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" elevacidon de propuestas & la Junta del Departamento schre
las materias relacionadsas en el articulo tercero de este De-
creig.»

Articulo catorce.—Eos drganos colegiados encargados do la
rezulacian y gestidén de la funcién piblica con ambite infe-
rior al de Departamentc 2 gque se refiere el apartado ¢} del
articulo segundo contardn con los representantes gue regla-
mentarianiente se detorminen,

Articulo quince.—Por los titulares de los Depariementos
respectivos, previg informe de la Comidsitn: Superior de Per-
sonal, podran dictarse normas especificas que regulen la par-
ticipacidn de los funcionarios en aguellos Organismos autono-
mos cuye volumen de personal asi lo aconseja.

En este caso, los funcionarios del respective Organlsmo
auténomo no tendrdn representacién en la Junta de Personal
del correspondiente Departamento; no obstanie, las normas an-
teriormente aludidas determinaran la forma y supuestos eb
que participeran en las tareas de los restantes érganos cen-
trales de Personal.

DISPOSICION ADICIONAL

La Presidencian del Gobierno, a propuesta del Ministerio de
Asuntos Exteriores, previo informe de la Comisién Superior
de Personal, dictard Jas disposiciones precisas paras la apli-
cacion del presente Real Decreto a los funcionarios dependien-
tes del Ministerio de Asuntos Exteriores, teniendo en cusnta
especialmetite la- naturaleza, organizecién y funciones de las
Misiones Diplométicas y Oficinas Consulares de Espafha en el
extranicre. De forma andioga se procedsrd respecio de ague-
ltos otiros Departamentos en relacion al persenal que praste
o pueda prestar servicios en el extranierc.

DISPQSICION FINAL

La Presidencia del Gobierno y los Ministerios, en su caso,
compeienles, previo informe de la Comistén Superior de Per-
sona!, propendran o dicteran las normas precisas para adasp-
ter la composicién y funcionamiento de los Organss en los
gue los funcipnarics doban estar regpresentadas conforme & 1o
previsic on el presente Real Decreto, as{ como las disposicio-
nes nocesarias para su ejecucldn, .

DISPOSICION TRANSITORIA

Hasta que se complete el proceso de eleccién de los corres-
pondientes reprosentanies de los funclonarios en los drganos
g que hace rveferemcim el articulo segunde ¥y se imcorporen a
los milsmas, dichos 6rganos continuaradn funcionande con su
estructura ¥ composicién actual.

Dado en Madrid a veintitrés de diciembre de mil nove-

ciemitos setenda v sols.
JUAN CARLOS
¥l Ministto i~ .¢ Presidercls dai Gobierno,
ALFONSD O50RIO GARCLA

91 ORDEN de 30 de noviembre de 1878 sobre mé:odqs
de ondlisis de productos fitosanitarios y fertili-
zontes. .

Excelentisimos sefiores:

El elevado coste de algunes do las materias primas qus
interviencn en la fabricacién de productes fitosanitaries, fer-
tilizantas y materins aflnes, asi como diversas causas derivedas
de su comercializecitn, distribucién y utilizacién, determinan
el hecho de que se vengan empleando como productes fito-
sanitarios y fertilizantes distintas materias gue, en algungs ca-
gos, no cumplen ias disposiclones jegales vigentes, por lo cual
se hace imprascindible el control analitico de sus diferentss
componentes

Por otru parte, la actuacién de los Organismos oficiales en

el ambito de sus respectlvas compotchcias reguiere realizer
o] analisis de los mismos componentes,

Por todc io anierior, parece l6gico unificar criterios y aunar
esfuerzos mediente el estublecimients de Métodos de Analisis
Qficiales t.nicos para todos los Ministerios afectados.

Para la redaccién de los esitados métodos de andlisis, hecha
conjuniamente por cualificados especislistas de los Ministerios
intoresades, se he considersde convoniente adaptarse en lo
posible a los aprobados por Qrganismos internacionales es-
pecializados et la materia, con el fin de aprovechar la expe-
riencia hahida en su aplicacién y de facilitar la confrontacién
de los resultados en jas relaciones commercisles supranacicnules.

En su virtu?d, u propuesta de fos Ministerios de Agriculturs,
Industria y Hacienda, esta Presidencia del Gobie dispong:

Primero.—5e aprueban como oficlales los métodos de anélisis
de productos filosaniturios y de fertilizantes qgue se citan en
los anexos 1y 2, )

Segundo.—Cuando no existan métodos oficiales para doter-
minades anslisia,  hasta gue sean estudiados por el Grupo de
Trabajo corrsspondients, podran ser utilizados los adoptados
por Organismos nacicnales ¢ internacionales ds rsponccida sol-
vongia,

Tercero.—Queden derogadas las disposiciones de igual o in-
ferior range que g8 opongan a la presente Orden.

Cuarto.~La presente disposicién enirara em vigor a loa irein-
ta dias de su publicacién en el «Boletin Oficial del Estados.

Lo dizo & VV. EE. a los procedentes efectos,
Dlos guarde a VV. EE.
Madrid, 30 de noviembre de 875,

OSORIO
Excmos. Srea. Ministros de Agricultura, Indusiria y Hacienda.

a

ANEXO i

METQODOS DE. ANALISIS DE PRODUCT?S FITOSANITARIOS
Métodos quimicos ' ’
i --FE:N tTROTION
1.Y. Principio.

ii:t métode gse basa en la medida espectrofotomeéirica de la
absorcion a 271 nm. después de efectyar upa purlficaecion del
principio active por cromatograflia en columna.

1.2, Material y aparatos.

121 ' Especiraefotémetro ultravielsta.
122, Columna para cromatogvafia de 40 x 0.8 cim.

1.3. Reactivos.
1.3.L
Mezclar dos partes de n-Hexano con uhs parte de ¢loroformo.

Mezclg n-Hexang-cloroformo:

14. Procedimiento.
Preparacién de la columns:

Mezclar 8 g. de silica gel para cromatografia, empieande
5 ml, de la mezcla n-Hexanoc-clorgformo y afadirla a la co-
jumna. :

Pesar una cantidad de muesira que conifenga aproximadamen-
tc 500 mg. y diluir hasta 50 ml. con la meecla do n-Hexanoc-clo-
roformo, Tomar exactamente 5 ml, de esta solucién y Hevar a la
columna de cromatografia,

A continuacion lavar la celumna coen 70 mil. de la mezcia
n-Hexano-cloroforme, inmediatemente después afadir la cunti-
dad necesaria de cloroforme para poder recoger exactamente
30 ml., tomar 2 ml. ¥ lizvar 2 un matraz aforado de 100 ml., di-
juyendoc nusvamente con cloreformo hasta el enrase. Meadir 1a
absorbancia a 27! nim. usandeo ¢loroformo como referencia,

15 Cdloulos.

La cantidad de fenitrotidn se obtiene de la curva de calibra-
citn abserbancia/concentracidn de fenitrotién puro.

P X 250

% fenitrotion = ® 100

P

P = pese, en gramos, de fenitrotidn.
P = peso, en grames, de la muestra.

1.8. Observaciones.

Para pasar a g/l multiplicar por 10 y por & densidad &
2 /et C.

214 DICLOROFENOXIACETICO
SAL AMINA

2.1, Principio.
Por acidificacién de la muestra sa separa el Acido 2.4-D que

.e5 extraido con éier atilico. solucidn en la gue una vez lavads,

so determina ei contenido en Acide 2,4-D por valoraoien directa
con hidréxide sodico 0,1 N. Posteriorments se determinara el
punto de fusién del &cido 2,4-D obtenide seginn ol métode fsico
correspondienta.

2.2, Material y aparatos.

2.2.1. Matraces erlenmeyet de 250 mi.
2.22. Embudcs de gecantacién de 250 ml, -
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2.2.3. Probsta de 100 mi, 3.23. Embudos decantaclion de 250 ml.
224, Frobeta de 50 ml. 3.24. Embude rams corta de 5 cm. de didmetro.
2,2.5. Probeta de 10 ml. 43.2.5. Probeta de 50 ml.
2.2.6. DBureta de 50 ml. con divisiones de 1/10 mi. - 3.2.8, Bursiz de 50 .5l copn divisiones de 1740 mil.
3.2.7, Probets de 10 ml. .
2.3. Reactivos. 1.2.8, Matraz aforado do 200 ml.

231 Acido clorhidrico d = 1,18),
2.2.2. Eter etilico exento de acidez.
- 2.3.3, Etanol falcohol etilico neutro 85 por 106).
2.3.4. Hidréxide sédico 0,1 N.
2.35. Rajo de meiilo (solucidn alccholicasacizosa 0.1 por 100).

2.4, Procedimiento.

Pasar con precisidon una cantidad de muesira gue contenga
del orden de 1 g. de 4cido 24-D en un matrez erlenmeyer de
250 mi., diluirle con sgua destilads hasta wn velumen de unos
80 ml. y traspasaria a un embudo de decantacion de 250 ml., em-
pleando un volumen de unos 20 mil. de agua destilada para hacer
el iraspaso cuantitetive. Adicionar 3 ml. de #cido clorhvidrico y
oxiraer tres veces con 25 ml. de éter etilico cada vez, dejande
8 cada decaniacidn un tlempe de repose de 15 minubos.

El conjunic de los extractos elérces se lava tres veces con
10 mbt. de agua destilada (1) cada vez, dejando el tiempo de
decantacidn necesario pars tener una saparacion total de las
fases (2). Al final de estos lavados comprobar que el pH de I
uitima fase acuosa separade es aproximadamsnte 7. Transvasar
la fase etérea & un matraz eclenmeyor de 250 ml. Paser las

aguas de lavado al embude de decantacién y efectusr uns éx- .

traccidn con 30 ml. de éter etilico, deiando un tiempo de decan-
tacidn de 1 hora. Descartar la fase acuoss, lavar dos veces la

fase etérea con 25 ml. de agua destilada cada vez (1), dejando -

un tiempo de decantacion de 30 minutos y comprobande que
su pH es aproximadamente 7. Reunir esta fose stérea con ia
enterior situada en el matraz erlenmever.

Adicionar & la fase etérea 80 ml, de etancl y valorar con
hiiréxido sddico 0,1 N., utilizande rojo de metilo como indi-
cador. .

Realizar de formsa an#loga un ensayo on blanco, empleando
r_dml, de etanol y 40 ml. de egua destilada recientemente her-
VIGH.

2.5 Cdlewlos. _
221N fa—1
Contenide en 4cido 24 D= —— - d - 10
{g/1) ) P

N = normalidagd de la solucidn de NaOH,
& = volumen, en iml., de hidréxido sédice 0,1 N utilizado
para la muesira,
H = volumen, en ml., de hidréxide sodico 0.1 N utilizado
pare el ensayo en blanco.
P = peso, en gramos, de 1a muesira.
d%; = densidad & 20/4° C.

2.8. Referencias.

1. -Specifications for Pesticides, Who, Geneva, 1961, ph-
gina 364,

2. «Cipac Handbcok., CIPACL, Harpenden, 1970, pag. 281
3—24 DICLOROFENCXIACETICO
ESTER

2.1. Principio.

El éster contenido en la formulacién se hidroliza con hidro-
xtdo de litio, | soluci6n resultante se extrae con éter otflico v
Ia fase etéren, previamente laveda con agua, sa descarta, La
fuse acucsa se acidifics con acido clorhidride ¥ las Acidos se
sxtraen con éter ettlico; lg Pase otérea se lava con sgua hasta
reaccidn neutira ¥ las aguas de lavado son nuevamente extrai-
das con éter etilico. En el conjunto de los extractos etéreos, se
determina el acido 2.4-D por valoracién con hidroxido sédico
en soluclén de efanol. Posterlormente se determinara el nunto
¢ . fusién del &cido 2,4-D obtenido segun et métoda fisico co-

rrespondicnte,
3.2, Muateria! y anaratas,

3.2.1. Matraces erlenmoyer esmerilados de 250 ml.
3.2.2. Refrigerants Dimroth para reflujo.

i} No emplqs_tr mayor cantidad de agua que la indicada. Para pre-
venir la formacion de emulsiones pusde emplearse en o primer lavade
una solurifn acuces de ciorurs =63' © 17 por 208

(2} Casc de formarsr una interfase aesianls, eepararla ¢con la fase
%cuosh, que posteriorments gera ds nuevo sxtraide.

3.2.9. Pipeta de 100 ml. con doble enrase.

532.16. FProbeta de 25 mi.

3.2.11. AgHador magnético provista de plalo calentable.
3.2.12, Bureta de 50 m! en divisionea de 1/10 m}.

3.3, Reactivos.

Hidroxido de litio.

d.a1.

3.2.2. Eter etilico sxento de acidez.
3.3.3. - Agua destilada.

3,34, Acide clarhidrido id = 1,18).

3.3.5. Etanol {alcohol ctilico noutro 95 pur 100}

3.3.6. Hidréxido =6dico. .

2.3.7. Azul ds bromstimo! {solucién acuosa 6,2 por 100
3.3.8. Papel indicador de pH universal.

3.4, Procedimfento.

Fasar, con precisién, una cantidad de muesiras que contehgs
2 g. de &cido 24-D. En un matraz erlenmeyer de 256 ml. esme-
rilado, adicicnar 10 ml. de etano!l ¥ 25 ml. de solucién de hidré-
xido de litio 1 N. Colocar el refrigerante y caleniar con agita-
cifn durante una hora a reffuje intenso, FEnfriar v lransvasar,
con agua destilada, a un embudo de decantscién de 250 ml.; el
volumen final sera de unos 80 ml.

Extraer con 30 ml. de éter et{lico, dejando un tlempc de de-
cantacion de 3¢ minutos (hasta obtener una separacion total da
las dos fasest y transvasar la fase Bcuosa & un matraz afo-
rado de 250 ol Laver lg fase etérea con (2 X 5 ml} de sgus,
detendo un tiempo de decantacién de 15 minutas despuds de
cada lavado f1). Transvasar las solucicnes de lavado al matrez
aforado, y onrasar con agua destilada. Descartar la fase etéres,
Tomer con pipeta 100 mlL y Hevar & un.embudo de decaniacidén
de 250 ml. Adicionar 3 ml. de ‘dcido clorhidrico y extraer tres
veces con 256 ™. de éter etilico cada vez, dejando a cada decan-
tacidn un tiempo de repose de 13 minutos. Co

Lavar ¢l conjunto de los extractos eotérecs tres veces con
10 mi. de agua destilada {1, dejando un tismpo de decantacidn
de 30 minutos thasta obiener una separncién total de las dos
fases) (2). Al final de estos lavados comprobar que ol pH da
la altima fase acuosa separada es aproximadamente 7,

Transvesaer la fase etéres & un matraz erlenmeyer de 250 ml
Pasar las aguas de lavado al 'mbudo de decantacién y efectuar
una extraceidn con 30 ml de éter etilico, dejando un tiempa
de docantacién de 1 hora. Descartar la fase acuosa, lavar la
fase etérea dos veces con 25 ml, de agua destilada {1) cada vez,
dejando un tiempo de decantacién de 30 minutos y comprobando
que su pI sea, aproximadamente, 7. RHeunir esta fase etérca con
ig anterior situade en el matraz erlenmeyer.

Adicionar, & la fase ctirea, 8¢ ml. ds tano) ¥ valorar con

hidréxido sédico 0,1 N, utilizande azul! de bromoctimel como

indicador. Realizar de forma snaloga un ensayo on blanco, em-
pléando 60 ml, de etanol y 40 ml de sgua destilada reciente-
mente hervida.

3.5. Cdlculos.

42 Nia—Wd-10
Contenido fotal en écida 24D =
{g/1) p

N = normalidad de la solucién de NeDH,
a = volumen, ern ml., de hidroxida soédico 01 N atilizado
para la muesira,
b = volumon, en ml., de hidrédxido sddico 0,1 N utilizado
para ol ensayc en blanco.
P = pesq, en gramos, de la muestrs,
d¥, = densidad & 20° C/4° C.

3.8, Referenciuas.

1. «Specification for Pesticidage,

Who, {Geneva, 1061, pagi-
nas 334 y 40, .

{} No emplear meyor centidad de agus que I indicada. Depens
diendo de la haturaleza de los agettes tensio-activos gue contsitga la
formulacién  nueden praszestarsg crouisionsa ¢ niefzses abundantes
que dificuMtan la =eparacitsn cuantitativa de g fases He recwrTird
entonces g [&8 técnices hakitumaies de seperacidn {salado, cectrifugads,
atreterat, -

2t Caso de formarse una Interfaee sstabie, separarla conm la fasze
acuosa, que postericrmente serd de nnevo sxiralide,
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2, «Cipac Handbooks, CIPACL, Harpenden, 1070, pag. 255,
. - «Mgtodos OQficiales de Andlisis., Ministerio de Agriculin-
ra, Madrid, 1971, pag. 24L

4 —DIMETOATO
4.1. Principio.

Purificacién por cromatografia en capa gruessa seguida de
valoracién bromométrica.

4.2. Material y aporatos.

4.2.1. Equipo pare cromatoegrafia en caps fina.
422 Cromatoapiicador con jeringe de 50 ul,

4.3. Reactivos.

4.3.1. Gel de ailice.

432 Liguide eluyente: n- Huxanolacatona {21

4.3.3. Revelador: Disolucién acuosa de Pd Cly al 0,2 por 100,
4,3.4. Disclucion de C1H al 10 por 180.

4.23.5. Disolucién de bromato potasico 9,1 N.

4.3.6, Disolucion de tiosulfato sodice 0,1 N.

4.3.7. Disolucién acuosa de 1K al 50 por 100.

4.3.8. Disolucion de elmidén.

4.4. Procedimiento.

‘4.41. Mezclar hien en un mezclador 80 g, de gel de silice
¥ 135 inl. dv agua. Aplicer sobre placas una capa de i mm. de
esps3or ¥ secar, primero al aive durante s-5 horas, y finalments
en una wvstufa de desocacidén a 120° durante tres horas.

442, Trazar una linea de 1 mm. de anchura, paralela al
borde superior da la plecs ¥ situeda 2 2 cm. del mismo. Eli-
minar el gel de silice en una zona de 5 mm. de anchura en
los bordes laterales, para evitar una difusién iateral.

Colocar la placa en la cubeta de separacion y dejar que suba
el liquido hasta la ne2a marcada. Sacer la pleca de la cubeta,
de’sr evaporar los disolventes, ¥ colocar de nueva on la cubtia,
repitiendo la elucién. Sacar de nuevo la placa, evaporar )os
disclveates. oulverizarla ligeramente con la disolucion de Pd Cl,,
¥ secar durznie 10 minutos sl aire. La primera banda amarilla,
& partir de la linea de aplicacién, es la zona del dimetoato.
Separar cuuntitativamente con unu espatula la banda cuyo Ri
corrosponda al dimetoate, ampliada 5 mm. alrededor para Bse-
gurarse gue se recoge todo el producto,

Llgvar el ge: de silice separado a ¢n erlenmeyer de 200 ml.
- provisto de tupén esmerilado, tratar con 25 ml. de disolucién
0,1 N de Lromato potasico, 1 g. de KBr y 50 ml. de HCI al 10
por 100, ¥ dejar 10 minutos en la oscuridad a la temperatura
embiento. Afiadir 5 ml. de disolucién de KI al & por 00 ¥ va-
lorar seguidamente con disolucidn 0,1 N de ticsulfatoc sédico,
usando solucidn de almidén como indicador. Completar la valo-
racit.. despuds de 1b minutos.

Por ello, para eiiminar interferencia del color propio de los
compleios ds paladio, walorar tomande como referencm una
disolucidn patron preparada de forma analoga.

443 Recubrir interiorments la cubets con papel de filtro
¥ afiadir 240 ml. de liquido eluyente.

444. Sobre la linea de partide, situsda a 3 cm. del borda
de la placa, ¥ que termina a 2 cm. de los bordes laterales, spli-
car mediante une pipeia (o mejor mediante wn cromatoaplica-
dor) una disvlucidén del problema laproximadamente 20 mg. de
dimetorto) en-forma de linea transversal de 18 cim.

45 Cdleulo.

{b— A} x 0,1037
Dimetoato (%) =

v

& = ml. de tiosulfato 0,1 N utilizados para el problema.
b = ml. de tiosulfato 0,1 N utilizados para el blanco.
V = volumen, en ml, de muestra aplicada,

4.6. Referencias.

1. «Zeitschrift fir Anslytische Chemies, 215, 4.° (1968), pa-
gina 253,
2. «Journal of Chromatography., 22 (1986), pigs. 316-332.

5. ~ETION
5.1. Principio,

Los compuestos con grupes otoxi unides sl fésforo presentan
una banda de absorcién intensa entre 1.030 y 1010 cm—' para
compuestos CoHy —O— P (S). Esta banda de absorclon se atri-
buye a la vibracién P --0— (C) en la molécula. Fl especiro del
etion presentn una banda de absorcién muy definida, con an
miximo a los £.012 cm~l, gue s la que se utﬂiza para su anf-
lisis cuantitativo.

5.2. Material v eparatos.

5.2.1. Espectrofotdometro infratrajo. _
622 Cubetas de ClNa o BrK de 0,100 mm. de sspesor.
523 Matraces aforados de 25 ml. con tepén de cristal,

5.3. Reactivos.

53,1, Patrén de stion.
B.3.2. Tatraclorostileano para espectrofoiomefriz.

5.4. Praocedimiento.
5.4.1. Preparacién de la curva patrén:

Transferir cuantilativamente 50, 75, 100, 125 y 150 mg, de
patrdn de etlon a matraces aforedos de 25 ml., enrasando pos-
teriormente cada uno con tetraclorastilens para espectrofotome-
irfa. .

A continuacién y por medio de una jeringa, transferir las
soluclones patrén a la cubeta, rellenando la cubeta de refe-
rencia con tetracloroetileno y obtener el -especirofotograma des -
cada esolucién patron desde 1.050 B 950 cm-!, midiendo la trans-
mitancia a 1.012 e~ ¥ a 883 cm~!, tomando euta Gltima como
punto base.

Calcular !s absorbancia oo sigue:’

Po
A = lag

P
A = absorbancia,
Po = transmitancia & 985 «:m-1
P = {ransmitancia a8 1.012 cm™1,

Obtener }a curva patron llevando absorbancias frente a con-
contraciones de etion.

' 5.4.2. Anglisis de mucstyas de etion.

Transferir exactamente de 100 a 130 mg, de etion a un matraz
aforado de 25 ml. v proceder como en 5.4.1. .
5.5. Cadlculos.

Leer la concentracién de etion segin la cirva patrén y calou-
lar ol porcentaie de pureza como sigue:

L
100

Etion % =
' P

L = lactura cn la curve patrdn.
P = psso en mg. da la muestra.

Para expresar el resultado en gr/l. multiplicar por 10 y por
la densidad a 20° C/4°C N
6.—HCH POR CROMATQGRAFIA DE GASES
8.1. Principiv.

Losg isdmeros a, 8, y ¥ § del HCH se separan por cromatogra-
fia en fase paseosa, determinandose cuantitativaments por com-
paracién de sus Areas con ol &rea del pica producido por una
cantidad conocida de henzofenona anadida a la disclucldn pro-
hlemsg como patron interno,

8.2. Material ¥ cparatos.

8.2.1. Cromatégrafo do gases con detector de conductividad
térmica. .

8.2.2. Microjeringa de 10 ul.

8.2.5. Columna de vidrio segfin 8.4.4.

8.24. Erlenmayer de 250 ml. con tapdn esmerllade.

8.2.5. Agitador magnético,

8.2.0. Embudo de vidrio.

8.2.7. Probeta de 10 ml, con tapén esmerllado.

8.2.8. Matraces aforados de 10 ml.

8.29. Pipetas de 10 ¥ § ml. de doble enrase.

8.1, Reactivos.

8.3.1, Aceiato de etilo para andlisis, redestilado.
832, Benzofenona para andlsis.

38.3.3. Patrdn de HCH técnico.

6.34. Patrones analiticos de log isdtneros del HCH.

8.4. Procaedimienio.

8.4.1. Preparacién de soluciones pairén para la determina-
clén de los factores de respuesta.

£n cuatro matraces aforados pesar, apraximadamentes, 100 g.
con exactitud de 0.1 mg. de los Isémeros del HCH, respectiva-
mente; agregar 4 cada matraz, eproximuadamente, 30 mg. de bon-
zofenona, pesados con exactitud de QL mg., y enrasar a 10 ml,
con acetato de etilo,
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6.4.2, Delorminacién de los factores, 7.2.7. Probeta de 10 ml. con tapdn esmerilado.
) . . ) : 7.2.8. Matraces afcrados de 10 ml,
Para hallar el factor de respuesta de cada isémero se aplica 729, Piptas de 10 y 5 mi. de doble earase.

la siguicnte férmuia:

Abx Pi
Fi = ———
Aix Ph
siendo:
Aj = Aree del pico del isémerc correspondiente.
Pb = peso de benzofencna inyectado (xg).
Ab = area del pice de henzolenona.
Pi == peso del {sémero inyectado (xg).

8.4.3. Preparacion de ia disohicibn prbblema.

‘Posar exactemente M gr de la muestra, siendo M aproxi-
madaemente igual a 25B (R es la rigueza tedrica de la muesira
en HCH en tanto por ciento) en un matraz erlenmeyer y agre-
gar 10 ml, de acetato de etilo.

‘Agitar diez minutos en agitader megnético.

Preparar una disclucion de benhzofenona en acetato de etilo
de M mg/ml (siendo M aproximadamente igual a 8).

Tomar unes § ml, del extracte ds la muestra- ¥ levarlos con
un volumen exactamente igual de la selucidn de benzofenona
a una probeta de 10 ml y egitar. ’

loyectar en el cromatografo I .

