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MINISTERIO DE AGRICULTURA ANEJO A LA ORDEN MINISTERIAL POR LA QUE SE ESTA­
BLECEN LOS ME10DOS OFICIALES DE ANALISIS DE PRO­

DUCTOS FERTILIZANTES Y AFINES

ABREVIATURAS, SÍMBOLOS, DEFINICIONES Y NOTAS

En las expresiones U + 2), (5 + 4), etc., empleadas en unión
del nombre del reactivo, el primer número indíca el volumen
del reactivo empleado y el segundo el volumen de H20. Cuando
uno de los reactivos es sólido, la expresión significa partes en
peso, el primer número representa el reactivo sólido en gramos
y el segundo mI. de H20. Las disoluciones en las que no se
especifica el disolvente son disoluciones acuosas.

Al preparar disolucíones de porcentaje definido se sobre­
entiende que se disuelven x gramos de la sustancia en R20 y
se diluye hasta completar 100 mI.

Absorbancia: Logaritmo cambiado de signo de la relación
de las transmitancias de la muestra y del material de refe·
rencia o patrón.

Se ha conservado la nomenclatura tradicional para las
unidades de medida por considerar que la nueva nomenclatura
no está suficientemente difundida y su utilización puede per·
judicar a la comprensión de los métodos.

1. GRADO DE FINURA

ORDEN de 28 de julio de 1972 por la que se esta­
blecen los métodos oficiales de análisis de pro­
ductos fertilizQ,ntes y afines.

Ilustrísimos señores:

La Orden de este Ministerio de 10 de junio de 1970 (<<Boletín
Oficial del Estado» de 20 de junio, complementaria del Decreto
de 17 de agosto de 1949 (<<Boletín Oficial del Estado» de 22 je
septiembre). sobre ordenación y con,trol de fertilizantes, y pro­
ductos afines, en sus artículos números 63y 60, respectiva­
mente, prevé el establecimiento, por la entonces Dirección
General de Agricultura, de los métodos oficiales de análisis
que deberán utilizarse para estas primeras materias para la
agricultura.

Se han llevado a cabo los trabajos conducentes a la revi­
sión de los antiguos métodos oficiales para análisis de abonos
aprobados por Orden de este Ministerio de 20 de abril de 1953.

En dichos trabajos han participado 10s representantes de los
diversós sectores interesados en el seno de la Comisión Perma­
nente de Fertilizantes, adscrita a la Dirección General de la
Producción Agraria.

La finalidad de los métodos oficiales de análisis de productos
fertilizantes y afines ha sido la de unificar y mejorar las nor­
mas previas existentes y ampliarlas a una extensa serie de pro­
ductos para los cuales no existía una normativa de análisis
oficiales. Como consecuencia de un largo proceso de estudio
y de evaluación experimental de métodos, así como de su via­
bilidad de aplicación por los Laboratorios oficiales y de Enti­
dades privadas, ·se ha -llegado a la elaboración de esta primera
serie de nonuas que comprenden los métodos físicos y químicos
para determinación del agua, nitrógeno, fósforo y potasio, que
han sido revisadas y aprobadas por la Comisión de Métodos
Oficiales de Análisís de este Ministerio, creada por Orden de
5 de abril de 1972.

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

Art'culo primero.-Se aprueban los métodos oficiales de
análisis de fertilizantes y productos afines propuestos por la
Dirección General de la Producción Agraria, euyo texto se aeom·

·paña como anejo a la pres!,!nte Orden, y que incluye las normas
y métodos para la determinación del nitrógeno, fósforo y
potasio.

Serán de aplicación para todos los análisis oficiales de fer­
tilizantes y afines que se destinen a consumo en agricultura
en el interior del país tanto de producción nacional como de
importación.

Articulo segundo.-Estos métodos oficiales serán de uso obli­
gatorio en los laboratorios de este Ministerio de AgricuItm'a
para análisis de fertilizantes y productos afines, a efectos de
su garantía, de acuerdo con la Orden ministerial de lO ·de
junio de 1970 sobre ordenación y control de estas primeras ma­
terias.

Artículo tercero.-Será preceptivo el que las determinaciones
sobre riq-q,eza, composición y pre.sentación de los productos ferti­
lizantes y afines se lleven a cabo de acuerdo con los métodos
oficiales que se aprueban para su inscripción en el Registro
Oficial de estos productos en la Direccíón General de la Pro­
ducción Agraria· y subsiguiente autorización para su utiliza­
ción y venta para la agricultura.

Artículo Cuarto.-EI Servicio de Defensa contra Fraudes y
de Ensayos y Análisis Agrícolas ejercerá las funciones de vigi­
lancia que se le tienen encomendadas de acuerdo con su mi­
sión específica, aplicando obligatoriamente estos métodos ofi­
ciales en los análisis preceptivos que puedan dar lugar a actos
sancionables.

Artículo quinto.-Queda derogada la Orden de este Minis­
terio de 20 de abril de 1953, en cuanto se opone a las presentes
normas.
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Lo que comunico a VV. Ir. para su conocimiento y efectos.
Días guarde a VV. Ir. muchos años.
Madrid, 28 de julio de 1972.

ALLENDE Y GARCIA·BAXTER

lImos. Sres. Directores generales de la Producción Agraria y
de Industrias y Mercados en Origen de Productos Agrarios.

1.1. Principio.

Deshacer los agregados originados por simple compresión
mecánica, tamizar y calcular el porcentaje que pasa por el
tamiz (grado de finura), con el fin de comprobar si se ajusta
a las díspbsiciones vigentes en la materia.

Aplicable a los fertilizantes y productos afin~s sólidos, de
acuerdo con las especificaciones granulométricas que en cada
caso son exigibles.
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1.2. Material y aparatos.
1-2.1. Juego de tamices. con las siguientes aberturas de

malla: 25 mm., 6,3 mm., 4,0 mm., 2,0 mm., 1,0 mm., 0,5 mm.,
0,6 mm. (para escorias), 0,16 mm. (para escorias), 0,125 mm.
(para fosfato' de roca). 0,063 mm. {para fosfato de roca}. Nor~

ma UNE-7.0S0.
1.2.2. Rodillo de caucho duro, taco de madera o utell3ilio

similar.

1.3. Procedimiento.
Tomar unos 50 g. del materia! contenido en el frasco, por

cuarteado, y deshacer los agregados con un rodillo de caucho
duro, taco de madera u atto utensilio adecuado para desagre­
gar sin triturar las partículas.

Tamizar el material disgregado, pesando lo que queda. en
el tamiz y lo que pasa.

1.4. Cálculo.

El grado de finura G será:

p
G = --- X 100, siendo

P+p

P = peso del fertilizante que pasa por el tamiz.
p = peso del fertilizante- que queda sobre el tamiz.

1.5. Referencías.
1. Ministerio de Agricultura. Orden ministerial de 10 de

junio do 1870.
2. A. O. A. C. = Omcial Methods of Analysis, 1.002. Was­

hington, 1970.

2. PREPAR."'CIÓN DE LA MUESTRA PARA EL ANÁLISIS

2.1. Procedimiento.
Salvo que en el metodo correspondiente de análisis se in­

dique otra cosa, preparar la muestra para análisis de la forma
siguiente: -

Pesar la totalidad del con(.Cltido del frasco, triturar con un
mortero de mano y pasar por un tamiz de 0,5 mm. de abertura
de maJlRs. Si los fertilIzantes están húmedos, pasar por un
tamiz de 1 mm. en lugar del de 0,5 mm.

Las partes gruesas que quedan en el tamiz y que por su
dureza no son triturables, se pesarún y se tendrán en cuenta
haciendo constar su tanto por- ciento referido al peso total de
la muestra, para dar un porcentaje deL:1itivo en elomentos fer­
tilizantes efectivos.

La trituración se hace lo más rápidamente posible para im~

pedir pérdidas o ganancias de humedad durante la operación.
Mezclar bien y guardar la-muestra en frascos herméticamen­

te cerrados.

2.2. Referencias.
1. Ministerio de Agricultura. Orden ministerial de 10 de

iunio sobre ordenación y control de productos fertilizantes y
afines. Madrid, 1970.

2. A. O. A.. C. = Ofiidal Methods of Analysis, 2.007. Was~
hington, 1970.

DETERMINACION DE LA HUMEDAD

3. AGUA TOTAL

·Método de desecación en estufa

(No aplicable a muestras que producen sustancias volátiles
diferentes de H20 a la temperatura de desecación,)

3.1. Procedimiento.
Calentar 2 g. de la muestra debidamente preparada para

análisis durante cinco horas en una estufa a 99-101° e, En el'
caso de NO"Na, S04 (NH4 ). y sales de K, calentar a 129-131° C.
Expresar el % de pérdida en peso a la temperatura utilizada
como contenido de agua.

3.2. Reforencias.
1. A. O. A. C. = Official Mcthods of Analysis, 2.0t2 Was­

hington, 1970.

4. AGUA LlBRE

Jo.-!étodo de desecación ccm vacío

4.1. Procedimiento.
Poner 2 g. de la muestra debidamente preparada para aná­

lisis en pesa-filtro tarado (si se -trata de materias extremada~

.
mente higroscópicas o húmt.-'das, pesar 'por diferencia en pesa~

filtros tapados) Desecar la muestra a 25-30" C. (para obtener
resultados exactos la temperatura debe ser lo más constante
posible) en desecador de vacío sobre (CI04)~ Mg anhidro.
p 20~, o BaO, con un vacío comprendido entre 500 y 560 mm:
(200-250 mm. - de presión absoluta) durante dieciséis-dieciocho
horas. Volver a pesar y rl;;"ferir el porcentaje de pérdida en
peso como H~O l!bre.

4.2. Refen:l1cias.
1. A. O. A. C. = Official Methods oi Analysis, 2.013. Was­

hington, 1970.

5. DETERMINACIÓN DEL NrTRÓGENQ

Detección de nitratos

5.1. Principio.
El óxido nítrico producidQ por la reacción del ácido nítrico

con sales ferrosas, en ácido sulfúrico concentrado, se une a
un exceso de sal ferrosa originando un complejo de color
pardo.

5.2. Material y aparatos.
5.2.1. Tubos de ensayo.

5.3. Reactivos.
5.3.1. SOJ-I" concentrado exento de N.
5.3.2. SO,Fe . 7 H.O (disolución saturada).
5.3.3. NO;;Na (disolución al 1 por 100).

5.4. Procedimiento.
Tratar 5 g. de la- muestra con 25 mI. de agua caliente y

filtrar.
A un volumen del filtrado añadir dos volúmenes de SO.H.

concentrado y dejar enfriar. Añadir unas gotas de la disolu­
ción de SO,;Fe de modo que no se mezclen los líquidos.

Si hay nitratos, en la zona de unión de ambos líquidos apa~

rece un anillo púrpura que pasa a marrón. Si hay poco NO.­
da color rojizo.

A otra porción del filtrado al1adir 1 mI. de la disolución de
nitrato sódico y repetir el ensayo para comprobar si se agregó
suficiente ácido sulfúrico la primera vez.

5.5. Observaciones.
Esta determinación previa es indispensable para saber qué

método hay que elegir para la determinación del N total, salvo
que se use el método comprensivo.

5.6. Referencias.
1. Método A. O. A. C. Edición de 1970, número 2.048.

6Ca). NITRÓGENO TOTAL

Método de K¡eldahl modificado para muestras que no
contengan nitratos

6(alo1. Principio.

Transformar el nitrógeno orgánico en sulfato amónico, por
ebullición con SO;¡H. concentrado, y separar por destilación
el conjunto de nitrógeno amoniacal así formado y el que even~

tualmente pudiera existir en la muestra, recogiéndolo en un
exceso de ácido valorado. El exceso de ácido se determina por
retorno con un álcali valorado en presencia de rojo de metilo.

Es aplicable a todos los abonos que no contengan nitrato.

6(a).2. Material y aparatos.
6(0.1.2.1. Matraces KjeldahL
6(a).2.2; Aparato de destilación.
6(a).2.3. Vasos de 300 mI.
6'al.2.4. Buretas de 25 mI.
6taJ.2.5. Probetas de 25 y 200 mI.

6 (a} .3. Reactivos.

6(a)3.1. Oxido do mercurio o mercurio metálico, exento
de N.

6(al.3.2. Sulfato potásico o sódico anhidro, exento de N.
6(a),:3.3. Acido sulfúrico de 93 a 98 por lOO, exento de N.
6(0.).3.4. Disolución de tiosulfato sódico o de sulfuro sódi~

co: 80 g. de S20"Na2 . 5H"O en 1 litro di! agua o 40 g. de sul~

furo sódico en 1 litro de agua.
6(a).3.5. Hidróxido sódico sólido o en disolución: 450 g. de

NaOH en agua, enfriar y enrasar a 1 litrQ. Debe tener de
densidad 1,36 o más.

6(aJ.3.6. Granalla de cinc.
6(80).3.7. Polvo de cinc impalpable.
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6(al.3.8. Rojo de metilo: Disolver 1 g. en 200 mI. de al­
cohol.

6(al.3.9. Disolución de ácido sulfúrico o clorhídrico N/2,
O N/lO si la cantidad de N es pequeña.

6{aJ.3.1O. Disolución de s6sa N/2 o N/lO.

6(alA. Procedimiento.
Mal.4.!. Pesar de 0,7 a 2,2 g. del abono y ponerlos en un

matraz Kjeldahl. Añadir 0,7 g. de óxido mercúrico o 0,65 g. de
mercurio metálico, 15 g. de sulfato potásico o sódico anhidro
y 25 mI. de sulfúlico concentrado. Si fuera necesario pesar más
de 2,2 g., añadir 10 mI. de sulfúrico por cada g. de muestra.

