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DECRETI, DELIBERE E ORDINANZE MINISTERIALI

MINISTERO DELLE POLITICHE
AGRICOLE E FORESTALI

DECRETO 15 marzo 2006.

Metodi ufficiali di analisi per i fertilizzanti - Supplemento
n. 9.

IL DIRETTORE GENERALE
DELLA PROGRAMMAZIONE, DEL COORDINAMENTO
ISPETTIVO E DEI LABORATORI DI ANALISI
DELL’ISPETTORATO CENTRALE REPRESSIONE FRODI

Visti gli articoli 8 e 9 della legge 19 ottobre 1984,
n. 748, concernente: «Nuove norme per la disciplina
dei fertilizzanti», i quali prescrivono che i concimi e gli
ammendanti e correttivi vengano controllati con i
metodi di campionamento e di analisi adottati con
decreto del Ministro dell’agricoltura e delle foreste, sen-
tito il parere della Commissione di cui agli articoli 110,
111, 112 del decreto del Presidente della Repubblica
12 febbraio 1965, n. 162;

Visto altresi ’art. 115 del citato decreto/'del Presi-
dente della Repubblica 12 febbraio 1965, n~162;

Visti il decreto-legge 18 giugno 1986, n¢ 282, conver-
tito, con modificazioni, nella legge’ /7 agosto 1986,
n. 462; il decreto-legge 21 novembre 2000, n. 355, con-
vertito con modificazioni, dalla legge 19 gennaio 2001,
n. 3; il decreto-legge 11 gennaio 2001, convertito con
modificazioni, dalla legge 9 marzo 2001, n.49; il
decreto del Ministro delle politiche agricole e forestali
13 febbraio 2003, n. 444 modificato dal decreto
11 novembre 2004, n. 294; il'decreto-legge 9 settembre
2005, n. 182, convertito, con modificazioni, nella legge
11 novembre 2005, n.\231 e, da ultimo, il decreto del
Ministro delle politiche agricole e forestali del
19 dicembre 2005, “relativi all’Ispettorato centrale
repressione frodi;

Visto il de¢réto ministeriale 24 marzo 1986, relativo
all’approvazione dei «Metodi ufficiali di analisi per i
fertilizzanti», pubblicato nel Supplemento ordinario
alla Gazzetta Ufficiale della Repubblica italiana n. 180
del 5 agosto 1986, modificato ed integrato da ultimo
con il decreto 8 maggio 2003 - Supplemento n. 8 - pub-
blicato nella Gazzetta Ufficiale della Repubblica ita-
liana n. 116 del 21 maggio 2003;

Sentito il parere della sopracitata Commissione per
l’aggiornamento dei metodi ufficiali di analisi, modifi-
cata da ultimo, per quanto attiene-ld sottocommissione
fertilizzanti, col decreto ministeriale 28 settembre
2000, pubblicato nella Gazzetta,Ufficiale della Repub-
blica italiana n. 249 del 24 ottobre 2000;

Ritenuto necessario/integrare la raccolta dei prece-
denti metodi di analisi cen metodiche analitiche idonee
al controllo dei fertilizzanti nazionali gia inseriti o con
richiesta di inserimento negli allegati 1.B. e/o 1.C. della
legge del 19 ottobre.1984, n. 748 e successive modifica-
zioni ed integrazioni;

Vistada direttiva 98/34/CE, concernente le proce-
dure d’informazione nel settore delle norme e regola-
mentazioni tecniche, e successive modificazioni, attuata
con’decteto legislativo 23 novembre 2000, n. 427;

Decreta:

Art. 1.

1. Sono approvati i «Metodi ufficiali di analisi per i
fertilizzanti - Supplemento n. 9» descritti nell’allegato
al presente decreto.

2. I metodi di analisi riportati in allegato al presente
decreto si applicano ai concimi nazionali.

Art. 2.

Il presente decreto sara pubblicato nella Gazzetta
Ufficiale della Repubblica italiana ed entra in vigore il
giorno successivo alla sua pubblicazione.

Roma, 15 marzo 2006

1l direttore generale: GATTO
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Allegato

Determinazione del calcare totale (espresso come CaQ)
in alcuni correttivi calcici

1. Oggetto

Il presente documento presenta un metodo rapido ¢ convenzionale per la déterminazionc del
contenuto in carbonato di calcio totale espresso come CaQ in alcuni cortettivi calcici.

2. Campo di applicazione

1l presente metodo si applica esclusivamente alle calci di depurazione ¢ alle sospensioni di
calcare.

3. Principio

1l metodo si basa sulla determinazione gas volumetrica della CO: che s1 sviluppa trattando
il materiale con HCI, esprimendo il risultato come CaQ contenuto nel materiale tal quale.

4. Reattivi

Nel corso dell analisi utilizzare acqua distillata o di purezza equivalente e reattivi di qualita
analitica riconosciuta.

4.1.  Acido cloridrico HCI soluzighe 1 (v/v):
diluire 300 ml di HC1 37%.(p = 1,186) con 500 mL di acqua.

5. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura di laboratorio ed in particolare:

5.1.  Stufa regolabilc a 105 = 2 °C a circolazione d’aria.

5.2. Capsule di_porcellana a fondo piatto (capacita 130-200 mL).

5.3.  Mortaioe pestello.

5.4.  Setaceio con apertura delle maglie di 0.2 mm.

5.5. Calcimetro di Dictrich-Fruchling (fig. n.1) contcnente acqua, satura di CO, leggermente
colerata per comodita di lettura, o apparecchio equivalente.

5.6. demmometro per la misurazione della temperatura ambientale.

5.7 /A Barometro a mercurio.
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6. Procedimento

6.1. Preparazione del campione

Dal campione, prelevato ¢ trattato come prescritto nel Supplemento n® 1 dei Metodi
Ufficiali di Analisi per 1 Fertilizzanti pesare esattamente, con approssimazione di-0.01
g, 25 g in un capsula di porcellana 3.2. disponendoli in strato sottile. Porre la/capsula
nella stufa 5.1., mantenendola per 5 ore a 105°C ed, in ogni caso, fino a peso costante.
La differenza di peso, espressa in percentuale, viene considerata comeé Contenuto
percentuale di acqua nel campione in esame.

Recuperare  quantitativamentc il campione scccato dalla  capsulas-.macinandolo
utilizzando il mortaio 5.3. Passare il campione macinato attraverso_ il setaccio 5.4.
Macinare ulteriormente 1l sopravaglio eventualmente presente, finché tutto il campione
passi attraverso il setaccio 5 4.

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

CaO 1nferiore al 28% p/p: 05¢g
Ca0 compreso fra 28 ¢ 45% p/p: 02¢g
Ca0O maggiore di 45% p/p: 0,1g

6.3. Determinazione
Inserire nella bottiglia A dove ¢ stato pesato il\materiale pesato, una provetta di plastica
contenente 10 mL di acido cloridrico 4.1. e/adattare la bottiglia al calcimetro mediante
I"apposito tappo di chiusura.
Azzerare 1"apparecchio uguagliando la pressione interna e quella esterna attraverso il
rubinetto C. Chiudere il rubinetto C ¢ far sviluppare 1’anidride carbonica inclinando la
bottiglia A in modo che I'acido, fuoriuscendo dalla provetta, venga a contatto con il
campione.
La CO; sviluppata fara abbassare 1l livello dell’acqua nel tubo graduato B. Provocare
una leggera depressione abbassando il tubo di livello D. Continuare ad agitare la
bottiglia A fino a sviluppocompleto della CO,.
Uguagliare la pressione/interna a quella esterna portando 1'acqua contenuta in D al
medesimo livello di-quella contenuta in B. Attendere qualche minuto e, se 1 livelli non
sono variati, eseguire'la lettura volumetrica.

6.4. Standardizzaziene-dcl volume di gas svolto
Tenendo cofito, della temperatura ¢ della pressione barometrica alle quali ¢ stata
eseguita ’analisi, riportare il volume di gas svolto alla temperatura di 0°C ed alla
pressione\di 760 mm Hg mediante la seguente formula:

VB = f)-273
© 760 (273 + 1)

dove:

Vo= volume di gas svolto corrctto a 0°C ¢ 760 mm Hg cspresso in mL;

V. = volume del gas svolto alla temperatura ¢ pressione di analisi espresso in mL;
P: = pressione barometrica al momento dell’analisi espressa in mm Hg;
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-

= 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 espressione empirica:

3869,251
F=exp [8,341 = ‘—}

1+ 230

7. Espressione dei risullali

Calcolare 1l contenuto di calcare totale espresso come CaO sul prodotto tal ‘quale con la
seguente formula:

CaO % p sul t.q.=

7y - 0,0044655 - 100 -
-0, 5 0’56(100 Uj

P 100
dove:
Vo ¢ 1l volume di gas svolto riportato a condiziontnormali (t = 0°C e p = 760 mm
Hg)
0,0044655 ¢ I'cquivalentc gas volumctrico
0,56 ¢ il fattore di trasformazione CaCOx/Ca0O
U ¢ 'umidita sul campione tal quale determinata al punto 6.1.



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

A

Figura 1
Calcinetro di Dietrich-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 mm 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 Hg
23°C 21,1 mm Hg
24°C 22,4 mm'Hg
25°C 23,7 mm Hg
26°C 25,2’mm Hg
27°C 26,7 mm Hg
28°C 28,4 mm Hg
29°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
35°C 42,1 mm Hg

Tabella 1

10 —

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

1. Oggetto

Il presente documento stabilisce un metodo per la determinazione dello zolfo totale
contenuto nei concimi sotto forme diverse.

2. Cumpo di applicazione
11 presente metodo si applica ai concimi nazionali per 1 quali si prevede la dichiarazione

dello zolfo totale quando questo ¢ presente sotto forme diverse (elementare, tiosolfito,
solfito, solfato).

3. Principio
Il campione viene minerahizzato m formo a microonde, utilizzando una miscela acida
(HCI- HF- HNQO;) 11 contenuto di zolfo yitne determinato per spettroscopia di

cmissionc al plasma (LCP/AES). Con questa’teenica vengono misurate tutte I forme di
zolfo presenti nel campione.

4. Reattivi
41  Acido cloridrico (HCI) [37% (p=1,186)].
4.2 Acido fluoridrico (HF)<[40-% (p = 1,130)].

43 Acido nitrico (HNO3), ~[65 % (p = 1,400)].

44  Soluzione satura‘di acido borico
Trasferire firun bicchiere da 250 mL 10 g di acido borico (H;BO;), aggiungere 100 mL
di acqua bidistillata. Riscaldare per favorire lo solubilizzazione del reagente. Dopo 1l
raffreddamento, utilizzare la fase limpida.

45 Soluzione standard (1000 mg L) di zolfo S.

Scioglicre mm matraccio tarato da 1000 mL 5,436 g di potassio solfato (K;S0.). Portarc
a volume con H-O.

46  Soluzione standard diluita di zolfo (S).

Prelevare con buretta di precisione ¢ trasferire in matraccio tarato da 500 mL 50 mL
della soluzione standard (1000 mg L) di zolfo. Portare a volume con H,O.
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In questa soluzione la concentrazione di zolfo & 100 mg L' (4.5).

4.7  Soluzione standard di lavoro.
La lincarita di rnisposta dell'ICP-AES dell’intensita di enussione rispetto _alla
concentrazione dell’analita ¢ ampia. La concentrazione delle soluziom  standard~di
lavoro deve essere decisa in funzione del contenuto di zolfo presente nel campione! E’
consigliabile utilizzare un valore di concentrazione leggermente superiore” a quello

accertato nel campione. Le soluziomi standard di lavoro si ottengono prélevando
un aliquota della soluzione standard diluita e portando a volume con il bianco-analitico.

5. Apparecchiatura

5.1 ICP- AES.
5.2 Tubi di digestione in PTFE.
5.3  Sistema di chiusura per tubi di digestione in PTFE.

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

6.  Procedimento
6.1  Preparazione del campione d’analisi

Pesare con la precisione di | mg una quantita di concime pari a 1,000 g ¢ trasferirlo in
un tubo di digestione. Aggiungere 2 mL di acido fluoridrico (HF) (4.2), 6 mL di acido
clondrico (HCI) (4.1) ¢ 2 mL di acido mtrico (HNO3) (4.3) ¢ lasciare a conlatlo per
un’ora. Chiudere i tubi, collocarl nel forno a microonde e impostare il seguente ciclo di

lavoro:
Fase 1° 20 30
Potenza (%) 50 70 90
Pressione (psi) 40 70 150
Tempo (minuti) 5 5 10

Potenza massima 600 Watt.

