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ABSTRACT. The optimal conditions for boron analysis
were proved in this investigation, using a laboratory syn-
thesized azomethine—H, which was further compared to
curcumin procedure, taking into account analytical
parameters and practical results from B analysis in soil and
crop tissue samples. Some factors contributing to the
analytical error of the laboratory were also studied. Due
to its greater sensitiveness, accufacy and operational
simplicity, this technique is recommended to be applied in
soil and crop tissue laboratories as well as in agricultural
research institutions,

INTRODUCCION

El boro, uno delos siete micronutrientes esenciales
para el crecimiento de las plantas, es generalmente
deficlente en los suelos agricolas (Gupta, 1979). Ade-
mas, es un nutriente que se caracteriza por presentar
estrechos rangos de valores entre los niveles deficien-
tes y toxicos.

Unido a estos factores, el estudio de la dinAmica
del B en suelo hace indispensable contar con una
técnica de analisis precisa, sensible y de alta producti-
vidad (Carpena et al., 1979). Asi, Mahler, Hammel
y Horder (1985) demostraron la influencia de los méto-
dos de laboreo y rotacion de cultivos sobre la dis-
ponibilidad de boro de algunos suelos agricotas,
usando el procedimiento de la azomethina-H (Bing-
ham, 1982).

En nuestro pals los estudios nutricionales del
boro en los diferentes suelos y cultivos han sido esca-
sos. Probablemente una de las razones que influyen en
esta realidad reside enlatécnica analftica utilizada, que
es el mismo método de la curcumina (Dible, Truogy
Berger, 1954). Estatécnica es poco sensible ypresenta
problemas de reproducibilidad, debido al engorroso
trabajo analftico que conlleva. Por otrolado, la técnica
de la azomethina—H ha extendido su aplicacién en los
laboratorios agricolas de diferentes paises (Keren y
Gast, 1981, Lebn et </., 1983).

Los objetivos del presente trabajo fueron: compa-
rar los métodos de la curcumina y la azomethina—H en

RESUMEN. En el presente trabajo se¢ comprobaron las
condiciones 6ptimas para el anilisis de boro, utilizando
azomethina-H sintetizada en el laboratorio. Se compar6
este método con el procedimiento de la curcumina, toman-
do en consideraci6n los pardmetros analiticos y los resul-
tados practicos del andlisis de B en muestras de suclo y
tejidos vegetales. Ademas, se estudiaron algunos factores
que contribuyen al error analitico de laboratorio. Debido
a su mayor sensibilidad, precision y sencillez operacional,
se recomienda la implantacion de esta técnica en los
laboratorios de suelos y tejidos vegetales, asi como en las
instituciones de investigaciones agricolas.

sus parametros analfticos, asf como los resultados de
B en muestras foliares y extractos de suelo realizados
por ambos métodos y analizar algunos factores que
afectan la precisién en la ¢ terminacionde B por esta
ultima técnica.

MATERIALES Y METODOS

Soluclones estdndar. La solucion de partida de
100 mgf de B puede obtenerse disciviendo 0.5716 g
de 4cido bérico en un litro de agua destilada. Se tomian
de esta solucidn 0.25; 0.50; 1.0; 2.0; 3.0; 4.0; 6.0, y
8.0 mi en volumétricos de 100 mly se enrasa con
solucién de HAc ai 10 %. Los patrones tendran con-
centraciones a las allcuotas utilizadas en mg/l de
boro.

Soluclén buffer enmascarante. Pese 500 g de NHaAc
y 20 g de Naz EDTA y afiada agua destilada hasta los
700 m! del beaker, caliente suavemente para acelerar
la disolucién y flltre sl es necesario. Anada 250 mt de
HAc y 10 mi de &cido tioglicélico. Compruebe el pH de
la solucion y fijelo en 5.1, de ser necesario adicionan-
do HAc. Enrase a 1 | con agua destilada.

Solucién de azomethina—H. Pese 4.5y 5 g de 4cido
ascérbico. Disuélvalo calentando suavemente en
400 ml de H20 destilada y enrase a 500 ml. Si se
conserva en frio, esta soluclon es estable por un plazo
de 14 dfas.



