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materiales, capacidad de instalaciones y equipos, nece-
sidades de recursos humanos.

Anilisis del programa de fabricacién: asignacion de
medios de fabricacién, descripcién de tareas, programa
de operaciones, rutas de materiales, previsiones de con-
sumo de materiales, ensayos y puntos de controi.

Preparacién de materiales, mdaquinas y equipos:
caracteristicas de las materias primas y productos inter-
medios empleados, procedimientos de preparacién de
materiales, maquinas y equipos, adaptacion de las maqui-
nas y equipos a los procesos definidos.

Control de! proceso de fabricacién: interpretacién,

procesado y distribucién de la documentacién necesaria
para el control, andlisis de a coordinacién entre las fases
productivas internas y externas, comprobacién y de la
recepcion, control, almacenamiento y conservacién de
materias primas, participacion enla elaboracién de pro-
cedimientos de operacion, realizacion de ensayos de con-
trol de materias primas e interpretacion de los resuitados,
supervision y control del lanzamiento y desarroilo de
la produccién: realizacidén de controles de proceso y pro-
. ducto e interpretacion de lo resultados obtenidos, detec-
cidn y analisis de desviaciones en la calidad.
' Programas de mantemmlento de equipos de fabri-
cacién y control: ar'alisis de los programas de mante-
nimiento de maquinas y/o equipos existentes en la
empresa, estudio del método de organizaciéon de los
repuestos de almacén.

Aplicacion de las normas de seguridad e higiene de
la empresa: identificacion de riesgos en procesos, control
de los medios de proteccitn, valoracién de las situa-
ciones de riesgos, aportacién de correcciones, identifi-
cacion de las normas de seguridad y conservacion
medioambiental.

ANEXO 1l

Requisitos de espacuos e instalaciones necesarios para

poder impartir el curriculo del ciclo formativo de Téc-

nico superior en Fabricacién y Transformacién de Pro—
ductos de Vidrio

De conformidad con la disposicién final segunda del
Real Decreto 2039/1995, de 22 de diciembre, por el

que se establece el titulo de Técnico superior en Fabri-

cacion y Transformacién de Productos de Vidrio, ios
requisitos de espacios e instalaciones de dicho ciclo for-
mativo son:

Grado
. Superficie de
Espacio formativa - utilizacion
m? -
Porcantaje
Taller de procesos de fabricacién y -
transformacion de vidrio ............ 300 20
Laboratorio de ensayos de materias
primas y productos de vidrio ........ - 180 40
Aulatécnica ..........oovvvvvniiianennss 60 156
Auta palivalente ....................... 60 25

El «grado de utilizacion» expresa en tanto por ciento
la ocupacion del espacio, por un grupo de alumnos, pre-
vista para la imparticién del ciclo formativo.

En el margen permitido por el «grado de utilizaciénn,
los espacios formativos establecidos pueden ser ocu-
pados por otros grupos de alumnas que cursen el mismo
u otros ciclos farmativos, u otras etapas educativas.

En todo caso, las actividades de aprendizaje asociadas
a los espacios formativos [con la ocupacién expresada

por el grado de utilizacién) podran realizarse en super-
ficies utilizadas también para otras actividades forma-
tivas afines.

No debe interpretarse que los diversos espacios for-
mativos identificados deban diferenciarse necesariamen-
te mediante cerramientos.

MINISTERIO DE LA PRESIDENCIA

8672 REAL DECRETO 575/1996, de 28 de marzo,
por el que se aprueban nuevos métodos ofi-

ciales de analisis de fertilizantes.

La plena integracién de Espafia en la Comunidad Euro-
pea requiere la armonizacién de la legislacién nacional
con la normativa comunitaria.

En consecuencia, es necesaria la transposiciéon de
la Directiva 95/8/CE, de 10 de abril, de la Comisién,
sobre métodos de andlisis de fertilizantes, que supone
la incorporacién a la normativa interna de nuevos méto-
dos comunitarios que permiten comprobar sus condi
ciones de calidad y composicion, asi como eliminar los
obstaculos técnicos a los intercambios del sector. Los
nuevos métodos vienen a afiadirse a los métodos ofi-
ciales ya vigentes, aprobados por las Ordenes de 30
de noviembre de 1976, 31 de julic de 1979, 17 de
septiembre de 1981, 1 de diciembre de 1981 y 18
de julio de 1989 y por los Reales Decretos 1163/1991,
de 22 de julio, y 2490/1994, de 23 de diciembre. .

El contenido de la presente norma se dicta al amparo
de lo dispuesto en el articulo 40.2 de la Ley 14/1986,
de 25 de abril. General de Sanidad, y del articu-
io 149.1.132 y 16.2 de la Constltucu‘)n relativo a las
bases y coordinacién de la planificacién general de la
actividad econdmica y a las bases y coordinacién general
de la sanidad.

En la tramitacion del presente Real Decreto han sido
consultadas las entidades y organizaciones afectadas por
el mismo y ha sido emitido el informe de la Comision
Interministerial para la Ordenacién Alimentaria.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Agri-
cultura, Pesca y Alimentacion, de Economia y Hacienda,
de Industria y Energia, de Sanidad y Consumo y de
Comercio y Turismo, de acuerdo con el Consejo de Esta—
do, v previa deliberacion del Consejo de Ministros en
su reunion del dia 28 de marzo de 1996,

DISPONGO:
Objeto.

-

Articulo 1.

Se aprueban como oficiales los métodos de andlisis
de fertilizantes que se detalian en el anexo.

Articulo 2. Supuesto de inexistencia de métodos ofi-
ciales.

Cuando no existan métodos oficiales para determi-
nados andlisis de fertilizantes, y hasta que sean apro-
bados, podran ser utilizados los establecidos en normas
nacionales vigentes a aquellos métodos internacionales
de reconocida solvencia.

Disposicion adicional unica. Cardcter basico.

Lo dispuesto en el presente Real Decreto tiene el
carécter de normativa bdsica estatal al amparo de lo
dispuesto en el articulo 40.2 de la Ley 14/1986, de
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25 de abril, General de Sanidad. y del articulo 1498.1.13 @

y 16.2 de la Constitucion, relativos a las bases y coor-

dinacion de la planificacion general de la actividad eco-

géanica y a las bases y coordinacién general de la sani-
ad.

Disposicion final primera. Facultadss de desarrolio.

Se faculta a los Ministros de Agricultura, Pesca y Ali-
rentacién, de Economia y Hacienda, de Industria y Ener-
gia, de Sanidad y Consumo y de Comercio y Turismo
para dictar, en el ambito de sus respectivas competen-
cias, las disposiciones necesarias para el cumplimiento
y aplicacion de lo dispuesto en el presente Real Decreto.

Disposicion final segunda. Enirada sn vigor.

El presente Real Decreto entrard_en vigor el dia
siguiente al de su publicacion en el «Boletin Oficial del
Estadon.

Dado en Madrid a 28 de marzo de 1996.
JUAN CARLOS R.

El Ministro de la Presidencia,

ALFAEDO PEREZ RUBALCABA
B ANEXO
| iINDICE
22(b). Determinacién cuantitativa del borc en los

extractos de abonos de contenidos superiores
‘ al 10 por 100 por acidirnetria.
23(e). Oligoelementos en contenidos supenores al 10
por 100.

23(f). Extraccién de los ohgoelementos solubles en

agua.
Eliminacion de los compuestos orgémcos en los
extractos de abonos en contenidos superiores
al 10 por 100.

Determinacién cuantitativa de oligoelementos
en contenidos superiores al 10 por 100 en los
extractos de abonos por espectrometria de
absorcién atémica (método general).
Determinacién cuantitativa del zinc en conteni-
dos superiores al 10.por 100 en los extractos
de abonos por espectrometria de absorcion até-
mica.

30(c). Determinacién .cuantitativa del cobre en los
“extractos de abonos en contenidos superiores
al 10 por 100 por volumetria.

Determinaciéon cuantitativa del hierro en ios
extractos de abonos en contenidos superiores
al 10 por 100 por espectrometria de absorcion
atémica.

Determinacion cuantitativa del rmanganeso en
contenidos superiores al 10 por 100 en los
extractos de abonos por valoracuSn como per-
manganato.

Determinacién cuantitativa del molibdenoc en
contenidos superiores al 10 por. 100 en los
extractes de abonas por gravimetria con 8-hi-
droxiquinoleina. .

Determinacién cuantitativa del cobalto en los
extractos de abonos de contenidos superiores
al 10 por 100 por gravimetria con T1-nitro-
so-2-naftol.

23(g).

23(h}.

29(b).

-32(b).
33(b).
35(b).