8.4.4. Condicioncs crometograficas,

Columna: De vidrio de 1 m. de longitud, y aproximadamente
de 3 mm. de didametro interior. -

Relleno:
Chromosorb W B(0/100 mallas.

Gas portador: Helio.

Flujo: 50 ml/min. ]
. Temperatura; Inyector: 250°C.

Columne: 180°C,
Detoctor: 200 L,

8.4.5. Técnica operatoria: |

Una vez estabilizade el aparefo, inyectar I, de ia disclucidn
problema ¥ proceder & medir el 4rea de los picos.

La tensién en el detector, atenuacién del clecirémetro, ten-
siomes en mV del registrador vy slectrémetro vy volumen I a in-
vectar deberédn fijerse en cada aparato de forma tal que los pi-

€05 en el cromatograma entren en secala, siendo el pico méximo
de clios de orden del 85 por 100 de la anchura del registro.

6.5. Cdlculo,

Los contenidos del HCH y de cada 1s6mero en la muestra se
caloulan mediantc les expresiones:

m Al

% do HCH = - — - Fj
M Ab
m A
%deHCH= o oo . F
M Ab

Ai = Area del pico del isémero.
Fi = factor del isémero.
Ab = Area del pico de benzofenona,

i=2z 8 v 0
m = concentracién, en mg/mg. de benzofenona en acetato de
etilo.

M = peso, en gremos, de 1a muestra,
8.6. Observaciones.
1.—Revisar los factores de respuesta al menos una vez al mes.

7.~LINDAND FOR CROMATOGRAFIA DE GASES
1.1. Principio.

El lindano se analiza por qramatografia en fase gaseosa, de-

terminandose cuantitativamente por comparacién de su érea con - |

el drea del plco producide por vna cantidad conocida de ben-
z.ofenona. afiedida a la disolucién problema como patrén jnterno.

1.2, Materiol v eparatos,

7.2.1. Cromatografo de gases con detector de conductividad
térmica.

7.2.2. Microjeringa de 10u).

1.2.3. Columne de vidrio seghn 7.4.4.

T.24. Erlenmeyer de 250 ml. con tapdn esmerilado,

7.25. Agitador magnético,

7.2.6. Embudo de vidrio.

5 por 100 Apiszdn L ¥ 0,5 por 100 Carbowax 20 M

74. Reactivos.

7.4.1. Acetato de stilo para analisis, redestilado.
7.3.2. Bengzofenona para analisis;
7.4.3. Patrén de lUndanoc.

7.4. Procedimienio.

7.4.1. Preparacion de la solucién patrdn pa.ra le determina-
cién del factor de respuesta; -

En un matraz aforado pesar aproximadamente 100 mg. de
lindano, con exactitud de 0,1 mg.; agregar al matraz aproxima-
damente 30 mg. de benzofenona, pesados con exactitud de 0,1 mg.

_ ¥ enrasar e 10 ml. con acetato de etilo.

7.4.2. Detorminacion dol factor:

Para hallar el factor de respuesta el ¥ndano se aplica 1a si-

guiente formula:

Ag- Py

Fee —4—m—— — —
A, Pg

Ag = area del pico de benzofenona.

P, = peso del lindano inyectado (ugl

A, = area del pico del lindana.

Py = peso de benzofenona invectsdo (ugl.

7.4.3. Preparacién. de la disolucién problema,.
En un maltraz erlenmeyer pesar exactamente M g. ds-la

| muestra, siendo M aproximadamente igual a 'R (R es la ri-

queza tetrica de la muestra en lindano, expresada en tanto por
cionto), agregar 10 mi de acetato de etilo. Agitar durante diez

‘minutos en agilador magnético.

Preparar una disolucién de benzofenona en acetato de etile
de m mg/ml. (siendo m aproximadaments lgual a 20}

Tomar una parte alicuota del extracto de la muest¥a y llevar-
lo & una probeta de 10 ml. con un volumen de benzofenona co-
rrespondiente 8 una décima parie de esta allicuota, y agitar,
Inyactar en el crematdgrafo Iul,

74.4. Condiciones cyomatograficas:

Columne: de vidrio, de 1 m. de longitud ¥ aproximadamente
de 3 mm. de didmetro interior.

Relleno: 5 por 100 Apiezon L y 0,5 por 100 Carbowax 20 M,
en Chromoserb W/100 mallas,

Gas portador: Helio.

Flujo: 50 m}Mmin.

Temperaturas: Inyector: 250° C.

Columna: 180°C, -

Deateactor: 200° C.

7.4.8. Técnica cperatoria:

Una voz estabilizado el aparate, invectar Inl. de la disolucion
problema y proceder a medir el &rea de las picos.

La tensidn en el detector, atenuzeidn del eleltcimetro, ten-
siones en mV del registrador ¥ elecirémetro, y volumen I & in-
vectar, deberan fijarse en cada aparato de formsa tal que los
picos en el cromatograms entren en escals.

7.5. Cdlculos.
E! contenido de lindanc en le muestra se ca.lcula mediants

la oxpresién:
m A,
. . F?
M Ag
siendo:
A, = Area del pico del lindena.
F, = factor de respuesta del lindano,
Ay = trea del pico de benzofencna.
M = peso en g. de la muestra.

m = concentracién en mg/ml de benzofenone en acetato da
etilo.

7.6. Ohszervaciones.

"7.8.1. No deberdn aparecer picos de otros isémeros de HCH
en el ¢cromatograma.
7.8.2. Revisar sl factor de respuesta al menos une voz gl mes.

B—DETERMINACION DEL pH EN PRODUCTOS SOLIDCS
B1. Material vy . aparalos.

8.1.1. Frobeta de 100 ml. con tapén esmerilado.
8.1.2. pH-metro equipado con electrodos de vidrio.

%y =
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B.2 Pmcedm;isnto.

Posar 1 g. do muestra, transferirla a una probeta conienien-
do agna desionizada 50 ml.), completar a K0 ml. y agitar vigo-
rosaments durante un miouto.

Dejar sedircentar y medir el pH del iiguido que sobrenada.

8.3. Referencia.
C 1l P A. C, Edici6n 1§70, pag. 1008,

9. —DETERMINACION DEL ZINEB, MANES ¥ PROPINEB EN PRESENCIA
bR SALES DE COBRE

9.1. Principio.

Los ditiocarbamatos sa valoran por isdometris tras un proce-
so de descomposicion & 8,C en medic acido y en calisnte; arras-
tre de éste y de los gases desprendidos a través de frascos lave-

" dores {dos con acetato de plome ¥ otro con agua de barital, que
retienen los citados gases, ¥ una vez eliminados éstos, se reco-
ge el S.C en un cuarto frasco lavador gue contiche potasa sta-
nélica al 12 por 100, formAndose etilxantato poiésico gue se
valora, tras neutralizacién, con iodo 0,1 W.

9.2, Material ¥ eparotos,

9.2.1. Aparato de destilacién Uigura 9.1).

9.2.2. Matraz de destllacion de 500 ml.

9.2.3. Probetas Vigreux con cabezas esmeriladas deo 50 mi.
9.24. Bomba de vaclo ¢ trompa de agua.

9225 Vaso de precipitades de 250 ml,

9.26. Buretas contrastadas de 50 ml.

2.2.7. Agitador magnético.

8.2.8. Pipein de 10 1l,

9.3, Reactivos.

2.3.1. Acldo iodhidrico (57 por 100).

$.32. Acetato de plomo (10 por 100).

#.3.3. Hidrdxido barico (soinciim saturade).
9.3.4. Addo acético (30 por 1000

9.3.5. Solucién de almidén ail 1 por 100 en agua.
9.3.6. Solucién eteandiica de fenolftaleina.

9.4, Procedimiento.

Montar el aparato representado en la figura 1, los dos pri-
meros frascos lavadores contienen solucian de acetato de plomo
al 10 por 100, el tercero, solucidn saturada de agus de barits, ¥

Figura~$.1

al cuarto, potasa etandlica al 12 por 100 {preparado en el dialk
en este ultimoe se recoge el S/C.

Pesar de 0.2 a 0,3 g_ del ditiocarbamato e wiroducir en el ma-
traz de remccidn (cl, que deba estar compietamente seco, ¥ ¢a-
nectar el vario lires burbujas por segundo); & coatinuacién afla-
dir (a) da 30 a 50 ml. de IH a) 57 por 100 (d = L,70) § se empieza
a calentar lentamenie haste cbullicién, menteniéndola despuds
durante un tiempo de hora y media a das horas; {ranscuarrido
aste, ze desconecta al Irasco de 1a polasa etanélica, vertisndo su
contenido en un vaso de 500 ml., lavande a continuacton el
frasco lavador con agua destilada y afiadiendo fenol{taletma al
mismo, g¢ando por terminade el lavade en el momento en gue
no oxiste color azul. Neutralizar coh 4cido mcético ai 30 por 100
contenido en una bareta en preseficia de :fenoclftaleina, procu-
rando ne acidular la disclucidn y velorar inmediatamente con
una disolucién de iode 0,1 N en presencia de almidén (afadir
éste cuande la disuluridén presente color blanguecing),

El tiempo transcurride eutre el lavado y la valoracién no
debe ser superior a treinta minutos,

9.5. Cdlculos. )
: KxNx V-V
% de ditlocarbamato (P/p) =

=

= gonstante del principio activo.

Zineb ...
Maneb ., .
Propineb ... o

= volumen, en m!i., de disolucién de iodo gastados en la
valoracidn.

= volumen, en mi,,
engaya en blanco.

= pese, en gramos, de la muastra.

= normalidud exeacte de la disolucién de icdo.

< <

de disolucién de lodo gastados en el

e

19.~DETERMINACION DEL COBRE
(Espactrofotometrie do absorsion atémica)
10.1.  Principio.
El cabre ss exirae de la rauestra en columne, como Cu++ ¥ gse
mide por absorcion atémica refiriéndelo a una curva de call-

brado, En muestras con cobre orgénico se mineraliza previa-
mente,

i0.2. Material ¥ aparstos,

i0.2.1. Espectrofotaémetro de absorcion atémice.
1022 Columna de cromatografia de 1,5 x 30 cm.
10.2.3. Matraz aforado de 1.00¢ ml.

10.2.4. Pipeta de 10 mi. y dohle enrase.

10.2.5. Matraz de 100 ml.

10.3. Reacitives,

10.2.1. Gel de silice 0,05-0,2 rim. (70-325 malias).
10.3.2. Algodén bhidrofilo.

10.3.3. CIH (1:41 [V/V),

10.4. Procedimiento.

La columna $¢ prepara colocando en e! fondo de la misma
un trozo de algodén hidrofilo sobre el cual se depositara gel de
silice, hasta una altura de 3 cm. Aproximadamente, a continua-
cion se vibra ie columne para evitar vias privilegiadas y se-
guidamente se afiade una cantidad de muestra pesada con error
de *0,0002 g. sobre la gel de silice (sl peso de la muestra serd
caleuledo pars que confenga aproximadamente unos 50 mg. de
Cu). A continuacitn se eluye con 160 ml. de CIH (1:4), reco-
gitndose el sluide sobre un matraz aforado de 1.000 ml,, snra-
sandose con agus destilads. Se toman 10 ml. de esta solucidn
¥ 5¢ lagvan a un matraz de 100 ml, enrvasandose nunavamente.
En este segundo matraz se determinara el contenido en cobre,
midiendo en espectrofotémetro de sbsorcién atémica s 3258 nm.

En muyestres con cobre en forma orgénica, se¢ minevaliza pot
culcinacion, se recogen las cenizas y se disuelven con CIH (1:4),
filirando a continuacién y enrasando em un metraz de 1.000 m?,

Tomar 10 ml. de esta disolucién y diluir a 100 ml. siguiendo

a continuaclén el mismo procedimients que para el cobre inor-
ganico,

10.6. Cdlculos.

La riqueza 56 calcula de la siguiente manera, en ol caso de
que se hayan efectuado las diluciones indicades en el método.

Pp.m.
R%=

F



78 4 enero 1977

B. O del E.—Nam. 3

siendo:

R % = rigueza del cobre en tante por ciento (p/pl.
p.p.an. = las partes pér millon obtenidas en la curva do ca-
librado,
P = peso, en gramos, de la muestra,

(10.6. Observaciones.

1—En chso de dificultad en e} paso del liquido a iravés de la
columna, se puede mezclar la muestra con un ceadyuvante de
filtracién.

11.—MANEB EN POLVOS DISPERSABLES
1.1, Principio.

E! maneb, disuelto en solucion de EDTA tefraséddico, se des-
rompona mediante el &cido suifarice en ebuilicién, a etilendia-
minsultate ¥ sulfuro de carbono. Este ultimo se pasa primero a
través de un frasco lavador conteniendo sulfato de cadmio para
absorber Acido sulfhidrico si lo hay, ¥ despuas e traves de un
sistema absorbedor contenlendo solucidn metandlica de hidro-
zido potéisico para formar el metil-xaniato potésico, el cual
después de neutralizado cen dcide acttico diluido, se valora con
solucién stendard de yodo,

112, Malerial v apc_zrazos.

11.21. Embudo posador (11.8.2).
112.2. Aperato como el indicado en la figura 11.1

RFein.

1

Figura 11.1

11.2.3. Frasco erlenmeyer de oo ml.
" 11.2.4. Dos buretas de 50 ml.

11.3. FReactivos.

11.3.1. Dielilditiocarbamato sadice trihidrats pure (11.8.1).

11.3.2. Acido sulfurico aproximadamente 1M,

11.3.3. Sal tetrasodica del acido etilendizmino-tetracético
 EDTA tatrasddico.

11.3.4. Hidréxide potdsico. Solucién metandlica 2N;
niends menos de 1 p.p.m, de cobre o hierro.

11.3.5. Sulfato de cadmio. Disclver sulfato de cadmio (185 g.
de 3CdS0; 8BH,O) en agua destilada (100 ml.}.

11.3.6. Acido acético, Seolucion 10 por 100 p/v.

11.3.7. Fenolftaleina, Sclucién indicadora al 1 por i00.

11.3.8. Almidén. Solycidn indicadera.

11.3.9. Yedo. Solucién 0,1 N comprobada.

conte-

11.4. Procedimiento (11.6.3).

Montar el apsrato, comoc se demuestra en la figura (11.6.4),

. poniendo sulfato de cadmio (30 ml.) en el primer abserbedor, ¢

hidréxido potasico msetandlico (11.8.5) en el segundo (25 ml) ¥

& ml. en ceda una de las bolas (11 88! Conectar el refrigerante,

¥ calentar el barfic de agua, en al gque esta sumergido el primear

abgorbedor, hasta 70-80° C, manteniendo esta temperatura du-
Tants la determinacion,

Pesaxr exactamente, mediante el embude pesador, la cantidad
adecuada de muestra gue contenga eproximadamente 0,4 g. tle
maneb (P} y transferirla sl matraz de digestién. Montar el em-
budo decantador con el tubo de entrada de aire (11.8.7) y afadir
el EDTA tetrasddice a través del embudo. Dejar un minuto para
la dispersién de la muestra, agitando unos instantes en senlido
rotatorio el matraz de reacecidn, para asegurar la dispersidn com-
pleta en el EDTA; afiadir, a través del embuda de decentacién,
solucitn de &cido sulftrico hirviendo (50 ml.}) y calentar el ma-
traz inmediatamente. Conectar el tubo final del sistema de ab-
sorcion & un generador de vacio, controlado do tal manera que
paszn a través de las absorbedores tres burbujas de aire por se-
gundo (11.8.8)

Mantener una vigorosa velocidad de reflujo hasta gue la
muesira se baya descompuesto por entero: se pecesitan umnas
veinticinco minutos Cerrar el-agua del refrigerante dliirante dos

. o tres minutos, llenzndo de este modo con vapar ¢l refrigerants

¥ el ebsorbador de sulfato da cadmio pare asegurar el transpor-
te da todo el sulfuro de carbono.

Quitar el mechero, desconactar el sistema de absorcién v, sin
damora, proceder e la determinacidn del sulfuro de carbono
comeo sigue:

Lavar cuidadosamente ei contenido del absorbedor de potasa
metandlica ¥ las bolas pasandolas a un erlenmeyer de €00 ml.
usando agua destilads (300-400 ml.); afiadir una o dos gotas de
fenolftaleine, neutralizar con acido aoétlco medisnte una bure-
ta, y edadir tres gotas en excsso.

Agitando contlhuamenta, valarar la saluclon inmediatamente,
por ejemplo, &0 el tiempo de dos minutos (11.8.8), ¥ con la solu-
cian de yode. Cerce del punto final, afadir solucién indicadora
de almiddén ¥ complefar 1a valoracién len ¥V ml}

Proceder a una determinacién en hlanco omlmndo la mues-
tra (V" mlL).

11.5. Cdlculo.
32T NV -V

% p/p Manch =
: P

N = normalidad de la solucién de yodo. ]

V = volumen en m! de solucién de iodo gastados en la va-
loracion. .

V' = volumen en mi. de solucién de iodo gastados en Ia pruo-
ba sn blance,

11.6.

11.8.1. Comprobar le pureza de distilditiocarbamato de so-
dic como sigue: Disolver upos 0,5 E. de material en agua (100
mitilitres) y valorar direcvinente oim solucitn acuesa 0,1 N de
yodo usands elmiddn como indicador, 1 ml. solecidn 0,1 N da
yodo <> 0.02253 g. de dietilditincarbamatoe sddico trihidrato.

Okbservaciones.

22,53 V|\N

% p/p Dietil ditiocarbameto sédico trihidrato =
. PI

P, = peso en g de dietilditiocarbamato.
V1 = volumen en mi. de solucién de yodo gaslados en la va-
loracidén,

11.6.2, El models preferido consiste en una -navecilla de pa-
sada- qua tiene una salida en un. extremo a traviés dol cual la
muestra se pasa al matraz,

11.6.3. Verificar todo el pmnedlmiento usando dietiiditiocar-
bamato sédico; si se lleva a cabo gorrectamente se obtendra una
recuperacién de % a2 101 par 100.

11.6.4. Todas las juntas deben ser impermeables al gas.

Se puede usar Acido fosférico para este propoésito. También
es efective untar con vaselina a sillcona. =i se usanp en pequeﬁas
canlidados,

11.8.5. El pringipal absorbedor metandlico dehera enfriarse
sumergiéndsoloe en un reciplenta con agua y hielo,

11.88. Se puede usar cuslquier sistema eficiente do mbsor-
ciin. El absorbedor de potasa metantlica y las «bolass deban es-
tar gsecos, o se deben lavar con meiano! antes del vso.

11.8.7. El tubo de entrada de aire llegard tan cerce como sca
posible del fondo del matraz, '

11.8.8, Alternativamente ¢l tubo «la entrada-~ dsl ambudoe de-

. cantador se puede conectar a una fuente controlada de aire com-

primidao,

1169. Bi la veloracién no se comaplete en el tiempo de dos
minutos desde la adicién del Acido acético, la solucién se debe
rechazear ¥y repetir €1 analisis,
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117, Relerencis.
1.—CIPAC 61/3/Ml, edlc. 1070
12.—DETERMINACION bE CLORO DRGANICO TOTAL
12.1. Principio,

Transformesiéa del cloro contenide en la muesira en clorure
sodico, segln el precedimiento de Stephanow, por sbullicion con
alcohol isgpropilico y sodio, ¥ valoracion volumatrica.

Pars aplicacion a la determinacién cuantitativa indirecta de
los plaguicidas clorados, para los que no se dispone de métodos
especificos,

12.2. Material y aparatos. )
Tres matraces srlenmeyer de 100, 200 y 500 ml.

Ev- Rt

12.2.2. Agitador elécirico poco revoiucignade,

12.2.3. Bando de agua eléctrico.

12.2.4. Matraz de fondo redondoe, de 500 ml. con boca esma-
ritada.

12.2.5. Refrigerants recto, con tubg interior anche, de 252 mi-

limetros, esmerilado.

12.,28. Embudo de Have de 50 ml.

i2.27. Pipeias de dos enrases de 10, 20 y 102 mi,
12.2. 8. Probetas de 25 ¥ & ml

12,2,9. Burets de 50 ml.

2.3. Reactivos.

12.31. Benceno para anAlisis exento de cloro y de tiofeno.
12.3.2, Isopropancl pars analisis,

12.3.3. Isopropancl sl 50 por 100 v/v en agus destilada.
12.3.4. Scodio metalico para analisis.

12.3.5. Solucidn alcchodlica de fenolftaleina al 1 por 100,
12.3.4. Acido nitrico diluido: 100 ml de acide nitrico conceni-

trada (d = 1,38) més 100 mb. de agua destilada.
12.3.7. Solucidn de nitrato de plata 01N,
12.2.8. Solucién de suifecianuro potdsico 01N,
12.3.9. Splucidn de sulfate férrico al 10 por 100.

12.4. Procedimienio.

Para analizar productos sélidos, pesar com precision de 0,1
miligramos una cantidad de muesira que contenga aproximada-
mente 0,36 g. de cloro tsiendo R % la rigueza supuesta en com-
puesto de peso molecular Pm con 1t 4tomos de cloro, tomar unos
PrvnR, g. de muestral en un tubo de easayo, pesar, vaciarko en
un erienmeyer de 200 ml. ¥ destarar e tuho vacip. Afiadir, con
pipeta de dos enrases, 100 ml. exacics de henceno, mantensr agi-
tando una hora ¥ flltrar rapidamente por papel, tapando el sm-
buda con un vidrio de reloj. No lavar el filiro. Paser 10 ml. exac-
tos del Hguido filtrado al matraz de 500 ml. svaporar en el
hafdc de agua la mayor parte del benceno, sin llegar a desecar
y sacarlo del bafio.

- Afladir 25 ml. de isopropanol puro, agitar, agregar 2.5 g. de
sodio corfado en tiras finas y conectar o] refrigerante a refiufo.
Montar el aparatc sobre cl bafie ¥y mantencrlo en e¢bulliclén sua-
ve una hora, con agitacién frecuente y agregar a través det re-
frigerante, 10 ml. de isopropancl al 58 por 106 a raz6n de 1-2 go-
tas por segundeo. Retirar gl bafo, iavar el refrigerante con agua
deoslilada y descumectarle. Calentar otros treinta minutes ol ma-
traz abierto, comprobar que no huele a iscpropancl, enfriar,
agregar dos gotas de solucion de fenolftaleina, neuiralizar con
acide nitrico, afladir unos 10 ml de exceso y, después de agitar,
20 ml. exactos de solucior 0,1N de nitrato de plata.

Poner &l matraz en el bafio de agus a 30-90° v manicner
veinte minutos, agitando varies veces para cosgular sl precipi-
tado de clorure de plata formado. Enfriar, filirar por papel g
un erlenmeyer de 500 ml. lavendo varias veces con ague desti-
lada el matruz y el filiro, afadir al liquide 5 mi. de solucién de
sulfato férrico y valorar, hasta coloracién rojiza débil persis-

_tenta, con el volumen necesaric de solucién ¢-IN de sulfocianure
potasico. .

12.5. Cdlculos.

Calcular el contenido en clore de Ia muesira, o el contenlde
en componente clorado, expresados ambos en porcentaje,

33,46 - {20N — VN'}
Clore = . %
P

Pm - (20N — VN’
Componente clorado = %
n P

N = normealided oxacta deo la silucidn de nitrato de plata.
N’ = pormatlidad exacia del sulfocianurc potésico.
V = volumen en ml. de solucien de sulromanm‘o potésico,
. P = pesc en g. de la muestra.
Pm = peso molecular del componente clorado.
n = numero de Atomos de cloro en la moléeula del compo-
nents clorado.

12,8, Observaciones, - ~

Eate método deberd completarse con una determinacion cua-
litativa que identifique ¢l compuesto {cromatcografia en caepa
fina o on papel; extraccién y delerminackin de constantes fi-
sicas),

Hay gue conslderar la posibilidad de oiros coraponentes halo-
genados en Ia formuiacion,

Si el componeats activo se agregd como producm técnico, con
isémeros u oires compuestos halogenados, dard resultades altos.

St 1a formulacion es liguida, y miscible con {sopropanol, di-
Iuir la muestra en un matraz aforado de 100 ml., con isoprope-
nel puro, anrasar, agitar y tomar 10 ml. con los gque ss cantinia
el andlisis. -

Si 8 muestra contiene azufre elamenw.l oenla molécula de
algGn componente, oxidar dos veces con 5 mfi. de agua oxigena-
da al 3¢ por 1090, el liquido diluido de tratar con sodio, hervir
quince minutos despues de cada adicidn, v continuar la valora-
cidnr en Ia forma indiceda.

Si el producto halogenado es poco soluble en henceno, se
hara la extraccién con otro disolvenis volatil adecuadd.

Si existe bromo, también se valora cuantitativaments.

12.7. Reforencias.

I O, M. %, «Specifications for Pesticidess, M/16, 3. edicién
(1987), 288-280,

2. A O A C «Officlal Methods of Analysiss, 10.* od. (1865},
4.187-88.

3. Rutz'Castro, «A. Bol, Pat. Veg. y Ent. Agric.», 27-205-392
{16647, .

k] --DETERMiNACION DE POSFORC TOTAL
(Provialonall

13.1. Principio,

Mineralizacion de los compunentes orgirices de la muestre
por shulilcién con 4cido sulfurico ¥ nitrato sodico y valoracidn
colorimétrica del aszul de molibdeno correspondiente al &cido
fosférico obienido,

Para aplicacién a la deierminacién cuantitativa indirecta de
los plaguicidas, peara los que no se dispone de métodos eﬁpe-
cificos.

13.2. Materigf v opargios, |

13.2.1. Mairaz Kjeldahl de 306 ml.

13.22. Probeta de 25 ml

13.2.35. Matraces aforados de 50 y 50 ml.

i3.2.4. Pipetas de dgs enrases de 1y 2 mi.

