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24(a).

frente a la Comunidad y medidas de vigilancia frente a la Comunidad
y frente a terceros paises. Esta Decisión únicamente establecía un plazo
de validez de un mes para los títulos de importación de los productos
sometidos a vigilancia cuando se tratase de productos originarios de
terceros países aún no despachados a libre práctica 0, cuando se tratase
de productos en libre práctica para los que el importador no pudiera
presentar los elementos de prueba relativos a la misma en la fecha de
solicitud del título de importación.

La Secretaria de Estado de Comercio ha venido concediendo un
plazo de validez de seis meses para el resto de los titulos de importación
correspondientes a los productos sometidos a vigilancia.

Como consecuencia de un plazo de validez tan amplio, se están
produciendo dificultades a la hora de prever cuál va a ser el volumen
de importaciones de estos productos, dado que se han observado
grandes diferencias entre los volúmenes autorizados y las importaciones
efectivamente realizadas. Este hecho hace que las medidas de vigilancia
autorizadas por la Comisión y establecidas por la Resolución de 19 de
diciembre de 1990, de la secretaría de Estado de Comercio, pierdan en
gran medida su utilidad.

La Orden de 21 de febrero de 1986 por la que se regula el
procedimiendo y tramitación de las' imponaClones no establece ningún
plazo mínimo de validez para el título de importación denominado
Notificación Previa de Imponación.

Por otro lado, I"'r el Reglamento CEE número 371/1991, de 14 de
febrero, la ComiSión- de las Comunidades Europeas establecía una
vigilancia comunitaria previa aplicable a las importaciones de hidroge.
noortofosfato de diamonio, correspondiente al código NC 3105.30.00,
originarias de terceros países. -_ .

En el artículo 2.2 del citado Reglamento se establecía que los
documentos de importación correspondientes a las importaciones de
hídro~enoortofosfatode diamonio podrían utilizarse durante tres meses
a partir de la fecha de su recepción por el imponador.

La Resolución de 6 de marzo de 1991 por la que se modificaba el
régimen comercial aplicable a este oroducto para poner en ejecución el
Reglamento CEE número 371{199 i. no establecía este plazo temporal a
la validez de los documentos de importación.

Es conveniente modificar la citada Resolución de 6 de marzo de 1991
para que ésta concuerde con el Reglamento CEE número 37{1991,

En consecuencia dispongo:

Primero.-La Notificación Previa de Importación a la que se refieren
los puntos segundo y tercero de la Resoludón de 19 de diciembre
de, 1990, de la Secretaria de Estado, por la que se modifican los
regímenes comerCiales aplicables a la importación de ciertos fertilizan
tes, tendrá un plazo de validez de un mes.

Sefundo.-La Notificación Previa de Importación a la que se refiere
el amculo primero de la Resolución de 6 de marzo de 1991 de la
Secretaria de Estado de Comercio, por la que se establece una vigilancia
comunltaria para las importaciones,de difosfato amónico procedente de
terceros países, tendrá un plazo de validez de tres meses.

Tercero.-La presente Resolución entrará en vigor al día siguiente de
su publicación en el «Boletín Oficial del Estado».

Madrid, 19 de julio de 1991.-EI Secretario de Estado de Comercio,
Miguel Angel Feito Hemández.

Ilmo. Sr. Director general de Comercio Exterior.

MINISTERIO DE RELACIONES
CON LAS CORTES

YDELA
SECRETARIA DEL GOBIERt'l"O

REAL DECRETO 11631/991. de 22 de julio. por el que se
apmeban los métodos oficia/es de análisis de fertilizantes.

L3s Ordenes de 30 de noviembre de 1976 (<<Boletín Oficial del
Estado)) de 4 de enero de 1977), de 31 de julio de 1979 «((Boletín Oficial
del E5tado» de 29 y 30 de agosto), de 17 de septiembre de 1981 (<<Boletin
Oficial del Estado» de 14 de octubre), de 1 de diciembre de 1981
«((Boletín Oncial del Estado)) de 20 de enero de 1982) y 18 de julio de
1989 (<<Boletin Oficial del Estado» del 25) establecieron diversos
métodos oficiales de análisis de fertilizantes.

Como consecuencia de la plena integración de España en la Comuni
dad Económica Europea se hace necesario armonizar la legislación
nacional con la correspondiente comunitaria en lo referente a los

metodos de toma de muesiras y análisis de los abonos adaptándolos a
lo dispuesto en la Directiva de la Comisión 89/519/CEE, de 1 de agosto
de 1989 (<<Diario Oficial de las Comunidades Europeas) número 265, de
12 de septiembre de 1989).

Esta armonización sobre los métodos de toma de muestras y análisis
de los abonos prevé que se tomen muestras de estos productos de
conformidad con los métodos comunitarios a fin de comprobar las
condiciones sobre la calidad y composición de los abonos, así como
eliminar los obstácuJos técnicos a los intercambios en el sector, de
acuerdo todo ello con las normas comunitarias.

El contenido de la presente norma determina requisitos' sanitarios,
por lo que la misma.se dieta, sin perjuicio de la existencia de otros
títulos competenciales, en aplicación de 10 dispuesto en el artículo 40.2
de la Ley 14/1986, de 25 de abril, General de sanidad y al amparo del
artículo 149.1.16.a de la Constitución Española.

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Economía y Hacienda;
de Industria, Comercio y Turismo; de Agricultura, Pesca y Alimenta
ción, 't de sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la
ComiSión Interministerial para la Ordenación Alimentaria y oidos los
representantes de lasorganizacione's afectadas, de acuerdo con el
Consejo de Estado, previa deliberación del Consejo de Ministros en su
reunión d~1 día 19 de julio de 1991, .

DISPONGO:

Artículo 1.0 Se aprueban como oficiales los métodos de análisis de
fertilizantes que se detallan en el anexo.

Art. 2.° Cuando no existan métodos oficiales para determinados
análisis de fertiiizantes y hasta tanto los mismos no sean aprobados por
el Organo competente y'previamente infonnados por la ComiSión'
Interministerial para la Ordenación Alimentaria, podrán ser utilizados
los aprobados por los Organismos nacionales o internacionales de
reconocida solvencia.

DISPOSICION ADICIONAL

'Lo dipuesto en el presente Real Decreto y los métodos oficiales que
aprueba se dictan de acuerdo con lo establecido en el artículo 40.2 de la
Ley 14/1986, de 25 de abril, General de Sanidad, y al amparo del
artículo 149.1.16.& de la Constitución, Española.

DISPOSIClON DEROGATORIA

Quedan derogadas las disposiciones de igualo inferior rango que se
opongan al presente Real Decreto y en particular el método número
100c) que figura. en la Oden de 30 de noviembre de 1976 (<<Boletín
Oficial del Estado» de 4 de enero de 1977), los métodos números 25, 26,
27,31, 34(a) y 34(b) que fi8uran en la Orden de 31 de julio de 1979
(<<Boletín Oficial del Estado» de 29 y 30 de agosto) y los métodos
número. 24(a), 24(b), 24(c) y 24(d) de la Orden de 18 de julio de 1989
(<<Boletín Oficial del Estado» de 25 de julio de 1989).

Dado en Madrid a 22 de julio de 1991.

JUAN CARLOS R.

El Mini5tro de Relaciones eon las Cones
y de la Secretaria del Gobierno,

VIRGILlO ZAPATERO GOMEZ

INDlCE

24(a). Extracción del calcio total, del magnesio total, del sodio total
y del azufre total en forma de sulfato.