37(b).

i. METODO.22(b}

22(bj Determinacion cuantitativa dei boro en los
extractos de abonos de contenidos superiores
al 10 por 100 por acidimetria.

22(b).1 Principio.

En el presente documento se describe un método
para la deierminacidn del boro en los extractos de abo-
nos,

El presente método es aplicable a los extractos de
las muestras de abonos obtenidos por los métodos 23{e)
y 23({f), para los que la Orden de 14 de junio de 1991,
sobre productos fertilizantes y afines, establece la decla-
racion del contenido de bore total y/o del contenido
de boro soluble en agua.

El i6n borato forma con el mamtol un complejo mani-
tobdrico segun la siguiente reaccion:

CeHg(OH)s + H3BO3 - C2H1,0B + H20

E corhplejo se valora con una solucién de hidréxido
de sodio hasta un pH de 6,3.

22{h).2 Materia! y aparatos. '
22(b).2.1 pHmetro con electrodo de vidrio
"22{b).2.2 Agitador magnético

22(b).2.3 Vaso de precipitados de 400 ml con barra
de teflon.

22(b).3 Reactivos.

22(b).3.1 Solucién indicadora de rojo de metilo. En
un matraz aforado de 100 ml, disolver 0,1 g de rojo
de metilo (C45H1sN305) en 50 ml de etanol al 95 por
100. Enrasar con agua. Homogeneizar.

. 22(b}.3.2 Solucién diluida de &cido clorhidrico,
aproximadamente 0,56 M. Mezclar un volumen de acido
clorhidrico {HCI, d = 1,18 g/ml) y 20 voliimenes de agua.

22(b).3.3 Solucién de hidréxido de sodio, aproxima-
damente 0,5 M. Debe estar exenta de didéxido de car-

_bono. En un matraz aforado de 1 litro.que coritenga

unos 800 mi de agua hervida, disolver 20 g de hidréxido
de sodio {NaOH} en lentejas. Cuando {a solucion se haya
enfriado, enrasar con agua hervida. Homogeneizar.

22(b).3.4 Solucién de patrén de hidréxido de sodio,
aproximadamente 0,025 M. Debe estar exenta de diéxi- .
do de carbono. Diluir 20-veces la solucién de hidroxido

de sodio 0,5 M [22{b).3.3] con agua hervida y homo-

geneizar. Se determinari su valor expresado en B [véase
el punto 22(b}.4.4]

22(b).3.5 Solucién de calibracion de boro (100
ua/ml de B). En un matraz aforado de 1.000 ml disolver
con agua 0,5719 g de acido bérico (H3B803), pesado
con precisién de 0,1 mg. Enrasar con agua y homo-
geneizar, Pasar a un frasco de plastico para conservar
en el frigorifico.

22(b).3.6 D-manitol (CgH140¢) en polvo
22(b).3.7 Cloruro de sodio {(NaCl).
22(h).4 Procedimiento.

22(b).4.1 Preparacién de la solucién problema.

. Disolucion del boro. Véanse los métodos 23{e) y 23(f)

y. en su caso, el 23(g).

'22(b}.4.2 Prueba. En el vaso de precipitados de 400
mi [23(b).2.3], introducir una alicuota (a) tomada del
extracto [22(b).4.1] y que contenga entre 2 y 4 mg de
boro (B}. Afadir 150 mi de agua.

Adadir algunas gotas de {a solucion indicadora de
rojo de metllo [22(b}.3.1].
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En caso de extraccion por el método 23(f) acidificar
afiadiendo acido clorhidrico 0,5 M [22(b).3.2] hasta que
vire el indicador y afiadir después un exceso de 0,5 ml
de &cido clorhidrico 0,5 M [22(b).3.2]. Afdadir 3 g de
cloruro de sodio [22(b).3.7] y llevar a ebulliciébn para
eliminar el diéxido de carbono. Dejar enfriar. Poner el
vaso de precipitados en el agitador magnético
[22(b).2.2] e introducir en él los electrodos del pHmetro
[22({b).2.1] que habrd sido calibrado con anterioridad.
Ajustar el pH a 6,3 exactamente, primero con la solucién
de hidroxido de sodio 0,5 M y despues con la solucién
0,025 M, Aiiadir 20 g de D-manitol [22(b).3.6], disolver
completamente y homogeneizar. Valorar con la solucién
de hidréxido de sodio 0,025 M [22{b).3.4] hasta alcanzar
el pH de 6,3 (estabilidad de, al menos, 1 minuto).

Liamaremos X, al volumen necesario.

22(b).4.3 Ensayo en blanco. Ejecutar un ensayo en
blanco en las mismas condiciones desde la disolucidn
y omitiendo umcamente el abono. Llamaremos X, alvolu-
men necesario.

22(b).4.4 Valorenhoro (B)dela solucnon de hidréxi-
do de sodio [22(b).3.4]. Tomar con una pipeta 20 ml
[equivalentes a 2,0 mg de boro {(B}] de la solucién de
calibracién [22(b).3.B] v pasarlos a un vaso de preci-
pitados de 400 ml; anadir aigunas gotas de la solucidn
de rojo de metilo [22(b).3.1]. ARadir 3 g de cloruro de
sodio [22(b).3.7] y solucion de acido- clorhidrico
[22({b).3.2] hasta que vire la solucidon indicadora
[22(b).3.1]. Completar el volumen hasta, aproximada-
mente, 1560 ml y lievar lentamente a ebullicién para eli-
minar el diéxido de carbono. Dejar enfriar. Poner el vaso
de precipitados en el agitador magnético {22(b).2.2] e
introducir en él los electrodos del pHmetro [22(b).2.1],
qgue habra sido calibrado con anterioridad. Ajustar el pH
a 6,3 exactamente, primero con la solucion de hidrdxido
de sodio 0,5 M y despues con la solucion 0,025 M.
Afadir 20 g de D-manitol [22(b}).3.6] disolver comple-
tamente y homogenelzar Valorar con la solucién de
hidréxido de sodio 0,025 M [22(b).3.4] hasta alcanzar
el pH de 6,3 (estabilidad de, al menos, 1 minuto). Lla-
maremos V, al volumen necesario. '

Efectuar un ensayo en blanco del mismo modo, sus-
tituyendo la solucion de calibracién por 20 ml de agua.
Llamaremos Vg al volumen necesario.

La equivalencia en boro {F) de la solucién valorada
de NaOH [22(b).3.4] es la siguiente:

Flen mg/ml) = 2/(V; — Vg)
La correspondencia de 1 ml de solucién de hidréxido

de sodio exactamente 0.025 M es de 027025 mg
de B.

22(b).5 Calculos.
El porcentaje de boro (B) del abono es:

X1—Xo) X FxV -
0, =
B (%) 10 xax M
Siendo:
B {%) = el porcentaje en boro del abono.
X; = elvolumen de la solucidn de hidrdxido de sod:o

0,025 M [22(b).3.4] necesario en la prueba
'[22(b}.4.2], en ml.
Xo = elvolumendela solucion de hidréxido de sodio
0,025 M [22(b}.3.4] necesario en el ensayo en
blanco [22(b).4.3], en ml.

F = la equivalencia en boro (B) de la solucién de
hidroxido de sodio 0,025 M [22(b).3.4] en
mg/ml.

Vv = el volumen del extracto obtemdo segun método

23(e) o 23(f), en ml

= el volumen de la alicuota [22(b).4.2].
= la masa de la muestra de abono tomada segun
-el método 2 3(e) o 23{(f), en gramos.

22{b).6 Referencias.

Directiva de la Comisién 95/8/CE «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» niimero L86 de 20 de abril
de 1995, Método 10.5.

a
M

Il. METODO 23(e)

23(e) Oligoelementos en contenidos superiores al 10
por 100

Extraccion de los oligoelementos totales

23(e).1 Principio.

Disolucién en acido clorhidrico diluido y en ebullicién,

Nota: La extraccidon es empirica y puede no ser cuan-
titativa, segun el producto o los demas componentes
del abono. En particular, en el caso de determinados
d6xidos de manganeso, las cantidades extraidas pueden
ser muy inferiores a la totalidad del manganeso con-
tenido en el producto. Es responsabilidad de los fabri-
cantes de abonos garantizar que el contenido declarado
corresponde efectivamente a la cantidad solubilizada en
las condiciones del método.

En el presente documento se establece el método
de extraccidn de los siguientes oligoeiementos: boro
total, cobalto total, cobre total, hierro total, manganeso
total, molibdeno total y zinc total.

El objetivo consiste en efectuar un minimo de extrac-
ciones de forma que pueda utilizarse, siempre que ello
sea posible, el mismo extracto para determinar el con-
tenido total de cada uno de los cligoelementos citados.

