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DlSPOSICION DEROGATORIA

DlSPOSICION ADICIONAL

ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueban los
métodos oficiales de análisis de fertilizantes.

17510

Exemos..Sres. Min~stros de Economía y Hacienda, de Industria y
EnergIa, de Agncultura, Pesca y Alimentación y de Sanidad y
Consumo.

ZAPATERO GOMEZ

Quedan derogadas las disposiciones de igualo inferior rango que se
opongan a la presente Orden, yen particular los métodos números 1,2,
6(.). 6(b). 6lc). 7(.), 7(b). 8. 10(.), 11, 12, 15. 16. 16(b). 17. 17(b). 18.
19, 20(a), 2O(b), 20(c), 24 y 28 que figuran en las Ordenes de 30 de
noviembre de 1976 (<<Boletin Oficial del Estado}} de 4 de enero
de 1977),31 de julio de 1979 (<<Boletín Oficial del Estado» de 29 y 30
de agosto), y 17 de septiembre de 1981 (<<Boletín Oficial del Estado»
de 14 de octubre).

Madrid, 18 de julio de 1989.

lo dispuesto en la presente Orden y en los métodos de análisis de
fertilizantes que se aprueban se dicta en virtud de lo establecido en el
articulo 149.1.1 y 16 de la Constitución Española.

MINISTERIO DE RELACIONES
CON LAS CORTES

YDELA
SECRETARIA DEL GOBIERNO

Las Ordenes de 30 de noviembre de 1976 (<<Boletín Oficial del
Estado» de 4 de enero de 1977), de 31 de julio de 1979 (<<Boletín
Oficial del Estado», de 29 y 30 de agosto), 17 de septiembre de 1981
(<<:Boletín Oficial del Estado» de 14 de octubre), y I de diciembre
de 1981 (<<Boletín Oficial del Estado» de 20 de enero de 1982),
establecieron diversos métodos oficiales de análisis de fertilizantes.

Como consecuencia de la integración de España en la Comunidad
Económica Europea se hace necesario armonizar nuestra legislación con
la correspondiente comunitaria especialmente con lo dispuesto en las
Directivas del Consejo 76/116/CEE de 18 de diciembre de 1975 (<<Día·
rio Oficial de las Comunidades Europeas» L número 24, de 3 de enero
de 1976), y 80/876/CEE de 15 de julio de 1980 (<<Diario. Oficial de las
Comunidades Europeas» L número 250, de 23 de septIembre), y las
Directivas de la Comisión 77/535/CEE de 22 de junio de 1977 (<<Diario
Oficial de las Comunidades Europeas» L número 213, de 22 de agosto),
79/138/CEE de 14 de diciembre de 1978 (<<Diario Oficial de las
Comunidades Europeas» L número 39 de 14 de. febrero de 1979),
87/94/CEE de 8 de diciembre de 1986 (<<Diario Oficial de las Comuni­
dades Europeas» L número 38 de 7 de febrero de 1987), Y 82/126/CEE
de 22 de diciembre de 1987 (<<Diario Oficial de las Comunidades
Europeas» L número 63 de 9 de marzo de'·1988); .sobre métodos de
análisis para el control oficial de fertiJizantes!cCj"

En este sentido, la determinación, con" carácter general, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones técnico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indirectanlente relacionados
con el u~ Y cons1!mo humanos corresponde a la Administración del
Estado, en virtud de lo dispuesto en el artículo 40.2, en relación con la
disposición adicional segtmda de la Ley 14/1986, de 25 de abril,
General de Sanidad (<<Boletín Oficial del Estado» de 29 de abril)', y.
artículo 149.1.1 y 16 de la Constitución Española.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y Hacienda,
de Industria y Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de
Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la Comisión Intermi·
nisterial para la Ordenación Alimentaria y oídos los representantes de
las organizaciones afectadas,

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

Primero.-Se aprueban como oficiales los métodos de análisis de
fertilizantes que se detallan en el anexo. .

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales_para. determl~dos
análisis podrán ser utilizados los aprobados por los Orgamsmos nacIona­
les o internacionales de reconocida solvencia.

RESOLUCfON de 20 de julio de 1989. de la Secrelana de
Estado para la Administración Pública, por la que se
publica el Acuerdo del Consejo de .\lfinistros de 7 de julio
de 1989 que aumenta fas plazas de personal docente. de
Administraci6n General y Laboral, de la Oferta de Empleo
Público para 1989.

Por Acuerdo de Consejo de Ministros de 7 de julio de 1989 se
aumentan las plazas de personal docente, de Administración General y
Laboral, de conformidad con la disposición adiciona! novena de! Real
Decreto 315/1989, de 31 de marzo, por e! que se aprueba la Oferta de
Empleo PUblico para 1989.

Esta Secretaria de Estado ha resuelto publicar el referido Acuerdo de
Consejo de Ministros, cuyo texto se transcribe a continuación:

Madrid, 20 de julio de 1989.-El Secretario de Estado, José Teófilo
Serrano Beltrán.

b) Los contratos, relativos a obras de tecnología. especia~me.nte
avanzada. o cuya ejecución sea particularmente compleja, se adJUdIca­
rán, en todo caso, por el, procedim~ento ~e.concurso.. . ,

e) Asimismo, el 10511tuto podra adqumr, ~r el sIstema de. adJudI­
cación directa, previa autorización de su Consejo Rec.tar, l~s bl~,nes de
equipo necesarios para el desarrollo de las tareas de mvesttgaCloO.

RESOLUCION de 24 de julio de 1989, de la Secretana de
Estado para la Administración PUblica. por la que se
aumenta el número de plazas del Cuerpo General Auxiliar
de la Administración del Estado, en cumplimiento de lo
establecido en la disposición adicional novena del Real
Decreto 315/1989. de 31 de marzo.

Mediante Resolución de 13 de abril de 1989 (<<Boletín Oficial del
Estado» número 89, de 14 de abril), de esta Secretaria de Estado, se
convocaron pruebas selectivas unitarias para ingreso en el Cuerpo
General Auxiliar de la Administración del Estado y Cuerpo Auxiliar de
la Administración de la ~dad Social.

Las plazas correspondIentes al Cuerpo General Auxiliar de la
Administración del Estado ascendían a 4.770, de las que 4337 corres­
pondían a las vacantes especificadas en el Real Decreto 315/1989, de 31
de marzo, por el que se aprueba la oferta de empleo público para 1989.

En cumplimiento de la disposición adicional novena del Real
Decreto 315/1989, de 31 de marzo arriba indicado, el Consejo de
Ministros., en su reunión del día 7 de julio de 1989, acordó modificar
aquélla y aumentar el número de plazas adscritas al Cuerpo General
Auxiliar de la Administración del Estado hasta un total de 4.678.

En ,consecuencia, esta Secretaría de Estado acuerda incrementar en
341 el número de plazas del Cuerpo General Auxiliar de la Administra­
ción del Estado ofertadas mediante la citada Resolución de 13 de abril
de 1989, las cuales serán cubiertas por el sistema general de acceso libre.
Por,este motivo, el número de plazas de dicho Cuerpo ascenderá a un
total de 5.111, de las que 4.678 corresponderán a vacantes del Real
Decreto 315/1989, de 31 de marzo, y 4.611 se cubrirán por el sistema
general arriba indicado.

Las cifras correspondientes a las plazas convocadas para el Cuerpo
Auxiliar de la Administración de la Seguridad Social, así como las de
promoción interna, las del 10 por 100 adicional previsto en el artículo
18 de la Ley 30/1984, de 2 de agosto, y las de reserva para personas con
minusvalías, permanecerán invariables.

Finalmente, a tenor de lo dispuesto en el artículo 13.5 del Real
Decreto 2223/1984, de 19 de diciembre, por el que se aprueba el
Reglamento General de Ingreso de Personal al Servicio de la Adminis­
tración del Estado, el presente incremento de plazas no conlleva la
apertura de nuevo plazo de presentación de instancias.

Las cifras de plazas a convocar, aprobadas en el Real Decreto
315/1989, de 31 de marzo, por el que se aprueba la Oferta de Empleo
Público para 1989, en los Cuerpos y personal laboral que se indican,
Quedan modificadas y sustituidas por los siguientes:

Profesores Agregados de Bachillerato: 2.100.
General Auxiliar de la Administración del Estado: 4.678.
Personal laboral de la Administración del Estado: 3.342.

Madrid, 24 de julio de 1989.-El Secretario de Estado, P. D. (Orden
de 25 de mayo de 1987), la Directora general de la Función Pública,
Maria Teresa Magín Barquín.

limos. Sres. Presidente del Instituto Nadonal de Administración
Pública, Directora general de la Función Pública y Presidente de la
Comisión Permanente de Selección de Personal.



l"

23582 Martes 25 julio 1989 BOE núm. 176

¡(a).

llb).

1(,,) •

,.
6la¡.

6{b).

5{,,).

6(d).

6(.).

7.

8{.. j.

8{b).

ale:).

H.

u.

".
".
>?

18lal.

18(b).

18{el.

19{a).

19{b).

"'.
24l ..).

24{b).

24{,,).

24{d).

28{.).

28{b).

3O{b).

lIftODOS OYICllLES DI AKALISIS DE~

INDICE

CItADO DI: FIHlJRA DI IIJ1.IENDA DI SECO

GRADO 11& PIlCURA DE MCI1.IIENDIl DE LOS FOSFATOS 1lA1'URALES B1.AHbOlS..........,.,.
PREPAIlACIOIf DI LA. llUISTRA

ltn'ROGI!IIO TOTAL DI lA. CIAIWIIDA CALClCA SDf KITIlAT'OS

KITROGDIO TOTAL. DI LA CIAItAIU:DA CALClCA CON KITIlATOS

llITROGDiO TOrAL ER LA UIlU.

DInRDRS JI'QIlIlAS De H1TROllPO PM3UnS SDlULT&IItAMKN"rE DI LOS ABONOS

QUE LO CCIlUIIIP DI PORIlA MUR:lCÁ. AJCIltACAL. UUICA Y CI.AItAIUDlCA.

DIn:RDI!ES nRIAS DE KI1'ROlZlID PUSEIt'tES SDIlJl.T~ EH LOS ABCH:lS

QUE SOLO LO alIn'IDUDt DI nRtA JtYTRICA, AllCfttAeAL y URElCA.

""""""'" """'-""L
lU'1'1lOCZNO lCI1'RICO y NICIIUACAL (MEroDO Ul.SaI).

JfITROGEItO IfUllICC y AIklflL\CA1. (B'f'OOO ARfG))

lII1'ROGElIJ IfITIlICO y AJIOIU.ACAL (Mn'ODO DEVAIlDAJ

BIURET DI LA UREA

IUt'IIOiOilIiU ClAlWI1DIa.l

FOSFORO SOWIIU BIt Lós Acanos nIlEIW.ES

FosroRO SOLUBLIl: D AGUA

FOlSJ'ORO SOLUBLIt ElI CITRATO ,\lIQfi(X) JmmlO

FOSI'ORO SOl..UBl.K l:lI CITRATO AlQUCO ALCo\l..D«} (JD:TOOO PI:'ttlIIW8. A 65 ~Cj

FOSl'OIIO SOL1lBLI D CITRATO ...-:reo ALCAL1JI] (IIKTOOO PEnRUJlN A

tEllPERATURA AllBIDm).

FOSFORO .S01JJ8U; J:lt Crnt.o.m AIIlHICO ALCALIJ«} DE .JOULIX

J'OSFORO sot.UBU; EH ACIOO CITRICO AL a
P'CISPOfIO SOLUBLE :Ell ACUlO J'01lIlICO AL 2S

POTASIO SOLUBLE ElI AQIJA (.mDO GllA.VDIETRlCO)

JlAGIIESIO SOWBU JJl AGUA (POft ABSORCIOlf A'ltllICA)

IlAGlCESIO TOTAL (POR ABSORCIOlf A'l'OIltCA)

IlAGMESIO SOLlJIlLE DI AGUAl~ CON EDTA)

IlAGNESIO TOTAL (VOL~A CON EDTA¡

m.i;ar du..ant.. 10 ..inutoG y reti ...... la fracción eonteni4a en los recipie....

t ..E de recogida, Volv..r a poner el aparato an ll&l'd>a Y. tranac....rido un

minut<>, comprobar si la cantidad conteni4a on ~0Il I"eeipientetl de recogida

no ea superior a 250 11&. Si no fuera asi, repe'.ir la operación (cada ves.

un ...inuto), r.a.ta que la cantidad reco&ida .ea inferior a 250 Ili. Puar

por seperacl.o 1011 reaiduoa de cada tami:r:.

lla¡.4. CALalLOS

"grado de finura en el tamh de 0,630 _ .. {50 - MI} x 2.

" Fado d.. fin....a en el tamiz de 0,160 .... ,. 50 - ('\ .. M2 )

Siendo,

M
l

E P",so del reeiduo en el tamiz. de 0,630 _.

1t2 - Peso del· r<!5idue en el tami.z de 0,160 .... ( ..1 resiÓ\.1O en el tamiZ d..

0,530 .." ya el1.ünadol. Los l'eSultadOll se r-edondasn .. 18 Ilnidad aup..rior.

1 (a) .5. unuJtclIoS

Dir..ctiva de la CoMisión 77(!:>J!:>(CEE d.. Z2 d~ junio de 1977. Diario Ofi_

cial de las CcooWlidades Europeu NI L 213 de 22 de II&OSto de 1977. Método

ni 1.1.

l(b).L~

Dada la extrema finura que O". conveni ..nte deterllinar. el taml%&do en seco

es. dHídl de "fect\1ar porque lu ~lcul_ ..... fil\llll tienden a

qlomerar.... fot'lll&ndo ~1I. Po.. esta ruón ae rec~ normalmente 111

tamizado con &2UII.

Es IIplieable eKclusivament.. a los fosfatos naturale.. bland06.

llb} .2 .....TER1AL Y APARATOS

llb).2.1. Tafllice.. de 0,063 y 0,12!:> ... de abertura de malla, de 20 cm de

diime'tro y 5 cm de altura. con s .... correapoodientes reci­

piente.. de r-eCOlliOa.

llbl.2.2. Embude de cristal de 20 cm de diimetro IIIOntado aobre un sopor-

".
1(b).2..3. Vuos de precipitado de 2!)Q ml

¡(b) .2.4. Es'tufa de desecación.

1{bl.3.~

"'. pH
39(..). CICLOS TI:IlIlIOOS

39(b). CICLOS TEllIIIC05

40. REtDtCIOII DI ACEITE

41. CtWrOftEH1ES COIllUSl'IBLI!S

". ~

1{b}.3.1. Solución d .. MXllIlIetafosfato de aodio 111 1%.

Ilb) •.4. PlD2DDlIEIftO

l{b).4.1. Peaar, coo aprcxi....ci6n de 50 m.¡¡, 50 II d.. muestra. Lavar <:en

"&Uf' las dO!' caras de Cllda uno d .. 105 tamices y encajar el

taIIIiz de 0,12!:> .... de lIhertura en .. l tamiz de 0.063 1lIIIl.

lí")'l.~

Se d~termi.nAl'lpor tamü.ado <neCánlCO la~ cant.¡.dade~ de producto d~ gr-anu­

10llletria superior" 0'630 """ Y las de granulornetria compr<!nd~da .. n'Or..

0.160 y 0.630 mm, ",al"'ulándose a <:continuaciór, los porc~ntaje5 de hnura

de molienda,

Se aplica "xclus.ivamente a lo~ abones C.f.f. para lo~ que esr:á prev"",ta

0,630 mm y 0,160 mm de aber:u,.a de malla.

lía).2. MATERIAL Y APARATOS

1(a).2.1. Aparato mecán,cc. para tamizar.

1{al.2.2. Tami<:es. de 0.160 y 0,630 ... de a"e,tur~ de _11a, de 20 cm <le

di;ilElIe'tr<> y " cm oe altura, cOn s;;s co,.,.espond,e"-tes ,.e­

c,pientO!$ de rec"gida.

lla).3. PROCEDIIUEJIITO

Po!sar, con aproximació" dO! SO m¡¡., SO g <k p"'oduc~.v.

AdaptRr los dos tamices y sus ,.."ei.p,,,nte. d~ r~cog'ca al apar"cD p"ra

tamiza,., colocando a,..riba el tamü de O,E}:} 11m d~ ab.. ,.tura de ma:la. Ta_

1(b) •.4.2. Poner la muestra en el tamiz ..up..riO:". Tamizar bajo un chorri­

to de agua fria (s.. pu..de utilizar a¡ua corriente) h'llltll Que

..sta paae práctic nte clllra. se proc....a que el caudal del

chorro ....a tal qu 1 tamiz inferior no se 11'1"" de ~<

Cuando el res"duo en el l;amÜ a,,~rior parezee ..as O

constante, retirar el u...iz y dejarlo, por ..1 ...........,to, sobre

el recipi.ente de recogida.

Utilizando siempre agua, contlnuar el tamizado con el t"",,,¡:

inferio,. duran'!:e algunos mlnLltos, hasta que el agua pase prác­

tleamente clara.

Vohe,. a co'loc"r el tan,,:: de 0,125""" sobre el de 0,063 ",",,,

':'ransfe,.ir el eventual con:enido del recipiente de recogida al

tamiz superior y re ..mprende,. ..1 tam...ado baJO un Chorrito de

agua r.asta que esta sea p,.ácticamente <:clara.

Transferir cuan:"tativamer.te los residuos d~ cada tamiz a un

v"se 'ie p,.ec"pitado <híerer.te con ayuda del embude. Pon=los

en susp..nslón nenando lOS vasos de agua. Después d~ un minuto

m"'5 o menOS de ,.eooso, decantar eüminando la mayor eanUdad

posible de agua.

,p.')ne,. los va"o~ en la estuf.. a 105 'C durante 2 horas.

DeJar enfrH.r, despegar lo!; ...,slduos con ayudll de un pincel y

pesarios_
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1(b).5.~

Grado de finura % en el tamiz de 0,12;' m¡, ,50 - )\i)

Grado de finura'" en ,,1 tamiz de 0,063 mm ~ x ¿

recoo:'da ::le gr-a"uiometria inferior a ~.O mm. tiámese !A • 3.)

J¡.. El p"so total no debe diferu' ~n más de un n:. del peso

,-,uciaL

Siendo; 1(c}.4.2.

~\ ~ 1'''''0 del residuo del tamlX de 0,125 mm.

!o\2 ~ Peso del "," .. iduo del tallllO; de 0,063 mm.

Los "e"ultados de los cálculos se redonóe"" a la illudad "uperlor.

Ef",ctuar. po,. lo "'..nos, dos ""ál"as ci.s!:lnccs. Los ,,,,,ultados

obcenidos para 1\ no pueden j~fer>, ~r 'lIlos del l~ Jalor

abaoluto. ni los otltenldos para 9 el'! Tás del l,S,..; en "alo~

at>sohlto. En c"so contrario. repetu' el análi515.

1(<:).40.3. Dal" la '!ledia de lo" dos resultado" Obten."o", para A 'j ;>al'" A •

En el caso de que al terminar el tamHaco se constat.e ca "",,"enc.a d~

WU"'os en "lgunO<l de los tamices se debe efectuar d anáLsi.,. de la $'-_

guiente fo ..ma;

Ve..te.. l ..n"t"",ente. ,;,ientra" "e agita 50 g de la """e.. tra en ün f ..asco de

apro"imad3ltlente un litre que contenga 500 ml de solución de hex"",etafo,,_

fato de "odio (1(b).3.1). Tapar !lermeUc"",,,nte el f ..a"'co '1 "i<itar ~..ano

con fuerza para deshacer 10<1 gru"""s. T..ansf"ri.r t.oda la 5uspen"ión al

tamiz ""Perior teniendo cuidado de lavar el frasco. Continuar el análi"is

1 (b) .7. RKI"JtllEKClAS

Directiva de la Comisión n/535/CEE de 2.l de Junio de 1977, Diario Ofl_

cial de las COIIIunidades I'.:u"op..u Nt L 213 d.. 22 de agosto d.. 1977. Método

nt 7.2.

1(c}.~A

1 le). S. RUEREIfCIAS

Dir..ctiva de la Comis'-ón 87¡94/CEE de 8 de diciemore de 1986. Diario 0(;.-

ci.u de tas Comunidad.." ¡:;", ..ope,.,. Nt L. 38 de 7 de rebrero de 1987. "'''tode

5. Ane:<o 11.

2.1.- ~

L.a preparación de la ""'e.. tra qu.. ha de ser objeto del análisl.a a partir

de la "'u.... t.a final recibula en el laboratorio. con"ta de una ser.e de

operacion"a _ tamizar. tritur.r y "",zclar-realizadAs de manera QU'"

_ Por una paru, la ..as pequeM de las tomas de análiais previ.. "...S por

loe ""todoa de análisis !Jea represent.tivll de la """'!Jtra final.

Por otrs. la ¡:ranulome-tria d .. l abono no pu..da haber sido modificada por

la preparación haata el punto da afectar sensiblemente s" solubUidad

loa di .. t:i.ntos rellctivoa dfl extraCción.

La muestra "" tamiza, a 0\8r>0 o • llláquina, con un conjunto d.. :3 tam~ces

encajad"" entr.. '11. La cantidad de ..uestra reccaida en cada tamiz s" p..sa

por s ..paredo y se Calculan 108 po=entaje".

Este método es aplicable a los abonos simples a base de nitrato de aIlIOnio

y alto contenido en nitrOaeno.

2.2.1.._

2.2.2.­

2.2.3._

2.2.4.-

Divisor de ....e"tr.. (facultativo).

Tamices con lI'Illll. de 0.2 ... Y 0.5 _.

Frascos de 250 ml con c'-er~ her.... tico.

Mor'tero con NnO de procelane o triturador.

1{cl.2. MATERIAL Y APARATOS

1(c).2.1. T.....ic..s de laboratorio con fondo de malla .... tálica de 200 ....

de di,,"etro y 2 ... , 1.... Y 0,5 _ respe<:ti"amente de .bertura

da _Ua. Están proviatos de tapadera y un recipiente para

recoaer el tamizado.

1(c).2.2. Balan:&. dfl 0.1 g de aenaibilidad.

1(c).2.3. Si ~a poa~bl~. un agitador lU<:áni= para i1Ilprimir movilnier'\toa

Verticales y horizontal_ al Cotljunto de tami"es.

1{c}.3. P'lIiOCEDDUEIft'O

1{c).3.1. Dividir la muesu-. en fracciones r"pre",entatiltaa de unoe 100

a.
1{c:).3.2. Pea... una dfl eatas fracciones con apro"imacién de 0.1 g.

1{cT.3.3. Disponer el jueao de t_ic... por orden cre<:ient.. dfl ..oertura

(0.5 mm. 1 .... , :2 ... J.

2.3.1..1._ "ueatrae final .... que no deben triturarse.

Nit..ato de c.lcio. nitrato de calcio'J de magnesio,

nitrato dfl sodio. nitrato dfl Chile. cianamida cálci_

ca, ciana-ida cálcica nitrada. sulfato de amonio,

nitratos de ~o con .... del :rol' d .. N, ,zlla. esco­

riu Oe dnfoa1'oraci6n. fosfato nat....al parcialmente

aolut>le. fos1'.to bicUcicc dihidrato precipitado.

fosrato calcinado. fosfato alUlllinoeálcico. foafato

natural blando.

2.3.1.2.- M.....atras finalea que "" parta deben dillidi ....e 'J MI

parta tr i tur.....a.
Colocar la _stra, una vez pesada.. "" el tamiz .....perior. Ce_

rrar con la tap.dara el tamiz "'uperior.

1{c).3.4. Agitar horizontal y vertical....r'\t... a lIl81l0 o ....cánic.......nte. En

caso dfl aaitación manual. dar W'Ioe aolpeeitos de "e~ en

cuando. Continuar la a¡itaci6n durante 10 .. inutoa. o h.sta el

momento en que la _cantidad de muestra que pase a trav'a d..

cada. tami~ en un lIIinuto. e ..a in1'..rior a 0,1 a.

1(c).3.5. Deaencajar 1".. t .... ic..s uno a uno y recoger Su con-tenido. En.

caso N1C"",ario. cepillar .liger.......nte la cara inferior con

c"Pillo auave.

1(c}.3.6. Pesar, Con aprcxlmaci6n de 0,1 a. la cantidad conten~da en

cada tamiz y la recogida en el recipiente.

1(cl.4.~

1(cl.4.1. Evaluación de los reaultado•.

EXpresar loa peaoa de las fraccion.... reco¡¡:idu en tanto por

ciento del total dfl las f ..accionea (no del p."'o inici.l objeto.

del análiais). calcular el por1:entaje del peso ",coaido en el

"ecipiente (partículas ir'\f io...... ;1. 0,5 ..... ), l1 .....e"" .... lL

Calcular el porcentaje de a tancia ....cogida ..n el tamiz de

0,5 ...... 11imes" B ~. Calcular el poreentaJe dfl suataneia

2.3.2.-

Se U-.ta da productos ccn loa qu" se efllctúan cier­

t... cle.Ur-inacionea sin trit....ación pre"ia (por

ejelllPlo l. finura de ItiQUendal y otras de..pués de la

trituración. COlIPrende:n todos los abonos COllPuestoll

que conte,,&al'1 c<leO =lIIPonente foafatado, eSCOria5

Tt\oO>&6. 1'OIlfato .l.....inocálcico. fosfato calcinado.

roafato natural blando y fosfato natural solu­

bilizado parcialtlente.

Con eate fin ••e¡>&rar la !lLIe.. tra final en dos frac­

ciones idillnticu en la ..edida de lo poaible. con la

ayuda de un. divisor o por el _todo de- evart..o.

2.3.1.3.- Muestraa final .... cuy... dete.... inacion..s ",e .,fectuan

en su totalidad sobre un producto trit....ado.

P>:odrá trit....at'1l. 11010 una parte repre..entativa de la

...."atr. final. se trata de todOIl lO!! demás abonos

dfl la liata que no :figuren en los apartado"

2.3.1.1. y 2.3.1.2.

Forml!l d. prQC~r

L.a parte dfl la ...estra final .. que se "ene...,n loa apartados

2.3.1.2. y 2.3.1.3 !le tamiZa rallldamente en un talnil: de 0.5 !MI
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2.3.3.-

2.4.-

de aber1;u..a de _na. El residuo se tritura brl!v"rnente de

í'grma que se obtenga un p.roducte q"" contenaa I.ltl minilllO de

particul•• fina... y se talU2;ll. El triturado de~ ef"'''tUSTe.. de

:forma Q\1't el producto no SO! caliento. w exc"ao. se ~pite la

operaci6n tantas vecea ,,""'" aea necesario hasta que no quede

absolutamente nina6n re.. idOlO, efectuándo:.• lo IIIÚ ....pid.......nte

poaib1e para e'litar cualquier aumente o pérdida de sustancia

(agua, amoníaco). Le 1:otalidad del producto triturado y

t .... izado se introduce en \Ul fraseo limpio con cierre hermé­

tico.

Antes de e-re,,1:U&r cualquier pe_da para el arnUiai .. debe meZ­

clarse cuidadoa8lUnte todlI la 1I'lU".. tra.

Caso.. particulares.

2.3.3.1.. Abonos que conte"...n "&Ti.... clases de eriatal.....

En ..atos cuos S<! pt"<>ducen " -.en"do ren6llenOl< de e&­

trat1!"icaci6n. De~, por tanto, tt'itur~.. la l8Uel!ltra

y hacerla puar por el "taItill. de 0.2. .. de abeM;ura de

m&lla. EjNlPlo: _=18 de foarato de 8/IIOflio y nitrato

de po"taaio. s.. rec(lIIIienda para tales productos

tr1turar la totalidad de la ...,eatra :final.

2.3.3.2. Reaidl.1o cl.1f1cil Ql: trit...-ar Que no conten&" '''uo1;an­

c1_ fertiliz.antea.

Puar "'1 Te..iduo Y tener en cuenta su P"'S0 en el cAL­

culo del resultaóo final.

2.3.3.3. Produeto& Que pueden descOMPoner..e por "'1 calor

La trituración depe efec~e de IIIllnera que ..e evite

cualquier cal.ntami.<mto. Ea p~fer1:bl.. en ...to..

caso... triturar en el IIlOrtero. Por ejemplo, "bonoE

conq:>uelltos que contenaJln cianulida caldca o urea.

2.3.3..... Produc~anonaal~ntet\úlIoedoa o que hayan aóquriln:k¡

\,lfUl text...-a putoaa por ..1 tTitura40,

Para garantiz.ar una cierta hcIIaQ&.n"idad·. ae el1¡e Wl

tllllli~ de at>ert\1Ml ..1nillla lIob.... el q.... puede deana_

cerae 1= vu-oe con u -no o COn la =ano del IllOrte­

ro al _iSlDO tiempo q......e ef~túa el tamizado. Eete

puede ..... el caso de _zcln. al~ de cuyos cOMPo­

nente,. contenp aaua d.- cri.. taliZllci6n.

Di..eeti.,. de la C_illi6n T71535/CEE de 22 de junio de 15177.

Diario Of'icial de las. eo...nidadee E\U"Ope... Nf L 213 de 22 de

11&0,,1:0 de 1977. Método Nt 1.

6Ial.3.5 Solud6n de h1dr6xido de ..odio exenta de IIIJ>Oniaco. Con un

contenido "Proximado de NaOli del 30lIó (d:l.33).

6(a).3.6. Solucibn valo....da de ácido ..ulfUrieo 0.1 N.

eHa).3.? Soluci6n valorade. de hidróxido de 11'0<110 o de potasio O.lN.

"xenta de Carbonatos (Pa..a l. variante a. d ..l IMitodo 7).

6Ial.3.8. Solución valorada de Bcide> aul1'..... ico 0.2 N.

6(a).3.tl. Soluci6n valorade. de hidr6xido de sodio o de potasio 0.2 N.

..xenta de carllonatos. (Para l. variante b. Mtodo 7).

6{a) .3.10. Solución valorada de acil.\o sulfúrico 0.5 N.

6Ia).3.11. Solución valo.-.da de hidróxido de sodio o de potasio 0.5 N.

exenta de oa<bonat01l. (P..... la variante c. Mtodo 7).

61_).3.12. Indicador llIixto'

Solud6n ", Disolver 1 ¡. de ..ojo d.. ""'tilo en 37 11I1 de

aoluc1OO de hidrbtido de sodio 0.1 N Y completar 8 1 1 con_.
Sol\,l<;i6n S, D180l_r 1 .& de uul de "",tll..no en aaua y

complet..... 1 l.

Mezclar un voluooen de l. "oluciOO " con dos vol .............s de la

"oluciOO B.

Este indicador el! viol .. ta en _dio ácido. ¡vis en ",,"dio neutro

y ve..de en _dio alcalino ..... utiliu. 0.5 11I1 (lO ¡.otas) de

e .. ta 8Oluci6n indic.dor•.

6(.).3. \3. ,ndieMor ~ roj<> de _tilo;

Disolve.. 0.1 ¡ de rojo de _tilo en SO "'1 de et.nol de 95' y

completar a 100 al Con agua.. filtrar ..n eallO nec"lI.rio. se

puede utilizar e.te indicador (4 6 5 iotas) ..n lugar del

anterior.

6(a).3.1", Piedra pómez en ¡vanoll. lavada con Bcido clorhídrico Y

calcinada.

6(_).3.15. SuUocianuro de potasio p .•.

6(a) ••• PROCZDIXID!O

6{a) •••1. Preparaci6n de la _stl"a,

Ver aitoóo n. :<

15(a) •••2. Preparaci6n d .. 111 solución.

Peaar 1 ¡. de le _su. eon aproxilU.ci6n de 1 ~";

introducirlo en el _Uaz. kjeldah1.

Af\.adir 50 al de áeido sulfúrico diluido (6(a) .3.2) de 10 a ~
& de 8ulf:ato de potasio (6{al.3.3) y WICI d .. los catalizadores \

(15(.).3.4). Calentar ....v.....nte para eliminar el qua.

lII&n'taner en ebulliei6ll .x1erada durante dOB hor..... dejar

enfriar y diluir con 100 6 150 al de aaua. Enfri... de f\\1flV<).

tr_vasar cuantitath_nte la e ....pen.i6n al matraz. aforado

de 250 10.1. enrasar con aeua. a&itar y filtrar sobre filtro

..eco en un recipiente aeco.

6Ia) ••• 3. Análids de la solucien.

Taaar con la pipeta de precisi6n una a1icuota de la ..oluciOO

6(a). 1.~ ..1 obtenida de SO. 100 6 200 al lIelflÍl\ la v....iante ele:¡¡:ida

T..ae l. kjeldahli_d6n el ni tr6¡erlO """,niaca! fortll8do "e desplaz.a con (ve.. Jl6todo 7).

hidr6xido de aodie y se recoae y dc.. ifice en una sol\1Ci6n valor.da de Deetilar al .-n1aeo "e¡(in ..1 flttodo op..ratorio de..crito en ..1

ácido sulfúrico. NtoÓO 7., teniell<1o la precauci6n de poner en el ... tra:: de

Est.. método ..e "Plic. exclusiv....nte a 111 c1anamida cálcic.. exenta de de..tUaci6n un van <I;o.ceso d....oluci6n de hidróxido de sodio

nitr.tos. Na OH (6(.).3.5).

6(a).4••• Prueb. en olanco.
6{a).2. IlAn:RIAL Y APAM.TOS

6(a).2.1. Aparato de de ..tilaci6n """"" en (7.2)

5(a).2.2. Matra:: Kjeldahl de capaeidad ade<;"a~ y cu..llo largo.

5Ia).2.3. Pipetas de preei.. i6n de 50. 100 Y 200 mI.

5(a).2.4. Matru aforado de 250 ..1.

5(a).3.~

5(a).3.1. Agua destil ..da o des"üneralizada • .."enta d" di6>'1do de carbono

y de c .....l<¡uier eompue$to nit~do.

6(a).3.2. Acido lIulfúrieo diluido (d ~ 1.54) (1, 1 en volumen),

6{a).3.3. Sulfato de ¡XltaJ;io p ....

6(a).3.4. Catalizador.

Oxido de cobN! (CuO): de 0,3 .. 0.4 ¡; por det"rminación o \Ula

cantidad equiv..lente d. sulfato de cobre pentahidratado (C...

504 5H;pl. eS decir, de 0.95 .. 1.2:> ¡;: por determinación.

Hacer una pn>eba en blanco en las ..illlll.... condiciones y ten..rla

en euantll- en ..1 eáleulc dd retlultado final.

6{a).4.5. Pueba de control.

Con anterioridad " lo~ análisis comprobar el buen funciona­

miento del ap..... to ut.ilil'ando una alícuota de una soluei6n

valorada de .."lfocianut"O de potasio (6(a).3.l5) que teng..

aproxi...1:iamente l. m,,,,,,,, concentraci6n de nitr6pno que la

6{a).5.~

Expresar el resultado en tanto por ciento de nitr6.&eno (N) contenido ..n

el abono tal como ..e ha recibldo para el análisis.

Variante a), '" . '" - " ·O. '7

Variante b): '" . '" - " ·O. ,

Variant.. c) ; '" 'OS - " ·0.875
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Directiva de la COIllisi6n 711'535JCEE de 22 de junio ;;le 1977 DiarlO

OHclal de las COIllunidades Europeall ni L 213 de 22 de agosto de 1977.

Mé'todo 2.3.1-

6(b). IfITROGDIO TOtAL DI LA CL\IWllDA CALClCA CON IfITRATOS

6(b).1. P1UJtCIPIO

El ataque di ....cto por l<jeldahl no es ""hellble a las cianamidas ,,"leieas

'1= contienen nitratos, Por ..sto, el nitrógeno n1tr><:0 se reduce a

nitrógeno amoniacal mediante h.ierro _tálico y cioruro de "staño (IIJ

antOle de la kjeldatlHz>oción.