AllaJine del ciclo, rallreddare 1 tubi con acqua [redda corrente, aprirli, aggiungere
12-mL della soluzione satura di acido borico (H:BQ;) (4.4) ¢ richiuderli.
Risistemare i tubi chiusi in forno a microonde ed impostare il seguente ciclo:

Fase 1° 2°
Potenza (%) 60 80
Pressione (psi) 40 80

Tempo (minuti) 5 3

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

Preparare la prova in bianco seguendo le stesse modalita operative, omettendo. il
campione di concime.

7. Preparazione della curva di taratura

7.1 Preparare la curva di taratura utilizzando il bianco analitico e le soluzionl, standard di
lavoro. Operare sotto il flusso di azoto per allontanare |’aria nella camera ottica.
Escguirc ¢ letture alla lunghezza d’onda di 180,676 nm.

7.2 Effettuare la taratura con appropriate soluzioni standard, rilevare le.concentrazioni delle
soluzioni ¢scgucndo Ic Ictture all'TPC-AES.

8. Espressione dei risultati
Il contenuto in % di S del concime & dato da:

(A-B),D\V
S(%)= —LL s X100
m

SO; (%) =S (%) x 2.5

dove:

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

B = concentrazione di zolfe.nella soluzione della prova in bianco espressa in mg L .

V = volume finale delladsoluzione proveniente dalla mineralizzazione del campione
cspresso in mL.

D = fattore di diluizione.

m = massa delcampione di fertilizzante espresso in mg,

9. Note
I cicliydr mineralizzazione a microonde si riferiscono al carosello contenente 6 tubi di

digestione, in quanto l'effetto delle microonde varia in funzione del numero dei tubi
presenti.

13 —
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Determinazione dello zolfo elementare

1. Oggetlo

11 presente documento stabilisce il metodo per la determinazione dello zolfo elementare
contenuto nel concimi.

2. Campo di applicazione

11 presente metodo si applica ai concimi nazionali per 1 quali ¢ prevista la dichiarazione
dello zolfo elementare.

(%)

Principio

1l campione viene estratto con cloroformio meno tosgico dr altri solventi (CS., benzene,
CCLy). 11 contenuto di zolfo viene determinato direttantente per HPLC.

4. Reattivi

4.1  Fasc mobilc mctanolo-cloroformio (gradeEIPLC) 50:50 a 1mL/min.

472  Cloroformio per I’estrazione (grado analitico).

4.3 Soluzione standard di zolfo ottenuta sciogliendo 1 g di zolfo (grado analitico) in un litro
di cloroformio sotto agitaziong/perina notte. La soluzione conticne 1 mg/mL di S.

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

5. Apparecchiatura

5.1 HPLC con rilcvatorc a 254 nm.

5.2  Colonna a fase mmversa (PRP-1 15 ¢m x 4,1 nm 1.D.) contenente particelle di 10 um di
un copolimero stirene-divinilbenzene

6. Protedimento

6.1 /Pesare con la precisione di | mg una quantita di concime pari a 1,000 g e porlo in beuta
con 10 mL di cloroformic mantenendolo in agitazione tutta la notte. L’estratto viene
filtrato con filtro da 2 pm. Si nictta in colonna una aliquota da 10 pL contenente circa
1 ug/mL di zolfo i cloroformio. La risposta ¢ lineare nell mtervallo che va dal limite di
rilevazione (<10 ng) fino a 10 pg.

Il 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 utilizzando il bianco analitico ¢ le soluzioni standard, di
lavoro ¢ rilevare le concentrazioni delle soluzioni eseguendo le letture del picco a. 254
nm.

7.2 Eseguire le letture sugli estratti del campione di concime.

7.3 Preparare le prove in bianco seguendo le stesse modalita operative deseritte, senza il
campione di concime.

8. Espressione dei visultati

11 contenuto di zolfo elementare nel concime espressoin % & dato da :
(A-B) D V

S (%) = x 100
m

SOs3 (%) =S (%) x25

dove:

A = concentrazione di zolfo nell’cstratto d6l campione espresso in pg L .
B = concentrazione di zolfo della prova in bianco espressa in pug L™

V = volume finale dell’estratto del campione espresso in mL.

D = fattore di diluizione.

m = massd del campione di‘eoncime espressa in g
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4.

4.1

42

4.4.

Determinazione degli amminoacidi liberi

Oggetio

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

Campo di applicazione

Il metodo si applica a1 concimi organici azotati fluidi ed agli ammendanti per 1 quali viene
richiesta la dichiarazione del tenore in amminoacidi liberi.

Principio

I1 campione viene disciolto in HCI 0,1 N per permettere agli amminoacidi liberi di andare
in soluzionc. Gli amminoacidi vengono scparati mediante cromatografia a scambio ionico ¢
determinati, dopo reazione con la ninidrina, mediante rivelazione fotometrica a 370 nm per
tutti gli amminoacidi, esclusi e prolina e 1drossiprolina che/vengono letti a 440 nm.
Reagenti
. Acido picrico CsH:(NO-);(OH) 1% (p/v).
Soluzionc di norlcucina CsH;3NO- (standard intcrno): pesare 32,797 mg di norlcucina

(PM 131,77 g/mol) ¢ aggiungere 100 mL di HC1 0,1 N, in modo da ottenere una
soluzione contenente 2500 nM/mL..

. Composizione del tampone a pH 2,2 preparato nel modo seguente: pesare 14.09 g di

litio citrato tribasico tetraidrato™(CsHs0;Lis4H,0), aggiungere 20 mL di tiodiglicole
(C:H100:8), 0,1 mL di pentaclorofenolo (CsHCIsQ) (250 mg in 50 mL di etanolo), 11,5
mL di HCI 37% .Scioglic¢re_in 900 mL di H,O bidistillata i rcattivi clencati, aggiungcre
poi HC1 37% quanto basta per ottenere il pH specificato ¢ portare a volume finale di
1000 mL con acqua bidistillata.
Composizione tamponi cluenti :

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

pH 2,70 3.08 4,04 5,42
molarita, 0,2 0,6 1.0 1,0
Iitio citrato tribasico 188 ¢ 16,92 g 23¢g 423 ¢
tetraidrato

litio cloruro - 178 g 2332¢g 2332 ¢
tiodiglicole 2 mL 2mL - -
Pentaclorofenolo 0,1 mL 0.1 mL 0,1 mL 0,1 mL

(250 mg in 50ml di ctanolo)
HC137% 13 mL 10 mLL 14 mL 2 mL
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435 Soluzione rigenerante T.iOH 0.3 N: pesare 12,59 g di TiOH-H,0 in 1000 ml. di acqua
bidistillata.

4.6. Tampone sodio acetato 4 N pH 5,51: pesare 544,32 g di sodio acetato triidrato in circa
mL 800 di acqua bidistillata, aggiungere mL 100 di acido acetico glaciale e aggiustare'il
pH con sodio idrossido 12 N o HCI 37% quindi portare a mL 1000 con acqua
bidistillata.

4 7. Filtrare con filtri da 0,45 pm soluzioni e tamponi aipunti4.1. -42. -44 -45<°46. -
47.

4 8. Preparazione del reattivo derivatizzante ninidrina.: il reattivo viene preparato in atmostera
di azoto sciogliendo 20 g di ninidrina in mL 750 di glicole etilenicosmoriometiletere ¢ mL
250 di tampone sodio acctato 4 N pH 5,51 (4.8.). Alla solazione cosi ottenuta si
aggiungono mg 0.4 di cloruro stanneso come riducenle.

5. Apparecchiatura

5.1. Evaporatore rotativo.

5.2. Pipetle graduale da 25 mL.

5.3. Colonne di vetro.

5.4. Filtri da 0.45 pm (diametro 47mm) e da 0,22\um (diametro 13mm).
5.5. Pipette automatiche da 3 mL ¢ da 1 mL.

5.6. Beaker da 150 mL.,

5.7. Provette da centrifuga.

5.8. Centrifuga.

5.9. Analizzatore di amminoacidr.

5.10. Colonna cromatografica’a’scambio ionico.

5.11. Griglia con fori da 0.5 mm.

6. Procedimento

6.1. Preparazione del campione: macinare 1l campione su griglia con fori da 0,5 mm. In un
beaker da 150" mL pesare 1,5 g di campione finemente macinato, quindi aggiungere 100
mL di HC1 0,1 N. Si pone il beaker su agitatore magnetico lasciando in agitazione per
circaA3 minuti, quindi filtrare su filtro di carta rapida. Prelevare con pipetta automatica
5 ml=.di soluzione filtrata ¢ trasterire in una provetta da centrifuga. Aggiungere 25 mL
di~acido picrico 1% e 1 mL di soluzione di norleucina (4.2.) come standard interno;
centrifugare per 20 minuti a 5000 rpm. Dopo centrifugazione prelevare 25 mL di
sumatante ¢ passarlo in colonne di resina Dowex 2x10  100-200 mesh in forma Cl,
recuperando il campione in un pallone da 150 mL. Lavare la resina Dowex con 5 mL di
HC1 0,02 N per tre volte (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 filtri da 0,22 um,
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6.2. Preparazionc dello standard di amminoacidi: diluirc lo standard commerciale con il
tampone (4.3.) in modo da analizzare una quantita, per ogni amminoacido, adeguata alla
rivelabilita dello strumento 1mpiegato.

6.3. Determinare gli amminoacidi per reazione con ninidrina ¢ rivelazione fotometrica a $70
nm per tutti gli amminoacidi, csclusi prolina ¢ idrossiprolina. Questi ultimi venggnolctti
a 440 nm.

7. kspressione dei risultati

Gli amminoacidi vengono espressi in percentuale sul campione tal quale/secondo la
formula:

A x Bx 100
AA (%tq)=
CxD
dove:
A: ng di amminoacido standard analizzato.
B: altezza dell’amminoacido nel campione/altezza/della norleucina nel campione.
C: altezza dell’amminoacido nello standard/altézza 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.

— 18 —
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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. Oggetto

Il presente documento fissa un metodo per la determinazione degli amminoacidi totali
mediante analizzatore automatico di amminoacidi.

2. Campo di applicazione

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

3. Principio

Il campione viene idrolizzato con HC1 6N in stufa a V10° C per 24 ore.

Gli amminocacidi vengono scparati mediantc cromatogratia a scambio ionico ¢ determinati
dopo reazione con la ninidrina mediante rivelazione fotometrica a 570 nm per tutti gli
amminoacidi, esclusi prolina ¢ idrossiprolina ¢he vengono rivelati a 440 nm.

4. Reagenti

Nel corso dell’analisi impiegaré /acqua bidistillata e reattivi di qualita analitica
riconosciuta.

4.1 Acido cloridrico 6N: diluirc I'acido cloridrico 37% (12N) c¢on acqua bidistillata ncl
rapporto 1:1.

4.2, Soluzione di norleucina C;H;NO; (standard interno): pesare 1,312 mg di norleucina (PM
131,17 g/mol) ¢ aggiungere 1000 mL di HCI 6N, in modo da ottenere una soluzione
contenente 10000 )nM/mL.

4.3, Composizione del tampone a pH 2.2 preparato nel modo seguente: pesare 14,71 g di
sodio citrato tribasico budrato (CsHsO-Na;2H,0) (PM 2941 g/mol), aggiungere 20 mL
di tiodiglicole C,H,00:S, 0.1mL di pentaclorofenolo (CsHCL0) (250mg in 30 mL di
ctanole). 10 mL di acido cloridrico 37%. Scioglicre in 900 mL di acqua bidistillata tutti 1
reagenti indicati, aggiungere poi acido cloridrico 37% quanto basta per ottencre il pH
speeificato, portare a volume finale di 1000 mL ¢ filtrare con filtri da 0,45 pm.

