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MINISTERIO DE AGRICULTURA

ORDEN de 28 de fulio de 1872 por o que se esta-
biecen los métodoy ohicicles de gndlisis de pro
ductos fertilizantes v afines.

Hustrisimos sefiores:

La Orden de este Ministeric de 10 de junio de 1870 t-Boletin |

Oficial del Estados de 20 de junio, complementaria del Dacrata
de 17 de agosto de 1948 («<Boletin Oficial del Estados de 22 e
septiembre), sobre ordenacidn y conirol de fertilizantes,y pro-
ductos afines, en sus articulos nameros 683 y €0, respaciiva-
mente, prevé ei establecimients, por Ia entonces Direccidén
General de Agricubtura, de los métodos oficiales de analisis
gue deboran utilizarse para estas primeras materiags para la
agricultura. -

Se han llevadc s cabo los trabajos conducentes a la Tevi
slén de los antiguos métodos oficiales para analisis de abonos
aprobadcos por Orden de este Ministerioc de 20 de abril de 1853,

En dichos trebajos han participado los representantes de los
diversos sectores intercsados en el seno de la Comisidn Perma-
nente do Fertilizantes, adscrita a la Dircccion General de Ia
Producclén Agraria.

La finalidad de los métodos oficiales de andlisis de productes
fertilizantes y afines ha sido la de unificar v mejorar las nor-
mes previas existentes y ampliarlas & una extensa serie de pra-

ductos para los cuales no oxistia una normativa de andlisis

oficiales. Como consecuencie do un large proceso de estudio
¥ de evaluacidn experimenta! de métodas, asi como de su via-
bilidad de aplicacion por los Laboratorios oficiales y de FEnti-
dades privadss, se ha 'llegade a la elaboracion de esta primera
serie de normas que comprenden los métodos fisicos ¥ gquimicos
pars determinacion del agua, nitrégeno, fosforo y potasio, que
han sida revisedes y aprobadas por la Comisién de Métodos
Oficiales de Analisis de este Ministerio, sreada por Orden dae
§ de abril de i872,

En consecuencia y con el informe favorable de la Organiza-
eién Sindical, tengo a bien disponer: :

Art'culo primers.~—Se aprueban los méiodos oficiales de
analisis de fertilizantes y productos afines propuestos por la
Direccién General de la Produccidn Agraria, cuyo texto se acom-

‘pafle comoe anejo & la presente Ordem, y que incluye las normas
¥ métodos pars la determinsacién del nitrégeno, fésfore y

potasio. -

Seran de aplicacién pera iodos los analisis oficiales de fer-
tilizantes y afines que se destinen a cunsubw en agriculturs
en ol Interior del pafs tznte de produccion nacional como de
importacién.

Articulo segundo.—Estos métodos oficiales gerdn de uso obli-
gatoric en Jos laboraiorios de este Ministerio de Agricultuva
pars anélisls de fertilizantes ¥ producios afines, a efectos de
su garantla, de acuerdo con la Orden ministerial de 10 ile
junio de 1870 sobre crdenacitn y control de estas primeras ma-
terias,

Articule tercero.—Sers preceptivo el que lus determinaciones
sobre rigueze, composicion y presentacion de los productos ferti-
lizantes y afines se Heven a cabo de acuerde con los mélodos
oficiales que se aprusban para su inscripcién en el Registro
Qficial de estos productos en la Direccion Generzl de la Pro-
duccion Agreria- ¥ subsiguiente autorizacidn pare su utiliza-
¢ién ¥y wenta para la agricultura.

Articulo cuarto.—El Servicio de Defensa contra Fraudes y
de Ensayos y Analisis Agricolas ejercera las funcioncs de vigi-
lancla gue se le tienen encomendadas de acuerdo con su mi-
sidn especifica, aplicando obligatoriamente estos meétodos ofi-
ciales en Jos mndlisis preceptivos que puedan dar lugar a actos
suncicnales,

Mwlo guinte. —Queda derogadu la Orden de este Minis-
terio de 20 de abril de 1953, en cumnio se opune 4 las presentes
DOTMAS.

Lo que comunico & VV. Ii, para su conocimiento v efectos,
Dios guarde a VV. II. muchos afoes.
Madrid, 28 de julic de 1972,

ALLENDE Y GARCIA-BAXTER

Hmos. Sres, Directores generales de la Produccién Agraria vy
de Industrias y Mercados en Origen de Productos Agrarios.
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ANEJO A LA ORDEN MINISTERIAL POR LA QUE S5E ESTA-
BLECEN 1O3 METODOS OFICIALES DE ANALISIS DE PHO-
DUCTOS FERTILIZANTES ¥ AFINES

AEBREVIATURAS, SiM‘BO‘LOS, DEFINICIONES ¥ NOTAS

armdsfera.

Baumé,

centigrado.

centimeiro,

dansidad.

fuerza centrifuga relativa,

gramao,

hora.

hectgrea.

Kilggramo.

litro.

molar.

metLro

miieguivaiento.

miligramao.

minuta.

miiflitre,

milimetro.

mitimicra,

normal.

punio de ebulitcian.

punto de fusidn.

logaritmo camhiado de signo de la concentra-
cion de iones hidrigeno.

partes por milldn.

pesn’ 4 pese,

peso a volumen. _

relacion entre las distancias recorridas por el
disolvente y por la sustancie en una separa-
cion cromaiogralica,

revoluriones por minulo,

segundo.

tonelada métrica.

Unidades Brabender,

volumen a veolumen.

grado.

par cienfoe,

micra.

[MICIOECHITG,

microlitre.

suma de,

dividido por.

muitiplicado por.

menar gue.

UHYOL Que.

.. equivalente a.

............... aproximada a.

V .

En las expresiones €1 4 2}, (5 4 4), etc, empleadas en unidn
det nombre del reactive, el primer nimerc indica el volumen
del reactive empleado y ¢l segundo el volumen de HyO., Cuando
unce de las reactivos es sélido, la expresidn significa partes en
peso, el primer namero represents el reactivo sélido en gramos
¥ el scgundo ml. do HO. Las discluciones en las que no se
especifica el disolvenie son diseluciones acuocsas,

Al preparar disoluciones de porcentaje definido se sobre-
entiende gue se disuelven x gramos de la sustancia en H.O y
se diluye hasta completar 100 ml ‘

Absorbancia: Logaritmo cambindo de signo de la relacién
de las transmitancias de la muesira ¥ del material de refe-
rencia o patron.

Se ha conservado la nomenclaturs trudicional para las
unidades de medida por considerar que la pusva nomenclaftura
no esta suficientemente difundida ¥ su utilizacidn puede per-
judlcar & la comprension de los métodos,

1. GRADO DE FINURA
1.1. Principio.

Deshacer los agregados originades por simple eompresion
mecanica, tamizar ¥ calcular ¢ porcentaje guo pasa por e}
tamiz {grado de finura), con el fin de comprobar si se ajusta
8 las dispsasiclones vigentes en lz materia.

Aplicable & los fertilizantes y productos afines sélides, de
acuorde con las especificaciones granclométricas que en cata
casc son exigibles.

x
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1.2. Material y aparntos. -

121, Jucge de tamices, con las siguienies aberiuras de
malla: 25 mm., 63 mm., 49 mm., 2.0 mm. 10 mm., 6§ .,
0.6 mn. {para escorias), 0,16 mm. {para escorius), 0,123 mm,
{para fostate de rocal, 0,083 min. {para fosfalo de rocal. Nor-
ma UNE-7.050, )

122 Hodille de caucho duro,

taco de madern o utensilio
simiiar. :

13. Procedimiento.

Tomay pnos 5¢ g, del maierial contenido en el frasco, por
cuarteado, y deshacer los agregadss con un rodillo de caucho
dure, taco de madera u otro wiensiiio adecuado para desdgre-
gar sinn triturar las particulas.

Tamizar el muterial disgregado, pesande lo gue gueda en
gl lamiz ¥ lo gque pask,

1.4. Caleulo.
El grado de finure G sera.
P

o= 100, sicndo

Fip

. P = peso del fertilizante gua pasa por el tamiz.
p - peso del fertiiizapie que gueda sobre el tamiz

1.5. Beferencias.

1. Ministerio de Agricubtura. Orden minislerial de 10 de
junio de 1970,
2. A Q. A C — Officiat Methods of Analysiz, 1002, Was-

hingtan, 1970,
2, PHREPABACTON TF La MUTSTHA PARA FL ANALISIS

2.1, Procedimicnto.
+ Balvo gue en el método corrgspondiente de andlisis se in-
digue oira cosa, preparar la muesira para andlisis de ja formu
giguiente;

Pesar ja wlalidad dol canteridn del frasco, iriturar con un
mortera gg mane ¥ pasas por ua tamiz de 0,3 mm. de abertura
de malias. 5t los fertilizentes estan hmacdos, pasar por ul
tamiz de I mm. en lugar del de 0.5 mm,

Las partes grucsas gqus quedan en et tamiz ¥ gue por su
durezAa ne son frifurabies, se pesarin ¥ ¢ tendran en cuenta
haciende constar su tanto por ciento roforido al peso tolal de
ia muesira, para dar un porcentaje definitivo en stementos fer-
tilizantes efectivos.

La i{rituracion se hace lo mas rapidomente posm]e para im-’

prdir pordidos o ganuncias de humcdad duraale la operacion.
Mezclnr bien v guardar lasmuestra en tfrascos herméticamen-
te cerrados.
2.2, Referencias,

1. Ministerio de Agricultura. Orden ministerial de 10 de
junic sobre ordenacion y conirol de productes fertilizantes y
afines. Madrid, 1970,

2. A O A C. = Official Methods of Analysis, 2.007. Was-
hinglon, 1870,

DETERMINACION DE LA HUMEDAD

3. Acua roran

Meétodo de desecacion en estufa
{No aplicable a muesiras que producen sustancias volatiles
diferentes de O & la temperatura de desecacion.)
3.1, Frocedimicnoio, ]
Calentar 2 g. de la muestra debidamenie preparada para

anaiisis durante cinco horas en una estufa a 98-101° C. En el

caso de NGO Ns, 50, (NH}, v sales de K, calentar & 129-131° C,
Fxipresar ¢l % de pérdidu =n peso a la temperatura Wilizada
como contenido de agua,

3.2. Referencias.

1. A O, A.C. = Olficial
hington, 1670,

delhods of Anglysis, 2,012 Was-
4. AGUA LIBRE
Méfodo do desecacion con vaclo
4.1. Procedimients,

Poner 2 g de la muesira dehidamente preparada para ana-
lisis en pesa-filire tarado (si se trata de materias extremada-

*

mente higroscopicas o hamedas, peser - por diferencia an pesa-
fittros iapades) Desecar la muestra a 25-50° C, [(para chiensr
resultados exactos lz temperatura debs ser lo méas constante
posiblel «en desecador de vaclo schre (ClQ, Mg anhidre,
P.O., ¢ BaO, con un vicio comprendido entre 500 ¥ 580 mm.
(200-230 mm. de presion absobuta) durente dieciséis-dieciocho
horas, Volver o posar v rioferie el porcentuje de purdlda en
peso coma H,O ilhre.

4.2 Referem.cas.

1, A G A C = Oificial Mauheds of Analysis, 2,013, Was-
hington, 1970,
5. DETERMINACION DBEL NITRGGEND
Detacelon de nitrutos .

5.1. Principio.

il éxido niitrico producide por iz reaccion del é&cido niirico
cnn sales ferrosas, es acide sulforico concentrads, se une &
un excese de sal ferrosa originendoe un compleje de color
pardg,

5.2. Maulerial y aparatos.

5.2.1. Tubos de ensayo,

53 Heactivos,

531, SOH, concentrado exento de N,
532 SOFe . 7 HO (isolucion saturadal,
5233 NONaz (disolucion al 1 por 100},

5.4, Procedimiento.

Tratar 5 g de la muestrg con 25 ml,
filtrar.

A un volumen el filtrada afadir dos valimenes de SOH,
cohcentratdo v dejar enfriar. Afiadir unas gotas de la disolu-
cion de SO Fe de mode gue no se mezclen los liguidos.

Si hay nitratos, en la zona de unifn de ambos liguidos apa-
rece un anillo plrpura gue pusa a marrén. Si hay poce NGO~
du colour rojizo.

A otra porcién del filirado adadir 1 ml. de la diselucién de
nitrata sddica ¥y repetir el ensavo para comprobar si se Bgregéd
suficiente acido sulfurico la primsra vez.

de agua calienis ¥y

5.5, Observacicares. |

Esta determinacion previa es indispensable para sabor gud
método hay que eicgir pary la delerminacion det N total, salvo
gue sg use ol motode comprensivo.

5.8, Referencias,

1. Matodo A, O, A ., Edicion de 1970, numaro 2.048.

gla). NITRGGEND TOTAL

Método de Hjeldohl modificado pare
comtengan nitrofos

muestras que no

6tu) 1

Transformar el nitrogeno organico en sulfato améalco, por
ebullicién con SO,II, councentrade, ¥ separar por destilaciéon
el conpunto de niirégeno amoniacal asi formade y el gue ¢ven-
tualmente pudiera existir en la mueslra, recogiéndolo en un
exceso de acido valorado, El exceso de acide se determina por
returno con un alcali valorado oo presencia de rojo de metilo.

Es aplicable a todos los zbaonos que no coniengan mniirate.

Principiv.

gfal 2. Material ¥y aparatos.

glni 2.1, Muatraces Kieldahl,

gfal.2 2, Aparato de destilacidn.

6a).2.3. Vasos de 300 ml

8iai.24. Buretas de 25 ml

6ia),2.5. Probetas de 25 y 200 i,

glald. Huaclivos.

6fa)3.1. Oxide de mercwio o mercurlp metilico, exento
do N

8ial 1.2 Sulfato potasico o sodico anhidro, .exento de N,

8ta).3.3. Acide suifurice de 93 a 98 por 100, exenio de N

6fa1.3.4, Disolucién de tiosulfato sodico o de sulfurc sodi-

co: 89 g, de S,0,Na, . 5H,O en 1 litre de agua o 40 g. de sul-
furc sodice en 1 litro de aeua.