Colocar el matraz en posición inclinada y calentar suave·
mente hasta que cese la formación de espuma (para reducir
ésta puede añadirse una pequeña cantidad de parafin,;¡l. Hervir
vivamente hasta que la solución se aclare y luego, por lo me­
nos, otros treinta minutos más (dos horas para las muestras
que contengan materia orgánica).

6(a).4.2. Enfriar, añadir con precaución unos 200 mI. de
agua, volver a enfriar por debajo de 25° C., añadir 25 rol. de
disolución de tiosulfato y mezclar para precipitar el Hg, Ai'íadir
unos gránulos de Zn. para evitar vaporación súbita, inclinar
el matraz y añadir sin agitar la sosa {25 g. sólidos o suficiente
disolución para poner la reacción muy alcalinaJ. La disolución
de tiosulfato o sulfuro se puede mezclar con la disolución de
sosa antes de ai'íadirla al matraz.

6(aJ.4.3. Inmediatamente conectar el matraz al bulbo te~

niendo sumergido el extremo de la alargadera en un vaso qUe
contiene el ácido 0,5 N o 0,1 N exactamente medidos y cinco
{lo siete gotas del indicador. Agitar el matraz para mezclar el
contenido y calentar hasta que destile todo el amoníaco (al
menos 150 mI. de destiladol.

8(a).4.4. Valorar el exceso de ácido con sosa de la misma
normalidad CA mI. de sosa).

Hacer un ensayo en blanco <B ml. de sosa).

6(a) .5. Cálculo.

(E-Al 0,7
'?IoN =-----­

P

P = peso en g. de la muestra.
A = volumen en mI. de Sosa 0.5 N consumido en el aná·

lisis. .
B = volumen en mI. de sosa 0,5 N. consumido en el ensayo

en blanco.

6(aL6. Observaciones.

6(a).6.1., El S04H2 hay que añadirlo siempre sobre el agua.
6Ca).8.2. Usar protectores de cara y manos (guantes, etc).
6(a).6.3. Las sales de Hg son muy tóxicas y casi todas so-

lubles en agua. Emplear protección de piel y vías respiratorias.
6(a).8.4. El Hg es peligroso en contacto Con el amoníaco,

halógenos y álcalis. Los vapores son muy tóxicos y acumulatí­
vos, Si se derrama sobre superficies calientes es muy peli­
groso; limpiarlo rápidamente. Para ayudar a la limpieza, es­
polvorear sobre el Hg azufre en polvo. Cuando se evapora hay
que hacerlo en campana de buen tiro.

6(a),6.5. Para impedir la contaminación del medio, diluir
el líquido que queda en los Kjeldabls con agua 1 + 1. sepa­
rando por filtración las sales de Hg insolubles que se reservan
en un recipiente apropiado.

6(al.6.6. Para la digestión, utilizar Kjeldahls de vidr'io duro
moderadamente grueso y bien recocido de 500 a 800 mI. La
prueba del dispositivo de calentamiento se hace ajustándolo
para llevar 250 mI. de agua a 25° C. a ebullición fuerte en unos
cinco minutos o el tiempo que especifique el método. Para
probar los calentadores se precalientan diez minutos si son
de gas o treinta minutos si son eléctricos. Agregar tres o cuatro
granallas para evitar sobrecalentamiento. •

6(a).7. Referencias.

1. Métodos oficiales A. O. A. C. Edición 1970. Números 2.049
y 2.051.

6(b). NJTnÓCENO TOTAL

Método de Kjeldahl modificado para muestras que contienen
nitratos

8(bl.1. Principio.

El nitrato nitra el ácido salicílico en presencia de ácido sul­
fúrico concentrado. Posteriormente el nitrógeno del derivado
nitrado se reduce por el Zn o el tiosulfato y se prosigue como
en el Kjeldahl para muestras que no contengan nitratos.

No es aplicable a abonos líquidos o sólidos que tengan alta
relación CI~/N03-'

6(bl.2. Material y aparatos.
Como en 6{aL2.

6(b1.3. Reactivos.
6(bJ,3.1. Acido salicilico y los empll"ados en 6(a),3.

6(bl.4. Procedimiento.
6{b).4.1. Colocar de 0,7 a 2,2 g. de muestra en el matraz

de digestión y anadir 40 m!. de SO,H,~ que contenga 2 g. de
ácido salicílico. Agitar hasta mezclarlo completamente y dejar
en reposo agitándolo de vez en cuando durante treinta mi­
nutos o más.

6lbJ.4.2. Añadir 5 g. de S,O,;Na, . 5Hp ó 2 g. de Zn en polvo.
Agitar y dejar en r2poso cinco minutos. Calentar con llama
pequei'ía hasta que cese la formación de espuma. Retirar del
fuego, añadir 0,7 g. de HgO ó 0,6.'5 g. de Hg metálico y 15 g.
de sulfato potásico o sódico anhidro. Hervir, vivamente hasta
que se «.clare la disol:Ición y luego treinta minutos más por
lo mImos (dos horas si la muestra contiene materia orgánica).

6(b}.4.3. Continuar hasta el final como en 6(a).4.2 y si­
guientes.

6(bJ.5. Referencias.

1. Métodos oficiales A. O. A C. Edición 1970, número 2.052.

6{cl. NTTRÓGENO 10TAL

Método comprensivo

6(cl.l Principio.
La reducción dei nit.rógeno nitrico a amoniacal se hace por

el cromo en polvo, prosiguiéndose como en el Kjeldahl para
muestras sin nitratos

Es aplicable a todas las formas de nitrógeno.

6(c1.2. Material y aparatos.
Como en 6(a) 2.

6lcl.3. Reactivos.
6(0).3.1. Cromo metal en' polvo que pase por un tamiz de

100 mallas (0,149 mmJ. Exento de N (son satisfactorios Fisher­
Scientific Ca No C-318 o Sargent-Welch Scientific Ca. No.
SC 11432).

6(c).3.2. Alundum. Norton 14 X (Arthur H. Thomas Col.
'6(c).3.3. Acido sulf,jrico diluido. Se agregan lentamente

625 mI. de SO,H, ft 300 mI. de agua. Diluir a casi un litro con
agua y agitar. Enrasar cuc.ndo se enfría. Evitar presencia de
amoniaco en la atmósfera

6(cJ.3.4. Disolución de 'tiosuJféfl0 sódico o de sulfuro potá­
sico' 160 g' de S"O"Na, 5H"O, dísolvE-r en agua y enrasar a
un litro, u 80 g. de SK, en -un' litro de agua.

6Cd.3.5. Los indicados en era},:::.

6(c).4. Procedimiento.
6(c).4.L Pesar de 0,2 a 2 g. de la muestra (que. contenga

. una cantidad igualo menOI de ea rug. de N nítrico), ponerlos
en un Kjeldahl dIO' 500 a 800 mI. y agregar 1,2 g, de polvo de
cromo. Agregar 35 mI. de agua, o si el problema es líquido,
completar hasta formar un volumen total de 35 mI. Dejar en
reposo durante diez minutos agitando en círculo de vez en
cuando suavemente para disolver todos. los nitratos. Agregar
5 mI. de C1H y dejar en reposo un tiempo que no debe ser
inferior a treinta segundos. ni superior a diez minutos.

6(c).4.2. Poner el matraz en un mechero precalentado con
una energía calorífica sufidente para que lo haga hervir en
siete o siete minutos y medía. Después de calentar tres minu­
tos y medio. separar del calor y dejar enfriar. Agregar 22 g.
de sulfato potásico, 1 g. de HgO y unos gránulos de alundum.
Ai'íadir 40 mI. de SO,H. diluído (si se dispone de ventilación ade·
cuada se pueden agregar 25 mI. de SO.H~ concentrado en lugar
de diluido>' Si Ja materia orgánica, que consume gran cantidad
de ácido, excede de 1 g .• agregar adicionalmente 1 mI., de
SO,H2 concentrado por cada 0,1 g. de materia orgánica en
exceso.

6(c).4.3. Colocar el matraz en un mechero, precalentando
y elevar después la temperatura para que hierva en cinco mi­
nutos (Jos mecheros precalcntados reducen la formación de
espuma en la mayor parte de las muestras).

Disminuir el calor si la espuma ocupa una zona igual o
mayor de 2/3 del bulbo del matraz. Regular el calor hasta que
pase esta fase. Calentar en el citado mechero durante cinco
minutos hasta que los humos blancos y densos del sulfúrico
aclaren el bulbo del matraz. La digestión es ahora completa
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para muestras que contienen nitrógeno amoniacal, nítrico y
ureico. PUl"U otras muestras, agitar, SUH~'¿;¡Tjente por l'eLación
y proseguir la digestión durar,te SESt'nta min"Jtos más.

6(c).4.4. Continuar hasta el final como en 6(a).4.2 y si­
guientes.

6(cJ.5. Referencias.

l. Metodos ofi.ciales A. Q. A. C. Edición 1970. Números 2.051,
2.053 Y 2.054.

7(a). NITRÓCE;:";O AMOt-;IACAL

Método del óxido de magnesio

7(aU. Principio.

Transformar el nitrógeno a~niacal en amoníaco por la ac­
ción de MgO (no carbonatado). Destilar el amoníaco sobre un
volumen conocido de SO.,H" N/2 y valorar el exceso de ácido
por retorno con NaOH NI2" en presencia de rojo de metilo.

Aplicable a todos los abonos, incluso los compuestos, en los
cuales el nitrógeno se encuentre sólo como sal amónica o mez­
clada con nitratos.

No es aplicable a los abonos que contengan urea, cianamida
u otros compuestos orgánicos nitrogenados.

7(al.2. Material y aparatos.
Como (!n 6(a).2, excepto matraz KjeldahI.

7 (aL3. Reacti vos.

7(al.:U. MgO Hibre de carbon~1to magnésico1.
7(a).3.2. NaOH N/¿
7(a)::U. SO,H, N/Z.
7 (alo3A. Bejo de metilo; Un g en 200 m!. de alcohol.

7{a}A. Procedimiento.

7\a),4.1. C')locar de 0,7 a 3,5 g. de la muestra, según el
contenido de timOl1Í-3.co, en un matraz de destilación con unos
200 mJ. de agua y 2 g. o más de !vIgO. Coneclar el matraz a
un refrige·rante medi'lnte un bulbo de seguridad.

7(a).4.2. Destilar unos 100 ml. de líquido y recoger en un
vaso conLenif'ndo unos 30 mI. de sulfúrico N/z y unas gotas de
rojo de metilo. Valorar el exceso de sulfúrico N/2 mediante
sosa N/2. (A mL de sosa.l Hacer un ensayo en blanco (B mI.
de sosa).

7(a).5. Cúlculo.
Como en 6(al.5.

7(al.6. Referencias

1. Metodos de análisis A. 0, A. C. Edición 1970, número 2.057.

7(bJ. NITRÓGENO AMONIACAL

Método del formaldehido

7(bJ.1. Principio.

El catión NH,+ reacciona con el formol originando uro­
.tropina y deja~do en Jib8rtad los ácidos de la sal, que se va~

loran.
Es necesario que la disolución de la muestra sea neutra

respecto al roio de metilo y que no existan· materias sólidas
que puedan reaccionar con los ácidos liberados.

Es aplicable al nitrato amónico y al sulfato amónico. Puede
utilizarse en presencia de urea.

7(bJ.2. Material y aparat.os.
7(b).2.l. Matraces aforados de 250 y 500 mI.
7{b).2.2. Vasos de 30d mI.
'7 (bJ .2.3. Buretas de 25 ml.
7(bJ.2.4. Probetas de 200 mI.

7(b).3. Reactivos.

7(bJ.3.l. Formaldehido al 37 por 100.
7(bJ.3.2. NaOH N/2.
7(bJ.3.3. Fenolftaleina (disolución alcohólica al 1 %).
7(bl.3.4. Rojo de metilo (disolución alcohólica al 0,1 %1.

7(bJ.4. Procedimiento.

7(b).4.1. Pesar exactamente una cantidad próxima a 7 o
14 g. de la mu.estra y diluir a 250 mI. o a 500 mL Pipetar 25
o 50 mI. en un erlenmeyer y añadir 1 mI. de formaldehido por
cada 0,1 g. de muestra en la alicuota. Diluir a unos 200 mI. y
dejar en reposo cinco minutos.

7(b).4.2. Valorar con una solución de NaOH N/2 en pre­
sencia de cinco gotas de fenolftaleina.

7(blA.3. Hacer un ensayo en blanco con el formaldehido
y la. fenolftaleina.

7(bJ.1.1. Neutralizar una alícuota del problema, igual a
la usada en la determinación, con NaOH N/2 en presencia del
roJO de metilo.

7\bJ.5. Cálculo.

M - (A + B) . 0.7
'lo N

P

t\.l = ml. de NaOH N/2 gastados en 7(bJ,4.2.
A -:: mI. de NaOH N/2 gastados en 7(bJ.4.3.
B = mI. de NaOH N/2 gastados en 7(b).4.4.
P = peso de la muestra contenida en la alícuota, en g.

7(bl.6. Observaciones.

Es necesario neutralizar el formaldehido y el problema en
alícuotas distintas a las de la determinación, aunque iguales
en volumen, para evitar la mezcla de indicadores.

7(bJ.7. Referencias.

1. Métodos de análisis A. O. A. C. Edición 1970, número 2.058.

8. NITRÓGENO AMONIACAL Y NiTR1CO CONJUNTAMENTE

Método de Devarda

B.L Principio.

