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REGULAMENTO (CE) N.° 2003/2003 DO PARLAMENTO
EUROPEU E DO CONSELHO

de 13 de Outubro de 2003
relativo aos adubos
(Texto relevante para efeitos do EEE)

O PARLAMENTO EUROPEU E O CONSELHO DA UNIAO EUROPEIA,

Tendo em conta o Tratado que institui a Comunidade Europeia e,
nomeadamente, o seu artigo 95.°,

Tendo em conta a proposta da Comissdo (1),
Tendo em conta o parecer do Comité Economico e Social Europeu (),

Deliberando nos termos do artigo 251.° do Tratado (3),

Considerando o seguinte:

(1) A Directiva 76/116/CEE do Conselho, de 18 de Dezembro de
1975, relativa a aproximacdo das legislagdes dos Estados-Mem-
bros respeitantes aos adubos (*), a Directiva 80/876/CEE do Con-
selho, de 15 de Julho de 1980, relativa a aproximagdo das legis-
lagdes dos Estados-Membros respeitantes aos adubos elementares
a base de nitrato de amoénio com elevado teor de azoto (°), a
Directiva 87/94/CEE da Comissdo, relativa a aproximacao das
legislagdoes dos Estados-Membros respeitantes aos processos que
tém por objectivo o controlo das caracteristicas, limites e explo-
sividade dos adubos elementares a base de nitrato de amoénio com
elevado teor de azoto (°), e a Directiva 77/535/CEE da Comisséo,
de 22 de Junho de 1977, relativa a aproximagao das legislacdes
dos Estados-Membros respeitantes aos métodos de amostragem e
analise dos adubos (7), foram varias vezes alteradas de forma
substancial. De acordo com a Comunica¢do da Comissdo ao
Parlamento Europeu e ao Conselho «Simplificacdo da Legislagdo
do Mercado Interno» (SLIM) e o Plano de Acgdo para o Mercado
Unico, estas directivas devem ser revogadas e substituidas por um
unico instrumento legal, por razdes de clareza.

(2) A legislagao comunitaria relativa aos adubos ¢ muito técnica no
seu conteudo. Assim, o regulamento constitui o instrumento legal
mais apropriado, uma vez que impde directamente aos fabricantes
requisitos precisos que devem ser aplicados ao mesmo tempo e
da mesma forma em toda a Comunidade.

() JO C 51 E de 26.2.2002, p. 1, e JO C 227 E de 24.9.2002, p. 503.

(® JO C 80 de 3.4.2002, p. 6.

() Parecer do Parlamento Europeu de 10 de Abril de 2002 (JO C 127 E de
29.5.2003, p. 160), posicdo comum do Conselho de 14 de Abril de 2003 (JO
C 153 E de 1.7.2003, p. 56) e decisdo do Parlamento Europeu de 2 de
Setembro de 2003 (ainda ndo publicada no Jornal Oficial).

(*) JO L 24 de 30.1.1976, p. 21. Directiva com a ultima redac¢do que lhe foi
dada pela Directiva 98/97/CE do Parlamento Europeu e do Conselho (JO
L 18 de 23.1.1999, p. 60).

(°) JO L 250 de 23.9.1980, p. 7. Directiva com a redac¢do que lhe foi dada pela
Directiva 97/63/CE do Parlamento Europeu ¢ do Conselho (JO L 335 de
6.12.1997, p. 15).

(°) JO L 38 de 7 de Fevereiro de 1987, p. 1. Directiva com a ultima redacgéo
que lhe foi dada pela Directiva 88/126/CEE (JO L 63 de 9.3.1988, p. 12).

(") JO L 213 de 22 de Agosto de 1977, p. 1. Directiva com a tltima redacgéo
que lhe foi dada pela Directiva 95/8/CE (JO L 86 de 20.4.1995, p. 41).
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3)

“

(6))

(6)

(M

®)

©

(10)

()

(12)

Em cada Estado-Membro, os adubos devem apresentar determi-
nadas caracteristicas técnicas estabelecidas por disposigdes obri-
gatorias. Estas disposi¢des, que dizem respeito, em especial, a
composicdo ¢ a defini¢do dos tipos de adubos, a designacdo
desses tipos, a sua identificacdo e embalagem, diferem de um
Estado-Membro para outro. Pela sua disparidade, entravam o
comércio na Comunidade e devem, por isso, ser harmonizadas.

Atendendo a que o objectivo da acgdo encarada, nomeadamente
assegurar o mercado interno dos adubos, ndo pode ser suficien-
temente realizado pelos Estados-Membros na auséncia de critérios
técnicos comuns a todos, e pode, devido a dimensdo da accao, ser
melhor alcangado ao nivel comunitario, a Comunidade pode to-
mar medidas em conformidade com o principio da subsidiarie-
dade consagrado no artigo 5.° do Tratado. De acordo com o
principio da proporcionalidade consagrado no mesmo artigo, o
presente regulamento ndo excede o necessario para atingir esses
objectivos.

E necessario determinar a nivel comunitario a designagdo, a de-
finicdo e a composi¢do de determinados adubos na Comunidade
Europeia (adubos CE).

Devem igualmente ser fixadas para os adubos CE regras comu-
nitarias em matéria de identificacdo, rastreabilidade e rotulagem,
bem como de fecho das embalagens.

Deve ser estabelecido um procedimento a nivel comunitario, a ser
seguido no caso de um Estado-Membro considerar necessario
restringir a colocagdo de adubos CE no mercado.

A produgdo dos adubos esta sujeita a diversas flutuagdes devidas
as técnicas de fabrico ou as matérias de base. Os processos de
amostragem ¢ de analise também podem comportar variagdes. E,
por isso, necessario admitir tolerancias relativamente aos teores
declarados de nutrientes. No interesse do utilizador agricola, ¢
conveniente manter estas tolerancias dentro de limites restritos.

Os controlos oficiais destinados a verificar a conformidade dos
adubos CE com os requisitos do presente regulamento no que
respeita a qualidade e a composi¢do devem ser realizados por
laboratorios aprovados pelos Estados-Membros e notificados a

Comissao.

O nitrato de amonio constitui o ingrediente principal de toda uma
série de produtos, alguns dos quais sao utilizados como adubos e
outros como explosivos. Devido a natureza especial dos adubos a
base de nitrato de amoénio com elevado teor de azoto e aos
requisitos que dai decorrem no que respeita a seguranga publica,
a saude e a protec¢do dos trabalhadores, é necessario prever
regras comunitarias complementares para os adubos CE deste
tipo.

Alguns destes produtos podem ser perigosos e ser utilizados, em
certos casos, para fins diferentes daqueles a que se destinam,
pondo em risco a seguranga de pessoas e¢ bens. Convém, por-
tanto, obrigar os fabricantes a tomar as medidas adequadas para
evitar tais utilizacdes e, em especial, para assegurar a rastreabili-
dade desses adubos.

Por razdes de seguranga publica, ¢ especialmente importante de-
terminar a nivel comunitario as caracteristicas e as propriedades
que distinguem os adubos CE a base de nitrato de amoénio com
elevado teor de azoto das variedades de nitrato de amonio que
servem para o fabrico de produtos utilizados como explosivos.
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(13)

(14)

(15)

(16)

a7

(18)

(19)

Os adubos CE a base de nitrato de aménio com elevado teor de
azoto devem obedecer a certas caracteristicas que garantam a sua
inocuidade. Os fabricantes devem assegurar que todos os adubos
a base de nitrato de amonio com elevado teor de azoto sejam
aprovados no ensaio de resisténcia a detonacdo antes da coloca-
¢ao desses adubos no mercado.

E necessario fixar regras relativas aos métodos dos ciclos térmi-
cos fechados, mesmo que esses métodos ndo simulem necessa-
riamente todas as circunstincias possiveis em caso de transporte e
armazenamento.

Os adubos podem ser contaminados por substincias potencial-
mente capazes de constituir um risco para a satide humana e
animal ou para o ambiente. Na sequéncia do parecer do Comité
Cientifico da Toxicidade, Ecotoxicidade e do Ambiente
(CCTEA), a Comissdo tenciona abordar a questdo do teor invo-
luntario de cadmio nos adubos minerais e, se for caso disso,
elaborara uma proposta de regulamento a apresentar ao Parla-
mento Europeu e ao Conselho. Quando necessério, serd realizada
uma revisdo semelhante de outros contaminantes.

E conveniente prever um procedimento a ser seguido por qual-
quer fabricante, ou seu representante, quando pretenda incluir um
novo tipo de adubo no Anexo I do presente regulamento, de
modo a poder utilizar a mengdo «ADUBO CE».

As medidas necessarias a execugdo do presente regulamento se-
rdo aprovadas nos termos da Decisdo 1999/468/CE do Conselho,
de 28 de Junho de 1999, que fixa as regras de exercicio das
competéncias de execu¢do atribuidas a Comissdo (1).

Os Estados-Membros devem prever sangdes a aplicar em caso de
infracgdo as disposi¢cdes do presente regulamento. Os Estados-
-Membros poderdo prever que um fabricante que infrinja o dis-
posto no artigo 27.° do presente regulamento possa ser multado
com uma soma equivalente a dez vezes o valor de mercado da
remessa que ndo cumpra 0s requisitos.

E conveniente revogar as Directivas 76/116/CEE, 77/535/CEE,
80/876/CEE e 87/94/CEE,

ADOPTARAM O PRESENTE REGULAMENTO:

TITULO 1
DISPOSICOES GERAIS

CAPITULO I

Ambito de aplicacio e definigies

Artigo 1.°

Ambito de aplicacdo

O presente regulamento ¢ aplicavel aos produtos colocados no mercado
como adubos e com a indicagdo «adubo CE».

(') JO L 184 de 17.7.1999, p. 23.
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Artigo 2.°

Definicoes

Para efeitos do presente regulamento, entende-se por:

a)

b)

¢)

d)

2)

h)

)

k)

«Aduboy, o material cuja principal fun¢do consiste em fornecer
nutrientes as plantas;

«Nutrientes primarios», exclusivamente os elementos azoto, fosforo
e potassio;

«Nutrientes secundarios», os elementos calcio, magnésio, sodio e
enxofre;

«Micronutrientes», os elementos boro, cobalto, cobre, ferro, man-
ganés, molibdénio e zinco, essenciais para o crescimento das plan-
tas em quantidades pequenas em relagdo as dos nutrientes primarios
¢ secundarios;

«Adubo inorganicoy, o adubo cujos nutrientes declarados se apre-
sentam na forma mineral, obtida por extrac¢do ou por processo
industrial fisico e/ou quimico. A cianamida calcica, a ureia e os
produtos provenientes da respectiva condensagdo e associagdo, as-
sim como os adubos que contém micronutrientes quelatados ou
complexados sdo, por convengdo, classificados como adubos inor-
ganicos;

«Micronutriente quelatado», o micronutriente que se encontra li-
gado a uma das moléculas organicas enumeradas na sec¢do E.3.1
do Anexo I,

«Micronutriente complexado», o micronutriente que se encontra
ligado a uma das moléculas enumeradas na secgdo E.3.2 do Anexo
L

«Tipo de adubosy», os adubos com uma designagdo comum de tipo,
como indicada no Anexo I;

«Adubo elementar», o adubo azotado, fosfatado ou potéssico, com
um teor declaravel de apenas um nutriente primario;

«Adubo compostoy, o adubo com um teor declaravel de, pelo me-
nos, dois dos nutrientes primarios, obtido por processos quimicos,
mistura ou uma combinagdo de ambos;

«Adubo complexo», o adubo composto, obtido através de reacgdo
quimica, por solug¢do, ou no seu estado sélido por granulagdo, com
um teor declaravel de, pelo menos, dois dos nutrientes primarios.
No seu estado solido, cada granulo contém todos os nutrientes na
sua composi¢do declarada;

«Adubo de mistura», o adubo obtido através da mistura em seco de
varios adubos, sem reac¢do quimica;

«Adubo foliary, o adubo concebido para aplicacdo nas folhas de
uma planta e absorc¢do foliar dos nutrientes;

«Adubo fluido», o adubo em suspensdo ou solugio;
«Adubo em solugdo», o adubo fluido sem particulas solidas;

«Adubo em suspensdo», o adubo com duas fases, no qual as par-
ticulas solidas sdo mantidas em suspensdo na fase liquida;

«Declaragdoy, a indicagdo da quantidade de nutrientes, incluindo a
sua forma e solubilidade, garantida de acordo com as tolerancias
especificadas;
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r) «Teor declaradoy, o teor de um elemento ou do seu oxido que, de
acordo com a legislagdo comunitaria, ¢ inscrito no rétulo de um
adubo CE ou no documento de acompanhamento;

s) «Tolerdncia», o desvio admissivel entre o valor do teor de um
nutriente encontrado na analise e o seu valor declarado;

t) «Norma Europeia», a norma CEN (Comité Europeu de Normali-
zacdo) oficialmente reconhecida pela Comunidade e cuja referéncia
foi publicada no Jornal Oficial das Comunidades Europeias;

u) «Embalagemy, o recipiente que se pode fechar, utilizado para man-
ter, proteger, manusear ¢ distribuir adubos e com uma capacidade
maxima de 1 000 kg;

V) «Adubo a granel», o adubo ndo embalado como previsto no pre-
sente regulamento;

w) «Colocag¢do no mercadoy, a entrega de adubo, a titulo oneroso ou
gratuito, ou o armazenamento para efeitos de entrega. A importagdo
de um adubo para o territorio aduaneiro da Comunidade Europeia ¢é
considerada uma coloca¢do no mercado;

X) «Fabricantey, a pessoa singular ou colectiva responsavel pela co-
locagdo de um adubo no mercado; ¢ nomeadamente considerado
fabricante o produtor, o importador, o embalador por conta propria
ou qualquer pessoa que altere as caracteristicas de um adubo. No
entanto, nao ¢ considerado fabricante o distribuidor que ndo altere

as caracteristicas de um adubo.

CAPITULO 11

Colocagio no mercado

Artigo 3.°
Adubo CE

Pode ser designado «adubo CE» qualquer adubo pertencente a um dos
tipos de adubos enumerados no Anexo [ e que obedega aos requisitos
estabelecidos no presente regulamento.

Nao pode ser designado «adubo CE» um adubo que ndo seja conforme
com o presente regulamento.

Artigo 4.°

Sede na Comunidade

O fabricante deve ter a sua sede na Comunidade, sendo responsavel pela
conformidade do «adubo CE» com as disposi¢des do presente regula-
mento.

Artigo 5.°

Livre circulacio

1. Sem prejuizo do artigo 15.° e noutros actos legislativos comuni-
tarios, os Estados-Membros ndo podem proibir, restringir ou entravar,
por motivos relacionados com a composi¢do, a identificagdo, a rotula-
gem ou a embalagem ou outras disposigdes do presente regulamento, a
colocagdo no mercado dos adubos munidos da mengao «adubo CE» que
obedecam as disposigdes do presente regulamento.
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2. Os adubos munidos da men¢do «adubo CE» conformes com o
presente regulamento circulardo livremente na Comunidade.

Artigo 6.°
Mengdes obrigatorias
1. A fim de obedecer aos requisitos do artigo 9.°, os Estados-Mem-
bros podem exigir que a indicagdo dos teores de azoto, fosforo e po-
tassio dos adubos colocados nos respectivos mercados seja expressa da
seguinte forma:
a) Azoto unicamente sob forma de elemento (N); e

b) Fosforo e potassio unicamente sob a forma de elemento (P, K); ou

c) Fosforo e potassio unicamente sob a forma de oxido (P,0s, K,0);
ou

d) Fosforo e potéassio sob a forma de elemento e de 6xido simultanea-
mente.

Quando optarem por prescrever a indicagdo dos teores de fosforo e
potassio sob a forma de elementos, todas as mengdes sob a forma de
oxidos que constam dos anexos devem ser consideradas sob a forma de
elementos e os valores numéricos convertidos com base nas seguintes
formulas:

a) Fosforo (P) = pentdxido de fosforo (P,Os5) x 0,436;
b) Potéssio (K) = 6xido de potassio (K,0) x 0,830.

2. Os Estados-Membros podem exigir que os teores de calcio, mag-
nésio, sddio e enxofre dos adubos de nutrientes secundarios e, caso
sejam preenchidas as condig¢des previstas no artigo 17.°, dos adubos
de nutrientes primarios colocados nos respectivos mercados sejam ex-
pressos:

a) Sob a forma de 6xido (CaO, MgO, Na,O, SO3); ou

b) Sob a forma de elemento (Ca, Mg, Na, S); ou

¢) Sob ambas as formas.

Para a conversdao dos teores de Oxido de calcio, oxido de magnésio,
oxido de sodio e trioxido de enxofre em teores de calcio, magnésio,
sodio e enxofre, utilizar-se-d0 as seguintes formulas:

a) Calcio (Ca) = 6xido de calcio (CaO) x 0,715;

b) Magnésio (Mg) = o6xido de magnésio (MgO) x 0,603;

¢) Sodio (Na) = o6xido de sddio (Na,O) x 0,742;

d) Enxofre (S) = trioxido de enxofre (SO3) x 0,400.

Para o teor calculado dos 6xidos ou dos elementos, o valor a indicar na
declaragdo sera arredondado a casa decimal mais proxima.

3. Os Estados-Membros ndo podem impedir a coloca¢do no mercado
de um «adubo CE» rotulado de ambas as formas mencionadas nos n.° 1
e 2.
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4. O teor de um ou varios dos micronutrientes boro, cobalto, cobre,
ferro, manganés, molibdénio ou zinco dos adubos CE pertencentes aos
tipos de adubos enumerados nas sec¢des A, B, C e D do Anexo I deve
ser declarado, sempre que se encontrem preenchidas as seguintes con-
dicdes:

a) Esses micronutrientes sdo adicionados em quantidades pelo menos
iguais as especificadas nas sec¢des E.2.2 e E.2.3 do Anexo [;

b) O adubo CE continua a satisfazer os requisitos das secgdes A, B, C ¢
D do Anexo I.

5. Quando os micronutrientes forem constituintes habituais das ma-
térias-primas que fornecem os nutrientes primarios (N, P, K) e secun-
darios (Ca, Mg, Na, S), podem ser declarados desde que estejam pre-
sentes em quantidades minimas pelo menos iguais as especificadas nas
secgoes E.2.2 e E.2.3 do Anexo L

6. O teor de micronutrientes sera declarado da seguinte maneira:

a) No caso dos adubos pertencentes aos tipos de adubos enumerados na
seccao E.1 do Anexo I, de acordo com os requisitos fixados na
coluna 6 dessa secc¢do;

b) No caso das misturas de adubos referidos na alinea a) que conte-
nham pelo menos dois micronutrientes diferentes e satisfagam os
requisitos da seccdo E.2.1 do Anexo I e dos adubos pertencentes
aos tipos de adubos enumerados nas sec¢des A, B, C ¢ D do Anexo
I, indicando:

i) o teor total expresso em percentagem em massa do adubo,

il) o teor solivel em agua, expresso em percentagem em massa do
adubo, quando essa solubilidade atinja, pelo menos, metade do
teor total.

Quando o micronutriente for completamente soluvel em agua, apenas
deve ser declarado o teor solivel em agua.

Quando o micronutriente estiver ligado quimicamente a uma molécula
organica, o teor do micronutriente presente no adubo sera declarado
imediatamente apds o teor soliivel em agua, em percentagem em massa
do produto, seguida por um dos termos «quelatado por» ou «comple-
xado por», com o nome da molécula organica tal como consta da sec¢do
E.3 do Anexo I. O nome da molécula organica pode ser substituido
pelas suas iniciais.

Artigo 7.°

Identificacao

1. O fabricante deve fazer acompanhar os adubos CE das indicac¢des
de identificagdo enumeradas no artigo 9.°

2. Se os adubos forem embalados, estas indicagdes de identificagdo
devem constar das embalagens ou dos rotulos apostos. Se os adubos se
apresentarem a granel, as indicacdes devem constar dos documentos de
acompanhamento.
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Artigo 8.°
Rastreabilidade

Sem prejuizo do n.° 3 do artigo 26.°, o fabricante devera, para garantir a
rastreabilidade dos adubos CE, manter os registos da origem dos adu-
bos. Estes registos deverdo estar disponiveis para inspec¢do por parte
dos Estados-Membros durante o periodo de fornecimento do mercado
desse adubo e por um periodo subsequente de 2 anos depois de o
fabricante ter deixado de os fornecer.

Artigo 9.°

Indicagoes

1.  Sem prejuizo de outras normas comunitdrias, as embalagens, ro-
tulos e documentos de acompanhamento referidos no artigo 7.° devem
ostentar as seguintes indicacgdes:

a) Identificacdo obrigatodria:
— A mengdo «ADUBO CE» em letras maiusculas;

— Caso exista, a designacdo do tipo de adubo, em conformidade
com o Anexo I;

— Nos adubos de mistura, a indicacdo «de misturay apos a desig-
nag¢do do tipo;

— As indicagdes adicionais especificadas nos artigos 19.°, 21.° ou
23.9

— A indica¢ao dos nutrientes deve efectuar-se, simultaneamente,
pelos seus nomes e pelos seus simbolos quimicos; por exemplo,
azoto (N), fosforo (P), pentdxido de fosforo (P,0s), potassio (K),
oxido de potassio (K,0), célcio (Ca), 6xido de célcio (CaO),
magnésio (Mg), 6xido de magnésio (MgO), sodio (Na), 6xido
de sodio (Na,O), enxofre (S), trioxido de enxofre (SOj3), boro
(B), cobre (Cu), cobalto (Co), ferro (Fe), manganés (Mn), mo-
libdénio (Mo), zinco (Zn);

— Caso o adubo contenha micronutrientes, quimicamente ligados,
na sua totalidade ou em parte, a uma molécula organica, o nome
do micronutriente deve ser seguido por um dos seguintes quali-
ficativos:

i) «quelatado por ...» (nome do agente quelatante ou respectiva
sigla, como consta da sec¢do E.3.1 do Anexo I),

ii) «complexado por ...» (nome do agente complexante, como
consta da sec¢do E.3.2 do Anexo I).

— Os micronutrientes contidos no adubo, indicados pela ordem
alfabética do respectivo simbolo quimico: B, Co, Cu, Fe, Mn,
Mo, Zn;

— As instrugdes especificas de utilizagdo para os produtos enume-
rados nas secgdes E.1 ¢ E.2 do Anexo I;

— A indica¢do da quantidade de adubos fluidos, expressa em
massa. A indicagdo da quantidade de adubos fluidos em volume
ou em massa por volume (quilogramas por hectolitro ou gramas
por litro) é facultativa;

— A massa liquida ou bruta e, facultativamente, o volume quando
se trate de adubos fluidos. Quando se indicar a massa bruta, deve
indicar-se ao lado a massa da tara;

— O nome, a denominagdo comercial e o endereco do fabricante.
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b) Identificagdo facultativa:
— As indicagdes enumeradas no Anexo I;

— As instrugdes de armazenamento e de manipulagdo e, para os
adubos ndo enumerados nas sec¢des E.1 e E.2 do Anexo I,
instrucdes especificas de utilizagdo do adubo;

— Indicagdes sobre as doses e condi¢oes de utilizagdo adequadas ao
estado do solo e da cultura em que ¢ utilizado o adubo;

— A marca do fabricante ¢ a denominagdo comercial do produto.

As indicagdes referidas na alinea b) ndo podem ser contraditorias com
as referidas na alinea a) e devem estar claramente separadas destas
ultimas.

2. Todas as indicagdes referidas no n.° 1 devem estar claramente
separadas das outras informagdes constantes das embalagens, dos réotu-
los e dos documentos de acompanhamento.

3. Os adubos fluidos s6 podem ser colocados no mercado se o fa-
bricante fornecer instrugdes adicionais adequadas, referentes, em espe-
cial, a temperatura de armazenagem e a prevencao de acidentes durante
esta.

4.  Para a execugdo do presente artigo serdo adoptadas regras porme-
norizadas nos termos do procedimento referido no n.° 2 do artigo 32.°

Artigo 10.°

Rotulagem

1. Os rotulos ou as indicagdes impressas na embalagem contendo as
especificagdes referidas no artigo 9.° devem ser bem visiveis. As eti-
quetas devem ser apostas nas embalagens ou no seu sistema de fecho.
Se o sistema de fecho for constituido por um selo, este deve ostentar o
nome ou marca propria do embalador.

2. As indicagdes referidas no n.° 1 devem ser claramente legiveis e
manter-se indeléveis.

3. Nos casos dos adubos a granel mencionados na segunda frase do
n.° 2 do artigo 7.°, um exemplar dos documentos contendo as indica-
¢des de identificacdo deve acompanhar a mercadoria e ser acessivel aos
organismos de controlo.

Artigo 11.°
Linguas
O rétulo, as indicagdes na embalagem e os documentos de acompanha-

mento devem ser redigidos pelo menos na lingua ou nas linguas nacio-
nais do Estado-Membro em que o adubo CE for comercializado.

Artigo 12.°

Embalagem

No caso dos adubos CE embalados, a embalagem deve ser fechada de
tal maneira ou por um dispositivo tal, que a sua abertura deteriore
irremediavelmente o fecho, o selo do fecho ou a propria embalagem.
E admitida a utilizacdo de sacos com vélvula.
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Artigo 13.°

Tolerancias

1. Os teores de nutrientes dos adubos CE devem ser conformes com
as tolerancias estabelecidas no Anexo II, que se destinam a ter em conta
as variagdes de fabrico, de amostragem e de analise.

2. O fabricante ndo pode tirar sistematicamente vantagem das tole-
rancias estabelecidas no Anexo II.

3. Nao ¢ admitida qualquer tolerdncia para os teores minimos e
maximos especificados no Anexo I.

Artigo 14.°

Requisitos dos adubos

S6 poderdo ser incluidos no Anexo I os tipos de adubos que:

a) Fornegam nutrientes de forma eficaz;

b) Sejam objecto de métodos adequados de amostragem, analise e en-
saio;

¢) Nio tenham efeitos prejudiciais sobre a satide humana, animal, ou
das plantas ou sobre o ambiente, em condi¢cdes normais de utiliza-
¢ao.

Artigo 15.°

Clausula de salvaguarda

1. Se um Estado-Membro tiver motivos validos para considerar que
um determinado adubo CE, apesar de satisfazer os requisitos do pre-
sente regulamento, constitui um risco para a seguranga ou para a saude
humana, animal, ou das plantas ou para o ambiente, pode provisoria-
mente proibir ou submeter a condigdes especiais a colocacdo desse
adubo no mercado, no seu territério. Desse facto informara imediata-
mente os outros Estados-Membros e a Comissdo, especificando os mo-
tivos que justificaram a sua decisdo.

2. A Comissdo aprovara uma decisdo sobre a questdo no prazo de 90
dias a contar da recep¢do das informacdes, de acordo com o procedi-
mento previsto no n.° 2 do artigo 32.°

3. As disposi¢des do presente regulamento ndo impedem que sejam
tomadas, pela Comissdo ou por um Estado-Membro, medidas justifica-
das por motivos de seguranca publica com vista a proibir, restringir ou
entravar a colocacdo de adubos CE no mercado.
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TITULO 11
DISPOSICOES PARA TIPOS ESPECIFICOS DE ADUBOS

CAPITULO 1

Adubos inorgdnicos de nutrientes primarios

Artigo 16.°

Ambito de aplicacio

O presente capitulo aplica-se aos adubos inorganicos de nutrientes pri-
marios, solidos ou fluidos, elementares ou compostos, incluindo os que
contém nutrientes secundarios e/ou micronutrientes, cujo teor minimo de
nutrientes corresponda ao estabelecido nas seccdes A, B, C, E.2.2 ou
E.2.3 do Anexo I.

Artigo 17.°
Declaracao de nutrientes secundarios em adubos com nutrientes

primarios

Os teores de calcio, magnésio, sodio e enxofre podem ser declarados
nutrientes secundarios dos adubos CE pertencentes aos tipos de adubos
enumerados nas secgdes A, B ¢ C do Anexo I, na condigcdo de esses
elementos estarem presentes, pelo menos, nas quantidades minimas a
seguir especificadas:

a) 2 % de oxido de calcio (Ca0O), ou seja, 1,4 % de Ca;

b) 2% de 6xido de magnésio (MgO), ou seja, 1,2 % de Mg;

¢) 3% de 6xido de soédio (Na,O), ou seja, 2,2 % de Na;

d) 5% de triéxido de enxofre (SOj3), ou seja, 2 % de S.

Nesse caso, a designagdo do tipo deve ser completada com a indicagao

adicional prevista no n.° 2, alinea ii), do artigo 19.°

Artigo 18.°

Calcio, magnésio, sodio e enxofre

1. A declaragao dos teores de magnésio, sodio e enxofre nos adubos
enumerados nas secgdes A, B ¢ C do Anexo I deve ser efectuada de
uma das seguintes formas:

a) Teor total expresso em percentagem em massa do adubo;

b) Teor total e teor soliivel em 4gua, expresso em percentagem em
massa do adubo, se a solubilidade atingir pelo menos um quarto
do teor total,

¢) Se um eclemento for totalmente soluvel em agua, apenas o teor
solivel em agua, expresso em percentagem em massa, sera decla-
rado.

2. Salvo disposi¢do em contrario no Anexo I, apenas deve ser de-
clarado o teor de célcio se este for soluvel em dgua, sendo expresso em
percentagem em massa do adubo.
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Artigo 19.°

Identificacao

1.  Além das indicagdes obrigatorias referidas no n.° 1, alinea a), do
artigo 9.°, devem constar as indicagdes previstas nos n. 2, 3,4, 5¢ 6
do presente artigo.

2. Nos adubos compostos, a seguir a designa¢do do tipo, devem
acrescentar-se:

i) Os simbolos quimicos dos nutrientes secundarios declarados, entre
parénteses, imediatamente apos os simbolos quimicos dos nutrientes
primarios.

ii) Os valores que indicam os teores de nutrientes primarios. Os teores
em nutrientes secundarios declarados deverdo ser indicados entre
parénteses, a seguir aos teores dos nutrientes primarios.

3. A seguir a designacdo do tipo, s6 podem constar os numeros que
indicam os teores de nutrientes primarios e secundarios.

4. Caso sejam declarados micronutrientes, sera fornecida a indicag@o
«com micronutrientes» ou a mencdo «comy, seguida da ou das deno-
minagdes dos micronutrientes presentes e dos respectivos simbolos qui-
micos.

5. Os teores declarados de nutrientes primarios ¢ secundarios devem
Ser expressos em percentagem em massa por um namero inteiro, se-
guido, quando necessario, de uma casa decimal, sempre que exista um
método de analise adequado.

Para os adubos que contenham mais de um nutriente declarado, a ordem
de indicagdo dos nutrientes primarios sera: N, P,Os e/ou P, K,O e/ou K,
e a dos nutrientes secundarios serd: CaO e/ou Ca, MgO e/ou Mg, Na,O
e/ou Na, SO5 e/ou S.

Nos teores declarados de micronutrientes deve especificar-se cada um
deles e o seu simbolo, indicando-se a sua percentagem em massa como
especificado nas secgdes E.2.2 e E.2.3 do Anexo I, e suas solubilidades.

6. As formas e solubilidades dos nutrientes devem ser igualmente
expressas em percentagem em massa do adubo, excepto caso no Anexo
I se preveja expressamente a sua indicagdo de outro modo.

Os valores devem ser indicados com uma casa decimal, excepto no que
se refere aos micronutrientes, em que se aplicardo as especificacdes
constantes das secgdes E.2.2 ¢ E.2.3 do Anexo L

CAPITULO 11

Adubos inorgdnicos de nutrientes secunddrios

Artigo 20.°

Ambito de aplicacdo

O presente capitulo aplica-se aos adubos inorganicos de nutrientes se-
cundarios, solidos ou fluidos, incluindo os que contém micronutrientes,
cujo teor minimo de nutrientes corresponda ao estabelecido nas secc¢des
D, E2.2 ¢ E.2.3 do Anexo 1.
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Artigo 21.°

Identificacao

1.  Além das indicagdes obrigatorias referidas no n.° 1, alinea a), do
artigo 9.°, devem constar as indicagdes previstas nos n.°s 2, 3, 4 ¢ 5 do
presente artigo.

2. Caso sejam declarados micronutrientes, deve constar a indicagdo
«com micronutrientes» ou a mencdo «comy, seguida da ou das deno-
minagdes dos micronutrientes presentes e dos respectivos simbolos qui-
micos.

3. Os teores declarados de nutrientes secundarios devem ser expres-
SOS em percentagem em massa por um numero inteiro seguido, even-
tualmente, sempre que exista um método de andlise adequado, de uma
casa decimal.

Caso contenham mais de um nutriente secundario, a ordem de indicagdo
sera a seguinte:

CaO e/ou Ca, MgO e/ou Mg, Na,O e/ou Na, SO5 e/ou S.

Nos teores declarados de micronutrientes deve especificar-se cada um
deles e o seu simbolo, indicando-se a sua percentagem em massa como
especificado nas secgdes E.2.2 e E.2.3 do Anexo I, e suas solubilidades.

4.  As formas e solubilidades dos nutrientes devem ser igualmente
expressas em percentagem em massa do adubo, excepto se no Anexo
I se previr expressamente a sua indicagdo de outro modo.

Os valores devem ser indicados com uma casa decimal, excepto no que
se refere aos micronutrientes, em que se aplicardo as especificagdes
constantes das secgoes E.2.2 e E.2.3 do Anexo L.

5. Salvo disposto em contrario no Anexo I, apenas deve ser decla-
rado o teor de calcio se este for soluvel em agua, sendo expresso em
percentagem em massa do adubo.

CAPITULO 1T

Adubos inorgdnicos de micronutrientes

Artigo 22.°

Ambito de aplicacao

O presente capitulo aplica-se aos adubos inorganicos de micronutrientes,
solidos ou fluidos, cujo teor minimo de nutrientes corresponda ao esta-
belecido nas sec¢des E.1 e E.2.1 do Anexo L.

Artigo 23.°

Identificacao

1.  Além das indicagdes obrigatorias referidas no n.° 1, alinea a), do
artigo 9.°, devem constar as indica¢des constantes dos n. 2, 3, 4 ¢ 5 do
presente artigo.

2. Sempre que o adubo contenha mais de um micronutriente, deve
constar a designacdo do tipo «mistura de micronutrientes», seguida dos
nomes dos micronutrientes presentes e dos respectivos simbolos quimi-
cos.
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3.  Para os adubos que contenham unicamente um micronutriente
(sec¢@o E.1 do Anexo I), o teor declarado do micronutriente deve ser
expresso em percentagem em massa, por um numero inteiro, seguido de
uma casa decimal, se necessario.

4. As formas e solubilidades dos micronutrientes devem ser expres-
sas em percentagem em massa do adubo, excepto no caso de o Anexo |
previr expressamente a sua indicagdo de outro modo.

O numero de casas decimais dos teores de micronutrientes correspon-
dera as especificagdes constantes da sec¢do E.2.1 do Anexo I.

5. No que respeita aos produtos constantes das secgdes E.1 e E.2.1
do Anexo I, o rotulo e os documentos de acompanhamento devem
incluir, a seguir as indica¢des obrigatorias ou facultativas, a seguinte
mencao:

«A utilizar apenas em caso de comprovada necessidade. Nao ultrapassar
as doses recomendadas.».

Artigo 24.°
Embalagem

Os adubos CE abrangidos pelas disposi¢des do presente capitulo devem
ser embalados.

CAPITULO IV

Adubos a base de nitrato de amonio com elevado teor de azoto

Artigo 25.°

Ambito de aplicacio

Para efeitos do presente capitulo, entende-se por adubos a base de
nitrato de aménio com elevado teor de azoto, elementares ou compos-
tos, os produtos a base de nitrato de amonio, fabricados para utilizagdo
como adubo e com um teor de azoto superior a 28 % em massa sob a
forma de nitrato de aménio.

Este tipo de adubo pode conter substancias inorganicas ou inertes.

Qualquer substancia utilizada no fabrico deste tipo de adubo ndo deve
aumentar a sua sensibilidade térmica, nem a sua tendéncia a detonagao.

Artigo 26.°

Medidas e controlos de seguranca

1. O fabricante deve assegurar que os adubos elementares a base de
nitrato de amonio com elevado teor de azoto obedecam ao disposto na
sec¢dao 1 do Anexo IIL

2. A avaliagdo, analise e ensaio para os controlos oficiais dos adubos
elementares a base de nitrato de amonio com elevado teor de azoto,
previstos no presente capitulo, serdo efectuados de acordo com os mé-
todos descritos na sec¢do 3 do Anexo III.
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3. Para assegurar a rastreabilidade dos adubos CE a base de nitrato
de amoénio com elevado teor de azoto colocados no mercado, o fabri-
cante deve manter registos dos nomes e moradas dos locais e dos
operadores dos locais onde o adubo e os seus principais componentes
foram produzidos. Estes registos deverdo ficar disponiveis para inspec-
¢do por parte dos Estados-Membros durante o periodo em que o adubo
for fornecido ao mercado e por um periodo subsequente de 2 anos
depois de o fabricante ter deixado de os fornecer.

Artigo 27.°

Ensaio de resisténcia a detonacgao

Sem prejuizo das medidas previstas no artigo 26.°, o fabricante deve
assegurar que todo o tipo de adubo CE a base de nitrato de amoénio com
elevado teor de azoto, colocado no mercado, tenha sido aprovado no
ensaio de resisténcia a detonac@o descrito nas secgdes 2, 3 (método 1,
ponto 3) e 4 do Anexo III do presente regulamento. Esse ensaio deve
ser efectuado por um dos laboratdrios aprovados a que se refere o n.° 1
do artigo 30.° ou o n.° 1 do artigo 33.°. Os fabricantes deverdo entregar
os resultados do ensaio a autoridade competente do Estado-Membro em
questdo pelo menos 5 dias antes da coloca¢ao do adubo no mercado, ou,
no caso das importagdes, pelo menos da chegada do adubo as fronteiras
da Comunidade. Dai em diante, o fabricante devera continuar a garantir
que todos os fornecimentos do adubo colocados no mercado estejam em
condi¢des de ser aprovados no referido ensaio.

Artigo 28.°

Embalagem

Os adubos a base de nitrato de amoénio com elevado teor de azoto sé
podem ser colocados a disposi¢do do utilizador final depois de emba-
lados.

TITULO III
AVALIACAO DA CONFORMIDADE DOS ADUBOS

Artigo 29.°

Medidas de controlo

1.  Os Estados-Membros podem sujeitar os adubos com a mengao
«adubo CE» a controlos oficiais destinados a verificar a sua conformi-
dade com o presente regulamento.

Os Estados-Membros devem ter a possibilidade de cobrar taxas que nao
excedam os custos dos ensaios necessarios a essas medidas de controlo,
mas os fabricantes ndo podem ser obrigados a repetir ensaios nem a
pagar por ensaios repetidos, quando o primeiro ensaio tenha sido efec-
tuado por um laboratorio que preencha as condigdes constantes do
artigo 30.° e tenha demonstrado a conformidade do adubo em questao.

2. Os Estados-Membros devem assegurar que, quando forem realiza-
dos controlos oficiais dos adubos CE pertencentes aos tipos de adubos
constantes do Anexo I, a amostragem e a analise sejam efectuadas de
acordo com os métodos descritos nos Anexos III e IV.
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3. O cumprimento das disposi¢des do presente regulamento no que
se refere a conformidade com os tipos de adubos, bem como ao respeito
dos teores declarados de nutrientes e/ou dos teores declarados em for-
mas e solubilidades destes nutrientes, s6 pode ser verificado, quando
forem realizados controlos oficiais, pela utilizagdo dos métodos de
amostragem ¢ analise estabelecidos de acordo com os Anexos III e
IV e tendo em conta as tolerancias especificadas no Anexo II.

4. A Comissao adapta e actualiza os métodos de medi¢ao, amostra-
gem e analise e utiliza, sempre que possivel, normas europeias. Essas
medidas, que t€m por objecto alterar elementos ndo essenciais do pre-
sente regulamento, sdo aprovadas pelo procedimento de regulamentagio
com controlo a que se refere o n.° 3 do artigo 32.°. E aplicavel o mesmo
procedimento a aprovacgdo das regras de aplicagdo necessarias para es-
pecificar as medidas de controlo previstas no presente artigo € nos
artigos 8.°, 26.° e 27.°. Tais regras t€ém por objecto, designadamente a
frequéncia com que os ensaios devem ser repetidos ¢ as medidas des-
tinadas a assegurar que os adubos colocados no mercado sao idénticos
aos adubos ensaiados.

Artigo 30.°

Laboratoérios

1.  Os Estados-Membros devem notificar a Comissdo a lista dos la-
boratdrios aprovados nos respectivos territorios, competentes para pres-
tar os servigos necessarios a avaliacdo da conformidade dos adubos CE
com os requisitos do presente regulamento. Tais laboratérios devem
respeitar as normas mencionadas na sec¢do B do Anexo V. Essa noti-
ficagdo deve ser efectuada até 11 de Junho de 2004 e sempre que se
verificar qualquer alteragdo posterior.

2. A Comissao publicard a lista dos laboratorios aprovados no Jornal
Oficial da Unido Europeia.

3.  Sempre que um Estado-Membro tenha motivos fundamentados
para considerar que um laboratdrio aprovado ndo cumpre as normas a
que se refere o n.° 1, deve submeter a questdo ao comité previsto no
artigo 32.°. Se o comité considerar que o laboratdrio ndo cumpre as
referidas normas, a Comissdo retirara o nome deste da lista referida no
n.° 2.

4. A Comissdo aprovara uma decisdo sobre a questdo no prazo de 90
dias a contar da recep¢do das informacdes, de acordo com o procedi-
mento previsto no n.° 2 do artigo 32.°

5. A Comissdo publicara a lista alterada no Jornal Oficial da Unido
Europeia.
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TITULO 1V
DISPOSICOES FINAIS

CAPITULO 1

Adaptacio dos anexos

Artigo 31.°
Novos adubos CE

1. A Comissdo adapta o anexo I para incluir novos tipos de adubos.

2. Um fabricante ou o seu representante que deseje propor o adita-
mento de um novo tipo de adubo ao Anexo I e precise, para esse efeito,
de apresentar um processo técnico, deve fazé-lo tendo em conta os
documentos técnicos referidos na sec¢do A do Anexo V.

3. A Comissdo adapta os anexos para ter em conta 0 progresso
técnico.

4. As medidas referidas nos n.°® 1 e 3, que tém por objecto alterar
elementos ndo essenciais do presente regulamento, sdo aprovadas pelo
procedimento de regulamentacdo com controlo a que se refere o n.° 3
do artigo 32.°.

Artigo 32.°

Procedimento de comité
1. A Comissao ¢ assistida por um comité.

2. Sempre que se faca referéncia ao presente niimero, sdo aplicaveis
os artigos 5.° ¢ 7.° da Decisdo 1999/468/CE, tendo-se em conta o
disposto no seu artigo 8.°.

O prazo previsto no n.° 6 do artigo 5.° da Decisao 1999/468/CE ¢ de
trés meses.

3. Sempre que se faca referéncia ao presente niumero, sdo aplicaveis
os n. 1 a 4 do artigo 5.°-A e o artigo 7.° da Decisdo 1999/468/CE,
tendo-se em conta o disposto no seu artigo 8.°.

CAPITULO 11

Disposigoes transitorias

Artigo 33.°

Laboratoérios competentes

1.  Sem prejuizo do disposto no n.° 1 do artigo 30.°, os Estados-
-Membros podem, por um periodo transitério, até 11 de Dezembro de
2007 continuar a aplicar as respectivas disposi¢des nacionais para au-
torizar os laboratérios competentes a prestar os servigos necessarios a
avaliacdo da conformidade dos adubos CE com os requisitos do pre-
sente regulamento.
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2. Os Estados-Membros devem notificar a Comissao a lista dos re-
feridos laboratodrios, fornecendo pormenores sobre os respectivos siste-
mas de autorizagdo. Essa notificacdo deve ser efectuada até¢ 11 de Junho
de 2004 e de cada vez que se verificar qualquer alteracdo posterior.

Artigo 34.°

Embalagem e rotulagem

Sem prejuizo do n.° 1 do artigo 35.°, as indica¢des, embalagens, rotulos
¢ documentos de acompanhamento dos adubos CE referidos em direc-
tivas anteriores podem continuar a ser utilizados até 11 de Junho de
2005.

CAPITULO 1T

Disposicoes finais

Artigo 35.°

Directivas revogadas

1. Sao revogadas as Directivas 76/116/CEE, 77/535/CEE,
80/876/CEE ¢ 87/94/CEE.

2. As remissdes para as directivas revogadas devem considerar-se
como feitas para o presente regulamento. Em especial, as derrogagdes
ao artigo 7.° da Directiva 76/116/CEE que tiverem sido concedidas pela
Comissdao ao abrigo do n.° 6 do artigo 95.° do Tratado devem ser
entendidas como derrogagdes ao artigo 5.° do presente regulamento e
continuar a produzir efeitos ndo obstante a entrada em vigor do presente
regulamento. Na pendéncia da adopgdo das sangdes previstas no
artigo 36.°, os Estados-Membros podem continuar a aplicar sangdes
por infracgdes a legislagdo nacional que aplica as directivas referidas
no n.° 1.

Artigo 36.°

Sancgoes

Os Estados-Membros devem determinar o regime de sangdes a aplicar
em caso de infracc¢do as disposi¢des do presente regulamento, adoptando
todas as medidas necessarias para assegurar a sua aplicagdo. As sangdes
previstas devem ser eficazes, proporcionadas e dissuasivas.

Artigo 37.°

Disposi¢des nacionais

Os Estados-Membros devem notificar a Comissdo até 11 de Junho de
2005 as disposigdes nacionais que tiverem aprovado nos termos dos n.°s
1 e 2 do artigo 6.°, do n.° 1 do artigo 29.° ¢ do artigo 36.°, devendo
notificar-lhe igualmente e sem demora qualquer subsequente alteragdo
dessas disposicdes.



2003R2003 — PT — 09.03.2011 — 007.001 — 20

Artigo 38.°
Entrada em vigor
O presente regulamento entra em vigor 20 dias apds a sua publicacdo no

Jornal Oficial da Unido Europeia, com excep¢do do artigo 8.° ¢ do
n.° 3 do artigo 26.° que entram em vigor em 11 de Junho de 2005.

O presente regulamento ¢ obrigatério em todos os seus elementos e
directamente aplicavel em todos os Estados-Membros.
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Molibdénio

Zinco

Teor minimo de micronutrientes em percentagem em massa dos adubos

Lista de agentes organicos quelatantes e complexantes autorizados para
micronutrientes

ANEXO II — Tolerancias

1.

