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2. L a  Estados miembros comunicarán a la Comisión Hecho en Bruselas. el 21 de enero de 1993. 
el texto de las disposiciones de Derecho interno que 
adopten en el ámbito regulado por la presente Directiva. 

Los destinatarios de la presente Directiva serán los 
Estados miembros. 

Por la Comiridn 

Mvlin B A N G W N N  

Miembro de la Comisidn 
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ANEXO 

OLIGOELEMENTOS 

EXTRACC16N DE LOS OLIGOELEMENTOS TOTALES 

En el presente documento se esublecc el método de extracción de los siguientes oligalcmenfos : bom 
total, cobalto toPL cobre toul, h icm toul. msnginw total, molibdeno total y zinc tornl. El ob j jvo  
conaiue m efcmw un mínimo de alncciones de loma que pued. d l i u n c ,  siempre que ello sea 
pmibk, el mismo a m c t o  pn deteminu el contenido total de cada uno de los oligalcmentos ciu- 
dos. 

UPO DE APLICACI~N 

El presente método concierne a los abonos CEE contemplados en la Dimtiva 891530lCEE del 
Coniep (I). m los que hay que declsnr uno o varios dc los si&cnter oligoelcmcnfos : bom, cobalto, 
cobre. h i m .  n u n y n o ,  molibdeno y unc. Se aplica a la deteminsción de cpdr uno de los oligale- 
m c n m  cuyos contenidos declandos sean i@es o i n l c t i m  al 10 %. 

PRINCIPIO 

Dirolucibn en icido clorhídrico diluido y en ebullkión. 

Nora: la ertncción es empírica y puede ser mis o menos completa según el pmducto o loa dem4s 
componentes del abono. En pniculm, pn deteminulos dióxidos de msnginno, 1 s  canti- 
ddcs e n n i d u  pueden wr muy inferiores a la d i d d  del manganeso contenido en el 
pnxlucto. Es rcsponsabilidul de los bbMnter  de abonos y . n t i n r  que el conmido decla- 
ndo conr~ponde efectivamente i la cantidad solubiliuds cn 1 s  condiciones del método. 

REACiWOS 

Solución de icido clorhidrico diluido, apmximadimente 6 M 

Mezclpr I volumen de ácido clorhídrico (CIH, d :  1.18) can l volumen de agua. 

Amoníaco concenrndo (NH40H, d :O,!?) 

A P A R A m  

Placa c a k k t o n  elktnca de tempcfitun rrgihble. 

Nota: Si se pmC la deteminyión del bom, debe descamrae el empleo de vidno de bomilicoto. 
Sen mis convcnicnte el uu, de teflbn o d ice  en h extracción por ebullición. Si sc utilizan 
detergentes que contengui bo- pn Isw los utensilios de vidrio. éstos dcbm aclanee 
cuiddonmente. 

PREPARACI~N DE LA whm.4 
Vh>e el método no 1 pirectiva iil535ICEE de h Comisión (DO no¿ 213 de U. 8. 1977. p. 111. 

PROCEDlMlENTO 

Toma de mucsm 

Pesnr utu cantidad de abano comprendi& enu. 2 y 10 g, dcpcndicndo del contenido dcclindo de 
elemento en el pmduno. Debe utilirnnc el cuadro siguiente para obtener una duc ibn  final que. una 
vez dilui& convcnimtemente, ac sitúe m el intemlo de medida de ud. método. Las mucsuis re 
prs r in  con una precisión de I mg. 

Contenido d c c l d o  de oligoelcmento en el ibono 
(W 
h(p.p de la toma de muestra (g) 

h í m  del elemento en 18 mms de muestra (m@ 

Volumen del mnno V (ml) 

Conmi&bn del elemento en el cancm (4) 

Introducir las romui de m u n m  en v u a  de p & p i h  de 2.50 ml. 

<O,OI 

10 

1 

250 

4 

O,OI a <S 

5 

0.5 a 250 

500 

l i 500 

5 a 10 

2 

100 a U)O 

500 

200 a 464 
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Disolución 

Si hien necesario, bumectar la toma de muestra con un paco de ngru. dadir  primenmcnte I 
volumen de ácido clorhídrico diluido (4.1) en m u e ñ w  fncciona y con ptccaución, a razón de 10 ml 
por gnmo dt abono utiliudo. luego añadir ap&~m.d.mente 50 &l de &.Tapnr el nro de precipi- 
tados con un d r i o  de reloj y mezclir. HeMr durante M minutos sobre la placa alehcton. Dejar 
enfriar. agitando de vez en cuando. TMYU.~ cuantitativamente S un mavu  alorado de 250 o 500 ml 
(véase el nudro). En-r con agua. Homo(lencizar. Pu i r  a través dc un f i lm s o  n un recipiente wco. 
Desechar Iw primens porciones del filtrado. El cxtncto h. de esur prfectameotc limpido. 

Proceder lo más rápidimentc posible s In determinación sobre p r v s  ~licuotm del filtrado clam. Si no 
es así. tapar el recipiente. 

O b s c r v d n  : extractos en los que re debe determinar el contenido de bam : deben wr Ilevidos n un 
pH comprendido entre 4 y 6 con amoníaco concentndo (4.2). 

La determinación de cada elemento se efectuará sobre p r v s  slícuocas adaptadas a los métodos npeci- 
ficos de cada uno de los elementos. 

Sobre una p n e  alicuota eliminar, si prxcde, los agentes quelnntcj o complejnntes orgánicos según el 
método 93. Se recuerda que esta climimción no w l e  aer nectutia en la determinación por erpeclro- 
meti* de absorción atómica. 

EXTRACCIÓN DE LOS OLIGOELEMENTOS SOLUBLES EN AGUA 

OBJETO 

En cl presente documento se establece el método de cxtncción de las formas rolubks en s p  de los 
siguientes oligalemrntos: bom. cobalto. cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc. El objetivo 
consiste en efccwat un mínimo de enracciones de toma que pueda utilizarse. siempre que wa 
posible, rl mismo cnrscta pan determinar el contenido de cada uno de estos oliplemcntos. 

CAMPO DE APLICAC16N 

El pmente método se aplica a los abonos CEE mntemplados en 1s Directiva 89IS301CEE. en los que 
hay que dcclanr una o varios de los oliplcmentos siguientes : bam, cobalto. cobre, hicn-o. manga- 
neso, molibdeno y zinc. Se aplica a la determinsción de cada uno de los oligalementos cuyos conte- 
nidos declandos sean iguales o inkriores al 10 %. 

PRlNClPlO 

La extracción de los elementos se efectúa agitando el abono en agua S una temperatura de 20 f 2 "C. 

Nora: L. extracción es empirica y puede wr más o menos completa. 

REAC'ílVOS 

Solución de ácido clorhidrica diluido. aproximadamente 6 M 

Mezclar I volumen de ácido clorhidrico (CIH. d :  1J8) con 1 volumen dc agua 

APARATOS 

Agitador rotatorio ajustndo S 35 a U) revoluciona por minuto, aproximadamente. 

pH metro 

Nota : Si w pred In determinación cuantitativa del bom pmwnte en el cxtncto, debe descartarse el 
uso dc vidtio bomilicstado. Para esta extncción pwde wr conveniente el tcflón o la sílice. Si 
w utilizan detergentes que contengan baratos para lavar los utensilios de ndrio, éstos deben 
aclprnrJe P tondo. 