13.2.5. Pipatas de Molr de 10 ml.

13.2.8. FEspectrofotémstro o colarimetrg (filtros 625 a 675 am),
13.27. Cubetas de 10 mm. de espesor.

13.3. Beactivos.

13.2.1. Acido sulfiirico concentrado, reactivo andlisis.
13.3.2. Nitrato sodico, reactivo analisig.
13.3.8. Sodlucién patrén de fosfato monopotdsico: 0,4304 g. de

fosfato monopotdsico puro y seco, disueito hasta 1 litro en
matraz aforado con agus dasnl&da {1 ml, contiene ¢,1 mg. de
fdsforok.

213.3.4. Sclucién de molibdate aménico at 5 por 100: 25 g. de
molibdato amanico R. A. disueltos en 300 mi. de agua destilada,
& los que se agrega una solucion fria de 75 ml. de acido sulfu-
rico concentrado diluidos & 200 ml, sobre agua destilada.

13.3.5. Solucién de hidroguinona al 0,5 por 100: 2,5 g de

hidroguinona pura disuelte en 500 ml de agua destilada ¥ con
adicibn de cinco gotas de acidp sulfurico concentrado. No usar
cuando estd muy coloreado.

13.3.6. Solucién de sulfito sGdico al 20 por 100: 100 g de
sulfito sddico disueitos en uncg 40¢ mi. de agua destilada, com-
pletando & 500 y filtrdndolo, Mantener el frasce bien cerrado.

13.4. Procedimiento.

13.4.1. Aplicable a las formulaciones que contienen una Cali-
tidad de f6sforo igual o mayor al 2 por 100,
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Emplear una cactidad de muestra que contenga aproximada-
mente 0,1 g. de P, {Para analizar una formulacién de riqusza
supuesta R % en sustancia ectiva de peso molecular Pm con
n atamos de f{dsforo, tomar aproximedamente 3,33 Pm/nR.;

La muestra se pesa cod precisién de 0,1 mg., empleando un

" pequetto wasilo de vidrio {unos 20 X 20 mm.) que se introduce
en £l matraz Kjedahl, procurando no manchar el cuello, agre-
gar 25 ml. de acido sulfirico concentrado y calentar en vitrina
& fuego directo con llama de poce aire, al principio suavemente
hasta que.no se forine espumas, y luego, 8 ebullicin lenta hasta
formacién de humos blancos darante una hora.

Dejar enfriar unos 5 midutos, agreger aproximedamsentie un
gram. de nitrate sédico, procurande que caiga sobre el kiquido,
¥ calenta: a ebuilicién suave hasta formecion de humeos blancos
densos durante varles ininutos. Repetir este adicién hasta con-
ssguir que sl liguide quede amarilic muy clare en calients ©
incoloro en frio.

Si po se consigue con Cuatro a.dlcmnes de 1 g. de nitrato,
puede ccatinuarse wsgregando porcicnes de aproximadamente
1 ml, de Acido mitrico concentrade, dsjando enfriar anos 5 mi-
nutos antes de cada adicién, Dejer eniriar completamente el
lguido y. mgregar con cuidado peguefins porclones de agua
destilada, agitando cada vez, hasta diluir & unos 100-150 ml. Afa-
dir unas perlas de vidric ¥ hervir 5 minutos.

Pasar todo el liquide frio & un matraz aforado de 500 ml., asi
vomo tres lavados del matraz Kjeldahl con porciones de unos
50 ml. de agua destilada, completar el volumen y mezclar bien
Esta solucion deberf ser incolora’y transparcnte, salvo los casos
en que se anehza una formuiacién en polvo cuyos diluyentes
mineraies producirdn una suspensién, que debe dejarse sedi-
mentar, centrifugar o filtrar una perciﬁn pare que el Heguide
quede perfectamonte tranaparento.

Preparer tres matraces aforades de 50 rl., en uno de los cua-
les se afiaden solamante los reactivos para gue sirva de blanco
al medir el color, en otre se ponen 2 ml. exactos de la solucion
patrén de fosfato monopoigsico y en el tercero i ml. exacto de
la solucién incolora y transpsrente de la muostra.

Agregar a cada matraz, sucesivaments y por este orden,
2.5 mi. de solucién de molibdato amoénico, 2,6 ml. de solucidn
de hidrogquinona y 2,5 ml. de solucidn de hisulfite sédice, me
didos con pipetas Mohr, mezclande bien después de cada adi-
cién y de enrasar con egua dsstilada,

Dejnr reposar unos 25 minutes, pasar los Hguidos a cubetas
marcadas de 10 mm. de espesor ¥ medir & los 20 minutos las
absorbancias del patrén y de la muestre respecto al blanco con
un espectrofotdmetro a 850 nm, o con . un colorimetro con filtro
de transmisién maxima a 825675 nr.

13.4.2. Apliceble a las formulacicnes gue contienan una can
tidad de fusforo tnenor del 2 par 100,

Se emplea una cantidad de mucstra gue contenga aproXima-
damente 0,0t g. de fésforo. que se trata cn ia misma forms que
e el caso anterior, pero empleando para la formecidn del color
10 ml exactos, de los 500 a gque se diluyé la solucibn de ia
uestra. )

Para evitar que el Acido sulfiirice que contienen estos 10 mili-
litros interfigra la formacién del color, se valoran otros 10 mi-
lilitros con solucién de sosa 4 N, emplesndo como indicador
ro;0 de metilo y se egrega & los 10 ml. que se van a valorar,
antes de afadir Jos reactivos, el volumen de sosa hallado, me-
nos 0.5 mb.

13.5.

13.5.1. Para formulaciones que contienen uns cantidad de
forforo iguat o mayor a! 2 por 100. Calcular el contenids en
fésforc de la muestra o ef contenido on compenentes fosforadaes,
expresados ambos en porcentsje.

Caleulos,

10 - Am

_ Fésforo = %

P Ap

0,323 Pm - Am

n P Ap

Componente fosforado = %

P = peso en g. de 1a muestra.
Am = absorbancis de la muesira.
Ap = absorbancia dal patrén.

Pm = peso molecular del componente fosforado.
I = namero de Atomos de fésforo en g molécula del com-
ponentc fosforado,
135.2. Para formulaciones que contienen una centidad do

fésforo mener dcl 2 par 100, dividir los resultados de las for-
mulas anteriores por 10, .

'13.8. Dbservaciones.

Este matode deberéd completarse con unz determinacison ocua-
litativea que identifique el compuesto {crematografia en c¢apa
fina 0 en papel; extraccidn y determinacipn de constantes fi-
slcash,

Hay que conslderar la posibilided de ofros comnponentes [os-
forados en la formulacidn.

St o] componenie activo se agregd como producto técnico
con lsdémeros u otros compuestos fesforadoes, dard resultados
alira.

13.7.

1. A.O. A C, Official Methods of Analysiss, 10.* ed. {1985,
8 .0480-64.

2. Gunther, F. A, v Blimn, R. C,,
and Acaricidess (1985}, 538-540.

Referencing.

«Anglysis of Insecticides

14.-VALORACION DE COBRE

12.1. Principic.

Valoracion del iodo liberado por la accidén del ion cuprice
sobre un toduro, en mediv acético.
Para la valorgcion del conienide en. cobre en las formulacio-

nes normales, que contongan «G2ufres negross. M
11,2, Material v apargtos
14.2,1, Matraz erlenmeyer de 200 ml., con agilador,
‘14.2.2. Matraz erlenmoyer de 500 ml.
14.2.5. Matraz aforade de 250 ml.

. 14.2.4. Pipeta de dos enrases de 25 ml,

i4.2.5. Vaso de 200 mi
14.2.8. Cusatro pipetas de Mohr de 10 m!.
14.2.7. Bureta de 50 ml. -
14.3. Reactivos.
14.3.1. Acido clorhidrico diluido: 200 ml. de &cide clor hldrlco

concentrado, pare anélisis, diluides a 1 ltro.

12.3.2. Disolucién saturada de cerbometo sédico: 230 g. de
carbonate sédice cristalizado, pars analisis; en frasco de @ li-
tro- con tapdn da politeno, afadir 800 ml. de agun destilada o
desionizada, agitar unocs minutes y dejar sedimenter el axceso
de sal. )

14.3.3. Disclucién de
lisig, el 18 per 100.

1434, Acido scético glacial pera analisis,

14.3.5, Disclucion de ifoduro potésico pera andlisis at 30
por 100, °

14.3.8. Indicador de almidén: desleir bien : g. de ulmidén
soluble en unos 10 ml. de. apgua destilada y miadir agitando
sobre ptros 106 ml de esgua destilada hirviendo, continuando
ia ebullicidn 2 minutos. Enfriar y conservar bajo una capa de
tlueno; tomar con pipeta.

14.3.7. Sclucion de tiosulate s6dico 6,1 N, Diselver 24,02 g. de
sal pura cristelizada on matraz aforade de 1 litro con unos
200 ml. de agua destilade, completar el volumen y mezclar. Es-

carbonato sbdico cristalizado, para anA-

perar unos 0 dlas anics de determinar su facter, {rente a un

patrén primarie puro, por las técnlcas usaales, lo que dshe

repetirsa con frecuencia.
4.4 Procedimienio.

14.4.1, Compuestos cipricos insolubles en agua {carbomato,
oiicloraro, sulfatos basicosi.

Pesar con preclsidn de 9,1 mg. una muesira que ecntenge
sproximadamente 1 g de Cu, agitar una hora en ¢l erlenmeyer
de 200 ml. con 50 ml. de Actde clorhidrieo diluido; si la eantided
de muestra no permite agitar hien, pueden emplearse 100 ml. Fii-
trar por papel y lavar con agua destilada el matraz y e} filtro
hasta que el liquide filivado no dé reaccién de cobre. Diluir
& unos 200 ml., '.ervir 10 minutos, enfriar y pasar a un matraz
asforade de 250 ml., asf como tres porciones de agua destilade
de unos 10 ml. con gque se lava el reciplente en que se hirvis,
completar el volumen y mezclar blen. Tomar 25 ml exactos
en un vase ¥ diluir & doble volumen con agua destilada, afie-
diendo a continuacién, agitendo, soh:cién saturada de earbo-
nate sédico hasta gue desprende poco anhldrido carbénico, ¥
luago, gota a goik, solucidn al i@ por 100 hasts que se observe
Hgero precipitado gue ne desaparece al agitar, disolverlo con
unas gotas de dcido acético glacial vy sfadir un excese de 2 mili-
ittros. Aftiadir 2 & 16 ml. de disolucién de icBure potasico al
3" por 100 y agitar 2 minutos, con lo que se forma precipitado
amaritlo y coleracién parda en el Hquido, :
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Valorar el icde liberado con e! volumen necesario de disolu-
citn de tiosulfato 0,1 N cuya normalidad exacta haya slda de-
terminada recientemente, Cuando la tonalided parda es poco
perceptible, afadir 2 ml. de indicador almidén, continuando a
valoracion hasta la desaparicion del color azulad.o durante 2 mi-
nutas.

14.4.2.
senicales,

Afiadir a los 25 ml. de disolucion a valorar, 5 ml. dd agua
oxigenads al 30 por 100 ¥ hervir, ahadir 100 ml. de agus desti-
lada y continuar la ebullicibn hasta reducir el velumen a la
mitad. Una vez frio, continuar la valoracion ea la forma indi-
cada. - .

14.4.3,

Cornpuestos chpricos insclubles acompafiadas de ar-

Suifaia oiprico.,

Pesar, exactamente una canlidad de muestra que contenge
eproximadaments 4 g. de S0,Cu.5Hs disoiverla por agitacidén
durante unos minutos, con 150 mi. de agua destilada, pasar a un
metraz aforado de 250 ml. (filtrendo y lavendo el filtro si la
golucién no es transparentel ¥ complefar el veolumen con agua
desiitada. Tomar 25 ml, con pipeta de dos enrases, Que se
hierven en un vaso haste reducir su volumen a unos 10 ml., gue
se neutraliza con carhonate sédico, contmuando 1a va.luracu‘.vn
en la furma descrita.

14.5. Cdlculo,

Calcular el confenide en cobre, expresade en porcenlaje o
como S0O,Cu.5H.O.

63,34 V-N

Cobre = %
P

2497 V- N
Cocbre come SOCuSHO = ——— %
P

V = volumen en ml. de disolucién de tinsalfato.
N = nuormalidad exacta de la discluciim da tiosulfato.
P = pesc en g de la muestra,

14.8. Observaciones.

Sila muestfa contiene carbonatos, anadir proviamente ¥ con
cuidade la cantidad de Acido clorhidrico dilnido necesario para
gque torming la ofcrvescencia, y ¢después los 50 ml. gue se in-
dlcan

14,7. Refercncias.

1. F. A. Q., «Boleiin Fitosanitario- (16}, 11-11 {1863}

2. A. Q. A C, «Official Methods of Analysiss, 11.* ed., 8.015
¥ €.056 a 8.063 (1570).

3. Ruiz Castro, A.,
{16561

15 —DETERMINACION DE MERCURIO FN DESINFECTANTES

«Bl. Pat. Veg. ¥ Ent. Agric.-, 24, 218-250

15,1. Principio,

Disolucién de] mercurio nontenido en la muestre por ebulli-
cien con Acide sulfurico concentrade ¥ agua cxigenada al 30 por
100 ¥ precipitacion en forma de sulfure,

Aplicable & los desinfectantes mercurinles de semillas.

15.2, Material vy apargtos.

15.21. Matraz erlenmeyer de 200 ml, con refrigerante ds
aire {tubo de unos 12 mm, de diametro y 800 mm. de longitud)
con . unidén esmerilads,

15.2.2. Vaso de precipitados, en vidrio fino, de 500 ml,

15.2.3. Aparato ds Kipp con frasco luvador. i
Crisol de vidrio filtrante con placa de porosidad 4.

153.2.4.

15.3. Haactivos.

15.3.1. Acide sulfirico conceniredo para a.nalisi's.

15.3.2. Agua oxigenade al 30 por 100.

15.3.3. Solucién de permanganate potdsice al 3 por 100,
15.3.4. Sulfuro forroso.

15.3.5. Acldo clorhidrico diluide: Diluir 200 ml. de &cide

clorhidrico cencentrado para analisis, hasta 1 litre.
15.3.8. -Alcoho] etflico de 58 por 100.
15.2.7. Sulfuro de carbono para analisis.

15.4,

Pesar, con precisién de 0,1 mg,, unos 2 g. de muestra en el
metraz erlenmeyer, afadir 10 ml. de acide sulfurico, adeptur

Procedimiento.

el refrigerante y girar el metraz para mojar bien la muestra.
Afiadir gota a goia, a través del refrigerante, 5 ml. de agua
oxigenada ¥ girur el matraz para mezclar, Cuando ia reaccién
se suaviza, celentar en liama peguefia 20 minutos, afiadic otros
5 m). de sgua oxigenade y contiduar la calefaccldn hasia que
se ha d.struldo tode iz  materia orgénica (sclucidn blancal,
aiadiendo para ellg mas agua oxigenada si es hecesarlo. -

Dejar enfriar, lavar el refrigerante con unos 30 ml. de agus
destilada y pasar el liguldo ai vasa, asl como tres porciones
de unos 10 ml. de sgua destilada con que se lava el matraz. Si
no fuese el liquido {ransparente, se pasard filtrendo por papel,
lavando bien el filtro,

Diluir a unos 200 ml. con agua destilada vy destruir el exceso
de agua oxigenada, afiadiendo, gota & gota, solucién de per-
manganate potdsico hasta coler rosado débil persistente. Pre-
cipitar con ¢orrients de Acido sulfhidrico, lavado con agua des«
tilada, durante 20 minutos, y filtrar por el crisol de vidrio, pre-
viamente tarado después de secarlo 30 minutos a 105-11¢°, levar
con agua destilade, tres veces con alcohol de 88 por 100 ¥ cuatro
vecus con sulfuro de carbono, sin hacer succién, o muy ligera,
con este Gltimo disolvente.

Secar 30 minutes a 105-110°, enfriar en desccador y peser el
sulfuro de mercurio obtenido.

15.5. Csdleulos.

Calcular el contenide en mercurio de la muestra, ¢ ¢l conte-
nido en components activo, expresados ambos ¢n porcentaje,

88,23 - P
Mercurio = %
P
0,430 - Py - P
Components activo = ————————— %
: n P

P = peso on g. de la muestra,
P’ = peso en g. del sulfuro de mercurio obtenida,
P = pess molecular del componente activo.
n = namero do Atonmos de mercuric en ia molécula del com-
ponents active.

15.8. Observaciones.

Si los resultados son inferiores s 108 normales, deberd repe-
tirse la valoracion con el residuo dé la primers filtracidn, seco.

157, Refercheics,

1. A O A C, «Official Mcthods of Analysiss, 11.* ed. (1970),
8.173. -

2 AOAC,
36.327.

3 F. A O,

«Official Methods of Analysige, 11.° ed. (1070},

«Bolctin Fitosanitarios (1], $-19 (1961).

16 - VALORACION DE SEVIN (CARBARILO)
{Provisional)

18.1. Principic.

Transformacién en metilamina, por calefaccién en medio al-
caline, gque arrastrada por una corriente de nitrdgeno, se recoge
sobre solucidén de Acidea bdérico y se valora con acido ¢lorhidrico.

Para saplicacidn a la valoracion de Sevin en el producto téc-
nico ¥ en sus formulacionos normales,

16.2. Mauoterial v aparatos.

18.2.1. Botella do nitrégeno puro, con un menorreductor nor-
mal ¥ otro especial que permita trabajar con lods seguridad
a presiones inferiores a 0,1 Xg/om?,

18.2.2. Matraz fondo redonde de 124 ml, con dos bo¢as esme-
riladas, una pequefia por la gque penetra hesta cerca del fondo
cl tubo para entrada del nitrégeno, ¥ otra grande para su unicn
u la columna.

16.2.3. Manta de calefaccidn eléctru:a de 200 W., con redstato
o transformador para su regulacidn, para el matraz ds 125 ml.

18.24. Columna con diontes Vigreaux, de wncs 20 mm. de
didmetro ¥ 300 mm. de longitud, aislada con cinta de amianto,
con unién esmerilads al matraz y salida horizontal, en su ex-
tremo superior, de tube de vidrio de unes 8 mm. ¥ unos 200 mi-
limetros de longitud, curvada verticalmente hacia abajo al final,
que se acopla con un pequeiio esmerilado esférico al tubo de
dosprendimicnto, terminads en dedal de vidrio fritado de poro
gruesoc, que s sumerge en la probeta.

1625, Probeta de 250 a 300 ml. cor un enrase & 150 ml,

16.2.6. Bureta de 50 ml,
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18.3. Reactivos. i7.4. Procedimiento.

36.3.1. Soluctdn de hidréxido potdsico aproximadaments N en "Posar, al 0.1 mg., una ceniidad de muesira piﬂverizadﬂ que
dietilenglicol; disolver 66 g. de hidréxido potssico en lentejas | Contenga aproximadamente 0,1 g de metaldehido, empleando

para andlisis, en 40 ml. de agua destilada y completar s volu-
men a 1 litro con dietilenglicol puro.

16.32. Solucitn de Acido bérico al 2 por 100: dlsolver 20 g. de
&cido borico para analisis, en unos 850 mi. de agus destilada
calients, ‘enfriar, sfiadir 10 ml. de indicador verde bromocrasol
{(solucidén alcohdlica al 0,1 por 100), Hevar a color verda esme-
ralds por adiclén de éacido clorhidrice 0,1 N y completar & 1 li-
ire con agua destilada.

16.3.3. Solucién de Acido clorhidrico 9,1 N: diluir a4 mil. ds
éclde concentrado para anilisis, en agua destilada hasta com-
plotar i Hiro y determinar su factor de normalidad.

16.4. Procedimiento.

Pesar con precision de 0,1 mg, unha cantidad dea muestra que
contenga aproximadamente 0,5 g. de producto active, y adadir
" 850 ml. de la solucién de hidréxide potasico, asi como algunas
cuentas de vidric y remover para homogeneizar. Poner el matraz
en ls manta calofactora y conectar a la columna y tubo de
desprendimisnto, poniendo grase de silicona en los ssmeriles.
Poner en la probéta uncs 150 mk de solucién de acido boérico
o iniciar le calefaccién y ol paso de nitrdgenc a 50—&0 mi. par
minuto.

Se mantiene cn ebullicién 20 minutos ¥ se desconecta ol tube
de desprendimijento antes de oorter el paso de nitrogeno, reco-
glondo sl Hguido de la probets v los de lavar tres veces &l {uha
¥ la probeta con més solucién de Acide bérico, en un metraz
erlenmeyer de 500 ml, donde se valora con acide clorhidrice
6,1 N, hasta oonseguir que tenga exactamente el color inicial
de la sotucién de acido bérico.

18.5. Cdleulo.

Calcular el contenido en Sevin expresado en porcentaje.

V-N.

Sowvin = 20,12 %

P

P = peso en g. de la muyestra.
V = volumen en ml. de &cide clorhidrico 0,1 N.
N = normatdad exacta del 4cide clorhidrice 0.1 N.

16.8. Referencias.

t. Ruiz Castro, A., ¥ Redrigusez Matia, E

«Bol. Pat. Veg. ¥
Ent. Agric.=, 28-203-232 {1885). .

W.—VALORACION DE METALDEHIDO
{Provisionall
17.1. Principio.

Despolimerizacién, por calefaccién en medio &cido, a acetal-
dehide que ge recogs en solucién de bisulfito sodico, ~uyo exceso
se oxida, y valoracién del combinado con el acetaldehido, por
todometria, .

Para aplicacién a 1a valoracion del metaldehido en las for-
nulaciones helicidas.

17.2. Mauaterial ¥ aparatos.

17.2.1, Matraz de dsstilacién des 250 ml. con tubo de salida
curvado hacia abajo verticalmente.

17.2.2. Tubo de absorcién de bolas, segin Meyer
17.2.3. Baho de agua.

1724, Trompa de agus.

17.2.5. Matraz aforado de 100 ml.

17.2.8. Pipota de dos enrases de 20 ml.

17.2.7. Erlermeyer de 100-150 ml,

17.3. Reactivos,

17.3.1. Acldo fosférico, para. andlisis {d = 1,5 & 1,71,

17.3.2. Socluclén concentrada de hisulfito sédico, para and-
lisis, al 40 por 100

17.3.3. Bicarbonato sédico, para andtisis.

17.5.4. Indicador de almidén: desleir hier 1 g. de almidén
goluble en unos 10 ml de agua destilada » atwdir agitendo so-
bro otros 100 mi. de agua destilada hirviesds, continuande la
ebullicién dcs minutes Eniriar ¥y conservar bajo wna gapa de
tolueno; tomar con pipeta.

17.3.3. Solucién de iodo 0,1 N,

para ello un tizbo de enssayo pequefio, gue 8 vacia en £l matraz,
sin ‘manchar @] cuello de éste, v so destara. Agregar 100 ml ds '
agua destilada vy 5 ml. de écido fosféricod = 1,5 (6 4 ml. d = 1,7}
y agitar para homogeneizar. Tapar la boca del matrez con un
tapon atravesado por un fube de vidrio, estirado en punta fina,
gue llegue cerca del fondo y unir el extremo {doblade hacia
shajo} del tube de salida del matraz con el tubo de absorcidn,
que contiene 20 ml. de agua destilada mezclados con 2 ml. de
solucidn de bisulfito s6dice al 40 por 100, y que & su vez osié
unido & la trompa de vacio regulada para obiener una corrien
ta de aire astable cuyas burbujes puedan contarse.

Mantener sl matraz en sl befic de agus en ebuliicién ¥y con
arrastre de alre, durante tres horas, pasando a continuacién at
liguide del tubo de absorcién a un matraz aforado de 190 ml., asi
como los liguidos de lavarle {res veces con agua destilada. Com-
pletar el volumen, mezciar bien y pasar 26 ml exactos &8 un
matrez erlenmeyer de 100-150 mi., afiadidndola aproximedamen-
tg | ml de indicador de almidén y la cantidad de selucidn de
iodo 0,1 N para conseguir coloracién ligeramente mzulada. No
se anots al reactive consumido, pero deberd observarase que as
superior & 3 mh

Afiadir 1 g. de blca.rbonato sdico 3y valorar el bisulfito L-
berado con el volumen necesario de solucion 8,1 N do ivdo para
obtener coloracién azul persistente, .

17.5. Cdleulo.

Calculer e] contenido en metaldeh:dq expresado en porcen-
taje.

5

VN

Metaldebide = 11,03 %

P = peso en g. de la muestra.
V = volumen sn ml. ds solucitn 0,1 N ds iodo.
N = normalided exacta de 1a soluctén 0,1 N de icdo.

17.6. Referencius.

1. Rodriguez Matia, E.,
435-442 (1089},

«Bol. Pat. Veg. ¥ Ent. Agrics, 28-
Métgdos fisicos
1 —ESTARILTDAD DE UNA EMULSION
1.1. Principio.

Cbtencién de la emulsién sn condiciones definidas v ohsers
vacidén de su estabilidad a temperaturs consiante.

Para aplicacidn a las formulaciones de plaguicidas emulsio-
nables en agua. .

1.2. Material v aparatos.

121 Vaso de precipitedos, de vidrio gruesc, des 250 ml ¥
80-85 mm. de didmetro interior con una marca de aforo & 10¢ mi-
lilitros.

1.2.2. Pipete de Mohbr de 5 ml.
1,23, Probets de 106 m].
1.24. Embudo de separacion de 160 ml

1.2.5. Estufa {o bafig) graduable a 30° £ 1*.

1.3. Reoctivos.

1.32.1, Agua dura patrén. Disotver 0,304 g. Cl:Ce (anhidrol vy
0,13¢ g. CliMg 6H:0 en agua destilada o desionizads, v comple-
tar hasta 1 litro, Deberd mantenerse varias horas en la estufa
o 30”° antes de su emplea.