El nitrógeno nítrico se reduce a amoniacaJ por el hidrógeno
desprendido al reaccionar la aleación de Devarda (AI-Cu-Zn,
t15/50/5) en medio fuertemente alcalino. Destilar el amoníaco
formado y el ya existente en la disolución, recogiéndolo en
un exceso de ácido y valorando por retorno.

Es aplicable a los abonos en que se exija el nitrógeno níp
trico y amoniacal, pero no es aplicable en presencia de materia
orgánica, cianamida de calcio y urea.

8.2. Material y aparatos.

Como en 6{al.2, excepto el matraz Kjeldahl.

8.3. Reactivos.
8.3.1. Aleación de Devarda.
8.3.2. Disolución concentrada de NaOH (42 por 100 en pesoL
8.3.3. Disolución de SO.,H~ N/2.
8.3.4. Disolución de NaOH N/2.
8.3.5. Rojo de metilo (disolución alcohólica al 0,1 %J.

8.4. Procedimiento.
8.4.1. Pesar 0,35 a 0,5 g. de muestra y ponerlos en un matraz

de 600 a 700 mI. Afladir 300 mI. de agua, 3 g. de aleación de
Devarda y 5 mI. de la disolución concentrada de sosa, despacio
y por las paredes para que no se mezcle con el resto.

B.4.2. Conectar con el aparato de destilación, teniendo in­
troducido el extremo de la alargadera en un vaso que contiene
30 mI. de SOtI-IJ N/2. Agitar el matraz y calentar suavemente
al printipio y luego en una proporción que produzca 250 mI.
de destilado en una hora'.

B.4.3. Una vez destilado todo el amoníaco, valorar el ex­
ceso de SO-JH" N/2 con sosa N/2 en presencia de rojo de metilo
lA mI. de sosa). Hacer un ensayo en blanca lB mI. de sosaJ.

8.5. Cálculo.
Como en 6(al.5.

8.6. Observaciones.

Si se desea conocer separadamente el nitrógeno· nítrico una
vez determinados los dos juntos, determinar el nitrógeno amo­
niacal por el método del óxido de magnesio y la diferencia
será el nitrógeno nítrico. .

B.7. Referencias.

L Métodos de análisis A. O. A. C. Edición 1970, número 2.060.

9. NITRÓGENO NÍTRICO

9.1. Principio.

M étodo de Robertson

Determinar el N total y el N insoluble en agua. La diferen­
cia entre ambos es el N soluble.

En la disolución de N soluble, eliminar el N nítrico al estado
de óxido nítrico por medio de sulfato ferroso. Una vez elimi­
nado, determinar el N total en el residuo y la diferencia entre
el N soluble y este último es el N nltrico.

Aplicable en presencia de cianamida cálcica y urea.

9.2. MaterIal y aparatos.
Como en 6(a1.2.
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9.3. Reactivos.
9.3'.1. SO,Fe. 7 HeD.
9.3.2. Como en 6(a).3.

9.4. Procedimiento.
9.4.1. Modalidad A: Caso general en que es necosario de­

terminar el N insoluble en agua.
Determinar el N total por el mútodo Kjelch'.h! para muestras

con nitratos, o por el mét0uo compre1}si·,'ü.
9.4.2. Separar y determinar el N insoluble; en agua por el

método correspondiente.
9.4.3. En la disolución obtenida en 9.4.2, eliminar el N ní­

trico y determinar el N restante.
Para ello. colocar el filtrado procedente del apartarlo ant.e­

rior en un matraz Kjeldahl de 500 mI. y añadir 2 g. de SO..Fe .
7H2 0 y 20 mI. de 50)-1

1
(si 'el N total es mayor del 5 por 100,

poner 5 g. de SO,Fe. 7HP).
9.4.4. Ponerlo a la llama hasta evaporar el agua y aparez­

can humos blancos. Continuar la digestión por lo menos diez
minutos más para expulsar todo el N nítrico. Si se produce
una, fuerte vaporización, añadir 10 o 15 perlas de vidrio.

9.4.5. Agregar 0,65 g. de Hg o 0,7 de HgO, y continuar la
digestión hasta que toda la materia orgánica se haya oxidado.

Enfriar, diluir y continuar como en 6(a).4.2 y siguientes.
9.4.6. Modalidad B: Modificación de Jones para eleasa en

que no hace falta determinar el N insoluble en agua por ser
todo él soluble.

Determinar el N total por el método Kieldahl para mues­
tras con nitratos o por el método comprensivo.

9.4.7. Eliminar el N nítrico y determinar el N rest.ant.e.
Para ello. pesar 0,5 g. del problema. colocarlos en un mah~az

Kjeldahl de 500 mI., añadir 50 mI. de agua y agitar suave­
mente.

Agregar 2 g. de SO.Fe . 7H.o y 20 mI. de SO¿H", continuando
como en 9.4.4 y 9.4.5.

9.5. Cálculo.
Modalidad 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 nítrico menos N total des­

pués de su eliminación:;::: N nítrico.

9.6. Referencias.

1. Método A. O. A. C. Edición· 1970, números 2.061 y 2.062.

10(a). NITRÓGENO UREICO

Método del xanthidrol

10{al.!. Principio.

La urea se precipita con el xanthidrol formando dixantilu-
rea. Después desecar y pesar el precipitado. ~

También se precipita el biuret, pero la cantidad existente es
generalmente muy débil con relación a la de la urea, por lo
que no tiene importancia en la determinación.

Aplicable a todos los abonos que contengan una cantidad
de urea correspondiente a un contenido de nitrógeno superior
al 3 por 100.

10(a).2. Material y aparatos.

1O(a).2.1. Crisol de Gooch. con membrana filtrante de vi~

drio, porosidad número 4 (5-15 micras de diúmetro).
,10fa).2.2. Frasco de un Htro.

10(a).2.3. Agitador rotativo.
10(a1.2.4. Matraz aforado de 500 mI.
10 (a) .2.5. Pipeta de 25 mI.
10(a).2.6. Vaso de 100 mI.

10(a).3. Reactivos.

JO(a).3.1. Acido acético glacial.
10(a);;I.2. Di~olución de xanthidrol: Disolver en etanol 5 g.

de xánthidrol puro completando a 100 mI. con etflClol (no se
utilizará- xant.hidrol que contenga muchas materia;:; insolubles).
Esta disolución puede conservarse durante tres meses en fras~

cos de vidrio oscuro, en la oscuridad.
10(al.3.3. Etanol de 96 por 100.
lO(a).3.4. Acido acético U + 1): Diluir el ácido acético gla­

cial con un volumen igual de agua.
10CaJ.3.5. Acido sulfúrico U + 50); Agregar un volumen

de ácido sulfúrico concentrado a 50 volúmenes de agua.

iO(a).4. Procedimiento.

10(al.4.!. Pesar 10 g. de la muestra con la aproximación
de un mg., triturarla -finamente en un mortero pequeño con

algunos mI. de agua. transfiriendo el contenido a un frasco
de un litro con 400 mI. de ácido sulfúrico diluido. Agitar 'en
un agitador rotativo a 40 vueltas por minuto durante dos
horas a una temperatura de 20" ± S" C., filtrar sobre papel sin
cenizas seco, recogiendo el filtrado en un matraz aforado -de
500 mI. Lavar tres veces el residuo no disuelto por decanta~

ción y el filtro dos veces con agua. Enrasar hasta la marca
y agitar.

1O(a).4_2. Medir una parle alícuota de la disolución (v mI.)
que no contenga más de 20 mg. de urea, colocarlos en un vaso
de 100 mI. y agregar 40 mI. de ácido acético glacial. Agitar
durante un minuto con un agitador de vidrio. Si se forma un
precipitado se deja el vaso en reposo durante cinco minutos
filtrando el contenido. Tirar el precipitado después de haber
lavado el filtro con unas gotas {ti ácido acético diluído. Agregar
el líquido del lavado al filtrado para proseguir el análísis.

10(aJA.3. Agregar gota, a gota 10 mI. de la disolución de
xanthidrol, agitando sin detenerse con un agilador de vidrio.
Dejar reposar hasta que se forme el precipitado y agitar uno
o dos minutos con el agitador, dejando después reposar durante
hora y media.

10(a).4.4. Filtrar el contenido del vaso sohre un crisol con
membrana filtrante de' vidrio, previamente desecado a 130" C ..
Y tarado. No debe empIcarse mas que un ] igero vado, lavando
tres veces, cada vez con 5 mI. de et.anol, sin tratar de P1iminar
completamente el acido acético. Desecar en ]a estufa a J30" C.
durante una hora. La temperatura no debe pasar de 145" C.
Dejar enfriar en un desecador y pesflr.

10(a).5. Cálculo.

ID

Porcenlaje de nitrógeno ureico = 3:13,5 X
v

m = peso del precipitado, en g.
v = volumen de la parte alícuota tomada, en mI.
10 (al .6. Referencias.

1. Método de la O. C. D. E. Edición 1961, número 8.

10tbJ. NITRÓGENO UftEICO

Método del p - dimetilaminobenzaldehiclo

10fb).1. Princípio.

La urea disuelta en agua se combina con el p - dimetilami­
nobenzaldehido en presencia de ácido clorhidrico, dando un
compuesto soluble &marillo-verde. Medir la absorción de la
luz para esta disolución a 420 m,((. Si existen sustancias per­
turbadoras coloreada.$; u orgánicas, se las elimjna por medio de
carbón activado y de las disoluciones C;arrez.

Es aplicable a todos los abonos que conteng::ln una cantidad
de urea correspondiente a un contenido de nitrógeno inferior
al 3 por 100.

10(bJ.2. Material y aparatos.
10(b).2.1. Matraz aforado de 500 mI.
10{b).2.2. Agitador rotativo.
10(bL2.3. Pipeta de 5 m!.
1O(bl.2.4. Un espectrofotómetro o un absorciómetro que per­

mita la absorción de la luz a 420 m(( con una célula de 2 a
3 cm. de espesor. .

10(b).3. Reactivos.
10(bJ.3.l. Urea. Calidad para análisis.
1O<bJ.3.2. Disolución de p - dimetilaminobenzaldehido: Di­

solver 1,6 g. de esta sustancia en 100 mI. de etanol de 96 por 100
agregando 10 mI. de ácido clorhídrico concentrado de den­
sidad 1,19.

10(b)3.3. Carbón activado (officina.D.
10(b).3.4. Dísolución de Currez 1. (acetato de cincJ: Disolver

en agua 23,8 g. de (C,R.o2)~ Zn. 3 H.t>, o bien 22 g. del dihi­
drata (C2H,02)Z Zn. 2 H 20, agregando 3 g. de ácido acético y
completando a 100 mI. con agua.

10(bJ,3.5. Disolución de Carrez 11 (ferrocianuro potásico):
Disolver en agua 10,6 g. de Fe (CN)" K¿ diluyendo a 100 ml.

10(bJ.4. Procedimiento.
10(b).4.1. Pesar una muestra que no cont.enga mas de 40 mg.

de urea (con preferencia 1 gJ con la aproximación de 0,2 rug.
Ponerla .on un matraz aforado a 500 mI. con 400 a 450 mI. de
agua. Si es necesario, agregar 1 g. de carbón activado. 5 mI. de
disolución de Carrez 1 y 5 ml. de disolución de Carrez 11. Agitar
durante treinta minutos en un agitador rotativo. Enrasar, ho­
mogeneizar y filtrar.
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lO(bJ.4.2. Tomar con pipeta 5 mI. exactos del filtrado limpio

e incoloro, poniéndolos en un tubo de ensayo limpio y seco,
o si conviene mejor, en una célula tubular del absorciómetro.
Agregar con una pipeta 5 mI. exactos de la disolución de p .
dimetilaminobellzaldehido. Mezclar y mantener el tubo en baño
maría a 20° C. durante quince minutos.

1O(b}.4.3. Tratar exactamente de la misma forma. partes
alícuotas de 5 mI. de la disolución valorada de urea que con­
tiene respectivamcnl,c 0, 100, 200, 300, 400 !J.g . de urea en 5 mi.
Medir la absorción de la luz (absorbancial por estas disolu­
ciones a 420 m,u comparándulas con la que no tiene uroa.

lü(bJ5. Cálcu10.

La comparación de las medidas de absorción permite calcu­
lar la cantidad de urea contonida en los 5 mL de la disolución
que se analiza. El porcentaje de urea en la muestra será:

II.g de urea en la alicuota de 5 mI.

100 X peso de la muestra (en g-l

El porcentaje de nitrógeno de la urea en la muestra se ob­
tiene multiplicando este resultado por 0,16654.

lQlb).6. Observaciones.

1Q(bl.6.1. La disolución de p dimctilaminobenzaldehido no
se conserva más de dos semanas.

1{J(bl.6.2. Todas las medidas de absorción de la luz deben
hacerse a la mi';ma temperatura.

lO(bL6.3. La pre~cncia de grandes cantidades de hidrazina
y de semicarbacida perturban la dosificación.

10(bJ.6A. Las disoluciones utilizadas para las medidas de
absorción de lUZ deben ser perfect.amente límpidas.

1O(bl.6.5. El mÉtodo se .aplica a todos los abonos, gracias
a la eliminación, por medio del carbón activado y de las diso­
luciones de Carrt;.:(., de las sustancias que perturban por su color
o por otra causa.

