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b) Los coniratos, relativos a obmas de tecnologia especialmente
avanzada, 0 cuya gjecucion sea icularmente compicia, se adiudica-
rin, ¢n todo caso, por ¢l procedimients de concursa. o

€] Asimismo, & Instituto podra adquirir, por el sistema de adjudi-
cacidn directa, previa autorizacién de su Consejo Rector, los bienes de
equipe necesarios para ¢l desarrollo de las wareas de investigacion.

RESOQLUCION de 20 de julio de 1989 de la Secretaria de
Estado para la Administracidn Publica, por la que se
publica e dcuerdo del Consejo de Mimstros de 7 de julio
de 1989 que gumenta las lpia:as de personal docente, dr
Administracion General v Laboral, de la Olerta de Empleo
Puiblico para 1989,

Por Acuerde de Consejo de Ministros de 7 de julio de 1989 se
aumentan ias plazas de personal docenle, de Administracion General v
{aboral, de cenformidad con la disposicion adicional novena del Real
Decreto 315/1989, de 31 de marzo, por el gue se aprucba ia Ofena de
Emplec Piblico para 1959,

17508

Esta Secretaria de Estado ha resuelte publicar el referido Acuerde de

Consejo de Ministros, cuyd texlo se transcribe a continsacion:

tas cifras de plazas & convocar, aprobadas ¢n ¢! Real Decreto
31571989, de 3] de marzo, por ¢ que se aprueha la Oferta de Empleo
Pablico para 1989, en los Cuerpos y personal laboral que se indican,
quedan modificadas y sustituidas por los siguicntes: .

Profesores Agregados de Bachilleralo: 2,100,
General Auxiliar de fa Administracion de! Estado: 4.678.
Perscnat laboral de la Administracidn del Estado: 3.342,

Madrid, 20 de julio de 1989.-E! Secrctane de Estado, José Tedfilo
Serrano Beltrdn.

RESOLUCION de 24 de julic de (989, d¢ la Secretaria de
Estade para la Adminisiracion Pubfica, por la que se
aumentq el hdmere de fefaza.s del Cuerpo General Auxiliar
de la Administracion del Estado, en cumplimiento de lo
establecide en la disposicion adicional novena del Real
Decreto 31571989, de 31 de marzo.

Mediante Resoluciéa de 13 de abril de 1989 («Boletin Oficial del
Estadow namero gz de[ i4 de abril), de esla Secretaria de Fstado, se
convocaren prucbas selectivas unilanas para ingreso ¢n el Cuerpo
General Auxiliar de {a Administracion del Estado y Cuerpo Auxiiar de
la Administracion de la Seguridad Social.

Las plazas comespondientes al Cuerpe General Auxiliar de la
Administracién del Estado ascendian a 4.770, de las que 4.337 corres-
pondian a las vacantes especificadas en ei Real Decreto 315/1989, de 31
de marzo, por €] que se aprueba la oferta de emplec publico para 1989,

En cumplimiento de la disposicion adicional novenaz dei Reai
Becreto 315/1989, de 31 de marzo arriba indicado, el Consejo de
Ministros, en su reunién de! dia 7 de julio de 1989, acordd modificar
aquélla y aumentar ¢l nimero de plazas adscritas al Cuerpe General
Auxiliar de la Administracion del Estado hasta up 1o1al de 4.678.
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£n consecuencia, esta Secretaria de Estado acuerda incrementar en-

341 ol ndmero de plazas det Cuerpo General Auxiliar de la Administra-
cion del Estado ofertadas mediante iz citada Resolucidn de 13 de abrl
de 1989, ias cuales serin cubiertas por ef sistema general de acceso libre.
Por este motivo, ¢l mimero de plazas de dicho Cuerpo ascenderd a un
total de 5.111, de las que 4.678 corresponderan a vacantes del Real
Decreto 315/1989, de 31 de marzo, ¥ 4.811 se cubrirdn por ef sistema
general arriba indicado.

Las cifras correspondientes a las plazas convocadas para e Cuerpo
Auxihiar de la Administracién de fa Seguridad Social, asi como las de
promocién interna, las del 10 por 100 adicional previsto en ¢l articulo
18 de 1a Ley 30/1984, de 2 de agosto, ¥ las de reserva para personas coh
minusvalias, permaneceran invariabies.

Finalmente, a tenor de lo dispuesto en ef articulo 13,5 del Real
Decreta 2223/1984, de 19 de diciembre, por el que se aprueba el
Reglamento General de Ingreso de Personal al Servicio de fa Adminis-
tracion del Estado, el presente incremento de plazas no conlieva la
apertura de nurvo plazo de presentacién de instancias.

Madrid, 24 de julic de 198Y.-El Secretario de Estado. P. D. (Orden
de 2‘5 de mayo de i987), la Directora general de la Funcion Publica,
Maria Teresa Mogin Barguin.

ilmos. Sres. Presidente del Instituto Nacional de Administracidn
Piblica, Directora general de la Funcidn Pablica v Presidente de la
Comision Permanente de Seleccion de Personal.

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

ORDEN de 18 de julio de 1989 por [a gue se aprueban los
17510 métodas oficiales de andlisis de fertilizantes.

Las Ordenes de 30 de noviembre de 1976 {«Boletin Otficial del
Estador» de 4 de enere de 1977), de 31 de julic de 1979 («Boletin
Oficial det Estados, de 29 y 30 de agosio), 17 de septiembre de 1981
(«Boletin Oficial del Estado» de 14 de octubre), y | de dicicmbre
de 1981 («Boletin Oficial del Estador de 20 de enero de 1982)
establecieron diversos métodos oficiales de analisis de fertilizanies.

Como consecuenciz de la integracion de Espada ea ja Comunidad
Economica Europea se hace necesario armonizar nuestra legislacion con
la correspondiente comunitaria especialmente con lo dispuesto en las
Directivas del Conseje 76/116/CEE de 18 de diciembre de 1973 («Dha-
rio Oficiat de las Comunidades Europeas» L nimero 24, de 3 de enero
de 1976), y S0/876/CEE de 15 de julic de 1980 {«Diario Oficial de las
Comunidades Europeas® L ndamero 250, de 23 de septiembre), v las
Directivas de la Comision 77/535/CEE de 22 de junio de 1977 {«Diario
Oficial de las Comunidades Europeass L numerc 213, de 22 de agosto),
79/138/CEE de 14 de diciembre de 1978 (aDiaric Oficial de las
Comunidades Furopeas» I, nimero 39 de 14 de febrero de 1979),
37/94/CEE de £ de diciembre dc 1936 {«Diario Oficial de las Comumi-
dades Europeasw L mimaero 38 de 7 de febrero de 19587), v §2/126/CEE
de 22 de diciembre de 1987 («Diaric Oficial de las Comunidades
Europeas» L namere 63 de 9 de marzo de 1988} sobre métodos de
andlisis para el control oficial de fertilizantes:- =

En este sentido. la determinacion, con caricter general, de los
requisitos sanitarios de las reglamentaciones técnico-sanitarias de los
alimentos, servicios o productos, directa o indireciamente relacionados
con el use v consumo humanos corresponde a la Administracién del
Estado, en virtud de lo dispuesto en 2] articulo 40.2, en relacion con la
disposicién adicional segunda de la Ley 1471986, de 25 de abnl,
General de Sanidad («Boletin Oficial del Estadow de 29 de sbnl), »
articuio 149.1.1 ¥ 16 de la Constitucién Espaftola. )

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economia v Haclenda,
de Industria y Energia, de Agricultura, Pesca y Alimentacion y de
Sanidad y Consumpo, previo informe preceptive de la Comisiér Intermi-
nisterial para la Ordenacion Alimentariz v oidos los representantes de
las organizaciones afectadas,

Este Ministerio de Relaciones cor las Cornes v de iz Secretaria del
Gobierno dispone:

Primero.-Se aprucban come oficiales los métodos de andlisis de
fertilizantes que se detallan en el anexo, .

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determinados
andlisis podrin ser utifizados los aprobados por los Organismos naciona-
{es o internacionales de reconocida solvencia,

DISPOSICION ADICTONAL

Lo dispuesto en ia presente Orden v cn los métndos de andlisis de
ferplmmes que s¢ aprueban se dicta en virtud de lo establecido en ef
articelo 149.1.1 y 16 de {a Constitucion Espafola.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas las disposictones de igual o infenior rango que se
opongan a a presente Orden, y en particular los métodos nameros |, 2,
&a), 6(b), B(c), a}, Tb), 8, 10(=), 11, 12, 15, 16, 16(b), 17, 17(b), I8,
19, 20¢z), 20(b}, 20(c), 24 y 28 que figuran en Ias Ordenes de 30 de
noviernbre de 1976 («Boletin Oficial def Estadon de 4 dec enero
de §977), 31 de julio de 1979 {«Boletn Cficial det Estador de 29 v 3
de agosto), v 17 de sepliembre de 198! {«Boletin Oficial del Estados
de i4 de octubre).

Madrid, 18 de julio de {989,
ZAPATERD GOMEZ

Excmnos. Sres. Ministros de Economia v Hacienda, de Industna ¥
(I:;nergza, de Agriculiura, Pesca y Alimentacion v de Sanidad ¥
DNSUMO.
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WEPOLLET GFICIALES DE AMALINIS DE FERTILITANTES

IdDICE

GRADG TH FINORA DF WOLITMDA EN SECG

GRADO DE FINURA DE NOLIENDA DE LIS POSFATGE RATUNALES ELANIXE
GRANULIWETRLA

PREPABACION DE 1A M/ESTRA

MITROGEN) TOTAL FN (A CLANAMIDA CALUICA SIN NITRATUS

NITROGENO TOTAL EF Lk CIANAMIDA CALCICA TOR NITRATOS
NETROGENO TUTAL ER LA LFHEA

DIFERENTES FOEMAS DE KITROGIND PRISENTES SIMJLTANBAMENTE BN LOS ABOHGS
QUE LO CONTIENEN EN FOWML NITHECE, ABCRIACAL, UREICE Y CIAMARIDLTA.
DIFERENTES FORMAS DE MITROGENC PRESENTES CIMULTAMBAMENTE £M LOS ABOHGS
QUE SDLO 1O CONTIENEM EN FORMA NITRICA, ANIMIACAL ¥ UREICA.
HITROGEM) ANONIATAL

NITROGER; NITHICD ¥ ARCNIACAL [METODO ULBCH).

NITEOGENO NITRICD ¥ ANCNIACAL (METORD ARMD)

NITROGEN WITRICO ¥ ANMOWIACAL (METODO DEVARDA)

BIURET EN LA UREA

] TR CLARANIDICT

FOSPORO SOLVELE BN LOS ACIDOS WINKRALES

FOSFORD SOLUME IN ACUL

FOSFCRD SOLUDLE IN CITRATD ANCKWICD WEUTRO

FOSTORD SOLUBLE EM CTTRATC AEDELOD ALCALING (MITOUDO FETIREAMN, & &5 *C)
FOEFORD SOLURLE EM  CITRATO  ARGMICH ALCALING {METODO  PETIHMAMN 4
TENPERATURA AMBIENTE.

FOEFORC SOLUHLE EN CITHATO AMONICO ALCALING OF JOULIE

FOSFPORD SCLUBLE BN ACIDO CTTRICS AL 2%

FUSPORO SOLUNLE ¥R ACIDG FORMICC AL 2%

POTASIL SOLUBLE FR AQUA (METODC SRAYINETRICO)

MACMESIO SOLUBLE M AGUA (POR ABSORCIOW ATOMICA)

MADMESIN TOTAL {POR ARSORCTOM ATOMICAY

MAGNESIO SOLUBLE EN AGUA (WHAMETRIA CDW EDTA}

EALNESYD TOTAL {VOLUETRIA CON EDTA}

CLOPD

CLGRD {EN FORA DE ION (RORRG)

CORRE

aH

CICLOS TRERMTONS

CICLOS TENMICOS

RETENCION DE ACEITE

COMPONENTES OOMBUSTIRLES

DETUNABLLIDAD

1{n]. GRADC DE FIMMA OF WOLIMNDA ER SECD

PRINCIPIO

Gr ARTArMILAR poT TaMIAAdL mATupico Ley cenbicedws de producis de granu-
lemetela suparior 8 FPE¥ mm oy las de graruipmetria comprencids antre
L,186G v CLeXD mx, caleouldndose a cantinuacién leg porientajes de fipcra
e e liends.

Se apiica exclusivamente 3 lo5 ahonoR C.E.L. fAra iax gue esftd o

deobep

A<

Toipwere de voisenca utiibazands

£

Co030 man y 2, B0 mr Je ab

Tamaiies

ura e malino,

MATERIAL ¥ APARATGS
Liat.2.1.
i{aj.r.2.

Aparate MECAnLOl pAra tamitar.
Tam.ses e DIET w0630 mr ge aseritura de malia, g 20 oor Ao
digmetrs ¥ £ LT as  aiTuTA, -hn Ao

Correcpondientas re-

mapieness de re-ugidy,

PROCEDTMIENTO

Fesar. von aproximscitn de $0 mg, SOop g prseasea

ACaptar los gef Tamiee® ¥ Su% recupientes o recogada 2l aparato para

Tam:.zar, colocenco arr:ba ml lamiz o de C, mn e BDerturs e o

i{m}.4.

ifal.s,

1imi.y.

1ivi.2.

1{mj.a.

1lib).a.

mizar durante 10 ainutos ¥ retirar Ls fraccidn contenids en o recipien—
tes ¢ recogide. Yolver a poner el aperalc of RAFChe ¥, tOanecurcido un
minuto, comprobar =i le cantided contenida on loa zecipleniws de recogids
no a8 superior & 250 mg. 51 ne fuers wai, repetir la speracidn {Cmde war
haxts gue iz
por Separads lom residuor de cada Lamiz.

wn minuto), santided recogids ses inferior = 250 Mg, Pesar

CALEULOS

% grade de finura en el Tamit cdr O0,E30 me o« {80 - ull X 2.
% grade de Dinues en el tamiz de 5,160 mo = w-{l&«lz}
Siende:

H, = Pego del residuc en #1 tamiz de O 630 am.

x 2.

¥ = Pedo el reciduc en el tamiz de 0,150 me fel rerathuc oo al camiz de
C,530 o ya Alloineds], Lo rescitedow B¢ redondesn & If unlded fypericr.

REFERENCIAG
Direzzive Ga i3 Coadeidn T7/R3S/CEE A 22 de Junio de 1977 Diario Ofi-
cial de laa Comunidades Europers AV L 215 de 22 de sgosts de 1877, MEteda

ni T_L

1(b). GRADD DFE FINURA DR MOLIENGA DE LOS FOSFATOE NATURALES RLAMINS

- e - =

FRIRCIPIO
Dads la extresa {loure que we convanaeniec determaner, el tamiiads en seco
er Mificil de efectuar porqus las particulst oks Tinas tienden

egiomerarpes formands gruscs. Por 8L rezdn me recurve normalmente &l
tamizads con AU

£s spliceble axclusivamentc & 10w foefptos paturales DLAndos.

MATERLAL ¥
iie).2.1.

APARATUS
Tamices oe 0,063 y 0,125 mm de aberturs de mmllie, de 20 cm de
eon sur correaponditntes  reci—

dikmetro ¥ 5 cm de mltura,

pientes e Tecogada.

1ib7.2.2. Embudc d¢ cristal de 20 om de didmstrc sontmdo sobre un acpor.
e

1{u].2.3. Vepow d¢ precipitade de 50 ml

1(b}.2.4, Estufa cde desecacidn,

BEACTIVEG

14b}.3.1, Solucidn de hezasclaloefate ge apdio ml 1%,

PEOCETIMIENTD

1(i.h.1. Peaar, cor aproximecaidn de 56 mg. 5C g dy oumstrTa. Lavar con
agus iax Oof cargs 4¢ cade unn de los tamites Y #Neajar =l
Tamiz op O,125 mm de aberturs s el TAmiz de 9,063 om.

1{n}.4.2. Foner la muestra =n &] camir superior. Tamilar bajo un chorri-

to de agur frla lew puede ulilizar sgus corrisnte! hasts gue

data page practicasente clera. B¢ procura gue ¢l Caddal del

chgrro Bea tal qur el tlamiz iafecior no se llens e aqua.

{uande el residoc en ol tARI? Buperior pAreIca mESs o MEROE

conelante, cetirar ol taerzr ¥ dejaria, por el Somento, =pbre

el recipithtes d¢ rezogida.

Serlizando S14MpTA AGUR, ODATADAAr =) tamizada con el wames

inferior durante zlpwius Fiootos, hasta gue #1 agus plfie LrAD-
ticamente clara.

Yolver 4 culsgar ef tamiz de 1, 10% mm oestre el ode J,D62 mm.
coptenids del reciplernte de recé;ida L

TeanE el eventunl

tumiz suparlor y resaptender #i tamizado Lae uh ShOCritc de

Agua hasti Qué 85tk S2a practicemente tlara.

Transferi~ cusniitativaments oS residuos dt fada Tamiz @ wn

vasc de precaips:tado d:ferente fon ayuda del embudc, Toanerlos

AT susTAARLAN jiCnand:s Lof veaos de apua. Deapudx de un mLipute

TaL o mends o reposn, de-aptas eliminandc la PAySP canlidad

masible de agua.
Sopmr loe vasos #F 1k estafa & 105 'L durante ¥ heras.
pejar emfriac, crsgmgws 1o residuns con Avudd de un pinsel oy

PRENETDE.
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1{u}.5. CALCULOS recoK.ga de granwiametris aeferive w 1.7 Lobidmenw 'R -
Srado de Tinuea Romp e bampe ome GO0, mis . %. ¥l peas Total Do dane dafer:r on 23R dAe on 2% el peno
- aradn Je fimgra % o el Tamiz e O QS omn - Ul - M, . KO P . Al
l‘ Ziendo: ’ Liey. A 2. Zfectuar, por Lo meaus, die andlisis 2isl.ntcs. Lus reweltedos
M; < Fego Ami oredidep del omamsd ode O 50w ome, obten,acs paca A no pueden Jilerir ar mAas Jei
: !'\2 - Peac de]l residyg del tamiz de & 0583 am. absoiceis, e oy chbenado® para 3 en aas
N Los resyitzdor de loe cilcwios se oredondean o la aoidad superiore. arsoiutg. CARS CONTEACIZ, CRQEEIT &L ZNAD

1{c).4.3. Dar LA med:ia cr low dox resultadew Sbien.eS Sare A 7 paAra A os
1{b}.6. OBSERVACTONES B.

En 23 cpea dr que al Tecminar

E3mAACH O SOARTITE A Lresstid de

ATUMOA ATt SLRUROA e i0% Tamices se Gebe sfectuar el analosin e oLy Si- Mok 5. REFERENCIAS

Buicnte forma: TiretTiva & SHASCEE de 8 de duiclieence de 1338, Dtaric T¥L-
: Ynrtar iemtanent®, Sienfras se wgita A CE Qs musmiTAa =0 a0 rascs e cigi de lag Domunidadea Eurcpeas N7 L O30 o2& T gy Yebreps e LGSV WATous

aproxinadamente un litrc gue contenga 500 mi de solucidn de hexametarsa— E. Anexa II.

fata de msfic (I{B).3.:). TApar RermRticamente el FCARTS ¢ agktar 4 maoo
con Tyerza para Caphacer luw grumow. Tranofviir toda fa suspenmidn al P.~ PREVAHACION DE LA WUAESTHA
‘tam:z auperier tanlende coidade de lavar s frasco, Cottlcuar e3 analisis
2-I.- PRINCIPIT
romo en 1ibY 4.7 liigld .
La preparaciin s in Mestra que e de asp ohjets del sndiieiy A partic
1(h}.7. REFERENCIAS de ia muestra [inai rEsibida en el laburstorip. cunsta de una serue ae

e , . N : - , ¢ mezelar-realizsdas de =an e
] Uirectiva fe la Somimidn PT/SIS/CEE de 57 de sunle 3e 977, Tiarse 01— CRErRClOnes - LARIZAT, Lr1IUFAL g Me3ciar-realizadan Se caners que

- - . . p ite, E =1 dr lag Lomms o alizis i -kt
ciml de Lan Comunidades furopems NY L 213 de 22 de agoaio 4« 1977 Métodc For und perfte. la FequEily e andlisis previsTas por

nt 7.2 iom métodos He andliEls 3en repreasntative do o ia muesatra Final .
N - Por stra, ia grapolomdoria Jel adoba po posdd haber zido medificaza por

po
la praparacion heata el punto de afectar senmiblemente su anlchiiidad

{cl. GAAMILOMETAIA en iud gimTioton reactivos 48 extract:dn.

Lic).i. PRINCIPIQ 2.2.- WATIRIAL Y AFARATOS

Lé mugdtCa Sc [471Ia, o manc o w Mequifa, OO0 W CORjunto de 3 temices

o 2.2.1.~  Diviser do mucstres ilecuitagizel.
: ~ncafadnae entow 8¢, La canvtidad 48 npumsTra precogida en cads tamiz fge Teas .22 Tamizes con majis de 0,2 mm oy 0,5 m
- L2 f .
) por feparmdo y se caleulan lua porcemthles. 2.2,3.~  frascos de UM Wl €OR Ciecre hermdtico,
. Bate método a3 aplicabis 8 lo= abopna sioples a bgse de mitrats de amonis 204 Martere con mans de grocelene o ioibcrador.

- ¥ 3lta contenido en nitrgeno.

2.3.- ENTD
v 1leh.2. MATERIAL ¥ APARATCS Eleccidn dal trabamients,
- i 2.1, Tami LAbGT = : jul
. ) e}zl amice de LAGTatorid cn funde de sslla metflica de JO7 = S8 pusds conmervar 8élo uRE pATte TEpresentativa Ot la Tuesta
- & . ; .
o3 v dldmetrc ¥y € em, lam oy 3,5 me respectivamcnte da anertirs finsl, 3i ol producto ow prests s elia.
: de mplle. EAtdn provistoa de capeders ¥y om recipitfite pare
Fecoger 4l tamizede- 2.3.%.1.- Suestran tinalew qua mo Sepen Lrlturerse.
a -
lic}.2.2. Zmlanza 4a 0,1 g %S¢ aenmibiilsed, Miirato do calvio, nitrato de calein y de magnenia,
“.' 1(c}-2.3. 51 == pomible. un Egitadar meCcAnico pEpa LMpTLmar movimientos nitrato de sodic, Altrstc gw Chile, cranasida caigi-
verticaies y horizontales al conjunte de famices. ca. clanemida chloica nitrada, sulfats de 1.
RLEratos A8 ARGRES con A del D0 3k N, ures. eaco-
I -3. FROCED
{e}-3 THITTC Tiaa ga deafgeforsciin, fomfato natural parcialmenta
1 -3.1. D - u A i -
ie).3.1 ividlr la zueStrs en [recoiones Ceprfaentabivas de gnos 109 soluble, fesfmts bicéleico dihndrats precipitade,
& Toxfate <hlcipadn, fosfato aluminocdlcica, fomfabo
1ic}.3.2. Poaar uns d¢ retes [CACEinnss C0n SRFoRimAc:on de 0,1 g, natural blands.
el 5.3, Uiaponer =1 Jucye de lesloes gor viden crocimntz de aberturs Z.3.%.2.- ¥uestras finales gus &n parte <deben dividirse ¥ an
0,5 am, 1 mm, 2 maml. parts triturares.
Colocer Ia muedTra, une ve: Lexada, e 2l tamlz superige. CDE- -
3u trats o productos Con o que ga efActian Srer-
trar cot la tapadera el tamiz suparior. - . i
. tar debErminaciones  Sin  Lrituwacidn prevead LpoT
Ilci.3.4. agitar horizontsl y waTticalesate, a mans © MechnicEmente. En . R .
- wjemple e finura de 2olisngal ¢ otram despues 22 fa
La80 ¢ mgitasidn manual, dmr ue golpecitom do ver en
trituracifin. osprenden todoa Lo sbonom coapusstox
cuando. Continuar la agitacidn durante 30 minuros, o hexts e)
Fuv oy P foafatade- axcorias
comento en gque ta cantided Of muentra ipee Jase d travis de _ N
. Thowes, fosfatc sluminocilcice. fosfste caicinade,
Cade tAmiz eo wid minuto, aem inferiar @ G,1 g.
. foafate nmcuraf blande ¥ Foafate natecal  salu-
1{c¥.3.5. Demeancajar 104 camicws une B ung ¥ Tecsgar Ay contenids, Za
. R talizado percialesents.
CESC necesarin, gepillar ligeramcnts la care inferigr con wn .
{on mste fin, separar la mosatire finai en doz frac-
B cepilla suave.
cipnes idéptices an lx sedide de Lo poaipie, con la
. 1{e).3.6. Pexgr, con aproximmcidn de 0. Z. im cantided ucontenida ea Ayuga Ae sm divieor a par el mfioda de cuarieo.
cada Lamiz y 1s recocgida sa £l recipients. 2.3.1.3, - Muestrad Tinaies cuyan determindcioned se sfectian
0 su totalided sobre wt producto teiturado.
1lc}-4. CALGALOS Frard triturarse 2cls une parte Tepresencavive de is
1{ci.4 Evmivacidn de los Tesultedod. zsuwatrn fipal. B4 trats de Lodas (og demds  aBoacs
Eipresar lon pEsos e las fracciones cecogidas en tantc por de la lista gque no flguren on loe  agadtades
camnito del total de las fracciones ing del pemo tnicial Abjeto 233, ¥ 2.3 13
. del opndtimia}, calcular ¢i porceantait del paAC recogido sn el
i recipisnts {particuias inferedrem a2 0,5 mm:, ilamene A %, 2.3.2.- Forma aa procsder
i Crleular r! porcentajs de suAtancie reiogidn en 4l tamip de La parte de li wmuestra finel a gqus 3a vefisren los apartados

0.5 mm, llsmese B X. Juloclar <l porcentase de sustancia 2.4.1.7. y 2.8.1.3 sr tamiza rapidamente en un famiz de 0.5 wo
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6{s). 1. PRINCIPID
Traz i kjeldshligacidén +l nitrSgenc amcniscal

Gla).2,

t{a}.3,

2.3.3.-

de aberturs d¢ malla. El

forma fgue #e obtenge un products gque contenga un einimo 4

regidua se triture brevemsnte de

particyles firax, y we tanizm, El trituredc Osbe sfmctusree de
Forme qut ol Producto no se callents o0 £XC£Bo. 5 repite la
operacitn tANtAA vecsS COMG nem THTEIArio hAasCe que T0 gqueds
absciutenents ningun Teaidus, efectusndols lo sks repidmsente
pogible para eviter cumlquier aumento o pérdida g euatancia
fagua, la totmllided de)
tamizado me introduce en un

naanimcat, produtte  trituredo oy
frasce liepis ©oN clerse hermé—
tiea. .

Antes 44 elfectuar cuulquisy pessda para al andlinie debe mez-
clarse cuidedopamente TOAR la muceira,

Canos particulares.

2.3.%5.1. ADonot que CORLERgAn variad clamer de crimtaies,
En estoa casts B4 producen @ wenydc Sendmancs de es-
tratifacesidn, Deps, por tanco, triturarse ls muestra
Y heceria pamar por el tasix de 0,2 oo de RBRETTura de
nalle. Ejsapic: mezcle de fopfatao de soonie ¥y nitrate

% PULARLO. produc tas

triturer i fatalided de 1A maentrs Tinal.

St  recomlenda  para tales

2.3.32.2. Rewiduo dificil ge twiturar Que RO ECRTENEA SusTAN-
ciax fertilissntes.
Pessr Al resithac y tener £n cusnia B peec on el chl-
culo del resultede final.

2.3.3.3. Froductor gque Pueden desiosponerse por #1 celor
Ly trituracidn debe sfectunrse de Taners que S8 evite
cualquier

calmatamients. Es preferible, en eston

canos, tritursr sn el morterp. For elemplo: abonos

Tianamids thicice & ures,
2.3.3.4. Frodutios ancrualments hisedos o gue hayas sdguiriamn
wne texpurs DRETOBA par el triturado.

Tueaton que g

Fars gerantizar yns cierta nomggeneidad, ar ¢lige un
tanir ¢r sbertturk minims sobre £l Que puede demna-
ctrse los grimot ¢on Le mann o con la mano del morta-
o &l Wimet Tienpo que ae efectis &) tapizado. Epte
punde mur ¢zl cABC dr wazclEd, Biguno de CUYOR CORPOe
mentas conténgl agus e cristal izecidn,

Directive de 1w Ceminidn 77/535/CEE de 22 da funin de 1977,
Dlario Oficial o4 las Comunidedes Eurcpeas Nt L 213 de 22 de
agoRtc de 1977, @dcoda N 1,

Gla). NITROGEN) YOTAL EN Lk CTAMNMIDA CALCICA SIW NITRATOS

formedn =e depplaze con

hidréxids de modic ¥ wa recoge ¥y dogifics #n oune aclucidn valorsda de

hcidn sulfurics.

EsTe método ma Mplica extluzivamsnte » is cixnenids clicics exsnta e

nitratos.

MATEELAL ¥ APARATOC

Einl.2.3.
Gim}.2.2.
afal.2.3.
G{a].2.4.

BEACTIVOS
LI R

€{m].3.2,
Gim}.3.3,
6ia}.3.4,

Aparsto ¢ deatilacifn coms en (7.7

Matraz Kjsldahl de capacided sdecuade y cuells largo.
Pipetis de precisién de B3, 100 y 200 ml.

Matrasz sforedo de 260 gl

Agus deatilieda o desmineralizada, eéwments de didyida de cartone
¥ &¢ fualguikr Coopuesto nifrogersde.
Avido sulflrico diluida id = 3,%40 [L: 1 er volumen'.
Sul fatec de potakic p.a.

Catalizador,
Cxida Lt. cohre

iCufi: d¢ 9.3 g 0,4 p por determinecidn o una

canTided equivelente de Buifatc @ coObPe pentanidratads (Tu

SU‘ . ﬁHan'JJ, ea degyr, de U595 p 1,2% g por determinacldn,

bla). 3.5

6ia).3.6,
s{a}.3.7.

E{a},3.0.
6{a).3.9.

Blm}. 3,20,
6(a),a.11.

Gla).3.12.

6im).3.13.

6in).3.14,

&ia].3.1%.

Saluctids o¢ badrfxido de sodip sxenth de amonimce, eon un
eontenide aproximedo da NaGH del 30K (403,335,

Solucifin valoracs de &side sulfjries 0,1 Ko

Solucién valoreds de hidréxido de sodic o de potasio O,1H,
exents e Carponstos (Para le variante a. del métode 7).
Solucidn valorsds fe goido sulfjrice 0,2 N,

Solucibn valorads dv nidrdxide de wodie o de potasio 0.2 W,
txanta g& carponatos. {Para Is variante b, métedo Fi,
Solucitn waloreda de acido sulfjrico G5 M.

Solueidn valorsds de hidrixido de sodic o de povasio 5 W,
Exente & CarBLOMLEE. (Fare 1p varisnte ©, métado 7.

lndicador sixto:
Sociucifn A: Disglver 1 g 4¢ rojo de metilc €0
aalucidn d¢ hidedxado oe sodic 0,1 B ¥ completar @ 1 1 com

3t mi dr

[
Solucién Bi Disolver I g de pul de metileny =n agus ¥
complatar = 1 1.

Mezelar un volumen de s soluclén A con dos volimenss dr la
aclucién B.

Eate indicador me vicletm +n medio écido, gris =0 kedioc nedtrs
¥y werde an medie alcaline, ©e uotilizam 0,5 mi {10 gotas! ds
=3ty aclucldn indicmdors.

Trdirador e rajo de metilo:

Digclver ©,1 g de roje #= wmetijo en 50 ml de etanc] de gLt ¥

completar 5 100 ol con mgun. [LlTrar &n ceas meceRsrin. 5o

pueds utilizar este indicader (4 & 5 gotas! en lugar del
wnterior,
Pisdrs phesz =n grance, léveda con Acide clorhidrice ¥
caloinhon.

Suifpcikmurt de potasic p.n.

&(a).4. PROCEDINIEITD

£la}.4.1.

Eia). 4.2,

Gim}.4.3.

E{a). 4.4,

Gim) a.5.

E{al.5. CALOWLOS

Preparacifn de lp ousstra. / )

ver mitods nt 7 s

Preparscién ¢a la solocién.

Fagur 1 g de 18 wuestra ton  aproximacidn de 1 aﬁ" ;
introducicrly en &l mmtrar kjeldani. )
Ahigdir 53 Ml de deidn eulfirice dilufde (8{s).2.2) dx 10 a Iy
g de sulfats de potasio (6(m).3.3} y uno ge loa cataltzadores '
(6ia}.3.45, pare. agua,
manteasar Bn souilicidn woderads  dufhits  doa die jur
wnfrier ¥ diludr ecn 100 6 150 wml oe spua, EnfYier d¢ nusvo,
tranavasAr Cuahtitatlvamsnte 1a esuspaneidn al matraz aforade
4e 250 ml, enrmeasr con agun, agitar y filtrar sohre fLItFG

Besh €N UGN recipiEante seco,

Calentear susvemsite elicwinar el

horas,

Anhlisis d¢ lm mglucien. .

Tomar con 4 pipeta de precislén una slicuste de la aclusién
sl obtenida & SO, 100 & 200 ml se@dn la variante slegide
[ver Kitode 7j.

Dastrlmr ¢l smoninco Pegin & método operstoric dascrits en el
mbtoda 7., teniepdo la preceutibo de pofer an el matraz de
destiiscidn un ErRn eacege de solucibn de hidroxido de sodic
Ma OH (6{m).3.5]).

Prueba en blanzp.

Hacer unk prueba en blanco = Lag mismas condiciones y taaerls
wn cuanta v =l cdlealc del resultado final.

Pugtba de contral.
fon anterioridad 8 log anAlimie CoFpTODAT &b Buen funciéna-
mients oel ApRrATo urilizands una Blicueta de una molucibn
tengh
is Mrema concentracifmn de nitrdgenc Que la

valorads de pulfocimnure €= potesic [blab.2.35) que

aprocimadamente

mUrE LI,

Expresar £1 resultads en tantc por ciento de natrcgene !N contenide en

el abono tal como B& ha racibide para &l mnAlista.

Variante &i:

Varante b

variance o}

W o= 150 - A x0T
D MR e A50 - k] x G,7
MK o= (3% - k) = C.ATE
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G{a).6-

6{b}.E.

Aib}. 2.

8(b}.3.

REFIRENG EAS
Directive de ba Comesidn FT/SAS/CEE e 1T de

las Comunidadies Europtas of L

Juniz de 1977 Lhiamie

Uficial de 213 de 22 de agssto e LG77,

Merado Z.3.[.

Sin}. NITROGENO TOTAL W LA CTARANIDA CaLoICA DOM NITRATOS

FRINCIDTO
El ataques dairesto por kisldehl no ea aplicable a las cianamidas shicicas
Por €3td, ¢l mitrdgens nitrico se reduce a

gue sonfisnen OLETATOR.

nitrégene Amoniacal medizate hierca metdlico 3 clarurc de earafic fIL)
antes de l3 Hjsldehlizaeidn.

Ents metode se Aplica a Ia clenamide cilcica que contéenga NItTwLtos.

MATERIAL Y APARATUS

Coms wn Glal.Z

REACTIVOS

6{b).3.1. Agus deitilads o dessinscalizace exents de d1561doc de cacbanc
¥ dx cuklguisr compukats nitrogenads.

6(B),3.2, hcido mulfirico {d = 1,34},

6{b).3.3. Hisrro = polvo reducjdo com hidrégenn p.a.

6G(B).3,4. Sulfate da potpsln para sndlisid finaments pulveriliso p.a.

6(h). 1.5, Solusidn veloraca de #clda aulfdirice 2.1 N

5(b).3.6. 3Salucifm valorads de Ridrdaido de ssdio o de porasia 2,1 H,
saxenta da carbonstes, {Pera la vertants s, del mbtodg 7)o

Bib).32.7. Solucién velorads de dcide sulfirics 0,2 ¥

GiR}.3.B. Solucidn veiormda de hidrdxids de sodio o de potasjo 0,7 N,
sxenta de cerbonatos. (Para la variante b, del mitodg 75,

&6(p}.3.9, Solucidn valgrede de fcids sulfGrico 4,5 N.

5{h).2.10. Solucidn valorada de hiddzido de wodic o de potamio 0.5 N,
exenta de carhonatos. {Fara la vacisnte ¢, del método 7;.

6{h).3.11. Indicader ®ixto.
Selucifn A: [Heslver 1 z de rojo da oetile = 37 ml de
solucides & nidrdeadn de acdio 0,1 N y completar a 1 1 eon
AL,
Solusién B: Dieclvar 1 g de asul de metilens en agus ¥
complatar & E 1.
Mezolar n wvolusen de le solecidn A coan did volimenss de ie
wolucidn B.
Ente indicmdar ee violeis en madic dcido, gris sn medic nsutro
¥ verds s sadic alocaline. Htilizar 0,5 ml (10 gotan] de anta
indicmdor.

S{b} 3,42, Indicador d% rojo wn metile
Disolver G,L g da toJo de metilo en 50 sl de etinol de 957
completar & 100 =l con agum, filtrar en Cafv nwcsgaric. e
pusde utilizar este indicador {4 & 5 gotas) en lugar del anta-
riar.

6{u}.¥.13, Solucidn de clorurc de esteflc (1D,

Disolver 120 3 de Snclz.zﬂzo pars snilisix en 400 @] de dcide
clorhidrico concentrada pura {d & [,18) v cospletar 3 1 1 con
agua. la solucidn debe quodsar completamsste tranaparsnte ¥ ae
prepArs iRBgdistpmgnts antes de su smplse. §v indispenastle
coopiooar a1 poder rwductor del clorure de eptafe LIS
Disolver 2,5 g de Za 012.21120 e 2 ml ds Acide slorhidrice
(d = L,18} ¥ coapletar a ) mi con agua.
AMudir s contiruacidn & g d¢ 6xl de Seignette [tertrato doble

Loncuntrede purg

de wodic ¥ patamia} y une cantided suficlente de bicarpenats
de mwdio p.a., pare que la Folucidn sse alcalira al papel de
rornancl.

Valormr con salucién 4r lode 0,1 N en presencia da  una
rolucién de Aalsidda somo itdicsdor.