6(u}3.5, Hidroxido sddico sdlido o en disclucién: 450 g. da
NaQH en agua, enfriar ¥ enrasar a 1 litro, Debs tener de
densidad 1,38 o mas.

ala)s.6. Gransglla de cinc.

a{a).3.7. Polvoc de cinc impalpable.
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glar.ae. Rojo de metilo: Disolver 1 g en 200 ml de al
cohol.

6(a).3.9. Disolucién de acido sulfirico o clorhidrico N/2,
o N/10 8i la cantidad de N es pequeda. :

8{u).3.10, Discluciém de sosa N/2 o N/lO

afa).4. Procedimienio. .

6let4.1. Pesar de 0.7 &2 22 g dil abono ¥ poncelos en un
matraz Kjeldahl, Afiadir 0,7 g. de ézido mercirico o 0,65 g. de
mercurio metdlico, 15 g de sulfate potasico o sodico anhidro
v 25 ml. de sulfurico concentrado. Si fuera necesario pesalr mas
de 2,2 g., afiadir 10 ml. de sulfurico por cada g. de muestra.

Colocar €l matraz en posicion inclinada vy calentar suave-
mente haste que cese la formacién de espuma (parn redusst
ésta puede afadirse una pequecia cantidad de paralinz}. Hevvir
vivamente hasta gque la solucidn se aclare ¥ luego, por lo me-
nos, otros treinta minutos més {dos horas parn las muestras
gue contengan materia orginical.

6(a).4.2. Enfriar, afiadir con precavcion unos 200 ml. de
sgua, volver a enfrinr por dehajo de 25° C., anedic 25 ml de
disolucion de tiosulfato ¥y mezolar para precipitar el Hg. Adadir
unos granulos de Zn. para evitar vaporacién subita, inclinar

el matraz y anadir sin agitar la sosa (25 g. sélidos o suficiente

disolucién para poner la reaccion muy alcalina). La disolucidn
de tiosulfalo o sulfura se pucde mezclar con la disolucion de
sosa antes de anadirle al matraz.

8(a).4.3. Inmediatamenta conectar el matraz al bulbo te.
niendo sumergide el extremo de la mlargadera en un vaso gue
contiene el édcido 0,5 N o 0,1 N exactameznte medidos ¥ cinco
& sicle gotas del indicador. Agitar el matraz para mezclar el
contenido ¥ calentar hasla que destile todo el amoniaco fal
menes 150 ml. de destilado),

8lal.4.4. Valorar el exceso de arido con sosa de Ta nlisma
normalidad (A ml. de sosa).

Hacer un ensava en blance (B ml. de sosal,

a8f{a)r.5. Calcule.

(B-A) 07
TN = o o e—

P

P =peso en g, de la muestra.

A = volumen en mi. de sosg 6,5 N consumide en el ana-
lisis.

B = volumen en ml de sosa 0,5 N. consumido en el ensayo
en hlanco.

8lal 8. Obzervaciones.

6(a)8.1.. El 50 H, hay que afiadirlo siempre sokre el agus.

6(u) 6.2, Usar profectores de cara ¥ manos (guuntes, eic.).

6{a).8.3. Las sales de Hg son muy toxicas y casi todas so-
lubles en egua. Emplear proieccidon de picl v vias respiratorias.

8r}.6.4. El g es peligroso cn contacto cun el amoniaco,
halégenos y 4lcalis. Loz vapores son muy téxicos ¥ acumulati-
vos. Si se derrama sobre superficies calientes es muy peli-
groso; limpiarlo rapidamente. Para avudar a la limpieza, es-
Polvorear sobre el Hg azulre cn pelvo. Cudndo se evapora hay
gue hacerlo en campana de buen lire.

6(a).6.5. Para impedir la contamipacién del medio, diluic
el liquido gque gqueda en los Kijeldahls con agua 14 1, sepa
rando por filiracién las sales de Ilg inselubles que se reservan
en un recipiente apropiado.

6{a}8.8. Para la digestiom, utilizar Kjeldahls de vidrio duro
moderadamente grueso vy bien recocido de 500 a 800 mil. La
Prueba del dispositivo de calentamicuto se hace ajusiandola
Para lcvar 250 ml. de agua 8 25° C. a ebullicida fuerte en unos
cinco minutos o el tiempo gue especifigue el tétodn. Para
probar los calentudores se precalientan diez minutos si son
de gas o treinta minutos £i son eléctricos. Agregar tres o cuatro
granallas para evitar sobrecaleniamicnto, !

6{a).7. Belerencias.
1. Métodos oficiales A. O A. C. Edicien 1970, Numeros 2.049

¥ 2.051,

8(b). Nimdceno ToTatn

Método de Kjeldahl modificade para muestros que contienen
. nitraios

8{kl.1.

_ El nitrato nitra el acido salicilice en presencia de acide sul-
farico concentrado. Posteriorments el nitcogeno del derivado
nitrado se reduce por ¢l Zn o el tiosulfato vy se prosigue como
en el Kjeldahl para muestras gque uno conlengan nitratos.

Principio,

Na es aplicable a abonos liguidos o sdlidos gue tengan alta
refacicn Cl-/NQ,-. .

61032 Materinl ¥ aparatos.

Caomg en gfal.2,

alb) 3. HAeactivos.

6 3.1, Acido sulicilico y log empleados en 6fal.3.

6. 4. DProcedimiento.

8{b).4.1. Colocar de 07 a 2,2 g de muestra en el matraz

de digestidn v afadir 40 mi. de SO,H, que coutenga 2 g de
Acido salicilico. Agitar hasta mezclarle completamente v dejar
en reposo agiténdelo de wez en cuando durante treinta mi-
MLLos O L, -

8{hr1.2. Anadir 5 g. de S.O.Na, . sSH,0 g 2 g. de 7n en polvo.
Agitur y defar en raposn cincp minutos. Calentar con llama
peguena hasta que cese la forinacion de espuma. Retirar del
fuego, anadir 0.7 g. de HgO o 0.85 g de Hg metalico v 15 g.
de suifato potédsico o sédico anhidro. Hervir vivamente husta
que so uclare ja dizoluciéa ¥ Juego Lrointa minutos mas par
Iy menos (dos horas s5i 12 muestra contiene materia Organical.

6(b).4.3. Continuar hasta e! final comg en 6fald2 ¥ si-
guientes. .
6(hl.5. Referencias.

i. Métovdos oficiaies A. 0. A C. Edicidon 1970, namera 2.052.

6ic). NITROGENO TOTAL

Meétads comprensiva

(et Principin.

Lu reduccion ded nitrogeng nilrico a amoniacal e hace por
el cromo en polve, prosguiendose como en el Ficldahl para
muestras 5in nitrains

Es aplicable a todas las formas de nitrogeno,

8lcl 2, Material ¥ apuratos.

Como en ¢la) 2.

B8{c}.3.

glcl.al,
1 matlas (3,749 mmJ). kxento de N

Reactivos,

Cromo metal en polvo que pase por un tamiz de
[son satistavterios Fisher-

Scientific Co No C-318 o Sargenl-Welch Scientific Ce, No. -
SC 11432).
aic)3.2  Alundum. Norign 14 x (Arthur H. Thomas Col.
"8(c).3.2. Acido sutfdrico diluide. Se apregan lentamente

825 ml. de 2011, a 300 ml. de agua. Diluir a c¢asi un litre con
agua v agitar. Enrasar cusndo se enfria. LEvitar presencia de
amoniaco on la aimoésfera

81cl3.4. Disclucion de tiosull#te =odico o de sulfuro pota-
sico: 1680 g de 5.0 Na, 5H.O. dizolver en agua ¥y enrasar a
unt litro, u & g. de SK, en un’ litre de agua.

6(ch3.5. Los indicadoe en gla).l,
8lcl4. Procedimiento.
6(cl4.l. Pesar de 0.2 a » g de ia muestra {(que contenga

‘una cantidad igual o menor de 60 mg. de N nitrico), ponerlos

en un Kjcldahl de 500 a 800 ml. y agregar 1.2 g, de polvo de
croma, Agregur 35 ml. de agua, o si el problema es liguido,
completar hasta formar un volumen total de 35 ml. Dejur en
reposo durante diez minuios agitando en circulo de vez en
cuando suavemente para disolver todos. los nitratos. Agregar
5 ml. de CIH y dejar en reposo un tiempo que no debe ser
infertor & ireinta segundos ni superior o diez npunutos.

8(c).4.2. Poner el matraz en un mechero precalentado con
una energia caloritica suficiente para gue lo haga hervir en
sigte o siete minutos ¥ medio. Daspuds de calentar tres minu-
fos y medio, separar del calor v deiar enfriar. Agregar 22 g.
de suifato potasico. 1 g. de HegO vy unos granulos de alundum.
Atiadir 10 mi. de 5O, H, diluido (5] s¢ dispone de ventilacion ade-
cuada se pueden agregar 25 ml de SO,H, concentrado en lugar
de diluide), 5i la materia organica, que consume gran cantidad
de acido, excede de 1 g., aglegar adicionalmente 1 ml. . de
50 H, concentituda por cada 01 g de materia organicy en
exoreso.

64c).4.3. Colocar et matraz en un mechero, precalentando
v elevar después la temperatura para gue hierva en ¢inco mi-
nutos (Jos mecheros precelentados reducen la formacidn de
espuma cn la mavor parle de las muestras),

Disminuir el calor si la espuma ocupe una zona igual o©
mayar de 2/3 del bulbo del matrazn. Regular el caler hasta gus
pase esta Tase. Caleutar en el citado mechero duvante cinco
minutos Lasta que los humaos hlancog y densos del sulfurico
aclaren el bulbo del matraz. La digestidn es shora complets
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pary muestins gue contienen nitrogeno amoniscal, pilrico vy
ureico, Para ofras muestras, agiiar, sinvemgile par roldcion
y proseguir bz digestion duranie sesonta PHOUios  Bias,

gici 4.4, Continuar hasta el final como en tlaldz vy si-
gubentes.
gicl5. BRefereacias.

1. Matodes oliciales 4. 0, A, C. Fdicion 1w, Numeros 2,051,
2003 ¥ 2.054.

Fla), NITHOGENO AMONTAGAL

Método de! onido de magnesio

Flall. Principio.

Transtormar ¢l nitrégeno ar&niacal en amoniace por la ac-
ciin de MgO (no carbonutado). Destilar el amonisuco sobre un
volumen conocido de SO I1," N2 y valorar el exceso de acide
por retorne con NaOH N/2 en presencia de rojo de metilo.

Aplicable & todos los abonoes, incluse los compuestos, en los
cuales el nitrégeno se encuentre sola como sal amdmica ¢ mez-
ciadu con nilralos

Mo e5 aplicabie a los abonos que conlengan uwrea, clansmida
u oires compuestos organicos nilrogenados,

Tla).2. Material ¥y aparatos.

Come en Glal2, excepto matrar Kjefdahl,

Reactivos.
Mgl {libre de carbonste
NaGH N
SO H, N2,
Hopa de netilo:

7u).3,
Tlal kb,
laia.2,
ia0.3.3,
Tiub 34,
Flai i
Tiat4.l, Colecur de 07 & 35 g de la muaestra, segun el
contenido de amonizco, en un mutraz de destiiecidn con unds
200 mi, de gzus y 2 g0 0 mas de MgO, Conectar el muatraz s
u refrigerante medianle un butbo de scguridad.
7{Ab4.2,  Deattlar upos 100 mb. de liquido vy recoger en un
vaso conlenirado unos 3¢ mb. de salficico N2 v unas gotas de
rojo de metiio, YValorar el exveso de sulfurico N/2 mediante
sosa N2 LA ml de sesal Hacer un ensavo en blance (B ml
de sosal,

MAEREHICE).

Un g oen 206 mi. de alcohol,

Procedimients,

7lal 5. Culesdo,
Come en #{ul 5

7lalg  HBeferencias

1. Mutodos de anelisis AL Q. A C, Edicion 1970, nlners 2.057.

7ib). NivndGENU AMONLACAL

Metodo del formaidehigdo

7)1, Principio.

El caiion NH," reacciona con el formol originando uro-
troping v dejando en Hbowriad los Acidos de la sal, que se va-
loran.

Es neceserio gue Ja dizsolucion de la muestra sea neutra
respecto al roiv de metilo vy gue no existun - materias solidas
que puedan reaccionar con los acidos liberados,

Es aplicalie al nitrato amanico ¥ gl sulfaio amonive. Puede
utilizarse en pressncia de urea.

Tibr2, Material ¥ aparatos,

7ihl2.f. Matraces alorados de 250 y 500 ml,

7ibr2.2, Vasos de 300 ml.

Fiob23. Burelas de 25 ml

7l 2.4, Probetas de 200 ml.

7ibl3. Reactivos.

7(2¥3.1. Formaldehido al 37 por 160,

7ibr3.2, NaOH N/2,

Fibr 3.3, Fenoiftaleina {(disolucidén wleohdlica al 1 %)
Fthii4. Rojo de metile (disolucion alccholica al 0,1 %),
7(b)4. Procedimiente. i

7t 4.1, Pesar exactamenle una cantidad préxima a 7 o

14 g de Ja muestra vy diluir & 250 ml. ¢ a 500 ml, Pipetar 25
o 50 ml. en un erlenmeyer y abadir 1 ml. de formaldshido por
cady 0.1 g. de muesira en la alicuota. Diluir & unos 200 ml. ¥
dejar on reposo cinco minutes,

7012, Valorar con una sclucion de NaQH N/2 en pre-
sencia de cince golas de fenoiitaieing.

7ibl4.3. Hacer un ensayo en blance con el formuldehido
v la fenolftaleina.

7ibi14. Neutralizer una slivusts del problema, igpal a
I usadu en da delerminacion, con NaOH NJ2 en presenciz del
oo de med

b s Chiculo,

M_ (At B} .07
BN = e

P

A = mi. de NaOQH N2 gastados gn 7(bl.4.2,
A « ml. de NaQIl N/2 gastados en 7{b).4.3.
B == ml. de NaOH N/2 gastados en 7(hl.4.4,
P — pese de la muesira conienida en le alicuoia, en g,

7ihi.6. Observaciones.

