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(Actos cuya publicacion es una condicion para su aplicabilidad)

REGLAMENTO (CEE) N° 1108/93 DEL CONSEJO
de 4 de mayo de 1993

relativo a determinadas normas de desarrollo de los acuerdos bilaterales en
materia agricola celebrados entre la Comunidad, por una parte, y Austria,
Finlandia, Islandia, Noruega y Suecia, por otra

EL CONSEJO DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea y, en particular, su articulo 113,

Vista la propuesta de la Comision,

Considerando que el 2 de mayo de 1992 la Comunidad

firmb en Oporto una serie de acuerdos bilaterales en

materia agricola en forma de canje de notas con Austria,
Finlandia, Islandia, Noruega, Suecia y Suiza;

Considerando que dichos acuerdos fueron firmados al
mismo tiempo que el Acuerdo sobre el Espacio Econé-
mico Europeo entre la Comunidad Econémica Europea,
la Comunidad Europea del Carbén y del Acero y sus
Estados miembros, por una parte, y los Estados de la
Asociacién Europea de Libre Comercio, por otra, en lo
sucesivo denominado « Acuerdo EEE » ; que el objetivo de
todas las partes era la entrada en vigor simultinea del
Acuerdo EEE y los acuerdos bilaterales agricolas;

Considerando que, a raiz de la decisién adoptada por la-

Confederacién Suiza de no ratificar el Acuerdo EEE, el 17
de marzo de 1993 se firmaron una serie de acuerdos en
forma de canje de notas entre la Comunidad, por una
parte, y Austria, Finlandia, Islandia, Noruega y Suecia, por
otra, con el objeto de aplicar a partir del 15 de abril de
1993 y hasta la entrada en vigor del Acuerdo EEE los
acuerdos bilaterales agricolas firmados el 2 de mayo de
1992 con los citados paises; que los acuerdos de 17
de marzo de 1993 establecen asimismo que, salvo decision
contraria de las Partes contratantes, dichos acuerdos provi-
sionales expirardn el 1 de enero de 1994 si el Acuerdo
"EEE no entra en vigor en dicha fecha;

Considerando que mediante la Decisién de 15 de marzo
de 1993 (), el Consejo aprob6 dichos acuerdos ;

Considerando que es necesario establecer las normas de
desarrollo de las diversas disposiciones de los citados
acuerdos, '

() DO n° L 109 de 1. 5. 1993, p. 1.

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO :

Articulo 1

En lo que se refiere a los productos agricolas incluidos en
el Anexo II del Tratado y sometidos a las normas de una
organizacién comun de mercado, las normas de desarrollo

" de los acuerdos bilaterales en materia agricola firmados en

Oporto el 2 de mayo de 1992 entre la Comunidad Econé-
mica Europea, por una parte, y Austria, Finlandia, Islan-
dia, Noruega y Suecia, por otra, se adoptarin con arreglo
al procedimiento previsto en el articulo 30 del Regla--
mento (CEE) n° 804/68 del Consejo, de 27 de junio de
1968, por el que se establece la organizacién comin de
mercados en el sector de la leche y los productos
licteos (%) o a los articulos correspondientes de los demds
Reglamentos que establezcan organizaciones comunes de
mercados. Cuando la aplicacion de estos acuerdos exija
una estrecha cooperacién con los Estados signatarios, la
Comisién podra adoptar cuantas medidas juzgue dtiles
para alcanzar dicha cooperaci6n.

Articulo 2

El presente Reglamento entrard en vigor el dia siguiente
al de su publicacién en el Diario Oficial de las Comuni-
dades Europeas.

Serd aplicable a partir del 15 de abril de 1993.

() DO n° L 148 de 28. 6. 1968, p. 1. Reglamento cuya @ltima
modificacién la constituye el Reglamento (CEE) n° 2071/92
(DO n° L 215 de 30. 7. 1992, p. 1). :
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El presente Reglamento sera obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable
en cada Estado miembro.

"Hecho en Bruselas, el 4 de mayo de 1993.

Por el Consejo
El Presidente

J. TRGJBORG
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REGLAMENTO (CEE) N 1109/93 DE LA COMISION
de 6 de mayo de 1993

por el que se fijan las exacciones reguladoras a la importacién aplicables a los
cereales y a las harinas, grafiones y sémolas de trigo o de centeno

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS, '

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea,

Visto el Reglamento (CEE) n° 2727/75 del Consejo, de 29
de octubre de 1978, por el que se establece una organiza-
cién comin de mercados en el sector de los cereales ('),
‘modificado en ultimo lugar por el Reglamento (CEE)
n° 1738/92 (3, y, en particular, el apartado 5 de su articulo
13,

Visto el Reglamento (CEE) n° 3813/92 del Consejo, de 28
de diciembre de 1992, relativo a la unidad de cuenta y a
los tipos de conversién que han de aplicarse en el marco
de la politica agricola. comin (}), y, en particular, su
articulo S,

Considerando que el Reglamento (CEE) n° 762/93 de la
Comisién (*) y todos los Reglamentos que posteriormente
lo han modificado han fijado las exacciones reguladoras
aplicables a la importacién de cereales, de harinas de trigo
y de centeno y de grafiones y sémolas de trigo;

Considerando que, para permitit el normal funciona-
miento del régimen de las exacciones reguladoras, es
conveniente aplicar para el cilculo de éstas el tipo repre-

sentativo de mercado registrado durante el periodo de
referencia de 5 de mayo de 1993 por lo que se refiere a
las monedas flotantes ;

Considerando que la aplicacién de las modalidades
mencionadas en el Reglamento (CEE) n° 762/93 a los
precios de oferta y a las cotizaciones de dicho dia de los
que tiene conocimiento la Comisién conduce a modificar
las exacciones reguladoras actualmente en vigor con
arreglo al Anexo del presente Reglamento,

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO:

Articulo 1

Se fijan en el Anexo las exacciones reguladoras que deben
percibirse a la importacién de los productos contem-
plados en las letras a), b) y c) del articulo 1 del Regla-
mento (CEE) n° 2727/75.

Articulo 2

El presente Reglamento entrard en vigor el 7 de mayo de
1993.

El presente Reglamento seré obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable

en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 6 de mayo de 1993.

() DO n° L 281 de 1. 11. 1975, p. 1.
(?) DO n° L 180 de 1. 7. 1992, p. 1.
() DO n° L 387 de 31. 12. 1992, p. 1.
() DO n° L 79 de 1. 4. 1993, p. I1.

Por la Comisién
René STEICHEN

Miembro de la Comision
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ANEXO

del Reglamento de la Comisién, de 6 de mayo de 1993, por el que se fijan las exacciones

reguladoras a la importacién aplicables a los cereales y a las harinas, grafiones y sémolas
de trigo o de centeno

(en ecus/t)
Cédigo NC Paises terceros (*)
0709 90 60 140,42 (%) ()
07129019 140,42 () ()
1001 10 00 ' 182,73 () (%)
1001 90 91 144,46
1001 90 99 144,46 (°)
1002 00 00 156,10 (%)
1003 00 10 142,21
1003 00 20 142,21
1003 00 80 142,21 ¢)
1004 00 00 116,24
1005 10 90 140,42 () ()
1005 90 00 140,42 (3 ()
1007 00 90 . 145,64 ()
1008 10 00 58,17 ()
1008 20 00 102,53 (%)
1008 30 00 62,71 ()
1008 90 10 0.
1008 50 90 62,71
1101 00 00 214,84 ()
1102 10 00 231,14
1103 11 30 ) 295,27
1103 11 50 295,27
1103 11 90 ' 230,38

(t) Para el trigo duro, originario de Marruecos y transportado directamente desde dicho pais a la Comunidad, la exac-
cién reguladora se reducird en 0,60 ecus por tonelada.

(3 Con arreglo a lo dlspuesto en el Reglamento (CEE) n° 715/90 las exacciones reguladoras no se aplicarin a los
productos originarios de los Estados de Africa, del Caribe y del Pacifico e importados directamente en los depar-
tamentos franceses de Ultramar.

() Para el maiz originario de los Estados de Africa, del Caribe y del Pacifico, la exaccién reguladora a la lmportamén
en la Comunidad se reducird en 1,81 ecus por tonelada.

(4 Para el mijo y el sorgo originarios de los Estados de Africa, del Caribe y del Pacifico, la exaccién reguladora a la
importacién en la Comunidad se percibird con arreglo a lo dispuesto en el Reglamento (CEE) n° 715/90.
(%) Para el trigo duro y el alpiste producidos en Turquia y transportados directamente desde dicho pals a la Comuni-

dad, la exaccién reguladora se reduciri en 0,60 ecus por tonelada.

() La exaccidn reguladora percibida a la importacién de centeno producido en Turquia y transportado directamente
desde dicho pais a la Comunidad se define en los Reglamentos (CEE) n° 1180/77 del Consejo (DO n° L 142 de 9.
6.1977, p. 10), modificado en dltimo lugar por el Reglamento (CEE) n° 1902/92 (DO n° L 192 de 11. 7. 1992, p.
3), y (CEE) n°® 2622/71 de la Comision (DO n° L 271 de 10. 12. 1971 p- 22), modificado por el Reglamento (CEE)
n° 560/91 (DO n° L 62 de 8. 3. 1991, p. 26).

() A la importacién del producto del cédigo NC 1008 90 10 (tritical), se percibira la exaccién reguladora aplicable al
centeno.

(%) De acuerdo con el apartado 1 del articulo 101 de la Decision 91/482/CEE, no se aplicaran exacciones reguladoras
a los productos originarios de los paises y territorios de Ultramar.

(°) Los productos de dicho codigo importados de Polonia, Checoslovaquia y Hungria con arreglo a los Acuerdos
interinos celebrados entre esos paises y la Comunidad para los que se presente un certificado EUR 1, expedido

en las condiciones previstas en el Reglamento (CEE) n° 585/92, estarin sujetos a las exacciones reguladoras

contempladas en el Anexo de ese mismo Reglamento.
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REGLAMENTO (CEE) N° 1110/93 DE LA COMISION
de 6 de mayo de 1993

por el que se fijan las primas que se afiaden a las exacciones reguladoras a la
importacién para los cereales, la harina y la malta

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea,

Visto el Reglamento (CEE) n° 2727/75 del Consejo, de 29
de octubre de 1975, por el que se establece una organiza-
ciébn comin de mercados en el sector de los cereales ('),
modificado en tGltimo lugar por el Reglamento (CEE)
n° 1738/92 (3), y, en particular, el apartado 6 de su articulo
15,

Visto el Reglamento (CEE) n° 3813/92 del Consejo, de 28
de diciembre de 1992, relativo a la unidad de cuenta y a
los tipos de conversién que han de aplicarse en el marco
de la politica agricola comin (}), y, en particular, su
articulo 3,

Considerando que el Reglamento (CEE) n° 3874/92 de la
Comisién (*) y todos los Reglamentos que posteriormente
lo han modificado han fijado las primas que se afiaden a
las exacciones reguladoras para los cereales y la malta;

Considerando que, para permitir el normal funciona-
miento del régimen de las exacciones reguladoras, es
conveniente aplicar para el calculo de éstas el tipo repre-
sentativo de mercado registrado durante el periodo de

referencia de S5 de mayo de 1993 por lo que se refiere a
las monedas flotantes ; .

Considerando que, en funcién de los precios cif y de los
precios cif de compra a plazo de dicho dia, las primas que
se afiaden a las exacciones reguladoras actualmente en
vigor deben modificarse con arreglo al Anexo del presente
Reglamento,

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO :

Articulo 1

Las primas que se afiaden a las exacciones reguladoras
fijadas por anticipado para las importaciones de cereales y
de malta procedentes de terceros paises, contempladas en
el articulo 15 del Reglamento (CEE) n° 2727/75, se fijan
en el Anexo.

Articulo 2

El presente Reglamento entraré en vigor el 7 de mayo de
1993.

El presente Reglamento serd obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable

en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 6 de mayo de 1993.

() DO m° L 281 de 1. 11. 1975, p. 1.

() DO n° L 180 de 1. 7. 1992, p. 1.

() DO n° L 387 de 31. 12. 1992, p. 1.
() DO n° L 390 de 31. 12. 1992, p. 121.