- L4 Procedimiento.

14.1. Aplicable 8 los productos emulsionables que se han
de agregar mobre el agua en proporcién igual o superior al
& por 100,

En ef vaso de 250 mi. conteniendo unos 80 ml. de agua dura
patrén a 30°, afadir eon la pipsia de Mohr, 5 ml. det producto,
en unos 10 & 12 segundos, mientras se agita continuamente von
une varilis de vidrio de 4 a & mm. de diimetro, a custro vuel-
tas por segundo, aproximadamente. La punta do la pipeta ge
iniroduce 2 cm. por debajo del borde del waso, dirigiende el
tiguido hece ¢l centro Completar & 100 w1 con agua Jura pa-
tran, sritando continuamente, v pasar & una probeta de 100 mi- -
lilitros perfectamente limpia ¥ seca. Dejar en reposo a 30° Gk 1%
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duranic una hora y observar st se produce separacidn de [i-
quide oleoso, o crema, en la superficie ¢ en el fondo. En caso
afirmstivo no debera exceder de 2 ml.

1.4.2. Apticeble n los productos emulsicrables vn proporvién
igusl o superior &l 5 por 100 ¥ para cuys preparacion debe agre-
garse el sgua scbre ellos.

Poner en el vaso de 250 ml, § ml. de producto, afiadiendo
cantidad suficiente de ague durs patrén a unos 36° hasta com-
pletar 100 ml., por medio de uwn embude de Have, Esta adicion
- se hard en unos 5 a 6,5 minutos, mientras sv agita continua-
mente con una varilia de vidrio de 4 & 8 mm. de didmetro a
ung velocided aproximede ds cuatro vusltas por segundo. Pasar
inmediatemente la emulsién & una probeta de 100 ml. perfecta-
mente limpia ¥ seca, dejar en reposo 1 hore a 30° (L 1% y gb-
gervar Si hay separacion de linuide oleosg o crema en la su-
perficie o on el fonds. En caso afirmative no deberd exceder
dc 2 ml

1.4.3. Cuando los productos se empleen a concentraclones
eonsiderablemente inferiores al 5 por 100, hacer las prucbas si-
guiende las anteriores indicaclones, pero empleande la propor-
cién correspondiente del producto ensavado. En ecaso de produ-
¢irse separacién de liquido olepse o cremoso, no debers tener
un volumen superior al 40 por 100, aproximadaments, dol que
ocupaba et producto empleado.

15. Referencias.

1. 0. M. 5., «Specifications for Pesiicides», 3% ed, (1927,
M/13, p. 284
2. F. A Q. «Boletin Fitosanitaric» (38), 16-67 {1888},

3. F. A, O, «Boletin Fitosanitario~ (Ap. 4), 11-67 (1083).

4. Ruiz Castro, A., <Bol. Pat. Veg. y Ent, Agric., 27-265-328
11964}

£~—FINURA DE POLVOS

2.1. Principio,

Tamizado del producto, mantenido previamente en condicio-
nes gue simulan el efocto det almucsnamiento.

Para :uplicacion a las formulaciones de plaguicidas usedas an
espolvoreos.

2.2 Materlal y aparatos.

221 Vaso de precipitados, de vidrio fino, de 250 ml. y &0
& 85 mm. de didmetro interior.

¢2.2. Aparato de tamizade por vibracién de 250 a 300 v, p. m.,
con tamiz de 100 ¢ (0,1 U. N, EJ} provista de tapas superior e
inferior que ajusten sin psrdidas. .

2.23. Disco de plomo de 56 mm. de didmetro con un peso
de 825 g, (33 g/cm?). Puede usarse un recipiente de vidrio, con
fondo pisno, lastrado con perdigones.

23. Procedimiento. -

Poner 20 g de la muesira en ol vaso y nivelar, sin comprimir,
Poner encima el disco de plome y mantcener en estufa, a 54° £ 1°
durante 24 horas. Quitar ef disce v dejar enfriar una hora.

Pasar el tamiz limpio y seco, cubrirlo y fijarlo en el aparato
tamizador, en €l que se agits 10 minutes. Desmenuzar los terro-
nes blandos que puedan guedar, pasando suavemente un cepillo
sobre el tumiz, cubrirle y poner en marcha de nuevo. La cpera-
cion se da por termineda cuande ai agiler, a mano, el tamiz
sobre un papet satinado, solamente pasa una cantidad insignifi-
cante de sustancia.

Pesar el residuc que gueda retenide en e] tamiz.

2.4. Cdlculeo.

El pesc det residuo on gremes multiplicade por cinco nos
dard ol porceniaje de residue.

2.5. Observaciones.

Parsa las formulaciones que conlienen malation, dimetoato, o
algtn otro producto que pucta alterarse o cambiar sus propieda-
des a 54° hacer la simulacién de almacenamiento a 34° + 1° du-
rante 15 dias.

2.8. Referencias.

1. O M. 8., ~Specifications faor Pesticifles-, M/4, 3* Ed. (1967},
233-251. _ :
2. ¥, A O, «Bolelin Filosanilarios (13},
3. Huiz Castro, A,
{19643,
4. Insiiluto de Racionalizacldn del Trabajo, «Jna Norma Es-
pefiicla 7.050».

13-116 {1962},
«Bol. Pat. Veg. v Ent. Agric.s, 27-765-382

3.~SUSPENSIEILIDAD DE POLVOS
3.1, Prin.c'tpio.

Obtencitn de la suspensi(m en condiciones definidas, reposo
¥ decaniacidn de los 9/10 superiores de volumen total, filtracion,
lavade y secado ¥el residuo. -

Para aplicacitn a las formuleciones en polvo, empleadas en
forma deo guspesiones acuosas.

3.2, Maierial ¥ aparatos

221 Capsula de porcsiana, do fondo redendo, de aproxima-
daments 250 mm. de diametro,

3.2.2, Probsta de 500 mi., de 50 min. de didmetro interlor.

3.2.3. Sifén de tubo da vidrio.

- 3.2.4. Crisol de vidrio de fondo filirante, porosidad 2.

3.2.5. Matraz kitasato con pleza de adapiacién para cn'isol
filtrante,

3.2.6. Trompa o bomha de vacfo.

3.3. Reactivos.
3,4.1, -Agua dura patrén. Preparar como en 1.3,
3.4. Procedimiento,

Pesar, con fres cliras exactas, la cantidad de muesira necesa-
via pars preparar 500 ml. de dispersion, a la concentracién ma.
xima a que se use el producto.

Poner la muesira en la capsula de porcelana, limpia y seca,
y agregar un voiumen de zgua dura patrén doble. del peso de
la muestra {ml/g.). Remover enérgicamente i& papilla que se
forma, para doshacer los grumos que s¢ pueden formar, durants
un tiempo mdaximo de 5 minutos. Agregar otrog 25 ml, de agua
dura pairén y remaver al mismo ritmo fuerte, durante 10 minu-
tos, afladiendo a continnacién durante otros 3 minutos y Sin
dejar de remover, el resto de agua dura patrén hasta completar
les 500 ml, Inmediatamente verter el contenido en la probeta.

Dejar en reposo 30 minutoy y decantar por sifonado log
45¢ mi. aupericres, bajando el sifén lentamente para no remover
e] posible sedimento. Fiitrar por ! crisol, previamente desecado
y taradc, ecoplado al kitasato, los 30 ml. restantes, arrastrande
y lavando el sedimento, si lo hay, con verias porciones de agua
dura. Dejar el crisol escurride, duranie una noche en estu.fa
a 54° 1 1°, enfriar en desecador y pesar.

Restando del peso obtenide la tara del crisol, se obtiens el
peso del sedimonto mas un décimg del producto en suspensitn.

3.5. Cdleulo.

El resultedo se expresard en tanto por ciento de la muestra
empleada,

3.8. Observaciones.

Beberdan tenerse en cuenta las instructiones para preparar las
suspensiones de cada producte, sl difieren notablemenbe ds
estas.,

3.7. Referencias.

i, 0. M. 5., .Specilicitions fpr Pesticides., 3.* Ed. (1957},
M/2, 249, - o

2, O, M. §, Specifications for Pesticidess, 3.* Ed. {1867},
SIF/1, R3-80-8L . .

3. F. A O, <Boletin Fitosanltario. (Ap. 4, 11-67 (10683).

4. Rulz Castro, A., =Bol. Pat, Veg. y Ent. Agric.., 27-285-328
(1984). '

4—DETERMINACION DE LA HUMEDAD
4.1, Principio.

Valoracion del contenido en ngua por desecacion a 110°, para
rtjuelios productos cuyos demds componentes no son wmuy vola-
tiles & o3& temperatura.

4.2, Material y aparatos.

4.21. Pesasustancias con iapoén esmerilado, de unos 30 mm,
de didmetro. .

4.2.2. Capsula de porcelans fonde plano, de unos 80 mm,. de
didmetro.

423. Esfofa de desecacion para 110°%

4.24. Bano de agua.

1.3 Procedimiento.

431, Productos pulverulenios,
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Pesar en un pespsustencias tarado, 2 g. exactes, ¢ una canti-
dad aproximads M, e introducirle destapado en la estufa man-
tenida a 105-110° durante una bora. Delar enfriar 30 minutos en
desecedor y pesar tapado: Volver & mantener destapadeo 30 mi-
nutos en ln estufa, enfriar ¥ peser, hakts gue dos pesades con-
secutivas difieran en monos de 0,605 g., hallande la diferencia P
entra ests nesada v ia primera.

422 Productos en pasta.

Pesar on chpsula de porcelans tarada 50 g., ¢ una cantidad

sproximada M, de ia pasta bien mezciada; concentirar por eva-
poracidén en bafio de agua y lusgo desecar en estufa a 105-118°
durante una hora y despuds en periodos sucesivos de 30 minu-
tos, enfriande y pesando cads ez hasta diferencia menor de
0,005 g., anctando la diferencia P entre esta pesada v ia iniclal.
La sustancia que bha sufride esta primera desecacién parcia) se
pulveriza, se pesan 2 g o una cantidad aproximads M',
pesasustancias con tapin esmerilado, tarado, con el que se pro-
cede come en el caso de productos puiverulenios, ehieniendo Ia
correspondiente pérdxda de peso P,

44, Cdiculos,
Le bumsadad en tanto por ciente sera:
H = 100 P/M; si M=2g.,
w08/ P M-—-F
H= — {P+—— ;
_ M M
‘siM=50g yM=2g, H=Pi2—-P) 45 P

44.1. H =5 P.

4,42

4.5, Observaciones.

En los productos conocidos, dejar !niclelments en la estufa
el tiempo determinsdo en andlisls antertores, enfriar, pesar y
deseccar otros 30 minutos, comprobando que la pérdida de pesc
es menor gue 0,005 g,

En los praductos a' los fjue no es aplicable asta nmorma hay
gue emplear otres métodos adecuados a sus propiadadsd (dese-
cacidon en vacio sohre deshidratanies, siresire con vapor de
disoclventes o determinacion quimice del! agua).

8i-interesa referir Ias restantes determinaciones a producto
seco, multiplicar por 106/100 — ¥ los valores referidos al produe-
to sin desscar.

4.8. Referencias.

1. O M 5. «Specifications for Posticidess, 3* Ed. (1857},
. M/8, 270-271.
2. F. A. O, -Boletin Fitosanitario~ {10), 10-39 {1942},

3. Rulz Castro, A,, <Bol. Pat. Vez. v Ent. Agric.-, 27-205-382
11664),

1. A. 0. A C,
4.003.

«Official Methods of Analysis», 107 Ed, (1985),

Métodos de analisis pars la determinacién de las caracteris-
ticas de los azufres destinados a usos fitosanitarios

FINURA {TAMIZACION SECA)
1. Principio.

Tamizade por vibracién & traveés del tamiz ¢ tamices adecua-
dos y pesada de la porcidn rg_cpszada.. :

2. Materinl ¥ aparatos,

Juego de tarmices, de meHas edecundas, con tapa y recipien-
te. Vibrador de tamices {méas d. 250 vibreciones minutal,
Chpsula de porcelans de unos 100 mm. de didmetro.

3. Procedimiento.

Pegar 50 g. de la muestra con error menor de 8,1 g. ¥ pasarla
al tamiz, limpio y seco, encajado en el recipients. Tapar y adap-
tar el vibrador, que se pone en funcionamiento 10 minutos. Pa-
rer, destapar y observar si sobre el tamiz gusdan terronas blan-
dos, ¥ en caso afirmativo, desmenuzarlos pasando suavemente
un tE;:pillo sobre al tamiz ¥ volver a vibrar, tapado, otros 10 mi-
nu

Pasar A una cipsula farada el polvo que guedd en el tamiz
¥ pésar con error mencr de 0,01 g.

4. Cdlculo.
Culcular el porcenizje de rechazo pera el lamiz nsado:
% rechazo = 2 P.

P = peso del polvo gue gueds en e tamiz.

en un .

5. QObservacionas,

El juego de tamices dehe de estar realizedso en forma gus la

‘tapa y cade une de los bastidores de lps tamices pucdan enca-

jerse con ajuste suave y sin pérdidas entre si, y en of recinients,
Todas fas soldadurad deben scr redondas y pulidas, sin angulos
ni paros donde pueda guedar retenido el polvo,

INSOLUB;L!DAD EN SULFURC DE CARBONO
1. Principio.

Disotucién de la freccién cristalina de los szufres por trata-
miento con sulfure de carbono en extractor continuo, para dadu-
cir por diferencis Ia freccién amorfe insoluble, presente en los
mzufres sublimedos pures. .

2. Magterial ¥ apgraios,

Aparato extracter Soxhlet, pegquefio.
Cartuchos de papel de filire.

Bafio de agua sléctrico.

Estufa a 70-80°.

3. BRsactivos.

Pl

Sulfurc de carbono para anadisis. No debe dejar residuo apre-
ciable por evaporacion.

4. Procedimiento.

Pesar 10 g. de la muesira en un cartuche de papel de filiro
que se coloca en el aparato Soxhiet, cuye matraz se ha tarado
previaments y afadirle suficiente sulfuro de carbons pera con-
seguir el sifonado ¥ unos 50 ml. mas.

Calenter el matraz taredo del aparato eh el bafic de agua,
de forma que sifone el cnerpo extractor cada dos o tres minu-
tos, durante une hore. Evaporar el extrecio con precauciin, so-
bre bhafio de agua ¥y en vitrina con buen tiro. Desocar a 70-80°,
enfriar en desecador y pesar.

5. Cidlerlo.
Calcular en porcentaje la porcidn insoluble:

% insoluble = 10 (P — Pp

P = peso de a muesira.
Py = paso del extracto seco. s

8. Observaciones.

Se deben extremer lag precauaones en ¢l manejo del sulfura
da carbono {vapores t6xicos y explosives), esprrirhoente obser-
vando que el refrigerante del exiractor tenza sivapre agus
abundante y evitando la proximida,d de llamas o chispas al
evaporarlo,

RIQUEZA
t. Principio.

Disolucién del azufre en solucién de sosa, en caliente, ¥ oxi-
dacitn para transformarle en lon suifato, gue so determing
graviméiricamenie como suifato bérico.

2. Material y gparatos,

Vaso de precipitados de vidrio fino, de 800 ml,

Vidrio de relof, de didmetro algo superior al del vaso.
Pipetas de Mohr de 5 ml. ¥ 25 ml,

Probetas de 30 mk

Crisol de vidrio poroso G-4.

Estufa graduada a 130°.

Matraz Kitasato de 500 ml. con piezs para adaptar sl crisol.

3. Reactivos.

Disclucién de hidréxido sddico para andlisis al 3{1 por 100
(d = 1,33},

Agua oxigenada para snélisis al 30 por 100 (11¢ vol).

Solucién de Acido clorhidrico 1:3. Dilulr &1 concentrado
(38 = 1,18) con un volumen tripte de agua destilada.

Solucién de clorure bérico para anélisis al 10 por 100.

Solucidn alcohdlics do naranje e metilo el 0,1 por 100.

4. Prgcaedimiento,

Pesar en un vidrie de reloj, Iimpio ¥ 8seco, unos 200 mg. d4
producto, con precisién de 0,1 mg., y pasarlos por arrasire con
unns 20 ml. de Bgua destilada & un vaso de vidrio fino de
800 ml. B
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Afiadir & ml de sosa al 30 por 100 y calentar hasta con-
seguir la diseiucién total de la muesira, §¥ a continuacién diluir
con unos 100 mi de agua destilada y 25 ml. de egna oxigenads
al 3¢ por 100, tapar con el vidric de reloj y calentar suuve
mente » ebullicion, ~ue sé mantendrd hasta que cese el des-
prendimienis de gas (upos treinis minutes),

Lavar con agua . astilada el vidric de reloj, sobre ol vasg,
afadir dos gotas de indicador naranja de metilo, neutrslizar
con Acldo ¢lorhidrico 1:3 ¥ afiadir un excess de unos 3 ml.

Herviir v predipitar en celients y agitands, con 115 mil. de
clorure barice al 10 por 190, Dejar reposar treinta minutos y
filtrar el liquidc caliente por =l crisc! de vidrio G-4 previamen-
te limpio, seco & 130° y iarado,

Lavar con egua destilada calisnts hasta gue el filtrado osté
exenfo de iones barto. Suele bastar con tres lavados.

Secar a 130° deos horas, enfriar en desecador v pesar.

Simultaneamente se resalizard une valoracién en blance con
los reactivos para detorminar su contenido en szulre,

5. Cdleulo.
Calculur el porcenisje de azufre en la muestra:,

p: i Pg
% szufre = 13.78 < ——
P

P, = 50;Ba do ln muesira.
P; = SOyBa del ensayo en hlanco.
P = peso de la muestra.

ACIDEZ TOTAL
1. Principic.

Extraccion de loa aridos con agua destilada v valoracion con )

hidrexido sddico, ]
2. Mauaterial ¥ aparatos.

Vidrio de relaj.

Mstraz erlenmeyer de 250 ml. con tapén ssmerilada.
Matraz aforado de 20¢ ml.

Pipota de 100 ml,

Vaso de precipitedos de 200 ml.

Bureta.

3. Heactivos,

Papel tornascl azul.

Indicador naranja de metilo
por 100),

idroxido sédico 0,1 N.

{zoiucion  alcohdlice al o.@

4. Procedimienio.

Pesar 10 g. do muesira, con serror menor de 0,01 g., v trans-
vasur con unes 100 ml. de sgus destilads al matraz erlenmeyer
Tapar y agilar endrgicamenio duranle dos minutos y a conti
nuacion filirar al matraz aforado de 25¢ ml. vy lavar el matraz
erlenmeyer y el filtrc con pequefias porciones de agua destl-
Iade hasta que of filtrado no enrojezce el papel de fornasal
azul.

Completar ¢l velumen, agitsr bien, tomar 100 ml., que se
valoran en el wvaso, previa adicidn de dos gotas de indicadm
naranja de metilo, con la solucién de hidroxido sadice 0,1 N,

6. Cdlculo.

Caleular el porcentaje de scidez, expresado sn Acido sulfé-
rico:

% acidez total = 0.1225 x V g.

V = volumien de solucién de hidrdxido sddice, exactamsn-
te 0,1 N.

ANHIDRIDO SULFURGSO LIBRE
1. Principio.

Valoracién por icdomeirfa del liguido preparado pars la va-
loracidn de la acidez totel. Sclementie se determina en los szu-
fres sublimados sf la acidez total {uese mayor de .46 por 100,
‘exprosado en #cide sulftrico, equivalente al 0,8 por 100 de SOy
admisible, ’

a. Mﬁten‘al y apargtos,

Pipeta ds dos enrases, de 2 rl.
Vase de precipitados, de 100 ml,
Bureta.

3. Reactivas.

Solucitn de fodo 0,1 N.

Ioduro potasice para andlisis,

Indicador de almidén: Desleir bien 1 g. de almidén scluble
eh unos 10 ml de mgus desiilada y ofiadir, agitando, sobre
160 ml. de agua hirviendo y continuar la ebullicidn dos minutos.
Enfriar 'y conservar bajo uns ligers capa de tolusac; tomar
con pipeia. ’

" 4. Procedimiento,

Pener en sl vaso 2 mi. de solucién de icde 0,1 N y afadic
ieniamente, con boreta, el liquide filtrade preparado para vas
lorar la acidez totel. Cuznde ol color sea ligeramente amarilto,
nfadir un cristalitc de jodure potssico ¥ 3 ml. de indicador
de aimidén y continuar la adlcién hasta que desapsrezeca el
color azul.

5. Cdicule.
Calcular o porcentaje de anhidrido sulfuroso libre:)

16
% SOy = —mmonm
v

V = volumen de liquido méad{)T
CENIZAS
1. Principio.
Valoracion de las cenizas residusles de calcinar a 900°,
2. Material y aparatos.
‘Crisol de cuarzo.
3. Procedimiento.

Pesar unos 5 g. de muostra en crisol de cuarzo, proviamonts
calcinade & 800°, enfriavde en desacedor y tarado.

Quemar en vitrina de gasea con mecherc d¢ Bunsten y cal-
cinar- en harrna a 800° duranis uha hors, Enfriar en desecador
¥ pesar. )

4, Cdiculo.
Calcular el porcenisje de cenizas:
2
% cemizas = 100 —— .
P

p = aumentio de poso det crisol.
P = peso de la muestra,

HUMEDAD
1. Principio. -
Determinar ia pérdida de pesc a 90-85°.
2. Marerial v aparutas. .

Pesafiltros con tapdn esmeritado.
Estufa a 90-95°,

3, Procedimiento.

Ba un pesafiliros limpic, seco y tarade pesar unos i0 g. de
Ie musstra y mantener a 80-95° hasta peso constante,

4. Cdlcuio.

Calcular ¢! porcentaje de humedsd:

%0 numedad = 100 X ?
P
p = pérdida de peso,
p = poso de Is muesira, ,
’ SUSPINSIBILIDAD

1. Principio.

Preparacidn de una suspensién gque se deja sedimentar y so
decanta, teterminando el aumento oo solidos de la porcién in-
ferior. ’ .
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2. Material » aparotos.

Vidrio de relni.

Probeta gradusde a 250 mil.,
Dafio de agua eléctrico,
Estufn a 105°.

3. Productos.

oof. tAapon esmerilado.,

Alcchol etilico 86 por 100 v/'v. No debe dujur residuo apre-
ciable por evaporacion,

4. Procedimiento.

Pesar 1,25 g, de 'a muestra y pasar & la probeia. Agitar has-
ta suspensién uniforme con unos 200 mi de sgua destilada
y comrletar el volumen a los 250 ml.

Dejar reposar cince minutos, invertir la probete diez veces
y dejar reposar trcinta minutos.

Sifonar los 225 ml. superiores ¥ pasar los 25 ml. resiantes
& la cApsula tarada, asi como varios lavedos con alcohal hasta
gue ne guede residuc sélide en ia probeia.

Evaporar & sequedad s+bre dbafic de ngua hirviente, secar
en estufa treinte minuatos, dejar enfriar en desecador y pesar.

5. Cdlculo

Caleular an porcentaje de suspensibilidad.

P
% suspensibilidad = ——— % 100
o8 x P
P = peso de la musstra.
r = residuo €n la capsula.
ANEXO 11

METODOS DE ANALISIS DE FERTILIZANTES
1.—{3RADD DE FINURA
1.1, Principio.

Deshacer los agregados originades por simple comprensidn
mecanjca, tamizar y calcular el porcentaje qut pasa por el ta-
miz (gredo de finuru), con ef fin de comprobar si se ajusta
a las disposicionss vigentes en la muteria.

Aplicable a los feriilizantes ¥ productes afines s6lidos, de
acuerdeo corr las especificacionss pranuloméiricas que en cada
ctso son exigibles,

1.2. Material ¥ aoarotns.

121, Juego de itamices, con las siguientes aberturas de
melia: 25 mm., 8,3 mm, 40 mm. 20 mm., 1,8 mn., 5 mm.,
08 mm. (para escorias), 0,i6 mm. (para sscorias?, 0,125 mm.
ipara fosiato de roca), 0,083 mm. fpara fosfale de roca). Nor-
ma INE-7.050.

1.2.2. Rodille de caucho duro, taco de madera o utensilo
similar.

1.3, Procedimiento.

Tomar unos 50 g. del material contenido en ¢l frasco, por
cuarteado, y deshacer los agregados con un rodillo de caucho
dure, tace de madera u »tro utensilio udecnado para desagregar
sin {riturar las particulas,

Tamlzar el material disgregado, pesando lo que queda en el
tamiz ¥ o que pesa.

14, Cdicule.
El grade de finura G sera:
P
G = ——m—m % 100
P4p

siendo; " -
P = peso del fertilizante que pasa por el tamiz,
P = peso del feriilizante que quoda sobre el tamiz,
1.5. Referencias.

1. Ministerio de Agricultura. Orden minisierial de 10 de ju-
nio de 1870,

2. A O A C., +Official Mothods of Analysis-, 1.002. Wash-
mgton, 1970,

2. —PREPARACION DE LA MUESTRA PARA EL ANALISIS

2.1 Prdcedtm!ento.

.Salvo que en e] método correspondients de analisis se indigue
otra cosa, preparar la muestra para analisis de la forma si-
guiente: ]

Pasar la totelidad del contenido, iriturar con un morterc de
manc ¥ pasar por un tamiz de 0.5 mm. de wbertura de malas,
5i los fertilizantes estan humedos, pasar por un tamiz de I mm,
en luger det de 0,5 mm. .

Lag partes groesas que guedan en el tamiz y que por su
dureza no son triturables se pesarfin y se tendrah en cuenia,
haciendo constar su tanto por ciento referide al peso total de Ia
muestra, para dar uan porcedtale definitivo en elementos fertl-
lizantes efectives.