19 —
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4.4, Composizione dei tamponi:

Tampone n.1 Tamponen2  Tampone n.3
pH 3,30 4,00 10,00
Molarita 0,15 0,2 0:2
Sodio citrato tribasico biidrato 1471 g 19,61 g -
Sodio tetraborato decaidrato - - 907 g
Scdio idrossido - - 4g
Etanolo 20mL - -
Tiodiglicole 2 mL 2 mL -
Pentaclorofenclo 0,1 mL 0,1 mly 0,1 mL
(250mg in 50mL etanolo)
HCL 37% 9mL 9,5mL 1,4 mL

4.5. Soluzione rigencrante NaOH 0,2 N: scioglicre 8 g di sodio idrossido in 1000 mL di acqua
bidistillata e filtrare con filtri da 0,45 pm.

4.6. Tampone sodio acetato pH 5,51 4 N: sciogliere 344.32" ¢ di sodio acetato triidrato
(C;H;0-Na-3H:0) in circa 880 mL di acqua bidistillata, aggiungere 100 mL di acido
acetico glaciale, aggiustare il pH con sodio idrossido 12 N o con HCI 37% al valore
specificato quindi portare a 1000mL con acqua)\bidistillata ¢ filtrare con filtri da 0,45
wm.

4.7, Preparazione del reattivo derivatizzante ninidrina; il reattivo viene preparato in atmosfera
di azolo sciogliendo 20 g di nimidrina in 750 mL di ghicole ctilenico monomeliletere ¢ 250
mL di tampone acetato pH 5,51 (4.6.). Alla soluzione cosi ottenuta si aggiungono 0,4 mg
di cloruro stannoso come agente riducente.

5. Apparecchiatura

3. 1. Agitatore magnetico.

5.2. Matracci da 1000 e da'250 mL.

5.3. Palloni da 150 mL.

5.4. Pipetta automatica’da 5 mL.

5.3, Flaconi mn vetroPirex da 100 mL.,

5.6. Filtri di carta rapidi.

5.7. Imbuti’con porosita.

5.8. Filtrrda 0,45 pm (diametro 47 mm) e da 0,22 um (diametro 13 mm).
5.9. Stufa con rcgolazione dclla temperatura.
5.10."Evaporatore rotativo.

5AT. Analizzatore di amminoacidi.

5.12. Colonna cromatografica a scambio ionico.

5.14. Grnigha con fon da 0,5 mm.
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6. Procedimento

6.1, Preparazione del campione per "analisi: macinare il campiong 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
corrispondente a circa 100 mg di protidi. St aggiungono quindi 10 mL di norleucina come
standard interno (4.2.) ¢ 90 mL di HCI 6 N. Come antiossidante s1 usano 0,1 mL diacido
tioglicolico. Si effettua uno scambio di gas tramite N per eliminare O quindi si chiudono
1 flaconi ¢ si mettono in stufa a 110° C per 24 ore. Trascorso tale tempo/si lascia
raffreddare il campione, filtrare in un matraccio da 250 mL con filtro di carta rapido e si
porta a volume con acqua bidistillata. Agitare la soluzione | trasferire-da ‘questa una
quantita nota in un pallone da 150 mL e 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 quantita adeguata’ alla rivelabilita dello
strumento impiegato.

6.3. Determinare gli amminoacidi per reazione con ninidrina ¢ rivelazione fotometrica a 570
nm per tutti gli amminoacidi, esclusi prolina e idrossiprolina. Questi ultimi vengono letti
a 440 nm.

FEspressione dei risultati
Gli amminoacidi vengono espressi in percentuale sul campione tal quale secondo la formula:

A x B x100
AA (%tq)y=

CxD

A ng di amminoacido standatd iniettato (6.2.).

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

C: altezza del picco déll’amminoacido nello standard / altezza del picco della norleucina
(standard interne)-nello standard.

D: ug di campiong inicttati.

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

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

1. Oggetto

11 presente documento fissa un metodo per la determinazione della diciandiammide,
molecola con funzioni di mibitore della mtrificazione.

2. Campo di applicazione

Il metodo s1 applica ai concimi azotati solidi contenenti nibiton della nitrificazione, per 1
quali ¢ richiesta la dichiarazione del contenuto in diciandiammide (DCD);

3. Principio

Il metodo si basa sull cstrazione, attraverso metanolo, della diciandiammide (DCD)
mibitore della nitrificazione ¢ successiva ¢luizione con soluzione.acquosa di acetonitrile al
5% (v/v). La misura quantitativa della DCD viene effettuata mediante HPLC, con
rivelazione spettrofotometrica UV a 210 nm.

4. Reattivi

Utilizzare acqua distillata (Milli-Q) e reagenti.con grado di purezza analitico per HPLC.
4.1 Metanolo (CH;OH puro per analisi cromatografiche), soluzione al 99% v/v;
4.2 Acctonitrilc (CH,CN puro per analisi cromatografiche), soluzionc 5% v/v,
4.4 Diciandiammide (standard analitico).
4.4.1 Soluzione standard madre

Pcsarce csattamente 230 mg disdiciandiammide standard (4.4) i matraccio tarato da 50
mL ¢ aggiungere 25 mL.di metanolo (4.1), porre in bagno ad ultrasuoni per 10 mimnuti,
lasciare raffreddare ¢ portare a volume con metanolo (4. 1),

4.4.2 Soluzioni standard-per-taratura.

La soluzionc madrc viene diluita con acqua distillata (Milli-Q) in modo da ottencre 5
soluzioni standard con le scguenti concentrazioni: 10 mg/L, 25 mg/L, 50 mg/L, 75
mg/L, 100 mg/LL.

5. Apparecchiatura

5.1 Strumento HPLC Helwett Packard mod. 1100 con DAD detector;
5.2 ,Colonna Phcnomencx Synergy 4 p POLAR-RP 80A 250x2 mm

Condizioni operative:

Soluzione eluente: acqua Milli-Q: 95%
acctonitrile (4.2): 3% (v/v)

Flusso: 0,25 mL/min

Temperatura: 25°C

Volume iniezione: 2 uL

Lunghezza d’onda: 210 nm

Tempo di ritenzione: circa 3 minuti

I, T, R
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5.3. Bagno ad ultrasuoni;
5.4, Filtri di carta (S&S © 125 mm, 589%);

5.3 Vetrerie ed apparecchiature di laboratorio di uso corrente.

6. Procedimento
6.1. Preparazione del campione di concime

Pesare con la precisione di 1 mg, 1 g di concime azotato contencnte Mimibitore della
nitrificazione in un matraccio 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 dicarta (5.4). Prelevare
successivamente | mL del filtrato, porlo in un matraccio taratorda., 100 mL e portarlo a
volume con acqua Milli-Q. Porre tale soluzione in vial« 24 inicttarla nel sistema
cromatografico HPLC.

6.2. Dcterminazione cromatografica

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

Rilevare 1 valor1 in assorbanza per le soluziom 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.

7. Espressione dei risultati

La concentrazione di diciandiammide (DCD) viene espressa in mgxg " sul campione tal
qualc sccondo la formula;

[BIGI B NTI TR T-R e 1) | ——

dove:

A: concentrazione.della diciandiammide (DCD) nella soluzione del campione, espressa in
B
mgxL;

D: fattore di diluizione (D = 1 se¢ la soluziong mn esame non ¢ stata diluita);
V: volumg ditestracnte espresso in litri (0,050 L);

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

1. Oggetto

Il presente documento fissa un metodo per la determinazione dell’ idrochinone, molecola
con funzioni di inibitore dell ureasi.

2. Campo di applicazione

Il metodo s1 applica ai concimi azotati solidi contenenti ibitori dell"ureasiper1 quali ¢
richiesta la dichiarazione del contenuto in idrochinone.

3. Principio

1l metodo si basa sull”estrazione dell’idrochinone (HY Q) con acido acetico, € successiva
eluizione con soluzione di acido acetico 1% (v/v). La misura quantitativa dell’HYQ viene
effettuata mediante cromatografia HPLC.

4. Reattivi

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

4.1. Acido acctico 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 idrochinene in un matraccio da 100 mL e aggiungere 50 mL di acido
acetico 1% (4.2.). Lasdiatein 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 la soluzioric 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.

5. Appareechiarura

5.1. Strumento HPLC con DAD detector;

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

Condizioni opcrative:

Soluzione eluente: acido acetico 1% (v/v)
Flusso: 0.25 mL/min
Temperatura; 25°C

Volume iniezione: 10 puL

Lunghezza d onda: 294 nm

Tempo di ritenzione: circa 8 minuti
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5.3. Bagno ad ultrasuoni;
5.4. Filtri di carta (S&S @ 125 mm, 589°);

5.5. Vetrerie ed apparecchiature di laboratorio di uso corrente.

6. Procedimento

6.1. Preparazione del campione di concime

Pesare con la precisione di 1 mg, 1 g di concime azotato contenente 1Minibitore dell ureasi
in un matraccio tarato da 50 mL, aggiungere 25 mL della soluzione di.acido acetico 1%
(4.2.) e lasciare in bagno ad ultrasuoni (5.3.) per 20 minuti. Quindidasciare raffreddare e
portare a volume con acido acetico 1% (4.2.). Filtrare quindi tale‘soluzione su filtro di
carta (5.4.). Porre la soluzione cosi otlenula i vial ¢ inietlarlang] sistema cromatografico
HPLC, previa eventuale diluizione con acido acetico 1% (4.2.).

6.2. Determinazione cromatografica
Il metodo prevede 1"utilizzazione dello standard esternoper I'ottenimento di una retta di
taratura mediante 1’iniezione delle soluzioni standard di idrochinone 10 mg/L, 25 mg/L,
50mg/L, 75 mg/L, 100 mg/L. (4.3.2)).
Rilevare 1 valori in assorbanza per le soluzioni standard di idrochinone ¢ per la soluzione
del campione.
Utilizzando la curva di taratura predispostasrisalire dal valore di assorbanza del
campione al valore di concentrazione.

7. Espressione dei risullali

La concentrazionc dell’idrochinone (HY Q) vicne cspressa in mgxg™ sul campionc tal quale
secondo la formula:

HYQ (mgxg' t.q) = —m-memmmmmmmmmmmmeeeem

dove:

A: concentraziong déll’idrochinone (HY Q) nella soluzione del campione, espressa in mgxL™;
D: fattore di diluizione (D = 1 se la soluzione in esame non ¢ stata diluita);

V: volume di Sstracnte cspresso in L (0,050 L);

m: massa dehcampione di concime, espressa in g.
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Determinazione dell’azoto della diciandiammide (DCD)

come inibitore della nitrificazione

1. Ogsgetto

1l presente documento fissa un metodo indiretto per la determinazione dell’azoto della
diciandiammide (molecola con funzione di inibitore della nitrificazione) nell urea, nel
solfato ammonico ¢ ncl solfonitrato ammonico.

2. Campo di applicazione

11 metodo st applica ai concimi azotati solidi contenenti DCD come inibitore della
nitrificazione, per i quali & richiesta la dichiarazione del contenuto in azgto della
diciandiammide (DCD).

3. Principio

1 metodo si basa sull’estrazione, attraverso metanolo, della diciandiammide (DCD)
mibitore della nitrificazione ¢ successiva cluizione con soluzione acquosa di acetonitrile al
5% (v/v). La misura quantitativa della DCD viene effettuata mediante HPLC, con
rivelazione spettrofotometrica UV a 210 nm: da essa%ixisale 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 (CH;OH puro per analisi cromatografiche), soluzione al 99% v/v;
4.2 Acetonitrile (CH;CN puro per analisi cromatografiche), soluzione 5% v/v;
4.4 Diciandiammide (standard analitico).
4.4.1 Soluzione standard madre

Pesare esattamente 250 mg di diciandiammide standard (4.4) in matraccio tarato da 50
mL ¢ aggiungere 25 mL)di ' metanolo (4.1). porre in bagno ad ultrasuoni pcr 10 minuti,
lasciare raffreddare esportare a volume con metanolo (4 1).

4.4.2 Soluzioni standard per taratura.

La soluzionc madre viene diluita con acqua distillata (Milli-Q) in modo da ottencre 5
soluziom standard con le seguenti concentrazioni: 10 mg/L, 25 mg/L, 50 mg/L., 75
mg/L, 100'mg/L.

