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DIRECTIVA DE LA COMISION
klhw‘clm

por la que sc complcta y modifica ts Directiva 777538/C
legislacioncs de los Estadas meicwbous sshoe los mésades i

owsnvs y de spifiande

los dbenes
(89/519/CEE)

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Vimo d Tratado constitutive de Ia Comunidad Econdmica
Ewropea,

Vista la Directiva 76/116/CEE del Comscjo, de 18 de
diciembre de 1975, selativa 2 La ibn de las
kegislaciones de los Estadies suiomives salbee shenos ('),
modificads ca dktime Juger por la Diseciva 897284/
CEE (*), v, ea particiiar, ¢l apartade 2 de s arviculo 9,

Cowmsiderando que la Directiva $9/284/CEE complena y
modifics fa Directiva 76/116/CEE ex lo referense al calcio,
magnesio, sodio v asufee prescanes ea los shonos;

Considersado que Ia Disvcaiva 77/535/CEE de la Comi-
siba (*), modificads en dhime lugar por la Disccaiva 87/
566/CEE (%), peevé comteuis elicicles de kn sbonos de ln

Directiva para que Jos sbenos seguiados por la Directiva
$9/204/CEE ddd Conmije tambiin pucden someterse a
dichos conarolcs; que tambiin remalts necesario susiteir los
mésodos $.1, 3.2, 5.3 y $.4; que dewrmnined as dispesicionss
generaies selmivas a los séssdas de sndiisls de les sbonos,
aplicsbles 2 sodos los mésedos, deben alkadirse a los obeer-
vaciones geaerales del Aneno H;

Considerando que lss medidas previstas ea la presemee
Directiva se ajustan al dictassen del Comist para la adapea-
cdn al progreso sicmicn de las directivas destinadas a
climinar los obsticulos sicnicos a los inscrcambios en o
sectoe de Yos abonos,

HA ADOPFTADO LA PRESENTE DIRECTIVA:

Articulo 1

1. Las disposiciones generales relativas a los mésodos de
andlisis de los sbonos que figuran ea d Anexo | de la presente

(") DO #® L 24 de 30. 1. 1976, p. 21.
() DO #® L 111 de 22. 4. 1989, p. 34.
) DO*L213de 22. 8. 1977, p. 1.
(*) DO a® L 342 de 4. 12. 1987, p. 32.

Directiva se sfiadirin a las observacioncs generales del
Anexo I de la Direcuiva 77/535/CEE.

2. Losmérodos 8.1 a 3.10 recogidos en el Anexo [l dela

prescase Directiva se incleicén en e Ancxo II de la Directiva
77/538/CEE.

3. Se jos mivodos 5.1 2 5.4 que ignran en
Asezo Ul de la Disecriva 777/535/CEE.

Articado 2

1. Los Emados micmbros las medidas necess-

rias para complis la presemte Divectiva, s mis tardar, o 1 de
qmlilede 1990. mmdcdloah

Las disposiciones adoptadas en virtud del pdrrafo primero se
referivin explicicamente a la presente Directiva.

2. Los Exados miembros comunicarin a la Comisiéa o
rexwo de s disposiciones de Derecho intermo que adopeen en

el dmbiso regulado por la presenee Directiva.
Articulo 3

Los destinatarios de la presente Directiva serén los Estados
miembros.

Hecho en Brusclas, € | de agosto de 1989,

Por ls Comisidn
Martin BANGEMANN
Vicepresidente
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ANEXO
<DEFOSICONES GENENALES ACERCA DE LOS METODOS DE ANALISIS DE LOS ABONOS

1. Ramceives

Salve Jisposiciencs comrariss sspuciicad s on o extande de anilivie, vaden los reactives deberia poscer wn grado
de puvees andisicy {p.a.). Pucs suilizer los aligaciomentos, sc deberd conmreler Is purczs die Jos reactivos sedisse
mma pruchs on blance. Sepie o sessitade que e shamge, habrl que sealicor une purificacidn suplementaria.

1 Apm=

Independicmsemenns: del sipe de disivense o de dileyeme, e las eperacionss de discluciin, dlucida, sclsrado o
lovade menciansdes en los misadias de sndiivis or amples sgues. Por rogls geaersl, of agus se deberd devmineralizar
o demilar. Ea dovorminades cotes indicades on los ménsdes de anilisis, diche sgms deberi someserse 2
mecedimicmus sepaciices de puilicecidn.

3. Manzisl de lbacummio

Al margen del oquipe hakitual de Jou lsbermories de comrol, d mssrial descrise on Jos mésodos de anilisis se
Samica 2 los insrvnemes y spermes aspecishes © que s yoyuisions expocifices. Dicho materiol deberd exar
complotmsese Swpis, solve sode pars descyminer poquelies camidades. En o case de bos abjesos de cristal
rodusde, d ldbarmerie halwd de vevificer s preciida, sigeiende las norees stsblucides.».
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ANEXO O

Méodos 8

ELEMENTOS SECUNDARIDS

Méisodo 8.1

EXTRAOCON DEL CALCIO TOTAL, DEL MAGNESIO TOTAL, DEL SODIO TOTAL Y DEL AZUFRE

4.1.

7.2

TOTAL EN FORMA DE SULFATO

OBJETO
Ea d presesse docomento se cxtablece wa método de extraciéa del calio votal, ded magnesio tocal,

dd sodio saeal y del anufre roral en forma de sulfao, para clecrmar, e la modia de lo posible, una
bnica cxtraccidm 2 partir dr la cual poder detorvnin cada wno de estos elementos.

CAMPO DE APLICACION

El preseme méwdo se aplica a Jos abonos CEE en los qoe, segin lo por la Directive
£9/284/CEE del Comsejo [') hay que declarar d cakiio toral, o magnesio total, ¢ sodio tocal y d
arufre sotal o forma de slfao.

PRINCIFO

REACTIVOS
Acido dorhidrico diluido (1 : 1),
Un volomen de dcido chorhidrico {densidad: 1,18) por un volumen de agus.

MATERIAL Y APARATOS

Placa calefactora eléarica de emperatura regulable.

PREPARACION DE LA MUESTRA

Véase método n® 1.

PROCEDIMIENTO

Toma de mucnrs

El calcio, d magnesio, o sodio y o arufre de los sulfatos se determinarin o partie de wna mocsra de
5 g que e habri pesado con una precision de 1 mg.

No cbstante, cusndo d coaterida en azufre {S) del abono sea superior sl 15 %, exn 3,00 37, 5%
de 5O,, v d contenido en calcio (Ca) sea superior al 18,8 %, csto es, un 26,3 % de CaO, el cakcio y o

arufre se determinarin s partic de uns muestra de 1 g que se habri pesado con una precitién de
1 mg. '

Las muesizas s introducirin en vasos de precipitado de 600 ml.

