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materiales. capacidad de instalaciones y equipos. nece
sidades de recursos humanos. 

Amılisis del programa de fabricaci6n: asignaci6n de 
medios de fabricaci6n, descripci6n de tareas, programa 
de operaciones, rutas de materiales, previsiones de con
sumo de materiales, ensayos y puntos de contro!. 

Preparaci6n de materiales, maquinas y equipos: 
caracteristicas de las materias primas y productos inter
medios empleados, procedimientos de preparaci6n de 
materiales, maquinas y equipos, adaptaci6n de las maqui
nas y equipos a 105 procesos definidos. 

Control del proceso de fabricaci6n: interpretaci6n, 
procesado y distribuci6n de la documentaci6n necesaria 
para el control, analisis de la coordinaci6n entre las fases 
productivas internas y externas, comprobaci6n y de la 
recepci6n, contro!, almacenamiento y conservaci6n de 
materias primas, participaci6n en la elaboraci6n de pro
cedimientos de operaci6n, realizaci6n de ensayos de con
trol de materias primas e interpretaci6n de los resultados, 
supervisi6n y control del lanzamiento y desarrollo de 
la producci6n: realizaci6n de controles de proceso y pro
ducto e interpretaci6n de 10 resultados obtenidos, detec
ci6n y analisis de desviaciones en la calidad. 

Programas de mantenimiento de equipos de fabri
caci6n y control: an'alisis de 105 programas de mante
nimiento de maquinas y/o equipos existentes en la 
empresa, estudio del metodo de organizaci6n de 105 
repuestos de almacen. 

Aplicaci6n de las normas de seguridad e higiene de 
la empresa: identificaci6n de riesgos en procesos, control 
de 105 medios de protecci6n, valoraci6n de las situa
ciones de riesgos, aportaci6n de correcciones, identifi
caci6n de las normas de seguridad y conservaci6n 
medioambiental. 

ANEXO ii 

Requisitos de espacios e instalaciones necesarios para 
poder impartir el curriculo del ciclo formativo de Tac
nico superior en fabricaci6n y Transformaci6n de Pro-

ductos de Vidrio 

De conformidad con la disposici6n final segunda del 
Real Decreto 2039/1995, de 22 de diciembre, por el 
que se establece el titulo de Tecnico superior en fabri
caci6n y Transformaci6n de Productos de Vidrio, los 
requisitos de espacios e instalaciones de dicho ciclo for
mativo son: 

Grado 
Superficie de 

Espacio formativo utilizaci6n 
m' 

Porcentaje 

Taller de procesos de fabricaci6n y 
transformaci6n de vidrio ............ 300 20 

Laboratorio de ensayos de materias 
primas y productos de vidrio ....... 180 40 

Aula tecnica ............................ 60 15 
Aula polivalente ............ ........... 60 25 

. 

EI «grado de utilizaci6n» expresa en tanto por ciento 
la ocupaci6n del espacio, por un grupo de alumnos, pre
vista para la impartici6n del ciclo formativo. 

En el margen permitido por el «grado de utilizaci6n», 
los espacios formativos establecidos pueden ser ocu
pados por otros grupos de alumnos que cursen el mismo 
u otros ciclos formativos, u otras etapas educativas. 

En todo caso, las actividades de aprendizaje asociadas 
a los espacios formativos (con la ocupaci6n expresada 

por el grado de utilizaci6n) podran realizarse en super
ficies utilizadas tambien para otras actividades forma
tivas afines. 

No debe interpretarse que los diversos espacios for
mativos identificados deban diferenciarse necesariamen
te mediante cerramientos. 

MINISTERIO DE LA PRESIDENCIA 
8672 REAL DECRETO 575/1996, de 28 de marzo, 

por e/ que se aprueban nuevos metoqos of;
da/es de analisis de fertilizantes. 

La plena integraci6n de Espaiia en la Comunidad Euro
pea requiere la armonizaci6n de la legislaci6n nacional 
con la normativa comunitaria. 

En consecuencia, es necesaria la transposici6n de 
la Directiva 95/8/CE, de 10 de abril, de la Comisi6n, 
sobre metodos de analisis de fertilizantes, que supone 
la incorporaci6n a la normativa interna de nuevos meto
dos comunitarios que permiten comprobar sus condi
ciones de calidad y composici6n, asi como eliminar los 
obstaculos tecnicos a los intercambios del sector. Los 
nuevos metodos vienen a aiiadirse a los metodos ofi
ciales ya vigentes, aprobados por las Ordenes de 30 
de noviembre de 1976, 31 de julio de 1979, 17 de 
septiembre de 1981, 1 de diciembre de 1981 y 18 
de julio de 1989 y por los Reales Decretos 1163/1991, 
de 22 de julio, y 2490/1994, de 23 de diciembre. 

EI contenido de la presente norma se dicta al amparo 
de 10 dispuesto en el articulo 40.2 de la Ley 14/1 986, 
de 25 de abri!, General de Sanidad, y del articu-
10 149.1.13." y 16.· de la Constituci6n, relativo a las 
bases y coordinaci6n de la planificaci6n general de la 
actividad econ6mica y a las bases y coordinaci6n general 
de la sanidad. 

En.la tramitaci6n del presente Real Decreto han sido 
consultadas las entidades y organizaciones afectadas por 
el mismo y ha sido emitido el informe de la Comisi6n 
Inte.rministerial para la Ordenaci6n Alimentaria. 

En su virtud, a propuesta de los Ministros de Agri
cultura, Pesca y Alimentaci6n. de Economia y Hacienda, 
de Industria y. Energia, de Sanidad y Consumo y de 
Comercıo y Turısmo, de acuerdo con el Consejo de Esta
do, y previa deliberaci6n del Consejo de Ministros en 
su reuni6n del dia 28 de marıo de 1996, 

DISPONGO: 

Articulo 1. Objeto. 

Se aprueban como oficiales los metodos de analisis 
de fertilizantes que se detallan en el anexo. 

Articulo 2. Supuesto de inexistencia de metodos ofi
cia/es. 

Cuando no existan metodos oficiales para determi
nados analisis de fertilizantes, y hasta que sean apro
bados, podran ser utilizados 105 establecidos en normas 
nacionales vigentes 0 aquellos metodos internacionales 
de reconocida solvencia. 

Disposici6n adicional unica. Caracter bBsico. 

Lo dispuesto en el presente Real Decreto tiene el 
caracter de normativa bƏsica estatal al amparo de 10 
dispuesto en el articulo 40.2 de la Ley 14/1986. de 
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25 de abril, General de Sanidad, y del artfculo 149.1.138 

y 16.· de la Constituciôn, relativos a las bases y coor
dinaci6n de la plônificaciôn general de la actividad ece
n6mica y a las bases y coordinaciôn general de la sani
dad. 

Disposiciôn final primera. Facultades de desarrol/o. 

Se faculta a 105 Ministros de Agricultura, Pesca y Ali
'nentaciôn, de Economfa y Hacıenda, de Industria y Ener
gıa, de Sanidad y Consumo y de Comercio y Turismo 
para dictar, en el ambito de SlJS respectivas competen
cias. las disposiciones necesarias para el cumplimiento 
y aplicaci6n de 10 dispuesto en el presente Real Decreto. 

Disposici6n final segunda. Entradə en vigor. 

EI presente Real Decreto entrara en vigor el dfa 
sıguiente al de su publicaciôn en el «Boletin Oficial del 
Estado». 

Dado en Madrid a 28 de marzo de 1996. 

Et Ministro de la Presidencia. 
ALFREDO PEREZ RUBALCABA 

AN EXO 
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22(b). Determinaciôn cuantitativa del boro en los 
extractos de abonos de contenidos superiores 
al 10 por 10.0 por açidimetrfa. 

23(e). Oligoelementos en contenidos superiores al 10 
por 1.00. 

23(f). Extracciôn de los oligoelementos solub)es en 
agua. 

23(g). Eliminaciôn de los compuestos organicos en los 
extractos de abonos en contenidos superiores 
al 10 por 100. 

23(h). Determinaciôn cuantitativa de oligoelementos 
en contenidos superiores al 10 por 100 en los 
extractos de abonos por espectrometrfa de 
absorciôn atômica (metodo general). 

29(b). Determinaciôn cuantitativa delzinc en conteni
dos superiores al 10. por 100 en los extractos 
de abonos por espectrometrfa d,e absorci6n at&
mıca. 

30(c). Determinaciôn .cuantitativa del cobre en 108 
extractos de abonos en contenidos superiores 
al 10 por 100 por volumetrfa. . 

32(b). Determinaciôn cuantitativa del hierro en los 
extractos de abonos en contenidos superiores 
al 10 por 100 por espectrometrfa de absorci6n 
atômica. 

33(b). Determinaciôn cuantitativa del marıganeso en 
contenidos superiores al 10 por 100 en los 
extractos de abonos por valoraciôn .como per
manganato. 

35(b). Determinaciôn cuantitativa del molibdeno en 
contenidos superiores al 10. por. 100 en los 
extractqs de abonos por gravimetrfa con 8-hi
droxiquinolefna. 

37(b). Determinaciôn cuantitativa del cobalto en 105 
extractos de abonos de contenidos superiores 
al 10 por 100 por gravimetrfa con l-nitra
so-2-nafto1. 

