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Allegalo

Determinazione del calcare totale (espresso come CaQ)
in alcuni correttivi caleici
1. Oggetio
1l presente documente presenta un metodo rapido ¢ convenzionale per la déterminazione del
contenuto in carbonato di calcio totale espresso come Ca0 in alcuni correttivi calcici.
2, Campo di applicazione
I presente metodo si applica esclusivamente alle calei di dep_uraz‘iéne ¢ alle sospensioni di
calcare. \Ya
3. Principio
[l metodo si basa sulla detenminazione gas volumetricd della CO; che si sviluppa trattando
il materiale con HCI, esprimendo il risultato come €a0 contenuto nel materiale tal quale.
4. Reatrivi

Nel corso dell*analisi utilizzare acqua distillata o di purezza equivalente ¢ reattivi di qualitd
analitica riconosciuta

4.1.  Acido cloridrico HCI soluzigne 171 (v/¥):
diluire 300 ml di HC] 37%:(p = 1.186) con 500 mL di acqua.

L

. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura di laboratorio ed in particolare:

Stufa regolabile a 105 £ 2 °C a circolazione d"ara.

Capsule di-porcellana a fondo piatto (capacita 130-200 mL).

Martano'e pestello

Setacelo cen apertura delle maglie di 0.2 mm

Calemietro di Dictrich-Fruchling (fig. n.1) contenente acqua, satura di CO; leggermente
colerata per comodita di lettura, o apparcechio cquivalente.

Temmometro per la misurazione della temperatura ambientale.

/. Barometro a mercurio,
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6. Procedimento

6.1. Preparazione del campione N
Dal campione, prelevato e trattato come prescritto nel Supplemento n® 1 dei Metodiv
Ufficiali di Analisi per 1 Ferbillizzant pesare esatlamente. con approssmazione di-0.61
e, 25 o in un capsula di porcellana 5 2. disponendoli m strato sottile. Porre Ia‘-éa.gsula
nella stufa 5.1., mantenendola per 5 ore a 103°C ed, in ogni caso, fine a peso costante.
La differenza di peso, espressa in percentuale, viens considerata come.contenuto
percentuale di acqua nel campione in esame. ‘
Recuperare  quantitativamente il campione scecato dalla  capsulas-.macinandelo
utilizzando il mortaio 5.3. Passare il campione macinato attraverse, il setaccio 5.4.
Maginare ulteriormente 1l sopravaglio eventualmente presente, finché tutlo 1l campione
passi attraverso il setaceio 5.4 ‘

6.2, Pesata del campione seccato ¢ macinato
A seconda del contenuto presunto in CaO nel campione in esamc pesare le seguenti
masse con precisione di 0,001 g, direttamente nella bottiglia di‘attacco A (vedere fig, 1).

Ca0 inferiore al 28% p/p: 05g
CaQ compreso fra 28 e 43% p/p: 02 ¢
Ca0 maggiore di 43% p/p: 0.1g

6.3, Dctermmamont,

contenente 10 mL d1 acido clondnco 4. l B aduttare 11 botu«rha al cdlcmletm mecha.nte
I"apposito tappo di chiusura.

Azzerare 1'apparcechio uguagliando la pressione intermna ¢ quella esterna attraverso il
rubinetto C. Chiudere il rubinetto C ¢ far sviluppare I'anidride carbonica inclinando la
bottiglia A in modo che I’ "t-::ldo fuonusccndo dalla provetta, venga a contatto con il
campiong,

La CO; sviluppata fara abbman: il livello dell’acqua nel tubo graduato B, Provocare
una leggera depressione abbassando il tubo di livello D. Continnare ad agitare la
bottiglia A fino 2 sviluppo completo della CO:.

Uguagliare la pressiofesinterna a quella esterna portando 'acqua contenuta in D al
medesimo livello di-quella contenuta m B. Attendere qualche nunuto e, se 1 hivelll non
sono variati, esegyirela lettura volumetrica.

6.4. Standardizzazienc-dcl volume di gas svolto
Tenendo cohtd, della temperatura e della pressione barometrica alle quali ¢ stata
eseguila Iandlisi, nportare (| volume di gas svolto alla temperatura di 0°C ed alla
pressionedi 760 mm Hg mediante la seguente formula:

- V(B —f)-273
“ 760 (273 + 1)

* dove:
Vo= volunic di gas svolto corretto a 0°C ¢ 760 mm He ¢spresso in mL;
Vi = volume del gas svolto alla temperatura e pressione di analisi espresso in mL;
P = pressione barometrica al momento dell analisi espressa i mm Hg;
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Lt = temperatura ambientale al momento dell”analisi espressa in °C.
f = tensione di vapore dell’acqua alla temperatura t. espressa in mm Hg. Tale
tensione ¢ ricavabile dalla tabella n® 1 o dalla esprassione empirica:
[ 3869,251"
f—exp| 834 ———
r+230 )

7. Espressione dei risulfuli

Calcolare il contenuto di calcare totale espresso come CaQ sul prodotto tal quale con la
saguente formula:

; o0y 1635100 (190 -
CaQ % p sul t.q. =L 00049655 - 10 (1,36 (M]

r 100
dove: :
Vs ¢ Ul volume di gas svolto riportato a condizioni=normal (t = 0°C ¢ p = 760 mm
Hg) -
0.0044655 ¢ lequivalente gas volumetrico
0.56 ¢ il fattore di trasformazione CaCOy'Ca0
U ¢ |'umidita sul campione tal quale determihata al punto 6.1.
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. Figura 1
Calcimetro di Dictrich-Fruehling
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Temperatura Tensione di vapore
10°C 9.2 mm Hg
11°C 9,8 mm Hg
12°C 10.5 mun Hg
13°C 11,2 mm Hg
14°C 12,0 mm Hg
15°C 12.8 mm Hg
16°C 13,6 mm Hg
17°C 14.5 mm Hg
18°C 15.5 mm Hg
19°C 16,5 mm Hg
20°C 17,5 mm Hg
21°C 18.6 mm Hg
22°C 19.8 mm Hyg'
23°C 21.1 mm Hg
24°C 22.4 mm Hyg
25°C 23,7 mm Hg
26°C 252 mm Hg
27°C 26.7 mm Hg
28°C 28.4 mm Hg
20°C 30,0 mm Hg
30°C 31.8 mm Hg
31°C © 33,7 mm Hg
32°C 35,7 mm Hg
33°C 37.7 mm Hg
34°C 39,9 mm Hg
387C 4 ° 42.1 mm Hg

Tabella 1

Tensione di vapore dell"acqua a differenti temperature.
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Determinazione dello zolfo totale per spettroscopia di emissione al
plasma (ICP-AES)

| Oggetio

I presente documento stabilisce un metodo per la determinazione dello zolfo lotale
conlenuto ner concimi sotto forme diverse.

2. Campo i applicazione
Ll presente metodo si applica ai concimi nazionali per i quali si prévede la dichiarazione
dello zolfo totale quando guesto ¢ presente sotto forme diverse*(elementare, tiosolfito,
solfito, solfato). -

3 Principio
11 campione viene mingralizzalo in formo a micteende, ulilizzande una miscela acida
(HCl- HF- HNO;) Tl contenuto di zolfo wiene determinate per spetlroscopia di
cmissione al plasma (ICP/AES). Con questa‘téenica vengono misurate tutte le forme di
zolfo presenti nel campione. :

4, Reaffivi

41 Acido cloridrico (HCI) [37% (p= 1.186)].
4.2 Acido fluoridrico (HF)4[40-% (p = 1.130)].

43 Acido nitrico (HN@-). 63 % (p = 1.400)].

44  Soluzione safirra 'di acide horico
Trasferire inun bicchiere da 250 mL 10 g di acido borico (H;BO:). aggiungere 100 mL
di acqtm_bidistillata. Riscaldare per favonre lo solubilizzaziene del reagente. Dopo il

raffreddamento_ wtilizzare 1a fase mpida.

Solazione standard (1000 mg L") di zolfo S.

E
n

Scioglicre in matraccio tarato da 1000 mL 5,436 g di potassio solfato (K>S04). Portarc
a volume con H-0.

'4.6  Soluzione standard diluita di zolfo (S).

Prelevare con buretta i precisione ¢ trasferire m matraccio tarato da 500 mL 50 mL
della soluzione standard (1000 mg L") di zolfo. Porlare a volume con H»O.
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Tn questa soluzione la concentrazione di zolfo & 100 mg L' (4.5).
47  Soluzione standard di lavoro.

La lincarita di risposta dell'ICP-AES dell'mmtensita di cmissione rispetto alla
concenirazione dell’analita ¢ ampia. La concentrazione delle soluziom  standard~di
lavoro deve essere decisa in funzione del contenuto di zalfo presente nel campione’ E’
consigliabile utilizzare un valore di concentrazione leggermente superiorg a quello
accertato nel campione. Le soluzioni standard di lavero si ettengono prelevando
un'aliquota della soluzione standard diluita e portando a volume con il biancoranalitico.

LAy

Apparecchiaivra

5.1  ICP- AES.

3.2 Tubi didigestione in PTFE.
5.3  Sistema di chiusura per tubi di digestions in PTFE.

54  TForno a microonde (potenza 600 W) con controllo.di pressione.

o

Procedimenta
6.1 Preparazione del campione d analisi

Pesare con la precisione di 1 mg una quantita di concime pari a 1.000 g e trasferirlo in
un tuba di digestione. Aggiungere 2 mL di acido fluoridrico (HF) (4.2). 6 mL di acido
cloridrico (HCI) (4.1) ¢ 2 mL di acido nitrico (HNQ3) (4.3) ¢ lasciare a conlallo per
un’ora Chindere i tbi. collocarli nel forno a microonde e impostare il segnente cicla di

lavoro:
Fase o - 1° bE 3
Potenza (%) | 50 70 90
Pressione (psi) W 40 70 150
Tempo (minuti) 5 § 10

Potenza massima 600 Watt,

Alj['a' [ine del ciclo, rallreddare 1 tubi con acqua [redda corrente. apricli. aggiungere
, 12=mL della soluzione satura di acido borico (H:BQ:) (44) ¢ richiuderli.
. Risistemare i tubi chiusi in forno a microonde ed impostare il seguente ciclo:

i zhase 1 2°
,"Potenza (%) a0 80
Pressione (psi) 40 80

5

i

Tempo (minati)

Potenza massima 600 Watt.
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Alla fine del ciclo, raffreddare 1 tubi con acqua fredda corrente, aprirhi. travasare il
contenuto in matracci tarati da 50 mL e portare a volume con H-0. Filtrare per filtro di
carta Whatman ® n® 42, La seluzione deve cssere limpida.

Preparare la prova in bianco seguendo le stesse modalita operative. cmettendo il
campione di concime. -

7. Preparazione della curva di taratura

7.1 Preparare la curva di taratura utilizzande 1l bianco analitico e le soluztent’, standard di
lavoro. Operare sotto il flusso di azoto per allentanare l'aria nella camera oftica.
Escguire lc letture alla lunghezza d’onda di 180,676 nm. ‘

7.2 Effettuare la taratura con appropriate soluzioni standard. rilevare leseoncentrazioni delle
soluzioni cscguendo le Ietture all’ TPC-AES. )

8. Espressione dei risultafi
Il contenute in % di S del concime & dato da:

(A-B), D'V
S{%)= ————+ x100
e m

S0 (%) =S (%) x 2,5

dove: _

A = concentrazione di zolfo nella, soluzione del campione espressa inmg L .

B = concentrazione di zolfo u_g:"'u soluzione della prova in bianco espressa i mg L ™.

V = valume finale della‘soluzione provenientc dalla mincralizzazione del campions
espresso mmb.

D = fattore di dilui;ionc.

m = massa delcampione di fertilizzante espresso in ma.

Y. Nore

I ‘cichi di mineralizzazione a microonde si riferiscono al carosello contenente 6 tubi di
digestione. in quanto I'effetto delle microonde varia in funziong del numero dei tubi
present.
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Determinazione dello zolfo elementare

I Oggetio

1l presente documento stabilisce il metodo per la determinazione dello zolfo glementare
contenuto nel concimi, R

2 Campo di applicazione
1l presente metodo si applica al concimi nazionali per 1 quali & prevista la dichiarazione
dello zolfo elementare.

3. Principio

Il campione viene estratto con cloroformo meno Lus:?‘i'cn th altr solventi (€S-, benzene,
CCLy). 1L contenuto di zolfo viene determinato dircttantente per HPLC.

4. Reartrivi

4.1  TFasc mobile mctanolo-cloroformio (grade HIPLC) 30:30 a ImL/min.

4.2 Claroformio per |'estrazione (grado analitico).

4.3 Soluzione standard di zolfo oftenuta sciogliendo | g di zolfo (grado analitico) in un litro
di cloroformio sotto agitaziong peruna notte. La soluzione contiene 1 mg/mL di §.