24(b). Extracción del azufre total presente en diversas formas.
24(c). Extracción de las formas solubles en agua del calcio, del

magnesIo, del sodio y del azufre en forma de sulfato.
24(d). Extracción del azufre soluble en agua, presente en diveras

formas.
24(e). Extracción y determinación cuantitativa del azufre ele

mental.
24(f). Determinación manganimétrica del calcio extraído por preci·

pitación en forma de oxalato.
24(g). Determinación cuantitativa del magnesio por espectrometría

de absorción atómica.
24(h). Determinación cuantitativa del magnesio por complexome

tría.
24(i). Determinación cuantitativa de ,los sulfatos.
24(j). Determinación cuantitativa del sodio extraído.

Extracción del calcio total. del magnesio total. del sodio total y
del azufre total en forma de sulfato

24(a). I Principio.-Disolucíón en ácido clorhídrico diluido
mediante ebullición de! calcio total, del magnesio total, del sodio total
y del azufre total en forma de sulfato, para efectuar, en la medida de lo
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posible. una única extracción a panir de la cual poder dctcrnlinar cada
uno de estos elementos..

Este método es aplicable a los abonos CEE en los que, l>egún lo
dispuesto por la Directiva 89/284/CEE, hay Que declarar el calcio total,
el magnesio total, el sodio total y el 31Ufre total en forma de sulfato.

24(a).2 Material JI aparatos.-Placa calefaclora eléctrica de tempera~
tura regulable.

24(a).3 Reac'il'Os.-Acido clorhídrico diluido (1: l).
Un volumen de ácido clorhídrico (densidad 1,18) por un volumen de

agua destilada.
24(a).4 Procedimiento:
24(a).4.1 Preparación de la muestra. Ver me.odo número 2.
24(a).4.2 Toma de muestra. El calcio, el magnesio, el sodio y el

azufre de los sulfatos se determinarán a partir de la muestra de 5 g que
se habrá pesado con precisión de 1 mg.

No obstante, cuando el contenido en azufre (S) del abono ~ea

superior al15 por 100, esto es, un 37,5 por 100 de SO), y el contenido
en calcio (Ca) sea superior al 18,8 por 100, esto es, un 26,3 por 100 de
CaO, el calcio y el azufre se determinarán a partir de una muestra de 1 g
que se habrá pesado con precisión de 1 mg.

Las muestras se introducirán en vasos de precipitado de 600 mI.
14(a).4.3 Disolución. Añadir aproximadamente 400 mI de agua y

SO mI de ácido c1orhidrico diluido (24(a).3] en pequeñas porciones y
con precaución si el producto contiene una cantidad importante de
carbonatos. Hervir y mantener en ebullición durante treinta minutos.
Dejar enfriar agitando de vez en cuando. Trasvasar cuantitativamente a
un matraz aforado de 500 mI. Añadir agua hasta alcanzar este volumen.
Homogeneizar por agitación. Filtrar a través de un filtro seco en un
recipiente seco. ,Desechar las primeras porciones. El extracto ha de estar
perfectamentc.límpido. Tapar si el filtrado no va a utilizarse inmediata
mente.

24(a).5 R4ercllciaf..-Directiva de la Comisión 89/519/CEE. «Dia~
rio Oficial de las Comunidades Europeas») numero L 265, de 12 de
s~pticmbre de 1989. Método 8.1.

24(b). Extracción del azufre total presente en dh'ersas formas

24(b).1 Principio.-Extracción del azufre total presente en los abo
nos en forma elemental y/o en diversas formas, transformándolo en
medio fuertemente alcalino en J)01isulfuros y tiosulfatos, y oxidación de
éstos y de los sulfitos eventuafmente presente con peróxido de hidró
geno. Las diversas formas de azufre se transforman así en sulfato que se
cuantifica en forma de sulfato de bario precipitado (método 24(i)}.

El presente método se aplica a los abonos CEE en los que, segun 10
dispuesto en la Directiva 89/284/CEE, hay que declarar el azufre total
presente en diversas formas (elemental, tiosulfato. sulfito, sulfato).

24(b).2 Material JI aparatos.-Placa calefactora eléctrica de tempera~
tura regulable.

24(b).3 Reaclivos:
24(b).3.1 Acido clorhídrico diluido (1:1). Un volumen de ácido

clorhídrico (densidad 1,18) por un volumen de agua destilada.
24(b).3.2 Solución de hidróxido de sodio al 30 por lOO de NaOH

como minimo (densidad 1,33).
24(b).3.3 Solución de peróxido de hidrógeno al 30 por 100 en

masa.
24(b).3.4· Cloruro de bario BaCl,2H,O. solución acuosa de 122 811.
24(b).4 Procedimiento:
24(b).4.1 Preparación de la-muestra: Ver método numero 2.
24(b).4.2 Toma de muestra: Pesar, con precisión de 1 mg, una

cantidad de abono que contenga entre 80 y 350 mg de azufre (S), esto
os. de 200 a 875 mg de SOj.

En la mayoría de los casos (5< 15 por 100), se pesaran 2,5 g.
Introducir la muestra en un vaso de precipitado de 400 mI.
24(b).4.3 Oxidación. Añadir 20 mI de solución de hidróxido de

sodio [24(b).3.2] y 20 mi de agua. Tapar con un vidrio de reloj. Hervir
durante cinco minutos sobre la placa calefaetora [24(b).2]. RetIrar"de la
placa. Arrastrar el azufre adherido a las paredes del vaso de precipitado
con un chorro de agua hirviendo. Hervir )' mantener en ebullición
durante veinte minutos. Dejar enfriar.

Añadir el peróxido de hIdrógeno (24(b).3.3] en dosis de 2 mI hasta
que desaparezca la reacci.ón. Normalmente son necesarios de 6 a 8 mi
de peróxido de hidrógeno. Dejar que prosiga la oxidación en fria durante
una hora, luego hervir durante media hora. Dejar enfriar.

24(b).4.4 Preparación de la solución problema. Añadir aproxima
damente 50 mI de agua y 50 mI de la solución de ácido clorhídnco
[24(b).3.1]:

Si el contenido de azufre (S) es inferior al 5 por 100: Filtrar la
solución en un "aso de precipitado de 600 mI. Lavar repetidas veces con
aglla fria el residuo del filtro. Al terminar el lavado, comprobar que no
queden sulfatos en las últimas gotas del filtrado con ayuda de la solución
de cloruro de bario [24(b).3A]. El filtrado debe estar perfectamente

límprd0. La determina('ión cuantitativa de los sulfatos se efectuará en la
10taJidad del filtrado siguiendo el rnctndo 24(i).

Si ('1 contenido en azufre (5) es del 5 por toe o más: Trasyasar
cuantitativamente el contenido del vaso de precipitado a un matraz
aforado de 250 mI. Enrasar l:On agua. Homogeneizar por agitación.
Filtrar a travé~ de un filtro sc::o en un recipiente seco. El filtrado debe
estar perfectamente límpido. Tapar el recipiente si la solución no va a
util;?_a:-se inmediatamente. La determinación cuantitativa de los sulfatos
se efectuará en una alicuota di?' esta solución por precipitación en forma
de suifato de bario siguiendo el método 24(i).

24(bl.5 Rderellcias.-Dlrectiva de la Comisión 89/519jCEE. «Dia
rio Oficial de las Comunidades Europeas» numero L 265, de ]2 de
s~p~icmbre de 1989. Método 8.2.