Procedimiento analitico. Transfiera 2 mi del patron,
muestra de agua, digestion foliar o extracto de suelo a
un tubs de ensayo. Anada 4 mi de solucion buffer-en-
mascarante y 2 ml de azomethina-H. Espere un tiem-
po minimo de 45 minutos ylea en el espectrofotémetro
a 415 nm en cubetas de vidriode 1 cm.

Para las mediciones de absorbancia se utilizé un
espectrofotometro spekol 11, Carl Zeiss Jena, de lec-
tura digital. En la técnica de la curcumina se empled
la marcha analftica propuesta por Dible, Truog y Ber-
ger, 1954,

Con el objetivo de comparar estadisticamente
ambos métodos, se escogieron nueve muestras folia-
res de diferentes cultivos, pesando siete réplicas por
muestra y mineralizando por via seca, seguin Gon-
zadlez, Pérez y Chaverri (1956). Al mismo tiempo se
escogieron once muestras de diferentes suelos y se les
determind B asimilable por extraccldén con agua hir-
viente (Cayton, 1985), con cinco réplicas por muestra.
El analisis de Si se hizo gravimétricamente, segin Jack-
son (1970).

RESULTADOS Y DISCUSION

Se estudio la influencia del pH, la longitud de onda
y la concentraciobn de azomethina, encontrdndose
optimos los siguientes parametros: pH= 5.1; longi-
tud de cinda= 415 nm; concentracion de azomethi-
na= 0.9 g/100 ml, coincidentes los dos primeros con
diferentes autores (Lachica, 1976 y Wolf, 1974).

El valor de la concentraciéon de azomethina encon-
trado coincide con lo informado por Marchal (1977) y
se contradice con Bingham (1982), el cual recomienda
una concentracion de reactivo de 0.45 g/100 mi.

De los elemeintos presentes en los tejidos vegeta-
les, solo ef Cu, Fe y Al interfieren en la determinacién de
boro. Basson, Bohmer y Staton (1969) sefalan como
agentes quelatantes eficaces para evitar este efecto
al EDTA (0.025 M) y el acido tioglicolico al 1 % y estos
reactivos se utilizan a las concentraciones menclona-
das con este objetivo en la solucion buffer (Espaiia,
MINAGRI, 1982). Es probable que estas concentracio-
nes sean inefectivas en el andlisis de extractos de
suelo, por lo que Bingham (1982) recomienda un
engorroso procedimiento de tratamiento del extracto
de suelo antes de hacer el andlisis de B por este méto-
do. Tratando de evitar este proceso se ensayaron
diferentes concentraciones de enmascarantes en el
buffer.

En la figura 1 aparecen los resultados obtenidos
utilizando la solucion buffer informada en este traba-
jo. La combinacién de ambos agentes a las concentra-
ciones sefaladas es efectiva, para evitar la
interferencia del Cu y Al hasta concentraciones
individuales de 1200 ppm. Elligero incremento de la
absorbancia con la concentracién de Fe puede no
tenerse en cuenta, considerando las concentraciones
de este elemento presentes en tejidos vegetales y ox-
tractos de suelo (Chapman, 1966).

La concentracién de agentes enmascarantes utill-
zada Incrementa la tolerancia a las interferenclas de
estos elementos en el andlisis de boro, segin lo en-
contrado por Basson, Bohmer y Staton (1969) de
100 ppmde Cu y Fe y 300 ppm Al.
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Figura 1. Efecto del NaEDTA (20 g/1) y el acido tioglico-
lico (10 g/l) sobre la interferencia del Fe (A),
Al (B) y Cu (C). Concentracion de boro:
0.5 mgfl; concentracibn de azomethina:

0.9 g/100 ml; pH= 5.1

En el método de la azomethina-H, la curva de
calibracién obtenida es una linea recta que parte dei
origen de coordenadas y presenta desviacion negativa
de la ley de Beer para las concentraciones mayores de
3 mg/, coincidiendo con Lachica (1976). El coeficiente
de extinclén molar obtenido fue 8.4 x 10% I/mol.cm,
constituyendo una técnica espectrofotométrica de alta
sensibilidad, capaz de determinar con precisién con-
centraclones de boro del orden de los 10 mg/kg de
peso seco en tejidos foliares.