Este metodo se Aplica a la cianamida cálcica que contenga ni tratoa.

6(b).2. IlATOIAL Y APARATOS

Como en 6{a).2

6(b).3. RlAC1'1VOS

6(b).3.1. A&ua destilsoa <> delllllinerali:l:ada exenta de dióxido de carbono

y de c\alquier cOlI'IPu..,to nitro&enado.

6(b).3.2; Acido sulfúrico (01 .. 1.84).

6(b).3.3. Klft't'Q .... polvo reducido con hidró&,"", p.a.

6(b).3.... Sulfato de potasio p.... análisis finamente pulverizado p.a.

6(b).3.5. Solución valorada de ieidr:> "ult"Urico 0,1 N.

&(b).3.6. Soluci6n ....lorada de lúdró><ido de ..odio <> de POtasio 0,1 N,

exenta de carbonatoe. (Para la. ........ i<Vlte •• del ..'todo 1).

6h»I.3.7. Solución valor'ada de leido aulr-Úl'ico 0.2 N.

6(b).3.8. Solución v.lonida de hidróxido de lIodio o de potaaio 0.2 N,

el<Vlta de carllonatoa. (P...... l. v .....iante b, del método 7).

6(b).3.9. Solución valorada de ácido aa1t"Urico 0,5 N.

8(b).3.10. Solución valorada de hidróll:ido de llooio o de potado 0,5 N.

axenta de carbonatos. {Para. l. vat'iante c. del OIétodo 7}.

6(b).3.11. Indicador' 8uto.

Solución A: Oiaolver 1 • de rojo de ....tilo en 37 d de

aolución de hidróxido de "odio 0.1 N Y cOlllphtar • 1 1 con......
Solución !I: Oiaolver 1 • de azul de _tU""" en qua y

completar a 1 1.

"-"'cl..... un volUllMl'n de la solución A con do$ IfOlúaene" de la

solución B.

tata indicado.. ea violeta en _dio ácido, gris en lIlle'dio naut..o

y vet'de' en _dio alcalino. Utili:r;..... 0.5 .u (lO IlOtas) de ""t.

indie.Ocr.

6(b).3.12. Indicador de rojo en _tUo

Disolver 0,1 • de rojo de _tilo en 50 al de etanol de 95~

completar a 100 111 con .... nltrar- en caso nec......io. Se

¡nada util1"'ar _te indicador (4 6 5 IlOtas) en l".ar del ,,",,-_

..1or.

6{b) .3.13. Solución de cloruro de estar'lo {tI}.

Dieolver 120 & de SnC1
2

.2H
2
0 p ...... mnáliaia en 400 81 de ácido

clorhídrico concentrado puro (d .. 1,18) Y completar a 1 1 Con

~. t.a 801uc:i~ debe quedar coq:¡let_nte tranap&t'ente y ..e

prepara 1nIaedi.t_nte antea de .." ......180. E" ind.1apenaat>le

comprobar .1 podar ...ductor del cl=o de e"taño (II):

Oisolv.r 0,5 a de Sn Cl
2

.2H
2

0 1m Z mI de ""ido clorhídrico

concentrado puro (d - l,la) y completM a 50 _1 con aaua.

Alladir a continuación 5 • de aal de Seianett. (tartr.to doble

de .odio y potasio) y una cantidad suriciente de bicarbonato

de aodio p.a•• par. qua la sol"ción an alc.H.... al papel de

tomuol.

Valorar' con 801\1Oi6n <Se todo 0.1 N .... p .......nei. de una

soluci6l\ de si_idón COIIlO indicador.

1 "1 " la solución de iodo 0,1 N co......"ponde a 0,01126 g d;o

SnC12 .2KZO.

Por lo _nos .1 8O'Jl, del ."taño tot.a.l p....ente en eSta ""lución

dabe encontrarse en r-Ol'108 bi".lente. As! P""", se d.be a-~

en la valoración PO" lo ....no. 35 ..1 de la .01uciOO de iodo 0;1..

6{b}.3.14. Solución de hidr6><tdo de sodio con un contenido ap",oJ<Í",ado del

30% de N.Oti (d ~ 1,33), e>tanta de amoniaco.

6(b).3.15 Soluci6n patrón nítrico UIOniacaL

Pes.... 2,500 & de nitrato de potasio p.a. y 10,160 g de sulrato

de amonio p,a. y pone... los en un .... t ..a:r; afo"'ado de 250 mL

Disolve.. con "ll"" Y co"'Pletar a 250 m1- 1 mI de esta 501"ción

contiene 0,010 g de nit..ógeno.

6{b) .3.16. Piedra pómez en ¡¡:rano, lavada con ácido clo...hid"ico .,

calcinada.

6(b) .4. PROCEDIJlI1Jft(l

6(b).4.1. P..eparación de la """estra.

Ver método nW 2.

?r"paración de la disol"ción.

Pesar, con ap...oxi....ci6n de 1 mg. 1 g de la muestra y ponerlo

en al m.t ..az kje1dahl. Añadir 0,5 & de hierro en polvo

(6(0).3.3) y 50 .,1 de Solución de cloruro de es.tano (tI)

(6(b).3.13) a&itar y dejar media hora en reposo. Durante el

reposo. a&itar de 1IU,""O • loa,lO y a lo" 20 ll\lnutos. Añadir, a

continuaci6n. 10. de s"lfato de potasio (6(b).3.4) y 30 mI de

k~do s"lfúrico (6(b) .3.2). l.levar a abullición y proseguir el

ataque d"rante una ho.... a partir de la aparición de humos

blancos.

Dejar enfriar y ~1luir COn 100 _ 150 mI de &¡U•• T......vasar

c"antitativ_nte l. a".pen.ió" a un ...tra:: aCorado de 250 ml,

enfriar. COIIIPletar el vol .......n con ......a, agital" y Cilt....... sobre

Ciltro plano s.co en un recipiente "eco. En vez de transvasar

la sUllpenaión Pal". Aplicar las variantes a, b 6 c. emple.des

en ..1 ""'todo 7. se pue&t d.atilar di...ee:t_nte el nItrógeno

""",nisc.l de uta solución. deap"éll de ai\adir un Van uceso

de hidr6xido de ..odio (6{b}.3.14).

6(b) ....3. Análisis de la sol"ción.

tOlllar con una pipata de precisión. s"aUn la variante a, b ó c

utilizada en el método 1 Ul1&/Il.icuota de SO, 100 ó 200 ml de la

solución así obtenida. Deatilar el _niaco se¡ún .1 procedi­

..iento daac .. i to en el _todo 7. tooundo la. precaución de

ai'ladi.. al ...traz de destilación un ¡¡:r... ",ceso de h.idr6xido de

s"dio (6(b).3.14).

6(bl.4.4. Pruebe en blanco.

Hacon' una prueba en blanco en las _i_ condicion.S y tenerla

en cuanta en el c41culd del rqultado :finaL

6{b).••S. Prueba d. control.

Con anterioridad al an6lisia, comprobar el buen f\lncionami.mto

del ap....to y 1. ejecución· correcta de la t6cnic. con la

soh,'C:ión patrón con contenidos en ni tró&eno UIOniacal y

nítrico equivalentes. 1811 canUdad.s de nitréaeno cianaml.dico

y nítric" contenidas en la cian_ida d.lcica con nit...tos.

ParIlI ello. colo<:ar en el .,.traz M:jeldaíü, 20 _1 d. la sol"ción

patrón (6(b).3.15).

ECectuar el a1lálieis 5&aUn la tknica indicada en los p....tos

6(b).4.2 y 6 (b).4.3.

8(b).5.~

gl ......ultado del analisia Se expresa en tanto po.. ciento de nitró.eno

total p.....ent. en el abono tal co"'" s. h.I. ...e<:ibido para el análisis.

Variante .0: .... (SO _ A) x 0,7

V..... i ....te b' .... (50 _ Al x 0,7

V... i ....te c, .... (35 - Al x 0.875•

6(bl.6. DnRIlEI.A3

Diractiv. de la COIlIiaión 77!S35!CEE da 22 de juniO de 1977. Diario

Oficial de las Comunidad.,. Europeas ni 213 de 22 de ...esto de 1977.

Método 2.3.2.

6(c),1.~

La ure. "e transCo..... cuantit.tiv_nte por ebullición e.. ¡¡resenci. de

ácido sulfúrico en nitr6¡eno ....,ni.c.l. Este método se aplica exclusiva­

"""nt. s 1& urea exente de nitr..tos.
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6(c).2. IlATElUAL Y APARA'l'OS

6(c).2.1. Aparato 4e destilacl"n, ver método 7.

6{c;).2.2. Matru aCorado de 500 011.

6(<;1.2.3. Pipetas de precisión de 25,50 y 100 101.

6(<:).4.5. Prueba de cont.rol.

eo" anterioridad al análisis. "omprobar el buen funcionallliento

del aparato y la correcUl eJecuciÓl'l de la tknica, utilizando

un" alicuota de una db.oluciÓll de urea par.. análisis 6(,,).3.13

","cien preparada.

Método 2.3.3.

6{ e ) •5. CAl.CIJLOS

6(c) ,6. RiFDEJfCIAS

Expres.... el resultado ""alitieo en tanto por ciento de nitrogeno N

Direct.iva de la COllliOli6n 77/535/CEE de 22 de junio de 1977. Diario

Oficial <1e las COIllunidades Europeas nt L 213 de 22 de agosto de 1977.

co"tenido en el _00 '" como Se ha. recibido par.. el MlÍ.lisis.

Variante ti: .... (50 - A) x 1.12

Variante b: .... (SO - A) .1,12

Variante c: ... - (35 - " x 1,AO

6{d). DIFEUIn'ES TOMAS DE JIfITROOENO PRE5EJ'TES SDM.TAIfEAKENrE ~ LOS ABONOS Q1Jl

LO COlfrIEHDI DI FORMA Hn1UCA. AHCIlfi.ACAl.. UREICA Y CINtAJlIDICA.

6(c).3.~

Slc}.3.l, A&tJa destilada o depineralizada. exenta óe diÓXido de carbono

y de cualquier cOlllP...."to nitro&"nado.

6{cl.3.2. Aeido Bulfúrico concentrado (d ~ 1,84).

6(e).3.3. Soluci6n de hidr6xido de ..odio, exen"ta de amoniaco, COI' un

• contenido aproxilllado de \II'l 30% de Naotl (d e 1,33).

file}.3 .•• SOluci6n valorada. de áciclo sulfÍlnco 0,1 N.

6{cl.3.5. Solución vll10rada de hidr6xido de 80010 " de potasio 0,1 N,

exenta de carbonatos. (pera la varianu ", del ..etodo 7).

6(e).3.6. Solución valorada de ácido aulfiil'ico 0,2 N.

6Ie).3.7. 501uc161'1 v.lorada de hidróxido de sodio o de pQt.sio 0,2 N,

exenta <:le eerbonatc.. (Par.. la variante b, del método 7).

6{c).3.8. Solución valorada de 'ciOO sulfúrico 0,5 N.

6Ic).3.9. Solución valor.da de hidróxido de aodio " de potas>" 0,5 N,

exenta de car'bonatos. (Par.. 1.. vari."',e e, del método 7).

6{e) .3.10. Indicador mixto.

Solución A, DiSolver 1 g de rojo de metilo en 3' ml de 6{d.).1.~

."lución <:le hidróxido de sochc 0.1 ti Y completar a 1 1 con

de'"Prec~ando un posible preclpit.ado; enfri ..r a la umperatura

COtOpletar el volumen con aguó, agita,.. y, "" Caso ""cesa,,io,

filtrar en un re<:ipiente seco.

miner.112.. por

fIlUlllltra.. ,un nitratos, por

I<jeldal'll1ucibn deapu",," de reducirla lIedillJl'tS hierro m.tá11eo

y cloruro de estaf\o (1I).

En ....bos callos ae determina el .....nilÍ.co por el mit.odo 7.

Si el anilisis da un contenido en nitrógeno inaoluble lIIuperior

al O,5%., se da por aupueat.o que el abono contiene otr... fo~

de ni tr6aeno inaoluble no incluidas ... 15 11sta de 1..

Direetiva 76/116/CEE.

Fo",,_ de nitr6l¡eno 1II0lubh.

A partir de una lIi .....a di&oluciOO, ae dete.... ina sobre

dife~t.as alicuotu.

En &bonoS c01\ nitratos, la _su.6{d).1.3.

6Id).1.5. Ni'tr6¡;eno tot.al soluble,

kjeldal'll1ltaei6n directa.

6{dl.l.6. Nitrógeno total aoluble, lnUestraa nitratos, por

kjelQ.&hl1¡:aei6n sobre una al1cuota de la disolución, de"pu!1I

6Id}.1.1. Nitr6aeno t.otal soluble e inaoll.lble.

Se~ 1& lhta de ~"., abonos tipo (anexo 1 de la Directiva

76/115/ctE) eata det.erlllin&ci6n lIe limita a los productos que

contienen cian....ida cilc~c...

Este método Be aplica a todos 1011 abonos previstos en la Directiv.

fo,.."... lllfIOnlacal O ....oni..oal más nítrica, se determina

6(dJ.1.8. El nitróll:eno nitrico por diferencia., en _encia de eia.l¡>amida

cálcica.. entre loa puntos 6(d).1.6, y 6(d).1.7. y/o entre el

ni tróll:enO tot.l .clubl.. &( dl .1.6. Y la suma del ni tr6geno

""",niaclll y del nitrógeno ureico (6(d).1.10 Ó 6(d).1.11) +

(6(d).1.l2 Ó 6(d).1.13) 66(d).1.14).

6{dl.1.9. El nitr6gl!no nítrico por diferencia, en preSencia de

eianamida cálcica, entre los PUCltos 6(d).1.6 y 6(d).1.7 asi

come ..ntre el punto 6(d).1.6 y 1& Suma de los puntos

(6(d).1.10 ó 6(<:l).1.1l) ... (6(d).1.12 6 6(<1).1.13 66(d).1.14)

... 6(d).l.15.

6-(d).1.10. El nitr6geno BllIOniscal, cuando se encuentre unicamente en

6{dl.1.2. En abonos sin nitr.toll, l .....1I.tr. ae .,ineral1:ta por

kjeldah11¡:aeión directa.

de reducir1. por el Mtodo ULSCH, determinando el amoniaco

tanto en e.te caso c.... en el anterior por el métoclo 7.

6(d).1.7. Nitróaeno tot.al .olUble. ealvo el nitrógeno nítrico, por

locjeldahliuei6n, deapuéa de eliminar en medio ácido el

nitró¡¡eno nítrico IIIIIdiante el ...lf.to de hierro (11),

detenl1nando el amoníaco por el método 7.

IÍ.ciclo clorhídrico y6(e).3.l2. Piedra PóllleZ en arano lavada

ealei-a....

6Icl.3.13. Ur.... p •••

6{e).4.3. Análisis de la disoluc,';".

TOIIIar una alícuota de 2~. 50 é 10C' ml con una Plpeta de

precisión, según la var,ante elegicla (ver método 7) de la

d,soluci6n anteriOr y destLar el amoniaco segun el proeed,_

miento descntc en el .métod" 7, tomanó" la prec<>uelÓn <:le

tate indicador es violeta en _dio ácido, Fia IIn .... d:>.o neutro

y Vflróe en .otd.io alcalino; utili~ 0,5 lII1 (die¡: goto") de

est.fl 1ndieador.

6{cl.3.11. Indicador de rojo de _t.ilo.

Dilllolver 0,1 a de rojo di! ...-tilo en 50 1111 de etanol d. 95" Y

c0UlP111tar & 100 1111 con aaue, filtrar en C&110 nllcesar~o. Se

pUllóe util1:ur 4 Ó 5 aot.~ de este inclicador en ve¡: del

IlJltarior.

6(c).4.2. Prep....ción de la 8Ol"eión.

Peaar. Con aproximacibn dll 1 IIg, 2,5 & de mues;;r... Introducir_

1;;0 en un ....traz Kj .. ldahl de 300 ml y humedecer con 20 "\1 de

qua. Afladir aait.ando 20 ..1 de IÍ.cido .ulfúrico concentrado

{6(c).3.2.} y unoa ¡¡ranos de piedra p;;",u par. regular la

ebullición. IntrOducir en el cuello del ....u.z un en>budo de

vidrio de vlistago larao para ev;;;ar posibles proyecciones y

ealent.ar, III principio, COn suavl<:la<:l, después ener¡¡icamente,

hasta dIIsprendimlento <:le h~ blancos (30 a AO lunutos).

Dejar enfri... , diluir eon unos 100 c 150 ml de agua. Tra6"asar

euantitativ_nu el líquido ó UCl matraz a.forado de 500 ml,

_.
Solueión 11' Diaolver 1 g de &2:ul de metileno y eC/IIPletar a 1 1

con aeua.

Me¡:el..... un volumen de la solución A con. d06 vol""'...nes de 1..

aolución B.

6(e).4. P!KX:I/:DDlIDft'QS

6(e).4.1. Preparación de 1& ..e.tra.

Ver mitoclo n9 2..

MachI" al matra" de

<:le NaOH (6ícJ.3.3).

5{e) .4. 4. Pr"eba .." blanco.

en cuenta en e~ cálc~lo del r-<.osdtado fbal.

6{d) .1.11.

aplieando el método -;.

En presencia de nitrógeno ureico y/o cianll1l\idieo el nitrógeno

....oniacal Se det.erlllina por destilación en frlo tr;¡,s

ligera alealiniz;¡,ci6!'., reeogiéndose ~l ....oni..co sobre

SOlución valorada <le aCl00 sulfúrico seJÑn el método 7.
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6{dl.l.14.

6(d) .1-12. El nitrógeno ure,co se determina transformándolo en amoníaco>

por medio de la "reasa y valorándolo poat..riormente con una

disolución de ácido clorhídrico.

6(d}.L13 El oitrógeno " ..e1eo tambien se puede determinar por gravi........

tría Con xanthidrol; el biuret pre..ente ?""·1pita al """1nO
tiempo pero se puede as~milar al nltrógeno ~íco sin comete..

un van fOrror, dado que Su concentración en los abonos

compuestos ell, en general, muy baja.

Ademas el nitr6geno ureico se puede calcular por diferencia

según el siguiente cuadro:

6(d).3.11. Disolución v"lorada de hidrÓxidO d~ sedio " de potasiO O,2 N,

exenta de "arbomao".

6(d).3.12. 01so1<'c10n de cloru.o de es"tano (lll.

Oisol""r l20 g de SnC1
2

. 2H
2

0 para análisis en 400 ..1 de

';'c>.:!o clorhidrico concentrado puro (d: 1,lB) y eomple'tar a 1

L con agua. La disolue16n debe estar completamente ciara y

preparada i""",diat"",,,nte antes d.. Su empleo.

Es u1dispensable comprobar el poder reductor del cloruro de

estaño (Ul. Para ello. disol"er 0.5 g de SnC1
2

",1 de ácido clorhídrico concentr"éo puro (d

6(d).1.15. El nitr6geno ciaruunidico se determina por pr",cipitación COOlO

COlIIPuesto ar¡¡entieo, 4.. terminando d nitrógeno del precipita­

do por el "'todo kjeldahl.

• • • •
"- nítrico --' cianaaídlco uréico

, --.. "--" ,~.. (6{d).1.5) (6(dl.1.11 .. 6(ó) .1.15), ,~.. .....-.. ,.....". (6(d}.1.7) (6(dj.l.1l .. 6(d).1.1S), - .. "--" -'" ¡¿(d).loS. - (6(dj.l.ll), ,,--'" .......... - .. (6(dl.l.7) _ (S{dl.l.ll)

6(d).3.~

6(d).3.1. A¡¡ua desb1ada O desmineralizada.

6{d).3.2. Sulfato de pot.... io (p.a. l.

6(d).3.3. Hierro puro para anáHsis, reducido Con hidrógeno (la

cantidad de hierro empleada será capaz de reducir 50 "'& de

nitr6¡¡eno nItrico COlllO ..íninlO).

6(d).2. Il4TD1AL Y APARATOS

&(d).2.1. Destilador

Ver método 7

6(d).2.2:. Aparato para 1~ <1eter.linaci6l'l del nitrógeno amoniacal seg""

la. denica analítica (S{dlA.2) (ver figura 1).

El aparato "sta constituido por un recipient.. cilindrico de

!"orma especial. provisto de un cuello l~teral obturable, :le

..... tubo de empalme con bola de s..¡uridad y de un tubo

perpe!tdicular para la entrada de aire. l.os tubos pueden

conect:arse al recipiente "",diante un tapón nor.... l de látex

per!"orado. Es importante dar la forma adecuada a 1011 extremos

de loa tubos de entraca de ain, pues laa burbujas de gas

deben repartirse uni!"oI1ll<!menta en 1.... soluciones contenidas

en el recipi ..nte y al arlanaeyer. El ""'Jor dispos>.tivo está

formado por paquañas pie,.;aa fungifonnes COn un diámetro

ex'tarior de 20 .... proviatas en su ext:-emidad de 6 abertur"s

de un ... de diámetro.

6(d).2.3. Apara'to para la de'terminación del nitrógeno ureico ¡lor el

método de la ureaSa.

Está formado por un erlenmey..r de 300 "'1. provis'to d..

embudo Con llave y de un ¡lequeño ahaorhedor ("el' H&Ura 2).

6{d).2.4. Agitador ....eánieo rotatorio, N>&Ulado a 35 _ 40 r .."olucion~"

por minuto.

6(4).2.5. pH-metro

6(4).2.6. O:stuf"a regulable.

6(d).2.7. Pipetas de p...cisión de 2, 5, 10, 20, 25, 50 Y 100 "'1.

6(4) .2.8. JoIIItraces kjeldllhl de cuello largo d~ 300 Y SOO ",1.

6(d).2.9. Mat.races af"orad08 de 100. 250, 500 Y 1.000 ..l.

6(4).2.10. Crisoles de placa filt.anU; diiaetro de poros de 5 a 15 um,

6(4).2.11. "'orteros.

calcinada.

completar a 50 mI con agua. Madir a continuació", 5 ¡; de sal

<le Seignette (p.a.) (tar'trato doble de sodio y potasio) y la

cantidad suficiente de bicarbonato de sodio (p.a.) para que

la disolución Se" alcalina. al pap.. l de torn....oL Valor,... con

una disolución de iodo O.l N utill7.ando ca"'" indicador una

solUCión de almidón.

anter>.o...

6(d).3.32. Papeles indicadores.

Tornasol. azul de bromoti"",l (o cualquier otro papel sensible

a pH ent.e 6 y 8).

6(d).3.33. Etanol o metanol de 9S·.

6(dl.3.22. DisolW:ión "aturada de hidróxido de bario.

6(d).3.23. Di'loluci6n de c....hona'to de sodio al 10% (P/'J).

6(d).3.24. "'cido clorhídrico 2 fL

6(d).3.25. DisoluciOO valorada de ácido elorhidrico 0,1 N.

6{d).3.26. DisolW:iOn de ureasa.

Poner en ,>""pensiOO 0.5 g de ureasa activa en 100 mI de agua

d .."tilada. Ll.."..... a pH 5,4 con ácido clorhídrico 0,1 N

(6(d) .3.25.) en el pH-metro.

6(d).3.27. XanthidroL

DisolUCión. al 5% en etanol o ""'tanol (6{d) .3.33.) (no

uti tL:ar produc'tOs que den una alta proporción d.. insolu­

ble). La disolución se conserva duran'te 'tres ....s"s en frasco

bien tapad<: y prote¡¡ido de la luz.

6(d).3.28 CataliZador.

Oxido de cobre (eu O), 0.3 a 0,4 g por muestra O una cantidad

equivalente de sulfato de cobr.. p..ntalüdratAdo, de 0,95 a

l.25 j¡ por muestra.

6(d).3.29. ?tedra Pómez granulada. lavada al ácido clorhídrico y

exenta de carbonatos.

6(d) .3.16. Disoluci6n de ácido sulfúrico ,.¡ 30% ..n P!v.

6(d).3.17. SUlfato de hierro (n) criat31izado (fe S04 7H
2
0).

6(d).3.18. Disolución valorada de acido su1!"úrico 0,1 N.

6(d) .3.19. Alcohol ocdlico.

6{d) .3.20. Disolución saturada de carbonato de ¡lotasio.

6(d).3.21. Di,,01uei6n valorada de hidróxido de sodio o de potasio 0,1 N,

disolución B.

O:se.. indicador es "loleta en medio ácido. gris en medio

neutro y verde en ..edio alcalino; se utiliza 0,5 mI (10

¡¡atas) de e;~ solución de i.n<i1cador.

6(d}.3.31. Indicador de rojo de m.. tilo.

Diao1v"r 0,1 g de rojo de "",'tilo en 50 ml de etanol de 95·.

llevar a 100 mI con 3gUa y filtrar en CaSO necesario. S..

puede utilizar ese., indicador {A ó S &otas} en lu¡¡ar del

6{d).3.30. Indicador mixto.

DisoluciOn A: Disolver 1 g de rojo de me'tilo en 37 mI de

solución de hidróxido de sodio 0,1 N Y Hev.... a 1 1 con agua.

Oisoluci61> g, Disolver 1 ¡¡ de azul de metileno en agua Y

llevar .. 1 L

Me,.;elar un vol""",n de la diso1w:ión A con dos volúmenes de la

1 mI de disolución de iodo 0,1 N COrr",.ponde a 0,01128 ¡¡ de

5n C1
2

• 2H
2

0 •

.u _nos el ~ del e,,'taño total ¡lresen't.. .." dieh" disolución

debe ..ncontr....s .. en forma bival .. ,,'te. Así ¡lues, en la

"aloración deberan gaatarse por lo _nos 35 "'" de la

disolución de iodo 0,1 N.

6{d).3.13. Acidc sulfúrico (d
20

~ 1.84).

6(d).3.14. Aeido clorhidrico diluido 1:1 en vol"",en.

6{d).3.1S. Acido acético % - 1Cal.

DisolUCión "alorada de acido sulfúrico 0.2 N.

Su1foeianuro de pO'tasio (p.a.

Nitrato d.. potasio (p.a. l.

Sulfato de aIlIOnio {p.".I.

~.. (p.a.).

Acido su1fUt'ico diluido 1 1 en "olurnen.

Disolución concentrada de hidróxido de sodio.

Disolución acuosa de un 3al (l'/V) de NaOH. exen'ta de

amonIaco.

6(d).3.4.

6(d).3.5.

6(d).3.6.

6(d).3.7.

6{d).3.8.

6fd).3.9.

6(d).3.1O.



~
U>

g:

f
N
U>

!~

•
~
~

~

~,

~ ~ ~
e e: a
t t 8
~ ~ ~ ~
q ., ~

0' ,. lO.. ,
g g ~

" 8' O'

~ ~ ;
, ..
!
?,

~
g

•·;;:D:" ;--- ,
t ~
, .
:"' ~· ,~ ¡
~ .
.. ~

~~::~'&~~~~I?¡¡
,. lO.. 3 "'.. "

,,~gg-~¡;~c¡;.;l'l
;: ~' ~ ::; ....... ".
.. ~ g ~ ~ § S f i ~ g

g.;-e.<>.~g<i-t
g,"~~~~':'1
.. E. <O N o '" ... " ~
~2:-~r;:;:;~"I"
" '1 '" . 3 ,.,
';;~""o>-~g2

""':~§; il~g'
:>'::~2~!!.~tft
:l '" ' '''''... .. lO ~ w <>. .. ¡ "
~ 8' g !!l ~ ~::l J:

g~~~g~~:!.t''''
~ .. "''' .. .il'" ~

go.~;-¡¡¡~"'b ... g"
~03~il",~.,;J ... ~
...;>" m ~ ...... "o ...
::1., ," '" I\l'" o ""
~~g,<i!j~~:~~~

• I
" ,, o

! ~•, "
~ .

~ '" :

o .. ~ " ~ .. o " '" '1: .... ~gg;e,,;¡j;~~o,
;;il~~ ~~'~~~?
~q""i!~~;; '1~
~ ~ ,~ .• ~ t ~ ~
8' e'. '8 :i' ~ ~ ;: ; .... 5
~ '" e g e- [~~ ~
>.~~ 4:,r¡0~-g ..
t~ lO~o ... 8;;'~
g :o :? g ~ .. ,. p ..
i;' g- '-o <:lo ,: o ~ :l '" ,.

g'1~¡; ... E:i"~~~o
.; ! a ~ " .. ,. ~ ~
_~s<'ilL "."'~~"
<:lo ~ ~ (> '" ~ lO '" ~ ..
:-~(>,,,,,<[!.o<:lo~"~
,~~::l .. ¡.;¡::;~~§!"

~ .. ... '" ::: lO
.. ~ ~ .. n 5

n ~ o.!' Q' '"
~ O' ? .il::l;>"
.. ;>" o ... ""
:::~g:§~~~;J

~ " ¡: li ~ ~ ~ "

~ ~ g
, o
;-- r §
w o •, ~.

'" g- ~•
~ ~".. , ." . .
~ ~, .

~ :, ~
5. " o'
~ ~ ~

• g, ." ,
< "
lO ~' g;. ~

o •¡ , "
o o •
~ Ñ :., ..~..

~ D:> :> n " ~ O- " ~ _ "

~ .... ~ ~ ~ ~ S = g ~ ~ ....
~ ~ ~ .. t .. ~ O n ~ Q O-

~ ~O-Pjo.t:~oI>:-:
...... ;; ,0 0lJ ... ~~c

.. ~ ~ ; el.... : ~ ~ ~ ~

... lO :: ~ o. l ~. ¡; g-
g"'~(O"~:; "g 0,_
o.,,:>o ..... ¡¡g'" '}Q.",2:

~ ~ ; ! ; ; ~ ~ ~ g : e
e. g .... ~ ~ Q. '" ~ l': -g ;., ;.,
~~i;:~~8~ ° a ....

o .. w ~ ..... " <:lo!'i ~
~~g-~ ~g:l ~'",lt

~ "" ~ lO .......
~~,g gg·lOS ¡; .... :

ti! :l <:lo '" ~ ~ .... ¡: 1II ~ ....

~~gi"q~e-~ ....
" '" g- ~ !l':!!l.'1" '"

~ ,., ":! '" ..
~ '" 'o,
C'" .., ¡¡ '" '" 1II " '1.. lO .. o ~ <:lo ~ lO

~ ~~~2~~~gg~§'~!~~
~ q~,"~g~~;, .. ::",~~C
:o' 2~l'Ji¡;~o.g.1'l'·g. .. ~,,~
~ -"f'~ .. "":"'~~t;~ft:!.~¡;
2 ~~","" ;;,§g'o. n~n:>g'
~ ~ ~ " ~ ~ ~ o. : " ~ ~ g ~ e ~
fi~~"!f~~E ~~i:S~,~g~:.

~ 0 ~ " ~ ~ ~ n ~ 1'l ~ '" § g ~ o-
",' ~"'o- :;.ooo. .f'lg .. "~
'" § o DI. .. (1" "~"';J" ;> I!. ",
;¡ '" [~~:~p~ ~<g it:·~S~ 5s ~ s ~ ~ ~ ~. ~ q ~ g; .. " II e: ~ g.
"" a O .. 1",," ...... '"
~ ~ ~ :; §" ~ ~ ~ 3 ~ ~ ~ 3 " ! - ~

o",~~g;lS.'<¡:"~ ....
'" :; !:i ii ~ <l ~ g- 2.. ~ ..

,¡ltv; g"",~.;!·_e~
,~ "tl " .. f» '" " '" "" JII

"ll~ ~·:'!;~~~6E
Q. " ... lO.." ... "
.... (J. l/l O- " .... ., w .. ~

O" ,<".. I " O ..

.'Q> ~:
¡;;- :­- .
t. ;..,
N N
~ .

!l '" " n, ." '"
" " >- '" '" ..:> .o,., "' O-

~~q~~~~
nO'" " " >-§"gqgg'
;; o ¡., o.
¡; " B. .o .§ "
" ~ ;' ~ 3 2" " "('
g!,~gll~~

f ~ , ,., 8
"' P g g
;; ~ f ~
~ ., ~ ~

'" ~ lO ~. ~. " .< ,
~ g ~ ~
~ . ..
o ! o

g ~ JJ
.... '1 O-
, O •

•
~
¡.
~

""00

""

~
"<',

?-O;

,
e i!j w
;;; 1'!. S"
;;:- o. '1

o ,

ft ~ ;
o , rt

" o "
o " ~
~ g- ...., ~

t ~ fi

~ ~ 8
!l. ~ ¡l, "

o rt
~ lO ~.J o. o-

: i ..
~ ~

~ ;' ~ g'

~ ~
~ ~,
g ~

b ~
< ,

[! ~ ~

g 8' Q.

(i .. ~

" , ~¡

~ '" ~ UI 1; ,.
~~~QO~H
~ '" ~ ft' ~ ~
~ ~ ~ lO ~
i ~ ~ ~ ~
;¡ !l' ~ g ft, . .
§ ~ !l' !l' ~

!i' ,., 'ti o
~ .. ~ ~ ~
3 'ti .... t ...
lO !j¡' "' '"' ...

~ ~ ~ " S'
N ~ ~ ;;; g

'" - ;;:- ~

e~ E~
'" '" ;- ~"';." ...
- al ..... '",

o

~ 1
~ !

~ "

•
~
¡.

"¡"
~

! ~ ::: '8 :¡ ;;
'1 '" " .. (\'1 " " .. rt ....:::. .. 6. ., ~ ;;

.... Q. o", ~

~ g .. :l " g-¡: 'ti ::l ., o •

;, 'ti ~ "

~...,~g~(
lO ~ ~ ~ ::l

l'? .. -ti o- & ...
~ O' ~ " ¡¡ ~
~ ¡ lO § t;; ...
" .. 'ti g
~~~~:.go. ,
;>" " '" ..... " :1" " ~ .. " ~
~ ~ ~ : ~
~ g 'ti S" ~.. ", ~ "
~ g. ;¡ ::l g'
"' < lO g
'" " " • 'ti'1 '1.... ..
? ~ ~ e. ~!

•
~

t
"~

"" 0:>-0'..,"-:0:0-", .. 33"
.. O::l .... Q~ ... ""no~ .. lO·O

~ ::l I!: g ::; n "' ti ::;. :¡¡ ;' ~ .'" ;¡
~ g§'~~~r.,~,,~~~g

g ~: ~!'l~~:;o~'~~
'ti.. ..."" '" '1 ,.. .. ¡} ..' ..

~~,~ ~:~O~!;~ :~
~ ~ ~ e ~ ~ g t = , ~ ~ .. e
... ~~~ ::;;::y::~;"" .g~
8 ~ ~ ~ ~::l ¡¡¡ ~ lO o g ~ .. rt!