Es necesaric neuiralizar ¢l formaldehido y el problena en
aifcuotas distintas 8 las de la deferminacién, aunguo iguazles
en voiumen, para evitar la mezcla de indicadores.

7ibhL?, Beferoncias,

1. Meétados de andlisis A. Q. A, C, Edicion 1970, nimerg 2.058,

8. NrerGGENO AMUNEIAUAL ¥ NITRICO CONJUNTAMENTE
Metodo de Dgvarda

8.1. Irincipio,

El nitrégeno nitrico se reduce a amoniacal per el hidrégena
desprendido al reaccionar ia aleaciém de Devarda (Al-Cu-Zn,
155075} en medio faertements slcaline. Destilar el amoniaco
forinade y el va exisiente en la diselucidn, recogléndola en
un exceso de acido y valorando por retorno.

Es aplicable a los wbones en qQue se exija 8l nitrégeno ni-
trica ¥ amonizcal. pero no o3 aplicable o prescncia de materia
orgiahica, cianamida de calcio ¥ urea.

8.2, Material ¥ aparaios.
Coma en 6(zl.2, cxceplo el matraz Kpeldahl.

8.5 HReactives.

8.3.1. Aleacién de Devarda,

8.2.2, Disolucién coacentrada de NaOH {42 por 100 en pesol,
8.33. Disolucion de SO H, N/2

8.3.4. Dzolucién de NaOH N2,

845 Roje de matila {disolucién alcohdélica al 0,1 %)

8.4. IProcediniiento.

8.4.1. Pesar 045 a 0,5 2. de muestra vy ponerlos en utt matraz
de 606 a 700 ml. Anadir 30¢ ml. de agua, 3 g de gleacién de
Devarda v 5 ml. de la disolucién concentrada de sosa, despacio
y por fus paredes pars gue no se mezcle con el resto.

842 Conectar con el aparate dg destilacidn, teniendo in-
troducido el exiremo de la alargadera en un vasc que coniiens
30 mb de SOH, N/2. Agitar el matraz y celentar suavements
al prinipic v Iluege en una proporcion que produzea 250 ml.
de destilado en una hora,

8.4.3. Una vez destiludo todo el awmoniaco, valorar el ex-
veso de SO,H, N/2 con spsa N/2 en presencis de rojo de metilo
LA ml. de sosal. Hacer un ensaye en bimnce (B ml. ds sosal.

g8.5. Calculo.
Coma gn Giatb.

8.6, Observaciones.

Si s¢ desea conocer separadamente ol nilrdgeno nitrico una
vez determinados los dos juntos, determinar el nitrégenc amo-
niscal por el meétodo del oxide de magnesiec y la diferencia
seré el nitrégeno nitrico.

8.7. Referencias,
1. Meatodes de analisis A. O A €. Edicidn 1970, namero 2.060.

9. NITROGENO NiTRECE

9.1, Principia.
Meétordo e Robertson

Daterminar ei N total ¥ el N insoluble en agua. La diferen-
cia entrg ambos es el N solubls,

Eua la disolucion de N soluble, eliminar ef N nitrico al estado
do oxide nilrico por modio ds sulfate ferroso. Une vez elimi-
nadeo, determinar el N total en el residuc v Ja diferencia entre
el N soluble v este ultimo es el W nitrico.

Aplicable en presencia de ciznamida c¢aicica y urea,

9.2, Material y aparatos,
Cowmno en 6la).2,
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8.3 Beactivos.

g.31. S0 Fe.TH.O
gaa Como en 6fali.

241, Procedimieato.

041, Modslidad A: Caso goneral en gus 25 necesario de-
terminar el N insoluble en sgua.

Determinar £] N total por el maiods Koeldoh! para muestous
con nitrates. o por gl méiodo comprensivoe.

9.4.2. Separar y determinar el N iasolublz en agua por el
método correspondiente,

9.4.3. En la disolucion obienida en 84.2, eliminar &1 N ni-
tricn ¥ determinar el N restanie.

Para elto. colocar €l filtrado procedente del apartado anhe-
rior en un mairaz Kieldahl de 500 ml. ¥y anadir 2 g de SO.Fe .
THO y 20 ml de SO, {si ¢l N tolal es mayor del § por 10¢,
porner 5 g. de SO.Fe . 7H,0L :

¢4.4. Ponerlo & la llama hasta evaporar el agua ¥ aparez-
can humos blancos. Continuwar la digestién por lo menos diez

rinutos mas para expulsar todo el N nitrice. 5i se produce
una fuerte vaporizacion, afadie 10 o i3 perlas de vidrio. |

845, Apregar 9.65 g. de Hg o 0,7 de Hpd, y continuar la
digestion hasia gue toda la materia crganica se hava oxidade.

Enfriar, diluir ¥ continuar como en 6fal4.2 vy siguientes.

5.4.8. Moedalidad B: Modificacion de Jones para el ¢aso ¢n
gque no hace fulta delerininar el N insoluble en ugun por scr
tordoe &l sotuble.

Determinar el N inial por el métnde Kijeldah! para mues-
iras con nitratos o por el métode comprensivo.

2.4.7. Eliminar el N nitrice y determinar el N restante.

Para ollo. pesar 0,5 g. del problema,. colocarios en un mattaz
Kieldahl de 500 ml., anadir 30 ml. de agua y agilar suave
mente.

Agregar 2 g. de SOFe . TH.O ¥ 20 ml. dr SO, H,, continuando
como en 94,4 ¥y 245,

8.5 Calculo,

Modatidad A

N total —~ N insoluble = N soluble.

N soluble — N obtenido en 9.4.5 = N nitrico.

Modalidad B:

N total antes de eliminar el N nitrico menos N total des-
pués de su eliminacidn == N nitrido.

9.6 Heferenclas,

1. Métedo A, O. A C. Edicién -1970, miuneros 2061 y 2.062.

10ia). NITRGGENG UREICD

i Metodo del xanthidrot

pilall. Principio.

La urea se precipita cun el xunthidrol formando dixantilu-
rea, Después desecar y pesar el pregipitade. '

También s¢ precipita ¢! biuret, pero la cantidad existente es
generalmente muy débil con relacion a la de la uren, por lo
que no tieng imporlancia en la determinacion,

Aplicable n todos los ahonos que contengan ura cuntidad

de urea correspondiente a un contenido de niirégene superior
al 3 por 100,

10{uw).2. Material ¥ aparatos.

1d{ar.2.1. Crisnl de Gooch, con membrana filtrante de vi-
drio, porosidad nimero 4 (5-15 micras de diirmetrol.

o 1002222, Frasco de un litro.’
nlal.2.3. Agilador rotativo.
~ 10(a).2.4, Matraz aforado de 500 ml.
10a).2.5. Pipeia de 25 ml,
ie(a).2.8. Vaso de 100 ml.
0(lul.3. Heactivos.
Intal3. 1, Acldo acético glacial.
10iw) 4.2, Disolucién de xanthidrol: Disolver en etansl 5 g

de uinthidrol puro completando a 190 ml. con etanol {no se
utilizara xanthidrol gue contenga muchas materias insolublos),
Esta diselucidn puede conscrvarse durente tres meses on frus-
cos de vidrio oscuro, en la oscuridad.

10la) 3.3, Etanol de 98 por 1:00. .

ial3.4. Acido acético {1 4+ 1: Diluir el acide acético gla-

cial con un volumen igual de agua.
’ 10{a}.3.5. Acido sulforice €1 4 50); Agregar un volumen
de acido sulfdrico concentrado a 50 volumenes de agua,

10ia).4. Procedimiento.

10fa).4.1. Pesar 10 g. d¢ Ta mucsira con la aproximacion
do un mg., triturarla finemente en un mortero pegueic con

algunos ml. de agua, transfiriendo el contenido a un frasco
de un lilre con 400 ml, de &cida sulfdrico diluide, Agiwr on
un agiladur rolalive a 40 vuchus por minuto dorubie dos
horas o una femperatura de 20% = 53* C, filtrar sobre papel sin
cenizas seco, recogiendo el filtrodo en un matraz aforade de
530 ml. Lavar tres veces el residuo ne disuelto por decunia-
cidn v el filtro dos veces c¢on agua, Enrasar hasta la marca
vy apitar.

Wia) 4.2, Medir una parte alicueta de la disolucién (v mi)
gue nou contenga mas de 20 mg. de urea, colecarios ¢a un vaso
de 160 mi. vy agregar 40 mlb. de acido acétice glacial., Agitar
durante un minule con un agitador de vidrio. 5i se forma un
pracipitado se deja el vaso en reposo duranie clilco minutos
fittrando el contenido. Tirar el precipitado despuds de haber
Tavade el filtro con unas gowas MM acide acélico diluide. Agregar
el liguido del lavado al filtrado para prosegulr el anpalisis,

13in}4.3. Agregar goia a gota 10 ml dc la disolucion de
xanthidrol, agitando sin detenarse con un agilndor de widrio.
Dejar rewosar hasta gue se forme el precipilado v agitar une
o dos minutos con ol agitador, dejando después reposar duruhie
hora ¥y medii.

10(a) 4.4, Filtrar el conienido del vasa sobre un crisel con
membrana filtrante e vidrio, previamente dasecado & 130" C.,
v tarado. No debe emplearse mas gue un ligero vacio, lavando
tres veces, cada vers con 5 mil. de etancl, sin tratar de fliminar
complotamente ef Acido acético. Dezecar on la estufn a 130 C.
duranic una hora. La temperaluza na debe pasar de 145° C.
Deiar enfriar en un desecedor y pesar.

1iak5. Calenle.

m
Porcentate de nitrdgens ursice — 335 2 - —
v

m — peso del precipiiado, en g
v = wvolumen de la parle alicyoeia lomads, cn mb
130:1 8. Referencias.

1. Metodo de la O.C. D E. Ldicién 196t nuamero 8.

16(h). NrTRGGENG UKEICO

Meétade del p - dimelilaminobenzaldehido

1311 Principio,

La urea disuelta en aguz se combina con el p - dirpetilami-
nohenzaidehido en presencia de acido cleorbidrico, dandoe un
compueskte soluble gmearillo-verde. Medir la wbsorcion de la
fuz para osta disolacidn a 420 mg. Si cxisten susiancitas per-
turbagoras caloreadas:u orgdanicas, se las elimina por medio de
carhén activado v d= las disoluciones Carrez.

ks aplicable a todos los abonos gue contengan una cuniidoed
de wrcw correspondiente g un contenido de nilrogeno inferior
al 3 por w0

13{).2. Materinl ¥ aparatos.

1{bi.2 1. Matraz aforada de 500 mi

101h) 2.2, Agitador roiative.

10{bi.2.3. Pipeta de o ml

10ihh2.4. Un especirototdmetro o un absorciometre gque per-

mita ia absorcion de la luz & 420 my con una célulg de 2 a
3 cm, de espesor.

10ibi.2. Reactivos.
164b1.3.1, Urea. Calidad para andlisis.
10{b}.3.2. Disolucion de p -dimetilaminobenzaldehido: Di-

snlver 1.6 g de esta sustancla en 100 ml. de etanol de 86 por 0
agregando i0 mi. de acido clorhidrice concentrado de den-
sidad 1,19,

Hbiz. 3. Carbdn activado {olficinall.

10(bY.3.4. Disolucion de Carrez 1. lacetato de cincd: Disolver
en agua 23.8 g de (CH.O), Zn. 3 HO, o bien 22 g. det dihi-
drato (C.H O, Zn. 2 H O, agregandeo 3 g. de #cido acética ¥
completando & 180 ml. con agua.

134k 3.5. Disolucién de Carroz II {ferrociannrc polasicod:
Diselver en agus 106 g de Fe (CN), K, diluyeads a 100 mi,

bl 4.

1000 4.1, Pesar una muestra que no contengs mas de 40 mg.
de urca fcon preferencia 1 g} con la aprosimacion de 0,2 mg.
Poneria .ent un matraz aferadoe a 500 ml. con 408 a 450 ml. de
agua. 5i es necesario, agregar 1 g. de carbém activada, 5 ml. de
disolucion de Carrez [ ¥ 5 ml. de disolucién da Carrez IL Agitar
durante treinta minutos en un agitador rotative. Enrasar, ho-
mogeneizar y filtrar,

Procedmiento.
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10403 3.2, Tomar com pipela 5 ml. exactos del filtrade limpio
¢ incoloro, poniendolos en un tube de ensavoe limpio ¥y seco,
¢ 3i conviens mejor, en unag célula tubular del abservidmetro,
Agregar con una pipeta 5 ml, exuctos de la disclucion de p -
dim=atilamingbenzaldeliido, Mesciur v maniener cl tuboe en bano
maria @ 20° . durante quinve mioutos,

10 4.3, Trptar exactamente de la misma forma, partes
alicuotas de 5 mlb, de la displurion valorada de urea gue con-
tiene respectivamenle 0, 100, 200, 300, 400 ;2. de urea en 5 mi,
Medir o sbeorciom de la luz (absorbancial por esas disolu-
cipnes a 20 e comparandolus con lw gue no tiens ured.

1t 5. Calcuto.

La comparacion de las medidas de absorcion permite caicu-

lar 1a cantidad de urea contonida en los 5 mi, de la disolucion
gue =e analiza. El porcentaje de urea en la muesira sevg:

g de urea en la alicuota da 5 mil.

100 x peso de la muestra (en g}

Fil poreeniaie de nitrdogenn de la urea en ia muestra se ob-
tiene muttipticando este reswultado por 046654,

10:hY 6. Ohbservaciones.

Wi 6.1, La disolucion de p - dimetitaminobenzaldehide ne
e conscrva mas de dos semanas.

1nik) 6.2, lodas las medidas de absorcién de la buz deben
hacerse a la miina temperaturd.

16(h}.6.3. La presencia de grundes cantidades de hidrazina
y de semicarbucida perturban la dosificacion.