Le trituraciéon se hace lo méas répidamente posible para im-
pedir pérdidas o ganancias de humedad durante s operacién.

Mezclar ‘bien y guardar la muestra en frescos herinética-
mente corracfos,

En los casos en que la mucsira lo permita se puede utilizar
unt molinille eléctrico, evitando calentamiento excesive, y usan-
do la cantidad necesarin para que se¢ realice una éptica mo-
lienda,

2.2. Referencias.

L. Minijsterie de Agricultura. Orden ministerial de 19 de ju- -
nic sobre ordenecién y cantral de productos fertilizantes y afi-
nes. Madrid, 1070,

2. AOAC,
ington, 1670,

Offjcial Methods of Analysis.. 2.007 Wash-

DETERMINACION DE LA HUMEDAD

3. —AGUA TOTAL (METODD DE DESECACION EN ESTUFAY

{No ap!:i cable s muestras que producen susiancias vo}e‘et:lcs
diferentes de H.O a la temperaturs de desecacién)

3.1. Pracedimientno. -

Calentar 2 g. de Ja muestra debldamente preparada para ana-
lisis durante cinco horus en una estufa a 98-101° C. En sl caso
de NO:;Na. SO4(NH), y sales de K, calentar a 120-121° C. Expre-
sar el porcentaje de pérdida en pesa a la temperatura utilizada
como contenide de agua.

3.2. Referencias.

1. A.Q. A C., Official Mothods of Analysise,
inglon, 1970,

2.012. Wash-

4. —AGUA LIBRE (MIEIODO DE DESECACION CON VACIO)
4.}, Procedimiento,

Poner 2 g. de Ja mussire debidamente preparade pars anali-
sis & pesa-filtra tarado (st ss trata de materias exiremada-
mente higroscopicus ¢ himedas, pesar por diferencia en pesa-
fillros tapados). Desecar la muertra a 25-30° C {para oblener re-
sultados exmactos, le fcmperatura debe ser lo més constanie po-
sible) en desecador de vacio sobre {ClO:Mg. anhidro, PiOs o
BaO, con un vecio comprendido entre 500 y 580 mum, (200-250 mum.
de presién absolutal durante dieciséia-diaciocho horas. Voiver a
pazar y referir el porceniaje de pérdida en peso como H;O libre.

4.2. Referencias. -
1. A O A C, «Official Methods of Analysis+, 2.013. Wash-

1ngton, 19870,

5 —DETERMINACION DEL MITROGEMO (DETECCION DE NITRATOS!
5.1, Principio.

El 6zldo nfirico producide por la reaccién del acido hitrico
con sales ferrgsas, en Acido sulf@rico conrcentrado, se une a un
exceso de sal ferrosa originando un complejo de color pardo.

5.2, Muterial y aporaios.
5.2.1. Tubos da enseyo. \
5.3. Reactivos,

£.4.1. SOH; concenirado exento da N,
5.3.2. SOFe. HHO {disolucién saturadal.
5.3.3. NO;Na (disolucién al 3 por 1000,
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B.4. Pracedimiento.

Tratar 5 g. de Ia muesira con 25 mt. de aguas calients y fil-
trar.

A un volumen del fiiirade afiadir dos velimenes de SO.H.
concentrado y dejar eafriar, Afiedir unss gotas de ls disolucién
de SO4Fe de modo que no se melzcien los liquidos, :

Si hey nitratos, en la zona de unién. des ambos liguidos apa-
Tece un anillo parpura que pasa & marrdn. Si hay poco NOy-
da color rojizo.

A ofra porcién del filtrade afiadir 1 ml. de la disolucitn de
nitrate sédico ¥ repetir el ensayo para comprobsr si 8o agregé
suficiente acido sulfiirico 1a primera vez.

5.5. Observaziones.

Ests determinacién previe es indispensable para saber gué
mbtode hay que elegir para la determinecién del N {otal, salvo
qua se ueo el método comprensive,

56 Reforencias.
1. -Métede A. Q. A. C.» Edicién de 1670, nimero 2.048.

" 8lal.~-NITROGENO TOTAL
(Método de Kieldahl modiflcado paras mussiras gue ne contengan nitratos)

glay.1. Principio.

Transformar e} nitrégenc org&mco en sulfato amdénice, par
ebuliicién can SO, concentrado, ¥ separar por destilacisn el
conjunic de nitr6geng amoniacal as{ formado y &l que even-
tuelmente pudiera existir -en la muestra, recogiéndolo en un
exceso de acido wvelorado. El exceso de édcido se determina por
retorne con un &leali valorada en presencia de rajo de melilo.

Es aplicable a iodos los abonas gue no conisngan nitrato.

8{el.2. Muaterial y aparatos.

~afal2x Matraces Kjoldahl. -
6{a}.2.2. Aparatos de destilacisn.
8{a}.2.3. Vaszocs de 300 ml.
6{rl.2.4. Buretas de 25 ml.
6ia}.25. Probetas de 25 y 206 nl.
.8{a).3. Reactives. : I
8el.3.1. Oxido de mercuric o mercurio metalica, axento de N.

8(r}3.2. Sulianto potéasico o sédica anhidro, exenio de N.

£8{a).3.3. Acido sulfarico de 83 a 23 por 100, exento de N,

6(al.3.4. Disolucién de tiosuliato sodico o de sulfuro sddico:
80 g. de 5,0;Na, - SHYO en 1 litrg de agus o 40 g. de sulfure s6-
dico en 1 litro de agus,

2(al.3.5. Hidréxide addico s6lido o en disolucidn: 450 z. de
NaOH en agus, enfriar y enrasar a 1 litro. Debe tener de densi-
dad 1,38 0 mds.

€la).2.6. CGranalls de zinc.

8{a).3.7. Polva de zinc impalpabla

6la).2.82. Rojo de maetilo: Disolver T g, en 200 ml, de alcohol
8tal).3 8 Disclucidn de Acido sulfdrice o clorhidrice N/2, o

N/10 si la cantidad de N es pequedia.
6{a}3.10. Disolucién de spsa N/2 o N/10,

6{al.4. Procedimiento.

8(n).41. Desar de 0.7 a 2,2 g. de] shoro ¥ ponerlos en un ma-
traz Kjoldahl. Afiadir 0,7 g. dso éxido mercérice o 0,65 g. de mer-
curio metalico, 15 g. de sulfato patasice ¢ sédice aphidro ¥ 25 mk.
de sulfiirico concentrado. Si fuera necesario pesar mas de 2,2 g.,
afiadir 10 ml. de sulftrice por cada g. de muesira.

Colocar el matraz en posicién inclinade y calentar suave-
mente hasta que cese la formacion de espuma {para reducir
6sta puede afiadirse une peguefia cantidad de parafinal. Her-
vir vivamcnio hasta que la solucién se sclare v lusgo, por lo
menos, otres freinta minutes mds (dos horas para las muestras
que coniengan meteria orgdnical.

6{a).4.2. Enfriay, afladir con precaucién unos 200 ml, de
agua, volver a enfriar por debajo de 25° C, afiadlr 25 mi. de di-
solucién de tiosulfato ¥ mezclar para precipitar el Hg. Aifdadir
unos granules de Zn. para evitar vaporacién sdbita, inclinar el
matraz y abadir sln agitar la sose (25 g. sdlidos o suficiente di-
solucidn pars poner la reaccion muy elcalinel). La disclucién de
tiosulfato o sulfuro se puede mezclar con la disolucion de sosa
antes de atadirla sl matraz.

8in).4.3. Inmediataments coneciar el matraz al bulbo tenisn-
do sumergido ¢l extremo de la alargadera sn un vase que con-
tiene el Acido 0,5N e 0,IN, exactamente medidos, ¥ cineo & siete

gotas del indicador. Agitur el mairaz para mezclar el contenido
¥ calentar hasta gue destile tode ol amonisce (8l menos 150 mi.
de destilado).

8la) 4.4, Valorar ol exceso do 4cido con sosa de la misma nor;
malidad {A ml. de sosn),

Hacer un ensayc sn blanco (B mi de sosal

atn).5, Cdiculo.

(B-A} - 0%
% N m ————
P

P = peso, en g., de I& muestra,

A = volumen, en ml., de sosa 0,5N consumido cn ol analisia.

B = volumen, en ml., da sosa 0,5N consumide en el ansayo
en blanco.

sia).8. Observociones.

#{a).8.1. Ei S0OH; hay que afiadirio sicmpre scbre sl agua,

6{a).6.2. Usar protectcres de cara ¥y mancs {guantes, etc.}.

@(a).8.3. Las sales de Hg. son muy toxicas ¥ casi fodes solu-
bles en agua, Emplear proteccidén de piel vy vias respiratorias.

d{n).8.4. El Hg es peligroso en contacio con st amoniaco,
halégenos v alcalis. Los vaporsa son muy téxicoa ¥ acumuleti-
vos, 5i se derrama sobre superficies callentes es muy peligroso:
limpiarie rapidamente. Pars ayudar a la limpieza, espolvorear
sobre el Hg. azufre en polve, Cuando ge evapora hay que ha-
cerlo en campaneg de buen tiro.

6(a).8.5. Para impedir la conteminacion del medio, diluir el
liguido gue quede en los Kleldehl con agua 1 + 1, separanda por
filtracién les sales de Hg. insclubles que se reservan en un re-
cipiente apropiada.

6(a).8.86. Para le digestion, utilizar ‘Kisldehla de vidrio durg
moderadamento grueso y bien racoctdo de 500 a 800 mb. La prue-
ba del dispositive de calentamienio s& hace sjustandolo para
lievar 250 mt. de agua a 25° C a ebullicién fuerte en unos cinco
minutos o el tismpo gue especifigue o} método, Para probar log
calentadores se precelientan diez minutos si son de gas ¢ trein-
te minuios &l son sléctricos. Agregar tres o cuairo granallas
pars evitar sobrecalentamiento.

8{al?. Referencias.

1. +Métodos oficiales, A. O. A. C.» Edici6n 1870, niimeros 2.040
¥ 2.058,

8{b).-—NITROGENO TOTAL

(Método de Kleldahl moditicado pera® muestras que contlcoen nitratoal
8{bLL. Principio.

El nifrato nitra el Acitde salicilico sn presencia de écide sul--
firico concentrado. Posteriornents, el nitrégenoe del derivade nis
trato se reduce por el Zn. ¢ el ticsulfeto ¥ se prosigus como en
ol Kjeldehl pare muestras gque ko contengan nitratos,

No es aplicable a abonos liquidos o solidos gue iengan alia
relacitn Cl-/NOy—,

g{blz. Material ¥y aparatos.

Como en é{a).2.
8{h}.3. Reactivus.

6(h1.3.1. Acido salicilice ¥ los smpleados en 8(al.3.

a(bL4. Procedimienio,

&bl 4.1, Colocar de 0,7 a 2,2 g. de muesira en el mafraz de
digestidn v afadir 40 mi. de SO,H; qua contenga 2 g. de 4cide
salicflice. Agitar hasta mezclarlo completaments y dejar en re-
poso egitindolo de cuando en cuando durante treinta minutos
O ks,

8(b).4.2. Afadir 5 g. de S:OpNay - 5H;O 0 2 g. Zn, en polvo,
Agitar y dejar en reposc cinco minutos, Calentar con Hama pe-
guefia haste que cese }a formaciSn de espuraa. Retirar del fue-
go, shadir 0,7 g de HgQ o 0,65 g. de Hg, metdlico y 15 g. de
sulfato potasico o sédico anhidro, Hervir vivamente hasta gue
s gclare le disolucidn y luego trointa minutos més por lo me-
nos {dos horas sl la muestrs contienc materia organical.

8(bl,4.8, Continuar hasta ol final como en 8{a)42 y =i

.guientes,

8{bl.5. Referencias.

1. «Msétodos oficiales, A. ©, A, C» Edicion 1970, numere 2.052,
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8{cl.—NITROGEND TOTAL

(Método comprensival
&{ci.l. Principio. )

La reduccién del niirdgeno nftrico a amoniacal se hace por
ol cromo epn polve, prosiguiéndese como en el Kjeldaht para
musastras sin nitratos,

Es aplicable a todas las formas de nitrégenc.

f8ic).2. Materigl y aparalos
Como en B{a).2.

&(c).3. Reactivos.

8(c}.3.1. Cromc metal en polve que pase por un tamiz de
106 melias (0,148 mmmctros) exente de N,
6(c).3.2, Alundum. :

8{c}.3.3. Acide sulftrico diluide. Se agregen lentamente
625 mil. de SOH; a 300 ml de agua. Diluir a casi uwn litro
con sgus ¥y agitar, Enrasar cuando se enfria, Avitar prasencia
de amoniaco en la atmésfera.

8{c}.3.4, Disoclucién de tosulfato sédice o de sulfate pe-
tasico: 180 g. de S5.0.Na, 5H.Q disclver en agua y enrasar & un
litro, o 30 g. de SK; en un litro de agua.

6{c).5.6. Los indicados on #{a).3,

8lc)4. Procedimiento,

8lc).4.1. Pesar de 0.2 a 2 g, de la muestra {que contenga
una cantidad igual o menocr de 86 mg. de N. nitrico}, ponerics
en un Kijeldah! de 500 a 800 ml. ¥ agregar 1.2 g. de polve de
cromo, Agregar 35 ml. de agua, o a3l el problema as liguido,
completar hasta formar un volumen total de 35 ml. Dejar en
reposo durante diez minutos agitando en circule de cuando

en cuande suavemente pars disciver todos los nitraios. Agre-

gar § mb de CIH y dejar en reposc un tiempo fjue no dehe
ser Enferjor a treinia segundos nt superior a diez minutos,

" B(£).4.2. Poner el mairaz en un mechero precalentado con
uns energis calorifica suficiente para que lo haga hervir en
siete o siete minutos y medis. Después de calentar tres.mi-
mitos y medio, separar del calor y dejar enfriar. Agregar
232 g. de sulfaio potdsico, 1 g de HgQ y unos gréanulos ds
slundum, - Asacdir 40 ml, de S0OH, diluido (si ze dispone de
ventilacién adecuads se puaden agregar 25 ml. dea SOH; con-
centrade en lugar de diluido), 5i la materla orgénica, que
consume gren. cantidad de acide, eutedes de 1 g, agregar
adicionalmente : mi. de SOH; concenirado por cada 0,1 g, de
maleria organica en exceso.

8€c) 4.3, Colocar e] matraz en un Tnechero, precalentando
¥y olevar después la temperatura pars que- hierva em cinco
minutos {los mechercs precalentadcs reducen la formacién
de espuma en la mayor parte de las muestras),

Disminuir el calor si la espume ocupa una zoha Igual o
‘mayor de 2/3 del hulbo del mairaz, Regular ei calor hasta
que pase esta fase. Calentar en el citade mechers durente
cince minutes hasta gque los humos blancos y densos del sul-
firico aclaren el bulbo del matraz. La digestién es shora
complets para muesiras gue contiemen nitrégenoc amoniacal,
nitrice ¥ ureico. Para ofras muesteas, uagitar suavemente por
rotBeion v proseguir la digestitn durante sesenia minutos mis,

67c).44, Continuar hasta e] final como en 6{a) 432 ¥ si-
guientes.

8{¢c).5. Referencias.

1. =Matodos Oficiales A.Q.A.C.- Edicidn 1870, nameros 2.051,
2.053 ¥ 2.034.

7{al. ~NITRQGENO AMONIACAL
Métoda dal éxide do magnesiol

7al.1. Principio.

Transzformar e] nitrégeno amonlacal cn amonface por la
accion de MgQ [no carhonatadc}, Desiilar o] amoniaco schre
ur volumen conocido de SOH; Nf2 y valorar 8l exceso de
écmcl. por retorno con NaOH N-/2 en presencia de rojo de
metilo,

Apllcable & todos los abonos, inchiso }os compuestos en
les cuales el nitrdgeno se encuenire sélo como sal amémca
a mezclads con'nitratos,

Na es aplicable a los abonos que contengan urea, cianamida
¥ Otros compuestss organicos nitrogenados.

Hal2  Material ¥ anaratos.
Como en 6(a).2, excepto matrar Kjeidahl,

76a)3. Aeactivos.
MgQ {libre de cerbonate magnésicol.

7{n).3.1,

T{n}.3.2. NaCH Ns2.

?{m). 2.3, SO|H3 Ns2,

7{a).3.4. HRolo de matilo Un g. en 20¢ ml. de aicohot

7{al.4. Procedimienio.

7{a).4.1, Colocar de 0,7 & 3.8 g de la muestra, segan e]
contenlde de amoniaco, en un matraz de destilacion con unos
200 mi. de agua ¥ 2 g. o més de MgQO. Conectar el matraz
a un refrigerante mediante un bulbo de seguridad.

7{a).4.2, Destilar unos 100 mi. de lquide y recoger en un
vaso conteniendo unos 30 ml, de sulfirico N/2 y unas gotas
de rolo de metilo. Valorar el excess de sulfirico N/2 mediante
s058 N/2 (A ml. de sosa). Hacer un ensayo en blanco (B ml. de
susal.

?(aJ.,s. Cdleulo,

Comeo en 6{a) 5.

talé. Referencias.

1. =Métodos de analisis A.O.AC.a Edlcién 1970, namero 2.057,

T —NITROUGEND AMONIACAL
iMétodo del formaldehido)

7(bLl. . Principio.
+

El catién NH, reacciona con el formol originando urotropinas
¥ dejando en llheriad los acidos de la sal, gue se valoran.

Es necesaric que l4 disclucidn de la muesira sea neuifrs
respacte al rojo de metilo v que no existan maerias sdlidas
que puedan resccionar con los Acidos liberados.

Es aplicable al nitrale amonico y al sulfate amonice, Pueds
utilizarse en presencia de urea,

€2, Material v aparatos.

7(b}.21. Matraces aforados de 250 & 500 mil.

7th) 2.2, Vasos de 300 ml,

7th).2.3. Buretas de 25 ml.

Ttb).2.4. Probetas de 200 ml.

7¢br3, Reaociivos.

7(b).3.1. Formaldehide al 37 por 100.

7(b}.3.2. NaOH N/2.

7{h).2.3. Fenolftaleinn (dlsoiucmn alcohdlica &l I por 10Dk
7{b).3.4. Rojo de metilo (disolueldn alephslics al 0,1 por 1003,
7(b)4. Procedimiento.

7(b) 4.1, Pesar exactamente una cantidad proxima a 7 6 14
gramos de ia muestra y diluir a 250 m!. o a 500 ml. Pipetar
25 6 50 ml. en un erlenmayer y miadir 1 ml, ds formaldehido
por cada 0! g de muesira en la alicuoia. Diluir & unos
208 ml, y de]ar en reposo cinco minutos,

7(bl.4.2. Valorar con una solucion de NaDH N/2 en pre-
sencla de cinco gotas de fenciftaleina.

Tk} 4.3, Hecer un ensayo en blance con el fermeldehideo ¥
la fenotitalefna.

T{b}.4.4, Noutralizar una alicutofa del problema, igual &
la usade en ls deformacién, con NaOH N/a on presencia del
rojc de metilo,

7(0).3.  Cdleulo,

) M—IA+B 0T
%N =

P

M = ml. de NaOH N/z gastados en 7(b}.4.2.
A = ml de NaOH M/2 gastados en 7(b).4.3,
B = ml. de NaOH N/2 gastados en 7(b).4.4.
P = peso de Ia muesira contenida en la alicucta, en g.

7ib).6. Observaciones.

Es necesario neufralizar el formaldehido y el problema en
glicuctes distintes a las de la determinacién, aungue igua.!es
en volumen, parg evitar Ia mezcla de indicadores.

7ib}.7.
1. sMétodos de analisie A.0.A.C.» Edicidn 1970, namero 2.068.

Referencias.
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B—NITROCEND AMOUNIACAL ¥ MNITRICO COMJUNTAMENTE
(Matodoe de Devardal

8.1. Principio,

El nitrogeno nitrico se reduce a amoniacel por el hidrégenc
desprendido al! reaccionar la aleacidn de Devarda (Al-Cu-Zn,
45/50/5) en medio fusertemente alcalino, Destilar el smcopiace
formade y el ya existente en la disclucién, recogiéndole en
un excese de 4Acldo y velorando por retorno.

Es aplicable a los abonos en que se exlja el mitrégeno nitrice
¥ amoniacal, pero no es aplicable en presencia de materia
organica, cianamide de calcio y urea.

8.2 Materiol y aparaics.
Como en 6(a).2, excepio el matraz Kjoldahl.

8.3. Reactivos.

8.3.1. Aleacién de Devarda.

8.3.2, Disclucién concentrade de NaOH (42 por 100 em pesol,
8.3.3. Disolucién de SOH, N/2.

8.3.4. Disciucién de NaOH N/2.

8.4.5. Rojo do mestilo {disolocion alcohdiica al 0,1 por 1002.

8.4. Procedimiento.

8.4.1. Pesar 0,35 a 0,5 g. de muesira y ponerlos en un matraz
de €00 & 700 ml. Afiadir 300 mi, de sgua, 3 g. de aleacidn de
Devarda ¥ 5 mi. de la disolucién concentrada da sosa, des-
pacio y por las paredes para que no e mezcle conm e] resto.

8.4.2, Conectar con el aparato de destilacidn, toniendo in-
troducido el exiremo de la alargadera en un vaso gue contiene
30 ml, de SOH; N/2. Agitar e] matraz y calentar suavemente
al principio v luego en una proporcitn gue produzca 250 ml. de
destilede en una hora.

B.4.3. Una vez .isstilado fodo el awmoniace valerar el oxceso
de SO.Hg N/2 con spsa N/2 en prezencie de rojo de matiln
{A ml. de sosa). Hacer un enseye en hlancs (B ml de sosal.

8.5, Cdleulo.
Como an Bla).5.
848, Obsgervacionss.

Si se desea conccer separadamente el nitrdgeno nitrite una
vez determinados los des juntos, determminar el nitrégenc amao-
niacal por ol métode del ¢xide de megnesic y la diferencia
gora ol nitrégenc nitrico.

8.7. Referenciag.
1. «Métodos de anélisis A.O.A.C.~ Edicién 1978, numero 2.080.

# —NITROGENG KITRICO
{(Mdtode de Robertsond

9.1. Principio.

Determinar el N total v el- N insuluble en sgua, La di-
fersncie entrc ambos ez el N soluble.

En la disolucién de N soluble aliminar el N nitrico al
estade de c¢xide nitrico por medio de sulfate ferross. Una
vez oliminado, determinar el N total en el residuo vy la di-
ferencian entre el N eoluble y este uliimo es el N nitrice.

Aplicable en presoncia de clanamide calcice y urea.

9.2, Materigl ¥ aparatos,
Como oo 8(a) 2,
9.3. Reactivos.

SOFa - TH0O.
Como en 6{a) 3.

8.3.1.
9.3.2,

9.4. Procedimiento.

9.4.1. Modalidad A: Caso general en gque es necesario de-
terminar el N inscluble en agua.

Determinar sf N total por ol métedo Kicldahl pera mues-
tras con nitratos, o por o método comprensivo,

§4.2. Separar y determirar sl N insctuble en agua por
el método correspondiente,

8.4.3. En la disclucion obienides en 9.4.2 ellminar el N af-
trico v determinar el N restante.

Para ello, colocar el filtrade procedenie del apartado en-

terlor en un matraz Kieldehl de 500 ml, y abadir 2 g de

SOFe - THO ¥ 20 inl, de SO, fsi el N total =8 mayor del
§ por 100, poner 5 g. de SQ.Fe - THOl,

" 4.4, Fonerle a ie llama hasta evaporar el agua y aparezcan
bumos blancos. Continuar la digestién por lo menos diez minu-
ics mas para expulsar fodo ei N nitrico. Si se producsauna fuer-
te vaporizecién, asadir 10 ¢ 15 periag de vidrio.

,B.4.5. Agregar 0,85 g. de Hg. o 0,7 de HgQ, y continuar Is .
digestién hesta que toda la matsria crganica se haya oxidado.
Enfriar, diluir v continuar como en 8{a).4.2 y aiguientes.
9.48. Modalidad B: Modificacién de Jones para el caso en
que no hace felis determinar et N inscluble an agua por aar
tode 61 seluble, ]
Determinar sl N totel por i métode Kjeldah! para musesiras
con nitretos o por &l método comprensive, :

9.4.7. Eliminar el N ailtrice y determinar ¢l N restente.

Para elic pesar 0,5 g. del problemae, colocarlos en un matraz
Kieldahl de 500 ml., afiadir 50 ml. de agua y agitar suavemsnte.

Agragar 2 g. de SO Fe - 7HO ¥ 20 m!. de 50,H,;, continuando
como en 9.44 ¥ 9.4.5.

9.5. Cdleulo.

Modatidad A:

N total — N insclubie = N soluble,
N soluble — N chtenido on 945 = N nitrice.

Modalidad B:

N total antes de eitminar el N nitrico menos N {otal des-
pués de su eliminacion = N nitrico.

2.8, Referencins. _
1. «Método A. O. A. C.» Edicién 1870, nvimeros 2.081 y 2.082,

10(e).—-NITROGENO UREICO
(Método del xanthidrol)

i0fal.l. Principio. )

La urea .o preclpita con el xanthidrol formando dizantilurea.
Después desecar y pesar et precipiiado. )

También se precipita e] biuret, pero la cantidad existente es
goneralmenta muy débil con relacién a la de la ures, por lo que
no tiene importancia en la determinacién.

Aplicable a totos los abonos gque contengan una cantldad- doe
uresa correspondiente u un contenido de nlirégens superior al
3 por 100.

10¢a).2. Moterial ¥ aparatas.