1. METODO .22(b) 

22(b) Determinaci6n cuantitativa de; boro en 108 
extractos de abonos de contenidos superiores 
al 10. por 10.0. por acidimetria. 

22(b).1 Principio. 

En el presente documen~o se describe un metodo 
para la determinaciôn del boro en los extractos de aba
nos. 

EI presente nıetodo es aplicable a los extrəctos de 
las muestras de abonos obtenidos por los metodos 23(e) 
y 23(f), para los que la Orden de 14 de junio de 1991, 
sobre productos ferti!izantes y afines, establece la decla
raciôn del contenido de boro total Y/o del contenido 
de boro soluble en agua. 

EI iôn borato forma con el manitol un complejo mani
tob6rico segun la siguiente reacciôn: . 

C6 Hs(OH)6 + H3 B03 -+ C2H,&OsB + H20 

EI complejo se valora con una soluci6n de hidrôxido 
de sodio hasta U'l pH de 6,3. 

22(~).2 Material y aparatos. 
22(b).2.1 pHmetro con electrodo de vidrio 
22(b).2.2 Agitador magnetico 
22(b).2.3 Vaso de precipitados de 400 ml con barra 

de tefıôn. 

22(b).3 Reactivos. 

22(b).3.1 Soluciôn indicadora de rojo de metilo. En 
un matraz aforado de 100 ml. disolver 0,1 9 de rojo 
de metilo (C,sH,sN30 2 ) en 50 ml de etanol al 95 por 
100. Enrasar con agua. Homogeneizar. 

. 22(b).3.2 Soluciôn diluida de acido clorhfdrico. 
aproximadamente 0,5 M. Mezclar un volumen de acido 
clorhfdrico (HCI, d';' 1,18 g/ml) y 20 volumenes de agua. 

22(b).3.3 Soluci6n de hidrôxido de sodio, aproxima
damente 0,5 M. Debe estar exenta de diôxido de car-

. bono. En un matraz aforado de 1 litro. que contenga 
unos 800 ml de agua hervida, disolver 20 9 de hidr6xido 
de sodio (NaOH) enlentejas. Cuando la soluciôn se hava 
enfriado, enrasar con agua hervida. Homogeneizar. 

22(b).3.4 Soluci6n de patrôn de hidrôxido de sodio, 
aproximadamente 0,025 M. Debe estar exenta de diôxi
do de carbono. Diluir 20 ·veces la soluci6n de hidrôxido 
.de sodio 0,5 M [22(b).3.3] con agua hervida y homa
geneizar. Se determinara su valor expresado en B [vease 
el'punto 22(b).4.4]. 

22(b).3.5 Soluciôn de calibraciôn de boro (100 
ııg/ml de B). En un matraz aforado de 1.000 ml disolver 
con agua 0,5719 9 de acido bôrico (H3B03 ), pesado 
con precisiôn de 0,1 mg. Enrasar con agua y homa
geneizar. Pasar a un frasco de plastico para conservar 
en el frigorifico. 

22(b).3.6 D-manitol (CsH'40e) en polvo 
22(b).3.7 Cloruro de sodio (NaCI). 

22(b).4 Procediı:niento. 

22(b).4.1 Preparaciôn de la soluciôn problema. 
. Disoluciôn del boro. Veanse 105 metodos 23(e) y 23(f) 

y, en su caso, el 23(g). 

·22(b).4.2 Prueba. En el vaso de precipitados de 400 
ml [23(b).2.3], introducir una alfcuota (a) tomada del 
extracto [22(b).4.1] it que contenga entre 2 y 4 mg de 
boro (B). Afiadir 150 ml de agua. 

Ailadir algunas gotas de la soluciôn indicadorade 
rojo de metilo [22(b).3. 1]. 
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En caso de extracci6n por el metodo 23(f) acidificar 
ai'iadiendo acido clorhfdrico 0.5 M [22(b).3.2] hasta que 
vire el indicador y aiiadir despues un exceso de 0.5 ml 
de acido clorhfdrico 0 .. 5 M [22(b).3.2]. Aiiadir 3 9 de 
Cıoruro de sodio [22(b).3.7) y lIevar a ebullici6n para 
eliminar el di6xido de carbono. Dejar enfriar. Poner el 
yasa de precipitados en el agitador magnetico 
[22(b).2.2) e introducir en el 105 electrodos del pHmetro 
[22(b).2.1) que habra' sido calibrado con anterioridad. 
Ajustar el pH a 6.3 exactamente. primero con la soluci6n 
de hidr6xido de sodio 0.5 M Y despues con la soluci6n 
0.025 M. Aiiadir 20 9 de D-manitol [22(b).3.6). disolver 
completamente y homogeneizar. Valorar con la soluci6n 
de hidr6xido de sodio 0.025 M [22(b).3.4) hasta alcanzar 
el pH de. 6.3 (estabilidad de •. al menos. 1 minuto). 

Llamaremos X, al volumen necesario. 
22(b).4.3 Ensayo en blanco. Ejecutar un ensayo en 

blanco en las mismas condiciones desde la disoluci6n 
y omitiendo unicamente el abono. Llamaremos xo al volu
men necesario. 

22(b).4.4 Valor en boro (B) de la sollJci6n de hidr6xi
do de sodio [22(b).3.4). Tomar con una pipeta 20 ml 
[equivalentes a 2.0 mg de boro (B)) de la soluci6n de 
calibraci6n [22(b).3J;) y pasarlos a un vaso de preci
pitados de 400 ml; aiiadir algunas gotas de la soluci6n 
de rojo de metilo [22(b).3.1]. Aiiadir 3 9 de cloruro de 
sodio [22(b).3.7) Y soluci6n de acido clorhfdrico 
[22(b).3.2) hasta que vire la soluci6n indicadora 
[22(b).3.1]. Completar el volumen hasta.aproximada
mente. 1 50 ml y lIevar lentamente a ebullici6n para eli
minar el di6xido de carbono. Dejar enfriar. Poner el yasa 
de precipitados en el agitador magnetico [22(b).2.2) e 
introducir en el 105 electrodos del pHmetro [22(b).2.1). 
que habra sido calibrado con ənterioridad. Ajustar el pH 
a 6.3 exactamente. primero con la soluci6n de hidr6xido 
de sodio 0.5 M Y despues con la soluci6n 0.025 M. 
Aiiadir 20 9 de D-manitol [22(b).3.6) disolver comple
tamente y homogeneizar. Valorar con la soluci6n de 
hidr6xido de sodio 0.025 M [22(b).3.4) hasta alcanzar 
el pH de 6.3 (estabilidad de. al menos. 1 minuto). Lla
maremos V 1 al volumen necesario. 

Efectuar un ensayo en blanco del mismo modo. sus
tituyendo la soluci6n de calibraci6n por 20 ml de agua. 
Llamaremos Vo al volumen necesario. 

La equivalencia en boro (F) de la soluci6n valorada 
de NaOH [22(b).3.4) es la siguiente: 

F(en mg/ml) = 2/(V, - Vo) 

La correspondencia de 1 ml de soluci6n de hidr6xido 
de sodio exactamente 0.025 M es de 0.27025 mg 
de B. 

22(b).5 Caıculos. 

EI porcentaje de boro (B) del abono es: 

Siendo: 

B(%)= (X, -Xo) x F xV 
10 x a x M 

B (%) = el porcentaje en boro del abono. 
X , = el volumen de la soluci6n de hidr6xido de sodio 

0.025 M [22(b).3.4) necesario en la prueba 
[22(b).4.2). en ml. 

Xo = el volumen de la soluci6n de hidr6xido de sodio 
0.025 M [22(b).3.4) necesario en el ensayo en 
blanco [22(b).4.3). en ml. 

F = la equivalenciaen boro (B) de la soluci6n de 
hidr6xido de sodio 0.025 M [22(b).3.4) en 
mg/ml. 

V = el volumen del extracto obtenido segun metodo 
23(e) 0 23(f). en ml. 

ii = el volumen de la atfcuota [22(b).4.2]. 
M = la masa de la muestra de abono tomada segun 

'el metodo 23(e) 0 23(f). en gramos. 

22(b).6 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86. de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.5. 

II. METODO 23(e) 

23(e) Oligoelementos en contenidos superiores al1 0 
por100 

Extracci6n de /05 o/igoe/ementos tota/es 

23(e).1 Principio. 

Disoluci6n en acido Cıorhfdrico diluido y en ebullici6n. 
Nota: La extracci6n es empirica y puede no ser cuan-

titativa. segun el producto 0 los demas componentes 
del abono. En particular. en el caso de determinados 
6xidos de manganeso. las cantidades extraidas pueden 
ser muy inferiores a la totalidad del manganeso con
tenido en el producto. Es responsabilidad de 105 fabri
cantes de abonos garantizar que el contenido declarado 
corresponde efectivamente a la cantidad solubilizada en 
las condiciones del metodo. 

En el presente documento se establece el metodo 
de extracci6n de los siguientes oligoelementos: boro 
total. cobalto total. cobre total. hierro total. manganeso 
total. molibdeno total y zinc total. 

