (V) de 0,1 0 0,05 ml de la solucion de
nitrato de plata, que arroja al valor méximo de A E.

Para calcular el volumen exacto (V, ) de la solucion de nitrato
de plata correspondiente al final de la reaccion, utilicese la
formula:

b
Veg = Vo + (Vl XE)

donde:

V, es el volumen total, en mililitros, de la solucién de nitrato
de plata, inmediatamente inferior al volumen que ha
provocado el incremento maximo de A E,

V, es el volumen, en mililitros, de la Gltima fraccion afiadida
de la solucion de nitrato de plata (0,1 6 0,05 ml);

b es el tltimo valor positivo de A E;

B es la suma de los valores absolutos del ultimo valor
positivo de AE y del primer valor negativo de AE (ver
ejemplo en la tabla 1).
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5.2

5.3.

5.4.

Ensayo en blanco

Efectuar un ensayo en blanco y tenerlo en cuenta a la hora de
calcular el resultado final.

El resultado V, del ensayo en blanco de los reactivos se
obtiene en mililitros, mediante la formula:

V,=2V, -V,
donde:

V, es el valor, en mililitros, del volumen exacto (Veq) de la
solucion de nitrato de plata correspondiente a la valoracion
de 10 ml de la solucion patréon de referencia de cloruro de
potasio utilizada;

V, es el valor, en mililitros, del volumen exacto (V) de la
solucion de nitrato de plata correspondiente a la valoracion
de 5 ml de la solucion patron de referencia de cloruro de
potasio utilizada.

Ensayo de control

El ensayo en blanco puede servir al mismo tiempo para
controlar el buen funcionamiento del equipo y la correcta
ejecucion del procedimiento.

Determinacion

Tomar una porcion de muestra de 10 a 20 g y pesarla con una
precision de 0,01 g. Trasladarla a un vaso de 250 ml. Anadir
20 ml de agua, 5 ml de solucion de acido nitrico (3.2.),
120 ml de acetona (3.1.) y agua en cantidad suficiente para
obtener un volumen total de unos 150 ml.

Colocar la varilla del agitador magnético (4.3.) en el vaso,
colocarlo en el agitador y poner éste en marcha. Sumergir el
electrodo de plata (4.1.) y el extremo libre del puente (4.2.) en
la solucion, conectar los electrodos al potencidmetro (4.1.) y,
tras haber verificado el cero del aparato, anotar el valor del
potencial inicial.

Valorar con la solucion de nitrato de plata, mediante adiciones
de la microbureta (4.4.) en fracciones de 0,1 ml. Después de
cada adicion, esperar hasta la estabilizacion del potencial.

Continuar la valoracion como se especifica en 5.1. a partir del
cuarto parrafo: «Anotar, en las dos primeras columnas de un
cuadro, los volumenes afiadidos y los valores correspondientes
del potencial ...».

Expresion de los resultados

Expresar el resultado del analisis en porcentaje del cloro
contenido en la muestra tal y como se ha recibido para el
analisis. Calcular el porcentaje de cloro (Cl) mediante la
formula:

0,3545 x T x (Vs — V4) x 100
m

Cl % =

donde:

T es la concentracion de la solucion de nitrato de plata
utilizada, en mol/l;

V, es el resultado, en mililitros, del ensayo en blanco (5.2.);

V, es el valor, en mililitros, de ch correspondiente a la deter-
minacion (5.4.);

m es la masa, en gramos, de la porcion de muestra.
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3.1
3.2
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.

3.6.1.

5.1

Cuadro 1: Ejemplo

Volumen de la .
- f Potencial
solucion de nitrato Estado
de plata s AE AE
v miembro ! 2
(ml) (mV)
4.80 176
4,90 211 35 + 37
5,00 283 72 - 49
5,10 306 23 - 10
5,20 319 13
Veg =49+ 0,1 = 4,943
I T T R
Método 7

Determinacion del cobre

Objeto y campo de aplicacion

El presente documento define el procedimiento para la deter-
minacion del contenido en cobre de los abonos simples a base
de nitrato aménico con alto contenido en nitrogeno.

Principio

La muestra se disuelve en acido clorhidrico diluido y el
contenido en cobre se determina por espectrometria de
absorcion atomica.

Reactivos

Acido clorhidrico (densidad a 20 °C = 1,18 g/ml).
Acido clorhidrico, solucion 6 mol/l.

Acido clorhidrico, solucion 0,5 mol/l.

Nitrato amonico.

Per6xido de hidrogeno, al 30 % p/v.

Solucion de cobre (') (madre): pesar 1 g de cobre puro con
precision de 0,001 g, disolver en 25 ml de solucion de acido
clorhidrico 6 mol/l (3.2.), afadir 5 ml de peroxido de
hidrogeno (3.5.) en fracciones y diluir hasta 1 litro con agua.
1 ml de esta solucion contiene 1 000 pg de cobre (Cu).

Solucién de cobre (diluida): diluir 10 ml de la solucién madre
(3.6.) hasta 100 ml con agua y diluir después 10 ml de la
solucion obtenida hasta 100 ml con agua. 1 ml de la
disolucion final contiene 10 pg de cobre (Cu).

Preparar esta solucion cuando se vaya a utilizar.

Aparatos

Espectrofotometro de absorcion atdmica con lampara de cobre
(324,8 nm).

Procedimiento

Preparacion de la solucion para andlisis

Pesar 25 g de la muestra con precision de 0,001 g, colocarlos
en un vaso de 400 ml, afadir cuidadosamente 20 ml de acido
clorhidrico (3.1.) (puede haber una reaccion fuerte debido a la
formacion de dioxido de carbono). Afadir mas acido
clorhidrico en caso necesario. Cuando haya cesado la eferves-
cencia, evaporar a sequedad en un baflo de vapor, agitando de

(") Podra utilizarse cualquier solucién de cobre comercial.
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5.2

5.3.

5.3.1.

5.3.2.

5.4.

vez en cuando con una varilla de vidrio. Afnadir 15 ml de la
solucion de acido clorhidrico 6 mol/l (3.2.) y 120 ml de agua.
Agitar con la varilla de vidrio, que debe quedarse en el vaso,
y cubrir éste con un vidrio de reloj. Hervir la solucion
suavemente hasta disolucion completa y enfriar a continua-
cion.

Pasar cuantitativamente la solucion a un matraz aforado de
250 ml, lavando el vaso con 5 ml de acido clorhidrico
6 mol/l (3.2.), y dos veces con 5 ml de agua hirviendo.
Enrasar con acido clorhidrico 0,5 mol/l (3.3.) y mezclar cuida-
dosamente.

Filtrar a través de un papel de filtro sin cobre ('), desechando
los primeros 50 ml.

Solucion en blanco

Preparar una solucion en blanco en la cual falte solamente la
muestra, y tenerla en cuenta en el calculo de los resultados
finales.

Determinacion

Preparacion de la solucion problema y de la solucion en
blanco

Diluir la solucién de la muestra (5.1.) y la solucion en blanco
(5.2.) con solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (3.3.) hasta
una concentracion que esté dentro de la zona Optima de
medida del espectrofotometro. Normalmente no hace falta
diluir.

Preparacion de las soluciones de calibracion

Mediante dilucion de la solucion patron (3.6.1.) con solucion
de acido clorhidrico 0,5 mol/l (3.3.), preparar al menos 5
soluciones patron correspondientes a la zona Optima de
medida del espectrofotometro (de 0 a 5,0 mg/l Cu). Antes de
enrasar, afadir a cada solucion nitrato amonico (3.4.) para
obtener una concentracion de 100 mg por ml.

Medida

Ajustar el espectrofotometro (4.) a la longitud de onda de
3248 nm. Utilizar una llama oxidante de aire-acetileno.
Vaporizar sucesivamente, por triplicado, la solucion de
calibracion (5.3.2.), la solucion problema y la solucién en
blanco (5.3.1.), lavando a fondo el instrumento con agua
destilada antes de cada vaporizacion. Trazar la curva de
calibracion representando en el eje de ordenadas las absorban-
cias medias de cada patron utilizado y en el eje de abscisas las
concentraciones correspondientes de cobre en pg/ml.

Determinar la concentracion de cobre en las soluciones finales
problema y en blanco utilizando la curva de calibracion.

Expresion de los resultados

Calcular el contenido en cobre de la muestra teniendo en
cuenta la masa de la muestra, las diluciones realizadas
durante el analisis y el valor del blanco. Expresar el
resultado como mg Cu/kg.

4. Ensayo de detonabilidad

4.1. Objeto y campo de aplicacion

El presente documento define el procedimiento para la determinacion
de la resistencia a la detonabilidad de los abonos a base de nitrato
amonico con alto contenido en nitrogeno.

(") Whatman 541 o equivalente.
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4.2.

43.

43.1.

432,

4.3.3.

43.4.

43.5.

4.3.6.

43.7.

4.3.8.

43.09.

Principio

La muestra problema se introduce en un tubo de acero y se somete a
un choque de detonacion provocado por una carga detonante de
explosivo. La propagacion de la detonacion se determina por el grado
de compresion de unos cilindros de plomo sobre los que reposa el tubo
horizontalmente durante el ensayo.

Materiales

Explosivo plastico con un contenido en pentrita entre el 83 y el 86 %.

Densidad: 1500 y 1 600 kg/m?
Velocidad de detonacion: entre 7 300 y 7 700 m/s
Masa: 500 + 1 g.

Siete largos de mecha detonante flexible con funda no metalica.

Masa del relleno: entre 11 y 13 g/m
Longitud de cada mecha: 400 = 2 mm.

Comprimido de explosivo secundario, con una cavidad para alojar al
detonador.

Explosivo: Hexogeno/cera (95/5) o tetril u otro explosivo secundario
analogo, con o sin adicion de grafito.

Densidad: 1500 y 1 600 kg/m?
Diametro: 19 y 21 mm
Altura: 19 y 23 mm

Cavidad central para alojar al detonador: entre 7 y 7,3 mm de diametro
y 12 mm de profundidad.

Tubo de acero sin soldadura, conforme a la norma ISO 65-1981 —
Serie fuerte, con dimensiones nominales DN 100 (4")

Diametro exterior: entre 113,1 y 115,0 mm
Espesor de la pared: entre 5,0 y 6,5 mm
Longitud: 1 005 (£ 2) mm.

Placa de fondo

Material: acero facilmente soldable
Dimensiones: 160 x 160 mm

Espesor: entre 5 y 6 mm.

Seis cilindros de plomo
Diametro: 50 (= 1) mm
Altura: entre 100 y 101 mm

Material: plomo refinado, del 99,5 % de pureza minima.

Lingote de acero

Longitud minima: 1 000 mm
Anchura minima: 150 mm
Altura minima: 150 mm

Masa minima: 300 kg si no hay una base firme bajo el lingote de
acero.

Cilindro de plastico o carton para la carga detonante.

Espesor de la pared: entre 1,5 y 2,5 mm
Diametro: entre 92 y 96 mm

Altura: entre 64 y 67 mm.

Detonador (eléctrico o no eléctrico), con fuerza de iniciacion entre 8 y
10.
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4.3.10.

4.3.11.
4.3.12.

4.4.

44.1.

44.1.1.

44.1.1.1.

44.1.1.2.

44.1.1.3.

4.4.1.1.4.

4.4.12.

44.1.2.1.

Disco de madera

Diametro: entre 92 y 96 mm, que se ajustara al diametro interior del
cilindro de plastico o carton (4.3.8.)

Espesor: 20 mm.
Varilla de madera de las mismas dimensiones que el detonador (4.3.9.).

Alfileres de costura (de 20 mm de longitud maxima)
Procedimiento

Preparacion de la carga detonante para su introduccion en el tubo de
acero

Para iniciar la explosion de la carga detonante existen dos procedi-
mientos segun el material disponible.

Iniciacion simultanea en 7 puntos
(En la figura 1 se representa la carga detonante lista para su empleo).

Se perfora un disco de madera (4.3.10.) paralelamente a su eje, en su
centro y en seis puntos distribuidos simétricamente sobre una circunfe-
rencia concéntrica de 55 mm de didmetro. El didmetro de las
perforaciones sera de 6 a 7 mm (ver seccion A-B de la figura 1),
segun el diametro de la mecha detonante utilizada (4.3.2.).

Se preparan siete trozos de 400 mm de longitud de mecha detonante
flexible (4.3.2.); debe evitarse cualquier pérdida de podlvora en los
extremos haciendo un corte limpio y sellando el extremo inmediata-
mente con adhesivo. Cada uno de los siete trozos se hace pasar por
las siete perforaciones del disco de madera (4.3.10.), hasta que sus
extremos sobresalgan algunos centimetros por el otro lado del disco.
A continuacion se introduce transversalmente un pequefio alfiler de
costura (4.3.12.) en la funda textil de cada trozo de mecha a unos 5-
6 mm del extremo y se aplica adhesivo alrededor de la parte exterior
de los trozos de mecha formando una banda de 2 cm de anchura junto
al alfiler. Finalmente, se tira del extremo largo de cada mecha para
poner el alfiler en contacto con el disco de madera.

Se da al explosivo plastico (4.3.1.) la forma de un cilindro de 92 a
96 mm de diametro adaptado al diametro del cilindro de plastico
(4.3.8.), en el cual se introduce poniéndolo en posicion vertical sobre
una superficie plana. A continuacion se introduce en el cilindro desde
arriba el disco de madera (') provisto de sus siete trozos de mecha
detonante y se presiona sobre el explosivo. La altura del cilindro (64-
67 mm) debera ajustarse finalmente de forma que su borde superior no
sobrepase el nivel de la madera. Por tltimo, se fija el cilindro al disco
de madera a lo largo de todo su perimetro, por ejempo por medio de
grapas o pequeiios clavos.

Los extremos libres de los siete trozos de mecha detonante se agrupan
sobre el perimetro de la varilla (4.3.11) de manera que se encuentren
todos al mismo nivel en un plano perpendicular a ésta, y a continua-
cién se unen en haz alrededor de la varilla utilizando cinta adhesiva (%).

Iniciacion central por comprimido explosivo.
En la figura 2 se representa la carga detonante lista para su empleo.
Preparacion del comprimido

Tomando las necesarias medidas de seguridad, se introducen en un
molde, de diametro interior de 19 a 21 mm, 10 g de un explosivo
secundario (4.3.3.), y se comprimen hasta conseguir la forma y la
densidad adecuadas.

(La relacion diametro: altura debe ser aproximadamente 1:1).

El fondo del molde incluye en su centro un pitéon de 12 mm de altura
y de 7,0 a 7,3 mm de diametro (segun el diametro del detonador
utilizado), que forma en el comprimido una cavidad cilindrica a fin
de colocar después el detonador en ella.

(") El diametro del disco debe siempre corresponder al diametro interior del cilindro.
(® NB: Cuando se tensen los seis trozos externos de mecha detonante después de
agruparlos, la mecha central debe quedar ligeramente floja.
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4.4.1.2.2. Preparacion de la carga detonante

44.2.

443.

4.43.1.

4432

4.4323.

44.4.

4.4.4.1.

4.4.42.

Se coloca el explosivo (4.3.1.) en el cilindro (4.3.8.) en posicion
vertical sobre una superficie sobre una superficie plana y a continua-
cion se hace presion con un troquel de madera para dar al explosivo
una forma cilindrica con un hueco central. Se introduce el
comprimido en dicho hueco. Se cubre el explosivo de forma
cilindrica que contiene el comprimido con un disco de madera
(4.3.10.) que tenga un agujero central de 7,00 a 7,3 mm de diametro
para la insercion de un detonador. Se sujetan unidos el disco de
madera y el cilindro con una cruz de cinta adhesiva. Hay que
asegurarse de que el agujero perforado en el disco y el hueco del
comprimido son coaxiales introduciendo la varilla de madera (4.3.11.).

Preparacion de los tubos de acero para los ensayos de detonabilidad.

Se perfora perpendicularmente la pared de un extremo del tubo de
acero (4.3.4.) a una distancia de 4 mm del borde del tubo, haciendo
dos agujeros diametralmente opuestos, de 4 mm de diametro.

Se suelda a tope la placa de fondo (4.3.5.) con el extremo opuesto del
tubo, rellenandose el angulo recto entre la placa y la pared del tubo
con metal de soldadura a lo largo de todo el perimetro del tubo.

Rellenado y carga del tubo de acero
Ver las figuras 1y 2.

La muestra problema, el tubo de acero y la carga detonante se acondi-
cionan a la temperatura de 20 (+ 5) °C. Se necesitan, para dos ensayos
de detonabilidad, de 16 a 18 kg de la muestra problema.

Se coloca el tubo en posicion vertical, reposando su placa de fondo
cuadrada sobre una superficie plana y solida, a ser posible de
hormigon. Se rellena el tubo con la muestra problema hasta aproxima-
damente 1/3 de su altura; se deja caer 10 cm verticalmente sobre el
suelo cinco veces, a fin de compactar al maximo los granulos o
granulos dentro del tubo. Para acelerar la compactacion, se hace
vibrar el tubo, entre caida y caida, mediante un total de diez golpes
dados en la pared lateral con un martillo de 750 a 1 000 g.

Se repite este método de carga tras la adicion de otra parte de la
muestra. Se afiadira una tultima cantidad tal que, tras la compactacion
obtenida por diez elevaciones y caidas del tubo y por un total de
veinte golpes intermitentes de martillo, el tubo se halle relleno de
carga hasta la distancia de 70 mm de su orificio.

Debera ajustarse la altura rellenada por la muestra en el tubo de acero
de manera que la carga detonante que debe colocarse posteriormente
(4.4.1.1. 6 4.4.1.2.) se halle en toda su superficie en contacto intimo
con la muestra.

Se introduce la carga detonante en el tubo de forma que se ponga en
contacto con la muestra; la cara superior del disco de madera debera
quedar a 6 mm por debajo del borde del tubo. Se consigue el
contacto intimo indispensable entre el explosivo y la muestra
problema afadiendo o retirando pequefias cantidades de muestra. Tal
y como se indica en las figuras 1 y 2, se introducen clavijas partidas
en los agujeros situados cerca del extremo abierto del tubo y se abren
sus patas hasta que se pongan en contacto con el tubo.

Colocacion del tubo de acero y cilindros de plomo (ver figura 3)

Se numeran las bases de los cilindros de plomo (4.3.6.) del 1 al 6. Se
practican seis marcas a intervalos de 150 mm sobre la linea media de
un lingote de acero (4.3.7.) puesto sobre una base horizontal,
situandose la primera marca a una distancia minima de 75 mm del
borde del lingote. Sobre cada una de estas marcas se coloca en
posicion vertical un cilindro de plomo, con la base de cada cilindro
central sobre su marca respectiva.

El tubo de acero, preparado tal y como se ha indicado en 4.4.3., se
coloca horizontalmente sobre los cilindros de plomo, con su eje
paralelo a la linea media del lingote de acero y sobrepasando el borde
soldado del tubo al cilindro de plomo n° 6 en 50 mm. Para evitar que
el tubo gire, se intercalan pequefias cufias de madera entre los
extremos superiores de los cilindros de plomo y la pared del tubo
(una de cada lado), o se coloca entre el tubo y el lingote de acero
una cruz de madera.
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445.1.

4.452.

4.4.523.

4.4.5.4.

4.4.6.

44.7.

4.48.

4.5.

4.5.1.

Nota: Procurese que el tubo se encuentre en contacto con todos los
cilindros de plomo; si la superficie del tubo esta ligeramente
combada, puede compensarse haciendo girar el tubo alrededor de su
eje longitudinal; si alguno de los cilindros es demasiado alto,
martillear cuidadosamente el cilindro de que se trate hasta conseguir
la altura requerida.

Preparacion de la detonacion

La instalacion del equipo, descrita en 4.4.4., se efectuara en un bunker
o en un lugar subterraneo habilitado a este efecto (por ejemplo, mina o
tinel). Debe asegurarse una temperatura de 20 (+ 5) °C para el tubo de
acero antes de la detonacion.

Nota: En caso de no existencia de tales lugares de tiro, el trabajo
puede realizarse, si es necesario, en una fosa revestida de hormigén y
cubierta mediante vigas de madera. En razon de los fragmentos de
acero de alta energia cinética provocados por la detonacion, se debera
mantener una distancia adecuada de lugares habitados o vias de comu-
nicacion.

En caso de utilizaciéon de carga detonante con iniciaciéon en 7 puntos,
se procurara disponer lo mas horizontalmente posible las mechas
detonantes, tensadas tal como se indica en la nota a pie de pagina de
44.1.14.

En ultimo lugar, se sustituye la varilla de madera por el detonador.
Soélo se efectia la detonacion tras haber evacuado la zona peligrosa y
cuando todo el personal del ensayo se halla bajo cobijo.

Se hace detonar el explosivo.

Transcurrido el tiempo suficiente para que se disipen los humos
(productos de descomposicion gaseosos, a veces toxicos, por ejemplo
gases nitrosos), se recogen los cilindros de plomo y se mide su altura
mediante un pie de rey.

Registrar, para cada uno de los cilindros de plomo marcados, el grado
de compresion expresado como porcentaje de la altura inicial de
100 mm. En caso de aplastamiento oblicuo de los cilindros de plomo,

se registraran el valor mas elevado y el mas bajo para calcular la
media.

Puede utilizarse una sonda para la medida continua de la velocidad de
detonacion; la sonda debe introducirse longitudinalmente en el eje del
tubo o a lo largo de su pared lateral.

Deben efectuarse dos ensayos de detonabilidad por muestra.

Informe del ensayo

El informe del ensayo indicara los parametros siguientes para cada uno
de los dos ensayos de detonabilidad:

— valores realmente medidos del diametro exterior del tubo de acero
y del espesor de su pared,

— dureza Brinell del tubo de acero;
— temperatura del tubo y de la muestra justo antes de la detonacion;
— densidad (en kg/m®) de la muestra cargada en el tubo de acero;

— altura tras la detonacion de cada uno de los cilindros de plomo;
precisando el niumero de cilindro correspondiente;

— el método utilizado para la carga detonadora.

Evaluacion de los resultados del ensayo

El ensayo se considerara concluyente y se establecera que la muestra
cumple los requisitos del anexo III 2 si, para cada detonacion, la
compresion de al menos un cilindro de plomo es inferior al 5 %.
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Carga detonante de iniciacién simultinea en 7 puntos

Dimensiones en mm
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@ Disco de madera con 7 perforaciones @ Agujero de 4 mm de didmetro para clavija partida
@ Cilindro de pldstico o cartén Clavija partida

@ Varilla de madera rodeada por @
Mechas detonantes
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Explosivo pldstico
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Figura 1
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Carga detonante de iniciacién central
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ANEXO 1V

METODO DE TOMA DE MUESTRAS Y DE ANALISIS

A. METODO DE TOMA DE MUESTRAS PARA EL CONTROL DE LOS
ABONOS

INTRODUCCION

Una toma de muestras correcta es una operacion dificil que requiere el maximo
cuidado. No es ocioso, por tanto, insistir en la necesidad de obtener, con vistas al
control oficial de los abonos, muestras que sean lo suficientemente representa-
tivas.

El método de toma de muestras que se describe a continuacion requiere una
aplicacion estricta por parte de especialistas que tengan experiencia en la toma
de muestras tradicional.

1. Objeto y ambito de aplicacién

Las muestras destinadas al control oficial de los abonos en lo que se
refiere a su calidad y composicion se extraeran siguiendo los métodos
que se indican a continuacion. Las muestras asi obtenidas se conside-
raran representativas de las porciones de muestra.

2. Agentes autorizados para la toma de muestras

Extraeran las muestras los agentes autorizados al efecto por los
Estados miembros.

3. Definiciones

Porcion de muestra: cantidad de productos que constituyen una unidad
y que tienen caracteristicas supuestamente uniformes.

Muestra elemental: cantidad extraida en un punto de la porcion de
muestra.

Muestra global: conjunto de muestras elementales que se efectuan en
la misma porcion de muestra.

Muestra reducida: parte representativa de la muestra, que se obtiene
por reduccion de ésta.

Muestra final: parte de la muestra reducida.

4. Equipo

4.1. Los aparatos para toma de muestras deberan construirse en materiales
que no contaminen los productos de los que aquéllas vayan a
extraerse. Dichos aparatos podran ser homologados por los Estados

miembros.
4.2. Aparatos recomendados para recoger muestras de abonos solidos
42.1. Recogida de muestras manual

4.2.1.1. Pala de fondo plano y bordes verticales.

4.2.1.2.  Sonda con hendidura larga o en compartimentos. Las dimensiones de
la sonda deberan adaptarse a las caracteristicas de la porcion de
muestra (profundidad del recipiente, dimensiones del saco, etc.) y al
tamafio de las particulas que compongan el abono.

42.2. Recogida mecanica de muestras

Podran utilizarse aparatos mecanicos homologados para recoger
muestras de los abonos cuando se proceda a su carga o descarga.

4.2.3. Divisor

Los aparatos destinados a dividir la muestra en partes aproximada-
mente iguales podran utilizarse tanto para las muestras elementales
como para la preparacion de muestras reducidas y de muestras finales.

4.3. Aparatos recomendados para recoger muestras de abonos fluidos
4.3.1. Recogida de muestras manual

Tubo abierto, sonda, frasco u otro material adecuado que permita
recoger muestras de manera aleatoria de la porcion de muestra.
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43.2.

5.1

5.2
5.2.1.

5.2.1.1.

5.2.1.2.

5.2.1.3.

5.2.2.

5.2.2.1.

5.2.2.1.1.

5.2.2.1.2.

5.2.2.1.3.

522.14.

5222,

5.3.

5.3.1.

5.3.2.

5.3.2.1.
53.2.2.

5.3.3.

Recogida mecanica de muestras

Podran utilizarse aparatos mecanicos homologados para recoger
muestras de los abonos cuando se proceda a su carga o descarga.
Requisitos cuantitativos

Porcion de muestra

La dimension de la porcion de muestra debera ser de un tamafio que
permita recoger muestras de todas las partes que lo compongan.

Muestras elementales

Abonos solidos o fluidos a granel en recipientes con un contenido
superior a 100 kg

Porcion de muestra que no sobrepase las 2,5 toneladas:
Numero minimo de muestras elementales: siete
Porcion de muestra de mas de 2,5 toneladas y menos de 80 toneladas:

Numero minimo de muestras elementales:

\/ 20 veces el nimero de toneladas que componen la porciéon muestra (')
Porcion de muestra de mas de 80 toneladas:
Numero minimo de muestras elementales: 40

Abonos soélidos o abonos fluidos envasados en recipientes (= envases
con un contenido no superior a los 100 kg)

Envases con un contenido superior a 1 kg
Porcién de muestra compuesta de menos de 5 envases:

Numero minimo de envases en los que deberan recogerse muestras (%):
todos los envases.

Porcion de muestra compuesta de 5 a 16 envases:

Numero minimo de envases en los que deberan recogerse muestras (%):
cuatro.

Porcién de muestra compuesta de 17 a 400 envases:

Numero minimo de envases en los que deberan recogerse muestras (%):

\/ namero de envases que componen la porcion de muestra (')
Porcion de muestra compuesta de mas de 400 envases:

Numero minimo de envases en los que deberan recogerse muestras (%):
20.

Envases cuyo contenido no sea superior a 1 kg:

Numero minimo de envases en los que deberan recogerse muestras (%):
cuatro.

Muestra global

Se requiere s6lo una muestra global por porcion de muestra. La masa
total de las muestras elementales destinadas a formar la muestra global
no podra ser inferior a las cantidades siguientes:

Abonos solidos o abonos fluidos a granel en recipientes con un
contenido superior a 100 kg: 4 kg.

Abonos solidos o abonos fluidos envasados en recipientes (= envases
con un contenido no superior a los 100 kg)

Envases con un contenido superior a 1 kg: 4 kg

Envases con un contenido inferior a 1 kg: masa del contenido de
cuatro envases de origen

Muestra de abonos a base de nitrato amonico para la realizacion de
ensayos con arreglo al anexo III 2: 75 kg

(") Cuando la cifra obtenida contenga decimales, deberan redondearse a la unidad superior.
(*) Cuando el contenido de los envases sea inferior a 1 kg, el contenido de un envase
constituird una muestra elemental.
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5.4.

5.4.1.
5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.22.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.4.

Muestras finales

La muestra global dara lugar, después de reducirla si es necesario, a la
obtencion de muestras finales. Se requiere el anélisis de por lo menos
una muestra final. La masa de la muestra final que se destina al
analisis no sera inferior a 500 g.

Abonos solidos y fluidos

Muestra de abonos a base de nitrato amonico para la realizacion de
ensayos

La muestra global dara lugar, después de reducirla si es necesario, a la
obtencion de muestras finales para la realizacion de ensayos.

Masa minima de la muestra final para la realizacion de los ensayos que
figuran en el anexo III 1: 1 kg

Masa minima de la muestra final para la realizacion de los ensayos que
figuran en el anexo III 2: 25 kg

Instrucciones para la toma, la preparacion y el envasado de las
muestras

Observaciones generales

Extraer y preparar las muestras lo mas rapidamente posible tomando
las precauciones necesarias para asegurarse de que sean representativas
del abono del que se extraen. Tanto los instrumentos como las
superficies y los recipientes donde vayan a depositarse las muestras
deberan estar limpios y secos.

En el caso de los abonos fluidos, si es posible, la porcion de muestra
debera mezclarse antes del muestreo.

Muestras elementales

Las muestras elementales deberan tomarse al azar en el total de la
porcion de muestra. Sus tamafios deberan ser aproximadamente
iguales.

Abonos solidos o abonos fluidos a granel en recipientes con un
contenido superior a 100 kg

Dividir la porcion de muestra en partes imaginarias aproximadamente
iguales. Escoger al azar un numero de partes que corresponda al
numero de muestras elementales prevista en el apartado 5.2 y tomar
por lo menos una muestra en cada una de dichas partes. Cuando, en
el caso de los abonos a granel o de los abonos fluidos en recipientes
con un contenido superior a 100 kg, sea imposible cumplir las
condiciones indicadas en el apartado 5.1, la recogida se efectuara
cuando se proceda a la carga o descarga de la porcion de muestra. En
tal caso las muestras se tomaran de las partes imaginarias escogidas al
azar, como se ha indicado anteriormente, cuando la porcion de muestra
est¢é en movimiento (esto es, cuando haya comenzado su carga o
descarga).

Abonos solidos o abonos fluidos envasados en recipientes (= envases)
con un contenido no superior a 100 kg

Tomar una parte del contenido de cada envase; el niimero de envases
sobre el que deberd efectuarse esta operacion viene dado en el
apartado 5.2. Si es necesario, tomar las muestras después de haber
vaciado los envases por separado.

Preparacion de la muestra global
Reunir todas las muestras elementales y mezclarlas cuidadosamente.
Preparacion de las muestras finales

Mezclar cuidadosamente cada muestra global para obtener una muestra
homogénea (*).

Si es necesario, reducir la muestra global hasta un minimo de 2 kg
(muestra reducida), ya sea con un divisor mecanico o por el método
de cuarteo.

(") Los grumos deberan deshacerse (si es necesario apartandolos y reintegrandolos luego a
la muestra).
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Preparar a continuacién un minimo de tres muestras finales que
contengan aproximadamente la misma cantidad y que cumplan los
requisitos cuantitativos que figuran en el apartado 5.4. Introducir cada
muestra en un recipiente hermético apropiado. Tomar todas las precau-
ciones necesarias para evitar cualquier modificacion de las
caracteristicas de la muestra.

Para la realizacion de los ensayos que figuran en los apartados 1 y 2
del anexo III, las muestras finales deberdn mantenerse a una
temperatura situada entre 0 °C y 25 °C.

7. Envasado de las muestras finales

Precintar y etiquetar los envases o sus envoltorios (la etiqueta debera ir
situada sobre el precinto) de manera que sea imposible abrirlos sin
danar los precintos.

8. Acta de toma de muestras

De cada toma de muestras se levantara un acta que permita identificar
la porcion de muestra de que se trate sin posibilidad de error.

9. Estino de las muestras

Por lo menos una muestra final de cada porcion de muestra debera
remitirse en el plazo mas breve posible a un laboratorio autorizado,
con todas las informaciones que se consideren necesarias para
efectuar los analisis.

B. METODOS DE ANALISIS DE LOS ABONOS

(Véase indice, p. 2.)
Observaciones generales

Material de laboratorio

Al hacer la descripcion de los distintos métodos, no se ha definido con precision
el material ordinario de laboratorio, excepcion hecha de matraces y pipetas
graduadas. Dicho material debera estar siempre muy limpio, y especialmente
cuando deban determinarse cantidades muy pequefias de elementos.

Ensayo de control

Antes de efectuar los analisis, sera necesario asegurarse del buen funcionamiento
del equipo y de la ejecucion correcta de las distintas técnicas analiticas
analizando compuestos quimicos de composicion tedrica bien definida (por
ejemplo, sulfato de amonio, dihidrogenofosfato de potasio, etc.). No obstante, si
no se sigue rigurosamente la técnica analitica, el resultado de los analisis podra
indicar una composicion quimica errénea de los abonos analizados. Por otra
parte, un cierto numero de determinaciones seran estrictamente convencionales y
relativas a productos de composicion quimica compleja. Por ello, se recomienda
que, cuando el laboratorio pueda disponer de ellas, se utilicen muestras de
referencia estandar de composicion bien definidas.

Disposiciones generales acerca de los métodos de analisis de los abonos
1. Reactivos

Salvo disposiciones contrarias especificadas en el método de analisis, todos
los reactivos deberan poseer un grado de pureza analitica (p.a.). Para analizar
los micronutrientes, se debera controlar la pureza de los reactivos mediante un
ensayo en blanco. Segun el resultado que se obtenga, habra que realizar una
purificacion suplementaria.

2. Agua

En las operaciones de disolucion, dilucion, aclarado o lavado mencionadas en
los métodos de analisis, cuando no se especifique el tipo de disolvente o de
diluyente, se empleara agua. Por regla general, el agua sera desmineralizada
o destilada. En determinados casos indicados en los métodos de analisis,
dicha agua debera someterse a procedimientos especificos de purificacion.

3. Material de laboratorio

Al margen del equipo habitual de los laboratorios de control, el equipo
descrito en los métodos de analisis se limitara a los instrumentos y aparatos
especiales o que tienen requisitos especificos. Dicho material debera estar
completamente limpio, sobre todo para determinar pequefias cantidades. En
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el caso de los objetos de vidrio graduado, el laboratorio habra de verificar su
precision, siguiendo las normas metrologicas pertinentes.

4.1.

4.2.

4.3.

Método 1

Preparacion de la muestra que se ha de analizar
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la preparacion de la muestra que se ha de analizar a partir de la
muestra final.

Principio

La preparacion de una muestra final recibida en el laboratorio consta
de una serie de operaciones -tamizado, triturado y homogeneizado-,
realizadas de manera que:

— por una parte, la mas pequeiia de las muestras de ensayo previstas
por los métodos de analisis sea representativa de la muestra final,

— por otra, la granulometria del abono no pueda haber sido
modificada por la preparacion hasta el punto de afectar sensible-
mente a su solubilidad en los distintos reactivos de extraccion.

Equipo

Divisor de muestras (facultativo).

Tamices con malla de 0,2 y 0,5 mm.
Frascos de 250 ml con cierre hermético.
Mortero con mano de porcelana o triturador.
Eleccion del tratamiento que se efectuara
Nota previa

Se puede conservar solo una parte representativa de la muestra final, si
el producto se presta a ello.

Muestras finales que no deberan triturarse

Nitrato calcico, nitrato calcico y de magnesio, nitrato sodico, nitrato de
Chile, cianamida calcica, cianamida calcica nitratada, sulfato de
amonio, nitratos aménico con mas del 30 % N, urea, fosfato Thomas,
fosfato roca parcialmente soluble, fosfato de dicalcio dihidratado
precipitado, fosfato calcinado, fosfato de aluminio y calcio, fosfato
roca blando.

Muestras finales que en parte deben dividirse y en parte triturarse

Se trata de productos con los que se efectuaran ciertas determinaciones
sin trituracion previa (por ejemplo, la granulometria) y otras después
de la trituracion. Comprenden todos los abonos compuestos que
contengan como componente fosfatado: escoria Thomas, fosfato de
aluminio y calcio, fosfato calcinado, fosfato roca blando, fosfato roca
solubilizado parcialmente. Con este fin, separar la muestra final en dos
fracciones idénticas en la medida de lo posible, con la ayuda de un
divisor o por el método de cuarteo.

Muestras finales cuyas determinaciones se efectuardn en su totalidad
sobre un producto triturado

Podra triturarse solo una parte representativa de la muestra final. Se
trata de todos los demas abonos de la lista que no figuren en los
apartados 4.1 y 4.2.

Método

La parte de la muestra final a que se refieren los apartados 4.2 y 4.3 se
tamizara rapidamente en un tamiz de 0,5 mm de apertura de malla. El
residuo se triturara brevemente de forma que se obtenga un producto
que contenga un minimo de particulas finas, y se tamizara. El
triturado debera efectuarse de forma que el producto no se caliente en
exceso. Se repetira la operacion tantas veces como sea necesario hasta
que no quede absolutamente ningun residuo, efectuandola lo mas
rapidamente posible para evitar cualquier aumento o pérdida de
sustancia (agua, amoniaco). La totalidad del producto triturado y
tamizado se introducira en un frasco limpio con cierre hermético.
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4.1.

4.2.
43.

4.4.
4.5.

Antes de efectuar cualquier pesada para el analisis debera homogenei-
zarse cuidadosamente toda la muestra.

Casos particulares
a) Abonos que contengan varias clases de cristales

En estos casos se produciran a menudo fendmenos de estratifica-
cion. Debera por tanto triturarse la muestra y hacerla pasar por el
tamiz de 0,2 mm de apertura de malla. Ejemplo: mezcla de fosfato
de amonio y de nitrato de potasio. Se recomienda para tales
productos triturar la totalidad de la muestra final.

b) Residuo dificil de triturar que no contenga sustancias fertilizantes

Pesar el residuo y tener en cuenta su masa en el calculo del
resultado final.

o
~

Productos que pueden descomponerse por el calor

La trituracion debera efectuarse de manera que se evite cualquier
calentamiento. Sera preferible, en estos casos, triturar en el
mortero. Por ejemplo: abonos compuestos que contengan
cianamida calcica o urea.

d) Productos anormalmente hiimedos o que hayan adquirido una
textura pastosa por el triturado

Para garantizar una cierta homogeneidad, se elegird un tamiz de
apertura minima sobre el que puedan deshacerse los grumos con
la mano o con la mano del mortero al mismo tiempo que se
efectiia el tamizado. Ello puede ser aconsejable cuando se trate de
mezclas en las que alguno de los componentes contenga agua de
cristalizacion.

Método 2
Nitrégeno
Método 2.1

Determinacion del nitréogeno amoniacal
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrégeno amoniacal.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara a todos los abonos nitrogenados,
incluidos los abonos compuestos, en los que el nitrogeno se encuentre
exclusivamente en forma de sales de amonio o de sales de amonio y
de nitratos.

No se aplicara a los abonos que contengan urea, cianamida u otros
compuestos organicos nitrogenados.

Principio

Desplazamiento del amoniaco por medio de un exceso de hidroxido
sodico; destilacion del amoniaco y determinacion del mismo en un
volumen conocido de acido sulfarico valorado; valoracion del exceso
de acido por medio de una solucion valorada de hidroxido sodico o
de potasio.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada exenta de dioxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

Acido clorhidrico diluido: un volumen de HCI (d
un volumen de agua.

= 1,18 g /ml) por

20

Acido sulfarico: 0,05 mol/l

Solucién de hidréxido sodico o de Para la variante a).
potasio sin carbonatos: 0,1 mol/l

Acido sulfarico: 0,1 mol/l
) ) ) . Para la variante b) (véase
Solucion de hidréxido soédico o de nota 2).

potasio sin carbonatos: 0,2 mol/l
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4.6.
4.7.

4.8.

4.9.

49.1.

492,

4.10.

4.11.

5.1

5.2
5.3.
5.4.

7.1.

Acido sulfarico: 0,25 mol/l

) ) ) . Para la variante c) (véase
Solucién de hidroxido soédico o de nota 2).
potasio sin carbonatos: 0,5 mol/l

Hidroxido sédico, sin amoniaco, que contenga aproximadamente el
30 % de NaOH (d,, = 1,33 g/ml)

Soluciones indicadoras
Indicador mixto

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 L

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volumenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina. Utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucién indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si fuese necesario. Se podra
utilizar este indicador (4 o 5 gotas) en lugar del anterior.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con 4cido clorhidrico y calcinada.
Sulfato de amonio para analisis.
Equipo

Destilador consistente en un matraz de fondo redondo de capacidad
apropiada unido a un refrigerador por medio de una columna fraccio-
nadora provista de un balon de seguridad eficaz.

Nota 1

Los diferentes tipos de aparatos aprobados y aconsejados para efectuar
esta determinacion se reproducen, con todas las caracteristicas de cons-
truccion, en las figuras 1, 2, 3 y 4.

Pipetas de precision de 10, 20, 25, 50, 100 y 200 ml.

Matraz aforado de 500 ml.