Por la Comisién
René STEICHEN

Miembro de la Comisién
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ANEXO0

.A. Cereales y harinas

del Reglamento de la Comisién, de 6 de mayo de 1993, por el que se fijan las primas que se
afiaden a las exacciones reguladoras a la importacion para los cereales, la harina y la malta

(en ecus/t)
Corriente 1« plazo 2° plazo 3= plazo
Cédigo NC
5 6 7 8
0709 90 60 0. 0 0
07129019 0 0 0
1001 10 00 0 0 0
1001 90 91 0 7,72 7,72 11,39
1001 90 99 0 7,72 7,72 11,39
11002 00 00 0 0 0 0
1003 00 10 0 0 0 0
1003 00 20 0 0 0 0
1003 00 80 0 0 0 0
1004 00 00 0 0 0 0
1005 10 90 0 0 0 0
1005 90 00 0 0 0 0
1007 00 90 0 0 0 0
1008 10 00 0 0 0 0
1008 20 00 0 0 » 0 0
1008 30 00 0 0 0 0
1008 90 90 0 0 0 0
1101 00 00 0 10,80 10,80 1595
B. Malta
(en ecus/t)
Corriente 1= plazo 2° plazo 3 plazo 4° plazo
Cédige NC
M 6 7 8 9
1107 10 '1 1 0 13,74 13,74 20,27 20,27
110710 19 0 10,27 10,27 15,15 15,15
1107 10 91 0 0 0 0 0
1107 10 99 0 0 0 0 0
1107 20 00 0 0 0 0 0
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REGLAMENTO (CEE) N° 1111/93 DE LA COMISION
de 6 de mayo de 1993

por el que se fijan las exacciones reguladoras minimas a la importacién de aceite
de oliva y las exacciones reguladoras a la importacién de los demas productos
del sector del aceite de oliva

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econdémica
Europea,

Visto el Reglamento n° 136/66/CEE del Consejo, de 22 de
" septiembre de 1966, por el que se establece una organiza-
cibn comin de mercados en el sector de las materias
grasas ('), cuya ltima modificacion la constituye el Regla-
mento (CEE) n° 2046/92 (3), y, en particular, el apartado 2
de su articulo 16,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1514/76 del Consejo, de 24
de junio de 1976, relativo a las importaciones de aceite de
oliva de Argelia (%), cuya tltima modificacién la constituye
el Reglamento (CEE) n° 1900/92 (%), y, en particular, su
articulo 5,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1521/76 del Consejo, de 24
de junio de 1976, relativo a las importaciones de aceite de
oliva de Marruecos (), cuya Gltima modificacién la consti-
tuye el Reglamento (CEE) n° 1901/92 (%), y, en particular,
su articulo 5,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1508/76 del Consejo, de 24
de junio de 1976, relativo a las importaciones de aceite de
oliva de Ttnez (), cuya ltima modificacion la constituye
el Reglamento (CEE) n° 413/86(3) y, en particular, su
articulo §,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1180/77 del Consejo, de 17
de mayo de 1977, relativo a la importacién en Ia Comu-

nidad de determinados productos agricolas originarios de
' Turquia (), cuya @ltima modificacién la constituye el
Reglamento (CEE) n° 1902/92 ('), y, en particular, el apar-
tado 2 de su articulo 10,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1620/77 del Consejo, de 18
de julio de 1977, relativo a las importaciones de aceite de
oliva del Libano ("),

Considerando que, mediante su Reglamento (CEE) n°
3131/78 () modificado por el Acta de Adhesién de
Grecia, la Comisidén ha decidido recurrir al procedimiento

() DO n° 172 de 30. 9. 1966, p. 3025/66.
() DO n° L 215 de 30. 7. 1992, p. 1.

() DO n° L 169 de 28. 6. 1976, p. 24.
() DO r° L 192 de 11. 7. 1992, p. 1.

() DO n° L 169 de 28. 6. 1976, p. 43.
() DO n° L 192 de 11. 7. 1992, p. 2

() DO n° L 169 de 28. 6. 1976, p. 9

() DO n° L 48 de 26. 2. 1986, p. 1.

() DO n° L 142 de 9. 6. 1977, p. 10.
(" DO n* L 192 de 11. 7. 1992, p. 3.
(") DO n° L 181 de 21. 7. 1977, p. 4.
(%) DO n° L 370 de 30. 12. 1978, p. 60.

de licitacién para la fijacién de las exacciones reguladoras
para el aceite de oliva;

Considerando que el articulo 3 del Reglamento (CEE) n°
2751/78 del Consejo, de 23 de noviembre de 1978, por el
que se adoptan las normas generales relativas al régimen
de fijacién mediante licitacién de la exaccibén reguladora a
la importacién de aceite de oliva (%), prevé que el tipo de
la exaccidén reguladora minima se fijard para cada uno de
los productos de que se trate en funcién de un examen de
la situacién del mercado mundial y del mercado comuni-
tario, asi como de los tipos de las exacciones reguladoras
indicados por los licitadores ;

Considerando que, al percibir la exaccion reguladora,
procede tener en cuenta las disposiciones que figuran en
los acuerdos entre la Comunidad y determinados terceros
paises ; que, en particular, la exaccién aplicable a esos
paises debe fijarse tomando como base de célculo la exac-
cién reguladora sobre las importaciones de los demis
terceros paises ;

Considerando que, en virtud del apartado 1 del articulo
101 de la Decisién 91/482/CEE del Consejo, de 25 de
julio de 1991, relativa a la asociacién de los paises y terri-
torios de Ultramar a la Comunidad Econémica Euro-
pea ('), no se aplicarin exacciones reguladoras a los
productos originarios de los paises y territorios de Ultra-
mar ;

Considerando que la aplicaciéon de las modalidades ante-
riormente mencionadas a los tipos de la exaccién regula-
dora que han presentado los licitadores los dias 3 y 4 de
mayo de 1993 implica que las exacciones reguladoras
minimas vengan fijadas tal como se indica en el Anexo I
del presente Reglamento ;

Considerando que la exaccién reguladora que ha de perci-
birse a la importacién de las aceitunas de los codigos NC
0709 90 39 y 0711 20 90, asi como de los productos de los
cbédigos NC 152200 31, 152200 39 y 2306 90 19, debe
calcularse a partir de la exaccién reguladora minima apli-
cable a la cantidad de aceite de oliva contenido en dichos
productos ; que, no obstante, para las aceitunas la exac-
cién reguladora no puede ser inferior a un importe que
corresponda al 8 % del valor del producto importado,
fijindose tal importe a tanto alzado ; que la aplicacién de
dichas disposiciones conduce a fijar las exacciones regula-
doras tal como se indica en el Anexo II del presente
Reglamento,

(%) DO n° L 331 de 28. 11. 1978, p. 6.
() DO n° L 263 de 19. 9. 1991, p. 1.
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HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO : : ' Articulo 2

Se fijan en el Anexo II las exacciones reguladoras aplica-
bles a la importaciéon de los demds productos del sector
del aceite de oliva. S
Articulo 1
. Articulo 3

Se fijan en el Anexo I las exacciones reguladoras a la El presente Reglamento entrard en vigor el 7 de mayo de
importacion de aceite de oliva. . 1993. '

El presente Reglamento serd obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable
en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 6 de mayo de 1993,

Por la Comision
René STEICHEN

Miembro de la Comisién
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ANEXO I

Exacciones reguladoras minimas a la importacién en el sector del aceite de oliva ()

(en ecus/100 kg)

Cédigo NC Terceros paises
150910 10 179,00 ()
1509 10 90 : 79,00 ()
1509 90 00 92,00 ()
151000 10 ' 77,00 ()
1510 00 90 122,00 (%

(') De acuerdo con el apartado 1 del articulo 101 de la Decisién 91/482/CEE, no se aplicardn exacciones reguladoras
a los productos originarios de los paises y territorios de Ultramar.

(9 Para las importaciones de los aceites de este codigo totalmente obtenidos en uno de los paises que se mencionan
a continuacibri y que se transporten directamente desde dichos paises a la Comunidad, de 1a exaccién reguladora
que deba percibirse se deducirén :

a) Libano: 0,60 ecus por 100 kilogramos ;

b) Tinez: 12,69 ecus por 100 kilogramos, siempre que el operador aporte la prueba de que ha reembolsado el
gravamen a la exportacibn establecido por dichos paises, sin que, no obstante, tal reembolso pueda exceder del
importe del gravamen efectivamente establecido ;

¢) Turquia : 22,36 ecus por 100 kilogramos siempre que el operador aporte la prueba de que ha reembolsado el
gravamen a la exportacidn establecido por dicho pais, sin que, no obstante, tal reembolso pueda exceder del
importe del gravamen efectivamente establecido ; ) .

d) Argelia y Marruecos : 24,78 ecus por 100 kilogramos, siempre que el operador aporte la prueba de que ha
reembolsado el gravamen a la exportacién establecido por dichos paises, sin que, no obstante, tal reembolso
pueda exceder del importe del gravamen efectivamente establecido. )

(%) Para las importaciones de los aceites de este cbdigo :

a) totalmente obtenidos en Argelia, Marruecos, Tinez, y que se transporten directamente de dichos paises a la
Comunidad, de la exaccién reguladora que deba percibirse se deducirdn 3,86 ecus por 100 kilogramos;

b) totalmente obtenidos en Turquia y que se transporten directamente de dicho pais a la Comunidad, de la exac-
cibén reguladora que deba percibirse se deducirdn 3,09 ecus por 100 kilogramos.
() Para las importaciones de los aceites de este cbdigo:
a) totalmente obtenidos en Argelia, Marruecos y Tinez que se transporten directamente de dichos paises a la
Comunidad, de la exaccién reguladora que deba percibirse se deducirdn 7,25 ecus por 100 kilogramos ;
b) totalmente obtenidos en Turquia y que se transporten directamente de dicho pais a la Comunidad, de la exac-
cién reguladora que deba percibirse se deduciran 5,80 ecus por 100 kilogramos.

ANEXO 1T

Exacciones reguladoras a la importacién de los demis productos del sector del aceite de .

oliva (")
(en ecus/100 kg)
Cédigo NC - _ Terceros paises
0709 90 39 17,38
0711 20 90 17,38
1522 00 31 39,50
1522 00 39 63,20
2306 90 19 6,16

(") De acuerdo con el apartado 1 del articulo 101 de la Decisién 91/482/CEE, no se aplicarén exacciones reguladoras
a los productos originarios de los paises y territorios de Ultramar.
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REGLAMENTO (CEE) N° 1112/93 DE LA COMISION
de 6 de mayo de 1993

por el que se establecen las disposiciones de aplicacién del mecanismo comple-

mentario de los intercambios en el sector de la carne de vacuno entre la Comu-

nidad, en su composicién de 31 de diciembre de 1985, y Espaiia y Portugal, y por
el que se derogan los Reglamentos (CEE) n* 3810/91 y 3829/92

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea,

Vista el Acta de adhesién de Espaifia y de Portugal y, en
particular, sus articulos 83 y 251,

Visto el Reglamento (CEE) n° 3817/92 del Consejo, de 28
de diciembre de 1992, por el que se establece las normas
generales de aplicacion del mecanismo complementario
aplicable a los suministros a Espafia de productos que
no sean frutas ni hortalizas(') y, en particular, su
articulo 9,

Visto el Reglamento (CEE) n° 744/93 del Consejo, de 17
de marzo de 1993, por el que se establecen las normas
generales de aplicacién del mecanismo complementario
aplicable a los suministros a Portugal de productos que
no sean frutas ni hortalizas () y, en particular, su
articulo 1,

Visto el Reglamento (CEE) n° 3792/85 del Consejo, de 20
de diciembre de 1985, por el que se define el régimen
aplicable en los intercambios de productos agricolas entre
Espafia y Portugal (%), cuya dltima modificacién la consti-
tuye el Reglamento (CEE) n° 3296/88 (%), y, en particular,
su articulo 13,

Considerando que el Reglamento (CEE) n° 3810/91 de la
Comisién (%), cuya dltima modificacién la constituye el
Reglamento (CEE) n° 894/93 (%), establece los limites
maximos indicativos a que limites refieren los articulos 83
y 251 del Acta de adhesién de Espafia y de Portugal para
el afio 1993 ; que los citados limites se fijan sobre la base
de unas previsiones de produccion y consumo en Espafia
y Portugal de los productos en cuestién del sector de la
carne de vacuno, y de un calendario de previsiones de los
intercambios comerciales con el resto del mercado comu-
nitario ;

Considerando que el articulo 5 del Reglamento (CEE)
n° 3792/85 establece que las importaciones en Portugal
de tales productos procedentes de Espafia estaran sujetas
al MCI, de conformidad con lo dispuesto en los articulos
249 a 252 del Acta de adhesién;

Considerando que el apartado 3 del articulo 1 del Regla-
mento (CEE) n° 3817/92 establece que la expedicién de

() DO n° L 387 de 31. 12. 1992, p..12.
() DO n° L 77 de 31. 3. 1993, p. 11.
() DO n° L 367 de 31. 12. 1985, p. 7.
() DO n° L 293 de 27. 10. 1988, p. 7.
() DO n° L 357 de 28. 12. 1991, p. 53.
() DO n° L 93 de 17. 4. 1993, p. 8.

certificados MCI no- estd obligatoriamente supeditada al
depdsito de una garantia; que esta posibilidad se intro-
dujo, en particular, para facilitar los intercambios de los
productos en cuestién ; que es necesario hacer uso de
dicha posibilidad y establecer que no es preciso depositar
garantia alguna en el momento de la presentacién de las
solicitudes de certificados MCI ;