PREPARACI~N DE LA M U ~  

Véase cl método no I [Directiva 77/535/CEE de lo Comisión (DO ne L 213 de 22. S. 1977. p. 1)). 
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PROCEDIMIENTO 

Toma de muntra 

Tomar una cantidad de abono comprendida cnve 2 y 10 g dependiendo del contenida en elemcnto 
que se espere enconmr en el pmducto. Debe utiliursc el w d m  siguiente p m  obtener una solución 
final que, una vez diluida convenientemente, se sitúe en cl intervalo de medida de cada método. Las 
tomas de muestra se ~ r i n  con una precisión de I mg. 

Contenido declarado de oligalcmento en el abono 
(@/o) 1 0 0  1 0,OIa <5 1 5.10 

Colocar In toma de muestra en un matraz de 250 ml o de 500 ml (según el cundra). 

Mua de la toma dc muestra (g) 

Masa del elemento en la toma de muestra (m@ 

Volumen del extracto V (ml) 

Concentración del elemento en el extracto (mgll) 

Disolución 

Afiadir apmximadamentc 200 ml de agua, si cl matraz es de 250 ml, y 400 ml de agua si es de S00 ml. 

Tapar el fnaco con cuidado. Agitar enérgicamente 1 mano para obtener una buena dispersión del 
producto. Colocar el matraz en el agitador (5.1). Tener el aparato en funcionamiento por espacio de 30 
minutos. Enmar con ayp. Homogeneizar. 

10 

I 

250 

4 

Preparación de la solución para la determinación 

Filtrar inmediatamente en un frasco limpio y seco. Tapar el frasca. Proceder a la determinación inmc- 
diatamente después de la filtración. 

5 

0.5 a 250 

500 

1 P 500 

Nora : Si se p d u j c x  un ennirbiimiento progresivo del extracto, efecniar una nueva extracción según 
7.1 y 72 en un matraz de volumen Ve. Filtrar sobre un matraz aforado de valumen (y, previa- 
mente scca en el que se habrán venido 5 ml exactamente medido de una solución de ácida 
clorhídrico ('). Intemmpir la filtración en el momento preciso en el que se alcanza la lima de 
enme. Homogeneizar. 

2 

100 a 200 

500 

200 a 400 

En estas condiciones el valor de V que figura en In expresión de resultados es : 

v - ve x W/(W-S). 

Las diluciones que figuran en Ir expresión de resultados se basan en este valor de V. 

La deteminación de cada clehento se ,efectuad en p n e r  dícuoms adaptadas a los métodos erpecí- 
ficos de cada uno de los elementos. ' 

En una pam alícuotn, eliminar, si pmcedc, los agentes quelmtes o complejantes orgánicos según el 
método 93. Se recuerda que esta eliminación no suclc ser necesaria cn la determinación par especuo- 
metda de absorción atómica. 

l. OBJETO 

En el presente documento se describe un método de eliminación de los compuestas orgánicos en los 
extractos de abonos. 

El presente mCtodo se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para las 
cuales se establece en la D i ~ c r i w  891530lCEE una determinación cunntitativa del elemento total y10 
del elemento soluble en .p. 

Nota : LP presencia de materia o&nica en pequeas cantidades casi nunca influye en las determina- 
ciones por npectmmeúía de nbwrcibn atómica. 



No L 113122 Diario Oficial de  las Comunidades Europeas 7. 5. 93  

3. PRINCIPIO 

Los compuestos orgánicos contenidos en una alícuota del extracto se oxidan con peróxido de hidró- 
geno. 

4. REACTíVOS 

4.1. Solución de ácida clorhídrico diluido, ~proximndnmente 0.5 M 

Mezclar I volumen de ácido clorhídrico (CIH, d :  1.18) con 20 volúmenes de agua. 

4.2. Solución de peróxido de hidrógeno ( H 2 0 ~ ,  d : 1.1 1). 30 % exenta de oligoelementos. 

5 .  APARATOS 

Placa cilefactoa elkctrica de temperatura regulable 

6. PROCEDIMIENTO 

Tomar 2$ rnl dc In solucmn de crtrnccian aguicndo el mctodo 9 1 o el mrtodo 9 2 e ~ntioducirloc en 
un vpso de preripitador de 100 ml Si sc trou dc lo cxtracchn 92, anndsr 5 ml dc la solucion de acido 
clorhidrico diluido 14.11. Añadir n continuación 5 ml de la solución de ~eróxido de hidmneno 14.21. . . - . .  
Cubrir con un vidrio de reloj. Dejar oxidar en frío durante aproximadamente 1 hora y, a continuación. 
heMr progresivamente y mantener en ebullición dunnte media hora. Si es necesario, añadir otros 5 
ml de pemxido de hidrógeno a la solución templada y proseguir la destrucción de los compuestos 
orginicos; después. eliminar el exceso de peróxido de hidrógeno mcdinnte ebullición. Dejar enfriar y 
tnu~sp:  cuantitativamente a un matraz afondo de SO ml. Ajustar al volumen con agua. Homogenei- 
zar. Filtrar si es necesario. 

Se contará con esta dilución al 50 % 1 la han  de tomar las alícuota y al calcular el porcentaie de 
oligoelemento del producto. 

Método 9.4 

DETERMINACIÓN CUANTITATIVA DE OLIGOELEMENTOS EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS 
POR ESPECTROMFIñlA DE ABSORCIÓN ATÓMICA 

(PROCEDIMIENTO GENERAL) 

l .  OBJETO 

En el presente documento se establece un método general pan In determinación cuantitativa por 
medio de la espectrometría de absorción atómica de determinados oligoelementos contenidos en 
extractos dc abonos. 

2. CAMPO DE APLICACIÓN 

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los 
cuales x establece en la Directiva 8915301CEE del Consejo una determinación cuantitativa de 
elemento total y10 elemento soluble cn agua. 

Las adaptaciones panicul~rer de este pmcedimicnto a cndn oligoelemento se especifican en los 
métodos telativos a1 elemento en cuestión. 

Nota : La presencia de materia orgánica en pequeñas cantidades casi nunca influye en las determina- 
ciones por espectrometría de absorción atómica. 

3. PRINCIPIO 
- - ~  

Tras un posible tratamiento del extracto para reducir o eliminar las sustancias químicas que interfie- 
ren, x diluye el extracto de manera tal que su conccntnción se sitúe en la zona de respuesta óptima 
del spectrómetro para una longitud de onda adnptsda 11 elemento en cuestión. 

4. REACTIVOS 

4.1. Solución de ácida clorhidrico diluido, aproximadamente 6 M 

Mezclar 1 volumen de ácido clorhídrico (CIH, d :  1.18) con I volumen de agua 

4.2. Solución de ácido clorhídrica diluido, aproximadamente 0.5 M 

Mezclar I volumen de ácido clorhídrico (CIH, d :  1.18) con 20 volúmener de agua 
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Salución de sal de Iantano. de 10 g de La por litro 

Este rePctivo se emplea para la determinación cuantitativa del cobalto, hierro. manganeso y zinc. 
Puede pmpanne a partir de : 

a) En un matraz aforado de I limo, vervr 11.73 g de óxido de lnntnno (Lazo,) en 150 ml de agua y 
añadir a continuación 120 ml de kido clorhidrico 6 M. Dejar que se disuelva y enrasar con agua. 
Homopwiur .  L. concentración de a r a  solución en ácido clorhídrico libre es 0.5 M. apmximada- 
mente. 

b) En un matraz atorado de 1 litro, disolver 26.7 g de cloruro de lantana heptahidratado (LaCIi 7H10) 
o 315 g de nitrato de Ianuno heuhidmudo [YNOi), 6H20] o 26.2 g de sulfato de Iantano nona- 
hidn tdo  [LASO& 9HiO) en 150 ml de agua; añadir 85 ml de ácida clorhidrico 6 M (4.1) y 
e n w r  con igun. Homogeneizar. La concentración de esu solución en ácido clorhidrico libre es 
0,s M. sprorimadamcnte. 