I\l " " ... w "'..,
,\l:§'gg: :g:~g~g~"~
o- lO ::l' ni"" ::1 n o- n ~ rt
"~ ""' rt,,"" ... o
" j!. ..:; 1:;; g- g' " <>.
~i:';; "'~~~iso::~
3.5 .. §~.~ 'g",g-~
~ "" .... " ~ ¡:!. ¡¡¡ .. ¡;"g ~ ~ ~ ~ ...., § ~ ~
. .gq 2~ .... glr'" ..,§

,. ~ ~::.;~. q ,g ::.. ..
~~ q~(!"E~5
1: '< l':..~' ~ ~ !' ~

<'> .. (JO lO

g' ... ~ §
I , o
,t '" '"

g ~ '" '"
~ N lO g;. . ,
g .... ~ ,~ª ~ o
'" ~ lO g

'~n ii !' "< N o... '" ~ ..
;!. ..... ~ S!: "
'" , "" <>. ::;.. ;" ~ - :;'
::l ., ~ :;

<'> ~ l;' 1;3 •

~~~~~,
¡: ~ ~ g ~

~ ~ §
~ ~ s:

" .¡ !
rt o,

: ~, o." ., .
g- !!

~ ~e. q
j. ~'

" !~ ~
g•• >

g ~ ¡¡
~ ~ g
, rt

" O .g, . '
" "
§ * ~
3 ~ g
~ ~ e
, rt •

e ~ ~

~ g ¡;
¡ .¡; a,
" ti ~
ft ~ g
" ¡ o
o o "o ". ~

;t 8' ~
" . "... e
~ g
~ : '

~
~

~

~

~

'" ..., ~ lf

~ ~ ~ i
¡ " "
~ ~ t
~ !J ~ ...
!
S ¡

•
~ !
~ ~

~ 5
~ ¡

~ ~ ~ t ?)
e & a ;:. 3
., :;' 'i g- ....

2 2: ~
q n. ~

~ ;J ~. ., - ,
o o o
~ e g

~ • rt

2 ~ ". g
3 ~ S ~.
~ g !! g'
." ::l lO g

• e
~ .
!" ~ .....

" .
~ ;>" lil' ro

~ ~ g- ~

~ ~ '1 g
;1. ~ ~ ... "
: t lil' :: ~.. " g ,.. O
" '1",,,
?·-:O~O~

•
~
¡.

"~
.. '< .." ~

g 1l ~ °
11 " ~ g
..... ~ '"

" o ":i' s: g ~

,; ~ ~ 3

lii § ª ~
" ~ i ~
ffl 2 ~ ~

" rt
'" lO '" '1
~ ~ : ~
'. o
o. ° Ji n
.. 0.' "
., lO .... ~

f::. g o ;

" o '" :;.'<>. 11 o. ..oH 2,~ ~

:i¡;¡J:i"~~~~~'~~~;'<, ::l "" "... ,.. [JI-

~ s ~ § ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~
og~~~" ... ~P,ft::t

~ : :: S ¿ ~ ~ a ~ ~ ~ ....
~ ~ g ~ q ~ ~ ~ ~ ~ g

: = ~ t ~ ~ ~ ~ ~ ~ r ~
~.o~~~:!:",~frC'g­
:;g~,,,~ ~~ii2~
; ~ ~ ~ i ~ .... '1 ... - ~
.. .. g .. Iil ~ '" '" .. 2.'. "
~ ::l n ~ ::l ~ ° ~ g e 2
o ro, " ~ g- ;¡¡ 6, w;;;i !!l lO ~ 3 ~ ~ 5 ~ ~
'" ~ ~. '1 g ~ :: ~ ~ ~ ,"
g5~~,~:;g'~:,..~3
.... o " ,.. .., lii (l> "" U' """ ., . ~ ,.. • n , >. • ,..

~ ~ ~ ~ ;>" g ~ ~ ~ ~
"'e: ~o~.~:" .. ¡;~

~ "' ° n n .. ::l ..
00 .. ". o.
.. o. o' .." ...., o::l ..... '1 ti>



BOE núm. 176 Martes 25 julio 1989

n~ trógeno d ",~smo dia "n que se prepara la

,jisohlcián, emp.."""do por el nitrógeno <.:ianamidi_

00 y el uréico, ú ..,.tán presentes.

6(dJ.04.3.3. Muestra" sin nitratos.

23589

6(dl.3.29). Conectar el matr~z al (je,",ulador':! prosegu>." la

determinación· come en ;;(<1).4.2.1.2' :Olec"uar una p""eba

blanco y "enerl.a en cuenta ,'" el. resultado [i"al.

Poner con p.peta en un l<jeldalll un" alícuota del

filtrado (6(d).4.3.1 6 6(dl.4.3.2l,

contenido máximo de nitr6¡¡eno de tOO mg. Añadir

15 mi de ácido sulfúrico concentrado 6(<1) .3.13,).

0,4 g de óxido de cobre" 1,125 g de sulfato de

cobre (6(d).3.28) y unos granos de !Iadrapom"",

((6(d).3.Z9). Calentar primero modera_nt.. para

inie.ar el ataque y a continuación con ",e.s
fuer".. , hasta que el liquido $O> ¡>On¡¡''' incoloro"

ligeramente " .. rdoso y apar..zcan hUlllOS blancos.

Enfriar, trasvasar cuantite.tiv_nte la d1501,-,_

ci6n ..1 matraz del destilador, diluir hasta unos

500 mi con agua y anadir unOIl granos de piedra

pOme" (6(d) .3.29). Cone<:tar el matraz al des.tila_

dar (t;(dL2.l.J y pros.e&uir la determinación como

en 6(d).4.2.1.2.

6(d).4.3.4. !4\lestras con nitratoa.

funer con pi¡ata ..r, Wl erle"",ey..r de 500 mt. ""a

al1cuota del filtrado (6(d).4.3.1 6 6íd).4.3.2)

que no cont..nga ..... de 40 "'g "¡e ni troge"o

nitrico. En esta fase del análisis. no tie"e

importancü'- la cantidad total de ni tros"no.

Afiadir 10 ml <!lI ácido sulm..ico del 30% (6(d).3.

16). 5 g de hierro reducido (6{d).3.3) y tapar

inmediatUlente ..1 erlenllleyer con un vidrio de

r ..loj. Calentar suavem..nte hal!lta que la ....acci6n

sea fuerte pero no t;unrultuo&a.

R..tirar del fU8go y <!lijar ..n ""poao al ....no", tr..s

hor... a la t ..~ ..tura arnbient... Con aY\lda d" ""

truco lavador. tra!lv"-'lar cuantitativ......nte el

liquido a un mat....:t aforado de 250 ml. de..echan<lc

el hie....o que no se h..ya disuelto. Enrasar con

aaua y hOlllOlI""eizar. Con una pipeta .<1.. precisión

introducir en un lIlatru de 300 Illl una alicuota

que contenp un llIÚirno de 100 "'lI de ni tr6&..no.

Añadir 15 ¡d de ácido sulfÜl"ico conc..nt....do

(6(d).3.13. J. 0.4 de óxido de cobr.. ó 1,25 lO de

sulfato de cobre (6(d) .3.28) Y unos aranos de

piedra PÓIMZ (6-(d).3.29). Calentar al principio

" ....ye_nte para in1ciar el ataqu.. y de..pu,"s con

mú rue~ hasta que ..1 liquido se ¡I<m&a incoloro

° lig..r""",nte v ..rdoso y ap....... zcan h.-:>a blanco...

DesPU" de enCrial", trasyasar cuantitativ_nte

la solución al destilador, diluir hl..~ta 500 ml

con aaua y ai'iadir unos arMes <!lI piedra póme"

(6{d).3.29). Conectar el traz destilador.

(6{d}.2.1) y prose¡¡uir la dete inación co"",, e>

6(d).4.2.1.2. tfectuar una p eba en blanco y

tenerla en cuenta en. el resultado final.

6{d).4.4. Nitrógeno total soluble excluido el nitr6&eno nitrico.

CQn una pipeta aforada, pone.. en un kjeldahl de 300 "'1 ...na

aHcuota del filtrado 6(d).4.3.1. ó 6{d).4.3.2. que no

contenp ~ d .. 500 .... de n:l.t:r611eno • det"l"llIinllr. Diluir a

100 111 con aaua, madir 5 g de ""aeto de hierro II

(6(d).3.17). 20 011 de 'eido sulfúrico concentrad<> (6{d).3.13)

y urw. aranee de piedra póo>e:< (6(d).3.29). Calentar con

moderación y posteriormente aUlUntar el calor halIta la

aparición de hUl\lQ. blancos. Continuar d ata.que du¡'ante lS

lIiJ1l,lt".. Apagar. poner óxido de cob,.., cOlllO catalizado..

(6(d}3.28) y volve.. "- calentar lo suficiente .....a. que haya

desprwldi1lliento de hU1l108 blancos otrmo di"z ° quince minutos.

tnCriar, trasvasar euantitativllllletlte el cont""ido del kjel_

dahl al ....tru. de destilad6n del aparato (6(d).2.1). Diluir

a unoa SOO 1111 eon ~ y ailadir unoa aranoa de pieÚTa pómez

6{d}4.S. Nitró&eno nitrieo.

6{d)4.5.1. En au",eneia de ei~de eáleica.

S.. obtiene por dife~i. entre lo.. re"ultados

obtenidos en 6{d)4.3.4 y Il(d)4.4 y/o entre d

r""ultado obtenido en 6(d)4.3.4 y la S"""" de lO""

"esultados obtenidos en 6(d)4.6.1 ,:; 6(d)4.7.1 ,:;

6(d)4.7.2 ó 6{d)4.7.3.

6(d)4.5.2. En presencia de cianamida cá1clca.

Se obtie"" por diferencla e"tr.. los "e",ultados

"btenidos en 6(d)4.3.4 y 6{d)4.4. asi c,,"''' ent:-e

el resultado obtenido en 6(d)4.3.4 y loa suma de

los r ..sultados obtenidos enG{d)4.6.1 66(dI4.5.2)

Y (6{d)4.7.1 6 6{d)4.1.2 o 6(d)4.7.3)

6(dl.4.6. Nitr6il0!1'lO amoniac..1.

6(d)4.6.1. En preseneia d3 Jlitr6~"Jlo 2lIIOniacal o alRC,uacal

más nítrico .:inlc"",ente.

Cen una, pipeta a.!"o..ada. pone.. una alic:..;ota del

filtrado (l!i(d}4.3.1) que no eontenga ..as de 100 "'lO

de nitroileno amoni.cal en el matraz de¡ deseilado,

(6{d).2.1). Madi.. ag\l8 huta un volUll\en total de

""OS 350 ml y unes FlI.IIos de piedra pó",,,"

(6(d).3.29) pa.... facilitar la ebulliei6n. conee··
tar el ... t ..a:t al destilador. añadlr 20 ..1 " ..

disolución de hidróxido de sodio 6(d).3.10) y

destilar 001110 en 6(d)4.2.1.2.

6(d).4.6.2. En pr'l'senda, de nitroSeno urelco y/o eianarnídieo.

Con una pipeta aforada. poner una. a1íeuota del

filtrado (6(d).4.3.1 ,; 6(d)4.3.2), que no conten­

ga Iláa d.. 20 "a de niUoóileno alIIOniacal 'l'n d

....1::rlU seco dd d.... tilador (5(d).;<.1) y concee­

tarlo. CCn ~ pipeta aforada, poner en el

erlellllleyer de 300 "'l. 50 ..1 de la soh'ción

"alorada de ácido sulfú.rico 0,1 N (6(d).3.18) y

la auficiente cantidad de agua d.... tilada pa..a que

..1 nivel del Hquido quede unO$ 5 cm por encima

de la abertura de la alargadera. Introducir a¡¡ua

destilada. por el "",budo late....l del recipiente

del deatilador hasta tener"" vol\1llet\ apro>;imado

de 50 ..1 Y agi tal". Afiadir una.. actas de alcohol

octHl= (6(d).3.19) para eyital" la fo.....ación de

espwlla que pueda dificultar la entrada de la

corriente de ¡¡as.

A.1calinizu- con 50 mi de disolución saturada d..

carbonato de potasio (6(d).3.20) y ""'Pezar i"",e-'

diat_nte a expulsar de la disoluci6n Crra el

"""",iaco ...i liberado. La intensa co..riente de

aire necesaria (,;audal aproximado de 3 1 por

minuto) se purifica p...."iamente ha,;i6ndola pasar

por Crucos de layado que contienen ácido

sulfúrico diluido e hidróxido de sodio diluido.

tn lugar de utilizar aire a presión, se pued..

operar tuobi6n al vacio (tr<>lliPa de agua). a

condición de que la ,;onexi6n del re<::ipiente donde

.e reeoa;. el .-eniace ton el tubo de introducci6n

aea barMtica. La elimina';ión del UIOniaco suele

11ft" ce-pleta • lu tres horas. Sin embargo es

_jor c.-probarlo cambiando el erl........yer. Una

ve: te.....inada la operación. r",ti..ar el e .. ls""'eyer

0..1 .:>arato. enjua¡ar el e>;tr......, de la alarlOade..a

y laa p......des del matraz con un poco de agua

destUada. Valo..ar el exCeso de hidróxido de

sodio 0.1 /f (6(d).3.21) hasta el viraje a Fis

del indicador (6(d).3.3O) o también se puede usar

el indicador 6(<1).3.31 pero se "'" peor el vi ..aj ...
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Donde:

a, A y Jo! comO en 6(d) .5.6.

6(d).5.8. Para ..1 callO 6(d).4.7.2.

N ",.heo + biuret " ,.~
•

Donde,

'" ,. Peso, en il:. del precipitado

'Il .. Pe"o, en 10, de la muestra. presente en 1" alicuota ""amada

para la determinación.

E.fectuar 1.... "orrecelon.... de la p""eba .,,' b1an<:0. En ¡eneral Se

puede asimilar el biuret al n, uógeno "r-'ice s i.n gran "rror. al

ser muy bajo .~U contenido en ,es abono," Compl"'''toS.

6(d).6. OBSERVACIONES

5(0).6.1. Comprobación d .. los cá.lculos.

6(d)6.1.1. En "iertos c""os. pued" existi,. """ difer ..nc~a .mt..O!

el ni tr6¡¡eno total obtenido por pesada di ...."t.. <:1.. la

muestra (5{d.) .4.2} Y ,!el nitrógeno total soluble

(+!i{d)4.3.3 y 6(d)<l.3.4). Esta diferencia no debe ser

"un.;" superior al O,SS. En caso co"trario, ..1 abono

contiene form... de ,,¡ trólIeno 10,,01ub1.. no incluidaa

.m la lista de la directiva 76/1l6/CU:.

6(d).6.2. Antes de cad& análisis hay 'tue cOlllflrobar el busn funcionamiento

de 101!l ap...atos y la co~ta ejecución de las técnica.. Con una

disoluciOO ¡Nltr6n 'tus contenaa las diferentes formal!! de

ni.tr6~ en· las propor<::ionea apr=ilQ;das a la.. de la "",,"stra.

Esta disolución patr6n sa prepara a partir de disoluciones

valoradaa de sulfocianuro de potasio (6(d) .3.4.), da nitrato d..

potasio (6(d) .3.S.). d.. sulfato de alIIOnio (6(d) .3.6.) Y de urea

(6(d).3.1).

6(d).7. RD'ERPICUS

Directiva de la Comisi6n 77/535/CEE de 22 de junio de 1971. Diarlo

Oficial de lu C"",unid&des Europeu No L 213 de 22 de agosto de 1971.

""todo 2:. fL 1.

(~!-)

6(a). DIFESIEM'IES FOllJU,S DI: IfITROC:mtO PUSENttS SDlllLTAIlE.Ul!l"tt EN LOS I<BONOS QUE

SOLO LO~ DI tORJU HITtUCo\.~ Y URnCll

•

\

I .,

..

1
....- .. ,........-

flF'<"' 1

~.... t;o p.... 1, dat~n dal lÚt:r:'Ólen<l aorti&Cal

$(dl.2.2.

6(a).1. ~IPI:O

Este docwaento tiene por objeto fijar un ""todc "im¡:¡Ufiead.o par.. la

detarainaci6n de 1.... difer"ntes f=u de nitrógeno en 101t ..bono» que

,,61o lo 1'.0ntienen en forma nitrica, ;aaoniacal 'i ur"ica.

Este "-todo eS· aplicable a todos los abonos previAto" en la Direetiva

~/ll6jCI:';;; qua contienen nitr6lte<lO exclti!tivuomte forma nitriea,

a1Wni.acal y ""hea.

distinta" alie,-,ot,..;.

6(,,).1.1. El nitr6¡¡eno total poor kjeldah1i:z:ación dir"eta en la disolu­

elón en ausencia de ,litretos .

6{").1.2. El nitr6ieno total en p..e"enci.. d" niC"at<)$., por kjtl1':ahliza­

ci6n de 1.. al.1cuota previ_ote reducida POr el .."todo Ul~eh.

En .....bos <:a50" ..1 lUO(lniaco s.. d.. t"""'lna eOlllO "" indica ..n ..1

",.. todo 7.

6(00).1.3. El rütrógeno total "oiubi... salvo el nitr6¡¡eno niU",:o, ?or

l<leldahli:<aci6n, de"Pues dl! haber "UlOinado el nitr6lteno

nit:-ico _diante sulfato fe,.roso en medio icioo. E: amonlaCO

se d .. t .......in.a eomo " .. indica en el .... todo 1.

6{.).1.4. E": nitr6lteno n1trico 5Ol! deterlllna I'0r di:rer"""ia "ntre los

punto" 6(e).1-2 y 6(00).1.3 y/o "ntre el nltróg<ono ,:onl

501ubl" 6( .. ).1.2 y la """'" del nltrólteno """"niacal y el ur~l<:O

6íel.1-5 ~ C?¡,,).1.6 <5 6(e).1.'" 6(e).1.8)

6{e).1.5. El nitróg"no UlOniaeal "" dl!te....ina por desplazVli ..nto "n

frio. "" ."..dio everrtual.....nte ..lealino: el alftCniaco Se ,."cclt"

"n Clt\ vol""",n conocido de una diSOlución valorada <oe ácido

sulfúrico y se de"''''''''i_ " ..¡¡ún el ....todo 1.

6(e).1.6. El nitr6g"no "","ico se transforma. en """,,"iaco, utilizando

",ea".. , y "e "alora con una disoluciiin "alorada. d.. áCido

clorhidrico.

6{"j.l.7. in nltr6geno ",eico tu!bi"n se: puede d..tenni"llI" por ara"ime­

tria con ltanthidrol; el b-iuret q..." precipite al ..is"", tie"po

puede MiJlilars.. al ll.itr6¡¡el'lO u;r,hco sin van ..rror, pue" "U
eont"nido en los abor<os coaq¡lejos "uel" " ... !l!U'f bajo.
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&(e).1..8. A<:!eaa. tl nitró.ll:e:lO urUca ... putde 6<ltersinar por diferencia

"aún el cuadro .i~i.ente:

6(e).3.Z"l. Indicador mixto.

Disoluci6n A· Disol"er 1 g de rejo d,· ""'tilo en 37 mI de la

disolución de hidróxido de lIodio 0.1 N Y cOillPletar a 1 1 con

51a) .2. MATERIAL 'f APARATOS
6{ej.2..~. DestiLador COlIIO en 7.2.

l5(e).2.2. Aparato pu'& la deter1llinoaciÓll del nitr6¡eJlO amonia<;al s<!&ún
la tjcnica analítica (6(d).2.Z) (v= fiaura 1).

6(8).2.3. Aparato p&rlll 18 dete....inaei6n de-! lÚU"Ó¡eno ureico por el

!nét;odo de .la w-eau.. (SIc) .2.3) (naura 2).

6{ej.2.4. A,¡itador ,"<:""1<:0 rotativtl de 35 .. 40 revolucione.. por ..1""_

6(.).3.1•• Sulfato de hierro (II) crítltalizado (re S0<ll 7H
2

0)

6(..).3.15. Di.olucio.. "alorada de ácido sulfúrico 0,1 N

6( ..}.3.16. Alcohol octilico.

6{,,).3.17. Diaollrei6n fllturllda de carbonato de pot.asio.

6( ..).3.18. Doeoluei6n valorada de hidróxido de 1I0dio ° dIO potellio 0,1 N.

6( ..).3.19. tliaoll.K:i6n lIatur..da de hidróxido de bario.

6(,,).3.20. Disoluci6n de carbonato de "odio al 10J0 (P!V).

6{,,).3.21. Acido clorhídrieo 2 H.

6(,,).3.22 Dieolv.ci6n "alor..da de ácido clorhídrieo 0.1 N.

6(.).3.23. DilIollreión de ureasa.

Poner en a"..pensiOO 0,5 ~ de ~aa.. activa en 100 ml 00. agua

de"tilada. Con ácido clornidrico 0,1 N (6(,.).3.22) ajustar el

pH. 5,<11 con el pH_tro (6(e).2.5.).

6(e).3.24. XllnthidroL

DilloluciOO al ~ en etanol o lI\etano1 (6{e).2.30.J. Me

utili:r:ar productos Ql.l" den una alta proporción de inaoluble).

La solución ee conaerv. tr..~ ....su en frasco cerrado y

pro.te&ido de la luz.

&le).3.25. catalizador.

Oxido de cobre (CUO): 0.3 a 0,4 g por determinación o una.

cantidad equivalente de 8ul.fato de cobre pentahidratado, Ó'"

0.95 a. 1,25 g por detenrinación.

6(0.).3.26. Piedra. ¡>Ólltez granulada, la"ada al ácido clorhidrico y

calcinada.

5 e 15~.

Mor't"roa.

N N ,
",,". nítrico _niaca! W"H<:o

, '\<!Santa ;'Ir....nt.. 6(e).1.1) - (6{e).1.5), presente presente 6{e).L3) _ (6ú'¡.1.5)

6(d).4.2.1.2.

McO.

Ni tr6pno tote;1.

6{e) •••3.1. Muelltras sin nitratos.

Introducir en un ....tr.2; Kjftldahl de 300 1111,

-&l1cuote; del filtrado (6(e).4.2.) con un conteni_

do lIlixilllO de 100 lI\i de nitr6geno. Al\adir 15 ml de

ácido lIulfúrie<:> concentrado (6{ .. ).3.10.l, 0.<11 g

de óxido de cobre ó 1,25 & de sulfato de <:obre

(6(e).3.25) l' unOll granOll de- piedra pómez para

re&"l..- la ebullición. CalftTltar moderad_nte

para in~ci.... el .teq..... dftapue.. c.l"",tal" fue..te­

..ente hasta que el l1qv.ido .e panaa incoloro o

1iger_nte "e~ y ....iftcen a de.prenderse

humo.. blancos. Despues de enf..iar, tra..vasar

euantitativ_nte la soluciOO al mstra:.. del

destilador, dilui.. huta 500 _1 con agua Y añadir

algunos ¡ren= de piedra pómftz (6(e).3.26).

Conectar el ....traz al deetiledor (7.2) y conti­

mar la determinación ce.> se indica en el punto

_ento, detener el calentamiento y deja.. en

repoao al ..,.,.,os tres horas a la temperatura

"","iente. Tr.."vas.... cuantitativamente el liquido

a un m...t ..az aforado de 250 m1 despreciando el

hierro no disuelto. En......ar con agua. Hornogene~­

zar "on "uid...do. Con una pip.. ta de !,rechión

tomar un.. a.licuota que contenga como máximo 100

6(e).4.3.2. Kuest..as con nitratos.

TOIII.... con una pipete d.. precisi6n ....... alicuota

del filtr-ado (6(e).4.2.) que no contenaa más de

<110 lIIj¡ de nttrógeno nit..ico, e introducirla en un

er-le:"",,,yer de 500 ft'l1. ¡;n esta fas" del análisi~

c~ce de imllortancia la cantidad total de

n~tróge"o. Ailadir 10 ...1 de ácido ",ulf"úrico del

30ll> (6{e).3.13), 5 g de hierro reóucido (61e).3.

3.) y tapar inmft<!iatamente el erlell.!lley..r con un

vidrio de reloj. Calentar lige..""",nte haeta que

la reacc~On "ea viva pero no tuft'lultuose. En elIte

6{.. ).4.3.

6( .. ).4.2.

6(e).3.29. Papelee indicadoras.

.ToM'lollllOl, az.ul de ItromotiJlOl (o eua.lquier otro pep.el nnaible

• pH entre (; y 8).

6( ..).3.30. Etanol o ...tanol de 95'.

....terior.

agua.

Disolución $: Disolver 1 g de azul de .... tile"o en agua y

completar • 1 1.

Mezclar un volumen do: la disolución A Y dos vol .......ne" de la

disolución $. Este indicador es violeta en ,"edio ácido, gris

..... _dio "eutro, y verde en .....dio alcalino. Utili:¡.... 0.5 mI

(10 &otas) de esta disolución de indicador.

6(e).3.28. DllIolueión de indicador de rojo de _tilo.

Disolver 0,1 g de rojo de ....tilo en 50 101 de etanol de 95·.

CO"'P.letar a 100 ..1 con agua y filtrar en caso neceeario. s..
pv.ede utiliuar elite ~ndicador (4 ó 5 gotas) en lugar del

6(e)... PROCIOIIIIDftO

6(..).".1. Prepm-aci6n de le _atra.

Seaún ÑtQdo nO 2.

Preparación de la disolución para el análieis.

P_ar, con aproxi ci6n de 1 II1II, lO g de l. 1IIUestre e

introducirlo" en _traz aforado de 500 m!- """dir .1

matraz 50 ¡0.1 de .,... Y 20 ".¡ de ácio:1o elohridrico diluido

(6{a).3.11). Agitar Y dej .... en reposo hasta que Cen un

p...ibli! desprendimiento da dióxido de carbono. Ailadir •

continuación: 400 al de a¡¡u. Y qitar durante media hora en
el qitador (6( .. ).2.<11.). Completar el volUlllen con agua,

hOll>Ogeneir.ar y fil tr.... aobre nItro seco en un recipiente

exenta de

Acido ..ulf'úrico.

DilIoluci6n acuosa con un 3O'.t de H
2

S0
4

(P!V) ,

_leeo.

Aa- d••til.da o desaineMl1iiad&.

Sulfato de potasio (p.a.).

Hierro para .,.uia" , re<h>c:ido c"" hid.r6aeno (la cantidad

inG1c:lUW. de h.i.erro deO. reducir al MGOlI 50 lIlIi de ni tró&eno

n~-'tl"ico).

Nitrato.de potasie (p.a. l.

Sul:fatode &lDOnie (p.a.).

u.... (p.a.).

DillOlw::i6n valorada de kido eulfúrico 0,2 N.

Dieel\olCi6n concentrada de hidróxido de eoclio:

Diael"ci6n acllOaa l;Cn WI .3070 (P!V) de HaOH, e"ente de

aIIIOníaco.

Disollrel6n "alorae. de hidr6><ido de aodio o de potaaio,

..xenta ft carbonatos 0,2 H.

Addo sulfúrico (d
20

.. l,&4).

Actckl clorhídrico diluido 1: 1 en 'rolUllM!n.

""'ido ecét1co 96-10ClS

"'.
pH-llletro.

Pipen.. de precisión de 2. S, lO, 20, 25, 50 Y 100 ..l.

Matraco lcjd.nnl de c .... llo lar¡:o, de 300 Y !>OO al.

M.rtr..::... .torada!> de lOO, 250, 500 Y 1000 ...1.

Crillolea de vidrio con. pl&C1l filtrante: diiMoetro de los· porO'!

ISle}.J.4-.

6(.. ).3.5.

S(a).3.6.

6(8).3.7.

&(al.3.8.

5(.. ).3.10

&(.. ).3.11.

S{al.S.12..

ISlel.S.U.

6(8) .2.10.

6{e).2.5.

5{..1.2.6.

lS(e) • .2.7.

&(a).2.8.

6(e¡.2.g.

6(e).3.~

5Iel.:!.l..

6(e).3.2.

&(el.3.3.
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6(e)4.7 .2. Método gravimétrico del xanthidrol.

6(e).4.7. Nitrógeno uréico.

durante una hora a 130 oc (sin sobrepasar los 145

OC). Dejar enfriar en un desecador y pesar.

lo cambiando el erlenmeyer. Una vez terminada la operación,

retirar' el erlenmeyer del aparato, lavar el extremo de la

alargadera y las paredes del erlenmeyer con un poco de agua

destilada Y valorar el exceso de ácido con una solución

valorada de hidróxido de sodio 0,1 N (6 (e) .3.18). Efectuar

una prueba en blanco y tenerla en cuenta en el resultado

final.

la estUfa y mantener

alícuota del filtradoTomar con pipeta

ácido acético. r-1eter

(6(e) .4.2) que no contenga más de - 250 mg de

ni trógeno uréico. Añadir -la cantidad necesaria de

una solución saturada de' hidróxido de bario

(6(e).3.19) 'para precipitar los fosfatos, compro­

bando con una nueva adición que ya no se produce

más precipitado. Eliminar, a continuación, el

exceso de iones de bario (y de los de calcio que

eventualmente se hayan disuelto) con la disolu­

ción al 10% de carbonato de sodio (6 (e) .3.20) .

Dejar sedimentar y comprobar si la precipitación

ha sido total. Enrasar, homogeneizar y filtrar

con un fil tro plegado. Con una pipeta de

precisión introducir 50 mI del filtrado en el

erlenmeyer de 300 mI del aparato (6(d) .2.3).

Acidificar con ácido clorhídrico 2 N (6(e) .3.21)

hasta ph 3, medido con- el pH-metro. A continua­

ción llevar a pH 5,4 con hidróxido de sodio 0,1 N

(6(e) .3.18). Para evi-tar pérdidas de amoníaco al

hidrolizarse la ureasa, obturar el erlenmeyer con

un tapón provisto de un embudo de llave y de un

pequeño. recipiente 'protector que contenga exacta­

mente 2 mI de una solución valorada de ácido

clorhídrico 0,1 N (6(e) .3.22). Por el embudo de

llave- introducir 20 inl de la solución de ureasa

(6 (e).3.23) y dejar en reposo durante una hora a

20-25 oC. Poner en el embudo de llave, con una

pi~eta, 25 mI de la solución valorada de ácido

clorhídrico 0,1 - N (6(e) .3.22), y dejarlos caer

sobre la solución y lavar con un poco de agua.

Trans~erir cuantitativamente el contenido del

recipiente protector a la solución del erlenrne­

yero Valorar por retroceso el exceso de ácido con

la solución valorada de hidróxido de sodio 0,1 N

(6(e) .3.18) hasta pH 5,4 medido con pH-metro.

Efectuar una prueba en blanco y tenerla en cuenta

en el resultado final (ver 6(e) .6.1 y 6(e) .6.2).

Tomar con una pipeta una alícuota del filtrado

(6(e) .4.2) que no contenga más de 20 me de urea e

introducirla en un vaso de precipitado de 100 ml.

Añadir 40 mI de ácido acético (6 ( e) .3.12). Agitar

con varilla de vidrio durante un minuto. Dejar

sedimentar un posible precipitado durante cinco

minutos. Filtrar, lavar con unas gotas de ácido

acético (6(e) .3.12), añadir al filtrado 10 mI de

xanthidrol (6(e) .3.24) gota a gota y agitando

varilla de vidrio. Dejar en reposo hasta que

apar.ezca el precipitad~. Ag;i tar de nuevo durante

uno o dos minutos. Dejar en reposo hora y media.

Filtrar en un crisol de vidrio con placa filtrante

(6(e) .2.9), previamente desecado Y tarado, con un

ligero vacío; lavar tres veces con 5 mI de etanol

(6(e) .3.30) sin tratar de eliminar totalmente el

6(e) .4.7.1. Método de la ureasa.

mg de nitrógeno e introducirla en un matraz

Kjeldahl de 300 mI. Añadir 15 mI de ácido

sulfúrico concentrado (6(e) .3.10.), 0,4 e de

óxido de cobre ó 1,25 g de sulfato de cobre

ó

6(e).4.3.2 - (6(e).4.6 + 6(e).4.7.2)

ó

6(e) .4.3.2 - (6(e) .4.6 + 6(e) .4.7.3).

6(e) .4.6. Ni trógeno amoniacal.

Con una pipeta de precisión tomar una alícuota del filtrado

( 6 ( e ) .4.2) que no contenga más de 20 mg de ni tróg-eno

amoniacal e' introducirla en el matraz seco del destilador

(7.2). Conectar con el aparato. Tomar con pipeta 50 mI de una

disolución valorada de ácido sulfúrico 0,1 N (6(e) .3.15) e

introducirlos en un erlenmeyer de 300 mI, añadir la cantidad

necesaria de indicador (6 (e) .3.27 ó 6 (e) .3.28) Y la cantidad

suficiente de agua destilada para que el nivel del líquido_

quede unos 5 cm por en~ima de la abertura de la alargadera.

Introducir agua por el embudo lateral del recipiente del

destilador hasta tener un volumen de unos 50' mI. Agitar,

añadir unas gotas de alcohol octílico (6(e) .3.16) para evitar

la formación de espuma que pueda dificultar la entrada de la

corriente de gas. Alcalinizar con 50 mI de la disolución

saturada de carbonato .de potasio (6(_e).3.l7) y empezar

inmediatamente a expulsar de la suspensión fría el amoníaco

así liberado. La intensa corriente de aire necesaria (caudal

aproximado de 3 1 por minuto) se purifica previamente

haciéndola pasar por frascos de lavado que contienen ácido

sulfúricq diluído e hidróxido de sodio diluido. En lugar de

utilizar -aire a presión, ~ambién se puede operar al vacio

(trompa de agua) con la condición' de que las conexiones del

aparato sean herméticas. La eliminación del amoníaco suele

completarse a las tres horas. Sin embargo es mejor comprobar-

(6 (e) .3.25) Y unos gr~os de piedra pómez para

regular la ebullición. Calentar moderadamente

para iniciar el ataque, después calentar fuerte­

mente-hasta que el líquido se ponga incoloro o

ligeramente verdoso y empiece el desprendimiento

de humos blancos. Dejar enfriar, trasvasar

cuanti tativamente la disolución al matraz de

destilar, diluir a unos 500 mI con agua y aiiadir

una granos de piedra pómez (6 (e) .3.26). Conectar

el matraz al destilador (7.2) Y continuar la

determinación corno se indica en el punto (6 (d) .

4.2.1.2.). Efectuar una prueba en blanco y

tenerla en cuenta en el resultado final.

6(e) .4.4. Nitrógeno total excluído el nitrógeno nítrico.

Tomar, con una pipeta de precisión, una alícuota del filtrado

(6 (e) .4.2) que no contenga más de 50 mg del nitrógeno a

determinar e introducirla en un matraz kjeldahl de 300 mI.

Diluir a 100 mI con agua, añadir 5 g de sulfato de hierro

(11) (6(e).3.14), 20 mI de ácido sulfurico concentrado

(6 (e) .3.10) Y unos granos de piedra pómez para regular la

ebullición. Calentar al principio con moderación, aumentando

más tarde el calentamiento hasta la aparición de humos

blancos. pro~eguir el ataque durante quince minutos. Detener

el calentamiento, introducir en el matraz 0,4 g de óxido de

cobre ó 1,25 g de sulfato de cobre (6(é) .3.25). Volver a

calentar 10 suficiente para que se desprendan otra vez humos

blancos y mantener así otros diez o quince. minutos. Dejar

enfriar, trasvasar cuantitativamente el contenido del kjel­

dahl al matraz de destilar del aparato (7.2). Diluir con agua

unos 500 mI y añadir unos granos de piedra pómez

(6(e).3.26). Conectar el matraz al destilador (7.2) y

continuar la determinación como en el punto 6 (d) .4.2.1. 2) .

Efectuar una prueba en blanco y tenerla en cuenta en el

resultado final.

6(e) .4.5. Ni trógeno nítrico.

Se obtiene por diferencia entre los resul tados:

6(e).4.3.2 - (6(e).4.6 + 6(e).4.7.1)
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6(e)4.7.3. Método por diferencia.

'El ni tró,geno uréico tambien se' puede calcular

según el· siguiente cuadro:

BOE núm. 176

ni tróeeno !lroporciones. semejantes a. las de la muestra.

Esta disolución patrón se prepar-a, n partir de diso~uciones

valoradas de nitrato de potasio (6(e) .3.4.). de. sulfato de

amonio (6( e) .3.5) y de urea (6(e) .3.6) •

F··._

ausente presente (6(e)4.3.1) - (6(e).4.6)
presente presente (6(e)4.4.). - (6(e) .4.6)

N N
Caso nítrico amoniacal'

.N
uréico

6(e) .7•• REFERENCIAS

Directiva de la Comisión 77/535/CEE de 22 de junio de 1977 • Diario

Oficial de las Comunidaces Europeas n! L 213 de 22 de agosto de 1977 •

. Método 2.6.2 .•

7. NiTROGENO AMONIACAL

7.1. PRINCIPIO