44 Soluzioni di lavoro ottenute diluendo la soluzione standard con cloroformio.

5. Apparecchiatura

5.1 HPLC con rilcvatqrc'zl 254 nm.

3.2  Colonna a fase inversa (PRP-1 [5 em x 4.1 nm 1.D.) contenente particelle di 10 wm ci
un copolimgro stirene-divinilbenzene

6.  Procedsimento

6.1 Pgsare con la precisione di | mg una quantita di concime paria 1,000 g 2 porlo in beuta
con 10 mL di cloroformic mantenendolo in agitazione tutta la notte. L estrafto viene
filtrato con filtro da 2 um. Si inictta in colonna una aliquota da 10 pL contenente circa
1 pg/ml di zolfo m cloroformio. La risposta ¢ lineare nell intervallo che va dal lunite di
rilevazione (<10 ng) fino a 10 pg.

11 tempo di ritenzione per lo zolfo ¢ di 200 sec.

Dopo ogni uso la colonna ¢ flussata con acctonitrile ¢ poi con metanolo ¢ conscrvata in
metanolo.

14—
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7. Preparazione della curva di taratura
7.1  Preparare la curva di taratura utihzzando il bianco analitico ¢ le soluzioni standard.di
lavoro ¢ rilevare le concentrazioni delle soluzioni eseguendo le letture del picee a 254
nm. :
7.2 Eseguire le letture sugli estratti del campione di concime.
7.3  Preparare le prove in bianco seguendo le stesse medalitd operative deseritre, senza il
campione di concime.
8. Fspressione der risulian
I contenuto di zolfo elementare nel concime espresso'in % ¢ dato da -
(A-B) D V ;
S (%) = 7 x 100

m.

SO: (") =S (%) x25

dove:

A = concentrazione di zolfo noll'cstratto_ dcﬁl-campionc ospresso in ug L'
B = concentrazione di zolfo della prava in bianco espressa in pg L.

V = volume finale dell’estratto del campione espresso inmL.

D = fattore di diluizione. e

m — massa del campione di‘egneime espressa in g

15 —
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Determinazione degli amminoacidi liberi

. Oggetio

Il presente documento fissa un metodo per la determinazione degli amminoacidi hben‘
(naturalt ¢ aggiunti) mediante analizzatore automatico di amminoacidi,

2]

. Campeo di applicazione

1l metodo si applica ai concimi organici azotati fluidi ed agli ammendanti per i quali viene
richiesta la dichiarazione del tenore in amminoacidi liberi.

e

Principio

Il campione viene disciolto in HCI 0.1 N per permetiere agli amminoacidi liberi di andare
in soluzione. Gli amminoacidi vengono separati mediante cromatografia a scambio ionico ¢
determinati, dopo reazione con la nimdrina, medianie tivelazigne fotometrica a 370 nm per
tutti gl ammnoacidi, esclust e prolina e idrossiprolina che/vengono letti a 440 nm.

4. Reagenti
4.1. Acido picrico CsH:(NO=):(OH) 1% (p/v).

4.2. Soluzionc di norleucina CghljsNO: (standard intcrno): pesare 32.797 mg di norleucina
(PM 131,77 wmol) ¢ aggiungere 100 mL di HC1 0.1 N, in modo da ottenere una
soluzione contenente 2500 nM/mL_»

4.3, Composizione del tampone a pH 2,2 preparato nel modo seguente; pesare 14.09 g di
litio citrato tribasico tetraidrato (C:H:05L14H:0), aggiungere 20 mL di tiodiglicole
(C.H¢0:8). 0.1 mL di punta.ciorbfenolo (CaHC1:0) (250 mg in 50 mL di etanola). 11.5
mL di HCI 37% Scioglicre it 900 mL di H-O bidistillata i rcattivi elencati, aggiungere
poi HC1 37% quanto basa per ottencre il pH specificato ¢ portare a volume finale di
1000 mL con acqua bidistillata.

4.4 Composizione tampaoni eluenti :

Tampone n. 1 Tampone n 2 Tampone n.3  Tampone n.4

pH 2,70 3,08 4,04 542

molarita (2 0.6 1.0 1,0

litio citrago tribasico 188 ¢ 16,92 g 423 ¢ 423 ¢g

tetraidrato

litio cloruro - 178 g 23.32¢ 2332¢g

tiodiglicole 2 mL 2mL - -
+Pentacloroftnolo 0.1 mL 0.1 mL 0.1 mL 0.1 mL

(230 myg in 50ml di ctanclo)

HCI 37% I3 mL 1O mL 14 mL 2mbL
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4 5 Soluzione rigenerante LiOH 0.3 N pesare 12.39 ¢ di LiOH-H,O in 1000 ml. di acqua
bicistillata. ;

4.6. Tampone sodio acetato 4 N pH 5,31 pesare 344,32 ¢ di sodio acetato triidrato in circa
mL 800 di acqua bidistillata, aggiungere mL 100 di acido acetico glaciale e ageiustarg'il
pI con sodio idrossida 12 N o TTICI 37% quindi portare a mL 1000 eon acqua
biclistillara.

4.7. Filtrare con filtri da 0,45 pm soluzioni e tamponi ai punti 4.1. -4.2, -4.4 -45.-4.6. -
4.7

4 8 Preparazione del reattivo derivatizzante ninidrina.: il reattivo viene preparato in atmosfera
di azoto sciogliendo 20 g di ninidrina in mL 750 di glicole etilenicomonometiletere ¢ mL
250 di tampone sodio acetato 4 N pIl 351 (4.8). Alla solnzmm: cosl ottenuta si
aggiungono myg (1.4 di cloruro slanmoso come nducenle.

3. Apparecchiatura

5.1. Evaporatore rotativo.

5.2, Pipelle graduale da 25 mb.

3.3. Colonne di vetro.

3.4 Filtni da 0,43 pm (diametra 47mm) e da 0 b :4__1'171' (d"lmnetro 13mm).
3.3, Pipeite automatiche da SmL ¢ da | mL. .

5.6. Beaker da 150 mL.

L

6
7. Provette da centrifuga.
8

L

Centrifuga.
3.9, Analizzatore di amminoacidi. -
5.10. Colonna eromatografica a'scambio ionico.

3.11. Griglia con fori da 0.5 mim.

6. Procedimento

6.1. Preparazione dél campione: macinare il campione su griglia con forn da 0.5 mm. In un
beaker da 150" mL pesare 1.5 g di campione finemente macinato, quindi aggiungere 100
mL di HEL 0.1 N. Si pone il beaker su agitatore magnetico lasciando in agitazione per
circa 43 minuti, quindi filtrare su filtro di carta rapida. Prelevare con pipetta automatica
5 mildi soluzione filirala e trasferire in una provetta da centrifuga. Aggiungere 23 mL
di~acido picrico 1% e 1 ml di soluziene di norlencina (4.2.) come standard interno:

centrifugare per 20 minuti a 3000 rpm. Dopo centrifugazione prelevare 25 mL di
surnatante ¢ passarlo in colomne di resina Dowex 2x10 100-200 mesh in forma CL

- recuperando il campione in un pallone da 130 mL. Lavare la resina Dowex ean 3 mL di
HCI1 0,02 N per tre valte (totale 15 mL) raccogliendo sempre nello stesso pallone. Portare
a secco con evaporatore rotativo. Diluire quindi il campione con una quantita nota di
tampong (4.3.) ¢ filtrare con fillri da 0,22 pm.

17—
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6.2. Preparazione dello standard di amminoacidi: diluire lo standard commerciale con il
tampone (4.3.) in modo da analizzare una quantita, per ogni amminoacido, adeguata alla,
rivelabilita dello strumento impiegato. '

6.3. Determinare gli amminoacidi per reazione con ninidrina e rivelazione fotometrica a 376
nm per tutti gli amminoacidi, csclusi prolina ¢ idrossiprolina. Questi ultimi venggno'letti
a 440 wn. -

7. Espressione dei visultati

Gli amninoacidi vengono gspressi in percentuale sul campione tal quale secondo la
tormula; '

Ax Bx 100
AA (%tq)=
CxD
dove:
A: pgdi amminoacido standard analizzato.
B: altezza dell’amminoacido nel campione/altesza della norleucina nel campione.
C: altezza dell’amminoacido nello standard#altezza della norleucina nello standard.
D: -

pg di campione analizzato.

La quantita di norleucina presente nello standard € nel campione deve essere la stessa.

Riportare la quantita di norleucina misurata nel campione allo stesso valore dello standard.
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Determinazione degli amminoacidi totali

(Acido aspartico, treonina , serina , acido glutammico, prolina, glicina, alanina,
valina, isoleucina, leucina, tirosina, fenilalanina. istidina, lisina, arginina)

1. Oggetio

1l presente documento fissa un metodo per la determinazione degli amminoacidi tatali
mediante analizzatore automatico di amminoacidi.

(S8

. Campo di applicazione

Tl metodo si applica ai concimi organici azotati fhuidi ed agli ammendanti per i quali viene
richiesta la dichiarazione del tenore in amminoacidi totali. |

3. Principio

1l campione viene idrolizzato con HCI 6N in stufa a 110° C per 24 ore.

Gli ammuneacidi vengono separatt mediante cromatografia a scambio 1onico ¢ determinati
dopo reazione con la ninidrina mediante rivelazione fotometrica a 370 nm per tutti gli
amminoacidi, esclusi prolina ¢ idrossiprol’ufa ci;’e vengono rivelati a 440 nm.

4 Reagenti

Nel corso dell’analisi impiegaré ‘acqua bidistillata ¢ reattivi di gualitd analitica
riconosciuta. '-

4.1 Acido cloridrico 6N: diliire T'acido cloridrico 37% (12N) con acqua bidistillata ncl
rapporto 1.1,

4.2. Soluzione di norleucind C:H::NGO, (standard interno): pesare 1,312 mg di norleucina (PM
131,17 g/mol) ¢ aggiungere 1000 mL di HC1 6N, in modo da ottenere una soluzione
contenente 10000M/mL.

-
[

. Composizione del tampone a pH 2.2 preparato nel modo seguente: pesare 14.71 g di
sadio citréte tribasico biidrato (CsH:0-Nay 2H.Q) (PM 294_1 e/mol). aggmngere 20 mL
di Liodigﬁuula CyH,00:5, 0.1mL di pentaclorofenolo (C;HCL0) (230mg m 30 mL di
ctanélo): 10 mL di acido cloridrico 37%. Sciogliere i 900 mL di acqua bidistillata tutti ©
reagenti indicati, aggiungere poi acido cloridrico 37% quanto basta per ottenere il pH
(speeificato, portare a velume finale di 1000 mL e filtrare con filtri da 0,45 pm.

19 —
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4 4. Composizione del tamponi:

Tampone n. | Tamponen.2  Tamponen.3
pH 3.30 4,00 10,00
Moplarita 0,15 0.2 0:2
Sedio citrato tribasico biidrato 1471 ¢ 1961 g -
Scdio tetraborato decaidrato - - L0907
Sedio idrossido - - ot ¥
Etanolo 20 mL - c -
Tiodiglicole 2mL 2mL 1 -
Pentaclorofenolo 0,1 mL 0.1mL"~ 0,1 mL
(250mg in 50ml etanolo) e
HCL 37% 9mL 9,5:1;114 1.4 mL

+
tn

. Soluziene rigenerante NaOH 0.2 N sciogliere 8 g di sodio 1dross|do m 1000 mL di acqua
bidistillata ¢ filtrare con filtri da 0.45 pm.

4.6, Tampone sodio acetato pH 3,31 4 N: sciogliere 344.32" o di sodio acetato triidrato
(C:H30:Na:3H:0) in circa $80 mL di acqua bidistillata, aégmngere 100 mL di acido
acelico glaciale, aggiustare il pH con sodio idrosside 12 N o con HCl 37% al valore
specificalo quindi portare a 1000mL con acqua'\bidistillata ¢ filtrare con filtri da 0.43
um,

4.7, Preparazione del reattivo derivatizzante ninidrina: il reattivo viene preparato in atmosfera
di azolo scivgliendo 20 ¢ di nimidrina in 730 mL di glicole etilenico monomeliletere ¢ 250
mL di tampone acetato pH 5.51 (4.6). Alla soluzione cosi ottenuta si agginngono .4 mg
di cloruro stannoso come agente riducente.

5. Apparecchiaiura

3. 1. Agilatore magnetico.

5.2, Matracci da 1000 ¢ da"230 mL.

5.3. Palloni da 150 mL. *

5.4, Pipetta automatica'da 5 mL.

3.5, Flaceni in velro-Pirex da 100 mL.

5.6, Filtri di carta rapidi.

5.7, Imbuticon porosrta.

5.8 Filtri~da 0.45 jum (diametro 47 mm) e da 0,22 um (diametro 13 mm).
5.9, Stufarcon regolazionc della temperatura.

5.10."Evaparatore rotativo.
50T, Analizzatore di amminoacidi.
5.12. Colonna cromatografica a scambio ionico.