5. Apparéechiatura

5.1 Strumento HPLC Hewlett Packard mod. 1100 con DAD detector;
5.2 /Colonna Phenomencx Synergy 4 1 POLAR-RP 80A 250x2 mm,

Condizioni operative:

Soluzione eluente: acqua Milli-Q: 95%

acetonitrile (4.2): 3% (v/v)
Flusso: 0,25 mL/min
Temperatura: 25°C
Volume iniezione: 2 uL
Lunghezza d’onda: 210 nm
Tempo di ritenzione: circa 3 minuti
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5.3. Bagno ad ultrasuoni;
5.4 Filtri di carta (S&S @ 125 mm, 5892);

5.5. Vetrerie ed apparecchiature di laboratorio di uso corrente.

6. Procedimento
6.1. Preparazione del campione di concime

Pesare con la precisione di | mg, 1 g di concime azotato contenente I'inibitore-della
nitrificazione in un matraccio 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 mctanolo (4.1). Filtrarc quindi tale soluzione su filtro di carta (5.4), Prclevarce
successivamente 1 mL del filtrato, porlo in un matraccio tarato da 100 mL ¢ portarlo a

volume con acqua Milli-Q. Porre tale soluzione in vial ¢ micttarladel sistema
cromatografico HPLC.

6.2 Determinazione cromatografica

Costruire una retta di taratura mediante I’ iniezione d¢lle soluzioni standard (esterno) di
diciandiammide 10 mg/L, 25 mg/L, 50 mg/L, 75 mg/L, 100 mg/L. (4.3.2).

Rilevare 1 valori in assorbanza per Ic 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.
7. Espressione dei risultati

La concentrazione dell’azoto della diciandiammide (DCD) viene cspressa in mgxg™ sul
campione tal quale secondo la sgguente formula:

A x DxV
N'(migxg ' t.q) = v x 0.667
m
dove:
A: concentrazieng ‘della diciandiammide (DCD) nella soluzione del campione, cspressa in
-1
mgxL;

D: fattore dirdiluizione (D = 1 se¢ la soluzione in esame non ¢ stata diluita);
V: volume di‘estraente espresso in litri (0,050 L);
m; massa del campione di concinme, espressa in g.
0.667: fattore 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 cesstone
dell’azoto nei concimi NPK ricoperti.

2. Campo di applicazione

Il metodo & applicabile a tutti 1 concimi NPK parzialmente ricoperti fminimo 25%) e
totalmente ricoperti.

3. Principio

Il concime, mescolato omogeneamente con sabbia di quarzo ¢ posto in colonna di vetro,
viene dilavato giornalmente con acqua per un determinato periodo di tempo, interrompendo
la prova quando I’azoto dilavato si avvicina al 100 %.

4. Reattivi

Nel corso dell’analist utilizzare acqua distillata ¢'\demincralizzata di purczza cquivalente ¢
reagenti di qualita analitica riconosciuta.

4.1. Sabbia di quarzo.

4.2. Lana di vetro.

5. Apparecchiatura
Attrezzatura di laboratorio divuso comune. In particolare:

S.1. Colonna cromatografica™di’ diametro di circa 2 cm ¢ di lunghezza variabile, definita in
basc al volume occupato-dalla miscela concime + sabbia di quarzo.

5.2. Provette in plastica da 25 mL.

5.3. Pompa peristaltica.

6. Procedinienio

6.1 Dilavamento su colonna di sabbia di quarzo

Miscclare i modo omogenco un quantitativo di concime contenente circa 300 mg di N
¢on sabbia di quarzo (4.1.) in un rapporto sabbia/concime 3 a 1. Porre la miscela nella
colonna cromatografica (5.1.), chiusa i uscita da un sottile strato (*3 mm) di lana di
vetro (4.2.), avendo cura di porre tra la lana di vetro ¢ la miscela sabbia/concime, nonché
al termine della colonna stessa duc strati di sabbia di quarzo di 3,0 g (come deseritto in
Figura 1).

Apportare quindi giornalmente, facendo percolare attraverso la colonna, un volume di
acqua distillata pari a 3,5 mL per 30 minuti ogni giorno (3,5 mL x 30 minuti"x giorno™),
mediantc ’ausilio di una pompa peristaltica (5.3.). Raccoglicrc quindi 1'cluato dalla
colonna 1n provette di materiale plastico da 25 mL (5.2.), determinando per ciascuna
soluzione eluita il contenuto in azoto rilasciato. La prova di eluizione verra terminata
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quando la percentuale di azoto cluito (rispetto al totale contenuto nel concime miscclato
in colonna, 300 mg) corrispondera al 100 %. I tempi di dwata della prova saranno
conseguentemente legati alla velocitd di rilascio dell’elemento da parte del concime
ricoperto.

Figura 1. Prova di dilavamento in colonna dell’azoto a rilascio
controllato nei concimi ricoperti.

i ———— ACqua

Sabbia ’
© diquarzo (3 2) Pompa peristaltica
3,5 mb in 0,30 hX
Ferlilizzanle —-

4 -1
10-15cm . glomo
miscelato a

sabbia di quarzo

Sabbia
di quarzo (3 g)

~ Analisi dell’azoto dilavato nel tempo

6.2 Determinazione dell’azoto nelle frazioni cluite
11 contenuto in azoto nelle differenti frazioni acquose raccolte a seguito del dilavamento

della colonna verra determinato mediante 1’applicazione dei metodi analitici ufficiali

utilizzati per la misurazione dell’azoto ammoniacale, nitrico od ureico (DM 24/03/86).

7. Espressione dei risultati

L’cspressione dei risultati deve cssere fornita mediante la definizione di una curva di
rilascio della percentuale di azoto dilavato nel tempo rispetto al contenuto in azoto totale
(curva cumulativa).

Per determinare.ld4 quantita di azoto rilasciato a seguito del dilavamento i-esimo, si
utilizza la segtiente formula:

N(Drtrasciato = N{Detito X V(1)
dove:
N insciate™ azoto contemuto nell’eluato al dilavamento i-esimo, espresso in mg
N@).uw= azoto determinato nell’cluato al dilavamento i-csimo, espresso in mg/L
V(1) = volume dell’eluato, espresso in litri (per 3,5 mL = 0,0035 L)

(1,2, ... .n) = dilavamenti giornalieri successivi

La percentuale di azoto rilasciato al tempo i-esimo sara definito dalla seguente formula:

N(i)riluﬁmuln (%) - N(i)l‘ilmuiumx IOO/NL()L

dove:

N(Dglasciate (¥0) — azoto tilasciato nell’eluato al dilavamento i-esimo, rispetto all’azoto
totale, espresso in percentuale
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N(Di1ascinto= azoto contenuto nell’eluato al dilavamento i-esimo, espresso in mg

Ny« = azoto totale posto in colonna (= 300 mg).

Per 1l calcolo del valore cumulativo dell’azoto rilasciato al dilavamento i-esimo, si utilizza
la seguente formula:

n

N(i)cu:nulatlvo(%) - [Zl N(i)rllasciato(o/&))] X 100 /Ntct

1
dove:
N({)eunurtive(20) = azoto rilasciato fino al dilavamento i-csimo in forma cumulata,
n espresso in percentuale

2 N(ritasciare (90) — sommatoria delle aliquote di azoto percentuale rilasciato net
: dilavamenti dal primo all’i-esimo

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

Costruire infine la curva di rilascio ponendo sulle ascissenil tempo, espresso in giorni, e
sulle ordinate la percentuale di azoto rilasciato al dilavamento 1-esimo, in forma cumulata
N(i)cumulativn(%)~

8. Note

La procedura descritta ¢ efficacemente applicabile a tutti 1 concimi ricoperti. Essa puo in
taluni casi comportare periodi di provasanche di 60-90 giorni, dipendendo dalle
caratteristiche della ricopertura del concime’stesso.

Nel caso di concimi ricoperti con strato’di zolfo, a seguito della prima aggiunta di acqua
alla miscela sabbia/concime, 1l recuperosdel volume di eluato pud non essere quantitativo, a
causa dell’adsorbimento dell’acqua’ stessa sui granuli di S. Si consigha 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 e tenendo conto di tale
variazione di volume nei calcolisuccessivi.

In talumi casi, soprattutte_per concimi ad elevato contenuto percentuale di azoto, 1l
quantitativo in peso di'concime contenente 300 mg di N da porre in colonna puo risultare
esiguo, cosi da non permettere (anche a seguito della miscelazione con la sabbia di quarzo
in rapporto 1:3)_la\formazione di uno strato sufficiente di inerte da utilizzare per 1l
percolamento. Stwconsiglia percié di moltiplicare x 3 o x 5 tutti 1 quantitativi (concime e
sabbia di quarzo) da porre in colonna, moltiplicando analogamente per un uguale fattore il

volume di acqua da eluire giornalmente attraverso il sistema.

Per la valutazione delle caratteristiche di lento rilascio, € possibile far riferimento ai criteri
riportati.nell”’ Annex A della normativa EN 13266 per la definizione di lento rilascio dei
concimi‘ricoperti (basata sulla procedura estrattiva discontinua in acqua fredda), di seguito
riportati:

Criteri per la definizione di lento rilascio di un concime ricoperto:
1) mnon piu del 15 % del contenuto totale del nutriente deve essere rilasciato in 24 ore;
2) non piu del 75 % del contcnuto totale del nutriente deve csscere rilasciato in 28 giorni;

3) non meno del 75 % del contenuto totale del nutriente deve essere rilasciato nei tempi
dichiarati in ctichetta.
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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 capacitd di scambio cationico.

2. Campo di applicazione
Il metodo ¢ applicabile agli ammendanti e correttivi diversi “Resina sintetica insolubile a

scambio cationico” ¢ per 1 futuri fertilizzanti inseriti in legge caratterizzati da scambio
cationico.

a2

. Principio

La separazione delle resine anioniche da quelle. /cationiche viene effettuata per
precipitazione in presenza di NaOH.

Il rapporto fra 1 due tipt di resine viene calcolatg come rapporto in peso fra le resine
anioniche ¢ le resine cationiche nelle forme desaturate (rispettivamente, OH e H).

La determinazione della capacita di scambio cationico viene effettuata per titolazione con
HCI 0.1 M utilizzando un titolatore automatico dotato di un elettrodo a pH ¢ come punto
finalc della titolazione pH 7.

4. Reattivi

Nel corso dell’analisi utilizzar¢ aequa delonizzata o demineralizzata di purezza equivalente
e reagenti di qualita analiticasriconosciuta.

4.1. Acido cloridrico, HCI, al'35%.
4.2. HCI, soluzione 0.1 M

Diluire 8,3 mL di HCL (4.1.) in 1.000 mL di acqua, omogeneizzare. Se correttamente
conscrvata questa-soluzionc ha una durata di 2 mesi.

4.3, Sodio idrossido, NaOH, > 99%,.
4.4, Sodio idressido, NaOH soluzione 0,1 M

Pesare 4vg 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 dissoluzione,
portarc a volume. La soluzione deve csscre conservata in un contenitore dotato di una
chiusura ermetica ¢ mantenuta a +4 °C. Se correttamente conservata la soluzione ha una
durata di 2 mesi.