10(b).7. Referencias.
1. Metodo de la O. C. D. E. Edición 1961. número ~.

loíd. NlTRÓCENO URÉICO

Método de la ureasa

lQ{cl.1. Principio.
Agregar ureasa neutra a la disolución neutra del fertili­

zante, do la que se han eliminado los fosfatos y los compuestos
solubles de calcio. valorando el carbonato amónico producido
y deduciendo de esta valornción el nitrógeno uréico.

Es aplicable a todos los fertilizantes que contienen urea.
10(d.2. Material y aparatos.
10(c).2.1. Vasos de 200 mI.
10(c).2.2. Matraz aforado de 500 ml.
10(c}.2.3. Papel Whatman número 12.
1O(cJ.2A. Erlenmeyer de 250 mI.
loícJ.2.5. Buretas de 25 mI.

10(cl.3. Reactivos.
10(c1.3.1. Disolución neutra de ureasa: Utilizar disolución

de Uf8asa comercial al 1 por 100. Disolver 1 g. de ureasa en
poI va en agua y enrasar a 100 mI. con agua. Tomar 10 mI. de la
disolución, ponerlos en un erlenmeyer de 250 mI., diluir con
50 ml. de agua y anadir cuatro gotas de púrpura de metilo.
Agregar CIH N/lO hasta color púrpura rojizo y después valo­
rar en retorno con NaOH N/la hasta color verde. De la dife­
rencia en mI. se calcula la cantidad de CIH N/la requerida
para neutralizar los 90 mI. restantes (corrientemente unos 2 o
3 mI. para los 100J. Agregar esta cantidad de ácido y agitar
bien.

Comprobar la actividad en:r.imática de la ureasa periódica­
mente.

10(c1.3.2. CJH NilO.
10ecJ.3.3. NaOH NilO.
lOkJ.3A. Disolución de púrpura de métilo (disolución al-

cohólica al 0,1 %).
1Q(d.3.5. OH 2 N.
10(c).3.6. Disolución saturada de Ba (OH>.
10(cl.3.? Disolución de CO~Na2 al 10 por 100.

10(c}.4. Procedimiento.

10(cJA.1. Pesar 10 ± 0.01 g. de muestra, colocarla en un papel
de filtro Watman número 12 de 15 cm. de diámetro y lavar
por arrastre con unos 300 mI. de agua en un matraz aforado
de 500 mI. Añadir de 75 a 100 mI. de disolución saturada de

Ba (OH). para precipitar los fosfatos, dejar sedimentar y probar
con unas gotas de Ba (OH), si la precipitación fué completa.

10(c}.4.2. Añadir .20 mI. de disolución de carbonato sódico
al 10 por 100 para precipitar el exceso de Ba y cualquier sal
de Ca soluble. Dejar sedimentar y ensayar si la precipitación
fué completa.

10(dA.3. Enrasar a 500 mJ.. agitar, filtrar por papel What~

man número 12 y transferir una alícuota de 50 mI. (equiva­
lente a 1 g. de la muestra) a un erlenmeyer de 250 mI. Añadir
una o dos gotas de púrpura de metilo. Neutralizar con CIH 2 N
y añadir 2,0 3 gotas en eXCl:SO. Neutralizar la disolución con
sosa N/ID hasta el primer cambio de color del indicador.

10(dAA.Añadir 20 mI. de disolución neutra de ureasa. Ta~

par el matraz con tapón de ,goma y dejar en reposo durante
una hora a 20-250 C. Enfriar el matraz en mezcla de hielo y
agua y valorar inmediatamente con CIH N/lO hasta color
púrpura completo. Luego añadir unos 5 mI. en exceso. Anotar
el volumen total añadido y valorar por retorno el CIH en exceso
con NaOH NIlO hasta punto final neutro.

10(c).5. CéJculo.

(mI. de ClH N/lO - mI. de NaOH N/la) 0,14
% N ureico ::::

p

P :::: peso de la muestra contenida en la alícuota, en g.

10(cl.6. Observaciones.

1O(d.6.1. Cuando se trate de disoluciones coloreadas. puedlJ
hacerse la valoración con pH-metro.

10 (c1.6.2. En lugar de tomar las cantidades indicadas en
1O(c).4.1.se puede pesar 5 g. de la muestra y utilizar un matraz
de 1.000 mI. Así, al tomar una alícuota de 10 mI., aun cuando
el abono sea muy rico en urea. son suficientes 20 mI. de diso­
lución de ureasa para hidrolizarla.

1O(d.7. Referencias.

1. Métodos A. O. A. C. Edición 1970. números 2.070 y 2.071.

11. BHJRET

Método calorimétrico

11.1. Principio.
El método está basado en la formación de un complejo entre

el biuret y el sulfato de cobre en medio alcalino. Este complejo
puede dosificarse midiendo el color por medio de un colorf·
metro o espectrofotómetro, comparando con patrones.

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

11.2. Material y aparatos.
11.2.1. Matraces de 100 mI.
11.2.2. Pipetas de 5 mI.
11.2.3. Colorímetro o espectrofotómetro.

11.3. Reactivos.
11.3.1. Disolución alcalina de tartrato: Disolver 40 g. de

NaOH en 500 mI. de agua, enfriar. añadir 50 g. de el H,Oe NaK .
4H.O y diluir hasta un litro. Dejar en reposo un dfa antes
de usarse.

11.3.2. Disolución de sulfato de cobre: Disolver 15 .g. de
504 Cu . 5Hp en agua libre de CO2 y diluir a un litro.

11.3.3. Disolución patrón de biuret f1 mgJmll: Disolver
100 mg. de biuret de calidad reactivo en agua' libre de eOIl y
diluir hasta 100 mI. Hay que prepararla la víspera porque se
disuelve mal.

11.3.4. Resina de cambio iónico: Llenar una bureta de
50 mI. con una columna de 30 cm. de resina Amberlite IR 120 (H)
sobre taco de hma de vidrio. Regenerar la columna después de
cada uso, haciendo pasar- 100 mI. de SO.H. U + 9) o CIH U + 4)
a través de la cclumna en una proporción aproximada de 5 mI.
por minuto y luego lavar con agua hasta que el pH del efluente
sea mayor que 6.

1104. Procedimiento.

1104.1. Prepara·;ión de la curva patrón: Transferir una
serie de alícuotas de 2 a 50 mI. de di::;olución patrón de biuret
a matraces de 100 mJ.

1104.2. Ajustar el volumen hasta unos 50 mI. con agua libre
de CO., añadir una gota de rojo de metilo y neutralizar con
SO~H. N/lO hasta color rosa. Añadir agitando 20 mI. de diso­
lución alcalina de tartrato y luego 20 mI. de disolución de
sulfato de cobre. Diluir hasta volumen, agitar sacudiendo diez
segundos y colocar en baño de agua a 300 ± 50 C. durante quince
minutos. También preparar un ensayo en blanco.
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biuret %
peso de la muestra en g.

12. NITRÓGENO CIAKAMiDICO

mg. de hiuret en ]a alícuota

14.1. Principio.
Este método es muy semejante al de Robertson, salvo que

al final se determinan también el N amoniacal y el Nuréico
para deducirlos, junto con el N nítrico, del N total.

14.2. Material y aparatos.
Como en 6(a).2.

14.3. Reactivos.
Corno en 6(a).3, 7{bl.3, 9.3 Y 10(0).3, el método del formal·

dehido, el método de Robertson yel método de la ureasa.

HA. Procedimiento.

14.4.1. Determinar el N total por el método KieldahI para
muestras Con nitratos o por el mé~odo comprensivo.

14.4.2. Separar y determinar el N insoluble en agua por
el método" correspondiente.

14.4.3. En sendas porciones del filtrado procedente del
apartado anterior, determinar el N nítrico (por el método de
Robertsonl, el N amoniacal (por el método del folmaldehido)
y el N uréico (por el método de la ureasaJ.

14.5. Cálculo'.

N orgánico = 1 + T ;.,-. (I + N + A + U>.
T = N totaL
1 ::;: N insoluble.

13.3. Reactivos.

13.3,1. Alcohol, etanol del 95 %.
13.3.2. El resto como en 6(a),3.

]3.4. Procedimiento.

13.4.1. Pesar 2,5 g. de la muestra y colocar en un erlen­
meyer de 50 mI. humedeci~'ndo]o con alcohol. Afia'dir20 mI. de
agua y esperar quince minutos agitando de vez en cuando.

Filtrar decantando por un filtro Whatman número 2 de
12 cm. diámetro.

Lavar cuatro o cinco veces con agua a la temperatura amo
biente {20-25° C'> y decantar.

Finalmente pasar todo el residuo al filtro.
13.4,2. Recoger el filtro con el residuo, introducirlo en un

matraz Kjeldahl 'Y~ determinar en ello el N total como en el
método Kjeldahl para muestras sin nitratos.

13.5. Cálculo.
Como en 6(a).5.

13.6 Referencias.
1. Método A. O. A. C. número 2.064.

14 NlTRÓGESO ORGÁNICO

12.4.3. Filtrar y lavar el precipitado con agua destilada
fría, hasta que esté completamente excnto de amoníaco. Poner
el filtro y el precipitado en un lnEilraz Kjeidahi y determinar
el nitrógeno como en el método Kjeldahl para muestras sin
nitratos.

12.5. Cálculo.

(B - Al 0,14
N%

13.. NITRÓGENO INSOLUBLE EN AGUA

p

A ::: mI. de NaOH- NilO consumidos en el análisis.
B = mI. de NaOH NIlO consumidos en un ensayo en blanco.
P ::: peso de la muestra contenida en la alícuota, en g.

12.6. Observaciones.
Como ]a cantidad de nitrógeno que se va a dosificar es débil,

utiHzar acido sulfúrico NilO y disolución de hidróxido sódico
NIlO para dosificar el amoníaco destilado.

12.7. Referencias.

1. Métodos de la O. C. D. E. Edición 1961, número 10.

13.1. Principio.
Separar en un filtro la parte de abono que no se solubiliza

en agua y determinar en ella el N total.
Aplicar cuando se pide separadamente el N soluble y el

ins01 uble, como en los abonos y enmiendas orgánicos.

13.2. Material y aparatos.
Como en 6(a).2.

peso de muestra en g.

glacial, calidad para análisis.
por 100 en peso, o sea, 5,6 N, densi-

--------------biuret %

Reactivos.
Acido acético
Amoníaco Uo

11,5.2. En mezclas fertilizantes:

2 X mg. de biuret en la alícuota

Determinar la absorbancia. de cada disC\luci6n por compa­
ración con el ensayo en blanco a 555 ro .Il (también resulta
satisfactorio un instrumento con filtro de 500 a 570 ro /1) con
cubeta de 2 a 4 cm. Dibujar la curva patrón representando la
absorbancia frente a losmg. de biuret de cada alícuota.

11.4.3. En urea: Agitar continuamente 2 a 5 g. de muestra
en 100 ml. de agua a unos 50° C. durante treinta minutos.
Filtrar:y lavar en matraz de 250 mI. y enrasar. Pipetear una
alícuota de 25 mI. a un matraz de 100 mI. y continuar como
en 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. durante
treinta minutos. Filtrar y lavar en un matraz aforado de 250 mI.
enrasado. Transferir una alícuota de 25 mI. a la columna de
resina y ajustar el caudal a 4 o 5 mL por minuto. Recoger el
eluído en un vaso de 100 mL Cuando el nivel del líquido llega
a la parte superior de la columna de resina, lavar con dos
porciones de 25 mL de agua. Al eluído y al líquido de lavado
añadir dos gotas de rojo de metilo y luego NaOH N hasta
color amarillo. Añadir SO.H2 N/lO hasta el momento justo
en que la disolución vire a color rosa, transfiriéndolo a un
matraz aforado de 100 mI. y enrasando con agua libre de CO".
Pipetear una alícuota de 50 mI. a un matraz aforado de 100 mI.
y continuar como en 11.4.2.

11.5. Cálculo.
D"eterminar en la curva patrón, .a partir de la absorbancia

leída, los mg. de biuret contenidos en la alícuota. Los porcen­
tajes de biuret correspondientes son:

11.5.1. En urea:

12.3.

12.3.1.
12.3.2.

dad 0.96l.
12.3.3. Disolución de acetato de plata: Disolver 100 g. de

acetato de plata en Ja disolución de amoníaco al 10 por 100 y
completar a un litro con agua.

12.3.4. El resto como en 6(a).3.

12.4. Procedimiento.
12.4.1. Pesar de 4,9 a 5,1 g. de la muestra preparada para

análisis. colocándolos en un matraz aforado de Stohmann de
un litro. Agregar 400 mI. de agua y 15 mI. de acido acético
glacial. Agitar en un agitador rotativo durante una hora a 30
o 40 vueltas por minuto. Filtrar en un matraz aforado de un
litro. Lavar el residuo insoluble con un poco de agua y volverlo
al matraz aforado de Stohmann. Agregar' otros 400 mI. de agua
y 15 mL de ácido acético glacial agitando durante una hora.
Filtrar sobre el mismo filtro que para la primera filtración,
lavando el filtro y el residuo con un poco de agua. Agregar
el filtrado y el agua de lavado al primer filtrado y completar
a un litro.

El filtrado debe ser analizado inmediatamente después
de su preparación.

12.4.2. Tomar con pipeta 50 ml. del filtrado poniéndolos en
un vaso. de 250 mI. y agregar amoníaco al 10 por 100 hasta
reacción débilmente alacalina. .Agregar 15 mL de disolución
caliente de acetato de plata paTa precipitar la cianamida de
plata amarilla.

12.1. Principio.
Precipitar la cianamida como cianamida de plata y deter­

minar el nitrógeno en el precipitado por el método KieldahL
Aplicable a todos los abonos, incluidos los abonos com-

puestos, que con.tengan nitrógeno en cualquier forma.