5.14. Grigha cen fon da 0.5 mm.
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G, Procedimenio

6.1. Preparazione del campione per "analisi: macinare il campione su griglia con fori da 0.5
mm di diametro. In un flacone di vetro Pirex da 100 mL si pesa una quantita di campiong™’
corrispondentc a circa 100 mg di protidi. 81 aggmngono quindi 10 mL di norleucina.come
standard interno (4.2.) ¢ 90 mL di HCI 6 N. Come antiossidante i usano 0,1 mL ditacido
tioglicolico. Si effettua uno scambio di gas tramite N per climinare O quindi si chiudono
i flaconi ¢ si mettono in stufa a 110° C per 24 ore. Trascorso tale temporsi lascia
raffreddare 1] campione, filtrare in un matraccio da 250 mL con filtro di carta rapido ¢ s1
porta a volume con acqua hidistillata. Agitare la soluzione _ trasferirgsda questa una
quantitd nota in un pallone da 130 mL ¢ portare a secco in evaporatore. ratativo. Diluire
quindi il campione con una quantita nota di tampone (4.3.). Filtrare con filtri da 0,22 pm.

6.2 Preparazione dello standard di amminoacidi: diluire lo standard commerciale con il
tampone  (4.3) in modo da iniettare una quantitd adeguata alla rivelabilita dello
strumento impiegato.

6.3 Determinare gli amminoacidi per reazione con ninidrina ¢ rivelazione fotometrica a 370
nm per tutti gli amminoeacidi, esclusi prolina e idrossiprolina. Questi ultimi vengono letti
a 440 nm. ’

Fspressione dei visultati
Gli amminoacidi vengono éspressi in pereentugle sul campione tal quale secondo la formula:

A x B x 100
AA (Wtg)=

CxD

A: ng di amminoacido standatd ihicttato (6.2.).

B: altezza del picco dell’amminoacido nel campione / altezza del picco della norleucina
(standard interno) nel czih-:npidnc.

C: altezza del piced déll’amminoacido nello standard / altezza del picco della norleucina
(standard interna) nc]lo standard.

D: ug di campione inicttati.

La quantita di norleucina presente nello standard e nel campione deve essere la stessa.

Riportare la quantita di norleucina misurata nel campiene allo stesso valore dello standard.
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Determinazione della diciandiammide

1. Oggefto

1 presente documento fissa un metodo per 1a determinazione della diciandiammide,
molecola con funzioni di mibitore della minficazione.

2. Campe i applicazione

1l metodo s1 applica au concimi azotatl sohidi contenenti uubitort della nitrificazione, per 1
quali & richiesta la dichiarazicne del contenuto in diciandiammide (DCD). .,

L

Principio

Il metodo si basa sull cstrazione, attraverso metanolo, della diciandiammide (DCD)
inibitore della mitriticazione ¢ suceessiva eluizione con soluzione.acquosa di acetonitrile al
3% (v/v). La misura quantitativa della DCD viene effettuata mediante HPLC. con
rivelazione speltrofotometrica. UV a 210 nm.

4, Rearrivi

Utilizzare acqua distillata (Milli-Q) e reagcnﬁ ._e"o"n. grado di purezza analitico per HPLC.
4.1 Metanolo (CH;OH puro per analisi crolllﬁtograﬁcllc). soluzione al 99% v/v;
4.2 Acctonitrile (CH;CN puro per analisi cromatografiche), soluzionc 5% v/v;
4.4 Diciandiammide (standard unalilic_o).
4.4.1 Soluzione standard madre £

Pesarc csattamente 230 mg dirdiciandiammide standard (4.4) in matraccio tarato da 50
mL ¢ aggiungere 25 mL.di ietanolo (4.1), porre in bagno ad ultrasuoni per 10 minuti,
lasciare raffreddare e porlars a volume con metanolo (4. 1).

4.4.2 Soluzioni standard-pertaratura.

La soluzionc madre vicne diluita con acqua distillata (Milli-Q) in modo da ottencre 3
soluzioni standard con le seguenti concentrazioni: 10 mg/L, 25 mg/L, 50 mg/L, 75
mg/L. 100 mg/L.

5. Appargcchiatura

5.1 Strum_zcnté HPLC Helwett Packard mod, 1100 con DAD detector:

5.2 Calonna Phenomenex Synergy 4 p POLAR-RP 80A 250x2 mm
Condizioni operative:

Saluzione eluente: acqua Milli-Q): 95%

acctonitrile (4.2): 5% (v/v)
Flusso: 0.23 mL/min
Temperatura: 2570
Volume iniezione: 2ul
Lunghezza d’onda: 210 nm
Tempo di ritenzione: circa 3 minuti

. R
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5.3. Bagno ad ultrasuoni:
5.4, Filtri di carta (S&S 0 125 mm, 589°%);

5.5 Vetrerie ed apparecchiature di laboratorio di uso corrente.

0. Procedimento
6. 1. Preparazione del campione di concine

Pesare con la precisione di | mg. | g di concime azotato contenente Tibitore della
nifrificazione in un matraceio tarato da 50 mL, aggiungere 25 mL di metanolo (4.1) ¢
porre in bagno ad ultrasuoni (5 3) per 20 minuti. Lasciare raffreddare e portare a volume
con metanolo (4.1). Filtrare quindi tale soluzione su filtro di carta (3.4). Prelevare
successivamente | mL del filtrato, porlo in un matraceio taratgr da.100 mL ¢ portarlo a
volume con acqua Milli-Q). Porre tale soluzione in wvial &« inicttarla nel sistema
cromatografico HPLC.

6.2. Determinazione cromatografica

Costruire una retla di taratura mediante "iniezione dellg soluzioni standard (esterno) di
diciandiammide 10 mg/L, 25 me/L, 50 mg/L. 75 mg/L. 100 mg/L. (4.3.2.).

Rilevare i valori in assorbanza per le soluzioni standard di diciandiammide € per la
soluzione del campione. '

Utilizzando la curva di taratura predisposta, risalite dal valore di assorbanza del
campione al valore di concentrazione. i

7. Espressione dei visulfati
¥ 5 TR y i 2 i @ ] o
La concentrazione di diciandiammide (DCD) viene espressa in mgxg sul campionz tal

qualc sccondo la formula:

DOD(IEHg" £.q) =  —emmememmmmememeee

dove:

A: concentraziong -d_g_ll;i diciandiammide (DCD) nella soluzione del campione, espressa in
mexL": :

D: fattore di diluizione (D = | se la soluzione in esame non € stata diluita);
V: volume di ‘estracnte espresso i litri (0,050 L);

m: mass.del campione di concime, espressa in g,
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Determinazione dell’idrochinone

. Oggetto

Il presente documento fissa un metodo per la delerminazione dell’idrochinone, moleccla
con funzioni di inibitore dell ureasi. '

2. Camipo di applicazione

1l metodo si applica ai concini azotati solidi contenenti inibitori dell ureasis pcr fqual ¢
richiesta la dichiarazione del contenuto in idrochinone.

3. Principio

1l metodo si basa sull estrazione dell idrochinone (HY Q) con acide acetico, ¢ successiva
eluizione con soluzione di acido acetico 1% (v/v). La mmura quant:t'm'»a dell’HYQ viene
effettuata medianie cromatografia HPLC.

4, Reatrivi

Utilizzare acqua distillata (Milli-Q) e reagenticeon grado di purezza analitico per HPLC.

4.1. Acido acetico glaciale (CH-CO.H);
4.2, Acido acetico (CH:CO-H). all"1%:
4.3. Idrochinone (standard analitico); «
4.3.1. Soluzione standard madre |
Pesare 300 mg di idrochjﬂnn;é in un matraceio da 100 mL ¢ aggiungere 30 mL di acido

acetico [% (4.2.). Lasciaﬁe'in bagno ad ultrasuoni per 10 minuti, lasciare raffreddare e
portare a volume con acido acetico 1% (4.2.).

4.3.2. Soluzioni standard. per taratura.

Diluire 1a solllﬁahc standard madre con acido acetico 1% (4.2.) in modo da ottenere 5
soluzioni standard con le seguenti concentrazioni: 10 mg/L. 25mg/L, 50 mg/L, 75
mg/L, 100 mg/L,

3. Apparecchiatra

n

L. S‘Hﬂlﬁt:luo HPLC con DAD deteetor:

5.2. Colonna tipo Phenomenex Synergy 4 1 POLAR-RP 80A. 250x2 mm.

~ Condizioni operative:

Soluzione cluente: acido acetico 1% (v/v)
Flusso: 0.25 mL/mun
Temperatura: 25°C

Volume iniezione: 10 uL

Lunghezza d onda: 294 nm

Tempo di ritenzione: circa & minuti

24—
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5.3, Bagno ad ultrasuon:
4. Filtri di carta (S&S @ 125 mm, 589°);

o

[

5. Vetrerie ed appareccluature di laboratorio di uso corrente.

6. Procedimenio

6.1. Preparazione del campione di conciime
Pesare con la precisione di 1 mg, 1 g di concime azotato contenente Iinibitore dell ureasi
in un matraccio tarato da 30 mL., aggungere 25 mL della soluzione disacido acetico 1%
{4.2.) & lasciare in bagno ad ultrasuoni (3.3.) per 20 minuti. Quindi‘lasciare raffreddare e
portare a volume con acido acetico 1% (4.2.). Filtrare quindi tale'soluzione su filtro di
carla (3.4.). Porre la soluzione cosi ollenula in vial e inletlarlang sistena cromatogralico
HPLC. previa eventuale diluizione con acido acetico 1% (4.2.)

6.2. Determinazione cromatografica :
11 metodo prevede 1utilizzazione dello standard esternoper 1 ottenimento di una retla di
taratura mediante I’ iniezione delle soluziom standzdrd di idrochinone 10 mg/L, 235 my/L,
50 me/L, 75 me/L., 100 mg/L. (43.2)
Rilevare 1 valon in assorbanza per le soJuzmm S‘tmld'lld di drochinone e per la soluzione
del campione.

Utilizzando la curva di taratura predlsposta nsallrc dal valore di assorbanza del

campione al valore di concentrazione.

1. lispressione dei visultall

La concentrazione dell’ ldmchmonc (HYQ) vicne cspressa in mgxg” sul campionc tal quale
secondo la formula:

HYQ (mgxg" t.q) = -eremermmeeemmeeoee

dove: /

A: concentraziong dell’idrochinone (HYQ) nella soluzione del campione, espressa in mgxL™;
D: fattore di diluizione (D = 1 s& la soluziong in esame non é stata diluita);

V: volume di cstracnte cspressoin L (0,050 L;

m: massa del'campione di concime. espressa in g.

25
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Determinazione dell’azoto della diciandiammide (DCD)

come inibitore della nitrificazione

L. Oggetto

1 presente documenlo fissa un metodo indiretio per la determinazione dell azolo della
diciandiammide (molecola con funzione di inibitore della nitrificazione) nell urea. net
solfato ammonico ¢ nel solfonitrato ammonico.

2. Campo di applicazione

1l metode si applica ai concinu azotat solidi contenenti DCD come mibitore della
nitrificazione, per i quali ¢ richiesta la dichiarazione del contenuto in azoto della
diciandiammide (DCD). )

3. Principio

1 metodo si basa sull estrazione, attraverso metanole, della diciandiammide (DCD)
mibitore della nitrificazione ¢ successiva cluizione con soluz’iqine acquosa di acetonitrile al
3% (v/v). La misura quantitativa della DCD viene effettuata mediante HPLC, con
rivelazione spettrofotometrica UV a 210 nm: da essa‘si'risale al contenuto di azoto
derivante dalla DCD.

4. Reattivi
Utilizzare acqua distillata (Milli-Q) e reagenti con grado di purezza analitico per HPLC.
4.1 Metanolo (CHzOH puro per analisi cromatografiche). soluzione al 99% viv:

Yo viv:

4.2 Aceronitrile (CH-CN puro per analisi romatografiche), soluziong 3
4.4 Diciandiammide (standard analitico).
4.4.1 Soluzione standard madre

Pesare esattamente 250 n)g di diciandiammide standard (4.4) in martraceio tarato da 50
mL ¢ aggiungere 23 mLdi mctanolo (4.1). porre in bagno ad ultrasuoni per 10 minuti,
lasciare raffreddare eportare a volume con metanola (4 1)

4.4.2 Soluzioni standard per taratura.
T.a soluzionc ma_dr-.; viene diluita con acqua distillata (Milli-Q) in modo da ottenere 3
soluziom standard con le seguent: concentraziom: 10 mg/L, 25 mg/L. 50 mg/l. 75
mg/L, 100" mg/L..

5. 4 ppc‘:rei:c!utmxra

5.1 Strumento HPLC Hewlett Packard mod. 1100 con DAD detector;

5.2 Colonna Phenomenex Synergy 4 1 POLAR-RP 80A 250x2 mm,

Condizioni operative:

Soluzione eluente: acqua Milli-Q: 93%

acetomitrile (4.2): 3% (v/v)
Flusso: 0.25 mL/min
Temperatura: 257 C
Volume ini¢zione: 2uL
Lunghezza d'onda: 210 nm
Tempo di rilenzione: circa 3 minuti
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5.3, Bagno ad ultrasuoni;
5.4, Filtri di carta (S&S @ 125 mm, 5897%):

3.5, Vetrerie ed apparecchiature di laboratorie di use corrente.