E! presente método concierne a los abonos CEE con-
templados en la Orden de 14 de junio de 1991, sobre
productos fertilizantes y afines, que contengan uno o
varios de los siguientes oligoelementos: boro, cobalto,
cobre, hierro, manganeso, molibdeno y. zinc. Se aplica
a cada uno de los oligoelementos cuyos contenidos
declarados sean superiores al 10 por 100.

23{e).2 Material y aparatos.

b-l 23(e).2.1 Placa calefactora de temperatura regula-
e. '

23{(e).2.2 pHmetro. .’

Nota: Si se prevé la determinacidn cuantitativa del
boro presente en el extracto, debe descartarse el empleo
de utensilios de vidrio de borosilicato. Serd mas con-
veniente el uso de tefion o silice, dado que la extraccion
es por ebullicién. Si se utilizan detergentes que conten-
gan boratos para lavar los utensilios de vidrio, éstos
deben aclararse cuidadosamente.

23(e).3 Reactivos.

23{e).3.1 Solucidn diluida de acido clorhidrico (HCI),
aproximadamente 6 M. Mezclar 1 volumen de &acido
clorhidrico {p = 1,18 g/mg) con 1 volumen de agua.

23(e).3.2 Solucidén de amonfaco concentrado (NH,
OH, p=0,9 g/ml).

23(e).4 Procedimiento.

23(e).4.1 Preparacion de la muestra. Ver método
ndmero 1 (Orden de 18 de julio de 1989, por la que
se aprueban los métodos oficiales de andlisis de fer-
tilizantes)

23(e).4.2 Toma de muestras. Pesar una cantidad
de abono de 1 6 2 g dependiendo del contenido decla-
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rado de elemento en el producto. Debe utilizarse el cua-
dro siguiente para obtener una solucidn final que, una

vez diluida convenientemente, se sitie en el intervalo

de medida de cada método. Las muestras se pesaran
con una precision de 1 mg.

Contenido declarado del oligoele-| » 10< 2612 26
mento en el abono {porcentaje}.
Masa de la muestra {(g}. 2 1

M?sa )del elemento en la muestra| >200< 500 | 2 250
mg). :

Volumen del extracto V {mi). 500 50O
Concentracion del elemento en el| > 400 <1.000 | 2500

extracto {mg/I).

Introducir la muestra en un vaso de precipitado de
250 mililitros.

23(e).4.3 Disolucién. Si fuera necesario, humectar
la muestra con un poco de agua; afiadir acido clorhidrico

d|Iu1do [23 (e).3.1] en pequefias fracciones y con pre-

caucion, a razén de 10 mililitros por gramo de abono
utilizado; luego afiadir aproximadamente 50 ml de agua.
Tapar el vaso de precipitado con un vidrio de reloj y
mezclar. Hervir durante treinta minutos sobre ia placa
calefactor. Dejar enfriar, agitando de ‘vez en cuando.
Transvasar cuantitativamente a un matraz aforado de
500 mililitros. Enrasar con agua. Homogeneizar. Pasar
a través de un filtro seco a un recipiente seco. Desechar
la primera porcién de filtrado. El extracto ha de estar
perfectamente limpido.

Proceder lo mas rapidamente posible a las determi-
naciones sobre partes alicuotas del filtrado claro. Si no
es asi, tapar el recipiente.

Observacion: Los extractos en los que se deba de-
terminar el contenido de boro se llevardn a un pH
comprendido entre 4 y 6 don amoniaco concentra-
do [23(e).3.2].

23(e).4.4 Determinacion. La determinacion de cada
oligoelemento se efectuard en las partes alicuotas indi-
cadas en los métodos especificos de cada uno de los
oligoelementos.

Los métodos 22{b}), 37(b), 33(b) y 35(b) no pueden
utilizarse para determinar elementos presentes en forma
quelatada o acomplejada. En tales casos, debe seguirse
el método 23(g) antes de la determinacion.

Este tratamiento puede no ser necesario en las deter-
minaciones por espectrofotometria de absorcnon atdmica
[métodos 32(b) vy 29(b)].

23(e).5 Referencias.

Directiva de la Comisién 95/8/CE «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» nimero L 86, de 2 de abnl
de 1995, Método 10.1.

I. METODO 23if)
23(f)} Extraccién de los oligoelementos solubles en
agua. ‘
23(f).1 Principio. ' 7

La extraccion de los oligoelementos se efectia agi-
tando el abono en agua a una temperatura de 20 *
2°C.

Nota: La extraccién es empirica y no puede ser cuan-
titativa.

En el presente documento se establece el método
de extracciéon de las formas solubles en agua de los
siguientes oligoelementos: boro, cobalto, hierro, manga-
~ neso, molibdeno y zinc. El objetivo consiste en efectuar

BOE nim. 24

un minimo de extracciones de forma que pueda utili-
zarse, siempre que sea posible, el mismo extracto para
determinar el contenido en cada uno de estos oligoe-

" lementos.

El presente método se aplica a los abonos CEE con-
templados en la Orden de 14 de junio de 1291, sobre
productos fertilizantes y afines, que contengan uno o
varios de los oligoelementos siguientes: boro, cobalto,
cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc. Se aplica
a cada uno de los oligoelementos cuyos contenidos
declarados sean supertores al 10 por 100.

23(f).2 Material y aparatos.

23(f).2.1 Agitador rotatorio ajustado a 35 & 40 revo-

. luciones por minuto, aproximadaments.

Nota: Si se prevé la determinacion cuantitativa del
boro presente en el extracto, debe descartarse el uso
de utensilios de vidrio borosilicatado. Para esta extrac-
cidn es preferible el teflén o la silice. Si se utilizan deter-
gentes que contengan boratos para lavar los utensilios
de vidrio, éstos deben aclararse cuidadosamente,

23(f).3 Reactivos.

23(f)..3.1 Solucién diluida de acido clorhidrico (HCI),
aproximadamente 8M. Mezclar 1 volumen de 4cido cior-
hidrico (p: 1,18 g/mi) con 1 volumen de agua.

23(f).4 'Procedimiento.

23(f).4.1 Preparacion de la muestra. Ver método
nimero 1 {Orden de 18 de julio de 1989, por la que
se aprueban los métodos oficiales de andlisis de fer-
tilizantes). .

23(f).4.2 Toma de muestra. Tomar una cantidad de
abono de 1 ¢ 2 g dependiendo del contenido declarado
de elemento en el producto. Debe utilizarse el cuadro
siguiente para obtener una solucién final que, una vez
diluida convenientemente, se sitie en el intervalo de
medida de cada método. Las muestras se pesaran con
una precisién de 1 mg.

"4

Contenido declarado del oligoele-| > 10< 25 25
mento en el abono {porcentaje),

Masa de la muestra {g). -2 1

M?sa )del elemento en la muestra| >200< 500 | 2250
m ‘

"Volumen del extracto V {ml). 500 | 500
Concentracion del elemento en el{ > 400 < 1.000 | 25600

extracto {mg/1).

Colocar la muestra en un matraz de 500 ml.

23(f).4.3 Disolucidvn. Afadir aproximadamente
400 m! de agua. Tapar el matraz con cuidado. Agitar
enérgicamente con la mano para obtener una buena
dispersion del producto. Colocar el matraz en el agitador
[23(f).2.1]. Tener el aparato en funcionamiento por espa-
cio de treinta minutos. Enrasar con agua. Homogenizar.
Filtrar inmediatamente sobre un matraz limpio y seco.
Tapar el matraz. Proceder a la determinacion inmedia-
tamente después de la filtracion.

Nota: Si se produjese un enturbiamiento progresivo
de extracto, efectuar una nueva extraccién segln
(23(f).4.2]y[23(f).4.3] en un matraz de volumen V. Filtrar
sobre un matraz aforado de volumen W previamente
seco, en el que se habran vertido 5 ml de acido clor-
hidrico diluido [23(f).3.1]. Interrumpir ia filtracion en el
momento en el que se alcance Ia linea de enrase. Homo-
geneizar.
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En estas COI‘IdICIOf‘IeS el valor de V que figura en
la seccidon de célculos es :

W
W=5

Las diluciones que figuran en ta seccién de célculos
dependen de este vaior de V

23(f).4.4 Determinacion. La determinacion de cada
oligoelemento se efectuard en las partes alicuotas indi-
cadas en los meétodos especificos de cada uno de los
oligoelementos.

Los métodos 22(b), 37(b). 30ic), 33(b) y 35(b) no
pueden utilizarse para determinados elementos presen-
tes en forma quelatada o acomplejada. En tales casos,
debe seguirse el método 23(g) antes de cada determi-
nacion. _

Este tratamiento puede no ser necesario en las deter-
minaciones por espectrofotometria de absorcién atémica
[métodos 32(b) y 29 (b)].