10(a).2.1. Crisol de Gooch, con membrana filtrants de vidrio.
porosidad nlmero 4 (5-15 micras ds dlametro}

10(a).2.2, Frasce de um lifro.
10(a}.2.3. Agitador rotativo.
10{a).2.4. Matraz aforado de 500 ml

10(a).2.5. Pipeta de 25 ml.
10(a) 2.8, Vaso de 100 ml.
10{a).3. Reactivos.

10{a).3.1. Acido acético glacial.

-10(a).3.2. Disolucién de xanthidrol: Preparar una solucién de
¥anthidrol puro en efanol o metano! al 5 por 00 p/v,

10(a).3.3. Etanol de 88 por 108,

10{a).3.4, Acido mcético {1 4 1)
cigl con un volumen igual de agua.

10{a).3.5. Acido sulfitrico € 4+ 50): Agregar un volumen de
&cido sulfiirica concentrado e 50 velumenes de agua.

Diluir e! acido acético gla-

W0iay.4. Procedimiento.

10(a)4.1. Pesar 10 g. de '8 muesira con la sproximacion de
1 mg., trituraria finamente en un mortero pequefio con nlgunos
mililitros de agus, transfiriendo el contenido a un frasco de un
litro con 400 ml. de &cido sulfurice diluido. Agitar sn up agita-
dor rotafivo & 10 vueltas por minute dursnte dos boras a una
temperatura de 20° £ 5°C, filtrar sobre pape] sim cenlzas seco,
recogiendo el filtrado en un matraz aforaco de 300 ml, Lavar
tres veces el residuo no disueito por decantacidn y el filtro dos
veces con agua. Enrasar hasta la marcs ¥ agitar. )

10(a).4.2. Medir una parte alicucta de la disolucidén (v. miJd
que no contenga mas de 20 mg de ursa, colocarlog en un veso
de 100 mi. ¥y sgregar 46 mi. de Acido mcétice giacial. Agitar du-
rante un minuto coa un agitador de vidrio. 5i se forma un pre-
cipitadn se deja Bl vaso en reposc durante cinco minutos filtran-
do el contenide Tirar el precipitade después de habher lavade el
filtro con unas gotes de acido acética diluido. Agregar el Iiguido
del lavado al filtrado para proseguir el andlisis. )
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10{a).4.3. Agregar, goia & gota, 10 ml. de la disclucidn gde
xanthidrol, agitendo sin detensrse con un agitedor de vidrio.
Dejar reposer hasta gue se forme el precipitado v agitar uno o
dos minutos con e agitador, dejando despuds reposar durants
hore ¥ media. : :

10{a).4.4. Fiitrar el contenido del vaso scbre un crisol con
membrana [iitrante de vidrio, previamenie desecado & 120°C. 7
tarado, No debe emplearse 1345 que un ligero vacio, lavando
tres veces cada ver con 5 ml de etancl, sia tratar de- eliminar
completamente ol Acido mcétice. Desecar en Ia estufe a 130°C
durante una hore, La temperatura no debs peasar de 145° C. De-
iar enfriar en un desecador y pesar.

10ta).5. Cdlculo.
. m
Porcentaje de nitrdégeno ureico = 33,5 ¥ ———
L . v

m — peso del precipitado, en g.
v = volumen de la parte alicuota tomada, ¢n m!.

10{a) 6. Referencias.
1. «Meétodo de la O, C. D. E» Edicidn 1961, nimere 8,

Wi —NITROGENG UREICO
tMétodo de p-dimetilaminobenzaldehidoel

1Hhl.1. Principio,

La urea disuelta en agua sc combina con el p-dimetilamino-
benzaldehido en presencia de 4cide clorhidrice, dando un com-
pueste soluble amarillo-verde. Medir la absorcion de la luz para
esta disclucién a 420 nm. 51 existsn sustancias perturbadoras
coloreadas ¥ organicas. se las elunina por medio de carbén acti-

-vado v de las disoluciones Carrez, i ’

Es eplicable a todos los abonos que contongan una cantidad
de urea correspondisnte a un contenido de nitrégene inferiar
af 3 por 100,

m'ua).a Material ¥ aparatos.

1¢{b).2.1. Metraz aforado de 500 mi.

16(b}2.2. Agitador roialivo.

1{b)l.2.3. Pipeta de 5 m). : :
10iblL24. Un especirofotémetrn ¢ un absorcidmetro que per-

niita la absorcién de la luz a2 420 nm. con una célula de 2 a4 3
centimetros de espesor.
10(h}.3. Reactivoa,

10{b).3.1. Urea. Calidad para amﬂisis.
10(b).3.2. Disolucién de p dimetilaminobenzaldehide: Disolver
1.8 g. de esta sustancia en 100 mi. de etanocl de 86 por 100, agre-

gando 10 ml. de acido clorhidrico concentrado de densidad 1,19,

10(b).33. Carhén activado (officinal),

19(b}3.4. Disolucién de Carrez I (acstato de cinel: Disolver
en agua 23,8 g. de (C:HyOu)y Zn. 3H;O, o bien. 22 g, del dihidrato
(CH0), Zn, 2H,0, egregando 3 g. de 4cido ncetice y comple-
tando g 160 ml. con agua.

109).3.5. Disolucién de Carrez I (ferrocianuro potasice): Di-
.solver en agua 10,6 g. de Fe (CNEK, diluyendo a 100 mi.

10{hl4. Procedimienio.

10(bl4.1. Pesar une muestra gque no contenga imds de 40 mg.
do urea {con preferencin 1 g.} con la aproximacién de 0,2 mg. Po-

nerls en un matraz aforade a 500 mi con-400 a 150 ml. de agua. |

S1 e necesarlo, agregar 1 g. do carbén activado, § ml. de diso-
luciér de Carrez I y 5 ml, de dischucién de Carrez II. Agitar
durante treinta minutos en un agitador rotativo. Enrasar. ho-
mogeneizer y filivar.

10tb)4.2. Tomar con pipeta 5 ml. exactos del filtrads limpio
a incolore, poniéndolos en un tubo de ensayo limpio y seco, o
51 conviene mejor, en una célula tubular del absorciémetrs.
Agregar con una plpeta 5 ml exactos de la disoluclén de p-di-
metilaminobenzaldehido, Mezcler vy mantener e! tubo en bafio
Maria & 20° C durante guince minutos.

10 .4.3. Tratar exactuments de la misma forma partes ali-
cuotas de 5 ml. de la dischicion vaeiorada de urea que contiene,
respectivaments 0, 100, 200, 300, 400 pg. de urea en 5 ml. Medir
la absorcion de la luz (absorbancia) pur estas discluciones a
42¢ nm. comparandolas con la que no tienc urea,

10€).5. Cdlculo.

La comprracién de las medidas de absorcidn permite ealoular
la cantided de urea contonida en ios § ml. de Ia disolucién gue
se analiza. Ei porcentaje de urea en la muesira sari:

g de vren en la olicnola de 3 mi,

10¢ x peso de la muoestrs {en g.)

El porcentaje de nitrogeno de la ures en la muestra se obtiene
multiplicando sste rosultado por 6,46654.

1HbBI.6, Obsgervaciones.

10{b}.8.1. La dlsolucién de p-dimetilaminobenzaldehido no se
conserva mas de dos semanas.

10(b!8.2. "Todas las medidas de absorcién de la luz deben ha-
cerse a la misma temperstura,

10{h).6.3. La presencia de grandes cantidedes de hidrazina ¥
dé semicarbacida perturban la dosificacidn,

10{b}.6.4. Las disoluciones utiilzades para las medidas de ab-
sorcién de luz deben ser perfectamente limpidas.

10(b} 8.5, El método se aplica a todos los abonos, gracias a la
eliminacidn, por medio del carbén actlvado y de lass disolucio-
nes de Cerrez, de las sustancizs que perturban por su color o
por oira ceuse. ’ .

1oibLY. Referemiﬁs.
1. «Métedos de la O. C., D, E,- Ediclon 1981, numero §.

1010).—NITROGENG UREICO
{(Métode de ia nressal

100c).t. Principlo.

Agregar ureasa nsutra a la disolucién neutra del fertilizante,
de la gue se han sliminado los fosfatos y los compuestos solu-
- bles de esicio, valorando el carbonato amdnico nrofucido v de-
duciend-: de esta valoracién el nitrégeno ureico.
Ez aplicable a todos los fertilizanies que conliencn uresa.

ick2, Material v aporatos.

C10ie) 2.1,
100c 2.2,
101c1.2.3,
10(c).2.4.
10(ci.2.5.

Vasgoes ds 200 mil

Matraz aforado de 300 ml.
Papel Whatman namerc 12,
Erlenmeyer de 2506 ml,
Buretas de 23 ml,

16lch.3. Reactives.

16().3.1. Disolucién neutra de uressa: Utilizar disolucidn
dea ureasa comercial al 1 por ¥00. Disolver 1 g. de ursusa en pol-
vo de agus ¥y enrasar a 100 ml, con agus. Tomar 10 ml, deo Ia
disolucidén, ponerlos en un erlenmeyer de 250 ml., dilnir con
50 ml, de mgua y afiadir cuatro gotas de plrpura ds metio,
Agregar CIH N/10 hasta color pirpura rolize y despuss valorar
eh vetorno con NaOH N/10 hasta color verde. De la diferencio
en mi. se calcula la cantided de C1H N/16 reguerida para neu-
tralizar los 80 ml. restantes [corrientemente, unos 2 6 3 ml, para
log 100). Agregar esta cantidad de 4cido y agitar bien. )

Comprobar I actividad enzimatica de Ia ureasa -periédica-
mente, :

i0fc) .3.2. CIH N/10.

10{c3.3.9. NaCH N-/i0.

10(63.3.4. Disclucién de purpura de metile (digsolucidén alco-
hética al 0,1 por 100). :

10€c) 3.5, CIH 5N

10{c).3.8. Disolucién saturada de Ba (QH),.

10{c).3.7. Disolucién de COyNa; al 10 por 100.

0{c)4. Procedimiento.

19(c)4.1. Pesar 16 £ 0,61 g. de muestra, colocarla en un papel
de filtre Whatiman namern 12 de 15 cm. de didanetro ¥ lavar por
arrastre con wnos 30¢ ml. de sgua en un matraz alorede de 500
mililliros. Ahadir de 75 & 100 ml. de disolucién saturada de
Ba tOH), para precipitar les fosfatos, dejar sedimentar y probar
con unas gotas de Ba {OH), sl te precipitacién fue completa.
10(c).4.2. Afiadir 20 ml. de disolucion de carbonato s6dico al
10 por 100 para precipitar ¢l exceso de Ba y cualguior sal de Ca
scluble. Pejar sedimentar y ensayar si la precipifacisn fue com-
pleta, ) :
10{ct 4.3, Enrasar & 500 m!, agltar, filtrar por papel What-
man nimero 12 ¥ transferir una alicucta ds 50 ml, {equivalents
a1l g dela muestra) a un erienmeyer de 250 ml. Afadir uns o
dos gotac de plurpura de metilo, Neutralizar con CIH 2N y afia-
dir 2 & 3 gotas en exceso. Neutralizar Ja disolucicn con sosa N/10
hasta el primer camblo de color del indicadar,
10fch.4.4. Anadir 20 ml, de disclucidn neutra de ureasa. Tapar
+o] matraz gon tapén de goma y dejar en reposc duranie una
hors & 20-25° C. Enfriar ¢l matraz en meezcla de hielo y agua ¥
velorar inmediatamente con CIH N/10 haste color pGrpura coms-
pleto. Luego ahadic unos 5 ml en exceso, Anotar sl wolumen
tote] afiadido ¥ valorar por retorno el €1H en sxvesg con NaOH
N/10 hasia punto final neutro.
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10¢c}.5. Cdiculo,

. {ml. de CIH N/10 — m!. de NaOH N-10) 0,14
% N ureico =

P
F = peso de la muesira conienida en la alicuots, en g.
10 8. Observaciones.

10(¢).8.1. Cuando se trate de disoluciones coloresdas, puede
nacerse la valoracién con pH-metro.

iptcl.8.2, En lugar de tomar las cantidades indicadas en
10ic) 4.i s5p puede pesar 5 g. de ln muesira y uiilizar yo ma-
traz de 1.000 ml. Asi, al tomar une mlicuota de 3¢ m]., aun
cuando et abono ses muy rico en urea, son suficlent,es 20 ml ds
disclucidn de ureasa para hldrolizarla

infel?. Reférencias.

1. <Msiodos A.O.A.C.» Edicién iB’i’O, numeros 2.070 y 2,071

11,—BIURET
iMutode colorimétrico!

11.1. Principio.

El método estd basado en la formacién de un complejo
entre el biuret y el suifato de cobre en mediu aleaiine. Este
compleja pueda dosificarse midiendo el cclor por medig de
un colorimetrn o espectrofotémetrs, comparande con patrones.

Es aplicable a la urea y a los fertilizantes gue la contengsan.

11.2, Material vy aparatos.'

11.2.1. Matraces de 106 ml.
11.2.2. Pipetas de 5 ml,
11.2.3. Colorimetra ¢ sspectrofotdmetro,

11.3. Retctivos.

11,3.1. Disslucién alcaling de tartrate. Disclver 40 g, de
NaOH er 500 :al. de agua, enfriar, afiadir 50 g, de C;HO; NaK,
4H,O y diluir hasta un litro. Dejfar en rsposo un dia antes de
USATISE.

11.3.2. Disolucién de sulfato de cobre: Disolver 15 E. de
S5C;Cu - 5H.O en agua libre de CO, ¥ diluir a un litro.

11 3.5. Displucién patrén de biuret {1 mg/mbL}: Disolver
100 mg. de biurst de calidad reactivo en agua llbre de Cs ¥
diluir haste 100 ml. Hey que propararla la vispers pergue &8
disuelve mal.

11.3.4, Hesina de cambic idnico; Llepar una bureta de
50 mi. con una coiumna de 30 cm. de resina Amberlite IR 120 (H)
sobre taco de lana de vidric, Regemerar la columna después
de cada uso, haciendo paesar 100 ml. de SOH; {1 -8 o CIH
{1 + 4} a través de la columna en una preporcién aproximada
de 5 mil. por minuto y luego lavar con agus hasta que el pH
del efluenis sea mayor que 8.

11.4. Procedimiento,

11 4.1. Preparacién de la curve petrdn: Transferir una se-
rie de alicuotas de 2 a 8 ml, de disclucién patrom do biuret
a matraces de 168 ml,

1142 Ajustar 8l volumen hasta unos 50 ml, con agua H-
bre de CO; afadir una gota de rojo de metilo y neutralizar
com SOH; N/10¢ hasta color rosa, Afadir agitande 20 mi, de
disolucién slcalina de tartrato y luego 26 ml.
de sulfais de cohre. Diluir hasta volumen, agitar sacudiende
diez segundos y colocar en befio de agua a 30" + 5 C, durante
gquince minutos, También preparar umn ensayae en blanco.

Determinar la absorbancia de cada disotucién por compa-
racidn ton el ensayo en hlanco a 355 nm. {(tambidn resulta
satisfactorio un colorimetro cen filire de 500 & 57¢ nm.), con
cubeta de 2 a 4 cm. Dibujar le curva pairdn representando la
ahbsorbancia irente a los mg. de biuret de cada slicucts,

11.4.3. En urea: Agitar contihuaments 2 g § g de muestra

en 160 mi. de agua, a unos 50° C. durante treinta rinutos.

Filirar y lavar en matraz de 230 ml. y enrassr. Pipeiear una
alfcucta de 25 ml. a un matraz de 160 ml. y continuar como
en 1t42

11,44, En mezcias de ferti!izsnteﬁ: Agitar continuamente
10 & 20 g. de mueatra en 150 ml. de agua, & unos 50 C., duran-
te treinia minutos, Filtrar y lavar en un matraz aforado de
250 ral. enrasado, Transferir una alicucta de 25 mi, a I
columna de resina y aiustar el caudal & 4 6 5 mi, por minuto.
Recoger el eluido en un vase de 100 mb. Cuandp el nivel del
liguido llege a la parte superior de la columna do resina,
lavar con dos porciones de 25 mi. de agua. Al sluido y al

de disélucién -

lquide de lavado afadir dos geias de rojo de metilo y luego
NaOH N hasta color amarllle, Adadir SOH; N/10 hasta e
momente justo en que la disolucidn vire a color rosa, irans-
firiéndole & un matraz afcrado de 100 ml, y enrasado con
agua libre de COs Pipetesr uns alicucta de 50 mi. & un ma-
traz aforado de 100 ml, y continuar comso en 11.4.2,

1.5, Cajculo.

Determinar en la curve pairén, & paréiir de la absorbancia
leida, los mg. de biuret contenides em la &l£cuola Log por-
centajos de biuret correspondientes son:

11.5.1. " En urea:
mg. do biuret en la alicuota
biuret % =
peso de la muesita en g,
11.5.2. En mezclas fertilizantes: )
2 w mg, de biuret en la alicuota
biurat % =

pusg de mueﬁt.rﬁ. en g.
1i.8. Heferenecias.

1. -Métodes de andlisis de & A. O. A, C.» Edicidn 1970, na-
meros 2073, 2.074 ¥ 2,075,

12 ~NITRQGENG CIANAMIDICO
12.1.  Principio.

Precipitar la clanamida como cianamida de plata y detsr-
minar el nitrégeno en el precipitade por el método Kjeldahl.

Aplicable & todos los abonos, incividos fos abonos com-
puestos, que contengen nlirdgeno en cualquier forma.

T 12.2. Material v Gparglos,

Matraces aforadoes de Stchmann de un Hiro.
El resto como 8{a).2.

12.2.1,
12.2.2.

12.3. Regctivos.

12,2.1. Acido acélico glacial, celidad para andlisis.
12.3.2. Amoniaco (10 por 100 en pess, o0 seq, 56 N, den-
sidad 0,98).

12.3.3. Disclucion de avelato de plals: D:soiver 100 g. da
acelato de plata en la disolucitm de amoniaco =zl 10 por 100 ¥
complatar a un litro con agus,

12.2.4, El resto como en 6ia) 3.

12.4. Procedimiento.,

1241, Pesar de 4,8 g 51 g. de ia muestrs preparada para
andlisis, colocandolos en un matraz siorado de Sichmann de
un litro. Agregar 400 ml. de agua y 15 ml, de acide acético
giacial. Agilar en un agitador rotative durents una hore &
30 & 40 vueltas por minutoe, Filtrar en un matraz aforade de us
litro, Lavar el residuo insoluble con un poco de agua v volverlo
ai matraz eforade de Sighmann. Agregar otres 400 ml de
agua y 15 ml de 4cido acétice glacial agitando durants une
hora. Filtrar sobre el mismo filire que para la primera fil-
tracién, lavande sl filtro y el residuo con unm poco de egus.
Agregar el filtrado y el agua de lavade al primer filtrada ¥
completar g un litro,

El filirado debe ser analizade inmediatamente después de
su preparaciin.

12.4.2. Tomar con pipeta 50 ml. del filtrado poniéndoclos en
un vaso de 250 ml, y agregar amoniacce al 10 por 1% hasta
reaccion débilmente alcalina, Agregar 15 ml de disolucién ca-
liente de acetato deé plata para precipiiar la clapamida de
plata amarilla.

12.4.3. Filtrar y lavar el praclpitado con agua destilada fria,
hasta que e:sié completamente cxentc de amonfaco. Poner el
filtra ¥ el precipitudo en un matraz Kisidahl y determinar el
nitrégene coma sn el méiodo Kjeldahl para muestrag sln ni-
tratos. .

5. Cdleulo.
. (B—A)ola
N% = ————
F
A = ml., de NaOH N/10 consumides ¢n el analisis,

B = mi,, de NaUH Nsi2 consumidos en un cnsayo en hlanco.
. P = peso de lu muesirs conterida en ia alicucta, en g.



12.8, Obgervaciones.

Como & cantidad de nitrégeno gue se va a dosificar es débil,
utilizar acide sulftrico N/19 y disolucién de hidréxido addico
N/10 para dosificar el amoniace destilado.

12.7. Referencios.
1. Métodos de la O, C. [
13.~NITROGENQ INSOLUBLE EN AGUA

Principio.

E.» Edicion 1861, nihmero 10

13.3,

Separar en un filiro la parte de abono gue no se solubiliza en
ague ¥ determinar an elle ot N total.

Aplicar cuando se pide separadamenic ¢l N solubie v el inso-
luble, como en los abones y enmiendas Orgamicos,

13.2. Muaterial y apcerotos.
Como en 8(a).2.

13.3. Reactivos.

1331, Alcohol, elanel del B5 por 100.

13.3.2. E} resto como en 8lal3

13.4. Provedimiento,

13.4.1. Pesar 2,5 g. de la muestra y colocar en un erienmeyer

de 80 ml. humedeciéndolo con alcohol, Anadir 20 ml de agua
¥ esperar quince minuios agitando de cuande en cuando.

Filtrar decantando por un filtro Whatman nimere 2, de 12
ecentimetiros de didmetre.

Lavar custre ¢ cihco voces con agun & la temperaturs am-
biente (20-25° C} v decantar.

Finalmente, pasar todo el restduo al filtre.

13.4.2. Hecoger el filire con el residue, Introducirie en um
matrar Kjaldahl v detorminar en ello el ™7 total como en el mé-
todo Kjeldahl para muestras sin nitratos.

13.5. Caleulo.

Como en 8{a}.5.

i3.4. Referencias.

1 -Método A O A. C.», nomero 2.004.
M-NITROGENO OHGANICO

141 Principio.

Este métode es muy semejante al de Roberison, salve gque
al final se determinen tambhién el N amonlacsl v .8l N ureice
para deducirles, junts con el N nitrice, del N total.

14.2. Material y aparatos,
Como en 8{a).2.
Reactivos.

Como sx 6(2),3, T(h).3, 8.3 ¥ 10€c).3, el método del formaldehi—
do, el método de Robertson v el método de la ureasa,

14.3.

1d.4. Procedimiento.

14.4.1. Determinar ef N total por el métado Kjeldahl para
mirestras con nitratos o por el metndo comprensivo.

14.4.2, Scparar y determinar ¢ N insoluble en agua por e}
método correspondlente,

14.4.3. En sendas porciones del filirado procedente del apar-
tedo anterior, determinar ¢l N nftrico ipor o! métede de Robert-

son), el N emoniacal (por el método del fornmldehido) v el
N ureico (por e} método de la ureasal,

14.5. Cdlculo.

Norganice = I + T— (I + N + &4 + LI}

T = N total,

I = N insocluble

N = N nitrico.

A = N amoniacal

U = } ursico

6 Rcferencms

1 -Métodns de la A. 0. A, C.». Ediclén 1970, nimeros 2,051
¥ slguionia,

80 4 enoro 1977

B. O. del £.—Nfim. 3

15— FOSFORO TOTAL
15.5. Principio.

Tratar el aborc con un Acido fuerte para scjubilizar el fos
forico ¥ precipliter con acide citromolibdice y guinoleinw, reco-
giendo y pesando el precipitade amarillo de fosfumolibdato de

quinclefna, del que s¢ duduce el contenide en PO,

Se puede precipitar con un reactivo finico denominado gqui-
mnciaco, gue conliene el Acido melibdico citrico y 1a quino-
lafna,

Es aplicable a tedos los abonos en que se precise determinar
I- gqus se denomina fosforico total, iales como fesfzios de roca,
escorias de desfosforacion y abones organicos, .

16.2. Material ¥y aparatos.

15.2.1. Erlemnmeyer de 300 mil. ¥ matraces aforados.

15.2.2, Vasos de 250 mi.

15.2.3. Pipetas de 10 ml. -

15.2.4. Buretas de 25 ml. )

1525 Vasos filirentes G-4 con poros da § & 15 niicras de
tigmetro.

15.2,8. Tromps de vacio.

15.2%7. Papet de fibra de vidrig.

15.3. FRegetivos.

15.3.1. NOsH concenirado.

15.3.2. CIH cencentrado.

15.3.4. Nitraio sddice o putasico,

15.3.4. CIO,H de 70-72 por 100.

15.3.5. Bromato potasico al 0,5 por 100. '

15.3.8. Resactivo écido molibdice-citrice: Disolver con agita-

citn 5¢ g. de anhidride molibdico (MoOy) 103 por 100 v 12 g. de
NaCH en 00 ml. de sgua callente y enfriar.

Disolver 80 g. de &cido citrico en una mezcla de 140 ml. de
CIH y 200 ml. de agua y eofriar. Afadir gradualmente la diso-
lucién melibdica a la citriea, agitando, Enfriar, filtrar y diluir
& un litro. (La disoluclidén puede ser verde o azul, sl color se
inteusifica por exposicidn & la luz.} Si es necesario afadir gota
s gota disglucién de bromato potasico sl 0,5 per 100 hasta gue el
color verds so vuelva palide. Guerdsr en frasco de polietileno
en la oscuridad
"~ 1337, Disolucién de quinoleina: Dispiver 80 mil. de quino-
leina sintética en ung mezcla de 80 mi. de CIH y 300 ml. de agua,
egitando. Enfriar, diluir a un ltro y filtrar. Guardar en frasco
de polietileno.

13.3.8. Reactivo guimociace: Disolver 70 g. de moilbdato 8-
dico dihidratade en 150 ml. de agua. Disclver 80 g. de acido
citrico en uns mezcla de 8% ml. de NOH v 150 ml. de agua ¥
enfriar. Afiedir graduaimente la disolucidén molitdica & ls oltri-
co-nitrica, agxtando.

Disolver & ml. de guinoleina eintética en une mezcla de
35 ml. de NO;H ¥ 100 mil, de sgua. Afadir gradusalmente esta
disolucién r la molibdicocitriconitrica, mezclande y dejando en
repose veinticuatro heras. Filtrar, afiadir 280 ml. de acetona,
diluir & un litro de agua y mezclarle. Guardar en frascos de
polictileno.