12.2. Material y aparatos.
12.2.1. Matraces aforados de Stohmann de un litro.
12.2.2. El resto como 6{al,2.

11.6. Referencias.
1. Métodos de analisis de la A. O. A. C. Edición 1970, nú­

meros 2.073, 2.074 Y 2.075.

•
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N = N nítrico.
A = N amoniacal.
U::::: N uréico.

14.6. Referencias.
1. Métodos de la A. Q. A. C. Edición 1970, números 2.051

y siguientes

15. FÓSFORO TOTAL

15.1. Principio.
Tratar el abono con un ácido fuerte para solubiJizar el fos­

fórico y precipitar con ácido citromolibdico y quinoleina, re­
cogiendo y pesando el precipitado amarillo de fosfoillolibdato de
quinoleína, del que se deduce el contenicro en P20".

Se puede precipitar con un reactivo único denominado qui­
mociaco. que tooDntiene el ácido molibdico cítrico y la quino­
leína.

Es aplicable a todos los abonos en que se precise determinar
lo que se denornina fosfórico total, tales como fosfatos de roca,
escorias de desfosforación y abonos orgánicos.

15.2. Materiul y aparatos.
15.2.1. Erlenmeyer de 300 mI. y matraces aforados.
15.2.2. Vasos de 250 mI.
15.2.3. Pipetas de 10 mI.
15,2.4. Buretas de 25 mI.
15.2,5. Vasos filtrantes G-4 con poros de 5 a 15 micras de

diámetro.
15.2.6. ~,Trompa de vacío.
15.2.7. Papel de fibra do vidrió.

15.3. Reactivos.
15.3.1. NO,H concentrado.
15.3.2. ClH concentrado.
15.:3,3. Nitrato sódico o potásico.
]5.3.4. CIO,H de 70-72 %.
15.3.5. Bromnl.o potásico al 0,5 %.
15.3,6. Reactivo ácido molibdico-cítrico:'

Disolver con agitación 54 ~. de anhídrido molibdico (MoO,,)
100 % Y 12 g. de NaOH en 100 mI. de aglta~caliünte y enfriar.

Disolver 60 g. de ácido cítrico en una mezcla de 140 mI.
de C1H y 200 mI. de agua y enfriar. Añadir gradualmente la
disolución molibdica a la cítrica agitando. Enfriar, filtrar y di­
luir a un litro. (La disolución puede; ser verde o azul, el color
se intensifica por exposición a la luz.J Si es necesario añadir
gota a gota diso~ución de bromato potásico al 0,5 % hasta
que 01 color verde se vuelva pálido. Guardar en frasco de
poli'2tileno en la oscuridad.

15.3.7. Disolución de quinoleína:
Disolver 50 mI. de quinokina sintética en una mezcla' de

60 mI. de ClH y 300 ml. de agua, agitando. Enfriar, diluir a
un litro y filtrar. Guarda,r en frasco de polietileno.

15.3.8. Reactivo quimaciaco:
Disolver 70 g. de molibdato sódico dihidratado en 150 mI.

de agua. Disolver 60 g. de ácido cítrico en una mezcla de
85 mI. de NO,H y 150 mI. de agua y enfriar. Añadir gradual­
mente la disolución moli.bdica a la cítrico-nítrica agitando.

Disolver 5 mL de quinoleína sintética en una mezcla de
35 mI. de NO.H y 100 mI. de agua. Añadir gradualmente esta
disolución a la molibdicocitriconítrica mezclando y dejando en
reposo veinticuatro horas. Filtrar, añadir 280 mI. de acetona,
diluir a un litro con agua y mezclarlo. Guardar en frascos de
polielileno.

15.4. Procedimient.o.
15.4.1. Preparación de la disolución.
Tratar un gramo de la muestra como en fI), cm; mn o (IV),

según la clase de abono:

m Adecuado para muestras que contengan pequeñas can­
tidades de materia orgánica.

Tratar el gramo de muestra con 30 mI. de NO,H y 3 a 5 mI.
de CIH y hervir hasta destruir la materüi'"orgánica (unos treinta
minutos para fertilizantes líquidos y suspensiones),

(m. Adecuado para fertilizantes que contengan mucho fos­
fato de hierro o aluminio o para escorias básicas. Disolver
el gramo de muestra en 15 a 30 mI. de CIH y 3 a 10 mI. de
NO,H.

(lID. Generalmente aplicable a materiales o mezclas que
contengan grandes cantidades de materia orgánica.

Añadir primero unos 5 mI. de NO"H y después 20 a 30 mI.
de SO'lH~ al gramo de muestra en un matraz de 200 mI. Dejar

en digestión y calentar suavemente si es necesario hasta que
pase la violcn"~ia de la reacción. Afiadir 2 a 4 g. de nitrato
sódico o potásico, hervir, y cuando la disolución esté casi in­
colora añadir otra pequeña cantidad de nitrato. También se
puede añadir el nitrato en pequeñas porciones de vez en
cuando.

Cuando la disolución esté decolorada, enfriar y. añadir
150 mI. de agua, hirviendo unos pocos minutos.

(IV]. Ad~cuado para todos los fertilizantes.
Hervir suavemente durante treinta o cuarenta y cinco mi­

nutos con 20~30 ml. de NOsH en matraz adecuado (preferen.
temente :Kjeldahl para muestras que tengan gran cantidad de
materia orgánica) para oxidar toda la materia, fácilmente oxi­
dable.

Enfriar y arludlr 10 a 20 ml. de CIO,H de 70-72 %. Hervir muy
suavemente h8.sta que la disolución sea incolora o casi inco­
lora y ap:::Irezcan en el matraz densos vapores blancos. No se
debe hervir nunca a sequedad (¡ ¡ ¡peligro]] /J.

(Con muestras que tengan gran cantidad de materia orgá­
nica la temperatura debe elevarse hasta el punto de produc-'
ción de vapor, aproximadamente 1700 C., durante un período de
al menos una horaJ

Enfriar ligeramente, añadir 50 mI. de agua y hervir unos
minutos.

15.4.2. Enfriar la disolución procedente de m, UD, mIl o (IV)
y transferir a un matraz aforado de 250 mI. Enrasar, mezclar y
filtrar a traves de un filtro seco.

15.4.3. En un erlenmeyer de 500 mI. pipetear una alícuota
del filtrado que no contenga más de 25 rng. de P205' diluir a
unos lOQ mI. con agua y continuar por una de las modalidades
siguientes;

15.4.4. Melado gravimétrico como fosfomolibdato de qui~

noleína.
Modalidad A.
Añadir 30 mI. de reactivo ácido cítrico-molibdico y hervir

suavemente durante tres minutos. (La disolución debe perma­
necer libre de precipitado durante este períodoJ

Retirar del calor y agitar suavemente. Añadir inmediata­
mente desde una bureta 10 mI. de disolución de quinoleína con
agitación continua. (Añadir primero 3-4 mI. gota a gota y el
resto en .chorro contlnuo'>

15.4.5. Enfriar a temperatura ambiente, agitar cuidadosa­
mente formando remolinós tres o cuatro veces durante el en­
friamiento.

Filtrar por un gooch con papel de filtro de fibra de vidrio
previamente desecado a 2500 C. y tarado, lavar cinco veces con
porciones de 25 ml. de agua.

Desecar el crísol con su contenido a 250'" C. durante treinta
minutos, enfriar en desecador y pesar como fosfomolibdato de
quinoleína (C"HrN}aH3 {PO~ ._12MoOaJ. Efectuar paralelamente
un ensayo en blanco.

15.4.6. Modalidad B.
Añadir 50 mI. del reactivo quimociaco, cubrir con vídrio de

reloj, colocar en placa caliente con vitrina bien ventilada y
hervir durante un minuto.

Continuar como en 15.4.5.

15,5. Cálculo.
Tanto para la modalidad A como para la B.
P = peso de la muestra contenida en la alícuota, en g.
M = peso del precipitado de fosfomolibdato de quinoleína,

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

(M - BJ 3,207
% de P,O"

p

15,6. Observaciones.

15.6.1. En lugar de gooch y papel de fibra de vidrio puede
utilizarse un crisol filtrante de 5-15 micras de diámetro de
poros, ta.! como un G-4.

15.6.2. En vez de desecar el precipitado a 250'" C. durante
media hora, da el mismo resultado desecar a 150'" C. durante
una noche.

15.7. Referencias.
1. Métodos oficiales A. O. A. C. Edición 1970,. números 2.016

y 2.023 a 2,025.
2. Lotti, G. y Galoppini, C.: Guida alle analisi Chtmtco

agrade, pág, 359. «Determinazione dell anidride fosforica totale
{método Officialeh, Bologna, 1967.
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16. FÓSFORO SOLUBLE E); AGUA

16.1. Principio.

Extraer el fósforo soluble en agua oxistente en la muestra.
y determinar su cantidad en la disolución acuosa según el
mét.odo correspondiente al fósforo total (apartado 15.'1.4 y si­
guientesl.

Es aplicable a todos los abonos en que se exige por sepa­
rado las riquezas garantizadas de anhídrido fosfórico soluble
en agua y soluble en citrato amónico, tales como los super­
fosfatos.

16.2. Material y aparatos.
Como en 15.2.

16.3. Reactivos.
16.3.1. NO~H concentrado.
16.3.2. N0

3
H diluído (1 + 1).

16.3.3. Reactivo quimociaco. Como en 15.3.8.

16.4. Procedimiento.
16.4.1. Preparación de la disolución.
Colocar un gramo de muestra en un filtro de 9 cm. de diá­

metro y lavar con pequeñas porciones de agua hasta que el
filtrado mida algo menos de 250 mI.

Dejar pasar cada porción a través del filtro antes de añadir
más. Si el lavado no puede completarse. al cabo de una hora,
utilizar succión. En caso de que el filtrado esté turbio, añadir
uno o dos mI. de NO,H concentrado. Enrasar a 250 mI. con
agua y agitar (Disolución D.

16.4.2. En un erlenmeyer de 500 mI. pipetear una alícuota
que no contenga más de 25 mg. de p.Os y diluir a 50 mI. si
es necesario. Añadir 10 mI. de NOaH diluído (1 + 1l hirviendo
durante diez minutos.

16.4.3. Método gravimétrico como fosfomolibdato de quino-
leína. Como en 15.4.4, 15.1.5 Y 15.4.6.

16.5. Cálculo.
Como en 15.5.

16.6. Observaciones.

Como en 15.6.

16.7. Referencias.
1. Métodos Oficiales A. O. A. C., edición 1970, números 2.032

y 2.025.

17. FÓSFORO SOLUBLE EN AGUA Y EN CITRATO AMÓNICO NEUTRO

(Asimilable)

17,1. Principio.
Después de separar el fósforo soluble en agua de la mues­

tra, según el método de determinación del fósforo soluble en
agua, someter el residuo a una extracción con disolución neutra
(pH = 7,0) de citrato amónico. El fósforo asimilable puede de­
terminarse en la disolución obtenida al reunir los extractos
acuosos y de citrato amónico. También puede procederse a la
determinación en los extractos separados. En ambos casos,
proceder de acuerdo con el método del fósforo total (15.4.4 y si­
guientes).

Aplicable a aquellos abonos en que se exige el fósforo soluble
en agua y en citrato conjuntamente, tales como los abonos
compuestos y también para los superiosfatos.

17.2. Material y aparatos.
17.2.1. Un pH-metro.
17.2.2. Un aparato calentador agitador.
17.2.3. El resto como en 15.2.

17.3. Reactivos.
17.3.1. Citrato amónico neutro.
Debe tener un peso específico de 1,09 a 20<> C. y un pH igual

7,0 determinado electrométricamente.
Disolver 370 g. de ácido cítrico cristalizado en 1,5 litros

de agua y casi neutralizar añadiendo 345 mL de hidróxido
amónico (de 28 a 29 % de NHa). Si la concentración de amo­
níaco es menor del 28 %, añadir mayor volumen y disolver el
ácido cítrico en un volumen más pequeño de agua. Enfriar
y comprobar el pH. Ajustar con hidróxido amónico íl + 7) o
con disolución de ácido cítrico a pH = 7,0. Si es preciso, diluir
la disolución para que el peso específico sea 1,09 a 20° C. El
volumen será aproximadamente de dos litros.

Conservar en frascos herméticamente cerrados y comprobar
el pH de vez en cuando, reajustándolo si difiere de 7,0.

17.3.2. Reactiva quimociaca. Corno en 15.3.8.

17.4. Procedimiento.
17.4.1. Preparación de las disqluciones.
Después de retirar el P20. soluble en agua (disolución IJ

como en el método del fósforo soluble en agua, transferir 01
filtro y el residuo, en un tiempo no superior a una hora.. a
un matraz de 250 mI. que contenga 100 mI. de la disolución de
citrato amónico neutro previamente calentada a 65° C.

Cerrar el matraz herméticamente con tapón de goma com­
pacto, sacudir enérgicamente hasta que el papel se reduzca
a pulpa y reducir la presión quitando momentáneamente el
tapón.

Agitar constantemente el matraz tapado en un aparato que
lo mantenga a 65° C. La acción del aparato debe ser tal que
la dispersión de la I¡luestra en la disolución de citrato se man­
tenga continuamente y la superficie interna del matraz y el
tapón se bañe constantemente en la disolución.

17.4.2. Exactamente una hora después de añadir el filtro
y el residuo, quitar el matraz del aparato e inmediatamente
filtrar el contenido por succión, tan rápidamente como sea
posible, a través de papel Whatman número 5 o equivalente
utilizando un buchner o embutl'lll corriente con cono de platino
~ otro material.