23(f).5 Referencias.

Directiva de la Comisién 95/8/CE «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» niimero L 86, de 20 de
abril de 1995, Método 10.2.

V=V, x

V. METODO 23(g)

23(g) Eliminacién de los compuestos orgédnicos en
los extractos de abonos en contenidos supe-
riores al 10 por 100.

23(g).1

Los compuestos organicos contenidos en la alicuota
del extracto se oxidan con peréxido de hidrégeno.

Este método se aplica a los extractos de las muestras
de abonos obtenidos por los métodos 23(e) y 23(f) para
los que ia Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos
fertilizantes y afines, establece la determinacién cuan-
titativa del elemento tctal y/o del elemento soluble en
agua.

La presencia de materia orgénica en pequefias can-
tidades casi nunca influye en las determinaciones por
espectrometria de absorcion atomica.

 23(g).2 Material y aparatos.
o 23(g).2.1 Placa calefactora de temperatura regula-
e.

Principio.

23(9).3 Reactivos.

23(g).3.1 Solucidn de 4cido ciorhidrico diluido,
aproximadamente 0.5 M.

Mezclar 1 volumen de acido clorhldrlco (HCl,p=1,18)
con 20 volimenes de agua.

23(g}3.2 Solucién de peréxido de hidrageno {H,0,,
p=1.1), al 30 por 100 exento de oligoelementos.

23(g).4 Procedimiento.

23(9)4 1 Preparacion de la muestra. Tomar 25 ml
de la solucion de extraccion siguiendo el método 23(e)
o el 23{f) e introducirta en un vaso de precipitados de
100 ml, Si se trata de la extraccién 23(f), anadir 5 ml
de la solucidn de 4cido clorhidrico [23(g).3.1].

Arfiadir a continuacién 5 ml de la solucién de peréxido
de hidrégeno [23(g)3.2]. Cubrir con un vidrio de reloj.
Dejar oxidar en frio durante aproximadamente una hora
y a continuacion, hervir progresivamente y mantener en
ebullicién durante media hora. Si es necesario, afadir
otros 5 ml de peréxido de hidrégeno a la solucion tem-
plada y proseguir la eliminacién de los compuestos orga-
nIcos.

Despues eliminar el exceso de peréxido de hidrégeno
mediante ebullicion. Dejar enfriar y trasvasar cuantita-
tivamente a un matraz aforado de 50 ml. Enrasar con
agua. Homogeneizar. Filtrar si fuera necesario.

Se contara con esta dilucién ai 50 por 100 a [a hora
de tomar alicuotas y al calcular el porcentaje de oligo-
elemento de! producto.

23(g).6 Referencias.

Directiva de la Comisién 95/8/CE. «Diario Oficial de
tas Comunidades Europeas» numero L 86, de 20 de
abril de 1995. Método 10.3.

V. METODO 23(h)

23(h) Determinacién cuantitativa de oligoelementos
en contenidos superiores al 10 por 100 en
los extractos de abonos por espectrometria
de absorcién atémica. (Método general.}

23(h).1

Tras un posibie tratamiento del extracto, para reducir
o eliminar las sustancias quimicas que interﬁeran. se
diluye de manera tal que su concentracion se sitle en
la zona de respuesta dptima del espectrémetro para una

Principio.

longitud de onda adaptada al elemento en cuestién.

Este método se aplica a los extractos de las muestras
de abonos obtenidos por los métodos 23(e} y 23(f) para
los-que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos
fertilizantes y afines, establece una declaracién del con-
tenide de hierro ¢ zinc totales y/o solubles en agua.

Las adaptaciones particulares de este procedimiento
a cada oligoelemento se especifican en los métodos reta-
tivos al elemento en cuestién.

La presencia de materia organica en pequenas can-
tidades no suele influir en las determinaciones por espec-
trometria de absorcién atomica.

23(h).2 Material y aparatos.

23(h).2.1 Espectrémetro de absorcion atémica equi-
pado con fuentes que emitan las lineas caracteristicas
de radiacién de los elementos estudiados.

Para su utilizacion, el analista se ajustara a las ins-
trucciones del fabricante del aparato y debera estar fami-
liarizado con su utilizacién. .

El aparato debe permitir corregir el fondo de llama,
por si fuera necesario {por ejemplo, Zn). Los gases
empleados seran aire y acetileno.

23(h).3 Reactivos.

23(h).3.1 Solucidén de acido clorhidrico aproxima-
damente 6 M. Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico
{p = 1,18 g/ml) con 1 volumen de agua.

23(h).3.2 Solucion de acido clorhidrico aproxima-
damente 0,5 M. Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico
(p=1,18 g/ml) con 20 volumenes de agua.

23(h)3 3 ' Soluciones de sal de lantano (10 g de
La por iitro). 'Este reactivo se emplea para la determi-
nacién cuantitativa del hlerro y del zinc. Puede preparase
de dos maneras:

a) Con 6xido de lantano disueito en acido clorhidri-
co [23(h).3.1]. En un matraz. aforado de 1 litro, poner
11,73 g de 6xido-de lantano (Laz03} en 150 ml de agua
y afadir a continuacion 120 ml de acido clorhidrico 6 M
[23(h).3.1]). Dejar que se disuelva y enrasar con agua.
Homogeneizar. La concentracién de esta solucién en 4ci-
do clorhidrico es 0.5 M, aproximadamente.

b) Con soluciones de cloruro, sulfato o nitrato de
lantano. En un matraz aforado de 1 litro, disolver 26,7 g
de cloruro de lantano heptahidratado {LaCl; - 7H,0) o
31,2 g de nitrato de lantano hexahidratado [La(NQOs3);5
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- 6H,0] 0 26,2 g de sulfato de lantano nonahidrato
[Lax{S04)a - 9H20] en 160 ml de agua; afadir 85 mi
de 4cido clorhidrico 6M [23({h}.3.1]. Dejar que se disuelva
y enrasar con agua. La concentracién de esta solucion
en acido clorhidrico es 0,5 M, aproximadamente,

23(h).3.4 Soluciones patron. Para su preparacién
véanse los métodos de determinacion cuantitativa de
cada oligoelemento,

23(h)4 Procedimiento.
23(h).4.1

23(h}.4.1.1
nar. Véanse los métodos 23(e} y 23(f) y, si procede,
23(q).

23(h).4.1.2 Preparacuﬁn de la solucidn de ensayo.
Diluir una alicuota def extracto obtenido siguiendo los
métodos 23{e), 23{f) 0 23(g) con agua o acido clorhidrico
[23{h).3.1] 0 [23(h}).3.2] de manera que se obtenga, en
la solucidn final para la medida, una concentracion del
elemento en cuestién adecuada a la gama empleada
de soluciones patrén [23(h).4.3] y una concentracién
de 4cido clorhidrico no inferior a 0,5 M pero no superior
a 2,6 M. Esta operacién puede requerir una o varias
diluciones sucesivas.

Preparacion de la solucién problema.

La solucién final debe obtenerse poniendo una alicuota
del extracto diluido en un matraz aforado de 100 ml,
siendo (a) el volumen en ml de esta alicuota. Afadir
10 ml de la solucion de sal de lantano elegida {2 3(h).3.3].
Enrasar con la solucién de &cido clorhidrico 0.5 M
[23(h).3.2] y homogeneizar. Sea D el factor de dilucién.

23(h).4.2 Preparacién de la solucion en blanco. Pre-
parar una solucién en blanco siguiendo todo el proceso
desde la extraccién y omitiendo Unicamente la muestra
de abono.

23(h).4.3  Preparacién de_|as soluciones patr&n

A partir de la solucién patron de trabajo preparada
segun el método descrito para cada oligoelemento, pre-
parar, en matraces aforados de 100 ml una serie de,
como minimo, cinco soluciones patrén de concentracion
creciente que correspondan a la zona éptima de medida
del aparato. Si es preciso, ajustar la concentracion de
acido clorhidrico para que se aproxime lo mas posible
a ia de la solucién problema diluida [23(h).4.1.2]. Para
la determinacidén de hiefro o de zing, afiadir 10 ml de
la misma solucién de sal de lantano [23(h).3.3] que se
haya empleado en 23(h).4.1.2. Enrasar con la sojucién
de Aacido clorhidrico 0,5 M [23(h)3.2] y homogeneizar.

23(h).4.4 Mediciones. Preparar el espectrémetro
[23(h).2.1] para |la determinacién y regular la longitud
de onda al valor que se precise en el método propio
del elemento que se vaya a determinar.