Desplazamiento del amoniaco por medio de un exceso de hidróxido de sodio,

destilación del amoníaco y recogida del mismo en un volumen conocido de

ácido ~ulfúri~o valorado, valoración del exceso de ácido por medio de una

solución valorada de hidróxido de sodio o de potasio.

Este método es aplicable a todos los abonos ni trogenados , incluídos los

abonos compuestos, en los que el nitrógeno se encuentre exclusivamente en

forma de sales de amonio y de ni tratos. No es aplicable a abonos que

contengan urea, cianamida y otros compuestos orgánicos nitrogenados.

apropiada unido a un refrigerante por medio de una columna

fraccionadora provista de una bola de seguridad eficaz.

Los diferentes tipos de aparatos tienen las siguientes caracterís­

ticas:

7.2.1.1:- Destilador figura .'1.
Matraz de 1.000 mI de fondo· redondo y cuello largo con

borde ensanchado.

Tubo de destilación con bola de seguridad unido al

refrigerante por medio de un~ junta esférica "18" (dicha

junta esférica podrá sustituirse por un tubo apropiado de

gomal.

Embudo con llave de te.fIón para introducir el hidróxido de

sodio (la llave podrá susti~uirse por un tubo de goma

provisto de una pinza Hofman~).

Refrigerante de- bolas (seis) con junta es~érica ."18" a la

entrada y conectado a la salida a una alargadera de vidrio

por medio de un tubo de goma (cu~do la conexión al tubo de

. alimentación se realice por medio de un tapón de goma .

perforado, la junta esférica podrá sustituirse por un

cuello ensanchado del diámetro apropiado).

Recipiente de 500. m.L para recoger el destil~do.

El equipo estará hecho de un vidrio que no ceda sustancias

alcalinas al destilado en las condiciones de uso.

7.2.1:2. Destilador figura 2.

Matraz de 1000 mI de fondo redondo .y cuello corto con una

junta esférica "35".

Tubo de destilaci~n con bola de seguridad, provisto de una

junta esférica "35"· a ·la entrada y una junta esférica "18"

a .la salida, y conectado pCir uno de sus lados a un embudo

con llave de tef'lón, para la introducci6n del hidróxido de

sodio.

Refrigerante de bolas (seis) con junta esférica "18" a la

entrada y conectada a la salida a una alargadera de vidrio

por medio de un tubito de goma.

Recipiente de 500 mI para recoger el. destilado.

El equipo est~á hecho de un cristal que no ceda sustancias

alcalinas '11 destilado en las condiciones de. uso.

7.2.1.3. Destilador figura 3.

Matraz de 1000 mI (750 mI) de fondo redondo :1 cuello largo

con borde ensanchado.

Tubo de destilación con· bola de seguridad y junta esférica

"18" a la salida.

Tubo acódado con junta esféric.a "18"· a la entrada y extremo

en bisel a la salida (la conexión al tubo de destilación

podrá realizarse igualmente por med~o de un tubo de goma en

6(e) .5. CALCULOS

6(e) .5.1. Para el caso 6(e) .4.3.

N total % = (a - A) x 0,28

M

. Donde:

~.:.n. . a = Volumen, en mI, de la solución valorada de hidróxido de

sodio o de potasio 0,2 N (6(e) .3.9) gastados en la prueba en

blanco, realizada exactamente en las mismas condiciones que

el anális is.

A = Volumen, en mI, de la solución valorada de hidróxido de

sodio o de potasio 0,2 N gastado~ en el análisis.

M = Peso de la muestra,. expresado en gramos, presente en la

alí.cuota tomada en los puntos (6(e) .4.3.1) y (6(e) .4.3.2.).

6(e).5.2. Para el caso 6(e) .4.4.

N total menos N nítrico % = (a - A) x 0,28
H

Donde:

a y A como en 6(e) .5.1

M =Pe'so .de la muestra 'en gramos, presente en la alícuota

tomada en el punto' (6(3) .4.4).

6(e) .5.3. Para el caso 6(e) .4.6.

N amoniacal % = (a -A) x 0,14

M

Donde:

a = Volumen, en mI, de la disolución ·valorada de hidróxido de

sodio o de potasio 0,1 N gastados. en la prueba en, blanco

,realizada. exactamehte en las mismas condiciones que el

análisis.

A = Volumen, en mI, de la' di~olución valorada de hidróxido de

sodio o de- potasio p,i N gas:tados en el análisis.

r~ = Peso de la muestra en gramos, presente en la alícuota

tomada para el análisis en 6(e).4.6.

6(e) .5.•4. Para el caso 6(e)

'N uréico % = (a - ~) x 0,14'

M

Siendo:

a y. A como .en 6 (e) .5.3

M = Peso,. en g, de muestra presente en la alícuota

(6(e) .4.7.1.

6(e) .5.5. Para el caso 6(e) .4.7.2.

N uré1co % =: 6,fi7 x m
. M

Donde:

m = Peso, en gramos, :del precipitado.

M = P'eS?, en gr~os, de la muestra presente en la alícuota

tomada para la determinación (6(e) .4.7'.2.).

Efectuar las correcciones para la prueba en blanco. En

general se puede as.imilar el biuret al nitrógeno ure·íco por

encontrarse en muy baja proporción en los abonos compuestos.

6(e) .6. OBSERVACIONES

6(e).6.1. En el punto 6(e).4.7.1, desr,>ués de la precipitación con las

soluciones de hidróxido de sodio. hay que enrasar, fil trar y

neutralizar lo ,!,ás rápidamente posible.

6(e) .6.2. Én el mismo punto, se puede valorar empleando el indicador

6(e) .3.28) pero resulta dificil apreciar el punto de viraje.

6(e) .6.3. Antes de cada anál~sis, comprobar el buen funcionamiento de

los aparatos y la correcta ejecución de las técnicas con una

'. disolución patrón que conte;ga .las diferentes formas de

7.2. MATERIAL Y APARATOS

7.2.1. Destilador consistente' en matraz de fondo redondo de capacidad
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-ondicion.... y timerla en

que 1"" volí._n- utiliUdos

liquido.

ct>nQlOntraci6n dife......nte a

no !I$&1l auperi~s s 40-45 ..1.

IiBcer una Prueba en bl....co en lu Illi_

eue;;' en el cálculo del """"l't-"':_ fj ... .w..
Prueba de -control.

utili",ado 20 1111 de ácido clorhidr~co (7.3.2) para la. disolución de-,
~:t*. lIlUestr... calentar -progresiv_nte el .....tra:t -para evitar una ebu--

lli·';-ñ)n c:lem&siad<l viol..n"_ eu.t>cio n.ya cOlllenzsdo la ebullici6n,

--destilar~"'" ra:t6n de aproximadalMnte 100 mI cada <Un a quince minu-

tos; el volUmen rntal de <H.stU.do debe s ..r d.. unos 250.'11 (7.6.2).

Cuando ya no se t- ni~ ~rdida de -.eniaco, bajar ..1 ......cipi..n­

t. ..n el '1.... 58 ....cej.. el destilsdo de ~o"- qu. el extreftlO de la

alara;adera del :refriger""te lIiwe _por enei........ la sUl;".'l'bci't.~:'

C-

'.Comprobar por _dio de un lS;:e-aetivo 1OP1"Ojliadc, que el destilado q"e

circula ys no contiene amonI.~cc. Lavar el extrel<lo del refrigerante

C(¡n un poco de agua _y ValOral~ e- exceao de ácidc con la solución

valore4&., ~ _~idróxido de sodiO/\o de potasio prescrita para la VB-

riante adoptad/h.-..... _

Para la valoraci6n~IUSO.. podrán utilhnr solucior>8S u..

7.4.5.

di.. cualquie.. pérdida de Il/IiOniaco, ..nadir al contenido del matra",

de destilar 10 1111 d.. solución concentrada de hidr6.üdo de sodio (7.

3.9) o 20 mI de uta misma solución en el caso de que se hu<-ie ..e ...

7 ••• 3. Análisis de la solución

Según 18 variant.e escogida, colocar en el N'ciflíente donde " .. rec<>-­

te el dest.ilado la cantidad exactalaente me-dida de solución valorada

de ácido sulfÚf'"icQ que se indica .... el cuadro l. Añadir la cantid"d

apropiada de 1& solución indieadora QUe se haya "scopdo (7.3.10

6 7.3.1:"), Y si fUell" necesario. agua pa.... conseguir un volumen .01­

nilllO de 50 mI. El extr=<> de la alargad"r. conectada " 1.. salida

del rerrigeranU debe encontrarse por debajo de la superficie de

la solución.

Extraer con una pipeta de p ..ecilli6n y segw-, la.. IIIOdalidade,. del cua_

dro, una parte alicuota de la solución (7.6.1). IntI'oducirla en el

....tr." de ""stilar. Añadir a¡:ua par. cona"auir un volUlllen total ti..

aproximad_nte 350 .,1 Y al¡¡:W1Os fr"lP""'ntos de piedra p6n1"'" (7.3.

i2) para qua la ebuHi<;ión sea ...zular.

23596 Martes 25 julio 1989

Antú de efectuar loa análiail>, es nec....... io ..aguraree del buen

funcionamien'to de 1<><; a:>&ratos y de la aplicación correcta de la

téeni<'a .....alitica, ut:ili:umdo p&l"1l ello una partll allcuota de una

soluci6n de sulfato de fIIllOnio recUn preparada (7.3.13) q~ conten_

ga la cantidad ""lixi.... de ni tT"égeno p..-cri ta para la variante esco­

gida.

7.S.~

~ efectuar> lIegún la v&riante elegida que figura en el c"adro ni 1­

Siendo;

50 mI 6 35 101 el volumen de sol"ciÓll valorada- <;le !cilio ..ulfúrico q"e ... po­

nen en el n!.cipiente donde lIe recQge el delltillldo.

A - Volumen. en 101, de .oluciÓll de hid:;6Xido <;le 8OOio o hidróxido de pota­

sio "t:ili:;adoa para la valoración por retroce.o.

F ., Fac'tor que en¡loba el peao, 1.. diluci6n, la parte al1cuot.. extraid.. y

el equivalen'te vol-'tricn.

Los resultados se exprae.n en porcentaje de nitrógeno """,niacal en el &OOno

tal como éste ..e recibió para el análi .. ia.

7.6. OBSERVACIQtES

7.6.1. I..a cantidad de nitrógeno amontacal contenida en la parte alicuota

extralda lIeaUn el cuadro ser'; alrededor de;

- 0,05 g. par.. la variant" ..

- 0,10 g. para la variante b

- 0,20 g. par.. la variante c

7.6.2. El refriger....te debe regularlle de tal fo ....... que garantice un nujo

constante de agua de conde....aci6n. Debe procura,....e que 111 destila­

ción "e efectúe entre treinta y cuarenta ",in"tos.

7 .7. REP'EREltCIAS

Directiva de la Co",i"i6n n!535/CEE de 22 de junio de 1971, Diario Oficial

de las COIOunidades Europeas n' L 213 de 22 de aeosto de 1977. Método nt 2.1.
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do" volÚllle" .." de la

8(a). NlntOGENO HITRICO y AMONIACAL

(RroDO ULSCfl)

M..zcl.... un volUll>llln d.. la sol""ién A

8l"}.J.10. Piedra ?Ólllel: en frsgmentos, laVAda COn ácido dOr!lfdrico y

calcinAda.

8Ia).3.11. Nitrato de sodio p.a.

anterior.

"" forma "itrlca " en forma amonu.cal y ,ütrlca.

soll.lcién a.
'¡;"te indicador"" violeta en solución "cida, gris en soluci6n

neutrio y " ...rde ~ "oludan alcalina. utilizar 0,5 ..1 (10

gotas) de "sta soluci6n indicadora.

8(a}.3.9. Sol...ción indicadora de rojo de ..etilo'

Disolver 0,1 g de rojo de ..... til0 en 50 ...1 de etanol d.. 95',

cO/!Ipletar hasta 100 mI con a.gwl y filtrar si es "ecesario.

Se pUede utilizar e..te indicador 1.4 6 5 gotas) ..n lug;;or del

los abonos compuestos .." los que el nitr6¡;er.o se encuentr" ,,>tcluslvamcnte

1 de cualquier compuesto ni tregenado.

8(e).3.:;!. A<:.ido clorhídrko diluido: volumen de Hel (d " 1,181, más un

volumen de "&'la.

8(,.).3.3. Solución valorada de ácido sulfiinco O.i N.

8{a).3 .•• SOlución valorada de hidróxido de- sodi.o ° de potasio 0,1 N,

6(,,).3. REACTIVOS

8(a).3.1. 1\'1:"'''" destilada" des"'in..ral.", ..d ... exent.. :le ¿ioxido de c",.bono

8{al.2. IlATEllUL y APARATOS

8(a).3.5. Solución de ácido sulfúrico que cont..nga alrededor dd 30% de

ií
2

S0
4

{PfV), e"enta de ..,,,,;miaco.

8(8).3.6. Hierre r ..ducido con hidr6geno (la cantidad pNlscrita de hi ..rro

debe poder r ..ducir por lo _no" 0,05 ¡¡ de nitr6¡¡eno nitrico).

8(.).3.7. Solución de hidró"ido de sodio que contenga al'roltimadamente el

30% de NaOH (d ., 1,33), exenta d.. amoníaco.

8(a) .3.6. Indicador mi,.-to.

Soluci&!. A: Disolver 1 g de rojo ....tilo en 37 oU de solución

de hidróxido de sodio 0,1 N 'f """91etar hal!ta 1 1 COn agua.

Soluci6n S: Disolver 1 g de ,""ul <le .... tUeno en agUa y

completar haata 1 1 con agua.

Como ,." 7,2.

e"ente de carbonatos.

8(a} ••• PftOCSDDlUMTO

8(a) ••.1. Preparaci6n de la """estra.

Según ""todo 2.

8Ia).4.2. Prep.....ción d .. la soluci6n I'ara el ,.".lisis.

COIllO en (7.4.2).

6(a) •••3. A.nÁlisis de la soluci6",

Poner en el recipiente donde se recoge el d.... tilado SO mI

exactos de ácido sulfúrico valorado indicada en la variante a

del c ....dro del ""todo 7. Y añadir dupuétl la cantidad

apropiada de la solución indicadora elegida (6ta).3.8 6

8(a).3.9.). El "",tremo de la alargadera cOllllctado a la salida

del re:rri¡".....t ... debe encontr....." por debajo de la superficie

del ácido valoradO contenido en el rtIcip1ent" donde Se recog..

el d_tilado. Por lIIe<1io de una pi¡ata do> I'recis.ién elttrllftl",

"egUn las indicacionee de la vari;mte a del cuadro del ""todo

7, ....... p ....te al1cuota de la solución nítrica y ponerla en. el

... tra% de destilar. Añadir 350 ..1 de agwo,;2O ..1 de soluci6n

de ácido auH'úrico al 30% (Ma) .3.5.). a,¡itllr Y añadir 5 g de

hierro reducido 18(11.).3.6). 1.lIvar el c...ell0 do>l ...t.raz. por

rne~no "'" una pip<!t&. con Vllru,.. "'~ ae agwa y colocar sobre el

cuello d"l matraz ...... pequeño _udo de vidrio Con vástago

S(al.lo PRIHCIP[O

¡¡educe.6" :le los ".tn.tos y de los mtc-it"" " ,""onlaco con hierro

metálico en un medio """do. O"stllaci.ó" (j,,] ",""daco y r"cogiia del mismo

en un volu'"en conocido de solución de ~cHlo sulfúrico valorado.

Valoración del "xceso de áci.do "CllfúrH"O por medio d.. una solución

valorad.. de hlill'Óltldo de sodio o potasIO.

El p,.es .. nu método se aolica a todos tos abonos nitro¡:¡:enado5< incluidos

-----
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largo. Calentar al bailo maria durante uoa hora y lavar a

continuación con "arios Inl de agua el "¡I,,ta¡;O del ernbu<;lo.

Tomando ¡¡ ..ecauc~ones para impedir <.ualquie.. ¡¡';:-<lid" de

amoniaco, añadir al contenido d"1 matraz de -,estilar se m1 de

»01u<::160 concentrada de hidróxido de sodi.o (8(,,).3.7.), Ó 60

m1 de la misma solución en el caso de que para d~sohr"r la

muestra se hubiesen utilindo 20 m1 dl' ácido clorhídrico

(8(a).3.2). Montar el destilador. Destilar a continuaci6n al

amoniaco según las indicaciones del método 7.

8{a).4.4. Prueba en blanco.

Hecer una prueba en blanco en las mismas condicione" y ten..rla

en cuenta en el cálCUlo del resultado final.

8{a).4.5. Prueba de control.

Antes de efectuar los analisis, es neeesario iUegur..rse del

buen funcionamiento del aparaw y de la a9licaci6n co....ecta de

la técnica anaUtica, utilizando para elle una parte alicliOt..

"olución de ni trato de ,.edio recien p~p..rada

(8(a).3.11) que contenga de 0,045 a O,OSO 10 de nit..6¡¡eno_

8(a).5. CALCULOS

Como se efectuar> en (7.5.J.

Los resultados se expresan en porcentaje d.. nitreg..no nit.. ico o de

recibió para el Wlálisis.

8{al.5. RU'EREMCIAS

Dir..ctiva de la Comisión 77!535!CEE de 22 de junio de 1977. Diarlo

Oficial de las Comunidades Europeas nO 1. 213 <le 22 de ago..w de 1977.

MHodo 2.2.1.

8( b ¡. IfITROGEHO IfITRICO y AJOIUACAL

(METODO ARIm)

8(1.».1- PRINCIPIO

Red"cci6n de los nic.-ato.. y los nitritos s amoniaco en u'1a- soluccer.

aCuosa neutra por ",edio de una aleaciÓl'l metálica compuesta d.. 60% d..

Cobre (Cu) y de 40'1; de magnesio (Mg) (aleación de Arnd), en presencia de

cloruro de magne.. io (M¡Cl.,).

Destilaci6n del amoniaco y ~cogida del IUsmo en un volumen conocido de

soluciOO de ácido l!Iulfúrico valoradO; valoraciOO dei .."c....o d.. Ácido

sulfúrico por 1II<!dio d.. una soluci6n v.lllorada de hidró"ido de sodio o de

potasio.

Este método ti ..n....1 mismo ....bito de aplic"ci6e¡ que el método 8(a).

8{ b}.2. Iu.ttRIAL Y APARATOS

COlllO en 7.2.

8(b).3. RKACTIVOS

8(b).3.1. Agua destilada o desmi:leraUzada, exenta de dióxido de carbono

y cualquier- compues'to ni trogenado.

8(0).3.2. Acido clo..hídrico diluido: Un volWllen de HCL (d '" 1,18) más un

volumen de agua.

8{b),3.3. Solución v ...lor...da de ácido sulflirico 0,1 N (para 1.. variante

.1.

8(b) .3.4. Solución valorada de hidr6xido de sodio ° de potssio exenta de

carbonatos 0.1 N (para la v.... iant.... ).

8(0).3.5. Soluci6n valo('.IId .. de ácido sul.fú"'ico 0,2 N (para 1.. variante

8(b).3.6. Soluci6n v..loraáa d" hidróxido de SOdlO o de potasio e"enta de

earbonatos 0,2 N (par.. la vsriante bl.

8{b}.3.7. Soluci6n valor..da de ácido sulr"rico 0.5 N (para la variante

01.

8{b) .3.8. Soluei6n valorada de hidr6xido de sodio o de potasio e",enta de

carbonatos 0,5 ti (para 1.. variante el_

8(0).3.9. SolucHm de hidróxido de sodio. aproximadamente 2 N.

8(b) .3.10. AleaciÓl1 de Amd para análisis, granul"",etria inferior a l.e

8(b).3;11. Solución de cloruro de magnesio-al 20%.

Disolver 200 g de cloruro de magnesio (MgC12E 6H
2

EO)

aprcxima"""",nte 600 ml de agua en un matraz de 1 1 de fondo

plano. Para impedir qU<! ae prod"zca esO\""a, añ..dir 15 g de

sulf..to de ""'>Inesio (MgSO4' 7H
2
01. -_

u"" vez disue1t05. añadir' 2 R de 6xido de magnesio y algunos

fragmentos de piedra pÓ"'''' y concentrar la su"pen"ion a 200 m1

por ebulliciOO eliminando asi cualquier ~sto de ..""",laco Que

pudiera estar presente en los ~actl.vos. Enfriar. eempletar el

volumen hasta 1 1 y filtrar.

8(b).3.12. Indicador mixto.

Soluci6n A: Disolver 1 i'. de rojo "" metilo en 37 101 d..

solución de hidró"ido d.. &odio 0,1 N Y completar hasta 1 1 C<>l'

agua.

Soluci6n B: Disolver 1 g de .."Cll de ""'tileno en agua y

completar hasta 1 1.

Me"clar un volUllen de la s"luci.6n A coe¡ do.. volúmenes de la

soluci6n B.

Este indicador es. violeta ee¡ solución ácida, gris ee¡ soluciOO

neutra y verde en soluciOO ..lcalina; utiliz.ar 0,5 101 (lO

fOOt .... ) de esta aoluci6n indieadors.

8(0).3.1:3. SoluciOO indicadora de rojo de 1II<!tilo.

DiSOlver 0.1 & qe rojo de metilo en 50 ml de etanol de 95·,

completar hasta 100 ml con agua y .filtrar si es necesario. Se

puede utilizar este indicador id a 5 gotas) en llJgar del

anterior.

a(b).3.14. 501ucion indicadora de rOJo Congo.

Disolve" 3 E de rojo Congo en 1 1 de agua callente y filtrar,

,;1 eS necesario, después de enfriado·. Este indicador pued..

utilizarse facult.. tl.vlllllente. ee¡ lugw de los. descrito,.

anteriormente. en la neutralüacié,.n de los extractos ácidos

antes de 1.. destilaci6n. utili,..811do 0.5 mi por cada 100 mI de

liquido <l"" deoe neutrali,...,rs,,_

8(b).~1.15. Piedra p<'>me,.. en fragmentos • .lavada con ácido clorhi<lricc Y

calcinada,

8(t".3.16. Nitrato de sodio p.a.

S{b) .4. pj.u:~DUEMTO

"SrO).4:"1'> Prepl1rBCion de la soluci6n.·

·"S"..tS.....etodo n~ 2.-.8(b).4.2. Pre¡>ara<:iC0:e~ soluci6n par.. el análisis,

Como en-T.l;.2.

8(b) .4.3. Análisis. de la soluci6n.

Le. cantidad de nitroseno en 1.. parte alic'.lota e:<tral.da par.. el

análisis. no debe 8Ob'""l'a..ar la cantidad máxima que se der-iva

del c\>lló"o 1 (7.4.2). Según la variante elegida, poner- en el

recipiente donde se ~eoge el destilado la cantidad exactamen­

te medida de aolucióe¡ valorad.. de ,kido sulfUrico in01Cada ..n

el cuadro del método. 7. Al\adir ls cantidad apropiada de la

soluciOO indicadora elegida 8(b).3.11 o 8(0).3.12 y, si fuese

nacasario la cantidad de agua QU<! Be pr~ise para obtener un

volumen odnilllO de 50 mi. E::...xt..-o de la alarRadera conectada

a la salida del refris:erante de~ encontrarse por debajo de la

superficie de la soluc:i.6n.

E>:traer coe¡ una pip..ta de precisión, segUn las instrucciones

del cuadro 1 (7.4.2), una ..lícuota de solución nitida,

Introducirla en el matra:;: de destilar.

Añadir agua par.. obtener un volumen total de apr-oximadamente

350 mI (8(b).3.1) y s CO!ltin"acion 10 b di! la 1II<!zcl.. de Arné

(8(p).3.10), 50 ml de la solucilin de cloruro de magnesio

8(b).3.11 y algunos fragmentos de piedra pÓmez 18(bi.3.1~)_

Acopl.". rapidamente el .......tra:-. al destilador. Calee¡tar lig"..a~

mente durante un05 treinta minutos. Luego aumentar la

temperatura para destil ..r el amoniaco. Prolongar la destila­

ción alrededor de .ma hora. Transcurrido ese tiempo. el

residuo que ~ay.. ee¡ el "",traz debe haber tomado una

consistencia de jarabe.. Cuando haya termi""do la destilaci6n.

valorar la cantid..d de áci.do en e:<ceso en el recipient.. donde

se r ..coge el destilado según las lndlcaciones del método 7.

8(b).4.4. Pru..ba lOe¡ blanco.

Efectuar un.. prueba en blanco e" las .. ismas condieio"..s

tenerls ee¡ cuee¡ta ee¡ el cálculo del. ..esultaao final.
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6(b).4.5. Prueba <le control.

Antes de efectuar el análi."~,,, es nec""ario aS"Bur"rse del

buen funcionarni.nto del aparato y de la aplicac."" COrTeeta de

la técnica :malitiea utilizando llara ello una oarte 3lict.lota

de una soluCi6n de ni trato de sodio rec '-en preparada

8(<:).3.3. Sol"clén ~alorada de ácido "uifún""; 0,1 ~ (para la varr-iante

al.

slcl.3.4. 501u<:16" valorada de hidro:üdo de sodio" de ;>otasio "xenta ó ..

carbonatos 0,1 N {para La ·:.. r1ant.. al.

8(0).3.5. Solución valorada de ácido "ulf(in.ca 0.2 N (para la variante

8(b).5.~

¡8(b).:L15) que contenga de 0,050 a 0,150 g de nitrógeno 01·

nitrieo según variante elegida. 8(<:).3.6: 5<>lución ""lorada de hidróxido de sodio" de potasio ..",en;;" de

carconatos 0,2 N (para la varearlt.. hi.

S{e).3.7. Soluclón valorada de 3-Cido sulfúrico 0,5 ;1 (para La variante

Como en 8(a).5.

8(b) .6. OBSERVACIOHES

8(b).6.1. Cuando la "olución del abono e" ácUla (adición de 20 ml de He:.

(8(b).3.2). para disolver la muestra), con la parte alicuo""

extr"ida par" ..1 análisis ;>roceder de la "i~uiente forma'

Pon..r en el ....tr"z de d..stilar que conten~a la alicuota

extrlrida, 250 ml de "&"a apr=imad,.,..nte J la cantidad que "ea

necesaria de WlO de loa indicador.... (8(b}.3.12). 8(b).).13) 6

8(b}.3.14). Agitar y_neutralizar em¡>leando la "01uci6n 2 N de

hidr6xido de sodio (8{b).3.9l Y acidificar de "'ue"O con una

gota de Hel (alb).3.2).

Directivll de le CoIIIisión 77fS3s/CEE de 22 de junio de 1977. Diario

Ofic ial de las COlllut\idades E>.>ropeu n. L 213 de 22 de a¡¡:oo'to de 1977.

Ketodo (2.2.2).

8(c). lfU1lOlZIfO HITRI:CO y AJdlL\CAL

(1CI1OOO ImVARltA)

a{c).1.~

Reducción de 1_ nitrato. 1 IUtrítoll a a.¡niaco en una solución

fu..ru-nte alcalina por motdio de ..... aleacián _tUiea cl>lllpll'!sta por un

4~ de all,lllÚnio (Al), un SS de cinc (zn) y un. 50S de cobre (eu) (aleación

o.rvarrla); destilación del amonlaco y recOSida del .iSlllO en un. vol...n

conocido de kido sulfúrico valorado; vaior-acián del "XCeso de 1<:i<1o

sulfÚTico por IO.c.iO de una solUCión v.lorade de hidróxido da $o<Iio o de

potasio.

Este !ll6todo tiene': IliIllllO úbitc de "lllicaci6n que el ""todo 8(a).

8{cl.2. MATDUAL '( APARATOS

8(c) .2.1.. COlllO en (7.2),

8(c}.2.2. Destilador clmllistenu en un ... t:l'a% de fondQ redondo de

cap.ci~ apropiada unido • un reCria.........U por _dio de una

bola da seauridad ef'icas r provisto, adeaáa, sobre '.,¡

rec:ipi.n'ta donde se raco¡.a el d...'ttl'ldn, de- una ".,tella

la...SiI...... para impedir l'O'Iibl.... pérdidas de UIOTÚacO. El tipo

de aparato aprobado para ..Cactuar esta deterlRinaci6a se

reprodUCe sn 1. ti....... 1 Y 1.. caracteristicu de- montaje sor"

Matraz de 1-000 .u (75O.t) de Condo reQondo y Clallo largo

con borda _anchado.
Tubo de destilaciOn con bola de se&W"idad Y junta. esférica

"18" • ls salida.

Tubo acodado con junta esC,,"iea "18~ a la entred. y ..e.xtr.......

en bis.l" a ls salida<! (eo lu¡¡:ar de la junta es!irica puade

utilizarse un tubo da ¡¡:e-& "llrcpiado par1I conectar el tubo al

"'frillsrante.

Re1'ri¡erante da bolas (seis) unido. la salida, por ....dio de

un tubo de ao-, a una ü&r&&dera da vidrio IIIOntada sobre vA

tapón que solltisne iaUal-nte ....... botalla lav&&&Su.

Recipienu de -750 ,.¡ para r.coger el d",Ul.ado.

Boten. lava¡aeu para impe-dir lu péridaa de a/IIOt>iaco.

tl equipo "",tará h.cho de un vidrio que no c"da sustancias

alcalinas al destilado en 1.... condicicne8 de- uso,

8(e).3.~

8(cl.3.1. A.l(l.>a d.stilada o delllllineralizada, uenta de dióxido de carbono

y cualqu1el' cOll'lP\'&sto nitro.....ado.

8(c).3.2. Acido clor.tldrico dilu1do~ un YOl__n da tlel (d z l.lal más .....

"olunoe-n da qua.

8(c).3.8. 5<:lluci6n "31orada de hidró;",do de so<l~o o de ;>otasio exenta de

,arbonatoO$ 0,5 N (para la var~ante cl.

8(c).3.9. Aleación de Devarda para análisis.

Granulometri.. ,

- de 90 a locr'fo i.nferior a 0,25 .....

_ de 50 a 75% inferior a 0,07'5 _.

Se acons.. js envasarlos en frascos de 100 p, como máximo.

8(c).3.10. SoluciOO de hidriixido de- SOdio. exenta de arrtOniaco, que

contenaa aproXilllAda....nt.e el 3~ de lfaQH (d z 1.33).

8(cl.3.11.. Indicador ..ixto.

Solución A: Disol""r 1 g d.. rejo de ""'tilo en 37 "'1 de

solución da hidróxido de sodio 0,1 If Y COlII¡>letar hasta 1 1 con

""..
Solución B' Disolver 1 g de ,...",1 de .... til..no en agua y

completar hasta 1 1.

Mezclar un volumen da ls solución A con dos volúmenes de la

solucián B.

Este indicador es vi01e1:4l en 1I01uci6:1 ácida. sris en solución

n ..... tr.. y vel'Cle en Solución alcalina. Utilizar 0,5 ml (lO

aotu) de- uta s"lución i"dica:!=a.

8(cl.3.12 Solución indicadora de rojo de metilo.

Oieolver 0,1 8 de rojo de metilo en 50 ..1 de .. tanol da 9So,

completar huta 100 ml con agu.. y filtrar ei es n..cesario, Se

pued.. utilizar este indicador (4 a S gotas) en 1~ del

anterior.

8(c).3.13. Et.anol de 95_96~.

8(e).3.1_. Nitrato de sodio p ....

8(e l._. PROCmJ;lfIl:lftO

8(e)".1. l'reparaci6:1 de la ......stra.

s..¡úll Mtoóo nÚ/lle-ro 2.

a(c) ._.2. ?reparación de la solución para el análisis.

COIIIO en (7.4.2.).

8(':) •••3. An6.lisis de la lJOlución.

La cantiád da nitrógeno "{tri.,,, 9""""""'''' .", la parte 1l1icuot3

ext ida pa.... el análisis no debe sobrepuar la cantidad

"""'i que resulta del cuadro 1 (7.4.2).

Sel(Un la variante al"¡¡:ida, poner en el ~ipient.. dende !le

reeoae al destilado la cantidad "".ct.....nte ..dicia de solución

va10rada de ácid<> sulfúrico indicsdoa en e-l cuadro 1 (7,4.2).

AAadir l. cantidad apropiada. de la solución indicadora e-legida

(8(cl.3.1l Ó 8(c).3.12) y, si es neCe!lario, oS&US para obtener

OJTJ. vol.-n !Úni"", de 50 101. El ""trefIlO d.. la alaraadera

co"'ectada a la salida del .... fri¡¡:..r&nte deb.. e-ncontrarae por

dabajo de la !IlJPerticie de 1.. !I01uci6n. LLenar la botella

lavaaasea con azua destilada.

Por ....dio de una piP'l'ta de precisión extraer, se¡¡:Un las

indicaciones del cuadro 1 del ....todo 7, una parte aHcuota de

solución y ponerle en el ...tru de destilar.

Atladir qua al matraz de deatilar para obtener un volU/llen de­

250-300 "1, S ..1 de etanol (8(c).3.13) y 4 a de la aleación

Oevards (8{c).3.9).

En presencia d.. sale-s de calcio, talee COJllQ el nitrato de

calcio y ..1 ni trato llll'Ónico Cálcico. es convenie-nte añadir-,

antee de la dest11"ciOO y por cada ¡ralDO de- abono p.......nte ..n

la parte allcuots, 0,700 & de Cosfato de- sodio {N"2 HP0
4

.2H
2
0l

para impedir ls Cor.ación de Ca{OH)2.

TOBl&ndo 1... precauciones que se-an nece.....iu para evitar

cualqui..r pérdida de- .-misco, añadir al _trez 30 101

aproximad_nte- de soluciÓ<\ de hidróxido de sodio al 30%
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(8(c).3.10) y si es necesario, en el caSo d.. solubili%aci6n

8(c) .6. Uf'ERE!tCIAS

IIOdio y pot.esio (Na K C
4

H
4

06

durante 24 h antes de usarla.

11.3.6. Soluci6n de aulfé.to de cob.....

Disolvar 15 e de sulfato d.. cob,.e fCu S 0.4' 5H
2
0l con 500 ",1 de

agu.&; en un _traz de 1 1. Completar a 1 1.

11.3.1. Solución patr6n d.. biuret reci'n preparada. Disolver 0,250 g de

biuret puro con lIQ'U8 "n un matraz a!"orado de 250 mI. ¡¡ ..ta solución