24(c). Extracción de las formas solubles en agua del calcio, del
magnesio, del sodio )' del azufre presente en forma de sulfato

24(c).1 Prindpio.-Disolución, en agua hirviendo, del calcio, del
magnesio, del sodio y del azufre en forma de sulfato, para efectuar, en
la medida de lo posible,una unicacxtracción a partir de la cual poder
delerminar la cantidad de cada uno de estos elementos contenida en los
abonos.

Este método es aplicable a los abonos CEE en los que, según lo
dispuesto por la Directiva 89/284/CEE, hay que declarar el calcio, el
magn~sio, el sodio ). el azufre en forma de sulfato, solubles en agua.

24(c).2 Material y aparatos.-Placa calefactora eléctrica de tempera
tura regulable.

24(c).3' Reactil.-·os.-Agua destilada o dcsmineralizada de calidad
equivalente.

24(c),4 Proa:dimiemu:
24(C).4.1 Preparación de la muestra. Ver método numero 2.
24(c).4.2 Toma de muestra:

24(c).4.1.1 Abono sin azufre o que contenga simultáneamente. y a
lo sumo. un 3 por 100 de azufre (S) (- 7,5 por 100 SO) Y un 4 por lOO
de calcio (Ca) (- 5,6 por 100 CaO): Pesar, con preciSIón de 1 mg, 5 g
de abono.

24(e).4.2.2 Abono que contenga más de un 3 por 100 de azufre (S)
y de un 4 por 100 de calcio (Ca): Pesar, con precisión de t mg, I g de
abono.

Introducir en un vaso de precipitado de 600 mI la muestra pesada
según [24(c).4.2.1J o [24(c).4.2.2).

24(c}.4.3 Disolución. Añadir aproximadamente 400 mI de agua.
Hervir durante treinta minutos. Dejar enfriar agitando de vez en
cuando. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 500 ml.
Enrasar'con agua. Homogeneizar por agitación. Filtrar, a .través de un
filtro seco, en un· recipiente seco. Desechar las primeras pordones. El
filtrado ha de estar perfectamente límpido.

Ta:par el recipiente si la solución no va a utilizarse inmediatamente.

24(c)~5 Referencias,-Direcliva de la Comisión 89/519/CEE.«Dia
rio Oficial de las Comunidades Europeas» número L26 5, de 12 de
septiembre de 1989. Método 8.3. -

24(d). Extracción del azufre soluble en agua, presente en diversas
formas

. 24(d).1 Princ/pio..,...Disolución en ~gua fría del azufre presente en
dlverS3;s fo~mas (tlOsulfato, sulfito y sulfato) y transformación en· sulfato
por OXidaCión con peróxido de hidrógeno en medio alcalino.

Este método es aplicable a 11)5 abonos en los que, segun lo dispuesto
en la Directiva 89/284/CEE, hay que declarar el azufre soluble en agua
presente en diversas formas (tiosulfato, sulfito, sulfato). .

24(d).2 Material y aparatos:
24(d).2.1 Matraz aforado de 500 mI.
24(d).2.2 Agitador rotativo regulado 34/40 rpm.
24(d).2.3 Placa calcfactora eléctrica de temperatura regulable.

24(d).3 Reactivos:

2~ld~.3. J Acido clorhídrico diluido (1: 1). Un volumen de árido
clorhldnco (denSIdad 1,18) por un volumen de agua destilada.

24(d).3.2 Solución de hidróxido sódico al 30 por 100 de NaOH
como mínimo (densidad 1,33).

24(d).3.3 Solución de peróxido de hidrógeno al 30 por 100 en
masa.

24(d).4 Procedin:iento:
24(d).4.1 Preparación de la muestra. Ver método número 2.
24(d).4.2 Toma de muestra:

.. 24(dl.4.2.! Abono ,que contenga simultáneamente )' a -lo sumo, un
.' por 100 de azufre (S) (= 7.S por 100 SO)) Y un 4 por 100 de calcio
(Ca) le 5,6 por 100 de CaO): Pesar 5 g de abono con precisión de J rng.
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Alaterial y aparatos:
Crisol filtrante de vidrio sintetizado con una porosidad de

24(f). Determinación manganlmétrica del calcio extraído por precipita-
ción en forma de oxalato . :

P2 - P3
Porcentaje de pureza del azufre extraído - --- x 100

o

24(e).5 Calculos.-EI porcentaje de azufre elemental (So) del abono
es igual a:

P l - Po
Porcentaje de So impuro del abono - ---x 100

m

(PI - Po) x (P, - P,) x 100
mxn

Porcentaje de. So puro del abono -

24(t).1 Principio.-Precipitación del calcio presente en una alícuota
de la solución de extracción en fonna de oxalato. Una vez separado y
disuelto, valorar el ácido oxálico con permanganato potásico.

Este método es aplicable a los abonos en los que según lo dispuesto
por la Directiva 89/284/CEE, hay que declarar el calcio total y/o soluble
en agua.
. 24(1).2.

24(1).2.1
S a 20 ~.

24(1).2.2 Baño Maria.

24(0.3 Reactivos:
24(0.3;1 Acido clorhídrico diluido (t:1). Un volumen de ácido

clorhídrico (densidad 1,18) por un volumep de agua destilada.
24(0.3.2 Acido sulfurico diluido (1:10). Un volumen de ácido

sulfúrico (densidad 1,84) por 10 volúmenes de agua destilada. I

24(0.3.3 Solución de amoniaco (1:1). Un volumen de amoniaco'
(densidad 0.88l Dar un volumen de agua destilada. . . :

24(0.3.4 Solución saturada de oxalato de amomo {(NH4h· C20 4
(H20)]. a temperatura ambiente (40 gJ~aproximadame~lle). t

24(g.3.S SaluCÍón de ácido cítrico al 30 por 100 (m/v). I

24{ .3.6 Solución dedoruro de amonio al 5 por 100 (m/v).
24( .3.7 Solución de azul de bromotimol al 0,1 por lOO (m/v) en

etanol de 9S por 100. -
24(0.3.8 Solución de verde de bromocresol al 0,04 por 100 (ro/v)

en etanol de 95 por 100. .
24(0.3.9 Solución valorada de permanganato potásico 0,02 M.

24({).4 Procedimiento:
24(0.4.1 Preparación de la alícuota que va a analizarse. Con ~na

pipeta de precisión, tomar una alícuota de la solución de extraCCIón
obtenida por el método f24(a) o 24(c)]. que contenga de IS a 50 mg de
Ca ('"" 11 a 70 rng de CaD). Siendo Vl el volumen de esta alícuota.
Introducirla en un vaso de precipitado de 400 mI. Añadir unas gotas de
solución del indicador [24(f).3.7]., Neutralizar. si .fu~ra ne.ce~rio, con
unas ~otas de la solución de amomaco [24(f)3.3] (vtraje del mdlcador de
amarillo o azu1).

Añadir 1 mi de la solución de ácido cítrico [24(f).3.5] y S mi de la
solución de cloruro de amonio (24(f).3.6].