4.%5. Idrossido di sodio, NaOH. soluzione 5 M

Pesare 200 g di NaOH (4.3.) con una precisione di 0,01 g e porlo in un pallone tarato da
1.000 mL, aggiungere circa 600 mL di acqua, agitare fino alla completa dissoluzione,
portare a volume. La soluzione deve essere conservata in un contenitore dotato di una
chiusura ermetica ¢ mantenuta a +4 °C. Se correllamente conservata la soluzione ha una
durata di 2 mesi.
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5. Apparecchiatura

Nel corso dell’analisi utilizzare corrente attrezzatura e vetreria da laboratorio ¢ in
particolare:

5.1. Pesafiltro in vetro.

5.2. Bilancia analitica.

5.3. Stufa per umidita (105 °C).

5.4. Essiccatore.

5.5. Imbuto scparatorc da 1000 mL.

5.6. Colonna cromatografica lunga 30 cm con diametro interno di 2.5 cm.
5.7. pH-metro.

5.8. Crogioli filtranti con sctto poroso da 50 mL.

5.9. Pompa a vuoto.

6. Procedimento

6.1. Determinazione della sostanza secca

In un pesafiltro (5.1.) tarato a 105 °C, pesare su bilancia analitica (5.2.) circa 5 g di
campionc ¢ annotarc la pesata. Porre il pesafiltro’in stufa (5.3.) ¢ portarce la tcmpceratura a
80 °C per 2 ore, poi alzare la temperatura fino,a, 103 °C per 6 ore. Quindi, mettere 1l
pesafiltro in un cssiccatore (5.4)) ¢ dopo il raffreddamento pesarlo su bilancia analitica. 11
contenuto 1n sostanza secca (SS %) viene cosi ‘Caleolato:

PS-T
88 (%) =100

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

In un beacker di v&tro, pesare circa 10 g di campione ¢, aiutandosi con 200 mL circa di
una soluzione di NaOH 5 M (4.5.), travasare quantitativamente 1n un imbuto separatore
(5.5). Agitarc ‘iltutto per 3 minuti, quindi, lavando accuratamente le parcti dell'imbuto
separatore aggiungere 300 mL circa di NaOH 5 M (4.5)). Le resine cationiche si
depositano sul/fondo in circa 10-15 minuti, mcntre Ie anioniche affiorano in supcrficic.
Raccogligre,. quindi, le resine anioniche ¢ cationiche, rispettivamente, in due colonne
cromatografiche (5.6.). Desaturare le resine cationiche nella colonna cromatografica
(5.6,) procedendo ad un lavaggio con acqua deionizzata fino a quando l'eluito non ha
raggiunto pH 7 (5.7.). Successivanmente, caricare la colonna (5.6.) con 500 mL di HCI
0.oM (4.2)) lasciando filtrarc la soluzionc acida lungo la colonna (5.6.) alla velocita di
circa 100 mL/h (1,5 mL/min). Termunata tale operazione caricare la colonna (5.6.) con
acqua deionizzata ¢ lavare fino a quando l'eluito che fuoriesce non ha raggiunto pH 7
(5.7.). Caricare le resine anioniche con 500 mL di NaOH 0,1 M (4.4)), lasciando
scendere la soluzione alla velocita di 100 ml/h (1.5 mL/min). Terminata tale
operazione caricare la colonna (3.6.) con acqua deionizzata ¢ lavare fino a quando
l'eluito che fuoriesce non ha raggiunto pH 7 (3.7.). Travasare quindi le resine con l'atuto
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di acqua deionizzata in due crogioli filtranti (5.8.), preventivamente tarati a 105 °C (T).
Fissare i crogioli su una beuta a collo d’oca ¢ collegare alla beuta una pompa a vuoto
aspirante (5.9.) ¢he, terminato il travaso delle resing, si lascia collegata per altri 5 minuti
circa. Le resine vengono quindi disidratate in stufa (5.3.) sccondo la mctodologia
descritta in 6.1. Terminato l'essiccamento determinare il peso secco delle resine
anioniche ¢ cationiche. Il rapporto resine anioniche/cationiche (R) viene cosi espresso!

R = PSa
PSc

dove:
PSa = peso secco resine anioniche,
PSc = peso secco resine cationiche.

6.3. Dcterminazione della capacita di scambio cationico

Noto il contenuto in resine cationiche della miscela, pesare su bilancia analitica (5.2.)
un'aliquota di campione contenente circa 2 g di resine cationiche ¢ annotare la pesata.
Procedere quindi alla separazione delle resine cationiche “dalle anioniche ¢ alla
desaturazione delle sole resine cationiche come deseritto nel“paragrafo 6.2, Alla parte
terminale della colenna (5.6.), collegare una pompa a ‘vioto aspirante (5.9.) per 10
minuti in modo da poter eliminare tutta I'acqua in eccésso.’ Caricare ora la colonna con
NaOH 0,1 M (4.4)), lasciare scendere la soluzionedad una velocita di 100 mL/h (1,5
mL/min) ¢ raccogliere 1eluato in un matraccio, tarato da 300 mL fino al suo
riempimento. Dalla soluzione raccolta, dopo opportuna omogeneizzazione, prelevare
con pipetta tarata 50 mL di soluzione ¢ porla i/ una beuta da 250 mL. Titolare la
soluzionc con HC1 0,1 M (4.2.) utilizzando ¢ome indicatore la fenolftalcina (vedi nota
1). In alternativa, impiegare un pH-metro (5:79) programmando come punto finale della
titolazione pH = 7. Contemporancamente effettuare la titolazione di 30 mL di NaOH 0,1
M (4.4) utihizzato per 'elmzione dellesresine come bianco. La capacita di scambio
cationico (CSC) del prodotto sul peso sgcco viene cosi calcolata:

CSC (meq / 100g)=100-(A-B)-M-f/P.SS
dove:
A =mL di HCI 0,1 M usati perlastitolazione del bianco;
B =mL di HC1 0,1 M usat] perla titolazione dell'eluito;
M =molarita corrctta dcl'HCI 0,1 M sccondo il scguente calcolo:

N mL NaOH - molarita NaOH ~ 50- 0.1
A A

t'= fattore di diluizione (5300 mL /50 mL = 10);
P = massa in"grammi del campione di resina;
100 = fatterc di corrczionc (g—100 g);

SS = peso secco della resina (%).

7. Nota

La capacita di scambio cationico (CSC) viene espressa in millequivalenti (meq) rispetto a
100~ di peso secco della resina saturata nella forma commercializzata (meq/100 g). Nel
Sistema Internazionale, per esprimere la capacita di scambio cationico (CSC), si utilizza
la centimole carica per kg di materiale (cmol. 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. Oggetto

Il presente documento descrive un metodo di determinazione della finezza “di
macinazione dei concimi fosfatici.

2. Campo di applicazione

Il presente metodo & applicabile ai soli prodotti per i quali pud essere garantita una data
finezza.

Sono esclusi 1 prodotti seguenti :
- iprodotti molto umidi, quali 1 fanghi ¢ le sospensioni ;

- 1 prodotti di consistenza bagnata che, in fase di essi¢cazione preliminare, si
impaccano a tale punto da causare lalterazione irreversibile delle loro propricta
granulometriche ;

- i prodotti granulari e compattati nei quali deve esseredeterminata la finezza degli
elementi di base;

3.  Principio

I1 campione viene vagliato per via secca con'wno o piu vagli inseriti in uno staccio
meccanico. La finezza al vaglio di x mm. &'la frazione di materia che ha attraversato le
maglie di quel specifico vaglio.

4.  Apparecchiatura
4.1 Staccio meccanico, a vibrazionyvertical o a scosse ornzzontal dotato di fondo 1doneo,
di vaglio (4.2) ¢ di coperchip.

4.2 Vaglio circolare, di diametro*200 mm ed altezza 50 mm, a maglie quadrate con aperture
mferiori a 1 mm e setacer 0 vagh a fori tondi con aperture superiori o uguali a 1 mm.

5.  Procedimento

5.1 Metodo generale
Trattare 1l campione da analizzare in laboratorio (campione finale) di peso non inferiore
a 500 g 11 modo tale che diventi campione rappresentativo dell” intera campionatura.
5.2 Mctodo per campioni ctcrogenci

Qualora il campione inviato al laboratorio fosse costituito da soli pezzi di notevole
dimensione che diventasse impossibile isolarne una piccola quantita (circa 30 g),
considerare, quale campione da analizzare, I'intero lotto di materia disponibile.

33 Metodo per prodotti umidi

Qualora si verificasse il riempimento completo del vaglio in fase di vagliatura con
prodotti umidi ¢ I'cssiccazionc preliminare non provocassc alcun impaccamcento,
procedere preventivamente all essiccazione.

34
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5.4 Procedimento analitico per campioni omogenei

Pesare (approssimazione di 0,01 g) il o 1 vagl vuoti ed 1l fondo stesso del vaglio o de1
vagli prima di dar imzio alle prove. Inserire 1l vaglio o 1 vagli ¢d 1l fondo stesso del o dei
vagli sullo staccio, avendo cura di sistemare in alto 1 vagli con aperture piu larghe.

Pesare (approssimazione di 0,01 g) 50 g del campione da analizzare (massa m) ¢ deporre
detta quantita sul vaglio superiore. Collocare il coperchio sullo staccio € procedere)alla
vagliatura per 10 minuti esatti. Pesare 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 staccio per un altro minuto ¢ ripesare il fondo del vaglio con.tutti 1 residui
nuovamente raccolti. Qualora il peso risultasse superiore di 0,25 g nspetto a quello
dell’ultima pesata, vagliare per un altro mmuto ancora. Ripetere I'operazione fino ad
ottenere una massa inferiore a 0,25 g. nspetto all’ultima pesata. (Infine pesare (con
approssimazione di 0.0l g) ogm vaglio con 1l mnspettivo ,eontenuto (residuo).
Determinare per ciascun vaglio la propria massa di residuo equivalente alla differenza
tra le pesata con o senza residuo.

In caso di vagli con aperture inferiori a 0,2 mm, & opportuno pulirne il fondo con una
spazzola ¢, prima di pesarli, aggiungere al peso del residuo raccolto o del fondo stesso
del vaglio la materia cosi recuperata.

5.5 Procedimento analitico per campioni eterogenel

Vagliarc manualmentc il campionc da analizzarcvcon un vaglio tarato per aperturc di
maglic di 5 mm. Omogcncizzare la frazionc vagliata mescolando cncrgicamente. Pesarc
il residuo raccolto ¢ mettere da parte detta/ frazione. Proseguire le operazioni come
descritte al punto 5.1 considerando, quale ‘campione da analizzare, 50 g della frazione
vagliata ed omogeneizzata.

6. Lspressione dei risultati

La finezza al vaglio con apertura di maglie di x mm. viene espressa in percentuale
rigpetto alla massa totale e calcelata secondo la formula seguente :

Calcolo per campioni-emogenci:
(m -nN)
Fz =100 %

in cui

Fz  “¢lafinezza al vaglio di x mm, espressa in % (m/m);
1 ¢ la massa dcl campionc analizzato, cspressa in g;

n N ¢lasomma delle masse dei residui dei vagli da 1 a n inclusi;
1=1

N ¢ la massa dcl residuo raccolto su ciascun vaglio con apertura delle maglic
superiori o uguali a x mm, ¢spressa in g;

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



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

Calcolo per campioni eterogenei

(m-nN)
Fz = o= 100 %

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

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

nN ¢ lasomma delle masse det residui raccolti sui vagli da/la n inclusi;

N ¢ la massa del residuo raccollo su ciascun vaglio con apertura delle maglie
superiori o ugnali a x mm_, espressa in g;

1 ¢ I'indice variabile da 1 a n, riportato in ordine decrescente, di apertura delle
maglie, in modo tale che 1 sia riferito al yaglio superiore ed n al vaglio di x
mm;

p ¢ la massa del campione da analizzar€), trattato in fase di vagliatura su 5 mm,

cspressa in g;

q ¢ la massa del residuo raccolto sul ¥aglio di 5 mm., espressa m g.



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

Determinazione della finezza
dei concimi fosfatici per via umida

1. Oggetto

I presente documento descrive un metodo di determinazione della finezza “di
macinazione dei concimi fosfatici.

2. Campo di applicazione

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

- 1prodotti molto umidi, quali 1 fanghi ¢ le sospensiont ;

- 1 prodotti di consistenza bagnata che si impaccano in fase. di essiccazione
prcliminarc a  tal punto da causarc 1'alicrazionc irreversibilchdelle loro propricta
granulometriche;

- i prodotti granulari ¢ compattati nei quali deve essere determinata la finezza degli
elementi di base.

3. Principio

Il campionc vienc vagliato per via umida con unel o' pill vagli inscriti in uno staccio
meccanico. Il residuo successivamente raccolto viene essiccato. La finezza al vaglio di x
mm. & la frazione secca di materia che ha attraversato le maglie di quel specifico vaglio.

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

4. Apparecchiatura

4.1 Staccio meccanico, a vibrazioni verticali o a scosse orizzontali dotato di fondo idoneo,
di vaglio (4.2) ¢ di coperchio spruzzatorc

4.2 Vagli circolari, di diametro 200, mm. ed altezza 50 mm, a maglie quadrate per aperture
inferiori a 1 mm. ¢ setacci.a<fori tondi per aperture di [ o pitt mm.