Adubos inorganicos elementares de nutrientes primarios valores absolutos
em percentagem em massa expressos em N, P,Os, K,O, MgO e CL

Adubos inorganicos compostos de nutrientes primarios
Nutrientes secundarios em adubos

Micronutrientes em adubos

ANEXO III — Disposi¢coes técnicas relativas a adubos a base de nitrato de

amonio com elevado teor de azoto

Caracteristicas ¢ limites de um adubo elementar a base de nitrato de
amoénio com elevado teor de azoto

Descricao do ensaio de detonagdo relativo a adubos a base de nitrato de
amonio com elevado teor de azoto

Meétodos de avaliagdo da conformidade com os limites especificados nos
anexos III-1 e III-2

Determinagdo da resisténcia a detonagdo
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ANEXO IV — Métodos de amostragem e de analise
A.  Método de amostragem para o controlo dos adubos
1. Objectivo e ambito de aplicagdo

2. Agentes competentes para a amostragem

3. Definigdes

4. Aparelhos e utensilios

5. Requisitos quantitativos

6. Instrugdes relativas a colheita, preparagdo e acondicionamento das amostras
7. Acondicionamento das amostras finais

8. Registo de amostragem

9. Destino das amostras

B.  Métodos para a analise de adubos
Observagdes gerais

Disposi¢des gerais relativas aos métodos de analise dos adubos

Método 1 — Preparagdo da amostra para analise

Métodos 2 — Azoto

Meétodo 2.1. — Determinagdo do azoto amoniacal

Meétodo 2.2. — Determinagdo do azoto nitrico ¢ amoniacal

Meétodo 2.2.1. — Determina¢@o do azoto nitrico e amoniacal de acordo com
Ulsch

Meétodo 2.2.2. — Determina¢@o do azoto nitrico e amoniacal de acordo com
Arnd

Meétodo 2.2.3. — Determinag@o do azoto nitrico e amoniacal de acordo com
Devarda

Meétodo 2.3. — Determinagdo do azoto total

Meétodo 2.3.1. — Determinag@o do azoto total na cianamida calcica isenta de
nitratos

Meétodo 2.3.2. — Determinagdo do azoto total na cianamida célcica azotada

Meétodo 2.3.3.  — Determinac¢do do azoto total na ureia

Meétodo 2.4. — Determina¢do do azoto cianamidico

Meétodo 2.5. — Determinagéo espectrofotométrica do biureto na ureia

Meétodo 2.6. — Determinagdo das diferentes formas de azoto na mesma
amostra

Meétodo 2.6.1. — Determinagdo das diferentes formas de azoto na mesma

amostra nos adubos que contém azoto sob as formas ni-
trica, amoniacal, ureica e cianamidica

Método 2.6.2 — Determinagdo de azoto total em adubos que contém azoto
nitrico, amoniacal e ureico, por dois métodos diferentes

Meétodo 2.6.3 — Determinagdo de condensados de ureia por HPLC — Isobu-
tileno-diureia e crotonilideno-diureia (método A) e oligo-
meros de metileno-ureia (método B)

Meétodos 3 — Fosforo
Meétodo 3.1. — Extracgdes

Meétodo 3.1.1. — Extracgdo do fosforo solivel em acidos minerais
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Meétodo 3.1.2. — Extracgdo do fosforo soltivel em acido férmico a 2 % (20
g

Meétodo 3.1.3. — Extracc¢ao do fosforo soltivel em acido citrico a 2% (20 g
por litro)

Meétodo 3.1.4. — Extracgdo do fosforo solavel em citrato de amoénio neutro

Método 3.1.5. — Extracgdo pelo citrato de amonio alcalino

Meétodo 3.1.5.1. — Extrac¢ao do fosforo soluvel segundo Petermann, a 65 °C

Meétodo 3.1.5.2. — Extracgdo do fosforo solivel segundo Petermann, a tempe-

ratura ambiente

Meétodo 3.1.5.3. — Extrac¢do do fosforo soluvel em citrato de amonio alcalino
de Joulie

Método 3.1.6.  — Extrac¢@o do fosforo soluvel em agua

Meétodo 3.2. — Determinacdo do fosforo extraido (Método gravimétrico

pelo fosfomolibdato de quinoleina)

Método 4 — Potassio

Meétodo 4.1. — Determinagdo do teor de potassio soliivel em agua
Método 5 — Dioxido de carbono

Meétodo 5.1 — Determinagdo de didéxido de carbono — Parte I: Método

para adubos solidos

Método 6 — Cloro

Método 6.1. — Determinagdo dos cloretos na auséncia de matérias organi-
cas

Métodos 7 — Granulometria

Método 7.1. — Determinacdo da granulometria a seco

Meétodo 7.2. — Determinacdo da granulometria dos fosfatos naturais ma-
cios

Métodos 8 — Nutrientes secundérios

Métodos 8.1. — Extracg@o do calcio total, do magnésio total, do sodio total

e do enxofre total presente sob a forma de sulfato
Método 8.2. — Extracgdo do enxofre total presente sob diversas formas

Meétodo 8.3. — Extracg@o das formas soltiveis em agua do calcio, do mag-
nésio, do sodio e do enxofre (sob a forma de sulfatos)

Meétodo 8.4. — Extrac¢do do enxofre soliivel em agua quando o enxofre
estiver presente sob diversas formas

Meétodo 8.5 — Extracgdo e determinagdo do enxofre elementar

Meétodo 8.6 — Determinagdo manganimétrica do calcio extraido apds pre-
cipitagdo sob a forma de oxalato

Método 8.7. — Determinagdo do magnésio por espectrometria de absor¢ao
atomica

Meétodo 8.8. — Determinagdo do magnésio por complexometria

Método 8.9 — Determinagdo do teor de sulfatos utilizando trés métodos
diferentes

Meétodo 8.10. — Determina¢ao do sodio extraido

Meétodos 9 — Micronutrientes em concentragdes inferiores ou iguais a
10 %

Meétodo 9.1. — Extracgdo dos micronutrientes totais
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Método 9.2. — Extracgdo dos micronutrientes soliiveis em agua

Meétodo 9.3. — Eliminacao dos compostos organicos presentes nos extrac-

tos de adubos

Meétodo 9.4. — Determinag¢do dos micronutrientes em extractos de adubos

por espectrometria de absor¢do atomica (técnica geral)

Método 9.5. — Determinagdo do boro em extractos de adubos por espec-

trometria com a azometina-h

Método 9.6. — Determinagao do cobalto em extractos de adubos por es-

pectrometria de absor¢ao atomica

Método 9.7. — Determinagdo do cobre em extractos de adubos por espec-

trometria de absor¢do atomica

Meétodo 9.8. — Determinagdo do ferro em extractos de adubos por espec-

trometria de absor¢ao atomica

Método 9.9. — Determina¢do do manganés em extractos de adubos por

espectrometria de absor¢ao atomica

Método 9.10. — Determinagd@o do molibdénio em extractos de adubos por

espectrometria de um complexo com tiocianato de amonio

Método 9.11. — Determinagdo do zinco em extractos de adubos por espec-

trometria de absor¢do atomica

Métodos 10 — Micronutrientes micronutrientes em concentragdes superio-
res a 10 %

Meétodo 10.1. — Extrac¢do dos micronutrientes totais

Meétodo 10.2. — Extracgdo dos micronutrientes soliveis em agua

Meétodo 10.3. — Elimina¢do dos compostos organicos presentes nos extrac-
tos de adubos

Método 10.4. — Determinag¢do dos micronutrientes em extractos de adubos
por espectrometria de absor¢ao atomica (técnica geral)

Método 10.5. — Determinag@o do boro em extractos de adubos por titulagdo
acidimétrica

Meétodo 10.6. — Determinagdo do cobalto em extractos de adubos por gra-
vimetria com 1-nitroso-2-naftol

Meétodo 10.7. — Determinagdo do cobre em extractos de adubos por titula-
¢ao

Meétodo 10.8. — Determinagdo do ferro em extractos de adubos por espec-
trometria de absor¢do atdémica

Meétodo 10.9. — Determinagdo do manganés em extractos de adubos por
titulagao

Meétodo 10.10. — Determinagdo do molibdénio em extractos de adubos por
gravimetria com 8-hidroxiquinolina

Meétodo 10.11. — Determinag@o do zinco em extractos de adubos por espec-
trometria de absor¢do atomica

Meétodo 11 — Agentes quelatantes

Meétodo 11.1. — Determinagao do teor de micronutrientes quelatados e da
fraccdo quelatada de micronutrientes

Meétodo 11.2. — Determinagdo do EDTA, HEDTA ¢ DTPA

Método 11.3. — Determinagdo do ferro quelatado por
0,0-EDDHA ¢ 0,0-EDDHMA

Meétodo 11.4. — Determinagdo do ferro quelatado por EDDHSA

Meétodo 11.5. — Determinagéo do ferro quelatado por o,p-EDDHA
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Meétodo 12 — Inibidores da nitrificagdo ¢ da urease
Meétodo 12.1. — Determinag@o da dicianodiamida
Método 12.2. — Determinagdo da NBPT

Método 13 — Metais pesados

Meétodo 13.1. — Determinagdo do teor de cadmio
ANEXO V

A. Lista de documentos que os fabricantes ou os seus representantes devem
consultar por forma a preparar um processo técnico documental para adita-
mento de novos tipos de adubos ao anexo I do presente regulamento

B. Requisitos aplicaveis a autorizagdo dos laboratdrios que sdo competentes
para fornecer os servigos necessarios a avaliagdo da conformidade dos adu-
bos ce com as prescrigdes do presente regulamento e dos seus anexos



A.

Al

ANEXO 1

LISTA DOS TIPOS DE ADUBOS CE

Adubos inorginicos elementares de nutrientes primarios

Adubos azotados

Indicacdes relativas ao método de pro-

Teor minimo de nutrientes (percentagem
em massa)

Outras indicagdes relativas a designa-

Nutrientes cujo teor deve ser declarado

N.© Designacdo do tipo . . R L Indicagdes relativas ao modo de ex- N . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais ~ . ¢do do tipo -
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
1(a) Nitrato de calcio (nitrato de | Produto obtido por via quimica, | 15 % N Azoto total
cal) contendo como componente es- [ Azoto expresso em azoto total ou Indicagao facultativa suplementar:
sencial o nitrato de célcio assim | azoto nitrico e amoniacal. Teor Azoto nitrico
como, eventualmente, o nitrato [ maximo de azoto amoniacal: Azoto amoniacal
de amoénio 1,5% de N
1(b) Nitrato de célcio e de mag- | Produto obtido por via quimica, | 13 % N Azoto nitrico
nésio (nitrato de cal e de | contendo como componentes es- [ Azoto expresso em azoto nitrico. Oxido de magnésio soluvel em
magnésio) senciais nitrato de célcio e nitrato [ Teor minimo de magnésio sob a agua
de magnésio forma de sais soliiveis em dagua,
expresso em Oxido de magnésio:
5% de MgO
1(c) Nitrato de magnésio Produto obtido por via quimica, [ 10 % N Quando  comercializado  na | Azoto nitrico
contendo como componente es- | Azoto expresso em azoto nitrico | forma de cristais pode acrescen- | Oxido de magnésio soliivel em
sencial o nitrato de magnésio tar-se a indicacdo «na forma | agua
hexa-hidratado 14 % MgO cristalina»
Magnésio expresso em oxido de
magnésio soliivel em agua
2(a) Nitrato de sodio (nitrato de | Produto obtido por via quimica, | 15% N Azoto nitrico
soda) contendo como componente es- | Azoto expresso em azoto nitrico
sencial o nitrato de sédio
2(b) Nitrato do Chile Produto preparado a partir de «ca- [ 15% N Azoto nitrico

liche», contendo nitrato de sddio
como componente essencial

Azoto expresso em azoto nitrico
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Cianamida calcica

Produto obtido por via quimica,
contendo como componente es-
sencial cianamida calcica, assim
como 6xido de calcio e eventual-
mente pequenas quantidades de
sais amoniacais e ureia

18% N

Azoto expresso em azoto total, do
qual pelo menos 75 % do azoto
declarado se encontra sob a forma
de cianamida

Azoto total

Nitrocianamida calcica (cia-
namida célcica com nitrato)

Produto obtido por via quimica,
contendo como componente es-
sencial a cianamida calcica, assim
como Oxido de calcio e eventual-
mente pequenas quantidades de
sais amoniacais e de ureia, com
adi¢ao de nitrato

18 % N

Azoto expresso em azoto total, do
qual pelo menos 75 % do azoto
ndo nitrico declarado se encontra
sob a forma de cianamida. Teor
de azoto nitrico:

— minimo: 1 % N

— maximo: 3 % N

Azoto total
Azoto nitrico

Sulfato de amonio

Produto obtido por via quimica,
contendo como componente es-
sencial sulfato de amoénio e even-
tualmente até 15 % de nitrato de
calcio (nitrato de cal).

19,7 % N

Azoto expresso em azoto total.
Teor maximo de azoto nitrico
2,2 % N caso se adicione nitrato
de calcio (nitrato de cal).

Quando comercializado sob a
forma de uma combinagdo de
sulfato de amonio e nitrato de
célcio (nitrato de cal), a designa-
¢30 deve incluir «teor maximo
de 15 % de nitrato de calcio (ni-
trato de cal)».

Azoto amoniacal.
Azoto total caso se adicione nitrato
de calcio (nitrato de cal).

3(a)
3(b)
YM5
4
VB
5

Nitrato de amoénio ou ni-
trato de amonio com calca-
rio

Produto obtido por via quimica,
contendo como componente es-
sencial nitrato de amoénio e po-
dendo conter cargas tais como
calcario moido, sulfato de calcio,
dolomite moida, sulfato de mag-
nésio, kieserite

20% N

Azoto expresso em azoto nitrico e
azoto amoniacal, em que cada
uma destas formas deve represen-
tar aproximadamente 50 % do
azoto presente.

Ver Anexos III.1 e III.2 do pre-
sente regulamento, se necessario

A designagdo «nitrato de amonio
com calcario» so6 pode ser utili-
zada para obter adubos que con-
tenham, para além do nitrato de
amonio, apenas carbonato de
calcio (por exemplo calcario) e/
/ou carbonato de magnésio e car-
bonato de calcio (por exemplo,
dolomite). O teor de carbonatos
do adubo deve ser, pelo menos,
20 %. O grau de pureza desses
carbonatos deve ser, pelo menos
90 %

Azoto total
Azoto nitrico
Azoto amoniacal
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Sulfonitrato de amoénio

Produto obtido por via quimica,
contendo como componentes es-
senciais nitrato de amoénio e sul-
fato de amonio

25% N

Azoto expresso em azoto amonia-
cal e nitrico. Teor minimo de
azoto nitrico: 5 %

Azoto total
Azoto amoniacal
Azoto nitrico

Sulfonitrato de amoénio com
magnésio

Produto obtido por via quimica,
contendo como componentes es-
senciais nitrato de amonio, sulfato
de amonio e sulfato de magnésio

19% N

Azoto expresso em azoto amonia-
cal e nitrico. Teor minimo de
azoto nitrico: 6 % N

5% MgO

Magnésio sob a forma de sais so-
laveis em 4gua, expresso em
oxido de magnésio

Azoto total
Azoto amoniacal

Azoto nitrico
Oxido de magnésio solivel em
agua

Nitrato de amoénio com
magnésio

Produto obtido por via quimica,
contendo como componentes es-
senciais nitratos de amonio e sais
compostos de magnésio (dolo-
mite, carbonato de magnésio e/ou
sulfato de magnésio)

19% N

Azoto expresso em azoto amonia-
cal e nitrico. Teor minimo de
azoto nitrico: 6 % N

5% MgO
Magnésio expresso em oOxido de
magnésio total

Azoto total
Azoto amoniacal
Azoto nitrico

Oxido de magnésio total e, even-
tualmente, 6xido de magnésio solu-
vel em agua

Ureia

Produto obtido por via quimica,
contendo como componente es-
sencial a carbodiamida (carba-
mida)

44 % N

Azoto ureico total (incluindo biu-
reto). Teor maximo de biureto:
1,2 %

Azoto total, expresso em azoto
ureico

10

Crotonilideno-diureia

Produto obtido por reac¢do de
ureia como crotonaldeido
Composto monomérico

28 % N

Azoto expresso em azoto total
Teor minimo do azoto prove-
niente da crotonilideno-diureia:
25 %

Teor maximo de azoto ureico:
3%

Azoto total

Azoto ureico, desde que represente,
no minimo, 1 % em massa

Azoto de crotonilideno-diureia
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Isobutilideno-diureia

Produto obtido por reac¢do de
ureia como isobutiraldeido
Composto monomérico

28 % N

Azoto expresso em azoto total
Teor minimo do azoto prove-
niente da isobutilideno-diureia:
25 %

Teor maximo de azoto ureico:
3%

Azoto total

Azoto ureico, desde que represente,
no minimo, 1 % em massa

Azoto de isobutilideno-diureia

12

Ureia-formaldeido

Produto obtido por reac¢do de
ureia com formaldeido, contendo,
essencialmente, moléculas de
ureia-formaldeido

Composto polimérico

36 % azoto total

Azoto expresso em azoto total
No minimo 3/5 do teor declarado
de azoto devem ser soliveis em
agua quente

Teor minimo do azoto prove-
niente da ureia-formaldeido: 31 %
Teor maximo de azoto ureico:
5%

Azoto total

Azoto ureico, desde que represente,
no minimo, 1 % em massa

Azoto de ureia-formaldeido soluvel
em agua fria

Azoto de ureia-formaldeido soluvel
unicamente em agua quente

13

Adubo azotado com croto-
nilideno-diureia

Produto obtido por via quimica,
contendo crotonilideno-diureia e
um adubo elementar azotado
[Lista A-1, com excepg¢do dos
produtos 3 a), 3 b) e 5]

18 % N expresso em azoto total
Teor minimo de azoto na forma
amoniacal e/ou nitrica e/ou ureica:
3%

No minimo, 1/3 do teor declarado
de azoto total deve ser prove-
niente da crotonilideno-diureia
Teor maximo de biureto:

(N ureico + N de crotonilideno-
-diureia) x 0,026

Azoto total

Cada uma das formas que repre-
sente, no minimo, 1 %:

— azoto nitrico

— azoto amoniacal

— azoto ureico

Azoto de crotonilideno-diureia

14

Adubo azotado com isobu-
tilideno-diureia

Produto obtido por via quimica,
contendo isobutilideno-diureia e
um adubo elementar azotado
[Lista A-1, com excepgdo dos
produtos 3 a), 3 b) e 5]

18 % N expresso em azoto total
Teor minimo de azoto na forma
amoniacal e/ou nitrica e/ou ureica:
3%

No minimo, 1/3 do teor declarado
de azoto total deve ser prove-
niente da isobutilideno-diureia
Teor maximo de biureto:

(N ureico + N de isobutilideno-
-diureia) x 0,026

Azoto total

Cada uma das formas que repre-
sente, no minimo, 1 %:

— azoto nitrico

— azoto amoniacal

— azoto ureico

Azoto de isobutilideno-diureia
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1 2 3 4 6
15 Adubo azotado com ureia- | Produto obtido por via quimica, | 18 % N expresso em azoto total Azoto total
-formaldeido contendo ureia-formaldeido e um | Teor minimo de azoto na forma Cada uma das formas que repre-
adubo elementar azotado [Lista A- | amoniacal e/ou nitrica e/ou ureica: sente, no minimo, 1 %:
-1, com excepcdo dos produtos 3 [ 3 % — azoto nitrico
a), 3 b) e 5] No minimo, 1/3 do teor declarado — azoto amoniacal
de azoto total deve ser prove- — azoto ureico
niente da ureia-formaldeido
No minimo, 3/5 do azoto prove- Azoto de ureia-formaldeido
niente da ureia-formaldeido de- Azoto de ureia-formaldeido solavel
vem ser soliveis em agua quente em agua fria
Teor maximo de biureto: Azoto de ureia-formaldeido soluvel
(N ureico + ureia-formaldeido) x unicamente em agua quente
0,026
M5
VB
»MS 16 « | Ureia-sulfato de amoénio Produto obtido por via quimica a | 30 % N Azoto total
partir de ureia e sulfato de amonio | Azoto expresso em azoto amonia- Azoto amoniacal
cal e ureico Azoto ureico
Teor minimo de azoto amoniacal: Trioxido de enxofre soluvel em
4% agua
Teor minimo de enxofre, expresso
em triéxido de enxofre: 12 %
Teor maximo de biureto: 0,9 %
> M5 <
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A2.

Para os adubos vendidos na forma granulada e para cujos componentes de base

Adubos fosfatados

estabelecida por meio de um método de analise apropriado.

existe um critério de granulometria (adubos 1, 3, 4, 5, 6, e 7), esta ¢

N.©

Designacdo do tipo

Indicagdes relativas ao método de produgao
e aos ingredientes essenciais

Teor minimo de nutrientes (percentagem em massa)
Indicagdes relativas a0 modo de expressdo dos nu-
trientes
Outros requisitos

Outras indicagdes
relativas a desig-
nagéo do tipo

Nutrientes cujo teor deve ser declarado
Formas e solubilidade dos nutrientes
Outros critérios

2

3

4

6

Escorias de desfosforacao:

— Fosfatos Thomas
— Escorias Thomas

Produto obtido em siderurgia pelo
tratamento da gusa fosforosa e con-
tendo como componentes essenciais
silicofosfatos de célcio

12 % P,0s

Fosforo expresso em pentoxido de fosforo so-

lavel em acidos minerais, do qual pelo menos

75 % do teor declarado de pentoxido de fos-

foro ¢ soltivel em 4cido citrico a 2 % ou 10 %

Fosforo expresso em pentoxido de fosforo so-

lavel em &cido citrico a 2 %

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 75 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,160 mm

— passagem de, pelo menos, 96 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,630 mm

Pentoxido de fosforo total (soltivel nos
acidos minerais), do qual 75 % (a indicar
em percentagem em massa) solivel no
acido citrico a 2 % (para a comercializa-
¢do em Franga, em Italia, em Espanha,
em Portugal, na Grécia »>MI1 , na Repu-
blica Checa, na Estonia, em Chipre, na
Letonia, na Lituania, na Hungria, em
Malta, na Polodnia, na Eslovénia, na Eslo-
vaquia, <€ »M3 na Bulgéria € na Romé-
nia )

Pentoxido de fosforo total (soltvel nos
acidos minerais) e pentoxido de fosforo
soluvel em 4cido citrico a 2 % (para a
comercializagdo no Reino Unido)
Pentoxido de fosforo soluvel em acido
citrico a 2 % (para a comercializagdo na
Alemanha, na Bélgica, na Dinamarca, na
Irlanda, no Luxemburgo, nos Paises Bai-
xo0s e na Austria)

2(a)

Superfosfato simples

Produto obtido por reac¢do do fos-
fato mineral moido com 4cido sulfa-
rico ¢ contendo como componente
essencial o fosfato monocalcico, as-
sim como o sulfato de célcio

16 % P,0Os

Fosforo expresso em P,Os soliivel em citrato
de amonio neutro, do qual pelo menos 93 %
do teor declarado de P,05 ¢ soluvel em agua
Amostra para ensaio: 1 g

Pentoxido de fosforo solivel em citrato
de amoénio neutro
Pentoxido de fosforo soliivel em agua

2(b)

Superfosfato concentrado

Produto obtido pela reacgdo do fos-
fato mineral moido com &cido sulfa-
rico e 4acido fosférico, contendo
como componente essencial fosfato
monocalcico, assim como sulfato de
calcio

25 % P,0s5

Fosforo expresso em P,Os soliivel em citrato
de amonio neutro, do qual pelo menos 93 %
do teor declarado de P,O5 ¢ soliivel em agua
Amostra para ensaio: 1 g

Pentdxido de fosforo soluvel em citrato
de amonio neutro
Pentoxido de fosforo soluvel em agua
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2(c)

Superfosfato triplo

Produto obtido por reacg¢do do fos-
fato mineral moido com acido fosfo-
rico e contendo como componente
essencial o fosfato monocalcico

38 % P,05

Fosforo expresso em P,Os soliivel em citrato
de amoénio neutro, do qual pelo menos 85 %
do teor declarado de P,O5 ¢ soliivel em 4gua
Amostra para ensaio: 3 g

Pentoxido de fosforo soliivel em citrato
de amonio neutro
Pentoxido de fosforo soluvel em agua

Fosfato natural parcialmente
solubilizado

Produto obtido pela solubilizacdo
parcial do fosfato natural moido
com acido sulfurico ou acido fosfo-
rico e contendo como componentes
essenciais fosfato monocalcico, fos-
fato tricalcico e sulfato de calcio

20 % P,05

Fosforo expresso em P,05 soliivel em acidos

minerais, do qual pelo menos 40 % do teor

declarado de P,O5 ¢ soltivel em agua

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 90 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,160 mm

— passagem de, pelo menos, 98 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,630 mm

Pentoxido de fosforo total (soluvel em
acidos minerais)
Pentoxido de fosforo soltivel em agua

3(a)

Fosfato natural parcialmente
solubilizado com magnésio

Produto obtido pela solubilizagdo
parcial do fosfato natural moido
com 4cido sulfurico ou é&cido fosfo-
rico, com adi¢do de sulfato de mag-
nésio ou oxido de magnésio, e con-
tendo como componentes essenciais
fosfato monocalcico, fosfato trical-
cico, sulfato de célcio e sulfato de
magnésio

16 % P,05

6 % MgO

Fosforo expresso em P,Os5 soluvel em acidos

minerais, do qual pelo menos 40 % do teor

declarado de P,O5 ¢ soltivel em agua

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 90 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,160 mm

— passagem de, pelo menos, 98 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,630 mm

Pentoxido de fosforo total (soluvel em
acidos minerais).

Pentoxido de fosforo soliivel em 4dgua
Oxido de magnésio total

Oxido de magnésio solivel em agua

Fosfato bicalcico

Produto obtido pela precipitagdo do
acido fosforico solubilizado dos fos-
fatos minerais ou de o0ssos, e con-
tendo como componente essencial o
fosfato bicalcico di-hidratado

38 % P,05

Fosforo expresso em P,0Os soliivel em citrato

de amonio alcalino (Petermann)

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 90 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,160 mm

— passagem de, pelo menos, 98 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,630 mm

Pentoxido de fosforo soluvel em citrato
de amonio alcalino
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Fosfato desagregado

Produto obtido por tratamento tér-
mico de fosfato natural moido, sob
a accao de compostos alcalinos e de
acido silicico, e contendo como com-
ponentes essenciais fosfato de calcio
alcalino, assim como silicato de cal-
cio

25 % P,0s5

Fosforo expresso em P,Os soliivel em citrato

de amonio alcalino (Petermann)

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 75 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,160 mm

— passagem de, pelo menos, 96 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,630 mm

Pentoxido de fosforo soluvel em citrato
de amonio alcalino

Fosfato aluminocalcico

Produto obtido sob a forma amorfa
por tratamento térmico e moagem,
contendo como componentes essen-
ciais fosfatos de calcio e de aluminio

30 % P,0Os5

Fosforo expresso em P,05 solivel nos acidos

minerais, do qual pelo menos 75 % do teor

declarado ¢é solivel em citrato de amonio al-

calino (Joulie)

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 90 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,160 mm

— passagem de, pelo menos, 98 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,630 mm

Pentoxido de fésforo total (soluvel nos
4cidos minerais)

Pentoxido de fosforo soluvel em citrato
de amonio alcalino

Fosfato natural macio

Produto obtido por moagem de fos-
fatos minerais macios ¢ contendo
como componentes essenciais fosfato
tricalcico e carbonato de célcio

25 % P,0s5

Fosforo expresso em P,05 soliivel em acidos

minerais, do qual pelo menos 55 % do teor

declarado ¢ soluvel em acido formico a 2 %

Granulometria:

— passagem de, pelo menos, 90 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,063 mm

— passagem de, pelo menos, 99 % num pe-
neiro com abertura de malha de 0,125 mm

Pentoxido de fosforo total (soluvel em
4cidos minerais)

Pentoxido de fosforo soluvel em acido
formico a 2 %

Percentagem em massa do produto que
pode passar através de um peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm
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A.3.  Adubos potdassicos
Teor minimo de nutrientes (percentagem
N . i em massa) T . R . ~ | Nutrientes cujo teor deve ser declarado
o . ~ . Indicagdes relativas ao método de pro- N . Outras indicagdes relativas a designacdo o .
N. Designacdo do tipo ~ . . i Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais o . do tipo -
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
1 Sal bruto de potassio (cainite) Produto obtido a partir dos sais | 10 % K,O Podem ser acrescentadas as deno- | Oxido de potassio soliivel em agua
brutos de potassio Potassio expresso em K,O soliivel | minagdes comerciais habituais Oxido de magnésio solivel em
em agua agua
5% MgO
Magnésio sob a forma de sais so-
laveis em 4gua, expresso em
oxido de magnésio
2 Sal bruto de potassio enriquecido | Produto obtido a partir dos sais | 18 % K,0O Podem ser acrescentadas as deno- | Oxido de potassio soliivel em agua
(cainite enriquecida) brutos de potassio enriquecidos | Potassio expresso em K,O solivel | minagdes comerciais habituais Indicagdo facultativa do teor de
por mistura com cloreto de potas- | em agua oxido de magnésio soluvel em
sio agua se for superior a 5 % MgO
3 Cloreto de potassio Produto obtido a partir dos sais | 37 % K,O Podem ser acrescentadas as deno- | Oxido de potassio solavel em agua
brutos de potassio e contendo | Potassio expresso em K,O solivel | minagdes comerciais habituais
como componente essencial o clo- [ em agua
reto de potassio
4 Cloreto de potassio contendo sais | Produto obtido a partir de sais | 37 % K,O Oxido de potssio solivel em 4gua

de magnésio

brutos de potdssio com adi¢do de
sais de magnésio e contendo
como componentes essenciais clo-
reto de potassio e sais de magné-
sio

Potassio expresso em K,O soltvel
em agua

5% MgO

Magnésio sob a forma de sais so-
laveis em 4gua, expresso em
oxido de magnésio

Oxido de magnésio solivel em
agua
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1 2 3 4 5 6
5 Sulfato de potassio Produto obtido por via quimica a | 47 % K,O Oxido de potissio solivel em 4gua
partir dos sais de potassio e con- | Potassio expresso em K,O solivel Indicagdo facultativa do teor de
tendo como componente essencial [ em agua cloreto
sulfato de potassio Teor maximo de cloreto: 3 % Cl
6 Sulfato de potassio contendo sais | Produto obtido por via quimica, a | 22 % K,0 Podem ser acrescentadas as deno- | Oxido de potassio soltivel em agua
de magnésio partir de sais de potassio com adi- | Potassio expresso em K,O solivel | minagdes comerciais habituais Oxido de magnésio soltvel em
¢do eventual de sais de magnésio, | em agua agua
e contendo como componentes es- Indicagdo facultativa do teor de
senciais sulfato de potassio e sul- cloreto
oqep 8 % MgO
fato de magnésio e .
Magnésio sob a forma de sais so-
laveis em 4gua, expresso em
oxido de magnésio
Teor maximo de cloreto: 3 % Cl
7 Kieserite com sulfato de potassio | Produto obtido a partir de kiese- | 8 % MgO Podem ser acrescentadas as deno- | Oxido de magnésio soluvel em
rite com adigdo de sulfato de po- | Magnésio expresso em MgO solu- | minagdes comerciais habituais agua
tassio vel em agua Oxido de potassio soluvel em agua
Indicagdo facultativa do teor de
cloreto
6 % K,0
Potassio expresso em K,O soltvel
em agua
Total MgO + K,0: 20 %
Teor maximo de cloreto: 3 % Cl
B. Adubos inorginicos compostos de nutrientes primarios
B.1.  Adubos NPK
Designacao do tipo: Adubos NPK
Indicagoes relativas ao método de produgio: Produto obtido por via quimica ou por mistura, sem adicdo de nutrientes
B.1.1. organicos de origem animal ou vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em massa):

— Total: 20 % (N + P,05 + K,0);
— Para cada nutriente: 3 % N, 5% P,0s, 5% K,O0.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,0s K,O N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Azoto total (1)  P,0s5 soluvel em agua K,O solavel em agua [ (1) Azoto total 1.  Um adubo NPK isento de escorias | (1) Oxido de potas-
o : . o Thomas, de fosfato desagregado, de sio soluvel em
(2) Azoto nitrico 2) PQOtS soluvel em citrato de amonio 2) Se um(eil das fotr- fosfato aluminocalcico, de fosfato na- agua
neutro mas de azoto : i
3) Azoto amoniacal tural parcialmente solubilizado e de o
© (3) P,05 solavel em citrato de amoénio d? (2) a ©) fosfato natural deve ser declarado de | (2) A indicagdo «po-
(4) Azoto ureico neutro e em deua atingir pelo me- acordo com as solubilidades (1), (2) bre —em  cloroy
g nos 1%, em ou (3): diz respeito a
(5) Azoto cianamidico (4)  P,Os soltvel apenas nos dcidos mi- massa, deve ] um teor maximo
nerais ser declarada — nos casos em que o P,O5 solvel de 2% Cl
. em agua ndo atinge 2 %, declarar- i .
(5) P,Os soluvel em citrato de aménio (3)  Se for superior -se-4 apenas a solubilidade (2); (3) E permitido de-
alcalino (Petermann) a 28%, ver clarar o teor de
Anexo 1I1.2 — no caso em que o P,Os5 soluvel em cloreto
(6a) P,Os5 solivel nos acidos minerais, agua atinge 2 %, declarar-se-a a
sendo pelo menos 75 % do teor de- solubilidade (3) com indicagao ob-
clarado de P,Os soluvel em 4cido rigatoria do teor de P,Os5 soluvel
citrico a 2 % em agua [solubilidade (1)].
(6b) P,05 soltvel apenas em acido citrico O teor de P,O5 solivel nos acidos minerais
a2% ndo deve ultrapassar 2 %.
(7) P,0s5 solivel nos acidos minerais Para este tipo 1, a amostra de ensaio para a
5
sendo pelo menos 75 % do teor de- determinag¢do das solubilidades (2) e (3)
clarado de P,0O5 soltvel em citrato de serd de 1 g.
amonio alcalino (Joulie)
2 (a) Um adubo NPK contendo fosfato na-
8) P,0O5 soluvel nos acidos minerais, tural macio ou fosfato natural parcial-
205

sendo pelo menos 55 % do teor de-
clarado de P,0O5 solivel em acido
formico a 2 %

mente solubilizado deve estar isento
de escorias Thomas, de fosfato desa-
gregado e de fosfato aluminocalcico.
Sera declarado de acordo com as so-
lubilidades (1), (3) e (4)

Este tipo de adubo deve satisfazer as
exigéncias seguintes:

— conter pelo menos 2 % de P,Os
soltivel unicamente nos acidos mi-
nerais [solubilidade (4)];
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Granulometria dos componentes de base fosfatados:

Escorias Thomas: passagem de, pelo menos, 75 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

Fosfato aluminocalcico: passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

Fosfato desagregado: passagem de, pelo menos, 75 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

Fosfato natural macio: passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm

Fosfato natural parcialmente solubilizado: passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

— conter pelo menos 5% de P,Os
soliivel em agua e em citrato de
amoénio neutro [solubilidade (3)];

—  conter pelo menos 2,5 % de P,O5
solivel em 4gua [solubilidade

(M1

Este tipo de adubo deve ser comercializado
com a designagdo «adubo NPK contendo
fosfato natural macio» ou «adubo NPK
contendo fosfato natural parcialmente solu-
bilizadoy. Para este tipo 2 (a), a amostra de
ensaio para a determinacdo da solubilidade
(3) sera de 3 g.

2 (b) Um adubo NPK contendo fosfato alu-
minocalcico deve ser isento de esco-
rias Thomas, de fosfato desagregado,
de fosfato natural macio e de fosfato
natural parcialmente solubilizado.

Sera declarado de acordo com as solubili-
dades (1) e (7), aplicando-se esta tultima
com dedugdo da solubilidade em agua.

Este tipo de adubo deve satisfazer as exi-
géncias seguintes:

— conter pelo menos 2 % de P,O5 solu-
vel em agua [solubilidade (1)];

— conter pelo menos 5% de P,05 de
acordo com a solubilidade (7).

Este tipo de adubo deve ser comercializado
sob a designacdo «adubo NPK contendo
Jfosfato aluminocdlcico.

3. Para o tipo de adubo NPK contendo
apenas um dos tipos de adubos
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fosfatados seguintes: escorias Thomas,
fosfato desagregado, fosfato alumino-
calcico, fosfato natural macio, a desig-
nacdo do tipo de adubo deve ser se-
guida da indicagdo da componente
fosfatada.

A declaragao da solubilidade do P,O5 deve
ser dada de acordo com as solubilidades
seguintes:

— para os adubos a base de escorias
Thomas: a solubilidade (6 a) (Franca,
Italia, Espanha, Portugal, Grécia
»M1 , Republica Checa, Estonia,
Chipre, Letonia, Lituania, Hungria,
Malta, Polonia, Eslovénia, Eslova-
quia, <« »>M3 Bulgaria, Roménia <),
(6 b) (Alemanha, Bélgica, Dinamarca,
Irlanda, Luxemburgo, Paises Baixos,
Reino Unido e Austria);

— para os adubos a base de fosfato desa-
gregado: solubilidade (5);

— para os adubos a base de fosfato alu-
minocalcico: solubilidade (7);

— para os adubos a base de fosfato na-
tural macio: solubilidade (8).

B.1.2.

Designagao do tipo:

Adubo NPK com crotonilideno-diureia, isobutilideno-diureia ou ureia-formaldeido (consoante o caso).

Indicagdes relativas ao método de produgio:

Produto com crotonilideno-diureia, isbutilideno-diureia ou ureia-formaldeido, obtido por via quimica, sem adi¢do de
nutrientes organicos de origem animal ou vegetal

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 20 % (N + P,05 + K,0);
— Para cada nutriente:

— 5% N. No minimo !/, do teor declarado de azoto total deve ser proveniente das formas (5), (6) ou (7) do
azoto. No minimo 3/5 do teor declarado de azoto (7) devem ser soltveis em agua quente,

— 5% P,0s,
— 5% K,O.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

M
@
3)
“
®)

(6)

@)

®)

©

Azoto total
Azoto nitrico
Azoto amoniacal
Azoto ureico

Azoto de crotonili-
deno-diureia

Azoto de isobutili-
deno-diureia

Azoto de ureia-for-
maldeido

Azoto de ureia-for-
maldeido  soluvel
unicamente em
agua quente

Azoto de ureia-for-
maldeido  soluvel
em agua fria

o
@

3)

P,05 soluvel em agua

P,0O5 soluvel em citrato de amonio
neutro

P,05 solavel em citrato de amonio
neutro e em agua

K,0 solivel em agua

o
@

3)

Azoto total

Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada

Uma das formas
(5) a (7) do azoto
(consoante o
caso). A forma
(7) do azoto
deve ser decla-
rada nas formas
de azoto (8) e (9)

Um adubo NPK isento de escorias Thomas,
de fosfato desagregado, de fosfato alumino-
calcico, de fosfato natural parcialmente so-
lubilizado e de fosfato natural deve ser de-
clarado de acordo com as solubilidades (1),
(2) ou (3):

— nos casos em que o P,Os solivel em
agua nao atinge 2 %, declarar-se-a ape-
nas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,Os5 solivel em
agua atinge 2 %, declarar-se-4 a solubi-
lidade (3) com indicagao obrigatoria do
teor de P,O5 soluvel em agua [solubi-
lidade (1)].

O teor de P,O5 soliivel em acidos minerais
nao deve ultrapassar 2 %.

A amostra de ensaio para a determinacdo
das solubilidades (2) e (3) sera de 1 g.

o

@

3)

Oxido de potéssio
soluvel em agua

A indicagdo «po-
bre em cloroy diz
respeito a um teor
maximo de 2 % Cl

E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto

B.2.

Adubos NP

Designacao do tipo:

Adubos NP

B.2.1.

Indicagdes relativas ao método de produgao:

Produto obtido por via quimica ou por mistura, sem adi¢do de nutrientes organicos de origem animal ou vegetal

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (N + P,0s);

— Para cada nutriente: 3 % N, 5% P,0s.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total

(2) Azoto nitrico
(3) Azoto amoniacal
(4) Azoto ureico

(5) Azoto cianamidico

M
@

(©)

4

)

(62

(6 b)
(N

®)

P,05 solavel em agua

P,05 solivel em citrato de amonio
neutro

P,05 soltvel em citrato de amonio
neutro e em agua

P,05 soluvel apenas em acidos mi-
nerais

P,05 soluvel em citrato de amonio
alcalino (Petermann)

P,05 solivel em acidos minerais,
sendo pelo menos 75 % do teor de-
clarado de P,05 soluvel em acido
citrico a 2 %

P,05 soluvel em 4cido citrico a 2 %

P,05 soluvel em acidos minerais
sendo pelo menos 75 % do teor de-
clarado de P,0s soluvel em citrato
de amonio alcalino (Joulie)

P,05 solivel em 4cidos minerais,
sendo pelo menos 55 % do teor de-
clarado de P,05 soltvel em acido
formico a 2 %

M
2

Azoto total

Se uma das formas
de azoto de (2) a (5)
atingir pelo menos
1 %, em massa, deve
ser declarada

1. Um adubo NP isento de escoérias Tho-
mas, de fosfato desagregado, de fos-
fato aluminocalcico, de fosfato natural
parcialmente solubilizado e de fosfato
natural deve ser declarado de acordo
com as solubilidades (1), (2) ou (3):

— nos casos em que o P,O5 solivel
em agua ndo atinge 2 %, declarar-
-se-a apenas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,O5 soluvel em
agua atinge 2 %, declarar-se-a4 a
solubilidade (3) com indicacéo ob-
rigatoria do teor de P,Os solivel
em agua [solubilidade (1)].

O teor de P,O5 soliivel em acidos minerais
ndo deve ultrapassar 2 %.

Para este tipo 1, a amostra de ensaio para a
determinagdo das solubilidades (2) e (3)
sera de 1 g.

2 (a) Um adubo NP contendo fosfato natu-
ral macio ou fosfato natural parcial-
mente solubilizado deve estar isento
de escorias Thomas, de fosfato desa-
gregado e de fosfato aluminocalcico.

Sera declarado de acordo com as solubili-
dades (1), (3) e (4)

Este tipo de adubo deve satisfazer as exi-
géncias seguintes:

—  conter pelo menos 2 % de P,O5 solu-
vel unicamente em A4cidos minerais
[solubilidade (4)];
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Granulometria dos componentes de base fosfatados:

Escorias Thomas: passagem de, pelo menos, 75 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

Fosfato aluminocalcico: passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

Fosfato desagregado: passagem de, pelo menos, 75 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

Fosfato natural macio: passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm

Fosfato natural parcialmente solubilizado: passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

—  conter pelo menos 5 % de P,O5 solu-
vel em agua e em citrato de amonio
neutro [solubilidade (3)];

—  conter pelo menos 2,5 % de P,Os so-
luvel em agua [solubilidade (1)].

Este tipo de adubo deve ser comercializado
com a designacdo «adubo NP contendo fos-
fato natural macio» ou «adubo NP con-
tendo fosfato natural parcialmente solubili-
zadoy.

Para este tipo 2 (a), a amostra de ensaio
para a determinagdo da solubilidade (3)
serd de 3 g.

2 (b) Um adubo NP contendo fosfato alu-
minocalcico deve ser isento de esco-
rias Thomas, de fosfato desagregado,
de fosfato natural macio e de fosfato
natural parcialmente solubilizado.

Sera declarado de acordo com as solubili-
dades (1) e (7), aplicando-se esta ultima
com dedugdo da solubilidade em agua.

Este tipo de adubo deve satisfazer as exi-
géncias seguintes:

— conter pelo menos 2 % de P,O5 solu-
vel em agua [solubilidade (1)],

— conter pelo menos 5% de P,05 de
acordo com a solubilidade (7).

Este tipo de adubo deve ser comercializado
sob a designagdo «adubo NP contendo fos-
fato aluminocalcico».

3. Para o tipo de adubo NP contendo
apenas um dos tipos de adubos fosfa-
tados seguintes: escorias Thomas,
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fosfato desagregado, fosfato alumino-
calcico, fosfato natural macio, a desig-
nagdo do tipo de adubo deve ser se-
guida da indicagdo da componente
fosfatada.

A declaragdo da solubilidade do P,0O5 deve
ser dada de acordo com as solubilidades
seguintes:

— para os adubos a base de escorias
Thomas: a solubilidade (6 a) (Franca,
Italia, Espanha, Portugal, Grécia
»M1 , Republica Checa, Estonia,
Chipre, Letonia, Lituania, Hungria,
Malta, Polonia, Eslovénia, Eslova-
quia, <« »>M3 Bulgaria, Roménia <),
(6 b) (Alemanha, Bélgica, Dinamarca,
Irlanda, Luxemburgo, Paises Baixos,
Reino Unido e Austria);

— para os adubos a base de fosfato desa-
gregado: solubilidade (5);

— para os adubos a base de fosfato alu-
minocalcico: solubilidade (7);

— para os adubos a base de fosfato na-
tural macio: solubilidade (8).

B.2.2.

Designagao do tipo:

Adubo NP com crotonilideno-diureia, isobutilideno-diureia ou ureia-formaldeido (consoante o caso)

Indicagoes relativas ao método de produgao:

Produto com crotonilideno-diureia, isbutilideno-diureia ou ureia-formaldeido, obtido por via quimica, sem adigdo de
nutrientes orgénicos de origem animal ou vegetal

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (N + P,0s);
— Para cada nutriente:
— 5% N.

No minimo, !/, do teor declarado de azoto total deve ser proveniente das formas (5), (6) ou (7) do azoto. No
minimo 3/5 do teor declarado de azoto (7) devem ser soliiveis em agua quente,

— 5% P,0s,
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

M
@
(©)
“
(&)

(6)

(7

®)

®

Azoto total
Azoto nitrico
Azoto amoniacal
Azoto ureico

Azoto de crotonili-
deno-diureia

Azoto de isobutili-
deno-diureia

Azoto de ureia-for-
maldeido

Azoto de ureia-for-
maldeido  soluvel
unicamente em
agua quente

Azoto de ureia-for-
maldeido  soluvel
em agua fria

@

(©)

P,05 soluvel em agua

P,05 soluvel em citrato de amonio
neutro

P,05 soluvel em citrato de amonio
neutro e em agua

(1) Azoto total

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada

(3) Uma das formas
(5) a (7) do azoto
(consoante o
caso). A forma
(7) do azoto
deve ser decla-
rada nas formas
de azoto (8) ¢ (9)

Um adubo NP isento de escoérias Thomas,
de fosfato desagregado, de fosfato alumino-
célcico, de fosfato natural parcialmente so-
lubilizado e de fosfato natural deve ser de-
clarado de acordo com as solubilidades (1),
(2) ou (3):

— nos casos em que o P,Os soluvel em
agua ndo atinge 2 %, declarar-se-a ape-
nas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,Os solivel em
agua atinge 2 %, declarar-se-a a solubi-
lidade (3) com indicagao obrigatoria do
teor de P,O5 soluvel em agua [solubi-
lidade (1)].

O teor de P,O5 soliivel em acidos minerais
ndo deve ultrapassar 2 %.

A amostra de ensaio para a determinacdo
das solubilidades (2) e (3) serd de 1 g.

B.3.

Adubos NK

Designagao do tipo:

Adubos NK

B.3.1.

Indicagdes relativas ao método de produgio:

Produto obtido por via quimica ou por mistura, sem adi¢do de nutrientes organicos de origem animal ou vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 8% (N + K,0);

— Para cada nutriente: 3 % N, 5 % K,O.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6 Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total

(2) Azoto nitrico
(3) Azoto amoniacal
(4) Azoto ureico

(5) Azoto cianamidico

K5O solivel em 4gua

(1) Azoto total

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (5) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada

(1) Oxido de potassio
soliivel em agua

(2) A indica¢do «po-
bre em cloroy diz
respeito a um teor
maximo de 2 % Cl

(3) E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto

Designagdo do tipo:

Adubo NK com crotonilideno-diureia, isobutilideno-diureia ou ureia-formaldeido (consoante o caso)

Indicagdes relativas ao método de produgio:

Produto com crotonilideno-diureia, isbutilideno-diureia ou ureia-formaldeido, obtido por via quimica, sem adi¢do de
nutrientes organicos de origem animal ou vegetal

B.3.2. Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— 5% K,0.

— Total: 18 % (N + K,0)

— Para cada nutriente:

— 5% N. No minimo % do teor declarado de azoto total deve ser proveniente das formas (5), (6) ou (7) do
azoto. No minimo 3/5 do teor declarado de azoto (7) devem ser soltveis em agua quente,
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total

(2) Azoto nitrico
(3) Azoto amoniacal
(4) Azoto ureico

(5) Azoto de crotonili-
deno-diureia

(6) Azoto de isobutili-
deno-diureia

(7) Azoto de ureia-for-
maldeido

(8) Azoto de ureia-for-
maldeido  solavel
unicamente em
agua quente

(9) Azoto de ureia-for-
maldeido  soltavel
em agua fria

K50 soluvel em dgua

(1) Azoto total

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada

(3) Uma das formas
(5) a (7) do azoto
(consoante o
caso). A forma
(7) do azoto
deve ser decla-
rada nas formas
de azoto (8) e (9)

M

@

(©)

Oxido de potassio
soluvel em agua

A indicacdo «po-
bre em cloroy diz
respeito a um teor
maximo de 2 % Cl

E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto

B.4.  Adubos PK

Designacao do tipo:

Adubos PK

Indicagoes relativas ao método de produgdo:

Produto obtido por via quimica ou por mistura, sem adi¢ao de nutrientes organicos de origem

animal ou vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em massa):

— Total: 18 % (P,05 + K,0);

— Para cada nutriente: 5 % P,0s, 5 % K,O0.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 P,05 K,0
1 2 3 5 6

M
@

3)

4

&)

(62

(6'b)
(N

®)

P,05 solavel em agua

P,O5 solivel em citrato de amoénio
neutro

P,05 solivel em citrato de amonio
neutro e em agua

P,05 solavel apenas em acidos mi-
nerais

P,05 solivel em citrato de amonio
alcalino (Petermann)

P,05 soluvel em acidos numerais,
sendo pelo menos 75 % do teor de-
clarado de P,Os soluvel em dacido
citrico a 2 %

P,05 soluvel em 4acido citrico a 2 %

P,05 soluvel em acidos minerais
sendo pelo menos 75 % do teor de-
clarado de P,Os5 solivel em citrato
de amonio alcalino (Joulie)

P,O5 solivel em 4cidos minerais,
sendo pelo menos 55 % do teor de-
clarado de P,Os solivel em dacido
formico a 2 %

K50 soluvel em dgua

1. Um adubo PK isento de escoérias Tho-
mas, de fosfato desagregado, de fos-
fato aluminocalcico, de fosfato natural
parcialmente solubilizado e de fosfato
natural macio deve ser declarado de
acordo com as solubilidades (1), (2)
ou (3):

— nos casos em que o P,O5 solivel
em 4gua ndo atinge 2 %, declarar-
-se-4 apenas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,Os soluvel em
agua atinge 2 %, declarar-se-a4 a
solubilidade (3) com indicac¢do ob-
rigatoria do teor de P,Os soluvel
em agua [solubilidade (1)].

O teor de P,O5 soliivel em acidos minerais
nao deve ultrapassar 2 %.

Para este tipo 1, a amostra de ensaio para a
determinagdo das solubilidades (2) e (3)
sera de 1 g.

2. (a)Um adubo PK contendo fosfato natu-
ral macio ou fosfato natural parcial-
mente solubilizado deve estar isento
de escorias Thomas, de fosfato desa-
gregado e de fosfato aluminocalcico.

Sera declarado de acordo com as solubili-
dades (1), (3) e (4).

Este tipo de adubo deve satisfazer as exi-
géncias seguintes:

— conter pelo menos 2 % de P,O5 solavel
unicamente em acidos minerais [solubi-
lidade (4)];

M

€3

3)

Oxido de potéssio
soluvel em agua

A indicagdo «po-
bre em cloroy diz
respeito a um teor
maximo de 2 % Cl

E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto
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Granulometria dos componentes de base fosfatados:

Escorias Thomas:
Fosfato aluminocalcico:
Fosfato desagregado:

Fosfato natural macio:

Fosfato natural parcialmente solubilizado:

passagem de, pelo menos, 75 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

passagem de, pelo menos, 75 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm

passagem de, pelo menos, 90 % num peneiro com
abertura de malha de 0,160 mm

— conter pelo menos 5 % de P,O5 soluvel
em agua e em citrato de amoénio neutro
[solubilidade (3)];

— conter pelo menos 2,5 % de P,0O5 solu-
vel em agua [solubilidade (1)].

Este tipo de adubo deve ser comercializado
com a designacdo «adubo PK contendo fos-
fato natural macio» ou «adubo PK con-
tendo fosfato natural parcialmente solubili-
zadoy.

Para este tipo 2 (a), a amostra de ensaio
para a determinacdo da solubilidade (3)
sera de 3 g.

2. (b) Um adubo PK contendo fosfato alu-
minocalcico deve ser isento de esco-
rias Thomas, de fosfato desagregado
e de fosfato natural parcialmente so-
lubilizado.

Sera declarado de acordo com as solubili-
dades (1) e (7), aplicando-se esta ultima
com deducdo da solubilidade em agua.

Este tipo de adubo deve satisfazer as exi-
géncias seguintes:

— conter pelo menos 2 % de P,O5 soltvel
em agua [solubilidade (1)];

— conter pelo menos 5% de P,Os5 de
acordo com a solubilidade (7).

Este tipo de adubo deve ser comercializado
sob a designagdo «adubo PK contendo fos-
fato aluminocalcicoy.

3. Para o tipo de adubo PK contendo ape-
nas um dos tipos de adubos fosfatados
seguintes: escorias Thomas, fosfato de-
sagregado, fosfato aluminocélcico, fos-
fato natural macio, a designacdo do
tipo de adubo deve ser seguida da in-
dicagdo da componente fosfatada.
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seguintes:

A declaragao da solubilidade do P,O5 deve
ser dada de acordo com as solubilidades

— para os adubos a base de escorias Tho-

mas: a solubilidade (6a) (Franca, Italia,
Espanha, Portugal, Grécia »>M1 , Re-
publica Checa, Estonia, Chipre, Leto-
nia, Lituania, Hungria, Malta, Polonia,
Eslovénia, Eslovdquia, < »M3 Bul-
garia, Roménia «), (6b) (Alemanha,
Bélgica, Dinamarca, Irlanda, Luxem-
burgo, Paises Baixos, Reino Unido e

Austria);
para os adubos a base de fosfato desa-

gregado: solubilidade (5);

ral macio: solubilidade (8).