15.4. Procedimiento.

15.4.1. Praparacién de la disolucidn.

Tratar un gramo de la muestra como en 3, {1, (JIB o 1V}

segia la clase de abono:

{1} Adecusdo para muesiras que contengan pequefas can-
tidades de materia argéanica.

Tratar el grama de musstra con 30 ri}. de NOH v 2 a 5 mi. de
CIH y hervir hasta destruir la materia organica (unps treinta
minutos para fertilizantes liquidos y suspénsionss).

{i) Adecuado para fertilizantes que contengan mucho fos-
fato de hierro o aluminio o pare escoriss basicas. Disolver el
gramo de muestra en 15 a 30 mi, de CIH ¥ 3 a 10 ml. de NO;H.

(1) Generalmente aplicable a materiales o mezclas gue con-
tengan grandes cantidades de materis organica.

Afadir priterc unoz 5 ml. de NO;H ¢ despuss 30 a 30 ml. de
SOH, al gramo de mucsira en un matrez de 200 ml. Delar en
digestién y calentar suavemente si #8 necesario hasta guse pase
la violencia de la reaccidn. Afadir 2 & ¢ g do nltrato sddico
o potésico, hervir, y cuando la disolucién esié cast incolora,
afiadir otra peguefia cantidad de nitrato. Tambhién se puede
afadir el nitrato en pequefias porciones de cunando en cuando.

Cuando la disoluzién esté decolorzda, enfriar y afiadir 150 mi-
Hlitros de agua, hirviendo unds pocos minutos.

UVl Adecuado pars todos los fertilizantes,
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Hervir suavemenie durante treinta o cuarenta y cinco mi-
nutos con 20-30 ml, de NOyH en mairaz adecuado (preferente-
mente Kjeldahl para muestras que tengan gran cantidad de
‘matoria organica) para cxidar toda la materia fécilmente oxi-
dable,

Enfriar y afadir 10 a 26 ml. de CIO,H de 70-72 por 100. Hervir
muy suavemente hasta gue la disolucién sea incolora o casi
incolora ¥ aparezcan en el matrez densos vapores blances. Na
se debe hervir nunca a sequedad (muy peligrosol.

(Com muestras gue tengan gran cantidad de materia orga-
nice, la temperatura debe elevarse hasta el punto de produccién
de vapor, eproximadaments 170° C, durante un periodo de al
menos una haral,

Eniriar ligeramentes, afiadir 50 ml. dea agua y hervir unos
minutos.

15.4.2. Enfriar la disolucién procedente de (D, {ID, (IID o
(IV} ¥ transferir & un matraz aforade de 250 ml. Enrasar, mez-
clar ¥ filtrar a través de un filtre seco.

154.3. En un erlenmeyer de 500 ml., pipetear una alicuota
del. filiredo qus no contenga mis de 25 mg. da PyOp dilulr a
uncs 100 ml con aguse ¥ continuar por una de les modelidades
siguientes:

15.44. Método graviméirico como losfomolibdeto de guino-

leina.
Modalidad A,

Atiadir 20 ml. da reactivo acide citrico-molibdice ¥ hervir
suavemente durante tres minutos, (La disolucién debe perma-
necer libre de precipitado durante este periode.) -

Retirar dal calor ¥ egitar suavements. Afadir Inmediatamen-
te desde una bureta 10 ml. de disolucién de guinoleina con
agitacién continua. (Afadir primerp 34 ml, gota a gots ¥ el
resto en chorre continuo.)

15.4.5. Enfriar a temperatora amblante, agitar cuidadosamen-
te formado remolinos ires o cuatro vaces durente el eufria-
mienio.

Filirar por un gooch con papel de filiro de fibra de vidrie
previamente desecado a 280° C y tarade, lavar cinco veces con
porciones de 25 ml. de agua.

Desecar el ¢risol con. su contenidp s 250° C durante treinta
minutvs, enfriar en desecador ¥ pesar como fosfomolibdato de
quincleina (CH{N», Hy (PO, ¢ 12 Moy, Efectuar paralelamente
un enseyo en blanca.

15.4.8. Modalidad B.
Atviadir 50 ml. del reactive guimociaco, cubrir con vidrio de

reloj, colocar en placa caliente con vitrina bien ventilada ¥ heor-
© vir durunte un minuko.

Continar como en 15.4.5.
15.5.
Tanto para la medelided A como para la B:

Cealculo.

P = pesc de la muesira contenida en la alicuota, en g.

M == peso del precipitade de fosfomolibdate de quinoleine,
en &

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

M — B+ 3,207
edeP 0y = —m47m8 ——
- P
15.86. Observaciones.

15.6.1. En lugar de gooch ¥ papel de fibra de vidric puede
utilizarse un erisol filirante de 5-15 micras de diametro de poros,
tal como un G-4,

156.2. En vez de de.secar el precipitade a 250° C durunte
niedin hora, da el mismo resultado desecar a 150° C duraniv une
nocha.

15.7. Referencias.

1. «Métodos oficiales A. D. A. C...
2016 y 2.023 & 2.025.

2. Lott, ., ¥ Galoppini, C., Guidea slle analisi Chimico agra-
rin, pag. 350. -Determmazmna deIl a.mdnde fosforica tutale (mé-
todo Officiale)». Bologna, 1987,

Edicion 1670, nhmeroes

18.—FOSFORO SOLUBLE FN AGUA

1.1. Principio,

Extraer el fosforo solublo on agua existente en la muesira
¥ determinar su cantided en ls disolucién acuosa segian el
metodo corresponalenta al fésforo total [a.part.ado 1544 ¥ s&i-
guientes).

Es aplicable a todos Ios abonos er que se exige por separado
las rigquezas garantizadas de anhidride fosf4rico soluble ea
agua ¥ scluble en citrato amoénico, iales como los superfosfatos,

10.2. Material v aparatos.

Como en 15.2.

18.3. Reactivos,

18.3.1. NOH concentrade.
18.3.2, NO;H diluido (1 4+ 1),
16.3.3. Heactivo quimociace. Como en 15.5.8.

18.4. Procedimienio.

18.4.1. Freparacion de la disolucidn.

Colocar un gramo de muestra en un flltro de 8 cm. de dig-
metro y laver con peqguefias porciones de agua hasta que el
filtrado mida algo menos de 250 ml.

Dejar pasar cada porcién a través dal filiro entes de ana.di.r
més. 5i el lavado no puede completarse al cabo dea una hora,
utilizar succién. En caso de que el filirada esté turbio, adedir
une o dos ml. de NO;H concentrado. Enrasar a 230 ml. con agua
¥ agitar (Disolucién 1). .

15.42. En un erlenmeyer de 500 mil, pipetear una alicucta
que no contenga mas de 35 mg de PyO; y diluir & 50 ml. &l es
necesario. Afadir 10 ml. de NO; diluide @1 + 1), hirviendo -
durante diez minutos.

18.4.3. Método. gravimétrica como fosfomolibdato de quina-
leina, Como en 15.4.4, 15.4.5 ¥ 15.4.6,

16.5. Cidlculo.

Comeo en 15.5.

18.8. Observaciones.
Como en 15.8.

18.7. Referencias.

1. «Métados Oficiales A. O. A. C.», edicitn 1870, niimeros

2.032 y 2,025,
17.--FOSFORO .SOLUBLE EN AGUA Y EN CIFRATO AMONICO NEUTRO
(Asimilablel ’
17.1. Principio,

Después de separar el fésforo soluble en agua de la muestra,
segin el métodc de determinacién del fosforo sctuble en agua,
someter el residud A una exiraccién con disolucién neutra
{pH = 7,00 de citrato amodnice. El fosforo ssimilable puede de~
terminarse en la disolucidn oblenida a! reunir los extractos
acuoses ¥y de citrato aménico, También puede procedcrse a la
determinacién en los extractos separados, En ambos cases, pro-
coder de acuerdo con el método de fdsforo total {154.4 y ef-
guientes). )

Aplicable & aquellos abonas en que se exigs sl f4sfora sclu-
ble sn agua ¥y en citrato conjuntamente, tnles comwo los abonos
compuestes y también para Jos superfosfatos,

17.2. Material y aparatos,

17.2.1. Un pH-metro.
17.2.2. Un aparato calentador agﬂador.
17.2,3. E] resto como en 15.2,

17.3. Reactivos.

17.3.1. Citrato amonica neutro.

Debe tener un pese especifice de 1,08 a 20°C ¥ un pH igual
a 7,0, determinado electrometricamente,

Disglver 370 g. de Acida citrica cristalizedo en 15 litros de
agua y cdsi neutralizar, afadiendo M5 ml. de hidréxido amé-
nice (de 28 B 20 por 100 do NHih 5i la concentracién de amo-
nince es menor del 28 por 100, afadir meyor volumen y disol-
ver ¢l 4cido citrico en un volumen mas pequefio de agua. En-
friar y comprobar el pH. Ajustar con hidréxido amdnico (1 + T}
o con disolucion de écide citrice a pH = 7,0, Si es preciso, diluir

" la disolucién pera que el peso especifico sea 1,00 a 20°C, El

volumen scrd aproximadamente de dos litros.
Conservar en frascos herméticaments cerrados y comprobar
ol pH de cuando en cuando, reajustandole sl diliere de 7,0,

17.3.2, Reactivo qumocieco. Coma an 15.3.9,
17.4.
17.4.1. Preparacion de las disoluciones.

Procedimienta.
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Después de retirar e] P:O; soluble en agua ({disolucién I
como en el método del féstoro soluble en agua, transferir el
flltro ¥ el residuo, en un tlempo no supsrier & une hora, 8 un
matraz de 250 mi. gue contenga 100 mi. de la disclucién de
citrato aménico neutro previamente celentada a 686°C.

Ceorrar ol matraz herméticamente con tapén de goma com-
pactc sacudir enérgicamente hesia que el papel se reduzca a
pulpa v reducir la presién gquitando momenténeamente el
tapdm. :

Agiter constantemente el matraz tapade en un aparato gue
lo mantenga a 85° C. La accitn de! aparate debe ser tal que la
dispersidn de la muestra en lm displucién de citrato se man-
tenga continuamente y la superficle interna del matraz vy el
tepén se bafie constantemente en la disolucién,

17.4.2. Exaciamente una hora después de afiadir el filtro ¥
el residuo, gquitar o] matraz del aparato e inmediatamente [il-
trar el cor.enido por succitn, tan répidaments como sea posible,
a través de papel Whatman niamers 5 o equivalente, utillzando
un buchner o embudo corriente con cona de platino u olro
mate-ial, .

Lavar con agua a 65°C hasta que el volumen del filtrade
sea aproximadaments de 200 mil, dejandoe tiemmpo para que el
drenaje sea compleio antes de pfadir mas agus. S! el material
vs tal que produce filirado turbic, lavar con disclucién de
nitrate amonice al 5 per 100. Enfriar ¥ enrasar (disoluclon 101,

Tomar una alicuota de ja disolucién I y otra de la disolu-
cién II, ponerlas en un erlenmeyer de 400 ml. (enire las dos
alicuotas no deben tenrr més de 25 mg. de P y diluir s
50 ml. si es necesario.

17.4.3. Método graviméirico come fosfemolibdato de gquine-
leina. Como en 15.4.4, 1545 ¥ 15.4.8.

17.5. Calculo.

Como iy 15.5.

17 3. Observaciones.

Si no se dispons de un aparato agitador ralentador puede
sustituirse por un bafio de agua a 65° C, en el cual se introduce
el matraz durante una hora, agitando de cuando en cusndo.

El resto, como en 15.4.

17.7. Relerencias, 4

1. «Métedos Oficiles A. O. A. C.». Edicién 1970, numeros
2.032, 2,025, 2.087 y 2.038.
18.—FOSFORO SOLUBLE EN CITRATO AMONICO ALCALINOG
{Patarmann) ~-
18.1. Principia.

Somatar el abono directamente & la extraccién por unm di-
soluridn alcalina de citrato aménico {disolucidén de Petermann)

-y dosificar el fosforo cismelto cemo fosforiolibdato de guino--

leina. Este métedo es muy semejante al del i6sforo soluble en
Bgua ¥ citrafo aménice neutro, pero se tiena on cusnta el mayor
continido de amonface en las observaciones que hace, ya que
an enudl no se utiliza citrato alcalino.

Es zplicable al fosfato bicaicico.

8.2, Materia! vy reactivos.

18.2.1, Embude con llave.
18.2.2. Matraz Stohmanrn.
18.2.3. FEl resto, como en 15.2.

18.3. Reoctivos.

18.3.1. Citralo amonico alcalino (disolucién de Patermann}:

Disolver en agua 173 . de &cido citrico (CHUr HyO) y en-
friando esta disolucién agregarla & una cantidad suficiente de
emoniaco (densidad = 0,60 para que la disolucién final conten-
£a 12,0 g. de nitrégeno por litra. Es preciso tomar precauciones
para evitar una pérdida de amoninco durante esta operacién.
La disolucién de 4cido citrico debe agregarse por medis de un
embudo con llave que cierrs hermélicaments sl cusllc del
matraz que contiens la disoluci6n amoniacal refrigerada. El
aire desplazado atraviesa la disolucién de écido citrico en el
mel:ldo con lave, de modao que no hay pérdida de mmon{eco.
Enfriar n 15°C y completar el volumen final con agua.

La densidad de la disolucifn obtenida debe estar comprendida
entre 1,082 ¥ 1082 El contenido de nitrégens debe ser de
42,0 g. por litro, es decir, que 25 m} de una displucién al décimo
(1 + 9 debo contener 0,1050 g. de nitrdgeno,

18.3.2. Disolucién de molibdate. .

Pesar 54 g. de anhidrido malibdica (MoO,), ponerlos en un
vaso de 500 ml., agregar 200 ml da agui ¥ después, con agita-
clén continua, 11 g da hidréxido s6dico sélido. Celentar el vaso
hesta la disolucion del anhidride motibdico,

Disolver 80 g. de é4cido citrico cristalizado cn 250 mil. de
agua en un vase de un litro y agregar M40 ml. de acido clorhi-
drico de densidad 1,18. :

Verter la diselucién molibdica sobre la disclucién citrics,
agitando vigorosamente sin detenerse, Enfriar, filirar y cnrasar
a un litro con agua. Conservar en la oscuridad en frasco de
polietileno bien cerrado.

18.3.3. Disolucion de quinol_eina.

Diluir 60 mi. de CIH concentrado, colocados en un vaso de
un litro con 300 & 400 ml. de agua y calentando u 70 w 80° C.
Agregar 50 ml, da quinoleina sintétics pure en chuire delgedo.
agitundo constantemente. )

Una vez disuelta la quinoleina, enfrier la disolucitn, diluir
con agua, flltrar en matraz aforada y enresar a un litra. Con-
servar an f{rasco de polietilono,

La quinoleina debe ser de la mayor pureza y cxenta de sus-
tancias reductoras.

14.4,
18.4.1. Preparacién do la disolucidn,

Procedimienta.

Pesar un gramo de la muesira tritureda y bien homogansi-
zade y ponerla en un moerters pequerio. Triturar y mezclar con
porciones sucesivas de 5 ml. de la disolucién de citraio amé-
nico Petermann, agregados por madie de una burcta de 100 mili-
litros. Degpudés de cada sdicién decantar el liquido sobrenadants
a4 un matraz Stohmann eforado a 230 mi. ¥ proseguir la opera-
¢ion hasta que toda la muestra tomads 30 redurce s, un estado
de pasts lisa. Lavar el mortero con la disolucién de Petermann
v verter la disolucidon de lavado en el matraz aforado, ne em-
pleando como méaximo més de 100 ml, de la disolucién para la
trituracidn y el lavado.

18.4.2. Agitar ol matraz ¢n un agitador rotative durante tres
horas a 30 6 40 vueltas por minute. Colocar el matraz en un
bafio maria & 40°C. durante una hora, agitar por lo menoca
durante este tiempo cont cuidada & mano cuatro veces, Enfriar,
completar hasia la marca con agua, mezclar hien y ftitrar por
filtro con pliegues. El fosforo se dosifica en uns parte alicuots
conveniente del filtrado por el método de Perrin-Wilson.

18.4,3. Método do Porrin-Wilson.

Tomar une alicuota que no tengs més de 25 mg. de P3Oy ¥
ponerla gn un matraz de 250 ml.

Ver las observaciones relativas a las técnicus empleadas on
presencia de amoniaco, fosfatos complejos o sustancies redug-
toras que figuran sn el cpartado 18,6, :

18.4.4. Diluir con agua hasta un volumen aproximado de
110 ml. ¥ agregar 25 ml. de distlucidn de molibdato, Hevéndolo
a ebullicién, Ponerlo en un bafio marfa (previamente calentado
a obullicién) durenie gquince minutos. No debe formarse preci-
pitado permanente hasta este momento.

18.4.5. Agregar com una hurets 125 ml. de disolucién de
quinoleina, los primercs ml. gota & gota y el resto en chorro
delgade, haciende girar constantements el matraz da mado que
se produzca un precipitadoe cuyas parilculas sean del grosor
maximo, Agitar el matraz durante tres minutos vy enfriarle, co-
locandolo al agua del grifo (200 x 1° C).

18.4.8. Filtrar por un crisol de vidrio & porcelansg (didmetro
de los poros, & 8 15 micras} previamenie desecado a 250°C ¥y
tarade, Lavar el precipitadc con agua con el chorvo del frasco
lavador, mrrastrando sabre el criscl hasta las Ultimas trazas
de precipitado contenida en el matraz. Desecar el crisol con el
precipitade durantz quince minutos a 2500 C, enfriar y pesar.

18.5. Caleulo.
Como en 15.5.
138.6, Observaciones.

18.6.1. Si la parte alicuota tomada contiene més de 100 mili-
gramos de amonleco praveniente del abomo, agregar 1,25 g. de
bicarbonato sédico y 25 ml. de agua, haciendo hervir suaverente
¥ con precaucion durante quince o dleciséls minutos, Enfriar,
agregar lentamente ¥y con cuidade 16 ml. de CIH3N y hacer
hervir suavemente durante unos minutos para expulsar la mayar
parts del anhidride carbénico,

180.2, Si la disolucién en la cual se debe dosificar el f48-
foro ha sido preparadea por medio de una disolucion de citrato
amoénico neutro ¢ alcalino, agregar, en lugser del bicarbonsto
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gédice indicade on la observacién anterior, 1 ml. de disolucidn
do hidréxide sédico 3N por ml de disolucién de citrato amé-
nico existente on la alicuota, asi cbmo 25 mi. de agus, haciendo
hervir suavemente durante quince minutas,

Enfriar v agregar tantos ml. de CIH 3N como se ha sgregado
de la disolucién de sosa 3N.

 18.8.3. Si la discluclén en Ja cual s2 debe dosificar el fasfore
contiene metafosfatos y/o fosfatos poltmerizados, agregar a la
parie alicuota {despuss dal tratamiento pera elminar el amo-
nizco, si fuera precisol un ml, de ClH concentrado, ¥y hervir du-
ranie gquince minutos.

" 18.8.4. 5i la diselucién en la cual se debe dosificar #l fésforo
proviens de una musestra de escorias ¢ si por cualquler oira
razén se la considera comg susceptible de contener sustancias
reductioras, utitizer la técnice indicada en la phservaclon ante-
ricr y egregar ademds 2 ml. de una disolucion de clorato potéa-
sico &l 1,25 por 100 antes ds hacer hervir durante quince mi-
nutes.

En ¢l ¢aso en que se uiillce una o varias de lag técnicas
mencignadas en estas observaciones, proseguir como on e} apar-
tado 18.4.4, .

18.7. Referencins. _

1. «Matodos O. C. B. E., Edicionllsal, nEmercs 4 y M.
1e. ~FOSFORC SOLUBLE EN ACIDG CITRICO AL 2 ¥OR 0

19.1. Principio.

Someter el abono a una extraccidén por ia diselucién de acido
¢itrice al 2 por 100, destruyenda ias sustancias reductoras con

ClH y clorato potasico. La preeipitacién se hace al estado de

fosfomelibdato de guinoleina por el método ds Perrin-Wilson,
teniendo en cuenta sus obhgervacicnes.

Eg aplicable a todes los mbonos en los que se garantice ua
contenido de P« soluble al &cido citrice al 2 por 1, como ea
las escorias de desfosforacisn.

w2, Material & aparafos.
18.2.3. Frasces Stohmann,
18.2.2. Agitador rotativo.
1%.2.3. El resto, come en 15.2.

19.3. Reactivos.
18.3.1. Disclucion de acide cftrico.

Disolver en’ ‘agua 20 g. de &cido tittico cristalizado y enrasar
a un litro con agua. Comprobar 1a concontracidn en 4cido citrl-
co de esis disolhucién, valorando 10 ml, de elia con NaOH N/10
en presencia de fenolfteleina. Si la disolucidn ests4 bien hecha
se deben gastar 28,55 ml,

16.3.2. Disolucidn de molibdato.
Comeo en 18.3.2,

16.3.3.
Comp an 18.2.3.

Disolucién. do quinolcina.

104, Procedimiento.

19.41. Preparaclon de la diselucion.

Pasar de 4.9 8 5,1 g. de muostrs con ja aproximacion de § mi-
ligramc. Colocarios en un matraz Stohmann de un litro y egre-
gar con agitacién a mano 500 wml. de la disolucion de #cido
citrico. Agitar ] matraz en un agitedor rotativo durante treinta
minnios & 3 4 40 vusltas por minubo. Durante la agitacidn,
meniener la temperatura ambisnle g 20° % 1°C.

Filtrar inmediatamento sobre un ffliro rdpido v tomar una
alicuecta conveniente para la dosificacion dst fosforo en el fii-
trado por sl méteda de Perrin-Wilson.

18,42, Métode de Perrin-Wilson.

Ver el mélodo de fésforo soluble on citrato aménico alcalino.
1.5, Cdleudo.

Come en 15.5.

9.8,

198.1. Si no se dispone de matraces Stohmann se pueden
utilizar mailracae o frascos corrientes aforados.

.82, La precipitacidn del fosforico debe hacerse sobre el
fitirado recientemente obtenida,

Cibservaciones.,

18.7. Referencias.

1. «Métodos O, C.-D, Es, Edicion 1881, numero 4.

256 ml, y completar hasia ua volumen de 50 mi

DETERMINACION DEL POTASIO .

20ta),—POTASION SOLUBLE EN AGUA
‘(M5todo gravimétrico)

2¢ia).l. Principio,

Prucipitar el potssio en disolucién débilmente alcallna por
o] tetrafenilborato de sodio B {CiHy, Na, desecar y pesar el
precipitado de teotrufenilborato de potasio.

Previamente hacer hervir pars eliminar la mayor parte del
amoniaco que pudiers eventualments existir y el resto e trans-
formado en hexametilenc tetramina por adicién de formol. La
adicién de E. D. T. A. impide qgue ciertos metales puedan per-
turbar e dosificacidn. .

Es aplicable a fodos los abonos potasicos solubles en agua.

20la).2. Muoterial y eparatos.
20{gl.2.1.

Vesos de 250 mil, ¥ 400 ml,
20(a).2.2. Matraces aforados de 500 ml. y 1.000 ml.
20(a}.2.3. Pipetas graduadas de dos trazos y d@ diversas di-
mensicnes.
20(at.2.4. Crisol de vidrio o porcolana filtrante, CUyo§ poros

tengen un didmetre de 10 a 20 micras.
20(81.3. Reactives,

20(a}.3.1. Hidréxido de sodio, disolucién 10N.

20{a).3.2. E. D. T, A.: Disolver 4 g. de dihidrato de etiieno
diamino tetracetais disédico en agus y completar a 100 ml.

20ia).3.3. T. P. B. 5.; Disolver 32,5 g. de tetrafenilborate de
sodio en 4680 m!. de agus, afladir 2 ml. de disolucion de hidrdxido
sédico 10N y 20 ml. de disolucién de clorure de magnesio {100 gra-
mos de ClMg. 8H.O por litro}, agitar con un agitador magné-
tico durants quince minutos y filtrar a través de un mtre duro
de porog finos.

20{a}.0.4. Formol, disclucion al 35 por 100,

. 20{a).2.5. Fenolftaleina: Disolver § g: de fenolftaleina en

atanecl al 80 por 180 ¥ completar & un Hiro.

20{a).3.6. Liguido de lavado: Diluir 2 ml. de reactivo 20(a).0.3
hasta un volumen de 10 ml. con agua.

zaflal4. Procedimiento.

20(a).4.1. Pesar une muesira de 5§ g. con ia aproximacién
de it mg., adadir 400 mi. de agua v hervir durante treinta mi-
nutos. Enfriar ¥ completar B 506 mi. en un matraz eforade.
Mezclar y filtrar tirando los primeros 50 ml. del filtrado.

20{a}.4.2. Tomar con la pipsta una perie alicuota Iver
20{a).B8.1] que no contenga més de 80 mg de KO ¥ de un
volumen que ho sobrepase de 50 ml, Colocar en un vase de
en 'caso
necesario.

26(a).4.3. Afadir 10 ml. ds disolucién E. D, T. A, algunas
gotas de fenolftaleina y gots a gota de disclucién de hidréxido
de sedio hasta coloracitn roja. Afadir unas gotua de disolucién
de hidréxzido de sodic en excest. Si se trata de un abono com-
puesto conteniendo compuestos amoniacales, procurar hervir
suavements y con precaucién durante un cuario de hora pars

eliminar la mayor parte del ameonigco y después anadir agua

haste lleger al volumen injcial.

20(a)4.4. Calentar hasta sbullicién y afadir 10 m!, de for-
mol, ¥ ademas algunas gotes de disolucién de hidréxido de
sodic hasta coloracidn roia bien marcada. Cuhrir el veso con
un vidrie de relej y calentar durante quince minutos al bafto
maria.

20fal4.3. Ahadir gﬂta a gota y agitando 10 ml. de disclucién
de T. P. B. S. Continusr agitando un minuto y enfriar despuds
rapidamente.