4.3 Stufa a temperatura regolabile.

5. Procedimento

Trattarc 1l campionc da analizzarc in laboratorio (campionc finale) di peso non inferiore a
300 g in medo tale che diventi campione rappresentativo dell’intera campionatura.

5.1 Procedimento analitico generale

Prima. di dare inizio alle prove, pesare ogni recipiente vuoto, secco di 200 ml
(approssimazione di 0,01 g) fornito a corredo di ciascun vaglio da utilizzare. Inserire il
0. vagli ed il fondo del o dei vagli sullo staccio, avendo cura di sistemare in alto i vagli
con aperture piu larghe.

Pesare (approssimazione di 0,01 g) 50 g del campione da analizzare (massa m) e
deporre detta quantitd sul vaglio superiore. Collocare il coperchio sull’apparecchio,
aprirc la presa d’acqua ¢ procederc alla vagliatura per 10 minuti csatti. Regolare il
flusso dell’acqua da 2 a 2.5 litri al minuto. Travasare con acqua 1l residuo raccolto su
clascun vaglio in un recipicnte di 200 ml, pesato in preecdenza (approssimazione di
0,01 g). Lasciare decantare il residuo ed eliminare il piu possibile il liquido rimasto in
superficic avendo cura di non asportare la materia sedimentata. Porre il o 1 rispettivi
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recipienti per 5 ore in una stufa (3.3) alla temperatura di 105£2°C. Lasciare raffreddare
in un essiccatore € pesare (con approssimazione di 0,01 g). Determinare per ciascun
recipiente la massa del residuo secco raccolto equivalente alla differenza tra le pesate
con o senza residuo.

5.2 Procedimento analitico per la determinazione della finezza degli elementi di base-dei
prodotti granulari.

Pesare 50 g. del campione da analizzare (approssimazione di 0,01 g) (massa m) e
versare tale quantita in un recipiente di 800 mL. Aggiungere 300 mL. divacqua ¢
lasciare riposare per 5 minuti. Ad intervalli regolari agitare manualmentesdl recipiente
per 20 secondi senza utilizzare alcun asta. Travasare con acqua sul vaglio superiore
dello staccio ¢ proscguire I'operazione sccondo le modalita di cui al paragrafo 5.1

5.3 Procedimento analitico per la determinazione del tenore in materia-secca

Dcterminare il tenore in materia sccea.
6. Espressione dei risultati

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

( (m -Wms) - (100 -nN)IZ

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

n N ¢ lasomma delle masse dei residui dei vagli da 1 ad n inclusi;
-1

Wms ¢ il tenore in matetia secca, espresso in % (m/m);

N ¢ la massa dely residuo raccolto su ciascun vaglio con apertura delle maglie
superioriouguali a x mm, espressa in g;

1 ¢ I'indice variabile da 1 a n, riportato in ordine decrescente, di apertura delle
maglie/ in modo tale che 1 sia riferito al vaglio superiore ed n al vaglio di x
ma.
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Determinazione della biodegradabilita della pellicola
di pacciamatura a base di amido plastificato

1. Oggetto

Il presente documento fissa un metodo per la determinazione della biodegradabilita
acrobica della pellicola di pacciamatura a base di amido plastificato.

2. Campo di applicazione

1 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 di laboratorio standatd. La prima prova (Prova 1) si
basa sulla determinazione della CQO, rilasciata dalla decomposizione biologica del
carbonio organico dclla pellicola di pacciamaturasa, basc di amido plastificato, dovuta
all’azione di una popolazione microbica proveniente/da fanghi attivi di un depuratore
delle acque d1 scarico ed € identica alla prova standard ISO 14852 (Determination of the
ultimate aerobic biodegradability of plastic maierials in an agueous medium — Method
by analysis of evolved carbon dioxide).' Tl Materialc in prova deve raggiungere un livello
di biodegradazione pari al 90% del corvispondente valore raggiunto dalla cellulosa
microcristallina, provata in parallelo come controllo positivo (biodegradazione relativa).
Tale valore deve essere raggiunto in unyperiodo massimo di 180 giorni. Se il materiale in
quecsto periodo non raggiunge la biodcgradazionc relativa del 90% ma mostra una
biodegradazione relativa tra il 602 ed i1 90%, allora il prodotto pud essere considerato
biodegradabile a condizione che Superi un test supplementare, accelerato (Prova 2), che
tecnicamente ¢ identico alla/prova standard [SO 14855 (Defermination of the ultimate
aerobic biodegradability “and disintegration of plastic materials under controlled
compostig conditions — dMethod by analysis of evolved carbon dioxide). 1l materiale in
prova deve raggiungere tm livello di biodegradazione relativa pari al 90% in un periodo
massimo di 180 giorni,

Per riassumere: la dimostrazione della biodegradabilita della pellicola di pacciamatura a
base di amido plastificato

deve essere raggiunta tramite la Prova 1. Un materiale che, durante la Prova 1 non
raggiunge unawvbiodcgradazionc dcl 60% in 180 giorni ¢ da considcrarsi non
biodegradabile- ai fini della presente applicazione.  Se il materiale mostra entro 180
giorni uinyalore di biedegradazione compreso tra il 60 ¢ il 90% ¢ necessario applicare la
Provad2 ¢ dimostrare una biodegradazione relativa del 90% in 180 giorni. Non ¢
nccessario applicare la Prova 2 sc con la Prova 1 il matcriale raggiunge in 180 giorni una
biadégradazione relativa del 90% (Figura 1).
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Figura 1. Schema metodo di determinazione della biodegradabilita
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4 Prova ]

4.1 Reattivi

4.1.1.Acqua distillata.
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 coltura standard

4.1.6.1 Soluzione A

Sciogliere:
KILPO, 85¢g
K:HPO, 21,75 g
Na,HPO,-2H,0 334¢g
NH.CI 0.5g(*

n acqua distillata, portando a volume di 1000 mL in matraccio tarato.

(*) Nota: Ruspctto a quanto riportato/ nclla ISO 14852 & congigliabile aumcntarce la
concentrazione di NHLCl fino ad un'valore pari a 1,7 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 36.4 g di CaCl, -2 H,O in acqua distillata, portando a volume di 1000 mL in
matraccio tarato.

4.146+4. Soluzione D

Sciogliere 0,25 g di FeCl; -6 H.O in acqua distillata, portando a volume di 1000 mL in
matraccio tarato.

4.1.6.5. Preparazione

Per preparare 1 litro di terreno di coltura, aggiungere a 500 mL di acqua distillata 10 mL di
soluzione A ¢ 1 mL delle soluziont B, C ¢ D, rispettivamente. Aggiungere acqua distillata,
portando a volume di 1000 mL in matraccio tarato.

4] —
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4.2. Apparecchiatura per Prova 1

Figura 2. Schema apparato per Prova 1
1 ’ S

[
5 |

1 Aria comipressa

2 Flussimetro

3 Bottiglia di decarbonatazione (NaOH 10 N) normalmente vengono collegate in serie 2
bottiglie

4 Indicatore di CO2 Ba(OH),

5 Reattore

6 Agitatore magnetico

7 Trappola per CO, -Ba(OH),

4.2.1 Reattor:

Utilizzarc un reattorc in vetro con un volume compreso tra 1 ¢ 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 CO4 (nello schema 7).

4.2.2 Agitatorc magnctico
Utilizzare un agitatore magnetico con ancoretta 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 ¢ le altre bottiglic. Utilizzare prodotti
impermeabili alla CO3,

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

4.3 Procédimento

4.31. Preparazione dell’inoculo

4731.1 Fango attivo

Prelevare, il giorno di inizio della prova, un campione di fango attivo, presso la vasca di
ossidazione di un impianto di depurazione delle acque, civile o industriale. E possibile
utilizzare anche una miscela di fanghi provenienti da due o pitl impianti diversi o miscele con
estratti di compost o suolo (vedi 4.3.1.2). E' possibile integrare la miscela con fanghi
acclimatati al materiale di prova, per diminuire la durata di eventuali fasi "/ag" Prima

4
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dell’'uso determinare la concentrazione di solidi sospesi e diluire o concentrare, sino ad
ottenere una concentrazione di 1 g/L, mantenendo in aerazione in laboratorio per 4-5 ore.

4.3.1.2 Suolo e/o compost

In alternativa & possibile utilizzare sospensioni di compost o suolo in acqua. Sospendere 10.g
di suolo fertile o compost maturo proveniente da un impianto di compostaggio che tratta~in
maniera predominante rifiuti organici, in 100 mL di acqua distillata, agitare per 30 minuti,

decantare ¢ aggiungere nel reattore sino al raggiungimento di una concentrazione tra’ I ¢ 5%
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 inoculo (concentrazione solidi sospesi 1 g/IL). Nel reattore si avra yna-concentrazione
finale di 33,33 mg/L. di solidi sospesi. Adattare le quantita in moda proporzionale se si
utilizzano reattori di dimensioni minori.

4.3.3 Materiale di prova

E’ consigliabile effettuare la prova utilizzando il materiale sotto forma di polvere, in modo da
rendere piu veloce il processo di biodegradazione. La granulemetria della polvere dovrebbe
esserc la piu fine possibile. E’ consigliabile aggiungere il_materiale di prova in modo da
raggiungere una concentrazione compresa tra 1 30 e 1 70 mg/L. Determinare la percentuale di
carbonio presente nel materiale di prova.

4.3.4 Materiale di riferimento

Il materiale di riferimento da utilizzare ¢ la cellulosa microcristallina AVICEL® prodotta da
Merck. Determinare la quantita di carbonio pregente nel materiale di riferimento.

4.3.5 Ambiente di prova

La prova deve essere condotta a temperatura ambiente, preferibilmente tra 20 e 25°C. Per gli
scopi della presente applicazione ngn, seno ammesse temperature di prova termofile, a
differenza di quanto riportato negli/standard mternazionali ISO 14832 ¢ ISO 14851, La
massima tcmperatura ammissibile,&pertanto fissata a 28°C.

4.3.6 Modo di operare
Per I'analisi di un campione préyedere i seguenti reattori:

e 2 reattori “bianchi”, centenenti solamente il terreno di coltura e I'inoculo;
e 2 reattori per il méateriale di prova;

e 2 rcattori con il matcrialc di rifcrimento (ccllulosa microeristallina Avicel).

Lo schema della\prova ¢ riassunto nella tabella 1:

Tabella 1
Reattore Materiale di Prova | Materiale di riferimento Inoculo
- - +
Bianco
Biance - - +
+ - +
Materiale di prova
Materiale di_prova + - +
Riferimento - + +
Riferimento - + T

Riempire 1 reattori con terreno di coltura ¢ collegarli alle bottiglic di decarbonatazione
mediante 1uso 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 giorno successivo aggiungere il materiale di prova ¢ di
riferimento (come riassunto 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 attraverso i reattori deve essere tale da garantire una quantitd di
ossigeno sufficiente per la prova, normalmente tra 50 ¢ 100 mL/min. A intervalli regolari
titolare con HCI 0,05 N la quantita di CO- evoluta dai reattori che ha reagito con le trappale
di Ba(OH);. Per maggiori dettagli sul metodo di determinazione della CO,, consultare
1'Allegato B dello standard ISO 14852.

La prova pud considerarsi conclusa quando le curve di biodegradazione dei materiali‘di prova
raggiungono la fase di platear, corrispondente alla cessazione di produzione netta di CO-. In
corrispondenza dell’ultimo giorno del test ¢ necessario misurare il pH di tutti_{reattori,
aggiungendo 1 mL di HCl concentrato in modo da decomporre carbonati ¢ bicarbonati e
convertirli in CO-. Far fluire ancora per 24 ore ¢ nusurare infine la quantita di, CO, presente
nella serie di trappole collegate ai reattori.

4.4 Espressione dei risultati

La biodegradazione dei campioni (% B) viene calcolata rapportando il valore cumulativo
totale di CO, prodotta durante la prova [(CO,)c] alla COy/teorica (T COy). Quest ultima
rappresenta la quantita massima di anidride carbonica che il campione mn esame sarebbe in
grado di liberare se tutto il suo carbonio fosse ossidato a £QO,.

