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|. INTRODUCCION

El desarrollo de la investigacion agricola y explotacion
de los cultivos, en todas las actividades de la agricultura,
requieren el conocimiento de suelos, plantas y aguas.

Para obtener esos conocimientos, es necesario tomar
muestras de cada uno de ellos, prepararlas para el andlisis
y someterlas a un proceso analitico, para determinar
aquellos elementos que son fundamentales, conocer sus
caracteristicas y tomar decisiones para su evaluacion y
uso.

Los métodos analiticos que se utilicen en los analisis
deben brindar una informacion que se corresponda con
las necesidades de evaluacion de los suelos, las plantas
y aguas, y que sean lo mas universales posibles, para
gue los datos puedan interpretarse y relacionarse con
los obtenidos en otros laboratorios del pais o los contenidos
en la bibliografia universal.

El laboratorio de Agroquimica del INCA ha trabajado
durante mas de 20 afios en los andlisis de suelo, plantas
y aguas, y ha obtenido experiencias y estabilidad en el
uso de las técnicas analiticas que se exponen en este
manual.

El objetivo fundamental de este documento es brindar
un manual de facil comprension y uso practico a los técnicos
del laboratorio de Suelos y Agroquimica, que les sea util
para el desarrollo de sus actividades.

Il. CONCEPTOS BASICOS

En el manual se utilizan conceptos y expresiones
para la redaccion de las técnicas analiticas, que son muy
importantes para que el técnico se familiarice con ellas:
= Agua- agua destilada
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= Transferir- pasar una sustancia de un recipiente a
otro de forma cuantitativa

= Enrasar- siempre se hace a temperatura ambiente

= Volumen exacto- siempre se mide con pipetas o
buretas, nunca con probetas

= Pesadas- siempre se hacen en balanzas analiticas,
salvo que se exprese otra cosa.

= Equivalente quimico- peso atébmico o molecular de
un &tomo, i6n o molécula dividido entre la valencia en
ejercicio. Si la sustancia participa en una reaccién de
oxidacion-reduccion, entonces el divisor seréa el nu-
mero de electrones que se gane o pierda en la reaccion
segun el caso.

= Segun la férmula para el calculo volumétrico: VN=V'N’,
las soluciones de igual normalidad se corresponden
en volumen.

= Solucion molar- la que tiene un mol (peso molecular,
PM) por litro

= Solucién normal- la que tiene un equivalente quimico
por litro

= Siempre que en una marcha analitica el objeto de es-
tudio sea un filtrado, ese se recogera en recipientes y
con embudos secos

= En los analisis volumétricos solo pueden hacerse
comparaciones y operaciones analiticas con soluciones
de la misma normalidad

= Para determinar factores gravimétricos, con el fin
de hacer conversiones de un elemento para un compuesto
dado, solo se toma en cuenta el elemento que se esta
tratando.

Ejemplo:

Para el P- ¢ Qué equivalencia existe entre Py PO,
6 entre Ky K,0?
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P—>P 0O, para determinarlo es necesario igualar (balancear) P
Asi: 2 P—> P.O,
Para determinar el factor se tendra:
_ (2x30.975) + (5 x 16)

Fe
(2 x 30.975)
141.95
=—""=2729 Luego:P.O_ = P (2.29
P 6195 90T (2:29)

Igual para el K
K—> KZO entonces 2 K—> KZO

_(2x39.1) + (16)
« (2x39.1)
F = % =12 Luego:KO=Kx1.2
78.2

> Los resultados del analisis de suelo siempre se refieren
a muestras secas al aire

> Los andlisis de material vegetal siempre se refieren a
muestras secas en estufas (base seca).

> Compuesto quimicamente puro- en andlisis quimico
cuando se necesita preparar soluciones para las distintas
determinaciones, siempre se hace referencia a la
pesada de cierta cantidad del reactivo que se utilizara.
Se presume, y asi es, que se refiere al compuesto
puro, entonces es muy importante que el analista tenga
presente que al preparar el reactivo se tome en cuenta
su grado de purezay hacer los célculos correspondientes,
para que al pesar se tenga la cantidad de reactivo
puro necesario. El calculo se hace por la férmula si-
guiente:

CRAP= CRP/(P/100)
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Donde:

CRAP= cantidad de reactivo de pureza X a pesar
CRP= cantidad de reactivo puro (100 %)

P= pureza

Ejemplo:

Para preparar una solucion patron 1000 ppm de K,
pese 1.9068 g de KCI y disuélvalos en un litro. ElI KCI
disponible tiene 99.5 % de pureza. Cantidad de KCI de
99.5 % que hay que pesar para obtener 1.9068 g de K
esigual a: 1.9068/(99.5/100)= 1.9068/0.995=1.9164 g.
La cantidad exacta a pesar sera= 1.9164 g. Cuando se
pese 1.9164 g de KCl con pureza 99.5 %, se tiene 1.9068
g de K quimicamente puro, que es lo que se necesita.
Ejemplo:

Pesar 0.1098 g de KPO,H, quimicamente puro, si
la pureza del KPO,H, es de 99.5 %, entonces la cantidad
a pesar sera: KPO,H = 0.1098/99.5 x 100=0.1104 g.

Como preparar la solucién patrén de biftalato de potasio
(ftalato acido de potasio:
KNC_H, (COO), PM=204.216

L=

_TF
Wi :
(e

Lk
L]

L= ]

Se hace dificil la preparacion de la solucién patrén
para las valoraciones acido-base, cuando no se dispone
de las soluciones patrones preparadas por laboratorios
gue tengan condiciones para eso o la falta de soluciones
patrones “Fisanal”’ que ofrecen garantia para su precision.

10
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En esos casos, se pueden preparar soluciones de
biftalato de potasio, el cual por ser un compuesto estable
y tener peso molecular alto se puede preparar y utilizar
como “patron primario”. Para la preparacion de la solucion
patron de biftalato de potasio, se procede de la forma
siguiente:
< tome aproximadamente 30 g de biftalato de potasio y

depositelos en una capsula o vidrio reloj. Anote la pureza
del reactivo que esté expresado en envase

2 ponga la capsula en la estufa a 120°C durante una
hora

2 cuando pase el tiempo indicado, saque la capsula de
la estufay pongala a enfriar en desecadora, que tenga
condiciones adecuadas para que la muestra no coja
humedad de la atmésfera

2 cuando la muestra se haya “refrescado”, pese exactamente,
con cuidado y de la forma mas agil posible, para que
la muestra no tome humedad del aire, 20.4216 g del
biftalato de potasio quimicamente puro, o sea, equivalente,
tomando en cuenta la pureza del reactivo.

2 transfiéralos de forma cuantitativa y con cuidado a un
matraz aforado de 1000 mL. Aflada agua destilada
recientemente hervida, libre de CO,, para disolver el
biftalato. Posteriormente, afiada agua hasta el enrase
y agite.

2 envase en pomo plastico como “solucion patrén de
0.1N de biftalato de potasio”

2 esta solucion se puede utilizar para valorar soluciones
de hidroxidos utilizando la fenolftaleina como indicador.
Esta solucion es un patrén acido.

11
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ABREVIATURAS Y SIGNOS MAS UTILIZADOS
X (minascula)= multiplicacién

/ 0 2= divisién

le= numero de electrones cedidos
1N= normalidad de una solucién
Meqg.= miliequivalente

cmol.kg™*= céntimol por kilogramo
Dil.= dilucién

Eq.= equivalente quimico

MO= materia organica

SST= sales solubles totales

PM = peso molecular

Sol.= solucién

mm= milimicrones

min.= minutos

Ptdo.= precipitado

lll. PRIMERA PARTE. ANALISIS DE SUELO

1. ACTIVIDAD DE LOS IONES HIDROGENO

1.1. Determinacion del pH. Método potenciométrico

Fundamentaciéon: El pH es un valor que indica la
concentracion de iones H* u OH" en el suelo, que indica
el estado de acidez o alcalinidad. Su determinacion es
importante, porgue influye sobre la fertilidad de los suelos
y condiciona el desarrollo de las plantas que se establecen
en ellos. El método que se utilice debe brindar informacion
gue se corresponda con la relacion suelo-planta, lo cual
depende fundamentalmente de la relacion «suelo-agua»
gue se utilice.