Agitador rotatorio regulado de 35 a 40 revoluciones por minuto.
Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Preparacion de la solucion para el andlisis

Efectuar con la muestra una prueba de solubilidad en agua, a
temperatura ambiente y en la proporcion del 2 % (P/V). Pesar a conti-
nuacion, con aproximacion de 1 mg, segun las indicaciones del cuadro
1, una cantidad de 5, 7 o 10 g de la muestra preparada para el analisis
e introducirla en un matraz aforado de 500 ml. Segtn sea el resultado
de la prueba de solubilidad se procedera como sigue:

a) Productos completamente solubles en agua

Anadir al matraz la cantidad de agua necesaria para disolver la
muestra; agitar y, después de que se haya disuelto por completo,
enrasar y homogeneizar cuidadosamente.

b) Productos no completamente solubles en agua

Anadir al matraz 50 ml de agua y a continuaciéon 20 ml de acido
clorhidrico (4.1). Agitar y dejar reposar hasta que cese el posible
desprendimiento de didéxido de carbono. Anadir 400 ml de agua y
agitar con el agitador rotatorio (5.4) durante una media hora.
Enrasar con agua, homogeneizar y filtrar con un filtro seco en un
recipiente seco.
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7.2. Analisis de la solucion

Seglin la variante escogida, colocar en el recipiente donde se recoja el
destilado la cantidad exactamente medida de solucion valorada de
acido sulfurico que se indica en el cuadro 1. Anadir la cantidad
apropiada de la solucion indicadora que se haya escogido (4.9.1 o
4.9.2) vy, si fuese necesario, agua para conseguir un volumen minimo
de 50 ml. El extremo de la alargadera conectada a la salida del refrige-
rador debera encontrarse por debajo de la superficie de la solucion.

Extraer con una pipeta de precision y segin las modalidades del
cuadro, una parte alicuota (') de la solucion nitida. Introducirla en el
matraz de destilar. Afadir agua para conseguir un volumen total de
aproximadamente 350 ml y algunos fragmentos de piedra pomez
(4.10) para que la ebullicion sea regular.

Montar el destilador. Tomando las precauciones necesarias para
impedir cualquier pérdida de amoniaco, afiadir al contenido del
matraz de destilar 10 ml de solucién concentrada de hidroxido sédico
(4.8) 0 20 ml de esta misma solucion en el caso de se hubieren
utilizado 20 ml de &cido clorhidrico (4.1) para la disolucion de la
muestra de analisis. Calentar progresivamente el matraz para evitar
una ebullicion demasiado violenta. Cuando haya comenzado la
ebullicion, destilar a razén de aproximadamente 100 ml cada diez a
quince minutos; el volumen total de destilado debera ser de unos
250 ml (®). Cuando ya no se tema ninguna pérdida de amoniaco,
bajar el recipiente en el que se recoja el destilado de forma que el
extremo de la alargadera del refrigerador se sitiie por encima de la
superficie del liquido.

Comprobar, por medio de un reactivo apropiado, que el destilado que
circula ya no contiene amoniaco. Lavar el extremo del refrigerador con
un poco de agua y valorar el exceso de acido con la solucion valorada
de hidroxido sodico o de potasio prescrita para la variante adoptada
(véase nota 2).

Nota 2

Para la valoracion por retroceso se podran utilizar soluciones valoradas
de concentraciones diferentes, a condicion de que los volumenes
utilizados no sean superiores a 40-45 ml.

7.3. Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco en las mismas condiciones y tenerlo en
cuenta en el calculo del resultado final.

7.4. Ensayo de control

Antes de efectuar los analisis, sera necesario asegurarse del buen
funcionamiento de los aparatos y de la aplicacion correcta de la
técnica analitica, utilizando para ello una parte alicuota de una
solucion de sulfato de amonio recién preparada (4.11) que contenga
la cantidad maxima de nitrégeno prescrita para la variante escogida.

8. Expresion del resultado

Expresar el resultado analitico en porcentaje de nitrogeno amoniacal en
el abono tal como éste se recibid para el analisis.

9. Anexos

Teniendo en cuenta la nota 1 del apartado 5.1, equipo, remitirse a las
figuras 1, 2, 3 y 4 para las caracteristicas de montaje de los diferentes
tipos de aparatos a los que se hace referencia en este documento.

(") La cantidad de nitrégeno amoniacal contenido en la parte alicuota con arreglo al Cuadro
1 sera aproximadamente:
— 0,05 g para la variante a,
— 0,10 g para la variante b,
— 0,20 g para la variante c.

(* El refrigerador habra de regularse de modo que se obtenga un flujo continuo de
condensado. La destilacion deberia durar de 30 a 40 minutos.
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Cuadro 1

Determinacion del nitrogeno amoniacal y del nitrogeno amoniacal y
nitrico de los abonos

Cuadro de las muestras de ensayo, las disoluciones y los calculos
que deberan efectuarse con cada una de las variantes a), b) y ¢)
del método

Variante a

Cantidad maxima de nitrégeno amoniacal que se destilara: 50 mg.

Cantidad de acido sulfurico 0,05 mol/l que se colocara en el recipiente
donde se recoja el destilado: 50 ml.

Valoracion por retroceso con NaOH o KOH 0,1 mol/l.

Alicuota
Contenido Muestra Disoluci de Expresion del
declarado del de ! énu " | muestra r);l:ulta do (%)
abono ensayo que se o -
(% N) (@ M1 gestilarg | 70N = 60— A)F]
(ml)

0-5 10 500 50 (50 — A) x 0,14
5-10 10 500 25 (50 — A) x 0,28
10-15 7 500 25 (50 — A) x 0,40
15-20 5 500 25 (50 — A) x 0,56
20-40 7 500 10 (50 — A) x 1,00

(*) Para la férmula de expresion del resultado:

— 50 o 35 = mililitros de acido sulfirico valorado que se colocaran en el
recipiente donde se recoja el destilado,

— A = mililitros de hidroxido sodico o de potasio utilizados para la
valoracion por retroceso,

— F = factor que engloba el peso, la dilucion, la parte alicuota de
solucion de la muestra que se destilara y el equivalente
volumétrico.

Variante b

Cantidad maxima de nitrogeno amoniacal que se destilara: 100 mg.

Cantidad de acido sulfirico 0,2 mol/l que se colocara en el recipiente
donde se recoja el destilado: 50 ml.

Valoracion por retroceso con NaOH o KOH 0,1 mol/l.

Alicuota
Contenido Muestra Disoluci- de Expresion del
declarado del de on muestra rels) ultado (%)
abono ensayo que se ”
(% N) @ m) | estilarg | [N =60 —A)F]
(ml)

0-5 10 500 100 (50 — A) x 0,14
5-10 10 500 50 (50 — A) x 0,28
10-15 7 500 50 (50 — A) x 0,40
15-20 5 500 50 (50 — A) x 0,56
20-40 7 500 20 (50 — A) x 1,00

(*) Para la formula de expresion del resultado:

— 50 o 35 = mililitros de acido sulfurico valorado que se colocaran en el
recipiente donde se recoja el destilado,

— A = mililitros de hidréxido sdédico o de potasio utilizados para la
valoracion por retroceso,

— F = factor que engloba el peso, la dilucion, la parte alicuota de
solucion de la muestra que se destilara y el equivalente
volumétrico.

Variante c

Cantidad maxima de nitrogeno amoniacal que se destilara: 200 mg.
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Cantidad de acido sulfurico 0,25 mol/l que se colocara en el recipiente
donde se recoja el destilado: 35 ml.

Valoracion por retroceso con NaOH o KOH 0,5 mol/l.

Alicuota
Contenido Muestra Disoluci de E ion del
declarado del de 1SOMCE 1 muestra P r?flgn (u)e
abono ensayo (ori) que se % Nr e:su(;; 0_ A) F]
(% N =) (@ m destilara | 17
(ml)
0-5 10 500 200 (35— A) x 0,175
5-10 10 500 100 (35— A) x 0,350
10-15 7 500 100 (35— A) x 0,500
15-20 5 500 100 (35— A) x 0,700
20-40 5 500 50 (35— A) x 1,400

(*) Para la férmula de expresion del resultado:

— 50 o 35 = mililitros de acido sulfurico valorado que se colocaran en el
recipiente donde se recoja el destilado,

— A = mililitros de hidréxido sédico o de potasio utilizados para la
valoracion por retroceso,
— F = factor que engloba el peso, la dilucion, la parte alicuota de

solucién de la muestra que se destilard y el equivalente
volumétrico.
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Explicacion de las figuras 1, 2, 3 y 4

Figura 1

a) Matraz de 1 000 ml de fondo redondo y cuello largo con borde ensanchado.

b) Tubo de destilacion con bola de seguridad unido al refrigerante por medio de
una junta esférica (n° 18) (dicha junta esférica podra sustituirse por un tubo

apropiado de goma).

¢) Embudo con llave de teflon para introducir el hidroxido sodico (la llave podra
sustituirse por un tubo de goma provisto de una pinza Hofmann).

d) Refrigerante de bolas (seis) con junta esférica (n° 18) a la entrada y conectado
a la salida a una alargadera de vidrio por medio de un tubo de goma (cuando
la conexion al tubo de destilacion se realice por medio de un tapon de goma
perforado, la junta esférica podrd sustituirse por un cuello ensanchado de
goma del diametro apropiado).

e) Recipiente de 500 ml para recoger el destilado.

El equipo estara hecho de vidrio de borosilicato.

Figura 2

a) Matraz de 1 000 ml de fondo redondo y cuello corto con una junta esférica
(n° 35).

b) Tubo de destilacion con bola de seguridad, provisto de una junta esférica
(n° 35) a la entrada y una junta esférica (n° 18) a la salida, y conectado por
uno de sus lados a un embudo con llave de teflon, para la introduccion del
hidréxido sodico.

c) Refrigerante de bolas (seis) con junta esférica (n° 18) a la entrada y conectada
a la salida a una alargadera de vidrio por medio de un tubo de goma.

d) Recipiente de 500 ml para recoger el destilado.
El equipo estara hecho de vidrio de borosilicato.
Figura 3

a) Matraz de 750 o 1000 ml de fondo redondo y cuello largo con borde
ensanchado.

b) Tubo de destilacion con bola de seguridad y junta esférica (n° 18) a la salida.
¢) Tubo acodado con junta esférica (n° 18) a la entrada y extremo en bisel a la
salida (la conexion al tubo de destilacion podra realizarse igualmente por

medio de un tubo de goma en lugar de la junta esférica).

d) Refrigerante de bolas (seis) conectado a la salida a una alargadera de vidrio
por medio de un tubo de goma.

e) Recipiente de 500 ml para recoger el destilado.

El equipo estara hecho de vidrio de borosilicato.

Figura 4

a) Matraz de 1 000 ml de fondo redondo y cuello largo con borde ensanchado.

b) Tubo de destilacion con bola de seguridad y junta esférica (n° 18) a la salida,
y conectado por uno de sus lados a un embudo con llave de teflon, destinado
a introducir el hidroxido sddico (en sustitucion de la junta esférica, se podra
utilizar igualmente un tubo de goma apropiado; la llave podra sustituirse por

un tubo de goma provisto de una pinza Hofmann apropiada).

C

~

Refrigerante de bolas (seis) con junta esférica (n° 18) a la entrada y conectado
a la salida a una alargadera de vidrio por medio de un tubo de goma (cuando
la conexion al tubo de alimentacion se realice por medio de un tubo de goma,
la junta esférica se sustituird por un cuello ensanchado del didmetro
apropiado).

d) Recipiente de 500 ml para recoger el destilado.

El equipo estara hecho de vidrio de borosilicato.
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4.1.

4.2.
4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.
4.7.1.

4.7.2.

4.8.
4.9.

Método 2.2
Determinacion del nitrégeno nitrico y amoniacal
Método 2.2.1

Determinaciéon del nitrégeno nitrico y amoniacal segin Ulsch
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrogeno nitrico y amoniacal con reduccion
segun Ulsch.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara a todos los abonos nitrogenados,
incluidos los abonos compuestos en los que el nitrogeno se encuentre
exclusivamente en forma nitrica o en forma amoniacal y nitrica.

Principio

Reduccion de los nitratos y de los nitritos a amoniaco con hierro
metalico en un medio acido. Desplazamiento del amoniaco formado
por adicion de un exceso de hidroxido sodico; destilacion del
amoniaco y determinacion del mismo en un volumen conocido de
solucion de acido sulftirico valorado. Valoracion del exceso de acido
sulfirico por medio de una solucion valorada de hidroxido sddico o
de potasio.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, exenta de diéxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

Acido clorhidrico diluido: un volumen de HCI (d,, = 1,18 g/ml) por un
volumen de agua.
Solucion valorada de acido sulftrico: 0,5 mol/l

Soluciéon valorada de hidroxido sodico o de potasio sin carbonatos:
0,1 mol/l

Solucion de acido sulfirico que contenga aproximadamente el 30 %
H,SO, (P/V), sin amoniaco.

Hierro en polvo reducido con hidrégeno (la cantidad prescrita de
hierro debera poder reducir por lo menos 0,05 g de nitrogeno nitrico).

Solucion de hidroxido soédico que contenga aproximadamente el 30 %
NaOH (d,, = 1,33 g/ml), sin amoniaco.

Soluciones indicadoras
Indicador mixto.

Solucién A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sédico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1 con agua.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volumenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina, utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario.

Se podra utilizar este indicador (4 a 5 gotas) en lugar del anterior.
Piedra pomez en fragmentos, lavada con acido clorhidrico y calcinada.
Nitrato sodico para analisis.

Equipo

Véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno amoniacaly.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Preparacion de la muestra

Véase método 1, «Preparacion de la muestray.

Método

Preparacion de la solucion para el andlisis

Véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno amoniacal».
Analisis de la solucion

Poner en el recipiente donde se recoja el destilado 50 ml medidos con
exactitud de la solucion de 4cido sulfirico valorado indicada en la
variante a) del cuadro del método 2.1, y afiadir después la cantidad
apropiada de la solucion indicadora elegida (4.7.1 o 4.7.2). El
extremo de la alargadera conectado a la salida del refrigerador debera
encontrarse por debajo de la superficie del acido valorado contenido en
el recipiente donde se recoja el destilado.

Por medio de una pipeta de precision extraer, segun las indicaciones de
la variante a) del cuadro del método 2.1, una parte alicuota de la
solucion nitida y ponerla en el matraz de destilar. Afiadir 350 ml de
agua, 20 ml de solucion de acido sulftrico al 30 % (4.4), agitar y
afiadir 5 g de hierro reducido (4.5). Lavar el cuello del matraz por
medio de una pipeta con varios ml de agua y colocar sobre el cuello
del matraz un pequefio embudo de vidrio con véstago largo. Calentar
al bafo maria hirviendo durante una hora y lavar a continuaciéon con
varios ml de agua el vastago del embudo.

Tomando precauciones para impedir cualquier pérdida de amoniaco,
afiadir al contenido del matraz de destilar 50 ml de solucion
concentrada de hidroxido sodico (4.6), o 60 ml de la misma solucion
en el caso de que para disolver la muestra se hubieran utilizado 20 ml
de HCI (1 + 1) (4.1). Montar el destilador. Destilar a continuacion el
amoniaco segun las indicaciones del método 2.1.

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de efectuar los analisis, sera necesario asegurarse del buen
funcionamiento del aparato y de la aplicacion correcta de la técnica
analitica, utilizando para ello una parte alicuota de una soluciéon de
nitrato sodico recién preparada (4.9) que contenga de 0,045 a 0,050 g
de nitrégeno.

Expresion del resultado

Expresar el resultado analitico en porcentaje de nitrogeno nitrico o de
nitrégeno amoniacal y nitrico reunidos contenido en el abono tal como
se recibio para el analisis.

Método 2.2.2

Determinacion de nitrégeno nitrico y amoniacal segin Arnd
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrogeno nitrico y amoniacal con reduccion
segun Arnd [modificado para las tres variantes a), b) y c)].

Ambito de aplicacion
Véase método 2.2.1.
Principio

Reduccion de los nitratos y nitritos a amoniaco en una solucion acuosa
neutra por medio de una aleacion metdlica compuesta de 60 % de
cobre (Cu) y de 40 % de magnesio (Mg) (aleacion de Arnd), en
presencia de cloruro de magnesio.

Destilacion del amoniaco y determinacion del mismo en un volumen
conocido de solucion de acido sulfurico valorado; valoracion del
exceso de acido sulfurico por medio de una solucion valorada de
hidroxido sodico o de potasio.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.
4.9.
4.10.

4.11.
4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.
4.13.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, exenta de diéxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

Acido clorhidrico diluido: un volumen de HCI (d,, = 1,18) por un
volumen de agua.

Soluciéon  valorada de  acido

sulfarico: 0,05 mol/l

Solucion valorada de hidroxido Para la variante a).

sodico o de potasio sin carbonatos:

0,1 mol/l

Solucion  valorada de  &cido
sulftrico: 0,2 mol/l
Para la variante b) (véase

Solucion valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sddico o de potasio sin carbonatos: ’
0,2 mol/l

Soluciéon  valorada de  acido
sulfarico: 0,5 mol/l
Para la variante c) (véase

Solucién valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos: ’
0,5 mol/l

Solucion de hidroxido sodico, aproximadamente 2 mol/l
Aleacion de Arnd para analisis, granulometria inferior a 1,0 mm
Solucion de cloruro de magnesio al 20 %

Disolver 200 g de cloruro de magnesio (MgCl, - 6H,0) en unos 600 o
700 ml de agua en un matraz de 1 I de fondo plano. Para impedir que
se produzca espuma, afadir 15 g de sulfato de magnesio
(MgSO, - 7H,0).

Una vez disueltos, anadir 2 g de oOxido de magnesio y algunos
fragmentos de piedra pomez y concentrar la suspension en 200 ml
por ebullicion eliminando asi cualquier resto de amoniaco que
pudiera estar presente en los reactivos. Enfriar, completar el volumen
hasta 1 1y filtrar.

Soluciones indicadoras
Indicador mixto.

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 litro con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 litro.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volimenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina, utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario. Se podra
utilizar este indicador (4 a 5 gotas) en lugar del anterior.

Solucion indicadora de rojo Congo.

Disolver 3 g de rojo Congo en 1 1 de agua caliente y filtrar, si es
necesario, después de enfriado. Este indicador podra utilizarse facul-
tativamente, en lugar de los descritos anteriormente, en la
neutralizacion de los extractos acidos antes de la destilacion,
utilizando 0,5 ml por cada 100 ml de liquido que deba neutralizarse.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con acido clorhidrico y calcinada.
Nitrato sodico para analisis.
Equipo

Véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno amoniacaly.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Preparacion de la solucion para el andlisis

Véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno amoniacaly.
Analisis de la solucion

Segun la variante elegida, poner en el recipiente donde se recoja el
destilado la cantidad exactamente medida de solucion valorada de
acido sulfurico indicada en el cuadro 1 del método 2.1. Adadir la
cantidad apropiada de la solucién indicadora elegida (4.11.1 0 4.11.2)
y, si fuese necesario, la cantidad de agua que se precise para obtener
un volumen minimo de 50 ml. El extremo de la alargadera conectada a
la salida del refrigerante debera encontrarse por debajo de la superficie
de la solucion.

Extraer con una pipeta de precision, segiin las indicaciones del cuadro
1, una parte alicuota de solucion nitida. Introducirla en el matraz de
destilar.

Anadir agua para obtener un volumen total de aproximadamente
350 ml (véase nota 1), 10 g de la mezcla de Arnd (4.9), 50 ml de la
solucion de cloruro de magnesio (4.10) y algunos fragmentos de piedra
pomez (4.12). Acoplar rapidamente el matraz al destilador. Calentar
ligeramente durante unos treinta minutos. Luego aumentar la
temperatura para destilar el amoniaco. Prolongar la destilacion
alrededor de una hora. Transcurrido ese tiempo, el residuo que haya
en el matraz debera haber tomado una consistencia de jarabe. Cuando
haya terminado la destilacion, valorar el excedente de é4cido en el
recipiente donde se recoja el destilado segiin las indicaciones del
método 2.1.

Nota 1

Cuando la solucion del abono sea acida [adicion de 20 ml de HCI
(1 + 1) (4.1) para disolver la muestra], la parte alicuota tomada para
el analisis se neutralizara de la siguiente forma: poner en el matraz de
destilar que contenga la alicuota tomada 250 ml de agua aproximada-
mente y la cantidad que sea necesaria de uno de los indicadores
(4.11.1, 4.11.2, 4.11.3). Agitar con cuidado.

Neutralizar empleando la solucion 2 mol/l de hidroxido sodico (4.8) y
acidificar de nuevo con una gota de HCI (1 + 1) (4.1). Proceder a
continuacion como se indica en el segundo parrafo del apartado 7.2.

Ensayo en blanco

Efectuar un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de efectuar el analisis, serd necesario asegurarse del buen
funcionamiento del aparato y de la aplicacion correcta de la técnica
analitica utilizando para ello una parte alicuota de una solucion de
nitrato sodico recién preparada (4.13) que contenga de 0,050 a
0,150 g de nitrégeno nitrico segun la variante elegida.

Expresion del resultado

Véase método 2.2.1.

Método 2.2.3

Determinacion del nitrégeno nitrico y amoniacal segin Devarda

Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrégeno nitrico y amoniacal con reduccion
segun Devarda [modificado para las tres variantes a), b) y c)].

Ambito de aplicacion

Véase método 2.2.1.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.
4.12.

5.1.

Principio

Reduccion de los nitratos y nitritos a amoniaco en una solucion
fuertemente alcalina por medio de una aleacién metalica compuesta
por un 45 % de aluminio (Al), un 5 % de zinc (Zn) y un 50 % de
cobre (Cu) (aleacion Devarda); destilacion del amoniaco y determina-
cion del mismo en un volumen conocido de acido sulfurico valorado;
valoracion del exceso de acido sulfurico por medio de una solucion
valorada de hidroxido sodico o de potasio.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, exenta de diéxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

Acido clorhidrico diluido: un volumen de HCI (d,, = 1,18) por un
volumen de agua.

Solucion  valorada de  acido
sulfarico: 0,05 mol/l

Solucion valorada de hidroxido Para la variante a).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,1 mol/l

Soluciéon  valorada de  acido
sulfarico: 0,2 mol/l
Para la variante b) (véase

Solucion valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,2 mol/l

Soluciéon  valorada de  acido
sulfarico: 0,25 mol/l
Para la variante c) (véase

Solucién valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,5 mol/l

Aleacion de Devarda para andlisis

Granulometria: de 90 a 100 % inferior a 0,25 mm, de 50 a 75 %
inferior a 0,075 mm.

Se aconseja envasarlo en frascos de 100 g como maximo.

Solucion de hidroxido sodico, sin amoniaco, que contenga aproxima-
damente el 30 % de NaOH (d,, = 1,33 g/ml)

Soluciones indicadoras
Indicador mixto.

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 litro de agua.

Solucién B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volumenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina. Utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario.

Se podra utilizar este indicador (4 a 5 gotas) en lugar del anterior.
Etanol de 95-96 %

Nitrato sodico para analisis.

Equipo

Véase método 2.1.

Destilador consistente en un matraz de fondo redondo de capacidad
apropiada unido a un refrigerante por medio de una bola de seguridad
eficaz y provisto, ademas, sobre el recipiente donde se recoge el
destilado, de una botella lavagases para impedir posibles pérdidas de
amoniaco.
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5.2.
5.3.
5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

El tipo de aparato aprobado para efectuar esta determinacion se
reproduce con todas las caracteristicas de montaje en la figura 5.

Pipetas de precision de 10, 20, 25, 50, 100 y 200 ml.

Matraz aforado de 500 ml.

Agitador rotatorio regulado de 35 a 40 revoluciones por minuto.
Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Preparacion de la solucion para el andlisis

Véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno amoniacal».
Andlisis de la solucion

La cantidad de nitrogeno nitrico presente en la parte alicuota tomada
para el analisis no debera sobrepasar la cantidad maxima que resulta
del cuadro 1.

Segun la variante elegida, poner en el recipiente donde se recoja el
destilado la cantidad exactamente medida de solucion valorada de
acido sulftrico indicada en el cuadro del método 2.1. Anadir la
cantidad apropiada de la solucion indicadora elegida (4.10.1 o 4.10.2)
y, si fuese necesario, agua para obtener un volumen minimo de 50 ml.
El extremo de la alargadera conectada a la salida del refrigerante
debera encontrarse por debajo de la superficie de la solucion. Llenar
la botella lavagases de agua destilada.

Por medio de una pipeta de precision tomar, segln las indicaciones del
cuadro 1 del método 2.1, una parte alicuota de la solucion y ponerla en
el matraz de destilar.

Afadir agua al matraz de destilar para obtener un volumen de 250-
300 ml, 5 ml de etanol (4.11) y 4 g de la aleacion Devarda (4.8)
(véase nota 2).

Tomando las precauciones que sean necesarias para evitar cualquier
pérdida de amoniaco, afiadir al matraz 30 ml aproximadamente de
solucion de hidroxido sodico al 30 % (4.9) y, si fuera necesario, en el
caso de solubilizacion acida de la muestra, una cantidad suplementaria
suficiente para neutralizar el acido clorhidrico (4.1) presente en la parte
alicuota tomada para el analisis. Acoplar el matraz de destilar al
aparato y asegurarse de que las conexiones queden herméticas. Agitar
el matraz con precaucion para mezclar el contenido.

Calentar a fuego lento de forma que el desprendimiento de hidrogeno
disminuya de manera sensible al cabo de una media hora y que el
liquido empiece a hervir. Aumentar la llama para que se destilen un
minimo de 200 ml de liquido en unos treinta minutos (no sobrepasar
los cuarenta y cinco minutos de destilacion).

Una vez terminada la destilacion se separara del aparato el recipiente
donde se haya recogido el destilado y se lavaran cuidadosamente la
alargadera y la botella lavagases, recogiendo el agua del lavado en el
recipiente de valoracion. Se valora a continuacion el exceso de acido
segln el método 2.1.

Nota 2

En presencia de sales calcicas, tales como nitrato calcico y nitrato
amonico calcico, sera conveniente afadir, antes de la destilacion y
por cada gramo de abono presente en la parte alicuota, 0,700 g de
fosfato sodico (Na,HPO,. 2H,0) para impedir la formacion de Ca
(OH),.

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de proceder a efectuar el andlisis, serd necesario asegurarse del
buen funcionamiento del aparato y de la ejecucion correcta de la
técnica analitica, utilizando para ello una parte alicuota de una
solucion de nitrato sodico recién preparada (4.12) que contenga de
0,050 a 0,150 g de nitrégeno nitrico segun la variante elegida.
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8. Expresion del resultado

Véase método 2.2.1.

Figura 5

Explicacion de la figura 5

a) Matraz de 1000 ml (750 ml) de fondo redondo y cuello largo con borde
ensanchado.

b) Tubo de destilacion con bola de seguridad y junta esférica n° 18 a la salida.

¢) Tubo acodado con junta esférica n° 18 a la entrada y «extremo en bisel» a la
salida (en lugar de la junta esférica podra utilizarse un tubo de goma
apropiado para conectar el tubo al refrigerante).

d) Refrigerante de bolas (seis) unido a la salida, por medio de un tubo de goma,
a una alargadera de vidrio montada sobre un tapon que sostiene igualmente
una botella lavagases.

e) Recipiente de 750 ml para recoger el destilado.
f) Botella lavagases para impedir las pérdidas de amoniaco.

El equipo estara hecho de vidrio de borosilicato.
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Método 2.3
Determinacion del nitrégeno total
Método 2.3.1

Determinacion del nitrégeno total en cianamida calcica sin nitrato
I. Objeto
El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrogeno total en la cianamida calcica sin
nitrato.

2. Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara exclusivamente a la cianamida célcica
sin nitrato.

3. Principio
Después del ataque Kjeldahl, el nitrégeno amoniacal formado sera
desplazado con hidroxido sddico, recogido y dosificado en una
solucion valorada de 4cido sulfurico.

4. Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, exenta de diéxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

4.1. Acido sulfirico diluido (d,, = 1,54 g/ml): un volumen de 4cido
sulftrico (d,, = 1,84 g/ml) por un volumen de agua.

4.2. Sulfato de potasio para analisis.

4.3. Oxido de cobre (CuO): 0,3 a 0,4 g por determinacion o una cantidad
equivalente de sulfato de cobre pentahidratado, de 0,95 a 1,25 g por
determinacion.

44. Solucion de hidroxido sodico sin amoniaco, que contenga aproximada-

mente el 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml).

4.5. Solucion  valorada de  acido
sulfarico: 0,5 mol/l
Para la variante a) (véase

4.6. Solucion valorada de hidroxido método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,1 mol/l

4.7. Solucion  valorada de  acido

sulfurico: 0,2 mol/l
Para la variante b) (véase

4.8. Solucion valorada de hidréxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos: ’
0,2 mol/l

4.9. Soluciéon  valorada de  acido

sulfarico: 0,25 mol/l
Para la variante c) (véase

4.10. Solucion  valorada de hidréxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos: ’
0,5 mol/l

4.11. Soluciones indicadoras

4.11.1.  Indicador mixto.

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volimenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina; se utilizaran 0,5 ml (10 gotas) de esta
solucion indicadora.
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4.11.2.  Solucién indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 % y
completar hasta 100 ml con agua; filtrar si es necesario. Se podra
utilizar este indicador (4 a 5 gotas) en lugar del anterior.

4.12. Piedra pomez en fragmentos, lavada con 4cido clorhidrico y calcinada.

4.13. Tiocianato de potasio para analisis.

S. Equipo

5.1. Destilador, véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno
amoniacal».

5.2. Matraz de ataque Kjeldahl de capacidad apropiada y cuello largo.

5.3. Pipetas de precision de 50, 100 y 200 ml.

5.4. Matraz aforado de 250 ml.

6. Preparacion de la muestra

Véase método 1.
7. Método
7.1. Preparacion de la solucion para el andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de muestra para el analisis
de 1 g e introducirla en el matraz Kjeldahl. Afiadir 50 ml de acido
sulfarico diluido (4.1), 10 a 15 g de sulfato de potasio (4.2) y uno de
los catalizadores (4.3). Calentar lentamente para eliminar el agua,
mantener en ebullicion moderada durante dos horas, dejar enfriar y
diluir con 100 a 150 ml de agua. Enfriar de nuevo, trasvasar cuantitati-
vamente la suspension a un matraz aforado de 250 ml, enrasar con
agua, agitar y filtrar con un filtro seco en un recipiente seco.

7.2. Andlisis de la solucion

Extraer con una pipeta, segun la variante elegida (véase método 2.1),
una alicuota de 50, 100 o 200 ml de la solucion asi obtenida. Destilar
el amoniaco de la forma que se ha descrito en el método 2.1, teniendo
cuidado de afiadir al matraz de destilar una cantidad suficiente de
solucion de NaOH (4.4) de manera que se obtenga un gran exceso.

7.3. Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

7.4. Ensayo de control

Antes de los analisis, sera necesario asegurarse del buen funciona-
miento del aparato y de la aplicacion correcta de la técnica analitica,
utilizando para ello una alicuota de una solucion valorada de
tiocianato de potasio para analisis (4.13) que corresponda mas o
menos a la concentracién de nitrogeno de la muestra.

8. Expresion del resultado

Expresar el resultado en porcentaje de nitrogeno (N) contenido en el
abono tal como se recibid para el analisis.

Variante a): % N = (50 — A) x 0,7.
Variante b): % N = (50 — A) x 0,7.
Variante c¢): % N = (35 — A) x 0,875.

Método 2.3.2

Determinaciéon del nitrégeno total en cianamida calcica con nitratos
1. Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacién del nitrogeno total en cianamida célcica con
nitratos.

2. Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara a la cianamida calcica que contenga
nitratos.
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4.1.
4.2.
43.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

Principio

La aplicacion directa del ataque Kjeldahl no es posible en el caso de
las cianamidas célcicas que contienen nitratos. Por ello, el nitrégeno
nitrico se reduce al estado de nitrdgeno amoniacal con ayuda de
hierro metalico y de cloruro de estafio antes del ataque Kjeldahl.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, exenta de diéxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

Acido sulfurico (d,, = 1,84 g/ml).
Polvo de hierro reducido en hidrégeno.

Sulfato de potasio para andlisis finamente pulverizado.

Soluciéon  valorada de  acido
sulfurico: 0,05 mol/l
Para la variante a) (véase

Soluciéon valorada de hidroxido método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,1 mol/l

Solucion  valorada de  acido
sulfarico: 0,2 mol/l
Para la variante b) (véase

Solucion valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,2 mol/l

Solucion  valorada de  acido
sulfarico: 0,5 mol/l
Para la variante c) (véase

Solucion valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,5 mol/l

Soluciones indicadoras
Indicador mixto.

Solucién A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volumenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion 4cida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina. Utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Indicador de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario. Se podra
utilizar este indicador (4 o 5 gotas) en lugar del anterior.

Solucion de cloruro de estaiio

Disolver 120 g de SnCl, - 2H,0 para anélisis en 400 ml de 4cido
clorhidrico concentrado puro (d,, = 1,18 g/ml) y completar hasta 1 1
con agua. La solucion debera estar completamente nitida y prepararse
inmediatamente antes de su uso. Es indispensable comprobar el poder
reductor del cloruro de estafio.

Nota

Disolver 0,5 g de SnCl, - 2H,O en 2 ml de é4cido clorhidrico
concentrado puro (d,, = 1,18 g/ml) y completar hasta 50 ml con
agua. Afadir a continuacion 5 g de sal de Seignette para analisis
(tartrato doble sodico y de potasio), y luego una cantidad suficiente
de bicarbonato soédico para analisis a fin de que la solucién sea
alcalina al papel de tornasol.

Valorar con ayuda de una solucion de iodo 0,05 mol/l en presencia de
una solucion de almidon como indicador.

1 ml de solucién de iodo 0,05 mol/l corresponde a 0,01128 g de SnCl,
* 2H.0.
2
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4.12.

4.13.

4.14.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Por lo menos el 80 % del estafio total presente en la solucion
preparada debera encontrarse en forma divalente. Para la valoracion
deberan utilizarse por lo menos 35 ml de solucion de iodo 0,05 mol/l.

Solucion de hidroxido sodico que contenga aproximadamente el 30 %
de NaOH (d,, = 1,33 g/ml), sin amoniaco.

20

Solucion patrén nitrico-amoniacal

Pesar 2,5 g de nitrato de potasio para analisis y 10,16 g de sulfato de
amonio para analisis y ponerlos en un matraz aforado con una
precision de 250 ml. Disolver con agua y completar hasta 250 ml.
1 ml de esta solucion contiene 0,01 g de nitrogeno.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con 4cido clorhidrico y calcinada.
Equipo

Véase método 2.3.1.

Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Preparacion de la solucion

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de muestra para el analisis
de 1 g e introducirla en el matraz Kjeldahl. Afadir 0,5 g de polvo de
hierro (4.2) y 50 ml de cloruro de estafio, agitar y dejar reposar
durante media hora aproximadamente. Transcurridos entre 10 y 20
minutos del tiempo de reposo agitar de nuevo. Afiadir a continuacion
10 g de sulfato de potasio (4.3) y 30 ml de acido sulftrico (4.1).
Hervir y continuar el proceso durante una hora a contar desde la
aparicion de humos blancos. Enfriar y diluir con 100 o 150 ml de
agua. Trasvasar la suspension a un matraz aforado de 250 ml, enfriar,
completar el volumen con agua, agitar y filtrar con un filtro seco en un
recipiente seco. En lugar de trasvasar a continuacion la suspension
para aplicar las variantes a), b) o ¢) utilizadas en el método 2.1, el
nitrogeno amoniacal de esta solucion se podra igualmente destilar
directamente después de haber afadido un exceso suficiente de
hidroxido sodico (4.12).

Andalisis de la solucion

Extraer con una pipeta, segiin la variante a), b) o c) utilizada en el
método 2.1, una parte alicuota de 50, 100 o 200 ml de la solucion
obtenida. Destilar el amoniaco seglin el procedimiento descrito en el
método 2.1, teniendo cuidado de anadir al matraz de destilacion un
exceso suficiente de solucion de hidroxido sodico (4.12).

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de efectuar el andlisis sera necesario asegurarse del buen funcio-
namiento del aparato y de la aplicacion correcta de la técnica analitica,
utilizando alicuotas de la solucion patron que contengan cantidades de
nitrato amoniacal y nitrico comparables a las cantidades de nitrogeno

cianamidico y nitrico contenidas en cianamida cdlcica con nitratos.

A tal efecto, poner en el matraz Kjeldahl 20 ml de la solucion patron
(4.13).

Efectuar el analisis siguiendo la técnica indicada en los apartados 7.1 y
7.2.

Expresion del resultado

El resultado del analisis debera expresarse en porcentaje de nitrogeno
total (N) presente en el abono tal como se recibid para el analisis.

Variante a): % N = (50 — A) x 0,7.
Variante b): % N = (50 — A) x 0,7.

Variante ¢): % N = (35 — A) x 0,875.
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4.1.
4.2.

4.3.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.
49.1.

492,

4.10.
4.11.

5.1

5.2.

Método 2.3.3

Determinacion del nitrégeno total en urea
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrégeno total en urea.

Ambito de aplicaciéon

El presente método se aplicard exclusivamente a los abonos de urea
exenta de nitratos.

Principio

La urea se transforma cuantitativamente en amoniaco por ebullicion en
presencia de acido sulfurico. El amoniaco asi obtenido se destila en
medio alcalino y el destilado se recoge en un exceso de solucion
valorada de &cido sulfirico. El exceso de acido se determina por
medio de una solucion valorada alcalina.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, exenta de dioxido de carbono o de
compuestos nitrogenados.

Acido sulfarico concentrado (d,, = 1,84 g/ml).
Solucion de hidroxido sodico, sin amoniaco, que contenga aproxima-

damente el 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml).

Soluciéon  valorada de  acido
sulfarico: 0,1 mol/l
Para la variante a) (método

Solucion valorada de hidroxido 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,1 mol/l

Soluciéon  valorada de  acido
sulfurico: 0,2 mol/l
Para la variante b) (véase

Solucién valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,2 mol/l

Solucion  valorada de  acido
sulfarico: 0,5 mol/l
Para la variante c) (véase

Solucién valorada de hidroxido nota 2, método 2.1).
sodico o de potasio sin carbonatos:
0,5 mol/l

Solucion indicadora
Indicador mixto.

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidréxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volimenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion 4cida, gris en solucién neutra y
verde en solucion alcalina; utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario. Podran
utilizarse de 4 a 5 gotas de este indicador en lugar del anterior.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con 4cido clorhidrico y calcinada.
Urea para anélisis.
Equipo

Destilador, véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno
amoniacal».

Matraz aforado de 500 ml.
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7.2.

7.3.

7.4.

4.1.
4.2.

Pipetas de precision de 25, 50 y 100 ml.
Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Preparacion de la solucion

Pesar, con precision de 1 mg, 2,5 g de muestra. Introducir esta muestra
de analisis en un matraz Kjeldahl de 300 ml y humedecerla con 20 ml
de agua. Afadir, agitando al tiempo, 20 ml de acido sulfurico
concentrado (4.1) y algunas perlas de vidrio para regular la
ebullicion. Para evitar salpicaduras, introducir en el cuello del matraz
un embudo de vidrio con vastago largo y calentar, primero a fuego
lento y luego a fuego mas fuerte, hasta que se desprendan humos
blancos (treinta a cuarenta minutos).

Después de enfriar, diluir con 100 a 150 ml de agua. Trasvasar el
liquido a un matraz aforado de 500 ml despreciando el posible poso
insoluble y dejar enfriar hasta la temperatura ambiente. Completar el
volumen con agua, mezclar y, si fuese necesario, filtrar con un filtro
seco en un recipiente seco.

Andlisis de la solucion

Pipetear, segiin la variante elegida (véase método 2.1), una parte
alicuota de 25, 50 o 100 ml de la solucion obtenida y destilar al
amoniaco segun la forma de actuar descrita en el método 2.1,
teniendo cuidado de afladir al matraz de destilaciéon una cantidad
suficiente de solucién de NaOH (d,, = 1,33 g/ml) (4.2) para
garantizar la presencia de un fuerte exceso.

Ensayo en blanco

Efectuar un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de efectuar el analisis sera necesario asegurarse del buen funcio-
namiento del aparato y de la aplicacion correcta de la técnica analitica,
utilizando para ello una alicuota de una solucion de urea para analisis
recién preparada (4.11).

Expresion del resultado

Expresar el resultado analitico en porcentaje de nitrogeno N contenido
en el abono tal como se recibid para el analisis.

Variante a): % N = (50 — A) x 1,12.
Variante b): % N = (50 — A) x 1,12.
Variante c): % N = (35 — A) x 1,40.

Método 2.4

Determinacion del nitrégeno cianamidico
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del nitrégeno cianamidico.

Ambito de aplicaciéon

El presente documento se aplicara a la cianamida calcica y a las
mezclas de cianamida y nitrato célcico.

Principio

El nitrogeno cianamidico se precipitara en forma de complejo
argéntico y se determinara en el precipitado por el método Kjeldahl.

Reactivos

Agua destilada o completamente desmineralizada, exenta de dioxido
de carbono o de compuestos nitrogenados.

Acido acético glacial.

Hidroxido de amonio con un contenido de amoniaco de un 10 % en
masa (d,, = 0,96 g/ml).
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4.3.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.
4.9.
4.10.
4.10.1.

4.10.2.

4.11.
4.12.

5.1

5.2
5.3.

5.4.
5.5.

7.2.

Solucion amoniacal de plata de Tollens

Mezclar 500 ml de solucion de nitrato de plata (AgNO,) al 10 % en
agua, con 500 ml de una solucion de amoniaco al 10 % (4.2) en agua.

No exponer innecesariamente la solucion a la luz, al calor o al aire. La
solucion se conservara normalmente durante afios. En tanto que
permanezca nitida el reactivo sera de buena calidad.

Acido sulfurico concentrado (d,, = 1,84 g/ml).
Sulfato de potasio para analisis.