Soluciones pauón 

Pan su p m p c i 6 n .  véame los métodos de determinación cumtitativa propios de cada oligoelemento. 

Espectrómetm de absorción atómica capaz de recibir las fuentes que emitan las lincas características 
de los clementes csmdindos. 

Pan SU utilización, CI químico se ajustad a Las instruccione~ del fabricante del aparato y deberá estar 
familiarizado con su manipulación. El aparato debe)permitir corregir el fondo de llama, por si fuera 
necaario (Co y Zn). Salvo que se indique lo contrario en el método relativo a un elemento, los gases 
emplendos se& cl aire y el acetileno. 

PREPARAC16N DE LA SOLUCldN PROBLEMA 

Disolución de los elementos que deben determinarse 

Véanse los métodos 9.1 y10 9.2 y, si pmcede. el método 9.3 

Preparación de la solución de ensayo 

Diluir una nlícuota del extracto obtenido siguiendo los métodos 9.1, 9.2 o 9.3 con agua o k ido  clorhi- 
drico (4.1) o (4.2) de manera que se obtenga. en la solución final para la medida, una concentración del 
elemento en cucstión adecuada a la gama patrón empleada (72) y una concentración de ácido clorhi- 
drico al menos 0,s M apmximnd~mente, pero no más de 2.5 M apmrimadamentc. Esta operación 
puede requerir una o varias diluciones sucesivas. 

Tomar una alícuota de la última solución de dilución del extracto, siendo (a) el volumen en ml, y 
verterla en un m a w  afondo de 100 ml. Para la determinación del cobalto. hierro, manganeso y zinc, 
aaadir 10 ml de la solución de sal de lantano elegida (4.3). Enrasar con la solución de ácida clorhídrico 
0.5 M (42) y homogeneizar. Erra sed la solución final para la medida. siendo D cl fmor de dilución. 

PROCEDIMIENTO 

Preparación del ensayo en blanco 

Prepanr una solución en blanca siguiendo todo el proceso desde la extracción y omitiendo única. 
mente la toma de muestra de abono. 

Preparación de las soluciones patrón 

A partir de la solución patrón de m b a p  preparada según el método descrito p r a  cada oligoelemento, 
preparar, m nutnces a f o d o s  de LO0 ml, una serie de, como mínimo. 5 soluciones patrón de concen- 
tración creciente que correspondan al rango óptimo de medida del apparato. Si es preciso. ajustar la 
concentnción de ácido clorhidrico para que se aproxime lo más posible a la de In solución diluida 
para el ensaya (62). Para la determinación del cobalto, del hicrm. del manganeso y del zinc, afiadir 10 
ml de la misma soluci6n de sal de lmtana (4.3) que se haya empleado en (6.2). Enrasar con la solución 
de k ido  clorhidrico 0,s M (42) y homogeneizar. 

Mediciones 

Preparar el espctrómctm (5) para las mediciones y regular la longitud de onda al valor que se precise 
en cl mirodo propio del elemento que vaya determinarre. 

Pulverizar ms vcca sucesivas les soluciones pa.ubn (7.2). la solución problema (6.2) y la solución en 
blanco (7.1), anoundo c u h  resultado ; lavar n bndo el insmmento con agua dcstilndn entre cada 
pulverirnión. 
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R c p m c i r  I i  cuma p u 6 n  poniendo en ordctudss el valor medio de los muludoa dc cada una de las 
soluciona p u ó n  (72) kídoa m t l  espectr6mcuo y. m a k i s i s ,  l u  concentraciones comspondicntes 

P~~ de esta cum, determinar Iss mncenuicioaca de dicho elemento en la ~olución de ensayo X, 
(6.2) y m la solución en blanco & (7.l). Dichss concenuiciones se c x p d n  en wg por ml. 

El parrntaje de elemento (E) en el nbono cs i p l  a :  

E % del nbono - [(X, - &) x V x DI 1 (M x 10.) 

Si se hi seguido el mCtodo 9 3  : 

E % del abono - [(X, - Xb) x V xZD] 1 (M x 103 

siendo : 

E 1. cuitidad de elemento que se determine, crpresida m porcentaje del abono 

X, h concentración de la solución de ensayo (62), en &m1 

& h cuncmmción de 1s solución de ensryo en blanco (7.1), en )rg/ml 
V el volumen del eanuto obtenido con d método 9.1 o 92, en ml 
D d h a o r  c o m s p d i m t c  a I. dilución c k n i d r  cn 6.2 

M h nuan de IP toma dc m m m  realizada según el mCtodo 9.1 o 92, en p m o s  

Cálcuba del hcmr de dilución D : si (a,), (a& (a~), . . . (a$ y (a) son las alicuotas y (VI), ("3, (v,), . . . (rJ y 
(100) la volúmenes cn ml correspondientes a 1.s diluciones rrspct iw,  el fpctoc de dilución D s e d  
igual . : 

DETERMINACIÓN CUANTiTATiVA DEL BORO EN LOS 
BXTRACTOS DE ABONOS POR E S P E C I ~ O M E T R ~  DE LA AZOMETINA-H 

1 

En el pncnfe  documento se describe un método pan determinar el bom presente en los exiracm de 
abonos. 

El presente mCtodo se aplica a los enrncros de abona obtenidos pos los métodos 9.1 y 9.2 pan, los 
cuales r e u i b l m  cn h D i d v a  89153OKEE una determinación cuantitativa del elemento total 
(ham) y10 del elemento soluble en a p  (bom). 

3. PRINCIPIO 

El ión bonto forma, en contacto con una d u c i b n  de azomctina-H. un complejo amarillo cuya 
concmtnP6n se determina par rjpcvometda de absorción molccular a 410 nm. Los iones que 
puedan h&nr se enmLumnn con EDTA 

4.1. Solución m p 6 n  de EDTA. 

Introducir m un mmaz nforado de 500 ml que contenga 300 ml de agua: 

- 75 (r de vetato de amonio (N&00CCH3), 
- 10 g de sal dir6dicn del ácido etilendiaminovmscético (NslEDTA) 

- 4ü ml de &ido &tim (CHgOOH. d : 1,OS). 

En- a SW ml c m  ngus. Homogeneizar cuidadosamenfe El PH de la solución, comprobado con 
elcctmda de ndrio, ha de ser 4.8 I 0.1. 
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4.2. Solución de uanc<ina-H 

En un mmu ifondo de MO ml, i n d u c i r  10 m1 de la solución m p ó n  (4.1), 400 mg de azometi- 
na-H ( C , P I ~ N N ~ O & )  y 2 g de &ido ucórbico (&Ha6). En- y homopieiur. No han de prep- 
NK .poda cntidider de este mctiw por ser estable $610 durante d p o s  dlrs. 