24(f).4.2 Precipitación del oxalato cálcico. Añadir aproximada
mente lOO mI de agua. Hervir, añadir de 8 a 10 gotas de solución del
indicador (4(f).3.8] y. gota a gota, 50 mi de solución caliente de oxalato

siendo:

m - la masa, en g, de la muestra de -abono.
Po - la masa, en g, del matraz de Soxhlet.
PJ - la masa, en g,.del matraz de SQxhlet· y del azufre impuro, una vez

seco.
n-la masa, en g, del azufre impuro utilizado para la purificación.
P2 - la masa, en g, de la cápsula de Petri + la toma de muestra utilizada

en el punto [24(e).4.3}..· .
P3 -.la masa, en g, de la cápsula de Petri después de la sublimaCión del

. azufre. ' .,'

24(e).6. Observaciones.-En este método de análisis se utiliza sul-
. furo de carbono (CS2).' EJlo obliga a tomar disposiciones de seguridad .

especiales, en particular:

Almacenamiento de CS1'
~uipo de protección del personal.
Higiene en el trabajo.
Protección contra incendios y explosiones.
Eliminación del reactivo.

Para llevar a cabo este método se requiere un personal altamente
cualificado y el equipo de l.ab0':3torio adecuaqo: .

24(e).7 Referencias.-Dlteetlva de la ComiSión 891SI9.¡CEE. «Dia
rio Oficial de las Comunidades Europeas» número L 26S, de .12 de,
septiembre de 1989. Método número 8.5.

24{d}.4.2.2 Abono que contenga más de un 3 por 10 de azufre (5)
y de un 4 por 100 de calcio (Ca): Pesar 1 g de abono con precisión de
1 mg.

Introducir en un -matraz aforado de 500 mi [24(d).2. I] la muestra
pesada según [24(d).4.2.1] o [24(d).4.2.2).

24(d).4.3 Disolución. Añadir aprml.lmadamente 400 mi de agua.
Tapar. Agitar [24(d).2.2) durante treinta minutos. Enrasar con agua;

Homogeneizar por agitación. . . .
Filtrar a través de un filtro seco en un reCipiente seco. Tapar 51 la

solución no va a utilizarse inmediatamente.
24(d).4.4 ·Oxidación de la alícuota que va a analizarse. Tomar una

alícuota de la solución de extracción que no sea superior a 50 mI y que
contenga entre 20 y 100 mg de azufre (5). Introdu~irla en un vaso de
precipitado de capacidad adecuada. En caso necesano llevar el volumen
a unos SO mI con agua.

Añadir 3 mi de solución de hidróxido de sodio [24{d).3.2] y 2 mi de
solución de peróxido de hidró~eno [24(d).3.3].

Tapar,con un vidrio de reloj y dejar hervir mod~radame~tedurante
una hora sobre la placa calefactora [24(d).2.3]. AñadIr, en dOSiS de I mI,
solución de peróxido de hidrógeno, hasta que cese la reacción (a lo sumo
S mi). .

Dejar enfriar, retirar y lavar el vidrio de reloj del vaso de precipitado.
Acidificar con aproximadamente 20 mi de ácido clorhídrico diluido
[24(d).3.1]. Afiad'r agua hasta completar 300 mI. Efectuar la delennina·
ción, cuantitativa de los sulfatoS" de toda la solución oxidada siguiendo
el método 24(i). .

24(d).S Referencias.-Directiva' de la Comisión 8915l9/CEE. «Dia~
-rio Oficial de las Comunidades Europeas» número L 265, de 12 de
septiemhre de 1989. Método 8.4.

24(e). Extracción y determinación cuantitativa del azufre elemental

24{e).1 Principio.-Extracción del azufre elemental con sul~uro de
carbono, previa eliminación de los compuestos solubles. Gravimetria
del azufre extraido. '. .

Este método es aplicable a los abonos CEE en los que según lo
dispuesto por la Directiva 89/284/CEE, -hay que declarar el azufre total

'en forma elemental.
24{e).2 Material y aparatos:
24(e).2.1 Matraz de extracción de lOO mi de cuello esmerilado.
24(e).2.2 Aparato de So",hlet, con sus correspondientes cartuchos

filtrantes.
24(e).2.3 Evaporador rotativo del vacío.
24(e).2.4 Estufa eléctrica- con ventilación, regulada a 90 ± 2 eco
24(e).2.S Cápsulas de Peto de porcelana, con un diámetro de S a

7 cm y una altura no superior a S cm.
24(e).2.6 Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.

24(e).3 Reactivos:
24(e).3.1 Sulfuro de carbono.

24(e).4 Procedimiento:
24(e).4.1 Preparación de la muestra. Ver método número 2.
24(e).4.2 Extracción del azufre. Introducir de 5 a 10 g de muestra,

pesados con precisión de I mg, en un cartucho del aparato de Soxhlet
[24(e).2.2].

Lavar a fondo, con agua caliente, el contenido del canucho, para
eliminar todos los compuestos solubles. Secar en estufa a 90 oC
[24(e).2.4] durante. al menos, una hora. _

Introducir el cartucho en el aparato Soxhlet [24(e).2.2]. Despues de
introducir en el matraz [24(e).2.1-] unas cuantas perlas de vidrio, se tara
(Po) Yse introducen SO mi de sulfuro de carbono [24(e).3.1].

Conectar el aparato y extraer el azufre elemental durante seis horas.
Suprimir el calentamiento, dejar enfriar y desconectar el matraz del

aparato. Poner el matraz en el ~v.aporador rotativo [24(e).2;3] hasta que
el contenido del matraz se solidifique en una masa esponJosa.

Secar el matraz en la estufa a 90 ec [24(e).2.4] hasta obtener un peso
constante (PI)' Suele bastar con una hora. .

24(e).4.3 Determinación de la pureza del azufre extraído. Es pOSible
que se extraigan otras sustancias, a la vez que el azufre elemental, con
el sulfuro de carbono. Para determinar su proporción, se procederá de
la siguiente forma:

Después de homogeneizar lo mejor posible el con.t<:~ido del matraz,
tomar de 2 a 3 g de sustancia y pesar con una preClSlon de l mg (n).
Introducirlos en una cápsula de Petri [24(e).2.5] y pesarlo todo (P2)'
Ponerlo luego sobre la placa calefactora [24(e).2.6] regulada de tal fonna
que no supere los 220 oC para no provocar una combustión del azufre.
Continuar la sublimación entre tres y siete horas hasta alcanzar un peso
constante (PJ).

Nota: Para algunos abonos no hará. falta conocer el estado de pureza
del azufre, en cuyo caso el procedimiento concluirá al final del punto
[24(e).4.2].
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de amonio 124(1).3.4). Si se forma un precipitado, disolverlo añadiendo
unas gotas de ácido clorhídrico [24(1).3.1]. Neutralizar muy lentamente
con la solución de amoniaco [24(1).3.3]. agitando continuamente hasta
alcanzar un pH de 4,4 a4,6 (viraje del indicador [24(f).3.8] de verde a
a~ul: Poner el vaso de.precip:itado al baño María 124(f).2.2} y mantenerlo
hlr\'~endo ~urante tremta mmutos. Sacar el vaso de precipitado del baño
Mana, deJarlo en reposo durante una hora'y filtrar sobre el crisol
[24(1).2.11· "

24(0··3 Valoración del oxalato precipitado. Lavar el vaso' de
precipitado y el crisol hasta eliminar por completo el exceso de oxalato
de amonio (lo que se podrá verificar comprobando 1". ausencia de
cloruro en el agua de lavado). Introducir el crisol en el vaso de
precipitado de 400 011 Y disolver el precipitado con 50 011 de ácido
sulfúrico caliente [24(f).3.2].-Añadir agua al vaso de precipitado hasta
100 mi aproximadamente.

Calentar hasta alcanzar una temperatura de 70 a 80 ·C y valorar, gota
a gota. con la solución de permanganato [24(f).3.9] hasta que el color
rosa se mantenga durante un minuto.