Disolucid

Adadir aproximadamente 400 ml de sgua y 50 m! de dcido dorhidrico diluido {4.1) en pequedias
porciones y con precaucion si el producto conticne una cantidad impoctante de carboruaros. Hervir
y manuener en chullicién durante 30 minutos. Dejar enfriar agitando de vexr en cuando. Tras-

(Y DOA*L 111 4e 22.4. 1909, p. W,
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4.1.

42,
43,

4.4

nd |
»

7.1

7.2

Yasar cusntitativamene: 2 us marraz aforado de 500 ml. Adadic agua hasta alcanzar este volumen.
Homogeacirar por agitaciém. Filtrar a través de ua &lro seco en wa recipicnte seco. Desechar las

primeras porciomes. El cxtracio ha de cxtar parfocasente Ympido. Tapar 6 o filrado no va 2
wtilizarse intacdistamcnte.

Mésodo 8.2
EXTRACION DEL AZUFRE TOTAL FPRESENTE EN DIVERSAS FORMAS

OBJETO

Ea d presesse documemo se extsbieor wa mfvodo de extraciin del srufre soeal preseose en los
shonos o forms dascstal y/e e diversas formas.

CAMPO DE APLICAOON

El presesse matsodo se aplica s los sbonos CEE e los que, sepha Jo dispuento e 1 Directiva
£9/284/CEE, hay que deciarsr o srwire voral prescase ea diversss Sormas (clemeneal, tiossifseo,
wulficn, sulfmo).

Tramsormacifa en modio facreescnne sicalins del srufre demental e polindfurcs y dosulfscos, y
oxidaciée de Ewos y de Jos sulficos cvemtuslmense presontes con perdido de hidrigeno. Las
diverzss formas de arwfre e trassforsas aad en sulfaee que se cusatifica en forma de sulfsso de bario
precipitado (mivodo §.9).

REACTIVOS

Acido dorkidrico dilwido (1 : 1).

Un volemen de dcido clorkidricn (densidad: 1,13) por a volumen de agus.
Solacidm de hidréxido de s0dio ol 30% de NaCH como minimo (densidad: 1,33).
Solucitm d peréxido de hidrogeno ol 30% en mass. '
Clorwro de bario BaCl, 2H,0, solecita acecea de 122 g/L.

MATERIAL Y APARATOS
Paca calefactors chéctrica de tomperstura regulable.

PREFARACION DE LA MUESTRA
Véam método a® 1.

PROCEDIMIENTO

Toma de muenra

Pesar, coa precisitn de 1 mg, una cantidad de sboso que comtenga entre 30 y 350 mg de arufre (S),
eno ¢s, de 200 a 875 mg de SO,

Ea la mayoria dec los canos (S <15%]), s¢ pesarin 2.5 g.
Ineroducir la meestra en sm vaso de precipitado de 400 ml.
Oxidacit

Adadic 20 mi de solucidn de hidroxido de sodio (4.2) y 20 mi de agua. Tapar con wa vidrio de reloj.
Hervie durante 5 misutos sobre Is placa calefacrora (5.1). Retirar de la placa. Arrastrar of arufre
adherido 2 1as paredes del vaso de precipitado con wa chorro de agua hirviendo. Hervic y mastener
en chullicidn durasee 20 mimmos. Dejar enliriar.
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7.3.

Adadis o peréxido de hidrdgrao (4.3) en dosis de 2 ml hastz que desaparczca la reaccidn.
Normsburase sos atcesarios de § 2 8 sl de peréaido de hidrégeno. Dejor que prosiga Ls oxidacion
ea frio duramie yia hors, lucyo hervie duraser secdia hors. Dejar eafriar.

Porpucacida de Is solucida problema

Akadic sproissdamense 50 wi de agua y 50 sal de L2 solucién de dcido dorkidoico (4.1).

— Si ol comaenido en avfre (3) o5 infevior ol §%:

Filerar La soluciéa on us v200 de precipitado de $00 mi. Lavar repevidas veces com agua fria o
residus del Glere. Al worminar of levado, comprober que wo queden sulfstos en Las ditmas gotas del
filerado con sywds de mma solucidn 4 derwro de bario (4.4). El Glorado debe cotar

limpido. La deacrminacidy cusaticativa de Jos sulfams s sefecreari on Ls totalidad del filirado
siguicnds o mivodo 8.9.

— 5i ol contenido en arufre (S} &3 del 5% o min:

Trasvsear cusasicmivamen o coutemido del vano dt precipitado 2 wa smarsz sorsdo de 250 ml.
Eacsesr con sgus. Homoy acizar por sgitaciée. Fiuar 3 travis de wa filtro seco e wa recipicare
sece. El Slxrado debe entar perfoctamense Nempido. Tapar o recipicsse 3i 1a solucida 20 va a
wilizarse insmcdistamente. Lo deserminaciin cusstitativa de los sulfatos se clectuars en s

slicuots de ems wiucién por precipitaciéa e forma de sulfas de bario siguiendo of
mivodo 8.9,

Méwdo 8.3

EXTRACCION DE LAS FORMAS SOLUSLES EN AGUA DEL CALCIO, DEL MAGNESIO, DEL SODIO Y

L.

5.1

7.1,

DEL AZUFRE PRESENTE EN FORMA DE SULFATO

OBJETO

Ea ¢ presesse docamento se establece sn método de exeraccién de La fraccidn soluble en agis ded
calcin, del magnesio, del sodic y el srufie en forma de sulfmo, para clecuar was deica extraccidn a
pantic de 12 cual poder deserminae la cantidad de cada wno de emos clementos consenida en los
sbonos.

CAMPO DE APLICACION

El presemse mivodo se splica & ot sbonos en los que, scpin lo dispuento en la Directiva
$9/284/CEE, hay que dociarar ! calcio, d magacsio, d sodie y ¢ szuire en forma de wiilfmo,
solubles eu agua.

PRINCIFIO

Disolucidn de los clementos ea agna hirvieado.

REACTIVO
Agua denilada o desmineralizads de calidad equivalence.

MATERIAL Y APARATOS
Placa calefacrora elicrrica d¢ wemperatura regulable.

PREPARACION DE LA MUESTRA
Viéase mivodo a® 1.

PROCEDIMIENTO
Toma de muemra

a) Abono sim azefre o que contenga sicvultimeamente . y a lo wmo, un 3% de azufre (S} = 7,.5%
S04} y wn 4% de caldio (Ca) (= 5.6% CaO):

pesar § g de sbono con precisidn de | mg.
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b) Abono que camsengs mis de ua 3% de aswlee () y de om 4% de calcio (Cak
pesar 1 g de sbone con preciside de 1 mg.
ntraducis Ls swonrs oo ws rase de precipitado de 00 ml.