1 ml de ia solucidm de ioda 0.1 N corceaponde & C,01128 g de
Snclz_zﬁztl.

For o menoe sl 80% gel savafls total presente en sty golucifn
daba pocontrerse e forsd bivalenve. Asl puea, st dabe gantar
an la valoraeidn por 1o sance 33 =l de is solucidn de lode 0.1
N.

6{b).4.

&(n).5.

aib).a&,

Blel.k,

#£{kt.3.14. Sciucisn de hidrdxada de wadio con o Zentenids aprorimada del
MW de NadH id = 1,33t exeénta da amomiacy.
4{B).3.15% Sclucaidn patrdn mitrico amoniscal.

Papar 2 53] g de nitrato de potasts p-a. ¥ 10,180 g de suifako

de amonio p.a. ¥ gonerlos en wun satraz aforado de 250 ml.

Cisclver com agua y complerar s ZED al. 1 omi de exta seluelin

cgrntiene 9,010 g de natrégens.

6{b).3-1E. Piedra pdmexr en grand, lavada con #c1de  elorhidrica v

caliinada.

PROCEDINTEMTD
5(b).4.4. Preparaciin de ia muesira.

mEtadn nF .

E{h).4.2. Preparacion d% la disolucidn.

Pesar, con aproximaciéo ds 1 ag, 1 g de laz mueatra ¥ ponarloc
o al
R I b
i6ib1.3.:3]

matrar Mjaldanl_  Adadir 0,% g de Rierra en palva

¥ %0 mi de solucidn de clurwrs de estads (ID)
agitur ¥ dejar media Rora en Teposs. Durante el
Tap0SCc, agitar de puzva a loa L y @ lem Z0 mimitoa. Altadic, &
contifuacidn, 10 g de sulflta. de petasis (E(h).3.4) ¥y 30 mi e
Acade sulffrico {6iB).3.2]. Lievar a sbullicidn y prossguir =1
atague durante una herm & partir de la aparigidm de humos
hlancos,

feinr enfriar y Cilusr con 190 - 350 mi de ague. Traavasar
cuantitativensnte 14 ouspensisn a un matraz aforade de 230 mi,
enfriar, completmr +l volumen con agua, agitar y Filtrer soore
filtro plane Becc an un FecLpLAAtE awco. En ver de tranavasar
I8 suspensidn pare aplicar las variantes a, B § &,
xn wl métgde 7,
amoniscal de esCs AGIuCiOn, dempués de afladir un gran excese

de hidréaide de modio {6EB). 3 14},

empleadea

we pusds deatilar directemsnts el nitrdgenc

&5(B).4.3. #4nalisia ae 13 solucidn.

Tomsr con e plpeta da precixifn, Jegun la variante a, b & -
utilizags em el mitode 7 une slfcuota de 30, I00 & 200 mi e lu
solucién ami obtenida. Deatrilar sl amoniaco segin el provedi-
aétodo 7,
afladir al meivax de destilacidn an goeea sxcasc de nldrixido de
aodio (E(R].3.14).

winto  demcrito oan b cowands la precagcidn  de

6{b).4.4. Prusbam en blanco.
Hacer una prusba en blanco en las miwmas condiciones ¥ tenerla
o cuAnta o0 &1 clhlould del resiiteds final.

Gib).4.5. Prusba de control.

Con mitercridead al anklisye, comprobar #1 buen funcienmmiento
del apermto ¥y la wlecucidn correcta de la técnaica cor la
solucidn patsdn <on cantenides en nitrdgeps amentascal ¥
nitrico sguivilenten n las cantiisdes de n:Trdgenc cianmmidlcs
¥ nitrico contenidas #n la cianamida célcics Com natratos.
Pasw #llo, colocar #n &l matrax wieidani, 70 &2l de la saiueiln
patrdn (£{E),3.15]).

Zfsctuar &1 ankliaia magin la tenica indicada an les puntos

6lu}.4.2 ¥ & (b).4.3,

cALCULOS

2l resultads del anélisrs ee =ipréwa yn tAnta por cieato de pLiragens
total prasente an 9] abone tal <ooc Ba ha recibide pare #l andlizas.
Variants a: WK = (50 - &) x 9,7

Variante b: BE = {50 - &) x 0.7

Varimnte c: M = 135 - &) w 0,875

REFERERCIAS
Dxrnct,iumdn la Comteibn TSN CEE de I2 de junia de 1877, Daacio
oficial de lss Comunideden Eurupess nf 213 de 2P de ugosto da 1977,
Mitocdo Z.3.2.

G(r}. RITROGENG TOTAL IK LA UKLA

PRINCIFIO

La uros Ze tranaforma cuantitativasents por sbullicién an prewencis da

Joide aulfirice €0 nitrégens emenlacel. Eate métode se aplics sxclusiva—

mortiw & la urea eaenta de nitratos.
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6(5).2, NATERIAL ¥ ABARATON

6{c}.2.1,
#ick.2.2.
&{c}.2.50

#{c}.3. HEACTIVOS
Elck.3.1.

6(c}.a.2_
&(c).3.3,

slch.a.4.

6lc).2.5,

£{c}t.3.6,
tc).3.7.

e(ct.5.B,
K{e}.3.9,

sle).8.1o.

sfc).a.11,

Glel.3.12,

B{c}.3.13,

Apmrato de destilacion, ver metods T
satraz aforado de SO0 ml.
Fipetar e precimifn de 25,50 y 100 ml.

Apva destileds o deamineraizzeda, =xenta de didxide de carbone
¥ 9 cualqQUiEl Compudsto nitrogenado.

Acidn Sulf{r:ce Concentrwde id = 1,843, .

Solucibn de hudedwide de podic, exsnta de aronlaco, con un
contenido Apraximads de o W Ae e (d  1,33],

Selucitin valorada de &oide sulfGr.ce 0,1 0.

Salucifn valorads de nidrdzido de eadio o de potmsin 0,1 N,
exenta de carbonmatos. (pera In variente 8, del mitods T
Bolucidn veloreds de hoide pullflrice T.2 N.

Solucibn valorads d¢ hidrixide de dcdic o de poteass 0,7 B,
=x¢NTh de carbonkios. (Pera lp veriante b, Gel matode T
Srlucidn valoreda de &cido sulfurico ©,5 N,

Selucién valorsda de hidrdxide 4c godio o de potasic 9.3 N,
nxents de carbonstos. (Para la variante ¢, del métodc To.
Indicadar mixta. °

Solwcidn A Dugolver 1 g de roge de metile en 37 oml de
#olucién de hidrérido d¢ godic Q.1 K y completar 2 1 1 con
agus.

Sclucidn B! Disolver 1 § de srul de Betiienc y somplerar m 2 )
con agus,

Hezclar un volumen 2o 1l salusidn A con 406 wvolimarss ds la
polucibn B.

Este indicador &8 vicieta an madio hcide, gris en medio negtro
¥ varde on wadic slcalino, utilizes 2.5 ol (diez goths) de
este indicador,

indicador 4¢ ro)c da matilo.

Dimalver ©,1 g ¢4 rojo de metile an 50 ml de etancl de 35°
tomplater & 100 ml con dgua, TLltrar an cAR0 penenaric. Se
puede utdllzer 4 & 5 gotes de oftea uindicador wn ver del
antarior.

Pisdtrg pimexr on  granc  lavade con  dcide  clorhidraics oy
caiginada,

Uren p.&,

Gic).4. PROCEDINTENTOS

Elel. &1,

B{c).a.2.

Glc].4.3.

Gler.d.a,

Preparacidn de la mucptra,
Yer métodc nt 2.

Preparscidn de la smolucidn.

Paghr, con aproximaci®n de 1 mg, 2,5 g de muessra. Dntroducir-
1a wo un matrsz Kjeldant de 300 ol ¥ humedecer con 20 &1 gde
Agus. Ahadir mgitando 27 ml de dcidn wulfirice concentrago

§80£7.3.2,) ¥y unca grance d¢ pledrea pomer pars regular Ie

epLiiderdn. Introdocir an ] coello del satraz un embudo de
vidric gn vimtage jarge PATa EVITAT poslblis proyecliones v
calenthar, =&l principle, 2on suavidRG, dASTUSE  gTEsE L CRTETLE .
nazta degprendamienic de humos blancss (W A 40 minMtosl.
Pejar enfriar, diluir con ufes 1240 c 150 mi de agua. Tresagar

cusantitativamente ol l{guidy & or mutrez adorade de BOC ml

despr#siands W posible Precinitads; emfrier e la hemperaturs
amtiente
Complietar el volumen con Bgusa, ACi%8r ¥, f IAEL RECceREs. o,

filtrar em un TRCipLents seco.

AnAligis de le Zisnlaciin.

Tomar wa mbicocta e 25, € 13 ml Con wna [lpeta de

precigidn, gegln 1a variante elegida (ver mégode T ooe la

drgclucidn Anteriosr y deAn:iar el amanjacc segic =i prodedi-

miente Lescraite en el auniin de

ange ia R
afiagir 31 matraz Ae Aestilacion b ERan EXTESO 42 & BC1Jo.bs

de Walb [Gic), 335,

Pruebe €r blanca.

G{c].4_5. FPrueba &% £ontesl.
Con enteriocridad al analiils. comprobar el bLuwen funcicnamients
48l mparato ¥y la cOFTecTs #lecucidn de la técnicae, utilizande
unk glicusts de unm difalucién fe ured pAra anklisis Hie).3.I3

TeCien DrepRArads.

B{cl.5. GALCULOS
Expregar =l repoitade analitico #n tante por Cients de nitrggenc N
conten:dc en wi mboonc tel come Sc ha recibildo para el andiiszs.
variante a: WX = {90 - A} x 1,12
Yarimnte B W% o (50 - A) ¥ 1,12

Varjgnte c: ME = {3% - A) 2 1,40

6{:}.6. REYERENCIAS
Directiva de la Comierdo T7/03570EE de 22 de Junio de 1977 Doaa
Cfizial de imm Comunidades Europsas n' L 213 de Z2 d¢ mgosto de 1577,
Wéiodo 2.3.3.

{47, Dmmummmrmmu{mmu
L COWTIENEN ER FORMA NITRICA, ANOWLIAGAL, TREICA ¥ CLAMAMITICA.

f(4).1. PRINCIPFIG
Edta métodc ax aplitm § todes loe sboncs previgtos en la Dirsctlve

TEILIE/UIT que SOLEERERD Ritrdgurn en formas diverhas.

Bid],.1,1. Witrdgeno total solable e_inlulublu‘

Segin la linta dr 108 mhomoe fips (anexe 1 de la Darective
T&/116/CEE; cate detersinecién se limita & ios productos gue
contienen cianamida chlicica.

E{d].Ji.?. En abonom sin nitretos, & DuestTIS Eé  mineTalixzk  por
$jeldahlizecidn directs,

&{d).1.3. En abonos com AitTatos, le muedtra me  ginerplita  poT
kjsidaklizacitn deapods de redutiria mediante hoerrg metilice
¥ clomyre de estafto {II),

Er. ambos mRAcs At detarmine 40 smonibcs por el sftods 7.

%L el mnalizis da un contenidc en nitrégeno insoluble superior
al 9%, ar 48 POF BUDUEETG Que el ABOTO contiant OtTas formas
de  nutrdgenc  inmoluble no  incluides en Iz limta de  la
Direetiva 78/116/CEE. .

Bld).,1.4 Formas de atirégenc sciuble.

A partir de una Almea  disclucifn, me  determina  sobre
diferentes alicuctas.

Sid}.1.5. Nitrédgeno tatal eolubls, €n ruastraE  ain  npitTates, POT
kielamniizecitn dirwcts .

&(4).1.6. MNitrogens totsl mwluble, en  mueatras con TILTRLOB,  per
klalgahlizacidn sobre uns alicupts de la dissiucitn, deapuds
de redutirls por el matodo ULECH, determinsnde +1 amonlaco
tantc an este CcaBC comc en el anterior por el mitods 7.

6(d].1.7. MNitrégens teval solucle, shive e} nitrégeme nftrico, por
winldanlizecifin, dewxpubs de eliminar  an  medio  Acido el
nitrégenc nitrics  mediants el sulfato de  hierrc (11T,

detprminando el amoniaco por el mévode 7.

a(dj. 1.8, EL rutrégenc nitries por dufecdnciz, on susancia d¢ clanamide
clicica, entre 108 puntos £ld).1.6, y 6i4}.1.7. y/n entre o
nitrbgenc Total mcluble 606).1.5, ¥ la mume del natorfgenc
wmcragcal ¥ del nltrfgene wrelce 180d].1.10 & 6I45.1.31%
{E{d7.3.32 & 61d).1.13; & &(d;.1.141.

€(d},1.8. Ei nitrogens nitrice por oTerensis,  en  preseacia de
CIERAMIAR CHICICA, éntre 108 buntps Bi2% 1.6 y Hid) 1.7 asi
coms  eatre el punle &{di.1.8 y is suma de 1oB  puntos

P6Ia7. 1.0 6 Bid).1.1ly e tE0d) L5012 6 Bd),3 il é GlaYioia)

+ Bldl.i.15,

B{a}.1.10, El ninrdg=nc wnomriical, ¢uahdd Br SNtubnire uraoARente 40
forma amoniacal ©  pmoniacel mks nitracw, S22 determina
uplivando el métods 7.

6ld).1.11. En pressncia de TATrGgenc ureics y/o cianAmidico el gz TeaRenc
mRGIjasal ¥ geterming  por destilacifn e frio tras una
ligers alemitnizacidn  rectégréndose =1 amoniscc wobrs wne

solucidn valorada de dcico sulfirico sesdn &1 métods 7.
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Sld). 012, Fl niftrdganc ureisp se deferina transfarmancoic sn aeeniacs
por medic de la urezsa y valordndolo posteriaorments won una
Mmclucidn dr Aeide elarnfdrica.

Gid).1.33 El nitrdganc ureicc ramoidn se puede determindzr SOT IUAVIme-
tria Son xanThidrol; el DLUTET preasnte preatfita b mlamg
flempo garo 5 puede amimilar al nisTogana yrelifo man cometer
un  gran errar, dedo Gue  sU concenkracidm en ins  abongs
COompnARAtos em, &0 ganeral, MWy baja.

6idi.1. 14, Adembia al nitrigeno ureico wx pueds calovlar per Jdafersncia
Zagin &) ALQULEnTE rusdro:

n N .4 x
Camo nitrico e scal clanamidicn urfico
1 aunents presants prements  |6(d).1.5) - (€d).1.11 + S{d).1.15)
2  premeite  presante pProsents  (6(d).1.7) - {8{d)}.1.11 + &0d).1.1%)
3 susente presonts Aumeote (Bfdy.1.5. - {&{dj.3.3z1}
4 pr or {6{d1.3.7} - {6{d).1.11)
&(d}.1.18. £l nitrdgens cianamidirs ad detersina poOr presipltacidn anmn

compussto argéntics, deceeminando sl nltodgeno del pracipita-
do por el métode kieldanl.

B{d).2. BATRRIAL ¥ APARATOS

4{d).a.

sld.2.1.

6(4).2.2.

EBid}.2.3.

B{d].2.4.

6id). 2.5,
B{r}.Z.6.
§{4).2.7.
5{d].2.8.
Gld}.2.g,
6id}.2.10.
6la).2,13.

6ld).3.1.
6id).a.z2.
6(a).3.3.

6(d).3. 2.
6(d).3.5.
&{d).2.5.
Bid]. 3.7,
Bld]. 3.8
E(d].3.53,
6{4].3.10,

Daatiladar

Ver métods 7

Aparate pars la determinacidn del Aitrdgens psonilacal segin
la tfenicw wnadiitica (6(d1.4.37 {ver figurw li.

£l aparatc 4atd conmtituido gar un recipisste siliindricn de

Torma espercial, proviets de on cuwlila lateral skfucable, de
w tuho de ompalma con bola de seguridad ¥ de un Taes
parpefdicelar para la u'nmda dm airs. Lom tiobos  posden
conectarse al reclpiente mediants un tapén nermal de Ldtex
perforada. Es Importante dar le forwms sdacuads a 198 EXTremos
¢t loe tuboa de entreda de aire, puss iAm GQuroujas de gas
deben rspartirss unilormemsate en lam swiyciznes contenidas
an &l reziplLEnte ¥ el srlenmeyer. ElL ae)or dimpositive mata
formads por pequedas piezad fungiformes con wn didsetes
wxterior de 20 =m provistas *=n s extTEmLiad de B aberturaa
de wn me de didmeteo.

Aperatd para
Tatado de la ureals.

Emt: formads por un erlenmeysy 2o 300 @i,

i determipaeciéin del nitedgenc urelcw por el

pruvisto Js

swoudc con llave y de un peguefio abecrpedor [uar fLgura i,
Agitader macAnicn roTat2rln, Tegulada p h - A0 revolucipnes
PET Miputa.

pH=-metro

Eatuls cegulable.

Pipetas de precisidn de z, 5, L0, 20, 2%, ¥ L0C mi,
Watraces kioldsnt de cuelic Largy de 300 ¥ SO0 ml.

Matraces aforados de 100, 50, 500 y 1000 ml,

Crizales de place filtrante: diimatio oe pocoa de 5 a 15 un.

Marteros.

Agua deatilads o desmineraiizada.
Sulfate de potasmio [p.a. ).
Hierre pure para gndlisis, reducide con  hidrogens iia
cantidad aa hierro empieada sera capaz fde roducsr 01 mg de
nitrdgenc nltrice come mimamu).

Zulfecianure de potazia ip.a.i.

Nitrato d4a potasis ip.a.l.

Sulfata Je amenie lp.a.i.

uTed ip.a.l.

Acide sulrasiso Midoide 1:i en s lumen.

Dimolucidn valurade de acide 2ulfirico 0,2 4.

JAEeluc 1on cancentrada de bBidrdxids de scdl.,

inanlucién acuosa de un % SRSV de

KalH, sxents e

Amoniaco,

R{d)_ 3,11,

s{a}.3.12.

A{d).A.413,
&{d}. 2,14,
Bldf.3.15.

#(d).3,18.
B{d).3.17.
a{d}.3.18.
s(d).3.158.
&(d].3.20.
6{d4).3.21.

Gfd}.3.22,
&(d).3,23.
&(d).3.24,
G{d}.3.25.
&a), 328,

Gid}.3.27.

6{d).0.28

Gla}.3.39.

6{d}.3.30.

6{d}.2,.31.

alfdj-3.32.

6{4).3,33.

solueirin valorsda e hldrdxids de mcdio v de pobasio 2.2 08,
wsanta de carbeoratos,
Fleciueion de clerurs de vabeliz 11T,

Tiaclves LPD g de Enll,. EHE.'J para andlisis en 300 a1l de

acasts clorbldrico cyncentrade poro {d = i,i8) y completar ad

1 zon agua. L3 diselucildn Jdepe 23ter completamente clara ¥
prepargda tnmediATamenTa antes de to empiead,

s ndiapepeable comprobar el poder ceductor deli clorurn e
axTaho [T19.

tara slls, dimolves 0.5 g de Snci;_1 ZHZC a2

Al de

dcidgw clornideice copgentraco pupo {4 = L, LB W
compietar a 50 Ml con agud. Allacir @ continuwacidn. 3 oy 2 sal
de Geignette [poa.i (rartraTa dohle e sadio y patasic) y o la
cantidad suficimnte Jm bacarbonato de wedic [p.a.t Para sue
ia dimglucicn scé alcaling al papel de TsTresal. Yalorar con
uns dimplusidn de jode D01 K gfilizando cume indicador una
toiucion d¢ 3RLGEn.

1 ml As dizolverén de 1odo 0,'.. 4 errresporcde a 301126 g ode
21120. )
AL menos =i B del extafic tatal presente su zicha disciucadan

%) £L2 .

dabe angontrarse e forma  Sivalerte.  Asi pues, en iz

vaioracién debaran menoge 35 ml de  la

disolucidn de iode 0,1 N.

gastarye  gor e

heldo suffurizo (dzu s l.84%,
Acade glerhiorice diluktdo 1:l e volumen.

Acido acético B4 - LOO%.

Tivoluclén de acidp sulfirico al 0% =n F/Y.

Sulfatn de hlersa (I1F cristalizade Fe 52 . TH 1.

Disoiucién valorada de dcids auifdrico 0,0 N,

Aleonel ectiliceo.

Diazlucidn saturadn de carbonato de patasce.

Nisolycifin valorada de hidroxido de seday o de putazlo 9,1 H,
eimnta 4 zarbonatsa.

Tlaelucién saturada Jp nadrixigds de baris.

Lizelusidr de carbonate de acdis al 1O% (PSS,

helge elornfdrice 2 N

Disolucifm valorada de dcidc clornidrics %1 M.

Tisclucidn de ureasa,

lorer e guapenzidn 0,5 g de greaszs active +n 100 ml oce agua

dedtilads. Ilevar a pH 5,4 con acide clorhidrice 0,1 N
fE10),3.25.% #n el pH-matro.

Xanthidral.

Dimglucién al 5% en etanol o metanol {%04}.3.33.1 (no

utitizar produsttos que den una aAlta proporeisn de inelde
Llei. La diselucitn me consesva dursnte tres meses s frasco
Dien tapade y protegide de lm los.

“atalizador.

Gaigdo de aobre (CU 0): 0,2 & 0.4 g puf Musatra o uha cantidad
aguivalents de aulfato de oohem pentabidratado, de 0,35 a
1,25 g por Taesioa,

Piedra pAmez graouleda, lavada abl  dcade =larhidriza y
caleinada,

Indicadar mixta.

Disclucidn A: Disslwer 1 g de roje de meciin en 37 ml de
solucitn de nidrdxide de sodic 9,1 Ny Llewsr a I 1 2on agus.
Hisalucidn B: DJimgiver 1 g de azul de sweileno #n agua ¥
llevar g 1 3.

Mezelar wun wolumet de la disolucién K Sif des vollimenes oe La
disolucion 3.
indicador es veoleta er medic dcide,

Exte gZris = medio

newTre y verdes £n omedis alfalino:  se wtiliza 0,5 @l L0
gotas! de sala solucidn de indiceder.

Endicagor de rojt de mefllo.

Tisolver 0,1 g dw rojo de setilo en 506 mi de aTARal ge 959,
ilevar a 103 ml com agus ¥ filkrar en cass necesarig. Je

puede utilizar =ste indizador {4 6 5 gotas) en lugar Jel

anterier.
Papslen indicadores.

Tarnefal, arul &¢ Sromebimdl ‘o cudlduier QPG papsl sensible
a pH entre B ¥ 82
Eranci o meraral de 959%.
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Aid}.4. PROCEDINIENTD

£1d1.4.1.

Gidj. 4.2,

Frepartacidn A

la muestra,

Ver miteds ¥ E.

Hitrdgeao total solubie £ inapiuble.

£1d}.4.2,%, Muestrat sin ritretas.
G{d).49.2.1.1. Atagque.

H{di.4.2.1.2,

PASAT, COm BpTONINAcIén de L mg una cantidag
G 1B MUSSTSM gur contenga come odaime 130 mg
de natrdgens. Iotroducirle en el matrez del
destilador f5/4i.2.1.:. Afiadir de 10 8 15 g

de 2ulfate de potasic (Bid).2.%.7, €1 catal:-

radpr  (6{d:.3.28: y urgs grance de piedra
pomezr (Bld0.2.397. Agreger a zontinceoide S
rl de deido Balfdfico diluide (6id1.3.B.C y
BglTar Lo cuidads,  Calentar,  pramers  cen
auavidad. mezclands de vez eon Cuando hasta
qué cesr lp farmacidn 4+ Aapume, B conTinua-
cicn, 3B Mage gus me oblenge une o sboilicidn
reguisr del liquudo, prolongéndels una hoce &
FATTIr gel momERtO EAn gue la Jaxolucidn gqueds
ssdra  evitardo i adnerencia dr materis
Drgénica en A< paredes del mptraz, Dejar
enfriar, ARadir, con cuidado ¥ agitamdc, unos
355 Ml de  mgua.  Agitar de nusve hesta
CONEERUAT e le dimplucidn ges 1o mhs
corplets poeible. Dejar enfrime ¥  gconectar

&1 matraz al destilager (Sld.2.1.;.

sestilaclin el amonince.

Can una pipata A% precazion ponsar 50wl de a
dasoiucidn valarads de Esido suifdriee C,2 K
[E{d}.3.5.F er af wasn donds se ve & r2cdusr
+] destaleds TEY 2.3,
161d5.3.3 & 6(4).3.81.0. E1

rairigArAnTs  dane

. Aipdrr el Lndicagar

L A L

quedar. al mencs,  un

centimetro  par  dwbajo del mivel de  la
disnlucidn,

Tomsnds  feA  precauciones necesariss  para
evitar phriidas de amoniate, afiadiz,  esn
chidade, al matrar de destiiacicn le cantidad
mecemaris de¢ le dimolucifn  concentrads de
padrgxide de sodic (6:80.3.19.) pars aicali-

nizar fuertewente @ l{gusde {en general 120

i hastan: ge pusct cofprobar afsdiends unxk
gotan  de  Tepolftaleina. AL flpal de  laz
destilacion. Zm dimnturidn dei matrac  ashe
prrmaAnccerT netaments alral:ma).

Regular e} caleptarzents del matiraz de manera
qQue &4 deETiieér. unos 18T ml en magcis hors.

Darprotar con el papel de tornason (6°d).

321 8l la destiiacidn N3 tetmnade. En cass
ORI S destliar otrcs T ML oy orepetic i
coRproRacids ORSED Que & destiiadc suplemen-
TATLE de una redcoion neustra con el papsl o

torrasal (&id’. 3377, Basar antonses

recentar,  GesTilar todavia  alpumas oml oy

uepar £. ext-emc 2e] refrigerante.

Vaiorar el ecuzesc ce Amias fen uRa JLSTIuCLAn
valorads de nldrdxidoe de sodic © de potasia
LA

(51d1.3.11° hasta =. wvirniz del

indzcadar. Efectuar ouna @

tenerld & cuenza e&n ol orescitado

Eif-8.2,2, Muestras TI7 OLtTeCos.

G6{d).4,2.2.1.

Reduccadn d- nirrazas,

Peaar Son PrOXLMAZLION St D ME GRS EAET:das

48 muestra gue T contenga mis gy 20 mg J

riIrogena

willa &n um morters
pequefin {on B2 ml de agia. Trasvasas cor la

EAhor cantidad able de apue destliaca & un

Wiehdanl ge S0 ni. Afadir 5 g de niertw
reduetde T61d; 3 30 ¥ 50 ml de ls dasolutidn

de piurwers de egtafe [I01; 6ld}.3.1E53. Agitar
y dejar en reposo media hors. Dursnte e
redia hora wolver e agitar = los 10§ 20

Eab-1a N g

Gid] . 4.2.2.7. Atagur.

Afadicr 30 ml de fdcade welfdrewe {6i€].3.%3G,
5 g de mulfato de potasio (Fj £y, la

cantidad necesaria de catalazador (B{d;.3.28)
¥ ungs grangs ca piedrs pomes (Blo:.3,EE.
CalenTAr SUAVARENTS con Bl mATrar ligeramente

ntamerts &l calor i

inzlimado.  Aumentias
agitar con  frecusncia  la  disollicifn  para
POTRS L RREEAGELIEN W EOSEBlE EedimenTo, Bl
liguida en prineipio $¢ OSCurest LRCA acia-

verde

rarse fdespués ¥ 82 forma une suspenal
araTillents de sulfatc e hiercc anhadrs.
Carfitumr pY ealancamiente dumaOte una BIFE
FAE, Sewpues or gux la wciuc:dn estd: clara,
suave. Dejar

rapTenifnge  wnae  ebullicidn

‘enfriac, [iasiver cof suldsds oot un poco de
agoe y efedir poge monooa LD mlog amul.
Agitar ¥ Creavaaar el contenada del Ratrag o
strn afvrade de 509 ml. Aclarar =1 matrad
Yarias veces con ague destilasds.

Comp ] rTaT Al VOEWEEDN AOR AZVA. HAmO@RDE1ZAT Y

filtrar uocbre filtro wwca =0 uA PecipLente

BLOG.

Bl¢). 4 2 2.3, kndlisis de la discluciom.

Gla}.4.3.

Con wha pipeta aforadn poner en el matraz dwl
dast:leder [G6{3].2.11 wuna slicue=a gue con-
tengs come mExime 100 mg de nitcdgeno. Silusir
& ures 381 a1 cen agua destilada, afadir ooes
Erancs de pisdor pomez (604,078 Tonsctar
el matrar i mparakbp ¥y ogeguir la determuna-
£idn <tomy &n G(AI.L.F.I.F.  Efmctuar  ona
prusbx en hiance ¥ tenerla en curnla wn %1

Tesultads final.

Fyrigens total solubie.

£{d).8.3.1. Moonos guc To contiwnen T brdgenc cismamisizs.

6ig).8.3.2.,

Fesar il g Jde muestrs con aproxamacidn Jd L og ¥
panerlos er un matrez aforade de SO0 sl, afedis

mu.uur.nnhd&.,.no_afmnhn»»n.nug‘nmmnhnc
giiuige (6id1.3.14].

Agitar ¥ deiar en reposv hasta qur cesr xl
posible desprendimiento de didxidc de carbona,
Avadiy A ctntunuacién 400 mi de wgua ¥ AgLLET
durmnte medis hora en el agitador rotateric
i€id".0.8). ERrasmr cor Agut, komogenclzat ¥

fiitrur wapre filtro secc, en un recipiEnts secc.

Aronos Jqur Contiensn nitrogenc clanemidics,
Fesar, ccon aproxamacién de 1 omg, 19 g de myestrs
¥ panerlay o un metraz aforado de 570 mi, adadar

400 mI de ague ¥ unaz gotas e rolc de metilg

I. bR eams pesexncie AcLAiTicAc ia

drsviucydn ven 4Ta0o wcdtuoo LB0dN.3LI000, Adiadar

—ar &rn sl
LS H
En €azs necesaric volver s acidificer ia aclunidn
er. L ozranscursc  de  lx operacidn con @cado
gchzigs trad' 3,150, Efrasar can mgua, romoge-

nerrar, Ti:ivrar inmefiatamente scbre Filteg secro
ar un recinrente senc ¥ efedfuar rdpidamentc ia
determinacidn dei nitrogens siapamifdico,

Tante en eete caEd, cume en el apterior, Day gue

deTérminegs  lax  distinCEE  tormar tslubies del
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Gid). 4.4,

ritregenc e mismo Qia en QuF Ee LIYRAFA QA

asuiucidn, smpeoanco por si nitwdgens cianamidi-

<8 ¥ el urfico, Ii eatAn gresanc

Fld).4.3.3. Muestras sin nitratos.

Poner com pipeta =h wh Kpeidakl wna ail

riltrade  leidl4 3.l A nial.d t

sontenido maxime de naitrdgens de 120 mg. Afedic
15 ml de dcide sulfirizo congentrade Hfa), 50130,
2.4 g de Axide de sepre & 1.i3% g ode sulfato ae
cobre t§{4%,.3.38) ¥ unps grange de piedrapimes
PIG41.3.25), Jalentar primace MederAdamente para
wriciar el atagus ¥ 4 zuntinuafldn  con mAS
Tuerza. nasta gue *l iiquado me ponga tneciaro o
ligeramante vepdodc Yy apareEzfat humos 0iaaCos .,

Tniriac, irasvasar cuantliistivamente ia $150lu-

=ifSn al matrer del destiiadss, Au]l4i0 RAATE URos
3 ml oo agua v #adic unes granos dm poECrR
romez (B1d1.3,.29). Conéctar =i matrar ml dagksla-
dnr {R{d).2.1.) y proseguiy ia Cetermuinacidn sImo
wn E(d}.§.2.1.2.

&(d). 4.3, 4, Mutstras conm nitratoa.

Poner con pipata w6 uh srbenmeysr de 520 ml, ong

alicuetas del filtrads (6{@).3.3.1 3 &{dl.&.1.0
QA Mo contanga oEs de A0 my e #itTogent
nitricg. En eats fase del analiais, no tisne
importancis  la  cantidad total o
Aftadir 10 ml da doido selfidrico del 30% (Sid;.3.

16}, 5 g de hisrre reducids (57d1.3.3V ¥ tepar

nitrigens.

inmedistiaenie ol erlenmayer con oun widris de
reloy. Jalentar Suavemsnte hamta gua la reaccisn
sap Tusrte pero no fumyltuoda.

Retirer del fuege ¥ deiar &n DepoAc &5l menas tres
horaa & la tesparatura ambiente. Ton avuda de un
fragcs  lavador, traavasar cuantitativamente cl
ifgquido & uh matrsy aforads de 250 mi, demecrandge
£ Mlarrec gue no ae haya Stsuslto. Enceamar con
Aguk y homogeneizap_ fon ung pipeta de precisicn
introducic en un maktras de 300 mi une miicugta
qua contanga un mdkimo de 100 mg de mutrdgeno.
Aadic 15 ml dea dcido sullGrice  concantrado
LBidF.3.13.F, 0,4 de Sxrgo de cobre 4 1,0% g de
sULfety da cobre (6{g¢:.2.28! y unos grancs 1=
pledra pomez {6(d1,3.29}, Calentar ai principic
suavenente parm indciar el ataque y despuda con
mis fueres RAATSE gue =5 L{guids e¢ ponga incoioro
o ligeramente werdoga y aparercan wamos Hlancos.
Degpufs de enfriar, trasvessr cumntitativasests
ta wsolucion al destilader, dbluir hasta 500 =)
=on agua ¥ afadir unos gransa de paedra pimer
iaid].3.29]. <estiiador

i6(d}.2.1} ¥ prossguir li determipaciim como en

fonactar el mEtrar
#{d.4,2.1.2. Efectusr una pruepa en blance ¥
tanerla 4n tuenita em el reeultudo final.

Nitrégeno total soluble exciuido el nitrégens nitrice.

Con une plpata afcrads, poner e oun kgeldahl de 30C mi oune
allcuova 46l Tiltrade &(dl.4.3.1. & 6idi.4.3.3.
cantengs mis de 500 mg de niErdgens s dateareinar, Daiuir a

que na

100 el <on agua, ailsdir % g 48 milfeto da haarre I
(B{d].3.17}, 2C ml da dcida sulficico concentrede {§{d).3.13!
¥ wiom granced de pisdre pomezr (5(d}.3.2%}. Calentar con
moderacidn ¥y poatericrhents  sumentar &l calos haste e
ApAricidn 4+ humow blascos. Continuer el gtague durante 15
mirutox. Apagar, poner Oxide da  cobre  coms  catelirader
i6{4}3.28} y voiver a calentar i suficisnts para que hays
desprendimientc de humop bDlancos otrax dias o guines minotos.

Enfriar, tratvasar coantltativaments el contenido del k)

Aenl 2l matrar de destflucidn del aparato (Sid).Z.10, DBiluir
a unas 307 pl con agua ¥ afladit unos grencs de pisars pomex

Gld}s.5-

6{d}.4.5.

PR 03, dvaestar el swtraz sl centilader poprozeguair la

JeETArmMsacidn Samo &m S(Q).4.0.0.0'. IfeCTUAT na pruEDa an

¥ teneria en Cwentz an fi resuitads ricall

MWicrdgenc nitrzcs.

#{d4}4.%5.1. En dumencia de Clanasads ckicica.
%e abtiens par diferencia entre los resultados
shteniden #n Sidi4.3.4 y £{dla.4 y/o entre sl
regultada abtesado &n E{d)4.3.4 ¥ la suma ¢= isE
remuitadey obtenidca en &1d)A.6.1 a4 &idj&.T.1 &
Sid]a.7.2 4 6!d)a. 7.3,

Bidja.5.2. En prwsercia de cianamica calc

e obTiene pOr diferéncia s0Tre  Los  Teaultadoy

shtanides an 5id}2.3.3 ¥ Eld)d.¢. zal coma ents
41 reaultado obtenido en S(d;a.3.4 ¥y la zumg Jde
ics reaulTades obfedsrog e J5{d;4.5.1 & 6{:114.6,2)
¥ (Btera.T. 1 6 S(41a.7.2 4 6rale.7.2)

Hifrogeno ason:acal.

Eld)d.6.1. En presescid 42 Auivdgenn asonizcal 4 ameniacal
mis nitsieo dnicamence.
{on una  pipefa afarada, poAet LAA alicuata del
filgrado (B{gl4.3.3} que ns sontenga mée Je 100 mg
Ae ALtrdgens amoniacal en el MATUGZ d81 cesiiiader
165di.2.1). AMadir wess hayta un wolumen Total e
amea 350 =l oy unex  granea de  piedre pimes
(6147.3.29) para [actizsar la enullicién. Tomee--
tar el matraz al destilader, afadis 20 ol ae
dimelucidn de Ridrdxiae de sodio 6i4).3.10F ¥

sestilhr como e S{d4)4.2.1.2.

6(4).4.6.2. En presencia de nitrdgemn ordiee yio cianasidies,
Son ue pipeta afurada, poner una alicusta Jdel
rilerads (B{d}.4.3.1 & &{d)4.3.2}, que no tonten—
g3 mby de 20 »g de sitrSgens amoniacal wa el
matraz swco del destilador 18{d].2.1] y congec-
waria. Cifn una  plpsta afersds, péner an el
eviermeyer &= 300 =i, S0 =mE de la Falecifn
velorsda de dcido sulliries C,1 N (8{d4).3.13! ¥
ig dullcisnte cantidad de agum destyilsda pars gque
=i nivel del liguidu quede unos § om por encime
4¢ la apertura 4¢ is slargaders. Introducir agus
deatilada por el wmbodo latersl del recipiente
del destilador hasta tenar un volusen aproximada
de 50 mi oy agiter. Afladir unex gotaa de alconal
wetilice {6{d).3.1%} pera svitar la formecidn de
rApumE  qua pueda dificulitar ia sntrasa de A
corrienta de gay.
Mcalinizar con 40 wl de diseiucidn saturadas de
carbonato de potasio 16[d).3.2C} y empezar iomes
distamente a evpulaar dr Ia diselucidn fria el
amcniace asf  literada. La inTensa corrients de
aire nwcesaria {caudal eproximado de 3 L1 per
minuto} =z purifica praviamwente hacidndala pasar
por frescoac  d¢ livads que  contienen dcido
aulfirice dilufde & hidréwide da sodio diiuide.
En Iugmr d¢m ulilizer aire & prasidn, ¢ pusde
cgerar tamtién al vacle (trompa de agual, a
cangictdn dt qua Lk canexion del reciplente donde
we recoge oi seoniace con el tube de introduccidn
Adh hariitics. La alimingeidn Aol asonimco suels
BRT CORplELE A L6 trew horas, Sin embargo es
=4 jor coRprobaric cambpiando al erlenmayer. fna
vot terdinade la gpecacidn, retirar 4 wrlecoeysr
dal anarato, enjuagar ol extrem:s de la alargadera
¥ lma peredex del mxtraz ¢om un poco de ague
destilade, Valorar s exteac de nidrdxido de
sodic 0,1 H 14041523 hastn =1 viraje A gria
del indiosder (6(d).3.30) o vambirén s poede caar

#l indlcador 6{4:.3.21 perc se ve pear el viraje.
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6id).4.7.