Siendo n este volumen.

24(f).5 Calculos.-El contenido en calcio (Ca) del abono es igual a

I V,
Ca (porcentaje) - n x 0,2004 x -- x ---

0,02 V2 x m

siendo:

n "" los 011 de permanganato utilizados.
ro = la masa, en g, de la muestra.
V2 - el volumen, en mi, de la alícuota.
VI - el volumen, en 011, de la solución de extracción.
t >= la molaridad de la solución de permanganato en moles por litro.

Cao (porcentaje) - Ca (porcentaje) x" 1,400

. 24(f)..6 Referencias.-~irectiva de la Comisión 89/519/CEE. «Dia
na OficIal de Jas" ComuDldades Europeas» número L 265, de 12 de
septiembre de 1989. Método número 8.6.

24(g). Determinación cuantitativa del magnesio por. espectrometría
de absorción atómica

24(g).1 Principio.-llna vez diluido el ex;tracto de fonna adecuada,
se determina el magnesio por espectrometria de absorción atómica.

Este método es aplicable a los abonos CEE, en los Que, según lo
dispuesto por la Directiva 89/284/CEE, hay que declarar el magnesio
total y/o el magnesio soluble en agua, exceptuando los abonos del anexo
de la Directiva 89/284/CEE 'Sobre elementos secundarios: Tipo 4
(kieserita), tipo 5 (sulfato de magnesio) y tipo 7 (kieserita con sulfato de
potasio), a los que se aplicará el método r24(h».

El presente método se aplica a todos los ex;tractos de ab9nos Que
conten~n elementos en cantidad -tal Que puedan inteñerir en la
deternunación complexométrica del magnesio.

24(g).2 Malerial y aparatos:
24(g).2.1 Espectrómetro de absorción atómica provisto· de una

lámpara de magnesio y regulado a 285,2 nm. Llama de aire/acetileno.

24(g).3 Reaclivos:
24(g).3.1· Acido clorhídrico diluido aprox;imadamente 1M.
24(g).3.2 Acido clorhídrico diluido aproximadamente 0,5 M.
24(g).3.3 Solución patrón de magneSIo de 1,00 rng por mi.

'24(g).3.3.1 Disolver 1,013 ~ de sulfalo de magnesio (Mg.SO•.7H,O)
en la solución de ácido c1orhidnco 0,5 M'[24(g).3.2] YsegUJr añadiendo
este ácido hasta alcanzar 100 mi.
. 24(g);).3.2 A1lernaliva 1: Pesar 1,658 g de "<ludo "de magnesio

(MgO) previamente calcinado para eliminar las trazas de recarbonatai.
ción. Introducirlo en un vaso de precipitado con 100 011 de agua y
120 mi de ácido clorhídrico 1 M r24{g).3.1]. Una vez disuelto, trasvasar
cuantitativamente a un matraz aforado de 1.000 011, enrasar con agua y
homogeneizar por agitación.

24(g),3.3.3 Alternativa 2: Solución patrón_comercial.
El laboratorio es responsable del control de estas soluciones comer

ciales.
24(g).3.4 Solución de cloruro de estroncio. Disolver 75 g de cloruro

de estroncio (SrCl}.6H20) en una solución de ácido clorhídrico diluido
0,5 M [24(g).3.2] y llevar a 500 mi con este mismo ácido.

24(g).4 Procedimiento:
24(g).4.1 Preparación de la solución problema [ver métodos 24(a)

y 24(c)].
24(g).4.2 Si el contenido declarado en magnesio (Mg) del abono es

superior al 6 por 100 (-10 por 100 de MgO). lOmar 25 mI (V,) de la
solución de extracción [24(g).4.1] e introdUCirla en un matraz aforado
de 100 m!.

Enrasar con agua. Homogeneizar. El factor de dilución será D¡-IOOfVl'
24(g).4.3 Con una pipeta, tomar 10 mI de la solución de extracción

[24(g).4.I] o de la solución [24(g).4.2) e introducirla en un matraz
aforado de 200 mI. Enrasar con la solución de ácido clorhídrico 0.5 M
[24(g).3.21. Homogeneizar. Factor de dilución 200/10.

24(g).4.4 Diluir la solución (24(g).4.3] con la solución de acido
clorhídrico 0,5 M [24(g).3.2]. hasta obtener una concentración corres
pondiente al rango óptimo· de medidas del espectrómetro J24(~).2.1l.
Siendo V2 el volumen de la extracción en 100 mI.· El factor e dilución
será 02-1 OOjV2.

La solución final deberá contener un 10 por 100 V/V de la solución
de cloruro de estroncio [24(g).3.4].

24(g).4.5 Preparación de la solución en blanco.
Preparar una solución en blanco siguiendo todo el procedimiento

desde la extracción [métodos de extracción 24(a) ó 24(c)], omitiendo
únicamente la toma de muestra del abono.

24(g).4.6 Preparación de las soluciones para trazar la curva patrón.
Diluir la solución patrón [24(g).3.3] con ácido clorhídrico 0,5 M,

[24(~).3.2], preparar como minimo cinco soluciones patrón de ooncen
traclón creciente Que correspondan al rango óptimo de medidas del
aparato [24(g).2].

Estas soluciones deberán contener un 10 por 100 V/V de la solución
de cloruro de estroncio [24(g).3.4].

24{g).4.7 Mediciones.
Preparar el espectrómetro [24(g).2.1) para medir a 285,2 nm.
Pulverizar, sucesivamente, las solUCIOnes patrón [24(g).4.6], la solu-

ción problema [24(g).4.4] y la solución en blanco (24(g).4.5], lavando el
aparato con la solUCIón Que vaya a medirse a contmuación. Repetir esta
operación tres veces.

Representar la curva patrón poniendo en ordenadas el valor de cada
una de las soluciones patrón [24(g).4.6) en el espectrómetro y en abcisas
las concentraciones en magnesio correspondientes ex;presadas en J1gjml.
Paniendo de esta curva, determinar la concentración en magnesio de la
muestra [24(g).4.4], esto es X" y la concentración de la solución en
blanco [24(g).4.5], eSlo es Xb.

24(g).5 Cálculos.-Ca1cular la cantidad de magnesio (Mg) o de óx;ido
de magnesio (MgO) de la muestra partiendo de las soluciones patrón y
teniendo en cuenta el ensayo en blanco. El contenido en magnesio (Mg)
del abono, en porcentaje, ~ igual a:

M ( . ,(,X.:!.~-X=b)-=.x:..:D""t..:x.:-(",2:::00,,/.:.1O,,)-=.x:..:D::.,,-,x.:-5:::00:.:..:.x:..:I:.:00:::g porcentaje) - -
1.000 x 1.000 x M

XI - La concentración, en J1g/ml, de la solución problema dada en la
curva patrón~ -

Xb - La concentración, en J1gjml, de .la solución en blanco· dada en la
curva patrón. . _

DI - El factor de dilución después de .la dilución especificada en el
punto [24(g).4.2J. Este será igual a 4 cuando se extraigan 25 mi, y
a I cuando no $e haga dilución.