Oxido de cobre (CuO): de 03 a 0,4 g por determinacion, o una
cantidad equivalente de sulfato de cobre pentahidratado de 0,95 a
1,25 g por determinacion.

Solucién de hidroxido sddico, sin amoniaco, que contenga aproxima-
damente el 30 % de NaOH (d,, = 1,33 g/ml)

Solucién valorada de acido sulftrico: 0,05 mol/l.

Solucién valorada de hidroxido sodico o de potasio: 0,1 mol/l.
Solucion indicadora

Indicador mixto.

Solucién A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidréxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucién B: disolver 1 g de azul de metileno con agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volimenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina; utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml y filtrar si es necesario. Se podra utilizar este
indicador (4 a 5 gotas) en lugar del anterior.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con acido clorhidrico y calcinada.
Tiocianato de potasio para analisis.
Equipo

Destilador, véase método 2.1, «Determinacion del nitrogeno
amoniacal».

Matraz aforado de 500 ml (por ejemplo: matraz de Stohmann).

Matraz Kjeldahl de una capacidad apropiada, con cuello largo (300 a
500 ml).

Pipeta de precision de 50 ml.

Agitador rotatorio, regulado de 35 a 40 revoluciones por minuto.
Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Medida de seguridad

Al emplear cualquier solucion amoniacal de plata, sera absolutamente
obligatorio llevar gafas de seguridad. Desde el momento en que se
forme una fina membrana en la superficie del liquido, puede
producirse una explosion al agitarlo y es necesario poner el maximo
cuidado.

Preparacion de la solucion para el andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de muestra para el analisis
de 2,5 g y ponerla en un mortero de vidrio pequefio; sirviéndose de la
mano del mortero triturar tres veces con agua y después de cada
trituracion decantar el liquido en un matraz aforado de Stohmann de
500 ml. Lavar con un frasco lavador el mortero, la mano del mortero
y el embudo, de forma que se haga pasar cuantitativamente la muestra
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7.3.

7.4.

7.5.

al matraz aforado. Afadir agua al matraz hasta alcanzar un volumen
aproximado de 400 ml, y 15 ml de acido acético glacial (4.1). Agitar
en un agitador rotatorio (5.5) durante dos horas a 30-40 revoluciones
por minuto.

Completar con agua hasta los 500 ml, homogeneizar y filtrar con un
filtro seco en un recipiente seco.

El analisis debera realizarse lo mas rapidamente posible.
Analisis de la solucion

Trasvasar con una pipeta 50 ml del filtrado a un vaso de precipitados
de 250 ml.

Alcalinizar ligeramente con la solucion de amoniaco (4.2) y anadir
mientras se agita, 30 ml de solucion amoniacal de nitrato de plata
(4.3), caliente, para precipitar el complejo argéntico amarillo de la
cianamida.

Dejar reposar hasta el dia siguiente; filtrar y lavar el precipitado con
agua fria hasta que desaparezca totalmente el amoniaco.

Poner el filtro y el precipitado, todavia humedos, en un matraz
Kjeldahl, anadir de 10 a 15 g de sulfato de potasio (4.5), el
catalizador (4.6) en la dosis prevista y a continuacion 50 ml de agua
y 25 ml de écido sulfarico concentrado (4.4).

Calentar lentamente el matraz, agitando ligeramente, hasta que el
contenido comience a hervir. Aumentar la llama y hacer hervir hasta
que el contenido del matraz sea incoloro o ligeramente verde.

Mantener la ebullicion durante una hora y dejar enfriar.

Trasvasar el liquido del matraz de ataque al matraz de destilacion,
afadir unos fragmentos de piedra pomez (4.11) y diluir con agua para
conseguir un volumen total de unos 350 ml. Homogeneizar y enfriar.

Destilar el amoniaco segln la variante a) del método 2.1, teniendo
cuidado de anadir al matraz de destilacion una cantidad suficiente de
solucion de NaOH (4.7) para garantizar la presencia de un exceso
considerable.

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de efectuar los analisis sera necesario asegurarse del buen
funcionamiento del aparato y de la aplicacion correcta de la técnica
analitica utilizando para ello una parte alicuota, correspondiente a
0,05 g de nitrogeno, de una solucion valorada de tiocianato de
potasio (4.12).

Expresion del resultado

Expresar el resultado en porcentaje de nitrogeno cianamidico
contenido en el abono tal como se recibio para el analisis.

% N = (50 - A) x 0,56
Método 2.5

Determinacion fotométrica del biuret en la urea
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del biuret en la urea.

Ambito de aplicacion
El presente método se aplicara exclusivamente a la urea.
Principio

En medio alcalino, en presencia de tartrato sodico y de potasio, el
biuret formara con el cobre divalente un compuesto cuprico violeta.
La absorbancia de la solucion se medira a una longitud de onda
aproximada de 546 nm (nanometros).
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4, Reactivos

Agua destilada o desmineralizada, sin dioxido de carbono ni amoniaco;
la calidad del agua es particularmente importante para esta determina-

cion.
4.1. Metanol.
4.2. Solucion de acido sulfurico: aproximadamente 0,1 mol/l
4.3. Solucion de hidroxido sodico: aproximadamente 0,1 mol/l.
4.4. Solucion alcalina de tartrato sodico y de potasio.

En un matraz aforado de 1 1 disolver 40 g de hidroxido sodico puro en
500 ml de agua y dejar enfriar. Afadir 50 g de tartrato sédico y
potasio (NaKC,H,O, - 4H,0). Enrasar. Dejar reposar veinticuatro
horas antes de usarla.

4.5. Solucion de sulfato de cobre.

En un matraz aforado de 1 1 disolver 15 g de sulfato de cobre (CuSO,
- SH,0) en 500 ml de agua. Enrasar.

4.6. Solucion patron de biuret recién preparada.

En un matraz aforado de 250 ml, disolver 0,250 g de biuret puro en
agua. Enrasar. 1 ml de esta solucion contiene 0,001 g de biuret (*).

4.7. Solucion indicadora.

En un matraz aforado de 100 ml, disolver 0,1 g de rojo de metilo en
50 ml de etanol de 95 % y enrasar con agua. Filtrar si fuese necesario.

5. Equipo

S.1. Espectrometro o fotometro de filtros, con una sensibilidad y precision
tales que permitan medidas reproducibles al 0,5 % T como minimo (*).

5.2. Matraces aforados de 100, 250 y 1 000 ml.

5.3. Pipetas de precision aforadas de 2, 5, 10, 20, 25 y 50 ml o bureta de
precision de 25 ml, graduada cada 0,05 ml.

5.4. Vaso de precipitados de 250 ml.

6. Preparaciéon de la muestra

Véase método 1.
7. Método
7.1. Curva de calibracion

Ayudandose con pipetas de precision, transferir alicuotas de 0, 2, 5,
10, 20, 25 y 50 ml de la solucion patréon de biuret (4.6) a una serie
de siete matraces aforados de 100 ml. Completar con agua destilada
hasta un volumen aproximado de 50 ml, anadir una gota de indicador
(4.7) y neutralizar, si es necesario, con acido sulfurico 0,1 mol/l (4.2).
Anadir mientras se agita 20 ml de la solucion alcalina de tartrato (4.4)
y 20 ml de la solucion de sulfato de cobre (4.5).

Nota

Dichas soluciones deberan medirse con dos buretas de precision o,
mejor, con dos pipetas de precision aforadas.

Enrasar con agua destilada, homogeneizar y dejar reposar durante 15
minutos a 30 (+ 2) °C.

Efectuar las medidas fotométricas de cada solucion de calibracion a
una longitud de onda aproximadamente de 546 nm, utilizando como
liquido de referencia la solucion 0 de biuret, y cubetas de un espesor
apropiado.

Trazar a continuacion la curva de calibracion llevando a las ordenadas
las absorbancias, y a las abcisas las cantidades de biuret expresadas en
mg presentes en cada ensayo.

(") El biuret puede purificarse previamente lavandolo con una soluciéon amoniacal (10 %),
luego con acetona y secandolo al vacio.
(®>) Véase el punto 9 «Anexo».
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7.2.

7.3.

Preparacion de la solucion para el andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, 10 g de la muestra preparada.
Disolverlos en un matraz aforado de 250 ml con aproximadamente
150 ml de agua y enrasar. Filtrar si es necesario.

Observacion 1

Si la muestra para andlisis contuviese mas de 0,015 g de nitrégeno
amoniacal, disolverla en un vaso de precipitados de 250 ml con
50 ml de metanol (4.1). Reducir por evaporacion hasta un volumen
de 25 ml. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de
250 ml. Enrasar con agua. Filtrar, si es preciso, a través de un filtro
de pliegues seco, a un recipiente seco.

Observacion 2

Eliminacion de la opalescencia: si se hallasen presentes sustancias
coloidales, que pudieran producir dificultades durante la filtracion, en
estos casos, la solucion destinada al analisis se preparara de la
siguiente forma: disolver los 10 g de muestra en 150 ml de agua,
afladir 2 ml de acido clorhidrico 1 mol/l y filtrar la soluciéon a través
de dos filtros planos muy finos en un matraz aforado de 250 ml. Lavar
los filtros con agua y enrasar. Continuar la operacion segun el procedi-
miento descrito en el apartado 7.3, «Determinaciony.

Determinacion

Pipetear 25 o 50 ml de la solucion indicada en el apartado 7.2 segun el
contenido en biuret e introducirlos en un matraz aforado de 100 ml.
Neutralizar si es necesario con el reactivo 0,1 mol/l (4.2 o 4.3) seglin
el caso, utilizando rojo de metilo como indicador y afiadir, con la
misma precision que para establecer la curva de calibracion, 20 ml de
la solucioén alcalina de tartrato sodico y potasio (4.4) y 20 ml de la
solucion de sulfato de cobre (4.5). Enrasar, agitar cuidadosamente y
dejar reposar quince minutos a 30 (£ 2) °C.

Efectuar entonces las mediciones fotométricas y calcular la cantidad de
biuret presente en la urea.

Expresion del resultado

Cx25

% biuret = v

donde

Si C es la masa en miligramos de biuret leido en la curva de
calibracion

V el volumen de la alicuota
Anexo

Si Jo es la intensidad de un haz de rayos monocromaticos (de una
longitud de onda determinada) antes de su paso a través de un cuerpo
transparente y J la intensidad de dicho haz después de pasar:

. . J
— transmitancia: T = —
Jo

Jo

— opacidad: O = T

— absorbancia: E = log O

E
— absorbancia por unidad de recorrido optico: k = —
s

— coeficiente de absorbancia especifica: K =
CxS
donde
s = espesor de la capa en cm.
¢ = concentracion en mg/l.
k = factor especifico para cada sustancia segiin la ley de Lambert-

Beer.
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Método 2.6

Determinacion de diferentes formas de nitrégeno presentes en la misma

muestra

Método 2.6.1

Determinacion de diferentes formas de nitrogeno presentes en abonos que
contengan nitrégeno en forma nitrica, amoniacal, ureica y cianamidica

3.2.

3.2.1.
3.2.1.1.
3.2.1.2.

32.2.

3.23.

3.2.3.1.

3.23.2.

3.2.4.
32.4.1.

3.242.

3.255.

Objeto

El presente documento define el procedimiento para la determinacion
de una forma cualquiera de nitrogeno en presencia de cualquier otra
forma.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara a todos los abonos previstos en el
anexo | que contengan nitrogeno en distintas formas.

Principio
Nitrogeno total soluble e insoluble

Segtin la lista de los abonos tipo (anexo I), esta determinacion se
limitara a los productos que contengan cianamida calcica.

En ausencia de nitratos, la muestra de andlisis se mineralizard por
ataque Kjeldahl directo.

En presencia de nitratos, la muestra de analisis se mineralizara por
ataque Kjeldahl después de reducirla por medio de hierro metalico y
de cloruro de estano (II).

En ambos casos se determinara el amoniaco segun el método 2.1.
Nota

Si el analisis da un contenido en nitrégeno insoluble superior al 0,5 %,
se da por supuesto que el abono contiene otras formas de nitrogeno
insoluble no incluidas en la lista del anexo I.

Formas de nitrogeno soluble

A partir de una misma solucion de la muestra, se determinara sobre
distintas partes alicuotas:

el nitrogeno total soluble:
en ausencia de nitratos, por ataque Kjeldahl directo,

en presencia de nitratos, por ataque Kjeldahl sobre una alicuota tomada
de la solucion después de reducirla segin el método de Ulsch, determi-
nandose el amoniaco, en ambos casos, segiin el método 2.1;

el nitrogeno total soluble, con excepcion del nitrogeno nitrico, por
ataque Kjeldahl después de haber eliminado en medio acido el
nitrégeno nitrico por medio de sulfato de hierro(II), determinandose
el amoniaco segun el método 2.1;

el nitrogeno nitrico por diferencia:

en ausencia de cianamida calcica, entre 3.2.1.2 y 3.2.2 o entre el
nitrogeno total soluble (3.2.1.2) y la suma del nitrégeno amoniacal y
del nitrogeno ureico (3.2.4 + 3.2.5),

en presencia de cianamida calcica, entre 3.2.1.2 y 3.2.2 o entre 3.2.1.2
y la suma de 3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6;

el nitrogeno amoniacal:

en presencia unicamente de nitrdgeno amoniacal y amoniacal mas
nitrico, aplicando el método 1,

en presencia de nitrogeno ureico y/o cianamidico por destilacion en
frio después de una ligera alcalinizacion, recogiéndose el amoniaco
en una solucion valorada de acido sulftrico y determinandose segiin
el método 2.1;

el nitrégeno ureico:



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 122

3.25.1.

325.2.

3.2.53.

3.2.6.

4.1.
4.2.

43.
4.4.
45.
4.6.
4.7.

4.8.
4.9.

4.10.

4.11.

por transformacion por medio de ureasa en amoniaco, que se
determinara por medio de una solucion valorada de acido clorhidrico,

o

por gravimetria con xantidrol; el biuret coprecipitado podra asimilarse
al nitrégeno ureico sin cometer un gran error, pues su concentracion en
los abonos compuestos es, en general, muy baja,

[}

por diferencia seglin el cuadro siguiente:

. . Nitrogeno
Nitrogeno | Nitrogeno . 1 . .
Caso rog g cianamidi- Diferencia
nitrico amoniacal o

1 Ausente | Presente | Presente | (3.2.1.1)—(3.2.4.2+3.2.6)

2 Presente | Presente | Presente | (3.2.2)—(3.2.4.2+3.2.6)

Ausente | Presente | Ausente | (3.2.1.1) — (3.2.4.2)
4 Presente | Presente | Ausente | (3.2.2) — (3.2.4.2)

el nitrogeno cianamidico, por precipitacion como compuesto argéntico,
determinandose el nitrégeno en el precipitado por ataque Kjeldahl.

Reactivos
Agua destilada o desmineralizada.
Sulfato de potasio para analisis.

Hierro en polvo, reducido con hidrogeno (la cantidad de hierro
prescrita debera poder reducir como minimo 50 mg de nitrogeno
nitrico).

Tiocianato de potasio para analisis.
Nitrato de potasio para analisis.
Sulfato de amonio para analisis.
Urea para analisis.

Acido sulforico diluido 1:1 en volumen: un volumen de Aacido
sulftrico (d,, = 1,84 g/ml) en un volumen de agua.

Solucion valorada de acido sulftrico: 0,2 mol/l.

Soluciéon concentrada de hidroxido sddico. Solucion acuosa de aproxi-
madamente el 30 % (p/v) NaOH, sin amoniaco.

Solucién valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,2 mol/l, sin
carbonatos.

Solucion de cloruro de estario ().

Disolver 120 g de SnCl,. 2H,0 en 400 ml de é&cido clorhidrico
concentrado (d,) = 1,18 g/ml) y completar hasta 1 1 con agua. La
solucion debera ser perfectamente clara y prepararse inmediatamente
antes de su uso.

Nota

Sera imprescindible comprobar el poder reductor del cloruro de estafio
(ID): para ello, disolver 0,5 g de SnCl,. 2H,O en 2 ml de 4cido
clorhidrico concentrado (d,, = 1,18 g/ml) y completar hasta 50 ml
con agua. Afadir a continuacion 5 g de tartrato soédico y potasio y a
continuacion una cantidad suficiente de bicarbonato sédico para
analisis para que la solucion sea alcalina al papel de tornasol.

Valorar con una solucion de iodo 0,05 mol/l en presencia de una
solucion de almidon como indicador.

1 ml de solucion de iodo 0,05 mol/l corresponde a 0,01128 g de SnCl,.
2H.O.
2

El 80 % como minimo del estafio total presente en la solucion
preparada debera encontrarse en forma divalente. Por tanto, para la
valoracion deberan utilizarse como minimo 35 ml de solucion de iodo
0,05 mol/L.
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4.12.
4.13.

4.14.
4.15.

4.16.
4.17.
4.18.
4.19.
4.20.

4.21.
4.22.
4.23.
4.24.
4.25.

4.26.

4.27.

4.28.
4.29.
4.29.1.

4.29.2.

4.30.

4.31.

5.1.

5.2.

Acido sulfurico (d,, = 1,84 g/ml).

Acido clorhidrico diluido: un volumen de acido clorhidrico
(d,, = 1,18 g/ml) més un volumen de agua.

Acido acético: 96-100 %.

Acido sulfiirico: solucién que contenga aproximadamente el 30 % de
H,SO, (p/v).

Sulfato de hierro(II): (FeSO,. 7H,0) cristalino.
Solucién valorada de acido sulfarico: 0,05 mol/l.
Alcohol octilico.

Solucion saturada de carbonato de potasio.

Solucion valorada de hidroxido sédico o de hidroxido de potasio
0,1 mol/l, sin carbonatos.

Solucion saturada de hidroxido de bario.
Solucion de carbonato sodico al 10 % (p/v).
Acido clorhidrico: 2 mol/l.

Solucion valorada de acido clorhidrico: 0,1 mol/l.
Solucion de ureasa.

Poner en suspension 0,5 g de ureasa activa en 100 ml de agua
destilada. Con acido clorhidrico 0,1 mol/l (4.24), ajustar el pH a 5,4
medido con un pH-metro.

Xantidrol.

Solucion al 5 % en etanol o metanol (4.31) (no utilizar productos que
den una fuerte proporcion de materias insolubles). La solucion podra
conservarse tres meses en un frasco bien tapado protegido de la luz.

Oxido de cobre (CuO): 0,3 a 0,4 g por determinacion o una cantidad
equivalente de sulfato de cobre pentahidratado de 0,95 a 1,25 g por
determinacion.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con acido clorhidrico y calcinada.
Soluciones indicadoras.

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidroxido sodico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volimenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion 4cida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina; utilizar 0,5 g (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %,
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario. Se podra
utilizar este indicador (4 a 5 gotas) en lugar del anterior.

Papeles indicadores.

Tornasol, azul de bromotimol (u otros papeles sensibles a pH entre 6 y
8).

Etanol o metanol: solucion al 95 %.
Equipo

Destilador.

Véase método 2.1.

Aparato para la determinacion del nitrégeno amoniacal segun la
técnica analitica 7.2.5.3 (véase figura 6).

El aparato estara constituido por un recipiente cilindrico de forma
especial, provisto de un cuello lateral obturable, de un tubo de unioén
con bola de seguridad y de un tubo perpendicular para la entrada del
aire. Los tubos podran ir acoplados al recipiente por medio de un
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5.3.

5.4.

5.5.
5.6.
5.7.

7.1.
7.1.1.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

simple tapon de caucho perforado. Sera importante dar una forma
conveniente a la parte final de los tubos de llegada de aire, pues las
burbujas gaseosas deberan estar perfectamente repartidas en las
soluciones contenidas en el recipiente y el erlenmeyer. El mejor
dispositivo serda el que esté constituido por pequefias piezas
fungiformes de un didmetro exterior de 20 mm, provistas en su
extremo de 6 orificios de 1 mm de diametro.

Aparato para la valoracion del nitrogeno ureico segun la técnica de la
ureasa (7.2.6.1).

Esta formado por un erlenmeyer de 300 ml, provisto de un embudo
con llave y un pequeiio absorbedor (véase figura 7).

Agitador mecanico rotatorio, regulado de 35 a 40 revoluciones por
minuto.

pH-metro.

Horno regulable.

Material de vidrio:

pipetas de precision de 2, 5, 10, 20, 25, 50 y 100 ml,
matraces Kjeldahl de cuello largo, de 300 y 500 ml,
matraces aforados de 100, 250, 500 y 1 000 ml,

crisoles de vidrio de placa filtrante: didmetro de los poros de 5 a
15 pm,

morteros.

Preparacion de la muestra
Véase método 1.

Técnica analitica

Nitrogeno total soluble e insoluble
En ausencia de nitrato

Ataque

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de muestra que contenga
como maximo 100 mg de nitrégeno. Introducirla en el matraz del
destilador (5.1). Afiadir de 10 a 15 g de sulfato de potasio (4.1), el
catalizador (4.27) y algunos fragmentos de piedra pomez (4.28).
Afiadir a continuacién 50 ml de acido sulftrico diluido (4.7) y homo-
geneizar bien. Calentar primero moderadamente removiendo de vez en
cuando hasta que deje de formarse espuma. Calentar a continuacion de
modo que se obtenga una ebullicién regular del liquido y mantenerlo
asi durante una hora después de que la solucion se haya puesto clara,
evitando con agitaciones periddicas que particulas de materia organica
se adhieran a las paredes del matraz. Dejar enfriar. Afadir con
prudencia, mientras se agita, unos 350 ml de agua. Agitar de nuevo
para que la disolucion sea lo mas completa posible. Dejar enfriar y
conectar el matraz al destilador (5.1).

Destilacion del amoniaco

Sirviéndose de una pipeta, poner en el vaso donde se recoja el
destilado 50 ml de solucion valorada de écido sulfurico 0,1 mol/l
(4.8). Anadir el indicador (4.29.1 o 4.29.2). Asegurarse de que el
extremo del refrigerante se encuentre por lo menos 1 cm por debajo
del nivel de la solucion.

Tomando las precauciones necesarias para evitar cualquier pérdida de
amoniaco, afiadir con prudencia al matraz de destilaciéon una cantidad
de solucién concentrada de hidroxido sodico (4.9) suficiente para
alcalinizar fuertemente el liquido (en general bastaran 120 ml; podra
efectuarse un control afiadiendo algunas gotas de fenolftaleina. Al
final de la destilacion la solucion del matraz debera ser todavia
fuertemente alcalina). Regular el calentamiento del matraz para que
destile aproximadamente 150 ml de liquido en media hora.
Comprobar con el papel de tornasol (4.30) que la destilacion se haya
completado. Si no fuera asi, destilar 50 ml mas de liquido y repetir el
control hasta que el destilado suplementario dé una reaccion neutra al
papel de tornasol (4.30). Bajar entonces el vaso receptor, destilar
algunos ml mas de liquido y enjuagar el extremo del refrigerante.
Valorar el exceso de acido por medio de una solucion valorada de



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 125

7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

hidroxido sodico o de potasio 0,2 mol/l (4.10) hasta que el indicador
cambie de color.

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Expresion del resultado

- A) x 0,28
o N = (37 A) ¥ 0.28 1)\/1X :
donde
a = ml de solucioén valorada de hidréxido sddico o de potasio 0,2

mol/l, utilizados para el ensayo en blanco, efectuada transfi-
riendo al vaso receptor del aparato (5.1) 50 ml de solucion
valorada de acido sulftrico 0,1 mol/l (4.8),

A = ml de solucién valorada de hidroxido sddico o de potasio
0,2 mol/l, utilizados para el analisis,

M = masa en gramos de la muestra analizada.
En presencia de nitratos
Muestra de analisis

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de muestra que no
contenga mas de 40 mg de nitrogeno nitrico.

Reduccion de los nitratos

Diluir la cantidad de muestra pesada en un mortero pequeio con 50 ml
de agua. Trasvasar con el minimo posible de agua destilada a un
matraz Kjeldahl de 500 ml. Afiadir 5 g de hierro reducido (4.2) y
50 ml de solucion de cloruro de estaiio(Il) (4.11). Agitar y dejar
reposar media hora. Durante el reposo, agitar de nuevo a los diez y
veinte minutos.

Ataque Kjeldahl

Afiadir 30 ml de acido sulfurico (4.12), 5 g de sulfato de potasio (4.1),
la cantidad prescrita de catalizador (4.27) y algunos fragmentos de
piedra pomez (4.28). Calentar lentamente el matraz ligeramente
inclinado. Aumentar poco a poco la temperatura de calentamiento y
agitar frecuentemente la solucion para que el posible sedimento
vuelva a estar en suspension. El liquido se oscurecera y luego se
aclarara, formandose una suspension amarillo-verdosa de sulfato de
hierro anhidro. Continuar el calentamiento durante una hora después
de que se haya obtenido una solucion clara, manteniendo una ligera
ebullicion. Dejar enfriar. Diluir con precaucién con un poco de agua
y afladir poco a poco otros 100 ml de agua. Agitar y trasvasar el
contenido del matraz a un matraz aforado de 500 ml. Enrasar con
agua. Homogeneizar. Filtrar con filtro seco en un recipiente seco.

Analisis de solucion

Trasvasar con una pipeta de precision una parte alicuota de la solucion
que contenga como maximo 100 mg de nitrogeno al matraz del
destilador (5.1). Diluir hasta 350 ml con agua destilada, anadir
algunos fragmentos de piedra pomez (4.28), conectar el matraz al
destilador y continuar la determinacion como se describe en el
apartado 7.1.1.2.

Ensayo en blanco
Véase el apartado 7.1.1.3.

Expresion del resultado

-A 2
%N:(a 1)\/[><0, 8

donde

a = ml de solucion valorada de hidroxido sodico 0,2 mol/l
utilizados para el ensayo en blanco, efectuado transfiriendo al
vaso receptor del destilador (5.1) 50 ml de solucioén valorada
de acido sulfurico 0,1 mol/l (4.8),

A = ml de solucién valorada de hidréxido soédico o de potasio 0,2
mol/l utilizados para el analisis,
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7.2.

7.2.1.

7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.2.

72.2.1.

7222.

7.2.2.3.

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la parte
alicuota extraida conforme al apartado 7.1.2.4.

Formas de nitrogeno soluble
Preparacion de la solucion para el analisis

Pesar, con precision de 1 mg, 10 g de muestra e introducirla en un
matraz aforado de 500 ml.

Abonos que no contengan nitrogeno cianamidico

Afiadir al matraz 50 ml de agua y a continuacion 20 ml de acido
clorhidrico diluido (4.13). Agitar y dejar reposar hasta que cese el
posible desprendimiento de diéxido de carbono. Afiadir a continuacion
400 ml de agua y agitar durante media hora con el agitador mecanico
rotatorio (5.4). Enrasar con agua, homogeneizar y filtrar con filtro seco
en un recipiente seco.

Abonos que contengan nitrogeno cianamidico

Anadir al matraz 400 ml de agua y algunas gotas de rojo de metilo
(4.29.2). Si fuera necesario, acidificar la solucion con acido acético
(4.14). Anadir 15 ml de acido acético (4.14). Agitar con el agitador
rotatorio durante dos horas (5.4). Si fuese necesario, reacidificar la
solucion en el transcurso de la operacion con acido acético (4.14).
Enrasar con agua, homogeneizar, filtrar inmediatamente con un filtro
seco en un recipiente seco y proceder sin demora a efectuar la determi-
nacion del nitrégeno cianamidico.

En ambos casos, determinar las distintas formas solubles de nitrogeno
el mismo dia en que se haga la solucion, comenzando por el nitrogeno
cianamidico y el nitrogeno ureico si estuvieren presentes.

Nitrogeno total soluble
En ausencia de nitratos

Pipetear a un matraz Kjeldahl de 300 ml una alicuota del filtrado
(7.2.1.1 0 7.2.1.2.) que contenga como maximo 100 mg de nitrogeno.
Afiadir 15 ml de acido sulftrico concentrado (4.12), 0,4 g de oxido de
cobre o 1,25 g de sulfato de cobre (4.27), y algunos fragmentos de
piedra pémez (4.28). Calentar primero moderadamente para iniciar el
ataque y a continuacion mas vivamente hasta que el liquido se vuelva
incoloro o ligeramente verdoso y aparezcan claramente humos blancos.
Después de enfriada, trasvasar la solucion al matraz de destilacion,
diluir hasta 500 ml con agua y afiadir algunos fragmentos de piedra
poémez (4.28). Conectar el matraz al destilador (5.1) y continuar la
determinacion como se describe en el apartado 7.1.1.2.

En presencia de nitratos

Pipetear a un erlenmeyer de 500 ml una alicuota del filtrado (7.2.1.1 o
7.2.1.2) que no contenga mas de 40 g de nitrogeno (en esta fase de
analisis, la cantidad total de nitrogeno presente en la solucién no
tiene importancia). Afadir 10 ml de acido sulfurico al 30 % (4.15),
5 g de hierro reducido (4.2) y cubrir inmediatamente el erlenmeyer
con un vidrio de reloj. Calentar ligeramente hasta que la reaccion sea
viva pero no tumultuosa. En ese momento detener el calentamiento y
dejar reposar un minimo de tres horas a temperatura ambiente. Con
agua, trasvasar el liquido a un matraz aforado de 250 ml despreciando
el hierro no disuelto. Enrasar con agua. Homogeneizar bien. Con una
pipeta poner en un matraz Kjeldahl de 300 ml una alicuota que
contenga como maximo 100 mg de nitrogeno. Afadir 15 ml de acido
sulfurico concentrado (4.12), 0,4 g de oxido de cobre o 1,25 g de
sulfato de cobre (4.27), y algunos fragmentos de piedra pomez (4.28).
Calentar primero moderadamente para iniciar el ataque y a continua-
cion mas vivamente hasta que el liquido se vuelva incoloro o
ligeramente verdoso y aparezcan claramente humos blancos. Después
de enfriada, trasvasar la solucion al matraz de destilacion, diluir hasta
500 ml con agua y afnadir algunos fragmentos de piedra pomez (4.28).
Conectar el matraz al destilador (5.1) y continuar la determinacion
como se describe en el apartado 7.1.1.2.

Ensayo en blanco

Véase apartado 7.1.1.3.
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7.2.2.4.

7.2.3.

7.2.3.1.

7.2.3.2.

7.2.4.

7.2.4.1.

7.2.4.2.

7.2.5.

7.2.5.1.

Expresion del resultado

- A) x 0,28
o N = (22 2) X 0.28 1)\/1X :
donde
a = ml de solucion valorada de hidroxido soédico o de potasio

0,2 mol/l utilizados para el ensayo en blanco, efectuado
poniendo en el vaso receptor del destilador (5.1) 50 ml de
solucion valorada de acido sulftrico 0,2 mol/l (4.8),

A = ml de solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,2
mol/l utilizados para el analisis,

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la parte
alicuota extraida conforme a los apartados 7.2.2.1 0 7.2.2.2.

Nitrogeno total soluble excluido el nitrogeno nitrico

Con una pipeta de precision, transferir a un matraz Kjeldahl de 300 ml
una alicuota del filtrado (7.2.1.1 o 7.2.1.2) que no contenga mas de
50 mg de nitrogeno para determinar. Diluir hasta 100 ml con agua,
afiadir 5 g de sulfato de hierro(Il) (4.16), 20 ml de acido sulfurico
concentrado (4.12) y algunos fragmentos de piedra pomez (4.28).
Calentar moderadamente y a continuacién aumentar el calor hasta que
aparezcan humos blancos. Continuar el ataque durante quince minutos.
Detener el calentamiento, introducir 6xido de cobre (4.27) como
catalizador y mantener la solucion a la temperatura necesaria para que
sigan desprendiéndose humos blancos durante quince minutos.
Después de enfriado, trasvasar el contenido del matraz Kjeldahl al
matraz del destilador (5.1). Diluir hasta 500 ml con agua y anadir
algunos fragmentos de piedra pomez (4.28). Acoplar el matraz al
destilador y continuar la valoracion como se describe en el apartado
7.1.1.2.

Ensayo en blanco
Véase apartado 7.1.1.3.

Expresion del resultado

- A) x0,28
% N = %
donde
a = ml de solucion valorada de hidroxido soédico o de potasio

0,2 mol/l utilizados para el ensayo en blanco, efectuado
poniendo en el vaso receptor del destilador (5.1) 50 ml de la
solucion valorada de acido sulfurico 0,1 mol/l (4.8),

A = ml de la solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio
0,2 mol/l utilizados para el analisis,

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota
tomada para la determinacion.

Nitrégeno nitrico
En ausencia de cianamida calcica

Se obtendra por la diferencia entre los resultados obtenidos en los
apartados 7.2.2.4 y 7.2.3.2 y/o entre el resultado obtenido en el
apartado 7.2.2.4 y la suma de los resultados obtenidos en los
apartados (7.2.5.2 6 7.2.5.5) y (7.2.6.3 6 7.2.6.5 6 7.2.6.6).

En presencia de cianamida calcica

Se obtendra por la diferencia entre los resultados obtenidos en los
apartados 7.2.24 y 7232 y entre el resultado obtenido en el
apartado 7.2.2.4 y la suma de los resultados obtenidos en los
apartados (7.2.5.5), (7.2.6.3 6 7.2.6.5 6 7.2.6.6) y (7.2.7).

Nitrogeno amoniacal

En presencia Unicamente de nitrogeno amoniacal o de nitrogeno
amoniacal mas nitrégeno nitrico.

Pipetear en el matraz del destilador (5.1) una alicuota del filtrado
(7.2.1.1) que contenga como maximo 100 mg de nitrogeno
amoniacal. Afiadir agua para obtener un volumen total aproximado de
350 ml y algunos fragmentos de piedra pomez (4.28) para facilitar la
ebullicion. Acoplar el matraz al destilador, afiadir 20 ml de solucion de
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72.5.2.

7.2.5.3.

7.2.5.4.

7.2.5.5.

7.2.6.
7.2.6.1.

hidroxido soddico (4.9) y destilar como se describe en el apartado
7.1.1.2.

Expresion del resultado

- A) x0,28
% N (amoniacal) = (a-A)x028

donde

a = ml de solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,2
mol/l utilizados para el ensayo en blanco, efectuado transfi-
riendo al vaso receptor del destilador (5.1) 50 ml de solucion
valorada de acido sulfurico 0,1 mol/l (4.8),

A = ml de solucién valorada de hidroxido soédico o de potasio 0,2
mol/l utilizados para el analisis,

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la parte
alicuota tomada para la determinacion.

En presencia de nitrogeno ureico y/o cianamidico

Con una pipeta, poner en el matraz bien seco del aparato (5.2) una
alicuota del filtrado (7.2.1.1 6 7.2.1.2) que contenga como maximo
20 mg de nitrogeno amoniacal. Montar a continuacion el destilador.
Con una pipeta, poner en el erlenmeyer de 300 ml 50 ml de una
solucion valorada de acido sulfirico 0,1 mol/l (4.17) y suficiente
agua destilada para que el nivel del liquido se sitlie unos 5 cm por
encima de la boca del tubo de llegada. Introducir, por el cuello lateral
del recipiente de desprendimiento, agua destilada de manera que se
alcance un volumen aproximado de 50 ml. Para evitar la formacion
de espuma durante el paso de la corriente de aire, afiadir algunas
gotas de alcohol octilico (4.18). Alcalinizar con 50 ml de solucion
saturada de carbonato de potasio (4.19) y comenzar inmediatamente a
expulsar de la suspension fria el amoniaco liberado. La fuerte corriente
de aire necesaria para ello (caudal de 3 l/min aproximadamente) se
purificara previamente haciéndola pasar por frascos de lavado que
contengan acido sulfirico diluido e hidroxido soédico diluido. En
lugar de utilizar aire a presion se podra también operar haciendo el
vacio, por medio de una bomba, a condicion de que la conexion
entre el recipiente que sirva para recoger el amoniaco y el tubo de
introduccion sea lo suficientemente hermética. Normalmente, la
eliminacion del amoniaco se habra completado en tres horas. No
obstante, convendra asegurarse de ello cambiando el vaso receptor.
Una vez terminada la operacion, retirar dicho vaso del destilador,
enjuagar el extremo del tubo de llegada y las paredes del vaso con un
poco de agua destilada. Valorar el exceso de acido con una solucion
valorada de hidroxido sédico 0,1 mol/l (4.20) hasta que indicador
vire al gris (4.29.1).

Ensayo en blanco
Véase apartado 7.1.1.3.

Expresion del resultado

-A) x0,14
% N (amoniacal) = @-A)x014
M
donde
a = ml de solucion valorada de hidroxido sddico o de potasio 0,1

mol/l utilizados para el ensayo en blanco, efectuado transfi-
riendo al erlenmeyer del aparato (5.2) 50 ml de la solucion
valorada de acido sulfarico 0,05 mol/l (4.17),

A = ml de solucién valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,1
mol/l utilizados para el analisis,

M = peso expresado en gramos de la muestra presente en la alicuota
tomada para el analisis.

Nitrogeno ureico
Meétodo de la ureasa

Con una pipeta, poner en un matraz aforado de 50 ml una alicuota del
filtrado (7.2.1.1 6 7.2.1.2) que no contenga mas de 250 mg de
nitrogeno ureico. Para precipitar los fosfatos, anadir solucion saturada
de hidroxido de bario (4.21) hasta que deje de producirse precipitado.
Eliminar a continuacion el exceso de iones de bario y de calcio que
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7.2.6.2.

7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

pudiera haber disueltos con ayuda de la solucion de carbonato soédico
al 10 % (4.22).

Dejar que se deposite y comprobar si la precipitacion es total. Enrasar,
homogeneizar y filtrar a través de un filtro plegado. Pipetear 50 ml del
filtrado y ponerlos en el erlenmeyer de 300 ml del aparato (5.3).
Acidificar por medio de acido clorhidrico 2 mol/l (4.23) hasta un pH
de 3,0 medido con el pH-metro (5.5). Aumentar a continuacion el pH
a 5,4 con ayuda de hidroxido soddico 0,1 mol/l (4.20).

Para evitar las pérdidas de amoniaco durante la descomposicion por la
ureasa, cerrar el erlenmeyer con un tapon provisto de un embudo con
llave y de una pequena botella lavagases que contendra exactamente
2 ml de solucion valorada de acido clorhidrico 0,1 mol/l (4.24).
Introducir por el embudo 20 ml de solucion de ureasa (4.25) y dejar
reposar durante una hora a 20-25 °C. Con una pipeta de precision
introducir a continuacion 25 ml de solucion valorada de acido
clorhidrico 0,1 mol/l (4.24) en el embudo, dejarla caer en la solucion
y enjuagar a continuacién con un poco de agua. Transferir el contenido
del recipiente protector a la solucion contenida en el erlenmeyer.
Valorar por retroceso el exceso de acido con la solucion valorada de
hidroxido sédico 0,1 mol/l (4.20) hasta la obtencion de un pH de 5,4
medido con el pH-metro (5.5).

Ensayo en blanco
Véase apartado 7.1.1.3.

Expresion del resultado

-A) x0,14
% N (urea) = %
donde
a = ml de solucion valorada de hidroxido soédico o de potasio

0,1 mol/l utilizados para el ensayo en blanco, efectuado
exactamente en las mismas condiciones que el analisis,

A = ml de solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,1
mol/l utilizados para el analisis,

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota
tomada para el analisis.

Observaciones

(1) Después de la precipitacion de las soluciones de hidroxido de
bario y de carbonato sodico, enrasar, filtrar y neutralizar lo mas
rapidamente posible.

(2) El control de la valoracion podra efectuarse igualmente por medio
del indicador (4.29.2), pero entonces el punto de viraje resultara
mas dificil de observar.

Meétodo gravimétrico con xantidrol

Con una pipeta de precision, poner en un vaso de precipitados de
250 ml una alicuota del filtrado (7.2.1.1 6 7.2.1.2) que no contenga
mas de 20 mg de urea. Afiadir 40 ml de acido acético (4.14). Agitar
con una varilla de vidrio durante un minuto. Dejar que se deposite el
posible precipitado durante cinco minutos. Filtrar con un filtro plano
en un vaso de precipitados de 100 ml, lavar con algunos ml de acido
acético (4.14) y luego afadir al filtrado, gota a gota, 10 ml de
xantidrol (4.26) agitando continuamente con una varilla de vidrio.
Dejar reposar hasta que aparezca el precipitado y entonces agitar de
nuevo durante uno o dos minutos. Dejar reposar una hora y media.
Filtrar a través de un crisol de vidrio de placa filtrante previamente
secado y tarado, haciendo un ligero vacio; lavar tres veces con 5 ml
de etanol (4.31) sin tratar de eliminar todo el acido acético. Colocarlo
en la estufa y mantenerlo una hora a 130 °C (no sobrepasar los
145 °C). Dejar enfriar en un desecador y pesar.

Expresion del resultado

6,67 X mj

% urea N + biuret = M
2

donde

m, = masa en gramos del precipitado obtenido,
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7.2.6.6.

7.2.7.

8.2.

M, = masa expresada en gramos de la muestra, presente en la
alicuota tomada para la determinacion.

Efectuar las correcciones para el ensayo en blanco. El biuret, en
general, puede ser asimilado al nitrogeno ureico sin gran error, pues
la cantidad del mismo presente en los abonos compuestos es pequeiia,
en valor absoluto.