— para os adubos a base de fosfato alu-
minocalcico: solubilidade (7);
— para os adubos a base de fosfato natu-

C. Adubos inorganicos fluidos
C.1.  Adubos fluidos elementares
Teor minimo de nutrientes (percentagem
Indicaces relativas a0 método de pro- em massa) Nutrientes cujo teor deve ser declarado
N.° Designagdo do tipo ¢ L P Indicagdes relativas ao modo de ex- |Outras indicagdes ou designagdo de tipo| Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais ~ . L
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
1 Solugdo azotada de adubos Produto obtido por via quimica e | 15 % N Azoto total

por dissolugdo em 4gua, estavel a
pressdo atmosférica, sem adi¢do
de nutrientes organicos de origem
animal ou vegetal

Azoto expresso em azoto total ou,
havendo apenas uma forma, azoto
nitrico, azoto amoniacal ou azoto
ureico

Teor maximo de biureto:

N ureico x 0,026

Cada uma das formas que repre-
sente, no minimo, 1 %:

— azoto nitrico

— azoto amoniacal

— azoto ureico

Se o teor de biureto for inferior a
0,2 %, pode conter a indicagdo
«pobre em biuretoy
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Solugdo de adubo de nitrato de
amonio-ureia

Produto obtido por via quimica e
por dissolugdo em agua, contendo
nitrato de amonio e ureia

26 % N

Azoto expresso em azoto total,
em que o azoto ureico constitui
cerca de metade do azoto presente

Teor maximo de biureto: 0,5 %

Azoto total

Azoto nitrico, azoto amoniacal e
azoto ureico

Se o teor de biureto for inferior a
0,2 %, pode conter a indicagdo
«pobre em biuretoy

Solug@o de nitrato de calcio

Produto obtido por dissolu¢do de
nitrato de célcio em agua

8% N

Azoto expresso em azoto nitrico
com um maximo de 1 % de azoto
sob a forma amoniacal

Calcio expresso em CaO soluvel
em agua

A designacao do tipo pode seguir-
-se, consoante os casos, uma das
seguintes mengdes:

— para aplicagdo nas folhas;

— para fabrico de solugdes ferti-
lizantes;

— para irrigacdo fertilizante

Azoto total

Oxido de calcio solavel em agua
para as utilizagdes especificadas
na coluna 5

Facultativamente:
— azoto nitrico;

— azoto amoniacal

Solugdo de nitrato de magnésio

Produto obtido por via quimica e
por dissolug¢do de nitrato de mag-
nésio em agua

6% N

Azoto expresso em azoto nitrico

9 % MgO

Magnésio expresso em oOxido de
magnésio soluvel em agua

pH minimo: 4

Azoto nitrico

Oxido de magnésio soltvel em
agua

Suspensdo de nitrato de calcio

Produto obtido por suspensdo do
nitrato de calcio em agua

8% N

Azoto expresso em azoto total ou
azoto nitrico e amoniacal.

Teor maximo de azoto amoniacal:
1,0 %
14 % CaO

Célcio expresso em CaO soluvel
em agua

A designagdo do tipo pode seguir-
-se uma das seguintes mengdes:

— para aplicacdo nas folhas;

— para fabrico de solugdes e
suspensdes fertilizantes

— para irrigacdo fertilizante

Azoto total
Azoto nitrico

Oxido de calcio soluvel em agua
para as utilizagdes especificadas
na coluna 5
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Solugdo de adubo azotado com
ureia-formaldeido

Produto obtido por via quimica ou
por dissolugdo em agua de ureia-
-formaldeido e um adubo azotado
da lista A-1 do presente regula-
mento, com excepc¢ao dos produ-
tos 3 (a), 3 (b)e S

18 % N expresso em azoto total

No minimo, um ter¢o do teor de-
clarado de azoto total deve ser
proveniente da ureia-formaldeido.

Teor maximo de  biureto:

(N wureico + N de ureia-formal-
deido) x 0,026

Azoto total

Cada uma das formas que repre-
sente, no minimo, 1 %:

— azoto nitrico
— azoto amoniacal

— azoto ureico

Azoto de ureia-formaldeido

Suspensdo de adubo azotado com
ureia-formaldeido

Produto obtido por via quimica ou
por suspensdo em agua de ureia-
-formaldeido e um adubo azotado
da lista A-1 do presente regula-
mento, com excepc¢ao dos produ-
tos 3 (a), 3 (b)e S

18 % N expresso em azoto total

No minimo, 1/3 do teor declarado
de azoto total deve ser prove-
niente da ureia-formaldeido, dos
quais no minimo 3/5 devem ser
soliiveis em 4gua quente

Teor  maximo de  biureto:

(N wureico + N de ureia-formal-
deido) x 0,026

Azoto total

Cada uma das formas que repre-
sente, no minimo, 1 %:

— azoto nitrico;
— azoto amoniacal;

— azoto ureico

Azoto de ureia-formaldeido

Azoto de ureia-formaldeido solavel
em agua fria

Azoto de ureia-formaldeido solavel
unicamente em agua quente

C.2.

Adubos fluidos compostos

Designagao do tipo:

Solugdo de adubos NPK

C.2.1.

Indicagdes relativas ao método de produgio:

Produto obtido por via quimica e por dissolugdo em agua, estavel a pressdo atmosférica, sem adi¢do de nutrientes
organicos de origem animal ou vegetal.

massa)

Outros requisitos:

Teores minimos em nutrientes (percentagem em

— Total: 15% (N + P,05 + K,0);
— Para cada nutriente: 2 % N, 3 % P,0s, 3 % K,0;

— Teor maximo de biureto: N ureico x 0,026.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total P,05 solavel em agua
(2) Azoto nitrico

(3) Azoto amoniacal

(4) Azoto ureico

K,0 soltvel em agua

(1) Azoto total

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada

(3) Se o teor de biu-
reto for inferior a
0,2 %, pode con-
ter a indicagdo
«pobre em  biu-
reto»

P,05 soluvel em agua

(1) Oxido de potassio
soluvel em agua

(2) A indica¢do «po-
bre em cloro» so
deve ser utilizada
quando o teor de
Cl ndo exceder
2%

(3) E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto

Designagao do tipo:

Suspensao de adubos NPK

Indicagdes relativas ao método de producao:

Produto que se apresenta sob forma fluida, em que os nutrientes provém simultaneamente de substincias em
suspensdo em agua e em solucgdo, sem adi¢do de nutrientes organicos de origem animal ou vegetal.

C.2.2.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa)

Outros requisitos:

— Total: 20 % (N + P,05 + K,0);

— Para cada nutriente: 3 % N, 4 % P,0s, 4 % K,0;

— Teor maximo de biureto: N ureico x 0,026.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total
(2) Azoto nitrico
(3) Azoto amoniacal

(4) Azoto ureico

M

@

3)

P,05 solavel em agua

P,0O5 soluvel em citrato de amonio
neutro

P,0O5 soluvel em citrato de amonio
neutro e em agua

K,O soluvel em agua | (1) Azoto total

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada

(3) Se o teor de biu-
reto for inferior a
0,2 %, pode con-

ter a indicagdo
«pobre em  biu-
retoy

Um adubo NPK isento de escorias Thomas,
de fosfato desagregado, de fosfato alumino-
célcico, de fosfato natural parcialmente so-
lubilizado e de fosfato natural deve ser de-
clarado de acordo com as solubilidades (1),
(2) ou (3):

— nos casos em que o P,Os solivel em
agua nao atinge 2 %, declarar-se-a ape-
nas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,05 soluvel em
agua atinge 2 %, declarar-se-a a solubi-
lidade (3) com indicagao obrigatoria do
teor de P,O5 solivel em agua.

(1) Oxido de potassio
soliivel em 4gua

(2) A indicagdo «po-
bre em cloro» sO
deve ser utilizada
quando o teor de
Cl ndo exceder
2%

(3) E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto

Designacao do tipo:

Solugdo de adubos NP

Indicagdes relativas ao método de produgao:

organicos de origem animal ou vegetal.

Produto obtido por via quimica e por dissolugdo em agua, estavel a pressdo atmosférica, sem adi¢do de nutrientes

C.23.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (N + P,05);

— Para cada nutriente: 3 % N, 5% P,0s.

—  Teor maximo de biureto: N ureico x 0,026.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,O N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Azoto total P,05 solavel em agua (1) Azoto total P,05 soluvel em agua

(2) Azoto nitrico
(3) Azoto amoniacal

(4) Azoto ureico

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em peso, deve
ser declarada.

(3) Se o teor de biu-
reto for inferior a
0,2 %, pode con-
ter a indicagdo
«pobre em  biu-
retoy

Designagao do tipo:

Suspensao de adubos NP

Indicagdes relativas ao método de producao:

Produto que se apresenta sob forma fluida, em que os nutrientes provém simultaneamente de substancias em solugdo
e em suspensdo em agua, sem adi¢do de nutrientes organicos de origem animal ou vegetal.

C.24.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (N + P,05);
— Para cada nutriente: 3 % N, 5% P,0s.

— Teor maximo de biureto: N ureico x 0,026.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total
(2) Azoto nitrico
(3) Azoto amoniacal

(4) Azoto ureico

M
@

3)

P,05 soluvel em agua

P,0O5 soluvel em citrato de amonio
neutro

P,0O5 soluvel em citrato de amonio
neutro € em agua

(1) Azoto total

(2) Se uma das for-
mas de azoto de
(2) a (4) atingir
pelo menos 1 %,
em massa, deve
ser declarada.

(3) Se o teor de biu-
reto for inferior a
0,2 %, pode con-
ter a indicagdo
«pobre em  biu-
retoy

Um adubo NP isento de escoérias Thomas,
de fosfato desagregado, de fosfato alumino-
célcico, de fosfato natural parcialmente so-
lubilizado e de fosfato natural deve ser de-
clarado de acordo com as solubilidades (1),
(2) ou (3):

— nos casos em que o P,Os solivel em
agua nao atinge 2 %, declarar-se-a ape-
nas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,Os solivel em
agua atinge 2 %, declarar-se-a a solubi-
lidade (3) com indicagao obrigatoria do
teor de P,0O5 solivel em agua.

Designacao do tipo:

Solugdo de adubos NK

C.25.

Indicagdes relativas ao método de produgdo:

Produto obtido por via quimica e por dissolugdo em agua, estavel a pressdo atmosférica, sem adigdo de nutrientes

organicos de origem animal ou vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 15% (N + K,0)

— Para cada nutriente: 3 % N, 5% K,O.

—  Teor maximo de biureto: N ureico x 0,026.
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Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas

colunas 4, 5 ¢ 6

Indicacdes para a identificagdo dos adubos
Outros requisitos

Granulometria
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total
(2) Azoto nitrico

(3) Azoto amoniacal

(4) Azoto ureico

K,O solivel em agua

(1) Azoto total

(2) Se uma das formas de azoto de (2) a (4)
atingir pelo menos 1 %, em massa, deve ser
declarada

(3) Se o teor de biureto for inferior a 0,2 %,
pode conter a indicagao «pobre em biuretoy

(1) Oxido de potassio soluvel em
agua

(2) A indicacdo «pobre em cloroy» so
deve ser utilizada quando o teor
de Cl nao exceder 2 %

3) E permitido declarar o teor de clo-
reto

Designagdo do tipo:

Suspensao de adubos NK

C.2.6.

Indicagdes relativas ao método de produgdo:

Produto que se apresenta sob forma fluida, em que os nutrientes provém simultaneamente de substancias em solucao
e em suspensdo em agua, sem adi¢do de nutrientes orgdnicos de origem animal ou vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (N + K,0)
— Para cada nutriente: 3 % N, 5% K,O.
— Teor maximo de biureto: N ureico x 0,026.

Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas

colunas 4, 5 ¢ 6

Outros requisitos

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria
N P,05 K,0 N P,05 K,O
1 2 3 4 5 6

(1) Azoto total
(2) Azoto nitrico

(3) Azoto amoniacal

(4) Azoto ureico

K,O soluvel em agua | (1) Azoto total

(2) Se uma das formas de azoto de
(2) a (4) atingir pelo menos 1 %,
em massa, deve ser declarada

(3) Se o teor de biureto for inferior a
0,2 %, pode conter a indicacdo
«pobre em biuretoy

(1) Oxido de potassio soluvel em
agua

(2) A indicagdo «pobre em cloro» s6
deve ser utilizada quando o teor
de Cl ndo exceder 2 %

(3) E permitido declarar o teor de clo-
reto
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C2.7.

Designacao do tipo:

Solugdo de adubos PK

Indicagdes relativas ao método de produgio:

Produto obtido por via quimica ou por dissolugdo em agua, sem adigdo de nutrientes organicos de origem animal ou
vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (P,05 + K,0);

— Para cada nutriente: 5 % P,0s, 5 % K,O.

Formas, solubilidades e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 ¢ 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
P,O5 soluvel em agua K5O soluvel em agua P,05 soluvel em agua (1) Oxido de potéssio soluvel em agua
(2) A indicacdo «pobre em cloro» s6 deve ser
utilizada quando o teor de Cl ndo exceder 2 %
(3) E permitido declarar o teor de cloreto
Designagao do tipo: Suspensdo de adubos PK
Indicagdes relativas ao método de produgéo: Produto que se apresenta sob forma fluida, em que os nutrientes provém simultaneamente de substancias em soluc@o
C28 e em suspensdo em agua, sem adi¢do de nutrientes organicos de origem animal ou vegetal.

Teores minimos em nutrientes (percentagem em
massa):

— Total: 18 % (P,05 + K,0);

— Para cada nutriente: 5 % P,0s, 5 % K,O.
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Formas, solubilidades

e teores de nutrientes a declarar como especificado nas colunas 4, 5 e 6

Indicagdes para a identificagdo dos adubos

Granulometria Outros requisitos
N P,05 K,0 P,05 K,0
1 2 3 5 6

(1) P,0Os5 solavel em agua

(2) P,O5 solivel em citrato de amonio
neutro

(3) P,O5 solivel em citrato de amonio
neutro e em agua

K,O soluvel em agua

Um adubo PK isento de escorias Thomas,
de fosfato desagregado, de fosfato alumino-
calcico, de fosfato natural parcialmente so-
lubilizado e de fosfato natural deve ser de-
clarado de acordo com as solubilidades (1),
(2) ou (3):

— nos casos em que o P,Os solivel em
agua nao atinge 2 %, declarar-se-a ape-
nas a solubilidade (2);

— no caso em que o P,0O5 solavel em
agua atinge 2 %, declarar-se-a a solubi-
lidade (3) com indicagao obrigatoria do
teor de P,O5 soluvel em agua.

M
@

(©)

Oxido de potéssio
soluvel em agua
A indicagdo «po-
bre em cloro» so
deve ser utilizada
quando o teor de
Cl na3o exceder
2%

E permitido decla-
rar o teor de clo-
reto
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D. Adubos inorginicos de nutrientes secundarios
Teor minimo de nutrientes (percentagem
. N . Indicagdes relativas ao método de pro- S em massa) S . ~ . Nutrientes cujo teor deve ser def:larado
N.° Designacdo do tipo duca . dient L Indicagdes relativas ao modo de ex- [Outras indicagdes ou designagdo de tipo| Formas e solublhda(.le qOS nutrientes
ucao € aos Ingredientes essenciais . 7
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
1 Sulfato de calcio Produto de origem natural ou in- | 25 % CaO Podem ser acrescentados as deno- | Trioxido de enxofre total
dustrial, contendo sulfato de cél- | 35 % SO; minagdes comerciais habituais Facultativamente: CaO total
cio com diferentes graus de hidra- | Calcio e enxofre expresso em
tacao CaO + SO4
Granulometria:
— Passagem de, pelo menos,
80 % num peneiro com aber-
tura de malha de 2 mm
— Passagem de, pelo menos,
99 % num peneiro com aber-
tura de malha de 10 mm
2 Solug@o de cloreto de calcio Produto obtido por dissolug¢do de | 12 % CaO Oxido de calcio
cloreto de calcio industrial Calcio expresso em CaO solavel Facultativamente: para pulverizagdo
em agua de plantas
2.1. | Formiato de calcio Produto obtido por via quimica, | 33,6 % CaO Oxido de célcio
contendo formiato de calcio | Calcio expresso em CaO solivel Formiato
como ingrediente essencial em agua
56 % formiato
2.2. | Formiato de calcio fluido Produto obtido pela dissolugdo de | 21 % CaO Oxido de célcio
formiato de calcio em agua Calcio expresso em CaO soluvel Formiato
em agua
35 % formiato
3 Enxofre elementar Produto de origem industrial mais | 98 % S (245 %: SO;) Trioxido de enxofre total
ou menos refinado Enxofre expresso em SOj; total
4 Kieserite Produto de origem mineral con- | 24 % MgO Podem ser acrescentados as deno- | Oxido de magnésio solivel em
tendo sulfato de magnésio mono- | 45 % SO; minagdes comerciais habituais agua

-hidratado como componente es-
sencial

Magnésio e enxofre expressos em
oxido de magnésio e em trioxido
de enxofre soluveis em agua

Facultativo: trioxido de enxofre so-
lavel em 4gua
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1 2 3 4 5 6
5 Sulfato de magnésio Produto contendo sulfato de mag- | 15 % MgO Podem ser acrescentadas as deno- | Oxido de magnésio soluvel em
nésio hepta-hidratado como com- 0 minagdes comerciais habituais agua
ponente essencial 28 % 8O3 o )
o . Trioxido de enxofre soluvel em
Quando forem adicionados micro- agua
nutrientes, declarados de acordo
com o disposto nos n.% 4 ¢ 6
do artigo 6.°:
10 % MgO,
17 % SO;.
Magnésio e enxofre expressos em
oxido de magnésio e em trioxido
de enxofre soluveis em agua
vB
5.1. [ Solugdo de sulfato de magnésio Produto obtido por dissolu¢do em | 5 % MgO Podem ser acrescentados as deno- | Oxido de magnésio soluvel em
agua do sulfato de magnésio de minagdes comerciais habituais agua
: : : 10 % SO3
origem industrial . o
. Facultativamente: trioxido de enxo-
Magnésio e enxofre expressos em fre solavel em agua
oxido de magnésio e em trioxido
de enxofre soliiveis em 4gua
5.2. | Hidréxido de magnésio Produto obtido por via quimica, | 60 % MgO Oxido de magnésio total
contendo como componente es- X
sencial o hidroxido de magnésio Granulometria: passagem de, pelo
menos, 99 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm
5.3. | Suspensdo de hidroxido de mag- | Produto obtido por suspensdo do | 24 % MgO Oxido de magnésio total
nésio adubo do tipo 5.2
6 Solugdo de cloreto de magnésio Produto obtido por dissolugdo de | 13 % MgO Oxido de magnésio

cloreto de magnésio de origem in-
dustrial

Magnésio expresso em oOxido de
magnésio

Teor méaximo de calcio: 3 % CaO
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E.

Adubos inorginicos de micronutrientes

Nota explicativa: As notas que se seguem aplicam-se a toda a parte E.

Nota 1: A denominagdo de um agente quelatante pode ser feita pelas suas iniciais tal como constam do capitulo E.3.

Nota 2: Os produtos que ndo deixam qualquer residuo solido apods dissolugdo na agua podem ser qualificados «para dissolugdoy.

Nota 3: Quando estiver presente um micronutriente sob forma quelatada, deve ser indicado o intervalo de pH que garanta uma boa estabilidade da fraccdo quelatada.

E.1.  Adubos que contém apenas um micronutriente
E.1.1. Boro
Teor minimo de nutrientes (percentagem
N . i em massa) T . R . ~ | Nutrientes cujo teor deve ser declarado
o . ~ . Indicagdes relativas ao método de pro- L . Outras indicagdes relativas a designacao . .
N. Designacdo do tipo ~ . . i Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais ~ . do tipo e
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6

1 (a) | Acido boérico Produto obtido pela ac¢do de um | 14 % B soluvel em agua Podem ser acrescentadas as deno- | Boro (B) soluvel em agua
acido sobre um borato minagdes comerciais habituais

1 (b) [ Borato de sodio Produto obtido por via quimica, [ 10 % B solavel em agua Podem ser acrescentadas as deno- | Boro (B) soluvel em agua
contendo como componente es- minagdes comerciais habituais
sencial um borato de sodio

1 (c¢) | Borato de calcio Produto obtido a partir de colema- | 7 % B total Podem ser acrescentadas as deno- | Boro (B) total
nite ou de pandermite, contendo | Granulometria: passagem de, pelo | minagdes comerciais habituais
como componente essencial bora- [ menos, 98 % num peneiro com
tos de calcio abertura de malha de 0,063 mm

1 (d) | Boro-etanolamina Produto obtido pela reacgdo do | 8 % B solivel em agua Boro (B) soltvel em agua
acido borico com uma etanola-
mina

1 (e) [ Solugdo de adubo a base de boro | Produto obtido pela dissolugdo | 2 % B soltivel em agua A designacdo deve incluir os no- | Boro (B) soliivel em agua
dos adubos dos tipos 1 (a) e/ou mes dos componentes presentes
1 (b) e/ou 1 (d)

1 (f) | Suspensdo de adubo a base de | Produto obtido pela suspensdo dos | 2 % B solivel em agua A designacdo deve incluir os no- | Boro (B) solivel em 4dgua

boro

adubos dos tipos 1 (a) e/ou 1 (b)
e/ou 1 (d) em agua

mes dos componentes presentes

110T°€0°60 — Ld — £€002¥€00C

100°L00

09



E.1.2. Cobalto

Indicagdes relativas ao método de pro-

Teor minimo de nutrientes (percentagem
em massa)

Outras indicagdes relativas a designac@o

Nutrientes cujo teor deve ser declarado

N.° Designacdo do tipo ~ . . L Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais ~ . do tipo L
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
2 (a) | Sal de cobalto Produto obtido por via quimica, [ 19 % Co solavel em agua A designagao deve incluir o nome | Cobalto (Co) soluvel em agua
contendo como componente es- do anido mineral
sencial um sal mineral de cobalto
VM8
2 (b) | Quelato de cobalto Produto soltivel em agua que con- | 5 % de cobalto solivel em agua, | Nome de cada agente quelatante | Cobalto (Co) soliivel em agua
tém cobalto combinado quimica- | estando pelo menos 80 % do co- | autorizado que quelata pelo me- .
mente com um ou vérios agentes | balto solivel em agua quelatado | nos 1 % de cobalto solavel em | Facultativo: Cobalto (Co) total que-
quelatantes autorizados por um ou vrios agentes quela- | agua e que pode ser identificado | latado por agentes quelatantes auto-
tantes autorizados e quantificado por uma norma eu- rizados
ropeia Cobalto (Co) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de cobalto
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia
2 (c) | Solugdo de adubo a base de co- | Solugdo aquosa dos tipos 2 (a) e/ | 2 % cobalto soliivel em agua A designagdo deve incluir: Cobalto (Co) solivel em agua
q p g g 2|

balto

/ou dos tipos 2 (b)

1. o(s) nome(s) do(s) anido(des)
mineral(ais)

2. o nome dos agentes quelatan-
tes autorizados eventualmente
presentes que quelatam pelo
menos 1 % de cobalto soltvel
em agua e que podem ser iden-
tificados e quantificados por
uma norma europeia

Facultativo: Cobalto (Co) total que-
latado por agentes quelatantes auto-
rizados

Cobalto (Co) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de cobalto
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia
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E.1.3. Cobre
Teor minimo de nutrientes (percentagem
N . X em massa) e . R . ~ | Nutrientes cujo teor deve ser declarado
o . ~ . Indicagdes relativas ao método de pro- - . Outras indicagdes relativas a designagdo o .
N. Designacdo do tipo . . . L Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais = . do tipo L
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
3 (a) | Sal de cobre Produto obtido por via quimica, | 20 % Cu solGvel em agua A designagdo deve incluir o nome | Cobre (Cu) soliivel em agua
contendo como componente es- do anido mineral
sencial um sal mineral de cobre
3 (b) | Oxido de cobre Produto obtido por via quimica, | 70 % Cu total Cobre (Cu) total
contendo como componente es- .
L. Granulometria: passagem de, pelo
sencial 6xido de cobre o .
menos, 98 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm
3 (c¢) | Hidroxido de cobre Produto obtido por via quimica, [ 45 % Cu total Cobre (Cu) total
contendo como componente es- .
L Granulometria: passagem de, pelo
sencial hidroxido de cobre o .
menos, 98 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm
VM8
3 (d) [ Quelato de cobre Produto soltvel em agua que con- | 5 % de cobre soluvel em agua, | Nome de cada agente quelatante | Cobre (Cu) solivel em agua
, . D 0 ’ - .
tém cobre combma('io' quimica estandq pelo menos 80 % do co autoorlzado que que}ata pelo MeNnos | .o ultativo: Cobre (Cu) total quela-
mente com um ou varios agentes | bre soluvel em agua quelatado por [ 1 % de cobre soluvel em agua e .
. L. X . .~ | tado por agentes quelatantes autori-
quelatantes autorizados um ou vdrios agentes quelatantes | que pode ser identificado e quanti- sados
autorizados ficado por uma norma europeia
Cobre (Cu) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de cobre
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia
vB
3 (e) | Adubo a base de cobre Produto obtido por mistura dos [ 5% Cu total A designagdo deve incluir: Cobre (Cu) total

adubos dos tipos 3 (a) e/ou 3 (b)
e/ou 3 (c) e/ou um unico adubo
do tipo 3 (d) e, se necessario, de
uma carga ndo nutriente nem to-
xica

(1) o(s) nome(s) do(s)
nente(s) de cobre

compo-

(2) o nome do agente quelatante
eventualmente presente

Cobre (Cu) solavel em agua, se
atingir, pelo menos, /4 do cobre
total

Cobre (Cu) quelatado, se presente
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1 2 3 4 5 6
VM8
3 (f) | Solugao de adubo a base de | Solugdo aquosa dos tipos 3 (a) e/ | 2 % cobre soluvel em agua A designagdo deve incluir: Cobre (Cu) soluvel em agua
cobre fou dos tipos 3 (d) (1) o(s) nome(s) do(s) anido(des) | Facultativo: Cobre (Cu) total quela-
mineral(ais) tado por agentes quelatantes autori-
(2) o nome dos agentes quelatantes zados
autorizados eventualmente pre- | Cobre (Cu) quelatado por cada
sentes que quelatam pelo me- | agente quelatante autorizado que
nos 1 % de cobre soluvel em | quelata pelo menos 1 % de cobre
agua e que podem ser identifi- | solavel em agua e que pode ser
cados e quantificados por uma | identificado e quantificado por
norma europeia uma norma europeia
vB
3 (g) | Oxicloreto de cobre Produto obtido por via quimica, | 50 % Cu total Cobre (Cu) total
c((;ntcglld gH oxicloreto de CObie Granulometria: passagem de, pelo
[Cu, .(1 );] como componente menos, 98 % num peneiro com
essencia abertura de malha de 0,063 mm
3 (h) [ Suspensdo de oxicloreto de co- | Produto obtido por suspensdo do | 17 % Cu total Cobre (Cu) total
bre adubo do tipo 3 g
VM4
E.1.4. Ferro
Teor minimo de nutrientes
- . i (percentagem em massa) o . R . ~ | Nutrientes cujo teor deve ser declarado
5 . < . Indicagdes relativas ao método de pro- Lo f Outras indicagdes relativas a designacdo P .
N.© Designagdo do tipo - . . L Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais ~ . do tipo L
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
4a | Sal de ferro Produto obtido por via quimica, | 12 % Fe soltvel em agua A designacdo deve incluir o nome | Ferro (Fe) soluvel em agua
contendo como componente es- do anido mineral
sencial um sal mineral de ferro
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4 (b)

Quelato de ferro

Produto soltvel em agua que con-
tém ferro combinado quimica-
mente com um ou varios agentes
quelatantes autorizados

5 % de ferro soluvel em agua, dos
quais a fraccdo quelatada ¢ pelo
menos 80 % e estando pelo me-
nos 50 % do ferro soluvel em
agua quelatado por um ou varios
agentes quelatantes autorizados

Nome de cada agente quelatante
autorizado que quelata pelo me-
nos 1 % de ferro solivel em
agua e que pode ser identificado
e quantificado por uma norma eu-
ropeia

Ferro (Fe) soluvel em agua
Facultativo: Ferro (Fe) total quela-
tado por agentes quelatantes autori-
zados

Ferro (Fe) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de ferro
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia

4 (o)

Solucao de adubo a base de ferro

Solugdo aquosa dos tipos 4 (a) e/
/ou dos tipos 4 (b)

2 % de ferro soluvel de agua

A designagdo deve incluir:

(1) o(s) nome(s) do(s) anido(des)
mineral(ais)

(2) o nome dos agentes quelatan-
tes autorizados eventualmente
presentes que quelatam pelo
menos 1 % de ferro soluvel
em agua e que podem ser
identificados e quantificados
por uma norma europeia

Ferro (Fe) soluvel em agua
Facultativo: Ferro (Fe) total quela-
tado por agentes quelatantes autori-
zados

Ferro (Fe) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de ferro
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia

E.1.5. Manganés

Indicagdes relativas ao método de produgdo e

Teor minimo de nutrientes (percentagem
em massa)

Outras indicagdes relativas a designagdo

Nutrientes cujo teor deve ser declarado

N.° Designagdo do tipo . . o Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
aos ingredientes essenciais N . do tipo s
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
5 (a) | Sal de manganés Produto obtido por via quimica, con- | 17 % Mn solivel em agua A designagdo deve incluir o nome | Manganés (Mn) soluvel em dgua

tendo como componente essencial um
sal mineral de manganés (Mn II)

do anido combinado
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Quelato de manganés

Produto soluvel em 4agua que contém
manganés combinado  quimicamente
com um ou varios agentes quelatantes
autorizados

5 % de manganés solivel em
agua, estando pelo menos 80 %
do manganés solivel em agua
quelatado por um ou vérios agen-
tes quelatantes autorizados

Nome de cada agente quelatante
autorizado que quelata pelo me-
nos 1 % de manganés soltvel
em agua e¢ que pode ser identifi-
cado e quantificado por uma
norma europeia

Manganés (Mn) soluvel em agua
Facultativo: Manganés (Mn) total
quelatado por agentes quelatantes
autorizados

Manganés (Mn) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de manga-
nés soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por uma
norma europeia

Oxido de manganés

Produto obtido por via quimica, con-
tendo como componente essencial Oxi-
dos de manganés

40 % Mn total

Granulometria: passagem de, pelo
menos, 80 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm

Manganés (Mn) total

Adubo a base de manganés

Produto obtido por mistura dos adubos
dos tipos 5(a) e 5(c)

17 % Mn total

A designagdo deve incluir os no-
mes dos componentes de manga-
nés

Manganés (Mn) total

Manganés (Mn) solivel em agua se
atingir, pelo menos, 1/4 do manga-
nés total

v M8
5 (b)
vB
5(c)
5(d)
v M8
5 (e)

Solucdo de adubo a base de
manganés

Solugdo aquosa dos tipos 5 (a) e/ou dos
tipos 5 (b)

2 % mangangés solivel em agua

A designagdo deve incluir:

(1) o(s) nome(s) do(s) anido(des)
mineral(ais)

(2) o nome dos agentes quelatan-
tes autorizados eventualmente
presentes que quelatam pelo
menos 1 % de manganés so-
lavel em 4gua e que podem
ser identificados e quantifica-
dos por uma norma europeia

Manganés (Mn) soluvel em agua
Facultativo: Manganés (Mn) total
quelatado por agentes quelatantes
autorizados

Manganés (Mn) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de manga-
nés soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por uma
norma europeia
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E.1.6. Molibdénio
Teor minimo de nutrientes (percentagem
N . i em massa) e . R . ~ | Nutrientes cujo teor deve ser declarado
o . ~ . Indicagdes relativas ao método de pro- L . Outras indicagdes relativas a designagdo . .
N. Designacdo do tipo duca . . i Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
ugdio ¢ aos ingredientes essenciais ~ . do tipo -
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
6 (a) | Molibdato de sodio Produto obtido por via quimica, | 35 % Mo solivel em agua Molibdénio (Mo) solavel em agua
contendo como componente es-
sencial molibdato de sodio
6 (b) | Molibdato de amonio Produto obtido por via quimica, | 50 % Mo solivel em agua Molibdénio (Mo) solavel em agua
contendo como componente es-
sencial molibdato de amoénio
6 (c) | Adubo a base de molibdénio Produto obtido por mistura dos | 35 % Mo solavel em agua A designac@o deve incluir os no- | Molibdénio (Mo) soluvel em agua
adubos dos tipos 6 (a) e 6 (b) mes dos componentes de molibdé-
nio
6 (d) | Solugdo de adubo a base de mo- | Produto obtido pela dissolu¢do em | 3 % Mo solivel em agua A designagdo deve incluir o(s) | Molibdénio (Mo) soluvel em agua
libdénio agua dos adubos dos tipos 6 (a) e/ nome(s) do(s) componente(s) de
/ou de um unico adubo do tipo 6 molibdénio
(b)
E.1.7. Zinco
Teor minimo de nutrientes (percentagem
N . X em massa) e . R . ~ | Nutrientes cujo teor deve ser declarado
. N . Indicagdes relativas ao método de pro- - . Outras indicagdes relativas a designacdo e .
N.© Designacdo do tipo ~ . . L Indicagdes relativas ao modo de ex- . Formas e solubilidade dos nutrientes
dugdo e aos ingredientes essenciais ~ . do tipo L
pressdo dos nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
7 (a) | Sal de zinco Produto obtido por via quimica, | 15 % Zn soluvel em agua A designagdo deve incluir o nome | Zinco (Zn) solivel em agua

contendo como componente es-
sencial um sal mineral de zinco

do anido mineral
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7 (b)

Quelato de zinco

Produto soltvel em agua que con-
tém zinco combinado quimica-
mente com um ou varios agentes
quelatantes autorizados

5 % de zinco soluvel em agua,
estando pelo menos 80 % do
zinco soliivel em agua quelatado
por um ou varios agentes quela-
tantes autorizados

Nome de cada agente quelatante
autorizado que quelata pelo me-
nos 1 % de zinco solivel em
agua e que pode ser identificado
e quantificado por uma norma eu-
ropeia

Zinco (Zn) solavel em agua
Facultativo: Zinco (Zn) total quela-
tado por agentes quelatantes autori-
zados

Zinco (Zn) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de zinco
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia

7 (c)

Oxido de zinco

Produto obtido por via quimica,
contendo como componente es-
sencial oxido de zinco

70 % Zn total

Granulometria: passagem de, pelo
menos, 80 % num peneiro com
abertura de malha de 0,063 mm

Zinco (Zn) total

7 (d)

Adubo a base de zinco

Produto obtido por mistura dos
adubos dos tipos 7 (a) e 7 (c)

30 % Zn total

A designacdo deve incluir os no-
mes dos componentes de zinco
presentes

Zinco (Zn) total

Zinco (Zn) soluvel em agua se atin-
gir, pelo menos, 1/4 do zinco (Zn)
total

7 (e)

Solugao de adubo a base de zinco

Solugdo aquosa dos tipos 7 (a) e/
/ou dos tipos 7 (b)

2 % zinco soliivel em 4gua

A designagdo deve incluir:

(1) o(s) nome(s) do(s) anido(des)
mineral(ais)

(2) o nome dos agentes quelatan-
tes autorizados eventualmente
presentes que quelatam pelo
menos 1 % de zinco solavel
em agua e que podem ser
identificados e quantificados
por uma norma europeia

Zinco (Zn) soluvel em agua
Facultativo: Zinco (Zn) total quela-
tado por agentes quelatantes autori-
zados

Zinco (Zn) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de zinco
solivel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia
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7(H)

Suspensdo de adubo a base de
zinco

Produto obtido por suspensdo em
agua dos tipos 7 (a) e/ou 7 (c) e/
/ou dos tipos 7 (b)

20 % zinco total

A designagdo deve incluir:

(1) o(s) nome(s) do(s) anido(des)

(2) o nome dos agentes quelatan-
tes autorizados eventualmente
presentes que quelatam pelo
menos 1 % de zinco soltvel
em agua e que podem ser
identificados e quantificados
por uma norma europeia

Zinco (Zn) total

Zinco (Zn) soluvel em agua, se
presente

Zinco (Zn) quelatado por cada
agente quelatante autorizado que
quelata pelo menos 1 % de zinco
soluvel em agua e que pode ser
identificado e quantificado por
uma norma europeia
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E2.  Teor minimo de micronutrientes em percentagem em massa dos adubos;
tipos de adubos constituidos por mistura de micronutrientes

E.2.1. Teor minimo de micronutrientes em misturas solidas ou fluidas de adubos
de micronutrientes, em percentagem em massa dos adubos

Forma em que se apresente o micronutriente:
exclusivamente mineral quelatada ou complexada

Por micronutriente:

Boro (B) 0,2 0,2

Cobalto (Co) 0,02 0,02

Cobre (Cu) 0,5 0,1

Ferro (Fe) 2,0 0,3

Manganés (Mn) 0,5 0,1
Molibdénio (Mo) 0,02 —

Zinco (Zn) 0,5 0,1

E.2.2. Teor minimo de micronutrientes em adubos CE que contém nutrientes
primadrios e/ou secunddrios com micronutrientes para aplica¢do no solo,
em percentagem em massa dos adubos

Culturas arvenses, arboreas e Cult horticol
arbustivas ulturas horticolas
Boro (B) 0,01 0,01
Cobalto (Co) 0,002 —
Cobre (Cu) 0,01 0,002
Ferro (Fe) 0,5 0,02
Manganés (Mn) 0,1 0,01
Molibdénio (Mo) 0,001 0,001
Zinco (Zn) 0,01 0,002

E.2.3. Teor minimo de micronutrientes em adubos CE que contém nutrientes
primarios e/ou secundarios com micronutrientes para pulverizagdo foliar,
em percentagem em massa dos adubos

Boro (B) 0,010
Cobalto (Co) 0,002
Cobre (Cu) 0,002
Ferro (Fe) 0,020
Manganés (Mn) 0,010
Molibdénio (Mo) 0,001

Zinco (Zn) 0,002
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E.2.4. Misturas solidas ou fluidas de adubos de micronutrientes

Indicagdes relativas ao
método de produgio e

Teor minimo total de
micronutrientes (percen-
tagem em massa)

Outras indicagdes relati-

Nutrientes cujo teor
deve ser declarado

N.© Designagao do tipo X . Indicagdes relativas ao N . N . Formas e solubilidade
aos ingredientes essen- < vas a designagdo do tipo .
ciais modo de expressio dos dos nutrientes
nutrientes Outros critérios
Outros requisitos
1 2 3 4 5 6
1 Mistura de mi- | Produto obtido pela | Total de micronu- | A designacdo deve | Teor total de cada
cronutrientes mistura de dois ou | trientes: 5 % em | incluir: nutriente
mais adubos do | massa do adubo (1) os nomes de | Teor solivel em agua
tipo E.1 Micronutriente indi- quaisquer de cada nutriente
vidual de acordo anides minerais | eventualmente  pre-
com a sec¢ao E.2.1 eventualmente sente
presentes Micronutriente quela-
(2) o(s) nome(s) de | tado por cada agente
quaisquer agen- | quelatante autorizado
tes quelatantes | eventualmente  pre-
autorizados sente
eventualmente
presentes
2 Mistura fluida de | Produto obtido pela | Total de micronu- | A designacdo deve | Teor total de cada
micronutrientes dissolugdo e/ou sus- | trientes: 2 % em | incluir: nutriente
pensdo em agua de | massa do adubo (1) os nomes de | Teor solivel em agua
dois ou mais adubos | Micronutriente indi- quaisquer de cada nutriente
do tipo E.1 vidual de acordo anides minerais | eventualmente  pre-
com a sec¢dao E.2.1 eventualmente sente
presentes Micronutriente quela-
(2) o(s) nome(s) de | tado por cada agente
quaisquer agen- | quelatante autorizado
tes quelatantes | eventualmente  pre-
autorizados sente
eventualmente
presentes
E.3.  Lista de agentes organicos quelatantes e complexantes autorizados para

micronutrientes

As seguintes substancias estdo autorizadas desde que o correspondente quelato

nutriente cumpra os requisitos da Directiva 67/548/CEE do Conselho (1).

E.3.1. Agentes quelatantes (%)

Acidos ou sais de sodio, potassio ou amoénio de:

acido etilenodiaminotetra-

cético

acido 2-hidroxietiletileno-
diaminotriacético

acido

dietilenotriamino-

pentacético

acido

etilenodiamino-

-N,N’-di[(orto-hidroxife-
nil)acético]

(") JO 196 de 16.8.1967, p. 1.
(®) Os agentes quelatantes devem poder ser identificados e quantificados com base nas

normas europeias que os abranjam.
(®) Apenas a titulo informativo.

Numero CAS
do acido (°)

EDTA CoH;0gN, 60-00-4
HEEDTA C1oH;507N, 150-39-0
DTPA C14H530,0N; 67-43-6
[0.0] EDDHA  C;gH,00¢N, 1170-02-1
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acido etilenodiamino-N- [o,p] EDDHA  C;gH,yO4N, 475475-49-1
-[(orto-hidroxifenil)acé-

tico]-N’ [(para hidroxife-

nil)acético]

acido etilenodiamino- [0,0] CyoHp406N, 641632-90-8
-N,N’-di[(orto-hidroxime- EDDHMA

tilfenil)acético]

acido etilenodiamino-N- [o,p] CyoH,404N, 641633-41-2
-[(orto-hidroximetilfe- EDDHMA

nil)acético]-N’ [(para hi-

droximetilfenil)acético]

acido etilenodiamino- EDDCHA CyoHp901oN> 85120-53-2

-N,N’-di[(5-carboxi-2-hi-
droxifenil)acético]

acido etilenodiamino- EDDHSA
-N,N’-di[(2-hidroxi-5-sul-
fofenil)acético] e respecti-

vos produtos de conden-

sacao

CigHy0015N,S, + 57368-07-7 ¢
n*(Cp,H,0gN,S)  642045-40-7

Acido iminodissuccinico ~ IDHA CgH OgN 131669-35-7

E.3.2. Agentes complexantes: Lista a elaborar.

F. Inibidores da nitrificacdo e da urease

Os inibidores da nitrificagdo e da urease que constam dos quadros F.1. e F.2. que
se seguem podem ser adicionados aos tipos de adubos enumerados nas secgdes
A.l., B.1.,, B.2,, B.3., C.1. e C.2. do anexo I nos seguintes termos:

1. pelo menos 50 % do teor de azoto total do adubo consiste em formas de azoto
especificadas na coluna 3;

2. ndo pertencem aos tipos de adubos mencionados na coluna 4.

No caso dos adubos a que se adicionou um dos inibidores da nitrificagdo refe-
ridos no quadro F.1., deve acrescentar-se a designagdo do tipo a expressdao «com
inibidor da nitrifica¢@o ([designagdo do tipo de inibidor da nitrificag@o])».

No caso dos adubos a que se adicionou um dos inibidores da urease referidos no
quadro F.2., deve acrescentar-se a designacgdo do tipo a expressdo «com inibidor
da urease ([designag@o do tipo de inibidor da urease])».

A pessoa responsavel pela comercializagao fara acompanhar cada embalagem ou
carga a granel de informagdes técnicas tdo completas quanto possivel. Essas
informagdes devem permitir, nomeadamente, que o utilizador possa determinar
os periodos de utilizagdo e as doses de aplicacdo adequados a cultura a que o
adubo se destina.

Podem incluir-se novos inibidores da nitrificagdo ou da urease nos quadros F1 ou
F2 respectivamente, ap6s a avaliacdo da documentagdo técnica apresentada em

conformidade com as orientagdes elaboradas para estes compostos.

F.1.  Inibidores da nitrificagdo

Teor minimo e maximo do ini-

Designacao do tipo e composi-
¢éo do inibidor da nitrificagdo

bidor expresso como percenta-

gem em massa do azoto total

presente como azoto amoniacal
e azoto ureico

Tipos de adubos CE com
0s quais ndo se pode uti-
lizar o inibidor

Descrigdo dos inibidores
da nitrificagdo com os
quais se autorizam mis-
turas
Dados sobre as percenta-
gens permitidas

2

3

5

Dicianodiamida
N.° Elincs 207-312-8

Minimo 2,25
Maximo 4,5
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VM5
F.2.  Inibidores da urease
. . . Descrigdo dos inibidores
Teor minimo e méaximo do ini- | .. .
. ~ . . . Tipos de adubos CE com | da urease com os quais se
o Designagdo do tipo e composi- | bidor expresso como percenta- S . . .
N. s L 0s quais ndo se pode uti- autorizam misturas
¢do do inibidor da urease gem em massa do azoto total . o
. lizar o inibidor Dados sobre as percenta-
presente como azoto ureico P
gens permitidas
1 2 3 4 5
1 N-(n-butil) triamida tiofos- | Minimo 0,09
forica (NBPT) Maximo 0,20.

N.° Elincs 435-740-7
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ANEXO 11

TOLERANCIAS

As tolerancias indicadas no presente anexo sdo valores negativos em percenta-
gem em massa.

Relativamente aos teores declarados de nutrientes dos diversos tipos de adubos
CE, as tolerancias admitidas s3o as seguintes:

1.  Adubos inorginicos elementares de nutrientes primarios valores abso-
lutos em percentagem em massa expressos em N, P,05, K,0, MgO, e Cl

1.1. Adubos azotados

nitrato de calcio 0,4
nitrato de calcio e de magnésio 0,4
nitrato de sodio 0,4
nitrato do Chile 0,4
cianamida calcica 1,0
nitrocianamida calcica 1,0
sulfato de amonio 0,3

nitrato de amoénio ou nitrato de amoénio com calcario:

— igual ou inferior a 32 % 0,8
— superior a 32 % 0,6
sulfonitrato de amonio 0,8
sulfonitrato de magnésio 0,8
nitrato de amoénio com magnésio 0,8
ureia 0,4
suspensao de nitrato de calcio 0,4
solugdo de adubo azotado com ureia-formaldeido 0,4
suspensdo de adubo azotado com ureia-formaldeido 0,4
ureia-sulfato de amoénio 0,5
solugdo azotada de adubos 0,6
solu¢do de nitrato de amonio-ureia 0,6

1.2. Adubos fosfatados

escorias Thomas:
— declaragdo expressa por um intervalo de 2 %, em massa 0,0

— declaragdo expressa por um s6 numero 1,0

outros adubos fosfatados

solubilidade do P,O5 em: (nimero do adubo no Anexo I)

— acido mineral 3,6,7) 0,8
— 4cido formico (7) 0,8
— citrato de amoénio neutro  (2a, 2b, 2¢) 0,8
— citrato de amonio alcalino (4, 5, 6) 0,8
— agua (2a, 2b, 3) 0,9

(2¢) 1,3
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1.3.

1.4.

2.2.

Adubos potassicos
sal bruto de potassio (cainite) 1,5
sal bruto de potassio enriquecido (cainite enriquecida) 1,0

cloreto de potassio

— igual ou inferior a 55 % 1,0
— superior a 55 % 0,5
cloreto de potassio contendo sal de magnésio 1,5
sulfato de potassio 0,5
sulfato de potassio contendo sal de magnésio 1,5

Outros componentes

Cloreto 0,2

Adubos inorganicos compostos de nutrientes primarios

. Elementos nutrientes

N 1,1
P,05 1,1
K,0 1,1

Soma dos desvios negativos em relagdo ao valor declarado

adubos binarios 1,5

adubos ternarios 1,9

Nutrientes secundarios em adubos

As tolerancias admitidas em relag@o aos valores declarados de calcio, mag-
nésio, sodio e enxofre serdo fixadas em Y dos teores declarados desses
nutrientes, com um maximo de 0,9 % em valor absoluto para CaO, MgO,
Na,O e SO3, ou seja, 0,64 para o Ca, 0,55 para o Mg, 0,67 para o Na e 0,36
para o S.

Micronutrientes em adubos

As tolerancias admitidas em relagdo aos teores de micronutrientes declara-
dos serdo fixadas em:

— 0,4 % em valor absoluto, para os teores superiores a 2 %,
— 1/5 do valor declarado, para os teores inferiores ou iguais a 2 %.
5 p

Em relagdo ao teor declarado para as diferentes formas de azoto ou as
solubilidades declaradas do pentoxido de fosforo, as tolerancias admitidas
sdo de !/} do teor global do elemento considerado, com um maximo de 2 %
em massa, desde que o teor total desse nutriente se mantenha nos limites
especificados no Anexo I e nas tolerancias atras especificadas.
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ANEXO 111

DISPOSICOES TECNICAS RELATIVAS A ADUBOS A BASE DE
NITRATO DE AMONIO COM ELEVADO TEOR DE AZOTO

1. Caracteristicas e limites de um adubo elementar a base de nitrato
de amoénio com elevado teor de azoto
1.1. Porosidade (retengdo de oleo)

A retengdo de 6leo pelo adubo, que deve ter sido previamente sub-
metido a dois ciclos térmicos a temperaturas de 25 a 50 °C e em
conformidade com as disposi¢oes da segunda parte da seccdo 3 do
presente anexo, nao deve ultrapassar 4 % em massa.

1.2. Componentes combustiveis

A percentagem em massa de matéria combustivel, determinada sob a
forma de carbono, ndo deve ultrapassar 0,2 % para os adubos com teor
de azoto igual ou superior a 31,5 % em massa e ndo deve ultrapassar
0,4 % para os adubos com teor igual ou superior a 28 % mas inferior a
31,5 % em massa.

1.3. pH

Uma solugdo de 10 g de adubo em 100 ml de agua deve apresentar um
pH igual ou superior a 4,5.

1.4. Andalise granulométrica

A frac¢do de adubo que atravessa um peneiro de malha de 1 mm ndo
deve ultrapassar 5 % em massa, nem 3 % em massa se a malha for de
0,5 mm.

1.5. Cloro

O teor maximo de cloro ¢ fixado em 0,02 % em massa.

1.6. Metais pesados

Nao deve verificar-se nenhuma adi¢do deliberada de metais pesados e,
para quaisquer vestigios destes metais que possam resultar do processo
de fabrico, o limite fixado pelo Comité ndo deve ser ultrapassado.