Medir tres veces sucesivamente las soluciones patrén
[23(h).4.3], las solucién problema [23(h).4.1.2] v la solu-
cién en blanco [23{h}).4.2], anotando cada resultado;
lavar a fondo el aparato con agua destilada entre cada
- medida.

Representar la curva patréon poniendo en ordenadas
et-valor medio de los resultados de cada una de las
mediciones patrén [23(h).4.3] leidas en el espectrometro
y. en abscisas, las concentraciones correspondientes del
~ elemento que se determine, expresadas en pg/mi.

Disolucién de los elementos a determi-

Faitiendo de esta curva, determinar las concentra-

. ciones de dicho elemento en {a solucidon problema X,

[23(h)4 1.2]. Dichas concentraciones se expresaran

eny
2%(h) 5 Caiculos.

El porcentaje del elemento (E} en el ahono es
igual a:

(Xs—Xp) XV XD

E(%) del abono = X 10%

Si se ha seguido el método 23(g}):
(Xs—Xp} XV X 2D

0, ] =
E (%) del abono M <0

Siendo:

E =ta cantidad del elemento que se determina, expre-
sada en porcentaje del abono.
= |a concentracion de la solucién de ensayo
{23(h).4.1.2] en pg/ml.
= la concentracién de la solucién enblanco [23(h).4.2]
en ng/mi.

V = el volumen del extracto obtenido segin el método
23(e) o 23(f), en mil.

D = el factor correspondiente a la dliucu’m efectuada en
[23(h).4.1.2].
= la masa de la muestra tomada con arreglo ai método
23(e) o 23(f), en gramos.

Célculo del factor de dilucion D: si{a4), (a2). (aa), ...
{a;) y {a) son las alicuotas y (v}, (va), {va), ... (vi) y 100
los volimenes correspondientes a las diluciones respec-
tivas, el factor de dilucién D serd igual a:

100
a

Vi

a;

Va2

az

23(h).6 Referencias.

Directiva de la Comision 9%/8/CE. «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» nimero L86, de 20 de abril
de 1995. Método 10.4,

Vi
g

. X

VI.. METODO 29(b)

29(b} Determinacién cuantitativa del zinc en conte-
nidos superiores al 10 por 100 en los extractos
de abonos por espectrometria de abksorcion
atémica.

29(b).1 Principio.

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma
adecuada, se determina el zinc por espectrometria de
absorcién atémica.

Este método se aplica a los extractos de las muestras
de abonos obtenidos por ios métodos 23(e) y 23(f) para
los que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre prodictos
fertilizantes y afines, establece la declaracién de! con-
tenido de zinc.

29(b).2 Material y aparatos

29(b).2.1 Espectrémetro de absorcién atémica: véa-
se el apartado 23({h).2. El aparato debe estar provisto de
una fuente de radiacién caracteristica del zinc (213.8 nm}
y de un corrector de fondo.

29(b).3 Reactivos.

29(b).3.1 Solucién de 4cido clorhidrico aproxima-
damente 6 M. Véase el apartado 23(h).3.1.

29(b).3.2 Solucién de acido clorhidrico aproxima-
damente 0,5 M. Véase el apartado 23(h).3.2.
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29(b).3.3 Soluciones de sal de lantano {10 g de

La por litro). Véase el apartado 23(h).3.3.
29(b).3.4 Soluciones patrén del zinc.

29(b).3.4.1 Solucién madre de zinc (1.000 pug/mi).
En un matraz aforado de 1.000 ml, disolver 1 g de
zinc en polvo o en placas, pesado con una precisién
de 0,1 mg en 2b mi de acido clorhidrico concentrado
6 M[29(b).3.1]. Después de la disolucmn completa, enra-
sar con agua y homogeneizar.

29(b).3.4.2 Solucion de trabajo de zinc (100 ug/mil).
En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la
solucién madre [29(b).3.4.1] con solucidon de Acido clor-
hidrico 0,56 M [29(b).3.2]. Enrasar con la solucién de
acido clorhidrico 0,5 M. Homogeneizar. -

29(b}4 Procedimiento.

29(b).4.1 Preparacion de la solucién problema.
Disolucién del zinc. Véanse los métodos 23(e) y 23(f)
y. si procede, 23(g).

29(b).4.2 Preparacion de la solucion de ensayo.
Véase el apartado 23(h).4.1.2. La solucién de ensayo
debe contener un 10 por 100 (v/v} de una solucion
de sal de lantano. ¢

29(b).4.3 Preparacion de la solucién en blanco. Véa-
se el apartado 23(h}.4.2, La solucion de ensayo debe
contener un 10 por 100 (v/v) de una solucién de sal
de lantano utilizada en 29(b).4.2.

29(b).4.4 Preparacién de las soluciones patrdn.
Véase el apartado 23(h).4.3. Para un intervalo éptimo
de determinacién comprendido entre O y 5 pg/ml de
zinc {Zn), introducir, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3,
4y 5 midela solucién de trabajo 29(b).3.4.2 en matraces
aforados de 100 ml. Si es necesario, ajustar la concen-
traciéon de acido clorhidrico para que se aproxime lo
mas posible a la de la solucién de ensayo. Adadir en
cada matraz 10 ml| de la solucién de sal de lantano
utilizada en 29(b).4.2. Enrasar con solucién de acido clor-
hidrico 0.5 M (29(b).3.2). Homogeneizar.

Estas soluciones contienen, respectwamente 0, 0,5,
1,2, 3,4y5 pg/mlde zinc (Zn).

29(b).4.5 Maediciones. Véase el apartado 23(h).4.4.
Preparar el espectrometro (29(b).2.1) para realizar las
mediciones a una longitud de onda de 213.8 nm.

29(b).5 Calculos.

Véase el apartado 23(h).5.
El porcentaje de zinc {Zn) en e} abono es igual a:

Xs—Xp) XV XD

In (%)= M X 10°

Si se ha seguido el método 23(qg)
Ke=Xp) XV x 2D -

Zn (%) =

M x 10%
Siendo: '
Zn = la cantidad de zinc {Zn), expresada en porcentaje
del abono.
X, = la concentracion de la solucion de ensayo
[29({b).4.2] en ug/ml.
X, = la concentracién de la selucién .en blanco
[29(b}).4.3] en ug/ml.

V = el volumen del extracto obtenido segln el método

' 23{e) 0 23(f), en ml.

D = el factor correspondiente a la dilucién efectuada
en [29(b).4.2].

M = la masa de la muestra tomada con arreglo al méto-
do 23{e} 0 23(f), en gramos.

Célculo del factor de dllUCIOI"I D: si {aq), (a2), (ag)
(a) y (a) son las aticuotas y (v,), {v2}, (va), ... (V) y 1
los volimenes correspondientes a las diluciones respec—
tivas, el factor de dilucién D sera igual! a:

Vi

a,

V2

az

X X

29(b).6 Referencias.

Directiva de la Comisiéon 95/8/CE «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» nimero L86, de 20 de abril
de 1995. Método 10.11.

Vll. METODO 30(c})

30(c) Determinacién cuantitativa del cobre en los
extractos de ahonos en contenidos superiores
al 10 por 100 por volumetria.

30(c).1 Principio.

En el presente documento se describe un método
para la determinacion del cobre en los extractos de los
abonos. .

Los iones cupricos se reducen en medio acido con
yoduro de potasio:

2Cu”"+4i"— 2Cul + 1,

El yodo asi'liberado se valora con una solucién patrén
de tiosulfato de sodio en presencia de almidon como
indicador, segun la siguiente reaccién:

|2 + 2N328203 = 2ZNai + N,ap_S406
Este método se aplica a los extractos de las muestras

de abonos obtenidos por los métodos 23(e) o 23(f) para
los que ia Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos

- fertilizantes y afines, establece la determinacién del con-

tenido de cobre.
30(c).2 Reactivos.

30(c).2.1 Acido nitrico (HN03, p: 1,40 g/ml)

30(c).2.1 Urea [{NH,),C =

30(c).2.2 Solucién al 10 por 100 (p/V) de bifluoruro
de amonio

(NH4HF)

Guardar la solucién en un recipiente de plastico.

. 30{c).2.3 Solucién de hidroxido de amonio {1+ 1).

Mezclar un volumen de solucién de hidroxido de amo-
nio (NH;OH, p: 0.9 g/ml) y un volumen de agua.

30{c).2.4 - Solucidn patrdn de tiosulfato de sodio. En
un matraz aforado de 1 litro, disolver 7,812 g de tio-
sulfato de sodio pentahidrato (Na;S;,0a, 5H;0) en agua.
Esta solucidn ha de ser preparada de forma que 1 ml
equivalga a 2 mg de Cu. Estabilizar la solucién afadiendo
uhas gotas de cloroformo. La solucidn debe guardarse
an un recipiente de vidrio y protegerse de la luz directa.