Meétodo por diferencia

El nitrégeno ureico podrd también calcularse conforme a la tabla
siguiente:

N
cianamidi- N ureico
co

N

Caso | N nitrico .
amoniacal

1 Ausente | Presente | Presente | (7.2.2.4)—(7.2.5.5+7.2.7)

2 Presente | Presente | Presente | (7.2.3.2.)—(7.2.5.5+7.2.7)

Ausente | Presente | Ausente | (7.2.2.4) — (7.2.5.5)
4 Presente | Presente | Ausente | (7.2.3.2) — (7.2.5.5)

Nitrogeno cianamidico

Tomar del filtrado (7.2.1.2) una alicuota que contenga de 10 a 30 mg
de nitrogeno cianamidico e introducirla en un vaso de precipitados de
250 ml. Continuar el analisis segin el método 2.4.

Comprobacion de los resultados

En ciertos casos podrd encontrarse una diferencia entre el nitrogeno
total obtenido directamente sobre una pesada de la muestra (7.1) y el
nitrogeno total soluble (7.2.2). No obstante, esta diferencia no debera
ser superior al 0,5 %. En caso contrario, el abono contendra formas de
nitrégeno insoluble no incluidas en la lista que figura en el anexo 1.

Antes de cada analisis, sera necesario asegurarse del buen funciona-
miento de los aparatos y de la aplicacion correcta de las técnicas
analiticas, utilizando para ello una solucion patron que contenga las
diferentes formas de nitrogeno en proporciones parecidas a la de la
muestra para analisis. Esta solucién patron se preparara a partir de
soluciones valoradas de tiocianato de potasio (4.3), de nitrato de
potasio (4.4), de sulfato de amonio (4.5) y de urea (4.6).



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 131

200

’ I
! z8
|
|
N =S
111 —1
\_I1T I
| o a N
e N
\\\
. NS 145
[ ] i
(=
[
o [Te)
&~
' 1
¢
- 8
1
3
! ]
| ‘ 300 mi
| : )
| | z
i 0 o i X
- _/ |
20

6 orificios de 1 mm de didmetro

Figura 6

Aparato para la determinacion del nitrogeno amoniacal (7.2.5.3)
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Figura 7

Aparato para la valoracion del nitrogeno ureico (7.2.6.1)
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Método 2.6.2
Determinacién de diferentes formas de nitrogeno presentes en abonos que
contengan nitrogeno solamente en forma nitrica, amoniacal y ureica
1. Objeto

El presente documento define un método simplificado para la determi-
nacion de las diferentes formas de nitrogeno en abonos que solo lo
contengan en forma nitrica, amoniacal y ureica.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara a todos los abonos enumerados en el
anexo | que contengan exclusivamente nitrogeno en forma nitrica,
amoniacal o ureica.

3. Principio

A partir de una misma solucion de la muestra, se determinara sobre
distintas partes alicuotas:

3.1. el nitrogeno total:
3.1.1. en ausencia de nitratos, por ataque Kjeldahl directo de la solucion,
3.1.2. en presencia de nitratos, por ataque Kjeldahl sobre una alicuota

procedente de la solucion después de reducirla segun Ulsch, y
habiéndose determinado el amoniaco, en ambos casos, como se
describe en el método 2.1;

3.2. el nitrogeno total soluble, con excepcion del nitrogeno nitrico, por
ataque Kjeldahl, previa eliminaciéon en medio 4acido del nitréogeno
nitrico por medio de sulfato de hierro(Il), habiéndose determinado el
amoniaco como se describe en el método 2.1;

3.3. el nitrégeno nitrico, por la diferencia entre los apartados 3.1.2 y 3.2 o
entre el nitrogeno total soluble (3.1.2) y la suma del nitrogeno
amoniacal y ureico (3.4 + 3.5);

3.4. el nitrogeno amoniacal, por destilacion en frio en medio ligeramente
alcalino; el amoniaco se recogera en un volumen conocido de una
solucion valorada de dacido sulfirico y se determinard segin el

método 2.1;
3.5. el nitrogeno ureico, bien sea:
3.5.1. por transformacion en amoniaco utilizando ureasa, valorandose el

amoniaco con una solucion valorada de acido clorhidrico,

3.5.2. por gravimetria con xantidrol; el biuret coprecipitado podra asimilarse
al nitrogeno ureico sin gran error, pues la cantidad del mismo presente
en los abonos compuestos es generalmente baja, en valor absoluto,

3.5.3. o por diferencia, segun el cuadro siguiente:

Caso Nitfégeno Nitrégeno Diferencia

nitrico amoniacal

1 Ausente | Presente | (3.1.1) — (3.4)

2 Presente | Presente | (3.2) — (3.4)
4. Reactivos

Agua destilada o desmineralizada.

4.1. Sulfato de potasio para analisis.
4.2. Hierro para analisis, reducido por hidrogeno (la cantidad indicada de

hierro debera poder reducir por lo menos 50 mg de nitrégeno nitrico).

4.3. Nitrato de potasio para analisis.

4.4. Sulfato de amonio para analisis.

4.5. Urea para analisis.

4.6. Solucién valorada de acido sulftrico 0,1 mol/l.

4.7. Solucion concentrada de hidroxido sodico: solucion acuosa al 30 % (p/

v) aproximadamente de NaOH sin amoniaco.
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4.8.

4.9.
4.10.

4.11.
4.12.

4.13.
4.14.
4.15.
4.16.
4.17.
4.18.
4.19.
4.20.
4.21.
4.22.

4.23.

4.24.

4.25.
4.26.
4.26.1.

4.26.2.

4.27.

4.28.

5.1

Solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,2 mol/l, sin
carbonatos.

Acido sulftrico (d,, = 1,84 g/ml).

Acido clorhidrico diluido: un volumen de 4acido clorhidrico
(d,, = 1,18 g/ml) por un volumen de agua.

Acido acético: 96-100 %.

Solucion de acido sulfurico que contenga aproximadamente el 30 % de
H,SO, (p/v), sin amoniaco.

Sulfato de hierro(Il) cristalino (FeSO,. 7H,0).

Solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,05 mol/l.
Alcohol octilico.

Solucion saturada de carbonato de potasio.

Solucién valorada de hidroxido sodico o de potasio: 0,1 mol/l.
Solucién saturada de hidroxido de bario.

Solucion de carbonato sodico al 10 % (p/v)

Acido clorhidrico: 2 mol/l.

Solucién valorada de acido clorhidrico: 0,1 mol/l.

Solucion de ureasa.

Poner en suspension 0,5 mg de ureasa activa en 100 ml de agua
destilada. Con ayuda de acido clorhidrico 0,1 mol/l (4.21), ajustar el
pH a 5,4; medirlo con el pH-metro (5.5).

Xantidrol.

Solucion al 5 % en etanol o metanol (4.28) (no utilizar productos con
fuerte contenido de insolubles). La solucion podra conservarse hasta
tres meses en un frasco bien cerrado, protegido de la luz.

Catalizador.

Oxido de cobre (CuO): 0,3 a 0,4 g por determinacion o una cantidad
equivalente de sulfato de cobre pentahidratado de 0,95 a 1,25 g por
determinacion.

Piedra pomez en fragmentos, lavada con éacido clorhidrico y calcinada.
Soluciones indicadoras.
Indicador mixto.

Solucion A: disolver 1 g de rojo de metilo en 37 ml de solucion de
hidréoxido sédico 0,1 mol/l y completar hasta 1 1 con agua.

Solucion B: disolver 1 g de azul de metileno en agua y completar
hasta 1 1.

Mezclar un volumen de la solucion A con dos volimenes de la
solucion B.

Este indicador sera violeta en solucion acida, gris en solucion neutra y
verde en solucion alcalina. Utilizar 0,5 ml (10 gotas) de esta solucion
indicadora.

Solucion indicadora de rojo de metilo.

Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95 %;
completar hasta 100 ml con agua y filtrar si es necesario. Se podra
utilizar este indicador (4 6 5 gotas) en lugar del anterior.

Papeles indicadores.

Tornasol, azul de bromotimol (u otros papeles sensibles a pH entre 6 y
8).

Etanol o metanol: solucién al 95 % (p/v).
Equipo
Destilador.

Véase método 2.1
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5.2

5.3.

5.4.
5.5.
5.6.

7.2.
7.2.1.

72.2.

7.2.3.

Aparato para la determinacion del nitrogeno amoniacal (7.5.1).
Véanse método 2.6.1 y figura 6.

Aparato para la valoracion del nitrogeno ureico segun la técnica de la
ureasa (7.6.1).

Véanse método 2.6.1 y figura 7.

Agitador mecanico rotatorio de 35 a 40 revoluciones por minuto.
pH-metro.

Material de vidrio:

pipetas de precision de 2, 5, 10, 20, 25, 50 y 100 ml,
matraz Kjeldahl de cuello largo de 300 y 500 ml,

matraces aforados de 100, 250, 500 y 1 000 ml,

crisoles de placa filtrante: didmetro de los poros 5 a 15 pm,
morteros.

Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Preparacion de la solucion para el andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, 10 g de muestra e introducirlos en un
matraz aforado de 500 ml. Afadir al matraz 50 ml de agua y luego
20 ml de acido clorhidrico diluido (4.10). Agitar y dejar reposar hasta
que cese el posible desprendimiento de dioxido de carbono. Anadir a
continuacion 400 ml de agua y agitar durante media hora con el
agitador (5.4). Enrasar con agua, homogeneizar y filtrar con un filtro
seco en un recipiente seco.

Nitrogeno total
En ausencia de nitratos

Pipetear a un matraz Kjeldahl de 300 ml una alicuota del filtrado (7.1)
que contenga como maximo 100 g de nitrogeno. Anadir 15 ml de
acido sulfurico concentrado (4.9), 0,4 g de 6xido de cobre o 1,25 g
de sulfato de cobre (4.24) y algunas perlas de vidrio para que la
ebullicion sea regular. Calentar moderadamente para iniciar el ataque,
luego mas vivamente hasta que el liquido se vuelva incoloro o
ligeramente verdoso y aparezcan claramente humos blancos. Después
de enfriada, trasvasar la solucion al matraz de destilacion, diluir hasta
500 ml con agua y afladir algunos fragmentos de piedra pémez (4.25).
Acoplar el matraz al destilador (5.1) y continuar el analisis como se
describe en el apartado 7.1.1.2 del método 2.6.1.

En presencia de nitratos

Pipetear a un erlenmeyer de 500 ml una alicuota del filtrado (7.1) que
no contenga mas de 40 mg de nitrogeno nitrico. En esta fase del
analisis, la cantidad total de nitrogeno carece de importancia. Anadir
10 ml de acido sulfurico al 30 % (4.12), 5 g de hierro reducido (4.2)
y cubrir inmediatamente el erlenmeyer con un vidrio de reloj. Calentar
ligeramente hasta que la reaccion sea viva pero no tumultuosa. En ese
momento retirar del fuego y dejar reposar un minimo de tres horas a
temperatura ambiente. Trasvasar el liquido a un matraz aforado de
250 ml prescindiendo del hierro no disuelto. Enrasar con agua. Homo-
geneizar cuidadosamente. Pipetear a un matraz Kjeldahl de 300 ml una
alicuota que contenga como maximo 100 mg de nitrogeno. Anadir
15 ml de acido sulfurico concentrado (4.9), 0,4 g de oxido de cobre
o 1,25 g de sulfato de cobre (4.24) y algunas perlas de vidrio para
que la ebullicion sea regular. Calentar moderadamente para iniciar el
ataque y luego mas vivamente hasta que el liquido se vuelva incoloro
o ligeramente verdoso y aparezcan claramente humos blancos.
Después de enfriada, trasvasar la solucion al matraz de destilacion,
diluir hasta 500 ml con agua y afiadir algunos fragmentos de piedra
pémez (4.25). Acoplar el matraz al destilador (5.1) y proseguir el
analisis como se describe en el apartado 7.1.1.2 del método 2.6.1.

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.
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7.2.4.

7.3.

7.3.1.

7.3.2.

7.3.3.

7.4.

7.5.

7.5.1.

Expresion del resultado

-A) x0,28
% N (total) = %
donde:
a = ml de solucioén valorada de hidréxido soédico o de potasio 0,2

mol/l (4.8) utilizados para el ensayo en blanco, efectuado
utilizando 50 ml de solucion valorada de acido sulfarico 0,1
mol/l (4.6),

A = ml de solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,2
mol/l (4.8) utilizados para el analisis,

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota
tomada conforme a los apartados 7.2.1 o 7.2.2.

Nitrégeno total excluido el nitrégeno nitrico
Analisis

Pipetear a un matraz Kjeldahl de 300 ml una alicuota del filtrado (7.1)
que no contenga mas de 50 mg de nitrogeno para valorar. Diluir hasta
100 ml con agua, afadir 5 g de sulfato de hierro(I) (4.13), 20 ml de
acido sulfuirico concentrado (4.9) y algunas perlas de vidrio para que la
ebullicion sea regular. Calentar primero moderadamente y a continua-
cion aumentar el calor hasta que aparezcan humos blancos. Continuar
el ataque durante quince minutos. Detener el calentamiento y afiadir
04, g de oxido de cobre o 1,25 g de sulfato de cobre (4.24). Calentar
de nuevo y mantener la produccion de humos blancos de 10 a 15
minutos. Después de enfriado, trasvasar el contenido del matraz
Kjeldahl al matraz del destilador (5.1). Diluir hasta 500 ml con agua
y afiadir algunos fragmentos de piedra pomez (4.2). Acoplar el
matraz al destilador (5.1) y proseguir el analisis como se describe en
el apartado 7.1.1.2 del método 2.6.1.

Ensayo en blanco
Véase apartado 7.2.3.

Expresion del resultado

Total - % N = (a-A)—><0,28
M
donde
a = ml de solucion valorada de hidréxido sodico o de potasio 0,2

mol/l (4.8) utilizados para el ensayo en blanco, efectuado trans-
firiendo al vaso receptor del destilador (4.8) 50 ml de solucion
valorada de acido sulfurico 0,1 mol/l (4.6).

A = ml de solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,2
mol/l (4.8) utilizados para el analisis.

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota
utilizada para la determinacion.

Nitrogeno nitrico

Se obtendra por diferencia entre los resultados:

724 — (753 +7.6.3)

o

724 — (753 +7.6.5)

o

724 — (753 + 7.6.6)

Nitrogeno amoniacal

Analisis

Pipetear al matraz bien seco del aparato (5.2) una alicuota del filtrado
(7.1) que contenga como maximo 20 mg de nitrégeno amoniacal.
Montar a continuacion el aparato. Transferir al erlenmeyer de 300 ml
50 ml exactos de solucion valorada de acido sulftirico 0,1 mol/l (4.14),
la cantidad prevista de indicador (4.26.1 6 4.26.2) y suficiente agua
destilada para que el nivel de liquido se sitie a unos 5 cm por
encima de la boca del tubo de llegada. Introducir agua por el cuello

lateral del recipiente de desprendimiento, de manera que el volumen
llegue a unos 50 ml. Agitar. Para evitar la formacion de espuma al
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7.5.2.

7.5.3.

7.6.

7.6.1.

7.6.2.

introducir la corriente de aire, afiadir algunas gotas de alcohol octilico
(4.15). Alcalinizar con 50 ml de solucion saturada de carbonato de
potasio (4.16) y comenzar inmediatamente a expulsar de la
suspension fria el amoniaco liberado. La intensa corriente de aire
necesaria (caudal de 3 I/min aproximadamente) se purificara
previamente haciéndola pasar por frascos de lavado que contengan
acido sulfurico diluido e hidroxido sédico diluido. En lugar de aire a
presion, se podra usar vacio, a condicion de que las conexiones del
aparato sean herméticas.

Por regla general, la eliminacion del amoniaco se habra completado en
tres horas.

No obstante, convendra cerciorarse de ello cambiando el erlenmeyer.
Una vez terminada la operacion, separar el erlenmeyer del aparato,
enjuagar el extremo del tubo de llegada y las paredes del erlenmeyer
con un poco de agua destilada y valorar el exceso de acido por medio
de una solucién valorada de hidréxido sodico 0,1 mol/l (4.17).

Ensayo en blanco
Véase apartado 7.2.3.

Expresion del resultado

-A) x0,14
% N (amoniacal) = (a-A)x014
M
donde:
a = ml de solucion valorada de hidroxido sdédico o de potasio

0,1 mol/l (4.17) utilizados para el ensayo en blanco, efectuado
transfiriendo al erlenmeyer de 300 ml (5.2) 50 ml de la
solucion valorada de acido sulfarico 0,05 mol/l (4.14).

A = ml de solucién valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,1
mol/l (4.17), utilizados para el analisis.

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota
tomada para el analisis.

Nitrogeno ureico
Método de la ureasa

Pipetear a un matraz aforado de 500 ml una alicuota del filtrado (7.1)
que no contenga mas de 250 mg de nitrogeno ureico. Para precipitar
los fosfatos, afiadir solucion saturada de hidroxido de bario (4.18)
hasta que deje de producirse precipitado. Eliminar a continuacion el
excedente de iones de bario y calcio que pudiera haber disueltos con
ayuda de la solucion de carbonato sodico al 10 % (4.19). Dejar que se
deposite y comprobar que la precipitacion sea total. Enrasar, homoge-
neizar y filtrar a través de un filtro de pliegues. Transferir 50 ml del
filtrado al erlenmeyer de 300 ml del aparato (5.3). Acidificar con
acido clorhidrico 2 mol/l (4.20) hasta alcanzar un pH de 3,0 medido
con el pH-metro. Aumentar a continuacioén el pH 5,4 con hidroxido
sodico 0,1 mol/l (4.17). Para evitar las pérdidas de amoniaco en el
momento de la hidrolisis por la ureasa, cerrar el erlenmeyer con un
tapon provisto de un embudo con llave y de una pequeiia botella
lavagases que contendra exactamente 2 ml de solucion valorada de
acido clorhidrico 0,1 mol/l (4.21). Introducir por el embudo 20 ml de
solucion de ureasa (4.22) y dejar reposar durante una hora a 20-25 °C.
Transferir 25 ml de solucién valorada de acido clorhidrico 0,1 mol/l
(4.2) al embudo, dejarlo caer en la solucion y enjuagar con un poco
de agua. Transferir el contenido del recipiente protector a la solucion
del erlenmeyer. Valorar por retroceso el exceso de acido con la
solucion valorada de hidroxido sodico 0,1 mol/l (4.17) hasta obtener
un pH de 5,4 medido con el pH-metro.

Observaciones

1. Después de la precipitacion por las soluciones de hidroxido de
bario y de carbonato sodico, enrasar, filtrar y neutralizar lo mas
rapidamente posible.

2. La valoracion podra controlarse igualmente con el indicador (4.26),
pero entonces el punto de viraje sera mas dificil de observar.

Ensayo en blanco

Véase apartado 7.2.3.
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7.6.3.

7.6.4.

7.6.5.

7.6.6.

Expresion del resultado

a-A)x0,14
% N (urea) = %

donde:

a = ml de soluciéon valorada de hidroxido sodico o de potasio
0,1 mol/l (4.17) utilizados para el ensayo en blanco, efectuado
exactamente en las mismas condiciones que el analisis,

A = ml de solucion valorada de hidroxido sodico o de potasio 0,1
mol/l (4.17) utilizados para el analisis.

M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota

tomada para el analisis.
Meétodo gravimétrico con xantidrol

Pipetear a un vaso de precipitados de 100 ml una alicuota del filtrado
(7.1) que no contenga mas de 20 g de urea. Afadir 40 ml de acido
acético (4.11). Agitar con una varilla de vidrio durante un minuto.
Dejar que se deposite el posible precipitado durante cinco minutos.
Filtrar, lavar con algunas gotas de acido acético (4.11), y luego anadir
al filtrado, gota a gota, 10 ml de xantidrol, (4.23) agitando continua-
mente con una varilla de vidrio. Dejar reposar hasta que aparezca el
precipitado y entonces agitar de nuevo durante uno o dos minutos.
Dejar reposar una hora y media. Filtrar sobre un crisol de vidrio de
placa filtrante, previamente secado y tarado, haciendo un ligero vacio;
lavar tres veces con 5 ml de etanol (4.28) sin tratar de eliminar todo el
acido acético. Ponerlo en la estufa y mantenerlo una hora a 130 °C (no
sobrepasar los 145 °C). Dejar enfriar en un desecador y pesar.

Expresion del resultado

6,67 x m
% N (urea) = ———
N (urea) =22
donde
m = masa en gramos del precipitado obtenido,
M = masa expresada en gramos de la muestra presente en la alicuota

tomada para la determinacion.

Efectuar las correcciones para el ensayo en blanco. El biuret, en
general, podra asimilarse al nitrdgeno ureico sin gran error, puesto
que la cantidad del mismo presente en los abonos compuestos es muy
pequeia, en valor absoluto.

Meétodo por diferencia

El nitrégeno ureico podra también calcularse segin el cuadro
siguiente:

Caso N nitrico N N ureico
amoniacal

1 Ausente | Presente | (7.2.4) — (7.5.3)

2 Presente | Presente | (7.3.3) — (7.5.3)

Comprobacién de los resultados

Antes de cada analisis, cerciorarse del buen funcionamiento de los
aparatos y de la aplicacion correcta de las técnicas analiticas
utilizando para ello una solucion patron que contenga las diferentes
formas de nitrogeno en proporciones parecidas a las de la muestra de
ensayo. Esta solucion patron se preparara a partir de soluciones
valoradas de nitrato de potasio (4.3), sulfato de amonio (4.4) y urea
(4.5).
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2

7.1.

7.2.

7.3.

M¢étodo 3
Fosforo
Método 3.1
Extracciones
Método 3.1.1

Extraccion de fosforo soluble en acidos minerales
Objeto

El presente documento describe el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion de fosforo soluble en dcidos minerales.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara exclusivamente a los abonos fosfatados
que figuran en el anexo L.

Principio

Extraccion del fosforo existente en el abono con una mezcla de acido
nitrico y de acido sulfurico.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada.
Acido sulfurico (d,, = 1,84 g/ml).
Acido nitrico (d,, = 1,40 g/ml).
Equipo

Equipo normal de laboratorio.

Matraz Kjeldahl de una capacidad minima de 500 ml o matraz de
250 ml provisto de un tubo de vidrio a modo de refrigerante de reflujo.

Matraz aforado de 500 ml.
Preparaciéon de la muestra
Véase método 1.

Método

Muestra de analisis

Pesar, con precision de 1 mg, 2,5 g de la muestra preparada e introdu-
cirla en el matraz Kjeldahl.

Extraccion

Afiadir 15 ml de agua y agitar para poner la sustancia en suspension.
Afiadir 20 ml de acido nitrico (4.2) y, con prudencia, 30 ml de acido
sulfarico (4.1).

Una vez que haya cesado la fuerte reaccion inicial, poner lentamente el
contenido del matraz en ebullicion y mantenerlo asi treinta minutos.
Dejar enfriar y afladir a continuacién, con prudencia y agitando al
tiempo, 150 ml de agua aproximadamente. Ponerlo en ebullicion de
nuevo durante quince minutos.

Enfriarlo completamente y trasvasar el liquido a un matraz aforado de
500 ml. Enrasar, homogeneizar y filtrar con filtro plegado seco, sin
fosfatos, rechazando la primera porcién del filtrado.

Determinacion

La determinacion del fosforo extraido se efectuara sobre una alicuota
de la solucion asi obtenida siguiendo el método 3.2.
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5.1.
5.2

7.1.

7.2.

7.3.

Método 3.1.2

Extraccion de fosforo soluble en acido formico al 2 % (20 g/l)

Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en acido formico al 2 %
(20 g/1).

Ambito de aplicaciéon

El presente método se aplicara exclusivamente a los fosfatos naturales
blandos.

Principio

Extraccion de fosforo soluble en acido formico en condiciones deter-
minadas, para diferenciar los fosfatos naturales duros de los fosfatos
naturales blandos.

Reactivo
Acido férmico al 2 % (20 g/l)
Nota

Diluir 82 ml de acido formico (concentracion 98-100 %, d,, = 1,22 g/
ml) en 5 1 de agua destilada.

Equipo
Equipo normal de laboratorio.
Matraz aforado de 500 ml (ejemplo: matraz de Stohmann).

Agitador rotatorio regulado a la velocidad de 35 a 40 revoluciones por
minuto

Preparaciéon de la muestra
Véase método 1.

Método

Muestra de andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, 5 g de la muestra preparada e introdu-
cirla en un matraz aforado de Stohmann de 500 ml de cuello ancho
bien seco (5.1).

Extraccion

Mientras con la mano se imprime un movimiento de rotacion continuo
al matraz, anadir el acido formico (4.1) a la temperatura de 20 £ 1 °C
hasta alcanzar aproximadamente 1 cm por debajo del aforo y enrasar.
Cerrar el matraz con un tapon de caucho y agitar durante treinta
minutos en un agitador rotatorio, manteniendo la temperatura a
20 £2 °C (5.2).

Filtrar con un filtro plegado seco, sin fosfatos, en un recipiente seco de
vidrio. Desechar la primera porcion del filtrado.

Determinacion

Determinar el fosforo en una alicuota del filtrado completamente
nitida, segun el método 3.2.

Método 3.1.3

Extraccion del fésforo soluble en acido citrico al 2 % (20 g/l)
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en 4cido citrico al 2 %
(20 g/).

Ambito de aplicaciéon

El presente método se aplicara exclusivamente a las escorias de desfos-
foracion (anexo 1 A).
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4.1.

7.2.

7.3.

4.1.

Principio

Extraccion del fosforo del abono por medio de una solucion de acido
citrico al 2 % en condiciones determinadas.

Reactivo
Agua destilada o desmineralizada.

Solucion de acido citrico al 2 % (20 g/l), preparada a partir de dcido
citrico, cristalizado (CHO, . H,0)

Nota

Comprobar la concentracion de esta solucion de &cido citrico
valorando 10 ml de ella con una solucion valorada de hidroxido
sodico 0,1 mol/l y utilizando fenolftaleina como indicador.

Si la solucidn es correcta, deberan utilizarse 28,55 ml de solucion de
hidréxido sodico.

Equipo

Agitador rotatorio regulado a la velocidad de 35 a 40 revoluciones por
minuto.

Preparacion de la muestra

El analisis se efectuard después de haber mezclado cuidadosamente la
muestra original para asegurar su homogeneidad. Véase método 1.

Método
Muestra de analisis

Pesar, con precision de 1 mg, una muestra de analisis de 5 g e intro-
ducirla en un matraz seco con cuello suficientemente ancho de una
capacidad minima de 600 ml que permita agitar bien el contenido.

Extraccion

Anadir 500 = 1 ml de solucion de acido citrico a la temperatura de
20 £ 1 °C. Al afadir los primeros ml de reactivo, agitar fuertemente
para evitar la formacion de grumos y para impedir que la sustancia se
adhiera a las paredes. Cerrar el recipiente con un tapon de caucho y
agitador en el agitador rotatorio durante treinta minutos exactos a la
temperatura de 20 + 2 °C.

Filtrar inmediatamente con un filtro plegado seco, sin fosfatos, en un
recipiente de vidrio seco y desechar los 20 primeros ml del filtrado.
Proseguir la filtracion hasta que se obtenga una cantidad de filtrado
que sea suficiente para la determinacion del fosforo.

Determinacion
La determinacion del fosforo asi extraido se efectuara sobre una parte
alicuota de la solucion filtrada obtenida, siguiendo el método 3.2.

Método 3.1.4

Extraccion de féosforo soluble en citrato aménico neutro
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en citrato amoénico neutro.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara a todos los abonos cuya solubilidad en
citrato amoénico neutro haya sido establecida (véase anexo I).

Principio

Extraccion del fosforo a la temperatura de 65 °C por medio de una
solucion de citrato amoénico neutro (pH = 7) en condiciones determi-
nadas.

Reactivo
Agua destilada o desmineralizada.
Solucion neutra de citrato de amoniaco (pH = 7).

Esta solucion debera contener 185 g de acido citrico puro cristalizado
por litro y tener una densidad de 1,09 a 20 °C y un pH igual a 7,0.
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El reactivo se preparara de la forma siguiente:

Disolver 370 g de écido citrico cristalizado (CH,O,. H,O) en aproxi-
madamente 1,5 1 de agua y neutralizar esta solucion afiadiendo 345 ml
de solucién de hidroxido de amonio (28-29 % de NH,). Si la concen-
tracion de NH, fuera inferior al 28 %, afiadir una cantidad
proporcionalmente mayor de solucion de hidroxido de amonio y
diluir el acido citrico en cantidades de agua proporcionalmente
menores.

Enfriar y neutralizar la solucion manteniendo los electrodos de un pH-
metro sumergidos en ella. Afnadir gota a gota y agitando continua-
mente (con un agitador mecénico) el amoniaco al 28-29 % NH, hasta
obtener exactamente el pH de 7 a la temperatura de 20 °C. En este
punto completar el volumen a 2 1 y comprobar de nuevo el pH.
Conservar el reactivo en un recipiente cerrado y comprobar periddica-

mente el pH.
5. Equipo
5.1 Un vaso de precipitados de 2 1.
5.2. pH-metro.
5.3. Erlenmeyer de 200 a 250 ml.
5.4. Matraces aforados de 500 ml y uno de 2 000 ml.
5.5. Bafo maria regulable por termostato a 65 °C, provisto de un agitador

apropiado (véase figura 8).
6. Preparacion de la muestra
Véase método 1.
7. Método
7.1. Muestra de andlisis

Poner 1 o 3 g de muestra en un erlenmeyer de 200 o 250 ml que
contenga 100 ml de solucion de citrato amonico previamente
calentado a 65 °C (véanse anexos I Ay I B del Reglamento).

7.2. Andlisis de la solucion

Cerrar herméticamente el erlenmeyer y agitar para poner el abono en
suspension sin que se formen grumos. Quitar un momento el tapon
para que se equilibre la presion y volver a cerrar de nuevo el
erlenmeyer. Poner el matraz en un bafio maria regulado para
mantener el contenido del matraz exactamente a 65 °C y acoplarlo al
agitador (véase figura 8). Durante la agitacion, el nivel de la
suspension en el matraz debera encontrarse siempre por debajo del
nivel del agua en el baflo maria ('). La agitacién mecanica se regulard
de modo que la suspension sea completa.

Después de agitarlo una hora exactamente, retirar el erlenmeyer del
bafio maria.

Enfriar inmediatamente en agua corriente hasta la temperatura
ambiente y trasvasar inmediatamente el contenido del erlenmeyer a
un matraz aforado de 500 ml con ayuda de un chorro de agua (frasco
lavador). Completar el volumen con agua. Mezclar cuidadosamente.
Filtrar con un filtro plegado, seco, de velocidad de filtracion media,
sin fosfatos, en un recipiente seco, desechando los 50 ml primeros
del filtrado.

Se recogeran a continuacion 100 ml aproximadamente de filtrado
nitido.

7.3. Determinacion

Determinar el fosforo en el extracto asi obtenido, siguiendo el método
3.2.

(") Sino se dispone de un agitador mecanico, habra de agitarse el frasco manualmente cada
cinco minutos.
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4.1.
4.2.
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Figura 8

Métodos 3.1.5
Extraccion con citrato aménico alcalino
Método 3.1.5.1

Extraccion de fosforo soluble segiin Petermann, a 65 °C
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en citrato amonico alcalino.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara exclusivamente al fosfato dicalcico
precipitado dihidratado (CaHPO, - 2H,0).

Principio
Extraccion del fosforo a la temperatura de 65 °C por medio de una
solucion alcalina de citrato amonico (Petermann) en condiciones deter-
minadas.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada que tenga las mismas caracteristicas
que el agua destilada.

Solucion de Petermann.

Caracteristicas

Acido citrico (C;H,0, - H,0): 173 g/l.

Amoniaco: 42 g/l de nitrogeno amoniacal.

Un pH comprendido entre 9,4 y 9,7.

Preparacion a partir del citrato de diamonio

En un matraz de 5 000 ml disolver 931 g de citrato de diamonio (masa
molecular 226,19) en 3 500 ml de agua destilada. Mientras se agita y
se enfria bajo un chorro de agua, afiadir en pequefas fracciones el
amoniaco. Por ejemplo, para d,, = 906 g/ml correspondiente a un
contenido de 20,81 % en peso de nitrégeno amoniacal, habra que

utilizar 502 ml de liquido amoniacal. Ajustar la temperatura a 20 °C
y completar hasta 5 000 ml con agua destilada. Homogeneizar.
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5.1
5.2.

7.1.

7.2.

Preparacion a partir de acido citrico y amoniaco

En un recipiente de 5 1 de capacidad disolver 865 g de acido citrico
puro monohidratado en 2500 ml de agua destilada. Poner el
recipiente en un bafio frio y afadir en pequefas porciones y mientras
se agita constantemente el amoniaco por medio de un embudo cuyo
véstago estara sumergido en la solucion citrica. Para d,; = 906 g/ml,
que corresponde a un contenido de 20,81 % en peso de nitrogeno
amoniacal, habra que utilizar 1 114 ml de liquido amoniacal. Ajustar
la temperatura a 20 °C, y trasvasar a un matraz aforado de 5 000 ml.
Enrasar con agua destilada y mezclar.

Control del contenido en nitrégeno amoniacal

Tomar 25 ml de la solucion e introducirlos en un matraz aforado de
250 ml, enrasar con agua destilada y homogeneizar. Determinar el
contenido en nitrogeno amoniacal de 25 ml de esta solucion segin el
método 2.1. Si la solucion es correcta, deberan utilizarse 15 ml de
H,SO, 0,25 mol/l.

Si el contenido en nitrégeno amoniacal fuera superior a 42 g/l, se
podra eliminar NH, mediante una corriente de gas inerte o calentando
con moderacion para llevar el pH a 9,7. Se efectuara una segunda
comprobacion.

Si el contenido en nitrogeno amoniacal fuese inferior a 42 g/l, habra
que afadir una masa M de solucion de amoniaco:

500

M= (42 - 2,8) X ———
( nx,)xzo’glg
M O,
0 un volumenV—0’906a20 C.

Si V fuese inferior a 25 ml, se afadiran directamente en el matraz de
5 1 una masa de V x 0,173 g de acido citrico pulverizado.

Si V fuese superior a 25 ml, convendra preparar 1 1 més de reactivo de
la forma siguiente:

Pesar 173 g de acido citrico. Disolverlos en 500 ml de agua. Afiadir,
con las precauciones sefialadas mas arriba, 225 + V x 1206 ml de la
solucion de amoniaco que sirvid para preparar los 5 1 de reactivo.
Enrasar con agua y homogeneizar.

Mezclar este litro con los 4 975 ml preparados anteriormente.
Equipo

Bafio maria que permita mantener la temperatura a 65 (£ 1) °C.
Matraz aforado de 500 ml (ejemplo: matraz Stohmann).
Preparacion de la muestra

Veéase método 1.

Método

Muestra de andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de muestra de analisis de
1 g e introducirla en el matraz aforado de Stohmann de 500 ml de
cuello ancho (5.2).

Extraccion

Anadir 200 ml de solucion alcalina de citrato amonico (4.1). Tapar el
frasco y agitar con fuerza a mano para evitar que se formen grumos e
impedir que la sustancia se adhiera a las paredes.

Colocar el frasco en el bafio maria regulado a 65 °C y agitar cada
cinco minutos durante la primera media hora. Cada vez que se agite
se quitara después el tapon para que se equilibre la presion. El nivel
del agua en el bano maria debera encontrarse por encima del nivel de
la solucion en el matraz. Dejar el frasco una hora mas en el bafio maria
a 65 °C y agitar cada diez minutos. Retirar el frasco, enfriarlo a la
temperatura ambiente (alrededor de 20 °C), completar el volumen de
500 ml con agua destilada, homogeneizar y filtrar con un filtro
plegado seco, sin fosfatos, desechando la primera porcion de filtrado.
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7.3. Determinacion

La determinacion del fosforo extraido se efectuara sobre una alicuota
de la solucién asi obtenida, siguiendo el método 3.2.

Método 3.1.5.2

Extraccion de fosforo soluble segiin Petermann, a la temperatura ambiente
1. Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en citrato amonico alcalino.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplicard exclusivamente a los fosfatos
calcinados.

3. Principio

Extraccion del fosforo a una temperatura aproximada de 20 °C
mediante una solucion alcalina de citrato amonico (Petermann) en
condiciones determinadas.

4. Reactivos
Véase método 3.1.5.1.
S. Equipo

5.1 Material propio de laboratorio y un matraz aforado de 250 ml
(ejemplo: matraz de Stohmann).

5.2. Agitador rotatorio regulado a la velocidad de 35 a 40 revoluciones por
minuto.
6. Preparaciéon de la muestra

Véase método 1.
7. Método
7.1. Muestra de analisis

Pesar, con precision de 1 mg, 2,5 g de la muestra preparada e introdu-
cirlos en un matraz aforado de 250 ml (5.1).

7.2. Extraccion

Anadir una pequefia cantidad de solucion de Petermann a 20 °C y
agitar rapidamente para evitar que se formen grumos y para impedir
que la sustancia se adhiera a las paredes; enrasar con la solucion de
Petermann y tapar el matraz con un tapén de caucho.

Agitar a continuacion durante dos horas en un agitador rotatorio (5.2).
Filtrar inmediatamente a través de un filtro plegado seco, sin fosfatos,
en un recipiente seco, desechando la primera porcion del filtrado.

7.3. Determinacion
La determinacion del fosforo extraido se efectuara sobre una alicuota
de la solucion asi obtenida, siguiendo el método 3.2.

Método 3.1.5.3

Extraccion de fosforo soluble en citrato amonico alcalino de Joulie
1. Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en citrato amonico alcalino
de Joulie.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara a todos los abonos fosfatados simples o
compuestos en los que el fosforo se encuentre en forma de fosfatos
aluminocalcicos.

3. Principio

Extraccion del fosforo a una temperatura aproximada de 20 °C, en
condiciones bien definidas y en su caso en presencia de oxina, con
una solucion alcalina de citrato amoénico de especificacion definida.
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.
5.3.
5.4.

7.2.

Reactivos
Agua destilada o desmineralizada.
Solucion alcalina de citrato amonico segun Joulie.

Esta solucion contiene 400 g de 4cido citrico y 153 g de NH, por litro.
Su contenido en amoniaco libre es de 55 g/l aproximadamente. Podra
prepararse siguiendo alguno de los procedimientos descritos a conti-
nuacion:

En un matraz aforado de 1 1 provisto de tapon, disolver 400 g de acido
citrico puro (CHO, - H,0) en unos 600 ml de amoniaco
(d,, = 0,925 g/ml = 200 g NH,). El 4cido citrico se agregard en
porciones sucesivas de 50 a 80 g manteniendo siempre la temperatura
por debajo de 50 °C. Enrasar con amoniaco.

En un matraz aforado de 1000 ml disolver 432 g de citrato de
diamonio (C,H N,0)). Afiadir 440 ml de amoniaco (d,, = 0,925 g/

6 14
ml). Enrasar con agua.

Nota

Comprobacion del contenido total de amoniaco.

Tomar 10 ml de la solucion de citrato. Ponerlos en un matraz de
250 ml y enrasar con agua destilada. Tomar 25 ml y determinar el
nitrégeno amoniacal segun el método 2.1.

1 ml de H,SO, 0,5 mol/l = 0,008516 g de NH,

En tales condiciones, el reactivo se considerara correcto cuando el
nimero de ml de acido hallados al hacer la valoracion esté
comprendido entre 17,7 y 18.

Si no fuera asi, deberan aadirse 4,25 ml de amoniaco (d,, = 0,925 g/1)
por cada 0,1 ml por debajo de los 18 ml indicados mas arriba.

8-hidroxiquinoleina (oxina) en polvo.
Equipo

Material propio de laboratorio y mortero pequefio de vidrio o
porcelana con su correspondiente mano.

Matraces aforados de 500 ml.
Matraz aforado de 1 000 ml.

Agitador rotatorio regulado a la velocidad de 35 a 40 revoluciones por
minuto.

Preparacion de la muestra
Véase método 1.

Método

Muestra de andlisis

Pesar 1 g de la muestra preparada, con una precision de 0,5 mg, en un
mortero pequefio, afadir unas diez gotas de citrato (4.1) para
humedecerlo y deshacer con mucho cuidado con la mano del mortero.

Extraccion

Afiadir a la pasta asi formada 20 ml de citrato (4.1) y homogeneizar.
Dejar reposar alrededor de un minuto.

Decantar el liquido en un matraz aforado de 500 ml evitando que
caigan fragmentos de abono que no estén bien deshechos. Afadir a
este residuo 20 ml de solucion de citrato (4.1), deshacer con la mano
del mortero y decantar el liquido en el matraz aforado. Repetir esta
operacion cuatro veces mas, de modo que concluida la quinta y
ultima, todo el producto haya podido verterse en el matraz. La
cantidad total de citrato utilizado para efectuar estas operaciones
debera ser de 100 ml aproximadamente.

Enjuagar el mortero y la mano del mortero con 40 ml de agua
destilada y verter este liquido en el matraz.

El matraz tapado se agitara mecanicamente durante tres horas (5.4).

Dejar reposar 15-16 horas y volver a agitarlo en las mismas
condiciones durante tres horas. La temperatura durante toda la
operacion se mantendra a 20 + 2 °C.
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7.3.

5.1

5.2

7.1.

7.2.

7.3.

Enrasar con agua destilada. Filtrar con un filtro seco, desechar las
primeras porciones del filtrado y recoger el filtrado claro en un
recipiente seco.

Determinacion

La determinacion del fosforo extraido se efectuara sobre una parte
alicuota de la solucion asi obtenida, siguiendo el método 3.2.

Anexo

El uso de la oxina hard posible aplicar este método a los abonos que
contengan magnesio. Se recomienda su uso cuando la relacion entre
los contenidos en magnesio y en pentoxido de fosforo sea superior a
0,03 (Mg/P,0, > 0,03). En tal caso, afiadir a la muestra de andlisis ya
humedecida en el mortero 3 g de oxina. Por otra parte, el uso de la
oxina en ausencia de magnesio no perturba posteriormente la

valoracion. No obstante, solo cuando se tenga la certeza de que no
hay magnesio serd posible no hacer uso de la oxina.