O teor de cobre ndo deve exceder 10 mg/kg.
Nio sdo especificados limites para outros metais pesados.

2. Descricio do ensaio de detonagdo relativo a adubos a base de
nitrato de aménio com elevado teor de azoto

O ensaio deve ser efectuado sobre uma amostra representativa do
adubo. Antes da execu¢dao do ensaio de detonagdo, a amostra sera
submetida na sua totalidade a um maximo de cinco ciclos térmicos
em conformidade com as disposi¢des da terceira parte da secgdo 3 do
presente anexo.

O adubo deve ser submetido ao ensaio de detonagdo num tubo de ago
horizontal, nas condi¢des seguintes:

— tubo de ago sem soldadura,

— comprimento do tubo: ndo inferior a 1 000 mm,

— diametro nominal exterior: ndo inferior a 114 mm,

— espessura nominal da parede: ndo inferior a 5 mm,

— detonador: o tipo ¢ a massa do detonador devem ser escolhidos por
forma a maximizar a solicitagdo detonante aplicada a amostra, para
que se possa determinar a sua susceptibilidade a propagacdo da

detonagdo,

— temperatura de ensaio: 15-25 °C,



2003R2003 — PT — 09.03.2011 — 007.001 — 76

2.2.

2.3.

2.4.

— cilindros testemunha de chumbo para detectar a detonagdo: 50 mm
de diametro e 100 mm de altura,

— colocados a intervalos de 150 mm e suportando o tubo horizon-
talmente. Far-se-do dois ensaios. O ensaio ¢ considerado conclu-
dente se o esmagamento de um ou mais cilindros de suporte de
chumbo for inferior a 5 % em cada ensaio.

Métodos de avaliacdo da conformidade com os limites especifica-
dos nos Anexos III-1 e III-2

Método 1

Métodos para a aplicacdo dos ciclos térmicos

Objectivo e ambito de aplicacio

O presente documento define os processos de aplicagdo dos ciclos
térmicos antes da realizagdo dos ensaios de retengdo de oleo para os
adubos elementares a base de nitrato de amoénio com elevado teor de
azoto e do ensaio de detonagdo para adubos elementares e compostos a
base de nitrato de amonio com elevado teor de azoto.

Os métodos dos ciclos térmicos fechados descritos nesta sec¢do simula
suficientemente as condigdes a ter em consideragdo no ambito de
aplicagdo do Titulo II, Capitulo IV; contudo, estes métodos nao simu-
lam necessariamente todas as circunstancias possiveis em caso de
transporte € armazenamento,

Ciclos térmicos referidos no Anexo III-1
Ambito de aplicagdo

O presente processo diz respeito a aplicagdo de ciclos térmicos antes
da determinagdo da reten¢do de 6leo pelo adubo.

Resumo do processo

Num Erlenmeyer, a amostra ¢ aquecida da temperatura ambiente até
50 °C e mantida a esta temperatura durante duas horas (fase a 50 °C).
Seguidamente, a amostra ¢ arrefecida até a temperatura de 25 °C e
mantida a esta temperatura durante duas horas (fase a 25 °C). A
combina¢@o das duas fases sucessivas a 50 °C ¢ a 25 °C constitui
um ciclo térmico. Depois de ter sido sujeita a dois ciclos térmicos, a
amostra para ensaio ¢ mantida a temperatura de 20 + 3 °C para
determinag@o do valor da retengdo de dleo.

Aparelhos e utensilios

Material corrente de laboratdrio, nomeadamente:

— banhos de agua regulados por termostato a 25 (+ 1) °C e 50 (£ 1)
°C, respectivamente,

— Erlenmeyers com uma capacidade de 150 ml cada um.
Técnica

Cada amostra para ensaio de 70 (£ 5) g é colocada num Erlenmeyer
que ¢é, de seguida, fechado com uma rolha.

De duas em duas horas, cada Erlenmeyer deve ser mudado do banho a
50 °C para o banho a 25 °C e vice-versa.

Manter a agua de cada banho a temperatura constante € em movimento
por meio de agitadores rapidos para assegurar que o nivel de agua
fique acima do nivel da amostra. Proteger a rolha da condensacgéo por
meio de uma capsula de espuma de borracha.

Ciclos térmicos a utilizar para o Anexo I11-2
Ambito de aplicagdo

O presente processo diz respeito a aplicagdo de ciclos térmicos antes
da realiza¢do do ensaio de detonagao.
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3.2 Resumo do processo

Numa caixa estanque a agua, a amostra ¢ aquecida da temperatura
ambiente até 50 °C e mantida a esta temperatura durante uma hora
(fase a 50 °C). Seguidamente, a amostra ¢ arrefecida até a temperatura
de 25 °C e mantida a esta temperatura durante uma hora (fase a 25
°C). A combinacdo das duas fases sucessivas a 50 °C e a 25 °C
constitui um ciclo térmico. Depois de ter sido submetida ao nimero
requerido de ciclos térmicos, a amostra para ensaio ¢ mantida a tem-
peratura de 20 + 3 °C até a realizagdo do ensaio de detonagio.

3.3. Aparelhos e utensilios

— Um banho de agua, regulado por termdstato num intervalo de
temperatura de 20 a 51 °C, com uma taxa minima de aquecimento
e arrefecimento de 10 °C/h ou dois banhos de agua, um regulado
por termostato a uma temperatura de 20 °C e o outro a 51 °C. A
agua do(s) banho(s) deve ser continuamente agitada e o volume
do(s) banho(s) deve ser suficientemente grande para garantir uma
ampla circulagdo da agua.

— Uma caixa de aco inoxidavel, totalmente estanque a dgua e equi-
pada com um termopar no centro. A largura exterior da caixa deve
ser de 45 (+ 2) mm e a espessura da parede de 1,5 mm (ver figura
1). A altura e o comprimento da caixa podem ser escolhidos em
funcao das dimensodes do banho de agua, por exemplo, 600 mm de
comprimento ¢ 400 mm de altura.

3.4. Técnica

Introduzir na caixa, que ¢ seguidamente fechada com a tampa, uma
quantidade de adubo suficiente para uma tnica detonagdo. Colocar a
caixa no banho de agua, aquecer a agua até 51 °C e medir a tempe-
ratura no centro do adubo. Uma hora depois de se ter atingido a
temperatura de 50 °C no centro, arrefecer a agua. Uma hora depois
de se ter atingido a temperatura de 25 °C no centro, ligar, de novo, o
aquecimento, para dar inicio ao segundo ciclo. No caso de se aplica-
rem dois banhos de agua, transferir a caixa para o outro banho depois
de cada periodo de aquecimento/arrefecimento.

Figura 1
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

Método 2
Determinacdo da retencio de 6leo

Objectivo e ambito de aplicacio

O presente documento define o processo de determinagdo da retengdo
de 6leo dos adubos elementares a base de nitrato de aménio com
elevado teor de azoto.

O método ¢ aplicavel aos adubos perolizados e aos adubos granulados
que ndo contenham materiais soltiveis no dleo.

Definicao
Retencdo de 6leos nos adubos: quantidade de 6leo retida pelo adubo,

determinada em condigdes definidas e expressa em percentagem, em
massa.

Resumo do processo
Imersdo total da amostra para ensaio em gasoleo durante um tempo
determinado, depois do que ¢ escorrido o gaséleo em excesso, em

condigdes definidas. Determina¢do do aumento em massa da amostra
para ensaio.

Reagentes

Gasoleo

Viscosidade maxima: 5 mPa.s a 40 °C
Densidade: 0,8 a 0,85 g/ml a 20 °C
Teor de enxofre: < 1,0 % (m/m)
Cinza: < 0,1 % (m/m).

Aparelhos e utensilios

Material corrente de laboratorio e:
Balanga, com uma precisao de 0,01 g.
Copos, com uma capacidade de 500 ml.

Funil, de material plastico, de preferéncia com um rebordo superior
vertical cilindrico, com cerca de 200 mm de didmetro.

Peneiro, com abertura de malha de 0,5 mm, que se possa encaixar no
funil (5.3).

Nota: As dimensdes do funil e do peneiro devem ser tais que apenas
alguns granulos se sobreponham e o gaséleo possa escorrer facilmente.

Papel de filtro, para filtragdo rapida, pregueado, macio, de 150 g/m?
em massa.

Papel absorvente (qualidade laboratorial).
Técnica

Efectuar duas determinagdes em rapida sucessdo em tomas separadas
da mesma amostra.
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

Separar as particulas com menos de 0,5 mm por meio do peneiro (5.4).
Pesar, com uma aproximagdo de 0,01 g, cerca de 50 g da amostra, que
se introduzem no copo (5.2). Adiciona-se gasoleo (4), em quantidade
suficiente para cobrir completamente os granulos ou esférulas, e mexe-
-se com cuidado, a fim de assegurar uma humidificagdo completa da
sua superficie. Deixar repousar a amostra no copo durante uma hora, a
25 (£ 2) °C, depois de o ter tapado com um vidro de reldgio.

Filtrar o contetido do copo através do funil (5.3) equipado com o
peneiro (5.4). Deixar ficar durante uma hora a parte retida no peneiro,
para que a maior parte do 6leo em excesso possa escorrer.

Sobre uma superficie lisa colocar duas folhas de papel de filtro (5.5)
(de cerca de 500 x 500 mm) uma sobre a outra, dobrando cerca de 40
mm das quatro margens das duas folhas para cima para impedir que os
granulos rolem para fora. No centro dos papéis de filtro, colocar duas
camadas de papel absorvente (5.6); deitar o contetido do peneiro (5.4)
sobre o papel absorvente e espalhar os granulos regularmente com o
auxilio de um pincel macio e achatado. Ao fim de dois minutos,
levantar um dos lados do papel absorvente de modo a que os granulos
passem para cima do papel de filtro, apds o que sdo espalhados regu-
larmente com o auxilio do pincel. Colocar sobre a amostra uma outra
folha de papel de filtro cujas margens estdo igualmente dobradas para
cima e, através de varios movimentos circulares ¢ de uma muito leve
pressdo, fazer rolar os granulos entre as folhas de papel de filtro.
Interromper a operagdo de oito em oito movimentos circulares e le-
vantar as margens opostas das folhas de papel de filtro a fim de que
voltem ao centro os granulos que tenham rolado para a periferia.
Convém manter o ritmo seguinte: de quatro em quatro movimentos
circulares completos, no sentido dos ponteiros do relogio e no sentido
contrario, os granulos, tal como atras descrito, sdo reconduzidos ao
centro. Este ritmo ¢ retomado trés vezes (vinte e quatro movimentos
circulares, dois levantamentos das margens). De seguida, inserir com
precaucdo uma nova folha de papel de filtro entre a folha colocada
mais abaixo e a que lhe esta por cima e, levantando as margens desta
ultima, deixar rolar os granulos para a nova folha. Depois de ter
coberto os granulos com uma nova folha de papel de filtro, repetir a
mesma operagao tal como atras descrita. Imediatamente depois desta
operacdo, deitar os granulos num cristalizador previamente tarado e,
através de uma nova pesagem, determinar, com uma aproximacdo de
0,01 g, a massa da quantidade de gasoleo retida.

Repeti¢dao do processo de rolamento e nova pesagem

Se se verificar que a quantidade de gasoleo retida na amostra ¢ supe-
rior a 2 g, essa toma ¢ recolocada sobre um novo jogo de folhas de
papel de filtro e submetida de novo a um processo de rolamento com
levantamento das margens, como previsto em 6.4 (2 x 8 movimentos
circulares e, entretanto, um levantamento). A toma ¢, de seguida,
pesada de novo.

Expressao dos resultados
Meétodo de calculo e formula

A retengdo de Oleo para cada determinacdo (6.1), expressa em per-
centagem em massa da amostra para ensaio peneirada, ¢ dada pela
formula:

m; —my

Retengao de 6leo = 100

my

em que:

m; ¢ a massa, em g, da amostra para ensaio peneirada (6.2);
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3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

4.2.

4.3.

m, ¢ a massa, em g, da amostra para ensaio, de acordo com 6.4 ou
6.5, respectivamente, sendo o resultado da ultima pesagem.

Tomar como resultado a média aritmética das duas determinagdes.

Método 3

Determinacdo dos componentes combustiveis

Objectivo e ambito de aplicaciio

O presente documento define o processo de determinagdo dos compo-
nentes combustiveis dos adubos elementares a base de nitrato de amo-
nio com elevado teor de azoto.

Resumo do processo

O diéxido de carbono proveniente do material inorganico ¢ previa-
mente eliminado por um acido. Os compostos organicos sdo oxidados
por uma mistura de acido cromico e acido sulfrico. O dioxido de
carbono formado ¢ absorvido por uma solug¢@o de hidroxido de bario.
O precipitado ¢ dissolvido numa solugdo de acido cloridrico e titulado
por retorno com uma solugdo de hidroxido de sodio.

Reagentes

Trioxido de cromio (VI) (Cr,O3) com pureza analitica.

Acido sulfurico a 60 % em volume: deitam-se 360 ml de 4gua para um
copo de um litro e adicionam-se com precaucdo 640 ml de acido
sulfurico (densidade a 20 °C = 1,83 g/ml).

Nitrato de prata: solu¢ao a 0,1 mol/l.

Hidroxido de bario

Pesar 15 g de hidroxido de bario [Ba(OH),. 8H,0] e dissolver com-
pletamente em dgua quente. Deixar arrefecer e transferir para um baldo
de um litro. Perfazer o volume e agitar. Filtrar por papel de filtro de
pregas.

Acido cloridrico: solugdo-padrdo a 0,1 mol/l.

Hidroxido de sodio: solugdo-padrao a 0,1 mol/l.

Azul de bromofenol: solugdo a 0,4 g/l em agua.

Fenolftaleina: solu¢do a 2 g/l em etanol a 60 % em volume.

Cal sodada: dimensdo das particulas de 1,0 a 1,5 mm.

Agua desmineralizada, recentemente fervida para remover o dioxido de
carbono.

Aparelhos e utensilios

Material corrente de laboratorio e, nomeadamente:

— cadinho filtrante com placa de vidro sinterizado, com uma capaci-
dade de 15 ml; didmetro da placa: 20 mm; altura total: 50 mm;
porosidade 4 (didmetro dos poros de 5 a 15 pm);

— copo de 600 ml.

Azoto comprimido (por exemplo em garrafa).

Aparelho composto pelas partes seguintes, ligadas por juntas esmeri-
ladas esféricas, se possivel (ver figura 2).

Tubo de absor¢do (A), com cerca de 200 mm de comprimento e 30
mm de didmetro, cheio de cal sodada (3.9), fixado por tampdes de
fibra de vidro.
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5.2

5.3.

Baldo de reac¢ao (B) de 500 ml, com tubuladura lateral e fundo
redondo.

Coluna de fraccionamento de Vigreux, com cerca de 150 mm (C').

Condensador (C) de parede dupla, com 200 mm de comprimento.

Garrafa de Dreschel (D) que serve para reter o acido eventualmente
destilado em excesso.

Banho de gelo (E) que serve para arrefecer a garrafa de Drechsel.

Dois recipientes de absor¢io (F; e F;), com 32 a 35 mm de didmetro,
cujo distribuidor de gas ¢ constituido por um disco de 10 mm de vidro
sinterizado de fraca porosidade.

Bomba aspiradora e dispositivo regulador de aspira¢ao (G) constituido
por uma pega de vidro em forma de T inserida no circuito e cujo brago
livre esta ligado ao tubo capilar fino por meio de um curto tubo de
borracha munido de uma pinga de parafuso.

Atengdo: A utilizagdo de uma solug¢do de acido cromico em ebuligdo
num aparelho sob pressdo reduzida é uma operagdo perigosa e exige
precaugdes adequadas.

Técnica
Amostra para andlise

Pesar 10 g de nitrato de amo6nio com uma aproximagao de 0,001 g.

Eliminagdo dos carbonatos

Colocar a amostra para analise no baldo de reac¢do B. Adicionar
100 ml de H,SO4 (3.2). Os granulos ou esférulas dissolvem-se em
cerca de 10 minutos a temperatura ambiente. Montar o aparelho em
conformidade com o esquema: ligar o tubo de absor¢ao (A) de um
lado a fonte de azoto (4.2) por intermédio de uma protec¢do hidraulica
contendo uma pressdo equivalente a 667 a 800 Pa e do outro lado ao
tubo de alimentagdo que mergulha no baldo de reac¢do. Montar a
coluna de fraccionamento de Vigreux (C') e o condensador (C) ali-
mentado com agua de arrefecimento. Depois de regular o caudal de
azoto de modo a fazer passar uma corrente moderada através da so-
lugdo, levar esta a ebulicdo e aquecer durante 2 minutos. Passado este
tempo, ja ndo deve haver efervescéncia. Se se verificar efervescéncia,
continuar a aquecer durante 30 minutos. Deixar arrefecer durante 20
minutos, pelo menos, com o azoto a passar pela solugdo.

Completar a montagem do aparelho em conformidade com o esquema,
ligando o tubo do condensador a garrafa de Drechsel (D) e esta aos
frascos de absorcao (F; e F,). A corrente de azoto deve continuar a
atravessar a solugdo durante a montagem. Introduzir rapidamente 50
ml de solugdo de hidréxido de bario (3.4) em cada um dos frascos de
absorcao (F; e F,).

Fazer borbulhar uma corrente de azoto durante cerca de 10 minutos. A
solu¢do deve permanecer limpida nos frascos de absorgdo. Se tal ndo
acontecer, repetir o processo de eliminagdo dos carbonatos.

Oxidagdo e absor¢do

Depois de retirado o tubo de alimentagdo do azoto, introduzir rapida-
mente através da tubuladura do baldo de reac¢do (B) 20 g de tridxido
de cromio (3.1) e 6 ml de solu¢do de nitrato de prata (3.3). Ligar o
aparelho a bomba aspiradora e regular a corrente de azoto de modo a
que as bolhas de gas se escapem, em fluxo regular, através dos frascos
de absorgdo (F; e F,) de vidro sinterizado.
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Levar o contetido do baldo de reac¢do (B) a ebuli¢do, que se mantém
durante 1h30 (!). Pode ser necessario ajustar a valvula reguladora de
aspiracdo (G) para regular a corrente de azoto porque ¢ possivel que o
carbonato de bario precipitado durante o ensaio obstrua os discos de
vidro sinterizado. A opera¢do decorre satisfatoriamente quando a so-
lucdo de hidroxido de bario no frasco de absor¢do F, permanecer
limpida. Caso contrario, repetir o ensaio. Suspender o aquecimento e
desmontar o aparelho. Lavar cada um dos distribuidores com agua no
interior e no exterior para remover o hidroxido de bario e recolher as
aguas de lavagem no frasco de absorg¢do correspondente. Colocar os
distribuidores, um depois do outro, num copo de 600 ml que, poste-
riormente, servird para a determinagdo.

Filtrar rapidamente sob vacuo o conteudo do frasco de absorgdo F, e
depois o do frasco de absor¢do F; através do cadinho de vidro sinte-
rizado. Arrastar o precipitado dos frascos de absor¢do com um jacto de
agua (3.10) e lavar o cadinho com 50 ml dessa agua. Colocar o
cadinho no copo de 600 ml e adicionar cerca de 100 ml de agua
fervida (3.10). Deitar 50 ml de agua fervida em cada um dos frascos
de absorcao e fazer passar uma corrente de azoto através dos distri-
buidores durante 5 minutos. Reunir as aguas a do copo. Repetir a
operagdo para assegurar que os distribuidores fiquem completamente
lavados.

5.4. Determinag¢do dos carbonatos provenientes de matérias orgdnicas

Adicionar ao conteudo do copo 5 gotas de fenolftaleina (3.8). A so-
lugdo torna-se vermelha. Acrescentar acido cloridrico (3.5), gota a
gota, até a cor rosada desaparecer. Mexer bem a solugdo no cadinho
para verificar que a cor rosada ndo reaparece. Adicinar 5 gotas de azul
de bromofenol (3.7) e titular com &cido cloridrico (3.5) até a viragem
para amarelo. Voltar a adicionar 10 ml de 4acido cloridrico.

Levar a solucdo a ebuligdo, que se mantém durante ndo mais de um
minuto, devendo verificar-se cuidadosamente que ndo subsiste preci-
pitado no liquido.

Deixar arrefecer e titular por retorno com a solucdo de hidroxido de
sodio (3.6).

6. Ensaio em branco

Efectuar um ensaio em branco, seguindo a mesma técnica e utilizando
a mesma quantidade de todos os reagentes.

7. Expressiao dos resultados

O teor de componentes combustiveis (C), expresso em percentagem,
em massa, de carbono total, ¢ dado pela expressdo:

V-V
C%=0,06 x 2
em que:
E = massa, em g, da toma para analise;
V; = o volume total, em ml, de 4cido cloridrico 0,1 mol/l, adicio-

nado depois da viragem da fenolftaleina;

V, = o volume, em ml, de solu¢do de hidroxido de sodio 0,1 mol/l,
utilizado para a titulagao por retorno.

() E suficiente uma reac¢do de 1h30 no caso da maioria das substincias orgénicas em
presenga do catalisador de nitrato de prata.
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Método 4

Determinagdo do valor do pH

Objectivo e ambito de aplicacio

O presente documento define o processo de determinagdo do pH de
uma solu¢do de adubo elementar a base de nitrato de amoénio com
elevado teor de azoto.

Resumo do processo

Medigao do pH de uma solugdo de nitrato de amoénio por meio de um
aparelho medidor de pH.

Reagentes
Agua destilada ou desmineralizada, isenta de dioxido de carbono.
Solugdo-tampao, pH 6,88 a 20 °C

Dissolver 3,40 + 0,01 g de di-hidrogeno-ortofosfato de potassio
(KH,PO,4) em cerca de 400 ml de agua. Por outro lado, dissolver
3,55 + 0,01 g de hidrogeno-ortofosfato de dissodio (Na,HPO,4) em
cerca de 400 ml de agua. Transferir as duas solucdes sem perdas
para um baldo graduado de 1000 ml, perfazer o volume e homoge-
neizar. Conservar esta solu¢do num recipiente hermético.
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3.2.

3.3.

5.2.

3.2.

3.3.

4.2.

Solugdo-tampdo, pH 4,00 a 20 °C

Dissolver 10,21 + 0,01 g de hidrogenoftalato de potassio (KHCgO4Hy)
em agua; transferir sem perdas para um baldo graduado de 1000 ml,
perfazer o volume e homogeneizar.

Conservar esta solugdo num recipiente hermético.

Podem utilizar-se solu¢des de pH padronizado disponiveis no comér-
cio.

Aparelhos e utensilios

Aparelho medidor de pH, com eléctrodos de vidro e de calomelano ou
equivalente, sensibilidade 0,05 unidades de pH.

Técnica

Calibrag¢ao do aparelho medidor de pH

Calibrar o medidor de pH (4) a temperatura de 20 (+ 1) °C, utilizando
as solugdes-tampao 3.1, 3.2 ou 3.3. Fazer passar uma corrente lenta de
azoto sobre a superficie das solu¢des, mantendo-a durante todo o
tempo do ensaio.

Determinagdo

Deitar 100 ml de agua sobre 10 (+ 0,01) g da amostra, num copo de
250 ml. Eliminar as frac¢des insolaveis por filtragem, decantagdo ou
centrifugacdo do liquido. Medir o valor do pH da solucdo limpida a
temperatura de 20 (£ 1) °C, em condigdes idénticas as seguidas du-
rante a calibragao.

Expressiao dos resultados

Exprimir os resultados em unidades de pH, com uma aproximagéo de
0,1 unidade, e indicar a temperatura utilizada.

Método 5

Determinaciio da granulometria

Objectivo e ambito de aplicagio

O presente documento define o processo de determinagdo da granulo-
metria dos adubos elementares a base de nitrato de amoénio com ele-
vado teor de azoto.

Resumo do processo

A amostra para ensaio ¢ peneirada, por meio de um conjunto de trés
peneiros encaixados, & mdo ou mecanicamente. E registada a quanti-
dade retida em cada peneiro e calculadas as percentagens de material
que atravessa 0Os peneiros.

Aparelhos e utensilios

Peneiros de ensaio de séries-padrao de 200 mm de diametro, com rede
de fio metalico, respectivamente com 2 mm, 1 mm e 0,5 mm de
abertura, com tampa e recipiente.

Balanga sensivel a 0,1 g.

Agitador de peneiros (se disponivel) capaz de imprimir movimentos
verticais e horizontais a amostra para ensaio.

Técnica

Dividir a amostra, de modo representativo, em porgdes de cerca
de 100 g.

Pesar uma dessas porgdes, com uma aproximacdo de 0,1 g.
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5.2

3.1

3.2

3.3.

3.4.

Dispor os peneiros encaixados por ordem crescente de abertura do
recipiente, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm, e colocar a toma para ensaio no
peneiro superior. Ajustar a tampa sobre o peneiro superior.

Agitar, @ mdo ou mecanicamente, de modo a imprimir um movimento
vertical e um movimento horizontal; em caso de agitagdo manual, dar
ligeiras pancadas de vez em quando. Continuar durante 10 minutos ou
até que a quantidade que passa através de cada peneiro, durante um
minuto, seja inferior a 0,1 g.

Remover os peneiros um apds o outro e recolher as fracgdes que os
mesmos contém; escovar suavemente do exterior com o auxilio de
uma escova macia, se necessario.

Pesar o material contido em cada peneiro e o material recolhido no
recipiente, com uma aproximacgao de 0,1 g.

Avaliacao dos resultados

Converter as massas das fracgdes recolhidas em percentagens do total
das massas das fracg¢des (¢ ndo da massa inicial ensaiada)

Calcular a percentagem de material recolhido no recipiente (isto ¢, <
0,5 mm): % A

Calcular a percentagem retida no peneiro de 0,5 mm: % B

Calcular a percentagem de material de granulometria inferior a 1,0
mm, isto é, % A + B

A soma das massas das frac¢des ndo deve diferir de mais de 2 % da
massa inicial.

Devem ser efectuadas, pelo menos, duas analises separadas; os resul-
tados obtidos para A ndo devem variar mais de 1,0 %, em valor
absoluto, nem os obtidos para B mais de 1,5 %, em valor absoluto.
Caso contrario, repetir o ensaio.

Expressao dos resultados

Indicar a média dos dois resultados obtidos para A, por um lado, e
para A + B, por outro.

Método 6

Determinacio do teor de cloro (como ido cloreto)

Objectivo e Ambito de aplicagio

O presente documento define o processo de determinacdo do teor de
cloro (como ido cloreto) dos adubos elementares a base de nitrato de
amonio com elevado teor de azoto.

Resumo do processo

Os ides cloreto dissolvidos em agua sdo determinados por titulagdo
potenciométrica com nitrato de prata em meio acido.

Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada, isenta de ides cloreto.
Acetona (reagente de qualidade analitica).
Acido nitrico concentrado (densidade a 20 °C = 1,40 g/ml).

Solugdo-padrao de nitrato de prata 0,1 mol/l. Conservar a solugdo num
frasco castanho.

Solugdo-padrao de nitrato de prata 0,004 mol/l. Preparar esta solugdo
no momento da utilizagao.
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Solugdo-padrao de referéncia de cloreto de potassio 0,1 mol/l. Pesar,
com uma aproximagdo de 0,1 mg, 3,7276 g de cloreto de potassio,
previamente secos durante uma hora na estufa a 130 °C e arrefecidos
num exsicador até a temperatura ambiente. Dissolver num pouco de
agua e transferir sem perdas para um baldo normalizado de 500 ml.
Perfazer o volume e homogeneizar.

Solugdo-padrao de referéncia de cloreto de potassio 0,004 mol/l. Pre-
parar esta solu¢gdo no momento da utilizagdo.

Aparelhos e utensilios

Potenciometro com eléctrodo indicador de prata e eléctrodo de refe-
réncia de calomelano, sensibilidade 2 mV (potencial de - 500 + 500
mV).

Ponte, contendo uma solugdo saturada de nitrato de potassio ligada ao
eléctrodo de calomelano (4.1), munida nas extremidades de tampdes
pOrosos.

Agitador magnético, com uma haste revestida de teflon.
Microbureta de ponta afilada, graduada em divisdes de 0,01 ml.

Técnica
Padronizag¢ao da solugdo de nitrato de prata

Medir 5,00 ml e 10,00 ml da solugdo-padrao de referéncia de cloreto
de potassio (3.6) para dois copos de forma baixa com uma capacidade
adequada (250 ml, por exemplo). Efectuar a titulagdo do contetdo de
cada copo do seguinte modo:

Adicionar 5 ml da solugdo de acido nitrico (3.2), 120 ml de acetona
(3.1) e uma quantidade de 4gua suficiente para perfazer um volume
total de cerca de 150 ml. Introduzir no copo a haste do agitador
magnético (4.3) e ligar este ultimo. Mergulhar o eléctrodo de prata
(4.1) e a extremidade livre da ponte (4.2) na solugdo. Ligar os eléc-
trodos ao pontenciometro (4.1) e, depois de ser ter verificado o zero do
aparelho, registar o valor do potencial de partida.

Titular, utilizando a microbureta (4.4), adicionando inicialmente 4 ou 9
ml, respectivamente, da solu¢do de nitrato de prata correspondente a
solugdo-padrao de referéncia de cloreto de potéassio utilizada. Conti-
nuar a adicionar volumes de 0,1 ml para as solugdes 0,004 mol/l e de
0,05 ml para as solugdes de 0,1 mol/l. Depois de cada adigdo, aguardar
a estabilizacdo do potencial.

Registar os volumes da solugdo de nitrato de prata adicionados e os
correspondentes valores do potencial nas primeiras duas colunas de um
quadro.

Numa terceira coluna, registar os sucessivos incrementos (AE) do
potencial E. Numa quarta coluna, registar as diferencas (A,E), positi-
vas ou negativas, entre os incrementos do potencial (AE). O fim da
titulagdo corresponde a adi¢ao do volume de 0,1 ou 0,05 ml (V;) da
solucdo de nitrato de prata que da o maximo valor de A E.

O volume exacto (V,y) da solucdo de nitrato de prata correspondente
ao fim da reaccdo ¢ dado pela formula:

b
Veq =Vy+ (V1 X E)

em que:

Vj € o volume total, em ml, da solu¢do do nitrato de prata imediata-
mente inferior ao volume que deu o maximo incremento de AE;

V, € o volume, em ml, da Gltima por¢do da solucdo de nitrato de prata
adicionada (0,1 ou 0,05 ml);
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b ¢ o ultimo valor positivo de AE;

B ¢ a soma dos valores absolutos do ultimo valor positivo de AE e do
primeiro valor negativo de A,E (ver exemplo no quadro 1).

Ensaio em branco

Faz-se um ensaio em branco tomando-o em conta no calculo dos
resultados finais.

O resultado V, do ensaio em branco dos reagentes ¢ dado, em ml, pela
formula:

V4 =2V3 -V,

em que:

V, ¢ o volume exacto (V,), em ml, da solugdo de nitrato de prata
correspondente a titulagdo de 10 ml da solu¢do-padrdo de referéncia de
cloreto de potassio utilizada;

V3 o volume exacto (V¢q), em ml, da solugdo de nitrato de prata
correspondente a titulagdo de 5 ml da solugdo-padrao de referéncia
de cloreto de potassio utilizada.

Ensaio de controlo

O ensaio em branco pode simultaneamente servir para controlar o bom
funcionamento dos aparelhos e utensilios e a execugdo correcta da
técnica.

Determinagdo

Pesar, com uma aproximagao de 0,01 g, uma quantidade de amostra
entre 10 a 20 g. Transferir quantitativamente para um copo de 250 ml.
Juntar 20 ml de agua, 5 ml de solugdo de acido nitrico (3.2), 120 ml
de acetona (3.1) e o volume de agua suficiente para perfazer um
volume total de cerca de 150 ml.

Introduzir no copo a haste do agitador magnético (4.3) e ligar este
ultimo. Mergulhar o eléctrodo de prata (4.1) e a extremidade livre da
ponte (4.2) na solugdo, ligar os eléctrodos ao potenciometro (4.1) e,
depois de verificar o zero do aparelho, registar o valor do potencial de
partida.

Titular, com a solugdo de nitrato de prata, adicionando sucessivamente
com a microbureta (4.4), fracgoes de 0,1 ml. Depois de cada adigdo,
aguardar a estabilizagdo do potencial.

Continuar a titulagdo tal como indicado em 5.1, a partir do quarto
paragrafo: «Registar os volumes da solucdo de nitrato de prata adicio-
nados e os correspondentes valores do potencial nas primeiras duas
colunas de um quadro...».

Expressao dos resultados

Exprime-se o resultado da analise em percentagem de cloro contido na
amostra tal como recebida para analise. Calcular a percentagem do
cloro (Cl) através da formula:

0,3545 x T x (Vs —Vy4) x 100
m

Cl % =

em que:

T ¢ o numero que indica a concentragdo da solugdo de nitrato de prata
utilizada, em mol/l;

V4 € o resultado, em ml, do ensaio em branco (5.2);
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Vs € o valor, em ml, do V., correspondente a determinagdo (5.4);
m ¢ a massa, em g, da toma para analise.

Quadro 1 — Exemplo

Volume da solug¢do de ni- b )
trato de prata otencial
v E AE AE
(mV)

(ml)
4,80 176
4,90 211 35 +37
5,00 283 7 _ 49
5,10 306 2 0
5,20 319 13

37
Ve = 4,940,1 x —>" 4943
=820 X e

Método 7

Determinagio do cobre

Objectivo e ambito de aplicacio

O presente documento define o processo de determinagdo do teor de
cobre dos adubos elementares a base de nitrato de amoénio com ele-
vado teor de azoto.

Resumo do processo

A amostra ¢ dissolvida em acido cloridrico diluido e o teor de cobre €
determinado por espectrometria de absor¢do atomica.

Reagentes

Acido cloridrico (densidade a 20 °C = 1,18 g/ml).
Acido cloridrico, solugdo 6 mol/l.

Acido cloridrico, solugdo 0,5 mol/l.

Nitrato de amonio.

Peroxido de hidrogénio a 30 % p/v.

Solugdo de cobre (') (solugdo-mae): pesar 1 g de cobre puro, com uma
aproximacdo de 0,001 g, dissolver em 25 ml da solu¢do da acido
cloridrico 6 mol/l (3.2), adicionar 5 ml de peréxido de hidrogénio
(3.5) em porgdes e diluir com agua até perfazer 1 litro. 1 ml desta
solucdo contém 1 000 pg de cobre (Cu).

Solucdo de cobre (diluida): diluir 10 ml da solugdo-mae (3.6) com
agua até perfazer 100 ml; diluir 10 ml da solugdo resultante com
agua até perfazer 100 ml; 1 ml da solugdo final contém 10 pg de
cobre (Cu).

Preparar esta solugdo no momento da utiliza¢do.
Aparelhos e utensilios

Espectrofotometro de absor¢do atdmica com uma ldmpada de cobre
(324,8 nm).

Técnica
Preparagdo da solugdo para andlise

Pesar, com uma aproximagao de 0,001 g, 25 g da amostra, introduzi-
-los num copo de 400 ml, adicionando-lhes cuidadosamente 20 ml de
acido cloridrico (3.1) (pode registar-se uma reac¢do bastante viva

(") Pode utilizar uma solugdo-padrdo de cobre disponivel no comércio.
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devido a formagdo de dioxido de carbono). Adicionar mais acido
cloridrico, se necessario. Quando a efervescéncia tiver cessado, levar
a secura num banho de vapor, agitando de vez em quando com uma
vareta de vidro. Adicionar 15 ml da solugéo de acido cloridrico 6 mol/l
(3.2) e 120 ml de agua. Agitar com a vareta de vidro, que deve ser
deixada no copo, e tapar com um vidro de relogio. Levar, lentamente,
a soluc@o a ebuli¢do até dissolucdo completa e deixar arrefecer.

Transferir quantitativamente a solu¢do para um baldo graduado de 250
ml, lavando o copo com 5 ml de acido cloridrico 6 mol/l (3.2) e,
seguidamente, duas vezes com 5 ml de agua fervente. Perfazer o
volume com acido cloridrico 0,5 mol/l (3.3) e homogeneizar cuidado-
samente.

Filtrar por papel de filtro sem cobre ('), rejeitando os primeiros 50 ml
do filtrado.

Solug¢do em branco

Preparar uma solugdo em branco, mas sem a amostra, a qual sera tida
em conta no calculo dos resultados finais.

Determinagdo

Preparag@o da solugdo de ensaio da amostra e da solugdo de ensaio em
branco.

Diluir a solugao da amostra (5.1) e a solugdo de ensaio em branco
(5.2) com a solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (3.3), até que se
obtenha uma concentragdo de cobre dentro da gama de medigdo op-
tima do espectrofotometro. Normalmente, ndo é necessaria qualquer
diluicao.

Preparac@o das solugdes de calibracdo

Diluindo a solug@o-padrao (3.6.1) com a solugdo de acido cloridrico
0,5 mol/l (3.3), preparar pelo menos cinco solugdes-padrdo que cor-
respondam a gama de medi¢do Optima do espectrofotometro (0 a 5,0
mg/l de Cu). Antes de perfazer o volume, adicionar a cada solugdo
nitrato de amonio (3.4) até dar uma concentragdo de 100 mg por ml.

Medi¢oes

Regular o espectrofotometro (4) para um comprimento de onda de
324,8 nm. Utilizar uma chama ar-acetileno oxidante. Atomizar de
seguida, por trés vezes, a solu¢do-padrao (5.3.2), a solugdo da amostra
e a solucdo de ensaio em branco (5.3.1), tendo o cuidado de lavar bem
o instrumento com agua destilada entre cada atomizagdo. Tragar a
curva de calibragdo utilizando as absorvancias médias de cada padrdo
utilizado como ordenadas e as concentra¢des correspondentes de co-
bre, em pg/ml, como abcissas.

Determinar a concentra¢do de cobre na solugdo da amostra final e na
solugdo em branco utilizando a curva de calibragao.

Expressao dos resultados

Calcular o teor de cobre da amostra tendo em conta a massa da
amostra para ensaio, as diluicdes efectuadas no decurso da analise e
o valor obtido com a solugdo em branco. Exprimir o resultado em mg
Cu/kg.

Determinacdo da resisténcia a detonacio
Objectivo e ambito de aplica¢ao

O presente documento define o processo de determinag@o da resistén-
cia a detonagdo dos adubos a base de nitrato de aménio com elevado
teor de azoto.

(') Whatman 541 ou equivalente.
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Resumo do processo

A amostra para ensaio ¢ fechada num tubo de aco e submetida ao
choque detonante de uma carga detonadora. A propagacdo da detona-
¢do ¢ determinada com base no grau de esmagamento de cilindros de
chumbo sobre os quais repousa horizontalmente o tubo durante o
ensaio.

Materiais
Explosivo plastico com um teor de 83 a 86 % de pentrite

Densidade: 1500 a 1600 kg/ms.

Velocidade de detonag@o: 7 300 a 7 700 m/s

Massa: 500 () 1 grama.

7 pedagos de fio detonador flexivel com revestimento ndo metalico

Massa do enchimento: 11 a 13 g/m

Comprimento de cada fio: 400 (£) 2 mm.

Comprimido de explosivo secundario, com cavidade para receber o
detonador

Matéria explosiva: hexogeno/cera 95/5, ou tetril ou explosivo secun-
dario analogo, com ou sem adigdo de grafite.

Densidade: 1500 a 1600 kg/ms.

Diametro: 19 a 21 mm.

Altura: 19 a 23 mm.

Cavidade central para detonador: didametro de 7 a 7,3 mm, profundi-
dade de 12 mm.

Tubo de aco sem costura, de acordo com a norma ISO 65 — 1981 —
Série Grandes Secgdes, com dimensdes nominais DN 100 (4")

Diametro externo: 113,1 a 115,0 mm.

Espessura da parede: 5,0 a 6,5 mm.

Comprimento do tubo: 1 005 (£ 2) mm

Placa de fundo

Material: ago facilmente soldavel

Dimensoes: 160 x 160 mm

Espessura: 5 mm a 6 mm.

6 cilindros de chumbo

Diametro: 50 (+ 1) mm.

Altura: 100 a 101 mm.

Material: chumbo macio, de pureza nao inferior a 99,5 %.

Lingote de aco

Comprimento: nao inferior a 1 000 mm
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Largura: ndo inferior a 150 mm
Altura: ndo inferior a 150 mm

Massa: ndo inferior a 300 kg, se ndo houver uma base firme para o
lingote.

Cilindro de plastico ou cartdo para a carga detonadora

Espessura da parede: 1,5 a 2,5 mm.

Diametro: 92 a 96 mm

Altura: 64 a 67 mm.

Detonador de igni¢do (eléctrico ou outro) de forca 8 a 10

Disco de madeira

Diametro: 92 a 96 mm. Didmetro a adaptar ao didmetro interno do
cilindro de plastico ou cartdo (4.3.8)

Espessura: 20 mm.
Haste de madeira, com as mesmas dimensdes que o detonador (4.3.9)

Pequenos alfinetes de costureira (no maximo com 20 mm de compri-
mento)

Técnica
Preparac@o da carga detonadora a colocar no tubo de ago

Ha dois métodos alternativos para iniciar o explosivo da carga deto-
nadora, dependendo das disponibilidades de materiais.

Iniciagdo simultdnea em sete pontos

A carga detonadora, pronta para utilizacdo, estd representada na
figura 1.

Perfurar o disco de madeira (4.3.10), paralelamente ao seu eixo, no
centro e em seis pontos repartidos simetricamente sobre uma circun-
feréncia concéntrica de didmetro de 55 mm. O didmetro dos furos deve
ser de 6 a 7 mm (ver corte A-B na figura 1), dependendo do didmetro
do fio detonador utilizado (4.3.2).

Cortar sete pedagos de fio detonador flexivel (4.3.2) com 400 mm de
comprimento cada um, evitando qualquer perda de explosivo nas ex-
tremidades por meio de corte rapido e vedagdo imediata com cola.
Enfiar os sete pedagos de fio nos sete furos do disco de madeira
(4.3.10) até que as suas extremidades ultrapassem em alguns centime-
tros o outro lado do disco. De seguida, inserir transversalmente no
revestimento téxtil do fio, a uma distdncia compreendida entre 5 e 6
mm a partir de cada uma das extremidades, um pequeno alfinete de
costureira (4.3.12), e aplicar cola em torno do exterior dos fios numa
extensdo de 2 cm adjacente a cada alfinete. Finalmente, puxar a ex-
tremidade longa de cada pedaco de fio para levar o alfinete ao contacto
com o disco de madeira.

Dar ao explosivo plastico (4.3.1) a forma de um cilindro de 92 a 96
mm de diametro, dependendo do diametro do cilindro (4.3.8). Colocar
este cilindro na vertical, sobre uma superficie plana, e inserir o cilindro
de explosivo. O disco de madeira (') munido dos seus sete pedagos de
fio detonador ¢, de seguida, introduzido no topo do cilindro e empur-
rado para o explosivo. A altura do cilindro (64-67 mm) deve ser
ajustada de modo a que o seu bordo superior nao ultrapasse o nivel
da madeira. Finalmente, fixar o cilindro, por exemplo com agrafos ou
pequenos pregos, ao longo de todo o seu contorno, ao disco de ma-
deira.

(") O diametro do disco deve sempre corresponder ao didmetro interno do cilindro.
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Agrupar as extremidades livres dos sete pedagos de fio detonador
sobre o contorno da haste de madeira (4.3.11), de modo a ficarem
num plano perpendicular a mesma, ap6s o que se prendem em feixe,
com fita adesiva, em torno da haste (').

Iniciagdo central por comprimido explosivo

A carga detonadora, pronta para utilizagdo, estd representada na
figura 2.

Preparag@o do comprimido

Tomando as devidas precaugdes, deitar 10 g de um explosivo secun-
dario (4.3.3) num molde com um didmetro interno de 19 a 21 mm e
compactar até se obter uma forma e densidade correctas.

(A razdo diametro/altura deve ser cerca de 1:1).

O fundo do molde deve ter no seu centro um espigdo de 12 mm de
altura ¢ 7,0 a 7,3 mm de didmetro (dependendo do didmetro do deto-
nador utilizado), de modo a modelar no comprimido uma cavidade
cilindrica com vista a colocagdo do detonador.

Preparag@o da carga detonadora

Introduzir o explosivo (4.3.1) no cilindro (4.3.8) colocado na posicao
vertical sobre uma superficie plana e a seguir empurrar o explosivo
para baixo utilizando um cunho de madeira que permita dar-lhe uma
forma cilindrica com uma cavidade central. Introduzir o comprimido
nesta cavidade. Cobrir o explosivo moldado em cilindro e contendo o
comprimido com um disco de madeira (4.3.10) que tenha um furo
central de 7,0 a 7,3 mm de didmetro com vista a colocagdo de um
detonador. Fixar o disco de madeira e o cilindro em conjunto com fita
adesiva colocada em cruz. Assegurar que o furo feito no disco e a
cavidade no comprimido sdo coaxiais pela introdugdo da haste de
madeira (4.3.11).

Preparagao dos tubos de ago para os ensaios de detonagao

Numa extremidade do tubo (4.3.4), abrir dois furos diametralmente
opostos, de 4 mm de didmetro, radialmente através da parede, a
uma distancia de 4 mm do seu bordo.

Soldar a placa de fundo (4.3.5) a extremidade oposta do tubo, sendo o
angulo recto formado por esta placa e a parede do tubo preenchido a
toda a volta com metal de adicao.

Enchimento e carregamento do tubo de ago

Vejam-se as figuras 1 e 2.

A amostra, o tubo de aco e a carga detonadora devem ser condicio-
nados a temperatura de 20 (+ 5) °C. Para dois ensaios utilizam-se 16 a
18 kg de amostra.

Colocar o tubo na posigdo vertical, com a sua placa de fundo em
esquadria assente sobre uma superficie plana e firme, de preferéncia
de betdo. Encher o tubo com a amostra a ensaiar até cerca de /5 da
sua altura e deixar cair cinco vezes na vertical, de uma altura de 10
cm, a fim de que os perolados ou granulos se compactem o mais
possivel no tubo. Para acelerar o processo de compactagao, fazer vibrar
o tubo, entre as quedas no solo, por meio de um total de dez pancadas
de martelo aplicadas sobre a parede lateral (massa do martelo: 750 a
1000 g).

(") NB: Quando os seis fios periféricos ficarem esticados depois da montagem, o fio central
deve ficar ligeiramente frouxo.
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4.4323.

4.4.4.

4.4.4.1.

4.4.42.

4.4.5.
44.5.1.

4452,

4.4.5.3.

Repetir este método de carregamento com outra por¢do da amostra
para ensaio. A ultima quantidade a acrescentar deve ser escolhida de
modo a que, depois da compactagdo obtida através de dez levantamen-
tos e quedas do tubo e vinte pancadas de martelo dadas entretanto, a
carga encha o tubo até 70 mm do seu orificio.

A altura de enchimento deve ser ajustada ao tubo de ago de modo a
que a carga detonadora (4.4.1.1 ou 4.4.1.2) a colocar posteriormente
fique, em toda a sua superficie, em contacto intimo com a amostra.

Introduzir a carga detonadora no tubo de modo a ficar em contacto
com a amostra; a face superior do disco de madeira deve ficar 6 mm
abaixo do bordo do tubo. Assegurar o contacto intimo indispensavel
entre o explosivo e a amostra pela adicdo ou subtrac¢do de pequenas
quantidades da amostra. Como se indica nas figuras 1 e 2, introduzir
pinos fendidos nos furos perto da extremidade aberta do tubo e as suas
abas sdo abertas até ao contacto do tubo.

Posicionamento do tubo de ago e dos cilindros de chumbo (ver figura
3)

Numerar as bases dos cilindros de chumbo (4.3.6) de 1 a 6. Sobre a
linha mediana de um lingote de ago (4.3.7) deitado sobre uma base
horizontal, fazer seis marcas distanciadas de 150 mm, situando-se a
primeira a uma distancia de pelo menos 75 mm do bordo do lingote.
Colocar verticalmente sobre cada uma dessas marcas um cilindro de
chumbo, com a base de cada cilindro centrada sobre a sua marca.

Colocar o tubo de ago preparado de acordo com 4.4.3 horizontalmente
sobre os cilindros de chumbo, de modo a que o seu eixo fique paralelo
a linha mediana do lingote de ago e o bordo soldado do tubo se
encontre a uma distdncia de 50 mm do cilindro de chumbo n.° 6.
Para evitar que o tubo role, intercalar pequenas cunhas de madeira
entre os topos dos cilindros de chumbo e a parede do tubo (uma de
cada lado) ou entre o tubo e o lingote de ago duas barras de madeira
em cruz.

Nota: Convém garantir que o tubo se encontre em contacto com todos
os cilindros de chumbo; pode-se compensar uma ligeira flecha na
superficie do tubo rodando-o em torno do seu eixo; se algum dos
cilindros exceder em altura os restantes, ddo-se ligeiras pancadas de
martelo sobre o cilindro em causa até este atingir a altura necessaria.

Preparagao do tiro

Instalar o sistema de ensaio descrito no ponto 4.4.4 numa casamata ou
local subterraneo adaptado para esse efeito (galeria de mina, tunel).
Durante o ensaio, a temperatura do tubo de ago deve ser mantida a 20
(* 5) °C.

Nota: Na falta de locais de tiro deste tipo, pode eventualmente adap-
tar-se um local num fosso revestido de betdo, coberto com traves de
madeira. Devido aos estilhacos de ago com elevada energia cinética
provocados pelo tiro, ¢ necessario respeitar uma distancia adequada
entre esse local e os lugares habitados ou as vias de comunicagéo.

Se se utilizar a carga detonadora com iniciagdo em sete pontos, os fios
detonadores devem ser esticados como se descreve na nota de rodapé
do ponto 4.4.1.1.4 e dispostos o mais horizontalmente possivel.

Por ultimo, remover a haste de madeira, que é substituida pelo deto-
nador. A igni¢do so ¢é realizada depois da evacuagdo da zona perigosa
e quando os operadores estiverem abrigados.
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4454,

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.
4.5.

Executar o tiro.

Depois do tempo de espera necessario para a dissipacdo dos fumos de
tiro (produtos gasosos de decomposi¢do por vezes toxicos, por exem-
plo gases nitrosos), recuperam-se os diferentes cilindros de chumbo.
Medir a altura desses cilindros por meio de uma craveira.

O esmagamento ¢ expresso em percentagem da altura original de 100
mm e ¢ registado para cada um dos cilindros de chumbo marcados.
Em caso de esmagamento obliquo dos cilindros de chumbo, registar o
valor mais elevado e o mais baixo a partir dos quais se calcula a
média.