Considerando que, para garantizar una mejor regulacion
de los intercambios comerciales que tenga en cuenta
la mayor o menor sensibilidad de los mercados espafiol y
portugués segiin los distintos periodos del afio y, en parti-
cular, la menor capacidad de absorcién que se registra en
el segundo y tercer trimestres, conviene escalonar la
cantidad anual en periodos de dos meses;

Considerando que, para fijar las normas relativas a la
presentacion de las solicitudes y a la expedicién de los
certificados, procede establecer excepciones al Regla-
mento (CEE) n° 3719/88 de la Comisién, de 16
de noviembre de 1988, por el que se establecen disposi-
ciones comunes de aplicacién del régimen de certificados
de importacién, de exportacién y de fijacion anticipada
para los productos agricolas (), cuya dltima modificacién
la constituye el Reglamento (CEE) n° 2101/92 (%), y al
Reglamento (CEE) n° 574/86 de la Comisién, de 28
de febrero de 1986, por el que se establecen normas para
la aplicacién del mecanismo complementartio aplicable a
los intercambios (°), cuya Gltima modificacién la consti-
tuye el Reglamento (CEE) n° 3296/88 ;

Considerando que, para simplificar el procedimiento de

~ expedicién de los certificados MCI, conviene disponer

que ésta se realice de forma automatica, a la vez que se
crean un sistema de comunicaciones eficaz y un meca-
nismo de vigilancia de la utilizacién de los certificados
expedidos ;

Considerando que procede disponer que los agentes
econémicos comunitarios puedan suministrar algunos
productos del sector de la carne de vacuno a Espafia y
Portugal dnicamente en determinadas condiciones restric-
tivas, en especial, respecto del periodo durante el cual
hayan ejercido. su actividad comercial ;

Considerando que, por lo que ataiie a las importaciones
en Portugal procedentes de terceros paises, es necesario
precisar algunos aspectos del régimen aplicable a los certi-
ficados de importacién MCI previsto en el Reglamento
(CEE) n° 3817/92; que, a tal fin, lo mis indicado resulta

() DO n° L 331 de 2. 12. 1988, p. 1.
() DO n° L 210 de 25. 7. 1992, p. 18.
() DO n° L 57 de 1. 3. 1986, p. 1.
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aplicar al sistema de importacién de carne de vacuno las

disposiciones del Reglamento (CEE) n° 2377/80 de la-

Comisibn, de 4 de septiembre de 1980, por el que se esta-
blecen modalidades especiales de aplicacion del régimen
de importacioén y de exportacién en el sector de la carne
de vacuno ('), cuya dltima modificacién la constituye el
Reglamento (CEE) n° 3662/92 (), asi como las demas
disposiciones relativas a los diferentes regimenes espe-
ciales de importacién ;

Considerando que, en aras de una mayor claridad, es
conveniente recoger en un nuevo Reglamento las disposi-
" ciones de aplicacion relativas al MCI aplicable a Espafia y
-Portugal, al tiempo que se derogan los Reglamentos (CEE)
n° 3810/91 y (CEE) n° 3829/92 de la Comisi6n ();

Considerando que las medidas previstas en el presente
Reglamento se ajustan al dictamen del Comité de gestién
de carne de vacuno,

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO :

Articulo 1

1. En el Anexo I figuran los limites maximos indica-
tivos correspondientes a determinados productos del
sector de la carne de vacuno que Espafia podrad importar
de la Comunidad en su composicién de 31 de diciembre
de 1985. ‘

2.  En el Anexo II figuran los limites maximos indica-
tivos correspondientes a determinados productos del
sector de la carne de vacuno que Portugal podrd importar
de la Comunidad, en su composicién de 31 de diciembre
de 1985, y de Espaiia.

3.  Cuando, durante el mismo afio natural, la cantidad

global por la que se hayan presentado solicitudes para un
bimestre sea inferior a la cantidad disponible, la cantidad
restante se afiadird a la cantidad disponible del bimestre
siguiente.

Articulo 2

No obstante lo dispuesto en:

a) el articulo 15 del Reglamento (CEE) n° 3719/88, las
solicitudes de certificados MCI se presentarin hasta las
13 horas de los dias laborables y los certificados se
expedirin autométicamente al dia siguiente, a reserva
de las disposiciones del articulo 3;

b) los parrafos primero y segundo del apartado 2 del
articulo 6 del Reglamento (CEE) n° 574/86, los
Estados miembros comunicarin a la Comisién, antes
de las 13 horas de cada lunes, las cantidades por las
que se hayan expedido certificados durante la semana
anterior ; no obstante, los Estados miembros comuni-
caran diariamente a la Comisi6n la cantidad por la que

() DO n° L 241 de 13. 9. 1980, p. S.
() DO n° L 370 de 19. 12. 1992, p. 43.
() DO n° L 387 de 31. 12. 1992, p. 45.

se hayan expedido certificados el dia anterior cuando
dichos certificados afecten a méas de 2000 cabezas
diarias en el caso de Espafia y 200 en el de Portugal ;

c) el apartado 1 del articulo 6 del Reglamento (CEE)
n° 574/86, el ejemplar n° 1 del certificado se entregara
en mano al propio solicitante o se enviard a la direc-
cién que figure en la solicitud.

Articulo 3

1. Cuando de las comunicaciones previstas en la letra
b) del articulo 2 se desprenda que el ritmo de expedicién
de certificados puede hacer que se agoten completamente
las cantidades restantes disponibles, la Comisién tomari
medidas especiales para permitir que los Estados miem-
bros suspendan la expedicién de certificados hasta el
bimestre siguiente.

2.  La prueba de la utilizacién de los certificados debera
presentarse durante el mes siguiente al de expiracién de
su validez ; si el examen de estas pruebas pusiera de mani-
fiesto que los certificados expedidos no se han utilizado
completamente, el Estado miembro en cuestién podrd
adoptar las medidas que considere necesarias, pudiendo
llegar incluso a rechazar la expedicién de nuevos certifica-
dos.

Articulo 4

1.  El solicitante debera ser una persona fisica o juridica
que, en el momento de la presentacién de la solicitud,
esté inscrita en un registro publico de un Estado miembro
y lleve ejerciendo desde al menos doce meses antes una
actividad en el comercio de animales vivos de la especie

- bovina, exceptuados los reproductores de raza pura.

2. - Las solicitudes de certificado sblo se admitiran si el
solicitante declara por escrito que no ha presentado, y que
se compromete a no presentar, solicitudes para el mismo
producto en otros Estados miembros distintos de aquél
donde haya sido presentada la solicitud. En caso de que el
mismo interesado presente solicitudes en dos o varios
Estados miembros, todas las solicitudes seran rechazadas.

3. Todas las solicitudes presentadas por un mismo
interesado serin consideradas una dnica solicitud.

Articulo 5

La suma de las cantidades solicitadas en los certificados
MCI por el mismo agente econémico durante un mismo
dia no podrd sobrepasar las 200 cabezas por Estado
miembro de destino.

Articulo 6

El periodo de validez del certificado MCI establecido con
arreglo a los articulos 1 y 3 del Reglamento (CEE)
n° 744/93 seri de diez dias contados desde la fecha de su

‘expedicidn efectiva, de conformidad con el apartado 2 del

articulo 21 del Reglamento (CEE) n° 3719/88. Este plazo

"serd de quince dias en caso de transporte maritimo debi-

damente justificado.
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Sin embargo, el periodo de validez de los certificados MCI
serd de treinta dias cuando se trate de productos despa-
chados al consumo en las islas Azores y en Madeira.

Articulo 7

1. Siempre que sea necesario, las disposiciones del
Reglamento (CEE) n° 574/86 serin aplicables al meca-
nismo complementario de los intercambios contemplado
en el Reglamento (CEE) n° 3817/92, a reserva de las
disposiciones del apartado 2.

2. Para la aplicacién del Reglamento (CEE) n° 3817/92
y del articulo 7 del Reglamento (CEE) n° 574/86, se
considerard como declaracién de despacho al consumo en
Espafia y Portugal el ejemplar n° 4 del documento de
trdnsito comunitario interno visado por la oficina de
destino, que se utilizard de conformidad con las disposi-
ciones de la letra b) del apartado 3. del articulo 3 del
Reglamento (CEE) n° 2726/90 del Consejo ().

Las disposiciones del parrafo anterior no constituirin un
obsticulo para la aplicacién de procedimientos simplifi-
cados de trinsito- comunitario, ni podran dar lugar a
controles en las fronteras.

Articulo 8

1. A miés tardar cuarenta y cinco dias después -de
concluido el periodo correspondiente, Espafia y Portugal
comunicaran a la Comision las cantidades efectivamente
importadas cada bimestre, desglosadas por productos.

2. A mis tardar el 15 de octubre de cada afio, Espafia y
Portugal comunicarin a la Comisidén sus previsiones
respectivas de produccién y consumo para el afio
siguiente.

Articulo 9

Con respecto a Portugal, los certificados de importacién
MCI establecidos en el apartado 1 del articulo 1 del
Reglamento (CEE) n° 3817/92 quedaran sujetos a las
disposiciones del Reglamento (CEE) n° 2377/80 y a las
demas disposiciones aplicables a los diversos regimenes
especiales de importacion, sin perjuicio de lo dispuesto en
el Reglamento (CEE) n° 574/86.

En las comunicaciones establecidas en el apartado 8 del
articulo 10 del Reglamento (CEE) n° 574/86 se precisarin
las cantidades solicitadas al amparo de cada régimen de
importacion.

Articulo 10

Quedan derogados los Reglamentos (CEE) n>* 3810/91 y

3829/92.

Articulo 11

El presente Reglamento entrard en vigor el dia de su
publicacién en el Diario Oficial de las Comunidades
Europeas.

Serd aplicable a partir del 7 de tmayo de 1993.

El presente Reglamento sera obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable

en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 6 de mayo de 1993.

() DO n° L 262 de 26. 9. 1990, p. 1.

Por la Comisién
René STEICHEN

Miembro de la Comisién



7.5.93

Diario Oficial de las Comunidades Europeas Ne L 113/13
ANEXO I
Grupos Cédigo NC Designacion de la mercancia Limite maximo indicativo -para 1993
1 010290 | Animales vivos de la especie bovina distintos de los repro- 275000 cabezas _
ductores de raza pura y de los animales para corridas (en | enero-febrero : 60 000
ndmero de cabezas) ’ marzo-abril : 60 000
mayo-junio : 35000
julio-agosto : 35000
septiembre-octubre : 40 000
noviembre-diciembre : 45 000
ANEXO IT
Grupos Cédigo NC Designacién de la mercancia Limite méaximo indicativo- para 1993
1 ex 010290 | Animales vivos de la especie bovina de las especies 22000 cabezas

domésticas, distintos de los reproductores de raza pura y
de los animales para corridas {(en nimero de cabezas)

enero-febrero :
marzo-abril :
mayo-junio :
julio-agosto :
septiembre-octubre :
noviembre-diciembre :

5000
5000
2000
2000
4000
4000
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REGLAMENTO (CEE) N° 1113/93 DE LA COMISION
de 6 de mayo de 1993

por el que se establecen las normas especificas relativas a los pagos compensato-
rios para determinados cultivos herbaceos de regadio

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econdémica
Europea,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1765/92 del Consejo, de 30
de junio de 1992, por el que se establece un régimen de
apoyo a los productores de determinados cultivos herba-
ceos (), modificado por el Reglamento (CEE) n° 364/93 ()
y, en particular, sus articulos 12 y 16,

Considerando que el articulo 3 del Reglamento (CEE)
n° 1765/92 prevé que los planes de regionalizacion
pueden establecer una diferencia entre las tierras de
regadio y las de secano;

Considerando que en determinadas zonas de la Comuni-
dad, las tierras de regadio y las de secano se hallan hasta
tal punto imbricadas dentro de una misma zona que a
veces resulta imposible distinguir zonas de produccién
homogéneas y diferenciadas ; que, por lo tanto, la diffe-
renciacién adecuada de dichas zonas puede consistir en el
establecimiento de distintos tipos de rendimiento para
una misma regién, no basados en distinciones geograficas,
sino en el tipo real de cultivo, es decir, de regadio o de
secano ; '

Considerando que la diferenciacion de los pagos compen-

‘satorios segln se trate de tierras de regadio o de secano
puede incitar al desarrollo de la prictica del regadio, con
el fin de obtener ayudas mis elevadas y, por ende, acarrear
un aumento de los gastos; que, por analogia con el
articulo 2 del Reglamento (CEE) n° 1765/92 y para
no comprometer la eficacia del régimen, conviene limitar
la superficie con derecho a los pagos compensatorios al
tipo de tierras de regadio a un maximo correspondiente a
las hectéreas irrigadas en cada regién durante el periodo
1989, 1990 y 1991 ;

Considerando que, en determinados casos, se han reali-
zado inversiones después del periodo de referencia utili-
zado para el establecimiento del limite maximo, pero
antes de la entrada en vigor del Reglamento (CEE)
n° 1765/92 ; que, por lo tanto, conviene prever las disposi-
ciones pertinentes a fin de tener en cuenta la situacién de
determinadas tierras en las que se ha introducido reciente-
mente el sistema de regadio;

Considerando que el presente Reglamento aparece en un
momento en el que la mayor parte de los Estados miem-
bros ya han adoptado y comunicado a los interesados las
disposiciones referentes al regadio; que la aplicacién de
las disposiciones del presente Reglamento, especialmente

() DO n° L 181 de 1. 7. 1992, p. 12.
() DO n° L 42 de 19. 2. 1993, p. 3.

las correspondientes a la retirada de tierras, podria
conducir a un replanteamiento de los planes de retirada
de tierras ya programados por los interesados; que
conviene, por lo tanto, prever que la aplicacién de estas

disposiciones se efectie de forma gradual;

Considerando que el Comité conjunto de gestién de los
cereales, materias grasas y forrajes desecados no ha
emitido dictamen alguno en el plazo establecido por su
presidente, -

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO :

Articulo 1

En las regiones cuyo sistema de regadio sea tradicional e
importante, pero en las que este criterio no permita la
delimitacién de zonas homogéneas y diferenciadas en el
plan de regionalizacién, debido sobre todo a la dispersién
de las tierras de regadio y su imbricacién con las tierras de
secano, los pagos compensatorios respecto a los cultivos
herbiceos de regadio podran calcularse mediante un
rendimiento especifico.