Nitrgeny

6{did,7.1.

intredycir con el mebude de

E{d}a.7. 2.

E{d}%.7.3.

Ef¢ctuar una prusba &; bignco ¢ tenecls en cutnta

% ¢l resultado Tinal,

wrilce.
wétodo de 13 sresss.Con una pipeta alorada, poner

urk *1lcuets del Dltrade \Gidid.d1 & G(eja.3.2)

€ N0 cortenge mAs de 250 my de niotrdgenc wurdics

€ un matrar  aforade de SO0 ml, MARILC la

diEclucién de hidréxide de barge (6141.3.27] pare

precipitar los foefatos, afiadir el hidrdxido de
baria o pequefsas propsroranes dejandt posar el
pradipitade entre ceda adicudn nasla Que FEte de-e
ELL%1087 B CORTINGECLAN ¢l excemo
baric  ly de

de producirse,

de de 1o d= Cascic  gue

redinrte 1o
e sadig {6id}.3.

sones
eventuslments disyelts)

dimolucidin

haayan
nl 10% de carbonato
231, Dajar sedimentar y comprobar sl la precipita—
<18n ke gide  total. inrARAr, hoMOgerelzar Y
filtrar con filtro plegedc. Con wne pipets aforada
nl

del  filtrade

[eid) 2.1,

¥ poneries en £}
Avidificer 1o
ficige clornidrico 2N
peH-matr o

contrraskcidn llevar &« pH 5.4 con

tomar 0
erlenoeyer @21 apareic
mhe répidamante powible con
[6(a).2.24)
LELATZ.S). A

hidrduade d¢ sodio §,i1 N iSidi.5.E10

Batte pH 3, wediga en el

Pare eviter pérdices de mmoniscc al hidrolizargs
la ureess, &¢ tapa sl erlenmeyer con uan Rapdn
provigte de un embude con llave y O un peguedc
Teripiente protector que conlenga saactaments 2 ml
de yne solucidn vaioTada de dcide clorhidrace 9,1
Hibfd}.2.25) -

20 ml de ja
sLlucion de uresma {6{d).5.2€ y dejar sn reposc

YL, Con

llave,

durants 1ma hcrk & 20-29 ura
pforads poner, & conmtlnuacidn, en sl embuds 25 mi

¢r Ja dimclucifn  valoreds e Acide cclornidrice

0,1 N [6(f,.3.2%) dejarlos caer scbre la asiucibm
¥ Eclarer ©om  un  pocs  de  mgus,
el

recipiente protector B la asluciés ronfénida en el

Tgualmenty

Trasferir  cumhtitativamente contenlde  del

erlarmeysr. ¥Alorat por retroceps wl  exceso  de
#cide com ls disoiuflén valorada de nidréxado O
Bodia &,7 N {6{d}.3.21" hascts cbtener un p¥ de 5.4

wtdide con el pH-metro [Efdj.2.5).
Méitodo gravimétrico del panthldral,
Con una pipets g precizion ponwr ane alicucta dei
faltredo 1640).4,3,5, ¢ Eid).8.3.7) que nc tonten-

g% mg de 20 my 04 utka #n 1T vamu df precipitsdo

de P50 ml.  Ahadar ad ml  de  Acido  mekticg
i6(d}.3.15), agitar con wma varalls de vadrip
durente  un winute. Uejer  depositar &1 pasable

precipitads durante cinen miRutos. Filtoar sobre

filtrc piene #r ow vasc de preslpaleds de 120 AL,

ilsvar con unee ml de Acidc mcetien (B(d).3

después afadir sl
{5id). 3,270

Tibtrade I0 nl de zartnidral

BuiR B gTTA ¥ agitanso continuamente

con verlila 4¢ viarie. Cejar en f4poko hasta 19

APWFLICL6n  del  pratizitede:  entonces  wnlver @

BELLAT durdAnTe uen o dos FAnUtOs, Deiar en repos:
una mors y osedia. W ocrifol

Filtrar en e vadrico

de placa filwrante praviamente: Jess-ade v tarado,
hACiends un ligers vasks; LAVAD Tr4c Veces ©on -

mi e etancl (604).3.32) ain tratar de eliminar

toTalmente &! &cado acéticc, Secar en ia estuls
durante una ROFR A 1A *C (ne Ssonrepanas los 1dh
*Z1. ERfriar &n ur desrcadoc y pasar,

Mitedo por dafwrencia.

El mrtrogenc urdice tasbisn sropuscs raloulas segin

a cuwadre BlguienTa:

Piptta

N N

Conr nit—igs weeniscel cianasidico

H [.d

MUSTITE  pTENENtE
nta pressnts
aupenby  presRnte
ACEXESSE DTANRALE

H
2 prw
3
a

orasenty (6id;.£.3.3 ¢ Aid — 16fgt 2, 6.2 + £.4].4.8)
pEeRentE { - {Elct.a.6.2 4.8t
susenge  §6i81.8.2.3 & Bi4 - {8{C}.4.8.2
P T - (8iz) 4. 8.2

Gldh. 4.8

6{d).5. CALCVLOS
Gidj.b.1.

6ld).5.2.

£04).5.3.

6{dj.5.4,

&(d).5.%.

Gla). 5.6

6{4].5.7.

Hitrfgana ciansridics.

Tomar une slicusta del Tiltrado 161dj.4.2.2) que contesga de 12
a 30 mg de nitrdgero cianemidies £ointreducirla en un vaso da
precipitado de 250 mi. Propeguir =1 anklisys segln al métoda

12.

Para ¢l cass Lidi.a.2 1.

o i - A x O, 28

L3

Donde:

2 » Yolumen, an ml, de la solucifn vBlorRda ce nidrdéxido de
fotie o de potesic 9,2 N, utilizados en la prucba zn blanco,
realizads poniendo tarbién en wl TEgpetor del aparato G1al. 2.
t.i 50 mi d¢ la disviucion valoThda de $cido sulfdeico 9,2 N
[5id}.2.83.

A = Volwmen, &n %1, oc la dimelusidn vRlorada de hadraxide de
xedve node potasic ©.7 N, ulilizedes para =l endlizig.

M x Feac, en g, de la mussStra analizeda.

Para el cepp $id).4.2.2.

We_ i - A) x D28

L

Demde:

Ay Acomo sn BId}.S01.

M = PrEC, &n g, de la syestra, prensnte en la allicucts tomkds
en el punto §1d7.4.2,2.3.

Pars el cana B{A).4,3. 3 2 &67d).4,3.4
[T - im = A} z O.208

L
ay A como en B[a).5.2.
M = FeB0, 20 g, & 1p wuestra prexents en la mlicucts tomads £n

ios puztor 6id).4.1.53 & Bid).4.3.4.

Pars ®1 came 614).9.4,
X - [a — 4} x 0,28
- M

Donde :
a4y Acomz en Gid}. 5.1,
M u cotwer en G(d;.4.4.
Pars #£] camn &(a).4.6.1.
Ta - A s 0,28

N mmoniscsl X -

M
Bonde:
Ay A coms =n 6{db.5.1.
H = Pasc, an g, B¢ 1s muestrs, pre=ents en la alicunte tomeda

en &l punts Bidl.4.€.1,

Fara el casc £id}.4.6.2.

i A C,i4

K oamonincat 4 « R A X S.a% LIRSS
LS

Donde:

& o Wolomen, e&n ml, de la disolucién valorada de hadréxada de

Ecdie © de polesto ©,1 N utilizedos en la prusbe en blance,
realizmda ponicnda en el erleinmeyer de 3C ml del aparaze
igidl 2.,

TG4, 3.18.).

50 @) ¢e LB digolucibe valoreda de Acigo sciforles

A = Volumen, en ml, de ia dimolutide valersde de nidréxido de
podio o d¢ poteasio 0,1 N wtilizedos en #) andilass.

B = Pamc. et g, dc A muantra preEmente € la alicuots toeada
pars el anilisis {618--2.6.27,

Fara el zews &{db.4 7.1,

iB - Al » G.id

N dreied %oa
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6{di.6.

&{4}.7.

Teride
a, &y Mcome en Gidi.G9.6.
6{d).5.8. Fara =l casn Aid).d.T.2.
- 667 2 m
L

M uréice + bluret %

Jonde:

7 = Pesa, &n g, del precipitadg

¥ = Pema, #n g, de la Tueatra, pressnte s La aiicucta temada
para la detarminacign.
Efectuar las correcoionea da ia prueba en blanco, En general sz
puedy asimilar el biucet al nuTsSgera wrrico Ben gran errar, Al
Jer fay BBJO S conTemids en los abopcs Soapuestos.
OBSERVACTORES
6(4).5.1. Coeprobacidn de lug cidlfulas.
6{d)6.1.1. En ciartes caans, puedd sxidblre ons diferencls sntre
el nirréigens total shtanide por pesada directs de ia
(£1d}.24.21 5wl

(5(d}a.3.3 ¥y 6(d1d. 3.4}, Eata diferencia no debe Ser

mURALTE nitrigens total =zoluble
nuflge superior al 0.5%. En camg soatraria, #) abung
tomtiane formps de nitrigene imavluyble =o incloidas
£ la Liwta da 1w directive 76/136/C0EE.

G{a}.5.2. Antas de cads andlisis hay que comprooar el buen funcionmedento
a8 lom aparatos ¥ la Sorrectd ejacuycion de lad técnlcan fon uia
diaclucidn patTdn  que contengs las  duferantes forwas  ds

NItrdgena Sn 1AW Droporciontd AproXimedss w laa de Ia suksfos.

Enta dlaplucifn patrin se prepars & partic de disataciones

da nitrata da

poraeio (5(d].3.5.), de suifmte de wmonio i5.d}.3.6.) ¥ de urea

(8Ld]. 271,

valorades de guifocianurs de porasia (Big).3.4.7,

REFTRENCTAS

Dirsetiva de la ComiBién r7/EAS/CEE de 22 de  junio se 197F

L 213 da 22 de agomio de 1577,

Dyarig
Nficial de len Comunidades Eurcpeas HY
Mitodo 2.8.1,

c 2 P

L 8

Ilﬂ.

[ ———— e o ——— _

Il

%

|

l

|
i,
—— =

Figurs 31
Aparatc pare lu detarmioneisn del nitsfgemo asonaacgs
Bisl. 2.2,

Gla}.

calorde

Aparefe para 3 =#] Aakrégenn ceico

DIFERENTES FORMAS DR NITMXZNG FEESENTES STRLTAMEANENTE EN LOS ABONOS GUE

SOLO L COWTIEMEN KN FORNA NTTNICA, MeONTATAL Y VREICH

fial.l. PR._D‘CEPIQ

Este documents tiefie por objata Fijar un méesds Siapiificade para la

detarminasidn de

ins diferentes fopmes de nitdgeno en log abomos gyoa

séle 10 Comtienen en fornm nitrice. amaniscal ¥ urélca.

Esta aftado es aplicable a todom loa aboncas prevagtos en La DirecTtiva

TE/LIE/CES

amcnLgcal
A pargls
dastintas

Glek.l.1.

Slal. 1.2

Glel.l.3d.

Glet.1. 8.

Glet.1.5.

s{et.I.6.

Glm). 1.7,

que contiensn  nitrdgens exclusivasente en forms nitriza,
§ uréica.
e und wmrsma  disclueidn de  la maeatra 38 determina sehre

aligaogas.

El nitrégens total por kjeldanl:racién dirseta an L3 dlisalu-
£10n en ausenciy de pitratos.

ZL ritrdgenc total en presencia de mitTatoa, por kyeliahiiza-
ridn de iz slicucta previameite reducida por al métods Ulsohn.

En ampos casce el amoniato f¢ deterMina Come se indica en mi

metody T
Il nitrdgera total sciuble. salve L RATTEgene nittico, per
*ieldahllzacidn, dAespués  4m  hatesr elifgnado  ¢L teogen

witrica mediante gulfaty farcose =n eedio deide. E1 amsmlacs
58 detErmisa come $6 andice en el mtoas 7.

E. nitrdgenc ajtrico ae determinz gor diferzncis entre los
punkees Toral

Blel.l-2 v 8(el.1.2 yro trtre el mitrégens

salupie 6l¢).1.2 ¥ ia suma del trogeno amoniszcal ¥ el urdizg
Sl 1.5 . [?ll’}.l,! 5 Sle). 1.7 & 6‘21.'..8;

£l nitrégens ameniacal  se

Grtertine por  desplazanients e
Irie. en medic evaptualmente alcalice: el asaniaco Se recsgs
B un Volumen ceaocide de wna diselucidn valorada ce #cide
sulfirico 5 s¢ detesmina segin 2l sstodo 7,

Il mitrégenc uwréico xe

iranaforaa en amoniato, utilizendo

ure#sa, y Bt valora con ane disolugidn valorads Ae aciaa
clornidrico.

£l mrtrogens urelso tamhién e puede

erminer per gravime-

“ria zon zanthidesl; el biuref que presipite 4l mismo tiemga

puede asipiiarse A1 ndtrdgeno uréiss Sin gran errgr, pusma au
cantenids en low AbOhGs complE)os FUBle S4T ouy baio.
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#{a).1.8.

Ademin a2l nitrégens uwréise se pusd: detarminar por diferencis
segln el cuwdiv sigulente:

L.} ¥ H
Cago nitrice amonlecal wrfice
1 usente preseats Eie}.1.1% = {B{e}.1.5}
preaente Gigl.3.3 - [Bief. 1.5t

2 preyents

E{e}.2. MATERIAL ¥ APARATOS

Ble}.3.

GBiei. a1,
#ie}.2.2.

G{e}.2.3.

B{dj.2.4.

Gle).2.5.
8{nl.2.8.
B{al.2.7.
Efw) 2.8,
E{a).2.9.

6{el.2.10.

REACTIVOS
&ie).2.1.
siel.3.2,
G(e].3.3.

Glw}, .4
&le).3.5.
6{u} .36,
8iwl.3.7.
&{e). 3.8,

6ie).3.9,

6{e),3.30
a).3.11.
B{w}, 312,
Ble).3.13,

G{e).3.14.
6{w).3.15.
6(w).32.18.
6{#).3.17.
Sie).A. 18,
sle}.3.19.
£{e}.2.20.
tle). 802,
&i{m}.3.22

Sia}.3.23,

Giw).5.24.

B{e).3.25.

6{n).3.26.

Destilader come €n 7.2.

Aparetfo pare la geTerwinaciSn el rotrigeno mopRiacal sTgUn
im therice wnmiitica (6(e}.2.2) {ver figurs 1).

Aparata pAcw be deteTRinacién del nitrdgenc wéice por el
wévoda de lo wreasa. {6{d).2.3) (figurs 21

Agitadsr sasdnico TOtAtlve da J5 a 4C Tavoluciones per minu-
te.

pH—taetrs.

Fipetas dr precisitn é&¢ ¥, 5, 10, 2G, 25, S0 y 100 ki,
Matraces kjeldanl de cuwilo large, cw 30 v SO0 al.
Mutreces aformdos de 10G, 250, SO0 ¥y 1000 ml.

Crisoles de vidrio con placa filtTents: dikmetre de 108 poros
S & 15 jum.

Mortercs.

Agus degtilads o desmaneraiiowis.

Sulfate de porasio {p.a.).

Flerrs para andlisis, reducide con hideégens
indiceds de hierrn deba reducic sl seoos 50 g o nitTdgenc
aterizel.

Nitrate de potamié (p.k.).
Sulfste o smonic {p-&.-}.
Ures (p.m.),

Disciucidn valorads e dicide sulflrico 0,2 N
Dimolucidn concentrads &= hidrdxids de sodin:

[la cantidsd

Dimolucidn mcuonl B4R W 30N (B/V) de MaTH, eashte da
amanfaes.
Disclucién wvalorwds de hidrimadoe de sedic o5 de potamio,

exents de cartenatos 2,2 W.

Acide suifirics {4, = I.Ba}.

Acido clorbfdrice diluido 1:1 en volumen.

Acido scEtice S6-100%

Acide sulfirica.

Disglucifn atuoar con un 0% de Hzm‘ iF/Y¥), exenta de
amoniaca .

fulfats de hierro (II) tristalirado {Fe B0, ?HZD}

Disclucién valoreds dv dcido sullorico Q0,1 %

Algohel setilica.

Dimglucion satursda de Carborato de potamic.

Dosolucidn valorads de hidréxido de godic o de potasio 0,1 M.
Craclucidn saturads de hidrdvide de baric.

Disclucién de caroonmts de sodic al 10% (B/Y;.

Aeide clarhidrica 2 N

Tigoluclitt valorads de dcide clorkigrice 0,1 N

Tiwolucidn de uresss-

Poner #n mugpansidn 0,5 mg d¢ uresas active en 190 ml ge agea
deatilada, Con dcide glornfdrice G.1 W {&(e}.3,22) gjustar el
pH & &,4 con el pH-metro {Bla} 2.5 %,

Aenthidrel.
iaslocidn ai SX en etanod o setancl kil E.30.0. Be
utilizar productos que den una =lia proporcién de ipsoluble!.
LA BOutidn me CORSRTYA  fres
protegids de 1a luz.
Catalizadnr.

Pagsr #n ITASCo cerradc ¥

Oxide d¢ cobre [Cubl: 0.2 § 0,4 g por Selermanacidnc v ouna
caniidad sguivalante de Sulfate de cobre pencansdratadn, de
0O.95 m §,.25 g por Sefermanacide.

Faedra phmez
zaleinade.

Zrenalade, lavata g2 dcido  clernidries oy

Ble). 3.7

Gle),3.28.

Glg}.3.29.

6{al.% 90,

Indicador mixtc.

Diselucién A: Tisclver i % de rcjo 4~ metlio en 37 ml dx la
Zamolucidn dr hidedwids de Sodic 0,1 B y vompletar a I 1 oonm
aEua.

Tipelusidn B: Disclver 1 x de eyul de ewtrlenc en agus f
completsr & I 1.

Mezclar un wolumen de Ea disofucién & ¥ dof voldrenss d¢ is
Aimclucidn B, Este indicador «x vicleta en mesie szids, priz
an medic neatro, y werte en gedio alteline. Ytilizar 0.9 ml
{10 gotas} de esta dizolucibn de ingicadar.

gieelucion de wndicader d= rolo de metllc.

Disoleer 0,1 g o= roje de metiln en 50 al 4e etancl dr HEY,
campletar a 130 ml con ague y TLITrar en cage necesagrig. Se
puede utilizer s=zte 1ndicader (4 & 5 gotas) en lugar a1
anterior.

Papeien pndicasorés,

Tornascl, azul de bromotimal (6 Cualguier GLRO pepel sensmibie
a pH antrs & y &)

Etangl o metanol de 957,

E{#).4. PROCEDIMTENTG

G{mf.4.1.

E(wi.4.2.

Slat .3,

Preparacidn de la muentra.

Segin sétode nt 2.

Praparacitn de it diasluciém pare £l andlieis.
Pesur, coo aproximaciin d¢ 1 og. 10 g 2e la Marstre #
wntrodurarlas bn an satraz aformde de SO0 el
matraz 50 £ de agus y 20 wl de &iido clohridricp dilumide
i6lal.3.11)., Agitar y dejar sn Tepoan hasTé que CeEe G0
poaible deaprendimients da didwide de carboma. Afgdir a

knmdis Bl

continuacifn: 480 Ml ¢ wgum ¥y mgitar durante medis horm =R
#l agitador {6te}.2.4.7. Coopletar =1 wolumen o0 AgUR,

homogeneizar ¥y filtrar sobre [iltre =spo en un refipiente

M.

Wi trégonc total.

Gi{e).4.3.1. Muextran ein TUtratos. '
Introducic en un matraz Kjeldanl de 300 al, uma
abfcucta del filtredo (8{e}.2.2.) con un centeni-
da mkximo de 100 mg &t pitrégenc. Afadir 1% =i de
4cide sulfirice congwntrade f6(e].3.10.0. 0,24 g
dx frids de cobre & 1,25 g o4 sulfato de cobre
{£fe}).2.25) y unos grance o4& piedra pimet pare
regular la shullicién. Cefentar moderadamente

Para iniciar ¢l ateque, despudr calentar fuerte-

mante Basts gue ¢l 1liquido se porga incolora o

ligerameants verdono y extuiecen a  desprenderse

Dedpub e

cuantitativamsnts la

humos  blancos. de enfriar, SrAsvadnr

soluribn  a! matraz  dael
deptilpdor, diluir hmwte 500 Rl con agus ¥ enedir
eI 3261,

fonectar el catrer sl dexrilador (7.F) ¥y conti-

mlgunos granos de  piedra pdme
miar la determinacién como ee indige en & punto
Ei{d}.4.8.1. 2.

£i{m},4,2.2. Mussiras con nitrstos.
Tomar con unA pipeTe de Arecaafdn una miicuota
drl filtrado 16,0} 4.2 que no contenge mie e
4G mp de oiTrdgens nitries, ¢ introduciris e un
erlenmeysr d¢ S0 mi. En sste fame del enmalims
carspe  de  imcortancie la cantidad  twtal o

ARadir 10 mi de Acido sulfirice gel

AR iEiel 3. I3, 2 g de Mierro reducids i6fel.I,

3.} § tapar inmediatamente =1 erlefvetyer CON Wh

nLtrbgena,

vidrio de reic). Calentar ligeramenie Tuuta que
la réAcc1d6n mes Vivs perc Ao TuMuElTosEs. En £ATE

momento, defeper el calentasients ¥  derar  en

TeEpLRI Al menos Tres horas B A HEMPperElura

ashients . Trayupser coantitativemente ¢ liguide

A wn mATTar aforade de 250 ml despreciands el
nierrc mo dimurlto. Enrasar con agua. Homogenel-
zar oon Cuidedc. Ton unma pipeta de precisidn

tamer  uma Rl{cuots que contenga come mdxime 100
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6le}. 4.4,

Gle}.4.5.

Gle).4.6.

mg de nitrdgeno e introducirla ea un matraz
Afadic 15 ml  de Acide

(6le).3.10.),

Kjeldahl de 300 ml.
sulfirico concentradao 4,4 g de
axide de cebre 6 1,25 g de sulfato de cobre
(6(e).3.25) y wunoes granos de piedra pdmez para
repular  la ebullicién. C{aleptar moderadamente
para iniciar el atague, después calentar fuerte—
mente hasta que el liquide se ponga incoloro o
ligeramente verdoso y empiece el desprendimiente
blances. enfriar, trasvasar

de humos Dejar

cuantitativamente la disolucidn al wmatraz de
destilar, diluir a vhos SO0 ml con apua y afadie
una graneos de piedra pdmee (Bl{e).3.26). Conectar
el matraz al destilador {7.2} y wcontinuar la
determingcién como s indica en el punte (B(d).
4,2.1.2.). Efectuar wna preeba en blanco ¥
tenerla en cuenta en el resultado final.

Nitrogeno total excluide el nitrégeno nitrico.

Tomar, con una pipeta de precision, una alicucte del filtrade
(6{e).A.2)}) que no contenga mas de 50 mg del nitrigeno a
determinar e introducirla en wn matraz kjeldahl de 300 ml.
Diluir a 100 ml con agua, anadir 5 g de sulfate de hierro
(II) (6(e).3.14},

(6{e).3.13) ¥ unos granosz de piedra pdémez para regular la

20 ml de dcide sulfurice rconcentradn
ebullicidn. Calentar al principie con moderacidn, aumentando
mis tmrde el calentamiento hasta la aparicidén de humos
blancos. Praseguir el atague durante quince minutos. Detener
el calentamiente, introducir en 2l matrazr 0,4 g de axido de

cobre & 1,25 g de sulfato de cobre (6{&).3.25). Volver a
calentar Io suficiente para gue se desprendan otra vez humos
blances y mantener asi otros diez o guince minutos, Dejar
enfriar, trasvasar cuantitatjvamente el contenido del Rjel-
dahl al matraz de destilar del aparato (7.2]. Diluir con agua
a ungs 500 ml
{6(e}.3.26).

continuar la determinacidn come en el punto B(d).4.2.1.2).

¥ @hadir ungs granos de piedra  pdme:

Conectar el matraz al destilader {(7.2) vy
Efectuar una prueba en blance ¥ tenerla en cuenta en el
resultado final.

Mitrdgeno nitrico.

Se obtiene por diferencia entree las resultados:

6(e}.4.3.2 - (6(e}.4.6 + 6{e).a.7.1}

[

6{e}.4.3.2 - (B{e).4.6 + 6{e).a.7.2)

[+

Ele).d4.3.2 - {6(e}.4.6 + Gle}.4.7.3).

Niterdgeno amoniacal.

Con una pipeta de precisién tomar una alicuota del filtrado
(B(e).4.2) gqua ne cuntl.;nga mis de 20 mg de nitrégeno
amsniacal e intropducirla en el matraz sece del destilador
(7.2). Conectar con el aparatoe.Tomar con pipeta 50 ml de una
disclucidn valorada de &cide sulfdrics 0,1 N (6(e).3.15) e
introducirles en un erlenmeyer de 300 ml, afadir la cantidad
necesaria de indicador {6{e).3.27 & G{e).3.28) y la cantidad
suficiente de agus destilada para que €l nivel del liguido
gquede unes 5 com por encima de la abertura de la alarpadera.
Introducir aguwa per el embude lateral del recipiente del
destilader hasta tener un volumen de unos SO ml. Agirar,
afiadir unas gotas de alcohol octilice {6(e}.3.16) para evitar
la formacidn de espuma Gue pueda dificultar la entrada de la
corriente de pgas. Alcalinizar won 50 ml de la disolucién
saturada de carbenato de potasio {6(e).3,17) ¥ empezac
inmediatamente a expulsa:r de la suspensidén fria el amoniaco
asi liberads. La intensa corriente de aire necesaria (caudal
aproximade de 3 1 par minute) se purifica  oreviamente
Yaciéndola pasar por frascos de lavade que contienen dcide
sulfiiricy diluide e hidréxide de scdic diluido. En lugar de
utiligar aire a presidn, también se¢ puede operar al vaclo
{trompa de ague} con la condicidn de que Jas conexiones del
aparate sean herméticess. La eliminacidn del amoniaco suele

completarse a las tres horas. §in embargs es mejor combrobar-

&6{e).4.7.

lp cambiando el erlenmeyer. Una wez terminada la operacidn,
retirar el erlenmeyer del aparato, lavar el exteemo de la
alargadera y las paredes del erlenmeyer <on upm poco de agua
destilada ¥y wvalorar el exceso de &Scido con una solucidn
valarada de hidréxido de sodie 0,1 M (6(e).3.18). Efectuar
und prueca en blanococ y tenerla en cuenta en el resultadg

final.

Hitrégeno uréica.

6{e).4.7.1. Hétodo de la ureasa.

Tomar con pipeta una  alicuota del filtrade
(6f{e).4.2] qua no contenga maz de 250 mg de
nitropgeno uréico. Afadir la cantidad neceszaria de
una solucidn  saturada de hidrdxide de barig
(6(2}.3.19) para precipitar los fosfatos, comproe
bando con una nueva adicidn qQue ya no fe produce
mas  precipitade. Eliminar, a contimuacidn, el
excese de leones de bario (y de los de calcio que
eventualmente se hayan disuelta] con i@ disolu-
cidn al 10% de carbonate de sedie (Gle).3.20}.
Dejar sedimentar y comprebar si la precipitacién
ha side total. Enrasar, homogeneizar y filtrar
con un  filtro plegade. Con  wna  pipeta de
precisidn introducir S0 ml del filtrados en el
de 30} ml del aparato [6(d}.2.3).

Acidificar con dcide cleorhidrico 2 N {Ble}.3.21})

erlenmeyer

hasta ph 3, medido con el pH-metra. A continua-
cidn llevar a pH 5,4 con hidréxido de sedio D,i M
[6{e).3.18). Fara evitar pérdidas de amwoniaco al
hidrolizarse la ureasa, obturar el erlemmeyer con
un tapdn provisto de un embudo de 1llzve ¥ de un
pequedic recipiente protector que contenga exacta—
mente 2 ml de una solucidn valorada de acido
clorhidrice 0,1 N (6{2].3.22}. Por el embuds de
1llave introducir 20 ml de la solucidn de urcasa
{6 (e}3.23) ¥ dejar en reposa durante uaa hora a
2025 °*C. Poner en el embuds de llave, con una
pipeta, 25 ml de la sclucién valorada de acido
clochidrica 0.1 N [5{e).2.72), y dejarles caer
sobre la solucidn ¥ lavar con un poco de agua.
'rrans{erir- cuantitativamente e! contenido del
recipiente protector & la solucifn del erleame-
¥er. Valorar por retroceso el excesc de acide con
la selucifn valorada de hidréxido de sodia 3,1 N
(6{e).3.18) hasta pH 5,4 medidec con pH-metro.
Efectuar una prueba en blanco y tenerla en cuenta

en el resultado final {ver 6{el.6.1 y Gle).6.2).

6le}d.7.2. Método gravimétrico del xanthidrol.

Tomar con wna pipeta una alicucta del filtrado
{6le}.a.2) gue no contenga mas de 20 mg de urea e
intreducirla en un vasc de precipitado de 100 ml.
kfiadit 40 ml de deido acético {6(e].3.12]. Agitar
con varilla de vidrio durante wi minuto. Dejar
sedimentar un pesibie precipitadc durante cinco
minutes, Filtrar, lavar con unas gotas de acido
acético (8{e}.3.12), ahadir al filtrado 10 ml de
ranthidrol {6(e).3.24) gota a gota ¥ agitando con
varilla de vidrio. Dejar en repaso hasta que
aparszca el precipitado. Agitar de nueve durante
une ¢ dos minutos. Bejar en repdse hora y media.
filtrar en un crisol de vidrio <on placa filtrante
[E6(e).2.9), oreviamente desecado ¥ taradse, con un
ligero vacie; lavar tres weces con 5 ml de etanol
[6(£].3.30] sin tratar de eliminar totalmente el
Acido acético. Meter en la 85ftufa ¥y mantener
durante una YMora a 130 °C (sip %obeepasar los 1445

20). Dejar enfriar en un desecadoT y pesar.
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Gle).5. CALOULOS
G{e].5.1.

6{e}.5.2.

6le).5.3.

6{e}.5.4.

G{e).5.5.

E{ej4.7.3. Mitodo poe diferencia.

El nitrégens uréice tasbien Fe puede calcular

segun ¢l siguiente cuadro:

" oo n
tase mnitrice emopiacal uréico
1 Busente presente  [Sla)d,3.1} - {6f{e}.4.56}
2 presente  presente  [6{z]a.4.). - (6[=}.4.6}

Para =l casp G{cl.4.3,
fa - Al x 0,28
L]

W total % =

Demde:

a = Volumen, an al, de la solucidn valorada de hidréxide de
sedin o de potagio 0,2 N {6le}.3.9] gastadea en la prucha en
blanco, realizeda exsctamente en las mismas condicionws que
el spaliziz.
A = Volumen, en ml, de la solucidn valorada de hidréxide de
sedio o de potazis 0,7 N pastados an el endligiz.

M = Peso de la muastra, sxprosads en grames, presente €0 la
alfeuots tomada en los puntos i6[e}.4.3.1) y [6(e).4.3.2.].
Para <l vase 6le}.4.4.

fa—4 x0,20

M total menes W nitrico % =

Donde:

a y A como en Bim].5.1
H = Peas de la omeetirTa "en grawss, prassnte en la alfcusta
tomada on el punto (5{3).4.4}.

Para el camo G{e).4.5,

K amoniacal % = ii— Alx 0,14
M

Donde ;
a = Volumer, eb al, de la disolucitn valorede da hidréxido de
sadic & de potasio 0,1 N gastadoa en 1a prusba #n blaneo
r‘:alizada_ cxactaments e las mismas <condicionss que wl
anblisis.
A = Yolumen, en ml, de la digelueién valarada de hidrdzida de
sgdic o de potaxia 0,1 N gasttados en «l anél‘isis.
M = Pesd de la mueatTe en gramos, pressote en la alfeoota
tomads. para el andilixie en 6{e). 4.5,
Fara el caso G{a)
Hourdien g o S0 A X 0,4

N
Siendo:

a ¥.A como en 5(e).5.3

M = Peso, en g, de mueBtra presents en la alicwota
{6{e}.a.7.1.

Para £l cape 6e}.4.7.2.

¥ uriice X = BT xm

. M

Denda:

m = Peas, oo grasmes, del precipitads.
M = Peso, an erames, de la muestra preseste en ls alfcusta
tosadd para la deterainseidn (5[:)‘4‘7"2.).

Efectuar las correcciones para la prucka en blance. En
Efnecral se pusde asimilar e@ biuret al nitrégeng weefca por

ERcaptoarse wn may baja proporcidn en los abonoz compuecstoa.

G{e) .5, JBSERVACIUNES

E{a).6.1,

6{e).E6.2,

Gle). 6.3,

En el punte G{e).4.7.1, desvués d¢ la precipitacién cen las
apluricnss de hidedxide d¢ sudin, hay que entasar, filtrar y
neutralizar lo mis ripidasmente pasible.

én el misme punts, Be puede wvalorsr empleands el indicador
Gle}.3.28) pero resulta difi‘clil apreciar &l punto de viraje.
Antes de cada analisis, comprobar gl buen funcignamiente de

las aparates y la correcta ciccucidn de las téenicas con usa

" disolucite patedn que contesgn las diferentes [ormaz  de

Sla}.7. REFERERCIAS
fiirectiva de la Comizidn 77/535/CEE de 22 de junio de 1877,

nitrégént €n OCoparcionss sencjentes @ las de la au‘ntra.
Ezata disolucign patrdn e Trep a0 partir de disclucionss
valoradas de nitrato de potasio (G6{e).3.4.}, de_sul-l‘atn de
amonio [&le).3.5) ¥ de urea (6lel.3.6).

Dimrin

Oficial d= las Comunldadea Europeas A% L 213 de 22 de agaste de 1077,
Métedo 2.6.2.. :

7.1. PAINCIEIO
Cesplazamisnts del amanface por eedio de un exceso de hidpdxido de sodio,

7. NITHOGEWY AMONIACAL

degtilacién del amoniace ¥y recogida del mizmo en un wolumen conacido de

dcido sulfirice walerado,

valoracién del exeess de fcido por medig de una

=nlucifin valorada de hidroxido de sodic o d= potasio.

Este miétodo 5 splicable a fodos loz abonos nitrogenades, incluides los

BHOROH COMPUESTOL,
forma de $alez de amonblo y dé nitratas.

centangan urea, cisnamida ¥ otros

F.2.1.

en ios gque el nitrigeno se encuentre sxelusivasente en

Hp ex asplicable a abomos que

toc organi nitr s

. MWATERIAL ¥ APARATCS

Deatilador conaistentz en wn natraz de fonde redonds de capacidad

aproplada unids a  un

cefrigerante por nedin de una  coluong

fraceicnadora provista de una bola de sepuridad eficar.

Los difersntes tipos de aparatcs tienen laz siguientea caracteria—

ticas:

7.2,1.1, Teatilader [fgzura 1.

7.2.1.2.

Matraz de 1.900 ml de londo redonds y cuslle lerge con
borda ensanchado.
Tubs de  destilacidn con bola de sepuridad  wnide al
refrigerants por medic de una junta esférica 18" {dicha
junta esférica podrd sgustitulras por un tuba aspropledeo da
goma} .

Embudo con llave de teflén para introducic el hidrixido de
sodic {la llave podrd suatituiras par un tube de gona
provigta do wna pinza Aofmannl.

Refrigarante de bolas (eeis) con junta esférica "i8" a la
entrada ¥ conectada A& Lk zalida a una alar‘gadﬂ‘a de wideis

peat medic de un tubo de goma {cuands la conexidn al tubg de

-alimentacifn Be realice por medic de un capfn de goma |

perfocadn, la

cutlle ensanchada del didmetre apropiadol.
Hecipicnte de 500 m1 pars recoger el destiladn.

junta eafirica poded sustituizes per un

El equipo satard hecho de un vidrio que no ceda sustancias
alcalinas al destilado en 123 condiciones de uss.
pegtilador figura 2-

Matraz de 100G ml de Fonds redmdo'y eusllo corts con una

Junta esférica M39".

Tube de destilacidn <om bala de sepuridad, provisto de una
junta eaférica "35" a la entrada y uma junta ssférica "1f-
a la salida, y conectade por wio de 3us Jades B un embude
con llawe de terlén, para la intraduccidn del hidrixzide de
sodia.

Refrigerants de bolas ($eis) con junta esférica "18" a la
entrads ¥ conectads s la salida a une alargadera d¢ vidrico
por medio de un tubitc de goma.

Recipiente de SO0 ml para récoger el déestilado.

El equipn eatgri hecho de un crisztal que ne ceds sustancise
alealinae al dastilade en las condicinhes de usa.

7.2.1.3. Destilador Figura 3.

Matraz de 1000 ml (750 1) de fonde redondo y cuells large
r:.on borde enzanchada.

Tubo de destilacién con bola de sepwridad y junta esfériea
"18" m la salida. .