30(c}.2.5 Yoduro de potasio (K}

30(c).2.6 Solucién de tiocianato de potasio {(KSCN)
al 25 por 100 (p/v). Conservar esta solucidén en un frasco
de plastico.

30{c).2.7 Solucién de almidén al 0,5 por 100, apro-
ximadamente. Introducir en un vaso de precipitados de
600 mil 2,5 g de almidén [(CgH4005)In]. Afadir 500 ml
de agua aproximadamente. Llevar a ebullicion agitando.
Enfriar a temperatura ambiente. La solucién no se con-
sarva mucho tiempo.

30{c).3 Procedimiento.

~ 30(c).3.1 Disolucion del cobre. Véanse los métodos
23(e}y 23(f).
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30{c).3.2 Preparacion de la solucion de ensayo.
Introducir una alicuota de la solucion del extracto que
no contenga menos de 20 6 40 mg de Cu en un erlen-
meyer de 500 ml. Eliminar el exceso de oxigeno even-
tualmente presente mediante una breve ebullicién. Com-
pletar el volumen hasta 100 ml, aproximadamente, con
agua. Anadir 5 ml de acido nitrico [30(c).2.1] y hervir
durante medio minuto, aproximadamente.

Retirar el erlenmeyer de la fuente de calor, afadir
3 g, aproximadamente de urea [30(c).2.1] y volver a
hervir durante otro medio minuto, aproximadamente,

Retirar de la fuente de calor y afiadir 200 ml de agua
fria. Si es preciso, enfriar el contenido del erlenmeyer
a temperatura ambiente,

Afadir poco a poco amoniaco [30(c}.2.3], hasta que
la solucion se vuelva azul. A continuacién adicionar
1 ml mas.
Afiadir 10 g de yoduro de potasio [30{c).2.5] y disol-
ver. :

30(c).3.3 Valoracion de la solucion. Colocar & erlen-
meyer sobre un agitador magnético. Introducir la varilla
en el erlenmeyer y regular el agitador a la velocidad
deseada.

Afiadir con una bureta solucidn patrén de tiosulfato
sadico [30(c).2.4] hasta que disminuya {a intensidad del
color marrén del yodo liberado de la solucidn.

Introducir 10 m| de la solucion de almidon [30(c).2.7].
Continuar la valoracién con la solucién de tiosulfato sodi-
co {30(c).2.4] hasta la practica desaparicion del color
parpura.

Anadir 20 mi de solucién de tiocianato de potasio
[30{c).2.6] y proseguir la valoracion hasta la desapariciéon
total del color azul violeta.

Anotar el volumen empleado de la solucion de tio-
sulfato. -

30{c).4 Calculos.

1 ml de la solucién patrén de tiosulfato sédico (7,812
mg) corresponde a 2 mg de Cu.
El porcentaje de cobre en ¢l abono es:

\

0 = —_——
Cu (%) X_a XM <5

Siendo:

el volumen utilizado de la solucion de tiosulfato
s6dico. en ml

el volumen de la solucion de extracto, obtenido
segun los métodos 23(e) 0 23(f), en ml.

el volumen de la parte alicuota, en ml.

la masa de la muestra tratada segun los métodos
23(e) o 23(f). en gramos.

|

< X
I

2o
i

30{c).b Referencias. .
Directiva de la Comisién 95/8/CE. «Diario Oficial de

. las Comunidades Europeas» nimero L86, de 20 de abril

-de 1995. Método 10.7.

Vill. METODO 32(b)

32(b) Determinacidén cuantitativa del hierro en los
extractos de abonos en contenido superior al
10 por 100 por espectrometria de absorcién
atémica. :

32(b).1

En el presente documento se describe un método
para la determinacion del hierro en los extractos de los
abonos.

Principio.

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma
adecuada, se determina el hierro por espectrometria de
absorcion atémica.

El presente método se apllca a los extractos de las
muestras de abonos obtenidos por los métodos 23(e)
y 23(f} y para los cuales la Orden de 14 de junio de
1991, sobre productos fertilizantes y afines, establece
la determinacion del contenido de hierro total y/o soluble
en agua.

32(b).2 Material y aparatos.

Espectrémetro de absorcién atomica, véase el apar-
tado 2 del método 23(h). El aparato debe estar provisto
de una fuente de radiacién caractenstlca del hierro
(248.3 nm).

32(b).3 Reactivos.

32(b).3.1 Solucién de acido clorhidrico, aproxima-
damente 6 M. Véase el apartado 3.1 del método 23(h}.

32(b).3.2 Solicion de acido clorhidrico, aproxima-
damente 0,5 M. Véase apartado 3.2 del método 23{h).

32(b}).3.3 Solucién de peréxido de hidrégeno {(H20»
al 30 por 100, p = 1,11 g/ml) exento de ofigoelementos

32(b).3.4 Soluciones de sal de lantano (10 g
La por litro). Véase el apartado 3.3 'del método 23(h)

32(b).3.5 Soluciones de calibracién del hierro.

32(b).3.56.1 Solucidn madre de hierro (1.000
pg/ml). En un vaso de precipitado de 500 ml pesar
1 g de alambre de hierro puro, con una precisién de
0.1 mg y anadir 200 ml de Acido clorhidrico 6M
[32(b).3.1] vy 15 mi de solucién de perdxido de
{32(b).3.3]. Calentar en placa calefactora hasta disolu-
cion completa, dejar enfriar y pasar cuantitativamente
a un matraz de 1.000 ml. Enrasar con agua y homo-
geneizar.

32(b).3.6.2 Solucién de trabajo de hierro (100
pug/ml). En un matraz aforado de 200 ml, introducir 20
ml de solucién madre [32(b).3.5.1]. Enrasar con la solu-
cion de acido clorhidrico 0,5 M [32(b) 3.2]. Homoge-
neizar.

32(b).4 Procedimiento.

32(b).4.1 Disolucién-del hierro. Véanse los métodos
23(e), 23(f) y si procede 23{g).

32(b).4.2 Preparacién de la solucion de ensayo.
Véase el apartado 4.1.2 del método 23({h). La solucién

.de ensayo debe contener un 10 por 100 (v/v) de una

solucion de sal de lantano.

32(b).4.3 Preparacion de la solucién en blanco. Véa-
se el apartado 4.2 del método 23(h). La solucién en
blanco debe contener un 10 por 100 (v/v) de la solucién
de sal de lantano utilizada en 32(b).4.2.

32(b).4.4 Preparacion de las soluciones de calibra-
cion. Véase el apartado 4.3 del método 23(h). Para un
intervalo 6ptimo. de deteccion comprendida entre cero
¥ 10 ug/m! de hierro (Fe) introducir respectivamente
en matraces aforados de 100 ml:. 0, 2, 4, 6, 8 vy
10 ml de Ia solucidn de trabajo [32(b).3.5.2]. Si es nece-
sario, ajustar la concentracion de acido clorhidrico para
que se aproxime lo mas posible a la de la soiucidn de
ensayo. Afadir 10 mi de la solucidon de sal de lantano
utilizada en 32(b).4.2. Enrasar con solucién de acido clor-
hidrico 0,5 M [32(b).3.2]. Homogeneizar, Estas solucio-
nes contienen, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 y 10 ug/ml
de hierro (Fe). :

32(b).4.5 Mediciones. Véase el apartado 4.4 del
método 23(h). Preparar el espectrémetro [32(b).2]

para realizar las mediciones a una longitud de onda de
248,3 nm. '
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32(b).5 Céalculos.

Véase el apartado 5 del método 23(h).
El porcentaje de hierro (Fe) en el abono es igual a:

Fe (%) =[(Xs— Xp} X V X 2D)/(M x 10%)

Siendo: -

Fe = cantidad de hierro-(Fe}, expresada en porcentaje.
del abono.

X, = la concentracién de la solucién de ensayo
[32(b).4.2] en pg/ml.

Xw = la concentracién de la solucién en blanco
[32(b).4.3] en ug/mil.

V = el volumen del extracto obtenldo con el método
23(e) 0 23(f) en ml.

D = el factor correspondiente a la dilucién efectuada
en[32(b).4.1].

M = la masa de la muestra tomada con arrego al méto-
do 23(e) o 23(f) en gramos.

Célculo del factor de dilucién D:

Si (a4), (az) (aa) ... (a;} y (a) son-las alicuotas y (v;).
{va), {va) ... (100) los volimenes en ml correspon-
dientes a Ias d|Iu0|dnes respectivas, el factor de dilu-
cion D seréa igual a:

D = (vi/a1) X (vo/ag) X (va/ag) xxxx. (w/a:) x (100/a)

32(b}.6 Referencia.