Articulo 2

En el supuesto de aplicacion del articulo 1, el rendi-
miento medio regional histérico facilitado con arreglo a lo
establecido en los parrafos primero y segundo del apar-
tado 2 del articulo 3 del Reglamento (CEE) n° 1765/92 se
dividird en rendimiento de las tierras de regadio y rendi-
miento de las tierras de secano. A este respecto se consi-
derarin los mismos afios que los utilizados para el estable-
cimiento del rendimiento medio regional histérico. Esta
divisién no podra dar lugar al rebasamiento del rendi-
miento histérico de la regién de que se trate.

Articulo 3

1. Los Estados miembros determinaran las condiciones
que permitan decidir si una superficie ha de considerarse
de regadio durante una campaiia determinada. Entre estas
condiciones se incluird como minimo:

— una lista de cultivos herbdceos respecto a las cuales
puedan concederse pagos compensatorios calculados
mediante el rendimiento de las zonas de regadio,

— el material de irrigacién de que deba disponer el agri-
cultor, que deber4 ser proporcional a las superficies de
regadio,

— el periodo de regadio que deba tenerse en cuenta.
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2. En su solicitud de ayuda por superficie, los agricul-
tores anotaran por separado las superficies de regadio y las
de secano. Los Estados miembros comprobarin que las
solicitudes efectuadas con atreglo al pago para zonas de
regadio cumplen las condiciones especificadas en el apar-
tado 1. En caso de incumplimiento, se aplicardn las
sanciones previstas en el Reglamento (CEE) n° 3887/92 de
la Comisidn (") en funcién'de la superficie afectada.

Articulo 4

1.  El beneficio correspondiente al rendimiento fijado
para los cultivos herbiceos de regadio se concederi hasta
un limite méximo por regién de produccidn, definida en
el plan de regionalizacién.

2.  Para cada regién de produccién, este limite maximo
serd igual a la media de las superficies consideradas de
regadio durante los afios 1989, 1990 y 1991 y dedicadas al
cultivo de cereales o productos oleaginosos o proteagino-
sos, a las que se podrin afiadir las nuevas tierras de
regadio dedicadas a los mismos cultivos a partir de 1992
como consecuencia de inversiones efectuadas antes del 1
de agosto de 1992.

3.  Los Estados miembros suministrardn a la Comisién
los datos mencionados en el apartado 2, acompafiados de
los justificantes que demuestren el cumplimiento de las
condiciones exigidas. Con ocasion de la comunicacién de
estos datos se especificaran las estadisticas por cultivos de
las superficies de regadio entre 1989 y 1991 asi como las
de las nuevas superficies de regadio dedicadas a los
cultivos subvencionables, su localizacién y la fecha de
inicio de la inversién.

4. La Comision examinara los datos suministrados por
los Estados miembros y comprobard si los justificantes
proporcionados son suficientes. Determinari asimismo los
limites maximos correspondientes con arreglo a los proce-
dimientos previstos en el apartado 1 del articulo 12 del
Reglamento (CEE) n° 1765/92.

Articulo 5

1. Cuando las superficies por las que se solicite el pago
compensatorio con base en un rendimiento especifico de

tierras de regadio, incrementadas por el nimero corres-
pondiente de hectdreas de tierras retiradas de la produc-
cién, superen el limite maximo contemplado en el
articulo 4, los pagos compensatorios al tipo de rendi-

" miento de zonas de regadio se reducirin proporcional-

mente respecto a la region en cuestién. No obstante, para
la campafia 1993/94, esta reduccién sélo se efectuari si los
cultivos de regadio superan por si solos, es decir, sin
contar las tierras retiradas, el limite maximo.

2. En caso de que se superen simultineamente el
limite maximo contemplado en el presente Reglamento y
la superficie bésica contemplada en el articulo 2 del
Reglamento (CEE) n° 1765/92, s6lo se aplicara la reduc-
cién mas elevada de las dos previstas.

Articulo 6

En las regiones en las due se apliquen las disposiciones
del presente Reglamento :

a) la condicién de pequefio productor a que se refiere el
articulo 8 del Reglamento (CEE) n° 1765/92 se deter-
minara en funcién del contenido global de la solicitud
« por superficie » del agricultor y de los rendimientos
de las zonas de regadio y de secano;

b) los pagos compensatorios para los cultivos herbiceos
concedidos en el marco del régimen general y del
régimen simplificado se efectuarin sobre la base del
rendimiento de las zonas de regadio, para las superfi-
cies éorrespondientes, y del rendimiento de las zonas
de secano para las demas;

c) los pagos compensatorios por la retirada de tierras de
cultivo se efectuarin sobre la base del rendimiento
medio de la regi6n.

Articulo 7

El presente Reglamento entrard en vigor el séptimo dia
siguiente al de su publicacion en el Diario Oficial de las
Comunidades Europeas.

El presente Reglamento sera obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable

en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 6 de mayo de 1993.

() DO n° L 391 de 31. 12. 1992, p. 36.

Por la Comisién
René STEICHEN

Miembro de la Comisién
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REGLAMENTO (CEE) N° 1114/93 DE LA COMISION
de 6 de mayo de 1993

por el que se modifica el Reglamento (CEE) n° 846/93 por el que se establece un
gravamen compensatorio a la importacién de manzanas originarias de Chile

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea,

Visto el Reglamento (CEE) n° 1035/72 del Consejo, de 18
de mayo de 1972, por el que se establece una organiza-
cién comin de mercados en el sector de las frutas y
hortalizas ('), modificado en Gltimo lugar por el Regla-
~ mento (CEE) n° 638/93 (3, y, en particular, el parrafo
segundo del apartado 2 de su articulo 27,

Considerando que el Reglamento (CEE) n° 846/93 de la
Comisién (?), modificado en dltimo lugar por el Regla-
mento (CEE) n° 1074/93 (*), ha establecido un gravamen
compensatorio a la importacién de manzanas originarias
de Chile;

Considerando que el apartado 1 de Sudéfrica; 26 del
Reglamento (CEE) n° 1035/72 ha fijado las condiciones

en las que se modifica un gravamen compensatorio esta-
blecido en aplicacién del articulo 25 de dicho Regla-
mento; que la consideracién de dichas condiciones
conduce a modificar el gravamen compensatorio a la
importacién de manzanas originarias de Chile,

HA ADOPTADO EL PRESENTE REGLAMENTO:

Articulo 1

Se sustituye el importe de 12,28 ecus que figura en el
articulo 1 del Reglamento (CEE) n° 846/93 por el importe
de 16,97 ecus. ' ‘

Articulo 2

El presente Reglamento entrard en vigor el 7 de mayo de
1993.

El presente Reglamento serd obligatorio en todos sus elementos y directamente aplicable

en cada Estado miembro.

Hecho en Bruselas, el 6 de mayo de 1993.

\

Por la Comisién
René STEICHEN
Miembro de la Comision

() DO n° L 118 de 20. 5. 1972, p. L.
() DO n° L 69 de 20. 3. 1993, p. 7.
() DO n° L 88 de 8. 4. 1993, p. 30.
() DO n° L 108 de 1. 5. 1993, p. 123.
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~ (Actos cuya publicacién no es una condicion para su aplicabilidad)

COMISION

DIRECTIVA 93/1/CEE DE LA COMISION
de 21 de enero de 1993

por la que se modifica la Directiva 77/535/CEE relativa a la aproximacién de las
legislaciones de los Estados miembros sobre los métodos de toma de muestras y
de analisis de los abonos

(Métodos de analisis de los oligoelementos)

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econémica
Europea, :

Vista la Directiva 76/116/CEE del Consejo, de 18
de diciembre de 1975, relativa a la aproximacién de las
legislaciones de los Estados miembros sobre los abonos ('),
cuya ultima modificacién la constituye la Directiva
89/530/CEE (), y, en particular, el apartado 2 del
articulo 9,

Considerando que el articulo 8 A del Tratado CEE esta-
blece un espacio sin fronteras interiores en el que la libre
circulacién de mercancias, personas, servicios y capitales
estid garantizada;

Considerando que la Directiva 89/530/CEE completa y
modifica la Directiva 76/116/CEE en lo que respecta a los

oligoelementos boro, cobalto, cobre, hierro, manganeso,

molibdeno y zinc en los abonos;

Considerando que la Directiva 77/535/CEE de la Comi-
sién (%), cuya ultima modificacién la constituye la Direc-

tiva 89/519/CEE (*), establece controles oficiales de los .

abonos de la Comunidad para comprobar que se cumplen
las condiciones que establecen las disposiciones comuni-
tarias sobre la calidad y composicién de los abonos ; que
es conveniente completar dicha Directiva para que los
abonos CEE contemplados en la Directiva 89/530/CEE
puedan someterse también a dichos controles ;

Considerando que, teniendo en cuenta el alcance y los
efectos de la accién prevista, las medidas comunitarias
previstas por la presente Directiva no son solamente nece-
sarias, sino indispensables para la consecucién de los obje-

() DO m° L 24 de 30. 1. 1976, p. 21.

g DO n° L 281 de 30. 9. 1989, p. 116
DO n° L 213 de 22. 8. 1977, p.

) DO n° L 265 de 12. 9. 1989, p. 30

tivos establecidos, y que dichos objetivos no pueden ser
alcanzados por los Estados miembros por separado ; que
ademds la Directiva 76/116/CEE ha previsto ya su realiza-
cibn a nivel comunitario ;

Considerando que las medidas previstas en la presente
Directiva se ajustan al dictamen del Comité para la adap-
tacién al progreso técnico de las directivas destinadas a
eliminar los obsticulos técnicos a los intercambios en el
sector de los abonos,

HA ADOPTADO LA PRESENTE DIRECTIVA:

Articulo 1

El texto que figura en el Anexo de la presente Directiva
se afladirid al Anexo II de la Directiva 77/535/CEE.

Los métodos contemplados en dicho Anexo II, modifi-
cado por la presente Directiva, se aplicarin a los abonos
CEE para la determinacién de cada uno de los oligoele-
mentos cuyo contenido declarado sea igual o inferior al
10 %.

Articulo 2

1. Los Estados miembros adoptaran las medidas nece-
sarias para cumplir la presente Directiva, a mas tardar, el
31 de diciembre de 1993. Informarin inmediatamente de
ello a la Comisién.

Cuando los Estados miembros adopten dichas disposi-
ciones, éstas harin referencia a la presente Directiva o
irdn acompaifiadas de dicha referencia en su publicacién
oficial. Los Estados miembros establecerin las modali-
dades de la mencionada referencia. ‘
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2. Los Estados miembros comunicardn a la Comisién
el texto de las disposiciones de Derecho interno que
adopten en el ambito regulado por la presente Directiva.

Articulo 3

Los destinatarios de la presente Directiva serin los
Estados miembros.

Hecho en Bruselas, el 21 de enero de 1993.

Por la Comisién
Martin BANGEMANN

Miembro de la Comision



7.5.93 Diario Oficial de las Comunidades Europeas Ne L 113/19

ANEXO
« Método 9 -
OLIGOELEMENTOS
Método 9.1 »
’, EXTRACCION ‘DE LOS OLIGOELEMENTOS TOTALES
1. OBJETO

En el presente documento se establece el método de extraccion de los siguientes oligoelementos : boro
total, cobalto total, cobre total, hierro total, manganeso total, molibdeno total y zinc total. El objetivo
consiste en efectuar un minimo de extracciones de forma que pueda utilizarse, siempre que ello sea
posible, el mismo extracto para determinar el contenido total de cada uno de los oligoelementos cita-
dos.