6. Frocedimento
6.1. Preparazione del campione di concime

Pesarc con la precisione di | mg. 1 g di concime azotato contencnte inibitore-della
nitrificazione in un matraccio larato da 50 mL, aggiungere 25 mL di metanole (4.1) ¢
parre in bagno ad ultrasuoni (3.3) per 20 minufi. Lasciare raffreddaress portare a volume
con metanolo (4.1). Filtrarc quindi tale soluzione su filtro di carta (5 4). Prclevare
successivamente 1 mL del filtrato. porlo in un matraccio tarato da 100 mL ¢ portarlo a
volume con acqua Milli-Q. Porre tale soluzione n vial ¢ imettacla‘nel sistema
cromatografico HPLC.

6.2 Determinazione cromatografica

Costruire una retta di taratura mediante 1" 1mezione delle seluziom standard (esterno) di
diciandiammide 10 mg/L. 23 mg/L. 50 mg/L, 75 mg/L., 100 mg/L.. (4.3.2.).

Rilevare i valori in assorbanza per le soluzioni standard di diciandiammide ¢ per la
soluzione del campione.

Utilizzando la curva di taratura predisposta, nisalire dal valore di assorbanza del
campione al valore di concentrazione. Ve

7. Iispressione der risultaii

La concentrazione dell azoto della diciandiammide (DCD) viene cspressa in mgxg™' sul
campione tal quale secondo la s¢guente formula:

. A v D>V
Nymigxe' t.q)= -———————-x 0667
m
dove: =
A: concentraziene ‘della diciandiammide (DCD) nclla soluzione del campionge, cspressa in
mgxL™;

D: fattore divdiluizione (D = | se la soluziong in esame non ¢ stata diluita):
V: volume di‘estraente espresso in litri (0.050 L):
m: massa del campione di concime, espressa in g,
0.667; faltore di conversione della DCD in azoto.
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Determinazione della curva di cessione
dell’azoto nei concimi ricoperti

1. Oggetto
Il presente documento fissa un metodo per la determinazione della curva di cessiene
dell’azoto nei concimi NPK ricoperti.

2. Cempo di applicazione

Il metodo & applicabile a tuiti i concimi NPK parzialmente ricoperti-(minimo 23%) ¢
totalmente ricoperti. /

(¥5]

. Principio

11 concime, mescolato omogencamente con sabbia di quarzo ¢ posto in colonna di vetro,
viene dilavato giornalmente con acqua per un determinato periade di tempo. interrompendo
la prava quando |"azoto dilavato s1 avvicina al 100 %.

4. Reattivi

Nl corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o dtmmcrahzzqta di purczza cquivalente ¢
reagenti di qualita analitica riconosenma.

4.1, Sabbia di quarzo.

4.2. Lana di vetro.

5. Apparecchiainra
Attrezzatura di laboratorio di'uso comune. In particolare:

5.1, Colomna cromatografica~di diametro di circa 2 em ¢ di lunghezza variabile, definita in
base al volume occupatordalla miscela concime + sabbia di quarze.

5.2, Provette m plastica da 25 mL

5.3. Pompa peristaltica.

6. Procedinienta

6.1 Dilavamento su colonna di sabbia di quarzo

Miseclare in modo omogenco un quantitativo di concime contencnte circa 300 mg di N
“ebn sabbia di quarzo (4.1.) in un rapporlo sabbia/concime 3 a 1. Porre la miscela nella
colonna cromatogratica (3.1.), chiusa in uscita da un softile strato (33 mm) di lana di
vetro (4.2.), avendo cura di porre tra [a lana di vetro e la miscela sabbia/concime, nonché
al termine della colonna stessa duc strafi di sabbia di quarzo di 3.0 g (come descritto in
Figura 1).

Apportare quindi giornalmente. fasendo percolare attraverso la colonna. un volume di
acqua distillata pari a 3.5 mL per 30 minuti ogni giomo (3.3 mL x 20 minuti™» giomo™).
mediante [Mausilio di una pompa peristaltica {5.3.). Raccoglicre quindi 1'¢luato dalla
colonna m provette di materiale plastico da 25 ml (5 2.). determinande per ciascuna
soluzione eluita il contenuto in azoto rilasciato. La prova di eluizione verra terminata
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guando la pereentuale di azoto cluito (rispetto al totale contenuto nel coneime miscelato
in colonna, 300 mg) corrispondera al 100 %. 1 tempi di durata della prova saranno
conseguentemente legati alla velocita di rilascio dell 'elemento da parte del concime
ricoperlo, .

Tigura 1. Prova di dilavamento in colonna dell azoto a rilascio
controllalo nei coneimi ricoperti.

| gpe—— s [1F:]

Sabhia

diquarzo (3 g) Pompa peristaltica
3,5 mbin 0,30 b

Ferlilizzanie > sinmo

miscelato a 4
sabbia di guarzo

Sabla
di quarzo (3 o)

Anglisi dell’a%oto dilavaio nel (empa

6.2 Determinazione dell’azoto nelle frazioni eluitg~
Il contenuto in azoto nelle differenti frazioni acquose raceolte a seguito del dilavamento

della colonna verrd deferminato mediante 1’applicazione dei melodi analitict ulficiali

utilizzali per la misurazione de!l’azoto ammoniacale, nitrico od ureico (DM 24/03/86).

7. Espressione dei risultati

L cspressione dei risulfati deve essere fornita mediantc la definizione di una curva di
rilascio della percenbuale di azot dilavato nel lempo tispelto al contenuto in azoto Lotale
(curva cumulativa).,

Per determinare.]& quantitd di azoto rilasciato a seguito del dilavamento i-esimo, si
utilizza la segliente formula:

N(iJntaseiatn— N(Depsire % V(1)
dove:

N(i)m@c}m— azoto contentito nell’eluato al dilavamento i-esimo, espresso in mg

= azoto determinato nell’cluato al dilavamento i-esimo, espresso in mg/L
V(1Y = volume dell’eluato, espresso in litn (per 3.5 mL = 0,0035 L)

3 L% n) = dilavamenti giomalieri successivi

T.a percentuale di azoto rilasciato al tempo 1-esimo sara definito dalla seguente formula:

N(Diticrate (Y0) — NED spaseiae® 100N

dove:

N nusenne (Y0) — azoto rilasciato nell’eluato al dilavamento i-esimo. rispetto all’azoto
totale, espresso in percentuale
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N(iyiiascine— azoto contenuto nell eluate al dilavamento i-ssimo, espresso in mg

N+ = azoto totale posto in colonna (= 300 mg).

Per 11 ¢alcolo del valore cumulativo dell azoto rilascialo al dilavamento i-esimo, s1 utilizza
la segnente formula: '

N(i)cunulm.xvo(tyﬂ) = [El N(i)nlas:mn(q;{'!)] » 100/ Nlm.
|

dove. .

N malive( ¥o) = azoto rilasciato fino al dilavamento i-¢simo in forma cumu,llr-ita.

% ¢spresso in percentuale

2 N hitasciato (%) — sommatoria delle aliquote di azoto percentuale ri-ki;scizito nel
dilavament: dal primo all’i-esimo N

Ni = azoto totale posto in colonna (= 300 mg).

Costruire infine la curva di rilascio ponendo sulle ascissendl tempo, espresso in giomni, &
sulle ordinate la percentuale di azoto rilasciato al dilavamento 1-esimo, in forma cumulata
N(i)r:llmuluLiw(?‘{J)-

8. Note

La procedura descritta ¢ efficacemente applica,bﬂe a tutti 1 concimi ricoperti. Essa puo in
taluni casi comportare periodi di provawanche di 60-90 giorni. dipendendo dalle
caratteristiche della ricopertura del concimesstesso.

Nel caso di concimi ricoperti con strato‘di zolfo, a seguito della prima aggiunta di acqua
alla miscela sabbia/concime. il recupero/del volume di cluato puo non essere quantitativo, a
causa dell’adsorbimento dell acqua stessa sui granuli di S. Si consiglia in tali casi di
aumentare 1l primo volume di dequa di eluizione da 3.5 a 5,0 mL, mantenendo costante la
pressione sulla colonna applicata mediante la pompa peristaltica ¢ tenendo conto di tale
variazione di volume nei caleolisuccessivi.

In taluni casi. soprattufte_per concimi ad elevato confenuto percentuale di azoto, il
quantitativo in peso ditconcime contenente 300 mg di N da porre in colonna puo risultare
esiguo, cosi da non p_qnuéttere (anche a seguito della miscelazione con la sabbia di quarzo
i rapporto 1:3) la‘formazione di uno strato sufficiente di inerte da utilizzare per 1l
percolamento. Siwconsiglia percio di moltiplicare x 3 o x 5 tutti | quantitativi (concime e
sabbia di quarzo) da porre in colonna, moltiplicando analogamente per un ngualé fattore il
volume di acqua da eluire gioralmente aftraverso il sistema.

Per la valutazione delle caratteristiche di lento rilascio, ¢ possibile far riferimento ai criteri
riportatingl " Annex A della normativa EN 13266 per la definizione di lento rilascio dei
congimi i“icopcrti (basata sulla procedura cstrattiva discontinua in acqua fredda), di seguito
riportat:

t=Crilen per la defimzione di lento rlascio di un concime ricoperto:
k1) non piu del 15 % del contenuto totale del nutriente deve essere rilasciato in 24 ore:
2) non pin del 75 % del contenuto totale del nutriente deve cssere rilasciato in 28 giorni;

3) non meno del 75 % del contenuto totale del nuiriente deve essere rilasciato nei tempi
dichiarati m etichetta.
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Separazione delle resine anioniche/cationiche,
determinazione del rapporto resine anioniche/cationiche
e della capacita di scambio cationico

1. Oggetto

11 presente documento fissa un metodo per;

- la separazione delle resine anioniche/cationiche;

- la determinazione del rapporto resine anioniche/cationiche:
- la determinazione della capacita di scambio cafionico

. Campo di applicazione

]

Il metodo & applicabile agh ammendanti e correttivi diversi “Resina sintetica insolubile a
scambio cationico™ ¢ per 1 futuri fertilizzanti mseriti in legee caratierizzati da scambio
cationico. :

(Y]

Principio

La scparazione delle resine anioniche da quelle.cationiche viene effettnata per
precipilazione in presenza di NaOH

11 rapporlo fra i due tipi di resine vieng calcolate’ come rapporto in peso fra le resine
anioniche e le resine cationiche nelle forme desatirate (rispettivamente, QI e 1T).

La determinazione della capacita di scambio eationico vienc effettuata per titolazione con
HCI 0.1 M utilizzando un titolatore automatico dotato di un elettrodo a pH e come punto
finale della titolazione pH 7

4. Reattivi

Nel corso dell’analisi utilizzare.eicqua deionizzata o demineralizzdta di purczza equivalente
e reagenti di qualita analiticasricenosciuta.

4.1, Acido clonidrico. HCL, al'33%.

4.2. HCI. soluzione 0.1 M

Diluire 8.3 mL di HEL(4.1.) in 1.000 mL di acqua, omogeneizzare Se corretiamente
conservata questassoluzione ha una durata di 2 mesi.

4.3, Sodio idrossido, NaOH., > 99%,
4.4. Sodio idrogsido, NaOH soluzione (0.1 M

Pesare 4+g di NaOH (4.3.) con una precisione di (0,01 g ¢ porlo in un pallone tarato da
1.000 ML, aggiungere circa 600 mL di acqua, agitare fino alla completa disscluzione,
portarc a volume. La soluzione deve cssere conservata in un contenitore dotato di una
chiusura crmetica ¢ mantenuta a 4 °C, Sc correttamente conservata la soluzione ha una
durata di 2 mesi,
4.5, Idrossido di sodio. NaOH. soluzione 3 M

Pesare 200 g di NaOH (4.3.) con una precisione di 0.01 g ¢ porla in un pallone tarato da
1.000 mL. aggiungere circa 600 mL di acqua, agitare fino alla completa disseluzione.
portare a volume. La soluzione deve essere conservata in un contenitore dotato di una
chiusura ermelica ¢ manlenuta a +4 °C. Se correllamente conservala la soluzione ha una
durata di 2 mesi.
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Ln

. Apparecchiatire

Nel corse dell’analisi utilizzare corrente atrezzatura e vetreria da laboratorio € in
particolare:

1. Pesafilrro in vetro.

L

(¥

.2. Bilancia analitica.

Stufa per umidita (103 °C).

LA
9%

w
i

. Essiccatore.

wh
A

. Imbuto separatore da 1000 mL.

wn

. Colonna cromatografica lunga 30 cm con diametro interno di 2.5 ¢cm.

. pH-metro,

y =
==

Crogioli filtranti con scllo poroso da 30 mL,

LhoLn
2

Pompa a vooto.