Tube acedado con junta esférica Y1B" a la entrada y extreno
on bisel a la salige [la conexidn al tubo de destilacitn

podrs pealizarse jgualsente por medio de wn tubo de poma en
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7.3,

G T

iuges de la junta #gférical.
Refrigerantsd de doiaa (smiz] copesclado a4 1o zaindd a uha
alargadera da vidrig osr wef:ic d¢ wi tupa e gora.
Recipients ge 330 @l para recoger el destiladu.
ElI e&quips tatard heehno 42 on ¥ideio gue 0o Cetd sodTanclal
wiralinas al destilads en lad —ondiciones do uxg.
F.2.1.4, Destiiader [igura 4.
Hatraz de LI50 ml de fondo redondo y fusils larpse s0mosnsrde
=nuanchado.
Tobo am destiiacién can gwia de sepurlgad @ CLRftd sePEraLa
Y187 a le galida. v goncectsde por 4o 44 Sun iadeos A oun
cubuda 23 1lAve dAe tafidn, destinadc A& .nttodicscs el
Nadrox.do S gedtie jen swatakucidn de Ly o 3onta estférica, Te
padrd utilizar igualmente om tase d8 goma aproptads, La
Tlave podrd sustiluarss oor st Cubito de gomg provisto e
ani pinza Ycfmann apropiada).
Refrigacants de =olam i%f1s) com Junta eaférsca RS g La
sntrada y conecteds a la salida 3 ure alargadere 4¢ visrio
par media de un tudo Jde goma {eusnde i ConRewdn an tuos de
alimenracidn aes reslice por medio de on tubo de goma, L
Junia esférica se zuMTiCLUErA por un Coellc AAsanchAdo Ael
dihmeTro Apropiade).
Recipiente de 500 ;1 para recoger sl ceaTilddn., EL enuipo
48LAr§ heche de un widrio que no ceda gustancian Alcwiinas
al deati1lmds en 1as condivianwa de uso.
T.2,2. Pipetas de precigidn de 10, 20, 2%, 20, lo0 oy 93 =D,
7.-2.3, Matraz aforade de 00 mi.
7.2.4. Agitador rotitorie regulade a 35 8 40 ~evoluclohes por s;nnc,.
FEACTIVOS
.31, Agus deacilade o desmiperalizada exentd de disxida de cAthomo ¥
cuslquier CoOMpueAta fytrogenado.
7.3.2. Acigo celorhidrice filuido. Un volumen de 301 (d = 1,18} mas un
volumen de agua.
7.3.3. Sclecitn valoraga 88 icide gulfurice 0,1 9.
7.3.4. Solurifn valorads de hidréxide de avdia o de petamio exenta de
carbonates 0,1 § [(Parn la variapte a},
F.3.5. Soluciin valorsgde de &clde vulllrics .2 W,
7.3.6. Solucidn valorada e hidréxide d¢ sodio o dr potamio exents g
carbonatas 5,2 N (Para Ia veriante LS.
7T+37. Seluciin valorsde dw &cldo aulfdrico G5 k. | .-
7.3.8. Soluciin valorads e hidrdgrss ~U¥ “wodis a de oOtasio  exenta de
carbonktas 0,5 M. !jdre la variante 3.
7.3.9. Seluecibn de hidrdxide de 3odie, exenta de amoniaco, que COREERgs
alradedor del 3% de NaOH td = 1.33}.
¥.3.10. Indicader mirte,
Solyctén & Dimglver I g da roio de metile e&n 37 ml de selacisn de
hidrdnida d¢ Acdic 0.1 N y complefer hasta 1 | con aAgus.
Sglucidn B: Maalver | g de maql de matilenc e; agua y completar
nasta 1 1.
Mezelar wn voluwen de la Aolucidn A con dog volimenes de fa solucasn
8.
Tota indicador aa Yicleta en solucisn Acids, gris en soluciém neutra
¥ verde 0 solucidn alcalina.
Utllizar 9,5 ol (L2 gotas} de aata aolutiém indiradora.
T.3.11. Solucién indicadors da rojo d¢ estilo.
Tigsolver 0,1 g da rojo de metilo an 50 nl me etanal de 35%
compietar pmacA 00 mi con aguh y fiIREFRr S1 furss neceduris. Se
pusde utiliza: este lndicedor {4 o 5 gotam} 4n lugar del anter:er.
7.3.12, Piedra péoez em  fragusntos, laveda com keude  clochidrace ¥
calcineds,
A I%-Eylisto de amonis poa.

PROCEDINIENTO

74,1, FPreparacién és Iz sulatra. .
Segln mEtods ¥ 2,

F.4.2. Praparacidn de la solucifa pars el mndlisss.

Efgctusl con lan muestra une pruthba df eclobilided en agua, =
temperaturs ambiente y Bn lp proporsidn del 2% (PSV]. Pesar @

zcontinuactin conm sprowimkclidn de 1 mg (3eg0n les indicasiores del

cuadrs 1) una cantidad de 9, 7 & 17 g A2 ia musstra pregarada parsa
el mnalisis e dtroducivia en un matraz aforado de 500 <=1, Japin sea

e} resultadta de ba prueba de Sciubilidac se proceds cano gigues

al Productys compleatamenta sciubiles en owpua.
Afiadir 2l matrad la cantidad de agua necesursd pecs disoiver la
muestra; agetar ¥y, despeds de Sue 3¢ hava diSuelfn por Compietc.
aprasar y merclar cuidadetamente.
%) Praductoz ne csmpletamante solubles en agua.
Afadar al matrae S50 al de agua ¥y & conmiruackidn E0 mbo g8 Seidd
chernidrice 7.3,2.). Agatar v dejar repynar hasta que néte el
poalble desprendimients de Jdidxido de carbont. Afadir al0 =] Js
agus ¥ agitar cor el agitador cotatario (7.2.4] duranTe una media
hora. Forasas con oagua, mezclar ¥y filtrar oo un filrro s4co en
Wl recapiente seoo.
CYADRS 1

fadry de las iomas de andlisim, A0 las diZolectores y S¢ koS

fatcoulas que deben efectuarse con cade una Jde lus variantes 1,

by 3 da inx maTodom. o

s

Nariant= & -

Cantydad ohxime de Gitrdgéfls amonliacai Que e m_.u.n.mri.. B mg
Cantidad da dcaide sulfirice 3.1 ¥ que ze ..q..r..u...onw #f ¢l recipisnte
donde 3e recoge el deatilade: 5S¢ al. ’

Yaloracitn por retroceas copn NelH o xn._..._ 4,1 N

Cantanids Toma & Disclucifm Extracrifn pars  Chlouloa

Ancjarpde  wmd)isle la et Lactdn
dal o T
= 'S 1 =L wl WK = {50ndixF
|1.1\
b
r
-5 i) < 50 o [50-A) ¥ B34
LR ] w I e 25 PS0-A) x 0,28
0 - 1% 1 B ~5 iB0-A) W .40
-
1% = 20 1 = t50-AF x 0,58
o - 40 L] 13 [%a-h] x 309

-
¥ariante b

Cantided miximm du nitcogeno mmosiacal due se demtila: 100 mg
Lantided de dcada sulfarico 9.2 N gque =& colochk &n el recifizentce
dande $# ressge el destulmdo: 50 mi

Yaloracién per retrocesa con NaDd o XuH @2 N.

Comtenidn Tomn & Dlssluclée Eawcrwccidn pus  Chloalos

deciaredc  mdlisis La demtiacido
dal shanc

L x- al, - HE = {AD—Alxr
a- % i L 10 (HO-AF x G.i4
3 - 1T 1w e "~ {50-4) & 0,29
1 - 1s 7 L] 50 (8C-A) 2 0,40
1% - X 3 .00 L] (B0wh] 2 0,%
2 - & 7 = Fa) [50—4) k1,00

Yarimnts «
Cantidsd mixims de nitrdgenc ssonisfal que xa destila: 200 =g
cantidad da dcido eulfdrico 0,5 N gue we coloce en el recipiente
donds am pwcage gl daseilads 35 ml
Yaloracién por retrocesc con NalH o KOH 0.5 R,

Costeuide Tom de Meolocids Ixtrsciie pere Clisulos

declarsd  anblisis L deazilacife
al sbons
[ o [ ml, % = {3c-ATer

g5 1+ =K Fo=) 354170, 17%
s - i i 2} [ 4] 3%k }arld, 453
10 - 15 kd wna 100 (3%=5}sl), 500
jL - o L L -3 L {98-a)xt, 700
m-w 3 0o 4] (35—l , 400

- o
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T4, Andlizie de la selucidn

Segin la veriante escogita, colacar em =]l recipiente donde se reco
ge el destilado 1s cantidad esscfaments medada fde aslucién vaiorada
de dcido mulffirico gue s+ indica en vl cuadre I. Afledir la cantidad
aproplade de in molucibn indicadors que a= hays ewcogido (7,310
& 7.3.1.), ¥ 2i fueer neceserig, ARUE PAFA COmEBEFULF T voiueen Ale
nimo de 50 ml. Ei estremo de la alargedera conectade a ja salida
de]l refrigerante cebe encontrArss por debajn de ia superficie de
1 solucifn.

Extruer con uns pipets de precimifn y segon las modalidades del cus-

|

Gro, we partes silzucta de e splucidn {7.6.1). Introducirla en ei

matre: de destilar. Afadir ague pars conseguir wn voplumen total de

aproximadanente 330 ml ¥ Algunos [ragmwentos de pasdra powmer (7.3
12} para que la sbullicidm sea reguler.

Mentar el daatilador. T dn las pr LEvER LAM DATE 1Mpe—

dir cualguisr pérdida de amonimcc, adadir wl contznide del matrez

d¢ destilar 1 mi de adlotidn soncentrada de hidrérido de godio (7,

3.9) o 20 =] de patea mixme golurldn An &) oo de que ae hulieden

utilizege 20 ml de dcide clorhidrice (7.3.2) oara la damolucién de

18 muestra. Calentar progreAivanenTe sl matral pars SvYLTAr urta ebu-

11j;§ i demmmindp violentw. {uando haye cooenzedo la wbutlicidn,

d‘.ti},‘;“‘! razén de Bproximadassants 100 ml rade Rier 8 quince misu-
tos; el ugi'um Trrtal de cestilade debe wwr de unow 250 of |F_8.27.
CuArdc ¥ NG e toma ninguna pérduids d¢ amoniaco, bojar e recipien—

te W #) Qe EA PAsClA Bl destilado e formd guo =l setress oe ia

alargaders del refrigerante witje por sncima oa iz sugeaficee del

ifguids. r!
{oeprobar por medic de un ;{‘u::;\m apropiade, gue £& desatilede gue

circulk ¥E Re conbiena mniﬂacn. Lavmr el eatrema del refrigerante

cuR LR Pota 08 AFUA § vALOMKI- B Axcean Ae Redo cent 1e aciucidn

valorsds, ‘f’ nidréxidu ¢ lacm"'c dr polario preascritd pars Lo WE—
riante mdoptaddv,_

Fare la Vilﬂﬂelmﬂ!w = podokn utilicar geiuciones =
consantratidn diferente o condighlon 48 gue lom wslimenes ufillEsdos

) T 248N wupeTiores m 4045 ml,

T.4 4, HECET una prusba en blanco wen bas mi zondiciones ¥ tensrls #n
cuefid e ¢l chiculo del mewltmdo fiend, -

7.4.3. Pruka de comtrol. .
Aotéa de ofectunr 1ot andiiain, s neceparic asepgurarec dﬂ'buen
funcionamients de los aparetos y de L& wplizacidn corrects de la
téenics anmiitice, utillzande pars eilo wia parta sliructa de une
soluckdn de sulfatoc de amornio Tecidén preparsds (7.3.13} m:n- ot
g8 la cantidad mdxima de nitrégens prescrits DEMS if YAFIWATE &ACO-—
pida.

7.5, DALOLOS
Se efectuar pegln l& varimnts elegitn que Tigare an el cuadre ni 1.
Simnde:

5 el & 35 omi el wolumEn &¢ molucidn valorads de dcide sulfirice que 3£ Eo—
nen €N Al recipients gonde we recops el deetilada.

A = Yolumen, e mi, de solucién de hidréxado de $ofic o hidréxido de pota—
Eig utiilzedos pars la valaraci®s por retroceso.

F =« Factor que engloba el peso, la dilucién, la pwrte silcuata extraide ¥
&l eguivelente volumdtrico.

Low resulimdns se sxpraman en porcentale de Ritrégens smonincal en el abons
tal como €ste se reciblé pars «1 anflim:a.

7.6, MBSEREVACIONES

T.E.1. Lw cantided de nitrageno amchiacel contenida en la parte slicucty
sxtralds segin el cumdre nerd siredsdor de:

- 0,05 g. pera i varimnte a

1
i
LL S

- 0,120 g. pars ia varants b
- 4,25 g. para la veriante c
7/6.2. El refrigsrante debe Tegularae de tal forme gue gErantlice un flule

conctants dea sgue de condensacidn. Debe procurarss gue e destila-

cifin s= afeciis entre treinka ¥ CuArSAtE Kifuios.

7.7, REFERENCLAS

Lirectiva de :a Comisidn 77/S3I5/0EE de 27 de Junis de 1977, Luaric Oficsal
dr lan Comunidedes Zuropeas n7 L 235 de 22 de rpoEte a2 19TY . Métmde m? 3.0, h 2 E-\
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Flgurs 4

Blm}.l.

2iai.2.

afal).3.

Bla).8.

3lal. BITROGENO WITHICO Y AMONIACAL
{wETODO ULSCH)

PRINCIPIY

Feducoism I8 W28 N0

2 a AMAALASE con tLANTS

atox ¥y de las ners:
metdiice e own 2edic AZics, Destilacidn del aruniaco v recopulz del mosru
en un waluwnen  conoc1dd  de seluildn e atiZa sulftérice  valorode.
Yaloracldén Al excmsc e Gesde selfdraco aoar medio de una solucidn
walarsgda de hiagrdxide de sodia o ROtas:o.

FUESENLE PEtodg s ARlica a TAANE oy ahomom AlTrogenacexn, ancioldon
05 ALRnS CUTDLeIloS 40 A0S GuUe E. NLLCATAND SH SnCLENIrA AXGLWE L WATERLE

#A TerTa Aitflra o on (arma amealacal y aitrica.

MATERIAL ¥ APARATIS

Coma e V.0

REACTTHE
Bia).3.1. Agua destilada o desrlasral.zaca. =:e0ta de 2idxids de caruond
¥ e cusljuier compuegsts nitregenads.

Bia)- Acida clorhidrice diluids: volumen 3% HCL d = 1,181, mas un

velumen de ague.

8{a}.3.3. Solueidn valorade de Aclde sulforico 6,1 8.

B{a}.3. 4. FAulucion valarage de nidromide de sodig o de petasic G.i M.
exenta de carbonates.

Bm). 3.5, Solucion de deldy aulfdrisg que contenaga alrededor del 30% de
<f2m4 {P/Y], exanta de smsonlaca.

Bia).3.6. Hierro reducido zon nidrégens (ia cantidad preacrita de aisrre
Anbe poder ceducic por Lo menoa 4,05 2 de natrdpsne nitricol.

Bl{ni. 5.7, Sulucidn de hidréaido de Bodio que contengs aproxifadamente el
0% dw NaDH id = 1,33}, exenta de amonlacp.

A{m}.3.8. Irdicador swzta,
sclucién A: Disslver L g de roio metils en 17 ol de molucisn
de hidrdwado de sodie ©,1 N y campistar hazte 1 L con agua-

S0lucidn B: Dleclver 1 g de azul ¢ wetilens sn agua ¥
completar hASTE 1 1 con agun.

Muzclar un volumen de la splucidn & con dos velamenes de la
zalyeciéa B,
Z9te indacador ew viclata en solucldn dcida, gris e; solucidn
meutra ¥ verde en 3oldclén alzalina. uxilizar 2.5 ml 4L
gctas) de wata golucidn indicadors.

Bim].3.9. Sclucifa indicsdora de roic Jde wetilar
Jisgiver 2,1 g de rojo d& mmtila en 5 =) de etangl A= 989,
sompletar hanta 190 ml con agua ¥ fuitrar =i &8 RECEsar.o.
Se pusde utilizar este Iindicador {4 4 5 gotasi en lugar del
anterior.

Bia).3.10. Piedra pdew: #n Tragmentes, lavada cun 4oids <blerhidrizo y
caltineda.

Afx),.3.11. Hitratc Je sodio w.a.

PROCED IMIZNTD

8{a).4.1, Preparacidn dw la mumstra.
Segun rekzoda 2.

B{=},4.2. Preparacidn d¢ la soiucidn peara el andliais,
Comz en {7.4.2).

Bia).4.3. hpdlisis de Lo sglusién:
Foner en ¢l recipients domde ae recoge el dembllisdo 50 ml
mxdcton de heldo sulfirico valormde sndicads wn la variante a
del cusdra del métode 7. ¥ afadir despuéz  la  cantldad
aprapieda ds  la saluridn  indicadora elegida (B(g).3.3 £
Hlar, 3.9.), El extremo de 13 slargedera conectads z la aalida
del refrigerantes deDe encont-arae por debsjo de la mopecfizis
del gcida walorsde contenide em el reclplente donde 3o recoge
el destilado. For astlo de ua pipeta de precizién extrasr,
sagin las ifdicacionsd d9¢ la varisnte a dal cusdro del método
T, ana parte aliceots de la solucidn nicetiem ¥y ponerls en el
matraz de deatilar. Afadir 150 mi de ;guu.’)ﬁ ml de solucidn
de dcido sulfirico al 20% (A{a).3.5.), mgiter v adsdir & g de

hiwrro reducide (Bial.3.5). Laver €1 cuwllo dol matraz por
MEALD ue URR Ripela €ON VAFLow o 38 AgUA ¥ Solocar agbre =]

cusila del matraz un pequedic embude de vidrla con wdatage

R
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fia}.6.

Binl.&.

LIITEN

Bio), 2.

B{u).3.

large., Talsntar al bebe maria duraste una Rora y lavar a
contipuacidn ven varios nl de ayug el vastago del embudo.
Tomando  precautiones  pars  ispedir  Ltuvalguier pérdica de
amoniace, Bhadic al contenaide d=i metraz Ade sestilar S5 =] de
solutith concentrada de hidréwido de sodic (8(a].2.7.%, G 63
ml cm LA mimma scliucidn en =@ casc de que para dasoliver la
myestra se hotaesen utilizgdo 20 =l de Arada zlornldricy
tafal_3.7). Montar el destilader. Destzlar a zontipuacidn al
arcnieco sepun las indicaciones el metodo 7.

Bin}.2.4. Prusba en Dlanca.
Hacer una prusba en Bianco en LAz mismas condicianes ¥ Teasrla
en cuenta en el sdicule del resultade finall

Bi{a).a.5. rroesa de control.
Antes de sfectuar los andlisis. f fesendrao asepurarse del
buen fungionamients del aparate ¥ de la sollcacidno corcecie oe
is theniea anaiitica, utilizando para £.ilo une parte alicuota
v ww  esolueibn de pltrate pe scdip recaien prepaceda

id7a?, 3,21} que comtenge de 0,045 5 0,050 ¢ de nitrégana.

CALTEOS
Cema me efmctusn e {7.5.).
L3k Tesultadne E& eXpresan &n parcentaje de nitrégenc nitrach o de
nitrépens asoniscal v pitriss rounigdos, contenido e gl avong tal comc e
recipsd para o] mndAjieis.
REFERENCIAS
Tirective e la Comigiée 77:535,0EE de 27 de Juwuio de 1977, [Maric
Dficinl de 1ms {omunidades Europeas nt L QL3 de 22 de mgopto ge 1977,
Matodo Z2.2.%.

B{b}. NITROGEMO NITRICO ¥ ABONMIACAL

[METODS ARND}

PRINCIPIO

Reduccian de Aos nitowtos ¥ los nitritos & swealacn an ownd sslutidn
Rrusga neutrs por Aedie df una aleacidn metalice compuests de DOE de
fobre (fu! y d¢ 40% de magnesic (MR} (sleacidn de Arnd), en presencis de
dicTurs de magnesic ENJ;CJ.Z‘J.

Destilacifn del smonisce y racocpida gel mISms en uUn volamen conucady de
aclucitn de Acido sulfirice walormde, walcraciGn el sxcemc d¢ dlids
suifirice por media G¢ unad Saluclédn valorade de nidrexide de sodic o de
potaEio.

Ents mitods Tiene €1 mizoo Awbito de aplicacién gue el métede Dim).

RATERIAL ¥ AFARATOS

Comg en 7.2,

REACTIVOE

BB} 9.1, Ague destilada o desminermlizsds. sxenta Se difxzdc d9e fRTTONG
¥ Cuslquier £OMpLESto Nltrogenado.

Bik).3.2, Acigo clorhidrice dilutde: Un veluzen de HOL (2 = 1,1E: més un
volumen de agus.

8{b).3.3. Holucifn valermds de acido =sulfuricp C,1 N Ip&rFa 18 varjante

4

#(r).3.4. Sclucidn velorads de fadrdxtide de sedio o de potasic exants de
carbonatges 0,1 N (para la varrante 6}-

Blb}.3.5. Soiucidn valorade de dcide gulfls .0 K fpare la variants

bl,

B(b}.3.6. Holucidn valorada de hidrizade de sodie © de potasic exenia de
cartonatoz 4,8 N ipars la variante bi.

Bip). 3.7, Sclucifén ualcraga de &cide aultiries 2,5 N fpare ls variante
3

A{b).3.8. Solucién valorada oe Pidegurdo de sodio o de potasaic exenta de
garbonatos 0,5 K {pars la variente <!,

AiH) 3.9, Soclucidn de nid-éxade dr wnden, sproxamanamente 2N,

Sin).3.10, Aleacidn de Arnd pera andlizis, mranulomeiria upfericr 2 1.0
.

B{b}.3.11. Solucifn de clorurc de magnesis wl 20%.
Digslusr P0G 2 de elorurs de magnesio  (MpTlLE BH‘?EC.' ern

aproximadamente SO0 ml O agum =m0 matces de 3D ae fondo

planc. Fara mpedic gue e orocurca sspoma, snadir IS g de
sulfats de magnesio [xgsoﬂ.mac]. -.
una vazr dizueltos, efedir 7 g de Sx:do de magnesia v aigunse
Tragmeatss Se piedra pomer ¥ Somcenirar la guspensidn & 230 )
rar ebelizcidn eliminmnds asi cualguier rests dt amonimcs qur
pudierh #5tar prementc $n I0A reACTAVRS. Mofriar. completar el
wolumen hasta 1 1 v filtrar,

&(bl.3.12, Inticador mixto.
Selucids A: Lisolwer 1 2 de rojo de metils en 37 al ge
soilucifn de nadrérido de sodio 2.1 M oy completar hasts 11l cou
Agua-
Soluckén B: Digelver 1 g de arul de melilenc en wgus ¥
complatar besta @ I,
Mezelar un wvoluess de la soiorldn A con doe veldesnes oF 1e
soiuscién B.
Emte andicader es yisleta en selucién fcide, gris en solucibn
netra ¥y wverds =0 aclucidn alcaline: weil:irar D5 el [0
Eotas] de cBta @clutinn indicedors.

2ie}.3. 58, Selucisn indicadors de roim de metile.
Lisolver D, g de roje ds cetilo en 53 ml d4& wlanol de 95°,
compietar hasta 150 ml con Agua y FEiltrms 2D #8 haSceEAarin. Se
putde utlilizer eate sndicpdor (4 2 5 gotmal en lugar del
anterior.

B{pi.3.0a, Solucidn indickdora d¢ rojo Cange.
Dngaiver 3 g #2 rojo Sooge en 3 I de wgua valisste 5 filtrar,
=i e3 necesaric, degpuds dt enfriade. Ente indifador moede
wtilizgrse feoultativamenTe. wn GLZAr e lon  degorsiox
anterzormente, #n la REutrtalirecidn de las ertractes éciucs

T . #ntes de ke degtilocadn, L% L\z.md: 05 miopor cada 100 mD de
liguido gue debe nelTrAiizargs.

piny 35 Piedrs phess en Irageentos, iavass oon Acido ciormitaee T
calcingds,

afpe-3-18. Hisrato de nodio poa.

Bibt.d. PROCEDDMIENTE

é{h}.c‘.'b Prepurucitn de iz soiucisn. -
— -
Seflupbtode nv ¥,
—
AfL). 4.2, Freparacic? ¢ la solucidn para #! angli
Rar -

Como en. 8.2,

H{bj. 8.3, Audiisn de la solucidn.
La cantidad de nitrégeno =1 la parte wiicuota astreids para e}
Ankiimin, 10 dept SOLTepsEEr la cantidad mdxime gque de deciva
dei cumdre 1 [F.4.2), Segin !m varimnts eicgida, ponser en =i
reciplentes donde ge recoge =l deutilede i cantided exactameti-
te medida f& solucidn valorade ge éoide sulfdrizo inicada n
sl cusdrc del mEteds 7. Akfadir la cantidad spropisda de la
aniueidn indicsdora elegida B'bi. 331 & B{E1.2.12 ¥, &i fuese
necegerio la cantided de agua g AR precise pata oDtener un
vuiumen minime de 50 ml. Ll extremo de la elergadera conecTada
a le salida del relrigerants debe encontraree por deoRic de la
superficie de la golucids,
Extraer con wnk pipeta d¢ preclsidn, Secdn 1as 1ASLiucClones
da: cuadre 1 (7.4.2), une alfcucta e zolucite alitida.
Tntreducifls N & metraz de destilar.
Aladir Bguk pArm ODtener un Yolumen total de aproximadamente
30 w1l (BIB1.A.1F ¥y a contanusciin 1Oy de la mezcia de Arac

FEI%E)L2010, 50 mi de lm solucibe de cloTurg de megnesi:

Biri.3.11 ¥ slpunos fragoentos de plegra pomez H3B; R LAY,

AcHplAT TApidamente el matrar 2 deztiledor. Calemtar ilgera-
mente  ducants  umos  treints o misures.  Lusge  mumentar 13
temperatura para deatiiar sl ameniace. Frolomgar la destila-
cibn  alrededsy de uma Rera.  Trenscurcide ege  tiewno, el
resituc  gus Rayx s=n el MAtrar  debe  haber tomade  una
consistencia de jarabe. fuands raye terminadc la desvilatién,
vaicrar Ta cantidsed A¢ Lide én eacess #n el recipiente gonds

3a reccge e desiiladc ssgln ias indicaclones del méTods V.

Bikl_4. 4. :irushe en bianes.
Efsctuar un¥ praeGé 0 Llance en las migmas copdisiones ¥

mepevla en coenta en ¢l cdAlcuic del resuitads final,




BOE pum. 176

Martes 25 julio 1989

23599

Bib).4.5.

B{h).5. CALOULOS

Pruepa de contrel.

Adntes de efectuar el andlisis. =3 SECESarLe Apporarye Jel

Luen funcisnamianta del aparato 7 de la aplizacidn forrecta de
la teéraica ankiitics utilizando nara elia ona parte AlicunTa
acdia preparada

de  une  scludidn o4 Aatrata de

188,39

TELiRT

que contapga de O, 0RO A I, 1H0 g odr plTeAgent

MItrico ssQin wariants slaglda.

Come en 3{ai.S,

anl.b.
Bin).6.1.

OBSERVAC IONES

Cuandc Iz zolucign del abono 9 Acide adicodn de @0 ml de HTD

(8{b1.2.2) para dieclwer Ia muestiral, con la parke 3licuata

extraida para sl ANKLi®1a proceder Je la Digulents  formal

Penwr #n wl matraz de destilar Jue contenga la ajicuota
extraida, 250 ml da Aagua eproximadasents ; la caneidad que sea
AecepsArTip de ung de low indimaderes (8(B).3.121. Bibi.1.13) 4
Biny, .12},
ridrizide de sodic (@4b}.3.35

gota de HC1 (B4p).2,2).

Agicar y . nautralirar smeleande 13 soalucidn 2 N de

y meidafirar 34 nuevs con uba

Bi{b).7. REFERENCIAS

Directiva

Oficial A

de la Comisidin FP/BASICEE de 27 de
imd Comuynidatign Eurcosas nd L 212 de 27 de agosto de 1977

Jumia de 19T, Oimeia

Métods [2.2.2},

&icl.l. PRINCIPIC
Reducs i fn

Blel. NITROGEND MITALCT ¥ AMONLACAL
DEVARGA )

de loa nitrates ¥ nitTitom = asonifacs en una  3olocisn

fuertesants alcalink per media de une sleacidn setélics Compuesta por un
45K de aluainin (AL), un 9% da cinc [Zn) y un %O% d# cobre (Pul (alescifn
Davarda}; degtilacitm del amonfarn ¥ recoglda del mizmo en un volusen
conecide de keide subifirico valorsds: valorwoitén del exceso de dcide
sulfirica por eedic de une palucidn valorsda de hidedvido de acdic o de

potanio.,

Este mEtodo tiene Sl nites dmbito de wplicacifin que sl métode Bis).

Alcl.2. WATEALAL ¥ APARATUS
8(c).2.1. Como em 17,23,

algl.2,2,

Ble).3. RRACTIVOE
Bic).3.1.

alc}.3.2.

Destilades
capacidac sproplada uwnide s yn refrigerants por medic de une
bols de  segurides ademiz, scbre al
Teciplante dLonda se  recoge al  destileda.  de

consimtente en v sarrer de fonde rwdonda da
aficet r proviats,
urk “etellis
imvaguzes paras ispedir podables pérdidas de moonisco. El fipe
a4 aparEts
Feproduce on ix Figure 1 y las carmcteristicas de sontale son:
Matraz da 3.00C ml (750 ml} de fonde rwdondo ¥ cuslle largs
con bords snsanchada,

Tubo 4w destilecidn caon ol de aeguridad ¥ ‘unta ssférica
A" a la Ealids.

Tubo acodmde con juRts eaféeice “18° a la antreda y "matrama

tprobade  parm  efsctuar swta  determinacifo  se

A bimel” & la salidad (en luger de la Junts eaférics pueds
utllizerss un tubo de gome epropiads ara Lo Tar el tubo #1
refrigeranta.

Aefrigerants 98 polas [eeiz] unido a la saiidn, poc medic de
W tubo de goms, s unk ilargeders de vidric sontsds sobre un
tapdn que gamtiene igualments ana Botelln lavagasen.
Recipiente de 750 al parw racoger 4) destilads.

Botella lsvagewws pars lmopedic lap pdridas de amonisca.
£l oauip0 sStard nazho de un vidric qué ne Cceds sustanciam
aicaiines al dextiladc s las coodiciones de ums,

Agun dastilads o deemineralizada, exsnta o¢ duSxidn de carbona
7 cuklquler compuests nitrogenado.

hoige clochildrico dilulde: Un volumen de MC1 (4 = 1,I8) ads un
volumen de agum.

a{z). 4.

Alal, 3.3,

Sicy.3.4,

103 = BN

Bler.d A

8{e).2.7.

A(ei.3.8.

Blel. 3.3,

L LE-H -

a(ch.3.11.

Ble).3.12

B{c).3.13.
ale).d.14.

Zaiuzadn valorada Jde icido suifdrico: 3.3 K (para ia varciarta

21en vrlorads de hidrixide de sodia & J& cotasio exenip ds

rarhpaatos J.2 K (para im varianme ai.

Suiucidn valgrada J¢ dcude suifdrivo 3,8 W fpara fa warsante
ol

Folucidn valorada de bidragods de sodio 9 ot potasig exenca Se
carsgnatus 0,2 W fpara is var.ante L.

Solamidn valaorada de acide sulrdrrce 0,3 4 (sara |4 varspate

Sasuerdn valorada de hlécdvigo de soedic o de potasis exenta e
sarhonatod 3,5 § [para la variaste <1

Alegeuén de Devards para amalisis.

vran;lemegria:

~ de 90 & 100% inferasr a 9,30 mm.

- e 52 4 9% Inferior a 2,070 mm.

Se goonmelg snvasgrlas an frasces de (00 poogwo mAKAS.
Solucifn  de hidrdaido
ceMtengd Aproximbdamente pi TR de NaCH {4 = 1, 337,

de sodic. exénta de amoniaco,  que
Indacador mixto.

Seluetdn A: Dimolwar 1 g de reja de metilo &n 37 R de
soiycidn de hedrdzido d¢ =odic §,0 N y completar hgsta 1 L con
Adum .
Solucidn B Dusolvear 1 4 £f ugw] de EEtilena en agua ¥
completar hasta 1 L.

Mezilar un volumen de ls solucién & con d4s volimenes de la
Bulucidn B,

Exte 1ndliador &y vial#ts en soluclin acida, gris en Eeiuacidn
peutra ¥y verde en sciuckém alcslina. Veilizar O,5 ml {10
gotax; de msta aolucide indicedara.

Sgluciln indicadora de rolo de metilo,

Disolvar 0,1 g da rajo de metilo e&n 50 2]l de =tanol da 357,
completar hasta 100 ol con akus ¥ Cilirar si 3 neceasris, Se
puwde utilizar eate indlcador (4 & S5 gotas) en lagar del
antericr-

Etancl de $5-56%.

Nitrato de =sadio p.a.

LICI I

Bic). 4.2,

Bicl.a.3,

Freparscidn de la muentrs.
Segin mhtode nimerg 2.
Proparscidn de 18 solucldn pare =L analisis.
Como am (7.4.2.3.

Andlisis de la

La cantidmd s

99lucidn.

Ritrdgena nitrice pretsnts on la poote wiloycta
axtraids pers vl apdliaiz oo debe sobrepamar ia cantided
nirima qus resulta de} cusdro § (7.2.25.

Segim I verlante sleglida, poner en &l recipiente donds se
rocege 4l destilmdo la cantided exmcTamentr owdida de solucién
valorade de Goido sulfirico indicada ¢n 2l cuadre
Adadir la cantidad spropiads de ba 3clucidn indicadors elegida

17.8.2) .

[B{ep.3.10 & Blei.3.12) y, 9i wn necemario, agua para ohTensr

Wi volusan afnise ot S al, El extremc da la wisrgedera

consctada a la Sslida del refrigerents debs sncontrarss gor

dedejo de la auparficie dr la salucidn. Lienar ia borells
lavagmaws con mgue deatllada.
For medio da una pipete de precimidn sxtrawr, sagin las

indicaciones d#l cuadre @ del métade 7, una parte allcuota de
malucién ¥ ponerie en el matrwi de destiler,

Afadir mgue wl metraz de deatilar para obtensr un velumen de
230-300 w1, 5 ml de etanol [Be).3.13} x 2 g de la aleacidn
Davarde 18(c?.3.9).

En presencia de aslen 3o calcio, tales tomo =l nitrato de
caleie y 21 pitrate sodnlco célelco, 8 conveniente afadir.,
antes de la gdestllacidn y por ceda gapg o abune prosente en
is parte alicuots, O.700 g dw [omafata de zodic (le HPO‘.EE(ZU}
para sxpadlr Ia foreacidn de CCEUH]Z.

Tomande  lan  precauciones O ISR OOCERACIRN pArAe &Vitar
culquier pérdida da  amonissc, ehadir a1 metraz 30 ol
apradimedanente de solucidm de bidréxide e zodio sl 3OA
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iBig).3.10) ¥y si es necessric, o el cesc de selubiliracidn
42189 d= le muestra, ana centldad suplementaris suliclente
parh neueralizer el fcido clornidrica 1Ble). 3.2 presente &0
ly parte allcuwota yxiralda pars el amdlisis. Acoplas el matraz

de degtilar Bl eparatc y Afegurarse de gue las coneaxichnes

queden herm#tisas., Agltar A) MAtraz con precégcidn pAra
mezclar el contenido.
Calentar & fusge liate de forma que el deaprendimiente de
hidrdgeno digminuyn de sanera seasible al cabo de una medip
nore ¥ que b liguide empiece @ hervir, Ausentar 1@ llams para
Gque ar destilen un oinimo de 200 @) d2 liquido ¢F unox Trelnta
minutos  jns  Fobrepasar  low Cuoarspta ¥ Cinoe mnutos  as
destilacidnl,
Una wez terrantda  is  destilecifn acperar  del  apartats af
recipients donde e hays recogido el destiledo ¥y levar
euldadonsments 16 slargedera y la botella lavagases, recogien-
do el wgud G2l levadn s el recipiente de vhiorecifn. Se
valora 4 contanuscidn el exceac de fcide eagin el pétods 7.

Gicl 4.4, Prusbs +m blanco.
Hacer wné prueba en blanco &n las mismar condiciones y tenesla
en cusnté an el cdlculo del resulzade final.

Blc).d.5. Prusba de control,
Arites de proceder & efectuar el anAllsie, € nmecesarin
anmpurAras  de%  puen  fumcicnamientz  del  aparatc oy S0 la
eitcuciin correcta de lw técnica enalitica, utilizanae para
#lic uns partt allicucts de uns solucién de nitrato de satio
recien preprerada (B(e),3.14) que contenge de 0,050 p 0,180 g
de ritrégens nitrico MEQUR la verlante slegida.

Ble).5. CALCULOS

Como e Aia].S.

Blc).6. REFERINCIAS

Directive de¢ in Comasién 77/%35/CEE de 22 de junio de 1977, Diario
“ficial de les Commidudes Eurcpess n* | 213 de 227 4e agoseo de 1970
Wétade Z.2.3,

Figura I

1i. BIVRFET £H LA UREA

1}.1. PRINCIPID

El bowret, en medic alogilnc y en presencls g terivatn de Agdic y e

paftagia,

forna con el cobre bivslent® un complele cOprice vaioleta. L

abmorpancia 4~ Ia solucidén ar mide &m una lengatyg de onds 9e unos S4E mm:

Eate métods ms pplicable exclusivaments o 1 ureg.

11.2. MATEETAL Y APARATOS

1l.2.1.

11.2.2.
11.2.3,

11.2.4,

Eapectrofotdmetso o fetdmetra de filtres, con leE Buficientes
aensibifidad ¥y preci1®16n para permitif medigdas peproducibliea )
C.5% T comg minime (11.6.1).

Matraces aforades de 100, 250 y 1000 ml.

Pipeigs aforgdes de precizadn 2, 5, LD, 20, 25 y 50 ml o fereta e
precidibn praduads de 25 ml/L,0%.

Vasc e precipitedc &0 250 ol

11.3. HEACTIVOS

31.3.1.

11.3.2.

11.3,3.

11.3.4.

11.2.5,

11.3.6.

1L.3.7.

11.3-8.

Agua destileda o desmineralizads, exentd de didxide de chrbono ¥ de
pmoc:iece; 1l calided del ague e ggpecialments Importante para sxte
detarpinpcibn.

Metancl pure.