2.  CAMPO DE APLICACION

El presente método concierne a los abonos CEE contemplados en la Directiva 89/530/CEE del
" Consejo ("), en los que hay que declarar uno o varios de los siguientes oligoelementos : boro, cobalto,
cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc. Se aplica a la determinacién de cada uno de los oligoele-
mentos cuyos contenidos declarados sean iguales o inferiores al 10 %.
3.  PRINCIPIO
Disolucién en 4cido clorhidrico diluido y en ebullicién.

Nota : La extraccién es empirica y puede ser mas o menos completa segin el producto o los demis
componentes del abono. En particular, para determinados diéxidos de manganeso, las canti-
dades extraidas pueden ser muy inferiores a la totalidad del manganeso contenido en el
producto. Es responsabilidad de los fabricantes de abonos garantizar que el contenido decla-
rado corresponde efectivamente a la cantidad solubilizada en las condiciones del método.

REACTIVOS
4.1. Solucién de icido clorhidrico diluido, aproximadamente 6 M

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (CIH, d:1,18) con 1 volumen de agua.

4.2. Amonfaco concentrado (NH,OH, d:0,9)
5. APARATOS

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.

Nota : Si se prevé la determinacién del boro, debe descartarse el empleo de vidrio de borosilicato.
Serd mas conveniente el uso de teflén o silice en la extraccién por ebullicién. Si se utilizan
detergentes que contengan boratos para lavar los utensilios de vidrio, éstos deben aclararse
cuidadosamente.

6. PREPARACION DE LA MUESTRA )
Véase el método n° 1 [Directiva 77/535/CEE de la Comisién (DO n° L 213 de 22. 8. 1977, p. 1)}.

PROCEDIMIENTO

7.1. Toma de muestra

Pesar una cantidad de abono comprendida entre 2 y 10 g, dependiendo del contenido declarado. de
elemento en el producto. Debe utilizarse el cuadro siguiente para obtener una solucién final que, una
vez diluida convenientemente, se sitie en el intervalo de medida de cada método. Las muestras se
pesardn con una precisién de 1 mg.

Contenido declarado de oligoelemento en el abono

(%) <0,01 001 a <5 5al10
Masa de la toma de muestra (g) 10 5 2
Masa del elemento en la toma de muestra (mg) 1 0,5 a 250 100 a 200
Volumen del extracto V (ml) 250 500 500
Coﬁcentracién del elemento en el extracto (mg/l) 4 1 a 500 200 a 400

Introducir las tomas de muestra en vasos de precipitados de 250 ml.

() DO n° L 281 de 30. 9. 1989, p. 116.
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7.2.

5.1

5.2

Disolucién

Si fuera necesario, humectar la toma de muestra con un poco de agua, afiadir primeramente 1
volumen de 4cido clorhidrico diluido (4.1) en pequefias fracciones y con precaucién, a razén de 10 ml
por gramo de abono utilizado, luego afiadir aproximadamente 50 ml de agua. Tapar el vaso de precipi-
tados con un vidrio de reloj y mezclar. Hervir durante 30 minutos sobre la placa calefactora, Dejar
enfriar, agitando de vez en cuando. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 250 o 500 ml
(véase el cuadro). Enrasar con agua. Homogeneizar. Pasar a través de un filtro seco a un recipiente seco.
Desechar las primeras porciones del filtrado. El extracto ha de estar peifectamente limpido.

Proceder lo més rapidamente posible a la determinacion sobre partes alicuotas del filtrado claro. Si no

“es asi, tapar el recipiente.

Observacién : extractos en los que se debe determinar el contenido de boro : deben ser llevados a un
pH comprendido entre 4 y 6 con amoniaco concentrado (4.2).

DETERMINACION

La determinacién de cada elemento se efectuara sobre partes alicuotas adaptadas a los métodos especi-
ficos de cada uno de los elementos. ’

Sobre una parte alicuota eliminar, si procede, los agentes quelantes o complejantes orgénicos segiin el
método 9.3. Se recuerda que esta eliminacién no suele ser necesaria en la determinacién por espectro-
metria de absorcién atdmica.

Método 9.2
EXTRACCION DE LOS OLIGOELEMENTOS SOLUBLES EN AGUA

OBJETO

En el presente documento se establece el método de extraccién de las formas solubles en agua de los
siguientes oligoelementos : boro, cobalto, cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc. El objetivo
consiste en efectuar un minimo de extracciones de forma que pueda utilizarse, siempre que sea
posible, el mismo extracto para determinar el contenido de cada uno de estos oligoelementos.
CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los abonos CEE contemplados en la Directiva 89/530/CEE, en los que
hay que declarar uno o varios de los oligoelementos siguientes : boro, cobalto, cobre, hierro, manga-
neso, molibdeno y zinc. Se aplica a la determinacién de cada uno de los oligoelementos cuyos conte-
nidos declarados sean iguales o inferiores al 10 %.

PRINCIPIO

La extraccién de los elementos se efectia agitando el abono en agua a una temperatura de 20 = 2 °C.

Nota: La extraccién es empirica y puede ser mas o menos completa.

REACTIVOS

Solucién de acido clorhidrico diluido, aproximadamente 6 M

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (CIH, d:1,18) con 1 volumen de agua.

APARATOS
Agitador rotatorio ajustado a 35 a 40 revoluciones por minuto, aproximadamente.‘

pH metro

Nota : Si se prevé la determinacién cuantitativa del boro presente en el extracto, debe descartarse el
uso de vidrio borosilicatado. Para esta extraccién puede ser conveniente el teflén o la silice. Si
se utilizan detergentes que contengan boratos para lavar los utensilios de vidrio, éstos deben
aclararse a fondo.

PREPARACION DE LA MUESTRA

Véase el método n° 1 [Directiva 77/535/CEE de la Comisién (DO n° L 213 de 22. 8. 1977, p. 1)].



7.5 93 | Diario Oficial de las Comunidades Burdpeas Ne L 113/21

7. PROCEDIMIENTO

7.1. Toma de muestra

Tomar una cantidad de abono comprendida entre 2 y 10 g dependiendo del contenido en elemento
que se espere encontrar en el producto. Debe utilizarse el cuadro siguiente para obtener una solucién
final que, una vez diluida convenientemente, se sitie en el intervalo de medida de cada método. Las
tomas de muestra se pesardn con una precision de 1 mg.

Contenido declarado de oligoelemento en el abono

(%) : <0,01 001 a <§ 5a10
Masa de la toma de muestra (9] ‘ 10 5 2
Masa del elemento en la toma de muestra (mg) 1 0,5 a 250 100 a 200
Volumen del extracto V (ml) 4 250 500 500
Concentracién del elemento en el extracto (mg/l) 4 1 a 500 200 a 400

Colocar la toma de muestra en un matraz de 250 ml o de 500 ml (segin el cuadro).

7.2. Disolucién

Afiadir aproximadamente 200 ml de agua, si el matraz es de 250 ml, y 400 ml de agua si es de 500 ml.

Tapar el frasco con cuidado. Agitar enérgicamente a mano para obtener una buena dispersién del
producto. Colocar el matraz en el agitador (5.1). Tener el aparato en funcionamiento por espacio de 30
minutos. Enrasar con agua. Homogeneizar.

7.3. Preparacién de la solucién para la determinacién

Filtrar inmediatamente en un frasco limpio y seco. Tapar el frasco. Proceder a la determinacién inme-
diatamente después de la filtracion.

Nota : Si se produjese un enturbiamiento progresivo del extracto, efectuar una nueva extraccién segiin
7.1 y 7.2 en un matraz de volumen V.. Filtrar sobre un matraz aforado de volumen (W), previa-
mente seco en el que se habrin vertido 5§ ml exactamente medido de una solucién de 4cido
clorhidrico (). Interrumpir la filtracién en el momento preciso en el que se alcanza la linea de
‘enrase. Homogeneizar.

En estas condiciones el valor de V que figura en la expresion de resultados es:
V = Ve x W/(W-35).

Las diluciones que figuran en la expresién de resultados se basan en este valor de V.

8. DETERMINACION -

La determinacién de cada elemento se efectuara en partes alicuotas adaptadas a los métodos especi-
ficos de cada uno de los elementos. -

En una parte alicuota, eliminar, si procede, los agentes quelantes o complejantes organicos segiin el
método 9.3. Se recuerda que esta eliminacién no suele ser necesaria en la determinacién por espectro-
metria de absorcién atémica.

Método 9.3
ELIMINACION DE LOS COMPUESTOS ORGANICOS EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS

1. OBJETO

En el presente documento se describe un método de eliminacién de los compuestos orgénicos en los
extractos de abonos.

2. CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacién cuantitativa del elemento total y/o
del elemento soluble en agua.

Nota : La presencia de materia orgénica en pequeilas cantidades casi nunca influye en las determina-
ciones por espectrometria de absorcién atomica.
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3. PRINCIPIO

Los compuestos organicos contenidos en una alicuota del extracto se oxidan con peréxido de hidré-
geno.

4. REACTIVOS

4.1. Solucién de 4cido clorhidrico diluido, aproximadamente 0,5 M

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (CIH, d:1,18) con 20 volimenes de agua.

4.2. Soluciéon de peréxido de hidrégeno (H,Oa, d:1,11). 30 % exenta de oligoelementos.

5. APARATOS

Placa calefactora eléctrica de temperatura regulable.

6. PROCEDIMIENTO

Tomar 25 ml de la solucién de extraccidén siguiendo el método 9.1 o el método 9.2 e introducirlos en
un vaso de precipitados de 100 ml. Si se trata de la extraccién 9.2, afiadir 5 mi de la solucién de 4cido
clorhidrico diluido (4.1). Afiadir a continuacién 5 ml de la solucién de peréxido de hidrégeno (4.2).
Cubrir con un vidrio de reloj. Dejar oxidar en frio durante aproximadamente 1 hora y, a continuacién,
hervir progresivamente y mantener en ebullicién durante media hora. Si es necesario, afiadir otros §
ml de peréxido de hidrégeno a la solucién templada y proseguir la destruccién de los compuestos
organicos ; después, eliminar el exceso de peréxido de hidrégeno mediante ebullicién. Dejar enfriar y
trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 50 ml. Ajustar al volumen con agua. Homogenei-
zar. Filtrar si es necesario.

Se contard con esta dilucién al 50 % a la hora de tomar las alicuotas y al calcular el porcentaje de
oligoelemento del producto.

Método 9.4
DETERMINACION CUANTITATIVA DE OLIGOELEMENTOS EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS
POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA
(PROCEDIMIENTO GENERAL)

1. OBJETO

En el presente documento se establece un método general para la determinacién cuantitativa por
_medio de la espectrometria de absorcién atémica de determinados oligoelementos contenidos en
extractos de abonos.

2. CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE del Consejo una determinacién cuantitativa de
elemento total y/o elemento soluble en agua.

Las adaptaciones particulares de este procedimiento a cada oligoelemento se especifican en los
métodos relativos al elemento en cuestién.

Nota : La presencia de materia-orgénica en pequefias cantidades casi nunca influye en las determina-
ciones por espectrometria de absorcién atémica.

3. PRINCIPIO

Tras un posible tratamiento del extracto para reducir o eliminar las sustancias quimicas que interfie-
ren, se diluye el extracto de manera tal que su concentracion se sitiie en la zona de respuesta éptima
del espectrémetro para una longitud de onda adaptada al elemento en cuestidn.

4. REACTIVOS
4.1. Solucién de acido clorhidrico diluido, aproximadamente 6 M

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (CIH, d:1,18) con 1 volumen de agua.
4.2. Solucién de 4cido clorhidrico diluido, aproximadamente 0,5 M

Mezclar 1 volumen de 4cido clorhidrico (CIH, d:1,18) con 20 voliimenes de agua.
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43, Solucién de sal de lantano, de 10 g de La por litro

Este reactivo se emplea para la determinacién cuantitativa del cobalto, hierro, manganeso y zinc.
Puede prepararse a partir de:

a) En un matraz aforado de 1 litro, verter 11,73 g de 6xido de lantano (La;O3) en 150 ml de agua 'y
afiadir a continuacién 120 ml de 4cido clorhidrico 6 M. Dejar que se disuelva y enrasar con agua.
Homogeneizar. La concentracién de esta solucién en 4cido clorhidrico libre es 0,5 M, aproximada-
mente.

b) En un matraz aforado de 1 litro, disolver 26,7 g de cloruro de lantano heptahidratado (LaCl; 7H,0)
0 31,2 g de nitrato de lantano hexahidratado [La(NO;); 6H,0] o 26,2 g de sulfato de lantano nona-
hidratado [Lay(SO4); 9H,0] en 150 ml de agua; afiadir 85 ml de 4cido clorhidrico 6 M (4.1) y
enrasar con agua. Homogeneizar. La concentracién de esta solucién en acido clorhidrico libre es
0,5 M, aproximadamente.