Pode ser utilizada uma sonda para a medi¢do continua da velocidade
de detonagdo; a sonda deve ser introduzida longitudinalmente no eixo
do tubo ou ao longo da sua parede

Executar dois tiros por amostra
Relatorio de ensaio

O relatorio de ensaio deve indicar os parametros seguintes, para cada
um dos dois tiros:

— valores realmente medidos do didmetro externo do tubo de aco e
da espessura da sua parede,

— dureza Brinell do tubo de aco,
— temperatura do tubo e da amostra no momento do tiro,

— densidade de acondicionamento (em kg/ms;) da amostra carregada
no tubo de aco,

— altura de cada um dos cilindros de chumbo depois do tiro, espe-
cificando o ntmero do cilindro a que corresponde,

— método de iniciagdo utilizado para a carga detonadora.
Avaliagao dos resultados do ensaio

O ensaio ¢ considerado concludente e, consequentemente, a amostra €
considerada conforme as exigéncias do Anexo III.2 se, para cada um
dos dois tiros, o esmagamento de pelo menos um cilindro de chumbo
for inferior a 5 %.
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ANEXO IV
METODOS DE AMOSTRAGEM E DE ANALISE
A. METODO DE AMOSTRAGEM PARA O CONTROLO DOS ADUBOS

INTRODUCAO

Uma amostragem correcta ¢ uma operacgdo dificil que exige o maior cuidado.
Nunca ¢, portanto, demasiado insistir na necessidade de obter uma amostra
suficientemente representativa com vista ao controlo oficial dos adubos.

O método de amostragem que a seguir se descreve deve ser aplicado com estrito
rigor por especialistas com experiéncia no processo de amostragem tradicional.

1. Objectivo e ambito de aplicacio

As amostras destinadas ao controlo oficial dos adubos, no que se
refere a sua qualidade e composi¢do, sdo colhidas de acordo com os
métodos que a seguir se indicam. As amostras assim obtidas serdo
consideradas representativas dos lotes.

2. Agentes competentes para a amostragem

As colheitas serdo feitas por agentes especializados, habilitados para o
efeito pelos Estados-Membros.

3. Definicoes

Lote: quantidade de produto constituindo uma unidade e que se pre-
sume ter caracteristicas uniformes.

Amostra elementar: quantidade colhida num ponto do lote.

Amostra global: conjunto de amostras elementares colhidas no mesmo
lote.

Amostra reduzida: parte representativa da amostra global, obtida atra-
vés da sua reducgao.

Amostra final: parte representativa da amostra reduzida.

4. Aparelhos e utensilios

4.1. Os aparelhos destinados as colheitas devem ser fabricados com mate-
riais que ndo afectem as caracteristicas dos produtos a colher. Estes
aparelhos podem ser aprovados oficialmente pelos Estados-Membros.

4.2. Aparelhos recomendados para a amostragem de adubos solidos
4.2.1. Amostragem manual

4.2.1.1. Pa de fundo plano e bordos verticais.

4.2.1.2. Sonda de fenda longa ou compartimentada. As dimensdes da sonda
devem ser adaptadas as caracteristicas do lote (profundidade do reci-
piente, dimensdes do saco, etc.) e ao tamanho das particulas cons-
tituintes do adubo.

4.2.2. Amostragem mecanica

Podem ser utilizados aparelhos mecanicos aprovados para amostragem
dos adubos em movimentagao.

4.2.3. Divisor

Podem ser utilizados aparelhos destinados a dividir a amostra em
partes iguais para a recolha de amostras elementares, bem como
para a preparagdo das amostras reduzidas e das amostras finais.
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43.
4.3.1.

5.2.
5.2.1.

5.2.1.1.

5.2.1.2.

5.2.1.3.

52.2.

52.2.1.

52.2.1.1.

52.2.1.2.

52.2.13.

52.2.14.

5222.

5.3.

Aparelhos recomendados para a amostragem de adubos fluidos
Amostragem manual

Tubo aberto, sonda, garrafa ou outro equipamento adequado capaz de
recolher amostras do lote de modo aleatdrio.

Amostragem mecanica

Podem ser utilizados aparelhos mecéanicos aprovados para amostragem
dos adubos fluidos em movimento.

Requisitos quantitativos
Lote

A dimensao do lote deve ser tal que todas as partes que o compdem
possam ser amostradas.

Amostras elementares

Adubos solidos a granel ou adubos fluidos em recipientes de mais de
100 kg

Lotes nao excedendo 2,5 t:
Numero minimo de amostras elementares: sete
Lotes de mais de 2,5 t e ndo excedendo 80 t:

Numero minimo de amostras elementares:

v/20 vezes o numero de toneladas que constituem o lote (')
Lotes de mais de 80 t:
Numero minimo de amostras elementares: quarenta

Adubos solidos ou fluidos embalados em recipientes (= embalagens
ndo excedendo 100 kg cada)

Embalagens de contetido superior a 1 kg

Lotes compostos por menos de cinco embalagens:

Numero minimo de embalagens a amostrar (?): todas as embalagens.
Lotes compostos por 5 a 16 embalagens:

Numero minimo de embalagens a amostrar (?): quatro.

Lotes compostos por 17 a 400 embalagens:

Numero minimo de embalagens a amostrar (%):

y/namero de embalagens que compdem o lote (1)
Lotes compostos por mais de 400 embalagens:
Namero minimo de embalagens a amostrar (3): 20.
Embalagens de conteudo inferior a 1 kg:

Numero minimo de embalagens a amostrar (%): quatro.

Amostra global

E necessaria uma s6 amostra global por lote. A massa total das amos-
tras elementares destinadas a constituir a amostra global ndo pode ser
inferior as quantidades seguintes:

Adubos solidos a granel ou adubos fluidos em recipientes de mais de
100 kg: 4 kg.

(') Sempre que o ntmero obtido for fracciondrio, deve ser arredondado para o inteiro

imediatamente superior.
(%) Para as embalagens cujo conteido ndo exceda 1 kg, o conteido de uma embalagem de
origem constitui uma amostra elementar.
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53.2.1.

53.2.2.

5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.22.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

Adubos solidos ou fluidos embalados em recipientes (= embalagens
nao excedendo 100 kg cada)

Embalagens de contetido superior a 1 kg: 4 kg

Embalagens de contetido inferior a 1 kg: massa do contetido de quatro
embalagens de origem.

Amostras de adubo a base de nitrato de amonio para a realizagdo dos
ensaios nos termos do Anexo III.2: 75 kg

Amostras finais

A amostra global permitira obter apds reducdo, se necessario, as amos-
tras finais. E exigida a analise de pelos menos uma amostra final. A
massa da amostra destinada a analise ndo deve ser inferior a 500 g.

Adubos soélidos ¢ fluidos

Amostras de adubo a base de nitrato de amoénio para realizagdo de
ensaios

A amostra global permitira obter ap6s redugdo, se necessario, a amos-
tra final para os ensaios.

Massa minima da amostra final para os ensaios do Anexo IIL.1: 1 kg
Massa minima da amostra final para os ensaios do Anexo I11.2: 25 kg

Instrucdes relativas a colheita, preparacio e acondicionamento das
amostras

Generalidades

Colher e preparar as amostras 0 mais rapidamente possivel, tomando
as precaugdes necessarias para que continuem representativas do
adubo. Os instrumentos e também as superficies e os recipientes des-
tinados a receber as amostras devem estar limpos e secos.

Se possivel, no caso dos adubos fluidos, o lote deve ser homogenei-
zado antes da amostragem.

Amostras elementares

As amostras elementares devem ser colhidas ao acaso no conjunto do
lote. Os seus pesos devem ser aproximadamente iguais.

Adubos solidos a granel ou adubos fluidos em recipientes de mais de
100 kg

Dividir simbolicamente o lote em partes aproximadamente iguais. Es-
colher ao acaso um nimero de partes que corresponda ao numero de
amostras elementares previsto no ponto 5.2 e colher pelo menos uma
amostra em cada uma destas partes. Quando ndo seja possivel respeitar
os requisitos do ponto 5.1 aquando da amostragem dos adubos a
granel ou dos adubos fluidos em recipientes de mais de 100 kg, a
amostragem deve ser efectuada quando o lote estiver a ser movimen-
tado (carga ou descarga). Neste caso, as amostras serdo colhidas nas
partes simbolicamente delimitadas, escolhidas ao acaso como indicado
anteriormente, quando sdo movimentadas.

Adubos solidos ou fluidos embalados em recipientes (= embalagens
ndo excedendo 100 kg cada)

Tendo seleccionado o niimero requerido de embalagens para amostra-
gem tal como indicado no ponto 5.2, serd retirada parte do contetido
de cada embalagem. Eventualmente, colher as amostras apos ter esva-
ziado separadamente as embalagens.

Preparagao da amostra global

As amostras elementares devem ser misturadas para formar uma sé
amostra global.
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6.4. Preparagdo da amostra final

O material na amostra global deve ser misturado cuidadosamente (*).

Reduzir, se necessario, a amostra global a, pelo menos, 2 kg (amostra
reduzida), quer com o auxilio de um divisor mecanico, quer pelo
método dos quartos.

Preparar, em seguida, pelo menos trés amostras finais aproximada-
mente com o mesmo peso ¢ conformes ao requisitos quantitativos
estipulados no ponto 5.4. Introduzir em seguida cada amostra num
recipiente hermético adequado. Tomar todas as precaugdes para evitar
qualquer alteracdo das caracteristicas da amostra.

Para os ensaios do Anexo III, sec¢des | e 2, as amostras finais devem
ser mantidas a uma temperatura entre 0 °C e 25 °C.

7. Acondicionamento das amostras finais

Selar e rotular os recipientes ou as embalagens (o rotulo deve ficar
incorporado no selo) de forma que seja impossivel abri-los sem dete-
riorar o selo.

8. Registo de amostragem

Para cada colheita de amostras, deve ser estabelecido um registo que
permita identificar sem ambiguidades o lote amostrado.

9. Destino das amostras

Para cada lote, enviar o mais rapidamente possivel a um laboratorio de
analises habilitado para o efeito ou para um instituto de ensaio pelo
menos uma amostra final, com as indicagdes necessarias para a analise
ou para o ensaio.

B. METODOS PARA A ANALISE DE ADUBOS

(ver indice, p. 2)

Observacdes gerais
Equipamento de laboratorio

O material corrente de laboratorio ndo foi especificado aquando da descricdo dos
métodos, salvo no que se refere a capacidade dos baldes ¢ das pipetas. De modo
geral, este material deve estar bem limpo, sobretudo quando as determinagdes
incidem sobre quantidades muito pequenas do elemento a analisar.

Ensaios de controlo

Antes de se proceder as analises € necessario controlar o bom funcionamento da
aparelhagem e a execucdo correcta das técnicas analiticas, utilizando compostos
quimicos de composi¢do bem definida (por exemplo, sulfato de amonio, fosfato
monopotassico, etc.). Contudo, os resultados das analises dos adubos podem
indicar uma composi¢do quimica errada se a técnica analitica ndo for rigorosa-
mente seguida. Por outro lado, um certo nimero de determinagdes sdo empiricas
e relativas a produtos de composi¢io quimica complexa. E por isso que, na
medida em que o laboratério possa dispor de amostras de referéncia de compo-
sicdo ou especificacdes bem definidas, se recomenda que as mesmas sejam
utilizadas.

Disposicoes gerais relativas aos métodos de analise dos adubos
1. Reagentes

Salvo disposi¢des contrarias especificadas no método de analise, todos os
reagentes deverdo ser de pureza analitica (p.a.). Para a analise dos micronu-
trientes, a pureza dos reagentes devera ser controlada por um ensaio em
branco. De acordo com o resultado obtido, podera ser necessario efectuar
uma purificagdo suplementar.

(") Se necessario, esmagar os aglomerados (separando-os eventualmente da massa e recons-
tituindo em seguida o todo).
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vB
2. Agua
Nas operagdes de dissolucdo, dilui¢do, enxaguamento ou lavagem mencio-
nadas nos métodos de analise sem especificagdo da natureza dos solventes ou
dos diluentes esta implicita a utilizagdo de agua. Em principio, a dgua devera
ser desmineralizada ou destilada. Em casos especiais, indicados no método
de analise, esta agua devera ser submetida a processos especificos de puri-
ficagao.
3. Equipamento de laboratoério
Tendo em conta o equipamento habitual dos laboratérios de controlo, os
aparelhos e utensilios descritos nos métodos de analise limitam-se a apare-
lhos e utensilios especiais ou aqueles que requeiram exigéncias especificas.
Este equipamento devera estar perfeitamente limpo, sobretudo para a deter-
minagdo de quantidades reduzidas. Relativamente ao material de vidro gra-
duado, o laboratorio devera assegurar-se do seu grau de precisdo, tomando
como referéncia as normas metrologicas apropriadas.
vYM7
Método 1
Preparacio da amostra para analise
EN 1482-2: adubos e correctivos alcalinizantes — amostragem e preparag¢do da
amostra. Parte 2: prepara¢do da amostra.
vB
Métodos 2
Azoto
YM7
Método 2.1
Determinacio do azoto amoniacal
EN 15475: adubos — determinagdo do azoto amoniacal
Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.
vB
Método 2.2
Determinacio do azoto nitrico e amoniacal
M7

Meétodo 2.2.1
Determinagdo do azoto nitrico e amoniacal de acordo com Ulsch
EN 15558: adubos — determinacdo do azoto nitrico e amoniacal de acordo com
Ulsch

Este método de analise ndo foi submetido a um teste interlaboratorial.

Meétodo 2.2.2
Determinac¢ao do azoto nitrico e amoniacal de acordo com Arnd
EN 15559: adubos — determinagdo do azoto nitrico e amoniacal de acordo com
Arnd

Este método de analise ndo foi submetido a um teste interlaboratorial.

Meétodo 2.2.3
Determinacdo do azoto nitrico e amoniacal de acordo com Devarda
EN 15476: adubos — determina¢do do azoto nitrico e amoniacal de acordo com

Devarda

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.
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Método 2.3

Determinac¢ao do azoto total

Método 2.3.1
Determinacio do azoto total na cianamida calcica isenta de nitratos

EN 15560: adubos — determinag¢do do azoto total na cianamida cdlcica isenta
de nitratos

Este método de analise ndo foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 2.3.2
Determinacio do azoto total na cianamida calcica azotada

EN 15561: adubos — determinagdo do azoto total em cianamida cdlcica azotada

Este método de analise ndo foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 2.3.3
Determinac¢ao do azoto total na ureia

EN 15478: adubos — determinagdo do azoto total na ureia

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 2.4
Determinacdo do azoto cianamidico

EN 15562: adubos — determinag¢do do azoto cianamidico

Este método de analise ndo foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 2.5
Determinagdo espectrofotométrica do biureto na ureia

EN 15479: adubos — determinagdo fotométrica de biureto em ureia

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 2.6

Determinacio das diferentes formas de de azoto na mesma amostra

Método 2.6.1

Determinacao das diferentes formas de azoto na mesma amostra nos adubos
que contém azoto sob as formas nitrica, amoniacal, ureica e cianamidica

EN 15604 adubos — determinagdo de diferentes formas de azoto na mesma
amostra, contendo azoto nitrico, amoniacal, ureico e cianamidico

Este método de analise ndo foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 2.6.2

Determinacao de azoto total em adubos que contém azoto nitrico, amoniacal
e ureico, por dois métodos diferentes

EN 15750: Adubos. Determinagdo de azoto total em adubos que contém azoto
nitrico, amoniacal e ureico, por dois métodos diferentes.

Este método de analise foi submetido a teste interlaboratorial.
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Método 2.6.3

Determinacio de condensados de ureia por HPLC — Isobutileno-diureia e
crotonilideno-diureia (método A) e oligomeros de metileno-ureia (método B)

EN 15705: Adubos. Determina¢do de condensados de ureia por cromatografia
liquida de alta resolugao (HPLC). Isobutileno-diureia e crotonilideno-diureia (mé-
todo A) e oligomeros de metileno-ureia (método B)

Este método de analise foi submetido a teste interlaboratorial.

Método 3

Fosforo

Método 3.1

Extraccgoes

Método 3.1.1
Extraccio do fosforo solivel em acidos minerais
1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinagdo do fos-
foro soluvel em 4cidos minerais.

2. Ambito de aplicacio

O presente método aplica-se exclusivamente aos adubos fosfatados que
figuram no Anexo I.

3. Resumo do processo

Extrac¢ao do fosforo do adubo por uma mistura de acido nitrico e de
acido sulfurico.

4. Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada.

4.1. Acido sulfirico (dyg = 1,84 g/ml).
42. Acido nitrico (dyy = 1,40 g/ml).
5. Aparelhos e utensilios

Aparelhagem normal de laboratorio.

5.1. Baldo de Kjeldahl, com capacidade de pelo menos 500 ml, ou baldo de
250 ml de fundo redondo provido de um tubo de vidro formando um
refrigerante de refluxo.

5.2. Um balao graduado de 500 ml.

6. Preparacdo da amostra

Ver método 1.

7. Técnica
7.1. Amostra

Pesar, com a aproximagdo de 0,001 g, 2,5 g da amostra preparada e
introduzi-los num baldo de Kjeldahl seco.

7.2. Extrac¢do

Adicionar 15 ml de agua e agitar a fim de por a substincia em
suspensdo. Juntar 20 ml de acido nitrico (4.2) e, com cuidado, 30
ml de acido sulftirico (4.1).

Uma vez terminada a forte reac¢ao inicial, levar lentamente o contetdo
do baldo a ebuli¢do e manté-lo a ferver durante trinta minutos. Deixar
arrefecer e adicionar em seguida, prudentemente e agitando, cerca de
150 ml de agua. Levar novamente a ebulicdo durante quinze minutos.
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7.3.

5.1.

5.2

7.2.

7.3.

Deixar arrefecer completamente e transferir o liquido quantitativamente
para um baldo graduado de 500 ml. Perfazer o volume, homogeneizar
e filtrar através de um filtro de pregas seco, isento de fosfatos, rejei-
tando a primeira por¢do do filtrado.

Determinag¢do

A determinagdo do fosforo sera efectuada pelo método 3.2 sobre uma
aliquota da solugdo assim obtida.

Método 3.1.2

Extraccio do fésforo soliivel em acido férmico a 2 % (20 g/l)

Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinagdo do fos-
foro soluvel em acido formico a 2 % (20 g/l).

Ambito de aplicacio

O presente método aplica-se exclusivamente aos fosfatos naturais ma-
cios.

Resumo do processo

Para distinguir os fosfatos naturais duros dos fosfatos naturais macios,
a extrac¢ao do fosforo soluvel em acido formico é efectuada em con-
digdes especificas.

Reagentes

Acido formico a 2 % (20 g/l)

Nota

Adicionar agua destilada a 82 ml de acido formico (concentragdo 98-
-100 %; dyp = 1,22 g/ml) até atingir um volume de 5 litros.
Aparelhos e utensilios

Aparelhagem normal de laboratorio.
Baldo graduado de 500 ml (por exemplo, baldo de Stohmann)
Agitador rotativo regulado para 35/40 rotagdes por minuto

Preparacio da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra

Pesar, com uma aproximagao de 0,001 g, 5 g da amostra preparada e
introduzi-los num baldo graduado de Stohmann de 500 ml, de colo
largo (5.1).

Extracgdo

Imprimindo manualmente um movimento de rotagdo continuo ao
frasco, adicionar o acido formico a temperatura de 20 = 1 °C (4.1),
até cerca de 1 cm abaixo do trago e perfazer o volume. Tapar o frasco
com uma rolha de borracha e agitar durante trinta minutos num agi-
tador rotativo, mantendo a temperatura a 20 + 2 °C (5.2).

Filtrar a solugdo através de um filtro de pregas seco, isento de fosfatos,
para um recipiente de vidro seco. Rejeitar a primeira por¢ao do fil-
trado.

Determinagdo

Determinar o fosforo numa aliquota do filtrado completamente lim-
pido, segundo o método 3.2.
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4.1.

7.2.

7.3.

Método 3.1.3

Extracciao do fosforo solivel em acido citrico a 2 % (20 g por litro)

Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinacao do fos-
foro soluvel em acido citrico a 2 % (20 g/l).

Ambito de aplicaciio

O presente método aplica-se exclusivamente ao tipo «escorias de des-
fosforagdo» (ver Anexo I A).

Resumo do processo

Extraccao do fosforo do adubo com uma solugdo de éacido citrico a
2 % (20 g/l) em condigdes especificas.

Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada.

Solugdo de acido citrico a 2 % (20 g/l), preparada a partir de dcido
citrico cristalizado (CsHgO; - H,0)

Nota

Verificar a concentragao desta solugao de acido citrico, titulando 10 ml
por meio de uma solugdo-padrdo de hidroéxido de soédio 0,1 mol/l,
utilizando fenolftaleina como indicador.

Se a solucdo estiver correcta serdo necessarios 28,55 ml da solugao-
-padrdo.

Aparelhos e utensilios

Agitador rotativo regulado para 35/40 rotagbes por minuto

Preparacio da amostra

A analise realiza-se sobre o produto tal como se obtém, apds mistura
cuidadosa da amostra original a fim de assegurar a sua homogenei-
dade. Ver método 1.

Técnica
Amostra

Pesar, com uma aproximagao de 0,001 g, 5 g da amostra e introduzi-
-los num recipiente seco de colo suficientemente largo, com uma ca-
pacidade de pelo menos 600 ml, permitindo uma agitagdo completa.

Extracgdo

Juntar 500 = 1 ml da solugdo de acido citrico a temperatura de 20 + 1
°C. Ao introduzir os primeiros ml de reagente, agitar vigorosamente a
mao para evitar a formagdo de grumos e para evitar qualquer aderéncia
da substancia as paredes. Tapar o recipiente com uma rolha de borra-
cha e po-lo a agitar num agitador rotativo (5.1) durante exactamente
trinta minutos a temperatura de 20 + 2 °C.

Filtrar imediatamente através de filtro de pregas seco, isento de fosfa-
tos, para um recipiente de vidro seco e rejeitar os primeiros 20 ml do
filtrado. Continuar a filtragdo até a obten¢ao de uma quantidade de
filtrado suficiente para a determinagdo do fosforo propriamente dita.

Determinagdo

A determinagdo do fosforo extraido sera efectuada pelo método 3.2
sobre uma aliquota da solugdo assim obtida.
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4.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.2.

Método 3.1.4

Extraccao do fosforo soluvel em citrato de amonio neutro
Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinacao do fos-
foro soluvel em citrato de aménio neutro.

Ambito de aplicacao

O presente método aplica-se a todos os adubos para os quais esta
prevista a solubilidade em citrato de amoénio neutro (ver Anexo I).

Resumo do processo

Extrac¢ao do fosforo a temperatura de 65 °C por meio de uma solugdo
de citrato de amonio neutro (pH 7) em condigdes especificas.

Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada.

Solugdo neutra de citrato de amonio (pH 7)
Esta solugao deve conter, por litro, 185 g de acido citrico cristalizado e
deve ter uma densidade especifica de 1,09 a 20 °C e um pH de 7.

O reagente prepara-se da seguinte maneira:

Dissolver 370 g de acido citrico cristalizado (CHgO5 - H,O) em cerca
de 1,5 1 de 4gua e levar a quase neutralidade por adi¢do de 345 ml de
solugdo de hidroxido de amonio (28-29 % de NH;). Se a concentragdo
de NHj; for inferior a 28 %, juntar uma quantidade proporcionalmente
superior de hidréxido de amonio e diluir o 4cido citrico em menor
quantidade de 4dgua para manter as proporgdes.

Arrefecer e neutralizar rigorosamente, mantendo os eléctrodos de um
medidor de pH mergulhados na soluc@o. Juntar o hidréxido de amoénio,
com 28-29 % de NHj3, gota a gota, agitando continuamente (com um
agitador mecanico), até obter exactamente um pH de 7 a temperatura
de 20 °C. Nesta altura, levar o volume a 2 litros e controlar novamente
o pH. Conservar o reagente num recipiente fechado e controlar perio-
dicamente o pH.

Aparelhos e utensilios

Copo de 2 litros

Medidor de pH

Erlenmeyer de 200 ou 250 ml

Baldes graduados de 500 ml ¢ um de 2 000 ml

Banho-maria regulavel por termostato, a 65 °C, provido de um agita-
dor adequado (ver figura 8).

Preparac¢io da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra

Transferir 1 ou 3 g de adubo a analisar (ver Anexos I A e I B do
regulamento) para um Erlenmeyer de 200 ou 250 ml contendo 100 ml
da solucdo de citrato de amonio (4.1) previamente aquecida a 65 °C.

Andlise da solugdo

Rolhar o Erlenmeyer e agitar para suspender o adubo sem formagao de
grumos. Retirar um instante a rolha para equilibrar a pressdo e fechar
de novo o Erlenmeyer. Por o frasco num banho-maria regulado para
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manter o conteudo a 65 °C exactamente, e fixa-lo ao agitador (ver
figura 8). Durante a agitagdo, o nivel da suspensdao no frasco deve
manter-se constantemente abaixo do nivel da adgua no banho-maria (!).
A agitacdo mecanica sera regulada para que a suspensdo seja completa.

Apos uma hora exacta de agitagdo, retirar o Erlenmeyer do banho-
-maria.

Arrefecer imediatamente sob uma corrente de agua até a temperatura
ambiente e, sem demora, transferir quantitativamente o contetido do
Erlenmeyer para um baldo graduado de 500 ml com o auxilio de um
esguicho de agua. Perfazer o volume com agua. Homogeneizar. Filtrar
através de um filtro de pregas seco (de velocidade média, isento de
fosfatos) para um recipiente seco, eliminando as primeiras porgdes do
filtrado (cerca de 50 ml).

Recolher-se-30 em seguida 100 ml do filtrado limpido.

7.3. Determinagado

Determinar sobre o extracto assim obtido o fosforo segundo o método
3.2

Figura 8

-

B pats dy O5EPE

Método 3.1.5
Extracc¢io pelo citrato de aménio alcalino
Método 3.1.5.1
Extraccao do fosforo soluvel segundo Petermann, a 65 °C
1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinacao do fos-
foro soluvel em citrato de amoénio alcalino.
2. Ambito de aplicacio

O presente método aplica-se exclusivamente ao fosfato dicalcico di-
-hidratado (CaHPO, - 2H,0) precipitado.

(') Na falta de um agitador mecénico, o baldo pode ser agitado a mdo de cinco em cinco
minutos.
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4.1.

4.2.

Resumo do processo

Extraccao do fosforo a temperatura de 65 °C por meio de uma solucéo
alcalina de citrato de amonio (Petermann) em condigdes especificas.

Reagentes

Agua destilada, ou agua desmineralizada com as mesmas caracteristi-
cas da agua destilada.

Solu¢do de Petermann.

Caracteristicas

Acido citrico (C¢HgO7.H,0): 173 g por litro.
Hidroxido de amonio: 42 g por litro de azoto amoniacal.
Acido sulfurico: 0,25 mol/l

pH entre 9,4 ¢ 9,7.

Preparagdo a partir do citrato de diamonio

Num baldo normalizado de 5 1, dissolver 931 g de citrato de diamonio
(massa molecular 226,19) em cerca de 3 500 ml de agua. Colocar num
banho de agua corrente, homogeneizar e deixar arrefecer. Adicionar
pequenas quantidades de hidroxido de amonio. Por exemplo, para dy,
=906 g/ml, correspondendo a um teor de 20,81 % em massa de azoto
amoniacal, ¢ necessario empregar 502 ml de solugdo de hidroxido de
amoénio. Ajustar a temperatura a 20 °C e perfazer o volume com agua
destilada. Homogeneizar.

Preparagdo a partir do 4acido citrico e do hidroxido de amonio

Num recipiente de cerca de 5 1, dissolver 865 g de acido citrico mono-
-hidratado em aproximadamente 2 500 ml de 4gua destilada. Colocar o
recipiente num banho de gelo e, agitando permanentemente, adicionar
pequenas quantidades de solugdo de hidroxido de amonio, utilizando
um funil cuja haste mergulhe na solucgdo de acido citrico. Por exemplo,
para dyy = 906 g/ml, correspondendo a um teor de 20,81 % em massa
de azoto amoniacal, ¢ necessario empregar 1 114 ml de solucdo de
hidroxido de amonio. Ajustar a temperatura a 20 °C, transferir para um
baldo normalizado de 5 1, perfazer o volume com &agua destilada e
homogeneizar.

Verificagdo do teor de azoto amoniacal

Transferir 25 ml da solu¢do para um baldo normalizado de 250 ml e
perfazer o volume com 4gua destilada. Homogeneizar. Determinar o
teor de azoto amoniacal em 25 ml desta solugdo segundo o método
2.1. Se a solugdo estiver correcta, devem empregar-se 15 ml de H,SO,
0,5 N.

Se o teor de azoto amoniacal for superior a 42 g/l poder-se-a expulsar
o NHj por uma corrente de gas inerte ou por aquecimento moderado
para levar o pH a 9,7. Efectuar-se-4 uma segunda determinagao.

Se o teor de azoto amoniacal for inferior a 42 g/l, serd necessario
adicionar uma massa M de solugdo de hidroxido de amoénio:

500
M=(42—-n x 2,8) x 20,81g
M
1 V= 20 °
ou um volume 0790621 C

Se V for inferior a 25 ml, adiciona-lo directamente no baldo de 5 1
com uma massa de V x 0,173 g de acido citrico pulverizado.

Se V for superior a 25 ml, convira fazer um novo litro de reagente nas
condigdes que se seguem.
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7.2.

7.3.

Pesar 173 g de acido citrico. Dissolvé-los em 500 ml de agua. Adi-
cionar, com as precaugdes anteriormente indicadas, uma quantidade
ndo superior a 225 + V x 1 206 ml da solug@o de hidroxido de amonio
que serviu para preparar os 5 1 de reagente. Perfazer o volume com
agua. Homogeneizar.

Misturar este litro com os 4 975 ml preparados anteriormente.

Aparelhos e utensilios

Banho-maria que permita manter a temperatura a 65 £ 1 °C
Baldo graduado de 500 ml (por exemplo, baldo de Stohmann)

Preparacdo da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra

Pesar, com uma aproximagdo de 0,001 g, 1 g da amostra preparada e
introduzi-lo no baldo graduado de 500 ml (5.2).

Extracgdo

Adicionar 200 ml de solu¢do alcalina de citrato de amonio (4.1).
Rolhar o baldo e agitar vigorosamente a mio para evitar a formagdo
de grumos e impedir qualquer aderéncia da substancia as paredes.

Colocar o baldo no banho-maria regulado a 65 °C e agitar de cinco em
cinco minutos durante a primeira meia hora. Apos cada agitagdo,
levantar a rolha para equilibrar a pressdo. O nivel da 4gua no ba-
nho-maria deve situar-se abaixo do nivel da solugdo no frasco. Deixar
o baldo ainda uma hora no banho-maria a 65 °C e agitar de dez em
dez minutos. Retirar o baldo, arrefecer até a temperatura de cerca de
20 °C e levar o volume a 500 ml com agua. Homogeneizar e filtrar
através de um filtro de papel de pregas seco, isento de fosfatos, rejei-
tando a primeira por¢do do filtrado.

Determinagdo

A determinagdo do fosforo extraido sera efectuada pelo método 3.2
sobre uma aliquota da solug¢do assim obtida.

Método 3.1.5.2

Extracciao do fosforo soluvel segundo Petermann a temperatura ambiente

1.

5.2.

Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinacao do fos-
foro soluvel em citrato de amonio alcalino a frio.

Ambito de aplicacio

O presente método aplica-se exclusivamente aos fosfatos desagregra-
dos.

Resumo do processo

Extraccao do fosforo a uma temperatura proxima de 20 °C por meio
de uma solugédo alcalina de citrato de amonio (solugdo de Petermann)
em condicdes especificas.

Reagentes

Ver método 3.1.5.1.

Aparelhos e utensilios

Material normal de laboratorio e um balao graduado de 250 ml (por
exemplo, baldo de Stohmann)

Agitador rotativo regulado para 35/40 rotagdes por minuto
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7.2.

7.3.

Preparaciao da amostra

Ver método 1.

Técnica

Amostra

Pesar, com uma aproximacao de 0,001 g, 2,5 g da amostra preparada e
introduzi-los num baldo graduado de 250 ml (5.1).

Extracgdo

Adicionar um pouco da solu¢do de Petermann a 20 °C, agitar energi-
camente para evitar a formagdo de grumos e para impedir qualquer
aderéncia da substancia as paredes do baldo. Completar o volume com
a solu¢do de Petermann e tapar o balio com uma rolha de borracha.

Agitar em seguida durante duas horas no agitador rotativo (5.2). Filtrar
imediatamente através de um filtro de pregas seco, isento de fosfatos,
para um recipiente seco, rejeitando a primeira porgdo do filtrado.
Determinag¢do

A determinagdo do fosforo extraido sera efectuada pelo método 3.2
sobre uma aliquota da solug¢do assim obtida.

Método 3.1.5.3

Extrac¢iao do fosforo solivel em citrato de amonio alcalino de Joulie

4.1.

Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinagdo do fos-
foro soluvel em citrato de amonio alcalino de Joulie.

Ambito de aplicaciio

O presente método aplica-se a todos os adubos fosfatados elementares
ou compostos, em que o fosfato se encontra na forma aluminocalcica.

Resumo do processo

Extrac¢ao, mediante agitagdo vigorosa, com uma solucdo alcalina de
citrato de amoénio de caracteristicas definidas (e quando apropriado em
presenca de oxina), a uma temperatura de cerca de 20 °C.

Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada.

Solugdo alcalina de citrato de amonio segundo Joulie

Esta solu¢@o contém 400 g de acido citrico e 153 g de NHj3 por litro.
O seu teor de amoniaco livre ¢ proximo de 55 g/l. Pode ser preparada
de acordo com uma das técnicas descritas em seguida.

Num baldo graduado de 1 1, dissolver 400 g de acido citrico (C¢HgO7 *
H,0) em cerca de 600 ml de hidroxido de amoénio (d,y = 0,925 g/ml,
ou seja, 200 g de NHy/l). O acido citrico ¢ introduzido por adi¢des
sucessivas de 50 a 80 g, mantendo a temperatura abaixo de 50 °C.
Completar o volume a 1 litro com hidréxido de amoénio.

Num baldo graduado de 1 I, dissolver 432 g de citrato de amonio
dibasico (C¢H14N,O7) em 300 ml de agua. Adicionar 440 ml de
hidréxido de amoénio (dyg = 0,925 g/ml). Completar o volume a 1 litro
com agua.

Nota
Verificagdo do teor de amoniaco total.
Tomar 10 ml da solugdo de citrato e coloca-los num baldo de 250 ml.

Completar o volume com agua destilada. Determinar o teor de azoto
amoniacal sobre 25 ml desta solugdo, segundo o método 2.1.
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4.2.

5.2.

5.3.

5.4.

7.2.

7.3.

1 ml of H,SO4 0,25 mol/l = 0,008516 g de NH;

Nestas condigdes, o reagente ¢ considerado como correcto quando o
nimero de ml obtidos na titulagao fica compreendido entre 17,7 ¢ 18.

Caso contrario, acrescentar 4,25 ml de hidroxido de amonio (dy, =
0,925 g/l) por cada 0,1 ml abaixo dos 18 anteriormente indicados.

Hidroxi-8-quinoleina (oxina) em po

Aparelhos e utensilios

Material normal de laboratorio e pequeno almofariz de vidro ou por-
celana com pildo

Baldes graduados de 500 ml
Um balao graduado de 1 000 ml
Agitador rotativo regulado para 35/40 rotagdes por minuto

Preparagio da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra

Pesar, com uma aproximagao de 0,0005 g, 1 g da amostra preparada e
coloca-lo num pequeno almofariz. Juntar cerca de 10 gotas de citrato
(4.1) para humedecer a amostra e desagrega-la muito cuidadosamente
com o pildo.

Extracg¢do

Juntar 20 ml de citrato de amonio (4.1) e misturar até formar uma
pasta. Deixar repousar cerca de um minuto.

Decantar o liquido para um baldo graduado de 500 ml, evitando ar-
rastar particulas que possam ter escapado a desagregacdo anterior.
Juntar 20 ml de solugo de citrato (4.1) ao residuo, moer como atras
de descreve e decantar o liquido para o baldao graduado. Repetir quatro
vezes a operacdo de forma a que todo o produto tenha sido transferido
para o baldo ao fim da quinta operacdo. A quantidade total de citrato
utilizada nestas operagdes deve ser aproximadamente 100 ml.

Lavar o almofariz e o pildo para o baldo graduado com 40 ml de agua
destilada.

O baldo ¢ tapado com uma rolha e agitado com o agitador rotativo
durante trés horas (5.4).

Deixar repousar de quinze a dezasseis horas, retomar a agitagdo du-
rante trés horas. A temperatura ¢ mantida a 20 = 2 °C durante toda a
operagao.

Completar o volume com 4gua destilada. Filtrar através de um filtro
seco, rejeitar a primeira porgao do filtrado e recolher o filtrado limpido
num baldo seco.

Determinagdo

A dosagem do fosforo extraido serd efectuada pelo método 3.2 sobre
uma parte da solu¢do assim obtida.

Anexo

O emprego da oxina torna possivel a aplicagdo deste método aos
adubos contendo magnésio. Esta utilizacdo ¢ recomendada quando a
relagdo dos teores de magnésio e de pentdxido de fosforo for superior
a 0,03 (Mg/P,O5 > 0,03). Neste caso, juntar 3 g de oxina a amostra
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7.2.

7.3.

humedecida. O emprego da oxina na auséncia da magnésio nio per-
turba, de resto, o ulterior prosseguimento da determinagdo. Quando se
tem a certeza da auséncia de magnésio ¢ no entanto possivel ndo
utilizar a oxina.

Método 3.1.6

Extracciao do fosforo solivel em agua
Objectivo
O presente documento estabelece o método de determinacao do fos-
foro soluvel em agua.
Ambito de aplicacio
O presente método aplica-se a todos os adubos, incluindo os adubos
compostos, para os quais estd prevista a determinagdo do fosforo
soltivel em 4gua.

Resumo do processo

Extraccao por agua mediante agitagdo em condi¢des especificas.

Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada.

Aparelhos e utensilios

Baldo graduado de 500 ml (por exemplo, baldo de Stohmann)
Agitador rotativo regulado para 35/40 rotagdes por minuto

Preparacio da amostra

Ver método 1.

Técnica

Amostra

Pesar, com uma aproximagdo de 0,001 g, 5 g da amostra preparada e
introduzi-los num baldo graduado de 500 ml (5.1).

Extrac¢do

Deitar no baldo 450 ml de agua, cuja temperatura deve estar com-
preendida entre 20 e 25 °C.

Agitar com o agitador rotativo (5.2) durante trinta minutos.

Ajustar em seguida a marca de graduagdo com 4dgua. Homogeneizar
cuidadosamente por agitagdo e filtrar através de um filtro de pregas
seco, isento de fosfatos, para um recipiente seco.

Determinagdo

A determinagdo do fosforo extraido sera efectuada pelo método 3.2
sobre uma aliquota da solug@o assim obtida.

Método 3.2

Determinacao do fésforo extraido
(Método gravimétrico pelo fosfomolibdato de quinoleina)
Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinacao do fos-
foro nos extractos de adubos.
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2. Ambito de aplicacio

O presente método aplica-se a todos os extractos de adubos (') ser-
vindo para a determinagdo das diferentes formas de fosforo.

3. Resumo do processo

Apo6s uma eventual hidrolise, o fosforo é precipitado em meio acido
sob a forma de fosfomolibdato de quinoleina.

Apos filtragdo e lavagem, o precipitado ¢ seco a 250 °C e pesado.

Nas condigoes indicadas, nenhuma accéo perturbadora ¢ exercida pelos
compostos susceptiveis de se encontrar na solucdo (acidos minerais e
organicos, ides amoénio, silicatos soluveis, etc.) se se utilizar para a
precipitagdo um reagente a base de molibdato de so6dio ou de molib-
dato de amonio.

4. Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada.

4.1. Acido nitrico concentrado (dyy = 1,40 g/ml)
4.2. Preparagdo do reagente
4.2.1. Preparacdo do reagente a base de molibdato de sodio

Solugdo A: dissolver 70 g de molibdato de sodio (di-hidratado) em
100 ml de agua destilada.

Solugdo B: dissolver 60 g de acido citrico mono-hidratado em 100 ml
de agua destilada e juntar 85 ml de acido nitrico concentrado (4.1).

Solugdo C: juntar, agitando, a solu¢do A a solugdo B para obter a
solugdo C.

Solugdo D: a 50 ml de agua destilada, juntar 35 ml de acido nitrico
concentrado (4.1) e, em seguida, 5 ml de quinoleina recentemente
destilada. Juntar esta solucao a solugdo C, homogeneizar cuidadosa-
mente e deixar repousar uma noite na obscuridade. Passado este pe-
riodo, completar a 500 ml com agua destilada, homogeneizar de novo
e filtrar através de funil de vidro sinterizado (ver ponto 5.6).

4.2.2. Preparacdo do reagente a base de molibdato de amonio

Solugdo A: em 300 ml de agua destilada, dissolver 100 g de molibdato
de amonio, aquecendo suavemente e agitando de vez em quando.

Solugao B: dissolver 120 g de acido citrico mono-hidratado em 200 ml
de agua destilada, adicionar 170 ml de acido nitrico concentrado (4.1)

Solugao C: adicionar 10 ml de quinoleina recentemente destilada a 70
ml de acido nitrico concentrado (4.1).

Solugdo D: verter lentamente, agitando bem, a solugdo A na solugdo
B. Apods ter homogeneizado com cuidado, juntar a solucdo C a esta
mistura e perfazer o volume a 1 litro. Deixar repousar durante dois
dias na obscuridade e filtrar através de funil de vidro sinterizado (ver
ponto 5.6).

Os reagentes 4.2.1 ¢ 4.2.2 s@o de aplicagdo equivalente; ambos devem
ser conservados na obscuridade em frascos de polietileno rolhados.

5. Aparelhos e utensilios

5.1. Material normal de laboratorio e um Erlenmeyer de 500 ml de colo
largo

5.2. Pipetas graduadas de 10, 25 ¢ 50 ml

(") Fosforo soltivel em acidos minerais, fosforo soltivel em agua, fosforo soltvel em solu-
¢oes de citrato de amonio, fosforo soluvel em acido citrico a 2 % e fosforo soluvel em
acido formico a 2 %.
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5.3. Cadinho filtrante com porosidade de 5 a 20 um

5.4. Baldo de Biichner

5.5. Estufa de secagem regulada para 250 () 10 °C

5.6. Funil de vidro sinterizado com porosidade de 5 a 20 pm
6. Técnica

6.1. Tratamento da solugdo

Tomar com uma pipeta uma aliquota do extracto de adubo (ver quadro
2) contendo cerca de 0,010 g de P,O5 ¢ introduzi-la num Erlenmeyer
de 500 ml. Juntar 15 ml de éacido nitrico concentrado (') (4.1) e diluir
com agua a cerca de 100 ml.

Quadro 2

Determinagdo das aliquotas das solugdes de fosfato

Amosira Factor F de con- |Factor F' de con-
i I . . ~ | Amostra a | versdo do fosfo- | versdo do fosfo-
% P,0s5 % P no para ana- | Dilui¢do | Amostra | Dilui¢do . libdato d libdato d
no adubo adubo lise (a ml) (ml) (a ml) preciprtar moub ato de MOl ato de
(© (ml) quinoleina em % | quinoleina em %
& P,05 P
1 500 — — 50 32,074 13,984
5-10 2,2-44
5 500 — — 10 32,074 13,984
1 500 — — 25 64,148 27,968
10-25 4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 — — 10 160,370 69,921
+ 25 + 11
5 500 50 500 25 128,296 55,937
6.2. Hidrolise

Quando se receia a presenca de metafosfatos, de pirofosfatos ou de
polifosfatos na solucdo, efectua-se uma hidrélise da forma que se
segue.

Levar o conteudo do Erlenmeyer a uma ebulicdo moderada e manté-la
a essa temperatura até que a hidrolise esteja completa (em geral uma
hora). Procurar-se-a evitar as perdas por projeccdo, bem como uma
evaporagdo excessiva que reduza o volume inicial a menos de metade,
utilizando um refrigerante de refluxo. No fim da hidrdlise, restabelecer
o volume inicial com agua destilada.

6.3. Tara do cadinho

Secar o cadinho filtrante (5.3) durante, pelo menos, 15 minutos na
estufa regulada para 250 + 10 °C. Tara-lo apods arrefecimento num
exsicador.

6.4. Precipita¢do

A solucdo acida contida no Erlenmeyer ¢ aquecida até ao inicio da
ebuligdo, em seguida procede-se a precipitagdo do fosfomolibdato de
quinoleina, adicionando, gota a gota, e agitando continuamente, 40 ml
do reagente precipitante (4.2.1 ou 4.2.2) (3). Colocar o Erlenmeyer
num banho de vapor durante quinze minutos agitando de vez em
quando. Pode filtrar-se imediatamente ou depois de arrefecer.

(") 21 ml se a solugdo a precipitar contiver mais de 15 ml de solugdo de citrato (citrato
neutro, citrato alcalino de Petermann ou de Joulie).

(%) Para precipitar as solugdes de fosfato que contenham mais de 15 ml de solugdo de citrato
(neutro, de Petermann ou de Joulie) e que foram acidificadas com 21 ml de acido nitrico
concentrado (ver nota de rodapé do ponto 6.1), utilizar 80 ml de reagente precipitante.
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6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Filtragdo e lavagem

Decantar a solugdo filtrando em vacuo. Lavar o precipitado no Erlen-
meyer com 30 ml de dgua. Decantar e filtrar a solu¢do. Repetir cinco
vezes esta operagdo. Transferir quantitativamente o resto do precipi-
tado para o cadinho lavando-o com agua. Lavar quatro vezes com 20
ml de agua, deixando o liquido escoar do cadinho antes de cada
adicdo. Secar completamente o precipitado.

Secagem e pesagem

Limpar o exterior do cadinho com papel de filtro. Colocar este cadinho
numa estufa (5.5) e manté-lo ai até a sua massa permanecer constante,
a uma temperatura de 250 °C (5.5) (em geral quinze minutos); deixar
arrefecer no exsicador a temperatura ambiente e pesar rapidamente.

Ensaio em branco

Para cada série de determinagdes, efectuar um ensaio em branco em-
pregando unicamente os reagentes e os solventes nas proporgdes em-
pregadas para a extraccdo (solugdo de citrato, etc.) e toma-lo em
considera¢do no calculo do resultado final.

Verificagdo

Efectuar a determinagdo sobre uma aliquota duma solugdo de di-hi-
drogenofosfato de potassio contendo 0,01 g de P,Os5

Expressao do resultado

Se se utilizarem as amostras para analise e as diluigdes indicadas no
quadro 2, a formula a aplicar é a seguinte:

% P no adubo = (A —a) x F’

ou
% P, Os no adubo = (A —a) x F
em que:
A = massa, em g, do fosfomolibdato de quinoleina,
a = massa, em g, do fosfomolibdato de quinoleina obtido no en-
saio em branco,
F e F' = factores dados nas duas tltimas colunas do quadro 2.

Com amostras para analise ¢ diluigdes diferentes das do quadro 2, a
formula que se aplica é a seguinte:

A— f D 100
% P no adubo:( 8) x o X

M
ou
A—a) x f x D x 100
% P,0s5 no adubo = ( 2)
M
em que:
fef = factores de conversao do fosfomolibdato de quinoleina em

P,05 = 0,032074 (f) ou em P = 0,013984 (f),
D = factor de diluig@o,

M = massa, em g, da amostra analisada.
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vB
Método 4
Potassio
M7
Método 4.1
Determinagio do teor de potassio soliivel em agua
EN 15477: adubos — determinagdo do teor de potassio solivel em dagua
Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.
vB
Método 5
VM8
Dioxido de carbono
Método 5.1
Determinacgio de diéxido de carbono — Parte I: Método para adubos sélidos
EN 14397-1: Adubos e correctivos alcalinizantes. Determina¢do de dioxido de
carbono. Parte I: Método para adubos solidos
Este método de analise foi submetido a teste interlaboratorial.
vB
Método 6
Cloro
Método 6.1

Determinagao dos cloretos na auséncia de matérias organicas
1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinagdo dos clo-
retos na auséncia de matérias organicas.

2. Ambito de aplicacio
O presente método aplica-se a todos os adubos isentos de matérias
organicas.

3. Resumo do processo

Os cloretos dissolvidos em 4gua sdo precipitados em meio acido por
uma solugdo-padrdo de nitrato de prata em excesso. O excesso ¢
titulado por uma solugdo de tiocianato de amonio em presenca de
sulfato de amonio férrico (método de Volhard).

4. Reagentes

Agua destilada ou desmineralizada, isenta de cloretos.

4.1. Nitrobenzeno ou éter dietilico
4.2. Acido nitrico: 10 mol/l
4.3. Solu¢do de indicador

Dissolver em agua 40 g de sulfato de amoénio férrico Fey(SOy4); -
(NH4),SOy4 - 24H,0 e perfazer o volume a 1 litro.
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4.4.

5.2.

5.3.

5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Solugdo-padrdo de nitrato de prata: 0,1 mol/l
Preparagao

Como este sal ¢ higroscopico e ndo pode ser seco sem risco de
decomposicao, ¢ aconselhavel pesar cerca de 9 g, dissolver em agua
e levar ao volume de 1 litro. Ajustar ao titulo de 0,1 mol/l por titulagdo
com AgNO;5 0,1 mol/l.

Aparelhos e utensilios

Agitador rotativo regulado para 35/40 rotagdes por minuto
Buretas

Um baldo graduado de 500 ml

Frasco conico (Erlenmeyer) de 250 ml

Preparacio da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra e preparag¢do da solugdo

Introduzir 5 g da amostra, pesados com uma aproximagao de 0,001 g,
num baldo graduado de 500 ml e juntar 450 ml de agua. Misturar
durante 30 minutos no agitador (5.1); perfazer a 500 ml com agua
destilada, homogeneizar e filtrar para um copo.

Determinagdo

Tomar uma aliquota do filtrado que ndo contenha mais de 0,150 g de
cloreto, por exemplo, 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g) ou 100 ml (1 g).
Se se tomar uma quantidade inferior a 50 ml, deve completar-se a 50
ml com agua destilada.