72 Diselucide

Adalis sprosimedoweme 400 al de agne. Hervie duranse 30 mimutos. Dejar enfriar agitando de
wee en connds.

Tmﬂ_n-m“b”dwm sgms. Homagencizar por
apitscida.
h-ﬁknhm--mm&-ﬁ-hmmﬂm
El Sarsde hs de ostar perfaccamente lsmpide.

Tapar ol sucigiense i 1a selucids se va s milizarer inmelistasene.

Minndo 8.4
EXTRACCION DEL AZUFRE SOLUBLE EN AGUA PRESENTE EN DIVERSAS FORMAS

L OBETO

Ea d preseses decuments se cursbliocs un méso 4o de extraccién del szufire soluble en ages presease
on lus shones oo diverses farmas.

3 CAMPO DE APLICACON

. El presome ssivode se aplica 2 los sbonos en lns que, segin lo dispuesio en la Directiva
£9/284/CEE, hay que dociarar o srniiee salublie en agea presesse en diversas formas (tiosulfaso,

sulfin>, sulfme).
3 FRINCIMO
Disclucitn en ages fria del arvire y transformacide en sulfao por onidacida coa perdmido de
hidrigeao on wa modio slcalino.
4, REACTIVOS
4.1. Acido diorhidrice diluide (1 : 1).
Usn volumen de dcido clorhidrios (densidad: 1,18) par un volumen de agua.
41 Solucitn de hidrdnido de sadio sl 30% de NoOH como minimo (denaidad: 1.33).
43, Solucida de perdzido de hidrégenc ol 30% cu mma.
MATERIAL Y APARATOS
s.1. Matraz slorado de 500 ml (Scobmann).
5.1 Agitador rotativo regulado a 30740 revoluciones por minto.
5.3, Placa calefacsora elictrica de semperatura regulable,
6 PREPARACION DE LA MUESTRA
Véase misodo n® 1.
7. PFROCEDIMIENTO
7.1, Toma de muesra

a) Abomo que comecngs sisnukincamenee, ¥ 2 10 wamo, wa 3% de azufre (S){ = 7,5% 5O}y wn
4% de calcio (Ca) (= $.6% de CaO):

pasae $ g de sbono con precisicn de 1| mg.
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7.3

L 3
51
5.2,

%) Abomo que cononga simulvincanensy s de on 3% de azufre (5) y de wa 4% de caldo
{Cak

pesar 1 g die shene csa percinidn de 1 mg.

imtreducs la mucaws on ue matrae de 500l (5.1}

Dinslacide

Madic speonimadamente 400 ul de sgua. Taper. m(’.nh-ﬂuﬁmu
agme. Homageagionr por agitacide.
hlﬂbh-hn--nﬁ--ﬂTwihM—nam
immedisramenee

Onidacidn dt la sdicnsts que va & snalizaree

Yomar was slicuses de ls solucida de -—qu-aﬂdy”mmy
100 mg de saufoe (5). Inwraducirls on wn vaee de precipitade de copucided sdecmada. Es caso
sacetgris, Sevar o valumes & whes 30 sl con ague. Adadir 3 sl de solwchéa de hideduido de sodio
(4.2} y 2 wi de wiucida dr preénide de hidrigeae (4.3).

Taper can wa vidvie de siej y dojar hovvir meduadomenty durssse uns hora sobee S0 place
calsfacaars (S.3). Adadic, -ﬁbld.“bﬂhﬂ_hlﬂc-h
seaccide (a bo sume, § wl).

Dejor eafciar y sosiear 'y lovar o videls de veloi ded vase de poacipitade. Acidificss com
syvonisnadaments 20 wi &t icide duchidrics dllelc. - {4.1). Aludir sgus hona complesar 300 mi.

m&mmah-ﬁ—&-ﬁ i selucida enidada siguiondo o

Misade 8.3

EXTRACCION ¥ DETERMINACION CUANTITATIVA DEL AZURRE ELEMENTAL

ADVERTENCIA

*  Ememe mivede de snilisls or miliza sulfure de carbone (CS,). Elle sbliga 2 tomat dinposiciones de

veguridad especisles, en particular:

-~ slmacenamicase de CS,,

~ oquipe de preascciba ded persenal,

— higieat e o vubaje,

— prowociéa contra incondier y explosiones,
-~ oininacide del reacsive.

Pars Sevar 2 cabo eme mitode e roquiers ua pevenal shamesse conlificado y o equipe de
laborasorie adecsade.

ORJETO

Ea o presesse documenso e extablece wa misodo de exwracciéa y deverminacidéa cnanticativa del
aufre clemental consenido en los sbenoce.

CAMPO DE AFLICACION

El prevome misode a2 aplica 4 fos sbonos CEE en los qet, st la Directiva 897 284/CEE, hay que
declarar ¢l srufire otal en forma clemental

PRINCIFIO

Exiraccidn del azufre clememtal con sulfuro de carbono previa climinacidn de iov compuertos
solubles. Gravimetria del azufre extraido,

REACTIVOS
Sulfwro de carbome.

MATERIAL Y APARATOS
Maeraz de exraccién de 100 ml de cuclio eamerilado.
Aparsse de Soxhict, con ses cornespondicses cartuchos fikeantes.
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5.3 Evsporador rotativo de vacio.
54 Eseta décrrica com venedacidn, regadads 2 90 ¢ 2°C.
5.8, Cipsulas de Petn de pororlana, cos wa didscro de § a 7 am y wma sitera 50 saperior 2 § om.
$6. Placa calefacaons déxirica d¢ scmperatura regulable.
6. PREPARACION DE LA MUESTRA
Viéase snbeondo »* 1.
7. PFROCEDIMIENTO
7.1. Toma de macwra

Itrodeacic de § 2 10 g de swesira pesados com precisidn de 1 mg e we cartucho del aparato de
Soxhlet (5.2).

7.2 Extraccidn del arare

Lavar a foado con agua calices: d comrnido dd cartacho para ciissiaar vodos los compucsos
solubles. Secar en estafs 2 90° C (5.4) duramer, al ssenos, | hora.

Imroduci o conudho ¢n d apararo de Soxhilet (5.2). Despuis de imtroduc ex d mustraz (5.1)
wmss cuamtys prriss de vidrio, se exrz {(Po) y se imroduce 50 ml de sulfure de carboso (4.1).
Cosecar of aparmo y exsrses o arafre cleswstal dorsate 6 horas. Suprissic d calcatamicsto, dejar
eniriar y desconecrar d matraz del aparato. Poner o matrar o o evaporador rotativo (5.3) hasa
que o comtenido del marar s soladifique o wna mass esponjoss.