4.4. Soluciones patron

Para su preparacidn, véanse los métodos de determinacién cuantitativa propios de cada oligoelemento.

5.  APARATOS

Espectrdmetro de absorcioén atdémica capaz de recibir las fuentes que emitan las lineas. caracteristicas
de los elementos estudiados.

Para su utilizacion, el quimico se ajustard a las instrucciones del fabricante del aparato y debera estar
familiarizado con su manipulacién. El aparato debe permitir corregir el fondo de llama, por si fuera
necesario (Co y Zn). Salvo que se indique lo contrario en el método relativo a un elemento, los gases
empleados seran el aire y el acetileno.

6. PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

6.1. Disolucién de los elementos que deben determinarse

Véanse los métodos 9,1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

6.2. Preparacién de la solucién de ensayo

Diluir una alicuota del extracto obtenido siguiendo los métodos 9.1, 9.2 0 9.3 con agua o 4cido clorhi-
drico (4.1) 0 (4.2) de manera que se obtenga, en la solucién final para la medida, una concentracién del
elemento en cuestion adecuada a la gama patron empleada (7.2) y una concentracion de é4cido clorhi-
drico al menos 0,5 M aproximadamente, pero no mas de 2,5 M aproximadamente. Esta operacién
puede requerir una o varias diluciones sucesivas.

Tomar una alicuota de la dltima solucién de dilucién del extracto, siendo (a) el volumen en ml, y
verterla en un matraz aforado de 100 ml. Para la determinacién del cobalto, hierro, manganeso y zinc,
afiadir 10 ml de la solucién de sal de lantano elegida (4.3). Enrasar con la solucién de acido clorhidrico
0,5 M (4.2) y homogeneizar. Esta seré la solucién final para la medida, siendo D el factor de dilucién.

7. PROCEDIMIENTO

7.1. Preparacién del ensayo en blanco

Preparar una solucién en blanco siguiendo todo el proceso desde la extraccién y omitiendo dnica-
mente la toma de muestra de abono.

1

7.2. Preparacién de las soluciones patrén

.A partir de la solucién patron de trabajo preparada segiin el método descrito para cada oligoelemento,
preparar, en matraces aforados de 100 ml, una serie de, como minimo, 5 soluciones patrén de concen-
tracién creciente que correspondan al rango 6ptimo de medida del apparato. Si es preciso, ajustar la
concentracién de acido clorhidrico para que se aproxime lo més posible a la de la solucién diluida
para el ensayo (6.2). Para la determinacién del cobalto, del hierro, del manganeso y del zinc, afiadir 10
ml de la misma solucion de sal de lantano (4.3) que se haya empleado en (6.2). Enrasar con la solucién
de é4cido clorhidrico 0,5 M (4.2) y homogeneizar.

7.3. Mediciones

Preparar el espectrémetro (5) para las mediciones y regular la longitud de onda al valor que se precise
en el método propio del elemento que vaya a determinarse.

Pulverizar tres veces sucesivas las soluciones patrén (7.2), la solucién problema (6.2) y la solucién en
blanco (7.1), anotando cada resultado ; lavar a fondo el instrumento con agua destilada entre cada
pulverizacién.
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4.1.

Representar la curva patrén poniendo en ordenadas el valor medio de los resultados de cada una de las
soluciones patron (7.2) leidos en el espectrometro y, en abscisas, las concentraciones correspondientes
del elemento que se determine, expresadas en pg por ml.

Partiendo de esta curva, determinar las concentraciones de dicho elemento en la solucion de ensayo X,
(6.2) y en la solucién en blanco X (7.1). Dichas concentraciones se expresardn en pg por ml.

CALCULOS

El porcentaje de elemento (E) en el abono es igual a:
-E % del abono = [X; — Xp) x Vx D]/ (M x 104

Si se ha seguido el método 9.3:
E % del abono = [(X; — Xp) X V x2D] / M x 10%)

siendo :

E la cantidad de elemento que se determine, expresada en porcentaje del abono
X; la concentracion de la solucién de ensayo (6.2), en pg/ml
X, la concentracién de la solucién de ensayo en blanco (7.1), en pg/ml
V el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 o 9.2, en ml
D el factor correspondiente a la dilucién efectuada en 6.2
M la masa de la toma de muestra realizada segin el método 9.1 o 9.2, en gramos
Calculo del factor de dilucién D : si (a;), (a2), (a3), - - - (a;) ¥ (a) son las alicuotas y (v1), (v2), (V3), - .. (W) ¥
(100) los volimenes en ml correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién' D serd
igual a:
D = (vi/a)) X (vo/az) X (vafas) X . X . X . X (vifa)) x (100/a).

Método 9.5

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL BORO EN LOS
EXTRACTOS DE ABONOS POR ESPECTROMETRIA DE LA AZOMETINA-H

OBJETO

En el presente documento se describe un método para determinar el boro presente en los extractos de
abonos.

CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacion cuantitativa del elemento total
(boro) y/o del elemento soluble en agua (boro).

PRINCIPIO

El ién borato forma, en contacto con una solucién de azometina-H, un complejo amarillo cuya
concentracién se determina por espectrometria de absorcién molecular a 410 nm. Los iones que
puedan interferir se enmascaran con EDTA

REACTIVOS

Solucién tampén de EDTA.

Introducir en un matraz aforado de 500 ml que contenga 300 ml de agua:
— 75 g de acetato de amonio (NH;OOCCH3),

— 10 g de sal disédica del 4cido etilendiaminotetraacético (Na,EDTA)

— 40 ml de acido acético (CH;COOH, d:1,05).

Enrasar a 500 ml con agua. Homogeneizar cuidadosamente E! pH de la solucidn, comprobado con
electrodo de vidrio, ha de ser 48 %+ 0,1. )
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4.2. Solucién de azometina-H
En un matraz aforado de 200 ml, introducir 10 ml de la solucién tampén (4.1), 400 mg de azometi-

na-H (Cy7H,,NNa0sS;) y 2 g de 4cido ascérbico (C¢Hs0g). Enrasar y homogeneizar. No han de prepa-
rarse grandes cantidades de este reactivo por ser estable sélo durante algunos dias.

4.3. Soluciones patrén de boro

4.3.1. Solucién madre de boro (B) de 100 pg/ml

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver en agua 0,5719 g de icido bérico (H;B03), pesado con una
precisién de 0,1 mg. Enrasar con agua a 1 000 ml, homogeneizar. Trasvasar a un frasco de plastico para
guardarlo en el frigorifico.

4.3.2. Solucién patrén de trabajo de 10 pg del boro (B) por mi

Introducir 50 ml de la solucién madre (4.3.1) en un matraz aforado de 500 ml. Enrasar con agua.
Homogeneizar.

5. APARATOS

Espectrémetro de absorcién molecular, provisto de cubetas de recorrido éptico de 10 mm y regulado
para trabajar a una longitud de onda de 410 nm.

6.  PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

6.1. Disolucién de boro

Véanse los métodos 9.1 y/o 9.2 vy, si procede, el método 9.3.

6.2. Preparacién de la solucién de ensayo

Diluir en agua una alicuota del extracto (6.1), de manera que se obtenga una concentracién de boro
apropiada para la determinacién, segin 7.2. Puede ser necesario hacer dos diluciones sucesivas. Se
llamard D al factor de dilucién.

6.3. Preparacién de la solucién correctora

Si la solucién de ensayo (6.2) tiene color, preparar una solucién correctora correspondiente, vertiendo
en un matraz de plistico 5 ml de la solucién de ensayo (6.2), 5 ml de la solucién tampén de EDTA
(4.1) y 5 ml de agua. Homogeneizar.

7.  PROCEDIMIENTO

7.1. Preparacién del ensayo en blanco

Preparar una solucién en blanco siguiendo todo el proceso desde la extraccién y omitiendo Gnica-
mente la toma de muestra de abono.

7.2. Preparacién de las soluciones patrén

Introducir en una serie de matraces aforados de 100 ml, 0, 5, 10, 15, 20 y 25 ml de la soluci6én patrén
de trabajo (4.3.2). Enrasar con agua a 100 ml y homogeneizar. Estas soluciones contienen entre 0 y 2,5
pg/ml de boro (B).

7.3. Desarroilo del color

Introducir en una serie de matraces de plastico S ml de las soluciones patrén (7.2), de la solucién de
ensayo (6.2) y del ensayo en blanco (7.1). .

Afiadir 5§ ml de la solucién tampén de EDTA (4.1). Aftadir 5 ml de la solucién de azometina-H (4.2).
Homogeneizar y desarrollar el color entre 2 horas y media y 3 horas en la oscuridad.

7.4. Mediciones
Medir la absorbancia de las soluciones obtenidas segin lo dispuesto en (7.3) y, si procede, de la solu-

cién correctora (6.3), a la longitud de onda de 410 nm utilizando el agua como referencia. Enjuagar las
cubetas antes de medir la solucién siguiente. :
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44.

CALCULOS

Representar la curva patrén poniendo en abscisas las concentraciones de las soluciones patrén (7.2) y
en ordenadas los valores correspondientes de las absorbancias (7.4), proporcionados por el espectrofo-
témetro.

Partiendo de esta curva, determinar la concentracién de boro (B) de la solucién en blanco (7.1), la

‘concentracién de boro (B) de la solucién de ensayo (6.2) y, si es necesario, cuando la solucién de

ensayo tenga color, la concentracién corregida de ésta. Para calcular dicha concentracién, sustraer el
valor de la absorbancia de la solucién correctora (6.3) del valor de la absorbancia de la solucién de
ensayo (6.2) y determinar la concentracion corregida de la solucién de ensayo. La concentracién de la
solucién de ensayo (6.2), o la misma corregida, se llamari (X,), y la-concentracién del ensayo en blanco

(xo)-
El porcentaje de boro (B) del abono es:
B% =[(X; — Xp) x Vx D} / (M x10%
Si se ha seguido el método 9.3:
B% = [X;— X)) x Vx 2D] / (M x 104
siendo : '
B el porcentaje de boro (B) en el abono
X, la concentracién de la solucién de ensayo (6.2) o la concentracion corregida de la misma, en
j1g/ml
X, la concentracién del ensayo en blanco (7.1), en pg/ml
V el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 0 9.2, en ml

D el factor correspondiente a la dilucién efectuada en (6.2)
M la masa de la toma de muestra realizada con el método 9.1 o 9.2, en gramos

Célculo del factor de dilucién D : si (a) y (az) son las alicuotas sucesivas y (v;) y (v2) los volimenes
correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién D sera igual a: -

D= (v,/al) X (Vz/az).

Método 96

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL COBALTO EN LOS
EXTRACTOS DE ABONOS POR ESPECTROMETRfA DE ABSORCION ATOMICA

OBJETO

En el presente documento se describe un método para la determinacién del cobalto en los extractos
de abonos. .

CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacién cuantitativa de elemento total
(cobalto) y/o del elemento soluble en agua (cobalto).

PRINCIPIO

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se determina cuantitativamente el cobalto
por espectrometria de absorcién atémica.

REACTIVOS

Solucién de icido clorhidrico, aproximadamente 6 M
Véase el punto 4.1 del método 9.4.

Solucién de écido clorhidrico, aproximadamente 0,5 M
Véase el punto 4.2 del método 9.4. \
Soluciones de sal de lantano, de 10 g de (La) por litro

Véase el punto 4.3 del método 9.4.

- Soluciones patrén de cobalto
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4.4.1. Solucién madre de cobalto de 1000 pg/ml

En un vaso de precipitados de 250 ml, disolver 1 g de cobalto metélico, pesado con una precisién de
0,1 mg, en 25 ml de 4cido clorhidrico 6 M (4.1). Calentar en placa calefactora hasta su completa diso-
lucién. Dejar enfriar y trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 1 000 ml. Enrasar con agua.
Homogeneizar.

4.4.2. Solucién de trabajo de cobalto de 100 pg/ml
Introducir 10 ml de la solucién madre (4.4.1) en un matraz aforado de 100 ml. Enrasar con la solucién

de 4cido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar.

5. APARATOS

Espectrémetro de absorcién atémica : véase el punto 5 del método 9.4. El aparato deberé estar provisto
de una fuente de lineas caracteristicas del cobalto (240,7 nm) y de un corrector de fondo de llama.

6. PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

6.1. Disolucién del cobalto
Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

6.2. Preparaciéon de la solucién de ensayo

Véase el punto 6.2 del método 9.4. La solucién de ensayo debe contener un 10 % (v/v) de una solu-
cién de sal de lantano. (4.3)

7.  PROCEDIMIENTO

7.1. Preparacién del ensayo en blanco

Véase el punto 7.1 del método 9.4. Esta solucién debe contener un 10 % (v/v) de la solucién de sal de
lantano utilizada en 6.2.