contiene 1 "'lit de biuret en 1 .,1. El biuret pu..d.. purificar"e

previamente lavindolo con una solución amoniacal ..1 10%, cOn agua,

ac ..tona y sacindolo al vacio.

11.3.8. lndic~or.

Disolv..r 0,1 lit d.. rojo de metilo en SO 011 de etanol de 95 D
..n un

matraz .rorado de 100 ..1, completar a 100 mi con agua. Filtrar en

caso n..c ..a ....10.

11.4.1. Prepar9.ci6n de la _stra.

Ver metedo nt 2.

11.....2. Preparación de la curva de calibrado. Con las pipetas aforada.. de

p¡:oecilli6n, introducir alicuotlilS d.. O, 2, 5, 10, 20, 25 Y 50 me d"

la solución patrón de biuret (11-3.7) en una seri.. d" si.. t ..

....tracas aforadOll de 100 .,1.

Completar con agua <::l..stilada hasta un volumen de 50 ml, Ill,a<::lir una

gota de indicador (11.3.8) y neutraliuor, en caso n..e"sario, con

ácidO sulfiírico 0,1 N (11.3.3). Añadir agitando W ",1 ce la

solUCión alc.tina de tartrato (11.3.5) y d"spués 20 ml de la

,,01uci6n d.. sulfato de cobre (11.3.6).

Estas soluciones se d ..ben añadir .."didas con dos buretas d ..

pr..cisi6n, O .... jor todavia, COJl pip"tas aforadas d.. precilii611 .

COiI\l'let.... a lOO ",1 con agua d..stilada, hOlllO&en..iz..... y <::lej .... "n

reposo durante quine" minutos 30 :: 2 ·C.

Efectuar las m..didas de absorbancia de cada soluci6n ..n una

longitud de onda <::l.. unos 546 nm utilizando como liqu1<::l0 de

réfer"ncia la solución O de biuret y cubetas de espesor apropiado.

Trazar a continuación la curva de calibrado ll..van<::lo en or<::lenadas

1.... absorbancias por unidad de recor...ido óptico (1 c"') (K)

{n.t..l), O ~ien las abao ...bancias (A) (11.6.1) cuan<::lo se r .... licen

las "edidas en cubetas de igual esp..sor, y ..n abcisas las

cantidad.." de biuret presentes en cada prueba expresada en mil.

11.4.3. Preparación de la disoluci6n.

Pea.... , con aproximación de 1 !II&, 10 lit <::le la mue.. tra. Disolv..rlos ..n

un matraz aforado de 250 mI con unos 150 mi de agua. Una vez

11.1.~

El biuret, en medio alcalino y en p.......enci .. de tartrato d.. sodio y d"

potasio, forma con el cobre bivalente un complejo cúprico violeta. l.a

ab..orbancill de la solUCión se mide en una lon¡¡:itud de onda de unoS 546 """;

E"te lllétodo es aplicable exclUSivamente a la ur"a.

11.2. JlATERIAL Y APARATOS

11.2.1. Espeetrofot6rnetro o fotómetro d.. filtros, coo 111"' suficientes

....nsibihdad y pr..cisión p.. ra p..rmitir medidas ~producibl"s ..1

O,~ T comO mnimo (11.6.1l.

11.2.2, Matraces aforados de 100, 250 Y 1000 mI.

11.2.3. Pipeta aforadas d.. p~cisi6n 2. 5. 10, 20, 25 Y 50 mI o hureta de

precisión graduada de 25 ",1/0,05.

11.2.4. V_o de p....cipitado de 250 m1-

11.3.~

11.3.1. Aaua d..stilada o <::l.."minl!!rah"..ds, ..xenta <::l.. di6xido de carbono y d..

lUI'Olliaco, la calidad del ag"", es espl!!Cial""'nte importantl!! par...."ta

deterlUnacibn.

11.3.2. M.e"tanol puro.

11.3.3. 5oluci6n de áCido aulfurieo ap",w;i"'adamente 0,1 N.

11.3.4. Soluei"'" de hid_'"ó",ido d.. sodi<:' apl'O,dmadamente 0,1 N.

11.3.5. Soluci6n alcalina de tartrato de sod10 y de potasio.

En un ...traz aforado de 1 1, disolver 40 lit <::le hidróxido d.. sodio

puro en 500 "'1 de *SUa, dej .... enfriar. Añadir 50 lit de tartrato de

"I -+."
'1

! •
.0, [ ~III ,

I i 1

I I 1

1

~r~Il I•
"

! 1

-J-
I I ;1 r
i '

I'--\ i

I
FiaUra 1

Ant.." d.. proced.. r a efectuar el análisis, ..s necesario

"""gurA.....e rl..l buen funcicnami~to del ap...a~ ..,. ce 1..

ejecución cor ..."cta de la técnica anaHUca, utilh.an<l.o 1'......

ello una parte alícuota de una lioluci6n de nitrato de ..odio

redén preprarada (8(e),3.14} Que contenga de O,OSO a 0,150 g

de ni tr6g..no nítrico .egUn la v...-iant.e .. legi<::la.

ácida ~ la muestra, una canti<::la<::l suple....ntari....ufioiente

par.. neutr..li",..r ,,1 ácido clor:'!drico (8(c).3.2) present.. ""

la part" alicuota extral.da para el voálisis. Acoplar ..1 "'.. t ....."

d .. destilar ..1 aparato y _"gurarse d" 'lUe las conexiones

qued..n herm¡tic"". Agitar el _tr= con pr..caución para

me;>;clar ..1 contenido.

Cal..ntar .. fu"ao l"nto de forma qu" ..1 d..spr..ndimi..nto de

hiclrOg..no disminuya de ...,...ra sensible al c ..bo de una ....dia

hora y '1.......1 liquido empi ..ce a hervir. Aumen~ 1.. 11...... ~a

que .... destil ..n un mini"", de 200 mI de l-iquido en unos treinta

minutos (no sobr..pasar los cuarenta Y cinoo minuto.. <::le

destilación).

Una ve" termina<1a 1.. <::l"stilacHm .."parar del 81'....t ..to el

recipiente <::londe se hay.. recog.;dc ..1 destil.ado y lav...

eui<::lados......nte la alargadera y la botella lav.8&"s"S, ~cogien­

<le el agua d .. l lavado en el r"cipiente de valoraci6n. s.,

v ..lora a continuación ..1 exc..so de áci<::lo s ..gUn el lDétodo 7.

8(,,).4.4. Prueba "n blanco.

Hae"r una prueba en blanco en las misma.. condiciones y tenerla

..n cu..nta en el cilculo d ..l resultado final.

8kl.4.5. Pru..ba de control.

Dir..ctiva d .. la COll>isi6n n/535/CEE d.. 22 de junio de 1971. Diario

Oficial d.. las Comunidades Europ...... n' l. 213 de 22 de agosto de 197:'.

Método 2.2.3.

8(c) .5. CAl.CULOS

Como en 8(a).5.
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disueltos. enraSa•. En caso ""ces.... ;.o, filtrar sobre un filtro

plegado.

SI la pesada anterior contiene ..as de 0,015 g de nitrógeno

amoniacal, disol"....18 en un vas" d" ¡>re<:ipitado de 250 m1 con 50 111

de met.anol (11.3.2). Reducir per evaporación hallta W1 vo;."""!,, d .. 25

",1. Trasvasar cuantitativamente a un :tIatra:l' aforado de 250 mi.

Enrasar con agua. En el c""o de que ....ar..:tcll una ",-,stane)." coloidal

que puede dificultar el filtrado se prep.. ra .... s01,,"16n de h.

siguiente forma: di801""r la muestra"" 150 ",1 de agua. ~adir 2 mi

de ácido clorhidrico apr<:>ximad""",nte 1 N, Y filtrar sobre do,"

filtros sin pliegues de poro fino en un matraz aforado de 2'50 mi.

Lavar los filtro<! con agua y 'mr"sar. prose'?;Uir el análisis

eiguiendo el proceso descrito en 11.4.4.

11.4.4. Determinación.

r"",lll' con una pipeta ai"orada ZS ó 50 ",1 de la $oluc~6n ant"rior

se¡¡ún el contenido presumible en lnuret y ponerlos en ün "",u·a;¡;

aforado de 100 m¡' Neutralizar en caso ","ce::sarie con ácido

sul!Urico 0,1 N (11.3,3) o con hidróxido de sodio 0,1 N (11.3.4),

utilizando como indicador. el rojo de _tilo y añadi,. con la ",i::sma

pr~iai6n que al hac<fl'" la curva de calibrac\o, 20 101 de 1" solución

alcalina ~ tartrato de sodio y poUsio (U.:LS) y 20 101 de La

soluci6n de cobre (n.3.6). Coonpllttar el voiumen, agitar "on
cuidado y dejar en reposo quince ..ilUJtos a JO :: 2 ~e.

K.."er lU 1.."=.... de absorbanc1as y calcular 1.. cantidad de biuret

pres..nte ..n la ur..a.

l1..S.~

% Iliuret ~ e " 2,5,
Siendo e ,ol p ..so en ,.iligrarDOs del biuret ieído en la curva patrón y V el

volumen de la alícuota.

11..6.1. Siendo I~ la intensidad de un haZ. d.. rayos :oonocromáticoa (1ongit.ud

de oncla det.......inada) .....tes de su pa"'" a través de ~ cu..rpo

tran.parente y 1 la int..naid:;;:!. ......ste haz despu!.. del paao, se

lla_'

_ TraJl/lli tancia , T .. ..!...
'.

- Opacidad: O ..~,
_ Ab..orbancia A .. log O

_ A.b8orbancia por unidad de recorrido 6ptico, l( 1 ~,
_ Alnorbancia e.peelfica' a ~ -'­, .,
b .. Ellpellor de la capa en cm.

e .. Concentraci6n en mg/L

a .. Factor eapeclfico ~a cada $UlItancia en la ley de I.llllIbert_

Beer.

1.1.7. llD'PDCIAS

Dir..ctiva de la COllIiaiOO 77/S35/CE! de 22 de junio de 1917. Diario Oficial

de las COIlIUnidad"lI Europeu ni L 213 da 22 de agosto de 1977. M6todo 2.S.

12.~ C1NIWlIDlCO

12.1..~

El nj:trógeno ei_idieo .... precipita en forma de c"""Puesto argentico y "e

determina en al precipitado pOT el método IIjeldahl.

Este metodo e .. aplicable a 1& ci_ida cUeica y a la c1....... ida c8.1ciea

con nitratos.

12.2. IlAftJlUL Y APARA~

12.2.1 Aparato de deatilaci6n {ver método 71.

12.2.2. Matru. aforado de 500 ..1.

12.2.3 Matru de ataque IIjeldah1 de capacidad adecuada de cuello largo

(300 6 500 _1).

~2.2.4. Pipeta de doble dore de 50 ..l.

12.2.5. Aptedor rotativo...eaulado a 35 6 40 ..evoluciones por minuto.

12.3_~

12.3.1. Agua destilada o complet""",nt.. de",.üne=-ali.:<ada, exenta de ci'6,,'do

de carbono Y de cualquier c"",?ue"to nitrolOenado.

12.3.2. Acido aciotico glacial.

12.3.3. i'!idr6:ndo de amonio con"" contenido de """,n{aco de un 1M en »""0

(d : 0,96).

12.3.4. SoluciÓn alIIOniaeal de ?lata de Tollen",. Me",,,lar 500 "'1 de una

501ucien de nitrato de plata (A¡>; N0
3

) al l~ en agua. con seo ",1

de una solución d.. ....eniaco al low. en agua (12.3.3).

No "e debe e"floner esta solución a la lu;¡;, ni calentar sin

necesidad y cOn.1!lervarla dentro de lo posible al aor1¡;o d.. l alre.

La solución s .. Con..er.,a normalm..nte durante anos. 1-~1ent,.as ia

soluci6n "" ,.""unaa transp....ent.. , el reactivo ellt" en buen elltado

( 12.6.1).

12.3.S. Acido sulfúrico concentrado (d '" 1,84).

12.3.6. Sulfato de potasio p.a.

12.3.7. Catalizador:

O'udo de Cobr.. (CUO) de 0,3 a 0,.: ¡¡ por det"rminacliin o una

cantidad equivalente de sulfato de cobre p..ntahid=-atado (Cu S045P.:

O), ..s decir, de O,S!> a 1,25 a por det"rminaeión.

12.3.8. Solución de hidróxido de sodio, exenta de aitIOniaeo. cOn un

conu.nido aproximado de un 301( de NaOH 1d ~ 1,33).

i2.3.9. Solución valorada de ácido sulfúrico 0,1 N.

12.3.10. SolUción valorada de lúdróddo de sodio <> de potasio 0,1 N.

12.3.1.1. Indicador mixto.

Solución ,\, Disolver 1 g d.. rojo de metilo ..n 37 ..1 de la solucion

de hidróxido de sodio 0,1 N Y com!>letar " 1 1 con agua.

Solucion B: Disolver 1 g de &:1:,,1 de ""'titeno ..n ..gua y eo~letar a

, L

lo'''zclar un volUllM!n de la soluc~6n /¡ con do.. vol~nes de la

~oluei6n B.

Este indicador e .. viol.. ta en "",dio ácido, gri .. en .....dio neutro y

"erde en _dio .lcalino; utili",.... 0,5 ..1 (lO gotas) de ....t ..

i"di",&<Ior.

12.3.12. Indicador de rojo de ""'tilo.

Diaolller 0,1 g de rojo de metilo en SO ..1 d.. etanol de 9S~ y

c""""letar a 100 "'1 con ..gua; nltrar "n caso neces&rio. Se ¡¡u..de

utilizar este indicador (4 Ó 5 gotae) en 1:;.g.... del anterior.

12.3.13. Phdra ~6Iae" en grenos, _lavada con ácido clorhídrico y calcinada.

12.3.1". S111foeianuro de pot_io p.a.

12••• 1 ""..parsc:ión d.. la muelltra.

Ver """todo nt 2.

12.".2. ?reparación da la solUCión.

P"a4r. con aproximación de 1 Olli: .• 2,5 II de la mue-.. t ..a y pon.... l .. ~r>

Wl. IllOrtero pequei'\o de vidrio; moler trell "ec~ con a¡¡ue decantando

de..pues de cada "",lid<> .. 1 líQ\1ido que 50br..nada. a un _tra",

aforado de 500 ...1. Lavar con el frasco lavador el mortero, la ,.ano

del "",rtero y ..1 ..burlo. Alladir agua al ....traz; ha"ta ten"r un

valUll>en de un"" 400 "1, ,.;\adir talabien 15 ml de ácido acetico

aladal (12.3.2.). 4Kitar en un a&ita<!or rotativo (12.2.5.)

d\.lranU 40s horas a 30 _ 40 r"voluciones por ",inuto.

COllIpletar al volwMl'n a SOO ",1 COn ~, hoIIlogeneiz.... y filtr....

"Obre filtro ,,"'::0, ..n un recipi ..nu. saco.

n ....áli.iS debe "-eerse lo .... rápidamente posibl",

12.4.3. Análisi.. de la di..oluc16n.

T"",... 50 ",1 del filtrado Con \,lnll pipeta aforada y paa.... los a un

"UO de preeipi tado de 250 ..l.

AlcaliniZar Haer......nte con la 1I01ución &Il\Oniacal (12.3.3.1,

añadir a&itando 30 ..1 de SOll1ción amornacal de nitrato de plata

caliente (12.3.4) para pre<:ipit.... el c0"PUellto ....génti"'o amarillo

de cian_ide.

Dejar "po...... hasta el dla .. igui"!lte; filtrar y lavar ..1

pre ;ipi tado con agua frIa hasta "liminar completamente el

"""'niac".

Colocar el filtro con _1 pr~ipitado, tOO'.via hUmedo.. , en

N1traz kjeldahl, añadir de 10 a lS g de :sulfato de potasio

(12.3.6), el catalizador (12.3.7) en la dosis prevista y a
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Colocar en un baño ¡-!aria hi,v,-endo durant-e q",nce "'..,utos,

~gitando de veZ en cuando. Se puede filtrar c"mediataOlente '" cm"­

v,,,,, que se haya e"friado.

15.4.5. filtrado y lavado.

Filtrar la solucl6n al vacio oor decantan6" sobre el ",1-sol

(15.2.5) (previamente desecado a 250 'S .: la 'C durante qui.cH::e

Olim¡tos y tarado). Lavar el precipl.tado con 30 mI de "'1Ua.

Decantar el líquido sobrenadante y filtrar. Repeur esta operación

cinco veces. Transferir cuantitativamente COn la ayuda de ""

frasco lavador el precipitado al or1soL Lavar cuat~ veces con

porcione" de 20 mi d.. agua, dejando que cada percion 1e lavado a'"

filtre complet_nte ante" de añadir La sigui",,-ce.

15.4.7. Secado y pe"ado.

Limpiar el .",ter;'o,. del crisol con un papel ,;e filtro y colocarlo

en La es"ufa (15.2.7), "'antenié"dolo" una te"'p" ..atu ..a d" 250·C.':

LO ·C hasta peso constante (en gene..al quince "'inutos); enfriar en

desecado.. a tempe..atura ambiente y pesar rápidamente.

15.4.8. Prueba en blanco.

Po.. cada se..ie de deee..min..eione", efectuar paralelam..nte

pru..ba en bl-'llleo eOll los ..eactivos y 1011 disolventes en las mismas

p..opo..ciones utilizad..s p...... la n¡t....ceiiin y tene.. la en cuenta en

el cálculo del ..esu1e.do :final.

15.4.9. Comp..obación.

Ef..ctuar la dete....ianción sob..e una parte alicucta de una soluc~6n

acl,lC"" de fosfato monopotálJico pa.... anáU"is que conteflKa 10 "'& de

15.5.~

$i se utiliza el ¡>ellO de _etTa y lee d11ucion_ sail8,1adall en "1 cuadro 1,

se aplica la lIi&uiente fórmula:

"205 % del abono .. (A - al x f

p ~ del abono .. (A _ al x r'

18. FOSI'ORO SOLl:IBLI: ll:III AGUA

16.1. PRINCIPIO

Extracción PO" agitación en cond:i,elones detet"llinadu, del fósfo..o soluble

en ag\Ia exi"tente en el abono y dete.....inaei6n en la disolución aeuo.... se¡¡ún

el método N~ 15 (apartado 15.4.4 y ,,1&\11entes).

Es aplicable a todOll loa abonoa incluidos los COlllpuelltOll en 1011 que debe

determ1narse ..1 fósforo soluble en agua.

16.2. IU.nJUAL Y APARAnlS

16.2.1. Mat..az aforado de sao m1 que tena" por "'leima del afo..o el ....pacio

su:riciente para que ¡>ermita una buena ll2itaei6n.

16.2.2. to¡¡itador rotatillo, ....gulado a una velocidad de gi..o de 35 s 40

..evoluoion..s por minuto.

16.2.3. Ver 15.2.3 y ~iguientes.

16.3. REACTIVOS

16.3.1. Agua deatilada o de....ineral1:;ada.

16.3.2. Acido nitrico.

V.... 15.3.3.

16.3.3. Reactivo a b&S<I de IlIOlibdato de sodio.

Ver 15.3.4.

16.3.4. Reactivo a b&S<I de 1II011bdato de amonio.

Ver 15.3.5.

16.4. PROC:lD)DlIEJn'O

16.4.1. Prep....ación de la _stra.

Ver ""todo NI 2.

16.4.2. Prep....ación de 1& db01uciÓn.

Pesar. oon aprox11l18Ción de 1 mg. 5 g de muestr.. y colocarlos en un

mat..az áCo..ado de SOO mI (16.2.1). Ailadir 450 ml de agua destilada

a una temp.....tur. entre 20 y 25 ·C. Agitar durante tr"inta minutos

en el ~tado.. rotativo (l6.2.2.). enrllll8r con 8AUlI. y hOlllQgenei_

zar. Filtr..... tr.vok de un filtro plegado, ....eo. exento de

fQ&fatos. en un ....cipi..nte seco.

16.4.3. :." Jeterm¡naclón del f6"fo,,-0 ext,,-aido ~e efectúa 50~re 'IDa

ali",,"oQ le La solucl.Ón 51gulendo el prccedim>ento descretc en

15 ~.~. Y siJ,¡Ulentes.

H'.5. CALCULOS

Como en 15 5.

HL6. OBSKRVACIOIttS

3i se sospecha 1." ~resencia en la solución ·ie ""'éafosfatos, ¡"l:"ofosfatos .,

.:ie la siguc"'l1te mar.",r,,·

l.leva.:- el conten~do del erlenmeyer 3; ebullic-,6n su3;V""'ente y mantenerlo ·~"i

!lasta que se complete la 'adróL.sis (una ho,a en len"....l). p,.ocu,ar eVlta..

¡¡';rdidas p0"- sa1pl.caduras y una evaporaci6n ,,:<cesba. q'..e pueda .1is"nr.",,-,

",n "'ás 1e la "'lt.ad el volumen inicial, e"",leando un ~iste"," de

refrigeraeion 00r "-,,fluJo. ~n" ..",,, te:-minada :a nidrólieis, """ ,...'Stabl,,<oe

el ..olU1l>>m inic~al con agua d"stilada.

16.7. IlI!nJlEJtCIAS

Di..ectiva de la Comisión 17t535tCEL Disdo vficial de las Comunidades

Europeas NI l. 213 de 22 de agosto de 1977. ~l!todo ni 3.1.6 y 3.2.

~

[",tracción del fósforo, en eondi.ciones determinadas. por medio de

una soh¡ción de citrato de """"'io neutro (pH ~ 7.0) a la

temperatura de 65 ·C y determinación en la disolución obtenida,

S!!gUn el ""to<1o NI 15 (apa:-tado 15.4.4 y s~;oui"ntes).

Es aplic""bl.. a loa abonoll qu.. declaren f6sforo soluol....n citrato

de ;llI\Qr\io neutro, que figuran en el Anexo ! de la Oirectiva

76/lIótcrE.

17.2. JlAnRlAl. Y APARATOS

17.2.1. Vaso de p..ecipitado de doe litro...

17.2.2. pH-me"tre.

17.2.3. l:rle....... y..r d.. 200 a 2SO mi.

17.2.4. Mat..ae"," aforad".. de 500 mI y ¿.OOO mi.

17.2.5. Seno d.. agua regulabl.. po.. t ..rmoatato a 65 'C,
Q..rpv,zt.o d.. u.n allitador apropiado (ver ti;¡. 1)

17.2.6. V..r 15.2.3. y 51~üentell.

11.3.~

11.3.1. Agua 1"stilada O d"SIIIin..rsli:!:a<!a.

17.3.2. SoluciOO neut... de cit..ato de wnonio (pH ~ 7,0).

Esta soluciOO debe oontener 185 a de acido cítrico ;>uro

c:-illta1iz&<!o por litro, tener una d..nsidad de 1,09 a 20 ·C y un pK

iguaJ. a 7,0, determinado electrométr1eamenee. >

El ~activo se prep....a de 1. f<l.... sigui..nte, Disolv..r 370 g de

áci.do dt.r1eo puro criat&.1hsdo (C
6

Hg0
7

.H
2
0) en 1,5 litros de agua

y c....1 neutralizar ailad1endo 345 m1 de solución de hidróxido de

lUlIOnio (da 28 a 29 por 100 de NH)J. S1 la concentración de

aJaoniaeo es .....0 .. del za por 100, ailadir !IlJI.Yo" volumen y d1s01v"..

el ácido cítrico en un volwaen • pequeilo de agua. ZIlfriar y

comprob4r ..1 pH. Al1adir aota a ¡¡ata, y CQJI agitación continua (con

un ,,&i tado.. mecánico). el aIIIOfliaco (de. 26 a 29 PO" 100 de NH))

hasta obtan..r exact_nte un pH de 7,0 a 20 ~C d.. teotperatura. En

ese _ento eotIlPl ..tar el vo1..-en a doe 11 tt"Oll Y comp:-obar de nuevo

el pti.

Conservar en frasoos heMllét1eament.. csrradQs y comprobar pe..iódt­

e_nee el pH.

17.3.3. Acido nit"ioo.

v.... 15.3.3.

17.3.". R..ach'l<l a base de "'Oiibdato d.. sodio.

v.... 15,3.4.

17.3.5. Reactivo a base de molibdato de amonio.

V"r t5.3.5.
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17.4. PROCEDIJIlIEIn'O

17.4.1. P,-"paración de la nuestra.

18(a). FOSFORO SOLUBLE DI CITRATO DE MOIIIO ALCItLlftO

{)U;"todo óe hte........... a 65 ·C l

Ve,. ""todo N~ 2

18(a) 2. ItATERIAL Y APARATOS

18(a).2.1 Baiío de agua regulable" 65 'C :. 1 ·C.

16(a) .2.2. !~atraz aforadc d.. 5OC, m1 que tenga por encima del aforo el

espacio $uficiente para que pernlita una buena ,,¡;itaeión.

Hila).!.~
Ey.tr...cci6n del f6sforo del abono, en condi.cio"es determinadas, por """d.'c

de una solución alcalina de ci~raW de amonio (Peter"",nn) a 1..

temperatura de 65 'C y determinación en la disoluci6n obtenida. según el

",;;todo n' 15 (apart"do 15.4.4. y siguientes).

17.4.2. Pr..",araci6n de la di.solución

Pesar de 1 a 3 g de muestr" (Ve" Anexo lA y lB de ".. Dit'"cciva

76!1l6/C::E), y ponerlos en Ul1 ... ,-l""'Myer de 2S0 .. <,se m1 <¡ue

co"te~a 100 mi de SOh.l<016n ae ",.trato de """"'10 (l7.3.2;

previa:nente calentada a 65 ·C. C"rrar el matra. h ..."",etl.camente y

agitar P""" pone,. el abono en susp"'-'sión sin q"" S,," form.." erumos.

Reducir la »resi6n Qul tanda ..om..nt"neil1ll"nte el tapón. Agt tar

constantemente el matraZ tapado en el bailO de agua a 65 'C (Ve,.

fg. 1 l. Durante la ag.\tación, el ne"el de la su"pensi6n en e:

matr-az debe encontrarse siempre por debajO del nivel d~l agua d~l

hai'\o.

La agitación ....cánica se regula de for",,, ~,ue la suape",.;';n sea

Es aplicable eJ<elusivam"nte

,recipit3do (CaHP04 .2ll20l.

al fosfato ácido de calcio

completa.

EJ<actamente una hora después. quitar el matraz del beiio de a&"a, e

18(a).2.3. Ver 15.2.3 y siguientes.

17.6. OBSERVACIOWES

17.5.~

Como e" 15.5.

17.6.2. Si no se dispone de agitador calentador mecánico, puede sustit~l,r­

ae por un baño de agua a 55 'C, en el cual Se introduce el matra",

agitando con 1.. """,o cada cinco minutos.

17.6.1. Si Se !>O"pecha. la pr..sencla en la solución de .... tafosfatos,

¡::l.rofosfatos o pollfosfatos. Se efectúa una hidr6hsis sobre la

alicuota. comO en 16.6.

Disolver 931 g de citrato bamónico (peso lIlolecular 226,19)

3~500 ~1 d.. ag<l" destilada en un matra", aforado de 5.000

ml. Agitar y enfr-ie- bajo un chorro de agu" afiadiendo 502 011

de amon!:"co en pequeñas fracdone,. (lllIIOniaco densidad 20/4~

0,900, que corr-esponde " un contenido de 20,81 por 100 en

peso de nitr6g",,0 amoniacal). Enfriar a 20 ·C y completar el

vol"",en final oon agua destilad....

P~paraeión a ;>artir del ",eido citrico y ....oni ..co;

Disolver 865 g de ácido citrico puro IIIOnohidrlltado en 2.500

ml de agua destilada en un reci.piente de cinco litros de

ca!)acidad. Poner el reci¡)iente en un b...>o de agua fda

¡dadiendo 1.114 0'1 de _oniaco en oeque;;"s fracciones y con

"liitac~6n con.. Cante por medio de un "mbudo cuyo vástago esté

..,",..ergido en la soluc;ó" dtrica (amoniaco denaidad 20/4 u

Pr"pllraci6n a p.,,-tir de: citrato ti2SllÓnico;

18(a) .3. REACTIVOS

18(a}.3.1. Agua dest~lad" o d"""'inerali",ada.

18(a}.3.2. Citre= de arnon~o a1es].ino (disolución de Peter-mann).

Esta solución deb.. con'Cener 173 g por litro de ácido eitrieo

(C
6

11eC
7

.H
2
0). 42 ¡; por litro de nitróe:eno arnoniacal (expr"sa­

do en N), con W\ pH cOt!lprendido entre sA y 9,7.

ag",,, COl"nente .. la t ..mp"r",;u,.ainmediatamente enfriAr

ambiente, traavasando el contenido del erlenm..yer a un m"tra"

aforado de sao .ü con ayuda -de W"l fr-aseo lavador, compl .. tar el

"olumen con agua destilada Y homogeneiz.ar. Filtrar sobre un filtro

plegado, de velocidad ",edia, seco y exento de fosfaws,

recipiente seco, dese"'hando los prime~os 50 "'1 del filtrado.

Recoger aproxilllad.....en"'e unos 100 011 del filtrado.

17.4.3. La d.. terminaci6n del f6"fo~0 ext~aido se "'f"ctúa sobr..

alicuota de 111. sol,",ei.ón. "iguiendo el pr-oc..d~"'iento descrito en

15.4.4. y sigu¡'mte,.,

e un volumen V ~ M/0,9% a 20 'C, si "V" es inferior a 2S mI,

se ...'>ade directamente en el matr-az. de 5.000 ml u.n peso d" V l<

C,173 g de ácido citrico pulverizado,

0,906 que Corresponde a un contenido de 20,81% en »eso d"

nitrogeno AlItOniae"l). Llev..r a 20 ·C y trasv..sar a un IIllItraz

aforado de 5.000 m1. Enrasar con agua destilsda y homogenei­

u,.

Si el cont..nido en nitrógeno M!Otliaeal es super~or ,,42 g/l,

eiiminar Mi] med~ar,te una corriente de ea<, inerte o por

ca1en'tamiento moderado hasta llegar a pOi _ 9,7. se efectúa

una segunda compr-obación.

infer~or a 42 gil.

H
2

S0
4

0,5 N gastados en la

ni trogeno ....oniac...l de lavalor..ción del contenido "n

solución.

Si "1 contenido er. nitr6geno ""'on~ae...l

hay que ...>¡&<Iir un peso "p" de ....oniaco:

p ~ (42 _ n x 2,8) x 500/20,81

Siendo "n" el "(¡m,,ro de "'1 d"

Control d"l contenido ..n nitróg..no amoniacal.

Tomar una ..licuo'Ca d.. 25 "'1 <le esta. solución y ponerla en

matraz aforado a., 250 m1, cOlll~letando hasta vol "",en con agua

destilada y h<m>o¡:en.. iz.ar. Extraer- 25 ml y deteminer su

contenido en ni tr6geno amcnical según ,,1 método nO 7.

Si la solución es correcta, deben gastars" 15 ml de H
2

S04 0,5

,.

Si V es superior" 25 mI. es conveniente preparar otro litro

de reactivo de la forma siffU~ente:

Diso1....er 173 g de ácido cítriCO <m 500 m1 de agua destilada.

A.'iadir, con las preCAuciones antes indic&<las, 225 + V >: 1.206

....1 de ....oniaco que sirvl,ó para preparer los cinco litros de

reactivo. co",oletar e1 volUOlen final Con ag<la ¡¡""tilada y

hornosene~~ar .

Di.rectiva de la Comisión 77/535/Crr, de 22 de Junio d~ 1977. DiariO Oficial

de las Cc<nunidades F;urop..as n' L 213 de 22 de agosto de 1977. W.to<>O n'

3.1.4 y 3 •.2.

17.7. RXFERENCL\S
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Mezclar "ste litro COn tos 4.97'" 0'1 preparados anterior",,,nte.

18( .. ).3.3. Acido nitriee.

Ver 15.3.3.

18(,,).3.4. Reacti..o a base de .'llOlibdato de sodio.

Ver 15.3.4.

ISla).3.S. ~eact:i.vo a base de mohbdato de amenio.

Ve.. 15.3.5.

18(bl.4.2. P.eparación de la disolución

Pesa.. , con aproJ<imación de 1 m8. 2.5 p; de muest"a previamente

preparada y ponerla en un mana:< aforado de 250 1'11 (,8(0).2.

1.)

ilnadir un poco de la "olucú,n de Peter""",n a 20 ·C y agita..

.ápidament" para "vi"tar La. formaCi.ón de Wumos ~ imoedir que

la sustancia s'! adInera a Las pa.edes. Enr ..sar COn La

solución d" p .. termann y tapar el matra" con un tapón de

18(a).4. PROCEDDlIKIITO

18( ..).4.1. p,."parac.;.ón de la muestra.

Ve.. método ni 2.

ea'-leho,

Agitar en \ID agitado" rotativo (18(b;.2.2) du..ante dos horas.

Filtrar inmediatamente a través d" Wl filtro ple;:ado, exento

18(a).4.2. ?reparac~6n de la disolUClón,

p"",..., con aproximación d" 1 "'g. L J de ",,,,,,."tra preVl.I!om"nt:e

p.eparada '1 ponerla en \ID matra" aforade de 5CC "'1 (L3{a).2.

2). ,,¡'¡adir 200 1'11 de SOÜl<;cón alcalina de G~t,a~o de amaneO

118(a).3.2.). Tapar el "",t.",,, y a¡;ptar "néq;:lcalllente a mano

para evitar la fo..maCión d.. grumoa .. impedlr que la sustanc ....

de fosfatos. en un recioiente seco_ des"célanáo La :on.m"ra

po.eiOO d.. l filtrado.

18(b) •.4.3. La d.. t ..""inaci6n del f6sforo ext..aido se ef"ctúa "'001'" una

al icuota de la '>01uci6n. slgueendo el p'ccedi""el1to dese n to

en 15.4.4 "f seeulenu.s. u1;ili:>.ando 21 "" de áCido nit'lec ¡

80 ",1 del re..ctivo precipitante.

se adl·üera a las. paredea.

Colocar el matraz en Wl baflo de agua a 65 'C (18(a).2.1) y 18{b) .S. CAl.CUL05

16.6.

Como en 15.5.

18(b).6. 08SUYACIONES

SI s .. sospecha la presencia en la solución de "",tafosfatos. pirofo",f,.toa

o "olifosfatoll. 1100 erectúa una hidr6li.sü, sobre la alleuota como en

agitar durMte la ;lri",,,ra hora de cada cinco minutos_ 0""""<;5

de cada agitación, reducir la pre"i6n quitando _entáneamen_

te ..1 tap6n.•:1 ni""l de la 5Ul'1pe"lIi6n en el matraz deM M

estar "ie<llPre por debajo del nivel del ag>.>a dd bailo.

Mantener el matru otra hora en el bano de agua a 55 'C

agitando cada diez minutos.

Retirar el matra:.: y enfriar a temperatura ambiente (uno.. 20

Ce). llevar lO ""lUlften final con agua destilad<J y hO"'oge"ei- 18(b).7. UFZRI:MCIAS

:zar. Filtrar a través de \ID filtro plegado, "ece. exento de

fosfato. d....echaJ'ldo la pri....r .. porción del filtrado.

Directiva d.. la ComiSión 77/535/CO:, d.. 22 de junio de 1977. Diaria

Oncial de 1"" Comunid"des Euro"...... n" ¡, 213 de 22 de agosto de 1977.

Método nO 3.1.S.2.

18(.) .4.3. l.a det......inaci6n del fósforo extraído s .. ef..ctúa sobr..

alleuot".a de la soluci6n, si¡pJi ..ndo el p.oc"dimi..nto deac.i te

..n 15.4.4. y si¡¡uientee. utiUl'aJ'Ido 21 1'11 de ácido nítrico y

SO ml del ....activo precipitante.

18<0 ). rosFORO SOLUBLI. !JI EL CInlATO DE ,,**IO ALCALINO

(1InOOO 01: JOULIE)

18(&).5.~

COIIlO en 15.5.

18(.).6. OBSERVACIOIdS

Si s .. sospecha la pr..s ..ncia en la 801uceón de _tafosf.. tos. pirofosf.. tos

o po1ifosfatos. se .. fectúa w;a hidrólisis sob.... la al ,cuota cotllO en

16.6.

18(cl.l.~

Extracci&> del f611toro d.. l abono, ..n condicienes bien definidas y en su