El método mas universal y el que mas se aproxima
a las condiciones del suelo es utilizar la relacién suelo-
agua 1:1 6 1:2.5 y determinar los valores de pH con un

12
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potenciémetro que es un equipo especializado para esas
determinaciones.

Cuando los valores de pH se utilizan para evaluar
la fertilidad de los suelos y decidir los cultivos que pue-
den desarrollarse en ellos, entonces se usan los pH de-
terminados en agua,; si el pH se emplea para evaluar y
clasificar suelos segun sus procesos de formacion y
desde el punto de vista pedolégico, entonces se utilizan
los valores de pH en solucién de KCI, debido a que el
KCI en contacto con el suelo propicia el intercambio del
K con el H, liberando y pasando este a la solucién del
suelo, lo que no ocurre cuando se usa agua como solvente.

Por esta razon en esos analisis, por lo general, los
valores de pH en solucion de KCIl son més bajos que los
obtenidos en pH en agua, aunque la diferencia entre los
valores absolutos de pH en H O y en cloruro dependen
del tipo de arcilla que predomina en los suelos.

Utensilios
+ Beaker de 100-150 mL, balanza técnica
+ Potenciémetro, agitador de vidrio, espatula

Reactivos

+ Solucion buffer de pH= 4.5, pH=7 y pH=9, solucion
de KCI 1N

Preparacion de soluciones

Solucién buffer: Para preparar las soluciones buffer se

utilizan soluciones concentradas, que se diluyen a volimenes

establecidos por los fabricantes o pastillas con el mismo

objetivo. En el caso de las pastillas se disuelve una en

100 mL de agua hervida y fria, se conserva en lugar

fresco.

Solucion 1N de KCI: Se pesan 74.36 g de KCl quimicamente

puro o su equivalente segun la pureza del KCly se transfiere

13
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a un matraz aforado de 1000 mL. Se aflade agua para
disolverlo, después se enrasa y se agita. Se puede preparar
una cantidad suficiente para el periodo que se determine.
Esta solucion es estable.

a) Determinacion de pH en H,O

-Técnica analitica

1. se pesan 20 g de suelo seco al aire y pasado por
tamiz de 0.5 mm y se transfieren a un beaker de
100-150 mL.

2. se afladen 50 mL de agua previamente hervida y fria,
se agita con un agitador de vidrio hasta formar una
mezcla homogénea. Después se agita a intervalo de
10-15 min durante una hora.

3. pasado el tiempo indicado se lee en el potenciometro
el valor de pH.

b) Determinacion de pH en KCI

-Técnica analitica

Esigual que la utilizada para determinar pH en agua,
con la diferencia de que en el punto 2 en lugar de afiadir
50 mL de agua destilada, se afiaden 50 mL de KClI solucion
1N. Por lo demés todos los pasos son iguales.

1. 2. Determinacién del hidrégeno de cambio

Fundamentacion: La acidez del suelo puede presentar
dos formas: real o activa y potencial o de cambio. La
acidez activa esta representada por los iones H* presentes
en la solucion del suelo y la potencial por los adsorbidos
en el complejo coloidal. Los iones H* de cambio que
representan la acidez potencial pueden volverse activos
cuando disminuye la acidez real. Para hacer la determinacion
de la acidez de cambio, es necesario eliminar primero
en la muestra los iones H* en solucién que constituyen

14
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la acidez activa, lo que se consigue afiadiendo a la solucién
del suelo otra solucién de Paranitrofenol de pH= 7. El
pH se determina antes y después. Como el Paranitrofenol
neutraliza la acidez real en la solucién, queda solamen-
te el hidrégeno de cambio que identifica la acidez poten-
cial, facil de determinar, conocido el pH.

-Técnica analitica

1. Separe el beaker que en la determinacion de pH dio
un valor menor que 7. Ailada 10 mL de solucion normal
de Paranitrofenol de pH= 7. Agite bien y deje en reposo
por 30 min.

2. Pasados los 30 min, lea nuevamente el pH en el
potenciometro; la nueva lectura serd mayor que la
primera pero menor que 7.

3. Anote el valor obtenido y réstelo de 7. El resultado en
décimas de pH es equivalente a miliequivalentes de
hidrogeno de cambio para cada 100 g de suelo.

De acuerdo con los fundamentos del pH, cuando
en una solucion varia la concentracion de hidrégeno en
0.1g.L?, el pH cambia en una unidad. Asi, para un pH=16,
la concentracion de hidrogeno es 1.10° g.L™; por tanto,
si para variar el pH en una unidad, tiene que variar la
concentracion de hidrégeno en 0.1 g.L™; a una variacion
de una décima (0.1) de pH correspondera una variacion
en la concentracion de hidréogeno en 0.01 g.L™.

Por tanto, la variacion de una unidad del pH corresponde
a 0.1 g.L* de hidrégeno, asi como la variaciéon de una
décima de unidades del pH corresponde a 0.01 g.L* de
hidrogeno. Ademas, se sabe que 1 g.L* de hidrégeno
esigual aun equivalente de hidrégeno 6 1000 miliequivalentes
de hidrégeno. Ademas, se conoce que 1 litro de agua es
igual a 1000 g.

15
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Luego:
0.1 de pH=0.01 g.L™ de hidrégeno
0.1 de pH= 10 meq. por 1000 g de hidrogeno
0.1 de pH= 1 meq. por 100 g de hidrégeno
Como la densidad del suelo es aproximadamente
igual a la unidad, se acepta que:
g.L ™= g/1000 g de suelo
Por lo que se concluye que cada 0.1 de variacion
del pH equivale a 1 meq./100 g de suelo.

2. DETERMINACION DE MATERIA ORGANICA EN SUELO POR
EL METODO DE COMBUSTION HUMEDA

Fundamentacion: El método se basa en la oxidacion del
carbono de la materia organica del suelo por la accién
del K.Cr,O_ en solucién sulfdrica. Es requisito indispen-
sable, para obtener resultados confiables, que en la de-
terminacion se utilice exceso de solucion de K,Cr,O_y
que el H,SO, sea concentrado. La oxidacion del carbo-
no es activada por el desprendimiento del calor que se
produce al afadir el H,SO, concentrado sobre la solu-
cion de K,Cr,O_, lo cual debe ser aprovechado al maxi-
mo, porque de ello depende la eficiencia de la reaccion
oxidacion-reduccion. Con este método se obtienen va-
lores confiables y correlacionan bien con los obtenidos
con otros procedimientos. EI método es de uso univer-
sal y recomendado por la mayoria de los especialistas
en el mundo (Lépez Ritas, 1967; Jackson, 1970).

Utensilios

+ Balanza analitica, bureta de 25 6 50 mL, pipeta graduada
de 10 mL

+ Erlenmeyer de 500 mL, probeta de 25y 100 mL, ma-
traz aforado de 1000 mL

16
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Reactivos

+ Solucion 1IN de K Cr,O_, indicador ortofenantrolina

+ Solucion 0,5N de sulfato ferroso aménico (sal de Mohr).
[Fe(NH,)(SO,),. 6 H,0)].

Preparacion de reactivos

Solucién 1N de K,Cr,O, (PM=294.21) eq=294.21/6=49.035

El PM se divide entre 6, porque en la reaccion de oxidacion-
reduccion el K Cr,O_ gana seis electrones: H,SO,

st% Cr,"0,+K,0+30

K,Cr,"0,

Pese 49.035 g de K Cr,O_ quimicamente puro o su
equivalente segun su pureza, transfiéralo a un matraz
aforado de 1000 mL. Afiada agua para disolverlo. Después
enrase con agua y agite.

En algunos textos se recomienda verificar la normalidad
de estas soluciones utilizando un patrén primario. Por
ejemplo, el tiosulfato de sodio (Na,S,0,). Sin embargo,
tomando en cuenta que el K.Cr,O_ tiene un PM alto y
gue es una sal estable, se puede tomar como patrén
primario siempre que el técnico trabaje con precision.