EI objetivo consiste en efectuar un minimo de extrac
ciones de forma que p.ueda utilizarse. siempre que ello 
sea posible. el mismo extracto para determinar el con
tenido total de cada uno de los oligoelementos citados. 

EI presente metodo concierne a los abonos CEE con
templados en la Orden de 14 de junio de 1991. sobre 
productos fertilizantes y afines. que contengan uno 0 
varios de los siguientes oligoelementos: boro. cobalto. 
cobre. hierro. manganeso. molibde[1o y zinc. Se aplica 
a cada uno de los oligoelementos cuyos contenidos 
deCıarados sean superiores al 10 por 100. 

23(e).2 Material y aparatos. 

23(e).2.1 Placa calefactora de temperatura regula
ble. 

23(e).2.2 pHmetro .. 
Nota: ·Si se preve la determinaci6rı cuantitativa del 

boro presente en el extracto. debe descartarse el empleo 
de utensilios dE! vidrio de borosilicato. Sera mas con
veniente el uso de tefl6n 0 silice. dada que la extracci6n 
es por ebullici6n. Si se utilizarı detergentes que conten
gan boratos para lavar 105 utensilios de vidrio. estos 
deben aclararse cuidadosamente. 

23(e).3 Reactivos. 

23(e).3.1 Soluci6n diluida de acido Cıorhidrico (HCI). 
aproximadamente 6 M. MezCıar 1 volumen de acido 
Cıorhidrico (p = 1.18 g/mg) con 1 volumen de agua. 

23(e).3.2 Soluci6n de amoniaco concentrado (NH4 
OH. p = 0.9 g/ml). 

23(e).4 Procedimiento. 

23(e).4.1 Preparaci6n de la muestra. Ver metodo 
numero 1 (Orden de 18 de julio de 1989. por la que 
se aprueban 105 metodos oficiales de analisis de fer
tilizantes) 

23(e).4.2 Toma de muestras. Pesar una cantidad 
de abono de 1 6 2 9 dependiendo del contenido deCıa-
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rado de elemento en el producto. Debe utilizarse el cua
dro siguiente para obtener una soluci6n final que, una 
vez diluida convenientemente, se situe en el' intervalo 
de medida de cada metodo. Las muestras se pesaran 
con una precisi6n de 1 mg. 

Contenido declarado del oligoel8o » 1 0 < 25 ~ 25 
mento en el abono (porcentaje). 

Masa de la muestra (g). 2 1 
Masa del elemento en la muestra > 200 < 500· ~ 250 

(mg). 
Volumen del extracto V (ml). 500 500 
Concentraci6n del elemento en el > 400 < 1.000 ;ı: 500 

extracto (mg/I). 

Introducir la muestra en un vaso de precipitado de 
250 mililitros. 

23(e).4.3 Disoluci6n. Si fuera necesario, humectar 
la muestra con un poco de agua; aiiadir aci do clorhidrico 
diluido [23 (e).3.1] en pequeiias fracciones y con pre
cauci6n, a raz6n de 10 mililitros por gramo de abono 
utilizado; luego aiiadir aproximadamente50 ml de agua. 
Tapar el vaso de precipitado con un vidrio de reloj y 
mezclar. Hervir durante treinta minutos sobre la placa 
calefactor. Dejar enfriar, agitando de vez en cuando. 
Transvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 
500 mililitros. Enrasar con agua. Homogeneizar. Pasar 
a traves de un filtro seco a un recipiente seco. Desechar 
la primera porci6n de filtrado. EI extracto ha de estar 
perlectamente Ifmpido. 

Proceder 10 mas rapidamente posible a las determi
naciones sobre partes alfcuotas del filtrado claro. Si no 
es asi, tapar el recipiente. 

Observaci6n: Los extracto~ en 105 que se deba de
terminar el contenido de boro se lIevaran a un pH 
comprendido entre 4 y 6 con amoniaco concentra
do [23(e).3.2]. 

23(e).4.4 Determinaci6n. La determinaci6n de cada 
oligoelemento se efectuara en las partes alfcuotas indi
cadas en 105 metodos especfficos de cada uno de los 
oligoelementos. 

Los metodos 22(b), 37(b), 33(b) y 35(b) no pueden 
utilizarse para determinar elementos presentes en forma 
quelatada 0 acomplejada. En tales ca sos, debe seguirse 
el metodo 23(g) antes de la determinaci6n. . 

Este tratamiento puede no ser necesario en las deter
minaciones por espectrofotometria de absorci6n at6mica 
[metodos 32(b) y 29(b)]. 

23(e).5 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L 86, de 2 de abril 
de 1995. Metodo 10.1. 

IIi. METODO 23(f) 

23(f) Extracci6n de 105 0ligoelement05 50luble5 en 
agua. 

23(f).1 Principio. f 

La extracci6n de los oligoelementos se efectua agi
tando el abono en agua a una temperatura de .20 ± 
2 DC. 

Nota: La extracci6n es empirica y no puede ser cuan
titativa. 

En el presente documento se establece el metodo 
de extracci6n de las formas solubles en agua de los 
siguientes oligoelementos: boro, cobalto, hierro, manga
neso, molibdeno y zinc. EI objetivo consiste en efectuar 

un minimo de extracciones de forma que puııda utili
zarse, siempre que sea posible, el mismo extracto para 
determinar el contenido en cada uno de estos oligoe
lementos. 

EI presente metodo se aplica a los abonos CEE con
templados en la Orden de 14 de junio de 1991, sobre 
productos fertilizantes y afines, que contengan uno 0 
varios de los oligoelementos siguientes: boro, cobalto, 
cobre, hierro, manganeso, molibdeno y ziTıc. Se aplica 
a cada uno de los oligoelementos cuyos contenidos 
declarados sean superiores al 10 por 100. 

23(f).2 Material y aparatos. 

23(f).2.1 Agitador rotatorio ajustado a 35 6 40 revcr 
luciones por minuto, aproximadamente. 

Nota: Si se preve la determinaci6n cuantitativa del 
boro presente en el extracto, debe descartarse el uso 
de utensilios de vidrio borosilicatado. Para esta extrac
ci6n espreferible el tefl6n 0 la silice. Si se utilizan deter
gentes que contengan boratos para lavar los utensilios 
de vidrio, estos de ben aclararse cuidadosamente. 

23(f).3 Reactivos. 

23(f).3.1 Soluci6n diluida de acido clorhidrico (HCI), 
aproximadamente 6M. Mezclar 1 volumen de acido elor
hidrico (p: 1,18 g/ml) con 1 volumen de agua. 

23(f).4 Procedimiento. 

23(f).4.1 Preparaci6n de la muestra. Ver metodo 
numero 1 (Orden 'de 18 de julio de 1989, por la que 
se aprueban los metodos oficiales de analisis de fer
tilizantes). 

23(f).4.2 Toma de muestra. Tomar una cantidad de 
abono de 1 6 2 9 dependiendo del conteriido declarado 
de elemento en el producto. Debe utilizarse el cuadro 
siguiente para obtener una soluci6n final que, una vez 
diluida convenientemente, se sitUe en el intervalo de 
medida de cada metodo. Las muestras se pesaran con 
una precisi6n de 1 mg. 

Contenido declarado del ollgoel8o > 10< 25 ;ı: 25 
mento en el abono (porcentaje). 

Masa de la muestra (g). 2 1 
Masa del elemento en la muestra > 200 < 500 ~ 250 

(mg). 
'Volumen del extracto V (ml). 500 500 
Concentraci6n del elemento en el > 400 < 1.000 ;ı: 500 

extracto (mg/I). 

Colocar la muestra en un matraz de 500 ml. 

23(f).4.3 Disoluci6n. Aiiadir aproximadamente 
400 ml de agua. Tapar el matraz con cuidado. Agitar 
energicamente con la mano para obtener una buena 
dispersi6n del producto. Colocar al matraz en el agitador 
[23(f).2. 1]. Tener el aparato en funcionamiento por espa
cio de treinta minutos. Enrasar con agua. Homogenizar. 
Filtrar inmediatamente sobre un matraz limpio y seco. 
Tapar el matraz. Proceder a la determinaci6n inmedia
tamente despues de la filtraci6n. 

Nota: Si se produjese un enturbiamiento progresivo 
de extracto, efectuar una nueva extracci6n segun 
[23(f).4.2] y [23(f).4.3] en un matraz de volumen V. Filtrar 
sobre un matraz aforado de volumen W previamente 
seco, en el que se habran vertido 5 ml de acido elor
hidrico diluido [23(f).3.1]. Interrumpir la filtraci6n en el 
momento en el que se alcance la Ifnea de enrase. Homcr 
geneizar. 
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En estas condiciones, el valor də V que figura en 
la secci6n de calculos əs ; 

V=V x W 
c W-5 

Las diluciones que figuran en la secci6n de calculos 
dependen de este valor de V 

23(f).4.4 Determinaci6n. La deternıinaci6n de cada 
oligoelemento se efectuara en las partes alicuotas indi
cadas en 105 metodos especificos de cada uno de los 
oligoelementos. 

Los metodos 22(b), 37(b), 30(c), 33(b) y 35(b) no 
pueden utilizarse para determinados elementos presen
tes en forma quelatada 0 acomplejada. En tales casos, 
debe seguirse el metodo 23(g) antes de cada determi
naci6n. 