Directiva de la Comisién 95/8/CE. «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» nimero L886, de 20 de abril
de 1995. Método_ 10.8.

- IX. METODO 33(b)

33(b} Determinacién cuantitativa del manganeso en

~ contenidos superiores al 10 por 100 en los

extractos de abonos por valoracién como per—
manganato.

33(b).1

En caso de que haya iones cloruro presentes en el
extracto, se eliminan mediante ebullicién del extracto,
al que se habra afiadido acido sulfarico. El manganeso
se oxida por medio de bismutato de sodio en Acido nitri-
co. El permanganato que se forme se reduce mediante

un exceso de sulfato ferroso. Este exceso se valora con
" una solucion de permanganato de potasio.

Este método se aplica a los extractos de las muestras
de abonos obtenidos por los métodos 23(e) y 23{f) para
ios que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos
fertilizantes y afines, establece la declaracion del con-
tenido del manganeso

33(b).2 Material y aparatos.
33(b).2.1 Crisol filtrante P16/1SO 4793 porosi-

dad 4, capacidad 50 ml, instalado sobre un matraz de
filtracion de 500 ml.

33(b).2.2 Agitador magnético.
33(h).3 Reactivos.

33(b).3.1
p: 1,84 g/mi}.

33(b).3.2 Acido sulfirico aproximadamente 9 M.
Mezclar con cuidado 1 volumen de Acido sulfdrico con-
centrado [33(b).3.1] y un volumen de agua.

33(b).3.3 Acido nitrico 6 M. Mezclar 3 volimenes
de &cido nitrico (HNO,, p: 1,40 g/ml) vy 4 volimenes
de agua.

Principio.

Acido sulflurico concentrado (H;S0,4,

33(b).3.4 Acido nitrico 0,3 M. Mezclar un volumen
de acido nitrico 8 M y 19 volimenes de agua.

33(b).3.6 Bismutato de sodio (NaBiQ3;) al 85

-por 100.

33(b).3.6 Tierra de diatomeas.

33(b).3.7 ACldO ortofosfarico 15 M (Hzpgd p: 1,71
g/ml}.

33(b).3.8 Solucién de sulfato ferroso 0,15 M. En
un matraz aforado de 1 litro, disolver 41,6 g de sulfato
ferroso heptahidrato (FeS0.7H;0). Afiadir 25 ml de acido
sulfdrico concentrado [33(b).3.1] v 25 ml de acido fos-
forico [33(b).3.7). Enrasar y homogeheizar.

33(b).3.9 Solucion de permanganato de potasio
0,020 M. Pesar, con una precision de 0,1 mg, 3,160 g
de permanganato potasico (KMnQ,), dlsolver y. llevar a
1.000 ml de agua.

33(b).3.10 Solucién de nitrato de plata. Disolver
1,7 g de nitrato de plata-(AgNO3) vy llevar a 100 ml
con agua ’

33(b).4 Procedimiento.
33(b}.4.1 Preparacién de la solucién problema.

33(b).4.1.1 Disolucién del manganeso. Véanse los
métodos 23(e) y 23(f). -

Si hay dudas sobre la presencia de iones cloruro,
someter a prueba la solucion con una gota de la solucién
de nitrato de plata [33(b}).3.10].

33(b).4.1.2 En caso de que no haya iones cloruro,
introducir en un vaso de precipitados de 400 ml una
alicuota del extracto que contenga. entre 10 y 20 mg
de manganeso. Llevar a un volumen de 25 ml aproxi-
madamente, bien por evaporacién o bien afadiendo
agua.- Afiadir 2 ml de acido sulfirico concentrado
[33(b).3.1]. -

33(b).4.1.3 Si hay iones cloruro, es necesario eli-
minarlos de la siguiente forma:

En un vaso de precipitados alto y de capacidad apro-
piada, introducir una alicuota del extracto que contenga
entre 10 y 20 mg de manganeso. Afadir b ml de acido

sulfarico @ M [33(h).3.2]. Bajo una campana extractora,

llevar a ebullicién sobre la placa calefactora y mantener
la ebullicion hasta que haya una fiberacién abundante
de humos blancos. Proseguir hasta que el volumen se
reduzca a 2 ml, aproximadamente {(fina capa de liquido
almibarado en el fondo del vaso). Llevar de nuevo el
vaso de precipitados a temperatura ambiente. Anadir
con cuidado 25 ml de agua y comprobar una vez mas
la ausencia de cloruros con una gota de la solucidn de
nitrato de plata [33(b).3.10]. Si quedan ain cloruros,
comenzar de nuevo la operacion tras haber afadido
5 ml de acido sulftrico 9 M [33(b).3.2].

33(b).4.2 En un vaso de precipitados de 400 mf
que contiene la solucion problema, poner 25 mi de acido
nitrico 6 M [33(b).3.3] y 2,6 g de bismutato de sodio
[33{b).3.5]. Con el agitador magnético [33(b).2.2]. agitar
enérgicamente durante tres minutos. Afadir 50 ml de
acido nitrico 0,3 M [33(b}.3.4] y agitar de nuevo.

Filtrar a vacio con un crisol [33(b).2.1] cuyo fondo
se ha cubierto de tierra de diatomeas [33(b).3.6]. Lavar
varias veces el crisol con acido nitrico 0,3 M [33(b).3.4]

‘hasta obtener un filtrado incoloro.

Transferir el filtrado y la solucién de lavado a un vaso
de precipitados de 500 ml. Mezclar y afadir 25 ml de
la solucién de sulfato ferroso 0,15 M [33(b).3.8]. Si el
filtrado se vuelve amarillo tras la adicién de sulfato ferro-
so, afiadir 3 ml de 4cido ortofosférico 156 M [33(b).3.7].

Valorar mediante una bureta el exceso de sulfato
ferroso con la solucion de permanganato de potasio



14092

Jueves 18 abril 1996

BOE num. 94

0,02 M [33(b).3. 9] hasta obtener un color rosa estable
durante un minuto. :

Efectuar una determinacion en blanco en las mismas
condiciones omitiendo Unicamente la muestra.

Nota: La solucidn oxidada no debe entrar en contacto
con caucho.
33(b).56 Calculos.

1 ml de solucion de permanganato potasico 0,02 M
corresponde a 1,099 mg de manganeso (Mn).

; v
x 0,1099
) ! : anM

Mn (%) del abono = (X;, — X,

Siendo: _ .
X, = el volumen del permanganato utilizado en la prueba
~ enblanco, en ml, o

X, = el volumen del permanganato utilizado en ia prueba
con la muestra, en ml.

V = el volumen del extracto obtenido seguin los métodos
23(e}y 23({f}, en ml.

a =el volumen de la alicbota tomada del extracto, en
ml.

M = la masa de la muestra, en gramos.

33(b).6 Referencias.

Directiva de la Comision 95/8/CE «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» nimero L86, de 20 de abril
de 1995. Método 10 9.

X. METODO 35(b)

35(b} Determinacién cuantitativa del molibdeno en
contenidos superiores al 10 por 100 en los
extractos de abonos por gravimetria con 8-hi-
. droxiquinoleina.

356(b).1 Principio.

La determinacién cuantitativa del mohbdeno se rea
liza por precipitacién como oxinato de molibdenilo en
unas condiciones determinadas.

Este metodo se aplica a los extractos de las muestras
de abonos obtenidos por los métodos 23(e) y 23{f) para
los que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos

fertilizantes y afines, establece la declaracién del con- -

tenido de molibdeno.
356(b).2 Material y aparatos.

35(b).2.1 Crisol filtrante P16/1SO 4793, porosi-
dad 4, capacidad 30 ml.

35(b).2.2 pHmetro con electrodos de vidrio.
35(b).2.3 Estufa de secado regulada a 130-135 °C.

35(b).3 Reactivos.

35(b).3.1 Soluciéon de acido sulfdrico, aproximada-
mente 1 M. En un matraz aforado de 1 litro que contenga
800 ml de agua, poner con cuidado 55 ml de &acido
sulfarico (H250,4. p = 1,84 g/ml). Homogeneizar. Dejar
enfriar y completar hasta 1 litro. Homogeneizar.

35(b).3.2 Solurlén amoniacal diluida {1:3). Mezclar

1 volumen de amoniaco concentrado (NH,OH, p = 0.9
g/ml} y 3 volumenes de agua.

35(b).3.3 Solucién de acido acético dI|UIdO (1:3).
Mezclar 1 volumen de dcido acético concentrado (99,7
por 100 de CH3COOH, p = 1,049 g/ml} y 3 volimenes
de agua.