% B = (COL)c — (COLIb\ 100
T CO,

dove:

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

(CO2)b = grammu di anidride carbonica prodotti nel reattore contenente il solo inoculo (prova
in bianco)

T CO, = grammi di anidride carbonica teoricamente prodotti dal campione se tutto il carbonio
venisse ossidato a CO,

La biodegradazione relativa’ ¢.1l' rapporto percentuale tra la biodegradazione media del
materiale di prova ¢ la biod¢gradazione media del materiale di riferimento

Biodegradazione rclativa = % B (materiale di prova) = 100
% B (cellulosa)

4.5 Validita dei risultati
11 test € conisiderato valido se:
e ilgrado di biodegradazione del materiale di riferimento ¢ > 60% alla fine del test.

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

Prova 2
5.1 Reattivi
5.1.1.Acqua distillata.

5.1.2 Cellulosa microcristallina Avicel® (Merck)
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5.2 Apparecchiatura per Prova 2

Figura 3. Schema apparecchiatura per Prova 2

)
6
1
2
3
% ® ® 3
% % ® b
& * *

Aria compressa

Riduttore di pressione

Bottiglia di decarbonatarzione con soluzione NaOH (opzionale)
Reattore

Flussimetro

Sistema di misura della CO»

7 Termostato o bagno termostatico

QN W = 0 N

5.2.1. Reattore

Utilizzare un reattore in vetro-con un volume almeno di 3 L , con chiusura ermetica e
provvisto di tubo per flusso.di gas con terminazione a “T~ per meglio aerare la massa di
compost.

5.2.2. Sistema di decarbonatazione

E possibile trattare I’aria di rete con una soluzione di NaOH allo scopo di eliminare la CO,
presente. Tale operazione ¢ opzionale. In alternativa ¢ possibile usare aria compressa non
decarbonata, misurare la concentrazione di CQO, e sottrarre il valore ottenuto alle misure della
concentrazionedi CO:» in uscita da ciascun reattore.

5.2.3. Tubidi gomma

Utilizzarétubi di gomma per 1 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 normali attrezzature di laboratorio.

5.2.9. Sistema di misura della CO,

La determinazionce della CO, proveniente dai rcattori pud csscre misurata ‘utilizzando un
analizzatorc infrarosso oppurc con un gascromatografo.

5.3 Procedimento

5.3.1. Preparazione dell'inoculo

Prelevare I'inoculo presso un impianto di compostaggio che trattivpreferibilmente la frazione
organica dei rifiuti solidi urbani. Il compost deve essere omegenco ¢ privo di inerti, vetro,
pictre, metallo. Prima dell’uso il compost deve essere setacciato'a 0,5-1 ¢cm di luce di maglia.
Tl tempo di compostaggio deve essere compresa tra 3 ¢ 4 mesi.

Determinare i solidi totali (essiccamento in stufa a 105°@), e volatili (calcinazione in muffola a
550°C). I solidi totali dovrebbero essere circa il 50%, del/peso del compost umido, mentre 1
solidi volatili dovrebbero essere circa il 30% del peso\secco. 11 pH dell’inoculo, misurato in
una sospensione preparata miscelando 1 parte di\compost ¢ 5 parti di acqua distillata,
dovrebbe esseretra 7 e 9.

5.3.2 Preparazione del reattore

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

5.3.3 Materiale di prova

E’ consigliabilc provarc il matcriale sotto forma di polvere, in modo da rendere pin velocce il
processo di biodegradazione. La polvere dovrebbe essere la piu fine possibile. In alternativa
puo essere utilizzato un film“di basso spessore. La quantita da inserire in ciascun reattore
dovrebbe essere tra 1 50 ¢ 1<100)g. Determinare la quantita di carbonio.

5.3.4 Materiale di riferimento

Il materiale di riferimento da utilizzare & la cellulosa microcristallina AVICEL® prodotta da
Merck. Determinare la quantita di carbonio presente nel materiale di riferimento.

5.3.5 Ambiente/di prova
La prova deve essere condotta alla emperatura di 58(+2)°C in una stufa o I un bagno
termostatico.

5.3.6{Modo di operare

Per I'analisi di un campione & necessario allestire i seguenti reattori:

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

Tabella 2
Materiale di Prova | Materiale di riferimento Inoculo

Reulitore

- - +
Bianco

- - +
Bianco
Bianco - - +

+ - 4
Materiale di prova

+ - +
Materiale di prova
Materiale di_prova + - +
Riferimento - + +
Riferimento - + +
Riferimento - + +

Riempire 1 reattor1 con 600 g di compost umido e collegarli_alla linea di decarbonatazione
(opzionale) mediante I'uso di tubi di gomma. Verificare ch¢ la temperatura dei reattori sia di
58°C ¢ iniziare a far fluire aria. 11 flusso di aria attraverso 1 feattori deve essere sufficiente a
garantire una quantita di ossigeno sufficiente per la prova, normalmente trai 10 ed i 15 L/h.
Ad ntervalli regolart, sull’aria in uscita dai reattori vieng misurata la concentrazione di CO,.

5 4 Espressione dei risultati

La biodegradabilita dei campioni (% B) viene calcolata rapportando il valore cumulativo
totale di CO, prodotta [(CO.)c] alla COy/tecrica (T CO,). Quest’ultima rappresenta la
quantitd massima di anidride carbonica che il campione in esame sarebbe in grado di liberare
se tutto 1l suo carbonio fosse ossidato‘a.CO-.

%B *@z!C*!COzL x 100
T CO;

dove:

(COy)e = grammi d1 anidride carbonica prodotti nel reattore contenente 1l materiale di prova

(CO,)b = grammi dianidride carbonica prodotti nel reattore contenente il solo inoculo {prova
in bianco; media di tre repliche)

T CO; = grammi‘di amidride carbonica leoricamente prodotl dal campione se Lullo 1l carbonio
venisse ossidato a CO;

La biodegradazione relativa ¢ il rapporto percentuale tra la biodegradazione media del
materiale 'di prova ¢ la biodegradazione media del materiale di riferimento.

Biodegradazione relativa = % B (materiale di prova) x 100
% B (cellulosa)

5.5 Validita dei risultati
Il test & considerato valido sc:
e il grado di biodcgradazionc del materiale di rifcrimento ¢ > 70% dopo 45 giorni di
prova;
e la quantita di CO, prodotta dai reattori bianchi dopo 10 giorni di test ¢ compresa tra i
50 e1 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. Oggetto
11 presente documento fissa un metodo per la determinazione gualitativa®.e semi-
quantitativa della pellicola di pacciamatura a base di amido plastificato.

2. Campo di applicazione

Tl presente metodo & applicabile ai prodotti ammendanti a base dipellicole di
pacciamatura a base di amido plastificato.

[¥'5)

Principio

Il campione viene irraggiato all’infrarosso in trasformata 'di Fourier (FT-IR) a tutte le
frequenze di interesse, determinando le lunghezze d’onda assorbite.

4. Apparecchiatura

4.1 Forbici
4.2 Slitta portacampioni in alluminio, con foro eentrale di diametro 1-2 cm

4.3 Spettrofotometro infrarosso in trasfopmata di Fourier (FT-IR), con un intervallo di
frequenze da 400 co™ a 4000 cm™ (da 2.5 um a 25 pm).

5. Procedimento
5.1. Preparazione del campiong

Con delle forbici si ritaglia' un quadrato di pellicola di pacciamatura di circa 5 em di lato.
Lo st stira manualmente in entrambe le direzioni per ridurne lo spessore. Nel caso di teli di
[5pm ¢ sufficiente un piccolo stiro, mentre per teli pir spessi, lo stiro deve essere
maggiore.

Si utilizza unalitta per campioni sotto forma di film, apparato che consistc in una lastra,
generalmente in alluminio, che reca al centro un foro di diametro 1-2 cm. 11 film viene
montato sullalslitta in modo da ricoprire 1l foro. Una volta ntrodotta la slitta nello
spettrometro, 1l campione viene cosi a trovarsi 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
spéttro. 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 1l nastro non venga a trovarsi sopra al foro) ¢ mserito nello spettrometro.

Si registra uno spettro rapido (una sola scansione manuale) per controllare che lo stiro
fatto per cvitarc la saturazionc sia sufficicnte. La condizionc di non saturazionc ¢ da
considerarsi soddisfatta quando tutte le bande dello spettro, ad eccezione di una banda
caratteristica a 1725 em”, troppo intensa per non andare in saturazione, presentano un
livello di trasmittanza maggiore del 5%. Se la condizione non ¢ soddisfatta 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 ¢ 1'assorbimento dovrebbero essere calibrati utilizzando degli

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

h
(V8]

. Registrazione dello spettro

I1 test viene eseguito a temperatura ambiente (23 = 2)°C, ponendo la cella‘dimisura sotto
flusso di azoto. Cid favorisce I'allontanamento della CO, atmosferica.
Parametri di registrazione dello spettro:

- Risoluzione: 4,00 cm’!

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

- Numero di scansioni: 16

- Gamn: 1

- Intervallo di registrazione: (4000 — 400) cm’!

Prima di registrare lo spettro assicurarsi, mediante 1’¢secuzione di una singola scansione
manuale, che il segnale della CO, atmosferica (doppietto a circa 2300 cm™) sia scomparso
o ridotto al mumimo. In caso negativo, attendere xin tempo sufficiente affinché il flusso di
azoto nclla cella di misura allontani la CO, residua.

5.4. Analisi qualitativa per I"identificazione delld pellicola di pacciamatura in A base di amido
plastificato

L’analisi qualitativa vicne preceduta da una scric di operazion matcmatiche cffcttuate
sullo spettro del campione ¢ su qucllo’di riferimento, in modo da rendere piu facile la
comparazione dei due.

Lc opcrazioni consistono in:

- correzione della linea di-base, che puo subire distorsioni legate a fenomeni di scattering
del raggio TR (ad esempic a causa della rugosita superficiale del campione). Questa
opcrazionc vienc cscguita mediantc una routine automatica (denominata in gencre
Baseline correction).

- normalizzazione dello spettro, in modo da ottenere intensita di bande simili anche per
spcttri ottcnuti a‘partire da campioni di spessorc leggermente diverso. Viene cscguita da
una routing automatica (denominata in genere Abex, acronimo di Absorbarnce expansion).
- trasformazion¢ dello spettro in unita di assorbanza. Vienc cscguita da una routine
automatica‘\(denominata in genere Absorbance).

5.4.1 Correzione della linea di base

Si nchiama lo spettro registrato e lo si normalizza sull’intero intervallo (4000-400) cm’
utihizzando la funzionc automatica Abcx. Siutilizza in genere per tutti gli spettri un valore
di Abex paria 1,5

In Fig.1 & riportato un esempio di un tipico spettro FT-IR di una pellicola di pacciamatura
in A base di amido plastificato, cosi come appare dopo la normalizzazione.

La correzione della linea di base si esegue fornendo alla routine di calcolo (Baseline
correction) una scric di punti dello spettro da portarc 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 3650 cm™: almeno 4 punti
da 2600 a 1830 cm™: almeno 8 punti
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da 1650 a 1550 cm™ almeno 2 punti
da 450 2 400 cm™"; almeno | punto

In Fig. 2 ¢ riportato lo spettro di Fig. 1 dopo corrczione della linca di basc.

5.4.2 Trasformazione dello spettro in unita di assorbanza

Lo spettro viene trasformato in assorbanza mediante esecuzione dell’apposita toutine
(dbsorbance). In Fig. 3 ¢ riportato lo spettro di Fig. 2 trasformato in assorbanza/

5.4.3 Identificazione dcl tclo per pacciamatura in A basc di amido plastificato

L’identificazione qualitativa del materiale avviene mediante comparazione dello spettro
del campione ad uno spettro di riferimento, entrambi elaborati come descritto ai punti
541, 5342 ¢ 5.4.3). Viene confrontato I'andamento gencrale dello spettro e, in
particolarc, vengono verificate 1'csistenza ¢ la corrctta posizionC di una scric di bande
relative allo spettro di riferimento.