Secar o maraz ou la evoufs 3 90° C (5.4) hasta oberwey wa peso constantr (F:). Surcle bascar con 1
hora :

7.3 Detcrwvimaciin de s parcrs ded srodee extratda

Es posible qut s extraigaa otras sybstanciys a la vet que o arufre demeotal con o slforo de
carbomo. Para deserminae su proporcién, se procederd de La sipsicote forma:

Después de bomogeacizar b sacjor posible o conteaido del matraz, tomar de 2 a 3 g de substancia y
pesar cos wma precisida de 1 mg {n). Incroducirios en mna cipsula de Petri ($.5) y pesario todo (P;).
Panerlo Jucgo sobre 1a placa calefacota (5.6} regulada de tal forma que 6o supere los 220° C para
w0 provocar wna combustits dd arire. Continuar |2 sublisnacién entre 3 y 4 horas hasta alcanzar
wn prso coontane (F,).

Nuts: Pary algunos abonos no hari faha conocer o estado de pureza del arufre, en cuyo caso d
procedimicnto concluird al Aual del punto 7.2,

5. CALCULOS

El poroentaje de srufre clemeneal (3,) del abono es igual a:

% de §, impuro ded abono = P.;P. x 100
PP
% purczs dd szufre extraide = —x 100
% dc S, puro dd abono = _______(P.-P.](P.-P.] x 100

mxa

siendo:

m = la masa de la murstra de abonoen g,

Py = la masa dcd matrar de Soxhler en g.

P; » Lz masa dcd marrar de Soxhiet y del arufre impuro, yna vez sexo. en g.

n = la masa dd arufre impuro weilizado para la purificacidn, en g.

P; = la masa de la clprula de Perri ¢ la toma de muestra urilizada en of pumto 7.3, en g.
P, = la masa de Is chpsuls de Petri despoés de La sublimacidn del 2rufre, en g.
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M&odo 8.6
DETERMINACION MANGANIME TRICA DEL CALCIO EXTRAIDO POR PRECIPTTACION EN FORMA
DE OXALATO
1. OBJETO
Ea d presenar docu memo se establecr un método para descrminay f cakcc presante en Jos extracios
de sbowos.
L CAMPO DE APLICACION

Fl prescrae sétodo se aphica 2 los sbonas CEE en los que, wogin o dispucsto por a Direcuva
§9/234/CEE, bay qoe dectarar d calcio total y/0 soluble ca sgua.

3 PRINCIFIO
Precipitacide ded calcio proseme en wna alicoota de La solucién de extraccidn on foaza de oxalato.
Una vez wparado y &sacko, valorar o icido oxiico com prmangsnato potisco.

4. REACTIVOS

41 Acido chorkideico diduido {1 : 1).
Un volumes de dcido dorhidrion {densidad: 1,18) por un volumen de 2gua.

42 Acido sulfrico didwido (1 : 10).
Un volumen de dcido sulférico (demmidad: 1,84) por dicz volémenes de agaa.

43 Solacién de amoniaco (1: 1),

Un volumen de¢ amoniaco (densidad: 0,38) dibuido en un volumen de agua.

44, Solucion sarurada de oxalawo de amonio [(NHL)C,0., H,0] a wmperatura ambiente (40 g/1
aproximadamente).

4.5. Solucidn de dcida ditrico al 30% (m/¥).

44, Salucidn de clorure de amonio al $% (m/v).

47. Solucién de arul d¢ bromotimol al 0,1 % (m/v) en etanol de 95 %.

48 Solucidn de verde de bromoaresal a! 0,04 % (m/v) en exano] de 95%.

49. Soluckdn citulsda de permanganato potdsico 0,02 M.

3. MATERIAL Y APARATOS

s.1. Crisol filtrante de vidrio simrerizado con una porosidad de § 2 20 4.

5.2 Bafic maria.

6. PREPARACION DE LA ALICUOTA QUE VA A ANALIZARSE

Con una pipeta de precisidn, tomar uns alicuota de la solucién de extraccién obeenida por d
método §.1 8 8.3, que contenga de 15 4 50 mg de Ca( = 21 270 mg de C2Q). Siendo v; o volumen
de exta alicuots. lutroducirla en un vaso de precipitado de 400 ml. Newtralizar, s fucra necesario,
con unas gotas de la solucidn de amoniaco (4.3) {viraje del indicads 4.7 de amanillo a arul).
Adadir 1 m & la solucién de dcido dirico (4.5) ¥ § ml de la solucidn de doruro de amonio
(4.6).

7. PRECIPITACION DEL OXALATO CALCICO

Afladir aproximadsmente 100 ml de agus. Heevir y ahadic de 8 2 10 gotas de solucidn ded indicador
(4.8) y, gota a gota, 50 mi de solucidn calicote de oxalato de amonio (4.4). S st forma on
precipieado, disolverio afiadiendo wnas gotss de dcidos dochidrico (4.1}, Neutralizar muy
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lertamenite con s solucidn de amoniaco (4.3), agitando contineameny ¢ hasta alcanzar oo pH de 4,4
2 4.6 {viraje ded indicador 4.3 d¢ verde 2 syal). Poner o vaso de precipitado al bao maria (5.2) y
mantenerdo birviendo duranee 30 mineston. Sacar el vaso de precipitado ded babo marta, dejario en
reposo duranee wna bora y Glorar sobee o crisol (5.1).

# VALORACGON DEL OXALATO PREC.AITADO

Levar & vaso de precipitado y of crisol hesta dhsnar por “ovopheno o exoeso de oxslaco de smonio
{lo que s podrd verificar comprobando s arsencis de doran en o agwas de lavado). Introducic d
aisal en o vaso de procipicado de 400 mi y disalver o precipicado coa $0 mi de dcido sulférico
caliere (4.7). Adiadir agoa al vaso de precipitado hasta 100 sl sproximadsmente.

Calcatar hasta slcanrar waa sesspersnaca de 70 5 $0* C y valorar, goea 3 gots con 1a solucidn de
permanganato {4.9) hasa gue d color rosa s¢ sasmenga duranse wa Jmisuto.
Sicnda » oot vobamnen,

9 CALCULOS
El comenado e cabcio (Ca) ded sbomo o3 igual a:

¥
CG(%)=n- omxom "—“-

sendo:

» = los ml de permangmmato wiiliz ados.

m=lmmidchmmcaraeag

v; = ¢ vohansew de 12 alicoota en mil.

v, = d volumes de 1s solocién de exr ocién en ml.