6. Procedimento

6.1 Determinaziong della sostanza secca

In un pesafiltro (3.1.) tarato a 103 °C, pesare su bilancia analitica (3.2.) circa 5 g i
campionc ¢ annotare la pesata, Porre il pesafiltro’in stufa (3.3.) ¢ portare la iemperatura a
80 °C per 2 ore. poi alzare la temperatura fino,a, 1035 °C per 6 ore. Quindi. mettere 11
pesatiliro in un essiceatore (3.4 ) ¢ dopo 1l raffreddamento pesarlo sn bilaneia analitica. 11
confenuto in sostanza secca (SS %) viene cosi alcolato:

. PS-T
88 (%)= ———-100
P
dove: ;
PS = peso del pesafiltro con il.campione essiccato (g).

T = peso del pesafiltro (g),
P = peso iniziale del campione (g).

6.2. Determinazione del rapporto fra resine anioniche e cationiche

I un beacker di vetro, pesare circa 10 g di camipione e, aiutandosi con 200 mL circa di
una soluziong di NaOH 5 M (4.5.), wavasare quantitativamente in un imbuto separatore
(3.5)). Agitarc il'tuito per 3 minuti, quindi, lavando accuratamente le parcti dell'imbuto
separatore aggiungere 300 mL circa di NaOH 3 M (4.5.). Le resine cationiche si
depositano sl fondo in circa 10-15 minuti. mentre le anioniche affiorano in superficic.
Raccoglicre. quindi, le resine anioniche ¢ cationiche, rispettivamente, in due colonne
cromatografiche (3.6.). Desatrare le resine cationiche nella colonna cromatografica
(3.65) procedendo ad un lavaggio ¢on acqua deionizzata fino a quando I'eluito non ha
raggiimto pH 7 (3.7.) Successivantente. caricare la colonna (5.6.) con 500 mL. di HCI
0:IM (4.2.) lasciando filtrare la soluzione acida lungo la colonna (3.6.) alla velocita di
Sgirga 100 mL/h (1,5 mL/min). Termunata tale operazione caricare la colonna (5.6.) con
acqua deionizzata ¢ lavare fino a quando l'cluito che fuoricsce non ha raggiunto pH 7
(3.7.). Cancare le resine anioniche con 300 mlL di NaOH 01 M (4.4). lasciando
scendere la soluzione alla velocita di 100 ml/h (L5 ml/min). Termimnata tale
operazione caricare la colonna (3.6.) con acqua deionizzata < lavare fino a quando
I'gluito che fuoriesce non ha raggiunto pIT 7 (3.7.). Travasare quindi le resine con l'aiuto



10-4-2006 Supplemento ordinario alla GAZZETTA UFFICIALE Serie generale - n. 84

di acqua deionizzata in due crogioli filtranti (5.8.), preventivamente tarati a 105 °C (T).

Fissare 1 crogicli su una beuta a collo d oca e collegare alla beuta una pompa a vuoto

aspirante (3.9.) che. terminato il travaso delle resine, si lascia collegata per altri 5 minuti ™

circa. Le mesine vengono quindi disidratate in stufa (3.3.) sceondo la metodologia

descritta in 6.1, Terminato l'essiccamento deferminare il peso secco delle resine

anioniche e cationiche. Il rapporto resine anioniche/cationiche (R) viene cosi espresso:
= PSa ‘

PSe

dove:

PSa = peso secco resing anioniche,

PSc = peso secco resine cationiche.,

6.3. Determinazione della capacita di scambio cationico

Noto il contenuto in resine cationiche della miscela, pesare su bilancia analitica (5.2.)
un'aliquota di campione contenente cirea 2 ¢ dli resine cationichie e annotare la pesata.
Procedere quindi alla separazione delle resine cationiche “dalle anioniche ¢ alla
desaturazions delle sole resine cationiche come deseritto nel*paragrafo 6.2, Alla panc
terminale della colonna (5.6.). collegare una pompa a wucto aspirante (3.9.) per 10
minuti in modo da poter eliminare tutta l'acqua in eccésso. Caricare ora la colonna con
NaOH 0,1 M (4.4.). lasciare scendere la soluzione‘ad una velocita di 100 mL/Ah (1.5
mL/min) ¢ raccoglicre I'cluato in un matraccio tarato da 300 mL fino al suo
riempimento. Dalla soluzione racealla. dopo oppantima omogeneizzazione. prelevare
con pipetta tarata 50 mL di soluzione ¢ porla in’una beuta da 230 mL. Titolare la
soluzione con HC1 0,1 M (4.2)) utilizzando tome indicatore la fenolftalcina (vedi nota
1). In alternativa, impicgare un pH-metro (5.7 programmando come puuto finale della
titolazione pH = 7. Contemporancamentg cffcttuare la titolazione di 50 mL di NaOH 0.1
M (4.4) utilizzato per eluizione dellesesine come bianco. La capacita di scambio
cationico (CSC) del prodotto sul peso sgtco viene cosi calcolata:

CSC (meq / 100 g)= 100 - (A -B) - M. f/P-SS
dove: &
A =mL di HCI 0.1 M usati per'latitolazione del bianco;
B =mL di HCI 0.1 M usati per-la titolazione dell'eluito:
M = molarita corretta dcl'HCI 0,1 M sccondo il scguente calcolo:

' ml. NaOH - molarita NaOH 3 5001

M
A A

f = fattore di calyizione (500 mL /30 mL = 10};
P = massa in grammi del campione di resina;
100 = fattore.di corrczionc (g—100 g).

S8 = peso secco della resina (%).

7. Noia

La Gapacita di scambio cationico (CSC) viene espressa in millequivalenti (meq) rispetto a
400w di peso secco della resina saturata nella forma commercializzata (meg/100 g). Nel
Sistema Intemazionale. per esprimere la capacita di scambio catiomco (CSC), st utilizza

~~la centimole carica per kg di materiale (emol, kg™'). tuttavia. si ricorda che esiste una
perfetta equivalenza fra le due unita di misura.
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Determinazione della finezza di macinazione
dei concimi fosfatici per via secca
1. Oggetio

II presente documento descrive un metodo di determinazione della finezza (i
macinazione del concumni fosfatica

2. Campo di applicazione
Il presente matodo & applicabile ai soli prodotti per i quali pué essere garantita una data
finezza. ’
Sono esclusi i prodotti seguenti
- i prodotti molto umidi, quali i fanghi ¢ le sospensioni |

- i prodotti di consistenza bagnata che. in fase di essicéazione preliminare. si
impaccano a tale punto da causarc l’alterazione irrcversibile delle loro propricta
granulometriche |

- i prodotti granulari e compartati nei quali deve essere'determinara la finezza degli
elementi di base;

L]

Principio

1l campione viene vagliato per via secca con wno o piu vagli inseriti in uno staccio
meceanico. La finezza al vaglio di x mm. ¢'la frazione di materia che ha attraversato le
maglie di quel specifico vaglio, ‘

Apparecchiatura
4.1 Slaccio meecunico, @ vibruzioniverlicali o a scosse onzzonlali dotuo di fondo doneo,
di vaglio (4.2) e di coperchip.

4.2 Vaglio circolare, di diametio 200 mm ed altezza 50 mm, a maglie quadrate con aperture
wfenon a | mm e setacei 0 vaglh a fon londi con aperture superiort o uguali a | mm.

3. Procedimento

5.1 Metodo generale
Trattare il campione da analizzare in laboratorio (campione finale) di peso non inferiore
a 300 g 11 medo tale che diventi campione rappresentativo dell” intera campionatura.
3.2 Metodo per campioni clerogenci

Qualora il campiong inviato al laboratorio fosse costituito da soli pezzi di notevole
dimensione che diventasse impossibile isolarne una piccola quantita (circa 50 g),
coensiderare, quale campione da analizzare, 'intero lotto di materia disponibile.

53 Metodo per prodotti umidi

Qualora si verificasse 1l riempimenta completo del vaglio in fase di vaghatura con
prodotti umidi ¢ 'essiccazione preliminare non proveocasse aleun impaccamento,
procedere preventivamente all essiccaziene.
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5.4 Procedimento analitico per campioni omogenel

Pesare (appressimazione di 0,01 g) il o 1 vagh vuob ed 1l fondoe stesso del vagho o dai
vagli prima di dar imzio alle prove. Inserire il vaglio o 1 vagli ed 11 fondo stesso dol o dei
vagh sulle staccio. avendo cura di sistemare in alto i vagli con aperture piu larghe,

Pesare (approssimazione di (.01 g) 50 g del campione da analizzare (massa m) ¢ déporre
detta quantita sul vaglio superiore. Collocare il coperchio sullo staccio ¢ procederé: alla
vagliatura per 10 minuti csatti. Pesarc il fondo del vaglio con i residui raccolti
(approssimazione di 0.01 g). Eliminare i residui raccolti sul fondo del vaglio, rimettere
in marcia lo staceio per un altro minuto ¢ ripesare 1l fondo del vaglio constuttr 1 residui
nuovamente raccolti. Qualora il peso msultasse superiore di 025 g rispetto a quello
dell'ultima pesata, vagliare per un altro minuto ancora. Ripetere 1 operazione fino ad
oftenere una massa nferore a 023 g nspetto all’ultima pesata. (Infine pesare (con
approssimazioneg di 001 g) ogm Vat,li'o con il rispettivo , cemtenuto (residuo).
Determinare per claseun vaglio la propria massa di residuo eqmvalcmc alla differenza
tra le pesata con o senza residuo.

In caso di vagli con aperture inferiori a 0.2 mm, & opportung }mlimc il fondo con una
spazzola ¢, prima di pesarli, aggiungere al peso del residuo raccolto o del fondo stesso
del vaglio la materia cosi recuperata,

L

.5 Procedimento analitico per campioni elerogenei

Vagliare manualmente 1l campionc da analizzarc 'con un vaglio tarato per aperture di
maglic di 5 mm. Omogeneizzare la fraziong v aahat'l mcscolando encreicamente. Pesare
il residuo raccolto ¢ mettere da parte dettal frazione. Proseguire le operazioni come
descritte al punto 3.1 considerando. quale ‘campione da analizzare, 50 g della frazione
vagliata ed omogeneizzata.

6. FEspressione dei visultari

La finczza al vaglio con apertura di maghe di x mm. viene espressa i percentuale
nspelto alla massa totale ¢ calCelata secondo la formuly seguente

Calcolo per campioni-omaogenet;

(m -oN)
Fz = =100 %
m
mn cui
Fe , “ola finczza al vaglio di x mm, espressa in % (m/m);
ny ¢ la massa del campione analizzato, cspressa m g
nN & lasemma delle masse dei residui dei vagli da | a ninclusi:
) :]':'[
N ¢ la massa del residuo raccolto su ciascun vaglio con apertura delle maglic
superiori o uguali a X mm, espressa in g
l ¢ I'indice variabile da | a o, riportato in ordine decrescente di apertura dealle
maglie. in modo tale che 1 sia riferito al vaglio superiore ed n al vaglio di x
.
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Calcola per campioni eterogenei:

(m-nN)
Fz = =100 %

dove;
Fz  ¢la finczza al vaglio di x mm., ¢spressa in % (m/m) :

m ¢ la massa del campione analizzato prelevato dalla frazione vagliata sn 5 mm,
cspressa in g;

nN  &la somma delle masse dei residui raceolt sui vagli dalLan melusi;
1

N ¢ la massa del residuo raceollo su ciaseun vaglio con apertura delle muglie
superior o uguali a x mm., espressa in g;

| ¢ 'indice vanabile da 1 a n, riportato mn ordine decrescente, di apertura delle
maglie. in modo tale che 1 sia riferito al ¥vaglio superiore ed n al vaglio di x
mm;

p & la massa del campione da analizzare | traftato in fase di vagliatura su 3 mm,
cspressa in g; s ¥

q & la massa del residuo raccolto syl vaglio di 5 mm.. espressa in g
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Determinazione della finezza
dei concimi fosfatici per via umida

I.  Oggetto

i presente documento descrive un metodo di determinazione della finezza dl
macinazione dei concimi losfatici.

2. Campo di applicazione

1l presente documento ¢ applicabile ai prodotti aventi le seguenti caratteristichie: '

- 1 prodotti molto umidi, quali i fanghi ¢ le sospensioni ;

- 1 prodotii di consistenza bagnata che si mupaccano in fasé di essiccazione
prelimimare 4 lal punte da causare 1 allcrazione 1rruumblk, delle lero propneta
granulometriche; -

- i prodotti granulari ¢ compattati nei quali deve essere det‘enmnam l2. finezza degli
elementi di base. -

[

Principio

11 campione vienc vagliato per via umida con unel o pin vagli inscrifi i uno staccio
meccanico. 1l residuo successivamente raccolto viene essiceato, La finezza al vaglio dix
mm. & la frazione secca di matenia che ha.lllr.ivelmm le maglie di quel specifico vaglio.

Per poter detcrminare la finczza degli clementi di base dei prodotti granulari. 1l
campione da analizzare. prima di essere vagliato, va disgregato in acqua.