Adicionar 5 ml de acido nitrico 10 mol/l (4.2), 20 ml de solugao de
indicador (4.3) e duas gotas de solugdo-padrao de tiocianato de amonio
(este ultimo reagente ¢ tomado da bureta que foi ajustada a zero para
esse efeito).

Adicionar seguidamente, com uma bureta, solu¢do-padrdo de nitrato de
prata (4.4) até um excesso de 2 a 5 ml. Juntar 5 ml de nitrobenzeno ou
5 ml de éter dietilico (4.1) e agitar bem a fim de aglutinar o precipi-
tado. Titular o excesso de nitrato de prata com o tiocianato de amonio
0,1 mol/l (4.5) até¢ a aparicao de uma cor vermelha-acastanhada que
persista apos uma ligeira agitagdo.

Nota

O nitrobenzeno ou o éter dietilico (mas sobretudo o nitrobenzeno)
impedem que o cloreto de prata reaja com os ides tiocianato. Desta
maneira obtém-se uma viragem muito nitida.

Ensaio em branco

Fazer um ensaio em branco (omitindo a amostra) nas mesmas condi-
¢des e toma-lo em consideracao no célculo do resultado final.
Ensaio de controlo

Antes da efectuar a determinagdo, controlar a execucdo correcta da
técnica utilizando uma solugdo recentemente preparada de cloreto de
potassio que contenha uma quantidade conhecida da ordem de 100 mg
de cloreto.

Expressdao do resultado

Exprimir o resultado da analise em percentagem de cloreto contido na
amostra tal como recebida para analise.
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Calcular a percentagem de cloreto (Cl) pela formula:

(V,—=Ve) — (Va— V) x 100

% cloreto = 0,003546 x M

em que:
V, = ntmero de ml de nitrato de prata 0,1 mol/l,

V., = ntmero de ml de nitrato de prata 0,1 mol/l utilizados no ensaio
em branco,

V, = nimero de ml de tiocianato de amonio 0,1 mol/l,

V., = numero de ml de tiocianato de amoénio 0,1 mol/l utilizados no
ensaio em branco,

M = massa, em g, da amostra tomada (7.2).

Método 7

Granulometria

Método 7.1

Determinac¢iio da granulometria a seco
Objectivo

O presente documento estabelece o0 método de determinagdo da finura
da moagem em seco.

Ambito de aplicacio

O presente método aplica-se exclusivamente aos adubos CE para os
quais estd prevista a indicagdo da finura com peneiros de malha de
0,63 mm e 0,16 mm.

Resumo do processo

Por peneiragdo mecanica, determinam-se as quantidades de produto de
granulometria superior a 0,63 mm e compreendida entre 0,16 mm e
0,63 mm e calcula-se a percentagem de finura da moagem.

Aparelhos e utensilios

Aparelho mecanico de peneiragdo

Peneiros com aberturas de malha respectivamente de 0,16 mm e 0,63
mm das séries normalizadas (20 cm de diametro e 5 cm de altura)

Técnica

Pesar, com a aproximagdo de 0,05 g, 50 g da substancia. Adaptar os
dois peneiros ao recipiente de recolha do aparelho de peneirar (4.1),
colocando o peneiro de malhas maiores por cima. Colocar a amostra
para analise no peneiro de cima. Peneirar durante 10 minutos e retirar
a fraccdo recolhida no fundo. Por novamente o aparelho a funcionar e
verificar se ap6s um minuto a quantidade recolhida sobre o fundo ndo
¢ superior a 250 mg. Repetir a operacdo (um minuto de cada vez) até a
quantidade recolhida ser inferior a 250 mg. Pesar separadamente a
quantidade retida por cada um dos peneiros.
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5.2.

5.3.

5.4.

6.2.

Expressao do resultado

% finura da amostra com o peneiro de 0,63 mm = (50 — M;) x 2

% finura da amostra com o peneiro de 0,16 mm = [50 — (M; + M,)] x 2

em que:
M, = massa, em g, dos residuos retidos no peneiro 0,63 mm.
M, = massa, em g, dos residuos retidos no peneiro de 0,16 mm.

Tendo a parte retida no peneiro de aberturas de 0,63 mm sido ja
eliminada.

Os resultados s@o arredondados para a unidade superior.

Método 7.2

Determinacio da granulometria dos fosfatos naturais macios
Objectivo

O presente método destina-se a estabelecer um método de determina-
¢do da finura da moagem dos fosfatos naturais macios.

Ambito de aplicaciao

O presente método aplica-se exclusivamente aos fosfatos naturais ma-
cios.

Resumo do processo

Dada a extrema finura que convém determinar, a peneiragio a seco €
dificil de praticar porque as particulas mais finas tendem a aglomerar-
-se. E por isso que se recorre a peneiragdo por via humida.

Reagentes

Solugdo de hexametafosfato de sodio: 1 %.

Aparelhos e utensilios

Peneiros com abertura de malha de, respectivamente, 0,063 e 0,125
mm, das séries normalizadas (20 cm de diametro e 5 cm de altura);
recipientes de recolha

Funil de vidro de 20 cm de didmetro com um suporte
Copos de 250 ml
Estufa de secagem

Técnica analitica
Amostragem

Pesar, com a aproximagdo de 0,05 g, 50 g da substancia. Lavar com
agua os dois lados do peneiro e colocar o peneiro de malha de 0,125
mm por cima do peneiro de 0,063 mm.

Técnica

Colocar a amostra para analise no peneiro de cima. Peneirar sob um
pequeno jacto de agua fria (pode utilizar-se 4gua da torneira) até que
esta esteja praticamente limpida ao passar. Ter o cuidado de garantir
que o caudal do jacto seja tal que o peneiro inferior ndo se encha de
agua.

Quando o residuo no peneiro superior parecer mais ou menos cons-
tante, retirar este peneiro e guarda-lo, entretanto, num recipiente de
recolha.
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Continuar a peneiragdo hiimida sobre o peneiro inferior durante alguns
minutos, até que a dgua passe praticamente limpida.

Voltar a colocar o peneiro de 0,125 mm por cima do peneiro de 0,063
mm. Transferir o eventual deposito existente no fundo do recipiente de
recolha para o peneiro superior e retomar a peneiragdo humida sob um
pequeno jacto de agua até que esta se tenha tornado novamente lim-
pida.

Transferir quantitativamente cada um dos residuos para um copo di-
ferente, servindo-se do funil. Repd-los em suspensdo enchendo os
copos com agua. Apds cerca de um minuto de repouso, decantar,
eliminando o mais possivel a agua.

Colocar os copos na estufa a 105 °C durante duas horas.

Deixar arrefecer, retirar os residuos com o auxilio de um pincel e pesa-
-los.

7. Expressiao do resultado

Os resultados sdo arredondados para a unidade superior.

% finura do residuo retido no peneiro de 0, 125 mm = (50 — M;) x 2

% finura do residuo retido no peneiro de 0,063 mm = [50 — (M, + M,)] x 2

em que:
M; = massa, em g, do residuo retido no peneiro de 0,125 mm,
M, = massa, em g, do residuo retido no peneiro de 0,630 mm.

8. Observagoes

Se no fim da peneiragdo se observar a presenca de grumos, convém
recomegar a analise da forma seguinte.

Lentamente, deitar 50 g da amostra dentro de um frasco de 1 litro
contendo 500 ml da solugdo de hexametafosfato de sddio, mexendo
continuamente. Rolhar o frasco e agitar vigorosamente a mao para
desagregar os grumos. Transferir toda a suspensdo para o peneiro
superior e lavar o frasco cuidadosamente. Prosseguir a analise segundo
o método 6.2.

Método 8

Nutrientes secundarios

Método 8.1

Extraccao do calcio total, do magnésio total, do sédio total e do enxofre total
presente sob a forma de sulfato

1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de extracgdo do calcio
total, do magnésio total e do soddio total, assim como de extrac¢do
do enxofre total presente sob a forma de sulfato, de modo a apenas
efectuar uma sé extracgdo para a determinacdo de cada um destes
nutrientes.
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7.2.

Ambito de aplicacio

O método aplica-se aos adubos CE em relagdo aos quais o presente
regulamento prevé a declaracdo do calcio total, do magnésio total, do
sodio total e do enxofre total presente sob a forma de sulfato.

Resumo do processo

Solubilizagdo mediante a ebuligdo em acido cloridrico diluido.

Reagentes
Acido cloridrico diluido

1 volume de acido cloridrico (dyg = 1,18 g/ml) com 1 volume de agua.

Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica de temperatura regulavel.

Preparagio da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra para andlise

As extrac¢des do calcio, do magnésio, do sodio e do enxofre sob a
forma de sulfato serdo efectuadas numa amostra para ensaio de 5 g,
pesada com a precisdo de 1 mg.

No entanto, quando o adubo contiver mais de 15 % de enxofre (S), ou
seja, 37,5 % de SO; e mais de 18,8 % de célcio (Ca), ou seja, 26,3 %
de Ca0, a extrac¢ao do calcio e do enxofre sera efectuada num amos-
tra para ensaio de 1 g, pesada com a precisio de 1 mg. Colocar a
amostra para ensaio num copo de 600 ml.

Preparagdo da solugao

Adicionar cerca de 400 ml de agua e 50 ml de acido cloridrico diluido
(4.1), em pequenas por¢des e com precaucdo se o produto contiver
uma quantidade importante de carbonatos. Levar a ebulicdo durante 30
minutos. Deixar arrefecer, agitando de vez em quando. Decantar quan-
titativamente para um baldo graduado de 500 ml. Perfazer o volume
com agua e homogeneizar. Filtrar através de um filtro seco para um
recipiente seco, rejeitando a primeira porgdo. O extracto deve ser per-
feitamente limpido. Fechar o recipiente com uma rolha no caso de o
filtrado ndo ser utilizado imediatamente.

Método 8.2

Extrac¢iio do enxofre total presente sob diversas formas
Objectivo

O presente documento estabelece o método de extracgdo do enxofre
total presente nos adubos sob forma elementar e/ou sob diversas for-
mas.

Ambito de aplicacio

O método aplica-se aos adubos CE para os quais o presente regula-
mento prevé a declaracdo do enxofre total quando este elemento esti-
ver presente sob formas diferentes (elementar, tiossulfato, sulfito, sul-
fato).

Resumo do processo

Transformagdo em meio alcalino do enxofre elementar em polissulfu-
retos e tiossulfato, seguida de uma oxidagdo destes tltimos e dos
sulfitos eventualmente presentes, pelo peroxido de hidrogénio. As di-
ferentes formas de enxofre sdo assim levadas ao estado de sulfato que
¢ determinado por precipitagdo do sulfato de bario (método 8.9).
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4.2.

4.3.

4.4.

7.2.

7.3.

Reagentes
Acido cloridrico diluido:

1 volume de acido cloridrico (d = 1,18) com 1 volume de agua.

Solugdo de hidroxido de sddio contendo, pelo menos, 30 % de NaOH
(d = 1,33)

Solugdo de peroxido de hidrogénio a 30 % em massa

Solug@o aquosa de cloreto de bario BaCl,, 2H,0, 122 g/l

Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica de temperatura regulavel.

Preparacio da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra para andlise

Pesar, com a precisdo de 1 mg, uma quantidade de adubo que conte-
nha entre 80 e 350 mg de enxofre (S), ou entre 200 e 875 mg de SO;.

Regra geral (quando S < 15 %), pesar 2,5 g. Colocar a amostra para
ensaio num copo de 400 ml.

Oxida¢ao

Adicionar 20 ml de solu¢do de hidroxido de sodio (4.2) e 20 ml de
agua. Cobrir com um vidro de relogio. Levar a ebuli¢do durante 5
minutos sobre a placa de aquecimento (5.1). Retirar da placa. Reco-
lher, com um jacto de agua quente, o enxofre aderente as paredes do
copo e ferver durante 20 minutos. Deixar arrefecer.

Adicionar por varias vezes 2 ml de peroxido de hidrogénio (4.3) até
deixar de haver uma reacgdo visivel. Em geral, sdo necessarios 6 a 8
ml de peroxido de hidrogénio. Deixar prosseguir a oxidagdo durante 1
hora. De seguida, ferver durante 30 minutos. Deixar arrefecer.

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Adicionar cerca de 50 ml de agua e 50 ml da solucdo de acido
cloridrico (4.1).

— Se o teor de enxofre (S) for inferior a 5 %:

filtrar, recolhendo a solugdo num copo de 600 ml. Lavar varias
vezes o residuo no filtro com agua fria. No fim da lavagem,
verificar a auséncia de sulfato nas ultimas gotas do filtrado através
de uma solugdo de cloreto de bario (4.4). O filtrado deve ser
perfeitamente limpido. A determinagdo dos sulfatos efectuar-se-a
na totalidade do filtrado segundo o método 8.9.

— Se o teor de enxofre (S) for superior a 5 %:

transferir quantitativamente o contetido do copo para um baldo
volumétrico de 250 ml, perfazer o volume com agua e homoge-
neizar. Filtrar através de um filtro seco para um recipiente seco; o
filtrado deve ser perfeitamente limpido. Rolhar no caso de a solu-
¢30 nao ser utilizada imediatamente. A determinag¢do dos sulfatos
efectuar-se-4 numa aliquota desta solugdo por precipitagdo sob a
forma de sulfato de bario (método 8.9).
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Método 8.3
Extraccao das formas soliveis em agua do calcio, do magnésio, do sodio e do
enxofre
(sob a forma de sulfatos)
1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de extrac¢do das formas
soluveis em agua do calcio, do magnésio, do sodio e do enxofre
presente sob a forma de sulfato, de modo a que a mesma extracgdo
possa ser utilizada para determinar cada nutriente necessario.

2. Ambito de aplicaciao

O presente método aplica-se unicamente aos adubos em relagdo aos
quais o Anexo I prevé a declaragdo das formas soliveis em agua do
calcio, do magnésio, do sddio e do enxofre presente sob a forma de
sulfato.

3. Resumo do processo

Os nutrientes sdo dissolvidos em agua fervente.

4. Reagentes

Agua destilada ou 4gua desmineralizada de qualidade equivalente.

5. Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica de temperatura regulavel.

6. Preparaciao da amostra

Ver método 1.

7. Técnica
7.1. Amostra para andlise

a) Adubos que ndo contenham enxofre ou adubos que contenham
simultaneamente, no maximo, 3 % de enxofre (S) (= 7,5 % SO3)
e, no maximo, 4 % de calcio (Ca) (= 5,6 % CaO): pesar 5 g de
adubo, com a precisdo de 1 mg.

b) Adubos que contenham mais de 3 % de enxofre (S) e mais de 4 %
de célcio (Ca): pesar 1 g de adubo, com a precisdo de 1 mg.

Colocar a amostra para ensaio num copo de 600 ml.

7.2. Preparagdo da solugdo

Adicionar cerca de 400 ml de agua e levar a ebuli¢do durante 30
minutos. Deixar arrefecer, agitando de vez em quando, e decantar
quantitativamente para um baldo graduado de 500 ml. Perfazer o vo-
lume com 4gua e homogeneizar.

Filtrar através de um filtro seco para um recipiente seco. Rejeitar as
primeiras porgdes do filtrado. O filtrado deve ser totalmente limpido.

Rolhar no caso de a solu¢do nao ser utilizada imediatamente.

Método 8.4

Extracc¢iio do enxofre solivel em agua quando o enxofre estiver presente sob
diversas formas

1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de extrac¢do do enxofre
soluvel em agua quando este estiver presente no adubo sob diversas
formas.
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4.2.

43.

5.2.

5.3.

7.2.

7.3.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos adubos para os quais o Anexo I
prevé a declaragdo do trioxido de enxofre soltivel em agua.

Resumo do processo

O enxofre ¢ dissolvido em agua fria e depois transformado em sulfato
por oxidagdo pelo peroxido de hidrogénio em meio alcalino.
Reagentes

Acido cloridrico diluido

1 volume de 4cido cloridrico (dyg = 1,18 g/ml) com 1 volume de agua.

Solugdo de hidroxido de sodio contendo, pelo menos, 30 % de NaOH
(d20 = 1,33 g/ml)

Solugao de peréxido de hidrogénio a 30 % em massa

Aparelhos e utensilios

Baldo graduado de 500 ml (Stohmann)
Agitador rotativo regulado para 30/40 rotagdes por minuto
Placa de aquecimento eléctrica de temperatura regulavel

Preparagdo da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra para andlise

a) Adubos que contenham simultaneamente, no maximo, 3 % de en-
xofre (S) (= 7,5 % SO3) e, no maximo, 4 % de calcio (Ca) (= 5,6 %
Ca0): pesar 5 g de adubo, com a precisdo de 1 mg.

b) Adubos que contenham mais de 3 % de enxofre (S) e mais de 4 %
de célcio (Ca): pesar 1 g de adubo, com a precisdo de 1 mg.

Colocar a amostra para ensaio num baldao de 500 ml (5.1.).

Preparagao da solugdo

Adicionar cerca de 400 ml de agua, rolhar e agitar (5.2) durante 30
minutos. Perfazer o volume com agua e homogeneizar. Filtrar através
de um filtro seco para um recipiente seco. Rolhar no caso de a solucéo
ndo ser utilizada imediatamente.

Oxidagdo da parte aliquota a analisar

Tomar uma parte aliquota da solugdo de extrac¢do nao excedendo 50
ml e, se possivel, contendo entre 20 e 100 mg de enxofre (S).

Se necessario, juntar agua até obter cerca de 50 ml. Adicionar 3 ml de
solugdo de hidroxido de sodio (4.2) e 2 ml de solug@o de peroxido de
hidrogénio (4.3). Cobrir com um vidro de relégio e ferver suavemente
durante uma hora sobre a placa de aquecimento (5.3). Adicionar por
varias vezes 1 ml de solugdo de peroxido de hidrogénio enquanto
houver reac¢do (5 ml no maximo).

Deixar arrefecer. Retirar o vidro de reldgio e lavar a sua parte inferior
para o copo. Adicionar cerca de 20 ml de 4cido cloridrico diluido
(4.1). Juntar agua até obter cerca de 300 ml.

A determinagdo dos sulfatos efectuar-se-a na totalidade da solugdo
oxidada segundo o método 8.9.
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Método 8.5

Extraccao e determinacio do enxofre elementar
Aviso

O presente método de anélise utiliza dissulfureto de carbono (CS,). Tal exige
disposi¢des de seguranga especiais, nomeadamente:

— o armazenamento do CS,,

— 0 equipamento de protec¢do do pessoal,
— a higiene do trabalho,

— a prevengdo de incéndios e explosoes,
— a eliminagdo do reagente.

A aplicacdo do método exige um pessoal altamente qualificado, bem como um
equipamento de laboratdrio apropriado.

1. Objectivo

O presente documento estabelece o método de extrac¢do e determina-
¢do do enxofre elementar contido nos adubos.

2. Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos adubos CE em relagdo aos quais o
Anexo I prevé a declaragdo do enxofre total sob a forma elementar.

3. Resumo do processo

Apos eliminagdo dos compostos soliveis, extraccdo do enxofre ele-
mentar com dissulfureto de carbono e determinagdo gravimétrica do
enxofre extraido.

4. Reagentes

Dissulfureto de carbono.

S. Aparelhos e utensilios

5.1. Baldo de extrac¢do de 100 ml com tampa esmerilada

5.2. Aparelho de Soxhlet com os respectivos cartuchos filtrantes

5.3. Evaporador rotativo sob vacuo

5.4. Estufa eléctrica, dotada de ventilagdo, regulada a 90 + 2 °C

5.5. Placas de Petri em porcelana, com um diametro de 5 a 7 cm e uma

altura de bordo que nao exceda 5 cm
5.6. Placa de aquecimento eléctrica de temperatura regulavel

6. Preparagio da amostra

Ver método 1.

7. Técnica
7.1. Amostra para andlise

Pesar 5 a 10 g da amostra com a precisdo de 1 mg e coloca-los num
cartucho de um aparelho de Soxhlet (5.2).

7.2. Extracg¢do do enxofire

O contetido do cartucho ¢ lavado cuidadosamente com agua quente
para eliminar todos os compostos solveis. Seca-se na estufa a 90 °C
(5.4) durante pelos menos 1 hora. Colocar o filtro no aparelho de
Soxhlet (5.2).
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7.3.

Colocar algumas esferas de vidro no baldo do aparelho (5.1) e pesa-lo
(Py), em seguida acrescentar 50 ml de dissulfureto de carbono (4.1).

Ligar o aparelho e deixar que o enxofre elementar seja extraido du-
rante 6 horas. Desligar a fonte de calor e, ap6s arrefecimento, retirar o
baldo. Adaptar o baldo ao evaporador rotativo (5.3) e evaporar até que
o conteudo do baldo esteja solidificado sob forma em massa esponjosa.

Secar o baldo na estufa a 90 °C (5.4) (em geral é necessario uma hora)
até obter uma massa constante (P;).

Determinagdo da pureza do enxofre elementar

Determinadas substancias podem ter sido extraidas pelo dissulfureto de
carbono simultaneamente com o enxofre elementar. A pureza do en-
xofre elementar determina-se do seguinte modo:

Apo6s ter homogeneizado, o melhor possivel, o contetdo do baldo,
tomar 2 a 3 g de substancia que serdo pesados com a precisao de 1
mg (n). Colocar a substincia pesada na placa de Petri (5.5). Pesar o
conjunto (P,). Coloca-lo sobre a placa de aquecimento (5.6) regulada
de modo a nao exceder 220 °C para ndo provocar a combustdo do
enxofre. Prosseguir a sublimagdo durante 3 a 4 horas até obter uma
massa constante (P3).

Nota

Para determinados adubos, pode ndo ser necessario determinar o grau
de pureza do enxofre. Neste caso, omitir o passo 7.2.

Expressiao dos resultados

A percentagem de enxofre elementar (S) contida no adubo ¢ igual a:

P, — P,

S impuro (%) do adubo = x 100

P,-P
Pureza do enxofte extraido (%) = 22 % 100
n

(P1 —Po)(P2 — P3)

S %) do adubo =
puro (%) do adubo P

x 100

em que:
m = massa da amostra para ensaio do adubo, em g.
Py = massa do baldo de Soxhlet, em g.

P, = massa do baldo de Soxhlet ¢ do enxofre impuro apds secagem.

=]
Il

massa de enxofre impuro a ser purificado, em g.

Py

massa da placa de Petri.

P; = massa da placa de Petri, apos sublimac¢do do enxofte.
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Método 8.6

Determinagio manganimétrica do calcio extraido apés precipitacio sob a

4.2.

43.

44,

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

forma de oxalato
Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinacdo do calcio
nos extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos adubos CE em relagdo aos quais o
Anexo I prevé a declaragdo do calcio total e/ou soluvel em agua.

Resumo do processo

Precipitacdo do calcio contido numa aliquota da solugdo de extraccdo
sob a forma de oxalato, apds separac@o e dissolugdo deste ultimo, por
titulagdo do acido oxalico utilizando permanganato de potassio.

Reagentes

Acido cloridrico diluido

1 volume de acido cloridrico (dyg = 1,18 g/ml) com 1 volume de agua.
Acido sulfirico diluido (1 : 10)

1 volume de 4cido sulfurico (dyg = 1,84 g/ml) com 10 volumes de
agua.

Solugdo diluida de hidroxido de amonio (1 : 1)

1 volume de hidroxido de amonio (dyy = 0,88 g/ml) com 1 volume de
agua.

Solugdo saturada de oxalato de amonio [(NHy), C,04 H,O] a tempe-
ratura ambiente (cerca de 40 g/l).

Solugdo de acido citrico a 30 % (m/v)

Solugdo de cloreto de amonio a 5 % (m/v)

Solug@o de azul de bromotimol a 0,1 % (m/v) em etanol a 95 %
Solugdo de verde de bromocresol a 0,04 % (m/v) em etanol a 95 %
Solugdo-padrao de permanganato de potassio 0,02 mol/l

Aparelhos e utensilios

Cadinho filtrante de vidro sinterizado com uma porosidade de 5 a 20 p
Banho-maria

Preparacdo da aliquota a analisar

Por meio de uma pipeta, tomar uma aliquota da solugdo de extracgdo,
obtida por um dos métodos 8.1 ou 8.3, contendo entre 15 e 50 mg de
Ca (=21 e 70 mg de CaO). Seja v, o volume desta aliquota. Transferi-
-la para um copo de 400 ml. Se necessario, neutralizar [viragem do
verde a azul do indicador (4.7)] com algumas gotas de solucdo de
hidroxido de amonio (4.3).

Adicionar 1 ml da solugdo de acido citrico (4.5) e 5 ml de solucao de
cloreto de amonio (4.6).

Precipitaciio do oxalato de calcio

Adicionar cerca de 100 ml de agua. Levar a ebuli¢do, adicionar 8 a 10
gotas da solugdo de indicador (4.8) e, lentamente, 50 ml de uma
solucdo quente de oxalato de amonio (4.4). Caso se forme um preci-
pitado, dissolvé-lo adicionando algumas gotas de acido cloridrico
(4.1). Neutralizar muito lentamente com a solugdo de hidroxido de
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amoénio (4.3), agitando continuamente até obter um pH de 4,4 a 4,6
[viragem do verde a azul do indicador (4.8)]. Colocar o copo num
banho-maria em ebuligdo (5.2) durante cerca de 30 minutos.

Retirar o copo do banho, deixar repousar durante uma hora e filtrar
pelo cadinho (5.1).

Titulacdo do oxalato precipitado

Lavar o copo e o cadinho até a eliminagdo completa do excesso de
oxalato de amonio (o que se pode verificar pela auséncia de cloreto na
agua de lavagem). Colocar o cadinho no copo de 400 ml e dissolver o
precipitado com 50 ml de acido sulfarico quente (4.2). Adicionar agua
até obter um volume de cerca de 100 ml. Levar a temperatura de 70 a
80 °C e titular, gota a gota, com uma solugdo de permanganato (4.9)
até obter uma cor rosa que se mantém durante um minuto. Seja n esse
volume.

Expressao dos resultados

O teor de calcio (Ca) do adubo ¢ igual a:

Vi
5 —
0,02 vy X m

Ca (%) =n x 0,2004 x

em que:
n = namero de ml de permanganato utilizados,
m = massa da amostra para ensaio em g,

v, = volume da aliquota em ml,
v; = volume da solugdo de extraccdo em ml,
t = concentra¢do da solu¢do de permanganato em moles por litro.

Ca0 (%) = Ca (%) x 1,400

Método 8.7

Determinagio do magnésio por espectrometria de absor¢io atémica
Objectivo

O presente documento estabelece o método de determinagdo do mag-
nésio nos extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos extractos de adubos CE obtidos
pelos métodos 8.1 e 8.3, relativamente aos quais se prevé a declaragdo
do magnésio total e/ou do magnésio soliivel em agua a excepgdo dos
seguintes adubos que figuram no Anexo I D relativo aos nutrientes
secundarios:

— tipo 4 (kieserite),

— tipo 5 (sulfato de magnésio) e tipo 5.1 (solugdo de sulfato de
magnésio),

— ¢ a excepgdo do seguinte adubo que figura no Anexo I A.3 relativo
aos adubos potassicos:

— tipo 7 (kieserite com sulfato de potéssio)
— aos quais se aplicard o método 8.8.
O presente método ¢ aplicavel a todos os extractos de adubos que

contenham elementos em tal quantidade que haja o risco de interferi-
rem na determinagdo complexométrica do magnésio.
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4.2.

4.3.

43.1.

4.4.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

Resumo do processo

Apos diluicao conveniente do extracto, determina¢do do magnésio por
espectrometria de absorgdo atomica.

Reagentes

Acido cloridrico, solugdo 1 mol/l
Acido cloridrico, solugdo 0,5 mol/l

Solugdo-padrdo de magnésio a 1,00 mg por ml

Dissolver 1,013 g de sulfato de magnésio (MgSO,, 7H,0) na solugdo
de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2)

Pesar 1,658 g de o6xido de magnésio (MgO), previamente calcinado
para eliminar quaisquer vestigios de carbonatagdo. Colocar num copo
contendo 100 ml de agua e 120 ml de acido cloridrico 1 mol/l (4.1).
Apos dissolugdo, decantar quantitativamente para um baldo graduado
de 1 000 ml. Perfazer o volume e homogeneizar

ou
Solugdo comercial padronizada

A responsabilidade do controlo destas solugdes incumbe ao laborato-
rio.

Solucdo de cloreto de estroncio

Dissolver 75 g de cloreto de estroncio (SrCl, 6H,0) numa solugdo de
acido cloridrico (4.2) e perfazer o volume a 500 ml com a mesma
solugdo de acido.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absorgdo atomica provido de uma lampada de mag-
nésio regulada para 285,2 nm.

Chama de ar-acetileno.

Preparaciao da amostra

Ver métodos 8.1 e 8.3.
Técnica

Se o adubo tiver um teor declarado de magnésio (Mg) superior a 6 %
(= 10 % de MgO), tomar 25 ml (V,) da solu¢do de extracgdo (6).
Transferir para um baldo graduado de 100 ml, perfazer o volume
com agua e homogeneizar. O factor de dilui¢ao ¢ D; = 100/V,

Tomar com uma pipeta 10 ml da solugdo de extrac¢do (6) ou da
soluc¢@o (7.1). Transferir para um baldo graduado de 200 ml. Perfazer
o volume com a solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homo-
geneizar. Factor de dilui¢ao: 200/10

Diluir esta solugdo (7.2) com a solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) para obter uma concentragdo que se situe no intervalo de medi-
¢do Optimo do espectrometro (5.1). V, € o volume da amostra em 100
ml. O factor de diluigdo é D, = 100/V,

A solugdo final deve conter 10 % v/v da solucdo de cloreto de estron-
cio (4.4).

Preparagdo da solugdo em branco

Preparar uma solugdo em branco, repetindo todo o processo desde a
extracgdo (métodos 8.1 ou 8.3), omitindo unicamente a amostra para
ensaio de adubo.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Diluindo a solugdo-padrdo (4.3) com o acido cloridrico 0,5 mol/l,
preparar, pelo menos, 5 solugdes de calibragdo de concentragdes cres-
centes que se situem no intervalo de medi¢do Optimo do aparelho
(5.1).
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7.6.

Estas solu¢des deverdo conter 10 % v/v da solugdo de cloreto de
estroncio (4.4).

Medi¢oes

Preparar o espectrometro (5.1) para um comprimento de onda de 285,2
nm.

Pulverizar sucessivamente as solu¢des de calibragdo (7.5), a solugdo a
medir (7.3) e a solugdo em branco (7.4), lavando o instrumento com a
solu¢do cuja medi¢ao se efectuara de seguida. Repetir 3 vezes esta
operagdo. Tragar a curva de calibragdo utilizando em ordenadas as
absorvancias médias de cada uma das calibragdes (7.5) e em abcissas
a concentragdo correspondente de magnésio expressa em pg/ml. A
partir desta, determinar a concentragdo de magnésio na solucdo de
ensaio (7.3), X e na concentragdo da solugdo em branco (7.4), X,.

Expressdao dos resultados

Calcular a quantidade de magnésio (Mg) ou de 6xido de magnésio
(MgO) da amostra a partir das solu¢des de calibragdo, tendo em conta
o ensaio em branco.

A percentagem de magnésio (Mg) contida no adubo ¢ igual a:

(X, — Xp)D; (200/10)D,500.100
1000.1000M

Mg (%) =

em que:

X, = concentragdo da solugdo a analisar registada na curva de cali-
bragdo, em pg/ml.

Xp = concentragdo da solugdo em branco registada na curva de cali-
bragdo, em pg/ml.
D, = factor de diluicdo, caso se realize a diluigdo (7.1.).

— F igual a 4, caso se tome 25 ml.
— E igual a 1, caso ndo se efectue esta diluigdo.
— D, = factor de dilui¢do do ponto 7.3.

— M = massa da amostra para ensaio aquando da extraccdo,
em g.

— MgO (%) = Mg (%)/0,6.

Método 8.8

Determinagio do magnésio por complexometria
Objectivo

O presente documento estabelece 0 método de determinagdo do mag-
nésio nos extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos seguintes extractos de adubos CE
para os quais se prevé a determinagdo do magnésio total e/ou do
magnésio soltivel em agua:

— adubos que figuram no Anexo I: adubos elementares azotados, tipo
Ib + lc (nitrato de calcio e de magnésio), tipo 7 (sulfonitrato de
magnésio), tipo 8 (adubos azotados com magnésio) e os adubos
elementares potassicos, tipo 2 (cainite enriquecida), tipo 4 (cloreto
de potassio contendo magnésio), tipo 6 (sulfato de potassio con-
tendo sal de magnésio),

— adubos que figuram no Anexo I D relativo aos nutrientes secun-
darios.
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4.1.

4.1.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Resumo do processo

Dissolu¢do do magnésio por um dos métodos 8.1 e/ou 8.3. Primeira
titulagdo: com EDTA do Ca e Mg na presenca do negro de eriocromo
T. Segunda titulagdo: com EDTA do Ca em presenga de calceina ou
de acido calconcarbonico. Determinagdo do magnésio por diferenca.

Reagentes
Solu¢do-padrdo de magnésio 0,05 mol/l:

Dissolver 1,232 g de sulfato de magnésio (MgSO,4 7H,0) na solugdo
de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.11) e perfazer o volume de 100 ml
com este mesmo acido

ou

Pesar 2,016 g de 6xido de magnésio, previamente calcinado de modo a
eliminar qualquer vestigio de carbonatagdo. Colocar num copo com
100 ml de agua

Adicionar, agitando, cerca de 120 ml de 4acido cloridrico, aproximada-
mente 1 mol/l (4.12).

Ap6s dissolucdo, transferir quantitativamente para um baldo graduado
de 1000 ml. Perfazer o volume e homogeneizar.

1 ml destas solugdes deve conter 1,216 mg de Mg (= 2,016 mg de
MgO).

Incumbe aos laboratorios controlar o titulo desta solugdo-padrio.

Solug¢do 0,05 molar de EDTA

Pesar 18,61 g de sal dissodico di-hidratado do acido etilenodiaminote-
tracético (C;oH 4N,Na,0g,2H,0) que se colocam num copo de 1 000
ml e que se dissolvem em 600 a 800 ml de agua. Transferir a solugao
quantitativamente para um baldo graduado de 1000 ml. Perfazer o
volume e homogeneizar. Aferir esta solu¢do com a solugdo-padrdo
(4.1), tomando 20 ml desta ultima e titulando pela técnica analitica
descrita em 7.2.

1 ml da solu¢do de EDTA deve corresponder a 1,216 mg de Mg (=
2,016 mg de MgO) e a 2,004 mg de Ca (= 2,804 mg de CaO) (ver
observagdes 10.1 e 10.6).

Solugdo-padrdo de calcio 0,05 molar

Pesar 5,004 g de carbonato de célcio seco. Colocar num copo com 100
ml de 4gua. Adicionar progressivamente, agitando, 120 ml de acido
cloridrico aproximadamente 1 mol/l (4.12).

Levar a ebuli¢do para expulsar o dioxido de carbono, arrefecer, trans-
ferir quantitativamente para um baldo graduado de 1 1, perfazer o
volume com agua e homogeneizar. Aferir esta solugdo com a solugdo
de EDTA (4.2), seguindo a técnica analitica (7.3). 1 ml desta solucdo
deve conter 2,004 mg de Ca (= 2,804 mg de CaO) e corresponder a 1
ml da solu¢do 0,05 molar de EDTA (4.2).

Indicador de calceina

Misturar cuidadosamente num almofariz 1 g de calceina com 100 g de
cloreto de sodio. Utilizar 0,010 g desta mistura. O indicador vira de
verde a laranja. Deve titular-se até a obtengdo de um laranja isento de
reflexos verdes.

Indicador de acido calconcarbonico

Dissolver 0,40 g de acido calconcarbonico em 100 ml de metanol. Esta
soluc@o so se conserva durante cerca de 4 semanas. Utilizar trés gotas
desta solugdo. O indicador vira de vermelho a azul. Deve titular-se até
a obten¢@o de um azul isento de reflexos vermelhos.



2003R2003 — PT — 09.03.2011 — 007.001 — 133

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

8.2.

Indicador de negro de eriocromo T

Dissolver 0,30 g de negro de eriocromo T numa mistura de 25 ml de
propanol-1 e de 15 ml de trietanolamina. Esta solugdo so se conserva
durante cerca de 4 semanas. Utilizar trés gotas desta solug@o. Este
indicador vira de vermelho a azul e deve titular-se até obter um azul
isento de reflexos vermelhos. A viragem s6 se da na presenga de
magnésio. Se necessario, adicionar 1 ml da solugdo-padrao (4.1).

Na presenca simultanea de calcio e de magnésio, o EDTA complexa
primeiro o célcio e depois o magnésio. Neste caso, estes dois elemen-
tos sdo determinados paralelamente.

Solugdo de cianeto de potdssio

Solugdo aquosa de KCN a 2 %. (Nao pipetar com a boca e ver ponto
10.7).

Solugdo de hidroxido de potdssio e de cianeto de potassio

Dissolver 280 g de KOH e 66 g de KCN em agua, levar o volume a 1
litro e homogeneizar.

Solugdo tampdo de pH 10,5

Num baldo graduado de 500 ml, dissolver 33 g de cloreto de amonio
em 200 ml de agua, juntar 250 ml de hidréxido de amonio (d,y = 0,91
g/ml), perfazer o volume com 4agua e homogeneizar. Controlar regu-
larmente o pH desta solucao.

Acido cloridrico diluido: 1 volume de 4cido cloridrico (dyy = 1,18
g/ml) com 1 volume de agua.

Solugdo de acido cloridrico aproximadamente 0,5 mol/l
Solugdo de acido cloridrico aproximadamente 1 mol/l
Solugdo de hidroxido de sodio 5 mol/l

Aparelhos e utensilios

Agitador magnético ou mecanico
Medidor de pH

Ensaio de controlo

Efectuar uma determinagdo sobre aliquotas das solugdes (4.1 e 4.3) de
forma a ter uma relagdo Ca/Mg aproximadamente igual a da solucéo a
analisar. Para este efeito, tomar (a) ml da solugdo-padrao de Ca (4.3) e
(b-a) ml da solugdo-padrao de Mg (4.1). (a) e (b) sdo os mililitros da
solugdo de EDTA utilizados nas duas titula¢des efectuadas na solug¢ao
a analisar. Esta maneira de proceder s6 ¢ correcta se as solugdes de
EDTA, de calcio e de magnésio forem exactamente equivalentes. Caso
contrario, ¢ necessario efectuar correcgdes.

Preparacio da solucdo a analisar

Ver métodos 8.1 e 8.3.

Determinacao
Partes aliquotas a colher

A parte aliquota contera, tanto quanto possivel, entre 9 ¢ 18 mg de
magnésio (= 15 a 30 mg de MgO).

Titulagao em presencga de negro de eriocromo T

Tomar com uma pipeta uma parte aliquota (8.1) da solugdo a analisar e
introduzi-la num copo de 400 ml. Neutralizar o 4cido em excesso com
a soluc@o de hidroxido de sodio 5 mol/l (4.12) utilizando o medidor de
pH. Diluir com agua até cerca de 100 ml. Adicionar 5 ml da solucao-
-tampao (4.9). O pH medido no medidor deve ser 10,5 + 0,1. Adicionar
2 ml da solugdo de cianeto de potassio (4.7) e 3 gotas de indicador
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8.3.

10.

10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

negro de eriocromo T (4.6). Titular com a solugcdo de EDTA (4.2).
Agitar suavemente com o agitador (5.1) (ver os pontos 10.2, 10.3,
10.4). Seja «b» o nimero de ml de solugdo de EDTA 0,05 mol/l.

Titulagdo na presenga de calceina ou de dcido calconcarbonico

Tomar com uma pipeta uma parte aliquota da solucdo a analisar igual
a empregada para a titulagdo anterior e introduzi-la num copo de 400
ml. Neutralizar o acido em excesso com a solu¢do de hidroxido de
sodio 5 mol/l (4.13) utilizando o medidor de pH. Diluir com agua até
cerca de 100 ml. Adicionar 10 ml de solugdo de KOH/KCN (4.8) e o
indicador (4.4 ou 4.5). Agitando suavemente com o agitador (5.1),
titular a solugdo de EDTA (4.2) (ver os pontos 10.2, 10.3, 10.4).
Seja «a» o numero de ml de solugdo de EDTA 0,05 mol/l.

Expressiao dos resultados

Para os adubos CE que se inserem no ambito de aplicagdo do método
(5 g de adubo em 500 ml de extracto), o teor do adubo em percen-
tagem ¢ igual a:

- T
MgO (%) no adubo = (b-a) x T

— T
Mg (%) no adubo = b2 x T

em que:

a = nimero de ml de solugdo de EDTA 0,05 mol/l utilizados para a
titulagdo na presenca de calceina ou de acido calconcarbonico,

b = numero de ml da solugdo de EDTA 0,05 mol/l utilizados para a
titulagdo na presenca de negro de eriocromo T,

M = massa de amostra presente na parte aliquota colhida (em g),
T = 10,2016 x mol/l da solugdo de EDTA/0,05 (ver 4.2),

" =0,1216 x mol/l da solugdo de EDTA/0,05 (ver 4.2)
Observagoes

A relagao estequiométrica EDTA-metal nas analises complexométricas
¢ sempre de 1 : 1, seja qual for a valéncia do metal e ainda que o
EDTA seja quadrivalente. A solugdo de titulagdo de EDTA e as so-
lugdes-padrao serdo, portanto, molares e ndo normais

Os indicadores complexométricos sdo muitas vezes sensiveis a ac¢do
do ar. A solugio pode tornar-se mais clara durante a titulagdo. E
preciso adicionar entdo uma ou duas gotas de indicador. E sobretudo
0 caso para o negro de eriocromo e também para o acido calconcar-
bonico

Os complexos metal-indicador sdo muitas vezes relativamente estaveis
e a viragem pode ser demorada. As ultimas gotas de EDTA devem,
portanto, ser adicionadas lentamente ¢ deve-se assegurar que nao se
exceda a viragem, adicionando uma gota da solugdo de magnésio 0,05
mol/l (4.1) ou de calcio (4.3). Este ¢ o caso, em especial, do complexo
eriocromo-magneésio

A viragem do indicador ndo deve ser observada verticalmente, mas
horizontalmente através da solugdo, e o copo deve ser colocado sobre
um fundo branco numa posi¢do favoravel em relagdo a luz. A viragem
observa-se também facilmente colocando o copo sobre um vidro fosco,
iluminado moderadamente por baixo (lampada de 25 W)
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10.5. A execugdo desta analise exige uma certa experiéncia. A tarefa envol-
vera, inter alia, as viragens das solu¢des-padrao 4.1 e 4.3. Aconselha-
-se que as determinagdes sejam efectuadas pelo mesmo quimico do
laboratorio

10.6. O emprego de uma solugdo de EDTA de titulo garantido (Titrisol,
Normex, por exemplo) pode simplificar o controlo da equivaléncia
das solucgdes-padrao 4.1, 4.2 ¢ 4.3

10.7. As solugdes que contenham cianeto de potassio nao devem ser vazadas
nos esgotos sem se ter transformado previamente o cianeto em com-
posto nao nocivo, por exemplo, por oxidag@o pelo hipoclorito de sédio
apos alcalinizagao

Método 8.9

Determinac¢io do teor de sulfatos utilizando trés métodos diferentes

EN 15749: Adubos. Determinagdo do teor de sulfatos utilizando trés métodos
diferentes

Este método de analise foi submetido a teste interlaboratorial.

Método 8.10

Determinacio do sédio extraido
1. Objectivo

O presente documento estabelece o0 método de determinagdo do sédio
nos extractos de adubos.

2. Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos adubos CE para os quais o Anexo I
prevé a declaragdo do sodio.

3. Resumo do processo

Apos conveniente diluicdo do extracto obtido pelos métodos 8.1 e/ou
8.3 determina-se o teor de sodio da solucdo por espectrometria de
emissdo de chama.

4. Reagentes
4.1. Acido cloridrico diluido

1 volume de &cido cloridrico pré-analise (dyg = 1,18 g/ml) com 1
volume de agua.

4.2. Nitrato de aluminio, AI(NO3);, 9H,0

4.3. Cloreto de césio, CsCl

4.4. Cloreto de sodio anidro, NaCl

4.5. Solugdo de cloreto de césio e de nitrato de aluminio

Num baldo graduado de 1 000 ml, dissolver em agua 50 g de cloreto
de césio (4.3) e 250 g de nitrato de aluminio (4.2). Perfazer o volume
com agua ¢ homogeneizar.

4.6. Solugdo-padrdo de sodio com 1 mg/ml de Na

Num baldo graduado de 1 000 ml dissolver em agua 2,542 g de cloreto
de sodio (4.4). Adicionar 10 ml de acido cloridrico (4.1). Perfazer o
volume com agua e homogeneizar.

5. Aparelhos e utensilios

Espectrometro equipado para a emissdo de chama, regulado para uma
radiagdo de 589,3 nm.

6. Solucdes de calibracio

6.1. Introduzir 10 ml de solugdo-padrdo (4.6) num baldo graduado de 250
ml. Perfazer o volume ¢ homogeneizar. Concentragdo da solugdo: 40
pg/ml de Na
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6.2.

Colocar 0, 5, 10, 15, 20 e 25 ml da solugdo intermédia (6.1) em baldes
graduados de 100 ml. Adicionar 10 ml da solugdo (4.5). Perfazer o
volume e homogeneizar. Concentragdo das solugdes: 0, 2, 4, 6, 8, 10
png/ml de Na

Preparacido das solucdes a dosear

De acordo com o teor de sddio previsivel da solucdo de extracgao (5 g
de adubo em 500 ml), obtido segundo os métodos 8.1 ou 8.3, efectuar
as dilui¢gdes com base no seguinte no quadro:

Di]uigagi;ntermé- Diluicio final
Grau d
N0 09 | N _ G
Amostra | Diluigdo | Amostra | Diluicao ¢
(ml) (v2) [a ml (v3)[(ml) (vg)| a ml
3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50
5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400

A diluigao intermédia far-se-a com agua. Para a diluigdo final, acres-
centar 10 ml da solug@o (4.5) no balao graduado de 100 ml.

Para uma amostra de ensaio de 1 g, multiplicar por 5 o volume da
diluicdo final (vg).

Determinagio

Preparar o espectrometro (5.1) para as leituras no comprimento de
onda 589,3 nm. Calibrar o aparelho medindo a resposta das solucdes
de calibragdo (6.2). Em seguida, regular a sensibilidade do aparelho de
modo a utilizar completamente a sua escala quando for utilizada a
solu¢@o de calibragdo mais concentrada. Medir em seguida a resposta
da solugdo da amostra a analisar (7). Repetir 3 vezes esta operagdo.

Calculo dos resultados

Determinar a curva de calibragio, colocando no eixo das ordenadas as
médias das respostas para cada uma das soluc¢des de calibragdo e no
eixo das abcissas as concentragdes correspondentes expressas em [ig
por ml. A partir desta curva, determinar a concentragdo de sodio na
solu¢do de ensaio. Calcular a quantidade de sodio a partir das solu-
¢des-padrio, tendo em conta os niveis de diluico. Exprimir os resul-
tados em termos de percentagem da amostra.

O percentagem de sodio (Na) contida no adubo ¢ igual a:
V3 Vi 1072
xS -

Na (%) - V4 V2 m

Na,O (%) = Na(%) x 1,348

em que:
x = concentrag¢ao da soluc@o introduzida no espectrometro em pg/ml,
v; = volume da solugdo de extrac¢do em ml,

v, = volume da aliquota para a dilui¢do intermédia em ml,
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4.2.

vy = volume da dilui¢do intermédia em ml,

v4 = volume da aliquota em ml para a dilui¢do final (para 100 ml),

m = massa da amostra para ensaio em g.

Método 9

Micronutrientes em concentracdes inferiores ou iguais a 10 %

Método 9.1

Extraccdo dos micronutrientes totais
Objectivo

O presente documento estabelece o método de extraccdo dos seguintes
micronutrientes: boro total, cobalto total, cobre total, ferro total, man-
ganés total, molibdénio total e zinco total. O objectivo é proceder a um
minimo de extrac¢des, por forma a utilizar tanto quanto possivel o
mesmo extracto na determinagdo do teor total de cada um dos micro-
nutrientes enumerados.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos adubos CE abrangidos pelo Anexo I
E que contenham um ou mais dos seguintes micronutrientes: boro,
cobalto, cobre, ferro, manganés, molibdénio e zinco. Aplica-se na
determinagdo de cada micronutriente cujo teor declarado ¢ inferior
ou igual a 10 %.

Resumo do processo

Dissolug@o em acido cloridrico diluido em ebuligdo.

Nota

A extrac¢do ¢ empirica e podera ndo ser quantitativa, dependendo do
produto e dos outros componentes do adubo. Em particular, no caso de
alguns oxidos de manganés, a quantidade extraida pode ser bastante
inferior a quantidade total de manganés do produto. Cabe aos fabri-
cantes dos adubos providenciar para que o teor declarado corresponda
de facto a quantidade extraida nas condi¢des previstas no método.

Reagentes
Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de écido cloridrico (d,; = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.

Solugdo concentrada de hidroxido de aménio (NH4OH, dyg = 0,9
g/ml).
Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica com regulagdo de temperatura.

Nota

No caso de estar prevista a determinacao do teor de boro no extracto,
ndo utilizar material de vidro borossilicatado. Recomenda-se a utiliza-
¢do de material de teflon ou de silica, visto que o método implica
ebuli¢do. Caso se utilizem detergentes com boratos na lavagem do
material de vidro, este deve ser cuidadosamente passado por agua.

Preparacio da amostra

Ver método 1.
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7.2.

Técnica
Amostra para andlise

Tomar uma quantidade de adubo de peso compreendido entre 2 ¢ 10
g, de acordo com o teor declarado do elemento no produto. O quadro
seguinte deve ser utilizado para se obter uma solugdo final que, apos
dilui¢do conveniente, se situe no intervalo de medida de cada método.
As amostras devem ser pesadas com a precisao de 1 mg.

Teor declarado do micronutriente | < 0,01 | 0,01 - <5 > 5-10
no adubo (%)

Massa da amostra para analise (g) 10 5 2
Massa do elemento na amostra 1 0,5-250 100-200
(mg)

Volume do extracto V (ml) 250 500 500
Concentragdo do elemento no ex- 4 1-500 200-400

tracto (mg/l)

Colocar a amostra num copo de 250 ml.