Método 3.1.6

Extraccion de fosforo soluble en agua
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo soluble en agua.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplicard a todos los abonos, incluidos los
compuestos, en los que deba determinarse el fosforo soluble en agua.

Principio

Extraccion en agua por agitacion en condiciones determinadas.
Reactivo

Agua destilada o desmineralizada.

Equipo

Matraz aforado de 500 ml (por ejemplo: matraz de Stohmann).

Agitador rotatorio, regulado a la velocidad de 35 a 40 revoluciones por
minuto.

Preparacion de la muestra
Véase método 1.

Método

Muestra de andlisis

Pesar, con precision de 1 mg, 5 g de la muestra preparada e introdu-
cirlos en el matraz aforado de 500 ml (5.1).

Extraccion

Afiadir al matraz 450 ml de agua a una temperatura comprendida entre
los 20 y 25 °C.

Agitar en el agitador rotatorio (5.2) durante 30 minutos.

Enrasar a continuacion con agua. Homogeneizar cuidadosamente por
agitacion y filtrar a través de un filtro plegado seco sin fosfato en un
recipiente seco.

Determinacion

La determinacion del fosforo extraido se efectuara sobre una parte
alicuota de la solucion asi obtenida, siguiendo el método 3.2.
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4.1.
4.2.
42.1.

42.2.

Método 3.2

Determinaciéon del fosforo extraido
(método gravimétrico al fosfomolibdato de quinoleina)
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion del fosforo en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara a todos los extractos de abonos (') que
sirvan para la determinacion de las diferentes formas del fosforo.

Principio

Después de una posible hidrolisis de las diferentes formas de fosforo
distintas de los ortofosfatos, los iones ortofosfatados se precipitaran
en medio acido en forma de fosfomolibdato de quinoleina.

Después de filtrado y lavado, el precipitado se secara a 250 °C y se
pesara.

En las condiciones sefaladas, los compuestos que posiblemente
pudieran hallarse en la solucion (acidos minerales y organicos, iones
amonio, silicatos solubles, etc.) no ejerceran accion perturbadora
alguna si se utiliza para la precipitacion un reactivo a base de
molibdato sédico o de molibdato de amonio.

Reactivos
Agua destilada o desmineralizada.

Acido nitrico concentrado (d,, = 1,40 g/ml)

20

Preparacion del reactivo
Preparacion del reactivo a base de molibdato sodico.

Solucion A: disolver 70 g de molibdato sédico dihidratado para
analisis en 100 ml de agua destilada.

Solucion B: disolver 60 g de acido citrico monohidratado en 100 ml
de agua destilada y anadir 85 ml de acido nitrico concentrado (4.1).

Solucion C: afiadir agitando la solucion A a la solucién B para obtener
la solucién C.

Solucion D: afiadir a 50 ml de agua destilada 35 ml de acido nitrico
concentrado (4.1), y luego 5 ml de quinoleina pura recién destilada.
Afiadir esta solucion a la solucion C, homogeneizar con cuidado y
dejar reposar una noche en la oscuridad. Pasado ese plazo, completar
hasta 500 ml con agua destilada, homogeneizar de nuevo y filtrar con
un embudo filtrante (5.6).

Preparacion del reactivo a base de molibdato de amonio.

Solucion A: disolver 100 g de molibdato de amonio para analisis en
300 ml de agua destilada, calentando lentamente y agitando de vez en
cuando.

Solucion B: disolver 120 g de acido citrico puro monohidratado en
200 ml de agua destilada; afiadir a continuacién 170 ml de acido
nitrico concentrado (4.1).

Solucion C: afadir 10 ml de quinoleina pura recién destilada a 70 ml
de 4cido nitrico concentrado (4.1).

Solucion D: verter lentamente, agitando bien, la solucion A en la
solucién B. Después de haber homogeneizado con cuidado, afiadir la
solucion C a esta mezcla y completar hasta 1 1. Dejar reposar durante
dos dias en la oscuridad y filtrar con un embudo filtrante (5.6).

Los reactivos 4.2.1 y 4.2.2 son de aplicacion equivalente: ambos
deberan conservarse en la oscuridad en recipientes de polietileno
herméticos.

(") Fosforo soluble en acidos minerales, fosforo soluble en agua, fosforo soluble en
soluciones de citrato de amonio, fosforo soluble en acido citrico al 2 % y fosforo
soluble en acido formico al 2 %.



2003R2003 — ES — 24.12.2004 — 002.001 — 149

S. Equipo

5.1 Material propio de laboratorio y un Erlenmeyer de 500 ml de cuello
ancho.

5.2. Pipetas de precision aforadas de 10, 25 y 50 ml.

5.3. Crisol filtrante de porosidad de 5 a 20 pum.

5.4. Matraz para filtracion en vacio.

5.5. Estufa regulada a 250 (+ 10) °C.

5.6. Embudo de vidrio con placa filtrante de una porosidad de 5 a 20 pm.

6. Método

6.1. Tratamiento de la solucion

Tomar con una pipeta una alicuota del extracto de abono (véase cuadro
2) que contenga unos 0,010 g de P,O; e introducirla en un erlenmeyer
de 500 ml. Afiadir 15 ml de acido nitrico concentrado (') (4.1) y diluir
con agua hasta 100 ml aproximadamente.

Cuadro 2

Determinacion de las partes alicuotas de las soluciones de fosfato

Muestra Extracc- | Factor «F» de Factor «F» de
% PO, % P en el ude Disoluc- Muestra Disoluc- | ién para | conversion del conversion del
en el ° b ion 1 ion la preci- | fosfomolibdato fosfomolibdato
abono abono en(s a)y 0 (a ml) (ml) (ml) pitacion | de quinoleina en | de quinoleina en
& (ml) % P,0, % P
1 500 — — 50 32,074 13,984
5-10 2,2-44
5 500 — — 10 32,074 13,984
1 500 — — 25 64,148 27,968
10-25 4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 — — 10 160,370 69,921
+ +
2 1 { 5 500 50 500 25 128,296 55,937
6.2. Hidrolisis

Si se sospecha la presencia en la solucion de metafosfatos, pirofosfatos
o polifosfatos, se efectuara la hidrdlisis de la forma siguiente:

Poner el contenido del erlenmeyer en ebullicion lenta y mantenerlo asi
hasta que se complete la hidrdlisis (en general una hora). Procuraran
evitarse pérdidas por salpicaduras y una evaporacion excesiva que
pudiera reducir en mas de la mitad el volumen inicial instalando, por
ejemplo, un refrigerante de reflujo. Una vez terminada la hidrdlisis,
restablecer el volumen inicial con agua destilada.

6.3. Tara del crisol

Secar el crisol filtrante (5.3) durante quince minutos en la estufa
regulada a 250 + 10 °C. Tararlo después de enfriarlo en un desecador.

6.4. Precipitacion

La solucion acida contenida en el erlenmeyer se calentara hasta que
comience a hervir y a continuacion se procedera a la precipitacion del
fosfomolibdato de quinoleina afiadiendo gota a gota mientras se agita
continuamente 40 ml del reactivo precipitante (4.2.1 0 4.2.2) (*). Poner
el erlenmeyer en un bafio maria hirviendo durante quince minutos
agitando de vez en cuando. Se podra filtrar inmediatamente o una vez
que se haya enfriado.

6.5. Filtrado y lavado

Filtrar la solucién al vacio por decantacion. Lavar el precipitado en el
erlenmeyer con 30 ml de agua. Decantar y filtrar la solucion. Repetir

(") 21 ml cuando la solucién para precipitar contenga mas de 15 ml de solucion de citrato
(citrato neutro, citrato alcalino de Petermann o de Joulie).

(® Utilizar 80 ml de reactivo para precipitar soluciones de fosfato que contengan mas de
15 ml de solucion de citrato (neutra, de Petermann o de Joulie) y que hayan sido acidi-
ficadas con 21 ml de 4acido nitrico concentrado.
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6.6.

6.7.

6.8.

cinco veces esta operacion. Transferir cuantitativamente el resto del
precipitado al crisol ayudandose con un frasco lavador. Lavar cuatro
veces con 20 ml de agua total, dejando que cada porcion de agua de
lavado se filtre completamente antes de anadir la siguiente. Secar a
fondo el precipitado.

Secado y pesado

Secar el exterior del crisol con un papel de filtro. Colocar el crisol en
la estufa (5.5) y mantenerlo alli hasta que la masa sea constante a una
temperatura de 250 °C (en general quince minutos); dejar enfriar en el
desecador hasta la temperatura ambiente y pesar rapidamente.

Ensayo en blanco

Por cada serie de determinaciones, efectuar un ensayo en blanco
utilizando tnicamente los reactivos y los disolventes en las propor-
ciones utilizadas para la extraccion (solucion de citrato, etc.) y tenerlo
en cuenta en el calculo del resultado final.

Comprobacion

Efectuar la determinacion sobre una parte alicuota de una solucion
acuosa de dihidrogenofosfato de potasio para analisis que contenga
0,01 g de P,O..

Expresion del resultado

Si se utilizan las muestras de ensayo y las disoluciones sefialadas en el
cuadro 2, apliquese la formula siguiente:

% P del abono = (A - a) x F'

% PO, del abono = (A - a) x F
donde

A =masa, en gramos, del fosfomolibdato de quinoleina,

a =masa, en gramos, del fosfomolibdato de quinoleina obtenido en el
ensayo en blanco,

F y F’ =los factores que sean apropiados para las dos ultimas columnas
del cuadro 2.

Con muestras de ensayo y disoluciones diferentes a las del cuadro 2, la
formula que se aplicara sera la siguiente:

(A -a)xf xDx 100
M

% P del abono =

(A-a)xfxDx 100

% P,0s5 del abono = M

donde

f'y f' =factores de transformacién del fosfomolibdato de quinoleina en
P,0, = 0,032074, (f) y en P = 0,013984 (f"),

D =factor de dilucion,

M =masa, en gramos, de la muestra analizada.
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4.1.

4.2.
4.3.

44,

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

5.1
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.

Método 4
Potasio
Método 4.1

Determinacion del contenido de potasio soluble en agua
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para determinar la cantidad de potasio soluble en agua.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara a todos los abonos potasicos que
figuran en el anexo I.

Principio

El potasio de la muestra que se vaya a analizar se disolvera en agua.
Después de eliminar o de fijar las sustancias que puedan afectar a la
determinacion, el potasio se precipitard en medio ligeramente alcalino,
en forma de tetrafenilborato de potasio.

Reactivos

Agua destilada o desmineralizada.

Formaldehido.

Solucion nitida al 25-35 % de formaldehido.

Cloruro de potasio puro para analisis.

Solucion de hidroxido sodico: 10 mol/l.

Utilizar solamente hidroxido sodico para analisis, sin potasio.
Solucion indicadora.

Disolver 0,5 g de fenolftaleina en etanol al 90 % y completar el
volumen hasta 100 ml.

Solucion de EDTA.

Disolver 4 g de sal disodica dihidratada del 4cido etilendiaminotetraa-
cético en un matraz aforado de 100 ml. Completar el volumen y
homogeneizar.

Conservar este reactivo en un recipiente de plastico.
Solucion de TFBS.

En 480 ml de agua, disolver 32,5 g de tetrafenilborato sddico, afadir
2 ml de solucion de hidroxido sodico (4.3) y 20 ml de una solucion de
cloruro de magnesio (100 g de MgCl, . 6H,0 por litro).

Agitar durante quince minutos y filtrar con un filtro sin cenizas de
filtracion lenta.

Conservar este reactivo en un recipiente de plastico.
Liquido de lavado

Diluir 20 ml de la solucién de TFBS (4.6) con 1 000 ml de agua.
Agua de bromo.

Solucién saturada de bromo agua.

Equipo

Matraces aforados de 1 000 ml

Vaso de precipitados de 250 ml.

Crisoles filtrantes con una porosidad de 5 a 20 pm.
Estufa regulable a 120 (£ 10) °C

Desecador.

Preparacion de la muestra

Véase método 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

En el caso de las sales potasicas, la granulometria de la muestra debera
ser tal que la muestra de analisis sea lo suficientemente representativa;
se recomienda atenerse, respecto a estos productos, a lo que prescribe
la letra a) del apartado 6 del método 1.

Método
Muestra de analisis

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de 10 g de la muestra
preparada (5 g en el caso de sales de potasio que contengan mas del
50 % de oxido de potasio). Introducirla en un vaso de precipitados de
600 ml junto con 400 ml de agua aproximadamente.

Ponerlo a hervir durante treinta minutos. Enfriarlo, transvasarlo a un
matraz aforado de 1000 ml, enrasar, homogeneizar y filtrar en un
recipiente seco. Desechar los 50 primeros ml de filtrado (véase 7.6,
nota sobre el método).

Preparacion de la alicuota para la precipitacion

Tomar con la pipeta una alicuota del filtrado que contenga de 25 a
50 mg de potasio (véase cuadro 3) y ponerla en un vaso de precipi-
tados de 250 ml. Si fuese necesario, completar con agua hasta los
50 ml.

Para evitar posibles interferencias, aiadir 10 ml de solucion de EDTA
(4.5), algunas gotas de solucion de fenolftaleina (4.4) y agitar, gota a
gota, solucion de hidroxido sodico (4.3) hasta que el liquido se coloree
de rojo, y por ultimo afadir algunas gotas de hidroxido soédico en
exceso (normalmente 1 ml de hidroxido soédico bastara para la neutra-
lizacion y el exceso).

Para eliminar la mayor parte del amoniaco [véase 7.6 (b), nota sobre el
método], hacer hervir poco a poco durante quince minutos.

Si fuera necesario, afiadir agua hasta el volumen de 60 ml.

Poner la soluciéon en ebullicion, retirar el vaso de precipitados del
fuego y anadir 10 ml de formaldehido (4.1). Afiadir algunas gotas de
fenolftaleina y, si fuese necesario, algunas gotas mas de hidroxido
sodico hasta que la coloracion roja esté bien marcada. Poner el vaso
de precipitados tapado con un vidrio de reloj durante quince minutos
al baflo maria hirviendo.

Tara del crisol

Secar el crisol filtrante (véase 5, «Equipo») hasta peso constante
(alrededor de quince minutos) en la estufa (5.4) regulado a 120 °C.

Dejar enfriar el crisol en un desecador y tararlo.
Precipitacion

Retirar el vaso de precipitados del baio maria y, mientras se agita,
afiadir gota a gota 10 ml de solucién de TFBS (4.6). (Esta adicion se
realizara en unos dos minutos). Esperar por lo menos diez minutos
antes de filtrar.

Filtrado y lavado

Filtrar al vacio con el crisol tarado, enjuagar el vaso de precipitados
con el liquido de lavado (4.7), lavar el precipitado tres veces con el
liquido de lavado (unos 60 ml en total) y dos veces con 5 a 10 ml de
agua.

Secar a fondo el precipitado.
Secado y pesado

Secar el exterior del crisol con un papel filtro. Poner el crisol con su
contenido en la estufa durante una hora y media a una temperatura de
120 °C. Dejar enfriar en un desecador a la temperatura ambiente y
pesar rapidamente.

Nota sobre la forma de proceder

a) Si el filtrado tuviera una coloracion oscura, extraer con la pipeta
una alicuota que contenga como maximo 0,10 g de K,0, ponerla
en un matraz aforado de 100 ml, afiadir agua de bromo y ponerlo
a hervir para eliminar el exceso de bromo. Después de enfriado,
enrasar, filtrar y valorar el potasio en una alicuota del filtrado.
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7.7.

7.8.

7.9.

b) En caso de que el nitrogeno amoniacal esté ausente o solo esté
presente en cantidades reducidas, no sera necesario hervir durante
quince minutos.

Partes alicuotas que deberan tomarse y factores de conversion
Cuadro 3

Para el método 4

i i Factor de Factor de
Alicuota de Alicuota conversion (F) | conversion (F')
% K O en % K en el Muestra de extracto Disolucion para la
0 By ° 1 ipita- % K,0 % K
el abono abono ensayo para ’a (ml) precipt
(g) disolucion cion g TPBK g TPBK
(ml) (ml)

5-10 4,2-8,3 10 — — 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 — — 25 52,560 43,624
20-50 16,6- sea — 10 131,400 109,060

41,5
10 .
o bien 250 50 131,400 109,060
50
mas de 50 mas de sea — — 10 262,800 218,120
41,5
45 o bien 250 50 262,800 218,120
50

Ensayo en blanco

Para cada serie de determinaciones, efectuar un ensayo en blanco
empleando unicamente los reactivos en las proporciones utilizadas en
el analisis y tenerlo en cuenta en el célculo del resultado final.

Ensayo de control

Para controlar la técnica analitica, efectuar una determinacion sobre
una alicuota de una solucién acuosa de cloruro de potasio, alicuota
que contendrd como méximo 40 mg de K,O.

Expresion del resultado

Si se utilizan las muestras de ensayo y las disoluciones sefialadas en el
cuadro 3, se aplicaran las formulas siguientes:

% K,O del abono = (A - a) x F

% K del abono = (A - a) x F'
donde

A =masa, en gramos, del precipitado obtenido a partir de la muestra,

a =masa, en gramos, del precipitado obtenido a partir del ensayo en
blanco,

F y F’ =factores (cuadro 3).

Con muestras de ensayo y disoluciones distintas a las del cuadro 3, la
formula que se aplicara sera la siguiente:

A - f xD x 100
K,O del abono = ( a) x f xD x

M
o
A - fx D x 10
Kdelabono:( 2) x £ x D x 100
M
donde

f = factor de conversién del TPBK en KO = 0,1314,
= factor de conversion del TPBK en K = 0,109,

f
D = factor de disolucion,
M

masa, en gramos, de la muestra objeto del analisis.
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Método 5

Sin contenido.
Método 6
Cloro
Método 6.1

Determinaciéon de los cloruros en ausencia de materia organica
1. Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion de los cloruros en ausencia de materia organica.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara a todos los abonos que no tengan
materia organica.

3. Principio

Los cloruros, disueltos en agua, se precipitaran en medio acido con un
exceso de solucion valorada de nitrato de plata. El exceso se valorara
con una solucion de tiocianato de amonio en presencia de sulfato de
hierro(IIl) y amonio (método Volhard).

4. Reactivos

Agua destilada o completamente desmineralizada, sin cloruros.

4.1. Nitrobenceno para analisis o éter etilico.
4.2. Acido nitrico 10 mol/l.
4.3. Solucion indicadora

Disolver 40 g de sulfato de hierro (IIT) y amonio Fe (SO,), . (NH,),SO,
. 24H,0 en agua y completar hasta 1 000 ml.

4.4. Solucion valorada de nitrato de plata 0,1 mol/l
Preparacion.

Como esta sal es higroscopica y no puede desecarse sin el peligro de
que se descomponga, se aconseja pesar 9 g aproximadamente,
disolverlos en agua y completar el volumen hasta 1 000 ml. Ajustar
la concentracion a 0,1 mol/l por medio de valoraciones con la
solucion de AgNO, 0,1 mol/l.

S. Equipo

5.1. Agitador rotatorio regulado a una velocidad de 35 a 40 revoluciones
por minuto.

5.2. Buretas.

5.3. Un matraz aforado de 500 ml.

5.4. Erlenmeyer de 250 ml.

6. Preparacion de la muestra

Véase método 1.
7. Método
7.1. Muestra de andlisis y preparacion de la solucion

Introducir 5 g de la muestra, pesados con precision de 1 mg, en un
matraz aforado de 500 ml y anadir 450 ml de agua. Agitar durante
media hora, enrasar con agua destilada, homogeneizar y filtrar en un
vaso de precipitados.

7.2. Determinacion

Tomar una alicuota del filtrado que no contenga mas de 0,150 g de
cloro. Por ejemplo 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g) o 100 ml (1 g). Si
la cantidad tomada fuese inferior a 50 ml, se completara el volumen
hasta 50 ml con agua destilada.

Anadir 5 ml de acido nitrico 10 mol/l (4.2), 20 ml de solucion
indicadora (4.3) y dos gotas de solucion valorada de tiocianato de
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7.3.

7.4.

amonio (este Gltimo reactivo se extraerd con un bureta previamente
ajustada a cero).

Con otra bureta, afiadir a continuacion solucion valorada de nitrato de
plata (4.4) hasta que haya un exceso de 2 a 5 ml. Afiadir 5 ml de
Nitrobenceno o 5 ml de éter etilico (4.1) y agitar bien para aglutinar
el precipitado. Valorar el exceso de nitrato de plata con el tiocianato
de amonio 0,1 mol/l (4.5) hasta que aparezca un color amarillo-pardo
que persista después de una ligera agitacion.

Nota

El Nitrobenceno o el éter etilico (pero sobre todo el Nitrobenceno)
impiden que el cloruro de plata reaccione con los iones de tiocianato.
De esta manera se obtiene un cambio de color muy claro.

Ensayo en blanco

Hacer un ensayo en blanco (omitiendo la muestra) en las mismas
condiciones y tenerlo en cuenta en el calculo del resultado final.

Ensayo de control

Antes de cada determinacion, compruébese la precision del método
utilizando una solucion recién preparada de cloruro de potasio que
contenga una cantidad conocida de cloruro del orden de 0,1 g.

Expresion del resultado

Expresar el resultado del analisis en porcentaje de cloruro contenido en
la muestra tal como ésta se recibio para el analisis.

Calcular el porcentaje de cloruro con la formula:

V, - Vo) - (Va - Veo) X 100
% cloruro — 0,003546 x . )~ ( ) X

M
donde
V, = mililitros de nitrato de plata 0,1 mol/l,
V., = mililitros de nitrato de plata 0,1 mol/l utilizados para el
ensayo en blanco,
v, = mililitros de tiocianato de amonio 0,1 mol/l,
V. = mililitros de tiocianato de amonio 0,1 mol/l, utilizados para el
ensayo en blanco,
M = masa, en gramos, de la alicuota extraida (7.2).
M¢étodos 7
Granulometria
Método 7.1
Determinacion de la granulometria
(en seco)
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion de la granulometria en seco.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplicara exclusivamente a los abonos CE para
los que esté prevista la determinacion de la granulometria utilizando
tamices de 0,63 mm y 0,160 mm de abertura de malla.

Principio

Se determinaran por tamizado mecanico las cantidades de producto de
granulometria superior a 0,63 mm y las de granulometria comprendida
entre 0,16 y 0,63 mm, calculandose a continuacion los porcentajes de
granulometria.

Equipo

Aparato mecanico para tamizar.
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Tamices de 0,16 y 0,63 mm de abertura de malla, de 20 cm de
diametro y 5 cm de altura, con sus correspondientes recipientes de
recogida.

Método

Pesar 50 g de producto con precision de 0,05 g. Adaptar los dos
tamices y sus recipientes de recogida al aparato para tamizar,
colocando arriba el tamiz de 0,63 mm de abertura de malla. Tamizar
durante diez minutos y retirar la fraccion contenida en los recipientes
de recogida. Volver a poner el aparato en marcha y, transcurrido un
minuto, comprobar si la cantidad contenida en los recipientes de
recogida no es superior a 250 mg. Si no fuese asi, repetir la
operacion (cada vez un minuto), hasta que la cantidad recogida sea
inferior a 250 mg. Pesar por separado los residuos de cada tamiz.

Expresion del resultado
% grado de finura en el tamiz de 0,63 mm = (50 - M) x 2
% grado de finura en el tamiz de 0,16 mm = [50 - (M, + M,)] x 2

donde:
M, = masa, en gramos, del residuo en el tamiz de 0,63 mm,
M, = masa, en gramos, del residuo en el tamiz de 0,16 mm.

Ya debera haberse eliminado el residuo en el tamiz de 0,63 mm.

Los resultados se redondearan a la unidad mas proxima.
Método 7.2

Determinacion de la granulometria de los fosfatos naturales blandos
Objeto

El presente documento define el procedimiento que debera seguirse
para la determinacion de la granulometria de los fosfatos naturales
blandos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplicara exclusivamente a los fosfatos naturales
blandos.

Principio

Dada la extrema finura que es conveniente determinar, el tamizado en
seco es dificil de efectuar, porque las particulas mas finas tienden a
aglomerarse formando grumos. Por esta razon se recurre normalmente
al tamizado con agua.

Reactivos
Solucion de hexametafosfato sodico al 1 %.
Equipo

Tamices de 0,063 y 0,125 mm de abertura de malla, de 20 cm de
diametro y 5 cm de altura, con sus correspondientes recipientes de
recogida.

Embudo de vidrio de 20 cm de diametro montado sobre un soporte.

5.3.
5.4.

6.1.

Vasos de precipitados de 250 ml.
Estufa de desecacion.
Técnica analitica

Muestra de analisis

Pesar 50 g de la muestra con precision de 50 mg. Lavar con agua
ambas caras de cada uno de los tamices e introducir el tamiz de
0,125 mm de abertura en el tamiz de 0,063 mm.

Método

Poner la muestra de analisis en el tamiz superior. Tamizar bajo un
chorrito de agua fria (se puede utilizar agua del grifo) hasta que ésta
pase practicamente clara. Se procurara que el caudal del chorro sea
tal que el tamiz inferior no se llene de agua.
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Cuando el residuo en el tamiz superior parezca mas o menos
constante, retirar el tamiz y dejarlo, por el momento, sobre el
recipiente de recogida.

Utilizando siempre agua, continuar el tamizado con el tamiz inferior
durante algunos minutos, hasta que el agua pase practicamente clara.

Colocar el tamiz de 0,125 mm en el lugar que ocupaba de 0,063 mm.
Transferir el contenido del recipiente de recogida al tamiz superior y
reemprender el tamizado bajo un chorrito de agua hasta que ésta sea
practicamente clara.

Transferir cuantitativamente los residuos de cada tamiz a un vaso de
precipitados diferente con ayuda del embudo. Ponerlos en suspension
llenando los vasos de agua. Después de un minuto mas o menos de
reposo, decantar eliminando la mayor cantidad de agua posible.

Poner los vasos en la estufa a 150 °C durante dos horas.
Dejar enfriar, separar los residuos con ayuda de un pincel y pesarlos.
7. Expresion del resultado

Los resultados de los calculos se redondearan a la unidad mas
proxima.

% de grado de finura en el tamiz de 0,125 mm = (50 - M) x 2
% de grado de finura en el tamiz de 0,063 mm =[50 - (M, + M)] x 2

donde:

M, = masa, en gramos, del residuo del tamiz de 0,125 mm,

M, = masa, en gramos, del residuo del tamiz de 0,063 mm.
8. Observaciones

En el caso de que al terminar el tamizado se constatara la presencia de
grumos en alguno de los tamices, deberia efectuarse de nuevo el
analisis de la forma siguiente:

Verter lentamente, mientras se agita, 50 g de la muestra en un frasco
de alrededor de 1 1 que contenga 500 ml de solucion de hexametafos-
fato sodico. Tapar herméticamente el frasco y agitar a mano con fuerza
para deshacer los grumos. Transferir toda la suspension al tamiz
superior teniendo cuidado de lavar el frasco. Continuar el analisis
como se indica en el apartado 6.2.

Métodos 8
Elementos secundarios
M¢étodo 8.1
Extraccion del calcio total, del magnesio total, del sodio total y del azufre
total en forma de sulfatos

1. Objeto

El presente documento define el método de extraccion del calcio total,
del magnesio total, del sodio total y del azufre total en forma de
sulfato, para efectuar, en la media de lo posible, una tinica extraccion
a partir de la cual poder determinar cada uno de estos elementos.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los abonos CE en los que, segun lo
dispuesto en el presente Reglamento, hay que declarar el calcio total,
el magnesio total, el sodio total y el azuftre total en forma de sulfato.

3. Principio

Solubilizaciéon en acido clorhidrico diluido mediante ebullicion.

4. Reactivos

4.1. Acido clorhidrico diluido
Un volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) por un volumen de
agua.

5. Equipo

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
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7.2.

4.
43.
44,

7.1.

Preparacion de la muestra
Véase método 1.

Método

Toma de muestra

El calcio, el magnesio, el sodio y el azufre presentes en forma de
sulfato se determinaran a partir de una muestra de 5 g que se habra
pesado con una precision de 1 mg.

No obstante, cuando el contenido en azufre (S) del abono sea superior
al 15 %, esto es, un 37,5 % de SO,, y el contenido en calcio (Ca) sea
superior al 18,8 %, esto es, un 26,3 % de CaO, el calcio y el azufre se
determinaran a partir de una muestra de 1 g que se habra pesado con
una precision de 1 mg. Las muestras se introduciran en vasos de preci-
pitados de 600 ml.

Disolucion

Anadir aproximadamente 400 ml de agua y 50 ml de écido clorhidrico
diluido (4.1) en pequefias porciones y con precaucion si el producto
contiene una cantidad importante de carbonatos. Hervir y mantener en
ebullicion durante 30 minutos. Dejar enfriar agitando de vez en
cuando. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 500 ml.
Anadir agua hasta alcanzar este volumen. Homogeneizar por
agitacion. Filtrar a través de un filtro seco en un recipiente seco.
Desechar las primeras porciones. El extracto ha de estar perfectamente
limpido. Tapar si el filtrado no va a utilizarse inmediatamente.

Método 8.2

Extraccion del azufre total presente en diversas formas
Objeto

El presente documento define el método de extraccion del azufre total
presente en los abonos en forma elemental y/o en diversas formas.

Ambito de aplicaciéon

El presente método se aplica a los abonos CE en los que, segun lo
dispuesto en el presente Reglamento, hay que declarar el azufre total
presente en diversas formas (elemental, tiosulfato, sulfito, sulfato).

Principio

Transformacion en medio fuertemente alcalino del azufre elemental en
polisulfuros y tiosulfatos, y oxidacion de éstos y de los sulfitos even-
tualmente presentes con peroxido de hidrogeno. Las diversas formas
de azufre se transforman asi en sulfato que se cuantifica en forma de
sulfato de bario precipitado (método 8.9).

Reactivos

Acido clorhidrico diluido:

Un volumen de 4acido clorhidrico (d = 1,18) por un volumen de agua.
Solucion de hidroxido sodico al 30 % como minimo (d = 1,33)
Solucion de peroxido de hidrogeno al 30 % (p/p).

Cloruro de bario BaCl, - 2H,0, solucién acuosa de 122 g/l
Equipo

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
Preparaciéon de la muestra

Véase método 1.

Método

Toma de muestra

Pesar, con precision de 1 mg, una cantidad de abono que contenga
entre 80 y 350 mg de azufre (S), esto es, de 200 a 875 mg de SO,

En la mayoria de los casos (si S < 15 %), se pesaran 2,5 g. Introducir
la muestra en un vaso de precipitados de 400 ml.
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7.2.

7.3.

Oxidacion

Anadir 20 ml de solucion de hidroxido sodico (4.2) y 20 ml de agua.
Tapar con un vidrio de reloj. Hervir durante 5 minutos sobre la placa
calefactora (5.1). Retirar de la placa. Arrastrar el azufre adherido a las
paredes del vaso de precipitados con un chorro de agua caliente.
Hervir y mantener en ebullicion durante 20 minutos. Dejar enfriar.

Anadir el peroxido de hidrogeno (4.3) en dosis de 2 ml hasta que
desaparezca la reaccion. Normalmente son necesarios de 6 a 8 ml de
peroxido de hidrogeno. Dejar que prosiga la oxidacion en frio durante
una hora, luego hervir durante media hora. Dejar enfriar.

Preparacion de la solucion problema

Anadir aproximadamente 50 ml de agua y 50 ml de la solucion de
acido clorhidrico (4.1).

— Si el contenido en azufre (S) es inferior al 5 %:

Filtrar la solucion en un vaso de precipitados de 600 ml. Lavar
repetidas veces con agua fria el residuo del filtro. Al terminar el
lavado, comprobar que no queden sulfatos en las tultimas gotas
del filtrado con ayuda de una solucién de cloruro de bario (4.4).
El filtrado debe estar perfectamente limpido. La determinacion
cuantitativa de los sulfatos se efectuara en la totalidad del filtrado
siguiendo el método 8.9.

— Si el contenido en azufre (S) es igual o superior al 5 %:

Trasvasar cuantitativamente el contenido del vaso de precipitados a
un matraz aforado de 250 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar por
agitacion. Filtrar a través de un filtro seco en un recipiente seco. El
filtrado debe estar perfectamente limpido. Tapar el recipiente si la
solucion no va a utilizarse inmediatamente. La determinacion cuan-
titativa de los sulfatos se efectuard en una alicuota de esta solucion
por precipitacion en forma de sulfato de bario siguiendo el método
8.9.

Método 8.3

Extraccion de las formas solubles en agua del calcio, del magnesio, del sodio

y del azufre presente
(en forma de sulfato)
Objeto

El presente documento define el método de extraccion de la fraccion
soluble en agua del calcio, del magnesio, del sodio y del azufre en
forma de sulfato, para efectuar una Unica extraccion a partir de la
cual poder determinar la cantidad de cada uno de estos elementos
contenida en los abonos.

Ambito de aplicaciéon

El presente método se aplica a los abonos en los que, segin lo
dispuesto en el anexo I, hay que declarar el calcio, el magnesio, el
sodio y el azufre presentes en forma de sulfato, solubles en agua.

Principio

Disolucion de los elementos en agua hirviendo.
Reactivo

Agua destilada o desmineralizada de calidad equivalente.
Equipo

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
Preparacion de la muestra

Véase método 1.

Método

Toma de muestra

a) Abono sin azufre o que contenga simultaneamente, y a lo sumo, un
3 % de azufre (S) (= 7,5 % SO,) y un 4 % de calcio (Ca) (= 5,6 %
Ca0): pesar 5 g de abono y con precision de 1 mg.
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7.2.

4.2.
4.3.

5.1
5.2.
5.3.

7.2.

7.3.

b) Abono que contenga mas de un 3 % de azufre (S) y de un 4 % de
calcio (Ca): pesar 1 g de abono con precision de 1 mg.

Introducir la muestra en un vaso de precipitados de 600 ml.
Preparacion de la solucion

Afiadir aproximadamente 400 ml de agua. Hervir durante 30 minutos.
Dejar enfriar agitando de vez en cuando. Trasvasar cuantitativamente a
un matraz aforado de 500 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar por
agitacion.

Filtrar a través de un filtro seco en un recipiente seco. Desechar las
primeras porciones del filtrado. El filtrado ha de estar perfectamente
limpido.

Tapar el recipiente si la solucién no va a utilizarse inmediatamente.

Método 8.4

Extraccion del azufre soluble en agua presente en diversas formas

Objeto

El presente documento define el método de extraccion del azufre
soluble en agua presente en los abonos en diversas formas.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los abonos en los que, segin lo
dispuesto en anexo I, hay que declarar el trioxido de azufre soluble
en agua.

Principio

Disolucion en agua fria del azufre y transformacion en sulfato por
oxidacion con peroxido de hidrogeno en un medio alcalino.

Reactivos
Acido clorhidrico diluido:

Un volumen de acido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) por un volumen de
agua.

Solucién de hidroxido sédico al 30 % como minimo (d,, = 1,33 g/ml).
Solucion de perdxido de hidrogeno al 30 % (p/p).

Equipo

Matraz aforado de 500 ml (Stohmann).

Agitador rotativo regulado a 30/40 revoluciones por minuto.

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.

Preparacién de la muestra

Véase método 1.

Método

Toma de muestra

a) Abono que contenga simultdneamente, y a lo sumo, un 3 % de
azufre (S) (= 7,5 % SO,) y un 4 % de calcio (Ca) (= 5,6 % de
CaO): pesar 5 g de abono con precision de 1 mg.

b) Abono que contenga simultdneamente mas de un 3 % de azufre (S)
y de un 4 % de calcio (Ca): pesar 1 g de abono con precision de
1 mg.

Introducir la muestra en un matraz de 500 ml (5.1).
Preparacion de la solucion

Afadir aproximadamente 400 ml de agua. Tapar. Agitar (5.2) durante
30 minutos. Enrasar con agua. Homogeneizar por agitacion. Filtrar a
través de un filtro seco en un recipiente seco. Tapar si la soluciéon no
va a utilizarse inmediatamente.

Oxidacion de la alicuota que va a analizarse

Tomar una alicuota de la solucion de extraccion que no sea superior a
50 ml y, si fuese posible, contenga entre 20 y 100 mg de azufre (S).
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Introducirla en un vaso de precipitados de capacidad adecuada. En
caso necesario, llevar el volumen a unos 50 ml con agua. Anadir
3 ml de solucion de hidroxido sodico (4.2) y 2 ml de solucion de
peroxido de hidrogeno (4.3). Tapar con un vidrio de reloj y dejar
hervir moderadamente durante una hora sobre la placa calefactora
(5.3). Afiadir, en dosis de 1 ml, solucién de peréxido de hidrégeno
hasta que cese la reaccion (a lo sumo, 5 ml).

Dejar enfriar y retirar y lavar el vidrio de reloj del vaso de precipi-
tados. Acidificar con aproximadamente 20 ml de acido clorhidrico
diluido (4.1). Anadir agua hasta completar 300 ml.

Efectuar la determinacion cuantitativa de los sulfatos de toda la
solucion oxidada siguiendo el método 8.9.
Método 8.5

Extraccion y determinacion cuantitativa del azufre elemental

Advertencia

En este método de andlisis se utiliza disulfuro de carbono (CS,). Ello obliga a
tomar medidas de seguridad especiales, en particular respecto a los puntos
siguientes:

— almacenamiento de CS,,

— equipo de proteccion del personal,

— higiene en el trabajo,

— proteccion contra incendios y explosiones,

— eliminacion del reactivo.

Este método requiere un personal altamente cualificado y el equipo de laboratorio
adecuado.

1. Objeto

El presente documento define el método de extraccion y determinacion
cuantitativa del azufre elemental contenido en los abonos.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los abonos CE en los que, segun el
anexo I, hay que declarar el azufre total en forma elemental.

3. Principio

Extraccion del azufre elemental con disulfuro de carbono previa
eliminacion de los compuestos solubles. Gravimetria del azufre
extraido.

4, Reactivo

Disulfuro de carbono.

5. Equipo

5.1. Matraz de extraccion de 100 ml de cuello esmerilado.

5.2. Aparato de Soxhlet, con sus correspondientes cartuchos filtrantes.

5.3. Evaporador rotatorio de vacio.

5.4. Estufa eléctrica con ventilacion, regulada a 90 + 2 °C.

5.5. Céapsulas de Petri de porcelana, con un diametro de 5 a 7 cm y una

altura no superior a 5 cm.
5.6. Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
6. Preparacion de la muestra
Véase método 1.
7. Método
7.1. Toma de muestra

Introducir de 5 a 10 g de muestra pesados con precision de 1 mg en un
cartucho del aparato Soxhlet (5.2).
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7.2. Extraccion del azufre

Lavar a fondo con agua caliente el contenido del cartucho para
eliminar todos los compuestos solubles. Secar en estufa a 90 °C (5.4)
durante, al menos, 1 hora. Introducir el cartucho en el aparato de
Soxhlet (5.2).

Después de introducir en el matraz (5.1) unas cuantas perlas de vidrio,
se tara (P)) y se introducen 50 ml de disulfuro de carbono (4.1).

Conectar el aparato y extraer el azufre elemental durante 6 horas.
Suprimir el calentamiento, dejar enfriar y desconectar el matraz del
aparato. Poner el matraz en el evaporador rotatorio (5.3) hasta que el
contenido del matraz se solidifique en una masa esponjosa.

Secar el matraz en la estufa a 90 °C (5.4) hasta obtener una masa
constante (P,). Suele bastar con una hora.

7.3. Determinacion de la pureza del azufre extraido

Es posible que se extraigan otras substancias a la vez que el azufre
elemental con el disulfuro de carbono. Para determinar la pureza del
azufre elemental, se procedera de la siguiente forma:

Después de homogeneizar lo mejor posible el contenido del matraz,
tomar de 2 a 3 g de substancia y pesar con una precision de 1 mg
(n). Ponerlos en una cipsula de Petri (5.5) y pesarlo todo (P,).
Ponerlo luego sobre la placa calefactora (5.6) regulada de tal forma
que no supere los 220 °C para no provocar una combustion del
azufre. Continuar la sublimacion entre 3 y 4 horas hasta alcanzar una
masa constante (P,).

Nota

Para algunos abonos no hara falta conocer la pureza del azufre, en
cuyo caso se omitird el punto 7.2.

8. Expresion del resultado

El porcentaje en azufre elemental (S) del abono es igual a:

P, - Py

% S impuro del abono = x 100

x 100

P, -P
pureza del azufre extraido (%) = RELE
n

(P1 - Po)(P2 - P3)

% S puro del abono = x 100
mXn
donde
m = la masa de la muestra de abono en g,
P, = la masa del matraz de Soxhlet en g,
P, = la masa del matraz de Soxhlet y del azufre impuro, una vez
seco, en g,

= la masa del azufre impuro utilizado para la purificacion, en g,
= la masa de la capsula de Petri,

P, = la masa de la capsula de Petri después de la sublimacion del
azufre, en g.

M¢étodo 8.6
Determinaciéon manganimétrica del calcio extraido por precipitacion en
forma de oxalato
1. Objeto

El presente documento define el método para determinar el calcio
presente en los extractos de abonos.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los abonos CE en los que, segun lo
dispuesto en el anexo I, hay que declarar el calcio total y/o soluble
en agua.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1

5.2.