Para evaluar la exactitud del método de la azome-
thina-H, fue analizado el contenido de boro en varias
muestras de tejido vegetal y extractos de suelo, me-
diante la curva de calibracién y por adicion de estandar
del elemento, seguin aparece reflejado en la tabla I.

La coincidencia en el andlisis por ambas metodo-
logias es aceptable, lo cual suglers que las Interferen-
clas tlenen poca influencia en el resultado y el
recobrado de boro fluctia entre un 98.8 y 100.2 %.

En la tabla li se muestran los resultados del andlisis
de B por las dos técnicas, para las muestras foliares
delos cultivos senalados ylos coeficlentes de variacion
correspondientes, asf como la concentracion de SiO2
en por ciento.

Puede observarse una colncklencia aceptable en-
tre los valores obtenidos por cada procedimiento en la
misma muestra, pero esta similitud parece disminuir
para pequenas concentraclones de boro en el tejido
vegetal y en Igual sentido parece aumentar el coeficien-
te de varlacion.
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Tabla |. Exactitud d 2l método de azomethina-H para e! anélisis de boro en

suelos y muestras vegetales

néstico de estados de deficiencia
6ptimos  y tdxicos en el analisis
foliar.

En el andlisis de B por el pro-

Concentracién ConcentraCién cedimiento de la curcumina' el
de boro,curva de boro, curva de Porciento  gorror de laboratorio es pequefio
Tipode Adicién de calibracién  adicion estandar de para concentraciones mayores de
muestra . (ppm) (ppm) (ppm) recobrado 4, ppm. Sin embargo, a medida
Muestra foliar 0 71.90 75.30 - que disminuye la concentracion
de café 1 200.00 197.60 98.80 de B por debajo de este limite, el
error analitico aumenta rapida-
Muestra foliar 0 18.35 18.00 - mente, legando a valores supe-
de platano 1 200.00 199.83 99.91 riores al 20 %.
Suelos pardos 0 0.692 0.683 - Es decir, aun cuando el méto-
con carbonatos 1 16.00 15.97 g9.80  dode la curcumina es Util para el
diagnostico de la toxicidad de
Suelo Ferralftico 0 0.90 0.82 - boro (Cayton, 1985}, no es confia-
Rojo compactado 1 16.00 16.03 100.20 ble para el diagnéstico de la defi-
ciencia de boro enla mayorfa de
Suelo Ferralitico los cultivos fundamentales de
Rojo de montafia 0 1.27 1.35 — nuestro pals (Chapman, 1966 y
(Topes) 1 15.97 99.80  Gascho, 1979).

16.00

Tabla ll. Comparacién entre las técnicas para el andlisis
follar de boro

Azomethina-H Curcumina Conc.

m:z;as B CV. B CV 5('%"
(Ppm) (%)  (ppm) (%)
Café 129.4 1.97 116.7 2.3 0.50
Ciltricos 63.5 3.63 592 41 0.48
Cana (TVD)  25.1 5.20 11.3 268 1.03
Frijol 489 168 403 43 168
Arroz (vaina) 32.7 530 12.2 94 5.20
Platano 359 3.06 26.2 3.7 1.92
Tabaco 504 3.40 41.2 3.8 0.41
Arroz (limbo) 236 12.80 10.2 182 7.00
Guayaba 874 200 924 4.0 0.46

Dada la importancia del error analftico en la deter-
minacion de concentraciones foliares de nutrientes, se
procedi6 al ajuste de estos datos para cada método,
utilizando programas de minimos cuadrados de uso
general. Las ecuaciones de mejor correlacion obteni-
das se muestran en la figura 2. Segun los valores de r
obtenidos, las curvas reflejan una dependencia estadis-
ticamente confiable, para sugerir algunas conclusiones
fundamentales.