Solucifn de &cido sulfirice aprosamadamence C,1 N,

Soluclién de BrA-gmade fs =odic sprowirmdgrents ©,1 N

Solwcidn alcaline de lartrato de sodlo ¥ de potaeio,

Er un optraz afprada de t I, digolver 40 g de hidedxido ge modie
pare o0 500 w) de agus, deisr anfriec. Afedir S50 g de tartrate de
mod10 y potatie {Ma K LA 05 - 41{?01. Enrass;. Lejar reposar
durents 24 h antes d¢ usmris.

Bolucicn de aulfate de cobre.

Dimolver 15 g de sulfato de cebre dfu S 0, 5“20} con 50C ml de
agux ot un matraz de oI, Completar 21 1.

Solucidn patrdn de blyret TaCién preparade. Disclver ©,250 p de
biuret pore con agud tnoun mairar aforado de 250 ml. Bsta solucidn
eantigne 1 mg e biuret am L mi. El buureT puede purificarse
previenents lavdndole fon und solycidn esoniacal sl 10%, con mgua,
acetors ¥ secdndelo a: vacic.

Ind:cador,

Cieclver 0,1 £ de roic de metilo &n 50 ml de stanal de %5° mn oun
ratra? afersds de 100 @), completar s 100 ol com agae. Filiras en

CHBT Twoussrle.

11.4. PROCEDIMIENTD

1l.4.1.

1i.4.2,

11.4.3,

Freparacitn de la Muebtra.

Vet mkcode 6t &,

Freparacldn de ia curva de calibrada. Gop ias pipetsz afarsdee o=
precisidn, Mtroducir Alfcuotms de O, ¥, OB, 10, 20, 2F y %0 o de
ls weolucién patrdn e bluret (11.3.7) an una AErie 4 Blete
mAtraces aforadop de 100 ml,

Compleétwr con agua destileda hasta unm volumen g2 SC ml, afadir cne
Rote: d¢ Lndicador (11.3.81 3 neutralirar, en CW50 necesaric, €00
dcidn sulfdrice C,1 N {1l1.3.3". Madir agitande 30 nt de la
solutifn aicaiine de tartrato (1i.3.5) y deapués 25 m] de la
ROiutifn de sulfats de cobre (X1,3.6;.

Eotas soluciones we detben alddir medidam con Aot buretas e
precigién, & Mejor todayfs, con pigetas aforadds de precieidn.
Complermr B 100 ml con agus destilada, hemogeneizar y dejar ap
repokn durants quinse Minutom 3G Xz rn

Efectumr an medidas  de  avsOrbancin de cada solusiinm en una
iongltug de onde dr umos 54 Am utilizengo como  liguide de
referencin ka Bgiucidn 3 de blurel y cubetas o espesor apropizde.
Trazer a continuecidn la turva de calibratn llevandc #n ordenatgas
ims  mbeorRancias por  unidad de recorride  Sptace i3 eml U
{i1.6.1%, o bien Ies absorbanzias (A} {1l.6.1} cumnds sk reatiten
lag medidan e=n cubeTax dec  Lguml eEPesor. ¥ en  abslgme  las
certydades de Biure! presentes en cads prusba expresada £n mg.
Freparicidn de la disolucifn.

Penar, con wproximacidn de 1 omg, 10 g 9e la muestra. Disclveriom en
wn matraz aforade de 350 Ml ton unts 150 ml de agus. Una wes
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11.4,.4.

digueliud,  enrasar. En o590 necesarig, filtrar gobre um [iltra
niegado.
$1  La xEEmds  antarigr Zonbisas wda oe D019 g de mltropens

umonlacal, disolverin en un vaso de precipikade de Z50 gl con 40 ol

de matanal (11.3.3). Zeguglir por evAROrasiAn Bamta un Solomen de 05

mi. Trasvagar cuaftitativamente a ur satrar afprade de 350 mi.
Enrasar <on agua. En el cass d¢ que aparercd Una seatAncia cofaidal
que  puede dificelrar vl filtrade se predara la solyridn de i3
siguiente forma: disciver la mueatra ¢n S0 2l de agua, afadie 2 mi
A+ Acade clarnidrics aproxivadsmente L N, y Tiloear sobre  doa
filtrom sin piisgues Ze pore [ing en un matraz aforads de 750 al,
lavar loa filtres con 2gud ¥ enresar,  Prosaguir el analisig
J1guUiends &l procemo deacrito em 11.d.4,

Detarminadidn.

TomaAF con yna pigeta aforads 2% 4 30 ml de la aoiucisn anterioe
el contenidc presuminle €n Dluret ¥ ponerloa en
afcrado  de& 100 al.
sulfirico 0,3 M {11.3,3) v oo nidréxide de sodia 2,1 N 111.2.40,

wtilizande eomo indicador €1 roja de merila y aBsadir com ia mizoa

gty un mATCAn

MeutraliZar en caso oeCesarie o0 doida

precipién que al hacer Ia gurva ge calibrwdo, 20 al de ir solucidn
alealine de tartrato da aodic ¥ potesic f311.3.53

{11.3.8}.

¥ 20 ml de 1

soluclim de cobrs Compldatar #1 volumen, agitar coo

cuidada y dejar e reposs quince alnutos a 3 = 2,
Hacer _ap lecturas de absoroanciag ¥ calaclar i santisad 4= siuret

profants AR la utea,

11.5. CALDULOS

L= 25

% Biuret = it

v

Hende C #1 pefo en miligramos del bDiorst leide en 1a surve patran ¥¥oel

volumen de la allcugea.

131.E. DBSERVACIONES

11.6.1.

Siends 1. ia intensidad 4e un hez de rayos sonocrometicea §longitud
du yhda  deteroinedal U
cranaparsnte ¥y I 1a Antenside2 A+ eatm nRaz después del pasa, ne

antax Pasy 8 irayés de un cuerpo

llama;

- Traamizancin ¢ T = -I—

1.
- Opacidad: J « 2%
i
- Absurbancia ¢ A = log @
- ADAOrhancis por unided da recarride dptico: K oa A
b
- spsarbancis especifica: a = LY
CEb

En donge:

3 = ZSpesor ¢e 1& caph en ta.

C = Concentresléin s ompfl.

2 = Factor espdcifice pars cada sustancia #n 4 Iey de lambert-

Badr .

11.7. REFEREMIIAS
Tirectiva de 1z Comiwiln 77/535/CEE de 22 dw junao de L5377, THario Oficial
de las Cowunidedasw Europess 0k L 217 de 22 de agaato d¢ 3977, sérodo 2.9,

12.1.

12, FITRGGINN CLAARTDICH

PRINCIPIO

El nitrigeno tranam{dics ma precipita en forms de compuesto argéntico ¥ Se
deterzing #n ol preciplitade por el método Wisldahl.
Eate método &b aplicable a ls clenemada chlcles ¥ a 1% ciacamide cdlcica

conl nitracos.

WATERIAL Y APARATOS

iz.2.1
12.2.2.
12.2.3

12.2.4.
12.2.5.

Apacate de deatilacién {ver oetedo 7%
Natraz aforade de 500 ml.
Matrar 4 atagque kjeldshl de cppacidad sdecuzds de cysllec largd
1300 & 500 ml).
Pipetn de dobie afore de 50 ml.

Agitador rotative, regulado a 35 4 40 raveluciones pur minuta.

12.3. REACTIVOS

12.4.

17.3.1. Agua deatilada o completaments deaminelal:iada, #xanta de diduidg
de carbonc yode Sualquier Sampuesks RitTogeEnadco.

12.3.2. Acido acdtice glacial.

12.%.3. MidrAxlde de AmOnia Ccon on contanids de amaniaco d¢ un 128 en peas
Id ~ 3,963

12.3.4,. Solucidn amomaiacal 36 alata de Tollens, Mezelar 300 =1 de una
Aciucigm de nitrata da plata [Ap Noal al 197 en ggua, con 220 ml
de una acoiucién e amenfaco al 10% en agua 112.3.3%.
Ho =¢ dens erponer ==Ta solugidn a 1x luz, Ax salsprar osun
necesidad ¥ conaervarly dentro de io mosible al abrigo del aire.
La =nlpmidn 4 conserva ndrmalmente  derante afios. ientrasg lm
dgivcifm e mantenga trunsparente, sl CEAcTivo 4T en Duen 29 Ladc
LR NN

12.3.5, Acido sylfirico concentrade fd = 1,38;.

12.3.86. 3ulfato de potasiz p.a.

12.3.7. {atalizader:
Jmide da Cobrw {Culd] de 2.3 3 9.4 5 por detdrminacicén 2 uta
cantidad eguivnlente de sulfato de cobre penianidratade | Cu 33‘5
U, At decir, As O, %5 & 1,25 g por deTerminasidn.

12.3.B. Solucion de hadrdxide de  godio, suepra de amanlacs,  canoun
contenide aproxiemde de un 0% de NalH d = 1,331,

12.32.9. 3olucidn valorsds de dcids mulfiorico O,1 M.

12.3.10. 3olucidn valorade da fldréxido de ecdiv o de potasio 9.1 4.

12,311, Indicader alxto.
Solucion A/ Graclver 1 g d= roja de metile en 37 ml Jde 1z soluc.dn
de pigréxido da sedic D,1 N y comoletar x L L @on agua.
Rpiuridn B! Jisoiver L g df azul de wetilens en agua y Somclétar A
il
Mezclar un volumen d¢ la solucaém A con doa vollimenes de Ja
apiucidn B.
tote indicadar es viclera en madlo acids, gEria en medlo Reutrs y
verde an Bdio alcabine; wtalizar 0.% ml (10 gotax! de aste
indicsder.

12.3.12. Indicader de rogo de magilo.
Digclver 2,1 g da relo de mabtllo #n 50 1l de wtanol ge 95° ¢
completar a 100 mi con agus; filtrar &n coafo neccaario. Se oyeds
urilizar este indicador (2 5 5 gotas) en lager del anteriar.

12.3.13, Pledrm piowez oo goapcs, lavada con fcido clorhidrico y calcinads.

12.3.1%. Zdifacipgnure de poTaRlo p.a. )

PROCED IRE ENTO

12.4.1 Praparscion de la suantig.
Ver mhtode at 2.

12.4.2. Praparactan dw la solusién.
Popar. con sorodimaclin de L mg. 2.5 g de 1a suentrs ¥ ponerls #n
YN martars paqueflo de vidrio; moler tres vecma con agum decantandg
dexpués de cade oplide el ffquido gue sobrensda 3 un matrazr
afprade de 500 mi. Lavar con el frasco lavador el mortera, LA manc
i) mortars y =l esbudo. AAedir egue al cetraz haeta tener un
valuren de unoe 400 wl, aladir tambuién 15 ml A8 Acide mcktica
gieciml (12.3.2.). Agutar en un egltedor cotative (12.2.5.%
durants dom horss & 30 - A0 ravelucignex por minuto.
Srovpleter 8l volusen 4 500 ml zon Agua, nomogeneizar y filrrar
sabre [iltru asco, an un recipients amco,
Ei mélimis debs Nlicerss lo mis répidassnte peaible.

12.4.3. Ankligix &4 fa disclucidn.

Tosar 50 sl del {iltrado con yna pipsta aforeds ¥ peearlos a un
vaso de precipltedo de ZS0 ml.

Alemifnizar ligerassnte fon la scludidn emonascal 417.3.300,

afiedir mgitande 30 wl de solurifn emoniacel de nitrato de plata
caliwote [12.3.4) pwrs precipitar &1 sompuests argantics amarilis

e CrAhamide.

Dajer repaaws hmmté el dia siguisnce; filtrar oy javar el
presipitada  con agua  Ifria hasta etliminar  completamante sl
amtalacy.

Colzenr ol Filtrs con el precipitade. todavis nimedos, en un

afadar de
112,37

matraz xjeldanl, it a 15 g de sulfats 4= potagan

1i2.5.68), & catelizador e la gomls pravizta ¥ 3
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12.5.

12.6.

2.7,

1%.1.

1N 3.

ComLinuecifn 5D ml de mpua oy U5 sl de cide sulforygs coocentiade
132, 3.4,
valentar lentamerte £1 matraz gpitandc  ligeramenics hasta  gue

wmpiece a hesvwir el coptapido. Adrentar el saler, dejande herear

nasta gque el contenide del metraz gueds Lncciore o ligoramente

verda.

Proloagar (a2 sbullicidn durante ura hora ¥ odejar cntriar.

Trasvasar custtisativazents el iiquido dei mat-az de Rtague a. ce

destiliesdn, =ABALT R poco de piedra pimen 12.3.17:, dilwic con

agus hasta tener en volumer de anos 350 ml. Heszclar ¥ e

Uestilar ! smoniaco segin &l métsdd T (esriante & tomands La

precaucifn de mladir al matraz de Jestilacide: un gran eweesc de oa

aclyside Nadl [12.3.8:.

12.4.4. Prustw ¢ blanca.
Hozer ung prosba en bIanco & las Maymad condicuones y tereria =n
cusnta wn &) ckirulo dal resultads Tinael,

12.4.5. Prueba de contral.
Cun anteriorided 2 lof aendlisis, comprobAr ml buern funcionamiento
dsl mcarate y le correcia ejecucidn de la técnica, utailizando usa
wlivyota gue comtenga 0,05 g de natrogeno de uhd 40iuc16% VEioTada
det auline i pnars Ss ﬂ.ﬁ-‘.ﬂhvu 123,44+

CALOULOS

Expreasr =1 reasuitzds en  tanto ciento  de

poT DALTagens  Cilna.

add en 8} abung tul oMo Sc na reeibidd pare el ok

% o= (50 - aj ow 0,56,

CBSERVACIONES

12.5.1. 5S¢ recomienda el emplen ds gafas de segurided siempre Jue as
Manese cualguier Tipo 4e molucisn amoniacal de pimta. Cuando se
Forma una iina meBccoRng pobre 1a speperficaie del Liquidc =e puede
producic une waplesidn al agitarie. Ef necaamria trabajar con la
mAX1mA Brecaucisn.

REFERENCIAS

Derestava de lz Comizide TT/53L000 e 77 de sumie de 1877 Dnarie Oficual

de las Comun:deées Europeas nf L 213 de 37 de apesic de 1577, Métods 2.4,

15. FOSFORO SULUBLE BW 10S ACTDOS XINERALES

FRINCIPIC

Extraccién del fosfiuro existente en ¢l abons con une mezcia de Acade

RITrACO ¥ aulfuries.

k1l fmfore se orecipuits en medis Acide fr Torma de fostomolibdato de
quincleins, deapudés de fllerade y lavadn, este Loecipatadc se zeca & 250 *C
¥ AR prEEa.

En laz condiciones mefaiadas, ios oepuestor gus Sudieran hallarss en la

selusidn tales como: Reidiet monerales ¥ orQERLESS, leones mmonls, Allicstps
solubles, wto. no interfieren s ae utiliza TAra le precipitecidn  uan
TEACTAVO & Upse de molitdxto de modip ¢ molibdato de mmemie.

El presente mEtodc eE aplicAble exclusivaments & 1o gbonog Fosfatwdos Jus

Tigurarn en el Anexe § ode 1e DiTectuiva 767116/7EE.

AATERIAL ¥ APARATUS

15.2.1 Matrar W;elidani de 00 mi o matraz redondc de S50 m. ITANLRTS da
un tupa de vadriz, 2 modo de refrogeranTe de reflucc.

1%.2.2. Mptra: arorazs ds 200 m]

1573, Erleomeyer de 500 mi de bhosa mmcha.

15.2.4. Fipetas de doble Bforo de 10, 25 v S0 .

15.2.5. Crisci con placa f:ltrente con poros de S a 70 o gr diémebro

1L 2. 6 Malraz pare filsreside a) va-ic.

15.2.7. Eftufa repulanle a 250 ¢ [+ 3G i

15.2.8. Embude cor placd fLifrance san pores Ar % o3 iy LN

REACTIVOS

15.3.1.  Agua demt.laos o desrineralizaca.

Led.2. Aride sulfirice ..nm@n B

15.3.3. A¢ide niterven ?;.mo - LAl

15%.3.8. Prepmeuciin del reactivc s pmae e mciibnate de sodie.

Sulue:on Duisalver 700 g de molibdaty de soglc (Ginidrasasoi pera

andirzis en 100 Rl de agus gestilass.

15.3.5.

Solucién B Disolver €2 g ov dcuds witrico curo moratidratade wen

i3 £ de ages destilads alediendo 85 sl de Acido pitrice

concentrwdy [E5.3.

Sojucidr C: A%adir graduplmente <on #gitasifn ba solutidn A 2 la

sciucibn A,
Zalucitn [: Cisolev=r 5 =l de guincieine pura resién deatiieda en
wra mezela de 35 ml fe fcide ritrice soncemtrade {1%.3.3.) y 5C ml
de agur destiiade. Aladir graduaimente esta selucidn a la selucidn
£, mezzlands v dejgndy an vEROSD wns Tene e A ascuridad, Pasado
eate Tiemtd. dilulr basts 530 ml con agua destilisde merciande de
nueva ¥ FilTrands por el setuede (1502030

Freparacidn del reactive a basr de molibdaie de amonas.

Saiucidn A Disolver com apitacidn ¥ celentands guavesente 100 g
de melibdate de amgnes p.a. sn 3N ml de apgus desttlada,

toluciér B: Disolves 1249 g de Acido cifrico pure menchadratado en
200 mi de Bgua desTrlada sfadiendc U0 ml ode dcldo pitrieo
concentrado {15.3.2. ).
Ligalwver 10 m]

Soluedn L de quimoldina purs recaen destilada en

TG ml de @vide bitrice senventrads (15,3,3.%.

Salucidr 0: Aadir gredualmente Con agitacidn la solucidn A e o la
golucién B, mezelar y mimdir 1 sabuexdn O, dujeyendo a wn

Dejar en regosc durente dor dias en L gacuridad ¥ filtrar por el

wrbuets [15.2.6].

Los reactivos 15.3.4 v 15.2.0 aon de apllcacidn sguavAlents; ampon
daben CONGECVATSE &N ICASCGE herméricos de polietilens en la
oecurydad.

14.4. PROCEDIMIENTO

15.4.1,

1h.4.7,

15.4.3,

15.4.4,

Serermitacibn e las slicuctas de las goluciones de

Brepwracicn de 18 muceirs.
Yer métods nt 2.
Preparacibn de la dimclucidns.

Feger, ton msrwalmpcifin de L omg. 2.5 g de la musstra previamente
preparads ¥ DOREria en an matraz ejeldanl [15.2.1.%.

Afmdir primero 15 ml de agua destilpds vy Agitar para poner  la
FuUNTANCLN T suspenaidn y después 20 el de dcide nitrice {15.3.30
¥ 30 al de deide pal fdrico (15.3.71.

de  la resceadn,

Upa wvez que haye cesade la viclenciw iniciel

calentar jementr y llever @ ebullicidn santenifndola durante

treinte minuton.
eafrinr ¥ afiadir con apitacidn continua 190 Rl de agua

ARTOXLAAIAMMENTE. Foreris en sbullicién surante quince minutes,

Do jmr

Enfriar completaments y iransferir & un mabtrez sforede de SO0 =) .
Enrasar, mezclar y filerar & trovées de un flloee plegede, eez:z y
exantc 4¢ Foatatosn, rechazandc 18 prioepa porcifn del Filtrads.
Extraccidn de le mlicuata.
Y ml,

En un erlanmeyer dge tomar con pipeta uand alicupsca Ael

filtrade que contange apres.madasents unos 10 mg de PG, [var

H
Tuadre 1), afadiendo 15 mi d¢ &cido nftries concentrade (1% 3.3) ¥

diluyends m 100 pl sproximsdamente oon agus destileda.

Tumdra I

fosfatos para

la preacipitacifn dvl foafomciibdato de guingleina,

hlr o Xl e a pi e Bl Ailames  Baasde Al P TN g S TS de ]
o sl —— ——tr i Prepipic st ki CeAfemal e midm el Tpwfmmb i
iy i e gk - mte 04 palondelee
w -t tuds [ [ TN - P
LI LR 1 b - - - W LET 17,
L] - - - i A BT 10, e
- ¥ A e 5 = - - " L
L) E - = E » N )
L Ll 1 E - - o 1wy AT
= il ® Eead ] (=3 = 13 IR
15 4.5, Fracipitasion coms fosfomcol.bdatc de quimoleifs.

La solusifn Boide controsda e ileva a principio

gresipltacion del

sc proceds & la

de esulilesdn ¥ & continuacidn

ahmtienon  pota @ Fobe ¥ TOn

rogfgmolibdats  de guanmiwine.

agitacién A mi del Teaciivo precipifante (15,3080 & TI6.3.TS.
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15.5.

i6.1.

p1. -

15.3.

6.4

<olocar en un bafio Pfaria nitviends  gurante  JuIRCA  MATGIGS,
agieande de ve: en cuandc. Se puede flifrar amediATameste 3 na
wez gue 32 hayz enfriado.

15.4,8. Filtrade ¥ lavade.
Fikltrar Ia soiucadn al wvaclo oor decantaclon sobes el crisol
i1%.2.57 ipraviamente Jdesecada s 2% YT & 12 %7 Zurarte cuinoe
=inutos y taradol. lavar &l precipitasn es 1) =i ae
Cecantar el liguide sohpspadante v filtrar, Feseter asia aperasion
cinca weces. Transferir cuanTilativamente Con la ayuda  de ut
rragsn jAveder el precipitads 3l crisoi. Lavar cuattd yecas can
porziones oe IO miode ague, aelando que 2398 pOTCiOn 1s avado se
filtre complecmuents Antea de afad:p la slguisnte.

15.4.7. Seceds ¥ pesado.
Limpuiar &1l sxterior Jdal coriacl con um papel e o D ¥ coloCarlo
en la !s“;ufa [15.2.7), mantariérdoiv o una temgeraturs dr 253 2 =
1 *Z hesta paso constante fen general quinsc minutos enfrflar eon
desacador & remperatura sabisnl= y pesar rapidamanta,

15.4.8. Frusba st blanco.
Por cada perie da daterminaciengs, aFgctuar pArSlelamArncs e
prusba en blanco con low resctivos vy ios dixsiveantes en las miomaa
freporciones utillizadas para la extraccién y tanarla en suenra en
¢l caléulo del resultsde Finad.

15.4.%. Comprobacidn.
Effctuar la defermimnciin sobre uhe parte alicucta 2e ma salucian
acyoss de [oefato moncpotinico pars snelisis que coatenga 10 og de
PEOS'

CALCVLOS

3b #¢ utiliza al peao de muswtrs y isw dilucionas safiaiadas s &] cusdrs i
e aplica la siguisnte férmula:

250, % dal sbons < tA - al % F

PN del abans . (A - &) % F!

16. FOSFORD SGLUSLE ER ARIA

PRINCIPIO

Eatraccidn por agiwacién en rondnclones determinades, dei TSaforo asluble
an agum sxistente wn el xbuno y determinecife sn la disolucifin acuosa segln
el método N¢ iS5 (apartade 15.4.4 ¥ siguisnteal.

t% apiicable & todom low abonok inciuidoR Ios compuesios en los yus deba

datermlnarse el [Ssfers soluble en agua.

KATERLAL ¥ APARATOS

16.2.1. HMatrarz aforzde o WM ml que tAnge por encima dei aforc el espacic
suficisnte pure gus permiba una buene agitacidn.

16.2.2. Agitader rotacive, regulade s une waiocided oe gars de 4 A &)
revuiuciones por minRaba.

16.2.3. VYer 15.2.3 y sigulentes,

REACTIVUS

16.3.1. Agua demtilada = desmineralirada.

16.3.2. Acido Ritrice.
Ver 15.3.3.

16.5.3. Feattive a bane de sclibhdets de wodiu.
Ver 15%.3.4.

16.3.4. HAeactiva & hags de melibdato d= awonio.
Yer 15.3.5.

PROCED LNLENTY

16.4.4. Freparacién de la muestra.
Var mhtads HY 2.

16.4.2. Preparacidn de la dimolucidn.

Peaar, con aprodimacidn de 1 mg, S g de musstre y colocarios en un
=atrar wforado d¢ 500 mi [16.2.17. Afladar 450 ml de agus deatilada
4 uns temperaturs shtre 20 y 25 YD, Agirter durante treinty ofautos
~n el agitader rotative (16.2.2.). enramar con agud ¥ homogenei-
zar. Filwrer & travie de un filtra plegeda,

4nCo, exento e

foslatoR, an un ExCipisnte seco,

fiafore  axtraide se £33

15.4,3. L seTermimacian del efponiz na

o
Flizwsma e 13 Salud.dn Flgoelendan Ai procedimiento descrite on

12,44, ¥ Siguienles.

16.6.

16.7.

17.2.

QBSERVACTIONES

L2150 4R MATRIAHTAL

agapecha [k JUTosEnsiA rno T3 4R

31 5=

Bidralisis score i oalic womada en 13,4

e efm

poiifosfatos, a una

1m la FrgulenTe maneras
Llevas &1 womtensda S8l eclaameéys=r 3 #Doiliii3n J03VaAMSAte ¥ =antensric as:
se complerte iz nudrdiisls fuNa nard en generall, PRoSuTin SVLLAD

hasta que

srlpicaduras ¢ oona meAparaciin saceds: am RLEAN s

adrdides

At mam de I3 mitad el voiwnen olsial. emuieanco un sistew de

cellue ser berminada 13 n:irdidars, e festabisce

refrigesacion oar una

=i wolumen :nicial T Agwa destilada.

AEFERENCIAS
la Comigiin TTSITSCIE. Muarie Ylicial Jde lew Jumunidades

213 de 22 A agosato e 1977, NMEtcdo mY 3.I.F 5 3.2,

Directiva Je

Eurapsas N1 L

17. FOSFORO SOLUBLE #R CITRATO L AMDMIO NEUTRD

7.5 pRIRCIETO
Extraccion del foaforo, =n condlcaones cetsrminmdag, por medic de
wrk  soluchdn de zitrato de amomiz neutns (pH e L0 3 La
tamperarura de 65 °2 y determinacién en la disslucron ohuenda,
aEgln &i miwpdc NT IS (aper-tade 15.4.4 y siguientes).
Fa aplicabie a ioa abonoa que declaren fiafarn goiunle en sutrats
da  amonic neutce, que figucan m .;i Anexe I de iz Directiva
PESLLARSCEE.

MATERIAL ¥ APARATOS

17.2.1, Yame de precipitads de dom litras.

17.2.2. pH-zwtro_

17.2.3. Erismmeysr de 200 3 250 mi.

17.2.4. Matracea aforados da 200 ml y C.000 mi.

L7.2.5. Bafic de agua regulavle por termostato a of 7
PiOVvEBE: de un ARlTaAGr apropiado (ver Fig.

17.2.6. ¥er 15,23, y sigursntes.

I7.3.3. Agua Japtiladi o desminsrealizadm.

17.3.2. Solucidn neatrs de citrano de seseno fp¥ = 7,00,
9t solus:fn  debe  Contener 18% g de dcado  clitrlzo  paro
cristallzado por litro, tener una deneidad d2 1,09 a 20 *C ¥ un oH
ig‘u.uj a4 7.0, determinado alectrométricimente.
£f reactivo 3% prepars de in forme siguiente; Disolver 37 gz e
Aeldo eitrics purg criatalizsde {658307,u2-:)_3 #n 1,3 litrom de agua
y anmi neutrrelizar eflediendc 345 mi de solucatn de hidréxido da
amonic [de 28 & 29 per 100 de NH__';. L1 ia contentracisn
doainco ea wenor del 20 gor 100, afadir meyor volumen y disolver
el dcido citrico en un volusen midn pequedn de sguk. Infriac ¥
cosprobar e pH. Afimdir gote a gota, ¥ con agitacibn continua icom '
un agitedor mecénicod, el amoniscs (de 2% a 29 par LOG <8 NM_ G
haata obtensr supctasmente i pH de 7.0 & 20 'C de tecperatura. E“n
438 rento cosgletar ol volusen a #3 litros ¥ Cosgrobar de ousve
&L pH.
Conmarver en f(rascom hermETicamente cerradon 7 comprobar periddi-
cements el pH,

17.3.3.  Acide nitrigs.
Ver 15.3.3.

17.3.4. FHRapctivo 2 base d¢ malibdeto de sodic.
ver L5.3.d,

i7.3.5. FAeactive a baee Je molibdato de amonio.

Wer 15.7.%.
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17.4. PROCEDINIENTO

17.5,

17.7.

17.4.1. Treparacidn de La muested.
Ver método RF OO

74,2, Preparacitn de iy SaEnLlusin.

Pesur de 1 a 3 g e moEstra . ¥er Anese I4¥ de 1@ Dareciiva
TEFLIESINE Y, W DponBrLOE e uwl B impmsyer  de i s PRLomL e
contenga  LUC mi ofe  aDiucidn 2% DRLTEIC GE O AMGRLG
previaments calenteda a §5 O, CeiTar 1 RASTAT RermELiAmERTE ¥
¥RLTAr pATR noner el gbohit en BUBLETE IGO0 HAT ooy € fuSmER grumos,
Reducir ie presifo  guiteando  momenténcaseats el TBPGL.  AgLiar
ceastantemante wi masral tacado =n el baic dr oagus & B Y IWer
fE- Do Dursate ig oagitdacidn, el nivel de ld wugpEayidn en el
atruz debe emcgniodcse Silempra 0T debelc dol mavel d2ioagus del
banis. .

lLa agitacifn mecanica Be rogula ae Tarma cue le BUSPERSION Les
completa.

Exactamants une rora Jespufs, guitars e: matTax del beflc de apoa, e
inmwdiatwmeote friee o0 agea  COTrLente 2 1L iemUsrATLTA
Ampiente,  traovasarde ! soatenide Oel srlsnmever A un matraz
aforado de 99 & san ayurda d¢ wi frasco lavador, completar el
volumen con agua destilada v hemogeneszar. Viif-er somse un TilTro
risgada, de velocidad medig, weoo y oexenls de fusTates. e an
rezLpacnte sect, desechande las primeros 8T ml o del filirads,
Reccger aproximadsmenty uncs 1K ol oael Titerads.

17.8.3. LA osrermipacibn dei fosfore walraids s efectds  ssbre une
aiicacta de 1B Salccibn, Eigulends £ procadimiente descriic en
15.4.4, ¥ Biguientes.

CALCULOS

Dome #r 15.%5.

OREERY ACTONES

17.6.1. T w9 uwaspecha la gresencia en ls sslucidh df metafosUetos.
pirafoalaces o polifocfetlos, s& ferEld una hadriluszs schrs A
Riicunta, com: e LS.6.

17.6.28. 5: no se dispone Jde agiteisr calentadcr meidnacs, pesde 4u3tltli
v por un DARG A+ mgus B 3L L. em el cual ek inbroduce e 3wlres
agitanda con lm manc cads cince mipctcs.

REFERENCTAS

Cairectiva de la Somieidn T7OS3RS0FE, de 27 fe runico pe 1377, Loario acial

de  Lan

1.4y

Uomunidmdes Eerspass ™ L 232 de 23 de agosto de 1977, Mitods af

3.2,

Frpgnra

1S(a}. FOSFORO SOLUBLE EN CITHATO DE AMOWIO ALCALING

{W&tndo oo Petermann, B €5 °C J

B{s).1. PRINCIPIC

laimt.i.

1Bia).3.

Extragiiin del

remperatiora de 5%

repoipatedy {C&{F‘Gé .

18{a1.2.1
1(m)-2.2. Matraz eforadc de SO0 Ml gue TeqRa ROT encima aef o afero el

rosforo Asl absnd, o0 Sondiclenes asterminadas,. por medio

rata de smonic iPetersann! = la

una solucién  alcaline de <

«C y determinacadn s la giselucide shtenids. segin el

itodo v LS {apariwdo 1%.4.8. @ siguientea .,

aplicapie exclusivaments al fosfare Afids de caleie dabidrato

MATERIAL ¥ AFARATOS

Bwle de agua regulatbic k B3 O o+ 1 0.

espacts auficisnts para que permita und buens Apltasidn.

18(a).2,3. Ver 15.2.2 5 sigdientes.

REACTIVES
1®{si.3.1. Agua destilada c deerinr

izede.

18(m}Y. 2.2, Iaitests or amon:o alosiznc {diaclucidn de Petersann’.

Eote solucidn deww conterer 172 g por litro o+ acido titrico

0, 43 £ por iiTro de NLirGgenT amonlBcal eApTeza-

do ern M), con un pb eomprendido sntre 94y 9,7,

Preparatidn 4 partir el citrabs baamdnisu;

Disciver @31 g @ siTrats GCiaménico (pest eolecular 226, 15}
en 3,500 ml de agus destilads &n un metraz aforade g T.000
rl. Agatar y enfriar baae wh chorro de agus eladiends SO0 mi
de amgriace an pequefas fracciones (amomiace demaidad 2074
0,596, gue corresponde a un contemuds de 20,61 per 100 en
pess de AiTrSgena amaniacall. Enfrisr a 20 °F y completar =i
volaman final con mgus desbilade.

Freparacién B parsir del feide cltrico ¥ smoniacc:

Lagolwer 863 g de &c1do Citrica purs menaktdratado en 2500
mi de agua dastileda en um recipiente de cinco bxtres oe
Fopar el

capseidad., recizients en un balic e apee (riz

siadisrds 1,114 wl de avcniaco en cequatias fracoigRes ¥ COR
agitmcidm constante por medig de wun embuds cuye wastage ¢5te
aumergidr en la asfucién citrica (smoniacc densidad 2074 =
G, que torrespende a un contenide de Z0,B1% en pess de
nitedgent amonzacall. Llevar m 50 T y rrasvamar s oun Tatra:z
aforadc de 5.000 ml. Enrasar con agus destileda y homogrhel=-
zar.

Cemtral del cosrrnide enon:irSgenc mmonizcal.

Tomar une miicsota de 25 mi de e3ta solucifn ¥ ponerié en o
matraz aferade de 2% ml, comnletando hista volumen ¢On agua
deatilads ¥ homvreneizar, Extraar 25 ml ¥y determingr Su
conlenido el nitrogene amonical Aeghn o) mEtode rf 7.

51 la malucide es corTecta, deben gastarse 15 ml dae [-12304 G, 0
My

Hu i contenido en nitrdasas eaoniscsl £ Supesior m &2 £,

eilminar NH3 maflente wuna gacrignte de gan  rnerte & 00T

exiaRtARL BNt moderede nasta Llegarn & ool = @7, e sfertia
S seganda comprobacidn.

51 el contemide P Mitrfgens smoniacal s anferar a 47 goi,
aay gue afadir o pese Yp' de amopiace.

Foefa2 . ma 2,8 x 50028 5

Srende "a" #]1 pumerc de oml de HZSGJ‘ 0.5 3 gastadus =A la
vaieracidn  del comtenide en  nitrégenc  amoniacal de la
seiueidn,

T oun velumen Vo= MSG 806 a ZDOSC, si YY" eg inferier o &5 mi,
3¢ aflade direcraments em 2l matraz e HOT0K mloun pesc OF F ox
7,172 g de aci1de titrioo puiverirade.

51V es Buperisr a 295 mli, m8 convem:ante nregarar orvo litre

of Feactivo dea 1z forme sigeients:

solver 173 g dr &cido eitrico sn SOC ml de agus sfeslilada.
Afadiy, com las prececc.ones wiler andscades, 285 + ¥V oxr 1205

mi ¢ amaniaco Que Sirvif para preparar los cines 1ivtras de

TeActIva, COMMmleTar volumern fapel oon wgde destilada i

NomogEre s T BT -
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1Eial.4.

18(n}.5.

18im} .5,

18{a;.7.

Mazoias pnte Srtra <2on los 1.90% 0l opraparadan REETLAPMENTS

1Bia} .3, &cion afirigo.
vor 1%.3.3.
TH(at. 3.4, ImacTivee A Jase de WELLDbAATO e Aodig.
©ower 350340
iB(a}-3.5. Tractivo a "ase de onlibdRte ae amoeas.
Ver %37,
PROCERINTRNTY

18{wi.4.1. Zreparacadn de la mueatra.

Ver metodo nd 2,

18(u}.4.2,

Proe Rl a0 LGT la dewriues

Fosur, ¢on gproMimacidn de Iomg, L @ oac

B TURITTE AreVIIMCOTE

sreparada v paperla s=n oan matrar aforade de W oml o (idial =

Fi. Aladiry 200 el de solocidn alvalina de ciireto de anenis

ii8fal 1.2.). Tapar el matraz y agitar enfrgicaments 2 Mano
ward fvitar la formAcisn oe gramos * imoedir due Do gustdinia
3z adhiers a laa parecdsn.

T o liar. g,

Colocar el omatraz en oun oo de Agua 4

ARatar durante la srimera hora de gads ciacu minutos. Tespuén
ae cade agitacidin, redecit la premiln gultando somentinsamen-
te el tupfn. El nivel de la suapenmidn en el meirar debe da

SAYAT siesmpre por debejo del nivel del agua det nade,

Mantater =1 matrazr cizé TWra e el Daflo de oagua a 85 0

ag:tandn cadm diez minutox.

ferirar &% mAtrar ¥ enfriar a bemperatura sbisate .unce 3G

*Ct. llevar a volumen final con agua deatitads § homngensl-

zar. Filtrar a ‘ravés ge un Filtre piesacso, exanta de

fuaiatg, desechanto la primara porcidn del fiitrade.

BEUG,

B{a}.2.3, La determinacidn del Gsfore extralis se pfectGa sobre una

ailcuota do Is aclucién, siguiendo i procedrimisntoc dascrite
w0 :5.4.4, ¥ miguisntes, utilizando 21 ml de dcido aitrics y
20 ml dal reactive preciprtancts,

oALoos

Coom &n 15.5.

CESERVACIONES
Si #e soApacha la presencis en ly 357uCidn de merafowtatos, pipofoafaton
o polifosfetos, se efectla we haderdiiaiz xobre la alfcucts como en

L6.6.

REFERENCIAS

Directzve de la Comisidn J7/535/CBEE, d4e 22 de junic de 1877, Dlaric
Gficiel de lap Comunidmdas Eurmpeas ni L 213 da 22 de agoats de 1977,

Métods nb 3.1.5.1.

1Bib) . FFORD SOLUNLE EX CITHATO Of ANOMIO ALCALINO
imftode 4 Petermen & Ia tomporaturs msbicnte)

18(b).1. PRINCIPIO

18k 2,

18(b7.3.