- Solucion 0.5N de sal de Mohr (Fe(NH,),(SO,),. 6H,0)

PM= 392.158
Eq.= 392.158
Porque: pe+2 1€ po+3

En la reaccion de oxidacion-reduccion, el Fe pasa de
ferroso a férrico, por lo que pierde un electrén. Pese 196.1 g
deFe(NH,), (SO,),. 6 H,O quimicamente puro o su cantidad
equivalente, segun la pureza del reactivo y se transfiere a
un matraz aforado de 1000 mL. Se afiade agua para
disolverlo. Despues se aiiade 40 mL de H_SO, concentrado.
Se enfria, se afiade agua hasta el enrase y se agita.

17
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Esta solucion se valora con solucion 1N de K Cr,O..
Se conserva en pomo ambar y en lugar oscuro. En
condiciones normales el Fe** se oxida a Fe**, por lo que
es necesario comprobar su concentracion periédicamente.

Cuando no se disponga de sal de Mohr, se puede
utilizar solucion 0.5 de FeSO,.7 H,O. Este se prepara de
la forma siguiente: FeSO,.7H,0 (PM = 245.85) (Eq.=
245.85). Pese 122.925 g del reactivo quimicamente puro o
una cantidad equivalente seguin su purezay contintie el mis-
mo procedimiento que el indicado para preparar la solu-
cion con sal de Mohr.

Ortofenantrolina (indicador)

Pese 1.5 g del indicador y 1.04 g de sal de Mohr o
0.7 g de FeSO,.7H.0, transfiéralos a un matraz aforado
de 100 mL. Aflada agua para disolverlos. Posteriormente
se enrasa con agua y se agita.

Técnica analitica

1. Se pesa 1g de la muestra de suelo pasada por tamiz
de 0.5 mmy se transfiere a un Erlenmeyer de 500 mL.

2. Se toma con pipeta o bureta un volumen exacto de
10 mL de solucién 1N de K Cr,O_ y se transfiere al
Erlenmeyer. Se agita para mezclar bien con el suelo
y formar una mezcla homogénea. A continuacion se
anade con probeta 20 mL de H,SO, concentrado, poco
a poco, y logrando que el sulfarico se mezcle bien
con el suelo y el bicromato. Se agita durante un minuto
y posteriormente se deja en reposo durante 30 min.

3. Conjuntamente con las muestras se prepara un “blanco”
con 10 mL de solucién de K.Cr,O_ 1N y 20 mL de
H,SO, concentrado, y se procede de la misma forma
gue lo indicado para las muestras.
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4. Pasado el tiempo indicado se afiade con probeta 100 mL
de agua y cinco gotas del indicador Ortofenantrolina.

5. Se valora con solucién 0.5N de sal de Mohr. El final
de lareaccion se obtiene cuando se produce un cam-
bio de color de verde a rojo ladrillo. Se anota la canti-
dad (mL) de solucién de sulfato ferroso consumido
en la valoracion, incluido el blanco.

6. Calcule la cantidad de materia organica en la muestra
tomando en cuenta: 1 mL de K Cr,O_ 1N=0.0069 g de MO

Para calcular el porcentaje de MO de la muestra,
se necesita determinar los mililitros de K Cr,O_ 1N
consumidos en la valoracion. Para ello, es necesario
tener presente que la solucién de sulfato ferroso-amaonico
gue se utiliza en la valoracion es 0.5N y para emplearla
en el calculo, es necesario que se transforme de 0.5 a
1Ny después hacer la resta. Para hacer los calculos se
procede de la siguiente forma:

10mLdeK,Cr,0, IN utilizados
mLdeFeSO,del blanco

( IX(mL consurmidos enlavaloracion) = XmL
mL de K Cr,O_ 1N combinados con la MO=Y mL
Y mL = (10 mL-X mL)
% MO= (10 mL-X mL) x 0.69

Con el volumen “Y” se calcula el porcentaje de MO
haciendo la siguiente proporcion:
(mL de K,Cr,0, 1IN x 0.0069 x100

1gde muestra

Esta formula es valida para cuando se utilice 1 g de
la muestra. En la reaccion:

% de MO =

H,SO
K,Cr,0, 266 4 Cr,05 +K, +30
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El equivalente quimico del K. Cr,O_ es su peso
molecular dividido entre 6 K2Cr.07

Entonces: si 6e
M equiva|e ag
6e 6
Sustituyendo tendremos:
294'1equivale a 3x16 = % =8gdeO

Por tanto, 1 L de solucion 1N de K,Cr,O_ (49.035
g.L™") es equivalente a 8 g de oxigeno.

En la reaccion del K Cr,O_ con la materia organica
del suelo se produce CO,

C(129g)+0,(32g) CO—44g

Es decir, 12 g de C se combinan con 32 g de O,
entonces los 8 de O se combinan con 3 de C.

8 gde Oxigeno x12 g de Carbono
32 gde Oxigeno

Entonces: 1 L de K Cr,O_ 1N equivale a 3 g de C.

En la materia organica promedio de los suelos el 58
% es carbono, de modo que 3 g de C equivalen a 5.172
g de MO.

Entonces: 1 L de K,Cr,O_ 1N equivale a 5.172 g de MO
Finalmente, se toma en cuenta que el método de
Walkley-Black en condiciones normales solo oxida el 75 %

del total de la materia organica del suelo.

Entonces: >172X100 _¢ g6 0 ge MO

Luego: &
1 L de solucién de K Cr,O_ 1N=6.869 g de MO
1 mL de solucién de K,Cr,0. 1N=0.0069 MO
Para hacer el calculo en el analisis se toma en cuenta
gue se utiliza 1 g de muestra de suelo.

=3 gde Carbono
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Entonces: %Mo — 100g de suelox mL de K,Cr,0,IN x 0.0069

lgdesuelo

% MO = mL de K2Cr207 1N x 0.69

Esta formula solo tiene validez para los casos que
se utilicen 1 g de la muestra.

3. DETERMINACION DE FOSFORO ASIMILABLE EN EL SUELO

Fundamentacion: La determinacion de fosforo en suelos
es importante, porque es un elemento determinante para
el desarrollo de los cultivos y sus resultados pueden servir
de guia para orientar la fertilizacion.

El concepto de “asimilable” es muy complejo y
especifico para determinadas condiciones y siempre lleva
la idea de que el valor que se reporta esta relacionado
con la capacidad que tenga la planta para tomar ese
elemento del suelo.

En el caso del fésforo, este concepto es mucho méas
complicado, por las distintas formas en que puede existir
este elemento en el suelo, fundamentalmente los contenidos
de Ca, Fe, &cidos y los diferentes tipos de arcillas.

En este manual se expondran dos métodos: Oniani
que es de uso general en Cuba y que se basa en la
extraccion del P con solucion 0.1 N de H_SO, con relacion
suelo-solucién 1: 25 con agitacién de tres minutos.
Estas condiciones posibilitan hacer extraccion muy fuerte
y los valores que se obtienen son muy altos.

El método de Arnold y Kurtz utiliza como solucion
extractiva HCI 0.1N con FNH, 0.03N, con relacion suelo-
solucién de 1:10 y un minuto de agitacién, lo que hace
gue los valores que se obtienen sean méas adecuados
con el concepto de “P asimilable” y correlaciona bien
con las necesidades de los cultivos, por lo que es el
método mas universalmente utilizado.
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3.1. Método de Oniani

Utensilios

Probeta de 50 mL, matraz aforado de 25 mL
Papel de filtro, agitador mecéanico
Colorimetro o spekol u otro fotocolorimetro
+ Pomo plastico de 100 mL con tapa

Reactivos

+ Acido sulfarico 0.1N, molibdato de amonio 1.5% en
solucion de HCI 3.5N

+ Acido perclérico concentrado, acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico (reductor)

+ 2-4dinitrofenol (indicador), acido clorhidrico solucién 4 N

+ Hidroxido de amonio solucion 4 N

Preparacion de los reactivos

1- Acido sulfarico 0.1N

Tome con pipeta 2.8 mL de &acido sulfarico de 96 %
y 1.84 de densidad o su equivalente para tener 4.9 g de
H,SO, puro y transferirlo a un Matraz aforado de 1000 mL,
se afiade agua destilada, se mezcla bien, se enfria,
enrasay se agita.