Lavar con agua a 65° C. hasta que el volumen del filtrado
sea aproximadamente de 200 ml., dejando tiempo para que el
drenaje sea completo antes de añadir más agua. Si el material
es tal que produce. filtrado turbio, lavar con disolución de ni­
trato amónico al 5 %. Enfriar y enrasar (disolución ID.

Tomar una alícuota de la disolución 1 y otra de_ la disolu­
ción n, ponerlas en un erlenmeyer de 400 mI. (entre las dos
alícuotas no deben tener más de 25 mg. de P~O) y diluir a
50 m1. si es necesario.

17.4.3. Método gravimétrico como fosfomolibdato de quino-
leína. Como en 15.4.4, 15.4.5 Y 15.4,6.

17.5. Cálculo.
Como en 15.5.

17.6. Observaciones.
Si no se dispone de un aparato agitador calentador puede

sustituirse por un baño de agua a 850 c., en el cual seintro­
duce el matraz durante una hora agitando de vez en cuando,

El resto como en 15.8.

17.7, Referencias.
1. Métodos oficiales A. O. A. C. Edición 1970, números 2.032,

2.025, 2.037 Y 2.03B.

lB. FÓSFORO SOLUllLE EN CITRATO AMÓNICO ALCALINO

(Fetermann)

18.1. Principio.
Someter el abono directamente a la extracción por una diso­

lución alcalina de citrato amónico (disolución de Petermann)
y dosificar el fósforo disuelto como fosfomoJibdato de quino­
leína. Este método es muy semejante al del fósforo soluble en
agua y citrato amónico neutro, pero se tiene en cuenta el
mayor contenido de amoníaco en las observaciones que hace,
ya que en aquél no se utiliza citrato alcalino.

Es apli.cable al fosfato bicálcico.

18.2. Material y aparatos.
18.2.1. Embudo con llave:
18.2.2. Matraz Stohmann.
18.2.3. El resto como en 15.2.

18.3. Reactivos.
18.3.1. Citrato amónico alcalino (disolución de PetermannL

Disolver en agua 173 'g. de ácido cítrico (C"Ha0 1 • H 20) y
enfriando esta disolución agregarla a una cantidad suficiente
de amoníaco (densidad = 0,9Il para que la disolución final
contenga 42,0 g. de nitrógeno por litro. Es preciso tomar pre­
cauciones para evitar una pérdida de amoníaco durante esta
operación, La disolución de ácido cítrico debe agregarse por
medio de un embudo con llave que cierre herméticamente el
cuello del matraz que contiene la disolución amoniacal refri­
gerada. El aire desplazado atraviesa la disolución de ácido
cítrico en el embudo con llave, de modo que no hay; pérdida de
amoníaco. Enfriar a 150 C. y completar el volumen final con
agua.

La densidad de la disolución obtenida debe estar compren­
dida entre 1,082 y 1,083. El contenido de nitrógeno debe ser
de 42,0 g. por litro, es decir, que 25 mI. de una disolución al
décimo U + 9) debe contener 0,1050 g. de nitrógeno.
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18.3.2. Disolución de molibctato:

Pesar 54 g. de anhídrido rnolibdico (MoO), ponerlos' en un
vaso de 500 rni., agregar 200 mI. de agua y después, con agitación
continua, 11 g. de hidróxido sódico sólido. Calentar el vaso
hasta la disolución del anhídrido molibdico.

Disolver 60 g. de ácido cítrico cristalizado en 250 mI. de
agua en un vaso de un litro y agregar 140 mI. de ácido clor­
hídrico de densidad 1,16.

Verter la disolucióp. molibdica sobre la disolución cítrica
agitando vigorosamente sin detenerse. Enfriar, filtrar y enrasar
a un litro con agua. Conservar en la oscuridad en frasco de
polietileno bien cerrado.

18.3.3. Disolución de quinoloina:
Diluir 60 mI. de CIH concentrado colocados en un vaso de

un litro con 300 a 400 mI. de agua y calentando a,70 u 800 C.
Agregar 50' mI. de quinoleína sintética pura en chorro delgado
agitando constantemente.

Una vez disuplta la quinoleina, enfriar la disolución, diluir
con agua, filtrar en matraz aforado y enrasar a un litro.
Conservar en frasco de polietileno.

La quinoleína debe ser de la mayor pureza y 'exenta de
sustancias reductoras.

18.4. Procedimiento.
18.4.1. Preparación de la disolución:
Pesar un gramo de la mW3stra triturada y bien homoge­

neizada y ponerla en un mortero pequeño. Triturar y mezclar
con porciones sucesivas de 5 mI. de la disolución de citrato
amónico Petermann agregados por medio de una' bureta de
100 mI. Después de' cada adición decantar el líguido sobrena­
danto a un matraz Stohmann aforado a 250 mI. y proseguir
la operación hasta que toda la muestra tomada se reduzca a
un estado de pasta lisa. Lavar el mortero con la disolución
de Petermann y verter la disolución de lavado en el matraz
aforado, no emplefindo como máximo más que 100 mI. de la
disolución para la trituración y el lavado.

18.4.2. Agitar el matraz en un agitador rotativo durante
tres horas a 30 o 40 vueltas por minuto. Colocar el ma.traz en
un baño maria a 400 C. durante una. hora, agitar por lo menos
durante es le tiempo con cuidado a mano cuatro veces. Enfriar,
completar hasta la marca con agua, mezclar bien y filtrar
por filtro con pliegues. El fósforo se dosifica en una parte
alícuota conveniente del filtrado por el método de Perrin­
Wilson.

18.4.3. Método de Perrin-Wilson.

Tomar una alícuota q,ue no tenga más de 25 mg. de P.O~

y ponerla en un matraz de 250 mI.
Ver las observaciones relativas a las técnicas empleadas en

presen~ de amoniaco, fosfatos complejos o sustancias reduc~

toras que figuran en el apartado 18.6.

18.4.4. Diluir con agua hasta un volumen aproximado de
110 mL y agregar 25 mI. de disolución de molibdato llevandoto a
ebullición. Ponerlo en un baño maria (previamente calentado
a ebullición¡ durante quince minutos. No debe formarse ningún
precipitado permanente hasta este' momento.

18.1.5. Agregar con una bureta 12,5 mI. de disolución de
quinoleína, los primeros mI. gota a gota y el resto en chorro
delgado, haciendo girar constantemente el matraz de modo que
se produzca un precipitado cuyas partículas sean del grosor
máximo. Agitar el matraz durante tres minutos y enfriarlo
colocandolo al agua del grifo (200 ± 10 CJ.

18.4.6. Filtrar por un crisol de vidrio o porcelana {diélmetro
de lolO poros. 5 a 15 micras) previamente desecado a 2500 C. y
tarado. Lavar el precipitado con agua con el chorro del frasco
lavador, arrastrando sobre el crisol hasta las últimas trazas de
precipitado contenido en el matraz. Desecar el crisol con el
precipitado durante quince minutos a 2500 C., enfriar y pesar.

18.5. Cálculo.
Como en 15.5.

18.6. Observaciones.
18.6.1. Si la parte alícuota tomada contiene más de 100 mg.

de amoníaco proveniente del abono, agregar 1.25 g. de bicar­
bonato sódico y 25 mI. de agua, haciendo hervir suavemente
y con precaución durante quince o dieciséis minutos. Enfriar,
agregar lentamente y con cuidado 16 mI. de CIH 3N y hacer
hervir suavemente durante unos minutos p~Ta expulsar la
mayor parte del anhídrido carbónico.

18.6.2. Si la disolución en la cual se debe dosificar el fós­
foro ha sido preparada por medio de una disolución de citrato

amónico neutro o alcalino, agregar en lugar del bicarbonato
sódico indicado en la observaCión anterior 1 ml. 'de disolución
de hidróxido sódico 3 N por mI. de disolución de citrato amónico
existente en la· alícuota, así como 25 mI. de agua, haciendo
hervir suavemente durante quince minutos.

Enfriar, y agregar tantos mI. de CIH 3N como se ha agre~

gado de la disolución de sosa 3 N.

18.6.3. Si la disolución en la cual se debe dosificar el fósforo
contiene metafosfatos y/o fosfatos polimerizados, agregar a.
la parte alícuota (después del tratamiento para eliminar el
amoniaco, si fuera preciso) un mI. de CIH concentrado, y
hervir durante quince minutos.

18.6.4. Si la disolución en la cual se debe dosificar el fós­
foro proviene de una muestra de escorias o si por cual­
quier otra razón se la considera como susceptible de contener
sustancias reductoras, utilizar la técnica indicada en la obser­
vación anterior y agregar además 2 mI. de una disolución
de clorato potásico al 1,25 % antes de hacer hervir durante
quince minutos.

En el caso en que se utilice una o varias de las técnicas
mencionadas en estas observaciones, proseguir como en el apar­
tado 18.4.4.

18.7. Fteferencias.
1. Métodos Q. C. D. E. Edición 1961, números 16 y 16.

19. FÓSFORO SOLUBLE EN ÁCIDO cíTRICO AL 2 POR 100

19.1. Principio.

Someter el abono a un extracción por la disolución de ácido
cítrico al 2 % destruyendo las sustancias reductoras con CIH
y clorato potásico. La precipitación se haca al estado de f08fo­
molibdato de quinoleína por el método de Perrin-Wilson, te­
niendo en cuenta sus observaciones.

Es aplicable·a todos los abonos' en los que se garantice un
contenido de P 20 5 soluble al ácido cítrico al 2 %, como en las
escorias de desfosforación..

19.2. Material y aparatos.
19.2.1. Frascos Stohmann.
19.2.2. Agitador rotativo.
19.2.3. El resto como en 15.2.

19.3. React1.vos.
19.3.1. Disolución de ácido cítrico;
Disolver en agua 20 g. de ácido cítrico cristalizado y enra·

sal' a un litro con agua. Comprobar la concentración en ácido
cítrico de esta disolttción, valorando 10 mI. de ella con NaOH
N/lO en presencia de fenolftaleina. Si la disolución está bien
hecha se deben gastar 28,55 mI.

19.3,2. Disolución de molibdato.
Como en 18.3.2.

19.3.3. Disolución de quinoleírta.

Como en 18.3.3.

19.4. Procedimiento.
19.4.1. Preparación de la disolución.
Pesar de 4,9 a 5,1 g. de rilUestra con la aproximación de

1 mg. ,Colocarlos en un matraz Stohmann de un litro y agregar
con agitación a mano 500 mI. de la disolución de ácido cítrico.
Agitar el matraz en un agitador rotativo durante treinta mi­
nutos a 30 o 40 vueltas por minuto. Durante la agitación, man­
tener la temperatura ambiente a 200 ± l° C.

Filtrar inmediatamente sobre un filtro rápido y. tomar una
alícuota conveniente para la dosificación del fósforo en el
filtrado por el método de Perrin-Wilson.·

19.4.2. Método de Perrin-Wilson. Ver el método de fósforo
soluble en citrato amónico alcalino.

19.5. Cálculo.
Como en 15.5.

19.6. Observaciones.
19.6.1. Si no se dispone de matraces Stohmann se pueden

utilizar matraces o frascos corrientes aforados.
19.6.2. La precipitación del fosfórico debe hacerse sobre

el filtrado recientemente obtenido.

19.7. Referencias.
1. Métodos O. C. D. E. Edición 1961, número 14.
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~O(a). DETERMINACIÓN DEL POTASIO

POTASIO SOLUBLE EN AGUA

Método gravimétrico

20(aU. Principio.

Precipitar el potasio en disolución débilmente alcalina por
el tetrafenilborato de sodio B (C"H,)4Na, desecar y pesar el
precipitado de tetrafenilborato de potasio.

Previamente hacer hervir para eliminar la mayor p-arte del
amoníaco que pudiera eventualmente existir y el resto es
transformado enhexametileno tetramina por adición de for­
mol. La adición de E. D. T. A. impide que ciertos metales
puedan perturbar la dosificación.

Es aplicable a todos los abonos potasicos solubles en agua.

20<a},2. Material y aparatos.
20<aJ.2.1. Vasos de 250 mI. y 400 mI.
20(al.2.2. Matraces aforados de 500 rol. y 1.000 rol.
2O(8l.2.3. Pipetas graduadas de dos trazos y de diversas

dimensiones.
20<a).2.4. Crisol de vidrio o porcelana filtrante, cuyos poros

tengan un diámetro de 10 a 20 micras.

20(a1.3. Reactivos.
20<a).3.1. Hidróxido de sodiO, disolución 10 N.
20(a).3.2. E. D. T. A.: Disolver 4 g. de dihidrato de etileno

diamino tetracetato disódico en agua y complet.ar a 100 ml.
20{al.3.3. T. P. B. S.: Disolver 32,S g. de tetrafenilborato

de sodio en 480 ml. de agua, añadir 2 mI. de disolución de
hidróxido sódico 10 N Y 20 mI. de disolución de cloruro de
magnesio Cloo g. de CI2Mg. 6H20 por litro), agitar con un
agitador magnético durante quince minutos y filt.rar a través
de un filtro duro de poros finos.

20(a),3.4. F,prmol, disoluéión al 25 por 100.
20{a).3.S. Fenolftaleína: Disolver 5 g. de, fenolftaleína en

et.anol al 90 por 100 y completar a un litro.
20<al'.3.6. Líquido de lavado: Diluir 2 mI. de reactivo

20{al.3.3 hasta un volumen de 10 mI. con agua.