7.2. Preparacién de las soluciones patrén
Véase el punto 7.2 del método 94.

En el intervalo 6ptimo de determinacién comprendido entre 0 a 5 pg/ml de cobalto (Co), introducir
respectivamente en una serie de matraces aforados de 100 m1:0, 0,5, 1,2,3,4y Smldela solucién
de trabajo (4.4.2). Si es necesario, ajustar la concentracién de 4cido clorhidrico para que se aproxime lo
mds posible a la de solucién de ensayo. Afiadir en cada matraz 10 ml de la soluci6én de sal de lantano
utilizada en (6.2). Enrasar a 100 ml con la solucién de écido clorhidrico 0, S M (4.2). Homogeneizar.
Estas soluciones contienen respectivamente 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 pg/ml de cobalto (Co).

7.3. Mediciones

Véase el punto 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrémetro (5) para realizar las mediciones con una
longitud de onda de 240,7 nm.

8.  CALCULOS
Véase el punto 8 del método 94.

El porcentaje de cobalto (Co) en el abono es igual a:
Co% ={(X; — Xp) x Vx D]/M x10%9

Si se ha seguido el método 9.3:
Co% = [X; — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

siendo :

Co la cantidad de cobalto (Co), en porcentaje del abono

X, la concentracién de la solucién de ensayo (6.2) en pg/ml
- X, la concentracién de la solucién de ensayo en blanco (7.1) en pg/ml

V el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 o 9.2, en ml

D el factor correspondiente a la dilucién efectuada en (6.2)

M la masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos

Célculo del factor de dilucién D : si (a)), (a2), (@3) - - . (&) y (a) son las alicuotas y (v1), (v2), (V3), .. » (Vi) ¥

(100) los volimenes en ml correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién D serd

igual a: . i
D = (vi/ay) % (v2/az) X (va/ag) X.X.X.X (vi/aj) % (100/a).
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Método 9.7

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL COBRE EN LOS EXTRACTOS
DE ABONOS POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

OBJETO

En el presente documento se describe un método para la determinacién del cobre en los extractos de
abonos.

CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacién cuantitativa del elemento total
(cobre) y/o del elemento soluble en agua (cobre).

PRINCIPIO

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se determina el cobre por espectrometria
de absorcién atémica. ‘

REACTIVOS

Solucién de icido clorhidrico, aproximadamente 6 M

Véase el punto 4.1 del método 94.

Solucién de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 M

Véase el punto 4.2. del método 9.4.
Solucién'de perdxido de hidrégeno (HyO,, d:1,11), 30 %, exenta de oligoelementos.

Soluciones patrdon de cobre

4.4.1. Soluciones madre de cobre de 1000 pg/ml

En un matraz aforado de 250 ml, disolver 1 g de cobre en polvo, pesado con una precisién de 0,1 mg,
en 25 ml de 4cido clorhidrico 6 M (4.1). Afiadiendo 5 ml de solucién de peréxido de hidrégeno (4.3).
Calentar en placa calefactora hasta disolucién completa. Dejar enfriar y transvasar cuantitativamente a
un matraz aforado de 1000 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

4.4.2. Solucién de trabajo de cobre de 100 pg/ml

6.2.

7.2.

Introducir, en un matraz aforado de 200 ml, 20 ml! de la solucién madre (4.4.1). Enrasar a 200 ml con
la solucién de 4cido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar.

APARATOS

Espectrémetro de absorcién atémica : véase el punto 5 del método (9.4). El aparato debe estar provisto

de una fuente de lineas caracteristicas del cobre (324,8 nm).

PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

Disolucién del cobre
Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.
Preparacion de la solucién de ensayo o

Véase el punto 6.2 del método 9.4.

PROCEDIMIENTO

Preparacién del ensayo en blanco

Véase el punto 7.1 del método 9.4.

Preparacion de las soluciones patrén
Véase el punto 7.2 del método 94.

En el intervalo 6ptimo de determinacién comprendido entre 0 y 5 pg/ml de cobre (Cu), introducir
respectivamente, en una serie de matraces aforados de 100 m1:0,0,5,1,2,3,4y Smldela solucién
de trabajo (4.4.2). Si es necesario, ajustar la concentracién de acido clorhidrico para que se aproxime lo
mis posible a la de la solucién de ensayo (6.2). Enrasar a 100 ml con la solucién de 4cido clorhidrico
0,5 M (4.2). Homogeneizar. Estas soluciones contienen 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5§ pg/ml de cobre (Cu).
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7.3.

4.1.

4.2.

43.

4.4.

4.5.

Mediciones

Véase el punto 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrémetro () para realizar las mediciones con una
longitud de onda de 324,8 nm.

CALCULOS

Véase el punto 8 del método 9.4.

El porcentaje de cobre (Cu) en el abono serd igual a:
Cu% = [X —Xp) X Vx D]/ M x109

~ Si se ha seguido el método 9.3:

Cu% = [(X,— Xy) x V x 2D] / (M x 10Y)
siendo :

Cu la cantidad de cobre (Cu), expresada en porcéntaje del abono

X, la concentracién de la solucién de ensayo (6.2), en pg/ml

X, la concentracién de la solucién de ensayo en blanco (7.1), en pg/ml

V el volumen del extracto con el método 9.1 o0 9.2, en ml

D el factot correspondiente a la dilucion efectuada en (6.2)

M la masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos

Cilculo del factor de dilucién D : si (a)), (22), (a3) - . . (a)) y (a) son las alicuotas y (vy), (v2), (v3), -.. (V) ¥
(100) los volimenes correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién D serd igual a:

D = (vi/a)) X (va/ay) X (vafaz) X. X. X. X (vi/a)) x (100/a).

Método 9.8

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL HIERRO EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS
POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

OBJETO

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

CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacién cuantitativa del elemento total
(hierro) y/o del elemento soluble en agua (hierro).

PRINCIPIO

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se determina el hierro por espectrometria
de absorcién atémica. :

REACTIVOS

Solucién de acido clorhidrico, aproximadamente 6 M

Véase el punto 4.1 del método 9.4.

Solucién de acido clorhidrico, aproximadamente 0,5 M

Véase el punto 4.2 del método 9.4.
Solucién de peréxido de hidrégeno (H,O, d:1,11), 30 %, exenta de oligoelementos.

Soluciones de sal de lantano con 10 g de (La) por litro

Véase el punto 4.3 del método 9.4.

Soluciones patrén de hierro
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73.

Solucién madre de hierro de 1000 pg/ml

En un matraz aforado de 500 ml, disolver 1 g de alambre de hierro puro, pesado con una precisién de
0,1 mg, en 200 ml de 4cido clorhidrico 6 M (4.1), afiadiendo 15 ml de disolucién de peréxido de

. hidrogeno (4.3). Calentar en placa calefactora hasta disolucién completa, dejar enfriar y trasvasar cuan-

titativamente a un matraz aforado de 1000 ml. Enrasar con agua. Homogeneizar.

Solucién de trabajo de hierro de 100 pg/ml

Introducir en un matraz aforado de 200 ml, 20 ml de la solucién madre (4.5.1). Completar con la solu-
cién de dcido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar.

APARATOS

Espectrémetro de absorcién atomica : véase el punto 5 del método 9.4. El aparato debe estar provisto
de una fuente de lineas caracteristicas del hierro (248,3 nm).

PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

Disolucién del hierro

Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

Preparacién de la solucion de ensayo

Véase el punto 6.2 del método 9.4. La solucién de ensayo debe contener un 10% (v/v) de una solucién
de sal de lantano.

PROCEDIMIENTO

Preparacion del ensayo en blanco

Véase el punto 7.1 del método 9.4. La solucién de ensayo en blanco debe contener un 10 % (v/v) de la
solucién de sal de lantano utilizada en 6.2. \

Preparacién de las soluciones patrén
Véase el punto 7.2 del método 9.4.

En el intervalo 6ptimo de determinacién comprendido entre 0 y 10 pug/mli de hierro (Fe), introducir
respectivamente, en matraces aforados de 100 mli: 0, 2, 4, 6, 8 y 10 ml de la solucién de trabajo (4.5.2).
Si es necesario, ajustar la concentracidén de 4cido clorhidrico para que se aproxime lo mas posible a la
de la solucién de ensayo. Afiadir 10 ml de la solucién de sal de lantano utilizada en 6.2. Enrasar con la
solucién de acido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar. Estas soluciones contienen, respectivamente,
0,2 4,6 8y 10 pg/ml de hierro (Fe).

Mediciones

Véase el punto 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrémetro (5) para realizar las mediciones con una
longitud de onda de 248,3 nm.

CALCULOS ‘
Véase el punto 8 del método 9.4.
El porcentaje de hierro (Fe) en el abono es igual a:
Fe % = [(X; —Xb) x V x D)]/(M x 109
Si se ha seguido el método 9.3:
Fe % = [(X, —Xb) x V x 2D)]/ (M x 109

siendo

F. la cantidad de hierro (Fe), expresada en porcentaje del abono

X, la concentracién de la solucién de ensayo (6.2), en pg/ml

X, la concentracién de la solucién de ensayo en blanco (7.1), en pg/ml

V el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 o 9.2, en ml

D el factor correspondiente a la dilucion efectuada en (6.2)

M la masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos

Calculo del factor de dilucién D : si (a;), (a2), (a3), - - - (2)) ¥ (a) son las alicuotas y (vi), (v2), (v3) . . . (vi) ¥
(100) los volimenes correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién D serd igual a:

D = (V]/al) X (Vz/az) X k(V3/a3) X. X. X. X (vi/ai) X (100/3)
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Método 9.9

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL MANGANESO EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS
POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

OBJETO

En el presente documento se describe un método para determinar el manganeso presente en los

extractos de abonos.

CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacién cuantitativa del elemento total

(manganeso) y/o del elemento soluble en agua (manganeso).

PRINCIPIO

Una vez tratado y diluido el extracto de forma adecuada, se determina el manganeso por espectrome-

tria de absorcién atbémica.

REACTIVOS

4.1. Solucién de icido clorhidrico, aproximadamente 6 M

Véase el punto 4.1 del método 94.

4.2. Solucién de éicido clorhidrico, aproximadamente 0,5 M

Véase el punto 4.2 del método 9.4.

" 43.  Soluciones de sal de lantano de 10 g de (la) por litro

Véase el apartado 4.3 del método 9.4.

4.4. Soluciones patrén de manganeso

4.4.1. Solucién madre de manganeso de 1000 pg/ml

En un matraz aforado de 250 ml, disolver 1 g de manganeso en polvo, pesado con una precision de
0,1 mg, en 25 ml de 4cido clorhidrico 6 M (4.1). Calentar en una placa calefactora hasta disolucion
coipleta. Dejar enfriar, transvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 1 000 ml. Enfrasar con

agua. Homogeneizar.

4.4.2. Soluciébn de trabajo de manganeso de 100 pg/ml

En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la solucién madre (4.4.1) con la solucién de acido
clorhidrico 0,5 M (4.2). Enrasar con la solucién de acido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar.

APARATOS

Espectrémetro . de absorcién atoémica: véase el apartado 5 del método 9.4. El aparato debe estar

provisto de una fuente de lineas caracteristicas del manganeso (2789,6 nm).

6.1. Disolucién del manganeso

Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

6.2. ' Preparacién de la solucién de ensayo

Véase el apartado 6.2 del método 9.4. La solucién de ensayo debe contener un 10 % (v/v) de una solu-

cién de sal de lantano (4.3).

PROCEDIMIENTO

7.1. Preparacién del ensayo en blanco

Véase el punto 7.1 del método 9.4. La solucién de ensayo en blanco debe contener un 10 % (v/v) de la

solucién de sal de lantano utilizada en 6.2.
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7.2

7.3.

Preparaciéon de las soluciones patron

Véase el punto 7.2 del método 9.4.

En el intervalo 6ptimo de determinacién comprendido entre 0 y 5 u/ml de manganeso (Mn), introdu-

cir, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 ml de la solucién de trabajo (4.4.2) en matraces aforados de
100 ml. Si es necesario, ajustar la concentracién de 4cido clorhidrico para que se aproxime lo maés
posible a la de Ia solucién de ensayo. Afiadir a cada matraz 10 ml de la solucién de sal de lantano
utilizada en 6.2. Enrasar con la solucién de acido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar. Estas solu-
ciones contienen, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 pg/ml de manganeso (Mn).