2- Solucién de molibdato de amonio al 1.5 % y HCI 3.5N

Pesar 15 g de molibdato de amonio y transferirlo a
un beaker de 800 mL y afiadir 350 mL de agua destilada,
agitar, afiadir 322 mL de HCl de 34 % de purezay 1.17 g.L™*
de densidad o su equivalente que proporcionen 128 g
de HCl puro, agitar hasta disolver el molibdato y homogeneizar,
transferir el contenido del beaker a un matraz aforado
de 1000 mL, enfriar y afiadir agua hasta el enrase, agitar.
Esta solucién se guarda en pomo ambar y tiene una
duracion de hasta dos meses.

*

*

*
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3- Solucién indicador de acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico

Pesar 0.5 g de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfonico,
30 g de bisulfito de sodio y 6 g de sulfito de sodio, transferirlo
a un beaker de 500 mL, afiadir 250 mL de agua para
disolver, dejar en reposo durante la noche y luego filtrar.
Esta solucion debe emplearse fresca, se conserva en
refrigerador o lugar fresco, se prepara cada dos semanas.

4- Solucion de HCI 4N

Medir 352 mL de HCl de 34 % de purezay 1.17 de
densidad o su equivalente para tener 140 g de HCI puro,
transferirlo a un matraz aforado de 1000 mL, afadir agua,
enfriar, enrasar y se agita.

5- Solucién de hidréxido de amonio 4N

Tomar 310 mL de NH,OH de 24 % de pureza en
NH,y 0.912 g.L™ de densidad o la cantidad equivalente
para tener 68 g de NH_, transferirlo a un matraz aforado
de 1000 mL, afiadir agua destilada, enfriar, enrasar y
agitar.

Observaciones

1- Por lo general, en los analisis del suelo no es necesario
ajustar pH, porque la solucion final de la extraccion del
fosforo es ligeramente &cida y ese medio es adecuado
para desarrollar color en la determinacion. En los casos
en que la extraccion del fésforo se haga en suelos muy
acidos o0 muy alcalinos o que la extracciéon se haga en
acidos concentrados en fertilizantes fosféricos, abonos
organicos u otro entonces, en ese caso, Si es necesario
ajustar el pH, pero en los casos que haya que ajustar el
pH, se hace de la forma siguiente:
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a) Cuando se transfiere la solucion problema al matraz
y se aflade agua hasta la mitad, se afladen dos gotas
de indicador 2-4 de dinitrofenol. Si la solucion toma
color amarillo, aflada HCI 4N gota a gota y con cuidado
hasta el punto justo que desaparezca el color amarillo.

b) Si al colocar el indicador no cambia de color, se afiade
solucion de NH OH 4N gota a gotay con cuidado hasta
gue aparezca el color amarillo. A continuacion se agre-
ga HCI 4N hasta que desaparezca el color amarillo;
posteriormente complete el volumen de agua destilada
hasta las tres cuartas partes aproximadamente.

2- Puede darse el caso de que las proporciones suelo-
solucién que se establecen en la técnica analitica no
resulten las mas adecuadas, porque las concentraciones
de P en las muestras resultan mas bajas o mas altas
gue las estimadas en la técnica analitica; para esos posibles
casos se establece:

a) Si la concentracion de P es mas baja que lo que el
meétodo aprecia, entonces se toman 10 mL de la solu-
cion problema y continGa con la marcha analitica. En
caso de que aun la concentracion fuera mas baja para
desarrollar la intensidad de color suficiente para ser
medido, se puede probar con 15 6 20 mL; en este
caso la solucion fue menor a 1:5.

b) En el caso que al tomar 5 mL de la solucién problema
la concentracion de P sea tan alta que la lectura sea
mayor que lo que puede admitir el grafico, entonces
se podra tomar 2.5 6 2 mL y continuar con la marcha
analitica, si aun asi la solucién resultara muy concentrada
en P, entonces lo indicado sera hacer diluciones in-
termedias de 1:10, 1:20, etc. hasta que la dilucion
obtenida sea la adecuada
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En los casos a) y b) los célculos se haran emplean-
do la siguiente formula:
P (ppm)= c x 10 x ((1/5)/dilucién real empleada)

Confeccion del gréfico

Para la determinacion de fésforo por el método
colorimétrico, se prepara un grafico de 0-4 ppm de P de
concentracion absoluta (equivalente a 0-20 ppm de P
concentracion relativa con dilucion de 1:5). Para ello se
procede de la forma siguiente:

Preparacion de la solucion estandar de 50 ppm de P

1. Pesar0.1098 g de KPO H, (PM=136.075) quimicamente
puro, 0 su equivalente segun la pureza, previamente
secado en la estufa durante tres horas a 105°C.

2. Se transfiere a un matraz aforado de 500 mL, se afiade
agua destilada para disolverlo, se agita y enrasa. Se
envasa en pomo seco y se titula como solucién de
KPO,H, de 50 ppm de P.

Preparacion de los patrones paraconfeccionar el grafico

Se preparard un patrén de 5 ppm de P a partir de la
solucién estandar de 50 ppm de fosforo. Para ello se
toman 50 mL, con pipeta, de esa solucién se transfieren
para un matraz aforado de 500 mL. Se afiade agua hasta
el enrase y se agita. Esta es una solucion que tiene una
concentracion absoluta de 5 ppm de P, equivalente a
una concentracién relativa de 25 ppm de P para una
dilucién 1:5. Con esta solucién se preparan los patrones
para confeccionar el grafico de 0 a 20 ppm de P (concentracion
relativa). Se toman 11 matraces aforados de 25 mLy se
numeran del 1 al 11 y a cada uno se afiaden en orden
las cantidades que se expresan en la Tabla 1.
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Tabla 1. Cantidades (mL) de solucién patron aemplear
para preparar 25 mL de los patrones para
confeccionar el grafico

No. Concentracion relativa de P mL de solucién patrén
(ppm) de 25 ppm de P
1 0 0
2 2 2
3 4 4
4 6 6
5 8 8
6 10 10
7 12 12
8 14 14
9 16 16
10 18 18
11 20 20

Las cantidades correspondientes a cada concentracion
del patron se miden con bureta o pipeta de forma exacta
y se transfiere a su matraz correspondiente. Se aflade
agua destilada hasta tres cuartas partes del volumen y
después se agrega lo indicado en el punto 4 de las técnicas
analiticas:

+ 7 gotas de acido perclérico concentrado

+ 7 gotas de molibdato de amonio en solucion clorhidrica

+ 5 gotas del indicador acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico.

Posteriormente se enrasa y se agita, se pone en
reposo durante 30 min de la misma forma que se expresa
en la técnica analitica. Pasado ese tiempo, se determinan
en el fotocolorimetro las lecturas correspondientes a cada
concentracion (puede ser densidad 6ptica o transmision).
Con esa informacién se confecciona el grafico.

Para calcular las cantidades de solucién patron a
emplear en cada matraz se utiliza la formula:
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V- Cd x Vf
Cp
V= volumen (mL) de la solucion patrén
Cd= concentracion deseada de P en ppm
Vf = volumen final a que se lleva la solucion en el matraz
Cp= concentracién de P en ppm de la solucion patron
Ejemplo: Para el punto no. 2
Cd= 2 ppm
Cp=25ppmdeP
Vf=25mL
V= Cd x VI/Cp
V=2 x 25/25=2
Técnica analitica

+ Pesar 2 g de suelo, transferirlo a un pomo plastico de
100 mL. Afnadir 50 mL de H,SO, 0.1N

+ Agitar en agitador mecanico durante tres minutos

+ Filtrar utilizando papel de filtro seco, recoger el filtrado
en un recipiente limpio y seco. Conserve esta solucion
para determinar K

+ Del filtrado tomar 5 mL y transferirlo a un matraz
aforado de 25 mL, afiadir H,O destilada hasta las tres
cuartas partes aproximadamente del matraz.
Después afiadir sucesivamente:

- 7 gotas de acido perclérico (HCIO,) concentrado

- 7 gotas de solucién de molibdato de amonio en solucién
clorhidrica

- 5 gotas de solucién acido-1 amino-2 Naftol-4
sulfénico (indicador)

+ Enrasar con agua destilada y agitar, se deja en reposo
20 min. Se determina en un fotocolorimetro la intensidad
del color azul con longitud de onda 650 mu o0 con
filtro de 650 mp.
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+ Conjuntamente con las muestras se preparara un blanco
con 5 mL de solucion extractiva y todos los reactivos,
y en iguales condicio nes expresadas en el punto 4.