Preparagdo da solugdo

Caso seja necessario, humedecer a amostra com um pouco de agua,
juntar, em pequenas quantidades e com precaugdao, um volume de
acido cloridrico diluido (4.1) determinado com base na proporgdo de
10 ml por grama de adubo e, em seguida, acrescentar cerca de 50 ml
de agua. Tapar o copo com um vidro de reléogio e homogeneizar.
Colocar o copo numa placa de aquecimento e levar o conteudo a
ebuli¢do durante 30 minutos. Deixar arrefecer, agitando de vez em
quando. Transferir quantitativamente para um baldo volumétrico de
250 ou 500 ml (ver quadro). Completar o volume com 4gua e homo-
geneizar. Filtrar através de um filtro seco para um recipiente seco.
Rejeitar a primeira porgao. O extracto deve ficar perfeitamente lim-
pido.

E aconselhavel proceder 4 determinagio o mais rapidamente possivel,
utilizando partes aliquotas do filtrado limpido. Caso contrario, tapar o
recipiente.

Observagio

Extractos em que se deve determinar o boro: levar a um pH entre 4 e 6
com hidroxido de amonio concentrado (4.2).

Determinacio

A determinacdo dos micronutrientes ¢ feita individualmente nas partes
aliquotas indicadas nos métodos especificos para cada micronutriente.

Se necessario, eliminar os agentes quelatantes ou complexantes orga-
nicos numa parte aliquota do extracto, de acordo com o método 9.3.
Nas determinagdes por espectrometria de absor¢do atomica, esta eli-
minagdo pode ndo ser necessaria.

Método 9.2
Extraccio dos micronutrientes soliiveis em agua
Objectivo

O presente documento estabelece o método de extrac¢do das formas
soluveis em agua dos seguintes micronutrientes: boro, cobalto, cobre,
ferro, manganés, molibdénio e zinco. O objectivo ¢ proceder a um
minimo de extracgdes, procurando utilizar tanto quanto possivel o
mesmo extracto na determinacdo do teor de cada um dos micronu-
trientes enumerados.
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5.2.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos adubos CE abrangidos pelo Anexo I
contendo um ou mais dos seguintes micronutrientes: boro, cobalto,
cobre, ferro, manganés, molibdénio e zinco. Aplica-se na determinagdo
de cada micronutriente cujo teor declarado ¢ inferior ou igual a 10 %.

Resumo do processo

Os micronutrientes sdo extraidos por agitacdo do adubo em agua a
temperatura de 20 °C + 2 °C.

Nota

A extracgdo ¢ empirica e poderd ser ou ndo quantitativa.

Reagentes
Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de écido cloridrico (d,y = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.

Aparelhos e utensilios

Agitador rotativo, regulado para cerca de 35 a 40 rotagdes por minuto

Medidor de pH

Nota

No caso de estar prevista a determinagdo do teor de boro do extracto,
ndo utilizar material de vidro borossilicatado. Recomenda-se a utiliza-
¢do de material de teflon ou de silica. Caso se utilizem detergentes
com boratos na lavagem do material de vidro, este deve ser cuidado-
samente passado por agua.

Preparacio da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra para andlise

Tomar uma quantidade de adubo com peso compreendido entre 2 e 10
g, de acordo com o teor declarado do elemento no produto. O quadro
seguinte deve ser utilizado para se obter uma solugdo final que, apos
dilui¢@o conveniente, se situe no intervalo de medida de cada método.
As amostras devem ser pesadas com a precisao de 1 mg.

Teor declarado do micronutriente | < 0,01 | 0,01 - <5 > 5-10
no adubo (%)

Massa da amostra para anélise (g) 10 5 2
Massa do elemento na amostra 1 0,5-250 100-200
(mg)

Volume do extracto V (ml) 250 500 500
Concentra¢ao do elemento no ex- 4 1-500 200-400

tracto (mg/l)

Coloca-se a amostra num baldo de 250 ml ou de 500 ml (de acordo
com o quadro).
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7.2.

7.3.

Preparagdo da solugcao

Caso se utilize um baldo de 250 ml, adicionar cerca de 200 ml de
agua; caso se utilize um balao de 500 ml, adicionar cerca de 400 ml de
agua.

Rolhar bem o baldo. Agitar vigorosamente a mao para dispersar bem o
produto e, em seguida, colocar o baldo no agitador. Deixar o aparelho
a agitar durante 30 minutos.

Completar o volume com agua e homogeneizar.

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Filtrar imediatamente para um baldo limpo e seco. Rolhar o baldo.
Efectuar a determinagdo imediatamente apos a filtragdo.

Nota

Se o filtrado turvar progressivamente, proceder a nova extracc¢do, de
acordo com os pontos 7.1 e 7.2, num baldo de volume Ve. Filtrar para
um baldo calibrado de volume W, seco, no qual se introduzem pre-
viamente 5,00 ml de acido cloridrico diluido (4.1). Interromper a fil-
tragdo no preciso momento em que se atinge o trago de referéncia do
baldo. Homogeneizar.

Neste caso, o valor do parametro V que figura na expressao de calculo
dos resultados sera:

V=Ve x W/(W-5)

E sobre este valor que incidem as diluigdes que figuram na referida
expressao.

Determinagao
A determinagdo dos micronutrientes ¢ feita individualmente nas partes

aliquotas indicadas nos métodos especificos para cada micronutriente.

Se necessario, eliminam-se os agentes quelatantes ou complexantes
organicos numa parte aliquota, de acordo com o método 9.3. Re-
corda-se que, nas determinagdes por espectrometria de absor¢do atd-
mica, esta eliminagdo pode ndo ser necessaria.

Método 9.3

Eliminacdo dos compostos organicos presentes nos extractos de adubos

Objectivo

O presente documento estabelece um método de elimina¢do dos com-
postos organicos presentes nos extractos de adubos.

Ambito de aplicaciao

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 ou 9.2, nos casos em que o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaracdo de elementos totais e/ou
de elementos solveis em agua.

Nota

Na maior parte dos casos, a presenga de uma pequena quantidade de
matéria organica ndo influencia as determinagdes por espectrometria de
absorc¢ao atomica.

Resumo do processo

Oxidagdo dos compostos organicos presentes numa parte aliquota do
extracto com peroxido de hidrogénio.
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4.2.

Reagentes
Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 0,5 mol/l

Misturar 1 volume de &cido cloridrico (dyy = 1,18 g/ml) com 20
volumes de agua.

Solugdo de peroxido de hidrogénio (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml),
isenta de micronutrientes.

Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica com regulagdo de temperatura.

Técnica

Num copo de 100 ml, introduzir 25 ml da solucdo de extracg¢do obtida
pelos métodos 9.1 ou 9.2. No caso do método 9.2, adicionar 5 ml da
solugdo diluida de acido cloridrico (4.1). Em seguida, adicionar 5 ml
da solucdo de peroxido de hidrogénio (4.2). Cobrir com um vidro de
relogio. Deixar oxidar a temperatura ambiente durante cerca de uma
hora e depois aquecer lentamente até a ebuli¢do, fervendo durante 30
minutos. Se necessario, adicionar mais 5 ml de peroxido de hidrogénio
depois de a solugao ter arrefecido. Eliminar por ebuli¢do o peroxido de
hidrogénio em excesso. Deixar arrefecer e transferir quantitativamente
o conteido para um baldo volumétrico de 50 ml, completando em
seguida o volume. Se for necessario, filtrar.

Esta diluigdo deve ser tida em conta na constituicdo das partes aliquo-
tas e no calculo das percentagens de micronutrientes dos produtos.

M¢étodo 9.4

Determinacdo dos micronutrientes em extractos de adubos por

espectrometria de absorciao atémica
(técnica geral)
Objectivo

O presente documento estabelece uma técnica geral de determinagao
dos teores de certos micronutrientes presentes em extractos de adubos
por espectrometria de absor¢do atdomica.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 ou 9.2, nos casos em que o Anexo | E
do presente regulamento prevé a declaracdo de elementos totais e/ou
de elementos soluveis em agua.

As adaptagdes desta técnica a cada um dos micronutrientes sdo des-
critas nos métodos respectivos.

Nota

Na maior parte dos casos, a presenca de uma pequena quantidade de
matéria organica ndo influencia as determinagdes por espectrometria de
absor¢do atomica.

Resumo do processo

Apods um eventual tratamento do extracto para reduzir ou eliminar as
espécies quimicas interferentes, dilui¢do do extracto por forma a situar
a sua concentragdo na zona de resposta Optima do espectrometro, num
comprimento de onda ajustado ao micronutriente a determinar.
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4.2.

4.3.

4.4.

6.2.

Reagentes
Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de acido cloridrico (dyy = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.

Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 0,5 mol/l

Misturar 1 volume de &cido cloridrico (dyy = 1,18 g/ml) com 20
volumes de agua.

Solugoes de sal de lantdnio (10 g de La por litro)

Este reagente ¢ utilizado nas determinagdes do cobalto, do ferro, do
manganés e do zinco. Pode ser preparado das seguintes formas:

a) Dissolvendo 6xido de lantanio em écido cloridrico (4.1): num baldo
volumétrico de 1 1, preparar uma suspensdo de 11,73 g de 6xido de
lantanio (La,O3) em 150 ml de 4gua e adicionar depois 120 ml de
acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Deixar dissolver e completar a 1 litro
com agua. Homogeneizar. A concentragdo desta solugdo ¢ aproxi-
madamente 0,5 mol/l em acido cloridrico

b

~

ou utilizando solugdes de cloreto de lantanio, sulfato de lantanio ou
nitrato de lantdnio: dissolvem-se 26,7 g de cloreto de lantinio
hepta-hidratado (LaCl; 7H,O) ou 31,2 g de nitrato de lantanio
hexa-hidratado [La(NO;); 6H,0] ou 26,2 g de sulfato de lanténio
nona-hidratado [La,(SO4); 9H,0] em 150 ml de agua e adicionam-
-se 85 ml de acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Deixar dissolver total-
mente e completar o volume a 1 litro com agua. Homogeneizar. A
concentragdo desta solugdo ¢ aproximadamente 0,5 mol/l em acido
cloridrico.

Solugées de calibragdo

Para a sua preparagdo, ver o método especifico de cada micronutriente.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do atomica equipado com fontes emissoras da
radiagdo caracteristica dos micronutrientes a determinar.

O operador deve seguir as instrugdes do fabricante do aparelho e estar
familiarizado com o seu funcionamento. O aparelho deve permitir
efectuar a correcgdo de fundo da chama, sempre que necessario (Co
e Zn). Os gases utilizados serdo ar e acetileno.

Preparagio da solug¢do a analisar

Preparagdo das solugoes de extractos dos micronutrientes a determi-
nar

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.

Tratamento da solug¢do para ensaio

Diluir uma aliquota do extracto obtido segundo 9.1, 9.2 ou 9.3, com
agua e/ou acido cloridrico (4.1) ou (4.2), de modo a que, na solucdo
final sobre a qual se fardo as leituras, se obtenha uma concentragdo do
elemento a determinar ajustada a gama de concentragdes de calibragdo
utilizada (7.2) e uma concentragdo de acido cloridrico de, pelo menos
0,5 mol/l, ndo excedendo 2,5 mol/l. Esta operagdo pode exigir uma ou
mais diluigdes sucessivas.

Transferir uma aliquota da solucdo final obtida por diluigdo do ex-
tracto para um baldo volumétrico de 100 ml. Seja (a) o seu volume em
ml. Para a determinagdo dos teores de cobalto, ferro, manganés e
zinco, adicionam-se 10 ml da solugdo do sal de lantanio (4.3). Com-
pletar o volume com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e
homogeneizar. Sera esta a solucdo final sobre a qual se fardo as
leituras. Seja D o factor de diluigdo.
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7.2.

7.3.

Técnica
Preparag¢do da solugdo em branco

Preparar uma solugdo em branco, repetindo todo o processo a partir da
extrac¢do e suprimindo unicamente a amostra para ensaio do adubo.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

A partir da soluc@o de calibragdo de trabalho, preparada pelo método
descrito para cada micronutriente, preparar, em baldes volumétricos de
100 ml, uma série de, pelo menos, 5 solugdes de calibragdo de con-
centragdo crescente que correspondam a zona de resposta Optima do
aparelho. Se necessario, ajustar as concentragdes de acido cloridrico
por forma a aproxima-las o mais possivel da concentragdo da solugdo
para ensaio diluida (6.2). Para a determinacdo dos teores de cobalto,
ferro, manganés e zinco, adicionar 10 ml da mesma solucdo de um sal
de lantanio (4.3) utilizada em (6.2). Completar o volume com solucéo
de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar.

Determinagdo

Preparar o espectrometro (5) para as leituras e ajusta-se 0 comprimento
de onda ao valor indicado no método relativo ao micronutriente a
determinar.

Pulverizar sucessivamente as solugdes de calibragdo (7.2), a solugdo
para ensaio (6.2) e a solu¢do em branco (7.1), lavando cuidadosamente
o dispositivo com agua destilada entre as pulveriza¢des; pulverizar
cada solugdo trés vezes e registar todos os resultados obtidos.

Tracar a curva de calibragdo, pondo em ordenadas o valor médio das
leituras no espectrometro para cada solu¢do de calibragdo (7.2) e em
abcissas as concentragdes correspondentes do elemento a determinar,
expressas em pg/ml.

A partir desta curva, determinar as concentragdes do micronutriente na
solugdo para ensaio (6.2), X, € na solugdo em branco (7.1), X, ex-
pressas em pg/ml.

Expressao dos resultados

A percentagem do micronutriente (E) contida no adubo ¢ dada por:

E (%) = [(x —xp) X V x DJ/(M x 10%)

Se o0 método 9.3 tiver sido utilizado, sera:

E (%) = [(x —x5) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:

E ¢ a quantidade do micronutriente determinado, expressa em percen-
tagem do adubo;

X ¢ a concentracdo da solugdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp ¢ a concentracdo da solugdo em branco (7.1), em ug/ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.
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Calculo do factor de dilui¢do D:

Se (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) e (a) forem as partes aliquotas e (v1), (v2),
(v3),..,., (vi) € (100) forem os volumes, em ml, das respectivas dilui-
¢oes, o factor de diluigdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Método 9.5

Determinacio do boro em extractos de adubos por espectrometria com a
azometina-H

1. Objectivo

O presente documento descreve um método de determinag@o do boro
em extractos de adubos.

2. Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 e 9.2, relativamente aos quais o Anexo I do
presente regulamento prevé a declaragdo do boro total e/ou do boro
soluvel em agua.

3. Resumo do processo

Numa solugdo de azometina-H, o ido borato forma um complexo
amarelo cuja concentragdo ¢ determinada por espectrometria de absor-
¢do molecular a 410 nm. Os ides eventualmente interferentes sdo
mascarados com EDTA.

4. Reagentes
4.1. Solugdo-tampdo de EDTA

Introduzir num baldo volumétrico de 500 ml, ja contendo 300 ml de
agua:

— 75 g de acetato de amoénio (NH,OOCCH3);

— 10 g do sal dissodico do acido etilenodiaminotetracético
(Na,EDTA);

— 40 ml de 4cido acético (CH;COOH d,, = 1,05 g/ml).

Completar o volume com 4gua e homogeneizar. O pH da solugdo,
determinado com um eléctrodo de vidro, deve ser 4,8 + 0,1.

4.2. Solug¢do de azometina-H

Introduzir, num baldo volumétrico de 200 ml:
— 10 ml da solugdo tampao (4.1);

— 400 mg de azometina-H (C;7H;,NaOgS,);
— 2 g de acido ascorbico (CgHgOg).

Perfazer o volume e homogeneizar. Nao se preparam grandes quanti-
dades deste reagente que s6 se mantém estavel apenas durante alguns
dias.

4.3. Solugées de calibragdao de boro
4.3.1. Solug@o-mae de boro (100 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver em agua 0,5719 g de
acido borico (H,BO3). Completar o volume com agua e homogeneizar.
Transferir a solugdo para um frasco de plastico e conservar no frigo-
rifico.

43.2. Solugdo de trabalho de boro (10 pg/ml)

Transferir 50 ml da solu¢ao-mae (4.3.1) para um baldo volumétrico de
500 ml. Completar o volume com agua e homogeneizar.
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6.2.

6.3.

7.2.

7.3.

7.4.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do molecular com células de percurso optico
de 10 mm, regulado para um comprimento de onda de 410 nm.

Preparacao da solucio a analisar
Preparagdo da solugdo de boro

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Diluir uma aliquota do extracto (6.1), de modo a obter uma concen-
tragdo de boro tal como especificado em 7.2. Poderdo ser necessarias
duas dilui¢des sucessivas. Seja D o factor de diluigdo.

Preparagdo da solugdo correctora

Se a solugdo para ensaio (6.2) for corada, preparar a correspondente
solug@o correctora. Para o efeito, introduzir, num balao de plastico, 5
ml da solucdo para ensaio (6.2), 5 ml da solugdo-tampao de EDTA
(4.1), 5 ml de agua e homogeneizar.

Técnica
Preparag¢do da solugdo em branco

Preparar uma solugdo em branco, repetindo todo o processo a partir da
extrac¢do e suprimindo unicamente a amostra para ensaio do adubo.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Numa série de baldes volumétricos de 100 ml, introduzir 0, 5, 10, 15,
20 e 25 ml da solugdo de trabalho (4.3.3). Completar o volume com
agua a 100 ml e homogeneizar. Estas solugdes contém boro em con-
centragdes que vao de 0 a 2,5 pg/ml.

Desenvolvimento da cor

Numa série de baldes de plastico, introduzir 5 ml das solugdes de
calibracao (7.2), das solugdes para ensaio (6.2) e da solu¢ao em branco
(7.1). Adicionar 5 ml da solugdo-tampao de EDTA (4.1). Adicionar 5
ml da solucdo de azometina-H (4.2).

Homogeneizar e aguardar o desenvolvimento da coloragdo na obscuri-
dade, durante duas horas e meia a trés horas.

Determinagdo

Medir as absorvancias das solugdes obtidas em 7.3 e, se for caso disso,
da solucdo correctora (6.3) no comprimento de onda de 410 nm,
utilizando 4agua como referéncia. Lavar as células com dgua antes de
proceder a leitura da solu¢do seguinte.

Expressiao dos resultados

Tragar a curva de calibragdo, pondo em abcissas as concentragdes das
solucdes de calibragdo (7.2) e em ordenadas as leituras espectrométri-
cas das absorvancias (7.4) correspondentes.

A partir da curva de calibragdo, determinar a concentragdo de boro da
solu¢do em branco (7.1), a concentragdo de boro da solucdo para
ensaio (6.2) e, se esta for corada, a concentragdo corrigida da solucdo
para ensaio. Para calcular esta tltima concentragdo, subtrair o valor da
absorvancia da solucdo correctora (6.3) ao valor da absorvancia da
solu¢do para ensaio (6.2) e determinar a concentracdo corrigida da
solu¢do para ensaio. Registar a concentragdo da solugdo para ensaio
(6.2), com ou sem correc¢do, (Xg) e a concentragdo da solugdo em
branco (xy,).
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A percentagem de boro contida no adubo ¢ dada por:

B%=[(x, —xy) X V x D|/(M x 10%)

Se 0 método 9.3 for utilizado, sera:

B%=[(x, —xp) x V x 2D]/(M x 10%)

em que:
B ¢ a quantidade de boro no adubo expressa em percentagem;

X¢ € a concentragdo (pug/ml) da solug@o para ensaio (6.2), com ou sem
correccao;

Xp € a concentracdo (pug/ml) do ensaio em branco (7.1);
V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.

Calculo do factor de diluigdo D: se (al) e (a2) forem as partes aliquo-
tas sucessivas e (vl) e (v2) forem os volumes das respectivas dilui-
¢oes, o factor de diluigdo D é:

D= (vl/al) x (v2/a2)

Método 9.6

Determinacdo do cobalto em extractos de adubos por espectrometria de

4.2.

43.

absorcdo atomica
Objectivo

O presente documento descreve um método de determinagdo do co-
balto em extractos de adubos.

Ambito de aplicacao

O presente método ¢ aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 e 9.2, relativamente aos quais o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaracdo do cobalto total e/ou do
cobalto soltivel em agua.

Resumo do processo

Apos tratamento e diluicdo adequados dos extractos, determinagdo do
teor de cobalto por espectrometria de absor¢do atomica.

Reagentes
Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 9.4.

Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Ver ponto 4.2 do método 9.4.

Solugoes de sal de lantdnio (10 g de La por litro)
Ver ponto 4.3 do método 9.4.



2003R2003 — PT —09.03.2011 — 007.001 — 147

4.4.
44.1.

4.4.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Solugées de calibracao de cobalto
Solugdo-mae de cobalto (1 000 pg/ml)

Num copo de 250 ml, colocar 1 g de cobalto, pesado com uma
aproximacdo de 0,1 mg, adicionar 25 ml de 4cido cloridrico 6 mol/l
(4.1) e aquecer numa placa de aquecimento até dissolucao completa do
cobalto. Deixar arrefecer e transferir a solu¢do para um baldo volumé-
trico de 1000 ml. Completar o volume com agua e homogeneizar.

Solugdo de trabalho de cobalto (100 pg/ml)

Introduzir 10 ml da solugdo-mae (4.4.1) num baldo volumétrico de 100
ml. Completar o volume com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) e homogeneizar.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do atomica: ver ponto 5 do método 9.4. O
aparelho deve estar equipado com uma fonte emissora das riscas es-
pectrais caracteristicas do cobalto (240,7 nm). O aparelho devera per-
mitir efectuar uma correc¢do de fundo.

Preparaciao da solug¢do a analisar
Solucdo de extracto de cobalto

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 9.4. A solugdo para ensaio deve conter 10 %
(v/v) de uma solugdo de sal de lantanio (4.3).

Técnica
Preparagao da solugdo em branco

Ver ponto 7.1 do método 9.4. A solugdo em branco deve conter 10 %
(v/v) da solugdo de sal de lantanio utilizada em 6.2.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Ver ponto 7.2 do método 9.4.

Para obter um intervalo Optimo para as determinagdes, compreendido
entre 0 e 5 pg/ml de cobalto, introduzir, numa série de baldes volu-
métricos de 100 ml, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 ml da
solucdo de trabalho (4.4.2). Se necessario, ajustar a concentragdo de
acido cloridrico por forma a aproxima-la o mais possivel da concen-
tragdo da soluc@o para ensaio. Adicionar a cada baldo 10 ml da solu-
¢do de sal de lantanio utilizada em 6.2. Perfazer os volumes a 100 ml
com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar. Estas
solugdes contém, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 e 5 pug/ml de
cobalto.

Determinag¢do
Ver ponto 7.3 do método 9.4. Preparar o espectrometro (5) para lei-

turas no comprimento de onda de 240,7 nm.

Expressao dos resultados

Ver ponto 8 do método 9.4.

A percentagem de cobalto contida no adubo ¢é dada por:

Co% =[(xs — %) X V x DJ/(M x 10%)
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Se o método 9.3 for utilizado, sera:

Co % = [(x, —xp) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:
Co ¢ a quantidade de cobalto do adubo, expressa em percentagem;
X ¢ a concentracdo da solugdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp € a concentracdo da solugdo em branco (7.1), em ug/ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢é a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.

Calculo do factor de dilui¢do D: Se (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) e (a) forem
as partes aliquotas e (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) e (100) forem os volu-
mes, em ml, das respectivas dilui¢des, o factor de diluicdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x .x .x (vi/ai) x (100/a)

Método 9.7

Determinacio do cobre em extractos de adubos por espectrometria de

4.2.

43.

4.4.
44.1.

absor¢io atomica
Objectivo

O presente documento descreve um método de determinagdo do cobre
em extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢é aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 e 9.2, relativamente aos quais 0 Anexo [ E
do presente regulamento prevé a declaragdo do cobre total e/ou do
cobre soltivel em agua.

Resumo do processo

Apos tratamento e diluicdo adequada dos extractos, determinagdo do
teor de cobre por espectrometria de absor¢do atomica.

Reagentes
Solugdo de acido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 9.4.

Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Ver ponto 4.2 do método 9.4.

Solugdo de perdxido de hidrogénio (30 % de H,0,, dyy = 1,11 g/ml),
isenta de micronutrientes.

Solugées de calibragdo de cobre
Solug@o-mae de cobre (1 000 pg/ml)

Para um copo de 250 ml pesar, com uma aproximagdo de 0,1 mg, 1 g
de cobre, juntar 25 ml de 4cido cloridrico 6 mol/l (4.1) e 5 ml da
solu¢do de peroxido de hidrogénio (4.3). Aquecer em placa eléctrica
até dissolugdo completa do cobre. Transferir quantitativamente a solu-
¢do para um baldo volumétrico de 1 000 ml. Completar o volume com
agua e homogeneizar.
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4.4.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Solugdo de trabalho de cobre (100 pg/ml)

Introduzir 20 ml da solug@o-mae (4.4.1) num baldo volumétrico de 200
ml. Completar o volume com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) e homogeneizar.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do atéomica: ver ponto 5 do método 9.4. O
aparelho deve estar equipado com uma fonte emissora das riscas es-
pectrais caracteristicas do cobre (324,8 nm).

Preparacgio da solucdo a analisar

Solucdo de extracto de cobre

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.
Preparag¢do da solugdo para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 9.4.

Técnica

Preparagdo da solu¢do em branco

Ver ponto 7.1 do método 9.4.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Ver ponto 7.2 do método 9.4.

Para obter um intervalo Optimo para as determinagdes, compreendido
entre 0 e 5 pg/ml de cobre, introduzir, numa série de baldes volumé-
tricos de 100 ml, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 ml da solugdo
de trabalho (4.4.2). Se for caso disso, ajustam-se as concentragdes de
acido cloridrico, aproximando-as tanto quanto possivel da concentra-
¢do desse acido na solug@o para ensaio (6.2). Perfazer os volumes a
100 ml com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogenei-
zar. Estas solugdes contém, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5
pg/ml de cobre.

Determinagdo

Ver ponto 7.3 do método 9.4. Preparar o espectrometro (5) para lei-
turas no comprimento de onda de 324,8 nm.

Expressiao dos resultados

Ver ponto 8 do método 9.4.

A percentagem de cobre contida no adubo ¢ dada por:

Cu%=[(x, —xp) X V x DJ/(M x 10%

Se o método 9.3 for utilizado, sera:

Cu% = [(x, —xp) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:

Cu ¢ a quantidade de cobre do adubo, expressa em percentagem;

X¢ ¢ a concentragdo da solugdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp, € a concentragdo da solugdo em branco (7.1), em pg/ml;

V ¢é o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.
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Calculo do factor de dilui¢ao D: Se (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) e (a) forem
as partes aliquotas e (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) e (100) forem os volu-
mes, em ml, das respectivas dilui¢cdes, o factor de diluicdo, D, sera:

D= (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x .x. x .x (vi/ai) x (100/a)

Método 9.8

Determinacdo do ferro em extractos de adubos por espectrometria de
absorc¢io atomica

1. Objectivo

O presente documento descreve um método de determinacdo do ferro
em extractos de adubos.

2. Ambito de aplicaciio

O presente método ¢ aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 ¢ 9.2, relativamente aos quais o Anexo [ E
do presente regulamento prevé a declarag@o do ferro total e/ou do ferro
soluvel em agua.

3. Resumo do processo

Apos tratamento e diluicdo adequados do extracto, determinagdo do
teor de ferro por espectrometria de absorg¢do atomica.

4. Reagentes
4.1. Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 9.4.

4.2. Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l
Ver ponto 4.2 do método 9.4.

43. Solugdo de peroxido de hidrogénio (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml),
isenta de micronutrientes

4.4, Solugoes de sal de lantdnio (10 g de La por litro)
Ver ponto 4.3 do método 9.4.

4.5. Solugoes de calibragdo de ferro
4.5.1. Solugdo-mae de ferro (1 000 pg/ml)

Para um copo de 500 ml pesar, com uma aproximagao de 0,1 mg, 1 g
de ferro em fio, juntar 200 ml de acido cloridrico 6 mol/l (4.1) e 15 ml
da solugdo de peréxido de hidrogénio (4.3). Aquecer numa placa de
aquecimento até dissolugao completa do ferro. Deixar arrefecer e trans-
ferir quantitativamente para um baldo volumétrico de 1 000 ml. Com-
pletar o volume com agua e homogeneizar.

4.52. Solugdo de trabalho de ferro (100 pg/ml)

Introduzir 20 ml da solug@o-mae (4.5.1) num baldo volumétrico de 200
ml. Completar o volume com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) e homogeneizar.

5. Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absorgdo atémica: Ver ponto 5 do método 9.4. O
aparelho deve estar equipado com uma fonte emissora das riscas es-
pectrais caracteristicas do ferro (248,3 nm).

6. Preparacao da solucio a analisar
6.1. Solugdo de extracto de ferro

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.
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6.2.

7.2.

7.3.

Preparacdo da solu¢do para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 9.4. Esta solugdo deve conter 10 % (v/v) de
uma solu¢do de sal de lantanio.

Técnica
Preparagdo da solugdo em branco

Ver ponto 7.1 do método 9.4. A solugdo em branco deve conter 10 %
(v/v) da solugdo de sal de lantanio utilizada em 6.2.

Preparagdo das solugdes de calibragdo

Ver ponto 7.2 do método 9.4.

Para obter uma gama de concentragdes Optima para as determinagdes,
compreendida entre 0 e 10 pg/ml de ferro, transferir para uma série de
baldes volumétricos de 100 ml, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 ¢ 10 ml
da solugdo de trabalho (4.5.2). Se necessario, ajustar a concentragao de
acido cloridrico por forma a aproxima-la o mais possivel da concen-
tragdo da solugdo para ensaio. Adicionar 10 ml da solugdo de sal de
lantanio utilizada em 6.2. Completar o volume com solugdo de acido
cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar. As solugdes preparadas
contém, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 ¢ 10 pg/ml de ferro.

Determinagdo

Ver ponto 7.3 do método 9.4. Preparar o espectrometro (5) para lei-
turas no comprimento de onda de 248,3 nm.

Expressao dos resultados

Ver ponto 8 do método 9.4.

A percentagem de ferro contida no adubo ¢ dada por:

Fe % = [(xs —X») X V x D]/(M x 10%)

Se o método 9.3 for utilizado, sera:

Fe % = [(xs —xp) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:

Fe ¢ a quantidade de ferro do adubo, expressa em percentagem;

X, € a concentragdo da solug@o para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp € a concentracdao da solugao em branco (7.1), em pg/ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢é a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.

Calculo do factor de diluigdo D: Se (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) e (a) forem
as partes aliquotas e (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) e (100) forem os volu-
mes, em ml, das respectivas dilui¢des, o factor de diluicdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x .x. x .x (vi/ai) x (100/a)
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Método 9.9

Determinagdo do manganés em extractos de adubos por espectrometria de

4.2.

43.

4.4.
44.1.

4.4.2.

6.2.

absorc¢io atomica
Objectivo
O presente documento descreve um método de determinagdo do man-
ganés em extractos de adubos.
Ambito de aplicacio
O presente método ¢ aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 e 9.2, relativamente aos quais o Anexo [ E
do presente regulamento prevé a declaragao do manganés total e/ou do
manganés soluvel em agua.
Resumo do processo
Apos tratamento e diluicdo adequada dos extractos, determinagdo do
teor de manganés por espectrometria de absor¢do atomica.
Reagentes

Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 9.4.

Solugdo de acido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Ver ponto 4.2 do método 9.4.

Solugoes de sal de lantdnio (10 g de La por litro)
Ver ponto 4.3 do método 9.4.

Solugoes de calibragdo de manganés
Solugdo-mae de manganés (1 000 pg/ml)

Para um copo de 250 ml pesar, com uma aproximacao de 0,1 mg, 1 g
de manganés, juntar 25 ml de acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Aquecer
numa placa de aquecimento até dissolucdo completa do manganés.
Deixar arrefecer e transferir quantitativamente para um baldo volumé-
trico de 1000 ml. Completar o volume com agua e homogeneizar.
Solugdo de trabalho de manganés (100 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 200 ml, diluir 20 ml da solu¢do-mae (4.4.1)
na solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2). Completar o volume
com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absorgdo atémica: Ver ponto 5 do método 9.4. O
aparelho deve estar equipado com uma fonte emissora das riscas es-
pectrais caracteristicas do manganés (279,6 nm).

Preparacio da solucdo a analisar

Solugdo de extracto de manganés

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.

Preparagdo da solugdo para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 9.4. A solugdo para ensaio deve conter 10 %
em volume de solu¢do de sal de lantanio (4.3).

Técnica

Preparagdo da solugdo em branco

Ver ponto 7.1 do método 9.4. A solucdo do ensaio em branco deve
conter 10 % em volume da solu¢do de sal de lantanio utilizada no
ponto 6.2.
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7.2.

7.3.

Preparacdo das solugoes de calibragao

Ver ponto 7.2 do método 9.4.

Para obter um intervalo Optimo para as determinagdes, compreendido
entre 0 e 5 pg/ml de manganés, introduzir, numa série de baldes
volumétricos de 100 ml, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 ml
da solugdo de trabalho (4.4.2). Se for caso disso, ajusta-se a concen-
tragdo de acido cloridrico, aproximando-a tanto quanto possivel da
concentracdo desse acido na solucdo para ensaio. Adicionar a cada
baldo 10 ml da solugdo de sal de lantanio utilizada em 6.2. Perfazer
os volumes a 100 ml com solugéo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e
homogeneizar. Estas solu¢des contém, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3,
4 ¢ 5 pg/ml de manganés.

Determinagdo

Ver ponto 7.3 do método 9.4. Preparar o espectrometro (5) para lei-
turas no comprimento de onda de 279,6 nm.

Expressao dos resultados

Ver ponto 8 do método 9.4.

A percentagem de manganés contida no adubo ¢ dada por:

Mn % = [(x, — xp) x V x D]/(M x 10%)

Se o método 9.3 for utilizado, sera:

Mn % = [(%; —Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:
Mn ¢ a quantidade de manganés do adubo, expressa em percentagem;
X, € a concentragdo da solug@o para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp ¢ a concentracdo da solugdo em branco (7.1), em ug/ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.

Calculo do factor de dilui¢ao D: Se (al), (a2), (a3),...,., (ai) e (a) forem
as partes aliquotas e (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) e (100) forem os volu-
mes, em ml, das respectivas dilui¢des, o factor de diluicdo, D, sera:

D= (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x .x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Método 9.10

Determinaciio do molibdénio em extractos de adubos por espectrometria de

um complexo com tiocianato de amoénio
Objectivo

O presente documento descreve um método de determinagdo do mo-
libdénio em extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 e 9.2, relativamente aos quais 0 Anexo [ E
do presente regulamento prevé a declaracdo do molibdénio total e/ou
do molibdénio soltvel em agua.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.7.1.

4.7.2.

4.7.3.

Resumo do processo
Em meio 4cido, o molibdénio (V) forma com os ides SCN o complexo
[MoO(SCN)s].

Este complexo ¢ extraido com acetato de n-butilo. Os ides interferen-
tes, como o ferro, sdo eliminados na fase aquosa. A coloragdo ama-
relo-alaranjada ¢ determinada por espectrometria de absor¢do molecu-
lar a 470 nm.

Reagentes

Solugdo diluida de dacido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 9.4.

Solugdo de cobre (70 mg/l), em acido cloridrico 1,5 mol/l

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver 275 mg de sulfato de
cobre (CuSO, 5H,0), pesado com a precisdo de 0,1 mg, em 250 ml da
solu¢do de acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Completar o volume com
agua e homogeneizar.

Solugdo de dacido ascorbico (50 g/l)

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver em agua 50 g de acido
ascorbico (C4HgOg). Perfazer o volume com agua, homogeneizar e
manter em frigorifico.

Acetato de n-butilo

Solucdo de tiocianato de amonio, 0,2 mol/l

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver em agua 15,224 g de
NH4SCN. Perfazer o volume com agua, homogeneizar e manter num
frasco escuro.

Solugdo de cloreto estanoso (50 g/l), em dcido cloridrico 2 mol/l

A solugdo deve ser perfeitamente limpida, sendo preparada imediata-
mente antes da sua utilizagdo. Utiliza-se cloreto estanoso muito puro
ou nao sera possivel obter uma solugao limpida.

Para preparar 100 ml de solugdo, dissolver 5 g de SnCl,2H,O em 35
ml da solugdo de acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Adicionar 10 ml da
solu¢do de cobre (4.2). Completar o volume com agua e homogenei-
zar.

Solugées de calibragdo de molibdénio

Solugao-mae de molibdénio (500 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver 0,920 g de molibdato
de amonio [(NH4)sMo0,0,4 4H,0] pesado com a precisdo de 0,1 mg,
em acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Perfazer o volume com esta solucéo
e homogeneizar.

Solugdo intermédia de molibdénio (25 pg/ml)

Introduzir 25 ml da solug@o-mae (4.7.1) num baldo volumétrico de 500
ml. Perfazer o volume com &cido cloridrico 6 mol/l (4.1) e homoge-
neizar.

Solugdo de trabalho de molibdénio (2,5 pg/ml)

Introduzir 10 ml da solugdo intermédia (4.7.2) num baldo volumétrico
de 100 ml. Perfazer o volume com éacido cloridrico 6 mol/l (4.1) e
homogeneizar.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do molecular com células de percurso optico
de 20 mm, regulado para um comprimento de onda de 470 nm
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5.2.

6.2.

7.2.

7.3.

7.4.

Ampolas de decantagdo de 200 ml ou 250 ml

Preparaciao da solug¢do a analisar
Solucdo de extracto de molibdénio

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Diluir uma aliquota do extracto (6.1) com solugdo de acido cloridrico
6 mol/l (4.1), de modo a obter uma concentragdo conveniente de
molibdénio. Seja D o factor de diluigao.

Tomar uma aliquota, (a), da solugdo de extracto que contenha entre 1 e
12 g de molibdénio e transfere-se para a ampola de decantagdo (5.2).
Completar o volume a 50 ml com a solugao de acido cloridrico 6 mol/l
4.1).

Técnica

Preparag¢do da solugdo em branco

Preparar uma solugdo em branco, repetindo todo o processo a partir da
extrac¢do e suprimindo unicamente a amostra para ensaio do adubo.

Preparagdo da série de solugdes de calibragdo

Preparar uma série de, pelo menos, seis solugdes de calibragdo de
concentragdo crescente que correspondam a zona de resposta Optima
do aparelho.

Para o intervalo 0-12,5 g de molibdénio, introduzir, respectivamente,
0, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 ml da solugdo de trabalho (4.7.3) nas ampolas de
decantagdo (5.2). Completar o volume a 50 ml com acido cloridrico 6
mol/l (4.1). As ampolas contém, respectivamente, 0, 2,5, 5,0, 7,5, 10 e
12,5 g de molibdénio.

Formagdo e separa¢do do complexo

Introduzir em cada ampola (6.2, 7.1 e 7.2), sucessivamente e pela
ordem indicada:

— 10 ml da solucdo de cobre (4.2)

— 20 ml da solugdo de acido ascorbico (4.3).

Homogeneizar e esperar dois a trés minutos. A seguir, adicionar:

— 10 ml de acetato de n-butilo (4.4), com uma pipeta de precisao
— 20 ml da solugdo de tiocianato (4.5).

Agitar durante um minuto, para extrair o complexo na fase orgéanica;
deixar precipitar; apos separacdo das duas fases, escoar e rejeitar toda
a fase aquosa. A seguir, lavar a fase organica com:

— 10 ml da solugdo de cloreto estanoso (4.6).

Agitar durante um minuto. Deixar precipitar e rejeitar toda a fase
aquosa. Transferir a fase orgénica para um tubo de ensaio, o que
permite fazer coalescer as gotas de dgua em suspensdo.

Determinagdo

Medir as absorvancias das solugdes obtidas segundo o ponto 7.3 no
comprimento de onda de 470 nm, utilizando a solu¢do de calibragdo
de molibdénio de 0 pg/ml (7.2) como referéncia.

Expressiao dos resultados

Tragar a curva de calibragdo, pondo em abcissas as massas de molib-
dénio, em pg, de cada uma das solugdes de calibragdo (7.2), e em
ordenadas os valores correspondentes das leituras das absorvancias
dadas pelo espectrometro (7.4).
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A partir da curva de calibragdo, determinar as massas de molibdénio
correspondentes a solugdo para ensaio (6.2) e a solugdo em branco
(7.1). Essas massas sdo, respectivamente, X, € Xp.

A percentagem de molibdénio contida no adubo ¢ dada por:

Mo % = [(%; — Xp) x V/a x D]/(M x 10%)

Se o0 método 9.3 for utilizado, sera:

Mo % = [(x; — Xp) X V/a x 2D]/(M x 10%)

em que:

Mo ¢ a quantidade de molibdénio do adubo, expressa em percentagem;
a ¢ o volume da aliquota tomada da ultima solucao de diluigao (6.2),
Xs ¢ a massa de Mo da solucdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

X, € a massa de Mo da solucdo em branco (7.1) correspondente ao
mesmo volume (a) da aliquota da solugdo para ensaio (6.2), em pg;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.

Calculo do factor de dilui¢do D: Se (al) e (a2) forem as partes ali-
quotas e (v1) e (v2) forem os volumes, em ml, das respectivas dilui-
¢oes, o factor de diluigdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Método 9.11

Determinacdo do zinco em extractos de adubos por espectrometria de

4.2.

absorcdo atomica
Objectivo

O presente documento descreve um método de determinacgdo do zinco
em extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

O presente método ¢ aplicavel aos extractos das amostras de adubos
obtidos pelos métodos 9.1 e 9.2, relativamente aos quais o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaragdo do zinco total e/ou do
zinco solivel em agua.

Resumo do processo

Apos tratamento e dilui¢do adequadas do extracto, determinagdo do
teor de zinco por espectrometria de absor¢do atomica.

Reagentes
Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 9.4.

Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Ver ponto 4.2 do método 9.4.
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4.3.

4.4.
44.1.

4.4.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Solugoes de sal de lantanio (10 g de La por litro)
Ver ponto 4.3 do método 9.4.

Solugées de calibragdo de zinco
Solug@o-mae de zinco (1 000 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver 1 g de zinco, em pd ou
em laminas, pesado com a precisao de 0,1 mg, em 25 ml de acido
cloridrico 6 mol/l (4.1). Quando o zinco estiver totalmente dissolvido,
completar o volume com agua e homogeneizar.

Solugdo de trabalho de zinco (100 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 200 ml, diluir 20 ml da solugdo-mae (4.4.1)
com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2). Completar o volume
com solugao de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do atomica: Ver ponto 5 do método 9.4. O
aparelho deve estar equipado com uma fonte emissora das riscas es-
pectrais caracteristicas do zinco (213,8 nm) e deve permitir efectuar a
correc¢do de fundo para a chama.

Preparacio da solug¢do a analisar

Solugdo de extracto de zinco

Ver métodos 9.1 e/ou 9.2 e, sendo necessario, 9.3.

Preparagdo da solugdo para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 9.4. A solugdo para ensaio deve conter 10 %
em volume de solugdo de sal de lantanio (4.3).

Técnica

Preparagdo da solugdo em branco

Ver ponto 7.1 do método 9.4. A solugdo do ensaio em branco deve
conter 10 % em volume da solugdo de sal de lantanio utilizada no
ponto 6.2.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Ver ponto 7.2 do método 9.4.

Para obter um intervalo optimo compreendido entre 0 e 5 pg/ml de
zinco, introduzir, numa série de baldes volumétricos de 100 ml, res-
pectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 ml da solu¢do de trabalho (4.4.2).
Se for caso disso, ajustar a concentragdo de acido cloridrico, aproxi-
mando-a tanto quanto possivel da concentragdo desse acido na solugdo
para ensaio. Adicionar a cada balao 10 ml da solu¢do de sal de
lantanio utilizada em 6.2. Perfazer os volumes a 100 ml com solugdo
de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar. Estas solucdes
contém, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 pg/ml de zinco.
Determinagdo

Ver ponto 7.3 do método 9.4. Preparar o espectrometro (5) para lei-
turas no comprimento de onda de 213,8 nm.

Expressiao dos resultados

Ver ponto 8 do método 9.4.

A percentagem de zinco contida no adubo ¢ dada por:

Zn% =[(xs —xp) X V x DJ/(M x 10%)
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Se o método 9.3 for utilizado, sera:

Zn% = [(xs —Xp) x V x 2D]/(M x 10%)

em que:
Zn ¢ a quantidade de zinco do adubo, expressa em percentagem;

X ¢ a concentracdo da solugdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp, € a concentragdo da solugdo em branco (7.1), em pg/ml;

V ¢é o volume do extracto obtido pelos métodos 9.1 ou 9.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢é a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 9.1 ou
9.2, em g.

Célculo do factor de dilui¢ao D: Se (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) e (a) forem
as partes aliquotas e (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) e (100) forem os volu-
mes, em ml, das respectivas dilui¢des, o factor de diluicdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x. x .x. x (vi/ai) x (100/a)

Método 10

Micronutrientes em concentracdes superiores a 10 %

Método 10.1
Extraccido dos micronutrientes totais
Objectivo

O presente documento estabelece o método de extraccdo dos seguintes
micronutrientes: boro total, cobalto total, cobre total, ferro total, man-
ganés total, molibdénio total e zinco total. O objectivo é proceder a um
minimo de extrac¢des, por forma a utilizar tanto quanto possivel o
mesmo extracto na determinagao do teor total de cada um dos micro-
nutrientes enumerados.

Ambito de aplicaciao

Este método diz respeito aos adubos CE abrangidos pelo Anexo I E do
presente regulamento, contendo um ou mais dos seguintes micronu-
trientes: boro, cobalto, cobre, ferro, manganés, molibdénio e zinco. A
técnica ¢ aplicavel na determinagdo dos micronutrientes cujo teor de-
clarado seja superior a 10 %.

Resumo do processo

Dissolu¢do em acido cloridrico diluido em ebuligéo.

Nota

A extrac¢do ¢ empirica e podera ndo ser quantitativa, dependendo do
produto e dos outros componentes do adubo. Em particular, no caso de
alguns oxidos de manganés, a quantidade extraida pode ser bastante
inferior a quantidade total de manganés do produto. Cabe aos fabri-
cantes dos adubos providenciar para que o teor declarado corresponda
de facto a quantidade extraida nas condi¢des previstas no método.

Reagentes
Solugdo diluida de dacido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de éacido cloridrico (d,y = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.
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4.2.

5.2.

7.2.

Solugdo concentrada de hidroxido de amonio (NH4OH, d,, = 0,9 g/ml)

Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica com regulagdo de temperatura
Medidor de pH

Nota

No caso de estar prevista a determinagdo do teor de boro no extracto,
ndo utilizar material de vidro borossilicatado. Recomenda-se a utiliza-
¢do de material de teflon ou de silica, visto que o método implica
ebuli¢do. Caso se utilizem detergentes com boratos na lavagem do
material de vidro, este deve ser cuidadosamente passado por agua.

Preparacdo da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra para analise

Tomar uma quantidade de adubo que pese 1 ou 2 g, de acordo com o
teor declarado do elemento no produto. O quadro seguinte deve ser
utilizado para se obter uma solugdo final que, apds diluigdo conve-
niente, se situe no intervalo de medida de cada método. As amostras
devem ser pesadas com a precisdao de 1 mg.

Teor declarado do micronutriente no > 10 <25 >25
adubo (%)

Massa da amostra para andlise (g) 2 1
Massa do elemento na amostra (mg) > 200 < 500 > 250
Volume do extracto V (ml) 500 500
Concentra¢do do elemento no extracto [ > 400 < 1 000 > 500
(mg/)

Colocar a amostra num copo de 250 ml.

Preparag¢do da solugdo

Caso seja necessario, humedecer a amostra com um pouco de agua,
juntar, em pequenas quantidades e com precaucdo, um volume de
acido cloridrico diluido (4.1) determinado com base na propor¢do de
10 ml por grama de adubo e, em seguida, acrescentar cerca de 50 ml
de agua. Tapar o copo com um vidro de reléogio e homogeneizar.
Colocar o copo numa placa de aquecimento e levar o conteudo a
ebuli¢do durante 30 minutos. Deixar arrefecer, agitando de vez em
quando. Transferir quantitativamente a solu¢do para um baldo volumé-
trico de 500 ml. Completar o volume com agua e homogeneizar.
Filtrar através de um filtro seco para um recipiente seco. Rejeitar a
primeira porgao. O extracto deve ficar perfeitamente limpido.

E aconselhavel proceder a determinagio o mais rapidamente possivel,
utilizando partes aliquotas do filtrado limpido. Caso contrario, tapar o
recipiente.

Nota

Extractos em que se deve determinar o boro: levar a um pH entre 4 e 6
com hidroxido de amonio concentrado (4.2).

Determinacgio

A determinagdo dos micronutrientes ¢ feita individualmente nas partes
aliquotas indicadas nos métodos especificos para cada micronutriente.
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Os métodos 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ¢ 10.10 ndo podem ser utilizados
para determinar elementos presentes sob a forma de quelatos ou de
complexos. Nesses casos, proceder conforme descrito no método 10.3
antes de efectuar a determinagio.

No caso de determinagdes por espectrometria de absor¢do atomica
(métodos 10.8 e 10.11) este tratamento prévio podera nao ser neces-
sario.

Método 10.2
Extraccio dos micronutrientes soliveis em agua
Objectivo

O presente documento estabelece o método de extracgdo das formas
soluveis em agua dos seguintes micronutrientes: boro, cobalto, cobre,
ferro, manganés, molibdénio e zinco. O objectivo ¢ proceder a um
minimo de extracgdes, procurando utilizar tanto quanto possivel o
mesmo extracto na determinagdo do teor de cada um dos micronu-
trientes enumerados.

Ambito de aplicaciao

Este método diz respeito aos adubos CE abrangidos pelo Anexo I E do
presente regulamento, contendo um ou mais dos seguintes micronu-
trientes: boro, cobalto, cobre, ferro, manganés, molibdénio e zinco. A
técnica ¢ aplicavel na determinagdo dos micronutrientes cujo teor de-
clarado seja superior a 10 %.

Resumo do processo

Os micronutrientes sdo extraidos por agitacdo do adubo em agua a
temperatura de 20 °C + 2 °C.

Nota

A extraccdo ¢ empirica e podera ser ou ndo quantitativa.

Reagentes

Solugdo diluida de acido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l
Misturar 1 volume de écido cloridrico (d,y = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.

Aparelhos e utensilios

Agitador rotativo, regulado para cerca de 35 a 40 rotagées por mi-
nuto

Nota

No caso de estar prevista a determinagdo do teor de boro do extracto,
ndo utilizar material de vidro borossilicatado. Recomenda-se a utiliza-
¢do de material de teflon ou de silica. Caso se utilizem detergentes
com boratos na lavagem do material de vidro, este deve ser cuidado-
samente passado por agua.