En el andlisis de boro por el método de la azo-
methina-H, el coeficiente de varlacién fluctia entre el 5
y el 2 % (Figura 2), en el rango de concentraciones
analizado y tiende a disminuir al aumentar la concentra-
cion follar del  elemento. Teniendo en cuenta los
errores en el muestreo de campo (Carvajal, 1984 y
Le Vu Van, 1987), el m.-todo es confiable para el diag-
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De los datos expuestos en la
tabla llI, se hace evidente que la técnica de ia azome-
thina-H es mé&s sensible y precisa, ademés de poseer
un rango de utilidad méas extenso, cubriendo los limites
nutricionales minimos y méximos de la mayoria de los
cultivos (Chapman, 1966).

Ccv

1-ezomethine- H !
cv (%)* 0,030 Cp+ 321
r 00

2501

21 curcuming
CV(%)* 1/003+ 6 210"Cy-26 x 10°C,
r 70,06
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Figura 2. Dependencia entre el coeficiente de variacion
y la concentracion follar de boro para cada
método

Ademés, la productividad en el andlisis masivo es
de tres a cuatro veces mayor Yy esta es posible
incrementaria con el uso de autoanalizadores (Mar-
chal, 1977), lo que no es posible en el caso de la
curcumina.



Tabla Hl.
métodos en estudio

Principales parametros analiticos de los

CVv] cv () :=3,92-1,46(5i02 + 0,37 (Si Oa)z

Parametro MAzomethina Curcumina

%

r =.0,90
2001

Sensibilidad  8.377 x10° /mol cm  1.893 x10° /mol cm

1501

Coef. determ. 0.9995 0.98

Precision 1-5% 3-257%
Rango util en

andlisis foliar 5-600 ppm 10-80 ppm/21/
Cumplimiento

Ley Beer 0-3 ppm 0-4 ppm/21/

En la figura 3 se muestra la relacion entre el error
analftico de laboratorio y la concentracién de sflice. La
acuacion parabélica encontrada muestra un coeficlente
de correlacion altamente significativo, lo que implica
que la concentracion de este elemento en la muestra
vegetal influye decisivamente en el error analftico.

Probablemente esto se deba a dos factores interre-
lacionados: adsorcién de boro en las particulas coloi-
dales de diéxido de silicio y combustion incompleta del
tejido vegetal obstaculizada por el alto contenido de
sflice.

Este ultimo factor no es eliminable por calcinacion
a mayores temperaturas, pues podrian producirse pér-
didas de B por volatilizacion (Mortverdt, Giordano y
- Lindsay, 1972) y la digestion himeda, que produce
mayores recobrados para la mayoria de los microele-

Tabla V. Resultados del andlisis de boro asimilable en suelos

por los métodos bajo estudio

% S102

10 30 5.0 70
Figura 3. Dependencla entre el coeficlente de varia-
’ cién y la concentracion de sflice en ef tejido

vegetal

mentos, en muestras vegetales con alto contenido de
sflice (Basson y B6hmer, 1972), es Inaplicable para el
boro, el cual se volatiliza facilmente por calentamiento
en solucién acuosa 4cida (Yamada y Hattorl, 1986).

Se debe sefalar que, aunque el contenido
de sflice es un factor importante para ef anlisis
foliar de B, las muestras vegetales que presentan

B Asimilable

contenidos de sflice inferiores al 5.5 %, no deben

presentar errores analfticos fuera def rango en-
Azomethina Curcumina  contrado para la azomethina-H. Ei valor del
Suelo " ; coeficiente de correlacién sugiere {a influenclade
s
otros factores no estudiados en af presente tra-
_ U _(ppm) CV. (ppm) CV.  pgig P
Szrrr:‘l(l)ﬂr:?:ﬁgojo 1 279 288 218 05.89 En la tabla IV aparecen los resultados del
Oscuro Plastico ’ ’ ' ' andlisis de B asimilable en algunos sueios cuba-
gleyzado 2 263 540 1.11 1354 hos. Los tenores del elemento extractables con
Humico carbonatico 3 148 1.77 107 1122 aguahirviente muestran valores aceptablemente
Ferralftico Amarillento coincidentes en la mayoria de los suelos.
lixiviado 4 106 497 102 17.32 La diferencia en los resultados de la técnica
{\mgnllo Rojizo de la curcumina para algunos suelos pudiera
g’g:’r':ﬁ%o Rojo 5 240 373 264 374 4operse a un contenido de nitratos superior a
20 ppm en ellos, lo que interfiere negativamente
z?;gﬂﬁgtggﬁ zc:)esaturado 6 1.74 6480 122 954 la determinacion de B por este procedimiento
lixiviado 7 170 822 140 o3y (Dible TruogyBerger, 1954).
Ferralltico Amarillento El coeficiente de variacién fluctda entre el 1
‘aviado . 8 1.64 788 1.39 2959 yel 8%, coincidente con los encontrados por el
“erralitico Amarillento : método de la azomethina en suelos de la URSS
j:;,r(;ﬁicclgr;fr:gril lonto 9 187 854 115 1277  (Zamoxvalov y Zhalekova, 1978).
:icrecionario 10 149 898 042 2860
-valltico Rojo
~npactado 1 293 349 353 843
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CONCLUSIONES