Mediciones
Véase el punto 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrometro (5) para realizar las mediciones con una
longitud de onda de 279,6 nm.
CALCULOS
Véase el punto 8 del método 9.4.
El porcentaje de manganeso (Mn) en el abono es igual a:
Mn % = [(X, — Xp) x V x D]/ (M x 10%)
Si se ha seguido el método 9.3:
Mn % = [(X, — X;) x V x 2D}/ (M x 109
siendo :

Mn la cantidad de manganeso (Mn), expresada en porcentaje del abono

- X; la concentracién de la solucién de ensayo (6.2), en pg/ml

Xp la concentracién de la solucién de ensayo en blanco (7.1), en pg/ml

V el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 o 9.2, en ml

D el factor correspondiente a la dilucién efectuada en (6.2)

M la masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos

Célculo del factor de dilucién D : si (a)), (a2), (a3) - - . (i) ¥ (a) son las alicuotas y (v1), (v2), (v3) - . - (V) ¥
(100) los volimenes correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucion D serd igual a:

D = (vi/a;) X (v2/az) X (va/az) X. X. X. X (vi/a)) x (100/a).

Método 9.10

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL MOLIBDENO EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS

4.2

POR ESPECTROFOTOMETRIA DE UN COMPLEJO CON TIOCIANATO AMONICO

OBJETO

En el presente documento se describe un método para fa determinacién del molibdeno en los
extractos de abonos. :
CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos de abonos obtenidos por los métodos 9.1 y-9.2 para los
cuales se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacién cuantitativa del elemento total
(molibdeno) y/o del elemento soluble en agua (molibdeno).

PRINCIPIO

En medio 4cido, el molibdeno (Mo) forma, con los iones SCN, un comiplejo [MoO(SCN)s}— 2 El
complejo molibdico se extrae por medio del acetato de n-butilo. Los iones que interfieren, como el
hierro, se eliminan en fase acuosa. La coloracién amarillo-anaranjada se determina mediante espectro-
metria de absorcién molecular a 470 nm.

REACTIVOS
Solucién de 4cido clorhidrico, aproximadamente 6 M
Véase punto 4.1 del método 9.4.

Solucién de 70 mg/l de cobre en medio clorhidrico 1,5 M

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver 275 mg de sulfato de cobre (CuSO,; SH;O), pesado con
una precisién de 0,1 mg, con 250 ml de la solucidn de 4cido clorhidrico 6 M (4.1). Enrasar con agua y
homogeneizar.
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4.3. Soluciébn de écido ascérbico de 50 g/1:

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver en agua 50 g de 4cido ascérbico (C4HgOg). Enrasar con
agua, homogeneizar y conservar en el frigorifico.

44. Acetato de n-butilo

4.5. Solucién de tiocianato de amonio 0,2 M

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver en agua 15,224 g de NH,SCN. Enrasar con agua, homoge-
neizar y conservar en un matraz topacio.

46. Solucién de cloruro estannoso de 50 g/l en medio clorhidrico.2 M:

Debe prepararse en el acto y estar perfectamente clara. Utilizar cloruro estannoso muy puro, de lo
contrario la solucién no estard limpida.

Para la preparacién de 100 ml de solucién, disolver 5 g de cloruro estannoso (SnCl,2H;0) en 35 ml de
la solucién de 4cido clorhidrico 6 M (4.1). Afiadir 10 ml de la solucién de cobre (4.2). Completar hasta
100 ml con agua y homogeneizar.

4.7. Soluciones patrén de molibdeno (Mo)

47.1. Solucién madre de molibdeno (Mo) de 500 ypg/ml

En un matraz aforado de 1000 ml, disolver 0,920 g de molibdato aménico [(NH)sM07;0,4 4H,0]
pesado con una precisién de 0,1 mg, con el icido clorhidrico 6 M (4.1). Enrasar con esta misma solu-
cién y homogeneizar.

4.7.2. Solucién intermedia de molibdeno (Mo) de 25 pg/ml

En un matraz de 500 ml, introducir 25 ml de la solucién madre (4.7.1). Enrasar con 4cido clorhidrico
6 M (4.1) y homogeneizar.

4.7.3. Solucién de trabajo de molibdeno (Mo) de 2,5 pg/ml
Introducir 10 ml de solucién patrdén intermedia (4.7.2) en un matraz aforado de 100 ml. Enrasar con

acido clorhidrico 6 M (4.1) y homogeneizar.

5.  APARATOS

5.1. Espectrémetro de absorcién molecular, regulado a 470 nm y provisto de cubetas de recorrido 6ptico de
20 mm. . :

5.2. Embudo de decantacién de 200 o 250 ml.

6. PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

6.1. Disolucién del molibdeno

Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

6.2. Preparacién de la solucién de ensayo

Diluir una alicuota del extracto (6.1) con la solucién de 4cido clorhidrico 6 M (4.1) para obtener una
concentracién adecuada de molibdeno (Mo). Se llamard D al factor de dilucién.

Tomar una alicuota (a) de la Gltima solucién de dilucién, que contenga entre 1 y 12 pug de molibdeno
(Mo) e introducirla en el embudo de decantacién (5.2). Completar hasta 50 ml con la solucién de 4cido
clorhidrico 6 M (4.1).

7. PROCEDIMIENTO

7.1. Preparacién del ensayo en blanco

Preparar una solucién en blanco siguiendo todo el proceso desde la extraccién y omitiendo Gnica-
mente la toma de muestra de abono.

7.2. Preparacién de las soluciones de la serie patrén

Preparar, como minimo, una serie de 6 soluciones de contenido creciente que correspondan a la zona
6ptima de respuesta del aparato. ‘

En el intervalo comprendido entre 0 y 12,5 pug de molibdeno (Mo), introducir, respectivamente, 0, 1, 2,
3, 4y 5 ml de la solucién de trabajo (4.7.3) en los embudos de decantacién (5.2). Completar hasta 50
ml con el 4cido clorhidrico 6 M (4.1). Los embudos contienen, respectivamente, 0, 2,5, 50, 7,5, 10 y
12,5 pug de molibdeno (Mo).
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7.3.

7.4.

Desarrollo y separacién del complejo

En cada embudo (6.2) (7.1) y (7.2) afiadir en orden sucesivo: -
— 10 ml de la solucién de cobre (4.2),

— 20 ml de la solucién de é4cido ascérbico (4.3).

Homogeneizar y esperar 2 0 3 minutos. Afiadir :

— 10 ml de acetato de n-butilo (4.4), con la pipeta de precisién,

— 20 ml de la solucién de tiocianato (4.5).

Agitar durante 1 minuto para extraer el complejo en la fase orginica ; dejar decantar ; tras la separa-
cién de las dos fases, trasvasar totalmente la fase acuosa y desecharla. Lavar a continuacién la fase orgi-
nica con: :

— 10 ml de la solucién de cloruro estannoso (4.6).

Agitar durante 1 minuto. Dejar decantar y eliminar por completo la fase acuosa. Recoger la fase orgi-
nica en un tubo de ensayo, lo que permite reunir las gotas de agua en suspensién.

Mediciones

Regular la longitud de onda a 470 nm y utilizar la solucién de la gama patrén de 0 pug/ml de molib-
deno (Mo) como referencia. Medir y anotar la absorbancia de las soluciones patrén (7.2), de ensayo en
blanco (7.1) y de ensayo (6.2).

CALCULOS

Representar la curva patrén poniendo en abscisas las masas correspondientes de molibdeno (Mo) de las
soluciones patrén (7.2), expresadas en ug, y en ordenadas los valores correspondientes de las absorban-
cias (7.4), dados por el espectrofotométro.

Partiendo de esta curva patrdn, determinar la masa de molibdeno (Mo) en la solucién de ensayo (6.2) y
en la de ensayo en blanco (7.1). Dichas masas se llamarin, respectivamente, (X;) y (Xp)

El porcentaje de molibdeno (Mo) en el abono es igual a:
Mo % = [(X, — X;) x V/a x D] / (M x 10%
Si se ha seguido el método 9.3:
Mo % = [(X; — X;) x V/a x 2D] / (M x 109
siendo :
Mo la cantidad de molibdeno (Mo) expresada en porcentaje del abono .
a el volumen de alicuota tomada de la dltima solucién de dilucién (6.2), en ml

X; la masa de molibdeno (Mo) en la solucién de ensayo (6.2), en pug

X;, la masa de molibdeno (Mo) en el ensayo en blanco (7.1), correspondiente al mismo volumen (a)
que la alicuota de ensayo (6.2), en ug

V el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 0 9.2, en ml
D el factor correspondiente a la dilucion efectuada en (6.2)
M la masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos

Calculo del factor de dilucién D : si (a)) y (az) son las alicuotas sucesivas y (vi) y (v2) los volimenes
correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién D serd igual a:

D = (vi/a)) X (vo/a)).

Método 9.11

DETERMINACION CUANTITATIVA DEL ZINC EN LOS EXTRACTOS DE ABONOS
POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA
OBJETO

En el presente documento se describe un método para la determinacién del zinc en los extractos de
abonos.

CAMPO DE APLICACION

El presente método se aplica a los extractos abonos obtenidos por los métodos 9.1 y 9.2 para los cuales
se establece en la Directiva 89/530/CEE una determinacidn cuantitativa del elemento total (zinc) y/o
del elemento soluble en agua (zinc).
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3. PRINCIPIO

Una vez tratados y diluidos los extractos de forma adecuada, se determina el zinc por espectrometria
de absorcién atoémica. '

4. REACTIVOS

4.1. Solucién de acido clorhidrico, aproximadamente 6 M

Véase el punto 4.1 del método 9.4.

4.2. Solucién de 4cido clorhidrico, aproximadamente 0,5 M

Véase el punto 4.2 del método 9.4.

43. Soluciones de sal de lantano de 10 g de (La) por litro
Véase el punto 4.3 del método 9.4.

44. Soluciones patrén de zinc.

4.4.1. Solucién madre de zinc de 1000 pg/ml

En un matraz aforado de 1 000 ml, disolver 1 g de zinc en polvo o en placas, pesado con una precisién
de 0,1 mg, en 25 ml de 4cido clorhidrico 6 M (4.1) después de la disolucién completa, enrasar a 1 000
“ml con agua. Homogeneizar.

4.4.2. Solucién de trabajo de zinc de 100 pg/ml
En un matraz aforado de 200 ml, diluir 20 ml de la solucién (4.4.1) con la solucién de 4cido clorhi-
drico 0,5 M (4.2). Enrasar con la solucién de acido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar.

5.  APARATOS

Espectrémetro de absorcién atémica : véase el punto 5 del método 9.4. El aparato debe estar provisto
de una fuente de lineas caracteristicas del zinc (213,8 nm). El apartado deberi estar provisto de un
corrector de fondo de llama.

6. PREPARACION DE LA SOLUCION PROBLEMA

6.1. Disolucién del zinc

Véase el método 9.1 y/o 9.2 y, si procede, el método 9.3.

62. Preparacién de la solucién de ensayo

Véase el punto 6.2 del método 9.4. La solucién de ensayo debe contener un 10 % (v/v) de una solu-
cién de sal de lantano.

7. PROCEDIMIENTO
7.1. Preparacién del ensayo en blanco

Véase el punto 7.1. del método 9.4. La solucién de ensayo en blanco debe contener un 10 % (v/v) de
‘la solucién de sal de lantano utilizada en 6.2.

7.2. Preparacién de las soluciones patrén
Véase el punto 7.2 del método 9.4.

En el intervalo 6ptimo de determinacién comprendido entre 0 y 5 pg/ml de zinc (Zn), introducir,
respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 y 5 ml de la solucién de trabajo (4.4.2) en matraces aforados de 100
ml. Si es necesario, ajustar la concentracién de &cido clorhidrico para que se aproxime lo mis posible a
la de la solucién de ensayo. Afiadir en cada matraz 10 ml de la solucién de sal de lantano utilizada en
6.2. Enrasar con la solucién de 4cido clorhidrico 0,5 M (4.2). Homogeneizar.

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

7.3. Mediciones

Véase el punto 7.3 del método 9.4. Preparar el espectrémetro (5) para realizar las mediciones con una
longitud de onda de 213,8 nm.
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CALCULOS

Véase el punto 8 del método 9.4.

El porcentaje de zinc (Zn) en el abono es igual a:

Zn% =[X; — Xp) X Vx D] / M x 104

Si se ha seguido el método 9.3:

ZIn% = [(X; — Xp) x Vx 2D] / M x 104

siendo

z,
X,
Xb
A"
D
M

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

la concentracién de la solucién de ensayo (6.2) en pg/ml

la concentracién de la solucién de ensayo en blanco (7.1), en pg/ml

el volumen del extracto obtenido con el método 9.1 o 9.2, en ml

el factor correspondiente a la dilucién efectuada en 6.2

la masa de la toma de muestra obtenida con el método 9.1 o 9.2, en gramos.

Cilculo del factor de dilucién D : si (a1), (a2), (a3) - - - (a) y (a) son las alicuotas y (vi), (v2), (v3) ... (Vi) ¥
(100) los volimenes correspondientes a las diluciones respectivas, el factor de dilucién D serd igual a:

D = [(vi/a)) X (v2/az) X (va/az) X. X. X. X (vifaj) x (100/a)>,
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