43. Soluciones paón de bom 

43.1. Solución mdrr de bom (E) de 100 &ml 

En un maeu dondo de I 000 ml. disolver cn agua 0.5719 g de &ido bórico (H,BO,), @o con una 
precisión de 0.1 mg. E n m r  con agua S 1 000 ml, homogeneizar. Tnínwr  a un f n r o  de plútico pua 
guud.rlo m el fnprifico. 

43.2. Solución plr6n de trabajo de 10 flg del bom (E) por ml 

Introducir SO ml de la solución madrc (43.1) en un matraz aforuio de S00 ml. E n m r  con agua. 
Homo8tneinr. 

Bspcuómcm> de absorción molenilar. provista dc mkus dc recorrido óptico de 10 mm y rrgvlado 
pon v ibo j  a una longitud de onda de 410 nm. 

t 

6. PREPARACI6N DE LA SOLUCI~N PROBLEMA 

6.1. Disolución & k m  

Véame Ion mkDQa 9.1 y10 9.2 y. si p d e ,  el método 9.3 

6.2. Preparación de h solución de cnwyo 

Diluir en yu una alícuota del emncto (6.1), de manera que oe obtenga una concentración de bom 
apmpuda pn h determinación, según 7.2. Puede ser necesario hacer dos diluciones sucesivas. Se 
llamará D d hnor de dilución. 

63. Prepuacih de h wlución correctora 

Si la solución de ensayo (62) tiene color. prcpuar una solución conectara comrponditnte, vertiendo 
en un mamr de pl6tico S ml de& solución de ensayo (62), S ml de h solución tampón de EDTA 
(4.1) y S m1 de yu. Homogeneizar. 

7. PROCEDIMIENTO 

i 
7.1. Prepadón del ensayo en bhnco 

Preparar UN rdunón en blanco siguiendo todo el procesa dede la extracción y omitiendo única- 
mente la toma de muestra de abono. 

7.2 P rcpc ión  & *r soluciones p u ó n  

I n d u c i r  en una r r ie  de mitraces afondos de 100 ml, O. S, 10, 15.20 y 25 ml de h solución pauón 
de mi+ ( 4 3 9  E n n u r  wn agua a 100 ml y bomogenciznr. Eam wluciona contienen entre O y 2,s 
d m l  bao (B). 

73. DrJMollo del color 

I n d u c i r  en utu serie de m a w  de plótico S m1 de Irr soluciones p u ó n  (72), de h solución de 
enwyo (6.2) y del ensayo m blanco (7.1). 

Madi1 S ml de L wlución tamp6n de EDTA (4.1). M d r  S ml de la solución de u a i n i r u - H  (44. 

Homqleneinr y dumollu el color entre 2 horu y media y 3 honi en h oscuridad. 

7.4. Mediciones 

Medir h abahech de *. wlupono obtniidu lo dUpuMo en (73) y. si piorrde. de h aolu- 
u6n omccmn (63). a h Iwbad & ond. & 410 nm d i u n d o  d agua como rcfemcia. Eniwmr ha 
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Reprnaiu I i  c u m  p u ó n  poniendo en abscirrr Ins concentmiona de las soluciones pauón (7.2) y 
m ordrnidrs los valores comrpondientes de las nbsorbuicins (7.4), pmporciotudoa por el npccfroto- 

W n d o  de esta c u m  determinar la concentración de bom (B) de In solución en blanco m), la 
~ooñmmción de bom (B) de In solución de ensiyo (62) y. si es neccwrio, cuando la solución de 
cnmyo aig mlor. la concentrnabn comgid. de b. Pata CJwIar dicha concenmción, auruier el 
nbr de la sbsorbancia de la solución correctora (63) del vil01 de la absohncia de la solución de 
mr>.o (62) y determinar la conccnmcibn comgida de In solución de ensayo. La conccnuición de la 
sduci6n de e m q o  (62), o la misma mmgida, x llamad 0, y la mcenmción del cnsiyo en blanco 
(S). 

El p o ~ ~ t n u j e  de bom (B) del abono es : 

B - [(x - ~ h )  x v x DI / (M x 107 

Si se hi  xguida el método 9 3  : 

siendo : 

d porcentaje de bom (8) en el abono 
la mncenmción de la solución de ensayo (6.2) o 1. concenmción comgd.  de la misma, en 

& la mncenmción del ensayo en blanco (7.1). en &ml 
V el volumen del eancto okenido con el mhado 9.1 o 9 2  en ml 
D d hctor conespondiente a la dilución cfcccchiada en (6.2) 
M la m s u  de la toma de muestra d i d  con el método 9.1 o 92. en D m o S  

Cüculo del facmr de dilución D : si (a,) y ( a j  son 1 s  alicunsr sucesivas y (vi) y (v j  los volúmenes 
correspondientes a 1 s  diluciones respectivas. el factor de dilución D w d  i p l  a :  

D - (vdai) x (vda3 

DETERMINAC16N CUANmATNA DEL COBALM EN LOS 
EXTRACTOS DE ABONOS POR ESPBCTROMETRk DE ABSORC16N ATC>MICA 

fin,el p m n t e  documento x describe un mCtodo para la determinación del cobilto en los extractos 
de h o s .  

EL pnnite mClodo se apliu a los ennctos de abonos obtenidos por los m W o s  9.1 y 9 2  para los 
Nlkr u ntablcce en la Directiva 891530lCEE una dcteminición cuantitativa de elemento total 
(mbilm) y10 dd elemento soluble en ny. (cobalto). 

PRINCIPlO 

Um m m a d w  y diluidos los exiractos de forma adecuada, se determina cuantitativamente el cobalto 
por apamnieh ín  de absorción atómica. 

V&K el punto 4.1 del método 9.4. 

Solución de ácido clorhídrico, apmximadunente 0.5 M 

V k  el punto 4 2  del método 9.4. 

Soluciwa de sil de Iantano, de 10 g de (La) por litro 

V b e  el punto 4 3  del m h d o  9.4. 

Soluciona p u ó n  de cobalto 
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4.4.1. Solución nudm de mbilto de 1000 l y m l  

Bn un M & pcip i tdoi  & 2.50 m1 dirolver I (I de cohlto metálico, pydo con una pmisibn de 
0,I m.& m 25 ml de &ido clorhldrico 6 M (4.1). Calentar en placa a k h c t o n  h u t i  su completa diso- 
lución. Deju eafnir y vmnr cyultititimmente a un mun. .fondo de 1 000 ml. E n w  con agua. 
Homogeneizar. 

Introducir 10 ml de la solución madre (4.4.1) en un matraz a f o d o  de 100 ml. Ennrnr con la solución 
de &ido clorhídrico 0.5 M (42). Homopwirpr. 

S. APARATOS 

ErpeFuómmr, de &o& albmia : dru el punto S del método 9.4. El aparato debed estar provisto 
de un8 fuente de l i n w  camcttrisli~g del cobalto (240,7 nm) y de un comctor de fondo de llama. 

PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA 

Dimluciái &l &Ito 

Vhre el mCmdo 9.1 y10 9 2  y, si pmccde. el método 93. 

Repuación dc L. solución de ensayo 

Vhre el punto 6 2  del mCmdo 9.4. La solución de e y y o  debe contener un 10 % (vlv) de una wlu- 
ción de sd de h m o .  (43) 

RepMaón del ensayo en bianco 

Vhre d punto 7.1 del méiodo 9.4. RsIa solución debe contener un 10 % ("1") dc la solución de sal de 
Ianmo urilimds en 6.2. 

Vhre el pvnm 7 2  del mhodo 9.4. 