1666 4. Las disoluciones wiilizadas para las medidas de
ahsorcion de fuz deben ser periectamente limpidas.

10ib) 6.5, El niétede se aplice s todos los abonos, gracias
a la etfiminacién, por medie det carbén activede v de las dise-
luciones de Carrvy, de las sustancias que periurban por su color
o por ofra caasa. ’

161017, Ruferoncias,
1. Metodo de la O, C D.E. Edicién 1881, ntrero 9.

10iel,  NirOGENG UREICH

Metodo de la ureasa

1l Principio.

Agregur ureasa neutra s la diselucion neulra del fertili-
zaate, do la Que s¢ han eliminado los fosfatos ¥ los compuestos
solubles de calcio, valoranuo el carvonare amdénico producido
y deduciende de esta valcracidn ¢f nitrégeno uréico,

Es mplicuble w todos fos tertilizantes que contisnen urea,

106ck.2. Material ¥ aparatos.

106c). 2.1, Vasos de 200 i,

166ci.2.2. Matraz aforade de 506 ml.

inich2.3. Papel Whatman numero L2,

10tc).2. 4. Erlenmever de 250 mli.

10fch.2.5. Burelas de 25 ml,

10ich.3.  Reactives.

1) 3.1 Disoiucion neutra de uresss: Uidizar disoluclon

de ureasi cumercial al 1 opor 100, Disolver 1 g, de ureasa gn
polva en Aguna y enrgsar a 180 ml. con agua. Tomar 10 ml. de la
disolucién, ponerioz en un erienmever de 250 ml., diluir con
30 ml. de sgus y anadir cuatro gotas de pérpura de metilo.
Agrogar CIH N/IG hasta color purpura rojizo y después valo-
rar en retorne con NaOH N/10 hasta color verde. De la dife-
rencin en ml. se ealcuia is cantidad de CIH N/10 requerida
para neutralizur los 90 ml. restantes (corrientemente ungs 2 o
3 ml. para los 108). Agregar estu canlidad de acido y agitar
bicn.

Comprobar ja actividad enzbmatica de la ureasa periddica-
mente.

100c) 32 CIH N/,

el a3, NaQH N/,

niciyd, Disolucion de purpura de metilo (disolucidn al-
coholica al G.1 %),

10c). 35, CiF 2 N,

10{c}t.3.6. Disolucion suturada de Ba (OH),

iciy7. Disolucion de CONa, al 10 por 100,

J3ch 4. Procedimiento.

10fei 4.1, Pesar 16 L 0,01 g de muestra, colocaria en un papel
de filtre Wartman namero 12 de 15 cm. de diimetro v tavar

por arrasire con unrcs 00 ml. de agus en un matraz aforado
de 500 mi. Afadir de 75 a 100 ml. de disolucion saturada de

Ba {OH), para precipitar Ios fosfatos, dejar sedimentar y probar
con unas gotas de Ba (OH), si la precipitacién fué completa,

W0ich4.2  Anadir 20 mlb. de disulucion de carbonato sodico
al 10 por 100 para precipitar el ecxeeso de Ba v cualguier sal
de Ca soluble, Dejar sedimentar y ensayar si la procipitacion
fus completa.

i0(ch4.3. Enrasar a 500 ml, agitar, filtrar por papel What-
man nomere 12 y transferir una allcuota de 56 ml, (equiva-
lente & & g de ia muestral 8 un erlenmeyer de 256 ml. Afadir
ung o dos potay de parpura de metilo, Neutralizar con CIH 2 N
y afnmdir 2.0 3 gilas en exceso, Newiralivar la disolucion con
sasa NI hasta el primer cambio do color det indicador.

10(ci4.4. Anadir 20 ml de disolucion neuira de uressa. Ta-
par el matraz con tapon de goma y dejar en reposo durante
ana hora a 20-25° C, Enfriar el matraz en mezcla de hiclo y
agua vy valocrar inmediatamente con CIH N/10 huesta color
purpura eomplelo, Luege anadir unos 5 ml. en excess. Anotar
el volumen iolal anadido y valorar por retorno el CiH en exceso

con NaOH N/Io hasta punte tinal neutro,
194ch.5. Calrulo.

(mit. de CIH N/10 —ml. de NaOH N/10} 0,14
G N ouréico = P,
P

P = peso de la mussira contenida en la alicuota, en g.

10l¢h 8. Obscrvacionos,

10(¢i.6.l. Cuando sa trate de disoluciones coloreadas, puede
hacerse la valoracidn con pH-meiro.

10icl.6.2. En lugzr de temar las centidades indicadas en
1Mc).4.1. se puedd pesar 5 g, de la mucstra ¥y utilizar an matraz
de 1.600 mi. Asi, ol tomar une alicoots de 0 ml., sun cuando
el abonn sea muy rico en urea, son suficientes a0 mil, de diso-
lucidn de ureasa para hidrolizaria.

10ie). 7. Beferencias.
1. Métadas A O A C. Edicién 1870, nomerns 2.070 ¥ 2.071,
11, Biumer

Meiodo colorimetrico

i1.1. Principio. .

El meétode wsta basade on la formacion de un complejo entre
el biuret ¥ el sulfate de cobre en meadia alcaline, Este complejo
ruede dosificarse midiendo el color per medio de un colori-
metroe o sspecirofotdmetro, comparando con patrones,

Es aplicable a la urea y a los fertilizantes que la contengan,

$1.2. Mauteriul v apuratos,

11.2.1, Matraces de 100 mk.

11.2.2, Pipetas de 5 ml.

11.2.3. Colorimeire o especirofotomelro.
11.3. Reactivos,

11.3.1. Disolucién alcalina de tartrato: Disolver 40 g. de
NaOH en 360 mi. de agua, enfriar, afedir 50 g. de C, HO, NaK .
4H, QO ¥ diluir hasia un liuwg, Dejar en reposo un dia antes
de usdrse. '

11.3.2, Disolucion de sulfate de cobre: Disolver 15 g. de
SG, Cu . 5H,O en agus libre de CO, y diluir a un litro,

11.3.4. Disolucién patrén de biuret {1 mg./ml): DBisolver
100 mg. de biuret de calidad reactive sn agua libre de CQO, ¥
diluir hasta 100 ml. Hay que prepararla la vispera porque se
disueive mal.

11.3.4. Resina de cambio idnico: Llenar una bureta ds
50 ml. con unaz columna de 30 cm. de resina Amberlite IR 120 (H)
sobre taco de lana de vidrio. Regenerar la columna después de
cady uso, hacicnda pasar 100 ml. de SQH, (1 4 9 o CIH {1 + 4)
a través de fa colemna en wnag proporcion aproximada de 5 el
por minuto ¥ luepo lhvar ¢on agua husta gue ol pH del efluente
g IAyor nque 8

11.4. Procedimienta.

11.4.:, Prevaracion de la curve patrén: Transferir una
serie de alicuntas de 2 a 50 mi. de disolucién patron de biuvret
a matraces de 100 ml.

11.4.2,  Ajustar ¢l volunien hasta unos 50 mib. con agua libre
de CO,, anadir una goia de rojo de metilo y neutralizar con
S0O,H, N/10 hasta color rosa. Adadir agitando 20 mi. de diso-
lucidn azlcalina de tartrato y luego 20 mil. de disclucion de
sulfate de cobre. Diluir hasta volumen, agitar sacudiendo diez
segundos v colocar en hafe de agua a 30° = 5° C. durante guince
minutes, También preparar un ensayo en blanco,
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Determinar la absorbancia de cada disolucién por compa-
raciéon con el ensaye en blanco s 355 m . {también resulia
satisfactorio un instrumento con filive de 509 a 570 m ul con
cubeta de 2 a ¢ om. Dibujar ]la curva patrén represenlando la
sbsorbancia frente a los mg. de biuret de cadu alicuota.

11.4.3. En urea: Agitar continuamente 2 a 53 g de mucstea
an 100 ml. de agus & unos 50° C. durante treinis minutos
Filirar ¥ lavar en matraz de 250 ml. y envasar. Pipetear una
slicucta de 25 m! a un matraz de 100 ml. y continuar como
an 11.4.2,

11.4.4. En mezclas de fertilizantes: Agitar continuamente 10
a 20 g. de muestra en 150 mi. de agua a unos 50° C, duwrante
treinta minutos. Filtrur y lavar en un matraz aforado de 250 ml,
earasadeo. Transferir uma alicuoty ds 25 ml. a la columna de
resina vy ajusiar el caudal 4 4 o 5 ml. por minuto. Recoger el
elnide en un vasc de 100 ml. Cuando &l nivel del liguido liega
a la parte superior de la columna de resina, lavar con dos
porciones de 23 ml. de agua. Al eluido v al liguide de lavado
enadir dos gotas de rojo de meio v luego NaOH N hasia
color amarillo. Afadir 50,H, N/10 haslas ¢l momento justo
en gqus la diselucion vire a color rosa. transfiriéndole a un
matraz aforado de 10¢ ml. ¥ enrasando con agua libre de CO..
Pipetear una alfcuota de 50 ml. & un matraz aforado de 100 ml.
¥ continuar como en 11.4.2.

11.5, Calculo,

Determinar en la curva patrén, a partir de la absorbancia
Ieida, los mg. de biuret contenidos en la alicuota., Los porcen-
tajes de hiuret correspendientes son:

11.5.1. En urea:

mg. de bijuref en la alicucta

biuret % =
pesa de la muesiva en g.

1152 En mezclas fertilizantes:

2 x mg. ds biaret en la alicucia

biuret % =
peso de muestra en g.

11.8. TReferencias.

1. Métodos de anilisis de la A O A C, Edicion
meros 2,073, 2074 ¥ 20673

1870, ni-

12, NITROGERO CTAMANIDILG

12.1. Principio.

Precipitar la cianamida como cianamida de plata v deter-
minar gl aitrégenc en el precipitado por el metodo Kieldahl

Aplicable g tfodos los abones, incluidos los abonos com-
puestes, que contengan nitrdgenc en cualquier forma.

12.2. Material ¥ aparatos.

12.2.1. Matraces aforados de Stohmann de un litro.

12.2.2. El resto coingo 6la) 2,

12.3. Hesnctivos.

12.3.1, Acido acético glacial, calidad para analisis,

1232, Amoniace (10 por 100 en peso, o 5ea, 58 N, densi-
dad 0.96).

12.3.3. Disolucién de acetato de piata: Disolver 100 3. de

ecetato de plata en le disolurién de amoniaco al 10 por 0o y
completar a un litre con agusa.

1234 Fl resto coma en 8(a).3.
12.4. Procedimiento.
1241, Pesar de 4,9 & 51 & de la wuestra preparada para

analisis, colocandolos en un matraz aforade de Stohmann de
un litro. Agregar 400 ml de ague y 15 ml. de acido acético
glacial. Agitar en un asgilador rotative durante una hore a 30
¢ 40 vueltas por minuto. Filtrar en un matraz aforado de un
litro, Lavar el residuo inseluble con un poco de ague vy volverlo
&l malraz aforado de Stochmann. Agregar otros 400 ml, de agua
¥ 15 ml de acide acético glacial agitando durante una hora.
Filirar sobre el mismo filiro que para la primera filtracion,
lavanda el filtro ¥ el residuc con un poce de agua. Agregar
el filtrade y el agua de lavado al primer filirado y completar
& un litro,

Et filtredo debe ser enalizado
de su preparacion.

12.4.2, Tomar von pipeta 50 ml, del filtrado poniéndolos en
un vaso de 250 ml. y agregar amoniaco al 10 par 100 hasta
reaccion débilmente alacalinu. Agregar 15 mi. de disolucion

culionte de acetate de plata para precipiter 1 cianamida de
piaia amarilia,

inmedintamente  después

12.43. Filtrar y lavar el precipiiado con agua destilada
irin, hasta gue esté completamenie cacnis de anoniazo. Poner
el filtro ¥ el precipitado en un maiiay Kierdanl v determinar
el niirdgeono come en el meélodo Hisldahl para mueslras sin
nitralos,

12.5. Calculo.
(B — A o.14
N%=:©" . .. -
P
A = ml. de NuOH- N/1¢ consumidos en el analisis,

B = mi. de NaOH N/10 consumidos ¢n un censayo en blanceo,
P = peso de la muestra contenida en la alicuota, en g,

12.8. Observaciones.
Como la cantidad de nitréogeno que se va a dosificar es déhil,

- utilizar acido sulfdrico N/i9 v disclucién de hidroxide sddico
' N/10 para dosificar el ameonlaco destilads.

12.7. Referenciay.
1. Mélodos de la ©O.C D.E. Edicidn 1961, numero 10,

13, NITROGENO INSOLUBLE BN AGUA

13.1. Principio.

Separar en un filtro la parte @e abono que no se sclubiliza
en agua y determinar en efla ] N total.

Aplicar cuando se pida separndamente el N soluble y el
insoiuble, comio en los sbonos ¥y enmiendas organicos,

122, Mauaterial ¥ aparatos.
Como en 6la).2,

11.3. Reactivos.

12.3.1.  Alconhol etanob del 85 %,
12.3.2. El reste comeo en siats.

i34, Procedimiento.

12.4.1. Pessr 25 g. de la muestra ¥ ¢olocar ¢n un erlen-
mever de 50 ml. hwmedeciéndolo coil alecchol, Afiad:ic 20 mi de
agua ¥ esperar quince minutos agitando de veos en cuando,

Fillrar dscantando por un filtro Whatman numers 2 da
12 cm. didametre,

Lavar cuatro o ¢inco veces con aguan a la temperatura am-
biente {20-25° C) y decrutar,

Finalmente pasar tode el residuo al filtro.

13.4.2. Bercoger el filtro con el residun, introducirio en un
matrez RKieidahl y, determinar en ello el N iotal como en el
métado Kjcldahl para muestras sin nitratos.

13.5. Calceulo,
Coma en §lal.s,

136 Rulerencias,
1. Meétoda A O A T niimero 2.064.

14  NITRGGENC URCANIGO

14.1. Principio.

Este método es muy semefante al de Rebertson, salve quo
gl finul s¢ determinan también el N amoniacal y el N ureico
para deducirlos, junle con el N nitrico, del N total.