Principio

Precipitacion del calcio presente en una alicuota de la solucién de
extraccion en forma de oxalato, tras separacion y disolucion de este
ultimo, por valoracion del 4cido oxalico con permanganato de potasio.

Reactivos
Acido clorhidrico diluido:

Un volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) por un volumen de
agua.

Acido sulfiirico diluido (1:10):

Un volumen de écido sulftrico (d,, = 1,84 g/ml) por diez volumenes
de agua.

Solucion de amoniaco (1:1):

Un volumen de amoniaco (d,, = 0,88 g/ml) diluido en un volumen de
agua.

Solucién saturada de oxalato de amonio [(NH), C,O, - HO] a
temperatura ambiente (40 g/l aproximadamente).

Solucion de acido citrico al 30 % (m/v).

Solucion de cloruro de amonio al 5 % (m/v).

Soluciéon de azul de bromotimol al 0,1 % (m/v) en etanol de 95 %.
Solucion de verde de bromocresol al 0,04 % (m/v) en etanol de 95 %.
Solucion valorada de permanganato de potasio 0,02 mol/l.

Equipo

Crisol filtrante de vidrio sinterizado con una porosidad de 5 a 20 p.
Bafio maria.

Preparacion de la alicuota que va a analizarse

Con una pipeta de precision, tomar una alicuota de la solucién de
extraccion obtenida por el método 8.1 o por el 8.3, que contenga de
15 a 50 mg de Ca (= 21 a 70 mg de CaO). El volumen de esta
alicuota serd v,. Introducirla en un vaso de precipitados de 400 ml.
Neutralizar, si fuera necesario, con unas gotas de la solucion de
amoniaco (4.3) (viraje del indicador 4.7 de verde a azul).

Anadir 1 ml de la solucion de acido citrico (4.5) y 5 ml de la solucion
de cloruro de amonio (4.6).

Precipitacién del oxalato calcico

Afiadir aproximadamente 100 ml de agua. Hervir y afadir de 8 a 10
gotas de solucion del indicador (4.8) y, gota a gota, 50 ml de
solucion caliente de oxalato de amonio (4.4). Si se forma un
precipitado, disolverlo afiadiendo unas gotas de dacidos clorhidrico
(4.1). Neutralizar muy lentamente con la soluciéon de amoniaco (4.3),
agitando continuamente hasta alcanzar un pH de 4,4 a 4,6 (viraje del
indicador 4.8 de verde a azul). Poner el vaso de precipitados al bafio
maria (5.2) y mantenerlo hirviendo durante 30 minutos.

Sacar el vaso de precipitados del bafio maria, dejarlo en reposo durante
una hora y filtrar sobre el crisol (5.1).

Valoracion del oxalato precipitado

Lavar el vaso de precipitados y el crisol hasta eliminar por completo el
exceso de oxalato de amonio (lo que se podra verificar comprobando
la ausencia de cloruro en el agua de lavado). Introducir el crisol en el
vaso de precipitados de 400 ml y disolver el precipitado con 50 ml de
acido sulftrico caliente (4.2). Anadir agua al vaso de precipitados
hasta 100 ml aproximadamente. Calentar hasta alcanzar una
temperatura de 70 a 80 °C y valorar, gota a gota con la solucion de
permanganato (4.9) hasta que el color rosa se mantenga durante un
minuto. Este volumen sera n.
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Expresion del resultado

El contenido en calcio (Ca) del abono es igual a:

Ca (%) =n x 0,2004 x i

><—
0,02 v, xm

donde

n = volumen de permanganato utilizado, en ml

m = masa de la muestra en g,

v, = volumen de la alicuota en ml,

v, = volumen de la solucion de extraccion en ml,

t = concentracion de la solucion de permanganato en mol/l.

Ca0 (%) = Ca (%) x 1,400

Método 8.7

Determinacién cuantitativa del magnesio por espectrometria de absorcién

4.1.
4.2.
4.3.

43.1.

43.2.

433.

atomica
Objeto

El presente documento define el método para determinar el magnesio
presente en extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos CE obtenidos
con los métodos 8.1 y 8.3 en los que hay que declarar el magnesio
total y/o el magnesio soluble en agua, exceptuando los abonos
siguientes, que figuran en el anexo I D, relativo a elementos
nutrientes secundarios:

— tipo 4 (kieserita),

— tipo 5 (sulfato de magnesio) y tipo 5.1 (solucion de sulfato de
magnesio)

— y con la excepcion asi mismo del siguiente abono que figura en el
anexo | A 3 relativo a los abonos potasicos:

— tipo 7 (kieserita con sulfato de potasio)
— a los que se aplicara el método 8.8.

El presente método se aplica a todos los extractos de abonos que
contengan elementos en cantidad tal que puedan interferir en la deter-
minacion complexométrica del magnesio.

Principio

Una vez diluido el extracto de forma adecuada, se determina el
magnesio por espectrometria de absorcion atomica.

Reactivos

Acido clorhidrico, 1 mol/l.

Acido clorhidrico, 0,5 mol/l.

Solucion de calibracion de magnesio, 1,00 m g/ml

Disolver 1,013 g de sulfato de magnesio (MgSO, . 7H,0) en la
solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2).

Alternativa 1: Pesar 1,658 g de 6xido de magnesio (MgO) previamente
calcinado para eliminar las trazas de recarbonatacion. Introducirlo en
un vaso de precipitados con 100 ml de agua y 120 ml de acido
clorhidrico 1 mol/l (4.1). Una vez disuelto, trasvasar cuantitativamente
a un matraz aforado de 1 000 ml, enrasar con agua y homogeneizar
por agitacion.

o
Alternativa 2: Soluciéon de calibracion comercial

El laboratorio es responsable del control de estas soluciones de
calibracion.
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44.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Solucion de cloruro de estroncio

Disolver 75 g de cloruro de estroncio (SrCl, - 6H,0) en una solucién
de acido clorhidrico (4.2) y llevar a 500 ml con este mismo acido.

Equipo

Espectrometro de absorcion atémica provisto de una lampara de
magnesio y regulado a 285,2 nm.

Llama de acetileno y aire.
Preparacion de la solucion problema
Véanse métodos 8.1 y 8.3.

Método

Si el contenido declarado en magnesio (Mg) del abono es superior al
6 % (= 10 % de MgO), tomar 25 ml (V) de la solucién de extraccion
(6) e introducirla en un matraz aforado de 100 ml. Enrasar con agua.
Homogeneizar. El factor de dilucion sera D, = 100/V,.

Con una pipeta, tomar 10 ml de la solucion de extraccion (6) o de la
solucion (7.1); introducirla en un matraz aforado de 200 ml. Enrasar
con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar.
Factor de dilucion: 200/10.

Diluir esta solucién (7.2) con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l
(4.2), hasta obtener una concentracion correspondiente al intervalo
optimo de medidas del espectrometro (5.1). V, serd el volumen de la
extraccion en 100 ml. El factor de dilucion sera D, = 100/V,.

La solucion final debera contener un 10 % v/v de la solucion de
cloruro de estroncio (4.4).

Preparacion de la solucion en blanco

Preparar una solucion en blanco siguiendo todo el procedimiento desde
la extraccion (métodos de extraccion 8.1 u 8.3) y omitiendo
unicamente la toma de muestra de abono.

Preparacion de las soluciones para trazar la curva de calibracion

Diluir la solucién de calibracion (4.3) con acido clorhidrico 0,5 mol/l;
preparar, como minimo, 5 soluciones de calibracion de concentracion
creciente que correspondan al intervalo Optimo de medidas del
aparato (5.1).

Estas soluciones deberan contener un 10 % v/v de la solucion de
cloruro de estroncio (4.4).

Mediciones
Preparar el espectrometro (5.1) para medir a 285,2 nm.

Pulverizar sucesivamente las soluciones de calibracion (7.5), la
solucion del problema (7.3) y la solucion en blanco (7.4), lavando el
instrumento con la solucion que vaya a medirse a continuacion.
Repetir esta operacién 3 veces. Representar la curva de calibracion
poniendo en ordenadas las absorbancias de cada una de las calibra-
ciones (7.5) en el espectrometro y, en abscisas, las concentraciones en
magnesio correspondientes expresadas en p g/ml. Partiendo de esta
curva, determinar la concentracion en magnesio de la muestra (7.3),
esto es X, y la concentracion de la solucion en blanco (7.4), esto es
X,
Expresion del resultado

Calcular la cantidad de magnesio (Mg) o de 6xido de magnesio (MgO)
de la muestra partiendo de las soluciones de calibracion y teniendo en
cuenta el ensayo en blanco.

El contenido en magnesio (Mg) del abono en porcentaje es igual a:

(X, - Xb) D1(200/10) D, 500.100

Mg (%) =
g (%) 1000.1000 M

donde

X, = concentracion de la solucion problema dada en la curva de
calibracion, en p g/ml.

X

b

concentracion de la solucion en blanco dada en la curva de
calibracion, en p g/ml.
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4.1.
4.1.1.

4.2.

D, = factor de dilucion después de la dilucion especificada en el
punto 7.1.

— Este serd igual a 4 cuando se extraigan 25 ml

— Este serd igual a 1 cuando no se haga la dilucion.

— D, = factor de dilucion del punto 7.3.

— M = masa de la muestra en el momento de la extraccion.

— MgO (%) = Mg (%)/0,6
Método 8.8

Determinacién cuantitativa del magnesio por complexometria
Objeto

El presente documento define un procedimiento para la determinacion
del magnesio en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los extractos de abonos CE siguientes,
para los que se establece la determinacion cuantitativa del magnesio
total y/o del magnesio soluble en agua:

— abonos que figuran en el anexo I: abonos simples nitrogenados de
tipo 1 b + 1 ¢ (nitrato calcico y de magnesio), tipo 7 (sulfonitrato
de magnesio), tipo 8 (abono nitrogenado con magnesio) y abonos
simples potasicos del tipo 2 (sal bruta de potasa enriquecida), tipo
4 (cloruro de potasio con magnesio) y tipo 6 (sulfato de potasio
con sal de magnesio),

— abonos que figuran en el anexo I, relativo a elementos nutrientes
secundarios.

Principio

Disolucion del magnesio por uno de los métodos 8.1 y/o 8.3. Primera
valoracion con EDTA de Cat+Mg, en presencia de negro de eriocromo
T. Segunda valoracion con EDTA de Ca, en presencia de calceina o de
acido calconcarbonico. Determinacion del magnesio por diferencia.

Reactivos
Solucion de calibracion de magnesio 0,05 mol/l:

Alternativa 1: disolver 1,232 g de sulfato de magnesio (MgSO, .
7H,0) en la solucion de dcido clorhidrico 0,5 mol/l (4.11) y llevar a
100 ml con este mismo acido,

o

Alternativa 2: pesar 2,016 g de o6xido de magnesio previamente
calcinado para eliminar cualquier recarbonatacion. Introducirlos en un
vaso de precipitados con 100 ml de agua.

Afadir, mientras se agita, unos 120 ml de acido clorhidrico aproxima-
damente 1 mol/l (4.12).

Conseguida la disolucion, trasvasar cuantitativamente a un matraz
aforado de 1 000 ml, enrasar y homogeneizar.

Un ml de dichas soluciones debera contener 1,216 mg de Mg
(= 2,016 mg de MgO).

El laboratorio ha de controlar el titulo de esta soluciéon de calibracion.
Solucion 0,05 mol/l de EDTA

Pesar 18,61 g de sal disodica dihidratada de acido etilendiaminotetraa-
cético (C, H ,NNaO, . 2H0O), introducirlos en un vaso de
precipitados de 1 000 ml y disolver en unos 600 a 800 ml de agua.
Trasvasar la solucion cuantitativamente a un matraz aforado de
1000 ml. Enrasar y homogeneizar. Controlar esta solucion con la
solucion de calibracion (4.1), extrayendo 20 ml de esta Ultima y

valorando segun la técnica analitica descrita en el punto (7.2).

Un ml de la solucion de EDTA debera corresponder a 1,216 mg de
Mg (= 2,016 mg de MgO) y a 2,004 mg de Ca (= 2,804 mg de CaO)
(véanse las observaciones de los puntos 10.1 y 10.6).
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4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.
4.12.
4.13.

5.1.
5.2

Solucion de calibracion de calcio 0,05 mol/l

Pesar 5,004 g de carbonato calcico para analisis en seco e introducirlos
en un vaso de precipitados con 100 ml de agua. Anadir progresiva-
mente, mientras se agita, 120 ml de acido clorhidrico
aproximadamente 1 mol/l (4.12).

Hervir para expulsar el anhidrido carbonico, enfriar y trasvasar cuanti-
tativamente a un matraz aforado de 1 1. Completar el volumen con
agua y homogeneizar. Controlar la correspondencia de esta solucion
con la solucion (4.2) segun la técnica analitica (7.3). Un ml de esta
solucion debera contener 2,004 mg de Ca (= 2,804 mg de CaO) y
corresponder a 1 ml de la solucion de EDTA 0,05 mol/l (4.2).

Indicador de calceina

Mezclar cuidadosamente en un mortero 1 g de calceina con 100 g de
cloruro sédico. Utilizar 0,010 g de esta mezcla. El indicador cambiara
de verde a naranja. Se debera valorar hasta que se obtenga un naranja
sin reflejos verdes.

Indicador dcido calconcarbonico

Disolver 400 mg de 4cido calconcarbonico en 100 ml de metanol. Esta
solucion se conserva estable durante 4 semanas aproximadamente.
Utilizar 3 gotas de dicha solucion. El indicador cambiarda de rojo a
azul. Se debera valorar hasta obtener un azul sin reflejos rojos.

Indicador negro de eriocromo T

Disolver 300 mg de negro de eriocromo T en un mezcla de 25 ml de
I-propanol y de 15 ml de trietanolamina. Esta solucién se conserva
estable durante 4 semanas aproximadamente. Utilizar 3 gotas de esta
solucion. Este indicador cambiara de rojo a azul y debera valorarse
hasta que se obtenga un azul sin reflejos rojos. Solo cambiara en
presencia de magnesio. Si fuera necesario, afladir 1 ml de la solucion
de calibracion (4.1).

En presencia simultanea de calcio y de magnesio, el EDTA se
combinara primero con el calcio y, a continuacién, con el magnesio.
En tal caso, se valoraran conjuntamente ambos elementos.

Solucion de cianuro de potasio

Solucion acuosa de KCN al 2 % (no se puede pipetear con la boca,
véase 10.7).

Solucion de hidroxido de potasio y de cianuro de potasio

Disolver 280 g de KOH y 66 g de KCN en agua, completar el
volumen hasta 1 1 y homogeneizar.

Solucion tampon pH 10,5

En un matraz aforado de 500 ml, disolver 33 g de cloruro de amonio
en 200 ml de agua, afiadir 250 ml de amoniaco (d,, = 0,91 g/ml),
enrasar con agua y homogeneizar. Comprobar con regularidad el pH
de esta solucion.

Acido clorhidrico diluido: un volumen de 4cido clorhidrico
(d,, = 1,18 g/ml) por un volumen de agua.

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l.
Soluciéon de acido clorhidrico, aproximadamente 1 mol/l.
Solucion de hidroxido sédico 5 mol/l.

Equipo

Agitador magnético o mecanico.

Medidor de pH (pH-metro).

Ensayo de control

Efectuar una determinacion en alicuotas de las soluciones 4.1 y 4.3, de
tal forma que se tenga una relacion Ca/Mg aproximadamente igual a la
de la solucion problema. A tal efecto, tomar (a) ml de la solucion de
calibracion Mg (4.3) y (b-a) ml de la solucion de calibracion (4.1),
siendo (a) y (b) los ml de solucion de EDTA utilizados en las dos
valoraciones efectuadas con la solucion problema. Este procedimiento
solo es correcto si las soluciones de EDTA, de calcio y de magnesio
son exactamente equivalentes. En caso contrario, deberan efectuarse
las correcciones pertinentes.
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8.2.

8.3.

10.
10.1.

10.2.

10.3.

Preparacion de la solucion problema
Véanse métodos 8.1 y 8.3.
Determinacion cuantitativa

Alicuotas que han de extraerse

Dentro de los posible, la alicuota debera contener entre 9 y 18 mg de
magnesio (= 15 a 30 mg de MgO).

Valoracion en presencia de negro de eriocromo T

Pipetear una alicuota (7.1) de la solucion problema e introducirla en un
vaso de precipitados de 400 ml. Neutralizar, utilizando el pH-metro, el
exceso de acido con la solucion de hidroxido sodico 5 mol/l (4.13).
Diluir con agua hasta unos 100 ml. Afiadir 5 ml de solucion tampon
(4.9). El pH medido con el pH-metro debera ser de 10,5 + 0,1.
Afiadir 2 ml de soluciéon de cianuro de potasio (4.7) y 3 gotas de
indicador negro de eriocromo T (4.6). Valorar con una solucion de
EDTA (4.2), mientras se agita con moderacion en el agitador (5.1).
(Véanse los puntos 10.2, 10.3 y 10.4). Seran «b» los ml de solucion
de EDTA 0,05 mol/l.

Valoracion en presencia de calceina o de dacido calconcarbonico

Pipetear una alicuota de la solucion problema, igual a la utilizada para
la valoracion anterior, e introducirla en un vaso de precipitados de
400 ml. Neutralizar, utilizando el pH-metro, el exceso de acido con la
solucion de hidroxido soédico 5 mol/l (4.13). Diluir con agua hasta
unos 100 ml. Afadir 10 ml de la solucion de KOH/KCN (4.8) y el
indicador 4.4 o 4.5. Valorar con una solucion de EDTA (4.2)
mientras se agita con moderacion en el agitador (5.1). (Véanse los
apartados 10.2, 10.3 y 10.4). Seran «a» los ml de solucion EDTA
0,05 mol/L.

Expresion del resultado

Para los abonos CE a los que se aplica el presente método (5 g de
abono por 500 ml de extracto), el contenido del abono es igual a:

b - T
MgO (%) en el abono = (#
b - T
Mg (%) en el abono = (b-a)xT
M
donde
a = ml de EDTA 0,05 mol/l utilizados para la valoracion en

presencia de calceina o de acido calconcarbonico,

b = ml de EDTA 0,05 mol/l utilizados para la valoraciéon en
presencia de negro de eriocromo T,

M = masa de la muestra, expresada en gramos, presente en la
alicuota tomada,

T = 0,2016 x mol/l de la solucion de EDTA/0,05 (véase 4.2),
T = 0,1216 x mol/l de la solucion de EDTA/0,05 (véase 4.2).

Observaciones

La relacion estequiométrica EDTA/metal en los analisis por complexo-
metria siempre es de 1:1, sea cual sea la valencia del metal y aunque el
EDTA sea tetravalente. Por lo tanto, la solucion de valoracion de
EDTA y las soluciones de calibracion seran molares y no normales.

Los indicadores complexométricos suelen ser sensibles al aire. La
solucion puede perder color durante la valoracion. Debera anadirse
entonces una o dos gotas de indicador. Esto ocurre sobre todo con el
negro de eriocromo Ty el acido calconcarbonico.

Los complejos metal-indicador son a veces relativamente estables y
pueden tardar en virar. Por ello se deberan afiadir lentamente las
ultimas gotas de EDTA y comprobar que no se ha superado el viraje
afiadiendo una gota de la solucion 0,05 mol/l de magnesio (4.1) o de
calcio (4.3), especialmente para el complejo eriocromo-magnesio.
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10.5.

10.6.

10.7.

4.2.
43.

5.1.

5.2

5.3.

5.4.

6.1.

6.2.

El viraje del indicador no debera observarse de arriba abajo, sino hori-
zontalmente a través de la solucion, y el vaso de precipitados debera
colocarse sobre un fondo blanco en una posicion adecuada con
relacion a la luz. El viraje también puede observarse facilmente
colocando el vaso de precipitados sobre un vidrio esmerilado,
alumbrado por debajo con una luz moderada (lampara de 25 W).

Este analisis requiere cierta experiencia y conviene ejercitarse, por
ejemplo, observando los virajes de las soluciones de calibracion 4.1 y
4.3. Es preferible que sea el mismo analista del laboratorio quien
efectie las determinaciones.

Para facilitar el control de la equivalencia entre las soluciones de
calibracion 4.1, 4.2 y 4.3 se puede utilizar una solucion de EDTA de
titulo declarado (Tritisol o Normex, por ejemplo).

No deben verterse a la red de alcantarillado las soluciones que
contengan cianuro de potasio sin haber transformado previamente el
cianuro en un compuesto inocuo, por ejemplo, por oxidacion con
hipoclorito sodico, después de alcalinizarlo.

Método 8.9

Determinacion cuantitativa de los sulfatos
Objeto

El presente documento define el método para determinar el azufre en
forma de sulfato presente en extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a la determinacion cuantitativa de los
sulfatos presentes en las extracciones efectuadas segun los métodos
8.1,82,83y 84.

Principio

Determinacion gravimétrica de los sulfatos por precipitacion en forma
de sulfato de bario.

Reactivos
Acido clorhidrico diluido:

Un volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) por un volumen de
agua.

Solucién de cloruro de bario BaCl, . 2H,0, de 122 g/l.

Solucion de nitrato de plata, 5 g/l.

Equipo

Crisoles de porcelana.

Baio maria.

Estufa de secado regulada a 105 °C (£ 1) °C

Horno eléctrico, con circulacion de aire, regulado a 800 °C (+ 50) °C
Método

Preparacion de la solucion

Con una pipeta tomar una alicuota de una de las soluciones de
extraccion mencionadas en el punto 2 que contenga entre 20 y
100 mg de S, es decir, entre 50 y 250 mg de SO,.

Introducir esta alicuota en un vaso de precipitados de capacidad
adecuada. Afadir 20 ml de acido clorhidrico diluido (4.1). Anadir
agua hasta 300 ml.

Obtencion del precipitado

Hervir la solucion, anadiendo, gota a gota, aproximadamente 20 ml de
la solucion de cloruro de bario (4.2) agitando enérgicamente la
solucion en el vaso de precipitados. Continuar la ebullicion durante
unos minutos.

Poner al bafio maria hirviendo (5.2) el vaso de precipitados cubierto
con un vidrio de reloj durante 1 hora. A continuacion, dejar en
reposo y en caliente (aproximadamente 60 °C) hasta que el liquido
sobrenadante quede claro. Decantar la solucion clara a través de un
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6.3.

42.
43.
44.
45.

4.6.

filtro sin cenizas de filtracion lenta. Lavar el precipitado varias veces
por decantacion con un volumen adecuado de agua caliente. Seguir
lavando el precipitado en el filtro hasta la eliminacion de los cloruros,
lo cual se comprobara con la solucion de nitrato de plata (4.3).

Calcinacion y pesaje del precipitado

Introducir el filtro con el precipitado en un crisol de porcelana (5.1),
previamente tasado con precision de 0,1 mg. Secar en la estufa (5.3)
y calcinar a 800 °C (5.4) aproximadamente, durante media hora.
Dejar enfriar en un desecador y pesar con precision de 0,1 mg.

Expresion del resultado

Un mg de sulfato de bario corresponde a 0,137 mg de S o a 0,343 mg
de SO..

El contenido del abono en % de S es igual a:

Vi
Vo X'm

S (%) =w x 0,0137 x

SO(%) = S (%) x 2,5

donde

w = masa del precipitado de sulfato de bario, en mg,
v, = volumen de la solucién de extraccion, en ml,

v, = volumen de la alicuota, en ml,

m = masa de la muestra, en g.

Método 8.10

Determinacion cuantitativa del sodio extraido
Objeto

El presente documento define el método de determinacion cuantitativa
del sodio presente en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los abonos CE en los que, segun lo
dispuesto en el anexo I, hay que declarar el sodio.

Principio

Tras haber diluido convenientemente el extracto obtenido con los
métodos 8.1 y/o 8.3, se determinara por espectrometria de emision de
llama el contenido en sodio de la solucion.

Reactivos
Acido clorhidrico diluido:

Un volumen de 4cido cloridrico (d,) = 1,18 g/ml) por un volumen de
agua.

Nitrato de aluminio, AI(NO,), . 9H,0.

Cloruro de cesio, CsCI.

Cloruro sodico anhidro, NaCl.

Solucion de cloruro de cesio y de nitrato de aluminio

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver en agua 50 g de cloruro de
cesio (4.3) y 250 g de nitrato de aluminio (4.2). Enrasar con agua y
homogeneizar por agitacion.

Solucion de calibracion de sodio de 1 m g/ml Na

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver en agua 2,542 g de cloruro
sodico (4.4). Anadir 10 ml de acido clorhidrico (4.1). Enrasar con
agua. Homogeneizar por agitacion.

Equipo

Espectrometro de emision de llama regulado a 589,3 nm.
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6.1.

6.2.

Soluciones de calibracion

Introducir 10 ml de solucion de calibracion (4.6) en un matraz aforado
de 250 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar por agitacion. Concentra-
cion de la solucion: 40 pg/ml de Na.

En matraces aforados de 100 ml introducir 0, 5, 10, 15, 20 y 25 ml de
la solucion intermedia (6.1). Afiadir 10 ml de la solucion (4.5). Enrasar
con agua. Homogeneizar por agitacion. Concentracion de las
soluciones: 0, 2, 4, 6, 8 y 10 pg/ml de Na.

Preparacion de las soluciones problema
Dependiendo del contenido en sodio previsto de la soluciéon de

extraccion (5 g de abono en 500 ml) obtenida siguiendo el método
8.1 o el método 8.3, efectuar las diluciones segun el siguiente cuadro:

Dilucion intermedia Dilucion final
Na.O Factor
(%) Na (%) | Alicuot- | Dilucio- | Alicuot- Dilucié- de
a(ml) | nenml | a(ml) nen ml dilucion
(v, (A v,

3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50

5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400

La dilucién intermedia se hara con agua. Para la dilucion final, se
afiadiran 10 ml de la solucion (4.5) en el matraz aforado de 100 ml.

Para una muestra de 1 g, multipliquese por 5 la alicuota de la dilucién
final (v,).

Determinacion

Preparar el espectrometro (5.1) para efectuar mediciones a 589,3 nm.
Calibrar el aparato midiendo la respuesta de las soluciones de
calibracion (6.2). Regular después la sensibilidad del aparato de
forma que se utilice totalmente su escala cuando se emplee la
solucion de calibracion mas concentrada. A continuacion, medir la
respuesta de la solucion de la muestra que vaya a analizarse (7).
Repetir la operacion 3 veces.

Expresion del resultado

Representar la curva de calibracion poniendo en ordenadas las medias
de las respuestas de cada una de las soluciones de calibracion y, en
abscisas, la concentraciones correspondientes expresadas en p g/ml. A
partir de ésta, calcular la concentracion en sodio de la solucion de la
muestra. Calcular la cantidad de sodio a partir de las soluciones de
calibracion teniendo en cuenta las diluciones. Expresar los resultados
en porcentajes de la muestra.

El porcentaje en sodio (Na) del abono es igual a:

-2
V3 V] 10
Na % =x.————
V4V m

Na,0 (%) = Na (%) x 1,348

donde

x = concentracion de la solucion introducida en el espectrometro,
en pg/ml.

v, = volumen de la solucién de extraccion, en ml.

v, = volumen de la alicuota en la disolucion intermedia, en ml.

v, = volumen de la dilucién intermedia, en ml.

v, = volumen de la alicuota en ml en la dilucion final (a 100 ml).

m = masa de la muestra, en g.
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Método 9

Micronutrientes en concentraciones iguales o inferiores al 10 %

Método 9.1

Extraccion de los micronutrientes totales
Objeto

En el presente documento se establece el método de extraccion de los
siguientes micronutrientes: boro total, cobalto total, cobre total, hierro
total, manganeso total, molibdeno total y zinc total. El objetivo
consiste en efectuar un minimo de extracciones de forma que pueda
utilizarse, siempre que ello sea posible, el mismo extracto para
determinar el contenido total de cada uno de los micronutrientes
citados.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los abonos CE contemplados en el
anexo I E en los que hay que declarar uno o varios de los siguientes
micronutrientes: boro, cobalto, cobre, hierro, manganeso, molibdeno y
zinc. Se puede usar para la determinacion de cada uno de los micronu-
trientes cuyos contenidos declarados sean iguales o inferiores al 10 %.

Principio
Disolucion en acido clorhidrico diluido en ebullicion.
Nota

La extraccion es empirica y puede ser mas o menos cuantitativa seguin
el producto o los demas componentes del abono. En particular, para
determinados didxidos de manganeso, las cantidades extraidas pueden
ser muy inferiores a la totalidad del manganeso contenido en el
producto. Es responsabilidad de los fabricantes de abonos garantizar
que el contenido declarado corresponde efectivamente a la cantidad
solubilizada en las condiciones del método.

Reactivos
Solucion de dacido clorhidrico diluido, aproximadamente 6 mol/l

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 1
volumen de agua.

Amoniaco concentrado (NH,OH, d, = 0,9 g/ml).
Equipo

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
Nota

Si se prevé la determinacion del boro, debe descartarse el empleo de
vidrio de borosilicato. Sera mas conveniente el uso de teflon o silice
en la extraccion por ebullicion. Si se utilizan detergentes que
contengan boratos para lavar los utensilios de vidrio, éstos deben
aclararse cuidadosamente.

Reparacion de la muestra
Veéase el método 1.
Método

Toma de muestra

Pesar una cantidad de abono comprendida entre 2 y 10 g, dependiendo
del contenido declarado de elemento en el producto. Debe utilizarse el
cuadro siguiente para obtener una solucion final que, una vez diluida
convenientemente, se sitiie en el intervalo de medida de cada método.
Las muestras se pesaran con una precision de 1 mg.

Contenido  declarado  de < 0,01 0,01-<5 > 5-10
micronutriente en el abono

(%)

Masa de la toma de muestra 10 5 2

(&
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7.2.

Masa del elemento en la toma 1 0,5-250 100-200
de muestra (mg)

Volumen del extracto V (ml) 250 500 500

Concentracion del elemento 4 1-500 200-400
en el extracto (mg/l)

Introducir las tomas de muestra en vasos de precipitados de 250 ml.
Preparacion de la solucion

Si fuera necesario, humectar la toma de muestra con un poco de agua,
afiadir primeramente 1 volumen de acido clorhidrico diluido (4.1) en
pequenas fracciones y con precaucion, a razéon de 10 ml por gramo
de abono utilizado, luego afiadir aproximadamente 50 ml de agua.
Tapar el vaso de precipitados con un vidrio de reloj y mezclar. Hervir
durante 30 minutos sobre la placa calefactora. Dejar enfriar, agitando
de vez en cuando. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado
de 250 o 500 ml (véase el cuadro). Enrasar con agua. Homogeneizar.
Pasar a través de un filtro seco a un recipiente seco. Desechar las
primeras porciones del filtrado. El extracto ha de estar perfectamente
limpido.

Proceder lo mas rapidamente posible a la determinacion sobre partes
alicuotas del filtrado claro. Si no es asi, tapar el recipiente.

Observacion

Extractos en los que se debe determinar el contenido de boro: deben
ser llevados a un pH comprendido entre 4 y 6 con amoniaco
concentrado (4.2).

Determinacion

La determinacion de cada micronutriente se efectuara sobre partes
alicuotas adaptadas a los métodos especificos de cada uno de los
micronutrientes.

Sobre una parte alicuota eliminar, si procede, los agentes quelatantes o
complejantes organicos segun el método 9.3. Se recuerda que esta
eliminacion no suele ser necesaria en la determinacion por espectrome-
tria de absorcion atomica.

Método 9.2

Extraccion de los micronutrientes solubles en agua
Objeto

En el presente documento se define el método de extraccion de las
formas solubles en agua de los siguientes micronutrientes: boro,
cobalto, cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc. El objetivo
consiste en efectuar un minimo de extracciones de forma que pueda
utilizarse, siempre que sea posible, el mismo extracto para determinar
el contenido de cada uno de estos micronutrientes.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los abonos CE contemplados en el
anexo | en los que hay que declarar uno o varios de los micronu-
trientes  siguientes: boro, cobalto, cobre, hierro, manganeso,
molibdeno y zinc. Se aplica a la determinacion de cada uno de los
micronutrientes cuyos contenidos declarados sean iguales o inferiores
al 10 %.

Principio

La extraccion de los micronutrientes se efectua agitando el abono en
agua a una temperatura de 20 °C + 2 °C.

Nota

La extraccion es empirica y puede ser mas o menos cuantitativa.
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5.2

7.2.

7.3.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico (HCI) diluido, aproximadamente 6 mol/

I

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 1
volumen de agua.

Equipo

Agitador rotatorio ajustado a 35 a 40 revoluciones por minuto, aproxi-
madamente.

pH-metro
Nota

Si se prevé la determinacion cuantitativa del boro presente en el
extracto, debe descartarse el uso de vidrio borosilicatado. Para esta
extraccion puede ser conveniente el teflon o la silice. Si se utilizan
detergentes que contengan boratos para lavar los utensilios de vidrio,
éstos deben aclararse a fondo.

Preparacion de la muestra
Véase el método 1.
Método

Toma de muestra

Tomar una cantidad de abono comprendida entre 2 y 10 g
dependiendo del contenido en elemento que se espere encontrar en el
producto. Debe utilizarse el cuadro siguiente para obtener una solucion
final que, una vez diluida convenientemente, se sittie en el intervalo de
medida de cada método. Las tomas de muestra se pesaran con una
precision de 1 mg.

Contenido declarado de < 0,01 0,01-<5 > 5-10
micronutriente en el abono

(%0)

Masa de la toma de muestra 10 5 2
(&

Masa del elemento en la toma 1 0,5-250 100-200

de muestra (mg)

Volumen del extracto V (ml) 250 500 500

Concentraciéon del elemento 4 1-500 200-400
en el extracto (mg/l)

Colocar la toma de muestra en un matraz de 250 ml o de 500 ml
(segun el cuadro).

Preparacion de la solucion

Anadir aproximadamente 200 ml de agua, si el matraz es de 250 ml, y
400 ml de agua si es de 500 ml.

Tapar el frasco con cuidado. Agitar enérgicamente a mano para
obtener una buena dispersion del producto. Colocar el matraz en el
agitador. Tener el aparato en funcionamiento por espacio de 30
minutos.

Enrasar con agua. Homogeneizar.
Preparacion de la solucion para la determinacion.

Filtrar inmediatamente en un frasco limpio y seco. Tapar el frasco.
Proceder a la determinacion inmediatamente después de la filtracion.

Nota

Si se produjese un enturbiamiento progresivo del extracto, efectuar una
nueva extraccion segin 7.1 y 7.2 en un matraz de volumen Ve. Filtrar
sobre un matraz aforado de volumen (W), previamente seco en el que
se habran vertido 5 ml exactamente medido de una solucion de acido
clorhidrico (4.1). Interrumpir la filtraciéon en el momento preciso en el
que se alcanza la linea de enrase. Homogeneizar.
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4.1.

4.2.

En estas condiciones el valor de V que figura en la expresion de
resultado es:

V=VexW/(W-5)

Las diluciones que figuran en la expresion de resultados se basan en
este valor de V.

Determinacion

La determinacion de cada micronutriente se efectuara en partes
alicuotas adaptadas a los métodos especificos de cada uno de los
micronutrientes.

En una parte alicuota, eliminar, si procede, los agentes quelatantes o
complejantes organicos segun el método 9.3. Se recuerda que esta
eliminacién no suele ser necesaria en la determinacion por espectrome-
tria de absorcion atomica.

Método 9.3

Eliminacion de los compuestos organicos en los extractos de abonos

Objeto

En el presente documento se define el método de eliminacion de los
compuestos organicos en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del elemento total
y/o del elemento soluble en agua.

Nota

La presencia de materia organica en pequeias cantidades casi nunca
influye en las determinaciones por espectrometria de absorcion
atomica.

Principio

Los compuestos organicos contenidos en una alicuota del extracto se
oxidan con peroxido de hidroégeno.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico (HCI) diluido, aproximadamente
0,5 mol/l:

Mezclar 1 volumen de écido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 20
voliimenes de agua.

Solucién de peréxido de hidrogeno (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml),
exenta de micronutrientes.

Equipo
Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
Método

Tomar 25 ml de la solucion de extraccion siguiendo el método 9.1 o el
método 9.2 e introducirlos en un vaso de precipitados de 100 ml. Si se
trata de la extraccion 9.2, anadir 5 ml de la solucion de Aacido
clorhidrico diluido (4.1). Afiadir a continuacion 5 ml de la solucion
de peroxido de hidrogeno (4.2). Cubrir con un vidrio de reloj. Dejar
oxidar en frio durante aproximadamente 1 hora y, a continuacion,
hervir progresivamente y mantener en ebullicion durante media hora.
Si es necesario, afladir otros 5 ml de peroxido de hidrogeno a la
solucién templada y proseguir la destruccion de los compuestos
organicos; después, eliminar el exceso de peroxido de hidrogeno
mediante ebullicion. Dejar enfriar y trasvasar cuantitativamente a un
matraz aforado de 50 ml. Ajustar al volumen con agua. Homogeneizar.
Filtrar si es necesario.

Se contara con esta dilucion al 50 % a la hora de tomar las alicuotas y
al calcular el porcentaje de micronutriente del producto.
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Método 9.4

Determinacion cuantitativa de micronutrientes en los extractos de abonos

4.2.

4.3.

44.

por espectrometria de absorcién atomica
(procedimiento general)
Objeto

El presente documento define el método general para la determinacion
cuantitativa por medio de la espectrometria de absorcion atomica de
determinados micronutrientes contenidos en extractos de abonos.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa de elemento total
y/o elemento soluble en agua.

Las adaptaciones particulares de este procedimiento a cada micronu-
triente se especifican en los métodos relativos al elemento en cuestion.

Nota

La presencia de materia organica en pequefias cantidades casi nunca
influye en las determinaciones por espectrometria de absorcion
atomica.

Principio

Tras un posible tratamiento del extracto para reducir o eliminar las
especies quimicas que interfieren, se diluye el extracto de manera tal
que su concentraciéon se situe en la zona de respuesta optima del
espectrometro para una longitud de onda adaptada al micronutriente
en cuestion.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico (HCI) diluido, aproximadamente 6 mol/
l'.

Mezclar 1 volumen de é4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 1
volumen de agua.

Solucion de acido clorhidrico (HCI) diluido, aproximadamente
0,5 mol/l:

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 20
voliimenes de agua.

Solucion de sal de lantano, de 10 g de La por litro

Este reactivo se emplea para la determinacion cuantitativa del cobalto,
hierro, manganeso y zinc. Puede prepararse a partir de:

a) En un matraz aforado de 1 1, verter 11,73 g de oxido de lantano
(La,0,) en 150 ml de agua y afiadir a continuacion 120 ml de
acido clorhidrico 6 mol/l (4.1). Dejar que se disuelva y enrasar
con agua. Homogeneizar. La concentracion de esta solucion en
acido clorhidrico libre es 0,5 mol/l, aproximadamente. O bien

b) En un matraz aforado de 1 1, disolver 26,7 g de cloruro de lantano
heptahidratado (LaCl, . 7H,0) o 31,2 g de nitrato de lantano
hexahidratado [La(NO,), . 6H,0] o 26,2 g de sulfato de lantano
nonahidratado [La,(SO,), . 9H,0] en 150 ml de agua; afiadir
85 ml de acido clorhidrico 6 mol/l (4.1) y enrasar con agua. Homo-
geneizar. La concentracion de esta solucion en acido clorhidrico es
0,5 mol/l, aproximadamente.

Soluciones de calibracion

Para su preparacion, véanse los métodos de determinacion cuantitativa
propios de cada micronutriente.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica capaz de recibir las fuentes que
emitan las lineas caracteristicas de los micronutrientes estudiados.

Para su utilizacion, el quimico se ajustard a las instrucciones del
fabricante del aparato y debera estar familiarizado con su manipula-
cion. El aparato debe permitir corregir el fondo de llama, por si fuera
necesario (Co y Zn). Los gases empleados seran el aire y el acetileno.
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6.2.

7.2.

7.3.

Preparacion de la solucion problema

Disolucion de los micronutrientes que deben determinarse
Véanse los métodos 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Diluir una alicuota del extracto obtenido siguiendo los métodos 9.1,
9.2 0 9.3 con agua o acido clorhidrico (4.1) o (4.2) de manera que se
obtenga, en la solucion final para la medida, una concentracion del
elemento en cuestion adecuada al intervalo de calibracion empleada
(7.2) y una concentracion de acido clorhidrico como minimo 0,5 mol/
1, pero no mas de 2,5 mol/l. Esta operacion puede requerir una o varias
diluciones sucesivas.

Tomar una alicuota de la udltima solucion de dilucion del extracto,
siendo (a) el volumen en ml, y verterla en un matraz aforado de
100 ml. Para la determinacion del cobalto, hierro, manganeso y zinc,
afiadir 10 ml de la solucion de sal de lantano elegida (4.3). Enrasar
con la solucion de écido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2) y homogeneizar.
Esta sera la solucion final para la medida, siendo D el factor de
dilucion.

Método
Preparacion del ensayo en blanco

Preparar una solucion en blanco siguiendo todo el proceso desde la
extraccion y omitiendo unicamente la toma de muestra de abono.

Preparacion de las soluciones de calibracion

A partir de la solucion de calibracion de trabajo preparada seglin el
método descrito para cada micronutriente, preparar, en matraces
aforados de 100 ml, una serie de, como minimo, 5 soluciones de
calibracion de concentracion creciente que correspondan al intervalo
optimo de medida del aparato. Si es preciso, ajustar la concentracion
de acido clorhidrico para que se aproxime lo mas posible a la de la
solucion diluida para el ensayo (6.2). Para la determinacion del
cobalto, del hierro, del manganeso y del zinc, afiadir 10 ml de la
misma solucion de sal de lantano (4.3) que se haya empleado en 6.2.
Enrasar con la solucion de 4cido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2) y homoge-
neizar.