En el i n t e d o  @timo de deunninación comprendido enm O a 5 &m1 de cobalto (Co), i n d u c i r  
rrsputivmicnte m una amie de m.anas úordw de 100 ml : O,O.S, 1, 2. 3.4 y S ml de In solución 
de uibip (4.42). Si es necesario. ajuatu la concentración de &ido clorhídrico para que se aproxime lo 
m& posible a Ir de solución de en& M d i r  en cada m.rm 10 ml de L. solución de 4 de Ianuno 
utilitd. en (62b E n w  a 100 ml con Ir solución dc ácido clorhídrico O. S M (49. Homogeneizar. 
Estas solucione contienen mponiwncnte O. O>. 1, 2, 3, 4 y S &mi de cobalto (Co). 

Mediciones 

Vhre el punto 7 3  del mClodop.4. Reprnr el cspcuómctro (S) pm mlirpr Ips mediciones con una 
l o n g i ~ d  de onda de 240.7 nm. 

Vhre el punto 8 del mémdo 9.4. 

E1 porcentaje de cohlto (Co) en el abono n i y . l  n :  

C ~ % - [ ( X - X ~ ) X V X D ] I M X I O ~  

Si se ha sepido el método 9 3  : 

C o %  - [(X, - &) x V x XD]I(M x 10') 

siendo : 

Co L. cantidad dc cobalto (Co), m porcata+ del ibano 
X la concenmción de la solución de ensayo (6.2) en l y m l  
Xb la con~nimci6n de Ir solua6n de ensayo m blanco (7.1) en &m1 
V el volumen del ermRo obtenido con el método 9.1 o 9.2. en ml 
D el bcrn c m q o n d i m t c  a la dihicibn dcauh en (62) 
M la m r 9  de la toma de muestra obtenida con el mhodo 9.1 o 92, en p m o s  
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DaIaRMINAC16N CUANTITATIVA DEL COBRE EN LOS EXTRACTOS 
DE ABONOS POR BSPEClROMBTR~A DE ABSORC16N AT6MICA 

En el p m v  documento a describe un método para la determinación del cobrc en los extractos de 
abonos. 

CAMPO DE APLICACION 

El presente método K aplica a los extracm de abonos obtenidos por los métcdor 9.1 y 9.2 para los 
cuiles re establece en la D i d v a  89ISMICEE una determinación cuintitativa del elemento total 
(cobre) y10 del elemento soluble cn rgiu (cobre). 

PRINCIPIO 

Una vez tn* y diluidos los ex tncm de forma adecuada, se determina el cobre por espectmmctda 
de absorción atómica. 

Solución de &ido clorhídrico, &oximadammte 6 M 

Véase el punto 4.1 del método 9.4. 

Solucib de iUdo clorhidrico. npmrinudamente OJ M 

Véase el punto 42. del método 9.4. 

Solución de pcrbxido de hidrógeno (H20t d :  1.11). 30 %. exenta de oligoelemcntos. 

Soluciones patrón de cobm 

Soluciones m d r e  de cobre de I OW pg/ml 

En un m a w  dorado de 250 ml, disolver I g de cobre en polvo, pesado con una precisión de 0.1 mg, 
en 25 ml de ácido clorhídrico 6 M (4.1). Mndiendo S ml de solución de próxido de hidlógeno (43). 
Calcnrnr en p l r a  calefnctora hasta disolución completa. Dtpr  enfriar y transvasar cuantitativamente a 
un m s w  afomdo de 1000 ml. E n m r  con agua. Homogeneizar. 

Solución de &jo de cobrc de 100 &m1 

Inuoducir. en un matraz dorado de 200 ml, 20 ml de 1s solución madre (44.1). Enrasar a 200 ml con 
la solución de ácido clorhídrico 0.5 M (42). Homogeneizar. 

Eapcctdmeuo de absorción atómica : vkse el punto S del método (9.4). El aparato debe estar provisto 
de una fuente de linces cPncmiatias del cobre (324,8 nm). 

PREPARACI6N DE LA SOLUCI6N PROBLEMA 

Disolución del cobre 

Véase el método 9.1 y10 9 2  y, si procede, el método 9 3  

Fkpanción de la solución de ensayo 

Véase el punto 6 2  del método 9.4. 

Preparación del ensayo en blanco 

Vkse el punto 7.1 del método 9.4. 

Preparación de lu soluciones patdn 

VCrv el punto 7 2  del método 9.4 

En el intemlo óptimo de determinación comprendido entre O y 5 &m1 de cobre (Cu), inUoducir 
mpectivunmtc. en uiu a& de mmca afondor de 100 ml : 0,O>, 1, 2, 3.4 y 5 ml de la solución 
de mhjo (4.44 Si es n s a u i o .  ajurur la cmccnmción de kido clorhídrico pus que se aproxime lo 
m& poaibk a la de 1s wluci6n de ensayo (62). B i u u u  a 100 ml con La solución de &ido clorhíd~ico 
0.5 M (4.2). Homogcneiur. bar soluciones contienen 0.0,5,1,2,3,4 y S &mi de cobre (Cu). 
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73. Mediciones 

Véase el punto 73 del método 9.4. Prcprpr el espedmet io  (5) pan renliur las mediciones con una 
longitud de onda de 324.8 nm. 

Véase el punto 8 del método 9.4 

El porcenuje de cobre (Cu) en el abono se6 igual n : 

Cu % = [(X,-&) X V X  D ] I ( M x 1 0 4 )  

Si se ha seguida cl método 9 3  : 

Cu % - [& - &) x V x 2D] 1 (M x 103 

siendo : 

Cu la contidad de cobre (Cu), expresada en porcentaje del abono 

X, In concentración de la solución de ensayo (6.2). en & n l  

Xb la concentración de la solución de ensayo en blanco (i.1). cn pglml 
V el volumen del eancto con el método 9.1 o 9.2, en ml 
D el factor compondiente n la dilución efectuada en (6.2) 
M 1s mnsi de h toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en p m o s  

C6lculo del factor de dilución D : si (a,), (a& (a,) . . .W y (a) son las nlicuoms y (v,), (v& (vi), . . . (vi) y 
(100) las volúmenes comspondientes a las diluciones respectivs, el íactor de dilución D red igual a : 

D = (vilal) x (VA) x ( v h 3  x .  x . x . x (VA) x (loola). 

Mhodo 9.8 

DFTERMINACI6N CUANTiTATlVA DEL HIERRO EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS 
POR ESPECTROMETRfA DE ABSORCI6N ATÓMICA 

l .  OBJETO 

En el presente documento se describe un método p m  la determinación del hiem en los extractos de 
abonas. 

2. CAMPO DE APLICACI6N 

El p-nv método w aplica n las extractos de abonas obtenidos por los métodos 9.1 y 9 2  pan los 
  al es se establece en h D i k t i n  89/530/CEE una dcrerminsción~~antiutiva del elemento total 
(hierro) y10 del elemento soluble en r p  (hierro). 

t 

3. PRINCIPIO 

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se determina el hiem por especmmeuia 
de aboorción atómica. 

4.1. Solución de ácido clarhidrico, ~prorimadunente 6 M 

V é m  el punto 4.1 del método 9.4. 

4.2. Solución de ácido clorhidrico. apmximadamente 0.5 M 

Véase el punto 4 2  del método 9.4. 

4.3. Solución de p e h i d o  de hidrógeno (HzOb d :  IJI). 30 %, erenm de oligoelementos. 

4.4. Soluciones de sal de hntano con LO g de (l.) por litro 

Vésse el punto 4 3  del mémdo 9.4. 