+ Las concentraciones del P de las muestras se determinan
utilizando un gréafico que al efecto se confecciona.

+ Calculos. Se toma la lectura correspondiente a cada
muestra y se determina en el gréfico la concentracion
de P en ppm y con ese dato se aplica la siguiente
formula: P= (c x 25) x dilucion normal/dilucion extra
P(ppm)=c x 25

Donde:

c= P en ppm de la curva y 25= factor de dilucién

Cuando se utilice una dilucion diferente a la indicada,
es decir, 5 mL de dilucion problema en matraz de 25 mL,
entonces sera necesario usar la siguiente formula:

P= (c x 25) x dilucién normal/dilucion extra

Factores de conversion

P,O.=Px2.29

PO, (mg por 100 g)= P,O, (ppm)/10

Observaciones sobre la técnica analitica

En condiciones normales, el pH que tiene el extrac-
to que se obtiene para determinar el P es el adecuado,
pero en los casos que se analicen suelos con pH bajo,
es necesario ajustar el pH de la solucién antes de afadir
los reactivos, para desarrollar el color indicado en el punto

4 de la técnica analitica.

Ajuste del pH

+ Cuando termine de preparar la solucion ajuste el pHa 7.

+ Si el pH final de la soluciéon es mayor que 7 afiada
acido aceético

28



Victor Manuel Paneque Pérez
0 0000000OC0COGEOGFEOGEOSEOSINOIOIO

+ Si el pH final de la soluciébn es menor de 7 afiada
hidroxido de amonio.

+ El ajuste se hace afnadiendo unas gotas del reactivo
en dependencia de la desviacion del pH de 7. Los
valores obtenidos se comprueban con el
potenciometro.

3.2. Método de Arnold y Kurtz

Fundamentacion: Se basa en la extraccion de P faciimente
asimilable con HCI 0.1N y NH,F 0.03N con dilucién de
1:10 y 1 min de agitacion, lo que proporciona valores
mas bajos que los que extrae el método de Oniani, pero
si corresponden mejor con las necesidades de las plantas
cultivadas en diferentes suelos. El método colorimétrico
se basa en la formacién del heteropoliacido de color azul
al combinarse el PO,H, con el MoO H,

Asi:

PO,H, +12MoO,H, <—>P(Mo,O )H, (color azul)+12H,0
Utensilios

+ Probeta de 50 mL, matraz aforado de 50 y 100 mL
+ Papel de filtro, agitador mecanico

+ Colorimetro o Spekol u otro tipo

Reactivos

+ HCI &cido clorhidrico 0.1N'y FNH, 0.03N

+ (NH,), MO_O,, 4 H,O molibdato de amonio en 1.5 %
de HCI

+ HCIO, acido percloérico, acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico

Preparacion de los reactivos

Solucién HCI'0.1N y FNH, 0.03N (solucion extractiva)

Medir 9.2 mL de HCl de 34 % de purezay 1.17 de
densidad y transferirlo a un matraz aforado de 1000 mL,
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afiadir agua hasta la mitad aproximadamente, agitar,
después pesar 1.13 de NH F y transferirlo al matraz que
contiene el HCI, enrasar y agitar. Envasar en un pomo
de cristal.

Para calcular el volumen de HCI a utilizar (9.2 mL.I")
se hizo lo siguiente:
+ Peso de HCI=36.5 (g.L* de HCI 0.1N) x 0.1=3.65 ¢
+ Densidad (HCl)=1.17 y pureza= 34 %
+ 1 mol de HCI= (3.65/1.17 x 34) x 100= 9.2 mL

En el caso en que la densidad y pureza sean diferentes
a las utilizadas en el ejemplo, sustituirlas en el denominador
del quebrado de la férmula.

Para el FNH, se hizo el siguiente calculo:
+ PesodeNH,F=37g.L"deNH,F0.03N=37x0.03=1.11g
+ Pureza del NH,F=98 %
+ Pesar=(1.11/98) x 100=1.13 g

Solucién de molibdato de amonio al 1.5 % y HCI 3.5N

Pesar 15 g de molibdato de amonio, transferirlo a
un beaker de 800 mL y afiadir 350 mL de agua destilada,
agitar, afiadir 322 mL de HCl de 34 % de purezay 1.17 g.L™*
de densidad o su equivalente, que proporcionen 128 g
de HCl puro, agitar hasta disolver el molibdato y homogeneizar,
transferir el contenido del beaker a un matraz aforado
de 1000 mL, enfriar y afiadir agua hasta el enrase, agitar.
Esta solucién se guarda en pomo ambar y tiene una
duracion de hasta dos meses.

Solucion indicador de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico

Pesar 0.5 g de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico,
30 g de bisulfito de sodio y 6 g de sulfito de sodio, transferirlo
a un beaker de 500 mL, afadir 250 mL de agua para
disolver, dejar en reposo durante la noche y luego filtrar.
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Esta solucion debe emplearse fresca, se conserva en
refrigerador o lugar fresco, se prepara cada dos semanas.

Técnica analitica

*

Pesar 5 g de suelo, transferirlo a un pomo plastico de
100 mL; afiadir 50 mL de solucion de HCI 0.1N con
FNH, 0.03N.

Agitar en agitador mecénico durante un minuto.
Filtrar utilizando papel de filtro seco, recoger el filtrado
en un recipiente limpio y seco.

Del filtrado tomar 5 mL y transferirlo a un matraz
aforado de 25 mL, afadir H,O destilada, hasta las
tres cuartas partes aproximadamente del matraz, si
no es necesario ajustar pH, si hay que ajustarlo, dejarlo
por la mitad del matraz.

Afadir sucesivamente: 7 gotas de acido perclorico
concentrado; 7 gotas de solucion clorhidrica de
molibdato de amonio; 5 gotas del indicador &cido-1
amino-2 naftol-4 sulfénico. Se enrasa con agua destilada,
se agita y se deja en reposo durante 20 min.
Conjuntamente con las muestras, se prepara un blanco
tomando 5 mL de solucion extractiva, se transfiere a
un matraz aforado de 25 mL, al cual se afiade agua
destilada y todos los reactivos indicados en el punto
5y se da el mismo tratamiento indicado alli.
Pasados los 20 min. se determina la intensidad de
color azul de las muestras en un fotocolorimetro con
longitud de onda de 650 mm, ajustando el equipo con
el blanco a 100 % de transmision o cero de densidad
Optica.

Para determinar la concentracion de P de las muestras,
se utiliza un gréafico de referencia confeccionado al
efecto en condiciones semejantes a los que se realiza
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el andlisis de las muestras, segun lo establecido en el
método Oniani.

+ Calculos: Para determinar la concentracion de P utilice
la siguiente férmula: P(ppm)=c x 10
donde: c= ppm de P obtenido en el gréafico y 10= factor
de dilucion.

En caso que se utilice otra dilucion que no sea lo
normal (5 mL de sol. problema en matraz de 25 mL),
entonces el calculo se hara utilizando la siguiente formula:
P(ppm)= c x 10 x dilucion normal/dilucion extra
donde:

Dilucion normal= 1/5
Dilucién extra= la que sea necesario utilizar en lugar de 1:5

El grafico se prepara exactamente igual que lo indicado
para el método de Oniani. Ademas, todas las observaciones
indicadas para igual método son validas para éste.