Mediciones

Preparar el espectrometro (5) para las mediciones y regular la longitud
de onda al valor que se precise en el método propio del micronutriente
que vaya a determinarse.

Pulverizar tres veces sucesivas las soluciones de calibracion (7.2), la
solucion problema (6.2) y la solucion en blanco (7.1), anotando cada
resultado; lavar a fondo el instrumento con agua destilada entre cada
pulverizacion.

Representar la curva de calibracion poniendo en ordenadas el valor
medio de los resultados de cada una de las soluciones de calibracion
(7.2) leidos en el espectrometro y, en abscisas, las concentraciones
correspondientes del elemento que se determine, expresadas en ug
por ml.

Partiendo de esta curva, determinar las concentraciones de dicho
micronutriente en la solucion de ensayo x_ (6.2) y en la soluciéon en
blanco x, (7.1). Dichas concentraciones se expresaran en pg/ml.

Expresion del resultado

El porcentaje de micronutriente (E) en el abono es igual a:
E (%) =[(x,-x) x VxD]/ M x 10%

Si se ha seguido el método 9.3:
E (%) = [(x, - x,) x V x 2D] / (M x 10%)

donde:

E cantidad de micronutriente que se determine, expresada en
porcentaje del abono;

X, concentracion de la solucion de ensayo (6.2), en pg/ml;
X, concentracion de la solucion de ensayo en blanco (7.1), en pg/ml;

V volumen del extracto obtenido con el método 9.1 0 9.2, en ml;
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D factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M masa de la toma de muestra realizada segtin el método 9.1 0 9.2, en
g.

Calculo del factor de dilucion D:

Si (@), (,), (). (@) ¥ () s0n las alicuotas y (v,), (v,), (V) (V)
y (100) los volumenes en ml correspondientes a las diluciones
respectivas, el factor de dilucion D sera igual a:

D= (v/a) x (v/a,) x (v/a) x . x.x.x(v/ai) x (100/a)
Método 9.5
Determinacion cuantitativa del boro en los extractos de abonos por espectro-
metria con azometina-H

1. Objeto

El presente documento describe un método para determinar el boro
presente en los extractos de abonos.

2. Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del boro y/o del
boro soluble en agua.

3. Principio

El i6n borato forma, en contacto con una soluciéon de azometina-H, un
complejo amarillo cuya concentracion se determina por espectrometria
de absorcion molecular a 410 nm. Los iones que puedan interferir se
enmascaran con EDTA.

4. Reactivos
4.1. Solucion tampon de EDTA

Introducir en un matraz aforado de 500 ml que contenga 300 ml de
agua:

— 75 g de acetato de amonio (NH,O0CCH,);

— 10 g de sal disodica del 4acido etilendiaminotetraacético
(Na,EDTA);

— 40 ml de écido acético (CH,COOH d,, = 1,05 g/ml).

Enrasar a 500 ml con agua. Homogeneizar cuidadosamente. El pH de
la solucion, medido con electrodo de vidrio, ha de ser 4,8 + 0,1.

4.2. Solucion de azometina-H
En un matraz aforado de 200 ml, introducir
— 10 ml de la solucién tampon (4.1);
— 400 mg de azometina-H (C,_H, ,;NNaO,S);

— 2 g de é4cido abscorbico (CH,O,).

— Enrasar y homogeneizar. No han de prepararse grandes cantidades
de este reactivo por ser estable solo durante algunos dias.

4.3. Soluciones de calibracion de boro
43.1. Solucion madre de boro de 100 pg/ml

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver en agua 0,5719 g de acido
boérico (H,BO,), pesado con una precision de 0,1 mg. Enrasar con agua
a 1000 ml, homogeneizar. Trasvasar a un frasco de plastico para
guardarlo en el frigorifico.

43.2. Solucion de calibracion de trabajo de 10 pg/ml

Introducir 50 ml de la soluciéon madre (4.3.1) en un matraz aforado de
500 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

5. Equipo

Espectrometro de absorcion molecular, provisto de cubetas de 10 mm
de camino Optico y regulado para trabajar a una longitud de onda de
410 nm.
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6.2.

6.3.

7.2.

7.3.

7.4.

Preparacion de la solucion problema

Disolucion de boro

Véanse los métodos 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Diluir en agua una alicuota del extracto (6.1), de manera que se
obtenga una concentracion de boro apropiada para la determinacion,
segun 7.2. Puede ser necesario hacer dos diluciones sucesivas. Se
llamara D al factor de dilucion.

Preparacion de la solucion correctora

Si la solucion de ensayo (6.2) tiene color, preparar una solucion
correctora correspondiente, vertiendo en un matraz de plastico 5 ml
de la solucion de ensayo (6.2), 5 ml de la solucion tampon de EDTA
(4.1) y 5 ml de agua. Homogeneizar.

Método
Preparacion del ensayo en blanco

Preparar una solucion en blanco siguiendo todo el proceso desde la
extraccion y omitiendo unicamente la toma de muestra de abono.

Preparacion de las soluciones de calibracion

Introducir en una serie de matraces aforados de 100 ml, 0, 5, 10, 15,
20 y 25 ml de la solucion de calibracién de trabajo (4.3.3). Enrasar
con agua a 100 ml y homogeneizar. Estas soluciones contienen entre
0y 2,5 pg/ml B.

Desarrollo del color

Introducir en una serie de matraces de plastico 5 ml de las soluciones
de calibracion (7.2), de la solucion de ensayo (6.2) y del ensayo en
blanco (7.1). Anadir 5 ml de la solucion tampon de EDTA (4.1).
Anadir 5 ml de la solucion de azometina-H (4.2).

Homogeneizar y desarrollar el color entre 2 horas y media y 3 horas
en la oscuridad.

Mediciones

Medir la absorbancia de las soluciones obtenidas segtin lo dispuesto en
7.3y, si procede, de la solucion correctora (6.3), a la longitud de onda
de 410 nm utilizando el agua como referencia. Enjuagar las cubetas
antes de medir la solucion siguiente.

Expresion del resultado

Representar la curva de calibracion poniendo en abscisas las concen-
traciones de las soluciones de calibracion (7.2) y en ordenadas los
valores correspondientes de las absorbancias (7.4), proporcionados
por el espectrometro.

Partiendo de esta curva, determinar la concentracion de boro de la
solucion en blanco (7.1), la concentracion de boro de la solucion de
ensayo (6.2) y, si es necesario, cuando la solucion de ensayo tenga
color, la concentracion corregida de ésta. Para calcular dicha concen-
tracion, sustraer el valor de la absorbancia de la solucion correctora
(6.3) del valor de la absorbancia de la solucion de ensayo (6.2) y
determinar la concentracion corregida de la solucion de ensayo. La
concentracion de la solucion de ensayo (6.2), o la misma corregida,
se llamard X (x), y la concentracion del ensayo en blanco, (x,).

El porcentaje de boro del abono es:

B % = [(x_ - x,) *x Vx D]/ (M x 10%
Si se ha seguido el método 9.3:

B % = [(x, - x,) X V x2D]/ (M x 10%

donde:

B = porcentaje de boro en el abono;

X, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2) o la concentracion
corregida de la misma, en pg/ml;

x, = concentracion del ensayo en blanco (7.1), en pg/ml;

volumen del extracto obtenido con el método 9.1 6 9.2, en
gramos;
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D
M

factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

masa de la toma de muestra realizada con el método 9.1 6 9.2,
en gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si (a) y (a) son las alicuotas
sucesivas 'y (v)) y (v,) los volimenes correspondientes a las
diluciones respectivas, el factor de dilucion D sera igual a:

D = (v/a) x (v,/a)

Método 9.6

Determinacion cuantitativa del cobalto en los extractos de abonos por espec-

4.2.

43.

4.4.
44.1.

44.2.

6.2.

trometria de absorcion atomica
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del cobalto en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa de cobalto y/o del
cobalto soluble en agua.

Principio

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se
determina cuantitativamente el cobalto por espectrometria de
absorcion atomica.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l
Véase el apartado 4.1 del método 9.4.

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Véase el apartado 4.2 del método 9.4.

Soluciones de sal de lantano, de 10 g de (La) por litro
Véase el apartado 4.3 del método 9.4.

Soluciones de calibracion de cobalto

Solucion madre de cobalto de 1 000 pg/ml

En un vaso de precipitados de 250 ml, disolver 1 g de cobalto
metalico, pesado con una precision de 0,1 mg, en 25 ml de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1). Calentar en placa calefactora hasta su
completa disolucion. Dejar enfriar y trasvasar cuantitativamente a un
matraz aforado de 1 000 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

Solucion de trabajo de cobalto de 100 pg/ml

Introducir 10 ml de la soluciéon madre (4.4.1) en un matraz aforado de
100 ml. Enrasar con la solucion de écido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2).
Homogeneizar.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica: véase el apartado 5 del método
9.4. El aparato debera estar provisto de una fuente de lineas caracteris-
ticas del cobalto (240,7 nm) y de un corrector de fondo de llama.

Preparacion de la solucion problema
Preparacion de la solucion de cobalto
Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 9.4. La solucion de ensayo debe
contener un 10 % (v/v) de una solucion de sal de lantano (4.3).

Método
Preparacion del ensayo en blanco

Véase el apartado 7.1 del método 9.4. Esta solucion debe contener un
10 % (v/v) de la solucién de sal de lantano utilizada en 6.2.
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7.2.

7.3.

Preparacion de las soluciones de calibracion
Véase el apartado 7.2 del método 9.4.

En el intervalo 6ptimo de determinacion comprendido entre 0 y 5 pg/
ml de cobalto (Co), introducir respectivamente en una serie de
matraces aforados de 100 ml: 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 ml de la solucion
de trabajo (4.4.2). Si es necesario, ajustar la concentracion de acido
clorhidrico para que se aproxime lo mas posible a la de la solucion
de ensayo. Afiadir en cada matraz 10 ml de la solucion de sal de
lantano utilizada en 6.2. Enrasar a 100 ml con la soluciéon de acido
clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar. Estas soluciones contienen
respectivamente 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 pg/ml de cobalto (Co).

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones con una longitud de onda de 240,7 nm.

Expresion del resultado
Véase el apartado 8 del método 9.4.
El porcentaje de cobalto en el abono es igual a:
Co % = [(x,-x)) x Vx D]/ (M x 10%
Si se ha seguido el método 9.3:
Co % = [(x, - x)) x V x2D] /(M x 10%)

donde:

Co = cantidad de cobalto, en porcentaje del abono;

X, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2) en pg/ml;

X, = concentracion de la solucion de ensayo en blanco (7.1) en pg/
ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 9.1 6 9.2, en ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en (6.2);

M = masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 6 9.2,

€n gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si (a), (a), (a,), ., -, ., (3) y (a) son
las alicuotas y (v)), (v,), (V), -» - - (v) y (100) los volimenes en ml
correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D
sera igual a:

D = (v/a) x (v/a) x (v/a) x . x.x_ x . x(v/a) x (100/a)

Método 9.7

Determinacion cuantitativa del cobre en los extractos de abonos por espec-

4.2.

4.3.

trometria de absorcion atomica
Objeto

En el presente documento se define un método para la determinacion
del cobre en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del cobre y/o del
cobre soluble en agua.

Principio

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se
determina el cobre por espectrometria de absorcion atomica.

Reactivos

Solucion de dcido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l
Véase el apartado 4.1 del método 9.4.

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Véase el apartado 4.2 del método 9.4.

Solucién de peroxido de hidrogeno (H,0,, d,) = 1,11 g/ml), 30 %,

20
exenta de micronutrientes.
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44.
44.1.

44.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Soluciones de calibracion de cobre
Solucion madre de cobre de 1 000 pg/ml

En un matraz aforado de 250 ml, disolver 1 g de cobre en polvo,
pesado con una precision de 0,1 mg, en 25 ml de acido clorhidrico 6
mol/l (4.1). Afadir 5 ml de solucion de peroxido de hidrogeno (4.3).
Calentar en placa calefactora hasta disolucion completa. Dejar enfriar y
trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 1 000 ml. Enrasar
con agua. Homogeneizar.

Solucion de trabajo de cobre de 100 pg/ml

Introducir, en un matraz aforado de 200 ml, 20 ml de la solucion
madre (4.4.1). Enrasar con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l
(4.2). Homogeneizar.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica: véase el apartado 5 del método
9.4. El aparato debe estar provisto de una fuente de lineas caracteris-
ticas del cobre (324,8 nm).

Preparacion de la solucion problema

Preparacion de la solucion de cobre

Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 9.4.

Método

Preparacion del ensayo en blanco

Véase el apartado 7.1 del método 9.4.

Preparacion de las soluciones de calibracion

Véase el apartado 7.2 del método 9.4.

En el intervalo 6ptimo de determinacion comprendido entre 0 y 5 pg/
ml de cobre introducir, en una serie de matraces aforados de 100 ml,
respectivamente: 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 ml de la soluciéon de trabajo
(4.4.2). Si es necesario, ajustar la concentracion de acido clorhidrico
para que se aproxime lo mas posible a la de la solucion de ensayo
(6.2). Enrasar con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2).
Homogeneizar. Estas soluciones contienen 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 pg/ml
de cobre.

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones con una longitud de onda de 324,8 nm.

Expresion del resultado
Veéase el apartado 8 del método 9.4.
El porcentaje de cobre en el abono serd igual a:
Cu % = [(x, - x) x VxD]/ (M x 10%
Si se ha seguido el método 9.3:
Cu % = [(x, - x)) x V x 2D] / (M x 10%)

donde:

Cu = cantidad de cobalto, en porcentaje del abono

X, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2) en pg/ml;

X, = concentracion de la solucion de ensayo en blanco (7.1) en pg/
ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 9.1 0 9.2, en ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M = masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 0 9.2,

en gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si (a), (a), (2,), ., -, ., (3) y (a) son
las alicuotas y (v)), (v,), (V) -» - - (v) y (100) los volimenes en ml
correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D
sera igual a:
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D = (v/a) x (v/fa) x (v/a) x . x . x. x.x(v/a) x (100/a)
Método 9.8
Determinaciéon cuantitativa del hierro en los extractos de abonos por espec-
trometria de absorcion atomica

1. Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del hierro en los extractos de abonos.

2. Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del hierro y/o del
hierro soluble en agua.

3. Principio

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se
determina el hierro por espectrometria de absorcion atomica.

4. Reactivos

4.1. Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l
Véase el apartado 4.1 del método 9.4.

4.2. Solucion de dcido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Véase el apartado 4.2 del método 9.4.

4.3. Solucién de peroxido de hidrogeno (H,0,, d,) = 1,11 g/ml), 30 %,
exenta de micronutrientes.

4.4. Soluciones de sal de lantano con 10 g de (La) por litro
Véase el apartado 4.3 del método 9.4.

4.5. Soluciones de calibracion de hierro

4.5.1. Soluciéon madre de hierro de 1 000 pg/ml

En un matraz aforado de 500 ml, disolver 1 g de alambre de hierro
puro, pesado con una precision de 0,1 mg, en 200 ml de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1), afiadiendo 15 ml de disolucién de perdxido
de hidrogeno (4.3). Calentar en placa calefactora hasta la disolucion
completa, dejar enfriar y trasvasar cuantitativamente a un matraz
aforado de 1 000 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

4.5.2. Solucion de trabajo de hierro de 100 pg/ml

Introducir en un matraz aforado de 200 ml, 20 ml de la solucién madre
(4.5.1). Completar con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2).
Homogeneizar.

5. Equipo

Espectrometro de absorcion atomica: véase el apartado 5 del método
9.4. El aparato debe estar provisto de una fuente de lineas caracteris-
ticas del hierro (248,3 nm).

6. Preparacion de la solucion problema
6.1. Preparacion de la solucion de hierro

Véase el método 9.1 y/o 9.2y, si procede, el método 9.3.
6.2. Preparacion de la solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 9.4. La solucion de ensayo debe
contener un 10 % (v/v) de una solucion de sal de lantano.

7. Método
7.1. Preparacion del ensayo en blanco

Véase el apartado 7.1 del método 9.4. La solucion de ensayo en blanco
debe contener un 10 % (v/v) de la solucion de sal de lantano utilizada
en 6.2.

7.2. Preparacion de las soluciones de calibracion

Véase el apartado 7.2 del método 9.4.
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7.3.

En el intervalo optimo de determinacion comprendido entre 0 y 10 pg/
ml de hierro, introducir en matraces aforados de 100 ml, respectiva-
mente, 0, 2, 4, 6, 8 y 10 ml de la solucion de trabajo (4.5.2). Si es
necesario, ajustar la concentracion de acido clorhidrico para que se
aproxime lo mas posible a la de la solucién de ensayo. Anadir 10 ml
de la solucion de sal de lantano utilizada en 6.2. Enrasar con la
solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar. Estas
soluciones contienen, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 y 10 pg/ml de
hierro.

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones con una longitud de onda de 248,3 nm.

Expresion del resultado
Véase el punto 8 del método 9.4.
El porcentaje de hierro en el abono es igual a:
Fe % = [(x, - x,) x V. x D] / (M x 10)
Si se ha seguido el método 9.3:

Fe % = [(x_- x,) X V x 2D] / (M x 10%)

donde

Fe = cantidad de hierro, expresada en porcentaje del abono;

x, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2), en pg/ml;

x, = concentracion de la solucion de ensayo en blanco (7.1), en pg/
ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 9.1 0 9.2, en ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M = masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 0 9.2,
en gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si (a), (a), (a,), ., ., ., (3) y (a) son
las alicuotas y (v ), (v,), (V,), -, -, ., (v,) y (100) los volumenes corres-
pondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D sera
igual a:

D=(v/a) % (v/a) x (v/a) x . x.x . x.x(v/a)x (100/a)

Método 9.9

Determinacién cuantitativa del manganeso en los extractos de abonos por

4.2.

4.3.

espectrometria de absorcién atémica
Objeto

En el presente documento se describe un método para determinar el
manganeso presente en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del manganeso y/
o del manganeso soluble en agua.

Principio

Una vez tratado y diluido el extracto de forma adecuada, se determina
el manganeso por espectrometria de absorcion atomica.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l
Véase el apartado 4.1 del método 9.4.

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Véase el apartado 4.2 del método 9.4.

Soluciones de sal de lantano de 10 g de (La) por litro

Véase el apartado 4.3 del método 9.4.
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44.
44.1.

44.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Soluciones de calibracion de manganeso
Solucion madre de manganeso de 1 000 pg/ml

En un matraz aforado de 250 ml, disolver 1 g de manganeso en polvo,
pesado con una precision de 0,1 mg, en 25 ml de acido clorhidrico 6
mol/l (4.1). Calentar en una placa calefactora hasta disolucion
completa. Dejar enfriar, trasvasar cuantitativamente a un matraz
aforado de 1 000 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

Solucion de trabajo de manganeso de 100 pg/ml

En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la solucion madre
(4.4.1) con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Enrasar
con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica: véase el apartado 5 del método
9.4. El aparato debe estar provisto de una fuente de lineas caracteris-
ticas del manganeso (279,6 nm).

Preparacion de la solucién problema

Preparacion de la solucion de manganeso

Véase el método 9.1 y/o 9.2 vy, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 9.4. La solucion de ensayo debe
contener un 10 % (v/v) de una solucion de sal de lantano (4.3).

Método
Preparacion del ensayo en blanco

Véase el apartado 7.1 del método 9.4. La solucion de ensayo en blanco
debe contener un 10 % (v/v) de la solucion de sal de lantano utilizada
en 6.2.

Preparacion de las soluciones de calibracion
Véase el apartado (7.2) del método 9.4.

En el intervalo 6ptimo de determinacion comprendido entre 0 y 5 pg/
ml de manganeso, introducir, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3,4 y 5 ml
de la solucion de trabajo (4.4.2) en matraces aforados de 100 ml. Si es
necesario, ajustar la concentracion de acido clorhidrico para que se
aproxime lo mas posible a la de la solucién de ensayo. Afadir a cada
matraz 10 ml de la solucion de sal de lantano utilizada en 6.2. Enrasar
con la solucion de écido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar.
Estas soluciones contienen, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4y 5 pg/
ml de manganeso.

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones con una longitud de onda de 279,6 nm.

Expresion del resultado

Véase el punto 8 del método 9.4.

El porcentaje de manganeso en el abono es igual a:
Mn % = [(x, - x)) X V. x D]/ (M x 10%

Si se ha seguido el método 9.3:

Mn % = [(x_- x,) X V x 2D] / (M x 10%)

donde:

Mn = cantidad de manganeso, expresada en porcentaje del abono;

X, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2), en pg/ml;

X, = colncentracic')n de la solucion de ensayo en blanco (7.1), en pg/
ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 9.1 6 9.2, en ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M = masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 6 9.2,

€n gramos.
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Célculo del factor de dilucion D: si (a), (a), (a,), -, -, -, (8) y (a) son
las alicuotas y (v ), (v,), (V,), -, - -, (v,) y (100) los volumenes corres-
pondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D sera
igual a:

D = (v/a) x (v/fa,) x (v/a) x . x . x. x.x(v/a) x (100/a)

Método 9.10

Determinacién cuantitativa del molibdeno en los extractos de abonos por

4.2.

43.

4.4.
4.5.

4.6.

4.7.

4.7.1.

4.7.2.

espectrometria de un complejo con tiocianato de amonio
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del molibdeno en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del molibdeno y/o
del molibdeno soluble en agua.

Principio

En medio acido, el molibdeno (v) forma con las iones SCN un
complejo [MoO (SCN),].

El complejo molibdico se extrae con acetato de n-butilo. Los iones que
interfieren, como el hierro, se queda en la fase acuosa. La coloracion
amarillo-anaranjada se determina mediante espectrometria de absorcion
molecular a 470 nm.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l
Veéase apartado 4.1 del método 9.4.

Solucion de 70 mg/l de cobre en dcido clorhidrico, 1,5 mol/l

En un matraz aforado de 1000 ml, disolver 275 mg de sulfato de
cobre (CuSO, . 5H,0), pesado con una precision de 0,1 mg, con
250 ml de la solucion de acido clorhidrico 6 mol/l (4.1). Enrasar con
agua y homogeneizar.

Solucion de acido ascorbico de 50 g/l

En un matraz aforado de 1000 ml, disolver en agua 50 g de acido
ascorbico (CH,O,). Enrasar con agua, homogeneizar y conservar en
el frigorifico.

Acetato de n-butilo.
Solucion de tiocianato de amonio 0,2 mol/l

En un matraz aforado de 1000 ml, disolver en agua 15,224 g de
NH,SCN. Enrasar con agua, homogeneizar y conservar en un matraz
topacio.

Solucion de cloruro de estaiio(Il) de 50 g/l en acido clorhidrico 2 mol/
/

Debe prepararse en el acto y estar perfectamente clara. Utilizar cloruro
de estano(Il) muy puro, de lo contrario la solucién no estara limpida.

Para la preparacion de 100 ml de solucion, disolver 5 g de cloruro de
estafio(I) (SnC1,2 . H,0) en 35 ml de la solucién de é4cido clorhidrico
6 mol/l (4.1). Anadir 10 ml de la solucion de cobre (4.2). Completar
hasta 100 ml con agua y homogeneizar.

Soluciones de calibracion de molibdeno
Solucién madre de molibdeno de 500 pg/ml

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver 0,920 g de molibdato de
amonio [(NH,)Mo.O,, . 4H,0] pesado con una precision de 0,1 mg,
con el acido clorhidrico 6 mol/l (4.1). enrasar con esta misma
solucion y homogeneizar.

Solucion intermedia de molibdeno de 25 pg/ml

En un matraz de 500 ml, introducir 25 ml de la solucion madre (4.7.1).
Enrasar con acido clorhidrico 6 mol/l (4.1) y homogeneizar.
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4.7.3.

5.2

6.1.

6.2.

7.2.

7.3.

7.4.

Solucion de trabajo de molibdeno de 2,5 pg/ml

Introducir 10 ml de solucion intermedia (4.7.2) en un matraz aforado
de 100 ml. Enrasar con acido clorhidrico 6 mol/l (4.1) y homogeneizar.

Equipo

Espectrometro de absorcion molecular, regulado a 470 nm y provisto
de cubetas de 20 mm de camino Optico.

Embudos de decantacion de 200 o 250 ml.

Preparacion de la solucion problema

Preparacion de la solucion de molibdeno

Veéase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Diluir una alicuota del extracto (6.1) con la solucion de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1) para obtener una concentracion adecuada de
molibdeno. Se llamara D al factor de dilucion.

Tomar una alicuota (a) de la ultima solucion de dilucion, que contenga
entre 1 y 12 pg de molibdeno e introducirla en el embudo de
decantacion (5.2). Completar hasta 50 ml con la solucion de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1).

Método
Preparacion del ensayo en blanco

Preparar una solucion en blanco siguiendo todo el proceso desde la
extraccion y omitiendo unicamente la toma de muestra de abono.

Preparacion de la serie de soluciones de calibracion

Preparar, como minimo, una seric de 6 soluciones de contenido
creciente que correspondan a la zona 6ptima de respuesta del aparato.

En el intervalo comprendido entre 0 y 12,5 pg de molibdeno,
introducir, respectivamente, 0, 1, 2, 3, 4 y 5 ml de la solucion de
trabajo (4.7.3) en los embudos de decantacion (5.2). Completar hasta
50 ml con el acido clorhidrico 6 mol/l (4.1). Los embudos contienen,
respectivamente, 0, 2,5, 5,0, 7,5, 10 y 12,5 pg de molibdeno.

Desarrollo y separacion del complejo

En cada embudo (6.2, 7.1 y 7.2) afadir en orden sucesivo:

— 10 ml de la solucion de cobre (4.2),

— 20 ml de la solucién de acido ascorbico (4.3).

Homogeneizar y esperar 2 o 3 minutos. Afiadir:

— 10 ml de acetato de n-butilo (4.4), con la pipeta de precision,
— 20 ml de la solucion de tiocianato (4.5).

Agitar durante 1 minuto para extraer el complejo en la fase organica;
dejar decantar; tras la separacion de las dos fases, trasvasar totalmente
la fase acuosa y desecharla. Lavar a continuacion la fase organica con:

— 10 ml de la solucion de cloruro de estano(Il) (4.6).

Agitar durante 1 minuto. Dejar decantar y eliminar por completo la
fase acuosa. Recoger la fase organica en un tubo de ensayo, lo que
permite reunir las gotas de agua en suspension.

Mediciones

Regular la longitud de onda a 470 nm y utilizar la solucion de
calibracion (7.2) de 0 pg/ml de molibdeno como referencia. Medir la
absorbancia de las soluciones.

Expresion del resultado

Representar la curva de calibracion poniendo en abscisas las masas
correspondientes de molibdeno de las soluciones de calibracion (7.2),
expresadas en pg, y en ordenadas los valores correspondientes de las
absorbancias (7.4), dados por el espectrometro.

Partiendo de esta curva de calibracion, determinar la masa de
molibdeno en la solucion de ensayo (6.2) y en la de ensayo en
blanco (7.1). Dichas masas se llamarén, respectivamente, (x) y (X,)-
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El porcentaje de molibdeno en el abono es igual a:

Mo % = [(x, - x,) X V/a x D] / (M x 10%)

Si se ha seguido el método 9.3:

donde:

Mo

a

D
M

Mo % = [(x_ - x,) X V/a x 2D] / (M x 10°)

cantidad de molibdeno expresada en porcentaje del abono;

volumen de alicuota tomada de la tltima solucién de dilucion
(6.2), en ml;

masa de molibdeno (Mo) en la solucion de ensayo (6.2), en
ne;
masa de molibdeno (Mo) en el ensayo en blanco (7.1), corres-

pondiente al mismo volumen (a) que la alicuota de ensayo
(6.2), en pg;

volumen del extracto obtenido con el método 9.1 6 9.2, en ml;
factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 6 9.2,
en gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si (a) y (a,) son las alicuotas
sucesivas 'y (v,) y (v, los volimenes correspondientes a las
diluciones respectivas, el factor de dilucién D sera igual a:

D = (v/a) x (v,/a)

Método 9.11

Determinacion cuantitativa del zinc en los extractos de abonos por espectro-

4.2.

4.3.

4.4.
4.4.1.

44.2.

Objeto

metria de absorcion atomica

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del zinc en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos abonos obtenidos por los
métodos 9.1 y 9.2 para los cuales se establece en el anexo I E del
presente Reglamento una determinacion cuantitativa del zinc y/o del
zinc soluble en agua.

Principio

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se
determina el zinc por espectrometria de absorcion atémica.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l

Véase el apartado 4.1 del método 9.4.

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Véase el apartado 4.2 del método 9.4.

Soluciones de sal de lantano de 10 g de (La) por litro

Véase el apartado 4.3 del método 9.4.

Soluciones de calibracion de zinc

Solucion madre de zinc de 1 000 pg/ml

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver 1 g de zinc en polvo o en
placas, pesado con una precision de 0,1 mg, en 25 ml de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1). Después de la disolucion completa, enrasar
a 1 000 ml con agua. Homogeneizar.

Solucién de trabajo de zinc de 100 pg/ml

En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la solucion (4.4.1)
con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Enrasar con la
solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar.
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6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica: véase el punto 5 del método 9.4.
El aparato debe estar provisto de una fuente de lineas caracteristicas
del zinc (213,8 nm). El apartado debera estar provisto de un corrector
de fondo de llama.

Preparacion de la solucién problema

Preparacion de la solucion de zinc

Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

Preparacion de la solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 9.4. La solucion de ensayo debe
contener un 10 % (v/v) de una soluciéon de sal de lantano.

Método

Preparacion del ensayo en blanco

Véase el apartado 7.1. del método 9.4. La solucion de ensayo en
blanco debe contener un 10 % (v/v) de la solucion de sal de lantano
utilizada en 6.2.

Preparacion de las soluciones de calibracion

Véase el apartado 7.2 del 9.4 (7.2).

En el intervalo 6ptimo de determinacion comprendido entre 0 y 5 pg/
ml de zinc, introducir, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3,4y Sml de la
solucion de trabajo (4.4.2) en matraces aforados de 100 ml. Si es
necesario, ajustar la concentracion de acido clorhidrico para que se
aproxime lo mas posible a la de la solucion de ensayo. Afadir en
cada matraz 10 ml de la solucion de sal de lantano utilizada en 6.2.
Enrasar con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homoge-
neizar. Estas soluciones contienen, respectivamente, 0, 0,5, 1,2, 3,4y
5 pg/ml de zinc.

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones con una longitud de onda de 213,8 nm.

Expresion del resultado
Véase el punto 8 del método 9.4.
El porcentaje de zinc en el abono es igual a:
Zn % = [(x, - x,) x V. x D]/ (M x 10%
Si se ha seguido el método 9.3:

Zn % = [(x_- x,) X V x 2D] / (M x 10%)

donde:

Zn = cantidad de zinc, expresada en porcentaje del abono;

X, = concentracion de la solucién de ensayo (6.2) en pg/ml;

x, = concentracion de la solucion de ensayo en blanco (7.1), en p g/
ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 9.1 6 9.2, en ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M = masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 6 9.2,
en gramos.

Calculo del factor de dilucion D: si (a), (a,), (a,), ., ., ., (a) y (a) son

las alicuotas y (v)), (v,), (V,), - -, -, (V) ¥ (100) los volimenes corres-

pondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D sera
igual a:

D = (v/a) x (v/fa) x (v/a) x . x.x. x._x(v/a) x (100/a)
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4.2.

5.1
5.2.

Métodos 10
Micronutrientes en concentraciones superiores a 10 %
Método 10.1

Extraccion de los micronutrientes totales
Objeto

En el presente documento se define el método de extraccion de los
siguientes micronutrientes: boro total, cobalto total, cobre total, hierro
total, manganeso total, molibdeno total y zinc total. El objetivo
consiste en efectuar un minimo de extracciones de forma que pueda
utilizarse, siempre que ello sea posible, el mismo extracto para
determinar el contenido total de cada uno de los micronutrientes
citados.

Ambito de aplicacién

El presente método concierne a los abonos CE contemplados en el
anexo | E del presente Reglamento que contengan uno o varios de
los siguientes micronutrientes: boro, cobalto, cobre, hierro,
manganeso, molibdeno y zinc. Puede usarse para cada uno de los
micronutrientes cuyos contenidos declarados sean superiores al 10 %.

Principio
Disolucion en acido clorhidrico diluido en ebullicion.
Nota

La extraccion es empirica y puede no ser cuantitativa, segin el
producto o los demas componentes del abono. En particular, en el
caso de determinados oxidos de manganeso, las cantidades extraidas
pueden ser muy inferiores a la totalidad del manganeso contenido en
el producto. Es responsabilidad de los fabricantes de abonos
garantizar que el contenido declarado corresponde efectivamente a la
cantidad solubilizada en las condiciones del método.

Reactivos
Solucion diluida de acido clorhidrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 1

volumen de agua.

20

Solucién de amoniaco concentrado (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml).
Equipo

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
pH-metro

Nota

Si se prevé la determinacion cuantitativa del boro presente en el
extracto, debe descartarse el empleo de utensilios de vidrio de borosi-
licato. Sera mas conveniente el uso de teflon o silice, dado que la
extraccion es por ebullicion. Si se utilizan detergentes que contengan
boratos para lavar los utensilios de vidrio, estos deben aclararse cuida-
dosamente.

Preparacion de la muestra
Véase el método 1.
Método

Muestra

Pesar una cantidad de abono de 1 6 2 g dependiendo del contenido
declarado de elemento en el producto. Debe utilizarse el cuadro
siguiente para obtener una solucion final que, una vez diluida conve-
nientemente, se sitlie en el intervalo de medida de cada método. Las
muestras se pesaran con una precision de 1 mg.

Contenido declarado del micronu- > 10 <25 > 25
triente en el abono (%)

Masa de la muestra (g) 2 1
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7.2.

Masa del elemento en la muestra | > 200 < 500 > 250
(mg)

Volumen del extracto V (ml) 500 500
Concentracion del elemento en el [>400 <1000 > 500
extracto (mg/l)

Introducir la muestra en un vaso de precipitados de 250 ml.
Preparacion de la solucion

Si fuera necesario, humectar la muestra con un poco de agua; afiadir
acido clorhidrico diluido (4.1) en pequenas fracciones y con
precaucion, a razon de 10 ml por gramo de abono utilizado; luego
afladir aproximadamente 50 ml de agua. Tapar el vaso de precipitados
con un vidrio de reloj y mezclar. Hervir durante 30 minutos sobre la
placa calefactora. Dejar enfriar, agitando de vez en cuando. Trasvasar
cuantitativamente a un matraz aforado de 500 ml. Enrasar con agua.
Homogeneizar. Pasar a través de un filtro seco a un recipiente seco.
Desechar la primera porcion del filtrado. El extracto ha de estar perfec-
tamente limpido.

Proceder lo mas rapidamente posible a las determinaciones sobre
partes alicuotas del filtrado claro. Si no es asi, tapar el recipiente.

Nota

Los extractos en los que se deba determinar el contenido de boro se
llevaran a un pH comprendido entre 4 y 6 con amoniaco concentrado
(4.2).

Determinacion

La determinacion de cada micronutriente se efectuara en las partes
alicuotas indicadas en los métodos especificos de cada uno de los
micronutrientes.

Los métodos 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 y 10.10 no pueden utilizarse para
determinar elementos presentes en forma quelatada o complejada. En
tales casos, debe seguirse el método 10.3 antes de la determinacion.

Este tratamiento puede no ser necesario en las determinaciones por
espectrometria de absorcion atomica (métodos 10.8 y 10.11).

Método 10.2

Extraccion de los micronutrientes solubles en agua
Objeto

En el presente documento se define el método de extraccion de las
formas solubles en agua de los siguientes micronutrientes: boro,
cobalto, cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc. El objetivo
consiste en efectuar un minimo de extracciones de forma que pueda
utilizarse, siempre que sea posible, el mismo extracto para determinar
el contenido de cada uno de estos micronutrientes.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los abonos CE contemplados en el
anexo | E del presente Reglamento, que contengan uno o varios de
los micronutrientes  siguientes: boro, cobalto, cobre, hierro,
manganeso, molibdeno y zinc. Se aplica a cada uno de los micronu-
trientes cuyos contenidos declarados sean superiores al 10 %.

Principio

La extraccion de los micronutrientes se efectua agitando el abono en
agua a una temperatura de 20 °C (+ 2) °C.

Nota

La extraccion es empirica y puede no ser cuantitativa.

Reactivos

Solucion diluida de acido clorhidrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 1
volumen de agua.
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7.1.

7.2.

7.3.

Equipo

Agitador rotatorio ajustado a 35 o 40 revoluciones por minuto, aproxi-
madamente.

Nota

Si se prevé la determinacion cuantitativa del boro presente en el
extracto, debe descartarse el uso de utensilios de vidrio borosilicatado.
Para esta extraccion es preferible el teflon o la silice. Si se utilizan
detergentes que contengan boratos para lavar los utensilios de vidrio,
éstos deben aclararse cuidadosamente.

Preparacion de la muestra
Véase el método 1.

Método

Muestra

Tomar una cantidad de abono de 1 6 2 g dependiendo del contenido
declarado de elemento en el producto. Debe utilizarse el cuadro
siguiente para obtener una solucion final que, una vez diluida conve-
nientemente, se sitie en el intervalo de medida de cada método. Las
muestras se pesaran con una precision de 1 mg.

Contenido declarado del micronu- > 10 <25 >25
triente en el abono (%)

Masa de la muestra (g) 2 1
Masa del elemento en la muestra | > 200 < 500 > 250
(mg)

Volumen del extracto V (ml) 500 500
Concentracion del elemento en el |>400 <1000 > 500

extracto (mg/l)

Colocar la muestra en un matraz de 500 ml.
Preparacion de la solucion
Anadir aproximadamente 400 ml de agua.

Tapar el matraz con cuidado. Agitar enérgicamente a mano para
obtener una buena dispersion del producto. Colocar el matraz en el
agitador. Tener el aparato en funcionamiento por espacio de 30
minutos.

Enrasar con agua. Homogeneizar.
Preparacion de la solucion de ensayo

Filtrar inmediatamente sobre un matraz limpio y seco. Tapar el matraz.
Proceder a la determinacion immediatamente después de la filtracion.

Nota

Si se produjese un enturbiamiento progresivo del extracto, efectuar una
nueva extraccion segin 7.1 y 7.2 en un matraz de volumen Ve. Filtrar
sobre un matraz aforado de volumen W, previamente seco, en el que
se habran vertido 5 ml de acido clorhidrico diluido (4.1). Interrumpir
la filtracion en el momento en el que se alcance la linea de enrase.
Homogeneizar.

En estas condiciones, el valor de V que figura en la expresion del
resultado es:

V=VexW/(W-5)

Las diluciones que figuran en la expresion del resultado dependen de
este valor de V.

Determinacion

La determinacion de cada micronutriente se efectuara en las partes
alicuotas indicadas en los métodos especificos de cada uno de los
micronutrientes.
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Los métodos 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 y 10.10 no pueden utilizarse para
determinar elementos presentes en forma quelatada o acomplejada. En
tales casos, debe seguirse el método 10.3 antes de la determinacion.

Este tratamiento puede no ser necesario en las determinaciones por
espectrometria de absorcion atomica (métodos 10.8 y 10.11).

Método 10.3

Eliminacion de los compuestos organicos en los extractos de abonos
1. Objeto

En el presente documento se describe un método de eliminacion de los
compuestos organicos en los extractos de abonos.

2. Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 10.1 y 10.2 para los cuales se establece en el anexo I e
del presente Reglamento una declaracion del elemento total y/o del
elemento soluble en agua.

Nota

La presencia de materia organica en pequefias cantidades no suele
influir en las determinaciones por espectrometria de absorcion atomica.

3. Principio

Los compuestos organicos contenidos en una alicuota del extracto se
oxidan con perdxido de hidrogeno.

4. Reactivos
4.1. Solucion diluida de dacido clorhidrico (HCI), aproximadamente
0,5 mol/l:

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 20
volimenes de agua.

4.2. Solucién de peréxido de hidrogeno (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml),
exenta de micronutrientes.

S. Equipo
Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.
6. Procedimiento

Tomar 25 ml de la solucion obtenida por extraccion siguiendo el
método 10.1 o el método 10.2 e introducirlos en un vaso de precipi-
tados de 100 ml. Si se trata de la extraccion 10.2, afiadir 5 ml de la
solucion de acido clorhidrico diluido (4.1). Afadir a continuacion
5 ml de la solucion de peroxido de hidrogeno (4.2). Cubrir con un
vidrio de reloj. Dejar oxidar a temperatura ambiente durante aproxima-
damente 1 hora y, a continuacion, calentar progresivamente y mantener
en ebullicion durante media hora. Si es necesario, afiadir otros 5 ml de
peroxido de hidrogeno a la solucion enfriada. Después, eliminar el
exceso de peroxido de hidrégeno mediante ebullicion. Dejar enfriar y
trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 50 ml. Enrasar con
agua. Filtrar si es necesario.

Se contara con esta dilucion al 50 % a la hora de tomar las alicuotas y
al calcular el porcentaje de micronutriente del producto.
Método 10.4
Determinacion cuantitativa de micronutrientes en los extractos de abonos
por espectrometria de absorcion atomica
(método general)
1. Objeto

El presente documento define el método general para la determinacion
cuantitativa por espectrometria de absorcion atomica de hierro y zinc
contenidos en extractos de abonos.

2. Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por
los métodos 10.1 y 10.2 para los cuales se establece en el anexo I E
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4.2.

43.

4.4.

6.2.

del presente Reglamento una declaracion de hierro o zinc totales y/o
solubles en agua.

Las adaptaciones particulares de este procedimiento a cada micronu-
triente se especifican en los métodos relativos al elemento en cuestion.

Nota

La presencia de materia organica en pequeias cantidades no suele
influir en las determinaciones por espectrometria de absorcion atomica.

Principio

Tras un posible tratamiento del extracto para reducir o eliminar las
sustancias quimicas que interfieran, se diluye de manera tal que su
concentracion se situe en la zona de respuesta Optima del espectro-

metro para una longitud de onda adaptada al micronutriente en
cuestion.

Reactivos
Solucion diluida de dacido clorhidrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 1
volumen de agua.

Solucion diluida de dcido clorhidrico (HCI), aproximadamente
0,5 mol/l

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (d,, = 1,18 g/ml) con 20
volumenes de agua.

Solucion de sal de lantano, de 10 g de La por litro

Este reactivo se emplea para la determinacion cuantitativa del hierro y
del zinc. Puede prepararse de dos maneras:

a) Con oxido de lantano disuelto en acido clorhidrico (4.1). En un
matraz aforado de 1 1, poner 11,73 g de 6xido de lantano (La,0,)
en 150 ml de agua y afadir a continuacion 120 ml de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1). Dejar que se disuelva y enrasar con
agua. Homogeneizar. La concentracién de esta solucion en acido
clorhidrico es 0,5 mol/l, aproximadamente.

b) Con soluciones de cloruro, sulfato o nitrato de lantano. En un
matraz aforado de 1 1, disolver 26,7 g de cloruro de lantano
heptahidrato (LaCl; . 7H,0) o 31,2 g de nitrato de lantano
hexahidrato [La(NO,), . 6H,0] o 26,2 de sulfato de lantano
nonahidrato [La,(SO,), . 9H,0] en 150 ml de agua; afiadir 85 ml
de acido clorhidrico 6 mol/l (4.1). Dejar que se disuelva y enrasar
con agua. Homogeneizar. La concentracion de esta solucion en
acido clorhidrico es 0,5 mol/l, aproximadamente.

Soluciones de calibracion

Para su preparacion, véanse los métodos de determinacion cuantitativa
de cada micronutriente.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica equipado con fuentes que emitan
las lineas caracteristicas de radiacion de los micronutrientes estudiados.

El quimico se ajustara a las instrucciones del fabricante del aparato y
debera estar familiarizado con su manipulacion. El aparato debe
permitir corregir el fondo de llama, por si fuera necesario (por
ejemplo, Zn). Los gases empleados seran el aire y el acetileno.

Preparacion de la solucién problema

Disolucion de los elementos que deben determinarse
Véanse los métodos 10.1 y/o 10.2 y, si procede, 10.3.
Preparacion de la solucion de ensayo

Diluir una alicuota del extracto obtenido siguiendo los métodos 10.1,
10.2 6 10.3 con agua o acido clorhidrico (4.1) o (4.2) de manera que
se obtenga, en la solucion final para la medida, una concentracion del
elemento en cuestion adecuada a la gama empleada de soluciones de
calibracion (7.2) y una concentracion de acido clorhidrico no inferior
a 0,5 mol/l, ni superior a 2,5 mol/l. Esta operacion puede requerir
una o varias diluciones sucesivas.

La solucion final debe obtenerse poniendo una alicuota del extracto
diluido en un matraz aforado de 100 ml, siendo (a) ml el volumen de
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7.1.

7.2.

7.3.

esta alicuota. Afadir 10 ml de la solucion de sal de lantano elegida
(4.3). Enrasar con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2) y
homogeneizar. D sera el factor de dilucion.

Método
Preparacion de la solucion en blanco

Preparar una solucion en blanco siguiendo todo el proceso desde la
extraccion y omitiendo unicamente la muestra de abono.

Preparacion de las soluciones de calibracion

A partir de la solucion de calibracion de trabajo preparada segln el
método descrito para cada micronutriente, preparar, en matraces
aforados de 100 ml una serie de, como minimo, 5 soluciones de
calibracion de concentracion creciente que correspondan al intervalo
optimo de medida del espectrometro. Si es preciso, ajustar la concen-
tracion de acido clorhidrico para que se aproxime lo mas posible a la
de la solucion problema diluida (6.2.). Para la determinacion de hierro
o de zinc, anadir 10 ml de la misma solucion de sal de lantano (4.3)
que se haya empleado en 6.2. Enrasar con la solucion de acido
clorhidrico 0,5 mol/l (4.2) y homogeneizar.

Mediciones
Preparar el espectrometro (5) para la determinacion y regular la
longitud de onda al valor que se precise en el método propio del
micronutriente que vaya a determinarse.
Medir tres veces sucesivamente las soluciones de calibracion (7.2), la
solucion problema (6.2) y la solucion en blanco (7.1), anotando cada
resultado; lavar a fondo el instrumento con agua destilada entre cada
medida.
Representar la curva de calibracion poniendo en ordenadas el valor
medio de los resultados de cada una de las soluciones de calibracion
(7.2) leidos en el espectrometro y, en abscisas, las concentraciones
correspondientes del elemento que se determine, expresadas en pg/ml.
Partiendo de esta curva, determinar las concentraciones de dicho
micronutriente en la solucion problema x_ (6.2) y en la solucién en
blanco x, (7.1). Dichas concentraciones se expresardn en pg/ml.
Expresion del resultado
El porcentaje de micronutriente (E) en el abono es igual a:

(%) E = [(x,-x,) x VxD]/ M x 10%
Si se ha seguido el método 10.3:

(%) E = [(x, - x,) x Vx2D]/ (M x 10%)
donde:

E = cantidad de micronutriente que se determine, expresada en
porcentaje del abono;

x, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2), en pg/ml;

X, = concentracion de la solucion de ensayo en blanco (7.1), en pg/
ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 10.1 o 10.2, en
ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

= masa de la toma de muestra realizada segin el método 10.1 o
10.2, en gramos.

Calculo del factor de dilucion D:

Si(a), (a), (@,), -, -, -, (@) y (a) son las alicuotas y (v ), (v,), (V,), -» - -
(v) y (100) los volumenes en ml correspondientes a las diluciones
respectivas, el factor de dilucion D sera igual a:

D = (v/a) x (v/a) x (v/a) x . x.x . x(v/a)* (100/a)
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Método 10.5

Determinacién cuantitativa del boro en los extractos de abonos por

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.7.

5.1

5.2.

5.3.

6.1.

acidimetria
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del boro en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de las muestras de abonos
obtenidos por los métodos 10.1 6 10.2, para los que el anexo I E del
presente Reglamento establece la declaracion del contenido de boro
total y/o del contenido de boro soluble en agua.

Principio

El ion borato forma con el manitol un complejo manitoboérico segun la
siguiente reaccion:
CH, (OH), + HBO, CH OB + H,0

6 71578

El complejo se valora con una solucion de hidroxido sodico hasta un
pH de 6,3.

Reactivos
Solucion indicadora de rojo de metilo

En un matraz aforado de 100 ml, disolver 0,1 g de rojo de metilo
(C, H ,N,O,) en 50 ml de etanol al 95 %. Enrasar con agua. Homoge-

15705
neizar.

Solucion diluida de dacido clorhidrico (HCI), aproximadamente 0,5 mol

Mezclar 1 volumen de écido clorhidrico (HCI, d,, = 1,18 g/ml) y 20
volumenes de agua.

Solucion de hidroxido sédico, aproximadamente 0,5 mol/l

Debe estar exenta de dioxido de carbono. En un matraz aforado de 1 1
que contenga unos 800 ml de agua hervida, disolver 20 g de hidroxido
sodico (NaOH) en lentejas. Cuando la solucion se haya enfriado,
enrasar con agua hervida. Homogeneizar.

Solucion de calibracion de hidroxido sodico, aproximadamente
0,025 mol/l

Debe estar exenta de didxido de carbono. Diluir 20 veces la solucion
de hidroxido sédico 0,5 mol/l (4.3) con agua hervida y homogeneizar.
Se determinara su valor expresado en boro (B) (véase el punto 9).

Solucion de calibracion de boro (100 ug/ml de B)

En un matraz aforado de 1000 ml, disolver con agua 0,5719 g de
acido borico (H,BO,), pesado con precision de 0,1 mg. Enrasar con
agua y homogeneizar. Pasar a un frasco de plastico para conservar en
el frigorifico.

D-manitol (CH,,0,) en polvo

Cloruro sodico (NaCl)

Equipo

pH-metro con electrodo de vidrio

Agitador magnético

Vaso de precipitados de 400 ml con barra de teflon
Preparacion de la solucién problema
Preparacion de la solucion de boro

Véanse los métodos 10.1, 10.2 y, en su caso, el 10.3.
Método

Ensayo

En el vaso de precipitados de 400 ml (5.3), introducir una alicuota (a)
tomada del extracto (6.1) y que contenga entre 2 y 4 mg de boro (B).
Anadir 150 ml de agua.
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10.

Anadir algunas gotas de la solucion indicadora de rojo de metilo (4.1).

En caso de extraccion por el método 10.2, acidificar afadiendo acido
clorhidrico 0,5 mol/l (4.2) hasta que vire el indicador y anadir después
un exceso de 0,5 ml de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2).

Anadir 3 g de cloruro sodico (4.7) y llevar a ebullicion para eliminar el
dioxido de carbono. Dejar enfriar. Poner el vaso de precipitados en el
agitador magnético (5.2) e introducir en €l los electrodos del pH-metro
(5.1), que habra sido calibrado con anterioridad.

Ajustar el pH a 6,3 exactamente, primero con la solucion de hidroxido
sodico 0,5 mol/l y después con la solucion 0,025 mol/l.

Anadir 20 g de D-manitol (4.6), disolver completamente y homoge-
neizar. Valorar con la solucion de hidroxido sédico 0,025 mol/l (4.4)
hasta alcanzar el pH de 6,3 (estabilidad de 1 minuto como minimo).
Llamaremos x1 al volumen necesario.

Ensayo en blanco

Ejecutar un ensayo en blanco en las mismas condiciones desde la
disolucién y omitiendo tUnicamente el abono. Llamaremos x0 al
volumen necesario.

Cantidad de boro (B) de la solucién de hidréxido sédico (4.4)

Tomar con una pipeta 20 ml [equivalentes a 2,0 mg de boro (B)] de la
solucion de calibracion (4.5) y pasarlos a un vaso de precipitados de
400 ml; anadir algunas gotas de solucion indicadora de rojo de metilo
(4.1). Afadir 3 g de cloruro sodico (4.7) y solucion de 4cido
clorhidrico (4.2) hasta que vire la solucion indicadora (4.1).

Completar el volumen hasta, aproximadamente, 150 ml y llevar
lentamente a ebullicion para eliminar el didoxido de carbono. Dejar
enfriar. Poner el vaso de precipitados en el agitador magnético (5.2) e
introducir en él los electrodos del pH-metro (5.1), que habra sido
calibrado con anterioridad. Ajustar el pH a 6,3 exactamente, primero
con la solucion de hidroxido sédico 0,5 mol/l y después con la
solucion 0,025 mol/l.

Afiadir 20 g de D-manitol (4.6), disolver completamente y homoge-
neizar. Valorar con la solucion de hidroxido sédico 0,025 mol/l (4.4)
hasta alcanzar el pH de 6,3 (estabilidad de 1 minuto como minimo).
Llamaremos V1 al volumen necesario.

Efectuar un ensayo en blanco del mismo modo, sustituyendo la
solucion de calibracién por 20 ml de agua. Llamaremos V  al
volumen necesario.

La equivalencia en boro (F) en m g/ml de la solucion valorada de
NaOH (4.4) es la siguiente:

F (mg/ml) = 2/(V, — V,)

La correspondencia de 1 ml de soluciéon de hidroxido sddico
exactamente 0,025 mol/l es de 0,27025 mg de B.

Expresion del resultado

El porcentaje de boro del abono es:

(XI-X())XFXV

0, —
) B = ax ™
donde:
% B = porcentaje en boro del abono;
X, = volumen de la solucion de hidroxido soédico 0,025 mol/l
(4.4), en ml, necesario para la solucion de ensayo;
X, = volumen de la solucion M de hidroxido soédico 0,025 mol/l
(4.4), en ml, necesario para la solucion en blanco;
F = equivalencia en boro (B) de la soluciéon mol/l de hidroxido
sodico 0,025 mol/l (4.4), en mg/ml;
v = volumen del extracto obtenido segun el método 10.1 6 10.2,
en ml;
a = volumen de la alicuota (7.1) tomada del extracto (6.1), en
ml;
M = masa de la muestra de abono tomada segtn el método 10.1 6

10.2, en gramos.
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Método 10.6

Determinacion cuantitativa del cobalto en los extractos de abonos por

4.1.
4.2.

4.3.

44,
45.

4.6.

5.1
5.2.

6.1.

6.2.

gravimetria con 1-nitroso-2-naftol
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del cobalto en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El procedimiento descrito se aplica a los extractos de las muestras de
abonos obtenidos por los métodos 10.1 6 10.2, para los que el anexo I
E del presente Reglamento establece la declaracion del contenido de
cobalto.

Principio

El cobalto(Ill) forma con el 1-nitroso-2-naftol un precipitado rojo de
Co(C,H,ONO), . 2H,0. Tras llevar el cobalto presente en el extracto
al estado de cobalto(Ill), el cobalto se precipita en medio acético
mediante una solucién de I-nitroso-2-naftol. Después de filtrar, el
precipitado se lava y se seca hasta masa constante y posteriormente
se pesa como Co (C,;HONO), . 2H,0.

Reactivos

Solucién de perdxido de hidrogeno al 30 % (H,0, d,, = 1,11 g/ml).
Solucion de hidroxido sodico, aproximadamente 2 mol/l

Disolver 8 g de hidroxido sodico en lentejas en 100 ml de agua.
Solucion diluida de acido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l

Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico (d

L, = 1,18 g/ml) y 1 volumen
de agua.

Acido acético (99,7 % de CH,CO,H) (d,, = 1,05 g/ml).
Solucion de acido acético (1:2), aproximadamente 6 mol/l
Mezclar 1 volumen de acido acético (4.4) y 2 volumenes de agua.

Disolver 4 g de 1-nitroso-2-naftol en 100 ml de acido acético (4.4).
Anadir 100 ml de agua tibia. Homogeneizar. Filtrar inmediatamente.
La solucion obtenida debe ser utilizada en el momento.

Equipo

Crisol filtrante P 16/ISO 4 793, porosidad 4, capacidad 30 6 50 ml.
Estufa de desecacion regulada a 130 (+ 2) °C

Preparacion de la soluciéon de ensayo

Preparacion de la solucion de cobalto

Véanse los métodos 10.1 6 10.2.

Preparacion de la solucion de ensayo

Introducir una alicuota del extracto que no contenga mas de 20 mg de
Co en un vaso de precipitados de 400 ml. Si el extracto se ha obtenido
siguiendo el método 10.2, acidificar con cinco gotas de acido
clorhidrico (4.3). Afiadir unos 10 ml de la soluciéon de peroxido de
hidrogeno (4.1). Dejar que el oxidante actie en frio durante 15
minutos y anadir después agua hasta unos 100 ml. Tapar el vaso de
precipitados con un vidrio de reloj. Calentar y mantener en ebullicion
durante 10 minutos aproximadamente. Enfriar. Alcalinizar afadiendo
gota a gota solucion de hidroxido sodico (4.2) hasta que el hidroxido
de cobalto negro comience a precipitar.

Método

Anadir 10 ml de acido acético (4.4) y completar con agua hasta
200 ml, aproximadamente. Calentar hasta que comience a hervir.
Afiadir gota a gota con bureta 20 ml de la solucion de 1-nitroso-2-
naftol (4.6) agitando constantemente. Finalizar con una enérgica
agitacion a fin de que el precipitado se coagule.

Filtrar sobre un crisol filtrante (5.1) previamente tarado, evitando la
colmatacion del crisol. Para ello, comprobar que haya liquido por
encima del precipitado a lo largo de toda la filtracion.
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Lavar el vaso de precipitados con acido acético diluido (4.5) para
arrastrar todo el precipitado, lavar el precipitado sobre el filtro con
acido acético diluido (4.5) y luego 3 veces con agua caliente.

Secar en una estufa (5.2) a 130 £ 2 °C hasta que alcance una masa
constante.

8. Expresion del resultado

1 mg de precipitado de Co (C, HONO), . 2H,O corresponde a
0,096381 mg de Co.

El porcentaje de cobalto (Co) en el abono es:

V xD

(%) Co = X x 0,0096381 x % M
donde:
X = masa del precipitado, en mg;
V = volumen de la solucioén del extracto, obtenido segun el método

10.1 6 10.2, en ml;

a = volumen de la alicuota tomada de la ultima dilucién, en ml;
D = factor de dilucion de esta alicuota;
M = masa de la muestra, en gramos.

Método 10.7
Determinacion cuantitativa del cobre en los extractos de abonos por
valoracién
1. Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del cobre en los extractos de abonos.

2. Ambito de aplicacion

El procedimiento descrito se aplica a los extractos de las muestras de
abonos obtenidos por los métodos 10.1 6 10.2, para los que el anexo I
E del presente Reglamento establece la declaracion del contenido de
cobre.

3. Principio
Los iones cupricos se reducen en medio acido con yoduro de potasio:
2Cu™ +4I' — 2Cul + 1,

El yodo asi liberado se valora con una solucion de calibracion de
tiosulfato sodico en presencia de almidon como indicador, segun la
siguiente reaccion:

I, + 2Na,S,0, — 2Nal + Na,S,0,

4. Reactivos

4.1. Acido nitrico (HNO,, d,, = 1,40 g/ml)

4.2. Urea [(NH,), C = 0]

4.3. Solucion al 10 % (p/v) de difluoruro de amonio (NH HF')

Guardar la solucion en un recipiente de plastico.
4.4. Solucion de hidroxido de amonio (1 + 1)

Mezclar un volumen de solucion de hidroxido de amonio (NH,OH,
d,, = 0,9 g/ml) y un volumen de agua.

4.5. Solucion de calibracion de tiosulfato sédico

En un matraz aforado de 1 1, disolver 7,812 g de tiosulfato sodico
pentahidratado (Na,S,0,5 . H,0) en agua. Esta solucion ha de ser
preparada de forma que 1 ml equivalga a 2 mg de Cu. Estabilizar la
solucion afiadiendo unas gotas de cloroformo. La solucion debe
guardarse en un recipiente de vidrio y protegerse de la luz directa.

4.6. Yoduro de potasio (KI)
4.7. Solucion de tiocianato de potasio (KSCN) al 25 % (p/v)

Conservar esta solucion en un frasco de plastico.
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4.8.

6.1.

6.2.

Solucion de almidon al 0,5 %, aproximadamente

Introducir en un vaso de precipitados de 600 ml 2,5 g de almidon.
Anadir 500 ml de agua aproximadamente. Llevar a ebullicion
agitando. Enfriar a temperatura ambiente. La soluciéon no se conserva
mucho tiempo. Su conservacion puede prolongarse afadiendo unos
10 mg de yoduro de mercurio.

Preparacion de la solucion problema

Preparacion de la solucion de cobre

Véanse los métodos 10.1 y 10.2.

Método

Preparacion de la solucion de ensayo

Introducir una alicuota de la solucion del extracto que no contenga
menos de 20 6 40 mg de Cu en un erlenmeyerde 500 ml.

Eliminar el exceso de oxigeno eventualmente presente mediante una
breve ebullicion. Completar el volumen hasta 100 ml, aproximada-
mente, con agua. Afadir 5 ml de acido nitrico (4.1) y hervir durante
medio minuto, aproximadamente.

Retirar el erlenmeyer de la fuente de calor, anadir 3 g, aproximada-
mente, de urea (4.2) y volver a hervir durante otro medio minuto,
aproximadamente.

Retirar de la fuente de calor y afiadir 200 ml de agua fria. Si es
preciso, enfriar el contenido del erlenmeyer a temperatura ambiente.

Anadir poco a poco amoniaco (4.4) hasta que la solucion se vuelva
azul. A continuacion adicionar 1 ml mas.

Afiadir 50 ml de solucion de difluoruro de amonio (4.3) y mezclar.
Introducir 10 g de yoduro de potasio (4.6) y disolver.
Valoracion de la solucion

Colocar el erlenmeyer sobre un agitador magnético. Introducir la
varilla en el erlenmeyer y regular el agitador a la velocidad deseada.

Anadir con una bureta solucion de calibracion de tiosulfato soddico
(4.5) hasta que disminuya la intensidad del color marrén del yodo
liberado de la solucion.

Introducir 10 ml de la solucion de almidon (4.8).

Continuar la valoracion con la solucion de tiosulfato sddico (4.5) hasta
la practica desaparicion del color purpura.

Afiadir 20 ml de solucion de tiocianato de potasio (4.7) y proseguir la
valoracion hasta la desaparicion total del color azul violeta.

Anotar el volumen empleado de la solucion de tiosulfato.
Expresion del resultado

1 ml de la solucion de calibracion de tiosulfato sodico (4.5)
corresponde a 2 mg de Cu.

El porcentaje de cobre en el abono es:

A%
%) Cu=X ————
(%) Cu axMx5
donde
X = volumen utilizado de la solucion de tiosulfato sodico, en ml;
V = volumen de la solucion de extracto, obtenido segun los

métodos 10.1 6 10.2, en ml;
a = volumen de la parte alicuota, en ml;

M = masa de la muestra tratada segtn los métodos 10.1 y 10.2, en
gramos.
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Método 10.8

Determinaciéon cuantitativa del hierro en los extractos de abonos por espec-

4.2.

4.3.

44.

4.5.

45.1.

452,

6.2.

7.2.

trometria de absorcion atomica
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del hierro en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de las muestras de abonos
obtenidos por los métodos 10.1 y 10.2 para los cuales el anexo I E del
presente Reglamento establece la declaracion del contenido de hierro
total y/o de hierro soluble en agua.

Principio

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se
determina el hierro por espectrometria de absorcion atomica.

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l
Véase el apartado 4.1 del método 10.4.

Solucion de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Véase el apartado 4.2 del método 10.4.

Solucién de peroxido de hidrogeno (H,0, al 30 %, d,) = 1,11 g/ml)
exenta de micronutrientes.

Soluciones de sal de lantano (10 g de La por litro)
Véase el apartado 4.3 del método 10.4.

Soluciones de calibracion del hierro

Solucion madre de hierro (1 000 pg/ml)

En un vaso de precipitados de 500 ml, pesar 1 g de alambre de hierro
puro, con una precision de 0,1 mg, y afadir 200 ml de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1) y 15 ml de soluciéon de peroxido de
hidrégeno (4.3). Calentar en placa calefactora hasta disolucion
completa, dejar enfriar y pasar cuantitativamente a un matraz aforado
de 1 000 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

Solucion de trabajo de hierro (100 pg/ml)

En un matraz aforado de 200 ml, introducir 20 ml de la solucion
madre (4.5.1). Enrasar con la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l
(4.2). Homogeneizar.

Equipo

Espectrometro de absorcion atomica: véase el apartado 5 del método
10.4. El aparato debe estar provisto de una fuente de radiacion
emitida caracteristica del hierro (248,3 nm).

Preparacion de la solucion problema
Preparacion de la solucion de hierro

Véanse los métodos 10.1, 10.2 y, si procede, 10.3.
Preparacion de una solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 10.4. La solucion de ensayo debe
contener un 10 % (v/v) de una solucion de sal de lantano.

Método
Preparacion de la solucion en blanco

Véase el apartado 7.1 del método 10.4. La solucion en blanco debe
contener un 10 % (v/v) de una solucion de sal de lantano utilizada en
6.2.

Preparacion de las soluciones de calibracion
Véase el apartado 7.2 del método 10.4.

Para un intervalo optimo de determinacion comprendido entre 0 y
10 pg/ml de hierro, introducir en matraces aforados de 100 ml, respec-
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7.3.

tivamente, 0, 2, 4, 6, 8 y 10 ml de la solucion de trabajo (4.5.2). Si es
necesario, ajustar la concentracion de acido clorhidrico para que se
aproxime lo mas posible a la de la solucién de ensayo. Anadir 10 ml
de la solucion de sal de lantano utilizada en 6.2. Enrasar con solucion
de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar. Estas soluciones
contienen, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 y 10 pg/ml de hierro.

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 10.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones a una longitud de onda de 248,3 nm.

Expresion del resultado

Véase el apartado 8 del método 10.4.

El porcentaje de hierro en el abono es igual a:
(%) Fe = [(x_ - x,) x V. x D]/ (M x 10%)

Si se ha seguido el método 10.3:

(%) Fe = [(x_- x,) ¥ V x 2D] / (M x 10%)

donde

Fe = cantidad de hierro, expresada en porcentaje del abono;

X, = vconcentracion de la solucion de ensayo (6.2), en pg/ml;

X, = concentracion de la solucion en blanco (7.1), en pg/ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 10.1 6 10.2, en
ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M = masa de la muestra tomada con arreglo al método 10.1 6 10.2,
en gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si (a)), (a,), (a,), ..., (@) y (a) son las
alicuotas y (v), (v,), (v,), ..., (v) y (100) los volimenes en ml corres-
pondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D sera
igual a:

D = (v/a) % (v/a,) x (v/a) x . % (v/a) x (100/a)

Método 10.9

Determinacion cuantitativa del manganeso en los extractos de abonos por

4.1.
4.2.

43.

valoracién
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del manganeso en los extractos de abonos.

Ambito de aplicacion

El presente método se aplica a los extractos de las muestras de abonos
obtenidos por los métodos 10.1 y 10.2 para los que el anexo I E del
presente Reglamento establece la declaracion del contenido del
manganeso.

Principio

En caso de que haya iones cloruro presentes en el extracto, se eliminan
mediante ebullicion del extracto, al que se habra afadido acido
sulfarico. El manganeso se oxida por medio de bismutato sodico en
acido nitrico. El permanganato que se forma se reduce mediante un
exceso de sulfato de hierro(Il). Este exceso se valora con una
solucion de permanganato de potasio.

Reactivos
Acido sulfurico concentrado (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml)
Acido sulfirico, aproximadamente 9 mol/l

Mezclar con cuidado 1 volumen de acido sulftrico concentrado (4.1) y
1 volumen de agua.

Acido nitrico 6 mol/l

Mezclar 3 volimenes de écido nitrico (HNO,, d,) = 1,40 g/ml) y 4
voliimenes de agua.
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44.

4.5.
4.6.
4.7.
4.8.

4.9.

4.10.

5.2

6.1.

6.2.

6.3.

Acido nitrico, 0,3 mol/l

Mezclar 1 volumen de acido nitrico 6 mol/l y 19 volimenes de agua.
Bismutato sodico (NaBiO,) al 85 %.

Tierra de diatomeas.

Acido ortofosforico, 15 mol/l (H,PO,, d,, = 1,71 g/ml)

Solucion de sulfato de hierro(1l) 0,15 mol/l

En un matraz aforado de 1 1, disolver 41,6 g de sulfato de hierro(Il)
heptahidrato (FeSO, . 7H,0).

Anadir 25 ml de acido sulfurico concentrado (4.1) y 25 ml de acido
fosforico (4.7). Enrasar y homogeneizar.

Solucion de permanganato de potasio 0,020 mol/l

Pesar, con una precision de 0,1 mg, 3,160 g de permanganato de
potasio (KMnO,), disolver y llevar a 1 000 ml con agua.

Solucion de nitrato de plata 0,1 mol/l
Disolver 1,7 g de nitrato de plata (AgNO,) y llevar a 100 ml con agua
Equipo

Crisol filtrante P16/ISO 4 793, porosidad 4, capacidad 50 ml, instalado
sobre un matraz de filtracion de 500 ml.

Agitador magnético.
Preparacion de la solucion problema
Preparacion de la solucion de manganeso

Véanse los métodos 10.1 y 10.2. Si hay dudas sobre la presencia de
iones cloruro, someter a prueba la solucion con una gota de la
solucion de nitrato de plata (4.10).

En caso de que no haya iones cloruro, introducir en un vaso de preci-
pitados de 400 ml una alicuota del extracto que contenga entre 10 y
20 mg de manganeso. Llevar a un volumen de 25 ml, aproximada-
mente, bien por evaporacion o bien afadiendo agua. Afadir 2 ml de
acido sulfurico concentrado (4.1).

Si hay iones cloruro, es necesario eliminarlos de la siguiente forma:

En un vaso de precipitados alto y de capacidad apropiada, introducir
una alicuota del extracto que contenga entre 10 y 20 mg de
manganeso. Afiadir 5 ml de acido sulfurico 9 mol/l (4.2). Bajo una
campana extractora, llevar a ebullicién sobre placa calefactora y
mantener la ebullicion hasta que haya una liberacion abundante de
humos blancos. Proseguir hasta que el volumen se reduzca a 2 ml,
aproximadamente (fina capa de liquido almibarado en el fondo del
vaso). Llevar de nuevo el vaso de precipitados a temperatura ambiente.

Anadir con cuidado 25 ml de agua y comprobar una vez mas la
ausencia de cloruros con una gota de la solucion de nitrato de plata
(4.10). Si quedan atn cloruros, comenzar de nuevo la operacion tras
haber anadido 5 ml de éacido sulfarico 9 mol/l (4.2).

Método

En el vaso de precipitados de 400 ml que contiene la solucion
problema, poner 25 ml de acido nitrico 6 mol/l (4.3) y 2,5 g de
bismutato sodico (4.5). Con el agitador magnético (5.2), agitar enérgi-
camente durante 3 minutos.

Anadir 50 ml de écido nitrico 0,3 mol/l (4.4) y agitar de nuevo. Filtrar
en vacio con un crisol (5.1) cuyo fondo se ha cubierto de tierra de
diatomeas (4.6). Lavar varias veces el crisol con &cido nitrico
0,3 mol/l (4.4) hasta obtener un filtrado incoloro.

Transferir el filtrado y la solucion de lavado a un vaso de precipitados
de 500 ml. Mezclar y afadir 25 ml de solucion de sulfato de hierro(Il)
0,15 mol/l (4.8). Si el filtrado se vuelve amarillo tras la adicion de
sulfato de hierro(Il), afadir 3 ml de acido ortofosforico 15 mol/l (4.7).

Valorar mediante una bureta el exceso de sulfato de hierro(II) con la
solucion de permanganato de potasio 0,02 mol/l (4.9) hasta obtener
un color rosa estable durante 1 minuto. Efectuar una determinacion
en blanco en las mismas condiciones omitiendo unicamente la muestra.
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Nota
La solucion oxidada no debe entrar en contacto con caucho.
Expresion del resultado

1 ml de solucién de permanganato de potasio 0,02 mol/l corresponde a
1,099 mg de manganeso (Mn).

El porcentaje de manganeso en el abono es igual a:

\
(%) Mn del abeno = (xp - Xs) X 0,1099 x XM

donde:

X, = volumen del permanganato utilizado en el ensayo en blanco, en
ml;

X, = volumen del permanganato utilizado en el ensayo con la
muestra, en ml;

V = volumen del extracto obtenido segiin los métodos 10.1 y 10.2,
en ml;

a = volumen de la alicuota tomada del extracto, en ml;

M = masa de la muestra, en gramos.

Método 10.10

Determinacion cuantitativa del molibdeno en los extractos de abonos por

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

gravimetria con 8-hidroxiquinoleina
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del molibdeno en los extractos de abonos.

Ambito de aplicaciéon

El procedimiento descrito se aplica a los extractos de las muestras de
abonos obtenidos por los métodos 10.1 y 10.2 para los que el anexo I
E del presente Reglamento establece la declaracion del contenido de
molibdeno.

Principio

La determinacion cuantitativa del molibdeno se realiza por precipi-
tacion como oxinato de molibdenilo en unas condiciones determinadas.

Reactivos
Solucion de acido sulfurico, aproximadamente 1 mol/l

En un matraz aforado de 1 1 que contenga 800 ml de agua, poner con
cuidado 55 ml de 4cido sulfarico (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml). Homoge-
neizar. Dejar enfriar y completar hasta 1 1. Homogeneizar.

Solucion amoniacal diluida (1:3)

Mezclar 1 volumen de amoniaco concentrado (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)
y 3 volimenes de agua.

Solucion de dcido acético diluido (1:3)
Mezclar 1 volumen de é4cido acético concentrado (99,7 % CH,COOH,
d,, = 1,049 g/ml) y 3 volumenes de agua.

Solucion de sal disodica de dacido etilendiaminotetraacético (EDTA)

En un matraz aforado de 100 ml, disolver en agua 5 g de Na,EDTA.
Enrasar y homogeneizar.

Solucion tampon

En un matraz aforado de 100 ml, disolver 15 ml de 4cido acético
concentrado y 30 g de acetato de amonio en agua. Enrasar.

Solucion de 7-hidroxiquinoleina (oxina)

En un matraz aforado de 100 ml, disolver 3 g de hidroxiquinoleina en
5 ml de acido acético concentrado. Afadir 80 ml de agua. Anadir gota
a gota solucion amoniacal (4.2) hasta que la solucion se enturbie, y a
continuacion acido acético (4.3) hasta que la solucion vuelva a estar
limpida.
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5.1
5.2.
5.3.

6.1.

7.2.

7.3.

Enrasar con agua.

Equipo

Crisol filtrante P16/ISO 4793, porosidad 4, capacidad 30 ml.
pH-metro con electrodo de vidrio.

Estufa de secado regulada a 130 + 135 °C.

Preparacion de la solucion problema

Preparacion de la solucion de molibdeno. Véanse los métodos 10.1 y
10.2.

Método
Preparacion de la solucion de ensayo

Introducir en un vaso de precipitados de 250 ml una alicuota que
contenga entre 25 y 100 mg de Mo. Completar el volumen con agua
hasta 50 ml.

Llevar esta solucion a pH 5 afiadiendo gota a gota solucion de acido
sulftrico (4.1). Anadir 15 ml de solucion de EDTA (4.4) y, a continua-
cion, 5 ml de solucion tampén (4.5). Completar hasta 80 ml,
aproximadamente, con agua.

Obtencion y lavado del precipitado
Obtencion del precipitado

Calentar ligeramente la solucion. Mientras se agita constantemente,
afiadir la solucion de oxina (4.6). Proseguir la precipitacion hasta que
ya no se observe formacién de sedimento. Afadir un exceso de
reactivo hasta que la solucién sobrenadante tome un ligero color
amarillo. Normalmente, deberian bastar 20 ml. Continuar calentando
levemente el precipitado durante 2 6 3 minutos.

Filtracién y lavado

Filtrar con un crisol filtrante (5.1). Aclarar varias veces con volumenes
de 20 ml de agua caliente. El agua del aclarado debe hacerse progresi-
vamente incolora, lo que indica que ya no hay oxina.

Pesada del precipitado

Secar el precipitado a 130-135 °C hasta que alcance una masa
constante (1 hora como minimo).

Dejar enfriar en un desecador y pesar.
Expresion del resultado

I mg de oxinato de molibdenilo, MoO,(C,H,ON),, corresponde a
0,2305 mg de Mo.

El porcentaje de molibdeno en el abono es igual a:

Mo (%) = X x 0,02305 x 2
a x
donde
X = masa del precipitado de oxinato de molibdenilo, en mg;
V = volumen de la solucion del extracto, obtenido segun el método
10.1 6 10.2, en ml;
a = volumen de la alicuota tomada de la ultima dilucién, en ml;
D = factor de dilucion de esta alicuota;
M = masa de la muestra, en gramos.

M¢étodo 10.11

Determinacion cuantitativa del zinc en los extractos de abonos por espectro-

metria de absorcion atomica
Objeto

En el presente documento se describe un método para la determinacion
del zinc en los extractos de abonos.
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4.2.

43.

44.

44.1.

442,

6.2.

7.2.

7.3.

Ambito de aplicacién

El presente método se aplica a los extractos de las muestras de abonos
obtenidos por los métodos 10.1 y 10.2 para los cuales se establece en
el anexo | E del presente Reglamento una declaracion del contenido de
zinc.

Principio

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se
determina el zinc por espectrometria de absorcion atomica.

Reactivos

Solucion de dcido clorhidrico, aproximadamente 6 mol/l
Véase el apartado 4.1 del método 10.4.

Solucion de dacido clorhidrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Véase el apartado 4.2 del método 10.4.

Soluciones de sal de lantano (10 g de La por litro)

Véase el apartado 4.3 del método 10.4.

Soluciones de calibracion del zinc

Solucién madre de zinc (1 000 pg/ml)

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver 1 g de zinc en polvo o en
placas, pesado con una precision de 0,1 mg en 25 ml de acido
clorhidrico 6 mol/l (4.1). Después de la disolucion completa, enrasar
con agua. Homogeneizar.

Solucién de trabajo de zinc (100 pg/ml)

En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la solucion madre
(4.4.1) con solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Enrasar con
la solucion de acido clorhidrico 0,5 mol/l. Homogeneizar.

Equipo
Espectrometro de absorcion atomica.

Véase el apartado 5 del método 10.4. El aparato debe estar provisto de
una fuente de radiacion caracteristica del zinc (213,8 nm) y debe
permitir hacer correcciones de fondo.

Preparacion de la solucién problema
Preparacion de la solucion de zinc

Véanse los métodos 10.1 vy, si procede, 10.2.
Preparacion de la solucion de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 10.4. La solucién de ensayo debe
contener un 10 % (v/v) de una solucion de sal de lantano.

Método
Preparacion de la solucion en blanco

Véase el apartado 7.1 del método 10.4. La solucion en blanco debe
contener un 10 % (v/v) de la solucién de sal de lantano utilizada en
6.2.

Preparacion de las soluciones de calibracion

Véase el apartado 7.2 del método 10.4. Para un intervalo optimo de
determinacion comprendido entre 0 y 5 pg/ml de zinc, introducir,
respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 ml de la solucion de trabajo
(4.4.2) en matraces aforados de 100 ml. Si es necesario, ajustar la
concentracion de acido clorhidrico para que se aproxime lo mas
posible a la de la solucion de ensayo. Afadir en cada matraz 10 ml
de la solucion de sal de lantano utilizada en 6.2. Enrasar con solucion
de acido clorhidrico 0,5 mol/l (4.2). Homogeneizar.

Estas soluciones contienen, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3,4y 5 pg/
ml de zinc.

Mediciones

Véase el apartado 7.3 del método 10.4. Preparar el espectrometro (5)
para realizar las mediciones a una longitud de onda de 213,8 nm.
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Expresion del resultado
Veéase el apartado 8 del método 10.4.
El porcentaje de zinc en el abono es igual a:
Zn (%) = [(x, - x,) x V x D] / (M x 10%)
Si se ha seguido el método 10.3:

Zn (%) = [(x_- x,) * V x 2D] / (M x 10%)

donde:

Zn = cantidad de zinc, expresada en porcentaje del abono;

X, = concentracion de la solucion de ensayo (6.2) en pg/ml;

X, = concentracion de la solucién en blanco en pg/ml;

V = volumen del extracto obtenido con el método 10.1 6 10.2, en
ml;

D = factor correspondiente a la dilucion efectuada en 6.2;

M = masa de la muestra tomada con arreglo al método 10.1 6 10.2,
en gramos.

Calculo del factor de dilucion D:

si (al), (a2), (a3), ..., (ai) y (a) son las alicuotas y (v1), (v2), (v3), ...,
(vi) y (100) los volimenes correspondientes a las diluciones
respectivas, el factor de dilucion D sera igual a:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x ... x (vilai) x (100/a)
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ANEXO V

. LISTA DE DOCUMENTOS QUE DEBERAN CONSULTAR LOS

FABRICANTES O SUS REPRESENTANTES PARA LA
ELABORACION DE UN EXPEDIENTE TECNICO RELATIVO A UN
NUEVO TIPO DE ABONO QUE DEBERA ANADIRSE AL ANEXO I
DEL PRESENTE REGLAMENTO

. Instrucciones para la elaboracion del expediente técnico de los abonos para

los que se solicita la denominacion Abono CEE.

Diario Oficial de las Comunidades Europeas C 138 de 20.5.1994, p. 4.

. Directiva 91/155/CEE de la Comision, de 5 de marzo de 1991, por la que se

definen y fijan, en aplicacion del articulo 10 de la Directiva 88/379/CEE del
Consejo, las modalidades del sistema de informacion especifica, relativo a los
preparados peligrosos.

Diario Oficial de las Comunidades Europeas L 76 de 22.3.1991, p. 35.

. Directiva 93/112/CE de la Comision de 10 de diciembre de 1993 por la que

se modifica la Directiva 91/155/CEE por la que se definen y fijan, en
aplicacion del articulo 10 de la Directiva 88/379/CEE, las modalidades del
sistema de informacion especifica relativo a los preparados peligrosos.

Diario Oficial de las Comunidades Europeas L 314 de 16.12.1993, p. 38.

. NORMAS DE ACREDITACION PARA LOS LABORATORIOS

COMPETENTES Y AUTORIZADOS PARA PRESTAR LOS
SERVICIOS NECESARIOS PARA COMPROBAR LA
CONFORMIDAD DE LOS ABONOS CE CON LO DISPUESTO EN
EL PRESENTE REGLAMENTO Y SUS ANEXOS

. Norma aplicable a los laboratorios:

EN ISO/IEC 17025, Requisitos generales para la competencia de los labora-
torios de ensayo y calibracion.

. Norma aplicable a los organismos de acreditacion:

EN 45003, Sistema de acreditacion de laboratorios de calibracion y ensayo,
requisitos generales de funcionamiento y reconocimiento.