CAllO en p",sen<.:ia de oxina, ""diante una lIo1ución alcslina d.. citrato de

amonio a una teOlPerlltura de 20 'C y determinaci6n en la disolución

obtenida, s ..¡pm el I!Iétodo HI 15 (ap....tado 15.4.4. y siguiente").

Es aplicabl.. a todos los aoonoll fosfatados simples o compuestos a base

de fosfatos al .....inocálcico".

18(.).7. RQ'KJIDCUS

Directiva de 1.. Comisión 77/535/Cl!E, d.. 22 d.. junio de 1977. Diario

Oficial de la Coaunidades Europeas ni L 213 de 22 de AgOsto de 1977.

Método ni 3.1.5.1.

18(b) • ..-roIO SOW8U: DI Cl11lATO 01: AJIJIfiO ALCALD«!

(1I6'tada de Pe~ a la ~t:ura ..,iente)

18(0).2. IlATERIAL YM'UATOS

18(0).2 •.1. Mortero pequ..ñe de vidrio o po...:elana con su correspondient..

mana.

18(c).2.2. IJatrac..s afo..ados d .. 500 mI.

18(c).2.3. ~traz aforado 1.000 ..l.

18(c).2.4-. Agitad:or rotatIvo CotllO en 16.2.2.

18(0).2.5. Ver 15.2.3. y siguientes.

"

18(b).1.~

Extracción del f6sroro d.. l abono, en condiciones dete¡-m~nadas. mediant..

una solu<:i6n 51cal1na de citr.. to de amonio (Pet..rmann) a una t ..mperatura

de 20 'C y det,,¡-mlnació"', en la di"oluci,Óf1 obtenida segÚn ..1 ~todo ll"

15 (apartado 15.4.4 y siaui..ntas).

Es aplicable exclu.. i,"......nt.. a loa fosfatos cllÍcinados.

18(b).2. IIAnRIAL Y APARATOS

18(b).2.l- Matraz aforado d.. 250 mI con las caract"",sti<:as eapecifica­

das en 18(a).2.2.

18(b).2.2. Agitador rotativo.

COlIlO en 16.2.2.

(18).2.3. Ver 15.2.3 y siguientes.

18(b).3.~

V".. miitodo n" 18{al.

18(b) •.4. PROCEDDUEIft'O

18{b).4.1. Preparación d.. la "IIJeetra.

Ver I!Iétodo n" 2..

18(0).3.~

18(0).3.1- Agua d""tilada O desminerali.:o:ada.

18(c).3.2. SolUCión alcalina de citrato de amonio según Joulie.

Esta solución debe contener 400 g de ácido <:itrico y 1S3 d..

Mi3 por li t:ro. su contenido en 8IIIOniaco liore ..s d~ 55 gil.

Se p"para IIi¡¡uiendo ali'JnO de los pt"OcedillÚentos ugui..ntes,

18(c).3.2.1. Disolver 400 g de ácido citrico puro {C6l!807.H2

01 en unca 600 ..1 de """,niaco (d
20

,. 0.925; 200 g

d.. 11M
3

por litro) en un lIIIltru aforado de un

litro. a¡:regando el ácido c,trico en porcion..s

suc....iva de 50 a 80 g Y enfri'lndo para qu.. no

sobrepll"" la temperatura de 50 ·C. Completar con

am<míaco hasta vol"",en final y homogenei:<ar.

18(c}.3.2.2. Disolver en un lII&t.az afor..do de un litro, 432

gde el trato biamónico puro (e
6

H
14

l'f
2

0
7

). Añadir

440 mI de 8I\TOrtiaco (d
20

• 0.925). COIII¡>l .. tar el

volumen con agua.

COIII¡>robaeión del contenido totai d..· amoníace'

Tomar una alícuota de 10 ..1 d .. 1.. solu"i6n de
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c~tr-.. t." y pone,..l .. en un matraz de 250 m1. Diluir­

hasu volumen con agua. destilada.

E><trae, 25 mi y determinar el nitró¡¡:enL "",o')ta_

cal según método n' 7.

1 mi de H
2

SO,¡ 0,5 N E 0,006515 g de NH
3

,

En estas conólcion",s, ~l ¡".,<:t~vc s<' ~onsider<:

correcto cuando ,,¡ nUmero de mi de ácido

gastados al hacer la valoración ....ti comprendido

entre 1'1 ..1 y itl.

De no ser .."i, añadir 4,25 mI di< amoniaco (d20~

0,925) por cada 0.1 mI <:1"" .,até po,. debajo dl'

los 18 mI dI! ácido que !le deben ga.star- en la

""loradón.

18(e).3.3. Hidróxido _ 8 _ quinoleinll {oJo:ina) en pelvo.

18(<:).3.4. Acid" nitrie".

Ver lS.3.3.

18{c) .3.5. Reactivo de molibd..."to de sodio.

Ver 15.3.4.

18{c).3.6. Reactivo" ba"" de molibdato de IllI'On~o.

Ver 15.3.5.

18{eIA.lo Preparación ó" la ......stra.

V",r ....1:<>00 N" 2.

18(c).4.2. Preparación de la disolución.

Pe&ar, con ap..oximaciÓn de 0,5 mg. 1 g de "",estrll. previ_n~

preparada y coloclI.r'la en un lIIOrtf,ro ~Gueño. añadiendo unas

di..", gotu d.. citrato (18(c}.3.2) t\udledeciéndo y deshaciéndo

cot> la IIIII.EIO d.. l!lO.. t ..1'o.

T.. iturar y ooezclar esta pasta con cinco porciones llUc ..sivas

d .. 20 mI d .. citrato. Después de ~ adici6n dejar reposa¡- un

minuto decantande el liquide IlObr-enadante en un aatru

uorado de 500 sI, evi tan40 que Cna., f ..~ntos del· abone

<¡1.le no estén bien (lellh..chros. Al final dt la quinta opera<;i611

toda la v-::~ se ha debido ."...astr... al aatraz. Se deben

emplear en total uno" 100 111 de citrato en estas op.....ciones.

La:v&r ..1 llIOrt.. ..., y la lI&lJCI d..l IIOrtero con 40 IIÜ de qua

d ..stilado> )1 vert.... en el Utru afor.40.

Agitar el matra:z en un agitadQr rotativo (18(c).2.<I) éu.......'U

3 ho....... Dejar en repo.o de quinc.. o die<:illeis ho..as. PUsclo

.."te tie"'Po volVer a a¡itar en lu "i_ c<lndiciones Otru

tr.." horas lIlÍI.".
La te!tlperatura se de~ -.ntener • 20 ·C =: 2 ·C durante toda

la operación.

En..a$ar con agua dest:ilada, hoIDogeneizar y filtrar po.. W'I

filtro " ..co, en un r ..ciente aece, desechando 1116 p::-1'...1'....­

poreion..s del 1"11trado.

18íc) .4.3. La d.. t"Mlinación del f&sfol'<:l extraido se ..f ..ctUe liCOr.. ""'"'

alicuota de la soluci6n, s~~ "1 pr-oc..di"'J.ento d..scrito

..n 15.4.4_. y "J.~i..nt..s.

18(c).5. CALCULOS

Como en 15.5.

l8(c) .6. OBSEllVAClONl:S

18(c}.6.1. El U$C de la o>tina hac.. por;ible la aplicaci6n de ..st.~ -..et.odo

a los abonos que con'tienen ~e$io, Se re-co.u...n<!a su use

cuando la relación d.. los contenidos en magnesio y anhidTldo

fosf6rico ..s sup..rior a 0,03 (JI&/P2:0~> 0,03). En 'tal caso,

a.'\adir 3 g de oxina al peso. de abono lIulMde<:ido. Por otra

paru, el uso de la o;U;Ia en _ ..ncia de ",~"sio,

p ..rturba post:..rion>ent.e la valoración. No ob$tant... ant.. la

c .. rt:e,¡;a de la falta de ~..sio no es nec..sario ..1 uso de la

OXJ.na.

18{cl.6.2. Si 15.. sosp..clul. la pre....nci....n la Solución de ..... t.efosfat.os.

pirofosfat:os y polifosfatos, se .. f ..ctúa una hidrólisis sobre

la alicuota como "n 16.6.

18(cl 7. 1lEFERENClAS

Directiva de }a C"",isió" 77/535/CEE de 22 de junio d.. 1977. Diado

Oficial de 1..,. CCIl"lunidades [u""p..a" nt L 213 de 22 d.. agosto d.. 1977.

Método nO 3.1.5.3.

19(a). FOS7ORO SOLlJIU.l!: D ,+,croo CITRlCO AL 2Jo

19(a).1 ~I~IPIO

[>:tracción del fosforo d.. l abonO, ..n condiciones det.erminada.. , ....diant..

UfUl solución de ácido cítrico al 2% (20 gil) y determinaci6n en la

"01uei6,, obt"nida. según el método ni 15 (aparudo 15.4.4. y siguien-

tes) .

Es aplicable exclusivamente a las "eseo::-;'as de d..sfosforación" (Anexo lA

de la Directiva 76!1l6!CEE).

19(a) .2. ""TERIA1. 't APARA'lOS

19(al.2.1. Agitador roUltivo.

COMO ..n 16.2.2.

19(1l}.2.2. FralSeos O llIIltrace$ d.. 600 mI. d.. boca sufici..ntemente ancha,

que P<'rmitan una bu..na agitación.

19(11.).2.3. V"r 15.2.3 y aigui ..ntes.

19(a).3.~

19{a) .3.1. Agua d..stilada o de"""nerelÜada.

19(.. ) •.'5.2. S';¡¡ueJ.6n de acul.o cltnco al..,..

Disolv..r ~n agua 20 g d~ ácido cítrico cristali,¡;ado (C
6

He0
7

.H

20) y enr...lar II un litro con agua. Comprobar la concentración

~n·ácJ.do citrico de "SU soluciOO valorando 10 "'1 d.. ella con

NaOH 0,1 N e" presencia d.. fenolftal.. ina. Si la solUCión está

bien hecha .... d ..ben gastar 28,55 ..1-

19{a}.3.3. IIcido nítrico.

V"r 15.3.3 )1 siguientes.

19(a) • .'5.4. R"act:ivo a bas.. d.. molibdato d .. sodio.

V"r 15.3.4.

19(a).3.5. Reactivc a base d.. molibdato d.. IUItOnio.

V..r 15.3.5.

19(.) .-4. PROCEDDlIDft'O

19{al.-4.1. PreparaciOO d.. la lllUutra.

Ver ""todo No 2

19(a).4.2. Pr"paración de la disoluci6n.

P ....ar, con aproxi ....ción de 1 1Ig. 5 g de "",..stra previlll'l\ent..

preparada y colocarla en Urt ....traz de 600 "'1 que ~rmita una

agitaci6n c""'lll .. t .. (19(a).2.2)

IIgregar 500 :. 1 ..1 de disolución de ácido citrico a 20 ·c =: 1

·C, a¡i w.oo ru..rt......nte a aano, al añadir los prim..ros mI

para evitar la formacion d.. grumos .. impedir que la suatancia

S" adhi ..ra a las paredes. C..rrar ..1 r"cipient.e con W"l tapón

d.. caucho y ....itar ..n un agitador rotat:ivo (19{a) .2.1\

durante t:reinU minutoli, manteni..ndo siempre la t ..mp..ratura ..

20·C=:2·C.

Fil1;rar i"..."diatall\ente a través de un filtro pleg..do, s"co,

"""nto de fosfatos, d"s"chando los prim..ros 20 ..1 d.. l

filtrado. Prose~ir la filtración hasta obtener una cantidad

suf"ici..nte para la d .. t ..rminación del fósforo.

19{al.-4.3. La d.. terminaeión del fÓSforo .."traido ae .. f ..et.ua sobre una

all.cuota de la soluci6n, siguiendo ..1 proc..dimi ..nto descrit.o

..n 15.4."1. Y sigui..ntes.

19(a).S.~

COlIIO ..n 15.5.

19{al.5. OBSERVACIONKS

Si .... so"pecha la preaencia en la lIoluci6n de .... ta.!osfatos, pirofosfat:os

" po11f=fat.o... lIe ef..ctúa una. hidrÓlillis sobre la alicuota como en

16.6.
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tetrafeni:borato d.. potasio.

Sst.. ''''toda se apl>ca a todos l.os abonos potaS"COS que figuran en anexo 1

de la Directiva 76/l16!CEE-

19(.).7. RVERDlCIAS

Directiva de la Comisi6n 77/535/CEE <k 22 de urllO d., .977 JHrlO

Oficial de 130$ Comw>idadell Europe"" n" L 213 de- 22 de agosw de 1977.

ció". el potasi.o se precipita en, medio U.ge""m..nte alcalino en forma de

19(b). FOSFORO SOLI.IBLK KK ACUlO FORMICO AL 2S

19(1,) .1. PRINCIPIO

ExtrQ<:ción del fósforo del abono, en condicion"s d..term~1"la<Ía!l. medi.ante

una solución de ácido fórmico al 2';;; y d"tI!'MlinaciÓf1 en la <C!isol"ci6n

obtenida, según el método NI 15 (apartado 15.4.4 y slguie"tes).

Sirve para diferenciar 1011 fO<lf"tos naturales duros j", 1m. fosfa-cos

20.2. MATUIAl. Y APAAATOS

20.2.1. Matraces aforados de 1.000 mL

20.2.2. "asos de precipi tado d.. 250 mi.

20.2.3. Crisoles filtrantes con una porosidad de 5 - 20jMo.

20.2.4. Sstufa re¡¡¡ulable a 120 'c :: lO ·C.

20.2.5. De"eeador.

naturales blandos.

Es aplicable exelu:llvamente a los fosfato!! natural ..", blandos_

20 "C' :::: 2 ·C.

Filtrar a través de filtro pleaado, seco. "lten'to de fosf..tos

tapón de oaucho y qitar durante ~inta lIinutos en un

qitador rotativo, (19{bl.2.2l, lII8t\tenien<1o la temper.tur••

Agreaar ácido r6rlllico al ~ i\ 20 'C .:. 1 'C haata alcanzar

apr<ntll1l&da11lenta Cm por debajo del "nraae. aaitando

continu_nt.. ccm. la MnO. Enraaar, tapar el ...tru con lln

20.... PROCIDIJIIEJn'O

20.4.1. Prep.ración d., la mu..stra.

Ver ..étodo NI 2.

En el casO de las sale.. potáaicas. el grado de finura de la

moli..nda de 1_ mueatra deb.. ser tal qu.. la to"", de análisis sea lo

suficientelMlnte r ..pre....ntatlv.. ; s .. r ..comi..n<la atenerse respecto a

e"tos productos a lo indicado en el apartado 2.3.3.1. d.. l método

2O.3.~

20.3.1. Agua de"Ulada c des"uneralizada.

20.3.2. '"r",aldehído. Sclución dar.. al 25 - 30% d.. for"",ldehldo.

20.3.3. Cloruro d.. potasio puro p.a.

20.3.4. Solución d.. hidróxido de sodio 10 ~.

20.3.5. S<>lución indicadora. Disolver 0.5 a de {enolftaleina en etanol del

~ y completar el volumen hasta 100 ..L

20.3.6. Soluci6n de EDTA. Diaolv..r en aaua 4 g de ...1 disódica dihidratad"

del 'cido etil..ndiaminotetracétlco en un matraz aforado d.. 100 mi.

COIIlpletar ..1 volumen y homogeneizar. Conservar este r ..activo en un

recipiente de plaStieo.

20.3.7. Salud&> d" !FBS. En 480 ..1 d.. agua disolver 32.5 g de

t"trafenilborato de sodio. añadir 2 .. i d.. solución de hidróxido de

..odio (20.3.4) Y 20 ..1 d.. una solución d.. cloruro d.. maanesio (100

¡¡¡ de lIl&C1
2

.6K
2

0 por litrol.

A¡,¡itar :lurante 15 .. inutos y filtrar sobre filtro "in cenizas de

fil'traci6n lenta.

Conservar eate reactiWl en lU\ r"cipiente d.. plástico.

20.3.8. Liquido de lav.do. Diluir 20111 de la "ol"ción d.. TnlS (20.3.7)

con 980 1111 d .. qua.

20.3.9. 4"" de brOlllo. s<>luei6n saturada de brOlllO en .¡¡Ull.

,.
20....2. ,,",paración de la disolución.

PeSllr, con aproxiOlaCi6n de 1 ma:, W'la cantidad de 10 ¡¡ de la

..""..tr. preparada (5 a: en el Ca&<:> de sales de potasio qu..

contengan ....s d.. SOl' de óxido d.. potasio), Introduclr la ..uestra

$"Tl un vaso d" precipitado de 600 ..1 junto Con 400 mI de agua

un ...traz afor.do seco de SOO ..1

(19(b).2.1).

prepi\rada y colocarla

19(b).3. RUCTtVOS

19(b).3.1. A8"'" d..stilada o de...inera1i~",da.

19(b).3.2. Acido rórll'lico al Z" (20 allJ. Diluir 82 ..1 de ácido f6rmico

(concentración 96-100%, °
20

..1,22) en cinco litrell de ~'"

d .... tilada O de"",1r'erali.o:ada.

19(b).3.3. Acido nitrico.

Ver 15.3.3.

19(b).3.... R....ctivo a base de 1lO11bdato de sodio.

Ver 15.3.4.

19(b).3.5. Reactivo a bue de IIIOlibdato de amenio.

Ver 15.3.5.

19{bl.2. MATERIAL Y APARAros

19(bl.2.1.. Matraz aforado de SOO ",lo

19(b).2.2. illlitador rotativo.

CQ<I'lO en 16.2.2.

19(b).2.3. Ve .. 15.2.3. y .. iF1i.mt.....

19(bl.4. PROCEDDlIDftO

19(b)....1. PN-paración de h .......tra.

Ver ""todo Nt 2.

19(bl.4.2. Prepu'aciOO de la di...,luciOO.

""'aar, con IIprOJCilllaclón de 1 ",&, 5 a de _stra previlllDf:nte

en un recipi..nte "eco.

Desechar la prilMlr. por<:iÓf> del filtr ..do.

19(bl.4.3. La det.....inaciOO d .. l f6J¡foro extratdo. "" efectúa sobre \H\a.

alicuot. de 1& solución siguando el procedimiento descrito

en 15.4.4 y sigui_nte••

19(bl.~. CALClJLa!I

Como en 15.5.

19(bl.6. OBSnvACItMES

Si se soapecha la pr..senci. en la solución de metafollfatos, pirofo..fato..

O polifoefato... se efectúa una hidrólisis sob", la alicuota como en

16.6.

19(bl.7. RU'DEltCUS

Direotiva de la C""'iaión 77/535/CEE de 22 de jw>io de 1977. Diario

Oficial de 1u COIIIlmidades Eul"Ope.. nt L 213 de 22 de ,"&osto de 1977.

M'todo n_ 3.1.3.

20. P'OTASIO SOLllBLZ lDt AGUA

(1IüadD ......1IIltrtco)

2O.1.~

El po~sio de la .....strs qua $e vaya .. analizar se disuelve en que.. Des_

pués de elloo1ner o fijar 1.. suataneill>l que puedan afectar .. l.a determina-

aproximadalllente.

Pon.,rlo a hervir durante treinta minutos. Enfriarlo, trasvasar10 a

'-'ll ""traz aforado de 1.000 _1, enrasar, t!OJIOOaene1:;ar y filtrar en

lU\ recipiente seco. l>es"char 108 primeros 111 d.. fUtrlldo.

20.4.3. Prepa<"ación de la allcuota para l. precipitación.

Extra..r con pipeta "". alícuota del filtr.do que eont.....ga 50 mg: de

pota..io (ver cuadro 3) "J pon..rla .,n lU\ VIlSO de precipitado :le 250

"'1. Si fuesa n.e rio. completar con agu.. hasta 50 ..i.

P.r...vital" posibl int..ner..nci.... ..nadir 10 !IIl de solucién d..

EPTA (20.3.6), alalU\as aota.. d.. solución de fenol:ftale!na.

(20.3.5.) y, _&itando. aot. a ¡¡ota, solución d.. hidróxido de sodio

(20.3.4) hallta coloración roja añadi.endo unas gotas en ""ceso

(normalmente 1 ..1 d. hidróxido de sodio basta para ls neutraliza_

ción y el "llC".O).

Par. eli..inar ls ...yor parte del ilIl\Or\iaco (v.. r obs.. rvaciones)

hacer hervll" poco s poco durante 15 minutos.

51 fuelle neeea_rlo, añadir agua hasta el volumen de 60 ..L

1.levar la solución a ebullición, retirar d va&<:> de pr..eipitado

del f",,&o Y ai'ladir 10..,1 de formaldehido (20.3.2.), unas ¡¡atas de

f ..nclftal .. lna y, fues.. n ..c ..sario, al¡¡unaa gota.. más de

('idró'<.ido de' sOdio hasta qu" 1.. coloraei.ón roja e .. té bien ",arcada.

Pon.. r el vaSO de p ....cipitado tapado con '-'ll v'idrio de reloj durante

15 lIinutos en "" bano de agua hirviendo.
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20.7. KEFERI:JtCIAS

Dir..ctiva d .. la COlIlisión 7?!535/CEE, d.. 22 d.. Junio de 1977. Diario Oficial

de las Comuni.d..des Europ...... n9 L 213 de 22 de agosto de 1977. Método n"

4.1.

C,-,..dl'O "
,

Partes alicuots.. '"' debe" " .. traer"e , factores ;. '" <:on""'5'6n.

::.¡.."",... ""- ..., ,..·.""1. ...-....,........ 0""""" ... "", .. r~<o, •• ¡--, ............ .......'-,.....".l........ ,.....
lo.""'''' 1>,0 , .

I", ,., ,., ,- ,-
••2 ..... 3 X._ " ...." !

IO_~ .....,... ..- " ..'"
o·. ' ........'.5 " n,._ '-- I._ .. "".- '00.-

I-. -. ~.~ "a,IM I. -.' .'_5O . ~.- ne.l20 I

20.6.1. Si Gl filtrado tuvi .."" una coloraci6n oseura, ..xtraer con la

pipeta una alíe.uota que cont..n¡¡:a como máximo 0,10 d .. K20, pone,.ia

en un mat,.az aforado de 100 011, "ñadi,. agua de b,."",o y pon..do a

hervir para eliminar el exc..so d.. bromo. Después de enfriado,

enra"ar, filtrar y \falorar el potasio en una alicuota del

nItrado.

En el easO de qu.. el nitrógeno amoniacal esté ausente o sólo est.é

presente en pequeñas cantidades, nO s ..ra n..c ..sario h..rvir durante

quince minutos.

20.4.4. Tara del crbol.

Secar ,,1 crisol filt.rant" (20.2.3.) hasta 1'''''0 cons'tar.t:e" en la

estufa .. 120 ·C, aproxill\aó....ente quince ""nutos.

Dejar enfriar el crisol en un desecador y tararlo.

20.4.5. P,....cipitaci6n.

R..tirar el vaso de pr..cipitado del bario de l4:ua mie"tras se agita,

aí'tadir ¡¡:ota 11 go'ta 10 ..1 d.. 501"<0161; de TFB5 (20.3.7; ([su

.<lid.M .,,' debl: realizar en unos dos ..inutos.

~p"ra" P"'- 1<> ",e"O.. die" minutos ante" de filtrar.

20.4.6. Filtrado y lavado.

Filtrar al vacio sobre el criaol tarado \20.2.3) ...njuagar el V ..so

d .. precipitado con el liquido de lavado (20.3.8) y l ..var el

pr"cipitado tres veces con el mi ..mo líquido (uno.. 50 011..., total)

y dos veCes con 5 a 10 ..1 de agua.

20.4.7. Secado y p....ado.

Limpiar el exurior del cri..ol con un papel de nItro. Pon.. r ..1

24{..}. IlAGlCESIO SOLlIBlL DI AGUA

(Por Ilbsorcl6cl ll:t.s.ica)

24(a).1.~

Solubili:!;ación d.. l magnesio cont"nido en una ......sUa por ..bullición "n

agua y posterior determinacilm por espectrofocometria de absorciOn

atÓlllica,

Es aplicable excluaivament.. a los abonm¡ 8illlples para los cuales el

Anexo 1 A de la DirecU", 76/115!CEE d.. l Con....jo establee.. la obligación

d.. indicar el cont..nido en magnesio acluble ..n agua.

24(..).2. llA'l'PIAL Y APARATOS

24(a).2.1. ESP..ctrofot6lnetro de absorci6n atómica provisto de

lMpara de maa;nesl0 a una lon.¡itud de onda de 285.2 nm.

24(..}.2.2. Pipetas d .. precisión de 5, 10, 20, 25 Y 30 m1­

24(.).2.3. Matraces aforado.. de 100, 200, 500 Y 1.000 111-

crisol con Su contenido en la "stufa durant" una hora '1 media a 24(.).3.~

unll temperatura de 120 ce. Dejar enfriar en un de....cador a la

temperatura ambiente 'i pesar r/ip'd....ent...

20.4.8. Pru"ba en blanco.

Pllra cada se"i .. d.. detce...inaciones, ..fectuar una prueba en blanco

empleando ÚI'licam"nte los reactl.VOS en las proporcione.. utilizada..

en el Ilnálisis y tenerla ..n c ....nta en el cálCulo del resultado

final,

20.4.9. Prue-ba de control.

Para controlar la técnica anal!tica, ef..ctuar Ima det...... inaci6n

aobre Ima al !Cuota de una soluci6n acuosa d.. cloruro de potasio,

alícuota que Contendrá como m5xi..o 40 "€ de K
2
0.

2O.5.~

Si 8e utilizan el peso de la muestra y las diluciones señalada" en el

cuadro ae aplican las fórmula.. sigui..nt.... ·

lió K
2

0 del abono .. (A _ al F,
lió K del abono ~ {A _ alF'

donde;

A ~ Peso, "n c, d.. TP8K.

a " P..so, en g, d.. l TPBK obten,do de la prueba en blanco.

F y f' ~ Los factores que sean apropiados para K
2

0 y K de las dos ultimas

columnas d .. l cuadro 3.

Con peso de mu..stra y diluciones distintas .. las del cuadro 3 la fórmUla

Que se aplica ..s la siguient,,·

(A _ al x f" D x 100

,
Ó

(A_a)xf' Dx100,
Dond.. ,

f" Factor de con\fersión d"l TPBK en ](20 .. 0,1314.

f' K factor de conversi6n del. TPBK ..n K .. 0,109.

D K Factor de dilución.

M ~ Peso, ..n g, de la m....str.. objeto del análiSis.

24(,,).3.1. A&iJl'I destilada o deamin..raliulÍll de calidad equl.val..nte.

24(.. ).3.2. Solucibn de ácido clorhidrico aproxlmaó......nte 1 N.

24{a).3.3. Solución de ácido clorhhirlco 0,5 H.

24{al.3.4. Solución patrOn de Nl&n.... io.

Pesar 1,013 g de sulfato d.. _anesio heptllhldr.tado (M&S04·7H

20l e introducirlo en un ...traz aforado de 100 ",1. Disolver

en la liolución de ácido clorhidrico 0,5 ti \24(a1.3.3l y

corapletar el volwaen COn la mi....... solución de ácido.

Esta ..01uci6n contiene 1 .... de llI&&"as.io (M&) en 1 IIIL

TAlIlbién .... p ....de preparar pea.ndo 1,658 g d.. óxido de

......n ..aio calcinado previ_ente a 600 ·C durante 2 h e

introduci~ndolo en un Vllao que contenga 100 ..1 de ajOua y 120

mI aproxi"'dalolente de solución d.. ilcido clorhidrico 1 N

\24(a),3,21. ee..pués de disolv..rlo tr...vQar c..antitati\fa­

mente a 1,10 "atra~ aforado de 1000 ",1, completar el volUlllen

con agua y homogen"iur. [sta soluciOO conU...... 1 mg de

....nasio (1'1&) en 1 ...1.

24(a).3.5. Solución de cloruro de "stroncio.

Diaolv..r 75 .. de cloruro de estroncio (SrCl
Z

.5H
2
0) en un ..

solución de acldo clortddrico 0,5 N (24(a).3.3) y co",pletar

hasta 500 mI Con la lOi!!ma solución ácida.

24(a¡.4. I'ROCIWDlDIITO

24(..).4.1. Preparación de la muestra.

Ver Mtodo N' 2.

24(a).4.2. Prepsración de 1/1 disol-uciÓn.

Pasar. con aproximación de 1 0Ig, 5 g de la muestra

p~iamente pr..parada y poneria ..., un mat.rsz afor..do de 500

nlL Añadir aproximadamente 300 ",1 de agua,

Hervir durante ",,,dia hora. Enfriar, completar el volwnen con

agua, hO"'O&..ne1:zar y filtrar.

24{a).4.3.Prepsración de la solución de prueba.

24(.).4.3.1. Si el abonO' tiene un con'\:<lnido declarado de

"",gnesio (MgO) superior ..1 10ll>, extraer cOn la
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¡>ipeta (24(a).2.2) 25 011 del filtrado {24(a)-

•4.2), colocarlos en u.n matraz aforado ae 100

m!, completar el ~ol""'en con a¡ua desú1ada y

h01llOgeneizar.

24(a).4.3.2. CCln ayuda de cma pipeta iZ4(,,).2.Z} extrae" LO

011 del filtrado (2~(a).4.21 ¿ d... ~a 50LlclÓn dei

filtrado diluida (24(a).~.J.l ~o>.lCarl05 ,", un

matraz aforado de 200 "'1 Y c"mplatar el vclUlllen

con la solución d... ácide ccerhIJrico C,'i '{

(24(a).3.3).

24(a).4.3.3. Diluir la solunén a"tener (24i.3).,¡.J.2·' ce" '"

50lució" de ácido ~l"rh¡d"co J.:> 'i (¿4("j.'.})

24(b).3. REACTI'IOS

24{bl.3.1. Agua destilada o de"",ine ...allzada de calidad equivalente .

24(b).3.2. S"luc;'Ón de ácido clo..híd..,co {l:ll. Un volumen .1e ácido

';orhíd..ico id ~ 1,18) más '.lll volumen de agua,

24(b) 3.3. 5-o1uc,6n de .'leido clorhidrice ap,"oxlmadamente 1 N.

24(b) 3.4. SoluClÓn de ácido dornldr,-c'J e,:' 'L

24(b) 3.5. Solución pat..Ón de "'agnesio.

'Je ... 24(31.3.4.

24(b) 3.6. :S-oiuClón '1e doruro de estronc,".

'ler ¿~ta) 3.5.

24(b).4-. PROCEDDlIEm'O

de forma q"e 3e obtenga 'oonc,,"tración 24(bl.4.1. ?:,epar"ci n de ~" "luest,..·3.

24(h).4.2. Prepa,..aClÓn de 1.. dlsoluClÓ".

comp..endida e" ..1 campo de l"ctura 6pti"'0 c,,;,
espectrofotÓlllet..o, 1.a sob~ión fin.. l debe co",e­

ner 10% "r" de solu~ión de clo..u..o <le est:'enc w Pesar, ap ..oximación de ~ m,>, ,; g <1e la muestra

(24(a).3.S). pre·,i"",..nte p"epa..ada y pone.. la matraz ..ro"ado de 500

24(a).4.4. P....paració" de la p..ueba en blanco.

P..eparar una solución "tih",ando tedos los :,,,ac"i"os ..n Los

",lsm..s c3ntidades que para ~l análLsi5 pero sin naCer uso de

la ..uest.....

24(31).4.5. Pn>p......ción de solucione.. de contraste ;>ara La <:ur~ .. de

calihración.

Diluir la solución patrón {24(a).3,4l cem la solueió" d..

acido do..nldrleo 0,5 N (24( .. ).3.3) y preparar una serie de

po" lo menOS cinco solucione.. de contras,e de conc..ntraciÓn

c ....eiente y c"'"p...."d1<:1.... en ..1 CaJllPO de lectura Óptimo del

e"Pe<::trof'otÓlnetro. l..... soluciones f'inales deben contener 10ll.

(v/v) de ..01uci6n de clo..uro de estroncio (24(a).3.S).

24{a¡.4.6. Determinac16n.

Regular el es¡>ectrof'ot6metro (24(a).2.1) " una longitml de

onda de 285,2 ""'. Vapori~ar lIUeesiv8lllente las "olueione.. de

eont...... t .. (24(a).4.S), 1... solución de prueba (24(a).4.3) y la

solución de ¡>rueb.. en blaflcO (24(.. ).4.4). Repeti .. t ..es

esta 0ger..ciÓfi. l.avar el apat"ato con a¡¡ua destilada ent....

cada soluei6n.

Trs:r.ar l. curva dtI " ..libACión colocando en la ordenada 1",.

",..di .... de lu abso..bancl.llS de cada una de las solucion"s de

contraste y en la abJ!;cisa las correspondientes concentracio­

nes en mqf1esl.o e",p..esadas enAfmi. A pa.. ti" de esta curva

de cslibraci6n. d.. terminar la concent....ción en magnesio en la

..olución de prueba y en la solución de prueba en blanco.

24(a).5.~

Calcular 1.. cantidad de lllIlgf1esio (I(g) o de 6xido de magnesio (M;g()) de la

mU6stra {factor de conve""iÓfi ~ l,66} a parti.. de las ",olue iones de

contr.... te y teniendo en cuenta la p..ueba en blanco. E:I<;p.. .".ar el

r ....ultado en tanto por ciento d.. la muestra.

24(a).6. RI!FEUIICUS

Di"ectiva de la Comisi6n 79/138/CEE de 14 de diciem~"e de 1978. Diario

Ofieial de las Comunidades Europe""" n" L 39 de 14 de febre ..o de 1979.

!listado 5.3.

24(b). IlAGlSSIO 'WI'AL

(Por at.orc1ón At6a1ca)

24(b}.1.~

Solubillz:aeión del ....gnesio contenido en W\a muestra por ..bulllción en

un ácido diluido y posterior detef'l\ll.nación po.. espectrofotom..tria de

..bsorei6n .. tÓlllica.

Es apll.e ..ble exclWli'''~lIIente al abono deno\>Iinado "abono nitrogenado con

maaneeio" para el cual el "nexo ¡ A de la Directiva 76/Ll6/CEE del

Consejo establece 1.. obliaaciÓfi de indicar el contenide en ",,,&,,eeio

total.

24tb).:;!:. l!IAftlUAL Y APARATOS

ZlI(b).2.1. Espactrof'otÓ/lletro da ..bsorción atÓlftica.

CQIlIO en 24{a).2.L

24(b).?-.2. Ver 24{a).2.2 y sl.&\lient..s.

Añadir aproximadamente 200 ml de agua y 10 mi de solución de

ac~do clo..hid"ico (24(bJ.3 ..21. Uevar a ebu1ilci6n y manoener

és:<> du..ante "'edla ho ..a. 1\ continuación dejar enfrlar.

"nrasar con agua, hOl!lOe"nei:;,;ar y [ütrar.

24(b) 4.3. P....paración de la solución de prueba.

Como "n 24(a).4.3.

24(b) 4.4. Preparación de la 'prueba en nlanco.

Como "n 24(8).4.4.

24(b) .4.5. Prepa..ació" de soluciones de con,..ast" par3 la curva de

calibración.

Como e" 2~(al.4.S.

24{b).4.6. Determinación.

C""", en 24(a).4.6.

24(b).5. CALCULOS

Como en 24(a) 4.5.

24{b) .6. 1lItF1!1WfCIAS

Di..ec"l;.;'va de la COIlIisión 79/138/CEE de 14 <.le diciemb..e de 1978. Diario

Oncial de las Comunidad..s Europeas n9 1. 39 de 14 de febrero de 1979.

l'Ietodo nO 5.4,

24{c). JlAGIIZSIO SOLlJBl.& MI IOJA

(Vol_tria con EDrA).

24(c).1.~

SOlubilizaci6n del ma.¡¡:nesio en a¡p:ua hit-viendo.

P"imera "aloraci6" con EDTA de Ca y Mg en p..esencia de negro de

e .. ,oc..omo T.

Seeunda valo..aci6n con EDTA de Ca en pr""encia de calceina e de ácido

caleonca..nónice.

Determinación del """gnesio por dif....encia.

S.. aplica exclusivam..nte a 108 alwnOfl simples para .108 que el aneXe 1 JI

de la Oi:'~ctiva 76/1l6/CEE del Consejo preve.. la indicación del magnesio

solubie en ait>.la.

24(c).2. IIATERIAL Y APARATOS

24(c).2.1. Ao¡;itado.. maen,;tico O mecánico.

24(,,).2.2. pH_etN>.

24(0).2.3. Mat..ac..s afo..ados de sao mi.

24(e).2.<1. Va..os de precipitado de 300 m1-

24(e).3.~

24{c).3.1. Agua destilada O de"",in..ralizada.

24(c}.3.2. So}uci6n patrón de "'lI&neaio 0.05 N.

Pesar 2,016 g de o:l<;ido de maanesio para análisis, calcinado

previ.......nte a 600 'C durante dos hO"ll8. Pon..rlo en un vsso de

preci¡>itado con 100 mI de agua. Añadir mient..a .. se agita 120

mI de ácido clorhídrico 1 N. Una vez disuel to, trasvasar a un

matraz aro..ado de ll, enrUar con qua y homogeneizar.