Preparaciao da amostra

Ver método 1.

Técnica
Amostra para andlise

Tomar uma quantidade de adubo que pese 1 ou 2 g, de acordo com o
teor declarado do produto. O quadro seguinte deve ser utilizado para
se obter uma solugdo final que, apos dilui¢ao conveniente, se situe no
intervalo de medida de cada método. As amostras devem ser pesadas
com a precisdo de 1 mg.
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7.2.

7.3.

Teor declarado do micronutriente no > 10 <25 > 25
adubo (%)

Massa da amostra para andlise (g) 2 1
Massa do elemento na amostra (mg) > 200 < 500 > 250
Volume do extracto V (ml) 500 500
Concentra¢do do elemento no extracto [ > 400 < 1 000 > 500
(mg/l)

Colocar a amostra num baldo de 500 ml.

Preparagdo da solugdo

Adicionar cerca de 400 ml de agua.

Rolhar bem o balao. Agitar vigorosamente a mao para dispersar bem o
produto e, em seguida, colocar o baldo no agitador. Deixar o aparelho
a agitar durante 30 minutos.

Completar o volume com agua e homogeneizar.

Preparagdo da solu¢do para ensaio

Filtrar imediatamente para um baldo limpo e seco. Rolhar o baldo.
Efectuar a determinagdo imediatamente apos a filtragdo.

Nota

Se o filtrado turvar progressivamente, proceder a nova extracgdo, de
acordo com os pontos 7.1 e 7.2, num baldo de volume Ve. Filtrar para
um baldo calibrado de volume W, seco, no qual se introduzem pre-
viamente 5 ml de acido cloridrico diluido (4.1). Interromper a filtragao
no preciso momento em que se atinge o traco de referéncia do baldo.
Homogeneizar.

Neste caso, o valor do parametro V que figura na expressao de calculo
dos resultados sera:

V=Ve x W/(W-5)

E sobre este valor que incidem as diluicdes que figuram na referida
expressao.

Determinagao

A determinagdo dos micronutrientes ¢ feita individualmente nas partes
aliquotas indicadas nos métodos especificos para cada micronutriente.

Os métodos 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 e 10.10 ndo podem ser utilizados
para determinar elementos presentes sob a forma de quelatos ou de
complexos. Nesses casos, proceder conforme descrito no método 10.3
antes de efectuar a determinagao.

No caso de determinagdes por espectrometria de absor¢do atomica
(métodos 10.8 e 10.11) este tratamento prévio podera nao ser neces-
sario.
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Método 10.3

Elimina¢iio dos compostos orgéinicos presentes nos extractos de adubos

4.2.

Objectivo

O presente documento estabelece um método de eliminagdo dos com-
postos organicos presentes nos extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita € aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaragdo de elementos totais e/ou
de elementos soliiveis em 4gua.

Nota

Na maior parte dos casos, a presenga de uma pequena quantidade de
matéria organica nio influencia as determinagdes por espectrometria de
absor¢do atomica.

Resumo do processo

Oxidagdo dos compostos organicos presentes numa parte aliquota do
extracto com peroxido de hidrogénio.

Reagentes
Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 0,5 mol/l

Mistura-se 1 volume de &cido cloridrico (dy, = 1,18 g/ml) com 20
volumes de agua.

Solugdo de peroxido de hidrogénio (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml),
isenta de micronutrientes

Aparelhos e utensilios

Placa de aquecimento eléctrica com regulagdo de temperatura.

Técnica

Num copo de 100 ml, introduzir 25 ml da solucdo de extrac¢do obtida
pelos métodos 10.1 ou 10.2. No caso do método 10.2, adicionar 5 ml
da solucgdo diluida de acido cloridrico (4.1). Em seguida, adicionar 5
ml da solugdo de peroxido de hidrogénio (4.2). Cobrir com um vidro
de reldgio. Deixar oxidar a temperatura ambiente durante cerca de uma
hora e depois aquecer lentamente até a ebuli¢do, fervendo durante 30
minutos. Se necessario, adicionar mais 5 ml de peroxido de hidrogénio
depois de a solugao ter arrefecido. Eliminar por ebuli¢do o peroxido de
hidrogénio em excesso. Deixar arrefecer e transferir quantitativamente
o contetido para um baldo volumétrico de 50 ml, completando em
seguida o volume. Se for necessario, filtrar.

Esta diluigdo deve ser tida em conta na constituicdo das partes aliquo-
tas e no calculo das percentagens de micronutrientes dos produtos.

Método 10.4

Determinacio dos micronutrientes em extractos de adubos por

espectrometria de absorciao atémica
(técnica geral)
Objectivo

O presente documento estabelece uma técnica geral de determinagdo,
por espectrometria de absor¢do atdmica, do ferro e do zinco presentes
em extractos de adubos.
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4.2.

4.3.

4.4.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo | E
do presente regulamento prevé a declaragdo do ferro ou do zinco totais
e/ou soliiveis em agua.

As adaptagdes desta técnica a cada um dos micronutrientes sdo des-
critas nos métodos respectivos.

Nota

Na maior parte dos casos, a presenga de uma pequena quantidade de
matéria organica ndo influencia as determinagdes por espectrometria de
absor¢do atomica.

Resumo do processo

Apos um eventual tratamento do extracto para reduzir ou eliminar as
espécies quimicas interferentes, dilui¢do do extracto por forma a situar
a sua concentragao na zona de resposta optima do espectrometro, num
comprimento de onda ajustado ao micronutriente a determinar.

Reagentes
Solugdo diluida de dcido cloridrico (HCI), aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de écido cloridrico (d,y = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.

Solugdo diluida de dacido cloridrico (HCI), aproximadamente 0,5 mol/l

Misturar 1 volume de acido cloridrico (dyy = 1,18 g/ml) com 20
volumes de agua.

Solugoes de sal de lantdnio (10 g de La por litro)

Este reagente ¢ utilizado nas determinagdes do ferro e do zinco. Pode
ser preparado das seguintes formas:

a) Dissolvendo oxido de lantdnio em &cido cloridrico (4.1): num baldo
volumétrico de 1 1, preparar uma suspensdo de 11,73 g de 6xido de
lantanio (La,O3) em 150 ml de 4gua e adicionar depois 120 ml de
acido cloridrico 6 mol/l (4.1). Deixar dissolver e completar a 1 litro
com agua. Homogeneizar. A concentragdo desta solugdo ¢ aproxi-
madamente 0,5 mol/l em acido cloridrico, ou

b) Utilizando solugdes de cloreto de lantanio, sulfato de lantanio ou
nitrato de lantanio: dissolver 26,7 g de cloreto de lantdnio hepta-
-hidratado (LaCl; 7H,O) ou 31,2 g de nitrato de lantanio hexa-
-hidratado [La(NOs); 6H,0O] ou 26,2 g de sulfato de lantanio
nona-hidratado [Lay(SO4); 9H,0] em 150 ml de agua e adicionar
85 ml de 4cido cloridrico 6 mol/l (4.1). Deixar dissolver totalmente
e completar o volume a 1 litro com 4gua. Homogeneizar. A con-
centragdo desta solugdo ¢ aproximadamente 0,5 mol/l em acido
cloridrico.

Solugdes de calibragdo

Para a sua preparagdo, ver o método especifico de cada micronutriente.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do atdmica equipado com fontes emissoras da
radiagdo caracteristica dos micronutrientes a determinar.

O operador deve seguir as instrugdes do fabricante do aparelho e estar
familiarizado com o seu funcionamento. O aparelho deve permitir que
se introduza uma correcgdo de fundo sempre que necessario (por
exemplo, no caso do Zn). Os gases utilizados serfo ar e acetileno.
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6.2.

7.2.

7.3.

Preparacio da solucdo a analisar

Preparagdo das solugées de extractos que contém os elementos a
determinar.

Ver métodos 10.1 e/ou 10.2 e, sendo necessario, 10.3.

Tratamento da solug¢do para ensaio

Diluir uma aliquota do extracto obtido segundo 10.1, 10.2 ou 10.3,
com agua e/ou acido cloridrico (4.1) ou (4.2), de modo a que, na
solucdo final sobre a qual se fardo as leituras, se obtenha uma concen-
tragdo do elemento a determinar ajustada a gama de concentragdes de
calibracao utilizada (7.2) e uma concentracdo de acido cloridrico de,
pelo menos 0,5 mol/l, ndo excedendo 2,5 mol/l. Esta operagdo pode
exigir uma ou mais dilui¢cdes sucessivas.

Para preparar a solugdo final, proceder da seguinte forma: transferir
uma parte aliquota do extracto diluido para um baldo volumétrico de
100 ml. Seja (a) o volume dessa parte aliquota, em ml. Adicionar 10
ml da solugdo de sal de lantanio (4.3). Completar o volume com
solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar. Seja D
o factor de diluicao.

Técnica
Preparagdo da solu¢do em branco

Preparar uma solugdo em branco, repetindo todo o processo a partir da
extracgdo e suprimindo unicamente a amostra para ensaio do adubo.

Preparagdo das solugdes de calibragdo

A partir da solugdo de calibragao de trabalho, preparada pelo método
descrito para cada micronutriente, preparar, em baldes volumétricos de
100 ml, uma série de, pelo menos, 5 solugdes de calibragao de con-
centragdo crescente que correspondam a zona de resposta Optima do
aparelho. Se necessario, ajustar as concentragdes de acido cloridrico
por forma a aproxima-las o mais possivel da concentragdo da solugdo
para ensaio diluida (6.2). Na determinagdo do ferro e do zinco, adi-
cionar 10 ml da mesma solugao de sal de lantanio (4.3) utilizada em
6.2. Completar o volume com solugdo de 4cido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) e homogeneizar.

Determinagdo

Preparar o espectrometro (5) para as leituras e ajustar o comprimento
de onda ao valor indicado no método relativo ao micronutriente a
determinar.

Pulverizar sucessivamente as solugdes de calibragdo (7.2), a solugdo
para ensaio (6.2) e a solugdo em branco (7.1), lavando cuidadosamente
o dispositivo com agua destilada entre as pulveriza¢des; pulverizar
cada solugdo trés vezes e registar todos os resultados obtidos.

Tragar a curva de calibragdo, pondo em ordenadas o valor médio das
leituras no espectrometro para cada solu¢do de calibragdo (7.2) e em
abcissas as concentragdes correspondentes do elemento a determinar,
expressas em pg/ml.

A partir desta curva, determina-se as concentragdes do micronutriente
na solu¢do para ensaio (6.2), X;, € na solugdo em branco (7.1), Xy,
expressas em pg/ml.

Expressiao dos resultados

A percentagem do micronutriente (E) contida no adubo é dada por:

E (%) = [(x —x5) X V x DJ/(M x 10%)
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Se o método 10.3 tiver sido utilizado, sera:

E (%) = [(% —x5) x V x 2D]/(M x 10%)

em que:

E ¢ a quantidade do micronutriente determinado, expressa em percen-
tagem do adubo;

X ¢ a concentracdo da solugdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp ¢ a concentracdo da solugdo em branco (7.1), em ug/ml;

V ¢é o volume do extracto obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a dilui¢do efectuada no ponto 6.2;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 10.1 ou
10.2, em g.

Célculo do factor de diluigao D:

Se (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) e (a) forem as partes aliquotas e (v1), (v2),
(v3),..,., (vi) € (100) forem os volumes, em ml, das respectivas dilui-
¢oes, o factor de diluigdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x .x x (vi/ai) x (100/a)

Método 10.5

Determinagdo do boro em extractos de adubos por titulagio acidimétrica

1.

4.2.

43.

Objectivo

Este documento estabelece um método de determinagdo do teor de
boro em extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaragdo do teor total de boro e/ou
do teor de boro soluvel em agua.

Resumo do processo

O ido borato reage com o manitol para formar um complexo manito-
bérico, de acordo com a seguinte reac¢ao:

CeHg(OH), + HyBO3CeH,505B + H,0
O complexo ¢ titulado com uma solu¢ao de hidréxido de sodio até a
obteng¢do de um pH de 6,3.
Reagentes
Solugdo de indicador de vermelho de metilo

Num baldo volumétrico de 100 ml, dissolver 0,1 g de vermelho de
metilo (CsH;5N30;) em 50 ml de etanol a 95 %. Perfazer o volume a
100 ml com 4gua. Homogeneizar.

Solugdo diluida de acido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Misturar 1 volume de acido cloridrico (HCI, dyq = 1,18 g/ml) com 20
volumes de agua.

Solugdo de hidroxido de sodio, aproximadamente 0,5 mol/l

Deve ser isenta de diéxido de carbono. Num balao volumétrico de 1
litro com cerca de 800 ml de agua fervida, dissolver 20 g de hidroxido
de sodio (NaOH) em pastilhas, isento de dioxido de carbono. Quando
a solucdo tiver arrefecido, completar o volume a 1 000 ml com agua
fervida e homogeneizar.
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4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.2.

5.3.

Solugdo-padrdo de hidroxido de sodio, aproximadamente 0,025 mol/l

Deve ser isenta de dioxido de carbono. Diluir 20 vezes a solugdo de
hidroxido de sodio 0,5 mol/l (4.3), com agua fervida e homogeneizar.
Determinar a equivaléncia em boro (B) desta solu¢do (ver o ponto 9).

Solugdo de calibrag¢do de boro (100 ug/ml de B)

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolvem-se em agua 0,5719 g
de acido borico (H3BOj3), pesados com uma aproximagao de 0,1 mg.
Completar o volume com agua e homogeneizar. Transferir a solu¢do
para um frasco de plastico e conservar no frigorifico.

D-Manitol (C4H;404) em po
Cloreto de sodio (NaCl)

Aparelhos e utensilios

Medidor de pH com eléctrodo de vidro
Agitador magnético
Copo de 400 ml com barra revestida de teflon

Preparacio da solucdo a analisar
Preparagao da solug¢ao de boro

Ver métodos 10.1, 10.2 e, sendo necessario, 10.3.

Técnica
Ensaio

Transferir uma parte aliquota (a) do extracto (6.1) que contenha 2 a 4
mg de boro para um copo de 400 ml (5.3). Diluir com 150 ml de 4gua.

Adicionar algumas gotas da solucdo indicadora de vermelho de metilo

@.1.

Se a extrac¢ao tiver sido feita pelo método 10.2, acidificar o meio com
acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) até a viragem do indicador, acrescen-
tando depois um excesso de 0,5 ml de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2).

Adicionar 3 g de cloreto de sodio (4.7) e levar a ebuli¢do para eliminar
o dioxido de carbono. Deixar arrefecer. Colocar o copo no agitador
magnético (5.2) e mergulhar os eléctrodos do medidor de pH (5.1),
previamente calibrado, na solugao.

Ajustar o pH exactamente a 6,3, primeiro com a solu¢do de hidroxido
de sodio 0,5 mol/l (4.3) e por fim com a solugdo 0,025 mol/l (4.4).

Adicionar 20 g de D-manitol (4.6), dissolver completamente ¢ homo-
geneizar. Titular com a solugdo de hidroxido de sodio 0,025 mol/l
(4.4) at¢ ao pH 6,3 (valor estavel durante pelo menos 1 minuto).
Seja x; o volume gasto na titulagdo.

Solucio em branco

Preparar uma solugdo em branco, repetindo todo o processo a partir da
preparagdo da solugdo, suprimindo unicamente o adubo. Seja X, o
volume gasto na titulagdo.

Equivaléncia em boro (B) da solucio de hidroxido de sédio (4.4)

Pipetar 20 ml (2,0 mg de B) da solugdo de calibragdo (4.5) para um
copo de 400 ml e adicionar algumas gotas da solugdo indicadora de
vermelho de metilo (4.1). Adicionar 3 g de cloreto de sodio (4.7) e, em
seguida, solugdo de acido cloridrico (4.2) até a viragem do indicador
4.1).
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Completar o volume até cerca de 150 ml e levar lentamente a ebuligdo,
para eliminar o dioxido de carbono. Deixar arrefecer. Colocar o copo
no agitador magnético (5.2) e mergulhar os eléctrodos do medidor de
pH (5.1), previamente calibrado, na solugdo. Ajustar o pH exactamente
a 6,3, primeiro com a solug¢do de hidroxido de sddio 0,5 mol/l (4.3) e
por fim com a solugdo 0,025 mol/l (4.4).

Adicionar 20 g de D-manitol (4.6), dissolver completamente ¢ homo-
geneizar. Titular com a solugdo de hidroxido de soédio 0,025 mol/l
(4.4) até ao pH 6,3 (valor estavel durante pelo menos 1 minuto).
Seja V| o volume gasto na titulag@o.

Preparar uma solugdo em branco da mesma maneira, substituindo a
solugdo de calibragdo por 20 ml de 4gua. Seja V( o volume gasto na
titulagao.

A equivaléncia (F) em boro da solugdo-padrao de NaOH (4.4), em
mg/ml, ¢ a seguinte:

F (em mg/ml) =2/(V, — Vy)

1 ml da solu¢dao de hidroxido de sodio exactamente 0,025 mol/l,
corresponde a 0,27025 mg de B.

10. Expressao dos resultados

A percentagem de boro contida no adubo ¢ dada por:

(X]—Xo) X F x V

B = ™

em que:
B (%) ¢é a percentagem de boro do adubo;

X; é o volume da solugdo de hidroxido de sodio 0,025 mol/l (4.4),
necessario para a solugdo de ensaio, em ml;

Xo ¢ o volume da solugdo de hidroxido de sodio 0,025 mol/l (4.4),
necessario para a solugdo em branco, em ml;

F ¢ a equivaléncia em boro (B) da solugdo de hidroxido de sddio
0,025 mol/l (4.4), em mg/ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;
a ¢ o volume da parte aliquota (7.1) do extracto (6.1), em ml;

M ¢ a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 10.1 ou
10.2, em g.

Método 10.6

Determinacio do cobalto em extractos de adubos por gravimetria com
1-nitroso-2-naftol

1. Objectivo

O presente documento estabelece um método de determinacdo do
cobalto em extractos de adubos.

2. Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo | E
do presente regulamento prevé a declaragdo do teor de cobalto.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.2.

Resumo do processo

O cobalto III forma um precipitado vermelho de Co(C;yHsONO);,
2H,0 com o 1-nitroso-2-naftol. Depois da conversdo do cobalto pre-
sente no extracto em cobalto III, este é precipitado em meio de acido
acético com uma solugdo de l-nitroso-2-naftol. Apds filtracdo, o pre-
cipitado ¢ lavado e seco até obtengdo de uma massa constante, sendo
em seguida pesado ja na forma de (C;yH¢ONO);, 2H,0.

Reagentes

Solugdo de peroxido de hidrogénio (30 % de H,0, dyy = 1,11 g/ml)

Solugdo de hidroxido de sodio, aproximadamente 2 mol/l

Dissolver 8 g de hidroxido de so6dio em pastilhas em 100 ml de agua.

Solugdo diluida de dcido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de écido cloridrico (d,y = 1,18 g/ml) com 1 volume
de agua.

Acido acético a 99,7 % (CH;CO,H) (dyy = 1,05 g/ml)

Solugdo de dacido acético (1 : 2), aproximadamente 6 mol/l

Misturar 1 volume de acido acético (4.4) com 2 volumes de agua.

Solug@o de 1-nitroso-2-naftol em 100 ml de acido acético (4.4). Adi-
cionar 100 ml de dgua morna. Homogeneizar e filtrar de imediato. A
solugdo obtida deve ser imediatamente utilizada.

Aparelhos e utensilios

Cadinho filtrante P16/ISO 4793, de porosidade 4 ¢ de 30 ml ou 50 ml
de capacidade

Estufa de secagem regulada para 130 + 2 °C

Preparacio da solucdo a analisar
Preparagdo da solug¢ao de cobalto

Ver métodos 10.1 ou 10.2.

Preparagdo da solugdo para ensaio

Transferir uma parte aliquota do extracto que ndo contenha mais de 20
mg de Co para um copo de 400 ml. Se o extracto tiver sido obtido
pelo método 10.2, acidificar o meio com 5 gotas de acido cloridrico
(4.3). Adicionar cerca de 10 ml da solugdo de perdxido de hidrogénio
(4.1). Deixar actuar o oxidante a frio durante 15 minutos e depois
completar o volume com agua até cerca de 100 ml. Cobrir o copo
com um vidro de relogio. Levar a ebuli¢do e deixar ferver durante
cerca de 10 minutos. Arrefecer. Alcalinizar com a solucao de hidro-
xido de sodio (4.2), gota a gota, até ter inicio a formagdo de um
precipitado preto de hidroxido de cobalto.

Técnica

Adicionar 10 ml de acido acético (4.4) e completar a solugdo com
agua até cerca de 200 ml. Aquecer até a ebulicdo. Com uma bureta,
adicionar gota a gota 20 ml da solu¢do de 1-nitroso-2-naftol (4.6),
agitando constantemente. Terminar com uma agitagdo vigorosa, para
fazer coagular o precipitado.

Filtrar com um cadinho filtrante (5.1) previamente tarado, tendo o
cuidado de evitar o entupimento do filtro. Para isso, manter sempre
algum liquido sobre o precipitado durante a filtragdo.
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4.2.

4.3.

4.4.

Lavar o copo com acido acético diluido (4.5) para remover todo o
precipitado. Lavar o precipitado depositado no filtro com 4cido acético
diluido (4.5) e a seguir, por trés vezes, com agua quente.

Secar numa estufa (5.2) a 130 = 2 °C até se obter uma massa cons-
tante.

Expressao dos resultados

1 mg do precipitado de Co (C;yHsONO);, 2H,O corresponde a
0,096381 mg de Co.

A percentagem de cobalto (Co) contida no adubo ¢ dada por:

V x D
%) =X 1
Co (%) x 0,0096381 x X M

em que:
X ¢ a massa do precipitado, em mg;

V € o volume do extracto, obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;
a ¢ o volume da parte aliquota da ultima diluicdo, em ml;

D ¢ o factor de diluicdo dessa parte aliquota;

M ¢ a massa da amostra para ensaio, em g.

Método 10.7

Determinacio do cobre em extractos de adubos por titulagio

Objectivo

O presente documento estabelece um método de determinagdo do
cobre em extractos de adubos.

Ambito de aplicacio

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo | E
do presente regulamento prevé a declaragdo do teor de cobre.

Resumo do processo

Os ides cupricos sdo reduzidos com iodeto de potassio em meio acido:

2Cu" + 41" —2Cul + 1,

O iodo libertado ¢ titulado com uma solugao-padrao de tiossulfato de
sodio, na presenga de amido como indicador, de acordo com a se-
guinte reacg¢do:

I, + 2Na,S,03—2Nal + Na,S4;0¢

Reagentes

Acido nitrico (HNOj3, dyy = 1,40 g/ml)

Ureia [(NH,), C = 0]

Solugdo de bifluoreto de aménio (NH,HF,), a 10 % (p/v)
Conservar a solugdo num recipiente de plastico.

Solugdo de hidroxido de amonio (1 + 1)

Misturar 1 volume de hidroxido de amoénio (NH4OH, dyg: 0,9 g/ml)
com 1 volume de 4gua.
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4.5.

4.7.

4.8.

6.2.

Solugdo-padrao de tiossulfato de sodio

Num baldo volumétrico de 1 1, dissolver em agua 7,812 g de tiossul-

fato de sodio penta-hidratado (Na,S,035H,0). Esta solu¢do deve ser

preparada por forma que 1 ml = 2 mg de Cu. Para estabilizar a

solugdo, adicionar algumas gotas de cloroférmio. A solucdo deve ser

conservada num recipiente de vidro e resguardada da luz directa.4.6.
lodeto de potassio (KI)

Solugdo de tiocianato de potassio (KSCN a 25 % p/v)

Conservar esta solugdo num frasco de plastico.

Solug¢do de amido, cerca de 0,5 %

Colocar 2,5 g de amido num copo de 600 ml. Adicionar cerca de 500
ml de agua. Levar a ebuli¢do, com agitagdo permanente. Arrefecer até
a temperatura ambiente. A solucdo ndo se conserva durante muito
tempo. O periodo de conservagdo pode ser alargado, adicionando cerca
de 10 mg de iodeto de mercurio.

Preparaciao da solug¢do a analisar

Preparagdo da solugdo de cobre
Ver métodos 10.1 e 10.2.

Técnica
Preparagdo da solugdo a titular

Transferir uma parte aliquota da solugdo que contenha entre 20 e 40
mg de Cu para um Erlenmeyer de 500 ml.

Remover o excesso de oxigénio eventualmente presente fervendo du-
rante alguns instantes. Completar o volume com agua até cerca de 100
ml. Adicionar 5 ml de acido nitrico (4.1) e levar a ebuli¢do, deixando
ferver durante cerca de meio minuto.

Retirar o Erlenmeyer da placa de aquecimento e adicionar cerca de 3 g
de ureia (4.2), retomando depois a ebuligdo durante cerca de meio
minuto.

Retirar o Erlenmeyer da placa de aquecimento e adicionar 200 ml de
agua fria. Se necessario, arrefecer o conteido até a temperatura am-
biente.

Adicionar pequenas quantidades de hidroxido de amonio (4.4) até se
obter uma solugdo azul e em seguida adicionar 1 ml suplementar.

Adicionar 50 ml de solugdo de bifluoreto de amonio (4.3) e homoge-
neizar.

Adicionar 10 g de iodeto de potassio (4.6) e dissolver.

Titula¢do da solugdo

Colocar o Erlenmeyer num agitador magnético. Introduzir a barra no
Erlenmeyer e regular o agitador a velocidade desejada.

Com uma bureta, adicionar a solugdo-padrdo de tiossulfato de sodio
(4.4) até que a intensidade da cor castanha devida a presenga de iodo
diminua.

Adicionar 10 ml da solu¢ao de amido (4.8).

Continuar a titular com a solugdo de tiossulfato de sodio (4.5) até ao
desaparecimento quase total da cor purpura.

Adicionar 20 ml da solug@o de tiocianato de potassio (4.7) e prosseguir
a titulacdo até ao desaparecimento total da coloragdo azul violacea.

Registar o volume da solugdo de tiossulfato utilizada.
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Expressao dos resultados

1 ml da solugdo-padrao de tiossulfato de sodio (4.5) corresponde a 2
mg de Cu.

A percentagem de cobre contida no adubo ¢ dada por:

\%

) =X B
Cu (%) ax Mx S5

em que:
X é o volume de solucdo de tiossulfato de soédio utilizado, em ml;
V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;
a ¢ o volume da parte aliquota, em ml;

M ¢ a massa da amostra para ensaio tratada pelos métodos 10.1 ou

10.2, em g.

Método 10.8

Determinacio do ferro em extractos de adubos por espectrometria de

4.2.

43.

4.4,

4.5.

4.5.1.

absorc¢io atomica
Objectivo
O presente documento descreve um método de determinagdo do ferro
em extractos de adubos.
Ambito de aplicacao
A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaragao do teor total de ferro e/ou
do teor de ferro soliivel em agua.
Resumo do processo
Apos tratamento e diluigdo adequados do extracto, determina¢do do
teor de ferro por espectrometria de absor¢do atomica.
Reagentes

Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 10.4.

Solugdo de dcido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Ver ponto 4.2 do método 10.4.

Solugdo de peroxido de hidrogénio (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml),
isenta de micronutrientes

Solugoes de sal de lantanio (10 g de La por litro)

Ver ponto 4.3 do método 10.4.

Solugdo de calibragdo de ferro
Solugdo-mae de ferro (1 000 pg/ml)

Para um copo de 500 ml, pesa-se, com uma aproximagdo de 0,1 mg, 1
g de ferro puro, em fio. Juntar 200 ml de acido cloridrico 6 mol/l (4.1)
e 15 ml de solugdo de perdxido de hidrogénio (4.3). Aquecer numa
placa de aquecimento até dissolugdo completa do ferro. Deixar arrefe-
cer e transferir quantitativamente para um baldo volumétrico de 1 000
ml. Completar o volume com agua e homogeneizar.
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6.2.

7.2.

7.3.

Solugdo de trabalho de ferro (100 pg/ml)

Introduzir 20 ml da solug@o-mae (4.5.1) num baldo volumétrico de 200
ml. Completar o volume com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) e homogeneizar.

Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absor¢do atomica: Ver ponto 5 do método 10.4. O
aparelho deve estar equipado com uma fonte emissora das riscas es-
pectrais caracteristicas do ferro (248,3 nm).

Preparacgio da solugdo a analisar
Solugdo de extracto de ferro

Ver métodos 10.1 e/ou 10.2 e, sendo necessario, 10.3.

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 10.4. Esta solugdo deve conter 10 % (v/v) de
uma solugdo de sal de lantanio.

Técnica
Preparagao da solugdo em branco

Ver ponto 7.1 do método 10.4. A solu¢@o em branco deve conter 10 %
(v/v) da solugdo de sal de lantanio utilizada em 6.2.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Ver ponto 7.2 do método 10.4.

Para obter uma gama de concentragdes Optima para as determinagdes,
compreendida entre 0 e 10 pg/ml de ferro, transferir para uma série de
baldes volumétricos de 100 ml, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 ¢ 10 ml
da solugdo de trabalho (4.5.2). Se necessario, ajustar a concentragao de
acido cloridrico por forma a aproxima-la o mais possivel da concen-
tragdo da solugdo para ensaio. Adicionar 10 ml da solugdo de sal de
lantanio utilizada em 6.2. Completar o volume com solugdo de acido
cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar. As solu¢des preparadas
contém, respectivamente, 0, 2, 4, 6, 8 ¢ 10 pg/ml de ferro.

Determinagdo

Ver ponto 7.3 do método 10.4. Preparar o espectrometro (5) para
leituras no comprimento de onda de 248,3 nm.

Expressiao dos resultados

Ver ponto 8 do método 10.4.

A percentagem de ferro contida no adubo ¢ dada por:

Fe (%) = [(xs — %) x V x DJ/(M x 10%)

Se o0 método 10.3 for utilizado, sera:

Fe (%) = [(xs — xp) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:
Fe ¢ a quantidade de ferro do adubo, expressa em percentagem;

X ¢ a concentracdo da solugdo para ensaio (6.2), em pg/ml;

Xp ¢ a concentracdo da solugdo em branco (7.1), em ug/ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;

D ¢ o factor da diluicdo efectuada no ponto 6.2;
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M é a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 10.1 ou
10.2, em g.

Calculo do factor de dilui¢do D: Se (al), (a2), (a3), ..., (ai) e (a) forem
as partes aliquotas e (v1), (v2), (v3), ..., (vi) e (100) forem os volu-
mes, em ml, das respectivas dilui¢des, o factor de diluicdo, D, sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x (vi/ai) x (100/a)

Método 10.9

Determinagio do manganés em extractos de adubos por titula¢io
1. Objectivo

O presente documento descreve um método de determinagdo do man-
ganés em extractos de adubos.

2. Ambito de aplicaciao

A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo 1
E do presente regulamento prevé a declaracdo do teor de manganés.

3. Resumo do processo

Os ides cloreto eventualmente presentes no extracto sdo eliminados,
levando o extracto a ebuli¢@o, apds adi¢do de acido sulfarico. O man-
ganés ¢ depois oxidado com bismutato de sodio, em meio de acido
nitrico. O permanganato formado ¢ reduzido com um excesso de sul-
fato ferroso e este ¢ depois titulado com uma solugdo de permanganato
de potassio.

4. Reagentes
4.1. Acido sulfiirico concentrado (H,SOy, dyy = 1,84 g/ml).
4.2. Acido sulfiirico, cerca de 9 mol/l

Misturar cuidadosamente 1 volume de acido sulfurico concentrado
(4.1) com 1 volume de agua.

4.3. Acido nitrico, 6 mol/l

Misturar 3 volumes de acido nitrico (HNO;, dyy = 1,40 g/ml) com 4
volumes de agua.

4.4, Acido nitrico, 0,3 mol/l

Misturar 1 volume de 4cido nitrico 6 mol/l com 19 volumes de agua.

4.5. Bismutato de sédio (NaBiO3) a 85 %.

4.6. Diatomite (kieselguhr)

4.7. Acido ortofosforico, 15 mol/l (H;PO,, dyy = 1,71 g/ml).
4.8. Solugdo de sulfato ferroso, 0,15 mol/l

Num balao volumétrico de 1 1, dissolver em agua 41,6 g de sulfato
ferroso hepta-hidratado (FeSO,, 7H,0).

Adicionar 25 ml de acido sulftrico concentrado (4.1) e 25 ml de acido
ortofosforico (4.7). Perfazer a 1 000 ml. Homogeneizar.

4.9. Solu¢do de permanganato de potdssio 0,020 mol/l

Pesar 3,160 g de permanganato de potassio (KMnO4) com uma pre-
cisdo de 0,1 mg. Dissolver e completar o volume a 1000 ml com
agua.

4.10. Solugdo de nitrato de prata, 0,1 mol/l

Dissolver em agua 1,7 g nitrato de prata (AgNO;) e completar o
volume a 100 ml.
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6.2.

6.3.

Aparelhos e utensilios

Cadinho filtrante P16/ISO 4793, de porosidade 4 ¢ de 50 ml de ca-
pacidade, montado num frasco de filtragdo de 500 ml.

Agitador magnético

Preparacio da solug¢do a analisar
Solugdo de extracto de manganés

Ver métodos 10.1 e 10.2. Caso haja dividas quanto a presenga de ides
cloreto, efectuar um teste, adicionando a solugdo uma gota da solucéo
de nitrato de prata (4.10).

Na auséncia de ides cloreto, transferir uma parte aliquota do extracto
que contenha 10 a 20 mg de manganés para um copo alto de 400 ml.
Levar o volume a cerca de 25 ml por evaporacdo ou por adi¢do de
agua. Adicionar 2 ml de acido sulftrico concentrado (4.1)

Se estiverem presentes ioes cloreto, sera necessario elimina-los. Para
isso, proceder do seguinte modo:

Transferir uma parte aliquota do extracto que contenha 10 a 20 mg de
manganés para um copo alto de 400 ml. Adicionar 5 ml de acido
sulfirico 9 mol/l (4.2). Dentro de uma cadmara exaustora, aquecer
numa placa de aquecimento até a ebulicdo e deixar ferver até se
comecar a dar uma franca libertagdo de fumos brancos. Prosseguir
até que o volume fique reduzido a cerca de 2 ml (camada fina de
liquido xaroposo no fundo do copo). Arrefecer até a temperatura am-
biente.

Adicionar cuidadosamente 25 ml de agua e efectuar novamente o teste
de verificagao da auséncia de cloretos, adicionando a solugdo uma gota
da solugdo de nitrato de prata (4.10). Se ainda estiverem presentes
cloretos, adicionar 5 ml de 4cido sulfurico 9 mol/l (4.2) e repetir a
operagao.

Técnica

No copo de 400 ml que contém a soluc@o para ensaio, adicionar 25 ml
de 4cido nitrico 6 mol/l (4.3) e 2,5 g de bismutato de sodio (4.5).
Colocar o copo no agitador magnético (5.2) e agitar vigorosamente
durante 3 minutos.

Adicionar 50 ml de acido nitrico 0,3 mol/l (4.4) e agitar novamente.
Filtrar sob vacuo com um cadinho filtrante (5.1) com o fundo reco-
berto de diatomite (4.6). Lavar varias vezes o cadinho com acido
nitrico 0,3 mol/l (4.4) até se obter um filtrado incolor.

Transferir o filtrado e a solucdo de lavagem para um copo de 500 ml.
Homogeneizar e adicionar 25 ml da solucdo de sulfato ferroso 0,15
mol/l (4.8). Se o filtrado ficar amarelo depois da adigdo do sulfato
ferroso, adicionar 3 ml de acido ortofosforico 15 mol/l (4.7).

Utilizando uma bureta, titular o excesso de sulfato ferroso com solugéo
de permanganato de potassio 0,02 mol/l (4.9), até se obter uma colo-
ragdo rosa estavel durante um minuto. Efectuar um ensaio em branco
nos mesmos moldes, suprimindo unicamente a amostra para analise.

Nota

Nao por a solugdo oxidada em contacto com borracha.

Expressdao dos resultados

1 ml de solugdo de permanganato de potassio 0,02 mol/l corresponde a
1,099 mg de manganés (Mn).
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A percentagem de manganés contida no adubo ¢ dada por:

\%
Mn (%) = (xp —Xs) X 0,1099 x T x M

em que:
Xp ¢ 0 volume do permanganato utilizado no ensaio em branco, em ml;

X, ¢ 0 volume do permanganato utilizado na amostra para ensaio,
em ml;

V ¢ o volume do extracto obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;
a ¢ o volume da parte aliquota do extracto, em ml;

mol/l ¢ a massa da amostra para ensaio, em g.

Método 10.10

Determinaciio do molibdénio em extractos de adubos por gravimetria com 8-

4.2.

4.3.

44.

4.5.

-hidroxiquinolina
Objectivo
O presente documento descreve um método de determinagdo do mo-
libdénio em extractos de adubos.
Ambito de aplicaciio
A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaragdo do teor de molibdénio.
Resumo do processo
O teor de molibdénio ¢ determinado por precipitagdo deste em condi-
¢oes especificas, na forma de oxinato de molibdenilo.
Reagentes
Solugdo de dacido sulfirico, aproximadamente 1 mol/l
Num baldo volumétrico de 1 1, que contenha ja 800 ml de agua, verter
cuidadosamente 55 ml de 4cido sulfurico (H,SOy, dyy = 1,84 g/ml) e
homogeneizar. Apos arrefecimento, completar o volume a um litro.
Homogeneizar.
Solugdo diluida de hidroxido de amonio (1 : 3)
Misturar 1 volume de solugdo concentrada de hidroxido de amoénio
(NH40H, dyg = 0,9 g/ml) com 3 volumes de agua.
Solugdo diluida de acido acético (1 : 3)
Misturar 1 volume de acido acético concentrado (99,7 % CH3COOH,
dyg = 1,049 g/ml) com 3 volumes de agua.
Solugdo de sal dissodico do acido etilenodiaminotetracético (EDTA)
Num baldo volumétrico de 100 ml, dissolver em agua 5 g de
Na,EDTA. Completar até a marca de referéncia e homogeneizar.
Solugdo-tampdo

Num balao volumétrico de 100 ml, dissolver em agua 15 ml de acido
acético concentrado e 30 g de acetato de amoénio. Perfazer a 100 ml.
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4.6.

5.2.

5.3.

7.2.

7.3.

Solugdo de 8-hidroxiquinolina (oxina)

Num baldo volumétrico de 100 ml, dissolver 3 g de 8-hidroxiquinolina
em 5 ml de acido acético concentrado. Adicionar 80 ml de agua.
Adicionar, gota a gota, a solugdo de hidroxido de amonio (4.2), até
a solucdo ficar turva e, em seguida, o acido acético (4.3) até a solucdo
voltar a ficar limpida.

Completar o volume a 100 ml com agua.

Aparelhos e utensilios

Cadinho de filtragdo P16/ISO 4793, de porosidade 4 ¢ 30 ml de
capacidade

Medidor de pH com eléctrodo de vidro
Estufa de secagem regulada para 130-135 °C

Preparacao da solucio a analisar

Preparag@o da solugao de molibdénio. Ver método 10.1 e método 10.2
Técnica

Preparag¢do da solugdo para ensaio

Colocar num copo de 250 ml um parte aliquota que contenha 25 a 100
mg de Mo. Perfazer o volume a 50 ml com é4gua.

Ajustar esta solugdo a um pH de 5, adicionando a solucdo de acido
sulfirico (4.1), gota a gota. Adicionar 15 ml da solugdo de EDTA
(4.4) e, a seguir, 5 ml da solugdo-tampao (4.5). Completar até cerca de
80 ml com agua.

Obtengdo e lavagem do precipitado
Obtencdo do precipitado

Aquecer ligeiramente a solugdo. Adicionar a solugdo de oxina (4.6),
agitando constantemente. Prosseguir a precipitagdo até ja ndo se ob-
servar a formagdo de qualquer depodsito. Adicionar um excesso de
reagente, até a solu¢do sobrenadante ficar ligeiramente amarelada.
Em geral, ¢ suficiente um volume de 20 ml. Continuar a aquecer
suavemente o precipitado durante dois a trés minutos.

Filtragdo e lavagem

Filtrar com um cadinho filtrante (5.1). Lavar diversas vezes com vo-
lumes de 20 ml de agua quente. As aguas de lavagem devem tornar-se
progressivamente incolores, o que indica a auséncia de oxina.

Pesagem do precipitado

Secar o precipitado a uma temperatura entre 130 e 135 °C até a
obten¢do de uma massa constante (pelo menos 1 hora).

Deixar arrefecer num exsicador e pesar.

Expressao dos resultados

1 mg de oxinato de molibdenilo, MoO,(CyH¢ON),, corresponde a
0,2305 mg de Mo.

A percentagem de molibdénio contida no adubo ¢ dada por:

V x D
Mo (%) = X 2
o (%) X0’0305Xa><M

em que:
X ¢ a massa do precipitado de oxinato de molibdenilo, em mg;
V ¢é o volume do extracto obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;

a ¢ o volume da parte aliquota da ultima diluigdo, em ml;
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D ¢ o factor de diluicdo da parte aliquota;

M ¢ a massa da amostra para ensaio, em g.

Método 10.11

Determinacdo do zinco em extractos de adubos por espectrometria de

4.2.

43.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.2.

absorc¢io atomica
Objectivo
O presente documento descreve um método de determinagdo do zinco
em extractos de adubos.
Ambito de aplicacio
A técnica descrita ¢ aplicavel aos extractos de amostras de adubos
obtidos pelos métodos 10.1 ou 10.2, nos casos em que o Anexo I E
do presente regulamento prevé a declaragdo do teor de zinco.
Resumo do processo
Apos tratamento e dilui¢do adequadas do extracto, determinagdo do
teor de zinco por espectrometria de absor¢do atomica.
Reagentes
Solugdo de dacido cloridrico, aproximadamente 6 mol/l

Ver ponto 4.1 do método 10.4.

Solugdo de dcido cloridrico, aproximadamente 0,5 mol/l

Ver ponto 4.2 do método 10.4.

Solugoes de sal de lantdnio (10 g de La por litro)
Ver ponto 4.3 do método 10.4.

Solucées de calibragdo de zinco
Solug@o-mae de zinco (1 000 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 1 000 ml, dissolver 1 g de zinco, em pd ou
em laminas, pesado com a precisdo de 0,1 mg, em 25 ml de acido
cloridrico 6 mol/l (4.1). Quando o zinco estiver totalmente dissolvido,
completar o volume com 4gua e homogeneizar.

Solugdo de trabalho de zinco (100 pg/ml)

Num baldo volumétrico de 200 ml, diluir 20 ml da solu¢do-mae (4.4.1)
com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l (4.2). Completar o volume
com a solugdo de 4cido cloridrico 0,5 mol/l (4.2) e homogeneizar.
Aparelhos e utensilios

Espectrometro de absorgdo atomica.

Ver ponto 5 do método 10.4. O aparelho deve estar equipado com uma
fonte emissora das riscas espectrais caracteristicas do zinco (213,8
nm). O aparelho devera permitir efectuar uma correcgdo de fundo.
Preparacio da solucdo a analisar

Solugdo de extracto de zinco

Ver métodos 10.1 e¢/ou 10.2.

Preparagdo da solugdo para ensaio

Ver ponto 6.2 do método 10.4. A solugdo para ensaio deve conter
10 % em volume de solugdo de sal de lantanio (4.3).
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7.2.

7.3.

Técnica
Preparag¢do da solugdo em branco

Ver ponto 7.1 do método 10.4. A solugdo em branco deve conter 10 %
em volume da solugdo de sal de lantanio utilizada no ponto 6.2.

Preparagdo das solugoes de calibragdo

Ver ponto 7.2 do método 10.4. Para obter um intervalo 6ptimo com-
preendido entre 0 e 5 pg/ml de zinco, introduzir, numa série de baldes
volumétricos de 100 ml, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ¢ 5 ml da
solucdo de trabalho (4.4.2). Se for caso disso, ajustar a concentracdo
de acido cloridrico, de forma a aproxima-la tanto quanto possivel da
concentragdo desse acido na solucdo para ensaio. Adicionar a cada
balao 10 ml da solucdo de sal de lantanio utilizada no ponto 6.2.
Perfazer o volume a 100 ml com solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/l
(4.2) e homogeneizar.

Estas solugdes contém, respectivamente, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, ¢ 5 ng/ml de
Zinco.

Determinagdo

Ver ponto 7.3 do método 10.4. Prepara-se o espectrometro (5) para as
leituras no comprimento de onda de 213,8 nm.

Expressiao dos resultados

Ver ponto 8 do método 10.4.

A percentagem de zinco contida no adubo ¢ dada por:

Zn (%) = [(xs —xp) x V x D]/(M x 10%)

Se 0 método 10.3 tiver sido utilizado, sera:

Zn (%) = [(xs —xp) X V x 2D]/(M x 10%)

em que:
Zn ¢ a quantidade de zinco do adubo, expressa em percentagem;

X ¢ a concentracdo da solugdo para ensaio, em pg/ml;

Xp, € a concentragdo da solugdo em branco, em pg/ml;

V ¢ o volume do extracto, obtido pelos métodos 10.1 ou 10.2, em ml;
D ¢ o factor correspondente a diluigdo efectuada em 6.2;

M ¢é a massa da amostra para ensaio recolhida pelos métodos 10.1 ou
10.2, em g.

Calculo do factor de dilui¢ao D:

Se (al), (a2), (a3), ..., (ai) e (a) forem partes aliquotas sucessivas e
(vl), (v2), (v3), ..., (vi) e (100) forem os volumes, em ml, das res-
pectivas dilui¢des, o factor de dilui¢do D sera:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x ... x (vi/ai) x (100/a)
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Método 11

Agentes quelatantes

Método 11.1

Determinaciio do teor de micronutrientes quelatados e da frac¢cio quelatada
de micronutrientes

EN 13366: adubos — tratamento com uma resina de permuta cationica para a
determinagdo do teor de micronutrientes quelatados e da frac¢do quelatada de
micronutrientes

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 11.2
Determinacdo do EDTA, HEDTA e DTPA

EN 13368-1: adubos — determinagdo dos agentes quelatantes em adubos por
cromatografia ionica. Parte 1: EDTA, HEDTA ¢ DTPA

Este método de andlise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 11.3
Determinagdo do ferro quelatado por 0,0-EDDHA e 0,0-EDDHMA

EN 13368-2: 2007: adubos — determinagdo dos agentes quelatantes em adubos
por cromatografia ionica. Parte 2: Determinagdo do ferro quelatado por o,0-
-EDDHA e o,0-EDDHMA por cromatografia de pares ionicos

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 11.4
Determinaciio do ferro quelatado por EDDHSA

EN 15451: adubos — determina¢do dos agentes quelantes. Determinagdo do
ferro quelatado por EDDHSA por cromatografia de pares ionicos

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 11.5
Determinacio do ferro quelatado por o,p-EDDHA

EN 15452: adubos — determinagdo dos agentes quelantes. Determinag¢do do
ferro quelatado pelo o,p-EDDHA por cromatografia liquida de alta eficiéncia
(HPLC) de fase inversa

Este método de andlise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 12

Inibidores da nitrificagdo e da urease

Método 12.1
Determinacio da dicianodiamida

EN 15360: adubos — determinagdo da dicianodiamida. Método por cromato-
grafia liquida de alta eficiéncia (HPLC).

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.

Método 12.2
Determinacao da NBPT

EN 15688: adubos — determinagdo do inibidor da urease N-(n-butil) triamida
tiofosforica (NBPT) por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC)

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.
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Método 13

Metais pesados

Método 13.1
Determinacio do teor de cadmio

EN 14888: adubos solidos e correctivos alcalinizantes — determinagdo do teor
de cadmio

Este método de analise foi submetido a um teste interlaboratorial.
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ANEXO V

LISTA DE DOCUMENTOS QUE OS FABRICANTES OU OS SEUS
REPRESENTANTES DEVEM CONSULTAR POR FORMA A PREPA-
RAR UM PROCESSO TECNICO DOCUMENTAL PARA ADITA-
MENTO DE NOVOS TIPOS DE ADUBOS AO ANEXO I DO PRE-
SENTE REGULAMENTO

Guia para a preparagdo do processo técnico documental relativo a candida-
tura dos adubos a men¢ao «ADUBO CEx.

Jornal Oficial das Comunidades Europeias C 138 de 20.5.1994, p. 4.

Directiva 91/155/CEE da Comissao, de 5 de Margo de 1991, que define e
estabelece, nos termos do artigo 10.° da Directiva 88/379/CEE do Conselho,
as modalidades do sistema de informagdo especifico relativo as preparagdes
perigosas.

Jornal Oficial das Comunidades Europeias L 76 de 22.3.1991, p. 35.

Directiva 93/112/CE da Comisséao, de 10 de Dezembro de 1993, que altera a
Directiva 91/155/CEE da Comissao, que define e estabelece, nos termos do
artigo 10.° da Directiva 88/379/CEE do Conselho, as modalidades do sistema
de informagdo especifico relativo as preparagdes perigosas.

Jornal Oficial das Comunidades Europeias L 314 de 16.12.1993, p. 38.

REQUISITOS APLICAVEIS A AUTORIZACAO DOS LABORATO-
RIOS QUE SAO COMPETENTES PARA FORNECER OS SERVICOS
NECESSARIOS A AVALIACAO DA CONFORMIDADE DOS ADU-
BOS CE COM AS PRESCRICOES DO PRESENTE REGULAMENTO
E DOS SEUS ANEXOS

Norma aplicavel a nivel dos laboratérios:

— Laboratérios acreditados em conformidade com a norma EN ISO/IEC
17025, Requisitos gerais de competéncia para laboratorios de ensaio e
calibragdo, relativamente a, pelo menos, um dos métodos dos anexos III
ou IV,

— Até 18 de Novembro de 2014, os laboratorios ainda ndo acreditados,
desde que o laboratorio:

— demonstre que deu inicio e estd a seguir o procedimento de acredi-
ta¢do necessario em conformidade com a norma EN ISO/IEC 17025
para um ou varios dos métodos dos anexos III ou IV, e

— forneca a autoridade competente provas de que o laboratorio parti-
cipa, com resultados satisfatorios, em testes interlaboratoriais.

Norma aplicdvel a nivel dos organismos de acreditagao:

EN ISO/IEC 17011, Avaliacdo da conformidade. Requisitos gerais para
organismos de acreditagdo que procedam a acreditacdo de organismos de
avaliagdo da conformidade.