Este tratamiento puede no ser neoesario en las deter
minaciones por espectrofotometria de absorci6n at6mica 
[metodos 32(b) y 29 (b)). 

23(f).5 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L 86, de 20 de 
abril de 1995. Metodo 10.2. 

23(g) 

iV. METODO 23(g) 

Eliminaci6n de 105 compuastos orgıinicos an 
los axtractos da abonos an contenidos supe
riores al 10 por 100. 

23(g).1 Principio. 

Los compuestos organicos contenidos en la alicuota 
del extracto se oxidan con per6xido de hidr6geno. 

Este metodo se aplica a 105 extractos de las muestras 
de abonos obtenidos por 105 metodos 23(e) y 23(f) para 
105 que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos 
fertilizantes y afines, establece la determinaci6n cuan
titativa del elemento total y/o del elemento soluble en 
agua. 

La presencia de materia organica en pequenas can
tidades casi nunca influye en las determinaciones por 
espectrometria de absorci6n at6mica. 

23(g).2 Material y ap'aratos. 

23(g).2.1 Placa calefactora de temperatura regula
ble. 

23(g).3 Reactivos. 

23(g).3.1 Soluci6n de acido clorhidrico diluido, 
aproximadamente 0,5 M. 

Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico (HCı. p = 1,18) 
con 20 volumenes de agua. 

23(g).3.2 Soluci6n de per6xido de hidr6geno (H202, 
p = 1,1), al 30 por 100 exento de oligoelementos. 

23(g).4 Procedimiento. 

23(g).4.1 Preparaci6n de la muestra. Tomar 25 ml 
de la soluci6n de extracci6n siguiendo el metodo 23(e) 
o el 23(f) e introducirla en un yasa de precipitados de 
100 ml. Si se trata de la extracci6n 23(f). anadir 5 ml 
de la soluci6n de acido clorhidrico [23(g).3.11. 

Anadir a continuaci6n 5 ml de la soluci6n de per6xido 
de hidr6geno [23(g)3.2]. Cubrir con un vidrio de raloj. 
Dejar oxidar en frio durante aproximadamente una hora 
y a continuaci6n, hervir progresivamente y mantener en 
ebullici6n durante media hora. Si es necesario. aiiadir 
otros 5 ml de per6xido de hidr6geno a la soluci6n tem
plada y proseguir la eliminaci6n de 105 compuestos orga
nicos. 

Despues eliminar el exceso de per6xido de hidr6geno 
mediante ebu!lici6n. Dejar enfriar y trasvasar cuantita
tivamente a un matraz aforado de 50 ml. Enrasar con 
agua. Homogeneizar. Filtrar si fuera necesario. 

Se contara con esta diluci6n al 50 por 100 a la hora 
de tomar alicuotas y al calcular el porcentaje de oligo
elemento del producto. 

23(g).6 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L 86, de 20 de 
abril de 1995. Metodo 10.3. 

V. METODO 23(h) 

23(h) Determinaci6n cuantitativa de oligoelementos 
en contenidos superiores al 10 por 100 en 
los extractos de abonos por espectrometria 
de absorci6n at6mica. (Metodo general.) 

23(h).1 Principio. 

Tras un posible tratamiento del extracto, para reducir 
o eliminar las sustancias quimicas que interfieran, se 
diluye de manera tal que su concentraci6n se situe en 
la zona de respuesta 6ptima del espectr6metro para una 
longitud de onda adaptada al elemento en cuesti6n. 

Este metodo se aplica a los extractos de las muestras 
de abonos obtenidos por los metodos 23(e) y 23(f) para 
105 que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos 
fertilizantes y afines, establece una declaraci6n del con
tenido de hierro 0 zinc totales y/o solubles en agua. 

Las adaptaciones particulares de este procedimiento 
a cada oligoelemento se especifioan en 105 metodos rela
tivos al elemento en cuesti6n. 

La presencia de materia organica en pequenas can
tidades no suele influir en las determinaciones por espec
trometria de absorci6n at6mica. 

23(h).2 Material yaparatos. 

23(h).2.1 Espectr6metro de absorci6n at6mica equi
pado con fuentes que emitan las lineas caracteristicas 
de radiaci6n de los elementos estudiados. 

Para su utilizaci6n, el analista se ajustara a las ins
trucciones del fabricante del aparato y debera estar fami
liarizado con su util.izaci6n. 

EI aparato debe permitir corregir el fonda de !lama, 
por si fuera necesario (por ejemplo, Zn). Los gases 
empleados seran aire yacetileno. 

23(h).3 Reactivos. 

23(h).3.1 Soluci6n de acido Cıorhidrico aproxima
damente 6 M. Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico 
(p = l,18 g/ml) con 1 volumen de agua. 

23(h).3.2 Soluci6n de acido clorhidrico aproxima
damente 0.5 M. Mezclar 1 volumen de acido clorhidrico 
(p = 1,18 g/ml) con 20 volumenes de agua. 

23(h).3.3 Soluciones de sal de lantano (10 9 de 
La por litro). Este reactivo se emplea para la determi
naci6n cuantitativa del hierro y def zinc. Puede preparase 
de dos maneras: 

a) Con 6xido de lantano disuelto en acido clorhidri
co [23(h).3.11. En un matraz aforado de 1 litro. poner 
11,73 9 de 6xido de lantano (La203) en 150 ml de agua 
y anadir a oontinuaci6n 120 ml de aci do clorhidrico 6 M 
[23(h).3.1]. Dejar que se disuelva y enrasar con agua. 
Homogeneizar. la concentraci6n de esta soluci6n en aci
do clorhidrico es 0,5 M, aproximadamente. 

b) Con soluciones decloruro, sulfato 0 nitrato de 
lantano. En un matraz aforado de 1 litro, disolver 26,7 9 
de cloruro de lantano heptahidratado (LaCI3 . 7H20) 0 
31,2 9 de nitrato de lantano hexahidratado [La(N03b 
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. 6H20] 0 26.2 9 de sulfato de lantano nonahidrato 
[La2(S04b . 9H20] en 150 ml de agua; aiiadir 85 ml 
de acido clorhidrico 6M [23(h).3. 1]. Oejar que se di~uelva 
y enrasar con agua. La concentraci6n de esta soluci6n 
en acido clorhidrico es 0,5 M, aproximadamente. 

23(h).3.4 Soluciones patr6n. Para su preparaci6n 
veanse los metodos de determinaci6n cuantitativa de 
cada oligoelemento. 

23(h)4 Procedimiento. 

23(h).4.1 Preparaci6n de la soluci6n problema. 

23(h).4.1.1 Oisoluci6n de los elementos a determi-
nar. Veanse los metodos 23(e) y 23(f) y, si procede, 
23(9)· 

23(h).4.1.2 Preparaci6n de la soluci6n de ensayo. 
Oiluir una alicuota del extracto obtenido siguiendo los 
metodos 23(e), 23(f) 0 23(g) con agua 0 acido Cıorhidrico 
[23(h).3.1] 0 [23(h).3.2] de manera que se obtenga, en 
la soluci6n final para la medida, una concentraci6n' del 
elemento en cuesti6n adecuada a la gama empleada 
de soluciones patr6n [23(h).4.3] y una concentraci6n 
de acido Cıorhidrico no inferior a 0,5 M pero no superior 
a 2,5 M .. E!ıta operaci6n puede requerir una 0 varias 
diluciones sucesivas. 

La soluci6n final debe obtenerse poniendo una alicuota 
del extracto diluido en un matraz aforado de 100 ml. 
siendo (a) el volumen en ml de esta alicuota. Aiiadir 
1 ° ml de la soluci6n de sal de lantano elegida [23(h).3.3]. 
Enrasar con la soluci6n de acido clorhidrico 0,5 M 
[23(h).3.2] y homogeneizar. Sea 0 el factor de diluci6n. 

23(h).4.2 Preparaci6n de la soluci6n en blanco. Pre
parar una soluci6n en blanco siguiendo todo el proceso 
desde la extracci6n y omitiendo unicamente la muestra 
de abono. 

23(h).4.3 Preparaci6n de las soluciones patr6n 

A partir de la soluci6n patr6n de trabajo preparada 
segun el metodo descrito para cada oligoelemento, pre
parar, en matraces aforados de 100 ml una serie de, 
como minimo, cinco soluciones patr6n de concentraci6n 
creciente que correspondan a la zona 6ptima de medida 
del aparato. Si es preciso, ajustar la concentraci6n de 
acido clorhidrico para que se aproxime 10 mas posible 
a la de la soluci6n problema diluida [23(h).4.1.2]. Para 
la determinaci6n de hierro 0 de zinc, aiiadir 1 ° ml de 
la misma soluci6n de sal de lantano [23(h).3.3] que se 
hava empleado en 23(h).4.1.2. Enrasar con la soluci6n 
de acido Cıorhidrico 0,5 M [23(h)3.2] y homogeneizar. 

23'(h).4.4 Mediciones. Preparar el espectr6metro 
[23(h).2.1] para la determinaci6n y regular la longitud 
de onda al valor que se precise en el metodo propio 
del elemento que se yaya a determinar. 