Segun los resuftados obtenidos, el procedimiento
de la curcumina debe ser poco confiable en el diagnés-
tico de niveles deficientes de boro en fa mayoria de los
cultivos.

Probablemente el constituyente foliar que mas in-
fluya sobre la precision del andlisis quimico es el silicio,
lo cual debe estar condicionado por el método de
mineralizacién usado para el analisis de boro en mues-
tras vegetales, sin embargo, para concentraclones del
5.5 % de este elemento o menores, el error analitico no
sobrepasa el limite Informado.

De acuerdo conlos resultados del presente trabajo -

la técnica de la azomethina-H ha mostrado caracterls-
ticas 6ptimas para ser utllizada en el andlisis de boro en
suelos y tejidos vegetales de nuestro pals, siendo util al
mismo tiempo para el diagnéstico de cualquier estado
nutricional de este elemento en nuestros cultivos.

RECOMENDACIONES

Sustituir en las Estaciones Experimentales e Insti-
tutos de Investigacion de Tematicas Agricolas de nues-
tro pals, el procedimiento de la curcumina por el
propuesto en este trabajo. Probablemente la extensién
de esta técnica contribuya a Incrementar los estudios
nutricionales del boro en nuestros suelos y cultivos.
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ANEXO
SINTESIS DE AZOMETHINA-H

Técnica Operatoria. A 900 ml de agua destilada, afia-
da 20 g de sal monosédica del &cido 8 amino 1 naftol
3.6 disulfonico (H-acid) y homogenice. Neutralice has-
ta pH=7 con solucion de NaOH al 10 % agitando
continuamente. A este pH la solucién tendra un color
carmelita oscuro, sera transparente y todo el solido
debe estar disuelto. Luego, acidifique hasta pH=1.5
con solucién de HCl al 20 %.

Transfiera el contenido a un erlenmeyer de 11, co-
loque en bafo de Maria a 45-50 °C y agite enérgica-
mente con ayuda de un agitador eléctrico de varilla.



Anada 20 mi de aldehido salicilico y continde la agita-
cién por una hora. Deje reposar un minimode 12 horas.
Decante la soluciébn marrén sobrenadante Yy filtre al
vacio a través de un filtro de vidrio namero 3 6 4. Lave
el precipitado con 5-6 porciones de 100 ml de etanol
(minimo 96 %), removiendo el solido luego de cada
adicion de etanol. Filtre a sequedad. Ponga a secar en
estufa a 105 °C por tres horas, pulverice el residuo,
transfiéralo a un pomo seco y consérvelo en desecado-
ra. La azomethina-H resultante debe tener un color
naranja. El rendimiento practico de la sintesis oscila
entre 18-21 g.

Calculos. Usando la relacion estandar-buffer-azo-
methina mencionada anteriormente, los patrones de

curva de calibracion tendran una concentracion de
0.0625; 0.125; 0.25; 0.5; 0.75; 1.0 y 2.0 mg/l. Calculela
pendiente de la curva de calibracién e interpole la
absorbancia de la muestra usando la ley de Lambert-
Beer. Muitiplique ese valor por la dilucion correspon-
diente (4) y por la relacion V digestibn/masa de muestra
foliar (g) o V de extrayente/masa de suelo, segun desee
sus resultados en ppm de materia seca 0 mg/kg de
suelo,
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