4. Apparecchiatura

4.1 Staccio mecceanico. a vibraziom yerticali 0 a scosse orizzontali dotato di fondo idonco.
di vaglio (4.2) ¢ di coperchio spruzzatore

4.2 Vagli circolari, di diametro 200.mm_ ed altezza 50 mm. a maglie quadrate per aperture
mferion a | mm. & setacei-afori tond! per aperture di 1 ¢ pit mmi.

4.3 Stufa a temperatura regolabile.

3. Procedimento

Trattarc il camipionc da analizzare in laboratono (campione finale) di peso non inferiore a
300 g in medo tale che diventt campione rappresentative dell’intera campionatura.

5.1 Procedimento analitico generale

Prima. di dare inizio alle prove. pesarc ogni ecipiente vuoto, secco di 200 ml
(appm ossimazione di 0.01 g) fomito a corredo di ciascun vaglio da utilizzare. Inserire il
‘o vagli ed il fondo del o dei vagli sullo staccio. avendo cura di sistemare in alto i vagli
«con aperture pin larghe.

Pesare (approssimaczione di 0,01 g) 50 g del campione da analizzare (massa m) e
deporre detta quantita sul vaglio superiore. Collocare il coperchio sull’apparecchio.
apore la presa d’acqua ¢ procedere alla vagliatura per 10 minuti csatti. Regolare 1l
flusso dell’acqua da 2 a 2.5 litri al minuto. Travasare con acqua il residuo raccolto su
ciascun vaglio m un recipicnte di 200 ml, pesato in preeedenza (approssimazione di
0.01 g). Lasciare decantare il residuo ed eliminare il pit possibile il liquido rimasto in
superficie avendo cura di non asportare la materia sedimentata. Porre il o | rispettivi
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recipienti per 3 ore 1n una stufa (3.3) alla temperatura di 105+2°C. Lasciare ralfreddare
in un essiccalore e pesare (con approssimazione di 0,01 g). Determinare per ciaseun ©
recipiente la massa del residuo secco raccolto equivalente alla differenza tra le pesate
con o senza residuo. '

N
(]

Procedimento analitico per la determinazione della fingzza degli elementi di basg-der
prodotti granulari. '

Pesare 50) g del campione da analizzare (approssimazione di (.01 g) (massa m) e
versare tale quantitd in un recipiente di 800 mlL. Aggiungere 300 ml. diLacqua e
lasciare riposare per 5 minuti, Ad intervalli regolari agitare manualmente il fecipiente
per 20 secondi senza utilizzare alcun asta. Travasare con acqua sul vaglio superiore
dcllo staccio ¢ proseguire 1’ operazione sccondo le modalita di cuoi al paragrafo 5.1

h
[

Procedimento analitico per la determinazione del tenore in materia'sceea

Doterminare 1l tenore in materia sceea.
6. Lspressione dei risulicitt

La finezza al vaglio con apertura di maglic di x mm. vienéespressa in percentuale
rispetio alla massa totale ¢ calcolata seconde la formulaseguente :

( (m -Wms) - (100 -‘myN) )
‘7-... '=

Fz = ! = 100 %
(m - Wms)
dove:
I'z ¢ la finezza al vaglio di x mm, espressa in % (m/m):
m ¢ la massa del campione analizzato, espressa in g:

n N ¢ lasomma delle masse dei residui dei vagli da 1ad n inclusi:
=1 :

Wms & il tenore in mzreria secca, espresso in % (m/m);

N & la massa,_dél, residuo raccolto su ciascun vaglio con apertura delle maglie
superiori’0uguali a x mm, espressa in g;

1 & I'indice variabile da 1 a n, riportato in ordine decrescente, di apertura delle
maglie in mode tale che 1 sia riferito al vaglio superiore ed n al vaglio di x
min.
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Determinazione della hiodegradabilita della pellicola
di pacciamatura a base di amido plastificato

1. Oggetto

Il presente documento fissa un metodo per la determnazione della blodugradablllta
aerobica della pellicola di pacciamatura a base di amido plastificato.

N

- Campo i applicazione

Il presente metodo & applicabile ai prodotti ammendanti a base di pellicole di
pacciamatura a base di amido plastificato.

3. Principio

Il metodo ¢ basato su due prove i laboratono standard. La pnma prova (Prova 1) si
basa sulla determinazione della €O, rilasciata ddlla decomposizione biclogica del
carbonio organico della pellicola di pacciamatura a base di amido plastificato. dovuta
all’azione di una popolazione microbica proveniciite/da fanghi attivi di un depuratore
delle acque di scarico ed ¢ identica alla prova standard 150 14852 (Determinaiion of the
ultimaie aerobic hiodegradability of plasiic materials in an agueous medivm  Method
hv analysis of evolved carbon dioxide).' 1| materiale in prova deve raggiungere un livello
di biodegradazionc part al 90% del corvispondente valore raggiunto dalla cellulosa
microcristallina, provata m parallelo cométontrollo positivo (biodegradazione relativa).
Tale valore deve essere raggiunto in unperiodo massimo di 180 giorni. Se il materiale in
questo periode non raggiunge la biodegradazione relativa del 90% ma mostra una
biodegradazione relativa tra il 6626 ed i1 90%. allora il prodotto pud essere considerato
biodegradabile a condiziong c_hé,su_pcri un test supplementare, aceelerato (Prova 2), che
teonicamente ¢ identico alla prova standard [SO 14835 (Determination of the ulrimate
aerobic biodegradability “amd disintegranon of plastic materials under controlled
compostig conditions — Method by analysis of evelved carbon diovide). Il materiale in
prova deve raggiungere im livello di biodegradazione relativa pari al 90% in un periodo
magsimo di 180 giorm,

Per riassumere: la dimestrazione della biodegradabilita della pellicola di pacciamatura a
basc di amido plastificato

deve essere raggiunta tramite la Prova 1. Un maieriale che, duranie la Prova 1 non
raggiungc unawbiodcgradazione dcl 60% in 180 giorni ¢ da considerarsi non
biodegradabile- ai fini della presente applicazione.  Se il materiale mostra entro 180
glorni u valore di biodegradazions compreso tra il 60 ¢ il 90% & necessario applicare la
Prova®2 e dimostrare una biodegradazione relativa del 90% in 180 giomi. Non &
necgssario applicarc la Prova 2 sc con la Prova 1 il materiale raggiunge in 180 giorni una
biedegradazione relativa del 90% (Figura 1).
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Iigura 1. Schema metodo di determinazione della biodegradabilita

< 60%

Prodotto non
biodegradabile

Matenale di prova

PROVA 1

Biodegradazione:

60-90%

Escguire
Prova 2

PROVA 2

Biodegradazione:

A0 —

=90%

Prodotto
biodegradabile

= 90%
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4 Prava l

4.1 Reaitivi

4.1.1.Acqua distillara.
4.1.2 Cellulosa microcristallina Avicel® (Merck)

4.1.3. Idrossido di bario idrato per analisi, Ba(OH ). 8H.0.

4.1.4 Ba(OH); soluzione: sciogliere 8 g di sale idrato per analisi (4.1; 3) in acqua
distillata (4.1.1) e portare a volume di 1000 mL

4.1.5 NaOH 10N
4.1.6 Terreno di caltura standard

4.1.6.1 Soluzione A

Sciogliere:
KH.PO, 85¢g
K:HPO, 21.75¢g
Na:HPO,-2H.0 334¢g
NILCI 05g (™

1 acqua distillata. portando a volume di 1000 mL i matraccioe tarato.

(*) Nota: Rispetto a quanto riportate/ nella ISO 14852 ¢ consigliabile aumentarc la
concentraziong di NHLCl fino ad un valore parta L7 g, per assicurare una concentrazione di
azoto sufficiente.

4.1.6.2 Soluzione B

Sciogliere 22.5g di MgSO.-7 H.0 in acqua distillata, portando a volume di 1000 mL in
matraccio tarato. ‘

4.1.6.3 Soluzione.C

Sciogliere 364 5 di CaCl; -2 H;O in acqua distillata. portando a volume di 1000 mL in
matraceio tarato.

4.1/64, Soluzione D

-.Soiogliere 0.25 g di FeCl: -6 H.O in acqua distillata. portando a volume di 1000 mlL in
! matraccio tarato.

4.1.6.5. Preparazione

Per preparare 1 litro di terreno di coltura. aggiungere a 300 mL di acqua distillata 10 mL di
soluziong A ¢ 1 mL delle soluzioni B, C ¢ D, nspetuvaments. Aggiungere acqua distillata,
portando a valume di 1000 mL. in matraecio tarato

4 —
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4.2. Apparecchiatura per Prova 1

Figura 2. Schema apparato per Prova 1

th

ml

| Ara compressa

2 Flussimetro

3 Bottiglia di decarbonarazione (NaQH 10 N) normalmente vengono collegate in serie 2
bottiglie

4 Indicatore ¢h CO2 Ba(OH);

3 Reattore

6 Agilatore magnetico

7 Trappola per CO, -Ba(OH)-

4.2.1 Reattor

Utilizzarc un reattore in vetro con un volume compreso tra | ¢ 3 L. Utilizzare bottiglic tipo
Drechsel del volume di 1 L. per la decarbonatazione dell’aria (nello schema 3 ¢ 4) ¢ del
volume di 100 mL per le trappola per COs (nello schema 7).

4.2.2 Agitatore magnctico
Utilizzare un agitatore magnetieo son ancorgtta per mantenere in agitazione 1 reattori per tutta
la durata della prova. '

4.2.3 Tubi di gomma
Utilizzare tubi di gomma per collegare il reattore e le altre bottiglie. Utilizzare prodotti
impermeabili alla COz/

4.2.4 Altre apparecchiature
Pipette, cilindri ¢/altre normale attrezzatura di laboratorio,

4.3 Procédimento

4.31. Preparazione dell'inoculo

4.3:1.1 Fango attivo

. Prelevare, il giomo di inizio della prova, un campione di fango attivo, presso la vasca di
ossidazione di un impianto di depurazione delle acque. civile o industriale. T possibile
utilizzare anche una miscela di fanghi provenienti da duc o pit impianti diversi o miscele con
estralti di compost ¢ suolo (vedi 4.3.1.2). E' possibile integrare la miscela con fanghi
acclimatati al mareriale di prova. per diminuire la durata di eventuall fasi "/ag". Prima
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dell’usa determinare la concentrazione di solidi sospest e diluire o congentrare. sina ad
ottencre una concentrazione di 1 g/L. mantenendo in acrazione in laboratorio per 4-5 ore

4.3.1.2 Suole ¢/o compost

In alternativa & possibile utilizzare sospensiont di compost © suole in acqua. Sospendere 10 g%
di suolo ferlile 0 compost maturo provenienle da un impianto di compostaggio che trajtasin
maniera predominante rifiuti organici, in 100 mL di acqua distillata, agitare per 30 minuti.
decamtars e aggimgere nel reattore sino al raggiungimento di una concentrazione tra | e 3%

VIV.

4.3.2 Preparazione del reattore

Riempire ciascun reattore da 3 L con 2900 mL di terreno di coltura standard € aggiungere 100
mL di inocule (concentrazione solidi sospesi 1 /L) Nel reattore s1 avrd una-concentrazione
finale di 33,33 mg/l. di sohdi smpecl Adattare le quantita in mod(! propomonale se s
utilizzano reattori di dimension mmori. -

4.3.3 Materiale di prova

E’ consigliabile effettuare la prova utilizzando il materiale sotlo forma di polvere, in modo da
rendere pi veloce il processo di biodegradazione. La granulemetria della polvere dovrebbe
gssere la pin fine possibile. E° consigliabile aggiungere il materiale di prova in modo da
raggiungere una concentrazione compresa trai 30 ei 70 mg/L Determinare la percentuale di
carbonio presente nel materiale di prova.

4.3.4 Materiale di riferimento

1l materiale di rferimento da wtilizzare € la cellulbé_a Tnicrocristalling AVICEL® prodotta da
Merck. Determinare la quantita di carbonio presenle nel maleriale di riferimento.

4.3.5 Ambiente di prova

La prova deve essere condotta a temperatura ambiente, preferibilmente tra 20 ¢ 23°C. Per gli
scopi della presente applicazione non. seno ammesse temperature di prova termofile, a
differenza  di quanto riportato negli standard internazionali ISQ 14852 ¢ ISO 14851. La
massima temperatura ammissibile &pertanto fissata a 28%C.