Medir tres veces sucesivamente las soluciones patr6n 
[23(h).4.3], las soluci6n problema [23(h).4.1.2] y la solu
ci6n en blanco [23(h).4.2]. anotando cada resultado; 
lavar a fonda el aparato con agua destilada entre. cada 
medida. 

Representar la curva patr6n poniendo en ordenadas 
e~-valor medio de los resultados de cada una de las 
mediciones patr6n [23(h).4.3]leidas en el espectr6metro 
y, en abscisas, las concentraciones correspondientes del 
elemento que se determine, expresadas en J.lg/ml. 

F-dıtiendo de esta curva, determinar las concentra
. ciones de dicho elemento en la soluci6n problema Xs 
[23(h).4.1.2]. Oichas concentraciones se expresaran 
en J.lg/ml. 

23(h).5 Caıculos. 

EI porcentaje del elemento (E) en el abono es 
igual a: 

E (%) del abono = (Xs -Xb) X V X 0 
M X 104 

Si se ha seguido el metodo 23(g): 

E (%) del abono = (Xs - Xb ) X V X 20 
M X 104 

Siendo: 

E = la cantidad del elemento que se determina, expre
sada en porcentaje del aQono. 

Xs = la concentraci6n de la soluci6n de ensayo 
[23(h).4. 1.2] en J.lg/ml. , 

Xb = la concentraci6n de la soluci6n en blanco [23(h).4.2] 
en ııg/ml. 

V = el volumen del extracto obtenido segun el metodo 
23(e) 0 23(f), en ml. 

o = el factor correspondiente a la diluci6n efectuada en 
[23(h).4.1.2]. . 

M = la masa de la muestra tomada con arreglo al metodo 
23(e) 0 23(f), en gramos. 

Calculo del factor de diluci6n 0: si (a,), (a2), (a3), ... 
(a;) y (a) son las alicuotas y (v,), (V2), (V3), ... (v;) y 100 
los volumenes correspondientes a las diluciones respec
tivas, el factor de diluci6n 0 sera igual a: 

IV,) IV2) IV;) 11°°) 0= ıa;- X 182 x ... X ıa;- X i-a-
23(h).6 Referencias. 

Oirectiva de.la Comisi6n 95/8/CE. «Oiario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86, de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.4. 

Vi. METOOO 29(b) 

29(b) Oeterminaci6n cuantitativa del zinc en conte
nidos superiores al1 0 por 100 en los extractos 
de abonos por 'espectrometrfa de absorci6n 
at6mica. 

29(b).1 Principio. 

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma 
adecuada, se determina el zinc por espectrometria de 
absorci6n at6mica. 

Este metodo se aplica a los extractos de las muestras 
de abonos obtenidos por los metodos 23(e) y 23(f) para 
los que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos 
fertilizantes y afines, establece la declaraci6n del con
tenido de zinc. 

29(b).2 Material yaparatos 

29(b).2.1 Espectr6metro de absorci6n at6mica: vea
se el apartado 23(h).2. EI aparato dEibe estar provisto de 
una fuente de radiaci6n caracteristica del zinc (213,8 nm) 
y de un carrectar de fonda. 

29(b).3 Reactivos. 

29(b).3.1 Soluci6n de acido Cıorhidrico aproxima
damente 6 M. Vease el apartado 23(h).3. 1. 

29(b).3.2 Soluci6n de acido clorhidrico aproxima
damente 0,5 M. Vease el apartado 23(h).3.2. 
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29(b).3.3 Soluciones de sal de lantano (10 9 de 
La por litro). Vease el apartado 23(h).3.3. 

29(b).3.4 Soluciones patr6n del zinc. 

29(b).3.4.1 Soluci6n .madre de zinc (1.000 IJg/ml). 
En un matraz aforado de 1.000 ml. disolver 1 9 de 
zinc en polvo 0 en placas, pesado con una precisi6n 
de 0,1 mg en 25 ml de acido Cıorhidrico concentrado 
6 M [29(b).3.1]. Despues de la disoluci6n completa, enra
sar con agua y homogeneizar. 

29(b).3.4.2 Soluci6n de trabajo de zinc (100 IJg/ml). 
En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la 
soluci6n madre [29(b).3.4.1] con soluci6n de acido Cıor
hidrico 0,5 M [29(b).3.2]. Enrasar con la soluci6n de 
acido Cıorhidrico 0,5. M. Homogeneizar. 

29(b).4 Procedimiento. 

29(b).4.1 Preparaci6n de la soluci6n problema. 
Disoluci6n del zinc. Veanse los metodos 23(e) y 23(f) 
y, si procede, 23(g). 

29(b).4.2 Preparaci6n de la soluci6n de ensayo. 
Vease el apartado 23(h).4.1.2. La soluci6n de ensayo 
debe contener un 10 por 100 (v/v) de una soluci6n 
de sal de lantano. • 

29(b).4.3 Preparaci6n de la soluci6n en blanco. Vea
se elapartado 23(h).4.2. La soluci6n de ensayo debe 
contener un 10 por 100 (v/v) de una soluci6n de sal 
de lantano utilizada en 29(b).4.2. 

29(b).4.4 Preparaci6n de las soluciones patr6n. 
Vease el apartado 23(h).4.3. Para un intervalo 6ptimo 
de determinaci6n comprendido entre 0 y 5 IJg/ml de 
zinc (Zn), introducir, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 
4 y 5 ml de la soluci6n de trabajo 29(b).3.4.2 en matraces 
aforados de 100 ml. Si es necesario, ajustar la concen
traci6n de aci do clorhidrico para que se aproxime 10 
mas posible a la de la soluci6n de ensayo. Aıiadir en 
cada matraz 10 ml de la soluci6n de sal de lantano 
utilizada en 29(b).4.ı. Enrasar con soluci6n de acido Cıor
hidrico 0,5 M (29(b).3.2). Homogeneizar. 

Estas soluciones contienen, respectivamente, 0, 0,5, 
1, 2, 3, 4 y 5 IJg/ml de zinc (Zn). 

29(b).4.5 Mediciones. Vease el apartado 23(h).4.4. 
Preparar el espectr6metro (29(b).2.1) para realizar las 
mediciones a una longitud de onda de 213,8 nm. 

29(b).5 Calculos. 

Vease el apartado 23(h).5. 
EI porcentaje de zinc (Zn) en el abono es igual a: 

(Xs-Xb ) xV x D 
IYI X 104 Zn(%) 

Si se ha seguido el metodo 23(g): 

(Xs-Xb ) xV x 2D 
Zn(%)= M x 104 

Siendo: 

Zn = la cantidad de zinc (Zn), expresada en porcentaje 
del abono. 

Xs '= la concerıtracion de la soluci6n de ensayo 
[29(b).4.2] en IJg/ml. 

Xb = la concentraci6n de la soluci6n .en blanco 
[29(b).4.3] en IJg/ml. 

V = el volumen del extracto obtenido segun el metodo 
23(e) 0 23(f), en ml. 

D el factor correspondiente a la diluci6n efectuada 
en [29(b).4.2]. 

M = la masa de la muestra tomada con arreglo al meto
do 23(e) 0 23(f), en gramos. 

Cı\lculo del factor de diluci6n D: si (a,), (a2), (a3), ... 
(a;) y (a) son las alicuotas y (v,): (V2), (V3), ... (v;) y 100 
los volumenes correspondientes a las diluciones respec
tivas, el factor de diluci6n D sera igual a: 

D = (~) x (~) x ... x (2) x (~\ a, a2 a; a I 

29(b).6 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86, de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.11. 

VII. METODO 30(c) 

30(c) Determinaci6n cuantitativa del cobre en 105 
extracto5 de abonos ən contenido5 5uperiorƏ5 
al 10 por 100 por volumetria. 

30(c).1 Principio. 

En el presente documento se describe un metodo 
para la determinaci6n del cobre en 105 extractos de los 
abonos. 

Los iones cupricos se reducen en medio acido con 
yoduro de potasio: 

2 Cu" + 41' .... 2Cul + 12 

EI yodo asiliberado se valora con una soluci6n patr6n 
de tiosulfato de sodio en presencia de almid6n como 
indicador, segun la siguiente reacci6n: 

12 + 2Na2S203 .... 2Nal + Na2S406 

Este metodo se aplica a los extı:actos de las muestras 
de abonos obtenidos por los metodos 23(e) 0 23(f) para 
los que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos 
fertilizantes y afines, establece la determinaci6n del con
tenido de cobre. 

30(c).2 Reactivos. 

30(c).2.1 Acido nitrico (HN03, p: 1.40 g/ml) 
30(c).2.1 Urea [(NH2lıC = 0] 
30(c).2.2 Soluci6n al 10 por 100 (p/v) de bifluoruro 

deamonio 

Guardar la soluci6n en un recipiente de pıastico. 
30(c).2.3 Soluci6n de hidr6xido de amonio (1 + 1). 
Mezclar un volumen de soluci6n de hidr6xido de amo-

nio (NH40H, p: 0,9 g/ml) y un volumen de agua. 
30(c).2.4 Soluci6n patr6n de tiosulfato de sodio. En 

un matraz aforado de 1 litro, disolver 7,812 9 de tio
sulfato de sodio pentahidrato (Na2S203, 5H20) en agua. 
Esta soluci6n ha de ser preparada de forma que 1 ml 
equivalga a 2 mg de Cu. Estabilizar la soluci6n aıiadiendo 
uhas gotas de cloroformo. La soluci6n debe guardarse 
en un recipiente de vidrio y protegerse de la luz directa. 