20{a}.4.6. Dejar veposar dipz minutos y filirar sobre un crisel
previamente seca y pesado cuyo didmetro de poros esté com-
prendido entre 5 y 15 micras. Lavar tres veces con el ligquide
de lavadec y una vez con 3 mlb. de agua.

20(al4.7. Secar el erisol.y su contenide duranie una hora ¥
media a 120° C. Dejar enfriar en un desecador y pesar,

20{a} 5. Cdlculo.

U:i gramo de procipitado seco equivale a 01081 g. de K ©
0,1314 g. de K.O. Luego, :

1314 - m
v

m = peso del precipitado, en g.
¥ = volumen de la alicuota jomada, en ml.
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20¢a).8.  Observacionas,

20(ak.8.3. St el filtrado obtenido después de la preparacion

de la disolucidn estuviera turbio o de color oscure o fuese sus-—

coptible de contener écido silicico disueito, colecar una parte
alicuota gque contenga como maximo 120 mg de KO en un
matraz aforade de 100 ml., aftadir agun de bromec y hacer hervir
hasta gque ol bromo en exceso se haya eliminado, Enfriar, cotn-
pletar & 100 ml. con agua y filtrar. Valorar el potasio en una
parta allcuota conveniente del riltrado segun la técnica indi-
cada més arriba.

_20{a)8.2. Si la pureza del precipilado es dudosa, por ejem-
plo, si no estuviese de un blance puro, lavar con acetone des-
puds de desecndo y pesado. Eb teirafenilboratov de potssle se
disuelve facilmente en la aceiona. Secar, enfrier y pesar de
nueve sl orisol. La diferencia represents el psse del teirafenil-
borate de potasio.

20(a).7. Referencias.

1. <Método O. C. D. E». Edicidn 1861, numero 11,

20(h).—POTASICO SOLUBLE EN AGUA
»  (Método volnméirico)

206bl.1, Principic.

Precipitar el potagio de una disoluclén de i muestra {pre-
viamente ratada para sliminar pesibles interferenciasl con un
exceso de disolucién oormalizada de tetrafenilboro sodice. Des-
pués de separar el procipitado de sal potasica, valorar el exceso
de reactive con una disclucién patrdn de una sal de amonio
custernario, usando como indicador amarilio de titanie {ama-
yilio Clayton).

Se aplica a todos los abonos potésicos solubles en agua.

k)2, Material y aparctos,

20(b).2.1. Matraces aforados.
20{bhy.2.2. Vasos de 250 ml.
201{p).2,3. Microbureta de 10 ml.

20{bh1.3. Reactivos.

20(h).8.1. Disolucién de hidréxido sédico al 20 por 100 Bi-
Eolver 20 g. de NaeOH en 160 ml. de H.0.

20(b1.3.2. Disolucién de formaldehido al 37 por 100.

20(0).3.3. Dlsclpcidn de tetrafenilboro de sodie (TPBS), apro-
simademonte al 1,2 por 100. Disolver 12 g. de B (CgH:) Na en
aproximadamente 800 ml. de H,Q. Afiadir 20-25 g, de AlIQOH),
agitar cinco minutos y flitrar {papsl Whatman niumerc 42 o
equivalente) en un matraz de I litro. Lavar el vaso ligeramento
con HO y adladir al filtro. BRecoger el filtrado sntero, afladir
2 ml. do NaOH sl 20 por 100, diluir hasta velumen con HO ¥
mezclar. Dejar en reposo cusrenta y ocho horas y normalizar.
Ajustar de forma que 1 ml. de TPBS ssa igual al 1 por 130
de K;0. Guardar & temperatura ambients,

28{h}.3.4. Disolucidn de cloruro amoénice cuaternaric, aproxi-
madamente al 0,625 por 100: Dilusr 50 ml, de clorure de zefirdn
idisponible en farmacias como clerures de alguildimetilbenzi
amonio} al 12,6 por 160 hasta 1 litro con H,Q, mezelar ¥ norma-
Hzar. El bromuro de cetiltrimetilamonio puede susiituir al elo-
ruro de zefirdn. Si se utiliza dtra concentramén ajustar el
volumen.

20{h}.3.5. Amarillo de tita.mo iClayton Yelow; Indice de co-
}_{;:*om’lmero 18,540} al 0,04 por 100: Disolver 40 mg. an 100 ml. de

20(bl.4. Pracedimiento.
Normalizacién de las discluciones.

20(bl.e.1, Clorure de zefirdn: Afedir & 1 ml. de disolucién
de TPBS, en erlenmeyer de 125 ml., 20-25 ml de H.0, 1 ml de
NaOH el 20 por 100, 2,5 mi. de HCHO, 1.5 mi. de C0, (NHJ, al
4 por 100 ¥ €8 golas de indicador. Valorar hasta punto final
ross con disolucién de clorure de zefirgn utilizando una bureta
semimicro de 10 mb. Ajustar la disolucidh de cloruro de zefirén
de forma que 2 ml. sea igual a 1 ml. de disolucién TPBS.

20(b).4.2. Disolucién de tetrafenilboro de sodio: Disolver
25 g. da POKH, en H;O en matraz aforado de 250 ml., afadir
50 ml. de TG, (NH,}: disolucion al 4 por 100, dilulr hasta vo-
tumen con H;0 ¥ se mezcla (na es necesario levarla g ebulll-
cién). Transferir una alicuota de 15 ml (51,92 mg. de KO igual
443,10 mg. de K} & matraz aforado de 100 ml., aftadir 2 mt, do
NaGH sal 20 por 108, 5 ml. de HCHO v 43 mi. de reactiva TPBS.
Diluir hgsta volumen con H.O. mezclar por completo, dejar en
repose ¢inco-diez minulos y paser & través del filtro seco, Trans-

ferir una alicuota de 3¢ ml, del filtradc a un ericnmever de
125 ml., efadir 88 gotas de indicador y valorar el exceso de
reactivo con. disclucién de zefiran. Calcular ¢l titulo en la
forma siguiente:

F = 34,61/ (43 ml. — m! de zefiran} = % X;O/mi. de reactive
TPBS.

Ei Isctor F se aplicik a lodos loa fertilizentes, si se diluyen
2,5 g. de muwsira hasta 250 ml. y so toma una alicuota de 15 ml.
para anglisis. Si los resuliados van & expresarse como K en
vez de coma KO, sustituir 34,81 por 26,73 en e! cdiculo de F.

20{b}.4.3. Iniroducir una muesire de 25 g. (1,25 g. si K;O es
supsrior al 50 por 1000 en un matraz aforado de 250 mi., afadir
50 ml. de C:, (NHy), al 4 por 100 ¥y 125 mi. de H/{ y hervir
durante trojniz minutos (si hay presente matsrip organica, afia-
dir 2 g. de carbén activado hHbre de K antes de la ebullicién}.
Enfriar, diluir hasta volumen con HjD, mezclar y filtrar por
fiitro seco o dejar en reposo hasta que guede clera. Transferir
uns alicuote de 15 ml. de disolucidn de muestrn a un matraz
aforado de 100 ml, y afiadir 3 ml. de NaOH alt 20 por 100
¥ 5 ml. de HCHO. Afadir 1 ml. de la disolucién patrén TPBS

- por cads 1 por 10U (12 si se tomaron 1,25 g. de muesira)

de H:0, que se supohe contiene la muestra, mas 8 mi. en &x-
ceso pars esegurar la precipitacion completa. Dilulr hasta volu-
men con H.O, mezclar por compleio, dejar en repose cinco-dioz
minutos y fiitrar por filtro seco (Whatmen numero 12 o egui-
vulentel. Transferir 50 ml. de {iltrado a erlenmeyer de 12§ mlk,
afiadir ssis-ocho gotas de indicador y valorar el exceso de reac-
tivo con disolucidn patrdn de zefiran. . )

20{b).5, Cidleulo.

Porcentaje de K0 en 1a mucstra lgual a {ml. de TPBS afa-
didos menos mil. de zefiran) por ¥; donde F es iguul a por-
venizje da KyO/mi. de rsactivo TPES (multiplicar por des si
se ha utilizado 1,25 g. de muestral,

26(hy8. Referencias.

1. «Matodos da andlisis A Q. A.C.», ndmero 2.080.

a0(c), —POTASIO SOLUEBLE EN AGUA
{Métods fotomotrico de liamal

-20(e).1. Principio.

Se funda eon la comparacién do la medida de inlensidades
de emisién de atomos excitados en una llama, de una discla-
cién problema desconocida, v de una diselucién patrén de con-
centracién conocida,

Para evitar inferferencias, eliminar los metales pesados per
precipitacidn con oxalato aménice y los aniones interferentes
por relencion medianie resinas cambiadores.

Sz aplica a tedos los abonos potdsicos solubles cn agua.

20(c1.2, Material v oporaios.

23(c).2.1. Matraces aforados de 250 ml. ¥ 500 ml,

20{c).2.2. Pipetas de distintos tamaﬂos

204c}.2,3, Papel milimeirado.

2pfc) 2.4. Columna de cambio ifnice: Se hace de iubo do vi-

dric de pared normalizada y 30,5 cm. de longitud v 25 cm. de
didmetro extsrior; cerrar un extremo con fapdn de goma nit-
mere 4, con un orifio a través del cual se inserta una llave
de dos pesos ¢ un tubo de vidrio conectado 8 un tubo de
goma ¥ al empalme dsl compresor. No dejar gue el tubo de
la llave sobresalga por encima del tapén. Elegir un tapén sufi-
cientements grande pare que no quede espacio entre sl sxtremo
del fepén v la pared de la columna. También pusde utilizarse
tuvo de vidrio de cromatografis de 30,5 cm. ¥ L8 cm. de diadme-
tro intermo, con Have o vilvula en el fondo para controlar el
caudal de liguido,

Calocar vn taco de lana de vidrio sn e! fondo de Ia columna,
corrar la valvula vy afiedir H:O hasta 10 cm. de slturs. Trans-
ferir una porcitn de resina & un vaso de 200 ml. y suspender
en H:0. Transferir la suspensién a la columna y ajustiar la
aliura de lo resina compacis & 26 crm. Drenar el exceso de H.O
hasta que gueda a 2,5 ¢m. de la parte superipr. Rogonorar la
resina después de que se hayan pasado I0 alicuotas sucesivas,
excepto con amberlita IR4B, con !z que pueden utilizarse 20 all-
cuotas, Para e} Na, regenerar después de hacer pesar cinco
alicuotas.

20{c).2.5. Preparscién de Ia resina: Colocar 450 g. de resina
en vaso de cuatro litros y afladlr dos litros de NaOH al 5 por
100, Agitar treinta minutos con agitador eléctrico, Pejar sodi-
meniar ia resina y decantar la discluciém de NaOH. Repelir
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el tratamicnty con NaQH ai 5 por 100-dos veces més y decantar
1a disclucion de NaQH después dal trutamiento final, Afiadir
dos Hiros de HyO a la resina, agltar unos minutes, dejar la
resing sedimentar y decantar el H;O. de lavada. Repetir tres-

cuatro veces. La resina quedard ahors on la forma deé base.

libre. Regenerar a la forma Ny~ tratando ires veces con NOH
al 5 por 100 en la misme forme que como con la disolucion
de NaOH. Lavar la resing con H.O hasta que el agua de lavado
nlcance pH 2 p superior mediante el lavado por reirocesc en
1. columnae o agitando y decantando en un vaso grande. Guar-
dar la resina cubieria de H;O en frasce tapado.

20{c).2.8. Fotdmetiro de llama.

2He).3. Reuctivos.

20ic3.3.1, Disolucién de oxslate amdénico:
C:0; (NH,Y; on un-litro de H:O.

a0l az, .
de metilo en 100 mi. de aloohol.

aHc) 38, Acido nitrice diluide 1 4 105,

20{¢).3.4. Utilizar une resina de cambio aniénico de basici-
dad intermedia o déhil, tal como ambertita IR-43, duolita A-7
o duolita A-il, de-acidita o permuata S5 o equivalente.

20{c).3.5. Nitrato potésico o clorurc potdsico: Recristalizar
dos veces A partir de HO In sal de grado reactivo y desecar
cinco horas a 105 C,

2060).4,  Procedimiento.
20ict4.t. Preparacion de la disnlucidn probiema.

{A) Mezclas de fertilizanies y sulfaio potdsico magnésico.
Posar 1,5058 g. de muestra en matraz aforado de 250 ml. (ulili-
zar matraz de 580 ml. sl Ia muestra contiene mas del 30 por 100
de K.0), apadir 125 ml, de M0 y 50 mi de disolucién CiOy
INH;}, ¥ hervir treinta minutos, Enfriar, diluir hmta volumen,
mezclar ¥ pasar por filtro seco.

204cr.4.2. (B). Sulfato y cloruro poiasicoe:
en H:0 vy diluir hasta 500 ml.

200c).4.3. Preparacién de la curva patrén: Disolver 1,2821 g.
de NORK (o 08535 g, de CIK} en HyQ y diluir hesta 500 ml
(1000 p.p.n. de K), Preparar las disoluciones patrén por dilu-
cién cubricndo ios limites 0-80 p.p.m. de K a intervalos no supe-
riores a 10 p.p.m, y afadiendo la cantidad adecuada de NOiLE
s5i va 8 utilizarse un instrumento con patréon interno. Preparar
la curva pairén de emisién frente a conceniracidn ajustendo el
instrumenic de forma que 3 p.p.m. de K dé lecturas préximas
al centro de la escala. Afomizar porciones de disoluciones patrén
hasta qgue las lecturas para las series sean reproducibiecs.

20{c}y.4.1. Determinacitm.

(A} Mezclas de fertilizantes, sulfaio potésico y sulfato po-
tasice magnésico. Transferir una alicuota de 10 mi, de disolu-
cién de la muesira a un vaso de 230 mi. Adadir una gota de
rojo de meiilo ¥ neatralizar con NOH (1 + 10, Ajustar ¢l aivel
de H:O en la coiumnsa hasta la parte superior de la resina v
transferir cuantitativamente la alicuota & la columna, Abrir la
llave parn obtener una proporcién de flujo de dos gotas/segun-
do, recoger el efluenie an matrez aforado de 250 ml. Lavar la
alicucia dentro de la resina con dos-tres pegueilas porcicnes de
H;Q, Recoger 50-75 mi, da efivents, luegn abrir la llave y reco-
ger 100 ml. adicionales vertiendo HyC en !a columna, procuran-
do gue &l nivel de HyO ne quede por debajo de la parte superior
de iz colummna de resina. Diluir hasta volumen y mezclar {si se
utiliza instrumento con patrén interno, se necesita afiedir la
cantidad precisa de NO¢L! antes de diiuir a velumen),

20(c).4.5. Atomizar porcionss de muosiras variss veces para
obtener lecturss medias seguras para cada disolucién, Determi-
nar las p.pm. de K a partir de la curve patrdn. {La tempera-
tura de ias disglucionss patrén ¥ de la muesira no deben dife-
rir en més de 2° C).

200(c).4.8. (B). Clorure potésico. Proceder como en {A}, pero
omitir la neutralizacién y el tratamienio con la resina.

Disolver 40 g. de

Disolver 1,5058 g.

20{c) 4.7. Prucba de comportamiento del instrumentc y el
procedimionto.

Pasar 150588 g. de fisluto Acido de polasio {patrdn primariocl
y transierit & un matraz aforado de 250 ml. Aifladir 0,5 g. de
POH (NHJ; ¥y procedsr como en 201c).4.1, empezando en «afia-
dir i25 ml. de H;0..~ % K,O, calculade debe sor igual a 23,0,

20(c).5, Cdlculo.

Cuando =l % do KD es do 0 & 20, e8] % KO = p.p.m. K/2.
Cusandc 1 % de K,0 88 mavor de 36, el % KO = p.p.m. K/1.

2008,

Las sales de 20(c).3.5 no es necesario recristulizartas si se
dispone de una pureze de grados especirograficos.

Ohbservaciones,

Indicador rojo de metilo: DHsclver 0.2 g. de rojo-

20(c).T. Referencias,

1. «Métodos de analisiss,

A O A C. Edicién de 1970, na-
mere 2,084, )

21.-POTASIO TOTAL
21.1. Principio.

Consiste en solubilizar el potasio inscluble en agua, pero gue
puede ser Gtil come fertilizante, 'y determinar ol tolal a conti-
nuaciéz por sl método gravimetrico u obro cualquicrs.

Aplicable a los sbonos organices que no pueden ser apalis
zados por log métodos anteriores.

2l.2. Matericl y apdaratos.
Comao en 20(a).2.

21.2. Reactivos,

21,31, CIH.

21,32, NOI.

21.3.3. EI resto, vomo vn 26(a) 3.

214. Procedimiento,

21.4.1, Pesar 10 g. del problema y calcinar en una cédpsula

de platine lsntamente, removiendo el contenide y no elevando
mucho la temperatura. Obtenida la caicinaclén, agregar a la
capsula egua caliente, decentando culdadosamente el contenido
& un matraz aforade de 250 ml.

2142 Volver a agregar & la cépsula apua acidulada con
ClH, calentando con cuidado para gue ng haya proyecclones,
lavar con ague celiente y egregar cince gotas de NOsH, arras-
trando todo el conienido de la cépsula &l matrez en el que
debe hervir el contenide duranis unos diez minutcs. Delar en-
friar a la temperaiura amblente, enrasar y agitar.

21.4.3. Filtrar, y del fiitrado tomar 50 ml. que equivalen
g 2 g. de problema, ¥y evaporar en capsula de platinoe hasta se-
quedad, calcinando lgeramente.

El residuo se trata por agua caliente y Eiitra, Iavendo escru-
pulosamante Ia capsula y ol filtro.

2144, En ol filtrado, determinar el potssic come ¢ el ms-
toda gravimétrico det potasio soluble en agun.

215, Cdleulo.
Como en 20{a) 5.

21.8.

En lugar del método gravimétrico puede emplearse otro de
los descritos para el potasio scluble en agua.

Observaciones.

21.7. Referencias.

1. «Analisis de aboposs,
drid.

Ministerio de Agricultura, 1933. Ma-

Abreviainras, simbolos, definiciones y notas

aums. atmésfera
Ba. | Bauma
C. centigrado
cm. | centiinetro
d densided
lL.cr fuerza centriluga relativa
£ | ETHIMO
h. hora
Kg. | kilogramo
L} litro
M. | molar
. meiry
meq. | miliequivaiente
mg. | miligramoe
mijn. | minuto
“pil. | mililitro
mm. | milimetro
nm, nandmetro

N. | normal
p.e. | punto de ebullicién
p.t. ! punto de fusian

pH. | logaritmc cambiado de signo de la conceniras
clén de iones hidrégeno
pp.m partes por millén
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P/D. | peso a4 peso
p/v. ;| peso & volumen

RI. ! relecion entre las disisncias recorridas por sl
disolvente ¥ por la sustancig sn una sopars-
cién cromatografica
r.p.m. | revoluciones por minuto

s, ! =sgundo
Tm. | tonelada métrica
v/v. | volumen a volumen

grado
% | por ciento
M | micra

" pg  MiCrogramo
#l | microlitro
suma de
dividido por
multiplicado por -
menor que :
mayor que
eguivalente a
aproximado &

FYVAX M

Absorbancia: Logeritmmo cambiado de signoe de la relacidn
de las transmifancizs de la muesira y del material de referen-
cia o patrén,

Estas unidades corresponden a las declaradas de uso obli-
gatorio por la Ley 88/1967, de 8 de noviembre, y Decreto 1238/
1074, de 25 de abril.

MINISTERIO
DE ASUNTOS EXTERIORES

99 . PROTOCOLO para modificar la Convencidn sobre
la Esclovitud v Anefo firmada en Ginebra el 25 de
sepiiembre de 19238,

Los Estudos Partes en e] presenie Protocolo,

Considerendo que la Convencidn sobre la Esclavitud, firina-
da en Ginebra sl 25 de septiembre do 1828 (lenominada en
wdelants en el presente instrumento «la Convencions?, enco-
mendd a la Sociedad de las Neciones detcrminados deberes v
. Junciones, ¥

Considerando que es conveniente gue las Naciones Unidas
asuman en adslante el ejercicio de esos deberes y funciones,

Han convenido en o siguiente:

ARTICULO

Los Estndos Partes en el presente Protocolo se comprometen
-entre si, con earregic a las disposiciones de este Protocolo, &
atribuir plens fuerza y eficacie juridica a las modificaciones de
la Comvencién que figuren en el anexc el Protocole ¥y a apli-
car debidamente dichas medificaciones.

ARTHICULO I3

1. El presente Protocolo estara ahierto -a la firma o a la
aceptacifn de todos los Estados Partes en la Convencién s los
que e¢f Socretario geueral haya enviado el ofecto copia del Pro-
tocoio.

2. Los Estudos podrdn llegar a ser Partes en ol presente
Protocolo:

a} Por ia firma sin reserva en cuanto a la sceptacién:

b} Por la {irma con reserva en cuanto a la aceptacién y la
eceptacidn ulterior:

¢} Por la acepiacion.

3. Lla aceptacién se efectuars depositande unr instrumento
er debida forma en poder del Secretaric general. de las Na-
ciones Unidas. .

ARTICULD I

1. El presente Protoccle entrard en vigor en la fecha en gua
hayan llegado a ser Partes en ef mismo dos Estados vy, en lo
sueesivo, yespecte de cada Fstado, en la fechs en gue éste lle-
£ue & ser Parte en el Protocole,

2. Las medificaciones que figuran en e! anexo al presenie
Protocole entrardn en vigor cuando hayan llegado a ser Partes
en 4l Protocole veintitrés Estades, En consecnencia, cualquisr
Estado que llegare a ser Parte en la Convencidn, después de
haber entrade sn vigor las modificaciones de la misma; serﬁ
Parte en ls Convenczon asi medificada,

ARTICULO IV

Conforme sl parrafo 1 del articulo 102 de la Carie de las
Naciones Unidas v al Regiamento aprobado por la Asamblea
General pars la aplicacién de gse {exto, el Secretario general
de las Nacionss Unidas queda autorizado para registrar, en las
fechas de su respectiva enirada en vigor, el presente Proiocolo
¥ las modificaciones intreducidas erl la Convencién por el Pro-
focolo, ¥y a publicar, tun pronto como sea posible después del
registre, el Protacolo ¢ ¢l texte modificade de la Convencién.

ARTICULO V

E]l presents Protocole, cuyns iextos chino, espefiol, francés,
inglés ¥ ruso son lgualmente auténticos, serd depositado en los
archives de la Secrestaria de las Maciones Unidas, Como los
textos auténticos de la Convenciém, que ha de ser modilicada
de conformidad con el anexo, son thnicamente el inglés y ei
francés, Jos textos inglés y francés del anexo serdn igualmente
euténticos y los textos chino, espafiol ¥ ruse seran considerados
como traducciones. El Secretario gensral preparara copias cer-
tificadas del Profocole, con inclusion del anexo, para enviarlas
a los Estadds Partes en la Convencidn, asi como a todos los
demas Estados Miembros de las Naclones Unidas. Al entrar
en vigor las modificaciones con arreglo a lo previsio en el
ariiculo III, el Secretario goveral preparara también, para en-
viarias & los Estades, inclusive los que no son mismbros de
lags Naciones Unidas, copias certiﬁcadas de e Convenclén asi
med:ificada.

En testimonio de In cual, los infrascritos, debidamente auio-
rizedos por sus respectivos Gnbiernes, han firmado o1 presente
Protocolo en las fechas que {iguran al lado de sus respectivas
firmas,

Hecho 2n ln Sede de las Namnnes Unidas, Nueva York, o
siete de diciembre de mil novecientos cincuenta v tres.

ANEXO

al Protocola de enmienda del Convenio relative a la Esclavitud,
firmado en Ginebra el 25 de septiembre de 1528

En el articule 7, sustitGyanse las palabras -a la Secretaria
Genersal de la Sociedad de las Naciones- por las palabras eal
Scereturio general de las Naciones Unidas.,

En el articule 8, susiitayanse las palabras -el Tribunal Per-
meneete de Justicia Internacional- por las palabres «la Corte
Internacional de Justicia~, ¥ las palabras <Protocoio del 16 de
diciembre de 1820 relativo al Tribunal Permanente de Justicia
Internacionul- por las palabres -Estatute de la Corte Interna-
cional de Justician.

En el primero v segundo parrafos del articule 10, sustifuyan-
&0 las palabras «la Seociedad de las Nacioness por las palubras
«las Nactones Unidage,

Suprimanse los tres ¢llimos parrufos del articulo 1l y sus-
titiyanse por ¢l texlo siguienio:

«El presente Convenic esiara abierta a la adhosion de tedos
los Estados, que no son Miecmbros de las Naciones Unidas, &
los que el Secretaric general de la® Naciones Unidas haya co-
municade una copia ceriificads conforme del Convenie,

La adhesion se efeciunra mediante el depositc de un insiru-
mente en debida ferma entc e} Secretario generai de las Na-
ciones Unidaz, €1 cual lo notificard s t{odos los Estados Partes
en ol Convenio ¥ & todos los demas Eslados a que sc¢ hace refe-
rencia en gl presente articule, cen indicacidon de la fecha en
la que se haye dceposilade cada uno de dichos instrumentos
de acdhesién.»

En &l articule 12, sustituyanse lag palahras «la Socicdrd de
tas Nacioness por kas palabras «las Naciones Unidase,

El preserte Protocolo entré en viger el 18 de noviembre
de 1878, fecha de su firma sin reserva en cuanio & la acepls-
cidn, de conformidad con lo establecido cn sus articulos 7T v JTL

Lo gue se hace poblico pars conocimiento general.

Madrid, 21 de diciemhre de 1678.—F1 Secretaric generat téc-
nico, Fernando Arias-Salgade y Montalva,