Le bande da confrontare si dividono in due gruppi:

- bande fisse, che devono essere tutte presentt;

- bande variabili, non sempre presenti ¢ dovute all’eyéntuale utilizzo di alcuni di additivi
di proccsso.

Affinché il telo per pacciamatura risulti conforme alla norma di biodegradabilita,
I'intensita delle bande variabili non deve superare un certo limite. L intensita di tali bande
va pertanto sottoposta ad analisi semiquantitativa per verificare che sia nei limiti
consentiti, In Fig. 4 ¢ riportato lo spettro divriférimento. Sono indicate le posizioni delle
bandc da confrontarc. L¢ bande a intensitd wariabile assorbono alle scguenti lunghezze
d’onda:

2993 ¢cm™ (spalla della banda principale a 2947 cm™ )
2920 ¢m’!
2850 ecm™
1755 cm’ (spalla della banda principale a 2725 cm™)
1181 cm (spalla della banda principale a 1165 cm™)

5.5 Analisi semiquantifativa

L’ analisi semiquantitativa viene applicata alla porzione di spettro FT-IR compresa fra
3035 cm” £2600 em™. Non tutte le bande variabili identificate al punto 5.4.3 vengono
prese in,considerazione. E” sufficiente analizzarne solamente due, unitamente ad una fissa
di riferimento. Le lunghezze d’onda delle bande che si prendono in considerazione sono:

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

5.5.1 Elaborazione degli spettri

Si richiama lo spettro registrato e si forniscono alla routine Interpolate i valori degli
estremi dell intervallo di lunghezze d’onda definito al punto 5.5. L operazione taglia le
porzioni di spettro esterne all’intervallo scelto. In questo modo viene creato uno spettro
identico a quello di partenza, ma limitato all’intervallo di lunghezze d’onda definito.
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Si utilizza la routine di calcolo Baseline come al punto 541 Si portano al 100% di
trasmittanza duc soli punti, aventi lunghczza d’onda il pit possibile vicino ai duc cstremi
dell’intervallo di analisi (rispettivamente 3035 em-l ¢ 2600 cm1).

La porzione di spettro viene trasformata in assorbanza mediante esecuzione dell apposita
routine (Absorbance).

Lo spettro viene normalizzato utilizzando la funzione automatica Abex. Pér avere
un’agevole lettura dell’intensita delle bande, 11 parametro di normalizzazione Abex va
scelto in modo che, dopo normalizzazione, 1'intensita della banda di rifermiento R a

2956 cm™1 cada ncll'intervallo [0,6+0.8].

In Fig. 5 viene riportata ad esempio una serie di spettri dopo elaborazione,eome descritta
Al punto 5.5.1. Nella stessa Fig. 5 sono anche indicate le posizioni delle.bande R, V1 e
V2.

6. Iispressione dei visuliati
La lettura delle intensitd in assorbanza delle bande viené eseguita in modo automatico

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

Ir: Intensita della banda R
Iy/1: Intensita della banda V1
Iy7: Intensita della banda V2

Si calcolano 1 seguenti rapporti di intensita;

Ifll
L=
IR
N
P

7. Definizione degli intervalli di tolleranza

Intcrvallo ditollcranza per il rapporto Iy: da 0,10 a2 0,70
Intervallg di-tolleranza per il rapporto Iy: da 0,05 a 0,32

11 test semiquantitativo ¢ da considerarsi superato quando entrambi 1 rapporti I} ¢ Ip
verificano le rispettive condizioni. A titolo di esempio, si sottolinea come due degli spettri di
Fig. 5 non superano il test. Si tratta degli spettri che presentano la piu alta assorbanza in
corrispondenza delle bande V1 ¢ V2.

7./Note

[ campioni da sottoporre ad analisi devono essere conservati in condizioni tali da non
indurre cambiamenti nel tempo che intercorre fra il campionamento & 'analisi o fra due
analisi successive. Si consiglia lo stoccaggio a temperatura ambiente in sacchetti di
polietilene.
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Determinazione della solubilita degli elementi nutritivi in acqua
nei fertilizzanti a matrice vetrosa

1. Oggefro
1l presente documento fissa un metodo per la determinazione degli elementi Autritivi
(macro e micro elementi) solubili in acqua.

2. Campo di applicazione

Il presente metodo ¢ applicabile a1 fertilizzanti a matrice vetrosa.

3. Principio
11 principio del metodo si basa sull’estrazione degli elementi nutfivi in acqua mediante
agitazione in condizioni controllate, a temperatura ambiente.

4. Reattivi

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

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

5.2 Agitatore meccanico

5.3 Ancoretta magnetica

5.4 Beaker in vetro da 200 mL

5.5 Filtro a pieghe in cellulosa pura

6. Procedimento
6.1. Preparazione dei campioniper T'analisi

Il campione solido deve “essere preparato secondo quanto previsto dal metodo
«Preparazione del campione per I’analisi» (D.M. 24 marzo 1986).

6.2 Pesata

Pesare, con un’approssimazione di 0,0001 g, una quantita di campione pari ad 1 g (il
diametro delle~particelle del campione ¢ inferiore a 100 micron), ¢ trasferirlo in un

beaker da 200 mls,
6.2 Estrazione

Aggiungere al campione 100 mL di acqua demineralizzata.
Porre-ad agitare su agitatore meccanico (3.2) con ancoretta magnetica (5.3) a 300
giri/min., pcr 30 minuti. Trascorso questo tecmpo, filtrarc su filtro a picghc asciutto.

7. Espressione dei risultati

[a determinazione degli elementi nutritivi presenti, macro e micro-elementi, 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 acido
citrico al 2 % nei fertilizzanti a matrice vetrosa

1. Gggerro
Il presente documento fissa un metodo perla determinazione degli elementi nutritivi
(macro ¢ micro elementr) solubili in acido citrico al 2%.

2. Campo di applicazione

Il presente metodo € applicabile ai fertilizzanti a matrice vetrosa.

3. Principio
Il principio dcl mctodo si basa sull cstrazionc degli clementi nutrivi in acido citrico
mediante agitazione in condizioni controllate, a temperatura ambiente.

4. Reattivi

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

42 Acido citrico diluito, soluzione al 2 %.

5. Apparecchiatura

Normale attrezzatura di laboratorio, ed in particolare:
5.1 Bilancia tecnica elettronica

5.2 Agitatore meccanico

5.3 Ancoretta magnetica

3.4 Beaker in vetro da 500 mL

5.5 Filtro a pieghe in cellulosa pura

6. Procedimento
6.1. Preparazione dei campioniper [ ‘analisi

Il campione solido «deve essere preparato secondo quanto previsto dal metodo
«Preparazione del campionce per I'analisi» (D.M. 24 marzo 1986).

6.2 Pesata

Pesare, con un’approssimazione di 0,0001 g, una quantita di campione pari ad 1 g (il
diametro delle ‘particelle del campione & inferiore a 100 micron), e trasferirlo in un
beaker da 300-mL.

6.2 Estrazione

Agetungere al campione 125 mL di acido citrico al 2 %.
Porrchad agitarc su agitatorc meccanico (5.2) con ancorctta magnctica (5.3) a 300
giri/min., per 30 minuti. Trascorso questo tempo, filtrare su filtro a picghe asciutto.

I..Espressione dei risultati

La determinazione degli elementi nutritivi presenti, macro ¢ micro-clementi, viene
effettuata su una parte aliquota della soluzione filtrata, secondo i metodi ufficiali previsti
per clascun elemento.
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Determinazione della solubilita degli elementi nutritivi in HCI 1 %

1. Oggetio
Il presente documento fissa un metodo perla determinazione degli elementi nutritivi
(macro e micro elementi) solubili in HCI 1 %.

2. Campo di applicazione

11 presente metodo ¢ applicabile ai fertilizzanti a matrice vetrosa.

3. Principio
II principio del metodo si basa sull’estrazione degli elementi nutrivi_in)acido diluito
mediante agitazione in condizioni controllate, a temperatura ambiente:

4. Reattivi

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

4.2 Acido cloridrico diluito, soluzione all’1 %.

5. Apparecchiatura
Normalg attrezzatura di laboratorio, ¢d in particolarg’
5.1 Bilancia tecnica elettronica
5.2 Agitatore meccanico
5.3 Ancoretta magnetica
5 4 Beaker in vetro da 500 mL

5.5 Filtro a pieghe in cellulosa pura

6. Procedimento
6.1. Preparazione dei campioni pey' lanalisi

I campione solido deve/essere preparato secondo quanto previsto dal metodo
«Preparazione del campione per 'analisiy (D.M. 24 marzo 1986).

6.2 Pesala

Pesare, con un’approssimazione di 0,0001 g, una quantita di campione pari ad 1 g (il
diametro delle particelle del campione ¢ inferiore a 100 micron), ¢ trasferirlo in un
beaker da 500 mL.

6.2 Iistrazione

Aggrungere al*dampione 250 mL di acido clonidrico al 1 %.
Porrc adSagitarc su agitatorc meccanico (3.2) con ancorctta magnetica (53.3) a 300
giri/min., per 30 minuti. Trascorso questo tempo, filtrare su filtro a pieghe asciutto.

7. Espressione dei risuliati

LaVdeterminazione degli ¢lementi nutritivi presenti, macro ¢ micro-clementi, viene
gffettuata su una parte aliquota della soluzione [iltrata, secondo i metodi ulliciali previsti
per ciascun ¢lemento.
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prescelto, si ricevera anche I'Indice Repertorio Annuale Cronologico, per materie anno 2005.

BOLLETTINO DELLE ESTRAZIONI

Abbonamento annuo (incluse spese di spedizione) € 88,00

CONTO RIASSUNTIVO DEL TESORO

Abbonamento annuo (incluse spese di spedizione) € 56,00

PREZZI DI VENDITA A FASCICOLI
(Oltre le spese di spedizione)

Prezzidivendita: serie generale € 1,00
serie speciali (escluso concorsi), ogni'16 pagine o frazione € 1,00
fascicolo serie speciale, concorsi, prezzo unico € 1,50
supplementi (ordinari e straordinari), ogni 16 pagine o frazione € 1,00
fascicolo Bollettino Estrazioni, ogni 16 pagine o frazione € 1,00
fascicolo Conto Riassuntivo.del Tesoro, prezzo unico € 6,00
I.V.A. 4% a carico dell’Editore
GAZZETTA UFFICIALE - PARTE Il (inserzioni)
Abbonamento annuo (di cui spese di spedizione € 120,00) € 320,00
Abbonamento semestrale (di cui spese di spedizione € 60,00) € 185,00
Prezzo di vendita di un fascicolo, ogni 16 pagine © frazione (oltre le spese di spedizione) € 1,00
I.V.A. 20% inclusa
RACCOLTA UFFICIALE DEGLI ATTI NORMATIVI
Abbonamento annuo € 190,00
Abbonamento annuo’periregioni, province e comuni € 180,00
Volume separato (oltre le spese di spedizione) € 18,00

I.V.A. 4% a carico dell’Editore

Per I’estero i prezzi di venditayin abbonamento ed a fascicoli separati, anche per le annate arretrate, compresi i fascicoli dei supplementi ordinari e
straordinari, devono intendersi raddoppiati. Per il territorio nazionale i prezzi di vendita dei fascicoli separati, compresi i supplementi ordinari e
straordinari, relativi ad/anni. precedenti, devono intendersi raddoppiati. Per intere annate e raddoppiato il prezzo dell’abbonamento in corso.
Le spese di spedizione relative alle richieste di invio per corrispondenza di singoli fascicoli, vengono stabilite, di volta in volta, in base alle copie richieste.

N.B. - Gli abbonamenti“annui decorrono dal 1° gennaio al 31 dicembre, i semestrali dal 1° gennaio al 30 giugno e dal 1° luglio al 31 dicembre.

Restano confermati gli sconti in uso applicati ai soli costi di abbonamento

ABBONAMENTI UFFICI STATALI
Resta confermata la riduzione del 52% applicata sul solo costo di abbonamento

* tariffe postali di cui al Decreto 13 novembre 2002 (G.U. n. 289/2002) e D.P.C.M. 27 novembre 2002 n. 294 (G.U. 1/2003) per soggetti iscritti al R.O.C.
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