30(c).2.5 Yoduro de potasio (KI) 
30(c).2.6 Soluci6n de tiocianato de potasio (KSCN) 

al 25 por 100 (p/v). Conservar esta soluci6n en un frasco 
de pıastico. 

30(c).2.7 Soluci6n de almid6n al 0,5 por 100, apro
ximadamente. Introducir en un vaso de precipitados de 
600 ml 2,5 9 de almid6n [(C6H,oOs)n]. Aıiadir 500 ml 
de agua aproximadamente. Llevar a ebullici6n agitando. 
Enfriar a temperatura ambiente. La soluci6n no se con
serva mucho tiempo. 

30(c).3 Procedimiento. 
, 30(c).3.1 

23(e) y 23(f). 
Disoluci6n del cobre. Veanse los metodos 
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30(c).3.2 Preparaci6n de la soluci6n de ensayo. 
Introducir una alfcuota de la soluci6n del extracto que 
no contenga menos de 20 6 40 mg de Cu en un erlen
meyer de 500 11'11. Eliminar el exceso de oxigeno even
tualmente presente mediante una breve ebullici6n. Com
pletar el volumen hasta 100 11'11. aproximadamente. con 
agua. Afiadir 5 11'11 de acido nitrico [30(c).2.1] y hervir 
durante medio minuto. aproximadamente. 

Retirar el erlenmeyer de la fuente de calor. afiadir 
3 g. aproximadamente de urea [30(c).2.1] y volver a 
hervir durante otro medio minuto. aproximadamente. 

Retirar de la fuente de calor y afiadir 200 11'11 de agua 
fria. Si es preciso. enfriar el contenido del erlenmeyer 
a temperatura ambiente. 

Afiadir poco a poco amoniaco [30(c).2.3]. hasta que 
la soluci6n se vuelva azul. A continuaci6n adicionar 
lmlmas. 

Afiadir 10 9 de yoduro de potasio [30(c).2.5] y disol
ver. 

30(c).3.3 Valoraci6n de la soluci6n. Colocar el erlen
meyer sobre un agitador magnetico. Introducir la varilla 
en el erlenmeyer y regular el agitador a la velocidad 
deseada. 

Afiadir con una bureta soluci6n patr6n de tiosulfato 
s6dico [30(c).2.4] hasta que disminuya la intensidad del 
color marr6n del yodo liberado de la soluci6n. 

Introducir 1011'11 de la soluci6n de almid6n [30(c).2.7]. 
Continuar la valoraci6n con la soluci6n de tiosulfato s6di
co [30(c).2.4] hasta la practica desaparici6n del color 
purpura. 

Afiadir 20 11'11 de soluci6n de tiocianato de potasio 
[30(c).2.6] y proseguir la valoraci6n hasta la desaparici6n 
total del color azul violeta. 

Anotar el volumen empleado de la soluci6n de tio
sulfato .. 

30(c).4 Caıculos. 

1 11'11 de la soluci6n patr6n de tiosulfato s6dico (7.812 
mg) corresponde a 2 mg de Cu. 

EI porcentaje de cobre en el abono es: 

Siendo: 

V 
Cu (%)=x 

a x M x 5 

X = el volumen utilizado de la soluci6n de tiosulfato 
s6dico. en 11'11. 

V = el volumen de la soluci6n de extracto. obtenido 
segun los metodos 23(e) 0 23(f). en 11'11. 

a = el volumen de la parte alfcuota. en 11'11. 
M = la masa de la muestra tratada segun 10S metodos 

23(e) 0 23(f). en gramos. 

30(c).5 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86. de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.7. 

VIII. METODO 32(b) 

32(b) Determinaci6n cuantitativa del hierro en los 
extractos de abonos en contenido superior al 
10 por 100 por espectrometrfa de absorci6n 
at6mica. . 

32(b).1 Principio. 

En el presente documento se describe un metodo 
para la determinaci6n del hierro en los extractos de los 
abonos. 

Una vez tratados y diluidos 105 extractos de forma 
adecuada. se determina el hierro por espectrometria de 
absorci6n at6mica. 

EI presente metodo se aplica a los extractos de las 
muestras de abonos obtenidos por los metodos 23(e) 
y 23(f) y para los cuales la Orden de 14 de junio de 
1991. sobre productos fertilizantes y afines. establece 
la deterl1'linaci6n del contenido de hierro total y/o soluble 
en agua. 

32(b).2 Material y aparatos. 
Espectr6metro de absorci6n at6mica. vease el apar

tado 2 del metodo 23(h). EI aparato debe estar provisto 
de una fuente de radiaci6n caracteristica del hierro 
(248.3 nm). 

32(b).3 Reactivos. 

32(b).3.1 Soluci6n de acido clorhidrico. aproxima
damente 6 M. Vease el apartado 3.1 del metodo 23(h). 

32(b).3.2 Soliıci6n de acido clorhidrico. aproxima
damente 0.5 M. Vease apartado 3.2 del. metodo 23(h). 

32(b).3.3 SoIuci6n de per6xido de hidr6geno (H20 2 
al 30 por 100. p = 1.11 g/ml) exento de oligoelementos. 

32(b).3.4 Soluciones de sal de lantano (10 9 de 
La por litro). Vease el apartado 3.3del metodo 23(h). 

32(b).3.5 Soluciones de calibraci6n del hierro. 

32(b).3.5.1 Soluci6n madre de hierro (1.000 
IJg/ml). En un vaso de precipitado de 500 11'11 pesar 
1 9 de alambre de hierro puro. con una precisi6n de 
0.1 mg y aıiadir 200 11'11 de acido clorhidrico 6M 
[32(b).3.1] y 15 11'11 de soluci6n de per6xido de 
[32(b).3.3]. Calentar en placa calefactora hasta disolu
ei6n completa. dejar enfriar y pasar cuantitativamente 
a un matraz de 1.000 11'11. Enrasar con agua y homo
geneizar. 

32(b).3.5.2 Soluci6n de trabajo de .hierro (100 
IJg/ml). En un matraz aforado de 200 11'11. introducir 20 
11'11 de soluci6n madre [32(b).3.5. 1]. Enrasar con la solu
ei6n de acido clorhidrico 0.5 M [32(b).3.2]. Homoge
neizar. 

32(b).4 Procedimiento. 

32(b).4.1 Disoluci6ndel hierro. Veanse los metodos 
23(e). 23(f) y si procede 23(g). 

32(b).4.2 Preparaci6n de la soluci6n de ensayo. 
Vease el apartado 4.1.2 'del metodo 23(h). La soluei6n 
.de ensayo debe contener un 10 por 100 (v/v) de una 
soluci6n de sal de lantano. 

32(b).4.3 Preparaci6nde la soluci6n en blanco. Vea
se el apartado 4.2 del metodo 23(h). La soluci6n en 
blanco debe contener un 10 por 100 (v iv) de la soluei6n 
de sal de lantano utilizada en 32(b).4.2. 

32(b).4.4 Preparaci6n de las soluciones de calibra
ci6n. Vease el apartado 4.3 del metodo 23(h). Para un 
intervalo 6ptimo, de detecci6n comprendida entre cero 
y 10 IJg/ml de hierro (Fe) introducir respectivamente 
en matraces aforados de 100 11'11:. O. 2. 4. 6. 8 y 
10 11'11 de la soluci6n de trabajo [32(b).3.5.2]. Si es nece
sario. ajustar la concentraci6n de aeido clorhidrico para 
que se aproxime 10 mas posible a la de lə soiuci6n de 
ensayo. Afiadir 10 11'11 de la soluci6n de sal de lantano 
utilizada en 32(b).4.2. Enrasar con soluei6n de acido clor
hidrico 0.5 M [32(b).3.2]. Homogeneizar. Estas solucio
nes contienen. respectivamente. O. 2. 4. 6. 8 y 10 IJg/ml 
de hierro (Fe). 

32(b).4.5 Medieiones. Vease el apartado 4.4 del 
m6todo 23(h). Preparar el espectr6metro [32(b).2] 
para realizar las mediciones a una longitud de onda de 
248.3 nm. . 
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32(b).5 Caıculos. 

Vease el apartado 5 del metodo 23(h). 
EI porcentaje de hierro (Fe) en el abono es igual a: 

Fe (%) = [(X. - Xb) X V X 2D]/(M X 104) 

Siendo: 

Fe = cantidad de hierro(Fe). expresada en porcentaje 
del abono. 

X. = la concentraci6n de la soluci6n de ensayo 
[32(b).4.2] en 119/ml. 

Xb = la concentraci6n de la soluci6n en blanco 
[32(b).4.3] en ııg/ml. 

V = el volumen del extracto obtenido con el metodo 
23(e) 0 23(f) en ml. • 

D = el factor correspondiente a la diluci6n efectuada 
en 132(b).4.1]. 

M la masa de la muestra tomada con arrego al meto
do 23(e) 0 23(f) en gramos. 