4.5. Soluciones pstión & hiem 
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4.5.1. Solución mdrr de h i m  de 10W &ml 

En un msmz .fondo de SM) ml, disolver l 8 de alambre de h i e m  pum, pesado con una precisión de 
0.1 mg, en 200 ml de &ido clorhídiko 6 M (4.1), oñadicndo 15 m1 de disolución de peróxido de 
hidmgcno (43). O l e n m  en placa csleíuton hpsa disolución completa, dejPr enfriar y YervlJ.r cuan- 
t iutinmena . un m a n z  atorado de 1 WO ml. En-r con agua. Homogeneizar. 

4.5.2. Solución de uibpp de hiem de 100 vglml 

Introducir en un mstnz aforada de 200 m1 20 ml de la solución madre (4.5.1). Completar con la solu- 
ción de ácido clorhídrico 0.5 M (4.2). Homogeneizar. 

5 APARATOS 

Espccuómemi de absorción atómica : v h w  el punto 5 del método 9.4. El aparato debe estar provisto 
de una h m t e  de líneas características del hienu (248.3 nrn). 

6.1. Disolución del hiem 

V é w  el método 9.1 y10 9 1  y, si pracede, el método 9.3 

6.2. Preparación de la solución de ensayo 

Véase el puam 6 2  del método 9.4. La solución de ensayo debe contener un 10% (vlv) de una solución 
de sal de lmuno. 

7. PROCEDIMIENTO 

7.1. Preparación del ensap en blanca 

Véase rl  punto 7.1 del método 9.4. La solución de ensayo en blanco debe contener un 10 % (vlv) de la 
solución de sal de Innbno utilizada cn 6.2. 

7.2. Preparación de las soluciones patdn 

Véase el punto 7 3  del mé<odo 9.4 

En el i n t e d  óptimo de determinación comprendido enüe O y 10 p d m l  de hierro (Fe), introducir 
rerpectivnmenu, en mtraces aforados de 100 ml : 0, 2, 4. 6, 8 y LO m1 de la solución de trabajo (4.5.2). 
Si es necesario. qimm la concentración de ácido clorhídrico paca que se aproxime lo más posible a la 
de Ir solución de ensayo. Añadir 10 ml de la solución de sal de Innuna utilizada en 62. Enrasar con la 
solución de &ido clorhidnm 0.5 M (4.2). Homogeneizar. Estas soluciones contienen, respectivamente, 
0, 2, +, 6. 8 y 10 pg/ml de hieno ve). 

73. Mediciones 

V é w  el punm 7 3  del método 9.4. Preparar el cspecuómeüo (S) para realizar las mediciones con una 
longitud & ond. de 2483 nm. 

8.  CALCULOS 

Véase el punto 8 del método 9.4. 

El porcentnjc de h iem (Pe) en el abono es igual a : 

Fe% = [ ( X - X b ) x V x  D)]I(Mx 1 0 )  

Si se ha repida el método 9.3 : 

Fe % - [(X, -Xb) x V x 2D)]I(M x LO') 

siendo 

F, la cantidad de hiem (Fe), expresada en porcenlaje del abono 

X, 1s concentración de la solución de ensaya (64 ,  en pg/ml 

Xb la c o n c r n u ~ c i h  de la solución de ensayo en blanco (7.1). en p d m l  
V el volumen del extracto obtenida con el método 9.1 o 9.2, en ml 
D el factor mmspondiente a la dilución efectuada en (6.2) 
M In masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos 

Cálculo del k t o r  de dilución D : si (a,), (SS, (a), . . . (a;) y (a) son las alícuom y (vi), (VA (v3) . . ... (n) y 
(100) los volúmenes c o ~ p n d i r n t c s  n los diluciones respectivas, el factor de dilución D scd igual a : 

D - (vda,) x (vh.3 x (v%J x .  x. x .  x (vila;) x (100h). 
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D!?I'ERMINACIÓN CUANTITATNA DEL MANGANESO EN LOS EXiRACTOS DE ABONOS 
POR ESPECTROMETR~A DE ABSORCIÓN ATOhilCA 

O B J r n  

En el p m t e  documento x describe un método pan determinar el manganeso presente en los 
extractos de abonos. 

CAMPO DE APLICACIÓN 

El presente método se aplica a loa exuactar de abonos obtenidos par los métodos 9.1 y 9.2 para los 
cuales x establece en la Directiva 8915MICEE una determinación cuantitativa del elemento total 
(manganeso) y10 del elemento soluble en agun (manganeso). 

PRINCIPIO 

Una ver tratado y diluido el extracto de foma  adecuada. x determina el manganeso por espectmme- 
tris de absorción ,atómics. 

Solución de ácido clorhídrico, aproximad.mente 6 b 
Véase el punto 4.1 del método 9.4. 

Solución de ácido clorhídrico, aproximadamente 0,s M 

Véase el punto 4.2 del método 9.4. 

Soluciones de sal de lantano de 10 g de (la) par litro 

Véase el apartado 4.3 del método 9.4. 

Soluciones patrón de manganeso 

Solución madre de manganeso de 1 000 pglml 

En un matm nforado de 250 ml. disolver I g de mnngancso en polvo, paada con una precisión de 
0,I m& en 25 ml de ácido clorhídrico 6 M (4.1). Calentar en un. piaca cdefactota hasta disolución 
completa. Dejar enfriar, transvasar cu~ntitativamentc a un matraz afondo de 1000 ml. Enfnsar con 
agua. Homogeneizar. 

Solución de trabajo de manweso de 100 pglml 

En un matraz aforado de 200 ml, dilui; M ml de la solución madre (4.4.1) con la solución 4e ácido 
clorhídrico 0,s M (4.2). E n m r  con la solución de ácido clorhídrico 0.5 M (4.2). Homogeneizar. 

APARATOS 

Especuómetm de absorción atómica: véase el apartado 5 del método 9.4. El aparato debe estar 
provisto de una hiente de líneas caractetisticas del manganeso (2789.6 nm). 

Disolución del manganeso 

Véase el método 9.1 y10 9.2 y, si procede. el método 93. 

Preparación de In solución de ensayo 

Véase el apartado 6.2 del método 9.4. La solución de ensayo debe contener un 10 % (vlv) de una solu- 
ción de sal de lantano (4.3). 

PROCEDIMIENTO 

Preparación del ensiyo en blanco 

Vkse el punto 7.1 del método 9.4. Li solución de ensayo en blanco debe contener un 10 % ("1") de la 
solución de sil de l m m o  utilinda en 62. 
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72. Prepncibn de Ipr soluciones p a ó n  

Véue el punto 7 2  del método 9.4. 

En el intemlo óptimo de determinación comprendido entre O y S d m l  de mnnpneso (Mn), i n t d u -  
cir, tcspcnivamente, 0.0.5, l. 2, 3. 4 y 5 ml de la solución de mb+ (4.42) en m i m m  *fondos de 
100 ml. Si es necesuio, ajustar la concenmción de ácido clprhídnco pui  que re apmnme lo más 
posible n h de I i  solución de ensayo. M d i r  a cada mamz 10 ml de 11 solución de u l  de hntano 
utilizada en 6.2. E n w  con la solucibn de ácido clorhídrico 0,s M (42j  Homogeneiur. %m solu- 
c iona contienen, rrapctivsmente, 0, 0.5, 1, 2, 3, 4 y 5 &ml de m g a n n o  (Mn). 