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Comprobar por g,,,vimeuL. con r"sfato el ractor de 1"

solución.

Esta "duelon debe cont..n.. r 1,216 Itl& d ... Mo; (2,016 mg d" 1'\gO'

en 1 ",l.

24{c).3.3. SoluClón 0,05 lo: de- EDTA.

Pesar 113,61 g d" sal dLsé:ilca dÜlidratada del áCldo

etil.."diaminot"tr-acético (Na2Cldi14Nz08' 2li
z

O) ,ponerla

vaso de precipitado de 1000 mI y disolver en 600 a 800 m1 de

agua. """vasar la 50Th".Ó" " "m matraz afo,.ado ce 1 i.

Completar ,,: velumen y ;'0"""&",,,,'''3,. Comprobar es'-" sO$cUm

con la soludón (24{a) 3.2 , tomando 2C "''' de esta "¡tim,, y

valorándola siguiendo la técn'ca a"alitioa d"scrita en

Esta selución EDTA debe corr"sponde" " :,216 mil. de ~g Ó a

2,016 mg de ~0 y " 2,004 :ng de Ca ó " 2.804 mg de OaO \V",..

númerO 24(c).6.1 y 24kl.6.:n en 1 mI.

24(c).3.4. Soluc1ón patrón de calcio 0,0:0- l<!,

Pesar 5,00A >: d.. carbonato tle calcia p.a. seco y colocarlo en

un vaso de. precipi~d", con lOC mi de a¡¡ua. Madi, progreslv~_

m..nte mientras se agita 120 ",1 de il<::ido clorhídrico 1 "j.
Llevar a ..oullici6r. par.. eliminar- el anhidr~do carc6mco,

enfri ..r. trasvasar a un matraz aforado de 1 l. enra"ar COn

agCla y homog..neu..... CO<lIprOOar 1:0. correspondencia de esuo

<;olu~ión con la solución 12<l(c).3.3), siguiendo la t-écniea

",nalitica descri"" en el nUmero 124(e).tl,tl.<'1.

Esta ,,01uci6n debe contener 2,OOtl mg de Ca (:2,80': mg de CaO)

en 1 ml y cc\rr.."ponder a 1 ml de soluc16n EDTA 0,05 M.

24(c).3.5. Indicador de calc.. ina.

En un morte,...". mezclar con cuidado 1 g d.. ea1ceina con lOC g

de cloruro de sodio. Utilizar 10 mg de est" mezcla. n

indicador vira de verde " nar ..nja. Del><> "alor..r",e ha"'ta

obtener un nar ..nja sin reflejos "erd..s.

24(c).3.6. Indicador lieido ealconearbónieo. Disel~..r 400 mg ae licide

ealcenearb6nico en 100 ml de .... tanol; Ut:ili:tar tres gotas de

esta solución. El Lnoicador ~ira de rojo a azul. n..b",

"alorar,.", hasta obtener un azul SLn "",flejos rojos.

24(0).3.7. Indicador negro de "'riocro,,", T_

A "tal efecto, tomar (al "'.1 de la soluci6n patrón (2tl/cl 3.4)

y ¡lo) _ (a)) de la SCllun6n patr6,., 124k).3,21.

(a) y (b) e"presan e; n""'er0 d( mi de soluc i6n EC7A

"tili",ados en las do" ..aloraciones ef,,~tuadas al anal-lzar la

muestra. Esta for"'a de proceder es eorr..cta s610 euanao las

soluoones de calcio y magnesio y la ,,01ue,6n EDT", sean

exactamente equivalente". En ca"o eentra~io es r.""Cesarlo

efectuar la" correcciones apropiadas.

24(~) <1.4. D"terl'unaci6n.

2<1(e).4.4.1. Valoraelón en presencia d~ negro de eric>er",,,,,,, "]

Tc>mar con pip.. ta una part... al ic,,"'"ta ae la

selun6n preparada para el análisis (v .. r cuadro

41 e introducirla e" un \faSO de prec,pLtadú de

300 ",1 dih,ir con agua hasta 100 ml aproximada­

mente. Afiad,r ~ ml de sol"cl6n regUladora

(24(c) 3.10) El pH "'e,:!ldo en e", pH_met.:-c: debe

ser 10,5 .:': 0,1. M\ad,r 2 ",1 de solución de

ciar.uro o... potas,o (2.1(cl.3.8) y tres gotas d ..

indicader negro de eriecromo (2.1(<;).3.7). Agita'­

moderadamen"te y valorar cen la solución EDTA

(24(e).3.3) (v..r obser"aeiones}. Siendc (b)

nÚm..ro <le ml d" sol"ci6n EDTA 0,05 M ¡¡as!.ados.

24(c).<l.4.2, Valoración en pr..s ..neia ce calcelna ° de áCldo

calconearbónlee.

Tomar eon pipeta una ""rte alieueta de la

soluci.ón preparada para el "nálisis 19ua] a la

extra ida para ia " .. loraeión anterior e introdu­

cirla en un va..o de precipitado. Dl1uir COn agua

hasta 100 ",l. Madir 10 ml tie solución KGH, KeN

(2.. «;).3.91 y el indicador (24Ie).3.S" 24(c)._

3.61. Agitar moderadamente y "alora,. con la

sOl"ei6n EDTA (24(c).3.2) ("e" observaciones'

5i.."do (a) el nUmero de ml ce aeluei6n de EDT'"

0,05 M gastados.

C"..dro n" 4

Alicuota que se toman para la v"loraclÓn

2:4(C).5.~

MgO%- er. e; abono ~ (b - al

1, Para eoaes estos abonos, el peso de muestra

es ce S g Y el "elume~ total de ia solución

ebj .. to del amilisis de 500 ",l.

2. En la "aloraci6r. coro negro de eriocromo T. ,",o

deben utilizarse mas ae 25 ml de soluc,ór. tOTA,

pues ..r, ese caso seria necesario reducir el

vol"men d.. la alle"ot" e"traJda.

Por el eont.rarlo, siempre ..s posible au:"en'"", el

vol"men de la allcuot" si fu..se "eCeSa:-1C.

Diaol""r 300 "g de negro de eriocrome T en una mezcla de 25

ml d.. aleohol propílico y de 15 "'1 de t.ri",U\nolamina.

Utilizar tres gotas de esta sc,luei6n. Este indicador vira de

rojo a ":tul y se d ..b .. "alorar hasta Que se obt.enga un a:tul

sin reflejos rejos. Solo vira ..n presencia de magnesio. Si

ne<",,,ari"O, añadir 0,1 "'1 de 201ueiÓ!'l patrón (24(c).3.2).

En presencia simultánea de calClO y ",agnesio, la EDTA

combi"a primero con el caleie y a eontinuaci6n con el

magne'no. En tal casc, "moos ele",entos se ".alo"", cor.Junta_

"'ente.

2<1(c).3.8. Cianuro de potasio para aniilüis

Solución acuosa d .. KCN al 2%_

2<1{C).3.9. Solución de hidr6xido d.. potasio y de cianuro d .. potasco.

Disolver 280 & ae Kol"i y 66 g 6e KCN en agua, cO"pletar el

volu..en hasta 1 1 Y homogeneizar.

24(c) 3.10. Soluci6n ta",p6" a pH 10.

D,solver 33 f. de cloruro de alllonW e~ 200 rol d" agua. añadi:

"SC "''- de amonia<;o (d ~ e,911, <completar ei volu",en ~ 500 ,r;

con agua y ho",ogeneizar, eo"p,"obar ~on. regularedad el ~h de

esta 501"ei6",

2<1«;).4. PROCEDDlIERTO

...t='a1.......1 _

.' dc><I._'".,..--.. -,~.-~SoJ.M _,,__ .....""

el -.."._...
s..u- _'''._,,,

1

"' _---• .01.......'"
, ld'

0-, .

~ "" lo...., ..
<••

24(cl.4.l- Preparación ne la "'"es,ra.

Ver .,"todo Nt 2.

24(0).4.2. Preparaci6r. de la d,l"c]ó",

preparada e introd"cirla er, lit] .,atraz aforado de 500 ml

Afiadir apre"i",aaamente 300 ",] d", a¡¡ua. Hervir durant ... media

hora. Enfriar, completar el volwner., homogene,zar y Lltrar.

2<1{c:).<I.3. Pru"ba de centrol.

Efe~tuar una deterffiLnac]ón. sebre ali.cuotas 0" la" sojunones

1241~).3.2) y ;24(c).3.4), de tal forma que "e te"~a una

r .. laceón Ca/Mg ,gua; a la de la mU'"'stra.

"lo;'; en el aoono " (b - al x T',

0,2016 Y T' " 0,1216, siendo M el peso e"pN!sado en gramos de la muestra

presen"te en la al !Cuota t.emada (v.. r cuadro 4)

24(C).6. OB5KR'IACIONES

24(0).6.1. La r .. lación estequiO.,"U1Ca EDTA m..tal en las análisls

ccmplexemétrieos e" 51empre 1:1, eualquiera q"" sea la

valencia del met.al y aunque la EDTA s..a cuatri"alente. Por
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'J" volUl!len de .!>cldo ~lorhidrico (d 1.18) mas '.m volumer. d..

ag",,,.

24(d).3.12. Solución de hidróxido de sodi" 'S N.

C""'O ..,, 24(<:).3.6.

:ndicaQor a'Oido calcÓncartJón.lcc

Como ~n 24(c\.3.3.

:n,Hc.~dor negro ",'-ocrom" T.

-;emo en ?4(d.J.7.

ln,ücador de calceir>a.

Como en 2~(cl-J.S.

24(d) .3.S.

24(dl 3.6.

;:>4(d) 3.7.

24(d) 3.8.

24(d).3.9.

ce""" er, ¿"¡el.J.'].

2.4(d).J.I0. 501",non tampón ... pH h¡,5.

2~':) mi de amo,üacc (d ~ ').91) ~o",plet'" co" agua hast3 el".
-mbmen de sao "'1 'J homollenelz"e. : ..' ''teolar ~cn ,"¡,¡ularldad

~~ pH de esta soiucU,n.

24(d).3.1L A"ido clorhídrico dii,,[do {l:l'

';:ste es concretamente .. 1 caso del cempleJo ..rioc,.orno-ma~ne-

SlO.

24(c) .6.4. El viraje del indicador nc debe observarse d.. ~,..riM a abaJO,

sino horüontalmente a través de la soluci6n. debi.¡,ndc

colocar ..1 v"so de p~i!'it"do en un lugar tnen ilumin"do y

jecolorarse durante la valorac ion. En eS tos .; ..505, jeb.."

anadir"" un" <) jos il"tas del i:\dlCador. ~"t" "¡',,e'_o se

ooserv.. especial",ente cuando se han jtili",adc el. áCldo

calconcarb6nico <) el negro de e['iocro",,,.

24(el.6.3. Los complejos met"l_indicador son" -,ec,," reL,t;lvamente

estables 'J el cambio de color pillOde tardar ~" producirse.

Por consiguiente, las (il:tirnas gotas de EDTA jebe" ,1.i'iadirse

i<",,,amente y debe ccrnprooarse que _.0 ~~ ~.aya sobrepasado ~l

,,'-raJe añadiendo "na gota de soluciCin ',)5 ~ _"e <JIa¡¡ne~u>

(24(C).3.2) o de calcio (24(c).J ..ol).

tanto la "oh,ció" valorada ECT), y las ~clucion..s patr6n $on

,"olar.." y no normal"s_

24{el.5.2. Lm, lndicadores complexométncos ,0" a menudo s"n~l.t';.es " la

acción del aire, y las dist.ntas soluciones pueden ¡le.:"r- a

sobre un fondo blanco.

r"",bién puede obsel'"Varse fácilmente ,,1 viraje colocando el

vas.O de precipitado sobre un cristai esmeril.a<lo ilum~nado

desde abajo (lámpara de 25 W).

24(0).6.5. La re.alización de este analisls e",ge una eie,."", ""peri"ru:ia

24 (d) .4. PROCEDDIIKlfTO

24(d).4.1. P"eparki6n de la muestea.

Ver método 119 2.

24(d) .4.2. Preparaci6n de la disoluci6n.

¡><:lr parte del analista, experiencia que deoe adquirirse. Pesar, con aproximación de l. mg, '; g de la "uestra

entre otros procedimientos, observando les c ......bios d.. color previ3lllente p,.eparada "1 ponerla ..n un matraz aforado de 500

con las soluciones patr6n (24(c).3.2.) y (24{c).3.4).

Es aconsejable que las determinaciones las. efectúe siempre la

m1sma person...

_L

Añadir aproxilllad.....ent .. 200 "'1 de agua y 20 mI de acido

clorhídrico (24(d).3.1l). Hervir durante media hora. En_

24{c) .6.6. La. utilización de una solUción EnTA de I/alor garantizado

(titrisol o Normex, por ejetfl¡>lo) puede simplificar el control

de la ..quivalencia de las soluciones patr-ón (24(cJ.3.2J y

fri"r, completar el columen con agua, homogeneiza,. y

filtrar_

24(d).4.3. Prueba de control.

(24(C) 3.4). COIllO en 24(c).4.3.

24(d).4.4. Oete.... inac1ón

24(c).7. REFERENCIAS 24(d).4.4.1. lIalor"ción en presencia de negro de erlocro",o

Di ....ctiva de 1.. COI!Iü¡;ión n/S35!CEE de 22 d.. junlo de 1977. Diario

Oficial d.. 1&a COIIIunidlldes Europeas ,,0 L 213 de 22 de agosto de 1977.

Método nO 5.1.

Sil'"Viéndose de una pipeta, tran¡¡;ferlr 50 ml de

la solución qu" haya de a"'üizar"," (ver

24{d).6.1.) e int,.oduciria en un v"so de 300

24(d) •. .JIICIdIlItO TOrAL

(Vol~. con ED'l'A.)

24(d).1. PRINCIPIO

Solubilizaci6n por ebullición en un ácido diluido dd magnesio contenido

Prime..a valoración con EDTA de Ca y "'& en presencia de negro de

e,.iocromo T.

Segunda valoración con UlTA de Ca en presencia de calceína o d.. ácido

calconcarb6nico.

Determinación del magnesio por diferencia.

Es aplicable exclusiv8l'll..-nte al abono denominado "abono nitrO&enado con

magnesio" para el cual el Anexo ! A d" la Dir"ctiva 76!116(CEE del

Consejo establece la obligaci.Ón de indicar el cen1;en1do en magnesio

"'1. Neutralizar con el pH-metro el ácido

excedente con la soluci6n de hidr6xido de sodio

5 N (24(d).3.12). Diluir con agua hasta loo.m1­

Añadir 5 ",1 de solución patrón (24(d).3.10\.

El pH m..dido en el pH--metro deb.. ser 10,5 ::

0.1. Añadir 2 mi de soluci6n de cianuro de

potasio (24(d).3.8) y 1 gotas de indicado..

negro de eriocroma (24 id). 3. 7). '1aloeae con una

solución de EOTA (24{d).3.3), mientras se <>.gita

con moderación sirvündos" 'del agitador 124«i)_

.2.1) (ver 24(d1.6.21.

Siendo "b" el nUmero d" mI de so",c16n de E8TA

0,05 ",olar empleados "n 1" v"-loración.

24(d).4.4.2. Valoracl"n en presencia de calce,n" o d.. ácido

elacóncarbénicc.

2_(d).2. llATERIAL Y APARATOS

24(dl.2.1. Agitador magnético o mecánico.

24(d) .2.2. pH_etro.

24(d).2.3. Matraces aforados de 500 y 1.000 1111­

24(dl.2.4. 11"-1<05 de preCipitado de 300 m1.

24(d).3.~

24(d).3.1. Agua destilada o desm.i.nerali:¡;ada.

24(d) .3.2. Soluc1on patron de magnesio 0,05 M.

Como en 24(c).3.2.

24(d) .3.3. Solución 0,05 M de ED'fA.

CO<l!O en 24{c).3.3.

24(d).3.4. Solución patron de calcio 0,05 M.

CO<l!O en 24(c).3.4.

Extraer con pipeta una ;larte alícuota de la

soluci6n que haya de anallzarse igual a la

utlliz.ada ¡¡ara la ~aloraci.én anterior e intro~

duci;-la en un ~aso de 300 mI. fleut,."lizar con

el pH....etro el ácido e",cedente <:On la solucion

de hidr6xido de sodio'; ti (24(d).J.12). Diluir

con agu. hasta unos 100 mI. Madir 10 mi de la

solución KOH. KCN (24(d).3.91 y el indic~clor

(24(d).3.5) 6 (2<1(d).3.6). Valora.r con una

sol"ción d.. EDTA (24(d).3.3.) mientras se agita

con moderación "i~viéndose del agitador (24(d)­

.2.1) (Ver observaciones).

Si.endo na" el núme,.o de "'1 de sol"ci6n EDrA

0,05 M e",pleados en la valoració,,_
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2"(d).5.~

El "'..... ,.11 tado se "l<pr..sa en porcentaje de !'\¡¡D :> !IIg.

MgO % en el abono ~ (b _ al " '1:

Mg ll; en el abono; (b _ ,,} " 'r'

•
Si el valor de la soluciÓfl EDrA es e><act"mente 0,05 M

T _ 0,2016 Y '1:' K 0,1216

Siemio M el peso expresado en aramos de.la muestra pres..nte en la parte

al ícuots ..",traída.

24(d) .6. OBSERVACIONES

24(dJ.6.1. En la valor"ci6n con negro de .... locromo T no Ó"D""

utUi"'..r"" mas de 25 mI de solución EDTA pues en eSe caso

hay Que reducir ,,'- vol""'e" de la alícuota ""traída. Por el

contrario. el VOlumen de esta última puede .."...,,,t..r,...

sH''''Pre que se.. necesario.

24{d).6.2. Ver 24(0).6.1. yai.gulentes.

Directiva de la Comisión 79/138/CE:t de 14 de dlCl.embre de 1978. Diario

Ofici"1 de las Comunidade,. Europe.... ", L 39 de 1'" de febrero de 1979_

Método n~ 5.2.

ZSlal. et.olW

1.06 elorur<>s dis ....elto" en ag._, "e preCipitan en ",,,dio ácido Con W1

exceso de solución valorada de nitrato de plata. El eXceso "e VAlora con

una "oluci6n de sulfocian....ro de amonio en pre"encia de sulrsto

férric.,...a1llÓnico (método Volhard).

Es aplIcable 11 todos los abonos que no t""gan ·.... terill or¡¡ániea.

28(a}.2. 1lA.1'XJUAL Y APARATOS

28(a}.2.1. A¡;it;uior rotatori", regulad'" a W'U\ velocidad de 35 a 40

revol clones por minuto.

28(a).2.2. Dos b ts.. de precisi6n.

26(a).2.3. Un matru afor..do de 500 mI.

28(a).2.4. trlenmeyer de 2501111.

28(.).3.~

28(a).3.1. Aaua destilada o rlesroinerali:z;ada, e"enta de cloruros.

28(a}.3.2. Nitrobenceno p.A.

28(a).3.3. A't:ido nitrico ION.

28(a).3.4. Solución indicadora: Disolver 40 a de sultato r!rrico-am6ni_

co (fe
2

(50
4

)3 (NH
4

)2 (504) 24H
2
0) en agua y completar

hasta 1000 mI.

28(a).3.5. Soluci6n " .. lorada de nitr..to de plata 0,1 N.

28(a).3.6. SOl ....cl6n valorada de sulfocianuro de ..enl0 0,1 N,

COllOO -estIÍ sal es higro..e6pica y no puede desecar..e Sln

peliaro de que .... descomponga, se aconseja peaar 9 g

..proximadamente, disolverlos en agua y completar el volumen

hasta 1000 "'1. Ajustar la concentración a 0,1 N por medio de

valoraCiones con 1.. solución ó* nitrato de plata 0,1 N.

28{a).4. PROCEDDlIENTO

26(a}.4.1.. Preparación de la muestra.

(Ver método 2).

28(6).4.2. Preparación de le disol ....ci6n.

Pesar. con aprOXu.aciórl d.. l mg, 5 g de la mu..Stra e

.ntroducirla en un matr..z aforade' de 500 ml y anadir 450 m,

de agua. Agi tar durante .edia hora {2Si '0).2.1). completa, el

volumen con agua destilada. homOgeneLZar y flltr,.,- en un

vaso de precipitado.

28{a).4.3. Determinació".

Extraer una alícuota del filtrado que no contenga rna.. de

O,lSO g de clor". P"r eje"'Pl" 25 mi 1C.25 g). 50 mI (0,50 g

6100 ml (1 g). Si ia cantidad extraida "" infe,io,.. a 50 mi.

completar el vol""'er. hasta 50 ml COl'. ag"a destilada_ Anadlr

':> ml de ácido. nltrico 10 N (2S(a) 3.3), 20 ml de solución

indicadora (28(a).3.4) y dos gotas de solución valorada de

sulfocianuro de amonio (este último reactivo se e",trae con

U"" bureta preví.amente ajustada a cero).

Con otra bureta. añadir a continuaci6n solueion valorada d"

nitrato de plata (2a{a).].S) hasta que haya un e"eeso de '" a

S "'1. Añadir 5 mi de nitrobenzeno o 5 mI de ét.. r etHieo

128(b).3.1) Y agitar bi ..n para aglutinar el pre<:ipitado.

Valorar el e"ceaO de nitrato de plata con el sulfoeianuro de

amonio 0.1 N (28(b).].6{ hasta que aparezca un color

amarillo_pardo que persista después de una lige,a a&itacio".

El nitrobenzeno o .el ~ter etilico (pero sobre todo el

nitrobenzeno) impide" que el cloruro de plata re"ccione con

los iones de sulfoeianuro. De "sta manera se obtiene un

cambio de color muy claro.

28{a).4.4. Prueba en blanco.

liaee, une prueba en blanco en 1"" mismas condiciones y

tenerla en euenta en el clilculo del resultado final.

26(a).4.5. P,ueba contr<>l.

Antes de cada d..termi""ción. comprobar la precisi6n del

metodo util1zendo una soludón ,ecien preparada de elo,uro

de pOtasio que contenga uns cantidad conocida de cloro del

orden de 0,1 g.

28(a).o;..~

Expresar el r"sultado del análisis en porcentaje de elnro ~(",tenido

la muestra tal Como ésta se recibio p..ra el análüois.

Calcular el pore.,.,taje en cloro con la fórmula:

el%. ~ 0.003546 x (V1 - V~~) " 100. - -

VI ~ lIol""en, en mI, de nitrato de· plata 0,1 N, añadidos s la muestra.

112 ~ lIol",.en, en mI, de nit,.. to de plata 0.1 N, al\adidos a la prueba en

blanco.

\/] R VolWllen, en mI, de llulfocianuro de _=io 0,1 N, ""'I'leados 1..

valoNción de la mueatr-a.

Vol ~ Vol""",n, en mI, de aulfocianuro de "-"'onl0 C,l N, empleado en la

prueba en blanco.

J( ~ Peso. en 10. de la ""'teria contenida ·en la alicuota extraída

(28{a).4.3).

28(.).6. anJlDIClAS

Dlreetiva de la COIIlisi6n 77/S35/eEE de 22 de junio de 1977. Diarl0

Oficial de 1.... Comunidad_ .Europe.s nt L 213 de 22 de agosto de 1977.

lIIitodo 6.

28(b).l.~

Los cloruros diaueltos en ",&u" ae determinan por valor"ción potenciomé­

trics con una diaoluci6n de nitrato de plata en medio ácido.

Ea aplicable· a los abonos simples a bas" de nitr..to de ll"'Onio con alto

contenido en nltro¡¡:eno. para determinar su contenido en cloro {en forma

de ion elo,uro).

28(b}.Z. IlAnRIAL y APARATOS

26(b).2.1. PotenciÓllletro Con electrodo indicador de plata y electrodo

de Calomelanos, sern;ibilidad '" IOV, potencial desde -500

hasta +500 1111.

28(bl.2.Z. Un puente COn solueion ..... tur..da de nitrato de potasio

conectado al elect,ooo de calomelanos (28tb).2.1) equipado

con tapone" porosos en los e"tremos. Si se ....tilizan

"lectrodo" de plata y de sulfato de mercurio no es "eeesario

el puente.

26{b).2.3. A¡¡itador mag....tico, con imán cubierto de tef16n.

28(b).2.4. Microbureta de punta fina, graduada en 0,01 ml.

2B{b13.~

28(bl.3.1. Agua destilada o desmineralizada exenta de cloruros.

aHb}.3.2. Acetona.

28{b).3.3. Acido níter,co concentrado (densidad a 20 ·C E 1,40 g/ml:
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28(b).3.4. Solución patrón de "itrato ,j" plata O,1 "\. Conserv1l,. es~"

solución en frasco topacio.

26(b).3.5. Soluci6n pateón de nitrato de pJ.a.1;.a 0,004 M. Se prepara

el memelto del ""'0'1"0.

28(b).3.6. 501u<:16n patrón de referencia 'le cloruro de potaslO <),1 '<l.

Pesar, con aprOXimación de 0,1 mg, 3,7276 g de clorure de

potasio p.a. previamente desecado durante cma hora "" la

estufa a 130 'C y enf,..i;¡.rlo

desecador.

Disolver con un ¡meo de agua, despué" t"'''svasar cuant~t"Ol_

"MIente la 501uciOn a 1m matra~ "fo,.;¡oda de 500 "'1. Completar

el volumen y homoS"".. ;':;:a,..

28{bl.3.7. SolUCión patrón de referencia de cloruro de pot"5i.o O,:C4 M.

Se p,epara en el momento del empleo.

2S(bl.4. PRQCXDIJUENTO

28{bl.4.1. Valoración de la solución de "itrato de pLat",

Tom.... 5 mL y la mI de la soLClción patrón de referenc~a de

clorure de potasio (28(b).3.7). Verter "stas dos cantidades

en sendos vasos de pN!"cipitado de 250 "'1. Valorar el

contenido de cada vaso según se explica" contl.nuaci.ón.

Añadir al vasO 5 ",1 de la solución de ácido nltnco

28(b).4.2. G"cerminación.

Pesar, co" aproximaciJm de a,OI g, de 10 a ;00 g de la

~,reG ip' tado ete 250 mj,. AAadir 20 tÚ <le "gua, " ",L de ia

~c~uGl.On de ácido nitri.co (28Ib).3.3I, 120 ml d.. "ce'tona

(28(b).3.:n y la c""üdad necesad" de agua para cbU:ner un

volu.men to'taL de unos 150 mI,

¡nu·oduc.lr el imán 128(b).2.3) NI eL ""so; colocar este en

~, ag~t.ador 'i po".. r20 en marcha. Sum"rgir el electr"óo de

~laca (28(b\.2.l) "si como d ~:<tremo libre deL puente

;:2.(,;>;.2.2\ ~n :" soluci6n, cenec,"!' Los electrodos al

l'otenCl.óm"'tro i28(b).2.1).

'jn" "ez comprobado el c,,~o deL aparato, anotar eL "a1.or de1.

"o,enc~"1. de partida. Valorar con la so~uci6n de nitrato de

pLata añad.endo f~acci.one5 d.,. 0,1 ",1 (:on L. m.crooureta

'28(0).2.4). Despues de cada "dic>6n hay qUe esperar La

~st"bl.li:!'''ci6n del potencial.

Conti."uar La "aloració" como se indica en 12S(b).4.L)

parti.r del c"arto párrafo: "Anotar en ~"S dos p~imeras

(:ol ....n"s d.. "n (:uadro los "01"",e,,e5 añadid03. asi cOmo los

correspondientes " .. lores del potencial".

(28(b).3.3), 120 "'1 de ac ..tona (28(b).3.2) y la cantidad

"ecesaria de agua para tener un volillllen total de ""o5 lSO

m1. Introducir el i.0lán. del a.ai.tador en el vaso y poner en

marcha el a¡¡itador.

SUII!ergir el electrodo de plata Y el extremo Hbre del puente

(28(b).2.2) en la solución. conectar los eLectrodos al

potenciómetro (28(b).2.1) y, traS haber cO"'l'rob..da el <:ero

del aparato, anotar el "alor del patencial de partida.

Valarar con la microbureta (28(b).2.4) añadiendo al pr,nci­

pio 4 6 9 ml respe<:tivamente de la SOlUCl6n de nitrato de

plata correspondient.. a la solución patrón de r ..Cerencia d..

cloruro de potuio. A continuaei6n prosegu~r la adicion en

~!'accione" de 0,1 ml cuando se trata de las soj,,,ciones 0.004

M Y de 0,05 011 para, 1M =lucion"'" 0,1 !Il,

Esperar a que el potencial se .... tabilice tra.. cada adición

de soluci6n. Anotar en la" doa primer..s colUll!nas de un

cuadro loe "01"",ene" añadido". asf como:> los correspondiente"

28(1:1).4.3. ?rueba en blanco.

Hacer lJ.f'" pru""a en blanco. que se tendrá en cue:lta en .. 1

calculo dei rel!!uitado final.

Ei re ..<Jitado v
4

_ d~ la prueba en bU",'CO "iene dado en mL por

la siguiente fé,..",ula:

V~2V3-V2

•
Donde'

;¡2 ~ Valor, en 011. del "olum.", "xacto (Veq) de la soLuc>on

de nitrato de plat" corr"spondienlOe ti la valoración de 1"01

lO ",1 de la acluei6n patrón de ,,,Cer..ncia de ~,lorU!'o d..

potasio utilizado.

V
3

~ Valor, en mI, exacto (V"q) de la solución de "i'trato d~

plata correspondiente a la IIalo~ac;,¿" d.. los 5 ml ce la

solución patrón de rerer",ncia de cloruro de potasio

utilizado.

28(b}.4.4. Prueba de control.

",.lor.." del pot..nc ial.

En una terc.. ra colunma del cl.lo1Edro anotar los incre"""'tos

sucesivos (AE) del potencial lL En la cuarta colum,na anotar

1.... diferencias (42E) positiv,.", ° negativas entre los

inerementOl'l del potencial "tEl.

El final de la IIaloración corresponde a la adición d .. la rraccion n, ¡ mi A <l~

0.05 ml (V
l

) d.. la solución de nitrato de plata que dé el IlIáxü"o valo~ adlE.

Para calcular el volumen exacto (Veq) d" la solución de rütrat.o d.. pl"ta que

corresponde al final de la r ..acción, ot1\TPl..llr la fórmul,. sigui.ente·

lIeq" 110 .. (V l x ~),

l.a pru"ba en blanco p"",de s"",ir al misino tiempo para

comprobar el buen funcionallliento del aparato y la corre<:t:s

.. jecuci6n de la técnica ""..Utic".

28(b).5.~

Expresar los resultados d"l ""álisis ",n tanto por ~i"nto de ~loro

con'te.ni.do en la m"",,,tra tal CO>110 .... ha recibido para el """lisis.

Calcular ..1 tanto por ciento de cloro (eil mediante la t'órmula

siguiente'

Cl' ~ 0,03545 x T (liS - V4) ¡{ 100

Donde:

\/0 ~ Volumen total. en 011, de la soluci.6n de nit~ato de pLata inmediatamente

inCerior al valumen que ha dado el <náJ<i.mo valor de 6
1

E.

111 ~ Valumen. en m1. d.. la ..lUma adición de nitrato de plata la.1 6 0,5 '01).

b ~ Ulti"", valor poeitivo de&2E.

B z Suma d .. 1011 v.lore" absoiutos dlll "lUmo valor positivo de~t y del pn",,,r

vlllor n"K.Uvo de.42E (ver !:jemplo, tabla 1).

Dende:

T ~ !olol"rld"d 1e la soluci6n de nitrato de plata "mpl"ada.

"4 ~ Resultado, "" ml. de la prueba ..n blanco (28(b).4.3).

\/5 ~ Valor, ml. del Veq correspondient.. a la d"tenllinaci.ón

(28(b).4.2).

", z Peso, en g, de la muest!'a.

Dire~t1Va de la Comisió" 67/94/CEE de 9 de dicie",br.. de 1986. Dia!'io

Oficial de 1.... Comunidade" El1r<>p"as ni l. 38 de 7 de Cebr..ro de 1987,

Método 6. Il.ne"o n.

l.a lIIUestra se dilluel"e en ácido clorhídrico y se determina el contenido

en cobre por espectroCotometria d" ..ollorci6" ató..ica.

Este II'Iétodo es aplicable a 108 abonos .. base de nitrato de ","onio con

alto contenido en nitrógeno.

"01_ doo la ...¡,..,ión l'<>tan<:lal I

!
da l\ltno~ <la ¡ola'" lI,' I lI,', ,

~ ~ I

O,M D"

I
"

I
."

',W Zll " ..,
',00 '" " ."
~,lO ~ D
,,~ '"

I '~_·_'_'_·_O_'_'_'__,,_'_:_._,_._._'_"_' J
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3O(b).2. JUTEJlIAL Y APARATOS

3O(b).2.1. E!lp~ctr<:>fot6",,,t,..o de absorc>ón atómica con lAmpara do. cobre

(32<1,8 nm).

3O(b) .3. REACTIVOS

3O(b).3.1. Agua destilada" desmi"..rala"rta.

3O(b).3.2. Acido clorhidrico (densidad" Xl 'C ~ 1,18 g/mI) p ....

3O(b) .3.3. Acióo clorhídrico, solución 6 M.

3O(b).3.4. Acido clorhídrico, soluci6n 0,5 fIl.

3O(b),3.5. Nitrato de amonio p.a.

3O(b).3.6. Agua o;l<ige"ada al JO't.

30(1)).3.7. Solución patrón de coo,..", Pesar. "on "pro>ti"",ciOO de 1 mg, 1

g de cobre puro y disolv....lo '''., 2S ",1 de la .."lucior. de

ácido clorhidrico 6 lo! (30(1».33); añadir poco a poco S ",1

de agua oxigenada (30(1».3.6), después d>!ui" a 1 1 COl\

..,gua.

1 ",1 de esta s"luciÓ" c"ntime 1 "'i de cob.... (Cul.

3O(b).3.8. Solución diluid.. de cobre, D>luir 10 mi de la solución

patrón (30{b).3.7.l s 100 ml con agua, diluil' 10 ..1 d.. ls

soluci6l1 resultante a 100 m1 con agua,

1 mI de la dilución final c,mUen<: 0,01 me. de cobre rCu).

Preparar esta soluciÓIl en el _ento d.. us .... la.

concentra"iones correspondientes de cobre en mg/ml

abcisas.

Det.erminar la concentración de cobre en la disolución de la

muestra y ...n la ,;Il"oluciór. de la prueba en blanco,

utilizando l-a cu...,a de calibrado.

3O(b).5.~

C..lcular el conte"ide de cobr.. teniendo en cuenta el peso d .. la muestra.

las dilucion..s efectuadas 11 le l ....g<> del análisis ::J el vaior de la

pruebll en blanco. Expresar el resultado en mg de Cu por kg de muest,.-a.

3O(b}.6. OllSXRVACIOfIES

3O{b) .6.1 De acuerdo "on el PUflto ó del A.nexo 1 de la Directiva del

Consejo SO/876¡C,E.E., el contenido de cohre no podrá

sobrepasa,.- 10 ",g/kg.

3O(b). 7. RU'ERDlCIAS

DirectivlI de 111 Comisi6n 87/S<l/CEE de 8 de diciembre de 1986, Diar,o

Oficial de 111.. Comunidades E;uropeas n' L 3$ de 7 de febrer", de 1987.

Metodo 7. Añexoa I y 1I.

38.~

disponibles en el comercio.

38.2. MATERIAL Y APARATOS

38.2.1. pH.....etro, con electrodos de vridrio y calomelan"'s, con U-"la

senbilidad de 0,05 unidades de pH.

38.1.~

Me-dida del pH en una Solución de nitrato de a.monio por "",dio de Ufl

pH....etro. Aplicable a los abonos a bsse de nitrato de ....onio con alto

contomido en nitr6geno.

pueden utilizar las soluciones de pH standard38.3.4. Tambíén

Pesar 10 (::: 0,01) g de muest.,-a, pone,los en "" vaso de ¡>r"cip'tado

de 250 ml y afiadir 100 ml de a¡ua. Eliminar las fr"ce~"'nlts

~nsolubles por filtradc, decantacié" ° elOn'Crifug"cio" del liquio".

Med,r el pH de la solución transparen'Ce a u.na tlOmperatura tie 20 'C