Calculo del factor de diluci6n D: 

Si (a,). (a2). (a3) ... (Ə;) Y (a) son'las alicuotas y (v,). 
(V2). (V3) ... (v;) Y (100) 105 vohlmenes en ml correspon
dientes a las diluci&nes respectivas. el factor de dilu
ci6n D sera igual a: 

D = (v,/a,) X (V2/a2) X (v3/a3) x.x.x.x. (vja,) x (100/a) 

32(b).6, Referencia. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86. de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.8. 

iX. METODO 33(b) 

33(b) Determinaci6n cuantitativa del manganeso en 
contenidos superiores al 10 por 100 en los 
extractos de abonos por valoraci6n como per
manganato. 

33(b).1 Prineipio. 

En caso de que hava iones cloruro presentes en el 
extracto. se eliminan mediante ebullici6n del extracto. 
al que se habra aiiadido aci do sulfurico. EI manganeso 
se oxida por medio de bismutato de sodio en acido nitri
co. EI permanganato que se forme se reduce mediante 
un excesO de sulfato ferroso. Este exceso se valora con 

. uıia soluci6n de permanganato de potasio. 
Este metodo se aplica a 105 extractos de las muestras 

de abonos. obtenidos. por los metodos 23(e) y 23(f) para 
105 que la Orden de 14 de junio de 1991. sobre productos 
fertilizantes y afines. establece la declaraci6n del con
tenido del manganeso 

33(b).2 Material yaparatos. 

33(b).2.1 Crisol filtrante P16/ISO 4793. porosi
dad 4. capacidad 50 ml. instalado sobre un matraz de 
filtraci6n de 500 ml. 

33(b).2.2 Agitador magnetico. 

33(b).3 Reactivos. 

33(b).3.1 Acido sulfurico concentrado (H2S04• 
p: 1.84 g/ml). 

33(b).3.2 Acido sulfurico aproximadamente 9 M. 
Mezclar con cuidado 1 volumen de acido sulfurico con
centrado [33(b).3.1] y un volumen de agua. 

33(b).3.3 Acido nitrico 6 M. Mezclar 3 volumenes 
de acido nitrico (HN03• p: 1.40 g/ml) y 4 volumenes 
de agua. 

33(b).3.4 Acido nitrico 0.3 M. Mezclar un volumen 
de acido nitrico 6 M Y 1 9 volumenes de agua. . 

33(b).3.5 Bismutato de sodio (NaBi03) al 85 
por 100. 

33(b).3.6 Tierra de diatomeas. 
33(b).3.7 Acido ortofosf6rico 15 M (H3po4 p: 1.71 

g/ml). 
33(b).3.8 Soluci6n de sulfato ferroso 0.15 M. En 

un matraz aforado de 1 litro. disolver 41.6 9 de sulfato 
ferroso heptahrdrato (FeSO. 7HıO). Aiiadir 25 ml de acido 
s~lfUrico concentrado [33(b).3.1] y 25 ml de acido fos
forıco [33(b).3. 7]. Enrasar y homogeheizar. 

33(b).3.9 Soluci6n de permanganato de potasio 
0.020 M. Pesar. con una precisi6n de 0.1 mg. 3.160 9 
de permanganato potasico (KMn04). disolver y lIevar a 
1.000 ml de agua. 

33(b).3.10 Soluci6n de nitrato de plata. Disolver 
1.7 9 de nitrato de plata (AgN03) y lIevar a 100 ml 
con agua . 

33(b).4 Procedimiento. 

33(b).4.1 Preparaci6n de la soluci6n problema. 

33(b).4.1.1 Disoluci6n del manganeso. Veanse 105 
metodos 23(e) y 23(f). . 

Si hay dudas sobre la presencia de iones cloruro. 
someter a prueba la soluci6n con una gota de la soluci6n 
de nitrato de plata [33(b).3. 1 0]. 
. 33(b)A.1.2 En caso de que no hava iones cloruro. 
rntroducrr en un vaso de precipitados de 400 ml una 
alicuota del extracto que contenga entre 10 y 20 mg 
de manganeso: Uevar a un volumen de 25 ml aproxi
madamente. bren por evaporııci6n 0 bien aiiadiendo 
agua. Aiiadir 2 mr de acido sulfurico concentrado 
[33(b).3.1]. 

33(b).4.1.3 Si hay iones cloruro. es necesario eli
minarlos de la siguiente forma: . 

En un vaso de precipitados alto y de capacidad apro
piada. introducir una alicuota del extracto que contenga 
entre 10 Y 20 mg de manganeso. Aiiadir 5 ml de aci do 
sulfurico 9 M [33(b).3.2]. Bajo una campana extractora. 
lIevar a ebullici6n sobre la placa calefactora y mantener 
la ebullici6n hasta que hava una liberaci6n abundante 
de humos blancos .. Proseguir hasta que el volumen se 
reduzca a 2 ml. aproximadamente (fina capa de liquido 
almibarado en el fonda del vaso). Ueltar de nuevo el 
yasa de precipitados a temperatura ambiente. Aiiadir 
con cuidado 25 ml de agua y comprobaF una vez mas 
i~ ausencia de cloruros con una gota de la soluci6n de 
nrtrato de plata [33(b).3.10]. Si quedan aun cloruros. 
comenzar de nuevo la operaci6n tras haber aiiadido 
5 ml de acido sulfurico 9 M [33(b).3.2]. 

33(b).4.2 En un vaso de precipitados de 400 mr 
q~~ contiene la soluci6n problema. poner 25 ml de acido 
nrtrıco 6 M [33(b).3.3] Y 2.5 9 de bismutato de sodio 
[33(bp.5]. Con el agitador maı:ınetico [33(b).2.2]. agitar 
energrcamente durante tres mrnutos. Aiiadir 50 mlde 
acido nitrico 0.3 M [33(b).3.4] y agitar de nuevo. 

Filtrar a vacio con un crisol [33(b).2.1] cuyo fonda 
se ha cubierto de tierra de diatomeas [33(b).3.6]. Lavar 
varias veces el crisol con acido nitrico 0.3 M [33(b).3.4] 
hasta obtener Un filtrado incoloro. 

Transferir el filtrado y la soluci6n de lavado a un vaso 
de precipitados de 500 ml. Mezclar yaiiadir 25 ml de 
la soluci6n de sulfato ferroso 0.15 M [33(b).3.8]. Si el 
frltrado se vuelve amarillo tras la adici6n de sulfato ferro
so. aiiadir 3 ml de acido ortofosf6rico 15 M [33(b).3.7]. 

Valorar mediante una bureta el exceso de sulfato 
ferroso con la' soluci6n de permanganato de potasio 
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0,02 M [33(b).3.9] hasta obtener un color rosa estable 
durante un minuto. 

Efectuar una determinaci6n en blanco en las mismas 
condiciones omitiendo unicamente la muestra. 

Nota: La soluci6n oxidada no debe entrar en contacto 
con caucho. 

33(b).5 Caıculos. 

1 ml de soluci6n de permanganato potasico 0,02 M 
corresponde a 1,099 mg de manganeso (Mn). 

Mn (%) del abono = (Xh - Xs ) x 0,1099 x V 
a x M 

Siendo: 

Xh = el volumen del permanganato utilizado en la prueba 
en blanco, en ml. 

Xs = el volumen del permanganato utilizado en la prueba 
con la muestra, en ml. 

V = el volumen del extracto obtenido segun 105 metodos 
23(e) y 23(f), en ml. 

a = el volumen de la alfcuota tomada del extracto, en 
ml. 

M = la masa de la muestra, en gramos. 

33(b).6 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86, de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.9. 

X. METODO 35(b) 

35(b) Determinaci6n cuantitativa del molibdeno en 
contenidos superiores al 10 por 100 en los 
extractos de abonos por gravimetria con 8-hi
droxiquinolefna. 

35(b).1 Principio. 

La determinaci6n cuantitativa del molibdeno se rea
liza por precipitaci6n como oxinato de molibdenilo en 
unas condiciones determinadas. 

Este metodo se aplica a 105 extractos de las muestras 
de abonos obtenidos por los metodos 23(e) y 23(f) pa-ra 
105 que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos 
fertilizantes y afines, establece la declaraci6n del con
tenido de molibdeno. 

35(b).2 Material yaparatos. 

35(b).2.1 Crisol filtrante P16/ISO 4793, porosi-
dad 4, capacidad 30 ml. 

35(b).2.2 pHmetro con electrodos de vidrio. 
35(b).2.3 Estufa de secado regulada a 130-135 aC. 

35(b).3 Reactivos. 

35(b).3.1 Soluci6n de acido sulfurico, aproximada
mente 1 M. En un matraz aforado de 1 litro que contenga 
800 ml de agua, poner con cuidado 55 ml de ;ıcido 
sulfurico (H2 S04 , P = 1,84 g/ml). Homogeneizar. Dejar 
enfriar y completar hasta 1 litro. Homogeneizar. 

35(b).3.2 Solu<:i6n amoniacal diluida (1 :3). Mezclar 
1 volumen de amonıaco concentrado (NH4 0H, P = 0,9 
g/ml) y 3 volumenes de agua. 

35(b).3.3 Soluci6n de acido acetico diluido (1 :3). 
Mezclar 1 volumen de acido acetico concentrado (99,7 
por 100 de CH3 COOH, P = 1,049 g/ml) y 3 volumenes 
de agua. 