20(a).4. Procedimiento.
20(a).4,1. Pesar una muestra de S g. con la aproximación de

1 mg., añadir 400 mI. de agua y hervir durante treínta minutos.
Enfriar y completar a 500 mI. en un matraz aforado. Mezclar
y filtrar tirando los primeros 50 mI. del filtrado. .

20(a).4.2. Tomar con la pipeta una parte· alícuota (ver
20<a).6.1) que no contenga más de 60 mg. de K

2
0 y de un vo­

lumen que no sobrepase de 50 mI. Colocar en un vaso de 250 mI.
y completar hasta un volumen de 50 mI. en caso necesario.

20CaJ.4.3. Añad¡r 10 mI. de disolución E. D. T. A., algunas
gotas de fenolftaleína y gota a gota de -disolución de hidró­
xido de sodio hasta coloración roja. Añadir unas gotas de
disolución de hidróxido de sodio en exceso. Si se trata de un
abono compuesto conteniendo compuestos amoniacales, pro~

curar hervir suavemente y con precaución durante un cuarto
dr:: h~ra para eliminar la mayor parte del amoníaco y después
anadlI' agua hasta llegar al volumen inicial.

20(al.4.4. Calentar hasta ebullición y al1adir 10 mI. de
formol, y además algunas gotas de disolución de hidróxido de
sodio hasta coJ9ración roja bien marcada. Cubrir el vaso con
un vidrio de reloj y calentar durante quince minútos al baño
maría.

20(a)A.5. "Añadir gota a gota y agitando 10' ml. de disolu­
ción de T. P. B. S. Continuar agitando un minuto y 'enfriar
después rapidamente.

20(a).4.6. Dejar reposar diez minutos y filtrar sobre un
crisol previamente. seco y pesado cuyo diámetro de poros esté
comprendido entre 5 y 15 micras. Lavar tres veces con el lí­
quido de lavado y una vez con 5 mI. de agua.

20(8).4.7. Secar el crisol y su contenido durante una hora
y media a 1200 C. Dejar enfrIar en un desecador y pesar.

20(a) .5. Cálculo.

Un gramo de precípitado seco equivale a 0,1091 g. de K
o 0,1314 g. de K,O. Luego

1314 m

v

m = pesQ del precipitado, en g.
v = volumen de la alícuota tomada, en mI.
20(a).6. Ob,servacicnes.

20(a}.~.1. Si el filtrado obtenido después de la preparación
de la dIsolución estuvh,'ra turbio o de coior oscuro o fuese
suscep~ib]e de contener ácido silícico disuelto, colocar una

part~ alícuota que contenga como maXlffiO 120 mg. de K,O en
un matraz aforado de 100 mI., añadir agua de bromo y hacer
hervir hasta que el bromo en exceso se haya eliminado. En­
f~iar, completar a 100 mI. con agua y filtrar. Valorar el potasio
en una parte alícuota conveniente del filtrado según la técnica
indicada más arriba.

20(a),6.2. Si la pureza del precipitado es dudosa, por ejem­
plo, si no estuviese de un blanco puro, lavar con acetona des­
pués de desecado y pesado. El tetrafenilbora.to de potasio se
disuelve fácilmente en la acetona. Secar, enfriar y pesar de
nuevo el crisoL La diferencia representa el peso del tetrafe·
nilborato de potasio.

20(a).7. Referencias.

1. Método O. C. D. E. Edición 1961, número 11.

20(bL POTASIO SOLUBLE ENAGUA

M étodo volumétrico

20fbl.1. Principio.
Pn,,;cipitar el potasio de una disolución de la muestra (pre­

viamente tratada para eliminar posibles intcrfr')'r-nf'ins) con
un exceso de disolución normalizada de tetrafpl,lill'.nl"o ~~(ídj(;o.

Después de separar el precipitado de sal polüsit.:-a, va];¡n'lr el
exceso de reactivo con_ una disolución patrón de lÍn8 sal de
amonio cuaternario, usando como indicador amarillo do Út:mio
(amarillo Claytonl.

Se aplica a todos los abonos potásicos solubles en agua.

20(bJ.2. " Material y aparatos.
20(b).2.1. Matraces aforados.
20(b) 2.2. Vasos de 250 mI.
20(b).2.3. Microbureta de 10 mI.

20(bl.3. Reactivos.
20(b).3.1. Disolución de hidróxido sódico al 20 por lOO:

Disolver 20 g. de NaOH en 100 mI. de H.o.
20(bl.3.2. Disolución de formaldehido ~l 37 por 100.
20(bl.3.3. Disolución de tetrafenilboro de sodio <TPBS} apro­

ximadamente al 1,2 por 100: Disolver 12 g, de B(C"H,). Na en
aproximadamente 800 mI. de HeO. Añadir 20-25 g. de AHOI-l)~,

agitar cinco minutos y 'filtrar (papel Whatman número 42
o ~quivalente) en un matraz de 1 litro. Lavar el vaso ligera­
mente con H.,O y añadir al filtró. Recoger el filtrado entero,
añadir 2 ml. de NaOH al 20 por 100, diluir hasta volumen con
H~O y mezclar. Dejar en reposo cuarenta y ocho horas y nor­
malizar. Ajustar de forma que 1 mI. de TPBS sea igual al
1 por 100 de Kp. Guardar a temperatura ambiente.

20(b).34. Disolución del cloru_o amónico cuaternario apro­
ximadamente al 0,625 por 100: Diluir 50 mI. de cloruro de
zefirán (disponible en farmacias como cloruros de alquildi­
metilbenzil amonio con el nombre comercial de Armil_ al 12,8
por 100 hasta 1 litro con ReD, mezclar y normalizar. El bro­
muro de cetiltrimetilamonio puede sustituir al cloruro de
zefirán. Si se utiliza otra concentración, ajusta·r el volumen.

20(hl.3.S. Amarillo de titanio (Clayton Yellow¡ índice de
color número 19.540) al 0,04 por lOO: Disolver 40 mg. en
100 ro], de Hp.

20(b}..!. Pr~)Cédimiento.

Normalización de las disoluciones.

20Cb).4.1. Cloruro de zefirán, Añadir a 1 mI. de disolución
de TPBS, en erlenmeyer de 125 mI., 20-25 mI. de H 20, 1 mI.
de NaOH al 20 por 100, 2,5 ml. de BCHO, 1,5 mI. de <::.0... (NH.J~

al 4 por 100 y 6-8 gotas de indicador. Valorar hasta punto
final rosa con disolución de cloruro de zefirán utilizando una
bureta semimicro de 10 mI. Ajustar la disolución de cloruro
de zefirán de forma que 2 mL sefl~ igual a 1 mI. de disolu­
ción TPBS.

20(b).4.2. DI~olución de tetrafenilboro de sodio: D-isolver
2,5 g. de PO,KH" enH~O en matraz aforado de 250 mI., añadir
50 mI. de C 20. {NH)e disolución al 4 por 100, diluir hasta vo­
lumen con R 20 y se mezcla. (No es necesarío llevarla a ebu­
llición.) Transferir una alícuota de 15 ml. {51,92 mg de K~O

igual a 43,10 mg. de KJ a matraz aforado de 100 ml., añadir
2 mI. de NAOH al 20 por 100, 5 mL de HCHO y 43 rol. de reac­
tivo TPBS. Diluir hasta volumen con H 20, mezclar por com­
pleto, dejar en reposo cinco-diez minutos y pasar a través del
filtro seco. Tra,nsferir una alícuota de, 50 mI. del filtrado a
un erlenmeyer de 125 mI., añadir 6-8 gotas de indicador y
valorar el exceso de reactivo con disolución de zefirán. Calcular
el título en la forma siguiente:

F :;;; 34,61/ (43 mI. - mI. de zefiránJ;::;:; % K~O/ml.

de reactivo TPBS.
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El factor F se aplica a todos los fertilizantes, si se diluyen
2,5 g. de muestra hasta 250 mI. y se toma una alícuota de
15 mi. para análisis. Si los resultados van a expresarse co­
mo K en vez de como K~O, sustituir 34,61 por 28,73 en el
cálculo de F.

20ebl.4.3. Introducir una muestra de 2,5 g. U,25 g. si
K,O es superior al 50 por 100) en un matraz aforado de 250 rol.,
ai\adir 50 ml. de C20~ (NH4 J. al 4 por 100 y 125 mI. de R,O y
hervir durante treinta minutos. (Si hay presente materia orgá­
nica, ai'iadir 2 g. de carbón activado libre de K antes de la
ebulliciónJ Enfriar. diluir hasta volumen con B,O, mezclar y
filtrar por filtro seco o dejar en reposo hasta que quede clara.
Transferir una alícuota de 15 mI. de disolución de muestra a
un matraz aforado de 100 ml. y añadir 2 mI. de NaOH al
20 por 100 y 5 ml. de HCHO. Añadir 1 ml. de la disolución
patrón TPBS por cada 1 por 100 (1/2 si se tomaron 1,2S g. de
muestra) de K 20, que se supone contiene la muestra, más
8 ml.&.. en exceso para asegurar la precipitación completa. Di­
luir hasta volumen con HeO, mezclar por completo, dejar en
reposo cinco-diez minutos y filtrar por filtro seco {Whatman
número 12 o equivalenteJ. Transferir 50 mI. de filtrado a er­
lenmeyer de 12S mI., aftadir seis~ocho gotas de indicador y
valorar el exceso de reactivo con disol ución patl'ón de zefirán.

20(b).S. Cálculo.
Porcentaje de Kp en la muestra igual a (mI. de TPBS

ai\adidas menos mI. de zefininl por F; donde F es igual a
porcentaje de K.,o/ml. de reactivo TPBS. (Multiplical' por dos
si se ha utilizado 1,25 g. de muestra'>

2o{hl,G. RdE:rencias.
1. Métocl0S de análisP!> k O. A. C., número 2.090.

20{cJ. POHSiO SOLUBLE EN AGUA

Método fotométrico de llama

20(cl.L Principio.
Se funda en' la comparación de la medida de intensidades

de emisión de átomos excitados en una llama, de una disolución
problema desconocida, y de una disolución patrón de concen­
tración conocida.

Para evitar interferencias, eliminar los metales pesados por
precipitación con oxalato amónico, y los aniones interferentes
por retención mediante resinas cambiadoras.

Se aplica a todos los abonos potásicos solubios en agua.

20{cJ.2. Material y aparatos.
20(cl,2.1. Matraces aforados de 250 mI. y 500 mI.
20Cc).2.2. Pipetas de distintos tamarlOS.
20(cl.2.3. Papel miJimetrado.
20(cl.2.4. Columna de cambio iónico; Se hace de tubo de

vidrio de pared normalizada, y 30,5 cm. de longitud y 2,5 cm.
de diámetro exterior; cerrar un extremo con tapón de goma
número 4, con un orificio a través del cual se inserta una llave

_de dos pasos o un tubo de viclrio conectado a un tubo de
goma y al empalme del comprosor. No dejar que el tubo de la.
llave sobresalga por encima del Itapón. Elegir un tapón sufi­
cientemente grande vara que no quede espacio entre el ex­
tremo del tapón y la pared de la columna. También puede
utilizarse tubo de vidrio de cromatografía de 30,5 cm. y 1,9 cm.
de diámetro interno. con llave o válvula en el fondo para
controlar el caudal de liquido.

Colocar un taco de lana de vidrio en el faRdo de la columna,
cerrar la válvula y añadir H ..O hasta 10 cm. de altura. Trans­
ferir una porción de resina a un vaso de 200 mI. y suspender
en H,O. Transferir la suspensión a la columna y ajustar la
altura de la resina compacta a 20 cm. Drenar el exceso de
HzO hasta que queda a 2,5 cm. de la parte superior. Regenerar
la resIna después de que se hayan pasado 10 alícuotas suce­
sIvas, excepto con ambcrlita IB-4B con la que pueden utili¿;arse
20 alícuotas. Para el Na, regenerar después de hacer pasar
cinco alícuotas.

20<cl.2.S. Preparación de la, resina: Colocar 450 g. de resina
en vaso de cuatro litros y ai'íadir dos litros de NaOH al S
por 100. Agitar treinta minutos con agitador eléctrico. Dejar
sedimentar la resina y decantar la disolución de NaOH. Re­
petir el tratamiento con NaOH al 5 por 100 dos veces más y
decantar la disolución de NaOH después del tratamIento final.
Añadir dos litros de R 20 a la resina, agitar unos minutos,
dejar la resina sedimentar y decantar el H 20 de lavado. Repetir
tres-cuatro veces. La resina quedará ahora en la forma de
base libre. Regenerar a la forma NO~- tratando tres veces con
NO"H al 5 por 100 en la mIsma forma que como con la disolu­
ción de NaOH. Lavar la resina con H,O hasta que el agua de

lavado alcance pH 2 o superior mediante el lavado por retroceso
en la columna o agitando y decantando en un vaso grande.
Guardar la resina cubierta de H~O en frasco tapado.

20<C),2.6. Fotómetro de llama.

20(cJ.3. Reactivos.
20<c1.3.1. Disolución de oxalato amónico: Disolver 40 g.

de C20 4 (NH4 )2 en un litro de R.O.
20(c1.3.2. Indicador rojo de metilo: Disolver 0,2 g. de rojo

de metilo en 100 mI. de alcohol.
20(c).3.3. Acido nítrico diluido (¡ + lO>.
20(cJ.3.4. Utilizar una resina de cambio aniónico de basi~

cidad intermedia o débil, tal como amberlita IR~4B (Fisher
Scientific Ca., Pittsburg, Pal, duolita A-7 o duolita A-4l <Re·
sinous Products Ca., Redwood City, CalifJ, de-acidita o per­
mutita-S (Permutit Inc., 50 West th Sto New York, N. Y. 100361,
o equivalente~

20CcJ.3 S. Nitrato potásico o cloruro potásico: Recristalizar
dos veces a partir de H 20 la sal de grado reactivo y desecar
cinco horas a lOSO C.