14.2. Material ¥ aparatos.
Como en gfal.2.

14.3. HReactivos.

Comic en a&la)s, 7(b).3, 83 ¥ 10().3, e métode del formal-
dehido, el método de Robertson v el método de la ureasa.

14 4. Procedimicnilo,

144.1. Determinar el N total por ¢l método Kjeldahl para
muestras con nilratos o por vl mélodo comprensivo.

14.4.2. Separar y determinar el N inscluble en agusa por
el métads correspondiente.

1443, En sendas porciones del filtrado procedente del
apariado anterior, determinar =1 N nitrico (por el méiodo de
Robertson), el N amoniacal (por el método del foimaldehidol
¥ ¢l N uréico (por el métedo de la ureasal,

145, Calculo.

Norganico =1+ T— {1+ N+ A + U
F = N toial.
I = N insoluble.
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N = N nilricg,

A = N amoniacal.

U = N urdica, .
14.8. Referencius,

1. Métodos de ia A O A C. Edicidn
¥ siguientes.

1970, nhmeros 25351

15, FGSFORO TOTAL

15.1. Principio.

Tratar vl abono con un acido fuerte para solubilizar el fos-
forice ¥y precipitar con acida citremolibdice y gquincleina, re-
cogiendo y pesando e precipitado amarillo de fosfomolibdate de
quinecleing, del qus sa deduce e] contenidv en P,O..

Se puede precipitar con un reactive unice deneminade qui-
mociaco, gue aontiene ol Acide melibdico citrico ¥ la guino-
Ieina.

Es aplicable a todos los abonos en gue s¢ precise determinar
Io gue se denomina fosforico total, tales como fosfalos de roca,
esrorias de desfosforaciim vy abonos organicos,

152, Material y aparatos.

15.2.1. Erienmeyer de 38 ml. v matraces afurados.

15.2.2. Vasos de 250 mld,

15.2.3, Pipetas de 10 ml.

15.2.4, Bureias de 25 ml,

15.2.5. Vascs liltrantes G-4 con poyos de 5 a 15 micras de
diametro,

15,08 Trompa de vacin,

i5.2.7. Papel de fiora do vidrie,

£5.3. HReactivos.

i5.3.1. NGO H cancentraco,

15.3.2. ClH concentrado.

5.0 Nilraio sodico ¢ poidsico,

15.3.4. CHOH de 70-72 %5, .
15.3.5, Bromaio goiasico al 0.3 .

15.8.6. Heaclivo acide molibdico-citrices’

Disolver con ugilacion 54 g, de anhidrido molibdico (MoO )}
W0 % y 12 g. de NaDH cn 400 ml. de aguagcal-;cnte v anfriar.

Disolver 80 gz, de acido citrico en una meazcla de 140 mi.
de CIH ¥y 200 ml. de agua y eniriar. Anedir gradualmente la
disolucion motibdica a g ciirica agitenda. Enfriar, filirar v di-
fuir g oun litro, {he disolucion puede ser verde o wzul, el volor
se intensifica por ciposicion & la lue) 51 s necessric afadic
gota & gota disolucidsn de bromatoe poldsico al. 0,5 % hasta
gque ol color verde se¢ wvuelva palide. Guardar en frasco de
policiileno en 'a oscuridad. '

15.3.7. Disolucidn de guincleina.

Displver 50 mi. de quinoleina sinkélica en una mezcla de
60 mi, de CIH y 300 ml de agua, agitando. Enfriar, diluir a
un kitro y fillrar. Quardar en frasco de polietileno,

15.3.8. BRezclivo gquimociaco:

Disolver 70 g. de molibdaio soédice dihidratade en 150 ml.
de aguum. BDisglver 80 g, de acide citrico en una mezcla de
85 ml. de NOH v 150 inl. de agua y enfriar. Afadir gradual-
mente la diselurién melibdica a la cilrico-nitrica sgitundo.

Disolver 5 ml. de quineleing sintética en uns mozcly de
3% mi. de NOH vy 100 ml. de agua. Adadir gradualmente esta
disclucion a la meolibdicoritriconitrica mezciande y dejando en
reposo veinticustro horas. Filtrar, afadir 280 mb. de acetona,
diluir a un lilre con agua ¥y mezclarlo. Guardar en frascos de
polielileno.

15.4. Procedimiento.
15.4.1. Preparacion de Iy disciucion.

Trater un gramo de la muesira corme en (5, (D, (1IN0 o {IV),
segun bz ciase de abono:

() Adecuade para mucsiras gue coniengan pequefias can-
tidades de materia organica.

Tratar el gramo de muestra con 30 ml. de NO,H y 3 a § mL
de ClH y hervir hasta destruir la materig organica (unos treinta
minutos para fertilizantes liquidos y suspensionss).

(I, Adecuado para fertilizantes que contengan muche fos-
fato de hierro ¢ uluminio o para escorias basicas. Disolver
el gramo de muesira en 15 a 30 mb. de CIH v 2 & 10 ml. de
NG H.

(H1). Generalments aplicakle a materiales o wezclas que
contengun  grandes cantidades de materia organica.

Afiadir primers unos 5 m!, de NOH vy después 20 a 30 ml
de SO H, al gramo de muestra en un matraz de 200 ml. Dejar

an digestidn v calentar suavements si es necesariv hasta que
pase la violencia de la reaccién. Anadir 2 a 4 g, de znitrato
soico o potasico, hervir, ¥ cusndo la disolucion esié casi in-
colore afadir oira peguefa cantidad de nitrato. También se
puede afedir el nitratop en pequefias porciones de vez en
cuanda.

Cunnde  la disolucion  esté decolorada, enfriar y. afadir
150 mi. de agus, hirviendo unos pocos minutos,

{IV). Aderuade para todos los fertilizantes.

Hervie suavemente duranie f{reinta o cuarenta y cince mi-
nutos con 2030 mi. de NOH en matraz adecuado (preferen-
temenie Kjeldahl para mueslras gue tengan gran cantidad de
materia organical para oxidar toda la materin. facilmente oxi-
dable,

Enfriar ¥ adadir 10 a 20 ml de CIO I de 70-72 %. Hervir muy
stavemente basta aue la disglucién sea incoiora o casi inco-
lers, v aparvezcan ea el matraz densos vapores blances. No se
debe hervir nunca a sequeded € jpeligroll])

{(Con muestras que tengan gran canlidud de materia orga-
nica la temperaiura ds=be elevarse hasta ¢f punto de produc-
cién de vapor, aproximadamente 170° C., durante un periodo de
at menos una hora}

Enfriar ligeramente, anadir 50 ml. de agua y hervir unos
minttus.

15.4.2, Enflriar la disclucion procedente de (I, tiD, (I o 1V}
y transferir & un matraz aforado de 250 ml. Enrasar, mozclar y
filtrar a traves de un filtro seco. .

15.43. In un erlenmeyer de 500 ml. pipetear una alicucls
del filirado gue no contenga mas de 23 mg. de PO, diluir a
unos 100 ml. con agua y contlnuar por una de las modalidades
sigutentey; .

15.4.4. Mélodo gravimétrico como fosfomolibdete de gui-
noleina.

Modalidad A.

Anadir 30 ml. de reactive acide citrice-molibdico ¥ hervir
suavements durante tres minutos. (La disolucién debe perma-
necer libre de precipitado duraente este periodo.}

Retirar del calor v agitar suavemente, Anadir inmediata-
miente desde una burcis 10 ml de disolucién de guinoleina con
agitaciom comtinua. (Afadic primero 34 mi. goia a gota y ol
resto en chorro cantinup.)

15.45. Enfriar a lemperatura ambiente, agitar cuidadosa-
nignle formando remolines tres o cuatro veces durante sl en-
friamiento. ‘

Filtrar por un gooch con papel de filtro de fibra de vidrio
previamente desecadn a 250 C. y tarado, lavar cinco veces con
porciones de 26 ml. de agua.

Desecar el crisol con su contenide a 250° C. durante treinta
minutos, enfriar en desecador y pesar como fosfornclibdate de
guinoleing (C HNLH, (PO, . 12MeQ,). Efectuar paralelamente
un ensayo en blanco. .

15.4.4. Modalidad B.

Afiudir 30 ml. del reactive guimociaco, cubrir con vidrio de
retoj, colocar en placa csliente conm vitrina bien ventilada y
hervir durante un minuto,

Continuar como en 15.4.5.

i5.5. Calculo.

Tunto para la modalidad A cemo para la B.

P = peso de la mueslra coatenida en la alicucis, en g.

M = peso del precipitado de fesfomolibdato de guincleina,
en o

B = peso del precipitado del ensayo en blanco, en g.

(M — Bl . 3,207
% de PO, = — e
P

i5.8. Ohbservaciones.

13.8.1. En lugar de gooch y papel de fibra de vidrio pucde
utilizarse un crisol filtrante de 5-15 micras de ditnetro do
poros, tal como un G-4.

15.8.2. En wer do desecar el precipitade a 230° €. durante
media hors, da el nusmo resultado desecar m 150° C. durante
una noche.

t5.7. Referencias,

1. Métodos oficiales A, O. A, C. Edicidn 1970, nameros 2018
¥ 2.023 a 2.025.

2, Lotti, G. y Galoppinl, C.: Guida alle analisi Chimico
agrarie, pAg. 359. <Determinazione dell anidride fosforica totale
{mmétode Officialcls, Bologna, 1967,
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16, Fisroro SCLUSLE DN AGUA 17.4. Procedimiento,
16.1. Principio. 17.4.1. Preparacion de las disolucionces

Extraer o fasfore soluble en agus exisicole en la muestra
y determinar su cantidad en la disolucién acucsa segun el
méilody correspondiente ol fosfore toial {apartade 1544 ¥ si-
gulentes).

ks aplicable a todos los abonos en gue se cXige por s¢pa-
rado las riquezas garantizadas de anhidride fosférico solulile
en agua vy saluble en citrato amdnice, tales como Jos super-
fosfatos. i

18.2. Material ¥ aparatos,
Como en £5.2.

16.3.

16.3.1.
16.3.2.
1233,

18 4. Procedimiento.

168.4.1. Preparacion de la disolucion.

Colocar yn gramo de muestra en un filtre de 9 ¢cm. de dia-
metro ¥ lavar con pequefias porclones de agus hasta gque ¢l
filtrado mida algo menos de 250 ml.

Dejar pasar cada porcion a fravés del fillro antes de afiadir
mas, Si el lavado no pucds complciarse al cabo de una hora,
utilizar succién, En caso de que el filirado esté furbio, afadir
une o dos ml. de NOH concentrade. Enrasar a 256 mlb. con
agua y agitay (Disclucion [}

18.4.2. En un erlenmeyer de 500 ml. pipetear una salicucta
gue no contenga mAds de 25 mg, de PO, y diluir a 50 mk s}
es necesario, Afiadic 16 mb de NOH diluido {1 4 B hirviendo
duranie diez minutos. :

18.4.3. Méiodo gravimétrico cemo fosfomoiihdatc de quing-
leina. Como en 15.4.4, 1545 ¥ 154.8.

16.5. Caleculo,
Como en 15.5.

Reactivos.
NO.H concentrado.
NG, H diluido {1 + 13
Reactive guimociace. Como eon 15.2.8.

6.6, Observaciones.
Como en 158, '

18.7. Referencias.

1. Méiodos Oficlales A. Q. A C.. edicién 1870, nlmeros 2.032
¥y 2.025.

17. FOSFORG SOLUBLE EN AGUA Y EN CITRATO AMONICG NEUTRO
(Asimilable}

17.1. Principia.

Después de seperar ¢l fosforoe soluble ¢n aguw de la muses
tra, segin el método de determinacién del fésforo soluble en
agua, someter el residun g vha extraccion eon disolucidn neutra
{pH = %0} de citratc amoénico. El fosforo asimilable puede de-
terminarse en Is disolucién obienida al reunir los extractos
acuosos ¥ de citrato amdnico. También puede precederse & la
determinacién en los extractos separados. En ambos casos,
proceder de acuerdo con el método del fosfore lolal (1544 y si-
gulentes).

Aplicable & aguellos abonos en que se exige el fésfore soluble
en Aagua ¥ en Citrato conjuntamente, tales como los abonos
compuestos ¥y también para los superfosfatos.

17.2, Meteriel ¥ aparatos.

17.2.1. Un pH-metro,

17.2.2. Un uparate calentador agilador.
17.2.3. El resto como cn 152,

17.3. Reactivos.

17.3.1. Citrato amdnice neutro.

Debe tener un peso especifico de 1,68 & 20° C. v un pH igual
7.6 deferminado electroméiricamente,

Disolver 370 z. de acide citrico cristalizado en. 1,5 litros
de agua ¥ casi neutralizar anadiende 3¢3 ml. de hidroxide
amdnico {de 28 & 28 % de NH,), Si la concenfracién dec emo-
piaco es menor del 28 %, anadir mayeor volumen vy disolver el
écido citrico en un volumen més pequetio de agua. Eafriar
Y comprobar ef pH. Ajustar con hidréxido eménico (1 4+ 7! o
con disoluclén de Acido citrica o pH = 7,0. 5i es preciso, diluir
la disolucidn para que el peso especifico ses 1,08 a 20° C. El
volumen scra aproximadamente de dos litros.

Conservar ¢n frascos herméticamente cerrados v comprobar
el pH da ver en cuando. resjustandele st difiere de 7.0.

17.3.2. Reactivo guimociace. Como en 15.2.8.

Desnnés de retirar el PO, soluble en apva (dissiucion D
comoe en el métoda del fosforo soluble en agua, iransferir ol
{iltro ¥ el residuo, en un iiempo no superior a una hora, a
un matraz de 250 mb que contenga 100 mi, de la disolucion de
citratn amodnico neuire previamente caleniada a 65° C.

Cerrar el matraz herméticamente con tupén de goma com-
nacto, sacudir encrgicamente husis gue el papel se reduzca
a pulpa vy reducir la presién guitando momentaneamente el
tapdn.