35(b).3.4 Soluci6n de sal dis6dica de acido etilen
diaminotetraacetico (EDTA). En un matraz aforado de 

100 ml, disolver en agua 5 9 de Na2EDTA. Enrasar y 
homogeneizar. 

35(b).3.5 Soluci6n tamp6n. En un matraz aforado 
de 100 ml, disolver en agua 15 ml de acido acetico 
concentrado y 30 9 de acetato de amonio. Enrasar. 

35(b).3.6 Soluci6n de 8-hidroxiquinoleına (oxina). 
En un n:ıatraz aforado de 100 ml,disolver 3 9 de hidroxi
quinoleina en 5 ml de aeido acetico concentrado. Ar'iadir 
80 ml de agua. Ar'iadir gota a gota soluei6n amoniacal 
[35(b).3.2] hasta que la soluei6n se enturbie, y a con
tinuaei6n acido acetico [35(b).3.3] hasta que la soluci6n 
vuelva a estar Ifmpida. Enrasar con agua. 

35(b).4 Procedimiento. 

35(b).4.1 Preparaei6n de la soluci6n problema. 
Disoluci6n del molibdeno. Veanse 105 metodos 23(e) 
y 23(f). 

35(b).4.2 Preparaei6n de la soluei6n de ensayo. 
Introducir en un vaso de precipitados de 250 ml una 
alıcuota que contenga entre 25 y 100 mg de Mo. Com
pletar el volumen con agua hasta 50 ml. 

Llevar esta soluei6n a un pH de 5 ar'iadiendo gota 
a gota de la soluei6n de aeido sulfurico [35(b).3.1]. 

Ar'iadir 15 ml de la soluci6n de EDTA [35(b).3.4] y, 
a continuaei6n, 5 ml de soluei6n tamp6n [35(b).3.5]. 
Completar hasta 80 ml, əproximadamente, con agua. 

35(b).4.3 Obtenci6n y lavado del precipitado. 
Obtenci6n del precipitado. Calentar ligeramente la solu
ei6n. Mientras se agitır constantemente, -ar'iadir la solu
ei6n de oxina [35(b).3.6]. Proseguir la precipitaci6n hasta 
que ya no se observe formaei6n de sedimento. Ar'iadir 
un exceso de reactivo hasta que la soluci6n sobrena
dante tome un ligero color amarillo. Normalmente. debe
rıa ser suficiente una cantidad de 20 ml. Continuar calen
tando levemente el precipitado durante 2 6 3 minutos. 

Filtraci6n y lavado. Filtrar con un crisol filtrante 
[35(b).2.1]. Aclarar varias veces con volumenes de 
20 ml de agua caliente. EI agua del aclarado debe hacer
se progresivamente incolora,lo que indica que ya no 
hay oxina. 

35(b).4.4 Pesada del precipitado. Secar el precipi
tado a 130-135 °C hasta que alcance peso constante 
(una hora al menos). Dejar enfriar en un desecador y 
pesar. 

35(b).5 Caıculos. 

1 mg de oxinato de molibdenilo, M002(C9H60Nh 
corresponde a O,2~05 mg de Mo 

VxD 
Mo (%) del abono = X x 0,02305 x ----:~ 

a x M 

Siendo: 

X = la masa del preeipitado de oxinato de molibdenilo, 
en mg. 

V = el volumen de la soluei6n del extracto obtenido 
segun el metodo 23(e) 0 23(f), en ml. 

a = el volumen de la alfCuota tomada de la ultima dilu
ci6n,en ml. 

D = el factor de diluei6n de esta alicuota. 
M = la masa de la muestra, en gramos. 

35(b).6 Referençias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86, de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.10. 
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Xi. METODO 37(b) 

37{b) Determinaci6n cuantitativa del cobalto an los 
extractos da abonos, da contanidos suparioras 
al 10 por 100, por gravimatrla con 1-nitro
s0-2-naftol. 

37(b).1 Principio. 

En el presente documento se describe un metodo 
para la determinaci6n del cobalto en 105 extractos de 
abonos. 

EI procedimiento descrito se aplica a 105 extractos 
de abonos obtenidos por 105 metodos 23(e) 0 23(1), para 
IQs que la Orden de 14 de junio de 1991, sobre productos 
1ertilizantes y afines, establece la declaraci6n del con
tenido de cobalto. 

EI cobalto III forma con ell-nitros0-2-naftol un pre
cipitado rojo de Co(C1OH60NOh.2H20. 

Tras lIevar el cobalto presenteen el extracto al 
estado de cobalto III, el cobalto se precipita en medio 
acetico mediante una soluci6n de 1-nitros0-2-na1tol. 
Despues de filtrar, el precipitado se lava y se seca has
ta peso constante y posteriormente se pesa como 
Co(C,oH6 0NOh.2H2 0. 

37(b).2 Materiaf y aparatos. 

37(b).2.1 Crisol filtrante P 16/ISO 4793, poro5i
dad 4, capacidad 30 6 50 ml. 

37(b).2.2 Estufa de desecaci6n regulada a 130 ± 
2 ac. 

37(b).3 Reactivos. 

37(b).3.1 Soluci6n de per6xido de hidr6geno al 30 
por 100 (H20 2, P = 1,11 g/ml). 

37(b).3.2 Soluci6n de hidr6xido s6dico, aproxima
damente 2 M. 

Disolver 8 9 de hidr6xido s6dico en ıentejas en 
100 ml de agua. 

37(b).3.3 Soluci6n diluida de scido clorhfdrico, 
aproximadamente 6 M. Mezclar 1 volumen de scido elor
hfdrico (p = 1,18 g/ml) y 1 volumen de agua. 

37(b).3.4 Acido acetico (99fpor 100 da CH3C02H, 
p = 1,05 g/ml). 

37(b).3.5 Soluci6n de scido acetico 1:2 (aproxima
damente 6 M). Mezelar un volumen de ~cido acetico 
[37(b).3.4J y 2 vohimenes de agua. 

37(b).3.6 Soluci6n de l-nitros0-2-naftol en scido 
acetico. Disolver 4 9 de l-nitros0-2-naftol en 100 ml 
de scido acetico [37(b).3.4]. Aiiadir 100 ml de agua 
tibia. Homogeneizar. Filtrar inmediatamente. La soluci6n 
obtenida debe ser utilizada en el momento. 

37(b).4 Procedimiento. 

37(b).4.1 Disoluci6n de coba1to. Veanse 105 meto
dos 23 (e) y 23 (f). 

37(b).4.2 Preparaci6n de la soluci6n de ensayo. 
Introducir una alicuota del extracto que no contenga 
məs de 20 mg de Co en un vaso de precipitados 
de 400 ml. 

Si el extracto se ha obtenido siguiendo el metodo 
23(f), acidi1icar con cinco gotas de acido clorhldri
co [37(b).3.3]. 

Aiiadir unos 10 ml de la soluci6n de per6xido de 
hid!6geno [31(b).3.1]. 

Dejar que el oxidante actue en frlo durante quince 
minutos y aiiadir despues agua hasta un05 100 ml. Tapar 
el vaso de precipitados con un vidrio de reloj. 

Calentar y mantener en ebullici6n durante diez minu
tos aproximadamente. En1riar. Alcalinizar aiiadiendo gota 
a gota soluci6n de hidr6xido de sodio [37(b).3.2] hasta 
que el hidr6xido de cobalto negro comience a precipitar. 

Aiiadir 10 ml de scido acetico [37(b).3.4] y completar 
con agua hasta 200 ml aproximadamente. Calentar has
ta que comience a hervir. Aiiadir gota a gota con bureta 
20 ml de la soluci6n 1-n;tr050-2-naftol [37(b).3.6] agi
tando constantemente. Finalizar con una agitaci6n ener
gica a fin de que el precipitado se coagule. 

Filtrar sobre un crisol filtrante [37(b).2.1] previamente 
tara do, evitando la colmatacı6n del crisol. Para ello, com
probar que ha ya Ifquido por encima del precipitado a 
10 largo de toda la filtraci6n. 

Lavar el vaso de precipitado con scido acetico diluido 
[37(b).3.5] para arrastrar todo el precipitado, lavar el 
precipitado sobre el filtro con addo acetico diluido 
[37(b).3.5] y luego tres veces con agua caliente. 

Secar una estufa [37(b).2.2] a 130 ± 2 ac hasta que 
alcance ·un peso constante. 

37(b).5 CƏlculos. 

1 mg de precipitado de CO (C,oH60NOh.2H20 corres
ponde a 0,096381 mg de Co. 

EI porcentaje de cobalto (Co) en el abono es: 

Co(%)=X x 0.0096381 x V x D 
a x M 

Siendo: 

X = la masa del precipitado, en mg. 
V = el volumen de la soluci6n del extracto obtenido 

segun el metodo 23(e) 0 23(1), en ml. 
a = el volumen de la alfcuota tomada de la ultima dilu

ci6n, en ml. 
D = el factor de diluci6n de esta alfcuota. 
M = la masa de la muestra, en gramos. 

37(b).6 Referencias. 

Directiva de la Comisi6n 95/8/CE. «Diario Oficial de 
las Comunidades Europeas» numero L86, de 20 de abril 
de 1995. Metodo 10.6. 