35(b).3.4 Solucion de sal dlsodlca de acido etilen-
~ diaminotetraacético (EDTA). En un matraz aforado de

100 ml, disolver en agua 5 g de NazEDTA Enrasar y
homogeneizar..

35(b).3.5 Solucién tampdén. En un matraz aforado
de 100 mi, disolver en agua 15 mi de acido acético
concentrado y 30 g de acetato de amonio. Enrasar.

35(b).3.6 Solucién de 8-hidroxiquinoleina (oxina).
En un matraz aforado de 100 mli, disolver 3 g de hidroxi-
quinoleina en 5 ml de acido acético concentrado. Afadir
80 ml de agua. Afadir gota a gota solucién amoniacal
[35(b).3.2] hasta que la solucién se enturbie, y a con-
tinuacién acido acético [35(b),3.3] hasta que la solucién
vuelva a estar limpida. Enrasar con agua. :

35(b).4 Procedimiento.

35(b).4.1 Preparacién de la solucién problema.
Dizsgl(u)cic'm del molibdeno. Véanse los métodos 23(e)
y f).

35(b).4.2 Preparacion de la solucién de ensayo.
Introducir en un vaso de precipitados de 250 m! una
alicuota que contenga entre 25 y 100 mg de Mo. Com-
pletar el volumen con agua hasta 50 ml.

Llevar esta solucién a un pH de 5 afadiendo gota
a gota de la solucion de dcido sulfirico [35(b}.3.1].

Afiadir 15 ml de la solucién de EDTA [35(b).3.4] v,
a continuacion, 5 ml de soluciéon tampén [35(b).3.5].
Completar hasta 80 ml, aproximadamente, con agua.

35(b}.4.3 Obtencion y lavado del precipitado.
Obtencidn del precipitado. Calentar ligeramente la solu-
cion. Mientras se agita constantemente, afiadir la solu-
cion de oxina [35(b).3.6]. Proseguir ta precipitacién hasta
que ya no se observe formacién de sedimento. Anadir
un exceso de reactivo-hasta que la solucién sobrena-
dante tome un ligero color amarillo. Normalmente, debe-
ria ser suficiente una cantidad de 20 ml, Contmuar calen-
tando levemente el precipitado durante 2 6 3 minutos.

Filtracion. y lavado. Filtrar con un crisol filtrante
[35(b}.2.1). Aclarar varias veces con volimenes de
20 ml de agua caliente. El agua del aclarado debe hacer-
se progresivamente incclora, lo que indica que ya no
hay oxina.

35(b)4.4 Peosada del precipitado. Secar el precipi-
tado a 130-135 °C hasta que alcance pesc constante
(una hora al menos}. Dejar enfriar en un desecador y
pesar.

35(b).5 Célculos.

1 mg de oxinato de molibdenilo, MoQO5{CqHgON),
corresponde a O, 2305 mg de Mo

Mo (%) del abono =X X 0,02305 x _)f_;i&,
Siendo: .
X =la masa del precipitado de oxinato de molibdenilo,
en mg.
V =el volumen de la solucién del extracto obtenido
segun el método 23(e) o 23(f), en ml.
a = el volumen de la alicuota tomada de la ditima dilu-
¢ioén, en ml,
D = el factor de dilucidn de esta alicuota.
M = la masa de la muestra, en gramos.

35(b).6 Referencias.

Directiva de la Comisién 95/8/CE. «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» nimero L86, de 20 de abril
de 1995. Método 10.10.
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Xl. METODO 37(b)

37(b) Determinacién cuantitativa del cobalto en los
extractos de ahonos, de contenidos superiores

al 10 por 100, por gravimetrfa con 1-nitro- ‘

so-2-naftol.

37(b).1 - Principic.

En- el presente documento se describe un método
para la determinaciéon del cobalto en los extractos de
abonos.

El procedimiento descrito se aplica a los extractos
de abonos obtenidos por los métodos 23(e) o 23(f), para
los que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos
fertilizantes y afines, establece la declaracion del con-
tenido de cobalto.

El cobalto Il forma con el -1-nitroso-2-nafto! un pre-
cipitado rojo de Co{C,0HgONO}3.2H,0.

Tras llevar el cobalto presente en el extracto al
estado de cobaito Hi, el cobalto se precipita en medio
acético mediante una solucidn de .1-nitroso-2-naftol.
Después de filtrar, el precipitado se lava y se seca has-
ta peso constante y posteriormente se pesa como
CO(C10H60N0)3.2H20.

37(b).2 Material y aparatos.

37(b).2.1 Crisol filtrante P 16/ISO 4793 porosi-
dad 4, capacidad 30 6 50 ml.

087(!)).2.2 Estufa de desecacion regulada a 130

37(b).3 Reactivos.

37(b).3.1 Solucion de perdxido de hidrégeno al 30
por 100 (H202. p= 1,11 g/ml).

37(b).3.2 Solucién de hidroxido sédico, aproxima-
damente 2 M.

Disolver 8 g de hidréxido sédico en Ientejas en
100 ml de agua.

37(b).3.3 Solucion diluida de 4cido clorhidrico, -

aproximadamente 6 M. Mezclar 1 volumen de acido clor-
hidrico (p = 1,18 g/ml) y 1 volumen de agua.

37(b).3.4 Acido acético (99,7 por 100 de CH3COH,
= 1,05 g/ml).
37(b) 3.5 Solucién de acido acético 1;2 (aproxima-
damente 6 M). Mezclar un volumen de Acido acético
[37(b).3.4] y 2 voliimenes de agua.

37(b).3.6 Solucién de T-nitroso-2-naftol en 4cido
acético. Disolver 4 g de 1-nitroso-2-naftol en 100 ml
de 4cido acético [37(b).3.4]. Anadir 100 mi de agua
tibia. Homogeneizar. Filtrar inmediatamente. La solucion
obtenida debe ser utilizada en el momento.

37(b).4 Procedimiento.

37(b).4.1 Disolucién de cobaito Véanse los méto-
dos 23 (e) y 23 (f). 7 .

37(b).4.2 Preparacién de la solucién de ensayo.
Introducir una alicuota def extracto que no contenga
mas de 20 mg de Co en un vaso de precipitados
de 400 mi.

Si el extracto se ha obtenido siguiendo el método
23(f), acidificar con cinco gotas de 4cido clorhidri-
co [37(b).3.3].

Anadir unos 10 ml de la solucién de perdxido de
hidrégeno [37(k).3.1].

Dejar que el oxidante actue en frio durante quince
minutos y anadir despues agua hasta unos 100 ml. Tapar
el vaso de precipitados con un vidrio de reloj.

Calentar y mantener en ebullicidon durante diez minu-
tos aproximadamente. Enfriar. Alcalinizar afadiendo gota
a gota solucién de hidréxido de sodio [37(b).3.2] hasta
que el hidréxido de cobalto negro comience a precipitar.

Anadir 10 ml de acido acético [37(b}).3.4] y completar
con agua hasta 200 ml aproximadamente, Calentar has-
ta que comience a hervir. ARadir gota a gota con bureta
20 ml de la solucién 1-nitroso-2-nafto! [37(b).3.6] agi-
tando constantemente. Finalizar con una agitacién enér-
gica a fin de que =l precipitado se coagule.

Filtrar sobre un crisol filtrante [37({b).2.1] previamente
tarado, evitando la coimatacion del crisol. Para ello, com-
probar que haya liquido por encima del prec;pltado a
fo largo de toda la fiitracion.

. Lavar el vaso de precipitado con acido acético diluido
[37(b).3.5] para arrastrar todo el precipitado, lavar el
precipitado sobre el filtro con acido acético diluido
[37{b).3.5] y luego tres veces con agua caliente.

Secar una estufa {37(b).2.2] a 130 % 2 °C hasta que
alcance un peso constante. _

37(b).6 Calculos.

1 mg de precipitado de Co {C;oHsONO)3.2H,0 corres-
ponde a 0,096381 mg de Co.

El porcentaje de cobalto (Co) en el abono es:
Co (%) =X x 0,0096381 x —L <D
XM

Siendo:

X =la masa del precipitado, en mg.

V =el volumen de la solucién del extracto obtenido
seguin el método 23(e) o 23{f), en ml.

a = el volumen de la alicuota tomada de la dltima dilu-
cion, en mi,

D = el factor de dilucidn de esta alicuota.

M = la masa de la muestra, en gramos.

37(b).6 Referencias.

Directiva de la Comision 95/8/CE «Diario Oficial de
las Comunidades Europeas» niimero L86, de 20 de abril
de 1995 Método 10.6.