Agilar constanicemente el malruz tapado cn un aparato gue
lo muntenga a 85° C. La accion del aparate debe ser tal gue
la dispersion de Ja muestra on la disalucién de citrato se man-
tenga continuamente y lz superficis interna del matraz y el
tapon se bafie constaniementie en la disolucién.

17.4.2. Exnctamente una hora después de afiadir el filire
v el residue, guitar el matraz del mparato e inmediatamente
filtrar 1 contenido por succion, ten rapidamente como sea
posible, a través de papel Whatman numero 5 o equivalenie
utitizando un buchner o embude corriente ¢on cone de plating
¢ alro material,

Lavar con agua a 65° C. hasta gue & volumen del filirade
seq aproximadamente de 200 ml., dejardo tiempo para gque el
dreneje sea completo antes de afiadir m#as agua. Si el material
es tal que produce fillrado turbio, lavar con disolucién de mi-
{ratoc amdénice al 5 %. Enfriar ¥ enrasar (disolucidn 11

Tomar una alicuota de la discluciem [ v otra de la disolu-
cién II, ponerlas en un erlenmever de 400 ml. {entre las des
alicuatas no deben tener mas de 25 g de PO} y diluir a
50 mi. si es necesario,

17.4.3. Méatodo praviméteico como fosfomolibdale de guing-
lpinag. Como en 1544, 1545 y 1546

17.5. Calculo.

Como en 15.5.

17.6. Obscrvacionos,

Si no se dispone de un aparato agilador caleniador poede
sustituirse por un bano de agus a &3 C., en el cual se intro-
duce ¢l matraz durante una hora sgitando de vez en cuando.

El resto como en 156,

17.7. Referoncias.

1. Métodos eoficiales A Q. A C. Edicién 197¢, niimeros 2.032,
2.025, 2.037 ¥y 2.028.

18, FOSFORO SOLUKLE EN CITRATG AMONICU ALCALING
{Petermann}

181. Principie.

Someter el gbono directamentc & ia extraccion yor una diso-
lucion alealina de citrato aménico [(disotucion de Petermann?
y dosificar el fésforo disueito como fosfomelibdato de quino-
leina. Este método es muy semejante al del fésfure soluble en
agus ¥ clirate aménico neutro, pere se tiene en cuentu el
mayor cenienido de amoniace en las chservuciones gue hace,
ya que en sgué] no se utiliza citrato alcalino,

Es aplicable al fosfato bicalcico.

18.2. Material y eparatos,

18.21. Embudo con llave:

18.2.2, Matraz Stohmann.,

18.2.3. Ll resto como en 15.2

18.3. Reactivos.

18.3.1, Citrato amonico alcalino {disolucién de Pelermannd:

Pisolver en agua 172 g de &cido citrico {CHO, . HO! ¥
enfriando esta disolucion agregaria 8 una cantidad sufiviente
de amoniaco {densidag = 0,91) pars que Ia disolucién final
contenga 42,0 g. de nitréogeno por litro. Es preciso fomar pre-
cauciones para ovilar una perdids de amoniaco durante esta
operacion., La disolucion de 4cido citrico debe agregarse por
medio de un embudo con liave que cierre herméticamente el
cuelie del maitraz que contiene la disolucién amoniacal reiri-
gerada. El aire desplazado atraviesa la disclucién de Acide
cilrico en el embudo con llave, de mode gee no hay pérdida de
amouiaco. Enfriar a 15 C. y completar el volumen final con
agusa. ]

La densidad de la disolucién obienida debe estar compren-
dida enire 1,082 v 1,083 FEl conienide de mnitrdgeno dehe ser
de 42,0 g. por litro, es decir, que 23 ml. da una disclucién al
décima (L 4+ 9 debe contener 0,1050 g de nitrogeno.
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18.3.2

Pusar 54 g. de anhidride molibdico (MoQ,), ponerios en un
vaso de 500 ml., agregar 200 ml. de agua ¥ despues, con agitaciéon
continua, 11 £. de hidréxido sddice seolide. Calentar el vaso
hasta la disclucion del anhidride molibdice.

Disolver €0 g. de acido citrico cristalizado en 250 mlb do
agua en un vase de un litro y agregar 140 mi. de acide clor-
hidrico de censidud I,186.

verler ta disclucion molibdica sobre la disolucién citrica
ugilando vigporesamente sin detenerse, Lofriar, filirar y enrasar
a un litro con agus. Conservar en la oscuridad en frasco de
polietilenu hien cerrado,

Disolucién de molibdako:

18.3.3. Disolucion de guinoleina:

Diluir 80 mi. de CIH concentrado colocados on un vaso de
un litro con 300 a 408 mi, de agua ¥ calentando 4 70 u 80° C.
Agregar 50 mi. de quinoleina sintética purs cn chorro delgado
agitando constantemente.

Ung ves disuclta la guinoleing, enfriar la disolucidn, dileir
con azgua, filirar en matraz atorado ¥y enrasar a un litre.
Conservar en frasco de polietilenn.

La quinclgina dsbe ser de la mayor pureza y «exenta de
sustancias reductoras.

18,4, Provedimicnio,
18.4.1, TPreparacion de la disolucion:

Pesar un gramo de la musstra friturada y bien homoge-
neizada ¥y ponerla en un morlerc pequefo. ‘Irilurar y mezclar
con porciones sucesivas de 5 mi. de la disciucidn de cilrato
amonice Pelermunn agregados por medio de una-bureta de
190 mi. Después de cada adicion decantar el liguido sobrena-
dante & un matraz Stochmann aforado a 250 ml, ¥ prosegulc
Iz operacidn hasta gue toda la muestra tomada se reduzca a
un estado de pasta lisa. Lavar el mortero con la disvlucién
de Petermann vy overter la dogoiucion de lavado en ol matraz
aforade, e empleando come méxinio THAS gue W0 ml, de la
disolucion para Jo trituracidn y el lavado.

18.4.2. Agitar el matraz en un agitador rotalive durante
tres horas a 3¢ o 49 vuellas por minuto. Colocar ei matraz en
un bafie maria a 40° €. durante una horg, agitar por lo menos
durante este Licmpo coun cuigado u mano cuatro veces. Enfriar,
complelar hasla la marca con agua. mezclar bien y filtrar
por fitltre con pliegues. El fésforo se dosifica en una parte
alicuota convenientie del filirade por el mélode do Perrin-
Wilson,

1843, Molodo de Perrin-Wilson.

Tomar una aiicuota que no tenga mes de 25 mg, de PO,
¥ penerla en un matraz de 250 ml.

Ver las observaciones relativas w las técnicas empleadas en
presenga de amoniace, fosfutos complejos ¢ sustancias reduc-
wras que Tiguran en el apartado 186

18.4.4. Dituwir con agua hasta un velumen aproximado de
1te ml, ¥ agregar 25 ml, de diselucion de molibdato llevandolo &
ebullicién. Ponerle en un buafo maria (previamente calentado
a ebullicion) durante quince piinutos. No debe formarse ningan
pracipitade permanente hasta este’ momento,

18.4.5. Agrogar con una bureta 12,5 ml. de disolucion de
guinoieina, los primeros mi. gola a gota ¥ el resto en cherre
delgado, haciendo girar constaniements of matraz de modo que
se produzca un precipitade cuyas particulas sean del prosor
mAaximo, Agitar e! matraz durante tres minutes vy enfriarlo
colocandoloe al sgua del grifo (20° L 1 C),

18.4.6. Filtrar por un crisol de vidrio o poreclana {didwmetre
da log poros, 5 & 15 micras! previamentc desecado a 250° C. ¥y
tarado. Lavar el precipitado con agua con el chorra del frasco
lavador, arrasirande sobre ol crisel hasta las Qitimas trazas de
precipitada contenido en el matraz., Desecar sl crisol con el

precipitada durante gquince minutos a 250° C,, enfriar ¥ pesar.

8.5, Calculo
Coma an 155,

18.6. Observacionss.

18.6,1. St la parte alizucta tomada contiene mas de 160 mg.
de amonisco proveniente del abono, agreguar 1,25 g. de bicar-
bonato stdico y 25 ml. de agus, huciendo hervir suavemente
¥ con precaucion durante guince o dieciséis minutos. Enfriar,
agregar leninmente y con cuidado 18 mi. de CHl 3N y hacer
hervir suavements durante unos minutos para eypulsar la
mayor parte del anhidrido carbémico.

18.6.2. S5i la disolucion en la cual se debe dosificar el foés-
foro ha sido preparada por medio de una disolucion de citrato

amanico nautro o alcalinog, agregar en lugar del bicarbonato
sodice indicado en la cbservacién anterior 1| ml. de disolucion
de hidréxido sadico 3 N por ml. de disolucién de citrato amoénico
existente en la alicuoiu, asi como 25 ml. de agus, haciendo
hervir suavemente durante guince minuios, . '

Infriar, v agregar tentos ml. de C1H 3N como se ha agre-

gado de la disolucion do sosa 8 N.

18.6.3. 5i la disolucidn ¢n ln cusl se debe dosificar el fésforo
conticne meiafosfatos y/o fosfatos polimerizados, agregar a
la parte alicuota {después dei tratamisnto pars climinur et
amoniaco, si fuera precise] un mb. de CIH concenirado, ¥y
hervir durante quince minutos,

18.6.4. 51 la disolucién en la cual se debe dosificar et [os-
foro proviene de una muestra de escorias o si por cual-
quier otra razon se Ja considera como susceptible de contenar
sustancies reductoras, utilizer is técnica indicada en Iz obser-
vacion anterior y wgregar ademas 2 mil, de una disolucién
de clorutoe polasico al 1,25 % anles de hscer hervir durunte
guince minutos.

En el casg en gue se ulilice una o varias de Izs técnicas
mencionudas en estas cbsorvaciencs, proseguir come =n el apar-
tado 18.4.4.

4.7, Referencias,
i. Metodaos _O,C. D. E, Edicién 1981, numeoros 16 v 18,

18, FOSFORC SOLUNLE EN ACIDO CiTHICG aL 2 poRr 100
19.1, Principio.

Someter el abone & un extraccién por la disolucidn de Acido
citrico sl 2 % destruyendo las sustancias reductoras con CIH
¥y clorato potasico. La precipitacién se hace al estado de fosfe-
molibdato de quinoleina por el método de Perfin-Wilson, ie-
niendo en cuents sus observaciones.

Es aplicable -2 todes los abonos en los gue se garantice ua

_centenido de PO, soluble al acido citrico al 2 %, como en las

escorias de destosfuracion. .

18.2. Malerisl y aparatos.

18.2.1. Frascos Stohmana.

18.2.2. Agitador rotalivo.

19.2.3. El resto como en 152,

1.3, Heactivos.

16.3.1, Disolucion de adcido citrice:

Disolver en agua 20 g do acide citrico cristalizado y enra-
sar a un litro con agua. Comprobar la concentracién en acidao
citrico de csta disolmcién, valorando 1@ mi. de etla con NaGH
N/10 en presencia de fenolfialeina. Si la disolucién est4 bien
hecha se deben gastar 28,55 ml,

19.3.2. Disoluciéon de molibdato.
Como en 18.3.2.

19.3.3, Disolucidén de guinoleina.
Como en 1833,

15.4. Procedimiente.

19.4.1. Prepuracidn de la disolucidn.

Pesar de 49 & 51 g d¢ ruestra con la apreaximacidn de
t mg. Colacartos en un matraz Stohmann de un litro y agregar
can agitecién & mane 590 mi. de la disclucién de acide clerico.
Agilar el matraz en un agitador rotative durante treintz mi-
nulos a 30 o 10 vueltas por minute, Duranie la agitacion, man-
terigr la temperatura ambiente a4 20° & t° C.

Filtrar inmediatamente sobre un filtro rapido y tomar una
alicuota conveniente para la dosificacidn del fésforo en ol
filtrade por sl método de Perrin-Wilson,-

13.4.2. Método de Perrin-Wilson. Ver el meétodo de fésforo
soluble en clerato amdanice alralino.

18.5. Calculo.

Como en 5.5,

189.6. Observaciones. .

19.6.1. Si no se dispone de mairaces Stohmann s pueden
utilizar matraces o frascos corrientes albrados.

18.6.2. La precipitacién de! fosforice debe hacerse sobre
al filtrade rectentemoente wohtenido. ' :

15.7. Reflerencias.
1. Maotodes ©. C. D E. Edicison 1961, nuncro 14,
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W0ia). DETERMINACION DEL FOTASIO
PoTasio SULUBLE EN ACUA
Métndo gravimérrico

20ta) 1. Principio.

Precipitar el poiasic en disolucién débilmente alcalinag por
el tetrafenilborato de sodie B (C.H.} Na, desecar y pesar el
precipitade de tetrafeniiborafo de potasio.

Previamente hucer hervir para eliminar lu muyor parte del
amoniaco que pudiera eventuzlmentc existir y el resto es
transformado en hexametileno tetramina por adicién de for-
mel. Lla adicion de E.D.T. A, impide que ciertos metales
puedan perturbar la dosificacidn,

Es aplicable a todos los abonos potasicos solubles en agua.

20{a).2, Material ¥ aparatos.

20{a).2.1. Vasos de 230 ml, vy 460 mib.

20{g}.2.2. Matraces aforados de 308 ml. ¥ 1.000 ml.

2{al.23. Plpetas graduadas de dos trazes v de diversas
dimensiones,

20a) 2.4, Crisol s vidrio o porcetana filtranle, cuyos poros
fengan un diimetro de 18 a 20 micras.

20{s1.3. Reactives.

20{a}).3.1. Hidraxide de sodio, disclucion 10 N.

201a)a2 E D .T.A.: Disolver 4 g. de dihidrate ds etifeno
diamino fetracetato disédice en aguoa v completar a 100 ml

2el3.3. T.P.B S.: DPisolver 325 g. de tetrafenilborato
de sodio en 480 ml. de agua, adadir 2 ml de disolucion de

hidréxido sbdice 10 N y 20 mi, de disolucion de cloruro de .

magnesio (100 g de CLMg . s8H,O por litre), agitar con bn
agitador magnético durante quince minutos y filtrar a través

. de un filtre duro de poros finos.