Pl - El factor de dilución del punlo [24(g).4.4). '
M - La masa, en g, de la muestra en el momento de la extracción,

MgO (porcentl\ie) - Mg (porcentaje)/0,6

24(g).6 Referencias.-Directiva de la Comisión 89/284/CEE, «Dia·
no Oócial de las Comunidades Europeas» número L 265, de 12 de
septiembre de 1989. Método número 8.7. ,

24(h). .Determinación cuantitativa del magnesio por complexometría

24(h).1 Principios.-DisoluCión del magnesio contenido en los abo-
nos por uno de los métodos 24{a) y/o 24(c). Primera valoración con
EDTA de Ca+~g, en presencia de-negro .de eriocromo T. segunda
valoración con EDTA de Ca, en· presencia de caJceína o de ácido
calconcarbónico. Oetenninación del Mg por diferencia.

El presente método es aplicable a los abonos CEE siguientes, para los
que se establece la detenninación cuantitativa del magnesio total y/o del
magnesio soluble en agua:

Abonos de la Directiva 76/1161CEE: Abonos simples nitrogenados
del tipo I b (nitrato de calcio y de magnesio), tipo 7 (sulfonitrato de
magnesio), tipo 8 (abono nitrogenado ~on magnesio) y abonos simples
potásicos del tipo 2 (sal bruta de potasa enriquecida), tipo 4 (cloruro de
potasio con magnesio) y tipo 6 (sulfato de potasio con sal de magnesio).

Abonos que figuran en el anexo de la Directiva 89/284/CEE sobre
elementos secundarios.

24(h).2 Afaterial y aparatos:

24(h).2.1 Agitador magnético O. mecánico.
24(h).2.2 Medidor de pH (pHmetro).

24(h).3 Reactivos:
24(h).3.1 Solución patrón de magnesio 0,05 M.
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24(h).3.1.1 Disolver 1.232 $ de sulfato de magnesio (MgSO,.7H,O)
en la solución de ácido clorhídnco 0,5 M [24(h).3.ll] Yllevar a 100 mi
con este mismo ácido.

O:

24(h).3.1.2 Pesar 2,016 g de óxido de magnesio previamente
calcinado para eliminar cualquier recarbonatación. Introducirlos en un
vaso de precipitado con 100 mi de agua. Añadir, mientras se agita. unos
120 rnl de ácido clorhídrico aproximadamente 1 M [24(h).3.12];
Conseguida la disolución, trasvasar cuantitativamente a un matraz
aforado de 1.000 mJ, enrasar y homogeneizar. Un mi de dichas
soluciones deberá c~ntener 1,216 mg de Mg (-2,016 mg de MgO).

El laboratorio ha de controlar la concentración de esta solución
patrón.

24(h).3.2 Solución 0,05 M de EDTA. Pesar 18,61 g de sal disódica
dihidratada de ácido etilendiaminotetraacético (CIQHI4N;zNa20g.2H20),
introducirlos en un vaso de precipitado de 1.000 ml r disolver en unos
600 a 800 mi de agua. Trasvasar la solución cuantitativamente a un
matraz aforado de 1.000 mI. Enrasar y homogeneizar. Controlar esta
solución con la solución [24(h).3.1], extrayendo 20 mi de esta última y
valorando según -la técnica -analítica lIescrita en-el punto \24(h).S.31.

Un mi de solución de EDTA deberá corresponder a 1,2 6 mg de Mg
(-2,016 mg de MgO) y a 2,004 mg de Ca (-2,804 mg de caO) [ver las
observaciones de los puntos 24(h).7.1 y 24(h).7.6].

24(h).3.3 Solución patrón de calcio 0,05 M. Pesar 5,004 8 de
carbonato de calcio, para análisis, en seco e introducirlos en un vaso de
precipitado con 100 mi de agua. Añadir proaresivamente.. mientras se
agita, 120 mi de ácido clorhídrico aproximadamente molar (24(h).3.12].
Hervir para expulsar el anhfdrido carbónico, enfriar y trasvasar cuantita~
tivamente a un matraz aforado de 1 1. Completar'el volumen con aBUa
y homogeneizar. Controlar la correspondencia de esta solución con la

. solución \24(h).3.2j según la técnica analítica [24(h).S.4].
Un m de esta.solución deberá contener 2,004 mi de ca (-2,804mg

de CaO} y corresponder a I mi de la solución de EDTA 0,05 M
[24(h).3.21. .

14(h).3.4 Indicador calcelna. Mezclar cuidadosamente en un mor~
tero I g de calceina con lOO g de cloruro de sodio. Utilizar 0,010 g de
esta mezcla. El indicador cambiará de verde a naranja. Se deberá valorar
hasta que se obtenga un naranja sin reflejos verdes.

24(h).3.5 Indicador ácido calconcarbónico. Disolver 0,40 g de
ácido calconcarbónico en 100 mi de metanol. Utilizar tres gotas de dicha
solución. Esta solución se conserva estable durante cuatro semanas
aproximadamente. El indicador cambiará de rojo Á azul. Se deberá
valorar hasta obtener un azul sin reflejos rojos.

24(h).3.6 Indicador negro de eriocromo T. Disolver 0,30 g de negro
de eriocromo T en una mezcla de 25 mi de propanol~1 y de 15 mi de
trietanolamina Esta solución se conserva estable durante cuatro sema~

nas aproximadamente. Utilizar tres gotas de esta solución. Este indica
dor cambiará de rojo a azul y deberá valorarse hasta que se obtenga un
azul sin reflejos rojos. Sólo cambiará en presencia de magnesio. Si fuera
necesario, añadir I mi de la solución patrón {24(h).3.11.

En presencia simultánea de calcio y magnesio, el EDtA se combina·
rá primero con el calcio y, a continuación, con el magnesio. En tal caso,
se valorarán conjuntamente ambos elementos.

24(h).3.7 Solución de cianuro potásico. Solución acuosa de KCN al
2 por 100 (no se puede pipetear con la lxxa). Véase {24(h).7.7].

24(h).3.8 Solución de hidróxido de potasio y de cianuro de potasio.
Disolver 2S0 g de KOH y 66 g de KCN en agua, completar el volumen
hasta un litro y homogeneizar.

24(h).3.9 Solución tampón pH 10,5. En un matraz aforado de SOO mi,
disolver 33 g de cloruro de amonio en 200 mi de agua, añadir 250 mI de
amoniaco (densidad _ 0,91), enrasar con agua y homogeneizar. Compro·
bar con regularidad el pH de esta solución.

24(h).3.1O Acidoclorhídrico diluido 1:1. Un volumen de ácido
clorhídrico (densidad 1,18) por un volumen de agua destilada.

24(h).3.ll Solución de ácido clorhídrico, aproximadamente 0,5 M.
24(h).3.12 Solución de ácido clorhídrico, aproximadamente I M.
24{h).3.13 Solución de hidróxido de sodio 5 M.

24(h).4 Prueba de control.-Efectuar una determinación en alicuotas
de las soluciones [24(h).3.1] y [24(h).3.3], de tal forma que se tenga una
relación Ca/Mg aproximadamente igual a la de la solución problema. A
tal efecto, extraer (a) de la solución patrón [24(h).3.3] y (b-a) de la
solución patrón [24(h).3.1], siendo (a) y (b) los mi de solución EDTA
utilizados e!1 I~s dos yaloracio~es ef~ctuadas c,on la solución problema.
Este procedimiento soro es correcto SI las solUCiones de EDTA, de calcio
y de magnesio son exactamente equivalentes. En caso contrario deberán
efectuarse las correcciones pertinentes. '

24(h).S Procedimiento:

24(h).5.1 Preparación de la solución problema. Ver métodos 24(a)
y 24(c).