¢ = la molaridad de la solucide de permanganato en moles por hio.
Ca0 (%) = Ca (%} x 1,400,

Método 8.7
DETERMINACION CUANTITATIVA DEL MAGNESIO POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION
ATOMICA
i OBJETO
En o presanr docmmontn o exablece wa sdvods pars deverminae ] magnesio presents en extractos
de 2bonos.
1. CAMPO DE APLICAQON

E! presenee mirodo se aplica 2 los exiractos de abov.os CEE oboenidos con los mérodos 3.1y 8.3, en
Jot que hay que declarar e magnesio total y/ o ¢l magnesio solyble en agua, exceptuando los sbonos
decd Anexo de Ia Directiva (89/284/CEE) sobre cicmentos secundarios: tipo 4 (kiescrita), tipo §
(sulfato de magnesio) y tipo 7 (kicserien con mulfsto de potasio), & los que se aplicard d
método §.8.
Emmﬁndouapﬁaamdmbsmdeabmquwdmumm
tal que puedan interferic en la determinacidn complexométrica del magnesio.

3. PRINCIPIO
Una vez diluido d extracto de fortns sdecuada, se determina e tnagnesio por espectromerria de
absorcién avbmics.

4, REACTIVOS

4.1, Addo dochidrico dituido sproximadamente 1 M.

42 Acido darhidrico dilvido aproximadsmente 0,5 M.

a3, Solucidn parrte de magnesio de 1,00 mg por ml.

431, Disolver 1,013 g de sulfato de magnesio {(MgS0, . 7TH,O) en la solucita de icido dorhidrics 0,5 M

{(4.2) y seguir afiadiemdo cste dcido hasta alcanear 100 m),
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Aliernatiog 1: prssr 1 £5E g de brido de magnesio (MgO) previssaesse calcimado para eliominer Las
mhmmn-w&mqrnbmlmdkwylmdd:
dcido dorkidrico [ M (4.1). Uns ver disncles, trasvasar cusmricativassente 2 88 suastrzr aforado ce
1 000 ml, enrzsar con ages y homogensizar por agitsciia.

Alserastivg ): Soluciée pawéa comercial

El Liboramwio s seapousable ded comtrol de estas soluciones petrée.
Salucida de dorwre de emroccie

Disolver 75 g de dovero de eronico (SeCl; . 6H/0) cn una soluciém de icido dockidrico dilaido
{4.2) y Bevar 3 500 =l com eme minmo icido.

MATERIAL Y APARATOS

Especréanctro de sbsorcibn aniemico provisso de wna Haspara de magacsio y regniado s 285,22 om.
Liama de acetilcno y sire.

PREPARACION DE LA SOLUCION PROSLEMA

Viamse wirodos 8.1 y 8.3,

PROCEDIMIENTO

i o conermido declarado en magnesio (Mg} del sboso ¢3 superior sl 6% (» 10% de MgO), tomar
25 sl (V,) de la solucide de extraccidn (6] ¢ introducirla e mn matraz sforado de 100 ml. Eacaser
ocon agna. Homogeneizar. El facvor de dilacién serd D, = 100/V,.

Con mms pipets, somar 10 sl de 12 salucién de curracciéa (6) o de s solucién (7.1); imtrodacirks ea
wn matraz aforado de 200 md. Enrssar con Jo sobucidn de dcido clorhidrico 0.5 M (4.2).
Homogencizar, Facsor de dilacida: 200/10,

Diduir tsts soluciéa (7.2) con 1a soleciéa de dcido clorkidrico 0,5 M (4.2), hasta obeener wna

concrmracién correspondicnse o rango Spthns de medides del eapecerémesra (5.1). Siendo V; o
wolomen de la exxraccidn en l@ﬂﬂhﬂh&ﬁuﬂh = 100/V,,

La wolucida final dcberd contemer mn 10% v/v de 1a solucidn de doruro de extroncio (4.4).

Preparacién de la soluciés ea blanco

hwtddhuﬂmwbwdma&hmnﬂ-(m&
exraccide 8.1 w 0.3} y omitiendo daicamense la voms de muestra de shona,

Preparacidn, de las soleciones para trazer la carva patrda

Diluir 1a scluciéa patréa (4.3) con icido dlorhideicn 0,5 M;, preparar, como suisimo, § soluciones
m?hmﬁhc“pm“.dwm&mﬂm
(.1

Excas solucioncs deberda concener as 10% v/¥ de la solucide de donuro de estroncio (4.4).
Mediciones
Preparar o expocrdémetro (5.1) para medic 2 285,2 nm.

Pulverizar sucesivanente Las soluciones patrén (7.5), 1a solucidn dd problema {7.3) y la solucidn cn
blanco (7.4} levamdo ol instrumento con Is solucida que vays & medirse 2 continuacién. Repetir esta
operacién 3 veces.

Is curva pacrdn ponicndo en ordenadas of valor de cada una de las soluciones patrda
(7.5) en o capecrémenro y, em sbucisas, las concentraciones e magnesio correspondicnoes
expresads en pg/ml. Particado de ~eta carva, determinar ks concentracida en magnesio de la
muescra (7.3), emo e 3, ¥ la concameracidn de 1a solucién en blanco (7.4), exio o x,,.
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WAL LT e

L adcular s vavindad de magneno (Mg 0 de doxdo de magnesso (MgO) de La moe sira pariendo de
L soluconcs pairon ¥ wancado co cormes o cnayo o blanco . E contomdo en magneso (Mg) ded
shono on patoretne, o wusl a
- 110).D,.
Mg () = e 51D (2001101, 500 100

1 000.1 000 M

scTuicr
x, = la comorsaracdm de la soleadn probicnta dada ¢ (a2 cerva parrda, en gg/ml.
xy = L2 conoonrracdem de 1r solucon ca blanco dada e \a corva patrén, oa pg/ml.

D, = d facor de dducdn deipots de L dilacikin especificads cn d punto 7.1 Este sera igual 2
4 cosndo s exarzigan 15 rul. y 3 1 cuando 0o o huga i dikoodn
D; = o facoor de dilncxn dcd punto 7.3

M r la sarsa dr la smcerz ¢n d momouo de b2 cxraciéa, en g
MgO (%) = Mg (%)V06.

Mérodo 5.8

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL MAGNESIO POR COMPLEXOME TRIA

OBIETO

El presene docomento establecr un proaodisacmo para la decrminacdn ded magnesio o los
cxracros de sbonos.