18{E}.4,

Tyrracec1én 4el fhyrors del abono, &n copdicianes detErminaddn medlants
und aglufidn micali{ne de citrato da amonie !Prteormaan; o una tomperatira
de M T y detarminacidn, en iz diseluciAn abtenide sagis el mdeads N
15 {apartade 15.4.4 v figuientes).

Ex aplicable excluaivamenta = loo fosfatns caicinados.

MATERIAL Y APARNIOE

1B{bj.2.1. Matraz aforadg se 250 ml con {am carpcTAriricas empecliica—
das en 18lat. 2.2,

18{b}.2.2. Agliiasdor rotativo.
Come en I6.J.E.

(18}.2.3. Ver 13.2.3 y stauientes.

REACTVERS

Ver métode ol igial,

PROCIDINIENTD

1B(b}.4.1. Preparacidn 4e la meatra.
Ver mEtodo nt I,

FEILYR-Y)

1lainl.4.

18(b}.7.

iB{e].L.

1l8{c).2.

18{c).3.

ta{nj.4,. 7 Freparacidn de la disolucion

Feaar, ©ON aproxiMaclén 68 L Fa, 2.5 @ ode wedatra graviamente
preperadd ¥ oponerls en on matraz aforade de 2S00 al -
Aadis un pocD uB la wailclen 2 Tetesmapn oa D0 YLDy oagiTar
rip:Aamente [ara evltar .a formacion ¢ grumes e oamnedin gue
LA suSTARC1a Se  adniera a4 lag paredes,.  Karazar econ I
salucién de Petermann ¥ Lapar sl MAtTac S3 un léDon um
Saacng.
ANLEAr &R w0 ARLTEAST FATALien LBt S 20 duranze dos SaTas.
Tiltrar inmediatawsenic o iravés de oo f1lbro plesads, axents
e fozfatas, an .m recinisnte sgeg. Zemecnants la o oera
nestidn del Toluragy.

13{h) .4, 3. L5 Jeterminacion aed fOsforo exiriido se mfesrda sotrs una
alicyota de la 32lyctén, sipuiengs ] procedimientn imscribu
US4,y sipuiantes, uiliizanda 21 Al de daade mitvioo g
%3 ml del reactive prec:zpicaace.

CALCIG

Come g 1T.5.

DBSEERYAC IONES
H1 ne sospesha ld presencis B0 la solucudn de¢ mctafoofatom, pisatostatos
oz sfsctia oma hidrdisfis soors

o polilggfatos, la alicuota coma en

IB.5.
REFERENCTAS
firective de ia comisidén TUFS3IT/CEE, do 22 de junle A TSTT. Diarip

Cficiai e lam forunidades Zurecpeas nf L 213 de 22 de agusty e 1977,

Matodo nf 3.1.5.2,

18{c}, FOSFORY SOLUBLE IN Kl CITRATO DE AMOWIG ALCALING
{¥TODC DE JOULIX}

FRINCIFIO

Extraccidn cei CSaiwmo del abone, on condlciores bisn defincdan y =n su
CARI St predsncia d4 oxina, Sadiante gna scivclén aitalina de CliTaTs de
Mol o We teapeTatud de 20 D oy determunacidn e & dizgiucién
ocbrenite, segin el métode NY 1S {apartade 'S.a.4. ¢ miguasntes=),

Eg aplicable &« “odom los abonos Foalatados aimples o compucutos 2 base

4m fomfates alyminochlcicos.

KATERTAL ¥ APARATOS

1Afc) 2.1, Movtere pagueto 48 vidris o porcelane can sy correapondtsnte
AT .

18{e}.2.2. Natracax afsrados ds SO0 mi.

IB{.Q).E.J. Matrar afarads L.GOF mi.

18fck.2.4, Agltador iwtative <omo en 16.2.2.

180c) 2.5, Yer 15.2.5. y sigulentan.

REACTIVOS

iBf=).0, 1. Agua gemtilads ¢ deymineralizade.

18éct. 3.2, Solucide aicalina de ciirato de amonic segin Joulis.

Fata moluclpn 3sbe contanss 200 g =e &ci1ds citrico ¥ :133 Je
:m,_‘ Fof i1, Su contepido on weoniacw libre es de 55 4ri.

S5e peepara aiguiends aigune 4 los procadimientes s‘lguxentes;
1Bie). 32,1, 6“80?"?12
&7 en unoa B ml da ameniaco (dzca FoRS; 200 g
da -'CN__3

Timgiver 430 g de dcide olirice purg G

por liten! en owt ERirsz slorado Ca un

iitre. agregende wi Acide citrico en porgiones
SiCrRives Af S0 A B g y enfriando para gue oo
aohrepase la pesperaturs 1o 50 0. Jomictes con
amanfaca hazta voimen final y homogeneizar.

1B(&}.3.2.2. Graalver em un zatraz aforsde $& un litre., 432

gdc Titrate Diam'mico sure SO H, M.0o L. Afadir

6 14 77

445 =l - 4.825].

do amcniaco {am Corpletar gl

volumen ion agua.
Comprobuciln del contentde toral de amcalgea-

Tomar una sticcowa de 20 ml de 18 solucadn de
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1B(ch. 8,

18fe).3.

18(c).E.

CATTAts ¥ POAS-lz o unl metodz de PS50 ml. Tulusr
hesta voiumen con wius destilada.
Extrmer 7B ml ¥y delerminar el Titragen. amytiac

cal swgun metdda a¥ 7.

Lomlogs HQSC-‘ 7,% 0 = J.00861E j de NHs.
¥n mgtas condigianss, €1 JcsCELYT X0 IORDider:
cortacic  cuandg &L numere @& ml  4f dcioe

FaEtecos 4l hecer le valoracifn weid comprendide

enEre PV OV oy iH,

Iw ng ser awi, afedir 4,25 ] de pmoniaco {d20=

C,935) por coda 0,1 ml que eaté por debaje ge
ice (B mi de frido gue oa deben ganTaAr &R ia
valoracibn.
18{c}.3-3. Hidréxido = & - quinaleine {oxina’ en polve.
18(c}).3. 4. Acide nltrice.
Ver 15.3.3.
18{c).3.5, Heactave de molibdaso de Kodio.
wer 15.3.4,
18{c).7.6. Redctivo a bane da smlibdatc as mmonis.
Ver 1%.3.8.
FROCED IMEENTO

18(£).8.). Preparaciin dec LB murstts.
Ver metodo NI 2,

1&ic). 4.2, Preparacidm de la disoluZibn.

Fepar, cop eproximacidn de 0.5 mg, 1 j de MUMATIE prévimDEnTS
preparads ¥ colocarls en un morterc peguefin, afiadiendo unas
dier gotas de citrato (1BLe} 3.2} hustdeciénds y deshaciendo
con la mano de mortero.

Triwmrar y maiolar =ata pasta con Cinco ROTCLORA: Sucesivas
de 20 Ml de citrato, Despuds de cads adicidn deimr repusAr un
lyuide esbrenedante
aforsdc de BOG sI, evitando que caigsn fragmentos dxl abonc
Qué D9 eatén hifn desnechop. Al fioml Jde la quinta Qperssidn
tooa I8 pecsn

niAUTO  decantanda el €0 un  matraz

»e fa debids arvastrar al matrar. Se deben
eopieRr & Total unex 100 Bl de citrato en wRLas operaciones.
laver «. morters y la manm del sorterc €on 4 BL de pgua
destiladz ¥ verter =n el watraz ATOrado.

ALEAr el matral e un AQitador rotative 1iBlci.2 L) Aurence
3 horas. TDeiar &n repolc de qaince & diecinslis horms. Pasedn
este tigapo vilver a afiiler en lax Dimmas condiciones oTras
wes haras ods.

Ls teopecaturs B¢ dedt mantener » P06 YC 4 2 ¢ duranta teds
la oparacidn.
EACASAr con AguA destilads, howogeneizar ¥ filTtras por un

f1ltro aeco, i un reclents aech, desechande Las Frimeres

porciones del filtrmds.

1812] 4.3, Le deferminacifn del f6sfors eotralde se efectie ssbre Lna
®licuota de la solyeién, sppaendn el procedimientc descrite
AR 15.2.d. ¥ E1guisntes.

CALCILOG

Coms en 15,

ORSERVACLONES

IB{cl.6.1. 1 usc de la oMina nace posibin la aplicaciSn de sate mEtamn
A los abonos qQue contienen magneEais, Se recomlends G UGS
cuande la relasidn de los contenidos en magneslc y anhidridas
fosférize = superior a 0,03 IMg/E, O, 0030 En tal case,
wiadir 3 g ¢r o¥ina al peso de ABORD humedecide. For sgrs
FAFTE, 4 use de 1z oRina en muSencim g mmgneEsLE, 0o
perturba postericormente lé valeracisn, Mo obstants. ante la
TETERID Je la [dlta de magnesio no BS neceRArAC £l usn de la
axana.

18{c).6.2, 51 se sosprohd IR presencin en e aniucién or metaioslEtas .,

pircfonfatos ¥ polifosfatos,. ae efectyn ung hidrdlisis aobpee
e alicuntn comn er 15,6,

i(a}.1

19tm). 2.

18(al.3.

15%{u).4.

iS{m).5.

1gin}.6.

Cirectiva de ka Cemizadn FRAR3BICEE de ZF de Mnic ge 1977, Diariw
Oficiel de gy Comunidades Europess of L 713 de ¥7 de agessc de 1377,

MEtodn At 3.1.5.3,

1u9lat, FOSFORD SOLURLE XN ACIDO CITRICD AL 0%

PRINCIPTO

Extpraceiftn dei fosfors del abond, #n condiciones deferminadas, medimnts

une solucidn e dcide citrago al 2% (20 grl) ¥ determinazifn em e

Anlucitn abtePmuda, ARghn #1 MRToAr AT IS (aparwado 15.4.4. ¥y Eigulen—

et ).
ianexo FA

EC aplicable eacliusivamente O iB6 'escorias de cesfopferacién”

dAr la Directive 7E/L1I6/CEE).

WATERIAL ¥ APARATOS

19{a).Z.1. Apitadar TotAtive.
Como en 15.2.2.

19{#3.2.2. Framcos o matraces d¢ &0 ml, de pace Suficiantements ancha,
que permlisn ung busna apitacién,

19(a}.2.3. Yer 16.2.3 ¥ a:puientes,

REACTIVOS

19(a).3.1. Agua demtiieds o desminersliaca,

1P(m}.53.2. Solacadn de Acida cliricc al Zh-
Timeliver o0 agua 20 g de &cado eftraice crastabizado “"EHESTH
20] ¥ eTCANAT & W0 Llirg con Agud, Comarobar le coRcenirwgign
encdeide ¢itries de ssta melucidn valorande Lo ml de ells com
HaG ¢,1 N en presasncia de fenolftaleins. 5Si is solucapn estd
bBlen heche Se deben gastar 28,595 ml.

15{a).3.2. Acige nltrice.
Var I5.3.3 ¥ miguientes.

19(m).5.4. Keactive & pase de meljhdato de sedin.
Yer 15.3.4.

1Ha) 3.5, Aeact:ive 4 bDase de moclibdeto de amonic.
Ver 12.3.5.

FROCEDIMIENTO

13 a).4.1. Preparaciion gr la muestre.
Wer méuado K1 2

1%{m}.4.2. Preparscién de la disclocidn,

Pamgr, con AEroximecién de 1 Bg, 5 g dF muestra previamente

préparads ¥ cclocarle en un satraz de SO0 ml que permita una
siitacilm completa (19.a).2.23

Agragar S0 + 1 ml de dusolucidn o Scide citrico & 20 *C « 3
*C, agitande fusriemente s sans, al afiadiy iox primercs mi
para evitar la formecidn de gruwes e impedir que 1a sustancia
A+ adhrara A it parsdes. Carrar el reciplamts con un LEpiN
de cauche ¥ at #qitader Totative {1%¢el.2.1}

Agitar en

durgnts trElATAE MinuTOE, entenlendo Biempre 1s temperaturs R

D0 e T A0
Filtrar immediatements n fravés Jd& un filtre plegado, seco,
exznte de  fugfatos, gesechandd ios primeros 20 mi del

filtrade, Proseguir le Tiltracids hasta cbtener wne centidad
wuficilente para s deterwinacidn ge) faszfore.
1) 8.3, Le decarminacién del foaforo sstreids e efectia sSchbre uns
oliccota e lp selucide, miguiends el proceditients descrita

N lE.4.Q, ¥y siguientes,

CALCULOS
Como en 15.%5.

OBSERWACT WS
51 me poEpecha la pregencia eo 1a solucién de metalosfatos, pirofosfatos
> polifumfetos, me clectis wne nadedi:gis anore la atiovata coma en

16.6.
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Inaj.7.

19{s).1.

19ib}.2.

19{b}. 2,

19(h) .4,

19ibj.5.

13ib).6.

19{k}.7.

AEFERENCIAS

irrectiva de la Comipiém 77935 TFE de FE O de enia de L3F7. Zlarig

Cfiviagl de lan Comunidades Turcpeas n® L 213 de &2 de agosTo de 19TT.

IH B}, FOSFOHO SOLUBLE MM ACTO0 FORMICD AL 2%

PRINCIPIC

Extraceidn cel fasfora del abano, an condicionss determinaian, wediants
una solucidn de dcide flrmico al

GEESALGH, J4gUA AL mEhods N 1% capartads IY.4.4 ) slguienteal.

M oy determiracide en la disolegisn

2irve para difersacizr ice fosfatos paturales durss S+ las fosiatos
raturaies blandes.

s apliceble wxclusivamente 4 10s fosfatod matusases blacdos.

MATERIAL ¥ AFARATOS

194p).2.1. Matraz afvrado de 500 ml.
19{b}.2.2. Agitador reotative.
Comg an 16.2.2.
19b}.2.3. Yer 15.2.3. y aiguientes.
HEACTIVOS
16{h}.3.1.
19{1).3.2.

Agua dwatilada o desminerailzada.
rcido fhrmico sl 2% (20 gril. Diluar 32 ml de dcido
fconcentracidn 96-100%, d, =i, 22!

Thrmice

A CApco Litroa de agua
dentilada o desminersilzads.
Acide nitrica.

var 153.3.3-

1#{B).3.3.
19{b)}.3.4. Reactivo o Laas de moliddato de sodio.
War 1%.3.4.
Reactivo & base de molibdato ce amonio.
Ver 15.3.%.

19{hj.3.5.

PROCEDINIEWNYD
19(b) .4.I. PreapAracién de la mamtra.
Ver mitodc Nt 2,

18(b). 4.2, Prepsracidén de la disolucidn.
Pranr, coan aprox:mecifn 4e L 2g, 5 g d& murstra praviaments
preparads ¥ colocaria s oun matraz sforade ssco de 500 =i
i15/mi. 2.1,
Agregar Arido férmien al 2% a S0 C . 1 'C pAamta alcamiar
aproxisadementd 1 cm  por dsbegp  del sncase, gl tangs
continuamente con la sanc. Enresar, tapar el matraz con un
tapdn de caucha ¥ agitar durante Lreintam ainutos en own
agitader rotative, (1%[B).Z2.2). manteniendc la temperaturs &
20 % . 3 g, -
Filtrar a través de filtre plegado, seco. exsntu de foBfatos
afl un recipisnfe Aeva,
Désechar la primera porcidn del filiradae,

19{k).4.32, La detarminucids del Thafars extrafdo se efectia sobre une
aifeuptm Jde la soiucidn magputends el procedimiento demcrito
en 13.4.4 ¥ sxguur\cu.

CALCULOS

Como en 15.5.

DRCS XV AC T OMEES

Ei as sospecha la presencia sn la =zoluc:sn de metafosfatos, pirofcafates

& poelifoafatom, Se EfscTtis ung hidralisis sobre fa alicuots =ome 4m
16.8,

REFERENCIAS

Directiva de la Comlsidén T7/535/CEF de 22 & junizc de L1977, Diario

Ofigial de lea Comunidases Eurcpeas nd L 212 48 22 de agosate de 1977,
Métnda r* 3. 1.3,

20. POTASIO SOLUBLE ER ASUA
[Mitods grevimétrico)

26.1. PRINCIPIG

EL

patan{c d¢ la musstra que ax vays & ardiizer sa disueive en agus. Des-

puds de eliminsgr o fiiar las suntancias que Ruedan afeciar a la determina-

0.3,

cidn, €I poTabi0 o precipita en medic Ligecamente alcalice en Jurme de

tetrafeaniiborats de potaslt.

gsre métpdc se aplii<a a

el

iw Taem

todox Lot doanad potawicos que Piguran en oanexo I

=1vm PESLIS/CEE.

MATERIAL ¥ APARATOS

F0.2.1. #atraces aferales de L.G60 sl

20.2.3.  Taaus de precipiTads ce S0 ma

20.2.3. <risoles Tilirantes coi une porosided 2o § - 20 jem,

20.2.4. Estuls regulablae 3 123 °C 3 10 7O

0.2, UeasrRoor .

REACTIVOS

20.3.1.  hgua cestiladas o desmineralizada.

20.3.2. Fuyrraldehide. Saiucién clare IE - ¥ de formaldenido.

20.3.3.  Tlorure de poebuF.d pwet poa.

20.3.4. Bolucisn de nidedxids de sedlo ¢ K.

20.3.%. %alpgidn indicadora. dimaiver 3,5 g de Tepolftaleina an s=tanci Jdei
W oy completar el volumen hasts 10C =l

2.3.6. Solurién d¢ EDTA. Disolver en agus 4 g de sal aisddica crhidrazade
del &cidy etilendisminotetracéticc en un mpatrar aforadc de 10C mi.
Completar =]l “clumen y “omogemeizar. Conservar eife raactivo en wun
Tecipiante 48 pimstico.

2.3.7 Saluzism de TFES. Er 280 ml 2 agua dasolver 32.% 5 de
rrtrafgniltorata de zodio, afadir 3 ml de aolucidn de haideSzide de
sodic (290.3.41 y 29wl de une gelucidn de cloruro de magresio {L00
g e mc;z.suzc pae iitral.

Agitar Juranta 15 minutas y Filtrar sabre filtro sin ceniras da
fritrac1bn lenta,
Cuonesrvar e8th “EACELIWA AR LR TRZIpIARES dr pldstics.

20.3.8. Liguide de isvado. Dilulr 20 ml de la solucidn de TFES (0037}
con 430 al d8 Ague.

#0.3.9. Agua d¢ brome. Selucldn savurade de broms en agua.

PROCED IMLINTC

20.4.1. Preparaciin de la muestla.

Ver matods M 2.

Fn ¢} cape <& lay sales potdsicas, el grada de finura de ia
molienda d& le queabtrs debes ger tal gue ls Toma de andlisia sea Ic
auficisntenents capreaentativa; se recomianda atenerds CESpeCto A
#srca productos a lo indicado wn el aparrado 2.3 3.1, del mévcde
L.

20.4.2. Preparacidn de la disoiucién.

Pegar, oot mproximacidn de [ omg, uaa Jantided de 10 g de la
muestra préparada (5 g en el cras de 3Alex Je patamic gque
contengan =da de L% de Axido de potasio). Inkroducis ia muestra
4n un vamo O precipitada te 600 mi Junto <an 400 ml de agua
aproximadesanta.

Peneric g hervir dursnte kreinka mindtee., Enfriaric, trasvasarlc a
ot matraz aforade de L.000 mi, enramar, nomugensilec ¥ Flitrar sn
an Teciplenta saco. Desecnar Log prieercs ml de filtrade.

20.4.3, Pregarecitn de s zlicucta pare |a preciprtacidm.

Fwrtra=r con pipeta una alicuoza del fllitrade jque contenga SO mg de
puramic {ver cumdro 37 y poneria enoun vase de precipltade de ERD
ai. 51 foeme pecesaris, compietar con agus hests 53 ml.

Parg avicar ponivles interderencias, afadir 19 mi de sclusidén de
ENTA  (20-3.6), aigunas gotma fe  zalucifn e fenoiftaieina
1#0.3.5,0 ¥, agatando, gota a gota, sclucldn de hidrdxide de sodic
(20,3.4) hmata calaracisn roja afimdiendo unam ROTAA ETL EXLESD
(rnrmaiaente 1 wl de hidréaido de sodiv bastd pars la deutraiizae
cifm ¥ el excesnl.

im mEyor party del amoniaco Iver obmervaciones}

Para a.imi
nacer hervir poco 4 pnco Surente 1S sanutos,

31 fumen pecenario, afadir ague Rasta el valumen d& 50 ml.

Llavar la eclucién a ebullicidn, retirar =] vaso de precipitado
dei furgo ¥ oanadir G0 omloda Farmxigentds (208701, umaz gotaa ds

fuwza R algunas gotas mis de

farcifisleina ¥y, =1 arie,
ridrésido d modia hasta gue [a coloracicn raja catd Dien mer-ada.
Poner &l vkfu de prtcl'altade Fapata com s vidris de reicj durante

Th minotea en un Bafio de agua hicviends.
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Tuadro Kt 3

Fartes alicuotessy gue deben PILTREMSe v fatToles de la convessidn

LI LY LR Prac dr Lo Farls Lllowaia  Viletlin  Alipueds  Factor o Fecoor dc
i [y P i Prcip  detearaien  twwfermesiie |
e e . :
ig! il LY lml? § TR L TrBE
S-1 L= %] i . - ko) FL % 1) 213
a8 - = A F 184 | - - kel LA LN
- 165403 w - - - e 13, anc LX)
L T - 141, i R R
| iy *oms M % mawe  heaw
20.4.4 Tara del crisal.
Serpr el crigel filtrente C20.3.3.7 hastd peso conmtanTe ean ia
eEtufs a 120 20, ppro¥imadamente quince mimgion.
Dejar enfiriar gl e¢rizol an un desecadcr vy tararis.
20,4,5. Precipltacién.
Retirer &, vaso de presipitado del bafic de ggua Maeniras ce agita.
Afedir goim p gota 10 ml de soiuclén de TFRE {20.3.7) (Fata
&£d1ciAn ae Ofbe rLBL1ZBr en UROS dOF MAMITDE,
Lspurar pud iy menos ciez ®imtos anten de fi_trar.
20.4.8. Filtraco y lavada.
Filtrar ai »acfa gebre el crisel terado '29.2.31, enjuagar el vaso
dw precipitede con el ligurde de imvads [M.3.E) oy lavar gl
Precipltadn tres weiRt con 2@ mizpe }lguide funos 62 ml en totall
¥ dos veces Con B oa 10 miode agua.
20.4.7. Secato y pesado.
Limpiar ol acteriar del criani o con un papel de filtro. Ponac el
crizul con Su counterido st la azbula durante une hora y media s
una temperatura de 120 *T, Iejar enfrisr en un deaecador a aa
TEmpErature ambjents ¥ pegar rApidmmente.
20.4 .8, Prueba sn himnco.
Pars cada Sef1e de deferminaciones, sfectpar uns prusba en blanco
empleands Lnicamente los reactivar en 1as proportilofes gtiilzadas
en el andiisiz y Tenerls en cuente #n el cdlculc del reswltedo
Tirm],
20.4.9. Fruba ¢e zontral.
Fara controlar is técnica analitics, efwctysr uns determinacidn
sobre une allcucte ¢o une soalucién acuosa de clorure de potasio,
piicuote gue contendrd come mExime &G mg de Kgc.
CALCULOS

0.5,

Zi we utrlizan sl

ie mueshex v 1az diluCiones sefiniadek &0 sl

Ereo de

cusirc s mplizen les FSrmulas Siguisnten:

% !(20 del abons =

3
3 K el

donde:

& = Pesa,

[a - &) F
apona = {A - &lF-
Er oo, de TPRK.

4 = Pesc, en g, de! TPBE cttenidc de .e pruepa =n blanco,

F oy F' = Lot Factores que S€8N apropiadss para K_ il ¥ £ dr .as dos cibimas

calumnas d¢l cuedra 3.

6N pess def muestr# y diluciones distintss & ies del cusdre 3

la férmuela

que g5e aplica e la siguisste:

A - a;

5

1h — al

Tievide:

i=

Factor de coanversidm del THAE an K,3 = ¢
H

¥ I x b u 0N
E

x w100

Li3ia,

f* = FRcter de converside der TPBX #n K = 0,109

Factor de dilugidn.

Peac, er g, d2 la Boastra Obists del Brdligis.

20.6. OBSERVACIONES

20.6.1. G1 =1 filtrado tuviese ung calorataidn cAZure, exTrasT  oon la
papeta yaz aficudea que centengs coma micime D10 Je B2, ponerla
en un metrss afarwgs de 100 ml, siadic egux de Bromo ¥ ponerls 2
hervir para elimicar el excezo de bromo, Lesgpués de enfriado,
enrukar, Tiltrar y valerar el potasic el une aiicupta del
filtrada,

2¢.6.2. En ¢l cass de que ¢l mATégenc amonidcal esté ausente o adla estd
presents pn pequsfias rantidaden, oo Serd recesaric hervir dursois
QUiTIEE MLAULEE-

2007, EFWCIAS

tirectiva de la Comisién 77/539/CEE, de g3 de Juorp o= 10977 Ciavly Gficial

de i Comunidedes Buropfas of L 213 de 22 9¢ agoste de 1977, Méiods nf

&L

2alal. MAGKESIQ SOLUBLE EM AGUA
1Par shgorcids Atfmics)

Zaflm}. 1. PRIMCIFIO
Sylubilizacifn de: mAgnexio AANTEQrds R Una Buestra par ebullicidn en

agus ¥ posterior

determinacién por espectrofolumetria de apsercitn

ATdAica.

Es aplicable exclusivamenic &

igy wbhaonos simples para lat cuales el

Anexn ] A de Im Directive 767116/CEE del Conse)o ¢stablece ia obligeeidn

de ipdicer ¢l contenide wn DagneAlos aciuble sn mgud -

24(n) 2. WATERIAL ¥ APARATCS

Zaln).2.1. Espectrofatémetre d¢  absorcidn  atdelca provisto de une
lémpimra de MAgnesic  una lengitud d¢ onds o 283.2 om,

24{m},2.2. Pipetms de precisidn de 5, 30, 20, 35 y 30 ml.

24{8).2.3. Marraces aforados de I0G, ¥00, S0 y 1.000 ml.

24{a).3, ARACTIVOS

F4{m}.3,.1. Aguh AesTilAds o desminerslizads de calicad equivalente.

2almt.3.Z. Sclucidr dr dcidu clorhidrico sproaimagements 1 N

Z4(m).2.3, Solucién de dzido clorhidrico €,% M.

24(a) 3.4, S0luclfn patran de magnesio.
Pessr 3,013 g do mulfetc de magiesaip heptabidrateds ﬁNgSGd.TH
20! & intreducirlo o0 nan matrar sforado de¢ 1OC el. Disclver
a1 la wolucién de kcido clorhldrico 0.5 % (24{m1.3.3%) y
completar =1 volumen con ia missa aclucién de dficidc.
Ests golucidn contient 1 wg de maghegio (M) en 1 mi.
También o= pusde preparar pesande 1,698 g de dxido de
magnex:e Chlrinade prevismente & S00 T durmnte P h e
introdesidndols en un wvaso gue contenga 130 el de agua ¥y 120
ml  aproximegacente de solucldn de scido clorvhidrics 1 K
iZ4fmt.5.2). Después de disolverlo trasvasar cuantitutive-
mertse & un Matrag alorado de LK ml, completar el valumen
“0n  aguR ¥ homogerelzar. EETR golucidn contiene 1 omg  de
magnesio (MES en 1 ml.

241} 3.5 Selucian de clprura de extronmcic.

Digolyer 75 3 de <lorure de eatroncio lt‘:.—tl,,,suzﬂl e UPA
k-
salucldn oe Reido clerhidrice 0,5 M (24(a1.3,3) ¥ completar

hastla 500 =l Con la mimma $olucifn koida.

24(a).4. FROCEDINLENIO
Tai{mn}.4,1. Freparacifin de la muestrs.

ala).a.2.

Ver mETodo K7 &,

Preparacifn de ia disciucidn.
Fesar, con  pproximeczén de 1 o mpg, B g d4e 1A mulSITE
previamente preparada y ponerls en un matraz efcrado de 300
m]. Anadir eproxivadsments 30C @l de agua,

Hervir durants medsa hora, Enfriar, completar &) welupen con

mgua, homogeneixar ¥ fiitrar.

2dla). 4. 3. Preparacidn de ta sclucidn de prusbe.

zd{a).4.3.1. 22 e ahons Tierme ur conléntdc declarade de

magnesic SMgGl superior al 10K, extraer oon la




BOE nam, 176

Martes 25 julio 1989

23609

24(w).5.

Fa{n).5.

24{n}.1.

24(bj .2,

L&aiaf.2.2) 25 mi Jge. filtrads {2diai=

pipeta

L4.21, ©RIQCRrL3g en wn o natrge aforzd: e 100

ml, completar a] wolumen <o Agl.d iesiiiada ¥

neRUgens 1T .

cdla}.4. 3.2, Ton ayuda S¢ wra pipeta (2iia

.a 37 ELEELIY

mi el Filtrads 1240a).4.00 3 4

filirago diiaidy (24lgl.4.3.1F, o Lcarigz @n un

maTtraz atarado de S0 ML ¥ camp.wTAr 2L valsmen

aglén de  F I %A

R la oW
iZ4ial.r.2l,

24{a}.4.3.3. Diluir la seluf:fm anterior 212131, 3.1.73 zer la

3GiLcidn de dcido cldrpid

dAe Forma aue e abTenga ona

corprendada en oal carpe cle Lentura Sptimc age:
rapactrofotdmeten . La falucidn F1asl dens conTe-
de clerurs de pszsoad ug

nar LK vfv 32 seluclen

i&4(al.3.5].
24(a).4.4. Preparacidn ¢® la prucha A7 biance.
Preparar upa solucidn uwliirzamde todos jue Teactivos eon lds
mipmat cantidedes que para =L analisis pere sin hader umo de
le musstra.

24{n).4.5. Preparaclén de

soliciones de contraste gara iz nupva
celikracidn.

Dilujir la solucidn patrdn {245a).3.4) con la sulucidn de

acids alernideics 1,5 N (24(aj.3.31 y Zreparar uma gerie ca

per lo menod clnce esluciones de contraste e concentoacién

creciente ¥y SoMpoendidas en &1 campo ls iectura dptima del

espactrofotdmetrs, Las soluciones fineies deben cercener [0R
[w/v) de mclucidn de cloruro de estrongis (24(s),3.55.

24{m).4.6. Daterminacidn.

a una lengited de

Aegular el wvapectrofotdestrs {(34{al.Z.l}

onds de 205,72 am. Vaporiiar sucesivatente las solicrones ds

confrusta {2d4(al.4.5), le scluciém de prueha !24tab.4.3i ¥ la
salucidn de prusca en blance (Zafal.d.41, Repetic trss veces
esta operwcidn,. Lavar el aparata con agua destilade ontre
cada sgiucifn.

Trazar la cuwrva de cullbrecidn colecando en la wdenada Lam
Medlam de las sbsorbanciss de cadn ona de fas goluciopss de
contragte ¥ =0 la abacism las corrsspondientes concxnboaclo-
nes en magnesic expresadag <n Agimi. & partir de 9sTa turva
de enlibracidn, detarminar la concentTACidh =n Tagnealc =T i

solugign de pruwbs ¥ en la apfucién de prusya en blanco.

CALOTLOS

Calcular 1a cantidad de magnasio [Mg! o de Sxiloc de magnesic (Mgui de ia

mugstra {fackor de convergign = 1,660 a gartic de bis so.utiones de

congraste ¥ tepiendo wen caenta la prusbe en pRanca. Expresar el

rRaultkdd eM RRALC pak S14Nto de LA Buestra.
RETERERCLAS
Directiva de la Momisidn 79/I38/CEE de 14 de diciemnre dm

L9478, Timria

Oficiel de i3 de fabrerw de 1879

Mitade 5.3

iam Comunidades Europeas n¥ L 3 de

241k . MAGWESIO TUTAL
[Par ahaoreldn Atimlza)

PRIMCIP G

Bulubilizacién Jel magnesio contenide en wa AUESTra Jor ebuli.cién =n
un Aeide dilulde y poaterior detersinacidén por wgpectrofolamerria e
adtmorcidn atdmica.

Ep aplicable exclumivazents al abono dencminsda “abona nitrogsnado con
magnemic” para ol <ual ob Anexe 1 A4 de la Directiva 76/11G/CEE del
Congejo ssthblece la obligacifn de indiear el contenido en wagnesio

total,

WATERIAL ¥ APARATOS

24{b).2.1. Eaptctrofotmetla da abdorsidn avdeucs.
Comy wn 24{m}.2.1.

2A(W}. 2.2, Ver 24(8).2.2 ¥ alguientes.

24ibt.3,
Aty e,
244b}.5.
24{b}.6.
24Lc).2.
2a{ct.?.
24{c].3.

REACTIVGS

2458Y.01, Ages 2EsTilaca: o decaineralizads de caiidad equivalente.

2B 3.2, Zolaidn dm Acide slorbkidrizo {Iil). Ya welamen de Acigd
tiopniarico (4 = L,1B0 mEs un wooumen fe agua,

2A(kp. 3.0, tslgsicp de ioids clnphidriss aprosimddamente L.

24(pi. 304, Falccidn de Acldu clarhidraizs ©,%

28{nm)_ 1.5, Iriuricn PRLTAT de Sagresio.
Var 2afallild.

2a{b]. 2.6, Zouciin
war

PROCEC EMTENTD

Tdihi.A. L, Fregaraclon e La muestev.
Seroménsan N9 X

24ipY.4.2. Fr=garactia A8 iz a.feisciia.
Fesgp, oun SUCoXAmAc:dx de 1 Q. F @ s muesnra
srewiamante pPemarada ¥ ponerla o0 an -atraz afocago de 00
AfafLr apfoNitAdamenta 2K miode agua v 20 ml g@ Selucldn ae
icidn cisehidrien (24¢53.3.2). Loevar 3 ehullicids y mantenar
Jeta duranke  meala hofa. A continoescidn  deoar  enlraar,
ANFASAr Con apua, homogeneisar y Ot 1Erar,

2a(b). 4.2 Freparacidn d¢ ia solucidn de prueba,

Tume en 24raf-= 3,
Pa{by-4.4. Treparacldn g 3 prueba wn blaogo.
Samg en 240w} 3,4,
la curva de

U STluciones g Lontragte

ZA{n).4.5. reparacidn pazra
calimractdo.
Tomo en 24ia).4.5,

24ip).4.6. (IrTarminRcLOn.

Come en 241al.6.6,

CALCULOS

Como en 241Ai.4.%.

REFERENCIAG
Comisidn T§LIE/CEE de 14 de diziembrs de 19v8. Diarls

3% de 14 de fabrerc de 1973

Direcsava de la

2ficisi #e lam Comusidedes Eurcpess nt L

Mietode of L.,

2d{c}. MAGHESIC SOLUBLE EN MIIA
[Volumatrin con EDTAl.

PRIMCIZ IO
Soluybllizacidn del maZnefio ar seud hilrvienas.
Peimera valoraciin con EDTA dr Ta y Mg en pregencia o# negro de

ef1acrome 1.

Segunda valoracidn can EOTA de s #n pressncla $e calcsina o de acide
valaonoasbdnicn,

Oeterminacidn del sagnesic par diferefcua.

3¢ aplics exclugivamecte 4 lof abonos slmples para Jlod que =L anexo I A
d# ia Directive TESIIS/CEE del Consejo preves la indilcacidn dal magnesio

agluple &n agua._

EATERLML 1 APARATUS
24[c) 2. k. Agitador magpético o mecinice.
24(c).2.2. pH=marro.

2a4lch.2.3. ¥atreces afgradoy de 500 =1,

24(c).2.4, vasos de precipitade de 200 ml.
REMCTIVOS
24{c).3.1. Agua dexvilada o deamineral,zsds.

24{¢}.2.2. fSoiuclin patron de magnesic 0,05 M.
Pesar 3,016 g de Axids dk magresio pars andlisisz, caloinado
previaments 2 B0 *C durante dox horas. Fonevle an un vaza da
srecipitado con 100 ml de agua. AS2dir mientras s& agita 120
mi de Acide clorbidrics 1 N, Una ve2 dlyuelto, tradvasar a un

aforada  da 1, enrasar com

nALLAT agua ¥ DombogenelIar.
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24ie). 3.3,

24fc). 3.4,

24(c).2.5,

268(c).2.6.

24{cy.3.7.

24(c).3.8.

Faie) 3.9

2ale} 3100

Temprabar  par Eravaterssla con Tosfars el Facter de :a

suucidn.

EEta sSeiuclin debe contesds 1,236 ag de Mg

IR mg de Mgl

en 1 mi.

O M oas EDTAL

Fesar 1B,01 g de  sad ael  anaido

etiiendiaminsiatracfrics \'Nazc. ,AN_,D__.QH,f‘],ponz.‘i.a o un
wass ge prestpatato ge 1000 mioy fismolver en 400 3 BOU miooge
agua. Tirewvak la moTucidn o un matraz aforadc ce I L.

woilmen y homdgencelias, Cemirooar esia sclocian

a8 omCiucidn (Pdial 3R}, tumanacs 2T m. g #STE witina oy

can

cedeTils  en

valerdadaia  sigeiende “hiraca  analitica

iEAlelaa.

Tsla soiuci EZTA gebe corresponaer a3 1L,21F TR de Mg 4 oa

SCad omg de MLy s 2oo0s mz odr Te o 1, 034 mg dr UAD Lves

rmera BElo] 0ol ¥y Faioi 6 T e L
Solusidn patran de zalzie O, 0E W,
cobofar_o en

Vesar 9,0 g Be cArgonato e o

-4, seCo ¥

n vase de LrecuipuTads con Mo de agud. ARAdLr Frogresiva-

mEATE MLEATrAS £¢ agiia 20 ml or dcaido clernifdoires 1w

Liswar & #ouliiciSl, pére fiiminer &2 anhidr.de carbdnseg,
enfriar, Urasvasar i uh mattei aloTads de i 1, enrasar gen
ALUA Y TOMTEETIALERF . CompTON ls ¢orrespondencea de £S5y
svincidh €GN L& solugaln (&6 ) . Bigwiendo lg

afalltica dess en el plmerc [240g). 2. 48.00.