3.3. Método de Machiguin

Este método se utiliza para suelos con pH mayor
de 6.5. Se emplea con frecuencia ya que en el extracto
obtenido se determina también el potasio asimilable.

Técnica operatoria

Se pesan 5 g de suelo tamizado a través de una
malla de 2 mm. Se vierten en un recipiente de 150 mL
de capacidad y se afiaden 100 mL de la solucién
extractiva. Se tapa y se agita en un agitador horizontal
durante 30 min., posteriormente se filtra.

Normalmente el filtrado sale coloreado por lo que
se procede igual que Olsen para la decoloracion o se
oxida la materia organica con H,SO, y KMnO, como se
describe en la literatura.

Del filtrado se toma una alicuota de 10 a 20 mL para
el desarrollo del color.
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Reactivos

Solucion extractiva (NH,),CO, (Carbonato de
amonio) al 1%. Se disuelven 10 g de la sal en agua des-
tilada y se enrasa a 1 L. Esta solucién se descompone y
desprende amoniaco por lo que se recomienda que se
valore con HCI 0.1N usando como indicador Anaranjado de
metilo. Si la solucion esta muy diluida, se le agrega Car-
bonato de amonio al 10% vy si estd muy concentrada se
diluye con agua destilada.

Para la valoracion se toman 10 mL de la solucion
extractiva, se le afiaden 20 mL de agua destilada, dos
gotas del indicador y comenzar el proceso lentamente
hasta que el indicador cambia de anaranjado a rojo tenue.

Preparacion del indicador

Pesar 0.1 g de Anaranjado de metilo y disolver en
agua, llevandolo finalmente a un volumen de 100 mL.

El volumen de HCI 0.1N gastado en la valoracion
multiplicado por la normalidad del mismo y dividido por
el volumen de la solucion extractiva tomado, dara la nor-
malidad del (NH,),CO..
VN=V!N*

vIN?

\%

N =

donde:
V!=volumen del HCI 0.1N gastado en la valoracion.
N'= normalidad del HCI 0.1N
V= volumen de la solucion extractiva tomada para la valoracion

Para hallar el por ciento de la solucién extractiva,
se divide 0.208 entre el valor obtenido de la normalidad
segun la valoracion:

% Sol. extractiva= 0.208
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El porcentaje permisible estd en unrango de 0.9 a 1.05.
3.4. Método de Olsen

Este método se utiliza para suelos con pH mayor de 6.5.
Técnica operatoria

Se pesan 5 g de suelo pasados por un tamiz de 2 mm
y se introducen en un recipiente con capacidad de 125 mL.
Se le afiaden 100 mL de la solucidn extractiva y se tapa.
Se agita durante 30 min. en un agitador horizontal. Se
filtra a través de papel de filtro cuantitativo. Si las primeras
porciones del filtrado salen turbias se refiltran.

Con frecuencia estas extracciones salen con coloracion
producto de la materia organica. Para atenuar eso antes
de agitar se afiade una cucharadita rasa de carbon activado
a la suspension, se agita y se filtra.

Delfiltrado se toma una alicuota de 20 mL y se vierte
en un volumétrico de 100 mL, afiadiéndole posteriormen-
te 20 mL de agua destilada. Se procede a la determina-
cion colorimétrica.

Reactivos

Solucion extractiva de NaHCO, 0.5N (Bicarbonato
de Sodio). Se disuelven 42 g de NaHCO_ en agua destilada
yse enrasaall. El pH se ajustaa 8.5 con NaOH 0.3-
0.5N o con HCI 0.3-0.5N.

El carbon activado que se usa, si contiene fosforo
se somete a una lixiviacion mediante NaHCO, y después
se lava con agua destilada y se seca.

4. DETERMINACION DE LOS CATIONES CAMBIABLES

4.1. Determinacion de potasio por el método de Oniani

Para determinar el K por el método de Oniani se
utiliza el extracto de suelo (extraccion del P y K con solucion
0.1N de H,_SO, con relacion suelo-solucién 1:25 con
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agitaciéon de 3 minutos) obtenido en la determinacién
del fosforo.

Se toma una porcién de aquel extracto (aproximadamente
15 mL) se determina la concentracion de K en Fotémetro
de llama en la misma forma y con el mismo grafico que
se utilizo anteriormente para determinar K y Na ya descrito.

Con la lectura del fotdbmetro se toma de la curva la
concentracion de K en ppmy se tiene en cuenta la dilucion
de la muestra que es de 1:25 y se aplica la formula:

K (ppm) = K (ppm) de la curva x 25

4y K (pprm)
K {cmolkg?y=—2"" "~
( g’) 391
K, 0 (mgHDDg):wX*l.E

4.2. Extraccion de cationes cambiables calcio,
magnesio, potasio y sodio con acetato de
amonio 1N de pH=7 con relacidon suelo-solucién
de 1:5

Fundamentacion: La extraccion de cationes de los suelos

se hace con una solucion de una sal neutra. El acetato

de amonio en solucion normal y ajustado supHa 7 es la
mas usada en el mundo. Cuando la extraccion se hace
con la relacién de suelo-solucion de 1:5 y agitando durante

5 min, entonces los cationes extraidos se expresan como

“intercambiables”, que es la expresion mas utilizada

internacionalmente y los valores que se obtienen son

mMAas representativos para hacer la evaluacion de los suelos.

Utensilios

+ Balanzatécnica, pomos plasticos de 100 mL con tapa
+ Beaker de 250 mL, embudos
+ Papel de filtro, agitador mecéanico
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Reactivos

+ Acetato de amonio 1N pH= 7, acido acético concentrado
+ Hidréxido de amonio concentrado

Preparacion del acetato de amonio 1N pH=7

Pesar 78 g de CH,-COONH, y transferirlo a un
beaker de 800 mL, disolver en agua y transferirlo a un
matraz aforado de 1000 mL, enrase y agite. Puede
prepararse cantidad suficiente para varios dias (ejemplo: 10 L).

Ajuste del pH

+ Cuando termine de preparar la solucion ajuste el pHa 7.

+ Si el pH final de la solucién es mayor que 7, afiada
acido aceético

+ Si el pH final de la solucion es menor de 7, afiada
hidroxido de amonio.

+ El ajuste se hace afiadiendo unas gotas del reactivo
en dependencia de la desviacion del pH de 7. Los valores
obtenidos se comprueban con el potenciémetro.

Técnica analitica

+ Se pesan 10 g de suelo seco al aire y pasado por
tamiz de 0.5 mm, se transfiere a un pomo plastico de
100 mL. Se afiaden 50 mL de solucién de acetato de
amonio 1N pH=7, se tapa el pomo y se agita en agitador
mecanico durante cinco minutos.

+ Pasado el tiempo indicado, se filtra. El filtrado se transfiere
a un pomo seco con tapa y se conserva para hacer
las determinaciones de los cationes.

4.2.1. Determinacién de potasio y sodio por fotometria
de llama

Fundamentacién: Cuando se quema una solucion que
contiene Ky Na, se produce un color en la llama y su
intensidad es proporcional a la concentracion de esos
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elementos; si se utiliza un fotbmetro se puede medir esa
intensidad de la llama con longitud de onda de 762 mm,
se puede cuantificar el Ky con una longitud de onda de
586 mm se puede cuantificar el sodio.

Utensilios

+ Beakers, Erlenmeyer o frasquito de 15 mL, fotometro
de llama
+ Matraz aforado de 50, 100 y 1000 mL

Reactivos

+ Cloruro de potasio (KCI) PM=74.553, cloruro de sodio
(NaCl) PM= 58.444
+ Solucion estandar de 1000 ppm de Ky Na

Preparacion de lasolucion estandar de 1000 ppm de

Ky Na

+ Pesar 1.9164 g de KCl y 2.555 g de NaCl de 99.5 %
de pureza y desecado en la estufa a 105°C durante
tres horas o las cantidades equivalentes para tener
1.9068 g de KCly 2.5422 g de NaCl quimicamente puro.

+ Se transfiere a un matraz aforado de 1000 mL, se
afade agua para diluirlo y después se enrasa y se
agita. Esta solucion tiene una concentracion de Ky
Na de 1000 ppm.