20Cc)A. Procedimiento.
20k),4.1. Preparación de la disolucIón problema.

(A) Mezclas de fertilizantes y sulfato potásico magnésico.
Pesar 1,SOS8 g. de muestra en matraz aforado de 250 m!. (uti­
lizar matraz de 500 mI. si la muestra contiene más del 30
por 100 de K~O), aftadlr 125 mI. de H 20 y 50 ml. de disólución
CoO{ CNH,,)2 y hervir treinta minutos. Enfriar, diluir hasta
volumen, mezclar y pasar por filtro seco.

20(cJA.2. lB), Sulfato y cloruro potásico: Disolver 1.5058 g.
en H 20 y diluir hasta SOO mI.

20{c)A.3. Preparación de la curva patrón: Disolver 1,2931 g.
de NO"K (o 0,953S g, de CIK) en H.O y diluir hasta 500 mI.
(1.000 p. p. m. de K). Preparar las disoluciones patrón por di­
lución cubriendo los límites 0-80 p. p. m. dI;} K a intervalos no
superiores a 10 p. p. m. y añadiendo la cantidad adecuada
de NO"Li si va a utilizarse un instrumento con patrón interno.
Preparar la curva patrón de emisión frente a concentración
ajustando el instrumento de forma que SO p. p. m. de K dé
lecturas próximas al centro de la escala. Atomizar porciones:
de disoluciones patrón hasta que las lecturas para las series:
sean reproducibles.

20(c}A.4. DetermInación.

(AL Mezclas de fertilizan tos, sulfato potásico y sulfato
potásico magnésico .• Transferir una alícuota de 10 mI. de diso­
lución de la muestra a un vaso de 250 mI. Añadir una gota
de rojo de metilo y neutralizar con NOsH (I + 10). Ajustar el
nivel da H20 en la. columna hasta la parte superior de la
resIna y transferir cuantitativamente la alícuota a la columna.
Abrir la llave para obtener una proporción de flujo de dos
gotas/seg., recoger el efluente en matraz aforado de 250 mI.
Lavar la alícuota dentro de la resina con dos-tres pequeñas
porciones de HeO. Recoger 50-75 mI. de efluente. luego abrir la
llave y recoger 100 mI. adicionales vertiendo HoO en la columna,
procurando que el nivel de H.O no quede por debajo de la
parte superior de la columna de resina. Diluir hasta volumen
y mezclar (si se utiliza instrumento con patrón interno, se
necesita ai'íadir la cantidad precisa de NOsLi antes de diluir
a-volumenJ.

20{cL4.S. Atomizar porciones de muestra varias veces para
obtener lecturas medias seguras para cada disolución. Deter­
minar lasp. p. m. de K a partir de la curva patrón. (La
temperatura de las disoluciones patrón y de la muestra no
deben diferir en más de 2°C,1.

20(cJ,4.6. (B), Cloruro potásico. Proceder como en AA) pero
omitir la neutralización y el tratamiento con la resina.

20{cJA.7. Prueba de comportamIento del instrumento y el
procedimiento.

Pesar 1,5058 g. de ftalato ácido de potasio (patrón primario)
y transferir a un matraz aforado de 250 mI. Añadir 0,5 g. de
P01H(NH,,)~ y,proceder como en 20(c)A.1, empezando en ..añadir
125 mI. de H 2 0 ...». % K~O calculado debe ser igual a 23,0.

20(c).5.. Cálculo.

Cuando el % de K"O es de O a 30, el % K~O = p. p. m. K/2.
Cuando el % de K:,P es mayor de 30, el % K 2 0 = p. p. m. K/l.
20(cJ.6. Observaciones.
Las sales de 20Cc).3.5 no es necesario recristalizarlas si se

dispone do una pureza de grados espectrográficos.

20(cl.7. Roferencias.

1. Métodos de análisis A. O. A. C. Edición de 1970, núme­
ro 2.084.



16658 13 sentiemore 1972 B. O. ael E.-Num. 220

21. POTASIO. TOTAL

21.1. Principió.

Consiste en solubilizar el potasio insoluble en agua, pero
que puede ser útil como. fertilizante, y determinar el total
a continuación por el método gravimétrico u otro cualquiera.

Aplicable a los abonos orgánicos que- no pueden ser anali-
zados por los métodos anteriores.

21.2. Material y apal;atos.

Como en 20(al.2.

21.3. Reactivos.
21.3.L CIH.
21,3.2. NO.H.
21.3.3. El resto como en 20(a).3.

21.4. Procedimiento.

21.4.1. Pesar 10 g. del problema y coaJcinar en una cápsula
de platino lentamente, removiendo el contenido y no elevando
mucho la temperatura. Obtenida la calcinación, agregar a la
cápsula agua caliente. decantando cuidadosamente el conte­
nido a un matraz aforado de 250 mI.

21.4.2. Volver a agregar a la cápsula agua' acidulada con
CIH, calentando con cuidado para que no haya proyecciones,
lavar con agua caliente y agregar cinco gotas de NOaH arras­
trando todo el contenido de la cápsula al matraz en el que
debe hervir el contenido durante unos diez minutos. Dejar
enfriar a la temperatura ambiente; enrasar y agitar~

21.4.3. Filtrar, y del filtrado tomar 50 roL, que equivalen a
2 g. de problema, "Y evaporar en cápsula de platino hasta se­
quedad, calcinando ligeramente.

El residuo se trata por agua caliente y filtra, lavando escru-
pulosamente la cápsula y el filtro. .

21.4.4. En el filtrado, determinar el potasio como en el mé-
todo gravimétrico del potasio soluble en agua.

21.5. Cálculo.
Como en 20(a).5.

21.8.. Observaciones.

En lugar del método gravimétrico puede emplearse 0.s0 de
los descritos. para el potasio soluble en agua. .

21.7. Referencias.

1. Análisis de Abonos. Ministerio de Agricultura. .1953.
Madrid.

n. Autoridades y Personal
NOMBRAMIENTOS, SITUACIONES E INqDENCIAS

I

MINISTERIO
DE EDUCACION y CIENCIA

ORDEN de 18 de agosto de 1972 por la que se
aprueba el expediente de oposiciones a ingreso en
el Cuerpo Facultativo de Archiveros. Biblioteca­
rios y Arqueólogos (Sección de Archivos y Sec­
ción de Bibliotecas) y se nombra funcionarios de
carrera del expresado Cuerpo a los señores que
se mencionan.

nmo. Sr.: Vistos los expedientes de oposi~iones de ingreso en
el Cuerpo Facultativo de Archiveros, Bibliotecarios y Arqueólo­
gos, en sus dos Secciones de Archivos y de Bibliotecas, cuya con­
vocatoria fué publicada en el _Boletín Oficial del Estado,. de
11 de agosto de 1971, y terminado el plazo de' presentación de
documentos de los opositores' aprobados por los 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 1971,

Este Ministerio ha acordado 10 siguiente: ,

Primero.-Aprobar los dos expedientes de la citada oposición
de ingreso en el Cuerpo Facultativo de Archiveros, Bibliotecarios
y Arqueólogos, en los que no ha habido reclamaciones de nin­
guna clase, y las propuestas de los Tribunales, elevadas a esa
Dirección General con fecha 20 de abril el de la. Sección de Ar­
chivos y 17 de mayo el de Bibliotecas.

Segundo.-Nombrar funcionarios del- Cuerpo Facultativo de
Archiveros, Bibliotecarios y Arqueólogos a los se:ñores que se
citan, por orden de puntuación, con la retribución anual que
les cOlTElsponda por aplicación del coeficiente 4,5. que asignó al
citado Cuerpo el.Decreto 1427/1965, de 28 de mayo, complementa­
rio de la Ley de Retribuciones de 4 de mayo del mismo año y
que se determina en el anexo IV de cada funcionario:

Número 1. 41,40 puntos. Don José ManUel Mata Castillón. Sec­
ción de Archivos. Número A25EC428 de Registro de Personal. Con
destino en el Archivo y Biblioteca del Ministerio de Hacienda.
Fecha de nacimiento: 12 de diciembre de H145.

Número 2. 40,80 puntos. Don Lorenzo" Ruiz Hidalgo. -Sección
de Bibliotecas. Número A25EC429 de Registro. de Personal. Con
destino en la Biblioteca del Ministerio del Aire. Fecha de naci­
miento: 21 de septiembre de 1940.

Número 3. 38.00 puntos. Don Antonio Moiño Munítiz. Sección
de Bibilotecas. Número A25EC430 de Registro de Personal. Con
destino en la Biblioteca de la Universidad de Madrid. Fecha de
nacimiento: 8 de agosto de 1941.

Número 4. 37.40 puntos. Doña Maria Milagros Del Corral Bel~
trán. Sección de Bibliotecas. Número A2SEC431 de Registro de
Personal. Con destino en la Biblioteca de la Universidad de Ma­
drid, Fecha de nacimiento: 2 de diciembre de 1945.

Número 5. 38.10 puntos. Doña María del Rosario García Aser.
Sección de Archivos. Número A25EC432 de Registro de Personal.
Con destino en el Servicio de Archivos de Toledo. Fecha de na~
cimiento: 15 de febrero de 1935.

Número 8. 34;69 puntos. Doña Maria del Pilar Lizán Arbeloa.
Sección de Bibliotecas. Número A25EC433 de Registro de Perso­
nal. con destino en la Biblioteca Pública y Archivo Histórico de
Mahón (Baleares). Fecha de nacimiento: 23 de febrero de 1948.

Número 7. 34,50 puntos, Doña Carolina Sevilla Merino. Sec­
ción de Bibliotecas. Número A25EC434 de Registro de Personal.
Con destino en la Biblioteca de la Universidad de Valencia. Fe­
cha de nacimiento: 30 de junio de 1942. .

Número 8. 33,1;10 puntos. Doña María del .Pilar Romero PUente.
Seccción de Bibliotecas. Número A25EC435 de Registro de Per­
sonal. Con destino en la Biblioteca de la Universidad de Zarago­
za. Fecha de nacimiento: 25 de octubre de 1922.

Número 9. 33,40 puntos. Doña María del Carmen Fernández
Cuervo. Sécción de Archivos. Número A25EC438 de Registro de
PersonaL Con destino en el Servicio de Archivos de León, Fecha
de nacimiento: 28 de abril de 1942.

Número 10. 33,35 puntos. Don Luis Enrique Romera lruela.
Sección de Archivos. Número A25EC437 de Registro de Personal.
Con destino en el Archivo General de Indias de- Sevilla, Fecha de
nacimiento: 31 de agosto de 1948.

Número 11. 33,00 puntos. Doña Maria Nieves Calvo Alonso­
Cortés. Sección de Bibliotecas. Número A25EC438 de Registro
de Personal, con destino en la Biblioteca de la Universidad de
Santiago. Fecha de nacimiento: 28 de agosto de 1948.

Número 12. 32,90 puntos. Doña Maria Josefa García GÓmez.
Sección de Archivos. Número A25EC439 de Registro de Personal.
Con destino -en el Servicio de lfrchivos de Burgos. Fecha. de na.~
cimiento: 9 de junio de 1945.· . '

NúmerQ 13. 32,30 puntos. Dofia Maria Esperanza Sa.IAn
Paniagua. Sección de Bibliotecas. Número A25EC440 de Registro
de Personal. Con destino en la Biblioteca de la Universidad de
Zaragoza. Fecha de nacimiento: 4 de mayo de 1942.

Número 14. 32,20 puntos. Doña Maria Begoña Ibá,fiez Ortega.
Sección de Bibliotecas. Número A25EC441 de Registro de Perso­
nal. Con destino en la Biblioteca Pública de la. Ciudad de Zara~

goza. Fecha de nacimiento: 18 de octubre de 1946.
Número 15. 31,80 puntos. Don Emiliano Pérez Frías. Sección

de Bibliotecas. Número A25EC442 de Registro de Personal. Con
destino en la Biblioteca Públicas y Archivo de la Délegación de
Hacienda de Vigo (Pontevedral. Fecha de nacimiento: 18 de ju­
lio de 1934.

Número 16. 31,80 puntos. Don Manuel Vaquerizo Gil. Sección
de Archivos. Número A25EC443 de Registro de Personal. Con des­
tino en'el Servicio de Archivos de Santander. Fecha de n~cimien­
to: 20 de diciembre de 1946.

Número 17. 31,70 puntos. Doña María Dolores Corróris Rodrí­
guez. Sección de Bibliotecas. Número A25EC444 de Registro de
Personal. Con destino en la Biblioteca de la Universidad de Bar.,
celona. Fecha de nacimiento: 24 de noviembre de 1928.

Número 18. 31,70 puntos. Don Jesús Maria Ferro Delgado. Sec~
ción de Archivos. Número A25EC445 de Registro de Personal. Con
destino en el Servicio de Archivos de Vizcaya. Fecha de naci­
miento: 4 de julio de 1942.

Número 19. 30,50 puntos. Doña Maria Victoria Oliver Muñoz.
Sección de Bibliotecas. Número A25EC446 de Registro de Per­
sonal. Con destino en la Biblioteca de la Universidad de Barce­
lona. Fecha de nacimiento: 21 de diciembre de 1933.