24(h).S.2 Alícuotas que han de extraerse. Dentro de lo posible, la
alícuota deberá contener entre 9 y IS mg de magnesio (-1 S y 30 mg
de MgO).

24(h).S.3 Valoración en presencia de negro de ericeromo T. Extraer
con la pipeta una alícuota [24(h).5.2] de la solución problema e
introdUCirla en un vaso de preCipitado de 400 mI. Neutralizar, utilizando
el pHmetro, el exceso de ácido con la solución de hidróxido de sodio
S M [24(h).3.l3]. Diluir con agua hasta unos 100 mI. Añadir 5 mi de
solUCión tampón (24(h).3.9]. El pH medio con el pHmetro deberá ser de
10,5 ± 0,1. Añadir 2 mi de solución de cianuro de potasio [24(h).3.7} Y
tres gotas de indicador negro de eriocromo T [24(h).3.6].Valorar con la
solución de EDTA [24(h).3.2), mientras se a~lta Con moderación en el
a~itador [24(h).2.1] (ver los puntos \24(h).7.2J, [24(h).7.3] Y [24(h).7.4]).
Siendo «b» el número de mi de so ución EDíA 0,05 M.

24(h).SA Valoración en presencia de calceína o de ácido calconcar
bónico. Extraer con la pipeta una alieuota de la solución problema, igual
a la utilizada para la valoración anterior, e introducirla en un vaso de
precipitado de 400 mI. Neutralizar, utilizando el pHmetro, el exceso de
ácido con la solución de hidróxido de sodio S M [24(h).3.13]. Diluir con
agua hasta unos 100 mI. Añadir 10 mi de la solución de KOH-KCN
(24(h).3.81 y el indicador [24(h).3.4] o [24(h).3.5]. Valorar con la
solUCión de EDTA {24(h).3.1], mientras se agita con moderación en el
a$itador [24(h).2.1] (ver los puntos 124(h).7.2J, [24(h).7.3J Y [24(h).7.4]).
Siendo «a» el número de mi de so ución EDrA 0,05 M.

24(h).6 Cá/cu/os.-Para los abonos CEE a los que se aplica el
presente método (S g de abono por 500 mi de extracto), el contenido del
abono es igual a:

. (b-a) x T
MgO (porcentaje) en el abono. ":'="='-0..

M

. (boa) x T'
Mg (porcentaje) en el abono-

M

siendo:

a - Los mi de EDTA-o,OS M uti1izados para la valoración en presencia
de calceína o de ácido calconcarbónico.

b - Los mi de EDTA-O,OS M utilizados para la valoración en presencia
de negro de eriocromo T.

M - La masa de la muestra, expresada en gramos, presente en la
alícuota extraída. "

T - 0,20 I6xmolaridad de la solución de EDTA¡O,OS Iver 24(h).3.2].
T'. O,1216xmolaridad de la solución de EDTA¡O,OS ver 24(h).3.2].

24(h).7 Obsen'adones:
24(h).7.1 La relación estequiométrica EDTA/metal en los análisis

por coplexometria siempre es de 1:1, sea cual sea la valencia del metal
y aunque el EDTA sea tetravalente. Por tanto, la solución de valoración
de EDTA y las soluciones patrón, serán molares y no normales.

24(h).7.2 Los indicadores complexométricos suelen ser sensibles al
aire. La solución puede perder color durante la valoración. Deberá
añadirse entonces una o dos gotas de indicador. Esto ocurre sobre todo
con el negro eriocromo T y el ácido calconcarbónico.

24(h).7.3 Los complejos metal~indicador son a veces relativamente
estables y pueden tardar en virar. Por ello se deberán añadir lentamente
las ultimas glotas de EDTA y comprobar que no se ha suyerado el viraje
añadiendo una gota de la solución O,OS- M de magnesio 24(h),3.ll o de
calcio [24(h).3.3/, especialmente para el complejo eriocromo-magnesio.

24(h).7.4 E viraje del indicador no deberá observarse de arriba
abajo, sino horizontalmente a través de la solución, y el vaso de
precipitado deberá colocarse sobre un fondo blanco en una posición
adecuada con relación a la luz. El viraje también puede observarse
fácilmente colocando el vaso de precipitado sobre un vidrio esmerilado,
alumbradofor debajo con una luz moderada (lámpara de 25 W).

24(h).7. Este análisis requiere cierta experiencia y conviene ejerci·
tarse, por ejemplo, observando los virajes de las soluciones patrón

!24(h).3.1 y 24(h).3.3). Es preferible Que sea el mismo analista del
aboratorio Quien efectue las determinaciones.

24(h).7.6 Para facilitar el control de la equivalencia entre las
soluciones patrón [24(h).3.I, 24(h).3.2 Y24(h).3.31 se puede utilizar una
sólución de EDTA de concentración garantizada (tales como Trítisol o
Normex).

24(h).7.7 No deben verterse a la red de alcantarillado las soluciones
que conlengan cianuro de potasio sin haber transformado previamente
el cianuro en un compuesto inocuo. por ejemplo, por oxidación con
hipoclorito sódico, después de alcalinizarlo.

24(h).8 R~rerencias.-Directiva·de la Comisi6n 89j284/CEE, «Día·
rio Oficial de las Comunidades Europeas» numero L 265, de 12 de
septiembre de 1989. Método S.S.

24(0. Determinación cuantitativa de los sulfatos

24(0.1 Principio.-Determinación del azufre en forma de sulfato
presente en extratos de abonos mediante determinación gravimétrica de
los sulfatos por precipitación en forma de sulfato de bario.

,,,
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Las aguas de bebida envasadas fueron reguladas específicamente por
el Decreto 3069/1972, de 26 de octubre (<<Boletín Oficial del Estado»
de 8 de noviembre). Con posterioridad, el Real Decreto 2119/1981,
de 24 de julio (<<Boletín Oficial del Estado» de 21 de septiembre),
aprobó la Reglamentación Técnico-Sanitaria para la elaboraCión, circu
lación y comercio de aguas de bebida envasadas, modificada por el Real
Decreto 1335/1984, de 6 de junio «(<Boletín Oficial del Estado» de 13
de julio).

Como consecuencia de la adhesión del Reino de España a las
Comunidades Europeas, ha sido necesario efectuar la plena adecuación

Dil~ión intermedia Dilución fmal

{Porcentaje) Na20 (Porcentaje) Na Factor

Alícuota Dilución AlicuOIa Dilución diludón
(ml)(V2) en ml(V3) (ml)(V4) en mi

3- 5 2.2- 3,7 10 50 10 100 50
5-10 3,7· 7,4 10 100 10 100 100

10-20 7,4-15,0 10 100 5 100 200
20-38 15,0-28,0 5 100 5 100 400

siendo:
e - La concentración, en J.Ig/ml, de la solución, introducida en el
. espectrómetro.

VI'" El volumen. en mI, de la soluCión de extracción.
V2 - El· volumen, en mI, de la alícuota en la disolución intennedia.
V3 - El volumen, en mI, de la dilución intermedia.
V4 - El volumen, en mI, de la 'alícuota en la dilución final (en 100 mI).
m "" La masa, en g, de ]a 'muestra.

24(i).6 Referencias.-Directiva de la Comisión 89/519/CEE, «Diario
Oficiar de las Comunidades Europeas» número L 265, de 12 de
septiembre de 1989. Método 8.10.

REAL DECRETO 116411991. de 22 de julio. por el que se
aprueba la Reglamentación Técnico-Sanitaria para la ela
boración. circulación y comercio de aguas de bebida
en~'asadas.