20fa).3.4. Fprmol, disolucién a! 25 por 100.

26{a) 3.5. Fenoiftaleina: Disciver 5 g. deo fenolftaleina en
etanol al 90 por 100 y completer a nn litro.

20{u}.3.8. Liguido de lavado: Diluir 2 ml. de reactivo
20(a).2.3 hasta un volumen de 10 ml. con agua, :

20ial.4. Procedimiento. .

20a).43. Pesar una muestra de 5 g, con la aproximacién de
1 mg., afiadir 400 ml. de aguwn ¥y horvir durante treinta minuios.
Enfriar v completar a 5300 m]. en un matraz aforado. Mezclar
y filtrar tirando los primeros 30 ml. del filtrado. .

20(a) 4.2, Tomar con Is pipeta una parte -slicuota {ver
20{al6.1) que no contenga mas de 60 mg. de KO vy de un vo-
lumen qQue ho sobrepase de 50 mi. Colocar en un vaso de 250 mi.
y completar hasta un volumen de 50 ml. en casc necesario.

20€al.4.3. Afadir 10 mi. de disolucién E. D.T. A., algunas
gotas de fenolftaleina y gote a gota de "disclucién de hidrs-
xido de sodio hasts coloracién roju. ARadir unas gotas de

disclucion de hidréxide de sodic en excese, Si se irata de unm

abono compuesto conteniendo compuestos amoniacales. pro-
curar hervir suavemenie ¥ con precaucion durante un cudrto
de hora para eliminar la mayor parts del amonfaco y después
gfiiadir agua hasta Megar al volumen ipicial.

20(e).44, Calentar hasta ebullicibn v afadir 10 ml. de
formol, y ademés algunas gotas de disolucién de hidréxido de
sodin hasta coloracign roja bien mearcada. Cubrir el vaso con
un vidrie de reloj y caientur durante guince minutos al bafie
maria, . i

20(e}.4.5. Afadir gota a gota y agilando 10 m). de disolu-
cion de T.P.B. 5. Continuar agitando un minuts v enfriar
despuéds rapidamente.

zola).48. Dejar reposar diez minutes y filtrar schre un
crisol previamente seco v pesado cuyo didmetre de poros esté
comprendide entre 5 y 15 micras. Lavar tres veces con el li-
quido de lavado ¥ una vez con § ml. dc agus.

20(a).4.7. Secar el crisol v su contenido duranfe una hora
y media a 120° C. Dejar enfrlar en un desecador y peser.

20(a).5. Calculo.
Un gramo de precipitade sece equivale a 01091 g. de K
9 01314 g de K,O0 Luege

1313

v

% KO -

m — peso del precipitnde. en g
v = volumen de ls alicucla tomada, en ml.
20ls1 8. Ohservaciones.

20tala.t. Si el filtrado obtenido después de la preparacicn
deo I siisokuci()n cstuviera turbio o de conlor ascuro o foese
susceptible de contener Acide siticice disuclto, colocar una

parte alicuota que contenga come maxime 120 mg. de K,O en.
un matraz aforado de 100 ml., adadit agua ds brome y hacer
hervir hasta gque ! bromeo en exceso se have eliminade. En-
friar, completar a 100 mi. con sgus y filkrar. Valorar el potasic
en uns parie alfcuots conveniente del filirado seglin la técnica
indicada nias arriba.

20(a) 8.2, Si la purgze del precipitede es dudesd, por ejem-
plo, s5i no estuviese de un bianco puro, lavar con acetona des-
pués de desecado y pesado. E! tetrafenilhorato de potazio se
disuelve facilmente en la acetona. Secar, enfriar y pesar de
nueve el crisol. La diferencia representa el pesa del tetrafe-
nithorate de potasio.

z0(a).7. BReferencias, -
1. Metodo O, C. D.'E. Edician 1381, numera tl.

20(b). Porss10 S0LOBLE EN AGUA
Meétodo voluwmeétrice

20dk) i Principio.

Precipitar el potasio de una disolucion de la muestra (pre-
viamente tratada para eliminar posibies inter{forencins) con
un exceso de diselucion normalizada de tetrafenitbora sochoa,
Después de separar el precipitade de sal poiisica, valsrar el
exceso de reactivo con. una disolucion patrén de iira sal de
amonic ecuaternario, usandeo como indicadeor amaritls de fitanio
(amarillo Ciaytonl,

Se pplics a todos los abonos potssices solubles en agus.

20{b).2. Material ¥y aparalos.

20thr2. 1. Matraces aforados.
20(h} 2.2, Vasos de 250 ml
20(bl 22 Microbureta de 0 wmi.

20{b).3. Heactivos.

2060 31, Disolucion de hidrovide sédire al 20 por 100
Disolver 20 g. de NaDH en 100 ml. de 1,0,

20ihi3.2. Disolucién de formaldshide al 37 por 100

200023 Disolucion de tetrafenilboro de sodin {TPBES! apro-
ximadamente al 1,2 por 100: Disglver 12 g, de BIC H}, Na en
aproximadamente 808 ml. de H,O. Anadir 2025 g. de AI(OH),,
apitar cinco minntos y filtrar (papel Whatman numerp 42
o eguivalentel en un matraz de I litro. Lavar e] vasc ligera-
mente con H.O y afiadir al filtrd. Recoger el filtrado entero,
anadir 2 mil. de NaOH al 20 por 160, diluir hasta volumen con
H.C v mezclar, Dejar en reposo cuarenta ¥ ocho horas ¥ nor-
malizar. Ajustar de forma que I mi. de TPBS sea igual al
1L por 100 de K. O. Guardar a tempereiurae ambiente.

2Hbl34. Disolucion del cloru o amonico cuatcrnario spro-
ximadamente al G825 por 100: Bituir 50 mil de clorure de
zefiran (disponible en farmacias como cloruros de alguildi-
metilbenzil amonie con el nombre comercial de Armiilgal 128
por 100 hasta @ litro con H.O. mezclar y normalizer. El bro-
mure do cetilirimetilumonio puede sustifuir at cloruro de
zofiran. Si se ulitiza ofra concentracidn, ajustar el voelumen.

26(b).3.5. Amarille de titanio (Clayten Yellow; indice de
color numero 193400 al 004 por 00: Disolver 40 mg. en
o mi. de H O,

20013, Procedimicnio.
Mormalizacidn de las disohuciones,

20ibi 4.1, Clorure de zeliran: Anadir a 1 ml. de discluciéon
de TPBS, en erlenmeyer de 125 mb., 20-25 mi. de H,O, 1 ml
de NaGQH al 20 por 100, 2,5 ml. de HCHO, 1.5 mi. de C,0O, (NH,],
al 4 por 100 v &8 golas de indicador., Valerar hasta punto
final rosa con disolucidn de clorura de zefiran utilizando uns
bureta somimicro de 10 ml. Ajustar la disolucidn -de clorure
de zefiran de forma gue 2 mb sea igual & 1 ml. de disclu-
cign TPRS, .

201h).4.2. Disolucién de tetrafenilbore de sodio:  Disolver
25 g de POXH, en HO en matraz aforado de 250 ml., afadir
S50 ml, de C,Q, (NH,}, disolucién al 4 por 100, diluir hasta vo-
lumen con HO v se mezcla, €No es necessrio llevarla a ebu-
ilicionn.) Transferir una sficuota de 15 ml. {5192 mg de K, O
igual a 43,10 mg, de K) a matrar aforade de 706 ml, afiadie
2 ml. de NAOH al 26 por 108, 5 ml. de HCHO y 43 ml. de reac-
tivo TPBS, Diluir hastas wvolumen con 1,0, mezclar por com-
pleto, dejar en reposo cinco-diez mingtos ¥ pesar & través del
filtro scco. Transferir una alicusta de. 50 ml. del filirade a

-un erlenmeyer de 125 ml., sfadir 8.8 potas de indicador v

valorar el exceso de reactivo fion disolucion de zefiran. Calcular
el titule en la forma siguiente:

F=23481/(43 ml —ml. de zefirdn) = % K, O/ml.
de reactivo TPBS.
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E! factor F se aplica a todos los fertilizantes, si se diluyen
25 p. de muestra hasta 250 mi. ¥y se tome una alicuota de
15 mil. para gnalisis. Si los resnilados van a expresarse co-
mo K en vez de vomo K. O, sustituir 3461 por 28,73 en el
calculo de F.

20 4.3, Tntreducir una muestra de 25 g (125 g, sl
K.,O es superior al 50 por 100) en un matraz sforado de 250 ml,
antadiz 50 ml. de C,0, (NHJ al ¢ por 10 y 123 ml. de HO ¥
hervir durande breinta minutes. (51 hay presenio materia orga-
nica, aliadir 2 g. do carbén activado libre de K antes de ia
gbuilicion.) Enfriar, diluir hasta velumen con H,O, mezclar y
filtrar por filtro seco ¢ dejar en reposo hasta que quede clara.
Transterir una alicuota de 15 ml. de disclucion de musstra a
un malraz saforade de 100 ml, y anadir 2 ml. de NaOH al
2 por 100 y 5 ml, de HCHO., Anadir 1 ml. de la disolucién
patrén TPBS por cada 1 por 100 (12 i s8 tomaron 1,25 g. de
muestra) de K,0, gue se svpone contiens la muestra, mas
8 ml_ en exceso para asegurar la precipitacion completa. Di-
luir haste volumen conn H,Q, mesclar por completo, dejur en
reposa cinco-dies minutos y filtrar por filtro sece {Whalman
numere 12 o equivalentel. Transferir 50 ml. de fillrado a er-
lenmeyer de 125 mi., anadir seis.ocho gotas de indicador y
valorar el excesn de reactive con disolucién palron de zefirdn,

20Mm .5, Calculo.

Porcentaje de KO en la muestra igual a (ml. de TPBS
anudidss menos ml. de zeliran) por F; doads F es igual a
porcentaje de K O/ml de reactivo ['PBS. (Multiplicar por dos
51 s ha uwbilizado 1,25 g de muesiral)

20tk s, Relirencias,
1. Mcoélodus de anidisfs A O A C., nimers 2000,

20{c). POTASIO SOLUBLE ¥Y AGUA

Méindn fotomégrico de llama

20fc).t, Principlo.

Se [unda en la comparacién de Ia medida de intensidades
de emisién de atomos excitados en una Hama, de una disclucion
problera desconocida, ¥ de una displucién patron de concen-
tracidn conncida.

Para evitar interferencias, eliminar los metales pesados por
procipitaciom con oxalate amonico, ¥ los meniones interferentes
por relencion mediante resines cambiaduras,

Se aplica a todos los abonos polasicos solubics en agua,

200c).2, Material ¥ aparatos.

200c) 2.1. Matraces aforados de 250 ml. ¢ 300 mb

20(cr 2.2, Pipetas de distinios tamanos.

20(c) 2.3, Pupel milimelyuado,

200c) 2.4, Columna de cambio ionico: Se hace de tubo de

vidrio de pared normalizada, v 405 cm. de longitud v 2,5 cm.
da dizdmebro exteriov; cerrar un exlremo con lapdin de poma
nl:ers 4, ton un orificio a traves del cual se inserts una llave
de dos pasos o un tubo de vidrio conectado a un tubo de
goina ¥ al vmpalme del compresor. No dejur gue el tubo de la
Have sobresalga por cucima del tapon. Elegir un tapon sufi-
cientemente grande para que no quede cspacio entre el ex-
treme del tapon ¥ la pared de la columna. También puede
ulilizarse tubo de vidrio de cromatografia de 305 em. ¥ 1,9 cm,
de didmetre interno, con Jtave o valvula en €l fondo para
controlar el caundal de liquido. )

Culgour un taco do luna de vidrio en el fordo de la columna,
cerrar la valvula y anadir HO hasta 10 cm, de altura. Trans-
ferir una porcion de resina a un vaso de 200 ml. y suspender
en H O, Transferir ja suspension a la columna y ajustar la
eltura de la resina compacta a 20 cm. Drenar el oxceso de
H.O hasta que queda a 2,5 cm. de la parte superiar. Regenerar
la resina después (e gque se hayan pasado 10 alicuotas suce-
sivas, exeeplo con amberlila 15-4B con la que pueden utilizarse
20 alicuntas, Para el Na, regenerar despucs de hacer pasar
cihco alicuotas.

2p{c) 2.5, Preparacién de la resina: Colocar 450 g, de resina
en vasn de cuatre ltroz y adadir dos litros do NaQH al &
por 100, Agitar treinta minutns con agitador elécirico. Dejar
sedimentar la resina y decantar la disolucién de NaOH. Hea-
petir el tratamiento con NaDH al 5 por W00 dos veces mas y
decantar la disolucién de NaOH después del trutamiento final.
Afiadir dos Jitros de F, 0O a la resina, agitar unos minutos,
dejar la resina sedimentar v decantar ¢l F,O do lavado. Repetir
tres cuairo veces. La resina guedara ahera en la forma de
base libre. Regenerur a'la forma NO,- tratando tres veces con
NO.H al 5 por 100 en la misma forma que como con la disolu-
cion de NaOH. Lavur fa rusina con H,O hasta que el agua de

lavado alcanee pl 2 o superiar medianle ¢l lavado per reirocese
en la columna o agitando ¥ decantando en un vasa grande,
Guardar la resina vubivrta de H,0 en frascoe tapado.

20{c).2.0. Folometro de llamu.

20{c).3. Reactivos. ]

20(c) 3.1, Disolucion de oxalato amgnico:
de C,0, (NH), en un litro de H,Q,

20(c).n.2, Indicador rojo de metilo:
de metilo en 100 ml. de alcohal,

200¢).3.3, Acido nitrico diluide €1 + 10}

20(ch.3.4, Utilizar una resina de cambio aniénico de basi-
cidad intermedia o debil, tal como amborlitea IR-4B (Fisher
Seientific Co., Pittsburg, Pa), duclita A-T o duoclita A-41 (Re-
sinous Producls Co., Redwood City, Calif.), do-acidita o per-
mutita-3 (Permutit Ine., 50 West th St. New York, N. Y. 10038,
o equivalente.