4.3.6 Modo di operare

Per ["analisi di un campione prévedere 1 seguenti reattori:

e 2 reattori “bianchi”, centenenti solamente il terreno di coltura ¢ Uinoculo;
s 2 reattori per il materale di prova:

e 2 yeattori con il materiale di riferimento (cellulosa microcristallina Aviecl)

Lo schema dellasprova ¢ nassunto nella tabella 1:

Tabella |
Reattore Materiale di Prova | Materiale di riferimento Inoculo
y - - +
Bianeo
Bianco = - T
- . T = +
| Materiale di prova
‘| Materialz di prova + - T
Riferimento = + +
Riferimento = i +

Riempire 1 reattori con terreno di coltura ¢ collegarli alle bottiglie di decarbonatazione
mediante I'nso di tubi di gomma. Iniziare a far fluire aria per 24 ore circa, In modo da
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rimuovere la CO, presente Il giomo successivo aggiungere il materiale di prova e di
rifenimento (come rassunto dalla tabella 1), e collegare le trappole di Ba(OH) per i recupero
della CO» provenients dai reattori. B consigliabile porre in serie almeno tre trappole dopo ogni
reattore. Il flusso di aria auraverso i reattori deve essere tale da garannre una quantita di
ossigena sufficiente per la prova, normalmente tra 30 & 100 ml/min A intervalli regolari
titolare con HCI 0.03 N la quantita di CO, evoluta dai reattori che ha reagito con le trappale-
di Ba(OH),. Per maggion dettagli sul metodo di determinazione della CO.. ;.oumhm't:
I'Allegato B dello standard TSO 14832,

La prova pud considerarsi conelusa quando le curve di biodegradazione dei materialiidi prova
raggiungono la fase di plafean, corrispondente alla cessazione di produzione netta di COz In
corrispondenza dell’ultimo giorno del test ¢ necessario misurare il pH di tutti, | reattori,
aggiungendo | mL di HCl concentrate in modo da decomporre carbonati ¢ bicarbonati ¢
convertirli in CO-. Far fluire ancora per 24 ore e nusurare infing la quantitd dL CO; presente
nella serie di rappole collegate ai reattori.

4.4 Espressione dei risultati

La biodegradazione dei campioni (% B) viene calcolata rappomndo il valore comulativo
totale di CO: prodotta durante la prova [(CO2)c| alla COzteorica (T CO-). Quest ultima
rappresenta la quantita massima di anidride carboenica ehé il campione 1n csame sarcbbe in
grado di liberare se tutto 1l suo carbonio fosse ossidato a CO-.

- (€O (COLIb Y 100
TCO," \,

dove:

(CO.)c = grammi di anidride carbonica prodetti nel reattore contenente il materiale di prova

{CO:z)b = grammi di anidride carbouica p1 odotti nel reattore contenente il solo inoculo (prova
in bianco)

T €O, = grammi di anidride mrbomcn {eoricamente prodotti dal campione se tutto il carbonio
venisse ossidato a CO-

La biodegradazione relativg &l rapporto percentuale tra la biodegradazione media del
materiale di prova ¢ la biodegradazione media del materiale di nferimento

Bloduqmdazmnu relativa = % B (malcriale di prova) > 100
% B (cellulosa)

4.5 Validita dei risultati
Tltest & cgﬂ_ﬁderato valido se:
o il &rado d1 biodegradazione del materiale di riferimento ¢ > 60% alla fine del test.

o= la quantita di CO» prodotta dai rcattori “bianchi” alla finc del test non supcra i
90mg/L, utilizzando una concentrazione di solidi pari a 30 mg/L.

}’rm-’a 2
5.1 Reatlivi
5.1.1. Acqua distillata.

5.1.2 Cellulosa microcristallina Avicel@ (Merck)

BV R
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5.2 Apparecchiatura per Prova 2

Figura 3. Schema apparecchiatura per Prova 2

3
6
1
2
3
% % % o
* L 3 3 % bx
* & % "
% * * % £
4

-3

1 Aria compressa

Riduttore di pressione :

Botriglia di decarbonatazione con soluzione NaQOH (oprionale)
Reattore

Flussimetro

Sistema di misura della CO,

7 Termostalo o bagno lermostaticd

e L b2

[= SRS )

5.2.1. Reattore

Utilizzare un realtore in vetro-ton un volume almeno di 3 L . con chiusura ermetica e
provvisto di tubo per flussa.di pas con terminazione a “T” per meglio aerare la massa di
compost.

5.2.2. Sistema di decarbonatazione

L possibile trattare I’aria di rete con una soluzione di NaOH allo scopo di eliminare la CO,
presenle. Tule gperazione ¢ opzionale. In allernativa ¢ possibile usare aria compressa non
decarbonata, misiirare la concentrazione di CO; e sottrarre il valore ottenuto alle misure della
concentrazionedi CO- in uscita da ciascun reattore.

6.2.3. Tubidi gomma
Utilizzarc tubi di gonuna per i collegamenti. Utilizzare materiali impermeabili alla CO..
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5.2.4. bilancia tecnica

5.2.5. pHmetro

5.2.6. stufa

5.2.7. muffola

5.2.8. cilindri e altre normalj attrezzature di laberatorio.

5.2.9. Sistema di misura della CO»

La determinazione della CO. proveniente dai reattori pud cssere misurafa ‘wtilizzando un
analizzatorc infrarosso oppurc con un gascromatografo.

5.3 Procedimento

5.3.1. Preparazione dell'inoculo

Prelevare 'moculo presso un impianto di compostaggio che tratiipréteribilmente la frazione
organica det rifiuti solidi urbani. 11 compost deve essere omogeneo e privo di merti, vetro,
pictre, metallo. Prima dell’uso il compost deve essere setacciato 2 0,5-1 cm di luce di maglia.
[l tempo di compostaggio deve essere compresa tra 3 e 4 mesi.

Determinare i solidi totali (cssiccamento in stufa a 105°C) e volatili (calcinazione in muffola a
350°C). 1 solidi totali dovrebbero essere circa il 50% del peso del compost umido, mentre i
solidi volatili dovrebbero essere circa il 30% del peso'secco. 11 pll dell’inocule, misurate in
una sospensione preparata miscelando | parte di‘compost ¢ 3 parti di acqua distillata,
dovrebbe essere tra 7 e 9 N

5.3.2 Preparazione del reattore

In un caso tipico si riempie il reattore con 600 o di inoculo. al quale viene miscelato il
ruateriale di prova o di riferimento. '

5.3.3 Materiale di prova

E consigliabilc provare il materiale.sotto forma di polvere, in modo da rendere pin veloge il
processo di biodegradazione. La ‘pelvere dovrebbe essere la pih fine possibile. In alternativa
pud essere utilizzato un film di basso spessore. La quantitd da inserire in ciascun reattore
dovrebbe essere tra 1 30 ¢ 1-100)g. Determinare la quantita di carbonio.

5.3.4 Materiale di riferimento

1l materiale di riferimento da utilizzare ¢ la cellulosa microcristallina AVICEL” prodotta da
Merck. Delerminare larquantila di carbonio presente nel maleriale di riferimenio.

5.3.5 Ambiente/di prova
La prova deve essere condotla alla lemperatura di 58(+2)°C n una stufa 0 o un bagno
termostatico. ™

5.3.6{Medo di operare

Per l'analisi di un campione & necessario allestire i seguenti reattori;

e 3 reattori “bianchi” contenenti sclamente il terreno di coltura ¢ I'inoculo:
e 3 reatfori per il materiale di prova.
e 3 reattori con il materiale di riferimento (cellulosa microcristallina Avicel),
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Lo schema della prova é riassunto in tabella 2:

Tabella 2
Materiale di Prova | Materiale di riferimento [noculo

Realiore

- - 1
Bianco

- z 4+ 4
Bianco ‘
Bianco - . -4

+ - +
Materiale di prova

=+ - +
Materiale di prova
Matetiale di_prova + - %
Riferimento - + e
Riferimento - + s
Riferimento - + +

Riempire 1 reattori con 600 g di compost umido e collegarli alla linea di decarbonatazione
(opzionale) mediante 'uso di tubi di gomma, Verificare che la temperatura dei reatiori sia di
58°C e iniziare a far fluire aria. 11 flusso di aria attraverso 1 feattori deve essere sufficiente a
garantire una quantiti di ossigeno sufficiente per la prova, formalmente tra1 10 ed 1 15 L/
Ad intervalli regolari. sull"aria in uscita dai reattori vieng misurata la concentrazione di CO-.

3.4 Kspressione dei risulrati

La biodegradabilita dei campioni (% B) vicﬁc calcolata rapportando il valore cumulativo
totale di CO; prodotia [(CO:)c] alla COy/teorica (T €O.). Quest'ultima rappresenta la
quantitd massima di anidride carbonica che il campiong in esame sarebbe in grado di liberare
se tutto 1l suo carbonio tosse ossidato =C0-.

%B - (COe— (CO-)b = 100

- T CO;

dove:

(COs)e = grammi di amdtlde carbonica prodotti nel reattore contenente il mateniale di prova

(CO:)b = grammi dj ,a_l_gjdride carbonica prodotti nel reattore contenente 1l solo inoculo (prova
in bianco: media di tre repliche)

T COs = grammi‘di anidride carbonica leoricanwnie prodolli dal campione s¢ Lullo il carbonio
venisse ossidato a CO,

La biodegfadazione relativa & il rapporto percentuale tra la biodegradazione media del
materiale di prova ¢ la biodegradazione media del materiale di niferinento.

Biodegradazione relativa = % B (matenale di prava) = 100
% B (cellulosa)

.3 .5 Validité dei risultati
Tl test ¢ considerato valido se
s 1l grado di biodegradazione del matenale di riforimento ¢ > 70% dopo 45 giomi di
prova:

e [a quantita di CO- prodotta dai reattori bianchi dopo 10 giorni di test ¢ compresa tra i
30e1 150 mg di CO, per grammo di solidi volatili
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Determinazione qualitativa e semi-quantitativa delle pellicole di
pacciamatura a base di amido plastificato per spettroscopia
infrarossa in trasformata di Fourier (FT-IR)

1. Qggetro

Il presente documento fissa un metodo per la determinazione gualitativa' g semi-
quantitativa della pellicola di pacciamatura a base di amido plastificato.

[

Campo di applicazione

1l presente metodo & applicabile ai prodorti ammendanti a base di pelticole di
pacciamatura a base di amido plastificato. '

3. Principio

Tl campione viene irraggiato all’infrarosso in trasformata di Fourier (FT-TR) a tutte le
frequenze di interesse. determimando le lunghezze d’onda assorbite.

4. Apparecchiatura

4.1 Forbici
4.2 Shitta portacampioni n alluminio, con foro eentrale di diametro 1-2 ¢cm

4.3 Spettrofotometro infrarosso in trasformata di Fourier (FT-IR). con un intervallo di
frequenze da 400 cm™ a 4000 e (da 2.5 uma 25 pm).

th

. Procedimento

=l

.1. Preparazione del campione

Con delle forbici s1 ntagha'un quadrato di pellicola di pacciamatura di cirea 3 cm di lato,
Lo si stira manualmente’in entrambe le direzioni per ridurne lo spessore. Nel easo di teli di
15pm ¢ sufficiente un piccolo stiro, mentre per teli pivr spessi lo stiro deve cssere
maggiore. N

Si utilizza una‘slitta per campioni sotto forma di film, apparato che consistc in una lastra,
generalmente in alluminio, che reca al centro un fora di diametro 1-2 em. 11 film viene
montato sullaslitta in modo da ricoprire il foro. Una volta mtrodotta la slitta nello
spettrometro, il campione viene cosi a frovarsi in posizione tale da essere colpito e
attraversato dal raggio di cecitazione IR

Lo spessore delle pellicole di pacciamatura € in genere tale da portare a saturazione lo
spetiro. Per questo motivo & necessario operare uno stiro manuale del campione prima di
assicurarlo alla slitta.

Il campione stirato viene assicurato alla slitta portacampioni con del nastro adesivo (fare
attenzione che il nastro non venga a trovarsi sopra al foro) ¢ inserito nello spettrometro.

Si registra uno spettro rapido (una sola scansione manuale) per controllare che lo stiro
fatto per cvitare la saturazione sia sufficiente. La condizione di non saturazionc ¢ da
considerarsi soddisfatta quando tutte le bande dello spettro, ad eccezione di una banda
caratleristica a 1725 ¢m™, (roppo intensa per non andare m saturazione, presenlano un
livello di trasmittanza maggiore del 3%. Se la condizione non é soddisfaita occorre
ripetere la procedura di stiro su un nuovo campione aumentando il livello di stiro.
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5.2. Calibrazione
La lunghezza d’onda ¢ 'assorbimento dovrebbero essere calibrati wtilizzando degh

standard raccomandati dal fornitore dello strumento (es: film di polistirene).

5.3, Registrazione dello speliro

11 test viene eseguilo 4 temperatura ambiente (23 £ 2)°C. ponendo Ja cella :d"’L‘"m'i.sum sotlo
flusso di azoto. Cid favorisee I'allontanamento della CO- atmosterica. '
Paramectri di registrazione dello spettro:

- Risoluzione: 4.00 cm™

- Velocita: 0.2 em/s (12 cm/min)

- Numero di scansioni: 16

- Gain: 1

- Intervallo di registrazione: (4000 — 400) e~

Prima di registrare lo spettro assicurarsi, mediante |"esecuzione di una singola scansione
manuale. che il segnale della CO. atmosferica (doppietto a circa 2300 cm’ ') sia scomparso
o ridotto al minimo. In caso negativo, attendere tn tempo sufficionte affinché il flusso di
azoto nclla cclla di misura allontani la CO; residua.