La dilución intermedia se hará con agua. Para la dilución final se
añadirán 10 mi de la solución [240).3.51 en el matraz aforado de 100 mi.

Para una muestra de 1 g, multip íquese por 5 la alícuota de la
dilución final (V4). . '

24(j).4.3 Mediciones. Preparar el espectrómetro [24(j).2.1] para
efectuar mediciones de 589,3 nm. Calibrar el aparato midiendo la
respuesta de las soluciones patrón [24(j).4.1 l. Regular después la
sensibilidad del aparato de forma que se utilice totalmente su escala
cuando se emplee la solución patrón más concentrada. A continu~ción,
medir la respuesta de la solución de la muestra que vaya a analIzarse
[24(j).4.2]. Repetir la operación tres veces.

24(j).5 Cálculos.-Representar la curva patrón poniendo en ordena
das las medias de las res{'uestas de cada una de las soluciones patrón y
en abcisas las concentracIOnes correspondientes expresadas en JJ:g/ml. A
partir de ésta, calcular la concentración en sodio de l,a solUCIón d,e la
muestra.

Calcuiar la cantidad de sodio a partir de las soluciones patr?n
teniendo en cuenta las diluciones. Expresar los resultados en porcentajes
de la muestra.

El porcentaje en sodio (Na) del abono es igual a:

V V l(r'
(Porcentaje) Na - C x -' X -' x--

V4 V2 m

(Porcentaje)_ Na20 - (Porcentaje) Na x 1,384

[24(j).3.4]. Añadir 10 mi de ácido c1orhidrico [24(j).3.1]. Enrasar con
agua. Homogeneizar por agitación. .

24(j).3.7 Solución patrón de sodio de 40 Ilg/ml de Na. IntrodUCir
10 mI de solución patrón [24(j).3.6] en un matraz aforado de 250 mI.
Enrasar con agua. Homogeneizar por agitación.

24(j).4 Procedimiento:
24(j).4.1 Soluciones patrón. En matracesafora.dos de 100 mI

introducir 0, 5. lO, J5, 20 )' 25 mi de la solución intermedia [24(i).3.7).
Añadir JO mi de la solución [24(j).3.5]. Enrasar con agua. Homogeneizar
por agitación.

Concentración de las soluciones: O, 2, 4, 6, 8 y JO J.Ig/ml de Na.
24(j).4.2 Preparación de las soluciones problema, Dependiendo del

contenido en sodio previsible de la solución de extracción (5 g de abono
en 500 mI) obtenida siguiendo el método 24(a) o el método 24(c),
efectuar las diluciones según el siguiente cuadro:

19201

Este metodo se aplica a la determinación cuantitativa de los sulfatos
presentes en las extracciones efectuadas según los métodos 24(a), 24(b),
24(c) y 24(d).

24(i).2 Material y aparatos:

24(i).2.1 Cápsulas de porcelana para incineración.
24(i).2.2 Baño maría.
240).2.3 Estufa de secado regulada a 105°C ± 1°C.
24(i).2.4 Horno eléctrico, con circulación de aire,

800"C ± 50"e.

24(i).3 Reactivos:

24(i).3.1 Acido clorhídrico diluido 0:1). Un volumen de ácido
c1orhidrico (densidad 1,18) por un volumen de agua destilada·,

24(i).3.2 Cloruro de bario BaClz.2H20, solución acuosa de 122 g,ll.
24(i).3.3 Nitrato de plata. solución acuosa de 5 gil.

24(i}.4 Procedimiento:

24(i).4.1 Preparación de la solución. Con una pipeta, tomar una
alícuota de una de las soluciones de extracción mencionadas en el punto
[24(i).11 que contenga entre 20 y 100 rng de S, es decir, entre 50 y 250
mg de S03. . .

Introducir esta alícuota en un vaso de precipitado de capacidad
adecuada. Añadir 20 mi de ácido clorhídrico diluido [24(i).3.1]. Añadir
agua hasta 300 mI.

24(i).4.2 Obtención del precipitado. Hervir la solución. añadiendo,
gota a gota, aproximadamente 20 mi de la solución de cloruro de bario
[24(i).3.2], agitando enérgicamente la solución en el vaso de precipitado.
Continuar la ebullición durante unos minutos.

Poner al baño maría hirviendo [24(i).2.2] el vaso de precipitado
cubierto con un vidrio de reloj durante una hora. A continuación, dejar
en reposo y en caliente (aproximadamente 60°C), hasta que el líquido
sobrenadante quede claro. Retirar del baño maría y dejar enfriar.

Decantar la solución, clara a través de un filtro sin cenizas, de
filtración lenta. Lavar el precipitado varias veces por decantación con un
volumen adecuado de agua caliente. Seguir lavando el precipitado en el
filtro hasta la eliminación de los cloruros, lo cual se comprobará con la
solución de nitrato de plata [24(i).3.3].

24(i).4.3 Calcinación y pesada del precipitado. Introducir el filtro
con el precipitado en' una cápsula de pocelana r24(i).2.11 previamente
tarada con precisión de 0, I mg. Secar en la estufa [24(i).2.3) y calcinar
a 800°C [24(i).2.4] aproximadamente, durante media hora. Dejar enfriar
en un desecador y pesar con precisión de 0,1 mg.

24(i).5 Cálculos.-Un mg de sulfato de bario corresponde a 0,137 mg
de S o a 0,343 ing de SO,.

El contenido del abono en· porcentaje de S es igual a:

V,
S (porcentaje) - W x 0,0137 x -.

,V2 xm
SO, (porcentaje - S po=nU\ie) x 2,5

24(j). Determinación cuantitativa del sodio extraido

24m. 1 Principio.-Tras haber diluido convenientemente el extracto
obtenido con los métodos 24(a) y/o 24(c), se detenninará por espectro
metría de emisión de llama el contenido en sodio de la solución.

El presente método es aplicable a los abonos CEE en los que, según
lo dispuesto en la Directiva 89/284/CEE, hay que declarar el sodio.

24(j).2 Material y aparatos:
24(j).2.1 Espectrómetro de emisión de llama regulado a 589,3 nm.

24(j).3 Reactivos:
24(j).3.l Acido clorhídrico diluido (1: l). Un volumen de ácido

clorhídrico (densidad: 1,18) por un volumen de agua destilada.
24(j).3.2 Nitrato de aluminio, AI(N03h.9H20.
24(j).3.3 Cloruro de cesio, CsCI.
24(j).3.4 Cloruro de sodio anhidro, NaCl.
24(j).3.5 Solución de cloruro de cesio y de nitrato de aluminio. En

un matraz aforado de 1.000 mi, disolver en agua 50 g de cloruro de cesio
[24m.3.3] y 250 g de nitrato de aluminio [24(j).3.2]. Enrasar con agua
y homogeneizar por agitación.

24(j).3.6 Solución patrón de sodio de 1 mg,lml de Na. En un matraz
aforado de 1.000 mi, disolver en agua 2,542 g de cloruro de sodio

siendo:

W - El peso, en mg, del· precipitado de sulfato de batío.
VI"" El volumen, en mi, de la solución de extracción.
V2 - El volumen, en mi; de hf· alícuota.
m "" La masa, en g, de la muestra.

24(i).6 Referencias.-Directiva de la Comísión 89/519/CEE, «Diario
Oficial de las Comunidades Europeas» número L 265, de 12 de
septiembre de ·1989. Método n'úmero 8.9.
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