20(c).3 5. Nitrato potdsico o cloruro patasica: Recristalizar
dos veces e partir de H,Q s sal de grado reactive y desecar
cinco horas a 105" C.

Disolver 40 g.

Disolver 0,2 g. de rojo

20(cl 4,
20f¢) 4.1,

Procedimiento.
Prepuracion de la disolucion probloma,

{A) Mezclas de ferlilizanles ¥ sulfale potisico magnésico.
Pesar 1,5058 g, de muestra en matraz aforado de 250 ml, (uti-
lizar matraz de 500 ml, si la muestra contiens mas del 23
por 100 de K,0), afiadir 125 ml. de H,O vy 50 ml. de disslucien
C,0, (KH), ¥ hervir ircinta minutos. Eniriar, diluir hasta
volumen, mezclar y pasar por filtro seco.

20(e) 4.2, (B). Sulfelo ¥ clorure potasico: Disolver 15068 g,
en H,O vy dilwir hasta 500 ml.

aic).4.3, Preparacion de la curva patrén: Disolver 1,2931 g,
de NOK (o 09535 g. de CIK) en H,0 y diluir hasta 5060 rml.
(1000 p. p. m. de K) Preparur las disolucivnes patron por di-
lucion cubriende lys limites 0-80 p. p. m. do K o intervalos ng
superiores & 10 p.p.m, ¥y afadiendo la caniidad adecuads
de NOT1 si va a utilizarse un instrumento con patrén interno,
Preparar la curva patrén de emision frenta a concentracian
ajustando el instrumento de forma que 50 p.p. m. de K dé
lecturas proximas al centro de la escala. Atoinizar porciones
de disoluciones palron hasta que las lecturas para las sevies
sean reproducilles.,

20leh 4.4, Determinacion.

[A)., Mezclas de {fertilizantos, sulfato potasico ¥y sulfato
polisico magnésico.- Fransferir una alicuota de 30 mi de diso-
lucién do la muestra a un vaso de 250 ml. Ahadir una gols
do rejo de metilo ¥y noutealizar con NOH (1 + 10). Ajustar el
nivel do H,O cn la columna hasta la parte superior de la
resina y transferir cuantitativamente la alicuota a la columna,
Abrir la llave para obtener una proporcidn de flujo de dos
potas/ueg,, rtecoger ol eofluente en matraz aforudo de 250 ml.
Lavar lu alicuola dentro de la resing con dos tres pegueiias
porcioars de H.O. Recager 50-75 mi, de efluento, luegpo abrir la
llave v recoger 200 ml. adicionales vertienda H,0 en la columna,
procurandoe que el nivel de H,O no gquede por debajo de la
parte superior de la columna de resina. Diluir hasta volumen
y meezclar (si se utiliza instrumento con palrdn interno, so
necesita anadir ls cantidad precisa de NO,Li antes de diluir
a volumerl.

20{c) 1.5, Atomirzar porciones de muestra varias veces para
ohtener lecturas medias seguras para cada disolucién. Deter-
minar las p.p.m. de K a partir de lag curva patréon. (La
temperatura de las disoluciones patron y de la muesira no
deben diferir en mas de 2 C.)

20(c).48. (B, Cloruro potidsico. Proceder como en {A) pero
amitir la neutralizacion y el tratamiento con la resina,

20(c).4.7. Prueba de comportamiento del instrumente y el
procedimiento,

Pesar 1,5058 g de ftalato Acido de potasio (patron primario)
y transferic & un matraz aforado de 250 ml. Ariadir 05 g do
PO, HINH)J, v. proceder como en 20(c).4.1. cmpezanda en =afadir
125 ml. de H,O...».. % K,0 calculado debe ser igual a 23,0

20(c}.5. "Calculo.

Cuando el % de KO e5 de 0 a 30, el % KO = p. p. m. K2

Cuando el % de K.O es mayor de 30, el % K,O = p. p. m. K/L

206c).8.  Observaciones.

Las sules de 200c).3.5 no es necesario recristalizarlas si oso
dispone de una pureza de grados espectrograficos.

20ic).7. Referencias. ’

1. Meétodes de analisis A O A, C. Edicién de 1370, nume-
ro 2.084,



16858

13 septiembre 1972
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2%, PoTasio TOTAL

21.1. Frincipio.

Consiste en sclubilizar el potisieo inscluble en agus, pere
gue puede ser uiit como festiliconte, y determinar sl tofal
a continuacién por el métode graviméirico u oifo cuaijuiera.

Aplicable a los abomos organicos gue no pueden ser anali
zedos por los métodos anlericres,

212, Material ¥y aparatos.
Como en 20{al.2.

21.3. Reactivos.
21.3.1. CIH.

2132 NOH.
21.3.3. El resto como ¢n 200a)3.

21.4. Procedimiento.

21.4.5. Pesar I0 g. del problema y owicinar en una capsula
de platinc lentamente, removiende el contenido ¥ no elevando
mucho la temperatura. Obtenilda la calcinacion, agregar a la
capsule agus caliente, decantando cuidadosamente el conte-
nide a un matraz aforade de 250 ml,

21.4.2. Volver a agregar & la cipsula eguas acidulada con
CiH, calentando con cuidado para gue no haya proyeccionies,
javar con agua caliente y agregar cinca gotas de NO,H narras-
trando tode el contenido de la capsuls al mauatraz en el gue
debge hervir el contenido durante wunos diez minwtos. Dejar
enfriar » la temperatura smbiente, enresar y agiter.

21.4.3. Filirar, v del {ilirade tomar 50 ml,, qua eguivalen 3
2 g. do problema, ¥y evaporar en capsula de platine hasta se-
quedad, c¢alcinanda ligeramente.

Fl residuo se trala por agua callente y filira, lavando escru-
puiosumente la cdpsala v el filtro.. '

214.4. En el filtrudo, determinur el potasio como en 21 mé-
todn gravimetrico del potasio soluble en apgua. i

21.5. Calevlo.

Como en 20(g) 5.

2t.8. Observaciones,

En lugar del método gravimsétrico puede empleal_'se 051;0 de
los descritm;_ para el potasio soluble en ggus.

217, Referencias.

t. Analisis de Abones. Ministerio de Agricultura. 1953,
Madrid.

1. Autoridades y Personal

NOMBRAMIENTOS, ?ITUACIONES E INCIDENCIAS

MINISTERIO
DE EDUCACION Y CIENCIA

ORDEN de 18 de agosto de 1972 por la gue se
aprueba e} expediente de oposiciones g ingreso en
el Cuerpo Facultgtivo de Archivercs, Biblioteca-
rios ¥ Argueblogos (Seccitn de Archivos v Sec-
cion de Bibliotecas? v se nombra funcionarios de
carrera del expresado Cuerpoe a los sefiorer que
£¢ mencioncn. . .

Nmo. Sr.: Vistos los expedienteas da oposiéiones de ingresc en

. 8l Cuerpe Fagullativo de Archiveres, Bibliotecarios v Argueélo-

Eos, en sus dos Secciones de Archivos v de Biblictecas, cuva cun-

vocatorte fudé publicada en el «Boletin Oficial del Estado» de

i1 de agosto de 1971, ¥ terminade e! plaze de presentacién de

documentos do los opositores aprobados por loa Tribunales cali-

ficadores respectivos, de conformidad con lo que se dispone en

la norma 25 de la Orden de convocatoria de 31 de julio de 187,
Espte Ministerio ha acordado lo siguiente:

Primero.—Aprobar los dos expedientes de la citada oposicién
de ingreso en el Cuerpo Facultativo de Archiverocs, Bibliotecarios
v Arquedlogos, en 165 que no hg habido reclamaciones de nin-
guna clasa, ¥y las propuestas de los Tribunales, elovadas a esa
Lireccién General con focha 20 de mbril el de la. Seccitén de Ar-
chives v 17 de mavo e! de Bibliotecas,

Ssgundo.—Nombrar funcionarios del Cuerpe Facultative de
Archiveros, Bibliotecarios y Arquedloges a los sefiores gque se
citan, por orden de puntuacién, con la retribucién anual que
les gorresponda por aplicacién del coeficiente 45 gue asignd al
citado Cuerpo el Decreto 1427/1885, de 28 de mayo, complementa-
rio de la Ley de Retribuciones de 4 do mayo del mismo afic y
que se determina en el anexo IV de cada funcionario:

Numere 1. 41,40 puntos. Don José Manuel Mata Castillén. Sec-
clon de Archivos. Namero A25FEC428 de Reglstro de Personal. Con
destino an el Archive y Biblicteca del Ministerlo de Hacienda.
Fechg de nacimionto: 12 de diciembre de 1945. :

Nimero 2. 40,80 puntos. Don Lorenze” Ruiz Hidalgo, ‘Seccién
de Bibllotecas, Numero A25EC428 de Hegistro de Personal. Con

. destino en la Blblicteca del Ministerio del Aire. Fecha de naci-

miento: 21 de septiembra de 1046,

Nimero 3. 38,00 puntos, Don Antonic Moific Munitiz. Seccién
ds Bibilotecas. Niimera A25F.C430 de Registro da Personal. Con
destinc &n la Biblioteca de 1a Universidad de Madrid. Fecha de
nacimienio: & de agosto do 1941 '

_Numem_ 4. 37,40 puntos. Dofia Maria Milagros Del Corral Bel-
trén. Seccién de Bibliotecas, Namerc A25fC431 de Registro de
Parsonal. Con destino en s Biblicieca de la Universidad de Ma-
drid. Fechs de nacimiento: 2 de diciembrs de 1945

Nimero §, 38,10 puntos. Dofta Maria del Rosario Garcia Aser.
Seccion de Archivos. Numero A25EC432 do Registro do Personal.
Cotr destino en el Servicio de Archives de Toledo. Fecha de na-
cimiento: 15 de febrero da 1835.

Numero 8. 34,80 puntos. Dofia Maria del Pilar Lizdn Arbsloa.
Seccién de Bibliotecas. Ndmero A20EC433 de Registro de Perso-
nal, con destino en la Biblioteca Publica v Archive Histdrico de
Mahon (Balearesy. Fecha de nacimiento: 23 de febrero do 1843.

Mamaro 7, 34,50 puntos, Dofia Carclina Sevilla Merino. Sec-
cidn de Bibliotecas. Numero A25EC434 de Hegisiro de Personal.
Con destino en la Biblintece de la Universidad de Valencia. Fe-
cha de nacimiento: 30 de junio de 1942, |

Numerc 8. 33,90 puntos. Dofia Marfa del Pilar Remerc Pusnte.
Secccién de Bibliotecas. Numero A23EC435 de Registro de Per-
sonal. Con destine en la Biblioteca de la Universided de Zarago-
za. Fecha de nacimiento: 25 de ociubre de 1823, .

Ntmers 9. 33,40 puntos. Dofin Maria del Carmen Fernindez
Cuervo. Séccién de Archives. Numero A25EC438 de Ragistro de
Parsonal. Con destino en el Scrvicio de Archivos de Ledn. Fechs
de nacimiento: 26 de abril de 1942,

Numero 10, 33,35 punios, Don Luls Enrigue Romera Iruels.
Seccitn de Archivos. Namero A25EC437 de Registro de Persenal.
Con desting en a1 Archivo General de Indlas de-Sevilla. Fecha de
nacimisnto: 31 de agosto de 1848,

Nimero 1i. 33,00 puntos. Dofia Maria Nieves Calve Alonso-
Cortds. Seccidn de Bibliotecas. Numero A25EC432 de Registro
de Perzonal, con destino en lg Bihlicteca do la Universidad de
Santiago. Fecha de nacimiento: 26 de agosto do 1848,

Namero 12, 32,80 puntos. Dofla Maria Joszefa Garcia Gomez.
Seccién de Archives. Numero A23EC439 de Registro de Personal.
Con destino en el Servicio de Archivos de Burgoes. Fecha de na-
cimiento: 8 de junio da 1845 ’

Numero 13. 32,30 puntos. Dofta Maris Esperanza Saldn
Paniagua. Seccién de Bibliotecss. Numerc A25EC440 de Hegisire
de Personal. Con desting en la Biblioteca de la Universidad de
Zarapoea, Fecha de nacitniento: 4 de mayo de 1542,

Numere 14, 32,20 punics, Defin Maria Begoba Ihéflez Ortega.
Seccion de Bibliotecas. Numerc A2SEC441 ds Registro de Perso-
nal. Con destino en ia Biblioteca Publica de la Ciudad de Zara-
goza. Fecha de nacimisnto: 18 de octubre de 1948,

Niimere 15. 81,80 puntos. Don Emiliane Pérez Frias. Seccidn
de Bibliotecas, NMiamero A25EC442 de Registro de Personal. Con
desline en la Biblioteca Pihblicus y Archive de la Délegacién de
Hacienda de Vige (Pontevedra). Fecha de nacimiente: 18 de ju-
lio de 1834,

Numero 18. 31,80 puntes. Don Manue! Vaguerizo Gil. Seccitn
da Archivos. Numern A25EC443 de Hegisiro de Personal. Con des-
tino en'el Servicio de Archivos de Santander. Fecha de nacimlen-
to: 20 de diciembre de 1946, _

Numero 17. 31,70 puntos. Dofia Marfa Dolores Corréns Rodri-
guez, Soeccitn de Bibliotecas. Numoero A2SEC444 de Registro de
Personal. Con destine en la Bibiictecs de la Universidad de Bar-
celona. Fecha de nacimiento: 24 de noviembre do 1828,

Nimero 18, 31,70 puntes. Don Jestis Maria Ferro Delgado. Sec-
cién do Archivos. Nitmero A2SEC445 de Registro de Personsl. Con
destine en el Servicin de Archivoes de Vizeaya. Fecha de naci-
mienta: 4 de julio de 1842, : ’

Numere 19. 20,56 puntos. Dofia Marfa Victoria Oliver Mufoz.
Seccién de Bibliotecas, Numera A25EC448 de Registro de Per-
songl, Con destino en la Bibloleca de la Universided de Barce-
lona. Fecha de nacimiento: 21 de diciembro de 1833,