Esma malacld

contener 2,004 mg de T3 2,804 mg de Call
an 1 ml ¥y corresponder o 1 nl de solucian EDTA 0,05 M,
Trdioadsr de calieina,

Ern oun nux't_err.'. mtetlpr con ouisade Iog o 4e ealeelng con LOC g

de  zlerurs ¢ andin.  iitilizar i Mg de esta mezcla, EI

indicader vira de werde W narwnoa. Dmbe  vaicrarse hasta

oIt4ngr Ul RATAR’A aip relleros werdes.

dimador  AC:de eAalconzarbonico. Lisolyer 4vido

AGC mg ue

calcorcarbdnice e 1GG ml de metanal: Ceilizar tres potas de

i indicaAdnr v Mzl . Deue

a8ty saiucldn. droroke e

walorwrse Masta ootener yn azul sinorefle:as pojas,

Indicadsr DEEro o€ erincrams T

Hisctver SO0 mg g qegro de ericiromc 7 oen uwna wmercia de 25
TP P ¥ o LE Om] de rrietancliamina.

nl de #eepiling

Triiizar Cres gotas df meTA Ro.ociAn. Fare andicedor vira de

rejo 8 2zul oy ose debe valorar hasla gGye Be cobienga un agul

10 reflejos rojos. Sclo wire er presencia de magoefla. -
nacsRATLL, ARASIT 1 mi de woluclén patrén (240ciLB.2%.

En presencis saimeitgnea de calcain vy magnesic. La EDTA se
conbih®  PTIMETS om0 YA conninuAcrdn Ton sl
magnesiv, En bal cass. ambus elerentas se valoran oenounita-

=arrte .
Seanurs de pOLAT!s para analisis
Sclutibn atucsa é2 KIW al XK.

Sciucidn de nidra¥ids de potasio oy I Slanuro de patasco.

Duspiver 2BC g de KOH ¥ £% 7 ae KON en sgua,
vrlumer masta 1 L oy nonngsne 1TAr.
Sol 1 LEAm B iC.

disciver 23 g de Slorers de oaronic £5 DIk m. de agua, afader

A5 mi de amoniage (0 = L.F10, comolelar gf wilumen o SXom,

o @gue ¥ homogenslipr. SORDCODRT fon regelaruand €. ek ode

m5ta EnLufice.

74ic).4. PROCEDIRIENTY

L FED I A O

2a{c).a.2.

Pélc.a.3.

FrepAi

wer métndo NFPOJ,

Preperacidn de we dilucidn.

Fesar, ©on 3proximec:ar <o T 9% muesSTTE Oreyiaments

mE
preparada ¢ introfducicla e oo matraz aforede de SO o

o omi de

Her- Aurante medis

Afad:ir aproximadamenTe agug.

nork. Eniciar, compietar el volwmen, botageneizar y fi_trar.
Frusba e cunisod -
£fmctuar una defors~as. anhTs alizuttas o sac S4.aclfines

i E8row

w2ficy.dial, de e forra und

i que e tenga

relacidn L Mg LEUS) B ia a0 1a MUSSIoa,

240c).4.4.1.

24(c). A, 8 2.

24{c).%. CALCULDS
L T

Mp % oenoel

Netermiran

iy concentracidr ds

FriB oy T o= B, 1FE,

L otal £fecto, torar al mioar |3 solucién patrde (240c) 34
wortpy - e io szlucidn patrdn {2a0g1.3.2).
tx: ¥ i@} ewpresan el clmers df mi ode sclutiin ETH

Uhaiizadas en iya Lty Yalorasiones erectaedes al aznalizaec _a

muestra. E2Ta forme de proceder es corresta sdls ruands las

SSiuC1GRAA A8 calcis oy magnesin vy a3 solustdn LDTA mean

exactamante  #juivaienter. Er caso contrac.o €S Desemarin

efectuar 132 forrectianes abrobiidas.

Vaigracifn #3 BresenTls as negrc de evioeroams

Ze  ia

Tamar o plpeta  wfa  pacte

s2lucidn pregarAda DAFa el ERELIAS (VEC fumdro

& :pireducir.d €0 un vase df precigtlage ge

I oml, M1l BEUa neRTE SO0 ml oaproineada-
menie, Afadir I o®l  de  selusadn regulavora
@i i, Ei pE medid: en ¢, pH-metrs debe
Aake G0N = 4,1 ARadir o om. de AGLUTiAR ok

Tiangra cro volae.s (EEICF 3.5 ¥

indieador pegrs de criacesmo (F2ic ] 3.7%. apitar
Moderadanerts v valorar ¢gn La solucuidn ERTE
iZdisr. 5.3 dver observacionest, 2lends bl oe,

mdmerc g+ mlode salucian ELTA O,0% W ogastadon.

Valoracién en presentia de celorice £ o® duias

SAinoncArtin LS.

TOMar Con pipftA UhA  parte  alifucta gr Dz

solucigr. Freparaca pRrg gL Endlisis LgW#. a

sXTraidA pare @ vBiOrasildn ARTAETRAr £ LRI rdl-

csirla an un vase de precipitado. Duilwis gon ages

hamta 100 £ ., Afazir 14 oml oe eBolucidn KIH, W

{2405 4,3.3) p &1 indicador (24(c:.3.5 & 2diy° .=
3.40. pgitar medepmdamente ¥ valdras com g
salusain EDTA (PAIS1 3.2} [wer obmctvestiones..
Zisnde ial el mmers de el de galucién de EITE

0,09 M pestades.
{uadre ot 4

Alicuoma que &6 LOman pera la valaracldn

H Milomta wem 2 | Cwntited de micetrs
[ mreswte oo in

Meturai;a del sbone waloracttn prra |

{ml1 ig: H
' mitrto de caliio 7 ovegeein =
Ritreyuifaiz 2 seanic 7 =aguesic =
Caler potiricas m D m
Ctorury A perai § angwsss o
Liifmte &4 porasin 3 mapwic =

1. Fara todos ekTaf aponox, ~l pAO0 38 mueRira

en e B og ¥ el volumen tulw} de ia Ealulliéc

ohoeto dei anallSls Se SU0 .

2. Em ta waleracidm torn negre de erasodiromn T, oo
deper utiilEATSC mas ne 25 a. de soluvidn EDTR,
ES®  Gu¥s Seria AECEsArin TES S 7|

f=H {1
volgmer e la alisugta extralda,

i3, sidmpre os seAlblC AunErias el

Par el oo

reCwEa T

vorumen ac 1o wlicuctiz si foess

ahons

avonc ©

La wmebaridn de EUTA ms exagtamenie .00 N0 T or
siends K el vese sxpresadc an grancs Ao i3 nuesTred

presents v L3 alleusta temeds Jver suadro 20

2aic).6.

2a(z}.6.1.

EBSERY AT LONED

la relgcidn  sateguiomstrina EDTA metal en 25
somplexamétrizes &5 SiempTe o wcunliguiera gue ses LA
valencia <%0 melal § Aunqure la EDTA ata CLAtTaveleote,
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24{c).7.

2d{a).1.

2a{d) .2,

24(31.3.

vambe L swiuciSn valoradm RDTI y lan 53l.8i3NAF PALLS SEn
anlAres ¥ rG NGTTALES .
aridls

arelfn el aire, v las dist,ntas sowei2RE puoden

R ]

doTes COMBLOXCASTTLODG ol 3 Penude

faloi B2 Luw
ViEgar o

SEColorAtRe  durdate Sz valsrscidn. IR =fios Sancs,  dfoen

afadirye  anm 3 F0s gOTAF  Smi taduTadlr .

anserva OEPRCiAImEnte  Tusndy we e

JLLMCAFBORLIES 0 Bl REZED de oTLoCCIRO.

SROTE GTiVISEnLE

2aied.a.3. Len  cempiejos metalmiadicacur scn A

sstabies y A% 2ambil 98 COi0r puede LArdEr o produsiree.

wyen siads

Tor conEiguiknte, las Uifimag gotass e EOTA

neamente ¥ debe comproparse que o owe Naya Zobrepasadc L

]

siraje whadiends una gotd o soiucién o AR s LT

teafei, .20 o de caleiu (&digs 3,40,

Sate 45 ¢oneretamentx ki Casc del copple o SO T ETMD=nAgR e -

5io.
24{e).B.4, £l virn e dul imileador no debw wbhsecvarse o 2rTiRA 3 ABA:I,

sinm  herizontalmente 3 traves age 13 =slucicn,  debiende

coloswr el vasc de poeciDitadg en un AT Dian Liumitadd ¥
scbre un Tendo biance.
Theilzente al sgigeards el

También pusde chesrvarse “ird e

vgsc de pracipitade sabre us rigta. sswErilaco  1iminads
Hagde abaje [idmpara de 25 Wi,

24{ct . H.5. La realizacién de sxte anAlisis wxigt uRE TIATYA expERi4ngl

sebe adquicicse,

por  parte del analista, experiencia gue

antre 3tros procedimlentos, gbsecvanoc los camolod de Sglor

can [as soluciones patrén (24(c].3.2.) y {24i<c1. 3.4,

Es Aconss)abie qus imm deTerMinaciones lai 4f2CTae Siempre la

TLEME pATEROE.
24{c}.6,6. La ut:zlizacidn de wna 5Ssluecidn EDOTA de valer garantizado
ititrisgi o Hormex, por slespiol pueds s:mpiiticar ei sarzrol
[2a:gi 227 ¥

d&  ia squivalencia de las saluclones Latron

\2a(ei. 3.40,

REFEREMCIAS

i

Tirsctiva de ia TiRELS

Somigign TT/SIS/CEE Je EZ gde  junic de 19T

Sficisl de las Somunidades Eurcpeas n¥ L 213 de 22 de agoatc ce 1977

Métods n¥ 3.1,

2414) . MACKEEES  TUTAL
(Volumetris con IDTA)

PRINCIPIG

Spiubilizacidn por ebulllcién #n un dcigo diluide del magnexie conienlado
gf una muegirs.

Primera wvalormcifén cen ELTA de €3 ¥y Mg en pressncia de negro de
eriocrome T '

Segunda valoracifén cun EDTA de Ca en preswncia oo valoeine o 48 fcide
=alroncarbdnico.

Detechinac:fn del zagnesio por dtlersncla.

Es aplicabie exclusivemante al abeno dencainazde "spone naiirogenado con
mmpneaiaT para 21 cual el Anaxas I A dr fa freectiva TRSTIA/CEE del
Conmeis wstablecs la obligacidn ce indicar wi <cwntwnids en megnesio

tortail.

MATEIRIAL ¥ AFARATOS
24({a).2.1.
24{g).2.2,
aai{d).2.3.
24(d).2.4.

Agltadar AAQREtlcn A mecAnico,
pH-metro.

Matracea afcradne de 500 5 1,000 =1,
Vason o precipitado oe 300 m3.
REACTIVOS '
24(d) 3.1,
24(d).3.2.

Agus deazilads o desmingralizada.
Solucidén patron de magnesin & 06 K
Coms en 24{c;.3.3.

Za(d) 3.3, Eplucidn 0,05 M de kDTA,
Comg en 2415)1.3.3.
24{d). 3.4, 3Solucién patrin de calcio .45 M.

Como e Z4{c].3.5.

24(4) 4.

FH{d) 3.5, Indicacar de ciiceina,

Jregoen 2&{TIUELN

Ing:£azor icide neiesmuaatd,

2aid). 6

R P S PR

244d).3.7. Peadyr egro eTrIoreen T
Gemeoem AN LT,

Z&{d) . 3-B. lianurs e

Tamg en 211

Trlugidn e omrdreaiIn I

ZA[d}. TS

240d) .10

deoamunia en QD o0 I Agla, Ifadar

g o= 0 ETT RTS8 Sy

Al ir amosidis LA UG

epsiar oo reguelzrudas

Ak oy Bewmogeneliar .

2l pH 1e £5t3 oo

2a{dY N, 13 Asido clorhiasioe astuide Lol

Unovalimen g foide §oocl LIBE mas on wtilmen e

AguA .

24(d7.3.12. Selycidn Je hidréxida de aodio v N

PROCELTMIENT(F
ZA(d).4.1. Prepardcadn de ia muestra.

Yer métoda Nt 2.

2404y 4.2, Prepweaciin de la disnlun.da.

arroxiracidn e I wg, 5 g 2e ix Suestra

Fezar, con
graviamente TrepaFada y ennerla sno.n omatrazr afocady Je $0G
ml,

rllagir Aproximedemante 200 ml de agus ¥y 20 mi de dcide
(2aldrEls.

€L columen  oop

cigrhidrice Hervir curants media hora. Ka=

riar,  completar agua, romogeneizar

Filtrar.

240d}.4.3, Frusbe 2e¢ contrai.

Tomo en 2&{s).4.0.

24(d).4.4, Teterninecisn .

Z4{d}.a.4.1. Valaoracisnm #n prasencia de negro ds erivcromo

Sirviérndose Je una pipela, Lranelerio S5omioae

ta  Aelocidn que  haya  de  anailzarss  (wver

4045 6.5.) & imtradecirla em an vaae ds g0

al., Neutralizar com &l pH-metra el dcide

axcedsnts “oh la solucion de midrdcide de sadico
© A {pafd).3.12). Piluir ~on agua hasta 90 mi.
Atadir 5 omiode aciuatdn patraa (28idr.3.i0%.

pH=metra debe ser 05 .

El pH mecido =n =l

2.1, Afadir & ml de solugion de uanurs de

potasia  f24E4:.3.B) ¥y 5 grras e indicador

repgra da= sriocroma 24041.3,%1, Vaisrar coroona
30igcidn de EDTA (2474}, 3.3:, mrentrag se ag.ts
£0R meaRCc1on Siruiéndsse da) agatador (040at-
SEalv (ver 2a{al.Bo2b.

Sienda "mt o#l rimese dn o ml ode solucicn ge EDTA

G, 05 molas enpleados en la vaioracifn.

24{47.4.4.2. Yaloracilin n DIesensia dr calceina o de Acise

tlacéncargonaco.

Extrasr =zon pipets dnd parte siicudts g la

Raiusidn que haya de anallrarse agual a ia
dbiiizads para (3 valoTaCiOn anteTior & intro-
ducirie An un wasn de 300 mi. Neutrmiizar ran
7l gH-m#trs wl dcida sxcederte <on iz golucidén
de hidraxido de Acdia 5 O {Sido 1ot D buae
conl Ague hASLE wnos 190 mio Aadir 19 =l de la
soiucidn WOH. WIN

[ NI L S

ndtenter

¥ ol
(g4i4) . 2.6], Valorar con una
sriucidn de EDTA {24§2:.3.2.) mientras se agila
cor moderaciin siryidedngs del agitador [(25idi-
SELi [Ner obwerveciones),

EDTa

Siende Ta" el nimers de Al de zalunidn

i1 N oemplesdos en la vaicracidn.
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24(4).5, CALCULOS

24{a).6.

24(a).7.

2(nl.1.

aEia}. 2.

Mia).a.

2aia).a.

Ei resultedu & expresa en porcentage de Mgl 3 Mg.
MG % er el atont « (b - al % T

L]
Mg % &n el abone = i{p — &t w T*

el velor de la wolussdn EDTA &5 ewactateate f1,0% M
T=1L4,20068 ¥ T" = 02,1216
Siende M+l pesc expresads en gramos de ia moestra Freseats sr 1% parts

alictots wxtreida.

OBSERVACTONES

2a{4}.6.1. Ezx la vyelurscidn conm negra  oF eRiOSramc T MO deben

Wtilizarae més de 25 mi de moluciEn ZDTA pues o6 €3e CBEO
nay gue reducir =@ wolusen de lg alicucta extraida. TFar aml

volumen de  éatn

ontraria, el A puede sumeplarse
LIAMAFE QUE DEA NECEEATID,
Paid).6 2. Yer Fdic}.B.i. ¥ Riguientes.

Darectiva de la Comisidn 73/138/08E e 12 ae

serore de 197H, Tia

Qficiel de ies Comun.caces Eurcpeas n L 3% dp fZ de fetrace de 1973,

Metode nfF 5.F.

Bin}. CLORD

FRINCIFID

Log cleruros disueltos &6 AQua, S8 Precititan & mwedio Acide con wp
excesp de solucidn vmlorads @ nutrato de pilata. Fi #¥ceso me vAltra cor
una  Solusidn e selfocianurs  fde  amonio en  presfncia  Of  ELIfBYC
férrico-mmonatn [métode Volnard).

Fs apliceble a todos Llos 4DONOE gque Ae Tenpan matela2 organiye.

MATERTAL ¥ APARATOS

ZA(al.2.1. Agitador proratoric repulace s wie veloccided de 35 2 40
" revoluciones per minuto. '

2B(a}.2.2. Dox burstas de precistér.

20{a}.2.5. Un matraz aformdo de 55 ml.

G(e)-2. 4. Erlenmeyer ode 250 el.

REACTIVOS . )

2a{a}.3.1. l;u.l dextilads © .deminegaiuada, sxerta de claruros.

28{a}.3.2. Nitrobenceno p.m.

26(e).3.3. keido nitrice 1O W,

26(k).3.4. Selucldn indicwdorg: Disclver 40 g de sulFato ferricp-smbai-
1.1 tFez {So‘ﬂi'3 . lN}{‘J? ESOQJ 24H¢_UJ €T REgUA ¥ COMpletar
hasta 1003 m].

28{m).3.5. Suluvidn veloreds Iﬂz nitrate de plata ©,1 N.

28fal.3.6. Scluslén valorada de sulfacianurs de seonils 0,7 N:
Comc estm sel e85 higrowedPica y e puwde deskcarze gin
peligro de que as deacompofNga, me Adcmas)e pesAr 9 g

’ aprovitadansnts, digciverlos s=p sgue ¥ Completar €l volumen

heeta 1000 ml. Ajustar bz concerfracidn & 0,0 N por medic de
valoraciones con la sanlmé.—, de nitratc de poata 01 N

PROCEDIRTENTO

PE(a}. 4.1, PFreparacidr de la musstra.
iVer métode 2.

Z8{a).48.2. PrapAracién de ie dipaluzidn.
Pesar. con aproximacidn de i omg, 5 g de ia smunSTra -
Antrafdioirla en un matraz alorgds de 00 ml v sAsdir 455 xl
de agua, Agitar durants medie fora (58.@5.2.1F, complétar &
volumen «<on apua destiisde, homcgene.zar y fiitrar sp own
VAL AR precipgtade

ZBi{al.4.3. Determinactdn.

Extraer una aiicucta del

3~ gue NS canteng: Oas de
S.1% g ode clore. Por eremplo IS oAl (G35 Ri. o beoml

A 107 Rl L gb. S

S
is cantidad ewtemita ms cnferior e 53 @)
completar el

woluter fasta % oml zon agua festiisda. Arad:c

2fim}.5.

2B{a}.6.

Z8{p}.1.

2{vt.2.

EENISTEN

. 20 de salucidn

5 omi de Gvade. miteicc 100N JEE(a).].

[gB1a).2.4! » dos gotas de sulucién valorade de

1nditadaca
sulfocjanure 40 amnolc (este Gltimc tesactlve S 2XITae con
ung Mirets previamenis ajustdda m cera!.

Lan osrs ourets, sRadil 3 <ontiruecidn solucido vaiorada de

5] nasta que haya un #XLeERC de £ A

n:trato de plata !281a3)
5 ml. ahadir %
(RSB ML

ValoTar €1 excese de ni* ats de plaths con el acifocianurs Je

ml de mitrobepzene & 5 mi de Eter etiliea

¥ ag:ter Dieh pare aglutinar el precapitade.

128005 3.6 celor

amarillo-pardn qus persista despufs Ae ube iligers egitacidn.

amonic O,1 N hasta gue apargica  un

Ei nitrobenzend o wl &tar gtilico (ptro sobre todo #1

nltrobenzenc’ impiden que el :lorurt de plete reascaigne curn

ics jones de sulfgcianuro, De =a%td MATers A& DCEl&ne un

cambia de coler muy claro.

F8[a}. 4.4, Prueta en blancs.
Hacer yna prucbs =n Slencs en las miSwas condiflomes ¥
tenarie en cuenta en £l ¢didulo del resultade final.

Z8ia) . 4.5. Frutba centrol.
AnteE de cada determunacidn, comprobms la precisidn del
metod, uttilzende pra i . recién preparada de clorare
de potasio qué coniengd una centidac  conocids de clorc gel
orden de 0,1 4.

CALEINOS

Expresar &1 redulthde del analiais an porcentale de oloro rontenids ws
la muestrs tal Como Egta as recibid pere el andlisis.

Calrular wi porcentate en cloro con ls formule:

Tl%

_ 0, D0ISAE x [V, - V) - Y, o ¥ Y x o100

L]

S1endo:

\'] = Wgjween, en ml, de nitrata de plets 9,1 N, sfadidas A& 1a #uestra.
\.'2 = Yclumen, en ml, de nitrato de plata 3,1 N, wAadides = la Drushs en
bridriee

¥y = Volumen, o6 ml. de wglfocianure de mwanie €,1 N, awpleados en ia
valoracifn 04 la muestra. ’

V, = Volumen, &n ml, de sulfocianurs & amonis c'i N, enpicads oo la
prueba en blanca. .

M = Pese, en g, de lm materia cpntemide .en e alfructa

ecrraida
(eaia). 4.2, .

KEFEREWC LAS

Directiva de Im Comisaifn TI/o3/CEE de 72 de junie de E577. Dierio

Gficial de las Comunidedew Ecrcopess nt L 213 de 22 de agosto de 1§77

Metodo €.
28(b). GLOAG (N FORMA DE 10N CLOTURO}

PRINCIFIC

ios clorures disusitos en Bgua ar determinan par vRlaracidn patenciome-

trica zon uns displucibén de nitrate de plata en medio dcido.

Es Bpiizable a lon abonod Bimples a Bake de nitrato de smonis con Alto

conbenide en pitrigens, parsa determinar su cantenide sn cloru (e ;',Qma

de 1dm clorurci.

MATERIAL ¥ APARATOS

28in}.2.1. Fotencifmetro con electrede jndicader e plets y siectrode
de culomelanos, asnsibilidad @ oov, potencial desge =500
Rasgta +500 m¥.

28{b1,2.2. Un puente ©on  Solucldn SAtureda de niteate  de potasic
conectads Al elfctrogo de celomelaous (281%1.2.1) squipado
TN LADDOEE  RUIOEAS  ER JoE  extremos. i oxe utilizan
electrades de plata y de suifylo de mercurio 0o €5 TECELETLO
el puente.

28{p}.2.3. Apitdor magnético, con imén gubierte de tafidn.

28{b) 2.4, Microburets de punta Tina, gradvada en O.CL mi.

REACT IWUS

za(b) _3.1. Agua destilpda o desminer3aliZada exsnth de £ loroar .

28{6}.3.2. Aestona,

2AIB}.A.3. fide altrice conceptrade [dengidad a 29 *0 = 1.40 gfmi, .
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2B(B).3.4,

2BiRf.3.5,

28{r}.3.6.

2hib).3.7,

Sulucidn patrdn de miEFate e plata i M, ohigesyar esta

e FPARCA Lopagi,

Sulucién patcdn de noiiosto Se nhata LAl Bl e

SrEpAra en
=i TmosenTa del emplan,
Salucidn patedn oe pefecencia de clorurs e gotasia L0 W,

Fesas, con aprowimac:dn e 9.0 =g, X, 0070 g de oleroru e
BOTasIe p.d,  prdvlasents desecado durants cha boara At la
estufu o 131 °7 y enfriasio a Temperatira anBiente e

ARSECAtar .

TEM Lt PO de APue, GRYELES LOOAVARAC Cuartttania
vameate la solucidn 2 on matraz aorwdn e 300wl Syewlietar
sl volumen ¥ Remcgeneizar.

Goidnidn mation de sefercncta e siorurs de o

manin 3, T0d

Se prepara oa ol fomento del smpleo.

PE{n). 4. PROCEDIMIENTO

I8ib}.4.1,

El final de la valeoracidn cocreaponde a la adicidn 4e la fraccion

o, mt T‘II} dm la

Yalaraciln de La Soiucion e nifrato e plava.

Tamar 5 i ¥ li ml da la moiucidn puatrin e refereniia e
clurury de potasan (gd8{bi.27). Vaster aswan dom cantaddces

. mendes  wanoa  de  precipitade de 290 ml. Vagorar el

contonide 68 cadtd vegs SEgLn e AXplica A continuacidn.
tEadyr al weaa 5 sl de iz sofucids de dcian niftTiro
(FBln].3.-3%. 120 mi A= acevana (23(21.2.Z: v lu canirdaa
recazaria de agud poeB Sroer on volumen notal e wnos 5]
mi. Iotroducir &l sman del agitedor = el sase y poner on
maitha =i agitades.

Jumergir el elieetrode do piata v i exivemg iipre ael pueate
{2Bly: 2.2 en la solucidn, fotecTar  los SLOCTTOUOR  al
prtancidmeten (28BiL).2.10 y, iras hauer comprebudo siovers
de:  aparato, aMstar s vaiar del potencial Se pactida.

Vaiorar can la wmicpobureta {gB{bB).Z.4) stnaciends al priset-

pic 84 & 9 ml respactivamente de la golugiin de

plage correspundiente 3 1s scluclén patron de referenciz de

elomies de potamic. A contanualidn proseguir la adizzde en
rraccisnes ge Gl ml cusnde ae trata de ia3 ag.uciones 2,004
M j de 9,05 ml pera luw scjuciones 3,1 W,

Eaperar a fue #i potenciml se cotabiiice Lras cada adiclde
de  pelucidn. knobar en i cdo3 primeras oalumeas le oun
cuaden loer valdmencs afiadidoa, as! como iow correapondienbes
vsioreas del potencisi.

En une tercera columna del cwadeg anotar bos upcremeftas

conemivos (A} del notenciai €. En la tuarta columna asolar

iazs diferencias (& .E) gopitivas o gAL1vas =nire  [os
F

incrementon dei potencial KE).

aclucién de pitrats de plata que o8 &b =dxlmo valor e 4,

Para caloular el volumen exacTg [Veql de e sofweifn de aitrato de plata que

correaponde al [lne
Yag = G

Dorge:

U’e = Yvlumen total
inferiar al volumen

¥, = Wolumen, 20 mi

¥ -6{\!1)( ]

i de la reaccisn, amplear la FATmala s1g.iénte-
1
B

v oenoml, dr la zoluctdn d2 actrata ae plama namadiartamente
que ha $Ado el mizimo valor ge AE,

. de 1a dltima adicisdn de nizraTo de piame (31,: & 9.0 =i,

B = NlEimo vAlor posmitive de,ﬂgi.

5 = Sumk da lom valores absolutea del Gltime valoar poajrkive de 4 E ¥ dus prouese

vaior negative de dzs fuar Ejemplc, =abia L1,

—
Volumen da la molwrién Foteccial
As nitrute de placs
a,t
7 x H
! ]
=l = T T
LDl iR R 5 37
A5G Ere T2 : ag
00 ann 71 i iy
5,53 A 15 3
5,20 ny i H
: !
ar ]
LI R | - a.344 :
H ER H
- —

28{n).5.

Zain}. 6.

{b}.i.

FHfb}.4.2,  Tetermindcoion.

Yenar, <op aUfcximgtign de dhoiro g, fde 0o S og de A
FuaAtitat lvananie ™ Bt SRR e
afadir mi Se apua, oM e DA

My s gcmiernd

nitTioe LFBERGLRS

1A ~anzidad necfsaris I osgua Bara GLTAOET
e nume 150 omE,

T own el owasn: falgesr nTe

woar TIER

el sgeimdur ¥ ponerlo sn mArcan. Sumergar el 2l

amp {IaibiL2.ii asi woms  #p exteemo libre de: puente

sTar lan

REE LR T -

soreancidmetre ~CEIBILZ I,
tna wmz comprabacs €L wore deloaparato, anctas el whior 1L
catonpoal de partida. Yaiorar con la celucida e nibratg de

o Crwcclpnes e £,1 mioten la mioTooerela

piat aftdd

TESbn 1. Despuen e cadad pdigidm Ray  Gue ta
catsbiicZacidn del potancial.

Continuar  la valoracidn cume ue imbloa e D0R] HERE
parvic del cuarts parrafo: TAeatar oen lds uus srimeras

celummaE  4h LN cuadro ios voldmenes Afagldcz. ast ocomn o

vn valores ded potenciai™,

foTrespaidiient

28tk .4.2.
Hacer una prusba an blapoa, gue ¢ Terdrd on cuBnia en (34

tade (imai.

cAaliaic del res

Fi swgaitage W ia prueta en DisNCD vione dado =6 i

Z - Valer, sn ml. del wslumen sxacto {Yeg) de La soi
de mrtrato de gluts currespond anbe a2 la valpraside A8 lon

5omt de ia aciuradn patsdn de referencia de cloruen de

coatasio utilizsds.
\!3 = Yalnr, £ ml, exacto (Veql de ia meiustdn de ritrato de
pletk correxpondisnie 3 L3 valoracidn de loe 5 omi o de g2
splucifal patran de fmpeit a A& plarura de  patasio

uritizedu.

28(Dj.4.4. Prueha de control.
La prutba =0 blancs puede Sérviy Al misme  Tiemp: para
compraobar Al buen funcionamicnto del aparatu y la 2orrects

rievyciin de L& técnica analitics.

CALCTEOS
£xpresar Cos rezultades  del ansiiais e lants por Clento ge CloTo
contenids sa la Muestra Tai chama sw ha cectbige para el andlisis.

Salcubtar @ tante per  ciwnta @ clera [00F mefilante ia Dfrmuela

siguiant,

clx T 0.053%4n e T HI'S__- wdt e 190
-

mnde

~idn d& mitratn de alate empicada.

T = Molactdad 4e ik 20is

i = RHesult , #n al, de :a pruena en blancp (#9f0]. 4.3}

‘.*5 o waler, sm m1, del Veq soFrespoadiente a la determiaac:
128(0).4.2) .

m oa Pama, en g, de la muewtra,

BAFEARNCIAS
Directive de la Comiglda 3704 CEE de 3 de dicaembrs de 1986, Daario
Ofizial de laz Comunidedes Suropwas =ad L 38 de 7 de febrars de (987,

#Erodo . Anexs II.
0L} COBRL

FRIMCIFIO

La muestra se diputlve ef Acide wicrhidriso 7 se determina =i contenide
. ooHee por #xpectrafotometria de abmaorcide atémity,

Este métoco ea apliceble a log aboncs + base de nitrase de smenio con

alta comtenads en nitrdgenae.
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A0(b}.2. MATERIAL ¥ APARATOS

30(e).2.1.

30(B}.3. REACTIVOS
300k, 2 1.
3Hb) 3.2,
0o(e] 3.8
3B}, 3.4,
30ik}. 3.5,
(b).3.6.
i} .2.7.

0] B

Eapmctrefotdmetrs de sbsoreion atémica con JATpara de cobrs

1324,8 nm).

&gua destilada o deaminerslicada.

neide clecnidrice fdensidad a 25 *0 = 1,18 g/wll p.a.

Aeido elarnidreico, splucidn & K.

4cidy ciprhidrice, soluslidn 2,5 K.

Nitrato de amanio p.oa.

Agum cxlgenade al 30%.

Selucién patrén de sohre: Fegar, con aproxamacidn de 1ong, 1
g oe capes purn y diselveric oo S5 omi de la golozidn a-

acade glorhidrace 6 B [33(b),3.30 sfadir pose a poso § ool

dr mgue exigenada [3ID(0f.3E), puka diluar & D 0 Sen
ARLS.
1 ml de mmta soluccds zontiens 1 mg de cobre (Cu).
Solugidn diluide de cobre: Diluir 103 ml de la solucuan
patrim {30{B).3.7.1 s 100 mi gon aguy, d1iuzr 10 mi 3= la
xoluzidn pesultante & 100 B ocon Agua,

-

Iomi gde 1w dulurifn Tinal cont:ere 2,91 mg de zobre (2w}l

Preparar ¢ata solucido #n &l pomentc de usarla.

33k 4. PROCEDIMIENTD

Aanl.a},

Wik}.4.2.

Fnr.4.50

30(h).4.4.

Preparacidn d= 1a drsslusifn.

Pesar, con eprozimecicn de 1 mg. 2% x de ls mwestea,
Introducsrlay 2wy vasy 0 precipi.gas or 400 mi. Alazye
con precaucidn 20 mi ode Semda clorhfdries (AGIED_H2) igg
posible que haya une reaccidr Laxtante Tuerte debide a le
formecian de diixide dr carnanci.

Zn ces® necesario. ahedir eas avids clorhidrico. Une ve: uue
heye cesade la efepyescencls, evaporar e sequedas en un bafs
d¢ vapnr, mgitatde de veZ en cuandc ooR LRA variile de
vidrio., Afiadir 1% ml de la scluzudn of Acide cliorhidoizc & M
fACIBY.3.3) ¥ 120 mi em agum. Agitar Ton 18 varille de

Jvidrio, conviens dejarla wr el wvaso, y tapar dste Ton un

vidrie <¢ relo). Hervir gufivementr hasta gue la fisoiucian
s¢8 compieta y enfraar,

Tragvavar cusntitetivements e seluclién B un marrez aforads
de 281 a1, lavands el vaAsc pragers conm 5 orl de koidn
ciernidrico 6 M (30Mb1. 3.3, v despuds dos veces con 5zl dc
agua narviends. compietar €@ volumen can Briga slarhidrico
G5 R i30in;

2.4} ¥ homogeneirar .

Filtrar con un papel de Tiltro aXento de cobfe [Whatman 547
o #QuivAlente], degpreslands ios 52 primecos ml.

Freparacion cde is disolvoidn de ia muestea y d¢ ia prueha er
blanca,

Pracarsr Jne  prusba eo Rlarco an I gue s0lo Talte 1a
muestra ¥y tenerie en cuenta s al calewls oel resul teds
fimal,

Diluir ip disclucidn de Lo musstrs [3N(R1.4.3: con acide
clorhidrice ©,% ™ [35ip1.3.4! npewsta chtensr una soncenira—
wide 48 cobre Gues e5té eR ls  zona ApTima A med:ide del

espettrofaténecre.  Norzsleente no

EEACLA TIDGUNL
S1iucide.

Preparacidn 4 lak msluciones de caliherads.

Mediante #i.ucidt de la soluvien petrAn (20493, can
szlucrén de acade clorhidrica ©,5 ¥, preparar al menos cingo
FOIUS1IDRes PAYA a0 curva I ralinredd sarrEspondlenTeR 8 (s
zonz optima A medpas cel espe cbrofuifmeirs (e © hasta 5,0
rgfi ce Cul. Antes de e#nresar, afasir a vada selucice
nrtrate de ameonic (A0(u] 3.0 parw cbiener wpa concentracidsn
fina: e 04 mz par ml,

Mpd: s,

LjuEte: el especiTofotdmettc (A0U2l Il a4 uma longitud de

cnda oe 3ra 8 TRALY DT ATa oxiaants AiTra.acebll

Efectuar peor triplicade ias ecteras g2 125 S0luliones Se
caiiprads {30920.4.3), la sc.usian de la musatra y & prueba
en blsncg, bomando (s presaucion oe Laver a fondo el eparata
oon pgua  deptilada en twda medida. Trazar la curva  de

rallDrado llevards .ms abasrhanciac Fediar « Grienadas poiMe

304k

30{h)

30(by.

3.1,

38.3.

conrentracicnes  correapond:entes  de  cobre  en omg/ml @
ab 1wk -

Letereinar ia concentracién de cobre en la disciuvidn dm le
muemtr# ¥ =n  I& dipolucife ¢ I8 pruena ER BlmAco,

wtajairande ia curva de calibrado.

. 5. CALCULDG

felcuiar #i contenido d= cobre benlende en cuepts ®1 peso de la muestra,

lan Filutiones sfectusdas 8 1o Jargs del apAlisiz v el valor de la

prusby n bianco, Exprasar el re#suitade en mg de Cu por kp de muegd

-6, GRSERVACIDAES

30(b}.6.1 [e acuesdo 2on #l punte & del Anexs 1 de la Directaiva del
Conseye  BUFEFESC.ELE., &l zontenide de ssbre fe poard

acbrepranr IC mglag.

7. EEFEREMCLAS
Directiva dc la Tomisidrn SY/94/0FE de B de diciembrw de 1989, Diariv
Cficial de 1A Comunldades Europess m? L 3f de 7 de fabrero de 1987,

Métodg 7. Aiexog I oy II.

FRINCIPLIO
Medida del pH en une Solycidn df nitsats de WMCRIC por modls de un
ph-metro, Aplicabie ® Io§ abonos & base de nitrate de amonio <on aite

contemadn a0 Astrdgene.

MATERTAL ¥ APARATOS
38.2,1. pH-metro, con elecirodos  de  yrldedic y  calomelases.  fon une

sepbylidan As 0,05 uridades Se pH.

HEACTIVGS
38.3.1. Jpua destilade n desmineral iZade, sUSHTA de d:dx1ds de carbeno.
38.3.2. Solucibn tampdn, M 6,88 a 0 ~C,

Fiaslver 3.4 i+ 0,01 g de damdrdgens=-foafato de patasid

o

Rz

O‘? e unos 400 w1 ¢ AFvw, A Continuacidn, diselver 3,55 {4
0,0l)g de momchldrogeno-fosfacs de sodic ;NaE, HE OAJ e unpn 400
ml o= Agus. Trefvagar cuAntitativescrite lasm ool sgcluecionss a un
matrar aforadc de 1,000 ml;, zoepletar el volumen ¥ homopsneizar.
CoRARrVAr eita Beluciin o un recpisnte hermétics.

38.3.3. Soluctdn tmmpda. ph 4,30 » 20 *C,
Dimolver 10,21 s 0,011 g de Ttulsate deida de potasic (¥ H C‘
Oa Hc] en ague. Trayvagar cuaatitativasente & un oetraz alscade de
1,000 mi; enrasar ¥ homdgenwizar.
SONSATVAr 42ta ECIUL:iOR &N un recupleEnte hermeticp.

38.3.4, Tampién et puedes utiiizar faf  solutaones de o gtandard

dispanibies en &l Somercin.