5.4, Analisi qualitativa per 1'identificazione della :pellico]a di pacciamatura in A base di amido
plastificato

L analisi qualitativa viene preceduta da una seric di operazioni matematiche cffcttuate
sullo spettro del campione ¢ su guclle’di riferimento, in modo da rendere piu facile la
comparazone dei due. .

Le opcrazioni consistono in;

- correzione della linea di‘base, che pud subire distorsioni legate a fenomeni di scattering
del raggio IR (ad esempit a cansa della rugositd superficiale del campione) Questa
operazione viene cscguita mediantc una routine automatica (denominata in genere
Buseline correction).

- normalizzazione dello spettro. in modo da ottenere intensita di bande simili anche per
spettrl ottenuti a'partire da campioni di spessore leggermente diverso. Viene cscguita da
una routine atomatica (denominata in genere Abex, acronimo di Absorbance expansion).
- trasformazion¢ dello spettro in unitd di assorbanza. Vienc cscgwita da una routing
automatica(denemunata in genere Absorbance).

54.1 Corfazi_one della linea di base

Si richfama lo spettro registrato ¢ lo si normalizza sull’intero intervallo (4000-400) em’’

utilizzando la funzionc automatica Abex. Si utilizza in gencre per tutti gli spettri un valore
“di Abex paria 1.5.

In Fig. | & riportato un esempio di un tipico speltro FT-IR di una pellicola di pacciamalura
“in A base di amido plastificato, cosi come appare dopo la normalizzazione,

La correzione della linea di base si esegue fornendo alla routing di caleelo (Baseline

correction) una serie di punli dello spettro da portare al 100% del valore di trasmittanza.

Nello spettro di Fig.1 i punti da portare al 100% di trasmittanza vengono scelti all’interno

di intervalli definiti secondo il seguente schema:

da 4000 a 3630 ¢cm’': almeno 4 punti
da 2600 a 1830 ecm " almeno 8 punti
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da 1650 a 1550 em™; almeno 2 punti
da 450 a 400 cm™: almeno 1 punto

In Fig. 2 ¢ niportato lo spettro di Fig. | dopo correzione della linca di basc.

5.4.2 Trasformazione dello spettro i unita di assorbanza

Lo spettro viene trasformato in assorbanza mediante esecuzione dell apposita routine
(Absorbance). In Fig, 3 ¢ riportato lo spettro di Fig. 2 trasformato in assorbanza,

5.4.3 Identificazionc del telo per pacciamatura in A basc di amido plastificato ¢

L identificazione qualitativa del materiale avvieng mediante comparazigne dello spettro
del campione ad uno spettro di niferimento, entrambi elaborati come descritto ai punti
341, 542 e 34.3). Viene confrontato I'andamento generale dello spettro e, in
particolarc, vengono verificate 'csistenza ¢ la corretta posizione di una scric di bande
relative allo spetuo di riferimento.

Le bande da confrontare si dividono in due gruppi:

- bande [isse, che devono essere tutte presentl,

- bande variabili, non sempre presenti ¢ dovute all’eyventuale utilizzo di aleuni di additivi
di processo.

Affinch¢ 1l telo per pacciamatura risulti conforme alla norma di biodegradabilita,
I'intensita delle bande variabili non deve superare tn certo limite. L intensitd di tali bande
va perfanto softoposta ad analisi semiquantitativa per verificare che sia nei limiti
consentiti. In Fig. 4 & riportato lo spettro divviferimento. Sono indicate le posizioni delle
bandc da confrontarc. Le bande a intensita vanabile assorbono alle scguenti lunghezze
d’onda. '

2993 e (spalla della banda pri_ﬂcip.ale a2947 cm™ )
2920 em'* Y

2850 ecm™

1755 e’ (spalla dellaBahda principale a 2725 cni’)
1181 cm” (spalla delia banda principale a 1165 e

h
n

Analisi semiquantigaliva

L analisi semicuantitativa viene applicata alla porzione di spettro FT-IR compresa fra
3035 em’ 82600 em”'. Non tutte le bande variabili identificate al punto 5.4.3 vengono
prese in.eonsiderazione. E” sufficiente analizzarne solamente due. unitamente ad una fissa
di riferimento, Le lunghezze d onda delle bande che si prendono in considerazione sono:

2956 em™: banda fissa di rifcrimento (R)
‘2850 cm’: prima banda variabile (V1)
2993 ¢m™: seconda banda variabile (V2)

5,5.1 Elaborazions degh spelin

Si richiama. lo spettro registrato e si forniscono alla roufine Interpolate i valori degli
estremu dell intervallo di lunghezze d onda definito al punto 3.3, L operazione taglia le
porzion di spettro esterne all’intervallo scelto. In questo mode viene creato uno spettro
identico a quelle di partenza, ma limilato all’intervalle di lunghezze d onda definito.
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Si wtilizza la routine di calcolo Baseline come al punto 54.1. 8i portano al 100% di
trasmittanza duc soli punti, aventi lunghezza d onda il pin possibile viemo ai duc estremi ©

dell intervallo di analisi (rispettivamente 3033 em- ¢ 2600 cm-1).
La porzione di spettro viene trasformata in assorbanza mediante esecuzione dell” appos:ta '
routine (4bsarbance).

Lo speltro viene normalizzato utilizzando la funzione antomatica Abex. Pér avere
un 356\(1]&. lettura dell’intensita delle bande. il parametro di normalizzazione Abex va
scelto in modo che. dopo 11onnahz73?10na I'intensita della banda di nf‘crm:cmo R a

2956 em-! cada nell“intervallo [0.6
In Fig, 5 viene riportata ad cscmlno una seriz di spettri dopo claboraziong eome descritta
Al punto 3.5.1. Nella stessa Fig. 5 sono anche indicate le posizioni dellesbande R, V1 ¢
V2.

6. Lispressione dei visuliari
La letrura delle intensita in assorbanza delle bande vieng éseguita in modo artomatico

dalla routine di calcolo. Con riferimento alla Fig. 5, vengono misurate le altézze delle
bandc R, V1 ¢ V2 cosi da definire:

Ig: Intensita della banda R
Iy7|: Intensita della banda V1

Iy2: Tntensita della banda V2

Si caleelano i seguenti rapport: di intensita,

I; = li

lk
ol
27T

7. Definizione deglt inteivalli di tolleranza

Intervallo di‘tellcranza per il rapporto 1: da 0.10 2 0.70
Intervalla dittolleranza per il rapporto Iy: da 0,05 2 0.32

Il fest semiquantitativo ¢ da considerarsi superato quando entrambi 1 rapporli 1] ¢ I
verificano le tispettive condizioni. A titolo di esemipio, si sottolinea come due degli spettri di
Fig. 3 _non superano il test. Si tratta degli spettri che presentano la piu alta assorbanza in
corrispondenza delle bande V1 ¢ V2.

7. Note

‘I campioni da sottoporre ad analisi devono essere conservati in condizioni tali da non
indurre cambiamenti nel tempo che intercorre fra il campionamento & I'analisi o fra due
analist successive, St consiglia lo sloccaggio a lemperatura ambiente m sacchelt di
polietilene,

5] —
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Determinazione della solubilita degli elementi nutritivi in acqua
nei fertilizzanti a matrice vetrosa

1. Oggetro
Il presente documento fissa un metodo per la determinazione degli elementi nuiritivi
(macro ¢ micro elementi) solubili in acqua. i

2. Campo di applicazione

1l presente metodo ¢ applicabile a1 fertilizzanti a matrice vetrosa.

3. Principio
1 principio del metodo si basa sull estrazione degli elementi nutfiyi in acqua mediante
agilazione in condizioni controllate, & temperatura ambiente.

4. Reatrivi

4.1 Acqua demineralizzata di purezza equivalente ¢ reattivi di qualita analitica riconosciuta.
5. Apparecchiatura

Normale attrezzatura di laboratorio, ed in particolare;
5.1 Bilancia teemica elettronica

5.2 Agitatore meccanico

3.3 Ancorella magnelica

54 Beaker in vetre da 200 mL

5.3 Filtro a pieghe in cellulosa pura

6. Procedimenio
6.1 Preparazione dei campioniqper Fanalisi

II' campione solido deve “€ssere preparaic secondo quanto previsic dal metodo
«Preparazione del campione per I'analisi» (D.M. 24 marzo 1986).

6.2 Pesata

Pesare, con un’appressimazione di 0,0001 g, una guantita di campione pan ad 1 g (il
diametro delle-particelle del campione ¢ inferiore a 100 micron). ¢ trasferirlo in un
beaker da 200 mlL.

6.2 hisirazione

Aggiungere al campione 100 mL di acqua demineralizzata
Porre~ad agitare su agitatare meccanico (3.2) con ancoretta magnetica (3 3) a 300
girintin., per 30 minuti. Trascorso questo tempo. filtrare su filtro a picghe asciutto.

7. Espressione dei risultali

L determinazione degli element nutritivi presenti, macro e micro-glementi. viene effettuata
) sl una parte aliquota della scluzione filtrata, sceondo 1 metodi ufficiali previsti per ciascun
clemento.
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Determinazione della solubilita degli elementi nutritivi in acido
citrico al 2 % nei fertilizzanti a matrice vetrosa

1. Oggertra
Il presente documento fissa un metodo perla determinazione degl elementi nutritivi
(macro e micro elementi) solubili in acido citrico al 2%.

2. Campo di applicazione

Il presente metodo ¢ applicabile ai fertilizzanti a matrice vetrosa.

3. Principio
Il principio del metodo si basa sull'cstrazione degli clementi aufrivi in acido citrico
mediante agitazione in condizioni controllate, a temperatura ambiente

4. Reartivi

4.1 Acqua demineralizzata di purezza equivalente e reattivi di qualita analitica riconoseiuta.

4.2 Acido eitrico diluito. soluzione al 2 %

5. Apparecchiatura

Normale attrezzatura di laboratorio, ed in particolare:
5.1 Bilancia tecnica clettronica o~
5.2 Agilalore meccanico

3.3 Ancoretia magnetica

5.4 Beaker in vetro da 500 mL

5.5 Filtro a pieghe in cellulosa puras

6. Procedinenio
6.1, Preparazione dei campioni per I analisi

[l campione solido deve essere preparato secondo quanto previsto dal metodo
«Preparazionc del capione per "analisi» (D.M. 24 marzo 1986).

6.2 Pesata

Pesare, con un‘apﬁrossimaz:iom: di 0,0001 g, una quantita di campione pari ad | g (il
diametro delle particelle del campione ¢ inferiore a 100 micron), ¢ trasferirlo in un
beaker da 500-mL.

6.2 Lstrazione

Agotimgcre al campione 125 mL di acido citrico al 2 %.
Pofrc ‘ad agitare su agitatore moccanico (5.2) con ancorctra magnetica (5.3) a 300
gifiimin.. per 30 minuti. Trascorso questo tempo, filtrare su filtro a picghe asciutto.

T=Espressione dei visultari

La deternunazione degli slementi nulritivi presenti, macro ¢ micro-clementy viene
effettuata su una parte aliquota della soluzione filtrata. secondo i metodi ufficiali previsti
per ciascun clemento.
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Determinazione della solubilita degli elementi nutritivi in HC1 1 %

1. Oggetto

Il presente documento fissa un metodo perla determinazione degli elementi nutritisi—
{(macro e micro elementi) solubili m HCI | %. g

o

Canpo di applicazione

Il presente matodo ¢ applicabile ai fertilizzanti a matrice vetrosa

3. Principio
Tl principio del metodo si basa sull’estrazione degli elementi nutrivi,_inlacido diluito
medianie agilazione in condizioni controllale. a tlemperalura ambiente. ™

4. Reattivi

4.1 Acqua demineralizzata di purezza equivalente ¢ reattivi di qualita analitica riconosciuta,

4.2 Acido cloridrico diluito, soluzicne all™ 1 %%,

3. dpparecchiatura

Normale attrezzatura di laboratorio, ed in particolarg:
5.1 Bilancia tecnica ¢lettronica '
5.2 Agitatore nieccanico
5.3 Ancoretta magnetica
5 4 Beaker in vetro da 300 mL

5.3 Filro a pieghe in cellulosa pura

6. Procedimento _

6.1. Preparazione dei campioni perl anilist
Il campione solido deve 'esserc preparato secondo quanto previsto dal metodo
«Preparazione del campiotie,per [analisi» (D.M. 24 marzo 198€)

6.2 Pesala

Pesare, con un’approssimazione di 0,0001 g, una quantita di campione pan ad | g (il
diametro delle pasticelle del campione € inferiore a 100 micron). e trasferirlo in un
beaker da 300 mL.

6.2 Hstrazione

Agaiungere al'eampione 250 mL di acido cloridrico al 1 %.
Porre ad®agitare su agitatore meecanico (3.2) con ancorctla magnetica (3.3) a 300
giri/mL. per 30 minuti. Trascorso questo tempo, filtrate su filtro a pieghe ascintto.

7. Espressione dei risultati

La*determinazione desli elementi nutritivi presenti, macro ¢ micro-clementi, vienc
elfEtivata su una parte aliquota della soluzone fltrata. secondo i metodi ulliciali previsti
per ciascun clemento.
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