7.3. Mediciones 

V6ue el punto 7 3  del método 9.4. Preparar el especaómetro (5) p r a  realizar IP mediciones con una 
longitud de onda dc 279,6 nm. 

Véase el punto 8 del método 9.4. 

El porcentaje de manganeso (Mn) en el abono es i y a l  a : 

M " % - [ & - X b ) x V x  D ] I ( M x  10') 

Si se ha seguido el método 9 3  : 

M " % - [ m - X b ) x V x 2 D ] I ( M x  10) 

siendo : 

Mn la cantidad de manganeso (Mn), nipresada en porccntaie del abono 
X, la concentración de IP solucibn de ensayo (6.2), en bg/ml 
Xa la concentración de la solución de ensayo en blanco (7.1). en &ml 
V cl volumen del extracto obtenido con el método 9.1 o 9.2 en ml 
D el factor comspondicnte a la dilución efectuada en (6.2) 
M la masa de la toma dc muestra obtenida con el mttodo 9.1 o 9.2 en p m o s  

Cáiculo del k t o r  de dilución D : si (a,), (a& (a3 . . .(a;) y (a) non las aiícuous y (y). (vj,  (v$ . . . (vi) y 
(100) los volúmenes correspondientes o las diluciones respectivas, el factor de dilución D sed i p l  a : 

DETERMINACI6N CUANTITATIVA DEL MOLIBDENO EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS 
POR ESPECTROFOTOMETRh DE UN COMPLEJO CON TIOClANATO AMÓNICO 

En el p m n t e  documento se describe un m é t d o  para la determinación del molibdeno en los 
extractos de abonos. 

2. CAMPO DE APLICACI~N 

El p m n t e  método x aplica n los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 p r a  los 
cuales x establece en la D i w t i ~  891530lCEE una determinación cuantiutin del elemento total 
(molibdeno) y10 del elemento soluble en .slp (molibdeno). 

3. PRINCIPIO 

En medio ácido, el molibdeno (Mo) forma, con los iones SCN. un complep [MoO(SCN)d- '. El 
complejo molibdico r extrae por medio dcl acctato de n-butilo. Las iones que interfieren. como el 
hierm, se climinsn en hsc acuosa La colonción amarillo-anannjada se determina mediante espectro- 
metría de absorción molccular i 470 nm. 

4.1. Solución de ácido clorhídrico, spmnmnbmente 6 M 

V¿ue punto 4.1 del método 9.4. 

42. Solución de 70 mgll de cobre en medio clorhídrico LJ M 

En un matraz dolorndo de 1000 m l  disolm 275 mg dc s d h t o  de cobre (CUSOI S H Z O ~  p e d o  con 
una precisión de 0.1 m& con 2.50 ml de la rdwión  de ácido clorbídnco 6 M (4.1). En- con apta y 
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43. Solucibn de &ido d h i c o  de SO g/l : 

En un mauu ú a d o  de 1000 m1 dúdrcr en yiu SO g dc &ido ~ 6 h i c o  (QHi06). Ennrnrnr con 
agua, h o m o p e i m  y conxrvir m el úigorífico. 

4.5. Solución de tionuuto de amonio OJ M 

En un mauu ifondo de 1000 ml, disolar en agua 15.224 g de N W C N .  Ennrnr con agua, homoge- 
nciur y coarrrnr m un münr topcio. 

4.6. Solución de clomm estannoso de SO gJi en medio clorhidrico 2 M : 

Debe pm- m el i n o  y cwir pcdcctamcnte dan.  Utilizar C ~ O N I O  estannoso muy pum, de lo 
contrario L. solunch no e a d  limpidr 

Pira I i  p m p d ó n  de I 00 ml de solucih, d b k r  5 g de clomm estannoso (SnCl22HIO) en 35 ml de 
la solución de tido clorhidrico 6 M (4.1) Madir 10 ml de la solucibn de cobre (4.2). Completar hasta 
100 ml con yiu y homogtneinr. 

4.7. Soluciones ptrÓn de molibdeno (Mo) 

4.7.1. Solución mdre  dc molibdeno (Mo) de 500 pglml 

En un muu ifondo de 1 000 ml. d i s d m  0 920 g de molibdato mónico [(NH&Mof& 4HiOI 
pesado un uni prrciaión de 0.1 m 5  con el uido clorhidrico 6 M (4.1). E n m r  con esta misma solu- 
ción y honqmeimr. 

4.72. Solución intcmcdii de molibdeno (Mo) de 25 pg/ml 

En un mauu de 500 ml. introducir 25 ml de la solución madre (4.7.1). Enrasar con ácido clorhidrico 
6 M (4.1) y homagcncirnr. 

4.73. Solución de mb.p de molibdeno (Mo) de 2.5 pg/mi 

Introducir 10 ml dc solución purón inmmedia (4.72) en un matraz .fondo de 100 ml. Ennsar con 
ácido clorhidrico 6 M (4.1) y homogeneizar. 

5.1. Ea@mem de absorción molecular. regulado n 470 nm y provisto de cubem de recorrida óptico de 
20 mm. 

5.2. Embudo dc dccuiucib de 200 o 250 ml. 

6. PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA 

6.1. Disolución del molibdeno 

Vhee el m¿lodo 9.1 y10 9.2'~. si p y d c ,  el método 9 3  

62. Prepnción de I i  solución de ensayo 

Diluir uru dcuotl del mrsno (6.1) c m  L. solución de ácido clorhídrico 6 M (4.1) p r a  obtener una 
conccntnción dmu& de molibdcno &lo) Se l l m s d  D al factor dc dilución. 

Tomar una dlcuotl (a) de L. 6ltinm sol& de dilución, que contenga en& 1 y 12 pg de molibdeno 
(Mo) e introducir*. m el embudo de decmtxibn (5.2). Completar hasta 50 ml can la rolucibn de ácido 
clorhidrico 6 M (4.1). 

7.1. F'rcparación del ensayo en blanca 

Prepamr una solución en blanco siguiendo todo el proceso desde la enncción y omitiendo únia- 
menie L. toma de muestra de abono. 

7 1  Pmp.ncibn de I i r  soluciones de L. xric p d n  

F'rcpnr. como mínimo. una xrie de 6 ducioncs de contenido creciente que comspan&n n la zona 
óptima dc rcspunu del ap.nto. 

En el i n t d o  eomprrndido enm O y I U  M de molibdcno (lío), inuoducir. mpcctivamente. 0, L. L 
3.4 y S m1 de h wlucibn de mhp (433) m lo8 mbvdor de deantuión (5.2). C o m p h  huta SO 
ml mn el kido doibidiico 6 M (4.1). Los mibudos contienen. mpectivunente. 0, L5, 5.0. 7,S, 10 y 
iy de dcmdibdn io  (Mo) 
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73. D e s u d o  y x p n c i ó n  del complejo 

En & embudo (U) (7.1) y (72) inidir en orden rucnivo : 

- 10 ml de la solución de cobre (42). 
- 20 ml de la solución de &ido d r b i c o  (43). 

H o m o ~ n e i m  y n p m r  2 o 3 minutos. Madir : 

- 10 ml de .eetuo de n-butilo (4.4). con la pipeta de 
- 20 ml de la solución de tiociuuto (4.9. 