PROCER DG ENTO
A8_4.1. Calibrado de] pit-meiry,
Calibrar =) pHemetes {3E.F.1; a4 24 9 + 1 "4, erpleanse las
soluciones teapdn 138.3.20, 135.3.30 6 (3P.3.4).
facer PaRar unad CIrriente lenta de aatrdgenc sobhra la supesf.ole
e la salugidn durante €2 wnalisis.
3E.4.2. Determinazidn.
Pesar 10 (s 3,01) g dr oussTra, ponerios &n uh vans de ErEfipitsic

de 250 m] y afiagi- 107 w1 A agua. Eliminar Law frmgoionas

inmalubles par f:iltrads, defantacidn o cantrifcfac:dér del
Medar vl pY¥ Jde La sslucidn Lramaparents a una tempersture ve 0 C
+ 1 'L Eiguienas la misma tecnica eacieads para s calibrade del
pH=maLrc.

EALOEDS

Expreswr lps  resulrtadof en wunidades or §H, com aproxarmacidn 4 201
unilages, INAICBAAC la temparature 2 la que Se ham ATArTudds las ecturac
mN_CJE

irectyve ar ix Camisidn 97SBASCEE me Podr gacasmore de 2986, Crasan
Cizial oe Lae CoMwvidanes Toropeas nt L 35 de T Ap fabrare de IDET. Yersoo

&, Answr I7.
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3DiEl.l.

29(alt.2.

3{el.2,

Io(mj.a.

mipi.t.

b2,

29{a), CICLOS TERMICOS

FRINCEFIO

*asar L4 muestra de Ia eeperstura asbicnte ® -0 Y ) mantereria a osTa

wopeiralure Jursnte Jus horas 1faze ge 50 *C), 4 continussdn se esfiia
B

MANTIENE 3 £5%a LEMPETITUra duranfe das horas | fase g8 &5

a 28

L

5

SEOTT o 2% 7 Gonghliuye o

Neapuis de “AhAr AXpEACIARNERAS dom c1cios marmACOs, A musktra

e conservd @ ind temperatura de 0+ ¥ 0 enn ovigtap 4 la determinacido

Am la retercion de aceiTe. Exte mELIaa oF aplisabie 4 i09 3TORCS RiAmLEeS

5 base d= ratrato amdnics y alto cant=nids en sobrdgess, contempladas en

i Anexo I de ig Directives 90/87A¢7ZE del Conasgo, aomo ardlisis previe

A I geTarminacidn de DA CeRARCLON 4R aAceite de) abonc.

RATERIAL Y
e TY T

APARATIS
fafics de agua tem TAFMOSTAto a 25 1. LifT oy SG - 4t fC
reapactivanente

¥i{m}.2.2. Erlenmever de 150 ml.

FROGEDINIENTY

introdutis 70 (s 6} 3 de cBde TUSSTrEm RO un ariengeyer ¢ teparios. Cada
dos hores, tramsferir iom satraces del Safo de agus 3 53 "C =l oafa i
agua 8 2% °C y A la invarss.

Mantenar xl ugua de cade bafic a temperaturs conatanste ¥ conmeguil un
moavimients continus agltando rdpidaxente de manaes que el nivel de xguer
xnbrepass al d= la musatra. Proteger el thpdn contra la condengacidn

madiante ung funda de gome-wIpLma,

REFEREMG LAS
Dirwctiva de la Comisidn B7/94/CET de 8 d8 diciembre de 1986, DOiars
Cficial de [ad Comunidadea furopeax nt L 380 qe 7 de febrecs de L087,

Mitodo 1. Anexo I3

39k}, CICLOS TXREICDS

PRINCIPIO
Poner le muektrs wn un reciplenta hereitice y calentar desde Ceamperaturs
ambients hasts ST *0,
{Faae de 5C °Cj.

manteniemdo 23ta tespsratucs gureante una hora
4 continuacifn sn{Tiar 8 sueatra hanta alcanzar los 25
*t y mantener & ¢Ata tépperaturs durente unm horm ffage de 25 "t)l. E1
cenjunte de dos fasss Fucedlvis de 50 UC y 25 10 somstifupe un cicho
térmice. Dempuds de heaber pxpericentads Sinco ciclom thrmicos conservar
1a muestra a una fesperaturs de 20 + 3 ' 4y enpers dr 12 prueba de
dertonmbtlided.

Enta mitodo 23 aplicable a lom ADOTIom simpiew @ base de Alteare smdnies
¥ Aite rontenlds en pitrogenc,
Directive S0/A78/CCE del conseja,

detonabil idad.

contempisdon  an &1 Anexo [T de la

TOMO PICCWAC PrEViD & L& prusta de

MATERIAL ¥ APARATOS

39{b).2.1. Bafo de agus con termoatato eatrs 20 5 51 °C ¥ uns capecidad
de enfrigmisnto y calentasisnts de 1C *C por hors fome

minimo. o don bafos de AZuA, wio ton terwostata = 20 *C y el

51 El agun de log ballos estard

agltacidn, y ol volupen debe 2eor o necesaris pars que guede

agegurade ia buenw cirvulacite del agum.

atre & o, e continua

T¥{k}.2.2. Facipisnte de acero  inoxidable, fotalmentr nerméticn 4
Provisto de un TACECDMY #f U centro. La anchura exgarior eg
e 45 {+ 2} mm y la pered tiena un edpeanr dm 1% wm iver
figurs I).

La alturs y la Jongitud del recipiente pusden elegirse =n
funcifn de lag dimensianas del bado de ague, por sijemplo SOG

Mmm de targo, 400 wm ode alto.

A9ib1. 3

23{b}.4.

tusrca 4w

) N
palemiila

5}\\\@\\\\\\%&

i i N i

rr“

’
|

Figara 1
+ PROCEDINIENTO
INTraducir wn el rECinianTe 1 cantided ds abone nava aloenzedn les SOO
<. enfriar ¢l agua. tna acra después de que la tempersbura em 2l Cennss

del phono naya alcznzado 25% £ calentar =l rA Aera smpezAc 4] aewunds

cicle. En ! 2ame de dom hados dm asua, translerir el raciprente al ot

safic tras cada pariodc de enfriamientn.

REFERERCIAS
Oirectivn d¢ la Jgmasidn 27/94/CEE de ®
Uficial de ipe

Mdtode I.

dr Alcissbre da 1385

32 de T

Tidrio
Zomunidrdes Eurcpess at L de febrero 4o 17927,

Anesa I1.

40. RETENCION DX ACKITE

40,1, PAINCIPIO
SuBergir la muestTad Totalments en gasdiec durante um tiempa determinade y

dw

continuacids sedir

ks

Jer EACUrtir Al excens de  gasdleo en condicaicnes  detscmunadazx. A

#l minento de pe30 de a2 Mueabra. Se saCiende por

Tarcidn de seeita de un sbone 1a santidad ds aceite ret=nida por =l mismo
deflinidax.

unas Comdiciones cperAtorlas Eata rcantidad 3 expresg en

TAnto par cisnto en peso.

Ex
*i
ap

te méitodo e aplica para determinar ia retancida ge aceits de 0@ abonow
agles & basse de nitrate sménico ¥

tants a1 los abonos

alta contenldo en nitrdgenn, fEa

iicsble peciados coms A ios  granuladss  gque oo

Contangan Bateriss Sclubles ¢n egud.

AC.2. MATIRTAI ¥ APARATOS
40.2.1. BMlanza de 2,01 g de prectsidn.
#0.2.2. Vakos 4 precipitade de 500 al,
#.2,3, Embudo de plémtico. a ser peoeible provisto de un repards supericr
veTtical cilindricn, ce unom 200 =M de gismetro.
#0,2.4. Tapirx de laboratorio con nber\.:url 4o malia de 0.5 am que encaje en
ol embude (40.2.33. Eelaccionar sl easafn dal tamia y del qmpudo
e mERSTR gue S0LD A4 SURTDONEZE una paquata cantided de grinules
¥ ol gawdlen pusda a3currir facilmente.
43.2.5. Pepel e filero de [iltracicn rapada, plegads, auave vy con un pess
de I5] gfﬂa.
#0.3.f. Papei abaorasnte (calidad laboratoriol.
0.3, PRACTIVOS
40,3, 1. Smmdlea.

Wiscomided sdxime: 3 m Pa . & @ 40 "C.

neanidnd: 0,8 & .85 ginl a 2
Contenido en szufre: @ 1% (afei

Cenizan: & 9,1% ‘=/m).
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4. 4. PROCEDINIERTD

431.1.

Efectuar dos rhpidy  gucesdidn  sopre  dos

porticnss gifarsnten de 1y MiSmA MUSALTTA.

40,4.1. determunasiones =0

#0.4.2. Fetirar las particulas anferiores s ©.5 fm con e tamaz (40.2.4:.
Fesar, con aprosamacidn de 1T mg, B0 g 3r 12 mueitra en un vaso ge
precipitedo,

Afadir el puficiente gusdles (40.7.1] para recubrir tobilmeate las
grdnulan .

Agitar supveagnte pAre garantizdr e nuedificacidn completn de ja
supsrficie de todoa los grénulos. Recubrar com un vidrie de relog
¥ dejar en repoas durante 1 hars & EX (s 2} 4.

AG.4.3. Filtrar todo = contenldc del vase por =1 tamig ¢oipcads sobre el

enbuidn. Dejar CEROSET la parte retenida en +] tamiz durante phRa
hors, peca que eastrra le payor parte posibic de gasdles.

A, 4,4, Poner don hojmm de pepel de filtro 140.2.5%7 ge 500 x 5OC mm ouna
s0bre otra xobrs uha Superficie liza. Doblar los cuarre bordes de
I8 hojas hacis arribe. con wha alturs aproximeds de 40 am parg
wvilar qQue ryeden los granae. Colocar en &1 centro de las Rojas ae
pepsl d¢ tiltrn dof capss G papel sbesorbante {45,.2.8), Vacter
tode sl contenidu del tamiz acbre el papsl ataorbente ¥ procurar
un Teparto regular Medipgnts un punee] plans y flexible, Fasades
doa mirutos, Jevantar un lads del papxi sbesrbente pare pasan ioe
grinules & las RelWe de papel de  Filtro mitomdes  geoagn, oy
TepAriirlos uniformenmenty con ¢ Pancel. {ojocar sobre la muestira
oira heja de papel de flloro, con ios DOTdEs gueimente levantadgs
¥  bacer 1nn.”.w 1y  grinulos entre (a5 hojss de papel  con
movimisntos clrculares y ejercientuo une [lgers presidn.

Intarruspir la eparacldh cads ocha MOVIMIsTca circylares; 4 cade
intérrupcidn, levantar o bordes  OpUSATAR  de

imf QCJEE para

devolwer Wi cenize los griénglos que ae nayan deeplaiade & la

peTiferia.  Mantener e miguisnte ritmor  despufs  de  cumtro
BoVimientos circulares Complwlok roelizadey prioerc en sl Bentado
dv lag agujee del relo) y despudt en eentide contraria, dasvolvaer
6l centre 1ok grinulos de la austancia antes catada. Ampetic 1s
operacidn treg veges {EE decir 24 mOVIMISNtes cirsulares y dox
tlevariones de laa Bardes), A continuscifm antreducar con cuideds
otra hoje dr paptl de filtro entre le hoae euperiar ¥ la wnferior,
¥ hnacer rcodsr

bordes de la hoje muperior. Cubrar los granulos com Une nueve hojs

ios grdnulor sobre Is ho)s nueva Ievantanda lok

de pape] de filtro ¥ repetir la operacific ys descrith. Verter log
Frénulcos #n un fristailrador tersds, inmediataments después de
haberics hecho rodwr wolver a pesar, 0N apreaimacaién de 10 mg,
PATE determifiar el pEeC de la cantided de gaséleo retenida,

43.4.5. Repeticidn de la operacidn de rodamienic v nwevs pesada.

51 la cantidad de gaadlen retenide €n 1o BusRIve &8 BUSREloT 4
2,00 g, colocaria otra ver entxs un nuevo Juego de hooms ¥ Fepetir
ls nperacidn demcrita en [40h.4.4). A continuacifn, proceder & uha

futva pesada.

. CALOULOS

LE PELenciln oe aceits an Jan o determlaaciones contempledms en 60,41,
Vendrk ezpresadm en tantc por clento en peas d¢ la peatra T1.trada, wagin
la piguiente I'irmula:

Fetencitn en aceite % = M2 T Ty * 100

Simngo:

P P=sc, en g, <& la murstra tamyzada.

wy o= vnwo.osu.
ontanido en 18 JlEima pessde.

de la moeStre en {A0.4.4+ & |AG.4.5) regpectivamente,

Tomar cume cesultade Id MEd1a aritmetica Ar (as 405 determinkciones.

- REFERENCIA

Directiva d¢  in Comisigén B7/94/CEE de B de diviembre de 1986, Diacus
Dicial de Ias Cowunidédes Furcptas nt L M de 7 de feorero de 1987, Métode

2. Anexo LI,

41, COMPOMENTES COMBUSTIBLES

PRINCTRIOD

£ didsudo  de  carbono preducide por la  cargs IACTgAnica Sr £iiming

RrFEVIARENTe 40r medit O un #0180, LO0S Codusstos Dn.zbnu-now &8 oxidan con

41.2.

41.3.

41.4.

una metsla de heide crdmice y ode dside suifurico. EI didwido de carbone
fornado se SUSOrbe en una xolusi®e de hidrdrido de vario. EL precipitado se
disuelve e¢n une Folucién de dcido clormidrice v se mides walorandse por
retrocass con une 3slofadn de hodrdxide de asdia,

ZsTe método ws kzlicable para le determinacidn ge 13 parte combustible de

i1oa aoonos simples o Dase d¢ nitralc amdnico y &ltn contenrds an pitrdgenc.

MATERIAL ¥ APAHTATOS
41.2.1.

Crimal faltranta de place parass, 40 15 ml de capacidad, Sigmetro
de lm placa: 20 om; aliura iotal: 50 wm; porosidad 4 (gidmetro de

i6s poros d¢ 5 & 15 .aml.

41.2.2. Vamo de precipiTadc de E00 ml.

#1.2.3. aparato formado por Lad partes Cipuientes, unides a Ser po=ible
con JunTas esféricas etmerslsdas Dver figura B1.
A.= Tubo de absorcien de wres 230 om e longitud y 30 mm de
dibsetro relleno de amianto sodade {41.3.9) manténids &0 Su artie
con tapones de fibra de vidrio.
B.- Matrmz de reaccidn de SO0 ml con ¥ubs lateral ¥ fonde redondo.
C'.- Colusra de frazcionamients de Vigreur 40 wnos IS0 mn ge
longitud.
L - Refrigereante de deble tuperifitie de 300 wmm de lofgsius.
E.- Eotalla de Drechar. pars retener sl exceso  de  goido
wventuslmentes deaskilada.
Z.- Bafle de haelc pmre enfrimr la botelia de Drechael.
_.w ¥ ﬂm = Tubos de burbuiec e 327 2 35 mm de didmetro, en lom
cusles el distribuiger de gas estd contituids par uns placa
parcas é= |0 mm de baja porcajdad.
.- BomDs sapirente y digpotitive regulader 4 asplracidn, foronsda
por una plezs d¢ vidrin en foras de T inmerta en el cirfulte, Suye
brako libre £3td Conectade s un tubt capilar mediante un tubo de
HORE COT una pinzs de tornillo.

AEACTIVIE:

41.2,1. Ouide de Cromo (VI Crdy. s,

4E.3.7, Acido Sulfirico filurde a. £0% =p volunen:
Poner 360 ml de mgua en un vapo de precifitado de I 1. despuds
vartey con precaucidn 880 ml e hetde syl fGrico.

41 3.5 Eolucion de nitrato de plata 90,1 K.

d4l.3.4. HidrdHxide de Darado: .
Fesar 1% g e hidriaids de baraic {Ba MOIH_N . 8 Imo“_. disolwerlos
rompletamente en Agus caliente.
Dejar #hlviar ¥ trafvagsr a un matre:z aforade de 1 1. Compleiar el
nivel y mezclar. Filtrar sobre wn filtro de papel plegedo.

41.3. 5, Acido clorhidrigs: solucién valoreds O,1 M,

41.3.6. Hidréxrde de sodio: solucifn vaiorads ©,1 M.

d1.3.7. Azul de bromefenci: solucide de ©.4 g per litro de agua.

al,3.B. Fenoitrtalel{na: sclucidn de ¥ § poT litro en etanol dei Bl en
volumen .

41.5.%. Amimnto wodado: pACt{culms entre 1oy 1,5 mm,

#1.3.10. Agus desoinerslizmda recies hervada pare eliminar el digxide ce
CArenG.

21.3.11 Miptripenc comprimldg.

PROCED TKTENTO

FPegar, con aprosdimacién de 3 mg, L0 g de mtreto de mmonic,
d1.4.1. Eliminatién de Lo8 carbonatos: Introducir le ousstra en el mutisa
de remccidn (Bi. Afsdir 100 ml ae zmmou [41.3.2.1 Laa grénules ee
dimuelven R unos cisz minuics a tewoperatura aohiente. fonlar el
gparatc comu indica s Tigure i: conectar uno de lo6 extremcs del
tubn dr abmorcidm {4) & 1k entrada de nitrédgeno (41.3.11) can un
4 ml A=

dispositive hidrbulice antai-reflujo Que contenga % &

METCUrLO. CODTACTAr el oter caliemd Al tubo de entrade que =e

intraduce & &) matrex d= rraccién. Celocar en su 51430 1w columma

de fruccionsmients (C') y el pefrigerants [0} alimentadn ron agua

de refrigeracién. Frgulss i caudal de notrdgeno pare ublener uns

turgrenite moderdds B trevés ge la solutidn. Liever esta A

epullicidn ¥ calentar dursnte oz minotas. Pasado =s5te fiempo va
naper mas efmrvescencia. 3

noe  depe st apresia efervescsncaia

segulr calentande durants med:z hora,
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fLejar eafrzar la =zolucidn durante 20 mimitos per ‘4 nenss, GAIs
CHETLENTE de ni brégens.

Lampletar =1 mgnTais del aparato seFan 21 2squend conoctando et
tubn del refrigerante a s boteils de Crechsel D} y s=ata a4 lgs

tubde ooy Fo. La corriente 2e ritrssene debe continuar dursnte cl

monTale. In:—wmcir repldaments 53 m: de 12 3olucrdn Ae midedxide
98 Dario (41.3.4} =n cada uno de lom Eobcs ?; s Fz'
Hacer Lurbujesr la corfisnts o cuTdgens duranta L0 minumas. LA
solugldn debe pearmanecer Simra sn ina tubog de har b ez, D& o yar
mal, repetir sl procesc de sliminacidn de los carbonatoa.

a1.4.2. Majdacién y absorzidn.

Una

reTirado el tubo de antrada de nicpdgens, Latraduc:r
ripidapente por el tubo lateral del Matraz da reaccidn (B} 20 3 de
Sxido de cromo (Al.3.17 y § mi de solucion de nitrato de plara
{41.3.3}. Concectar wl aparatc a la bomba aspirante y raguiar la
corrienta de nitrégeno de mode que burbyise copstadtenents une
cartiente e gaa a trevis de los tubos Fl 7 Fg. Calentar i
contunide del maktraz de reaccidn (8], lievarlo a wbullicidn ¥
MANLonsr fate durants hord y media, £5te Liempo £3 SLSiciente Fara
la asyoria 48 lw productoe orghraiced en  presancis de  un
catalizedor de nitrets de plata. Puede Sgr nACEEArEo ajustar el
dirpoaitive regulader de ln appiracidn [0} pard  regular  la
corTisnte de nitrdgenc, pumd €5 posinle fua m] carbonwto de LETio
Precipitade durante el andliisis tapooe los placas Tiltrantes am
loa tuboa rl ] rz. Cumndo la opersctio A& realiza correctamsnts i3
nglucién de nidréxido de baric dal tubo 1?2 FRrEREcE {TANRRACERTE -
En caso Contrario, Tepstir el anklisis. Deteter el calentasmsents y
desmontar el wparato. Lavar casa diatrrbuider por demtre y par
fusre pars slieinar el hidréxido de bariq, Recoger el sgua 3n
lsvade = &1 tubo da burbujec correapondisnte. CaloCar BUCERiIvE—
cenTe lof dimtribuidorss sn we vesc de pracipitads de 600 ml quw
3eTVird min tards para la daterminacidn.

Filtrar rapidamsints al vacio a1  concenido del tubs Ae burtu jea rz
y despuds 1 skl Tubo Tl sobre #1 arisal de place filtrmate.
Recoger <1 precipitade lavands lox tuboa da hurbujea Lon agus
[41.3.10). dempudx Lavar el criazcl com 56 &1 ds la misme agua.
Colocer #1 crimal en sl vaso 4 SO0 mi Y adadir 100 =l de agus
harvadn.

Poner 50 nl & egua harvide en cada unc de lom tubos de burpuies v
hACET GANAr unm cOrrienty e ndtrdganc & través de loa glstribui-
dores, durante 5 minutss. Afmdir sate *gus ¥ la del veso. Repatip
i1a oparacifn pare aségurarae de que lom dintribuidores unidn bien
snuagadon,

41.4,3. HMedids de los carbonmtos derivados G 1a8 mgtArias orgdnicas,
Fonar sn al veac dp precipitsdn clnco Butad da {encifraleing
i41.3.8). La 3olusifn s gone roja. Yalorar son &cide clerhidrico
141.2.5) haats que dwsmparwics el coler rejo. Agitar Ia molucién
del crivol garz comprobar que el color COJa N rApArecs. Aledle
cinco poras de uul.‘d. btromofenct ¥ valorsr com dcide clerhidrico
hASta qua la eolucibn .view ml amarilic, WEsdir 10 mi de hoido
clorhidricae =n axcemo.

Llavar & solusién » SbuIlicifm, menteniends Enta durante un
minuto coma mixiss. Cosprober que no queda nada de pracipitade en
ol ligquide,

Dejar enfriar ¥ después valorar por retroceso com ia soiucién de
hidréride sfdica (41.3.6). Efectusr una pruebs wn blance on laa

mimmax condicicnies ¥ tenerla an cugnts al hecer ioa chloules,

41.5, CALGRGS

El ido wn

P combustibles (C) expreasdo =n tantv por ciente
BN DeAn M CArbong viane dsdo Por la afgulante férmula:
a,08 -
o * \!'2 '{2 ! E.
Siwndo;
E = Penc, en g, oo in AT To T

h‘l = Volumen, en ml, de &cide clorhidriea Gil M afladides despuds dal cambop

¢ color de 1a fenclftalefna.

Vo = Volumen, en ol, de hldrSxids de sodic mpleadss of ia valutesadn por
Tetrocess .

Al.6,

RERVAC [THEE
El arplea Qe une £0lucidn hirvi,ente de dgido Tromicn &0 un apdzatt a bala

presidn ertrafa peligro. B4 Qrecise [GMAr las preciucionss necesariss.

1.7, MIFIRDNCIAS

4.l

vireseiva de 1a Comiside GTSI4SCEE de # 4 Miciemare dr LIHBE. Tiaran

Gficiml ow las Comunidades Turcpeag nv L 38 ge 7 de febrero Je 1947, Yezcde

3. Anexn II.

42, DETOMABILIDAD

FRINCIFIO

La muedtrz, TEILOAR FA ul TUOG de acero, Se Zometd al comgue deTananie
prowvgcade por A cargd explosiua. la propagacidn Jde la detonacidn  se
determing a partir del grads da apleatamiento 2e los cilindros de plono
aphre los gque dégcanag = ruoo hgrizonralesnts dyrant® la prueba.

Este método &3 aplicable a los abonoy simpley 3 base de nikrsto amdnicc ¥

alte contenido en mirdgens.

42.2. MATERTAL Y APARATOS

A2.7.3. Exploaive plistifo conm un contenido de Penftrita del 33-383,
Tensidad: 1.50C a 1.800 '.q!m3<
Valocided 8 detormcifn: 7300 a 7500 mis.
Peso: 500 ix 11 R.
#2.2,2. Slete padaioa de macha detorante flaxiTle cof funda no metfiica:
Cargs mosinal: 11 a 13 g/m.
longitud o€ cod pedazo: 400 [+ 27w,
&2.7.3. Comprimide de saxplamivo Astundaric provisto de un alvécls pard
alojar un datonwdor.
Exploarve: Haxbgeao/cers 95/5, Tetrila p cusalguier otro sxpigsiva
aysundaric ankloge, can o sln grafjto.
Denaidad: 1500 a 1630 K‘fﬂa.
Dileetro: 19 a 21 ma-
Alturs: 19 & 23 m,
Alwhola  central pars el  detonador: didwetro T oa 7.2 om,
profundided 12 e,
A2.2.&. Tubo de acers ain soldadura, as@dn especificacidn I 5 9 £3-1981,
Merie fusrte, de Jdimendiones nomipales DH 100 (4%,
Difmetrs exterior: 113.1 & 112,0 wm.
Eapsnor de ls pared: 5,0 8 6,5 =
longated: 1.00% (& 2t .
42.2,5. Flace da fondo.
Matarial: acers Técilments soldabie.
Dimangicnen: 160 x 160 mo.
Edpewar: 5 a 5 om.
&F.2.8, Cilindres d6 plomo.
Didmetra:r 50 (+ 1] mm,
Alturs! 10G a 10L .
Material: Plomo bBlencd cun una pufeza minamd del 99, 5%,
A2.2.7. Lingote de scero.
Longitud minima; 1,000 na.
Anchura sinime: 150 em.
Altwrs minimm: (50 mm.
Peac ofnimo: 300 kg, ai ™o hay una base indeforoabia bayoc el
lingote.
£2.2.8. Manguito de pléstico ¢ de cartén pera la cargs deSonants.
Sspesor’de iz pared: 1,5 a 2,5 .
Digmetrs: 92 w 78 ma.
Mtura: %4 a 67,
A2,2.9, ODetonador {eléctrice o de otrc %upo). con futrza de 9 A& 10
42.2.30. Dimco de maders.
Difimatra: 92 a $6 mm; Eate didmetro debe ajuscarse il diamerrs
interior del mangulto de plistico p de ~arthn (42.F 8.
Eapescr: 20 mev,
42, 2. 11, ¥Varills de maders da las mizoan digensiones que =l detonador
142.2.9¢. ’
42.2.12. Alfileres du comtura [longiTud mivima: 2C am],
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47 .3. FROCENIMIENTD

Proparsc.in de ia carpa detanente [para So AnTC38uscldr n &1 Tuno do acovd.

Segdr ¢l material disponipie,

criEter Gon métodes para amiciar la sgninién

A9 eeplozive de la rarga detonante,

42, 4.1,

42.3.2.

Ignicidn zinwultanes &n site punTes,

En 1z faigers 1 8¢ repeesenta la carge dstonante iinta pare Su

enrlan -
42.3.1.1. Perforar £l d:are pa madera (40,7180 pArALlelmmentes o s

2l con un prafivie cential ¢ gUres seis dispueghos

simEtricamente e&n un clrfulc conedntries de BS gt de

drametre.
Les orificios fendrdn un dodmetre 4= £ a 5 oagn ver
Amcridn A-Bode i figurs L0, e Poncodn del dismetto ods
ta mecha detonante emplesds (al 2,320,

42.3.1.2. Freparar oSiete pedasos &t mecha  detonante  flexible

(62,2.2] e U0 mn ode LomgiTuc.

Hacar cortes limpios ¥y gellar aomsdiztamente  con

pegaments  Para  evitear pérdidaz  de explasive por los

extremcs de le omecna. Introduc;r cada trooe de mechs gor
wio de los wraficizs del discy de spderr de mode gque iog
extramon BODLASRIQAn unCE centimeiros por el ctre Lade
del dis<o, b containuacién introducir Lransvérsalments un
alfiier (42.2.13%F en

ia funde textil dr fads mecha, B

unos 5 5 & wn e ceda extrese, Cubrir CON pegemehTu ik

parte sxterior ge log T

22 Ar masta FLrmands Lns bandd

de 2 o 2 i Altura del miT:ler.

Finalmenta, dar ur tirde de copda mecha para gue &l
aifiler queds en contests con =] dasco 4 Madera.
la Fforme de cliindre conm un

dikmetro del

42.3.1.3. Dar wl sapicsivo pléstsico

dikmetra de 47 & 98 mm, oAn fipcldn del

maguite (42.Z7.B), poner #ate vertical wobrt yne guper-
ficie horizontel e introdusir =1 explogive. & conTinua—
fi1dn introducir en 13 paTts smupsricr del manguitc el

diwcoc de magera con suk Siete mechas  detonantes.

ancrustindels en el ezplesive. (EY difwetra cel dimee
debe correspimiger fiempre con vl didewtre intericr del
manguitol. Adaptar ie eltsra 46l mangulito (64 = 67 dm)
= el nivel del

dawto de madera. Finmlmeote ijwr el manguits al dases

d¢ mode que el bhorde BUPEFIOC no asbreg

de madera grapindela mn todo =g perimetrs.
ie mechas cdebonan—
tes glrededor de la varilla de maders (42.2.11] de aodo

ar.5.1.4. Reunir loa extrencs Sibees de las

que queden ¥itusdes en un plwne perpendicular & fete.
Fijar &l har de mecras alredednr de 1a varilla con cinta

adbesive, Lan zeix mechsd pearafiricms  debem Quedar

tensas despufs del montaje. mienirTAS QuE Ja central me
drra ligeramente flojs.
Ignicidn central mediants ur comprimidy de mxplosive.

In 1s figura 2 e& representa la CArga detonantc lista para mu

empiec.

42.3.2.1. Preparacibn del compracide de explomive con la debida

precuusidn.  Introducir 310 ;9 exploasve serundwcia

J42.2.7) enoun moide £on un duAmeTro IGTETIOT de L3 & 2]

. UAr Al explosive la Torma ¥ densaidac adecowdws o

compresidn  1la relecion  diAmerrofBifirn debr  estar

préxima & la unidadd.
El {undye del moide lleva ec sy tenTio o6 pistdn de 2 £m
g altura ¥ 7.0 om 7.3 ee ar dukmerre (segin el diaretro

del detonadsr (42.2.80 otplizadej, gue irprime oen el

cymprimido un alvdeic e.liindeics mn 0l Qoo se (neta.ars
el detonador.
A2.3.2.2. Preparacién de lp cerga detonante.

introducar ») expiosive pldtTico en =l manguito (42,2 8)

dispaegts  wverticalmente scbvre wa guperficie plone,

Frenserio con un trogquel de maderk paArA oar al explosive
una ferme ~ilindrica con wd vavidad sEnkrwa. Introgucin
£1 LOMITLALGD de explotive Ao oesta cavidac. Recubrar e
AxRplenive fAn oan dises de madepra prov.stu de un o srificic

ceniral de T2 3 7,7 @m ae diAmAtra eR om, qur =

£2. 3.3

£ 3.4

42.3.5.

tRtrodose k] detotador, Fiies el dyaen dr raders Al

MANPEUL LG Cun wie Craz de Sinta adhexava. Medients la

warnila d+ maders ascgurdree A 1a coiacidencia gel
ortficis oechio e sl digco Con &1 aivEnio del conprimi-
da,

traparacidn del tuba de @cerc para izs prucbaf de detonacicn.

iz pared de un extremc dai Tybc de

Ferfuras parpend,iularments

acers (47.2.3) 3 4 mim At borde con dos orificios A 4 oma de
didmetre puestos diametcalmentis.
teldar a topt 1A pleaca dr fonas (47 2.9 cpr el SNTremO cpuesta

del tubo, rellenandc completmmente cem el metal de wcldwdura el

Angule recto formade por le placa 4= fondo y la circunferencia del

GG

felienade del tubo y colocazidn de ja zarga.

Yar figura Iy 2.

A2, 34,1, Ld Tuestra, el ELOC de mCETS ¥ LB Carge Tonadara deben
estar n 20 !+ 5} "0, Pars doF prusbas o¢ detonecidn aon
necetarios de 1€ a4 1z kg de muestra,

42.3.4.2. Islosar ia piaca of fopde cosdrade sobre une seperficic
Plure, eptable, prefecentemente de hormigdn, sobra ella
ponEr Al tuba werticml, Llenar el tubc hasta un tergio

de sy altura con la meestra. dejario ceer verticalimente

Aobie el suela cinto vecen gaguidam demde una altura de

1T fm opars compactar al mixime log grénulos dentro del

Wbo. FParge ectlArar la compactacidn, golpear la pared

dal tubo entre calda y calde ¢on un martilis de 780 &

3000 g de peso. Dar en total dier merbillazon.

Inerpducit ¢n #1 tibe otra Dorcidn de ousRtTA ¥y repelir

«l progemc. la Gliime cantidad afledida serd tak, que

-krag  heber mido Compmetada perT diex caldas ¥ veinte
marvillagte intarnedios,” al tubc quede llena hasta 7% mm
del orificls, con lm meestra.

La alturs dr ilensdo gebe ajustares gn el tubo 42 acery
de tal meners gue s cerge detopante {42,3.1 § 47.3.2%
que fe va a 1ntroaducir guede an contacts perfeactn con ia
sueatry an tods su supwrliciv.
4Z.3.4.2. Introgucair le Carge detonants e&n el fube d mods que
hags contacte con Ja muestre en toda sy superdicie. La

CArR puperior del digco de maders dede gquedar s £ mm opor

debais del borde del tubeo.

Pars conpeguar vl coptacto intime indispensable entre el

explogive ¥y la muestrs sfiadlr o retirar  peguefas

cant dadens de mUERtra.
Intredueir, & cohbtlnuacidn, las claviias en los agajerce
sltusdos cerca del grifleic del tuby ¥ separar LAS patas
nasta que gqueden planas sobre el rubs {Ver figuras } ¥
2]

Colucacidn del tube de acers ¥ de los cilindros de piomo. {Ver

Frgurm 3.

42.3,5,1, Bumerar de 1 a 6 la baser dr los cilipdros dF phomc
E4Z. E.8Y.

sobre lx

Prasticar seis marcas & intervalos de 150 mm
1ines media de ur lingaty g9e mcerc 43 2.7)
pueste Aobré una base horirontal, situdndoss ls primers
marca @ 75 ®m comu minime del gaxtremc del iingote.
Solocar verticalmente un Cllindre de plomc soore cada
unl ge las marcas, ceptrandc 4 bage dr cafa cilindre
gobre 1a marcs correspondiente.
43.3.5.7. Bl tupp de aceTh Preparddo come me ipdicm en alL3.40 se
coleca horizunlelments sobre los cilindroe ¢ Sioms de
wmodt que sSL £)c aea pareleic & im Einea médam  del
lingote de wc#ro v que el extrems soldady sobresalge 50
mm del silindra d¢ pioms nt &, Para impedin que el Tubo
rukde, nay gque intspcaler pequefizt cufias de cAASTE entre
ia parte supericr de loe cilindros de plome v la pared
el tubs fwem cufE por ceda lAdo) o as tntercala una
wrur de maderd wnire el tubc ¥ el lingote de aukeo,
Hay que prosurar gue ol tubo EEEE s contAactc O3 Todos
1 la superfiz:s del tubu we

ies cilindros de plomo.

APCURRErA lLLIgerAmenTe rombada me pusds sompengar RaciEn-
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17911  ORDEN de 18 de julio de 1989 por la que se aprueban los
métodos oficiales de undlisis para ef control de determing-

dos amicares destinados al consumo humano.

En cumplimienio de lo previsto e¢n el articule 5° del Decreto
251941974, de 9 de agosto {«Boletin OQficial del Estados de 13 de
septiembre}, sobre desarvollo del Codign Alimentario Espanol, se
promulgd ¢l Real Deereto 126171987, de t1 de septiembre {«Boletin
Cficial del Estadon de 14 de octubre), por ¢t que se apruecba la
Reglamentacidn Técnico-Sanitaria para la claboracion, almacena-
miento, transporte vy comerclalizacion de los anicares destinados al
consumo humano.

El articulo 23 de la Reglamentacian Técnico-Sanitaria, aprobada por
¢l citado Real Decreto, referente a métodos de andlisis, autoriza a los
Ministros proponentes para gue, a propuesta de los Organismos
competentes, mediante Orden y, previo informe preceptivo de la
Comisién Interministerial para la Ordenacién Alimentaria, pueden
dictar los métodos oficiales de andlisis correspondientes.

Como consécuencia de nuestra entrada en la Comunidad Econémica
Europea es necesario armonizar nuestra legislacion 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 Oficiat de
tas Comunidades Europeas» del 27, y en la Directiva de la Comision

15/796/CEE, de 26 de julic dc 1979 {(«Dharie Oficial de las Comunida-

des Buropeas» numero L 239, de 22 de septiembre).

En este sentido, la determinacidn, con cardcter general. de los
requisiios sanitanios de las reglamentaciones téenico-sanitarias de los
alimentos, servicios ¢ productos, directa o indirectaments relacionados
con el uso v consumo humanos corresponde a la Administracion del
Estado, en virtud de lo dispuesto cn el articulo 40.2, en relacidn con la
disposicion adicional segunda de la Ley 14/1986, de 25 de abril,
Creneral de Sanidad {«Boletin Oficial de! Estado» del 25), y articulo
149.1.1 v 16 de la Constitucién Espafiola.

En su virtud 2 propucsta de tos Ministros de Economia v Hacienda,
de Industria v Energia, de Agricultura, Pesca v Alimeptacton v de
Sanidad v Consumo, previo informe preceptivo de fa Comision Intermi-
nistenat para la Ordenacidn Allmentania y oidos los represcntantes de
los sectores afectados, :

Fstc Mimisterio de Relaciones con las Cortes v de ia Secretaria del
Gobierno dispone:

Primero.-Se aprueban los métodos oficiales de andlisis para el
control de determinados azicares éestinados al consumo humano que
figuran cp ¢l anejo de fa presente Qrden.

Segundo.-Cuando no existan métodos oficiales para determinados
analisis podran ser utilizados los aprobados por los Organismos nactona-
les v internacionales de recorocida solvencia.

DISPOSICTON ADICIONAL

d 1!“0 dispuesio en la presente Orden y en los méiodus de andlisis para
eterminados azicares destinados al consumo humane que s¢ apruchan,

se dicta en virtud de lo establecido en el articulo 149.1.1 v 16 de &
Constitucion Espanota.

DISPOSICION DEROGATORIA

Guedan derogadas cuantas disposiciones de igual o inferior range s¢
opongan a o establecido en la presente Orden.

Madrid, 18 de julio de 989
ZAPATERO GOMEZ

Exemos. Sres. Ministros de Economia v Hacenda, de Indusina
Energia, de Agncultura, Pesca v Alimentacidn y de Samdad
Consumo.
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