Preparacion delasolucién patron de 100 ppm de Ky Na

Tome de la solucién estandar de 1000 ppm de Ky Na,
100 mL (midalo con pipeta o bureta aforadas de 100 mL)
y transfiéralo a un matraz aforado de 1000 mL, enrase
con agua y agite. Esta solucién patrén tiene 100 ppm de
Ky Na.

Confeccion de los gréficos de Ky Na

Dada las concentraciones de Ky Na de la mayoria
de los suelos cubanos, un gréafico de 0 a 100 ppm es
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suficiente para determinar esos elementos. Para confeccionar
el grafico se procede de la forma siguiente: Se preparan
patrones de 0 a 100 ppm con rango de 10 ppm, es decir,
0, 10, 20, etc. Para ello se utilizan matraces aforados de
25 mL y se marcan con numeros consecutivos del 2 al 10.
En cada uno de ellos se depositan (con bureta) las cantidades
de solucién patrén que se indican en la Tabla 2.

Tabla 2. Cantidades (mL) de la solucion patrén de
100 ppm de K y Na a utilizar para preparar
25 mL de los patrones y confeccionar los
graficos de Ky Na

No. Concentracion deK y Na Volumen de la solucién patrén
(ppm) de 100 ppm de K y Na
0 agua 0 -
2 10 2.5
3 20 5.0
4 30 7.5
5 40 10.0
6 50 12.5
7 60 15.0
8 70 17.5
9 80 20.0
10 90 225
11 100 100 es la solucién patron

Cp 100

V= Volumen de la solucién patrén
Cd= Concentracion deseada
Cp= Concentracion del patrén
Vf= Volumen final

A los matraces (del 2 al 10) se les afiade agua has-
ta el enrase y se agitan. Se rotulan con sus correspon-
dientes concentraciones de Ky Na, se conservan para
confeccionar los graficos.

=Cdx0.25
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Confeccion de los gréficos

Se ajusta el fotdmetro segun su especificacion para
Ky Na, con agua destilada y el patrén de 100 ppm de
cada catidon. Después se lee cada una de las muestras,
segun el orden del 2 al 10, asi como las transmisiones
correspondientes y se anotan; con esa informacion se
confecciona el grafico.

Determinacion del Ky Na

Se transfiere una porcion del extracto de suelo obtenido
anteriormente a un beaker, Erlenmeyer o frasquito de
15 mL. Se ajusta el fotbmetro en la misma forma que
cuando se confeccion6 el grafico. La muestra se procesa
en el fotbmetro y se toma la lectura. Con la lectura de
cada muestra se busca en el gréfico las concentraciones
correspondientes y se obtienen los ppm de Ky Na. Se
calcula la concentracion de esos elementos en el suelo
con las siguientes férmulas:

K(ppm)=5xc Na(ppm)=5xc
Donde:
c= es la concentracion de K o Na obtenidas en el grafico

Reportar los valores de Ky Na en cmol.kg™* usando

las férmulas:
_Ma {(ppm)

K. (cmul.kg"}l=% Na {cmalkg ') = 530

1 cmol.kg™ de K= 391 ppm de K
1 cmol.kg™ de Na= 230 ppm de Na

4.2.2. Determinacion de calcio y magnesio por el método
volumétrico con EDTA

Fundamentacion: El método se basa en la propiedad
gue tiene el calcio y magnesio de reaccionar el EDTA
(Etilen-Diamino-Tetracético) a pH 9 y formar un complejo.
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El final de la reaccion se puede determinar con el indicador
negro T de Eriocromo.

2C H O/Na N +Ca+Mg+sol.buffer+negro T de Eriocromo

10 1478
_PH=9 cHo

10 12 8

Na,N,),Ca Mg+2H.0

El calcio reacciona con el EDTA a pH= 12y el final
de la reaccion se determina con el indicador murexida.
pH=12
C. H OSNaZN2 + Ca + NaOH + Murexida

10 14

C.H.O NaZCaN2+ HZO

10 12 8

pH=12 S

Utensilios

+ Pipeta de 5 mL, Erlenmeyer 200 mL, bureta de 25 mL
+ Beaker de 1000 mL, varilla de cristal (agitador), matraz
aforado de 1000 mL

Reactivos

Solucién buffer. Disolver 67.5 g de cloruro de amonio
(NH,CI) en 200 mL de agua, ahadir 570 mL de NH,OH
reactivo. Mezclar bien. Transferir a un matraz aforado
de 1000 mL. Enfriar, enrasar y agitar.

NaOH solucion 4N. Pesar 160 g de NaOH reactivo, transferirlo
a un beaker de 1000 mL. Afadir 500-600 mL de agua y
disolverlo con varilla de cristal (agitar con cuidado que
se calienta mucho). Se deja refrescar y después se transfiere
a un matraz aforado de 1000 mL. Se enfria, se enrasay
se agita.

Ferrocianuro de potasio [K Fe (CN)_.3H,0 solucion al 4 %.
Se pesan 4 g de ferrocianuro de potasio reactivo. Se
transfieren a un matraz aforado de 100 mL. Se disuelve
con agua, se enrasa y se agita.
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Trietanol amina. Reactivo puro tal como lo entrega el
fabricante.

Cloruro de hidroxilamina (NH,OH).HCI) al 5 %. Pesar 5 g
de cloruro de hidroxilamina reactivo y transferirlo a un
matraz aforado de 100 mL. Afiada agua para disolverlo,
enrase y agite.

Negro T de Eriocromo (indicador). Pesar 0.5 g de negro
T de Eriocromo y 250 g de NaCl. Se mezcla bien. Para
ello se puede utilizar un mortero, la mezcla que se obtenga
tiene que ser muy buena.

Murexida (indicador)-purpurato de amonio. Pesar 0.5 g
de Murexiday 100 g de K_SO, mezclarlos bien en mortero.

Solucion 0.01N de EDTA. El EDTA tiene férmula
C,H,,O,NaN, con PM= 336.228 y funciona como
divalente porque tiene dos hidrogenos substituibles en
la formula.

Su equivalente es: 336.228

= 168.114

Si se toma en cuenta una pureza de 98 %, entonces
sera necesario 1.68114 x 100=1.715 g

Pesar 1.681 g de EDTA sal sddica (anhidra) o su
equivalente segun la pureza y se transfiere a un matraz
aforado de 1000 mL. Afiada agua para disolver, enrase
y agite.

Debe tenerse presente que este calculo esta hecho
para el EDTA-Na anhidra. En ocasiones, el EDTA-Na
vienen con dos moléculas de agua C H, ,O ,Na,N,.2H,O
con el PM= 372. Entonces para preparar una solucion
0.01N, sera necesario pesar 1.86 g o su equivalente
segun pureza para un litro.
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Todos los textos indican que esta solucién de EDTA
debe valorarse con una solucion patrén de CaCO,. Sin
embargo, dado lo poco confiable de los reactivos para
prepararlos y lo dificil que es lograr soluciones patrones
de Ca y Mg, es recomendable utilizar esa solucion de
EDTA como patrén primario, por la estabilidad de ese
reactivo y porque tiene peso molecular alto su manipu-
lacién es confiable. De todos modos, la mayor precision
se obtiene cuando se utilicen soluciones patrones de
Cay de EDTA “Fixanal” u otro reactivo garantizado.

4.2.3. Determinacion de calcio + magnesio y calcio

Técnica analitica

+ Delfiltrado que se obtuvo en la extraccion de cationes
se toman con Pipetas dos porciones de 5 mL y se
transfieren a dos Erlenmeyer de 200 mL, uno de ellos
se marca para Cay el otro para Ca + Mg. A cada uno
de ellos se afladen aproximadamente 50 mL de agua.