CAMPO DE APLICACION

El presente métodu s aphica a los extractos de abonos CEE siguientet, para bos que sc csablece la

determmackon cusnmitativa del magneso total y/0 ded magnesio soluble en agua:

— abonos & L Directiva 767 116/ CEE.: sbonos simples nitrogenados de tipo 1 b {nitrate de calco
y dc magnewo), tipa 7 {mulfonitraro de magnesio), tipo § (abono nitrogenado con magnesio) y
abonos simples postasoos del tpo 2 (sal brima de potass enriquecida), tpo 4 (doruro de
potzso con magnesio) ¥ tpo 6 (wulfsto de potasio con sal de magnetio);

— abonos que figuran en o Ancxo de La Directiva (89/284/CEE) sobre clermumntos secunda-
o,

PRINCIPIO

Disoluadn del magnesio por uno de bos mévodos 8.1 y/o 8.3, Primera valoracidn con EDTA de
CA + Mg, on prevencia de negro de eriocromo T. Segunda valoracion am EDTA de Ca, en
provencia de caloring o de dckdo calconcarbinwco. Determiancidn del magnesio por diferencia.

REACTIVOS
Solucon patrdn de magnewo 0,05 svolar:

disalver 1,232 g de sulfaro de magnesia (MgSC.  TH;O) en La solucidn de dcido dovhidricn 0,5 M
{4.11) y lievar a 100 ml con oste mismo aada,

o

posar 2,016 g de oxido dc magnesio previamente cakanado para climinar aalquier recarbonata-
adn. Imroducirios en un vaswo de preapitado con 100 mil de agua. Adadir, mienoras s agita, anos
120 ml de dcido dorkidrico aproximadamente 1 M (4.12). Conscguida la disolucidn, trasvasar

cuantitativamentc 2 un matre sforado de 1 060 ml, enrasar y homogencizar. Jo ml de dichas
soluciones deberd contener 1,216 my de Mg {x 2,016 mg de Mg,

El laboratoro ha de onmrolar d otule de osta woluadn patron.

Sobucadm 0,05 molar de EDTA

Pesar 1861 g de sal dusodica dihdratada de 2ade  crilendiaminoterraacéteo
iCieH 1N, Na O, 2H,0), infroducirios en un vaso de preapitada de 1 000 ml vy disolver en
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amn 600 4 800 mi & sgua Trasvasar L solucdm cosntmativamente a un mau u aforado de
: D00 mi. Enrzsar y homogrmneirsr. Controlar exta solucda con la solucidn (4.1), exirayendo
20 ml de ewa wums y valorzndo scgtm 12 vécmca analitica doscrica ea ol pumo (7.2)

Un mi & La soluciéa & EDTA deberd conmesponder 51,216 mg de Mg (= 2,016 mg dc MgO)ya
1,004 mg de Ca (= 2 304 mg de C20) (véansc las observaciones de los puncos 10.1 y 10.6).

Solocate patrda de calco 0,05 molar

Pexar 3,004 g de carbonso de calao para anilres co weoo ¢ mroducirios on um vase de prociprtada
com 100 ml de apua Adads progresivamente, mwcrarss se agua, 120 mi de ixsdo dochidrico
sproximad pmenee pormal (4.12). Horrie para expuisar o anbédrido carbdaico, enfriar y orasvasar
Comi Tivanocte 2 wh macrar aforado de 1 1. Complerar o volumen coo agua y homogrneizar,
Coutrolar la cormespondencia de esta solockém con La solucién (4.2) scgin L2 wenica snalitica
7.3

Un nal de csta solociém debers contener 2,004 mg de Ca (= 2,804 mg de CaO) y coresponder a
1 ml de 1a solucidn de EDTA 0,05 meolar (4.2)

indecador calcoims

Merclar cosdadorssentr ea wn monero 1 g de calorina coa 100 g de doraro de soco. Unlizar
0.010 g de cwa mercla. Fl ndicador cambiars de verde 2 naranja Se deberd valorar hasta que sc
tndecador Moido calconcarb fmico

Disalver 0,40 g de dcido calconcarbéunico en 100 ml de metanol, Utilizar 3 goras de dicha solucida.
Esa solucidn se conserva esxtable durante 4 semanas sproximadamente. El indicador cambiari de
rojo 3 aml. Se deberd valocsr hasms oboener we srul sin reflejos rojos.
kndicador aegro de eriocromo T

Drolver 0,30 g de acgro de criocomo T en aa merda de 25 mi de propanol-1 y de 15 ml de
ericeanolamina. Esta solucion se conserva estable durante 4 scmanas sproxamadamente. Uilizar 3
s de esta yolucida, Este indicador cambiard de rojo 2 arul y deberd valorarse hasta que ¢
obtengs un arul sim reficjos rojos. Sélo cambiard ea presencia de ougnesio. Si fucra aecesario,
afader 1 ml de la solucidn patrda (4.1).

Ea presencia simahines d¢ calcio y de magnesio, o cakio sc combinard primero con d EDTA y, 2
comtinuackdm, con el magnesio. En tal caso, st valorards conjuntamente ambos clementos.

Solucién de ciamuro de potasio

Solucdn acuosa de KON al 2% (no & puede pipetear coa 1a boca. Véase 10.7).

Solucidn de hidrdxido de potasio y de cianuro de potasio

Disolver 280g de KOH y 66 g de KCN en agus, compictar o volumen haxa un hoo y
homogencizar.

Solucitn tampéa pH 10,5

En un matrar aforado de 500 ml, disolver 33 g de doruro de amonio en 200 ml de agua, sdadic
250 ml de amoniaco (densidad = 0,91), enrasar oon agua ¥ homogeneizar. Comprobar con
regularidad o pH de esta salucidn.

Acido dorhidrico diluido 1: 1

Un volumen de icido clachidrico (densidad 1,18} por un volumen de sgua.

Solucidn de &cido dorhidnico, aproximadamente 0,5 M.

Soluckdn {. dcdo dorhidrico, aproximadamente 1| M.

Solucidn de hidrdxido de sodio § M.

MATERIAL Y APARATOS
Agrtador magnético o mecinico.
Medidor de pH (pHmetra).
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5.1

3.

10.

10.1.

PRUEBA DE CONTROL

Efxcnar mna determinacién en aliceotss de 1as soluciones 4.1 y 4.3, de tal forma que s¢ tenga una
redaciédn Ca/ Mg aproximadasente ignal 2 La de 12 solucide problema. A tal clecto, extracr (a) de la
solucidn petrém (4.3 )y (b-a) de 1a solucién patrda (4.1), siendo (1) y (b} los mi de soluciéa de EDTA
wrilizados en Las dos valoraciones checruadas con la solacide problema. Este procedimicoto s6lo es
correceo si Las soluciones de EDTA, de calcio y de magnesio son exactamentr equivulentes. En caso
contrario, deberde checimarse las correccones pertimentes.

PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

%o mézodos 8.1 y 3.3

DETERMINACION CUANTITATIVA
Alicactss que han de exzraeyee

Damiro de lo posible, La slicwots deberd comemer cure 9 y 18 mg de magnesio (= 15 y 30 mg de
MgO).

Valoraciia ca preseacia de segro de erioccomo T

Extracr com la pipeta waz aliceota (7.1) de s soluciéa problons ¢ introduciris ea ea vaso de
precipitado de 400 ml. Newtralizar, stikizando o pHmctro, e exorso de dcido con la solucidn de
hidréxido de sodio § M (4.1 3). Dilwir con ages hasts waos 100 sl Adadir 5 il de solucién tampda
{#4.9}. El pH mcdida com of pHmetro deberd ser de 10,5 £ 0,1. Aladie 2 mil de solucidn de ciasuro
de pounsio (4.7) y 3 goras de imdicador aegro de eriocromo (4.6). Valorar con wna soludiéa de

EDTA (4.2), micwcras s¢ agita coa moderacida ea of agicador (5.1). {(Viéanse los puntos 10.2,10.3y
10.4). Siendo «b= ¢l mmaroro de ml de solucids de EDTA 0,05 molar.

Vilorscida ea preseacia de calocing o de icido calconcarbéaico

Extracr con 1a piprta wna alicoota de la soluciéa problema, igual 2 la wikizads para ls valoracién
amrrior, ¢ imroducira en wa vaso de precipicado de 400 ml. Neutrakizar, stilizando of plHmeoro, d
exceso de dcido con la solwcida de hidréxido de sodio 5 M {4.13). Dilsir con agna hasta wnos 100
ml. Adadic 10 ml de la solucida de YOH-KCON (4.8) y of indicador 4.4 & 4.5. Valorar con ana

solucidn de EDTA (4.2) micrtras st agita con moderacion ea o agitador {3.1). (Véanse los puntos
102, 10.3 y 10_4). Siendo «a+ ¢l mimero de ml de solucids EDTA 0,05 molar.

CALCULOS

hnhmmah"-deM(SQ&MﬂMdkﬁmhd
contenido del abono es igual a:
(b-a)x T
M
(b=a)x T
M

MgO (%) encl abono =

Mg (%)enel sbono =
sicnda:
2 = los ml de EDTA-0,05 molar wtilizados para la valoracion en presenciz de calcring o de dcido
calconcarbdnico.
b = los ml & EDTA-0,05 molar wiilirados para la valoracidn en presencia de negro de erio-

croma T.

M = la maxx de Ls muestra, expresada en gramos, preseme en la alicuota extraida.
T = 0,2016 x malaridad de 1a solucidn de EDTA /0,08 (véawe 4.2).
T = 06,1216 x molaridad dc 1a solucion de EDTAZ0,05 (véase 4.2).

OBSERVACIONES

La relacidn estequiamésrica EDTA /meral en los andlisis por complexometria siempreesde 1:1,3ca
oual sez La valencia ded metal y aunque o EDTA sea tetravalente. Por lo tasto, Ls solucidn de
valoracidn de EDTA y las soluciones patrdn serin molares v 00 sormales.
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Ce e adores GMPRXOMEtnoos socken ser scanblies al aire. La soluaén puede perder color
3 atae 1 s ahoraciom. Debera sfiadine entonces una o dos gotas de indwcador. Esto ocurre wobre
i um o aegro de enocramo ¥ o Aado calconcarbdmon.

o comphepos meLal-andecador son 1 veoes relativ amemte esuables y pucden tardar en viwar . Por ello
a deveran zhadio etamcote L dkimas gotas de EDTA y comprobar que 0o se ha superado d
nrap shadendo wns goa de La solucdn 0,05 molar de magnewo (4.1) o de calco (4.3),
cpecatmentr para d Cmplejo CHOCHOMO-MAZRCRIO.

£l virape dcd andhcador mo deberi observarse de arriba sbajo, sino horizontaiments 2 través de la
solacyn, y d vaeo de precipitado deber i colocarse sobee on fondo blanco en una posicén adecuada
con veladn s la bz El viczie cambién pocde obscrvarse faclacnir colocando d vaso de

preapnado sobre em vidno canerilado, akmobrsdo por decbajo con wna lut moderada (limpara
& 15 X}

Eser anilran requuere cierta expericencia y conviene cjercitarse, por cjemplo, observando los rirajes
de Les soluconcs paode 4.1 ¥ 4.3. Es prefenible que sca d misno anabaa ded laborarono quicn
chocrue Las desrrous acioncs.

Para tacitar o comrol de L equivalonca cmre Las soluciones paondn 4.1, 4.2 y 4.3 se pocde anlizar
wns sodocae de EDTA de deado garantirado (Trieisol 0 Normex, por ciemplo).

No deben vervase a s red de slcamesnilado (as soluciones que coonengan ciznura de potasio sn

haber ranthoriasdo previswnte o CLasro C8 WA CMBPREID OO, por cicmplo, por oxidacidn
con mpodorno sidico, desputs de alcaknirario.

Méodo 8.9

DETERMINACION CUANTITATIVA DE LOS SULFATOS

OBIETO

En d prescote documenro se establece un mévodo para determinar o arufre en forma de sulfso
presente on extractos de abonos.

CAMPO DE APLICAGON

£l prewente método s aphica 2 la determizacidn cuantitativa de los sulfstos presentes en las
extrscciones cfectuadas segun los métodos 5.1, 8.2, 8.3y 8.4,

PRINCIFIO

Determinacion gravimétrica de bos sulfatos por precipitacién en forma de sulfato de bario.

REACTIVOS

Acdo dorhidrico diluido {1:1)

Un volumen de dcido dorhidrico (densidad 1,18} poc un volumen de agua.
Clorurn de bario Ba(d;. 2H,;0 solucién acuoss de 122 g/l

Nurato de plata, solucién acuota de § g/l.

MATERIAL Y AFPARATOS

Cipsulas de porociana para incineracion.
Bafvo maria.

Esufa dec secado regulada 4 105 °C ¢ 1 °C,

Horno déarnica, con arculacdn de aire, regulado a 800 °C ¢ 50 °C.
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6. MROCEDIMIENTO

6.1 Prepataciéa de 1a solacitm

Con was pipets mumar swa slicucts de una de las solucionrs de extraccide mencionsdas en o
pumo 2 que comeags cmve 20 v 100 mg de S, o3 decir, cnere 50 y 250 mg de 5O,

Iatroducir enta sliceocs ¢8 wn vase de percipitade de capacidad sdecuads. Adadic 20 ml de dcido
doshidrics dilwide (4.1). Aladic sgus hamns 300 al.