::: 1 .c, si¡:uienoo la misma técnica em;oleacia para el calibrado del

pH-metrc.

38.4. PRQCEDDUI':fn'O

38.4.1. ca1ibrlldo d..I pH-.... t,.-o.

Calibrar el pH-metro (38.2.1) a 20 • + 1 ·C, empleando las

soluciones tampón (38.3.2) (38,3.3) Ó (38~3A).

Hacer pasar una corr~ente lenta de llit::'óge"o sobre la supe,ficie

de la SOlución durante el aoálisis.

38.4.2. Determinación,

matra'!' aforado de 1.000 mI; corapl .. tar el volumen y homogeneiu....

Conae.."ar esta floluci6n en un .-..cipiente hermético.

38.3.3. Solución tampón. pH 4,00 a 20 ·C.

Diaolver 10 ..<'1 (~0,01) g de ftalllto ácido de potasio (11: H C
4

O" H
4

) en qua. Trasvasar cuantitativamente 11 un matra", IIforado de

1 ,000 mI ¡ enraBar y homogene i:<ar.

Conservar esta solución en un re<:ipiente hermético.

38.3.~

38.3.1. Agua destilada o desmineralizada, exenta de dióxido de carbono.

38.3.2. 501u"iOO ta!!lp6n, pH 6.88 a 20 ·C •

Disolver 3,4 (.=. 0,01) g de dihidr6geno-fosfato de potasio (K H
2

?

0,,) en unos 400 mI de agua. A. "ontinuaeien, disolver 3,55 (.=.
O.Oll¡: de m""ohidr6geno-fosfato de sodio (N1I

2
H P 0

4
) en unos ~OO

m1 de agu... Tras"asar cuantitativamente lu dos soluciones a un

vi.drio. Añadir 15 mI de la solucl.6n de Ác,do clorhídri.co 6 ~

(30(b).3.3) y 120 mI de agua. Agitar con la varilla de

.vidrio, conVlene d..jarla en el V""", y tap.... este con un

vidri'" d......loJ. Hervi" suavemente hasta que 1" disolución

sea c""'l'leta y enfriar.

Pessr, "on aproximseiÓIl de 1 mi., 2S lO de- la muestra.

Introducirlos ,..:1 un vaso O.. preeipi~a<io ci.. <lCO 0:1. "'-,,,e ir

con precaución 20 mI dI: Ácido clorhídrico (30(b).3.2) (es

posible qul: haya una ,...""ción bastante fuerte debido Il la

fOMlladÓ<1 d .. dióxido de carbono).

Trasva..ar cuantitativ!l/!lente la solucien a un lIlatra", .. forado

de 250 mI, lavando el V"so primer<> con 5 ml de ácido

clorhídric'" 6 ~ (30(b),3,3), y despues dos veces con 5 mI de

,,&UII hirviendo. completar el volumen con ácido clorhídrico

0,5 M (30(b).3.4) y hOlllOgenei?ar.

Filtrar con un pllpel de filtro exento de cobr" (Whatlial 541

° "Quivalente), desp....c!.lltIdo los 50 primeros Al.

3O(b}.4.2. Preparación de le disoluc,On de la muestra y de- 111 p:-uehe en

blanco.

P....parar una pruehll en tlanco en 111 que solo falte la

muestra y tenerlll en cuenta en el cál"ulo del r"'5ul tildo

Hnal.

Diluir la d~,,01uci6n de la m"estra (30{b).<l.l) con acido

clorhi,kico 0,5 M (30(b).3.4) llest.ll obtener una concentra_

ción de cobr" que- "ste ..n 1" zona 6ptima d.. medidll del

espectrofotóme'Cro. Normal"'''nte n", es ""cesaria nlnguna

diluci6n.

3O(b).4.3. Preparación de las soluciones d" calibrado.

Mediante diluci6n de la solución patrón {3D(b).3.7 Con

""lución d.. áCldo c1orhid:-ico C,5 10'., preparllr al menos cinco

soluciones para la curva de ",allhrado eorre"pondientes a 1.<>

O;ona ópti"'a de m..dida del "spe~trofot6metro ;0.. O hasta 5,e

rngll de Cu). Antes de enr-asll!', añadir a cada "oluci6r.

nitratc d" ","onio (3O(b) 3.5; para obt"n,,.· una coneentraCi6n

final de 100 ",g por mI.

En CllSO necesario. afiadir mas acid", "lorhidri"o. Una Vez que

haya "esado la efervese...""ia ....vaporar a sequedad ...n un bano

de vapor, ao¡itando de vez en cuando con una varilla de

3O(b) .4. PROCEDDIIDl'TO

3O(b).4.4. Medida. 38.5.~

Aj"star el espectrofot6me:tN: :3')(bl.2.1) a una longitud de

onda de 324,8 n!t'., uUli:::ando 'ia",a oxidante ai.re_acltt11eno,

Efectuar por trlp!tcado la" ¡"eturas de las soluciones de

Expresar los resultados en unidades de pH, CO" aproximación ce 0,1

unidades, indicando la temperatura ~ La que se han efec'Cuado las lee,;u,,,,,.

calibrado (30(b).4.31, la soi"dón de la muestra y la prueba

en blanco. tomando la p,.-..caución de lavar a fondo el aparato

"on ~ua destilada en cllda medl.da. Trazar la curva de

calibrad", llevando las absorbancl<'s medl.as a ",,.-denadas y las

38.6. REFEREHCIAS

Dire<:tiva d.. la ComiSl6n 87/94/Cl:¡; de 8 de dinembre dí> 1986. D1ario

Oficial de las Comunidades Europeas n' L 38 oe 7 de febrero de 1987. Método

4. Ane~" Ir.
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39(10). CICLOS TERXICOS

39(10).1. PRINCIPIO

Pasar L. "',,,'stra de la temperatura ambiente a '00 'c y ",ante""rl .. a "s1o"

ee ..pe..atura durante dos horas (fase Oe 50 "C). '" cont.nuaclon se enfria

a 25 ·C y se mantiene a esta temperatura durant" dos horas {fase de 25

·C).

El conJ"nto de dos {;;.ses suceSlvas de 50 'C 1 25 ·C constltuye '~n cleJo

ter"'100. Despues de haber experimentado do,s clelos 1;';""'i"os. 1-" muestra

se cOnserva a una temperatura de 20 ~ 3 'C con ",stas a la determina"lÓn

de la retención de ,"celee. Este "''"tedo e5 aplicable a los ,"conos simp,,,,,

a base de nitrato amónico y alto conte,ndo en n.tró"..oo, contemplados en

el "'"e><o r de la Directiva 8O/S76/CEE del Consejo, eo"", analisHI P"'''''O

a la d.. terminación de la retención de aeout" '.1,,1 abono.

39(a).2. MATEIUAL Y APIUtATOS

39(a).2.1. Baño!! d" agua con termostato a ¿S {::. l)·C y 50 (: 1) 'C

r""p..ctivao>entl!.

39{a).2.2. Erl"nmey"r de lSO ",1.

39(b).3. PROCEDIIUENTO

tuerca dO'
palClllilla

I
i
~

39(a}.3. f'JlOCU)DlIENTO

rntr<lducir 70 (=. S) g de cad.. muestra "0 "" "rl"......Y", J taparlos. Cada

dos ho,a" , tr""..:r..rir los .... trae"" d"l baño d" qua a 50 'C ..1 bano de

agua a 25 'C y .. la inv<l",a.

Mantener el "&'Ja de cada o.iIo a t""'P.ratllra con"tante y con""au~r un

movimiento continuo aaitando rápidatnent.. de ..an..ra qu....1 nivel de qua

sohrepas.. al. de la m","stra. Proteger d tapón contra la condenssci6n

", ..diant.. una funda de goma_eSpUlllll.

39(a}.4. REn:JlEJtCIA5

Directiva de la Comisión 87/94/CEE de 6 de dicie..hre de 1986. Diario

Oficial de las Comunidad.... Eurape... nt L 38 de 7 de febrero de 1967.

Método 1. Anexo 11.

39(b).1.~

Pon<lr la ....estr.. en un reeipiente hef'laético y calentu- desde telftPeratura

ambienta h_ta 50 ·c, -..tanlendo esta tllllparatura durante una hora

(fue de 50 ·C). A continuación _friar la _tra hasta alcllfu:ar los 25

·c 'J lIIatIt8ner a eeta telllperstllra durante una hOl"a (.rase de 2S 'C). El

conjunto de doa fases suceeivas de SO ·C 'J 2S 'C constitUJ''' un ciclo

tél"Jllico. Despu<!s de haber experimentado cinco ciclos térlaicos con,"orvar

la .....e.tr.. s una temperatura de 20 =. 3 ·c en espera de la prueba de

detonabilid8d.

Este militado es "Plicable a los abonos Sillp1ell .. b .... e de nitrato anlÓnico

y ..lto contenido en nitl"óveno, conte.-pladool an el Anexo II de 1..

Directiva 8O/676/CEE del Conllejo, CotllO proc....o pN:vio a la pruaba de

detonabil1dad.

39(b).2. JlATItRLU. Y APARATOS

39{b).2.1. BaJI,o de aaua cOn tenaoatato ent... 20 y 51 'C y una capacidad

de enf'rl...i ..nto y c8lent&ot>iento de 10 'C por ho..a COMO

"'1nilllO, o dos bai\os de ¡qp..a, uno con t.~tato a 20 'C y ,,1

otro a 51 ·C. El aau- de 10lJ ~ e.t....á en continua

a;¡itaci6n, y el 1I01UllleJl debe ...... el ....c...ario pars que Quede

aee¡urada la buena circulación del qua.

39{b).2.2. Recipiente de acero inoxidable, total_nte hermo!tico y

provi.. to de un tel'lllQpar en su centro. La anchura exterior ""

de 45 (=. 2) y la pared tiene un espe..or de 1,5 ",m (ver

fiaura l!,

Lól altura y la longitud del recipiente puede" eleg1r"e en

función de lu di",en$ionee del bano d.. qua. por ..je"'Plo 600

""" de largo, 400 .... de alto.

rntroduc~r en el re"';ll.ente 13. cantidad de ..Oono ""Y" .. lcanzado lo.. 50.

C, enfr~ar el a;¡:ua. Un.. "ora d .... pu'",. de que 1.. tem;>eratura en el "entro

del abono tlay.. alcanzado 25' C, c".l ..nt3.r el ",.ua .;.a,.. e"'..ezar el se.~.undo

ciclo. En el callO d.. dos baños de aeua, trans.r..ri.r el recipi ..nte al otro

bailo tras c..da periodo d.. eniriamiento.

Directiv.. <le la eo"lision a7/9.4/CU de 8 de dicH,mbre de 1980. Jiano

Oficial de las COIllunidades EUr<l;>e ..s n" ;. 28 de 7 de fehrero de 1987.

i'létoclo 1. Anexo 11.

4O.1..~

Sumargir l. "",e..tra tota.lmente en g_óleo durante \in tiempo determinado 'J

dejar escurrir el eXCeSO de auó1""" en condiciones d.. t ......1n..da... A

contin...."ión medir el _ ..nto de peso de la ....estra. Se entiende por

retención de aceite de un abono la cantidad de aceite retenIda por ..1 ",1smo

en =- condic1on_ ope...tori .... d..finidas.. iCsta cantidad se expresa en

t4nto po;r ciento en P'!'IIO.

E.te "'todo se aplica para detenlllnar la retencIón de acette de los abonos

si_l.. a h_e de nitrato ll/IiÓnico y alto contenido en nitrógeno. E..

aplicable tanto • 1011 abon04 perlados como a lo. granulados que no

conten¡an. ••teri... Solubles en agua.

"0.2. JlADRUL Y APARATOS

"O.2.J.. 8&lan;UJ de 0,01 i: de precisión.

40.2.2. Vasos de PN-C1pltado de sao ..1.

..a.2.3. tabudo de plútico, ól ser poaible provisto de un reborde superio,

..ertical cil1ndrico, da unos 200 .. de di,,"etl"Cl.

40.2.4. T_i% de laboratorio con ab..rtur. de "",11a de 0,5 llIIII que encaje en

el- elllbudo (40.2.3). Seleccionar ..1 ~ del tamiz y del elllbudo

de .......ra que 11010 se superpoll&& un.. p..queña cantidad de gránulo..

y "1 ¡asóleo pueda a"currir facUllente.

..a.2.5. Papel de filtro de flltraeión ripida, ;>lepdo, suave Y con un peso

de lSO &1..2 •

40.2.6. Papel ab..orbente (calidad labor.torio}.

"O.3.~

..0.3.1. G...61eo.

Viscosid..d tlláxi.a, 5 m Ps "a 40 ·C.

DeIIls1dacf' 0,6 a 0,65 alml .. 20 ·C.

Contenido "n azufr.. ' it 1% COI/m)

Ceni,...., ~0,1% (,./m}.
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'*2.2.6.

Dejar enfriar la. ""lución durant.. 20 minut= pcr lo menos, bajo

corriente de ni trógeno.

Completar el montaje del aparato seaUn el "squema conectando el

tubo del ret"ri¡¡eranl;e a la botella de Drech/oe¡ (D) y "sta a los

tubos F1 Y F2" La corrien"te de nitrógeno d.,l,e continuar dura"te el

!\\OnUj .. , IntroQucir nlpidamente 50 mI de la ¡¡01uci6n de hldró}[~do

de bario (41.3.4) en cada '-"'o de los "tubos 1'1 Y'2"

Hacer burbujear la corriente de nitrógeno durante 10 minutos, La

501uci6n debe permanecer "'¡ara en los tubos de burbujeo. De no .... r

.... i, r ..p"tir el proceso <1.. eliolinación de los carbonatos.

41.4.2. Oxidación y ..Osore16".

Una vez retirado el tubo de entrada de nitr6geno, introduc;.r

rápidamente por el tubo lateral del matraz de reacciOO lBI 20 g de

6xido de cromo (41.3.1) y ,; mI de solución d" nitrato d" plata

(41.3.3). Concectar ..1 ap....ato " la bOlllba aspirante y regul .... la

corriente d'l nitrógeno de IllOdo qUe burbuje.. constant......nte una

corri..nte de p" a travis de lo. tuboe f 1 Y f:2' Cal..ntar el

contenido d"l matrllX de rescción (B), llevarlo a "bullición y

mantener ""tll durante hora y media, este tiempo _ SUficiente: para

la ....yor1a de los productoe orgúlic"" en presencia de

cataliz..dor de nitrato de plata. Puede ....r 'u'cesario ajustar el

di.-positivo ....aulador de la ASpirad&> (G) para. regular la

corriente de nitrólleno, pu8'l1 ..s po"ible '1"" lf1 carbonato d .. bario

prec:ipitado d\lrante el anUisi .. tapone hs plac.... filtrante. de

lo. tubo. '1 Y '2:' Cuando 1& operllC"ión se ""aliza corN!ct......nte la

solución de hidróxido de bario d'll tubo':2 penllll.J\..,,, transparente.

En calSO contrario, repeUr el análisis. O_tener el calentaai"n1;o y

d ....lIIOntar el ap&"ato. Lavar cada distribuidor por dentro y por

fuere para ..liminar el hidróXido de bario. Recog..r d agua d ..

lavado en ..1 tubO de burbujeo correspondient... Colocar 8uc••o1v._

....nt.. lo. di.tribuidor.. en un vaso de Pr<tCipi tado de 600 ml que

servin\ ""'" tarda par. 1. deterlll.1nación.

Filtrar rapidalaente al vacio el contenido del tubo d. burbujeo F
2

y de..pué.. el del tubo '1 sobA el criaol de placa filtrant...

Recoger el precipitado lavando 1"" t1Jboa de burbUjeo con agua

(41.:LIO). de.pUlis lavar el crillol COn SO m1 de la ..is_ 'lgWl.

ColoclIr ..1 crl1101 ..n ..1 vaso die 600 111 Y ai\adir 100 ,.1 d.. a&\.l8

Mr"Vida.

Poner 50 .1111 de aaua hervida en c~ W10 de los tub08 de burbujeo '!

hacer pasar una corrien't8 de nil:r6geno a trtlvéso de los distribui_

dores, duran't8 !i minuto-. Afladir ...'t8 aaua a la del vaso. ReJHItir

la OP6rse16n para -aurarSII de q\ItI 1"" distribuidOTlltl ..sth\ bien

enj\.l&&ado...

ltadida de loa car~toa derivadoe de 1... ,..-tari.... orgánicu.

Poner en Al Vaso de precipitado cinco gotas de fet\olftaleina

(41.3.8). La SOlución se llOntI roja. Valorar con ácido clorlli<1r'ico

(41.3.5) huta qI.l8 dtl1lapU'tl%C& 111 cOlor rojo. A&1tar la aoluci6n

del cri.ol para cOllOProbar que Al color rojo no "llParA<:e. Ai'Uldir

cineo got.. de azul.de brt:l'llOt"enol y valorar con áeióc clorh1drico

tuo.ta que la solución .vi,", al .....illo. Al'Iadir 10 ,.1 ds ácido

clorh1drico sn oc..o.

Llevar la solucl6n ...bullición, :oanteniendo eata dI.lromte un

minuto coma 1IIáxiao. COlIlPl"Ottar que no queda nada de precipitado en

el liquido.

41.6. OBSPVACIONES

n empleo d.. una solLlc~ón Ilir"ien1Oe de ácido cr6mico en un al'arato ti baja

presi6n entrafla peligr<>. Es preciso tO"'ar las precauciones necesarias..

41 .7. REFlRENCIAS

Directiva de la Comisión 87/94/CEE ~ 3 de diciembre de t986. Diario

Oficial d .. las Comufndades Europeas n' L 38 de 7 de f ..brero de 1987. Método

J. """""'0 II.

42. DUOffAl'lILlDAD

42.1.~

La musetra. metida en un tubo de ""ero, se sOII'et.e al choque detonante

provoc"do por una. carza explosi"a. La pT<>pagaci6n de la detoo"ci6n se

determina a partir del Vado d" ;o;>l..et.... iento de loe cilindros de plorno

sob"" los que descansa el tubo horizontal_nte duranU la prueba.

Este .... tooo es apli<:abl.. a los~ simples a base de ni trato amónico y

alto contenido en nitrógeno.

42.2, MUlUAL Y APARATOS

42.2.1.. El<Plosivo plástico con un contenido de pentrita del 33-86:.

Osnsidad: 1.500 a 1.600 kg/m
J

•

V.. locidad de detonación: 7300 a 7600 mIs.

Peso: 500 (.! L) g.

42.2.2. Slete pedazos de ...chao detonantll !lu:¡ble: con funda no metálica:

C¡¡r.o:a noIIlinal: 11 a 13 g/m.

Longl tud de cada peda=: 400 (.! 2) """.

42.2.3. COIlIPrimldo de eltplol!l1vo secundario prOVi"to de un alvéolo para

alojar \In detonador.

~loaivo: tle1<6geno!cers 95/5. Tetrilo o cualquier otro ~losi""

sec:undario análogo, con (l sin Uafito.

Densidad; lSOO a 1600 kgl,.3.

IH"""tro; 19 a 21 1lIl\.

Al tura; 19 a 23 _.

Alvéolo centrsl par.. ..l· d.. tonador: diáloetro 7 a 7,3 mm,

profW'ldidad 12 1lIl\.

Tubo de acero ain soldadura, segUn espedf1c~ión 1 S O 65-1981,

..erie fu..rt., ds dimensiones noooinal"" DM 100 (4' ¡.

Oiimetro extarior: 113,1 a 115,0 .....

&",p.".or d.. la .,.red: 5,0 a 6,5 _.

Lonaitud: 1.005 (~2) .....

PIaca de fondo.

Material: llC"ero fácilmante soldabla.

Dimension_; 160 x 160 ....

Eap"or: 5 .. " mili.

Cilill.dros da p1olrlo.

Diámetro; SO (~ 1) .

Altura: 100 a 101 .

Il&terial; pI""", blaneo <:on una pur..za ",!niOlll del 99,S".

42.2.7. Lingote da acero.

LQtl&itud minima; 1.000 mm.

Anchura mini.... , lSO ....

det.onador

Altura: 64 .. 67.

"2,2.9. Detonador (eléctrico o de otro tipol. Con fUlOrza da 9 a 10.

42.2.10. Dilloco de m&<ioora.

Oi......tro' 92 a 9fj .... ; Este di""tro dlloe ajustarse al diámetro

interior del manguito de pUatico o de "artoo (42.2:_8).

tepe",or, 20 .....

42.2.12. Alfile..ello dilo costura (longitud máxima, 20 ....l.

42.2.U. Varilla de maders de la.. mis...... dimem'lion"8 que ..1

(42.2.9).

"111 cambio

Dejar enfriar y dsllput. valorar por retroc..so Con la solución d. Altura minima; lSO .....

hidróxido s6dieo (41.3.6). Efectuoar una prueba en blaneo en 1.... P....o "'1niOlO' 300 kll, "i no hay una bue indefo.......l>1e bajo el

mi_as condiciono y tantlrla ~n <::UentA. al hllcsr los cálculo... li~C1te.

.c:z.2.8. Manauito de pláatico O de cartón para la c.....a detonante.

Esptlsor- d'l ~a pared; 1,5 a 2:,5 .....

Diámetro; 92 a 96 .....

"'2: .. Volumen, en ml, de hidróxi<!.> de sodio empleado," ..n le v..loración por
retroce",C1.

E .. Pe..o, en.o:. de la musstra.

Vl .. Volumen, en mi, d.. ácido clorhídrico 0,1 M añadido!! dll"pues

de Color d'l Ia f'anolt"tale1na.

"1.5.~

El contenido en compont!!nttla Cc.bustiblea (e) expresado en tanto por ciento

en peso de cllrtlono vi.... dado Por la sigui..nte f6rmula:

'" 0.06 x "'2 - V21 E.

Siendo:
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intr<><luce el detonador. f ~jM" el disco de ",,,dera al

Preparación de la carga deton"nte para su inc,·e,le.!<'-ció" en el tUDo de acero.

Según el material dieponible, "",iste" dos metodos para iniciar la 19n1ción

del "xplosivo de la carga detonante.

42.3.1. 19nici6n simultánea en site puntos.

E.n la figura 1 se rep,ese"t... la carga detonante lista para Su

"""pleo.

42.3.1.1. Perforar el disco de madera (41.2.10) paralelamente a su

eje con un crificlo central y otros seis dispuestos

simétricamente ~.., un circulo conc,""trico de 55 mm de

diámetro.

Los orificios tendrán un diá.... trc de 6 a ., "lO" ; """

""cció" A-El de la figura 1) .,,' función de; diámetro de

mangulto cOn una Cruz de cinta adhesiva. I~edillnte la

vanlla d" maó.. ra asegurarse de la coincidencia del

orificio hecho en el disco con el al""ol-o del comprimi-

'o.
42.3.3. Preparación del tubo de acero para las pruebas de aetenac,",".

Perforar perpena,cularmente la pared de un extreme del tubo de

acero (42.2.4) a 4 mm del borde cOn <los orificios de 4 mm ae

.:liámetro opuestos diamet.al.mente.

Soldar a tope la placa a.. fonde (42.2.5) con el e"t.emo cpue"to

d .. l tubo, rellenando complet....ente con ..1 m.. tal de soldadura el

Ángulo recto formado per la placa d.. fondo y la Circunfer..ncia del

tubo.

la mecha detonant.. empleada (42.2.2). <\2.3.4. R.. l1enado del tubo y colocación de la carga.

42.3.1.2. Preparar s,,,te p"d..~os de "'echa detonante flexible (Ver fi~ra 1 y 2).

(42.2.2) d .. 400 """ d.. longi.tud.

Hacer cortes limpios y sellar in1lledi"t....ente con

pegemento para e"itar p,;rdidas de explosivo por los

extremos de la ",echa. lnt.oduc.r cada trozo de mecha po.

uno de los orificies del disce de "",dera de mode Que loa

e"tremes aobresalg"., unos centimetros po. el otro lado

del diaco. A continuaci6n introd""i. transversalmente un

alfiler (,42.2.12) ..n la funda textil de cada mectla, a

unos S él 6 0Il:', de cada .."t.elJO. Cubri" con peg,,",ento la

de 2 cm a la altu,.a del alfiler.

Final"",nte, dar "" ti,.6n ae cada ",,,,cha para que el

alfile,. quede en contacto con el disco de madera.

42.3.1.3. Oar al exploSivo plástico la fo<!lt/l de cilindro cOfl un

diámetro de 92 a 96 !MI, e" función del di""etro del

lIIaguito (42.2.81. poner !lIte v ..rtieal ..oo.e una super~

ficie horiz.ontal e introduci,. el explosivo. A continue­

ci6n introdUCir en la parte superio,. del "'llI"IgUito ,,1

dillco de ""'dera con sus ai .. t", mechas detonantes,

incrustindolo en el e"plosivo. (El diuetro del disco

debe corresponder si""",.e COn el diámetro interio,. del

manguito). Adaptar la aHu.ra del manguito (64 a 6: "'"')

de IIIOdo que el Ooró.. superior no sobrepaee ",1 nivel del

disco de madera. Fin.lmente fijar el -.anguito al diaco

óe madera grapándolo en todo au perill.etr<¡.

42.3.1.4. R..unir 10ll extrelllOS lilu'es d.. 1ll1l siete ",echu deton.n­

te .. alrededor de la varilla de mader(l (42.2.11) de .,do

que queden eitu(ldll1l en un plano perpendicular (1 !sta..

Fijar el haz. de mechu alrededor de le "arilla con cinta

adbesiva. Las seis ..echas periféricas d ..ben quedar

tensas despu!s del montaje, mientras que la central se

d ..ja liileramente floja.

42.3.2. Ignici6n central mediante un comp,.,mido de ""plosivo.

En la figura 2 se repre ..enta 1... carga del:onante lista pa,.a su

empleo.

42.3.2.1. Preparación del comprimido de e"plosi"o cOn la debida

precaución. Introducl<" 10 g de explo"ive secundario

(42.2.3) en Ul'l molde con"" di ......Uo interio. de 19 .. 21

lM'l. Dar al e"plosivo 1.. forma y densi.dad adecuadas por

eompres.On (La reladón diámf,tro/alrura debe estar

p.o"i..... a la unidad)_

El fondo del IIlOlce lleva en s\) eentl"O un pis'tón de 12 ....

de altura y 7,0 a 7.3",," de diámetro (segUn el diámetro

del detonado,. (42.2.9) \)'tüi"ado). que 1mp.im.. ~n el

comprimidO \)" al"eole eiHndn:<:o en el QU" se ';"staiará

el d.. tonador.

42.3.2.2. Preparación de la carga detonante.

Introducl. el explosivo plb'tico en el manguite 142.2.8)

dispuesto verticalmente sobre una superfici.. plana.

Prensarlo con un t,.oquel <k made,a para da. al explosi"o

una fo,ma eilindr1ca con una cavidad cent.a". Intred...e1r

el cOfllpri"'ido de e><plO$i"" en esta ea".dad. Recubrir el

explosivo Um un di.sco de made.a pro",sto de U" orificio

c ..nt.al de 7,0 .. 7,3 '""'" de diámetro en el que se

42.3.4.1. La muest.ra, el 'tubo de ace'O y·la carga detonadora deb""

e..tar a 20 1:,:: 5) "C. Par.. dos pruebas de detonación son

necesarioa de 16 a 18 kg de muestra.

42.3.4.2. Colocar la placs de fondo cuadrada 1000." un.. s"perficie

plana, establ.. , prefe.enl:ement.. d.. hormig6n, sobre ella

poner ,,1 tubo "ertical. Llenar el tubo hasta. un t ...c.o

de Su altura con la "",estra, dejarlo c....r verticalmente

sobre el .."elo cinCO "eces "e&l'idas desde una altura de

10 c'" par.. compactar al máximo lo" Fánulos dent.o del

tubo. Para acelarar la compactación, goipear la pared

d"l tubo "ntre caida y caída con un. _.tillo de 750 6

1000 g de peso, Dar en total diez martillazos.

Introducir "n el tubo otra porciOn de """'-atra y repetir

el procecso. la últi.... cantided aí'ladida .erá tal, que

tras haber sido compectada por diez caídas y " .. int..

martillazos inte.......diOll'· el tubo q.....de lleno h.... ta 70 "'"

del O1'i:fioio, con ls muestra.

L.. alture de llenado debe ajustarse en el tubo de ace,.o

d .. tal manera que 111 carga detonante (42.3.1 6 42.3.2)

que ae va a intr-oducir quede en contacto perf..eto con la

"""'atra en toda .u superficie.

42.3,•• 3. Introducir la carga detonante en el tubo de modo que

haga contacto con la muestra en toda Su superficie. La

cara sUp".ior del disco de madera debe QUedar a 6 mm po,.

debajo del borde del tubo.

Para conseguir el contacto íntilllO indisperuoable entre el

explosivo y la "",estra tdladir o retirar peque!'l....

cantidades de """,-atr•.

Int.roducir. a continwoci6n, las c1.."ijaa en los aaujeros

situad~ Ce]"Oa del orificio del tubo y .eparar las patllS

hasta que queden planaa 1lObre el tubo (Ve, (¡iluras 1 y

42.3.5. Colocación del tubo de acero y de loa cilindros de plomo. (Ver

figura 3).

42.3.5.1. Numerar de 1 a 6 la base de los cilindros de p~omo

(42.2.6). Practicar ..eia marclUl a intervalos de ISO "'"

sob,.. la linea "",dia de un lin,¡ote de acero {42.2.7)

puesto sobre una base horiz.ontal, situándo.... la primera

marea a 75 11I"' Como ..inimo del ext.remo del lin¡¡ote.

Colocar verticalmente un cilindro de plomo soh'e cada

una de las marcas. C"ntrando la base de cada cilindro

sobre la marCa correspondiente.

42.3.5.2. El tubo de &Ce.o preparado como se indica en (42.3.4) se

coloca hor·izontal_nte sob.... los cilindros de plome de

modo que su eje sea paralelo a la linlOa media del

lin:¡ol:e de acero y que el e"trelflO soldade sobresaljle 50

... del cilindro de plQl!lO ni 6. Para i"'Pedir que el tubo

ruede, hay que intercalar pequeilas cuf'ias de made.a entre

la parte s ...pe.ior de los cilindros de plomo Y la pared

del tubo (una cu¡¡.. por csda lado) e S" intercala una

cruz de madera entre el tubo y el lingote de acero.

Hay que procurar que el tubo esté en contacto con todos

los cilind.os de plomo. Si la superfi.ci" d<:l tubo se

eneu..ntra llger_nte combada ..e puede- compensar hacHn-
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17511 ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueban los
métodos oficiales de análisis para el control de determina­
dos azúcareS destinados al consumo humano.

En cumplimiento de lo previsto en el artículo 5° del Decreto
2519/1974, de 9 de agosto (<<Boletín Oficial del Estado» de 13 de
septiembre), sobre desarrollo del Código Alimentario Español, se
promulgó el Real Decreto 1261/1987, de 11 de septiembre (<<Boletín
Oficial del Estado» de 14 de octubre), por el que se aprueba la
Reglamentación Técnico-Sanitaria para la elaboración, almacena­
miento, transporte y comercialización.de los azúcares destinados al
consumo humano.

El artículo 23 de la Reglamentación Técnico-Sanitaria, aprobada por
el citado Real Decreto, referente a métodos de análisis, autoriza a los
Ministros proponentes para que, a propuesta de los Organismos
competentes, mediante Orden y, previo infonne preceptivo de la
Comisión Intenninisterial para la Ordenación Alimentaria, pueden
dictar los métodos oficiales de análisis correspondientes.

Como consécuencia de nuestra entrada en la Comunidad Económica
Europea es necesario annonizar nuestra legislación con la correspon­
diente comunitaria, teniendo en cuenta lo dispuesto en la Directiva del
Consejo 73/437/CEE, de 11 de diciembre de 1973 «<Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» del 27), y en la Directiva de la Comisión
79j796/CEE,de 26 de julio de 1979 (<<Diario Oficial de las Comunida­
des Europeas» número L 239, de 22 de septiembre).

En este sentido, la determinación, con carácter general, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones técnico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indirectamente relacionados
con el uso y consumo humanos corresponde a la Administración del
Estado, en virtud de lo dispuesto en el artículo 40.2, en relación con la
disposición adicional segunda de la Ley 14/1986, de 25 de abril,
General de Sanidad (<<Boletín Oficial del Estado» del 29), y artículo
149.1.1 y 16 de la Constitución Española.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y Hacienda,
de Industria y Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de
Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la Comisión Intenni­
nisterial para la Ordenación Alimentaria y oídos los representantes de
los sectores afectados,

Este Ministerio de Relaciones con las Cortes y de la Secretaría del
Gobierno dispone:

Primero.-Se aprueban los métodos oficiales de análisis para el
control de determinados azúcares destinados al consumo humano que
figuran en el anejo de la presente Orden.

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determinados
análisis podrán ser utilizados los aprobados por los Organismos naciona­
les o internacionales de reconocida solvencia.

se dicta en virtud de lo establecido en el artículo 149.1.1 Y 16 de la
Constitución Española.

DISPOSICION DEROGATORIA

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

Madrid, 18 de julio de 1989.
'ZAPATERO GOMEZ

Excmos. Sres. Ministros de Economía y Hacienda, de Industria
Energía, de Agricultura, Pesca y Alimentación y de Sanidad
Consumo.
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