AgiW dunnte 1 minuto pon nmier el complejo en 1s hse orgánica ; dejar deuntar; w la sepan- 
ción de Iir d a  fases, v w i s . r  toplmcnte la fire acuosa y dcsechd.. Lavar a mntinuuión la h8e 0r6-  
n i a  con : 

- 10 ml de la solución dc clamro ncpnnoso (4.6) 

AgiW dunnte I minuto. Dekr decantar y eliminar por completo la fase acuosa. R c c o ~ r  la fase o r 6 -  
n i a  en un Nbo de ensayo, lo que permite reunir las gous de agua en suspensión. 

7.4. Mediciones 

Re+ la loyirud de onda a 470 nm y utilizar la solución de I i  gama pauón de O p g h l  de molib- 
dem, (Ma) o akmci.. Medir y anom la absorbuicia de lis soluciones p u ó n  (7.2). de ensayo en 
b l m o  (7.1) y de ensayo (6.2). 

Reprrrtnur I i  c u r a  p u ú n  poniendo en abscbs lis masas comspondientcs de molibdeno (Mo) de las 
soluciones pauón (74, expresadas en ~rg, y cn orden& los n l o m  corrcspondicntcs de las absorban- 
cias O, d8&s por el npcUofotomém. 

PPItiendo de nu c u m  p a d n ,  determinu la muu de molibdeno (Mo) en In solución dc ensayo (62) y 
en la de ensayo en blanco (7.1). Dichis masas se Ilamadn, mpectiwmente, 6) y &) 

Si se ha seguido el método 9 3  : 

Mo % - [(X - Xb) x Vía x 2D] 1 (M x 10') 

siendo : / 
Mo la cantidad de molibdeno (Mo) expresada en porcentaje del abono 
a el volumen dc nlicuots tomada de la última solución de dilución (6.4, en ml 
X, la muu de molibdeno (Mo) en la solución de ensayo (62h en ~rg 

Xb la muu de molibdmo (Mo) m el ensayo en blanco (7.1). correspondiente al mismo volumen (a) 
que la dicuma de ensayo (6.2), en t t ~  

V el volumen del cluic<o obmido con el método 9.1 o 9.2, en ml 
D el factor connpondiente a la dilución efectuada en (62) 
M la muu de In toma de m u n m  obtenida con el método 9.1 o 9 2  en p m w  

CUculo del h r  de dilución D : si (a,) y (a3 son las allcuous sucesivas y (v,) y (1'3 los volúmcnes 
comrpondientcs i las diluciones mpcnivas, el factor de dilución D sed igual a :  

D - (VIIPI) x (vda3. 

DKI'ERMINACI6N CUANTITATIVA DEL ZINC EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS 
POR ESPECTROM~IR~A DE ABSORCI~N AT6MICA 

l .  OBJETO 

En el p-nte documento se describe un método pm la detcminación del zinc en los e.U.ctos de 
8t.mm. 

El puen te  mémdo x aplia 1 los mnc<os .bonos obtenido. por los métodos 9.1 y 9 2  pm los c d e s  
x apblea m la Dimtiva 89/530/CEE w d e t c r m i ~ ~ ~ i b n  cuantitatiw del demento toul (zinc) y10 
del elemento soluble m a y s  (zinc). 
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3. PRINCIPIO 

4.1. Solución de ácido clorbldrico. apmrimdimcntc 6 M 

VCpgC el punto 4.1 del métoda 9.4. 

42. Solución de icido clorbidrico, apmim8dnmcntc 0 3  M 

Véise d punto 4 2  del mClodo 9.4. 

43. Soluciones de sal de Ianuno de 10 g de (La) por litro 

Véese el punto 4 3  del mClodo 9.4. 

4.4. Solucioner p u ó n  de zinc. 

4.4.1. Solución madre de únc de I WO liyml 

En un muu ifondo de 1 000 ml, dirolver I g de zinc en polvo o en placas. pua& con una 
de 0.1 m& en 25 ml de &ido clorhidnco 6 M (4.1) despuCs de In disolución completa, e n n u r  a I 000 
ml con lyr Homwneizar. > 

4.4.2. Solución de vrb.p de Bnc de 100 &ml 

En un muu ah& de 200 ml, diluir 20 ml de 11 solución (4.4.1) con la solución de ácido clorhi- 
drim O S  M (42). En- con la solución de ácido clorhídrico 0.5 M (4.2). Homogcneimr. 

S. APARATOS 

%pctlbmchn de ibrc ión  at6miu : vCiw el punta S del método 9.4. E1 ipiatü debe cstai provisto 
de una fumtc de línea caocuht ius  del zinc (2138 "m). El ~ p m d o  debed estar pmristo de un 
corrector de fonda de llama. 

6. PREPARACI~N DE LA SOLUCl6N PROBLEMA 

6.1. Disolución del nnc 

Véasc el método 9.1 y10 9 3  y. si pmcede, cl método 93. 

6.2. P r e p . ~ i ó n  de h solución de ensiyo 

V k  el punto 6 2  del m+ 9.4. La solución de enayo debe contener un 10 % (vlv) de un1 d u -  
ci6n de YI de Imuno. 

7.1. Prepinción del ensayo en blanco 

V é w  el punto 7.1. del método 9.4. L. solucibn de ensiyo en blanco debe contener un 10 % (v/v) de 
la solucibn de YI de lantano utilimda en 62. 

7.2. Pmp~nción de l e  soluciones pmbn 

V é w  el punto 7.2 del miedo 9.4. 

En el intcmlo óptimo de detenninación comprendido c n m  O y S &ml de zinc (Zn). inooducic. 
mpetivamcnu, 0, 0,s. 1, 2, 3. 4 y 5 ml de la solución de mbajo (4.42) en nutraces afo& de 100 
ml. Si es necauio, a* h concenmcibn de &ido clorhidnco pn que re ipmrime lo d a  posible a 
la de la solución de ensayo. A ñ d r  en cada nulnr 10 ml de h solucibn de a4 de h u n o  utiliud. en 
6.2. E- mn 11 solución de &ido clorhidnco 0.5 M (42). Homogcneinr. 

Estas soluciones mntimcn. rcspeefivimentc, O, 0.5, 1, i. 3, 4 y 5 &mi de zinc (Zn). 

Vtoe d punto 73 del m&o& 9.4. Repm el npcctióiiumi (S) pan r u i i z n  ha mediciones con uru 
l o n @ d  de on& de 213.8 nm. 
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V C w  cl punto 8 del micodo 9.4. 

El porcen* de zinc (Zn) en el abono n igual a : 

Zn % - [(X, - Xb) x V x DI / (M x 10.) 

Si x ha seguido cl mCtodo 9.3 : 

Z n %  =[&-Xb)  x V x 2 D ] / ( M x  10.) 

siendo 

Z. lo cantidad de zinc (Zn), expresada en porcentaje del abono 

X, la concentración de la solución dc ensayo (6.2) en (rglml 

Xb IP concentrsción de la solución de ensayo en blanco (7.1). en vglml 
V el volumen del exvocto obtenido con el método 9.1 o 9.2. en ml 
D el factor correspondiente a In dilución electuada en 6.2 
M IP masa de In toma dc m u a t n  obtenida con el método 9.1 o 9.2 en gramos 

Cálculo del factor de dilución D : si (a,). (a& (a,) . . . (a,) y (a) son Iss alicuotar y ("0, ("S. (e) . . . (v,) y 
(100) los volúmenes correrpondientes a las diluciones rerpectivss, el factor de dilución D sera igual a : 
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