Hervir Is solucidn, aladicade, gota 2 gets, spresimadamense 20 mi de bs solucidn de clorero de
haria (4.2) agirande cnfrpicamene ks solucida ca o vaso de precipitados. Comtimear La challicidn
durassc uans missses.

Poner ol balic sensts hisviends (5.2) ¢l vase de precipitade cubierso coa ma vidris de reloj dursae 1
hora. A cominuscidn, dejir ea sposs y s cilfiowe (apvenimedsmense 60 °C) hasa que o Nauido
sohrensdasee quede chw. Reticar del balbe marls y dejor enliriar.

Decantar ke salucide clars 2 wanis de on Glwe sin conizas de fliracide lencs. Lavar o precipieado
variss voors por decastaciin con wa velussen sdecuade de ague calicme. Seguir levando o
precipicado en of flvro hasts s clissinacidn de los cderures, lo cual st comprobard con ks solucide de
ainrsmo de placa (4.3).

€. Calcinacidn y pessie dd precipicade

Imroducir o flore con o precipitade co waa cipesla de pororians (S.1), prevismsesse tasada con
precisidn de 0,1 myg. Secar eu b exuifa (5.3) y calcinar 2 300 *C (5.4) aprexissad smemie, durase
medis hors, Dejar cnfiior en en desccader y pesar cun precisibn de 0.1 mg.

7. CALOULOS

Un my de sulfsso de bario corvesponde 2 0,137 mg de S 0 2 0,343 mg de 50,
El conaenido del sbont cn % de § e igual &:

$(%)=w.00137x L

XK=
5O, (%) = S{%)x 23

Sicado:

w = o peoo ded procipitado de sulfaw de barie, cu mg.
v, = o volumen de L3 solucidn de exrraccién, ea ml.
v = o volumen de Ly sliceots, en ml.

o = la mans de la muentra, en g

Mésado 8.10
DETERMINACION CUANTITATIVA DEL SODIO EXTRAIDO

1. OBJETO
En ¢ presente documeno st extablocr wa método de determinacién cuantitativa del sodio presenee
ea los extracsos de abones.

2 CAMPO DE AMVLICACION

El preseoar sésodo o aplica a bos sbonos CEE en Jos que, sepim lo dispursto en la Directiva
$9/284/CEE, hay que declarar o sodio.

3 PRINCIFIO

Tras haber dilwido comvenicatemense ¢ exuacto obeenido con Jos métodos 8.1 y/o 8.3, e
doxrminar por cspocramestia de coninidn de Lama of comteiido cun sodio de la solucién.
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REACTIVOS

Acids dorkidrico diluido (1:1)

Un volumeca de dcido dorkidrico (deasidad- 1,18) por us volumen de agua.
Nitrato de shominio, AKNO,),. H,O.

Choruro de crsin, CoCl.

Clororo de sodeo anbideo, NaQl.

Salucitn de dorwro de ocsio y de micrano de shaminio

£ wn matraz sfarado de 1 000 mi, disolver cu agma 50 g de choruro de cesio (4.3) y 250 g de nitrato
de slominio (4.2). Emrasar com agaa y homogrocirar por agitacitn.

Solocite patrim de sodio de 1 mg/ml dc Na
Ex wn matrar sforado de 1 000 mi, divolver cm agza 2,542 g dv: cloruro de sodeo (4.4). Aladir 10 ml

de hcido chorkidraco {4.1). Earasar con agaa. Homogrnaeizar por agitacién.,
MATERIAL Y APARATOS

Especardmctio de eovrndn de Rarms regulado a 5893 mm.

SOLUCIONES PATRON

baeroducr 10 wi de solucide pamia {4.6) en va matrar sforado de 250 ml. Earasar con agua.
H tar por agitecd

Conormuracida de s solocidn: 40 pg/ml de Na.

Exn mmraces aforados de 100 ml introducir 0, §, 10, 15, 20 y 25 mi de 1a solucion intermedia (6.1).
Adiadir 10 md de 1a solucidn {4.5). Encassr con agus. Homogeneizar por agitacida.
Comcraeraciéa de las soluciones: 0, 2, 4, 6, 8 ¥ 10 pg/ml de Na.

PREPARACION DE LAS SOLUCKONES PROBLEMA

Dependiendo del conenido en sodio previsible de la sobucidn de exxraccidn (5g de abono en 500 mb}
obeenida sigicado o método 1.1 o d método 3.1, cfecraar las diluciones vegin o siguicnte

. Facror de
(%} Na,0 (%) Na " D::- . . jrriehn
() te,} s witvd | easl
3—-S 2,2--3.7 10 50 10 100 50
5—10 3774 10 100 10 100 100
10—20 7.4—15 10 100 5 100 200
20—38 15—-22 s 100 5 100 400

La dilucién intermedia sc hard con agua. Para la dilucidn Anal, se afiadirin 10 ml de s solucidn
(4.5) en o matrar aforado de 100 ml.

Para una sucsiza de 1 g, anbipliquese por 5 la alicuota de La dilucién hinal (v,).

MEDICIONES

Preparar o espectrémetro (5.1} para efectuar mediciones de 5893 nm. Calibrar o apararo
midiendo [a respuesta de Les soluciones patrén (6.2). Regular después la sensibilidad del sparato de
forma que sc utilice totalmetste su excala cuando se emplee 1a solucién patrén muis concentrada. A
cominuaciéa, medir 2 respuesta de 1a solucion de La muestra que vaya a analizarse (7). Repetir la
operacién 3 veces.
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CALCULOS

Represcntar ba curva ptrés ponicndo en ordenadas Las mediss 3¢ Las respuestas de cada wna de las
solaciones patrém y, ea sbacisss, s comoestraciones correspondientes expresadas oo pg/ml A
partir de éma, calcular Ia concemtracitn e sodio de L solucide de 1a mucstra. Caloular 1s cantidad
de s0dio 3 partic de las solmciones patnds sewicndo ox ceenta Las diluciones. Expresar los resulcados
o porcemtajes de la meenra.

El porceataje €a sadio (Na) ddd sbono cs igual =
-2
(%} Na SL:—:%-‘“T

(RN O = (B} Nax 1,348
Seenda:
x = ia concomtraciém de la solucidn introducids ca o cpecadamctro, en png/ml.
v = ¢ wolmees de bs solucide de extraccidn, en i
v; = ¢ volumen de s shicuoes en s disvlucién imecrmodia, ca ml.
vy = d wimmrs de la diucids imermpdis, e sl
vy = o volumen de 1a slicoots en wl ca la dilucide Saal (cn 100 mi).
m = 2 sapss de bs mueeers, en g-=.
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