+ Determinacion de Ca + Mg

a) Al Erlenmeyer marcado Ca + Mg se afiade:

- 5 mL de solucion buffer de NH OH

- 5 gotas de solucién de ferrocianuro de K al 4 %
- 5 gotas de Trietanol amina al 5 %

- Una pizca del indicador Negro T de Eriocromo.

b) Valorar con solucién 0.01N de EDTA
La valoracion termina cuando se produzca un cambio
de color vino (o rosado) a azul brillante permanente.

c) Se anota el volumen (mL) de EDTA consumido para
Ca+Mg

Cuando se hace esta valoracion, en ocasiones, Si
el suelo tiene mucho Fe, Al y otros elementos menores,
el cambio no se produce con mucha nitidez y se cometen
imprecisiones al estimar el volumen de EDTA consumido.
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En esos casos, se repite la valoracion afiadiendo 5 mL

mas de solucién buffer.

+ Determinacion de Ca

a) Al Erlenmeyer marcado Ca se afade:

- 5 mL de solucién de NaOH 4N

- 5 gotas de solucién de cloruro de hidroxilamina al 5 %

- 5 gotas de Trietanol amina

- Agitar y afadir una pizca del indicador Murexida
(purpurato de amonio) y agitar.

Valorar con solucién 0.01N de EDTA. El punto final se

obtiene cuando cambia de rosado a violeta

Anotar el volumen de EDTA consumido para Ca

+ Calculos:

a) Para determinar los mL de EDTA consumidos para el Mg,
se resta a la primera valoracion (Ca+Mg) la segunda
valoracion (Ca).

mL EDTA para Mg= (mL para Ca+Mg)-(mL para Ca)

b) Ca (cmol.kg™)=mL de EDTA0.01N consumidos en la
valoracion del Ca

¢) Mg (cmol.kg)=mL EDTA0.01N consumidos para el Mg

Estas férmulas solo son validas para las condiciones
establecidas en este analisis que son 10 g de suelo en

50 mL solucién extractiva y tomar una parte alicuota de

5 mL, lo que equivale a trabajar con una alicuota de 1 g

de suelo.

Base de célculo

Para el Ca:

= 1 mL sol. de EDTA0.01N=1 mL de sol. 0.01N de Ca.
Equivalente quimico de Ca*?= 40.08/2= 20.04

= 1 L de sol. 0.01N=20.04 x 0.01= 0.2004 g.L* de Ca

= 1 mL de sol. 0.01N=0.2004/1000=0.0002004 g de Ca

= 1 mL de sol. 0.01N de EDTA= 0.0002004 g de Ca
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Para el Mg:

= 1 mL sol. de EDTA 0.01N=1 mL de sol. 0.01N de Mg.
Equivalente quimico del Mg= 24.32/2=12.16

= 1 L de sol. 0,01N de Mg= 0.01 x 12.16=0.1216 g.L™
de Mg

= 1 mL de sol. 0,01N de Mg=0.1216/1000= 0.0001216 g
de Mg

= 1 mL de sol. EDTA 0.01N=0.0001216 g de Mg

Célculos para el Ca

mL de EDTA Sol. 0.01N x 0.0002004 1 g de suelo
Ca (ppm) 1000000
Ca (ppm)= (mL EDTA0.01N x 0.0002004 x 1000000)/1
Ca (ppm)=mL EDTA 0.01N x 200.4
1 cmol.kg™ de Ca= 200.4 ppm
Ca (cmol.kg™)= (mL EDTA 0.01N x 200.4)/200.4
Ca (cmol.kg*)= mL EDTA 0.01N
El razonamiento para el Mg es el mismo que para el Ca.
Cuando se analizan suelos con altos contenidos de
Ca y Mg como los Vertisuelos, Hiumicos Carbonaticos,
Pardos con Carbonatos y algunos Aluviales, entonces
se hace necesario utilizar en la valoracion solucion de
EDTA con 0.05 6 0.1 N, pues el EDTA de 0.01N resulta
muy diluido y se consume mucho en la valoracion. Si
fuera asi debe modificarse la formula segun corresponda.

4.2.4. Calculos de la capacidad de cambio de bases
y capa cidad de cambio cationico

Fundamentacion: La CCB expresa la suma de cationes
cambiables presentes en la solucion del suelo, excluyendo
el hidrégeno de cambio. La CCC expresa el total de
cationes cambiables incluyendo al hidrogeno. En los
suelos que tienen pH=7 o mayor no existe hidrégeno de
cambio; por tanto, en esos casos CCB= CCC.

R L R
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Calculos:

CCB=Ca+ Mg + K+ Na
CCC=Ca+Mg+K+Na+H

La CCB, CCCy los cationes cambiables se expresan en
cmol.kg™

5. Determinacion de sales solubles totales

Fundamentacion: El contenido de sales solubles totales de
los suelos es un indicador importante para su caracterizacion
y definir los cultivos que pueden desarrollarse en ellos,
asi como para orientary establecer practicas de mejoramiento.
Este indicador es determinante en la clasificacion de los
suelos salinos y alcalinos, y para realizar diagnésticos
con el fin de evaluar los suelos y definir los cultivos y las
condiciones para su explotacion. Cuando el valor de SST
es mayor que 1500 ppm, se limita el crecimiento de las
plantas. Segun Richards (1954), el valor de las SST que
mejor se relaciona con el desarrollo y crecimiento de las
plantas es el obtenido con el “método de pasta de saturacion”,
porque es el que mejor simula la relacion suelo-planta
en las condiciones naturales. Cuando se utilizan otras
diluciones, los valores que se obtienen no coinciden con
los valores reales del suelo en relacion con su influencia
en las plantas.

5.1. Determinacién de sales solubles totales por el
método de la pasta saturada

El método se basa en obtener una pasta saturada
de suelo, lograr estabilidad en la mezclay posteriormente
hacer la extraccion de la solucion saturada del suelo. En
la solucién se determina la conductividad eléctrica en
un conductimetro y a partir de ese dato se calculan las
sales solubles totales. En la solucidon saturada se
pueden determinar los aniones y cationes que interesen.
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Las SST por el método de dilucion de 1:5 se realizan
tomando una muestra de suelo y mezclarlo con agua en
la relacion de 1:5. Se agita, se deja en reposo y después
se filtra. En la solucion que se obtiene se determina la
CE, los aniones y cationes. Para hacer los célculos se
toma en cuenta un factor de dilucion de 1:5.

Utensilios

® 6 6 6 6 6 0 0 o o

Conductimetro

Centrifuga

Balanza técnica

Zaranda o agitador mecanico
Embudos

Espatula

Papel de filtro

Pomos plasticos con tapas de 250 mL
Beaker de 100 6 150 mL

Beaker de 400 6 500 mL

Técnica analitica

L 4

L 4

Se toman aproximadamente 150 a 200 g de suelo y
se transfieren a un beaker de 400 6 500 mL.
Afada agua en pequefias porciones (aproximadamen-
te 25 mL cada vez), mézclela bien con el suelo agi-
tando con una espétula, logrando que toda el agua
sea absorbida por el suelo. Cuando eso se logre, se
aflade una nueva porcion de aguay asi sucesivamente
hasta lograr el punto de saturacion. El punto final se
obtiene cuando en la pasta se presente las siguien-
tes caracteristicas:
- Alintroducir la espétula en la pasta al sacarla queda limpia.
- La pasta brilla al reflejo de la luz.
- La pasta tiene consistencia firme; pero fluye ligeramente
cuando se inclina el beaker.

46



Victor Manuel Paneque Pérez
0 0000000OC0COGEOGFEOGEOSEOSINOIOIO

- Al dejar la pasta en reposo no debe quedar agua libre

+ Se deja una hora en reposo. Si pasado ese tiempo
se comprueba que no se alcanzé el “punto de saturacion”,
puede suceder que no se alcance dicho punto.
Entonces es necesario afiadir mas agua. Que se obtenga
una pasta sobresaturada entonces es necesario afadir
mas suelo. En ambos casos, es necesario repetir lo
indicado en el punto 2.

+ Para obtener la solucion saturada, se pasa la pasta a

un tubo de centrifuga y se centrifuga durante 10 min.
a 3500 rpm. Posteriormente, la solucién se decanta'y
se transfiere a un pomo plastico seco con tapa y se
conserva para hacer los andlisis.
En los lugares donde no haya centrifuga, la pasta se
puede filtrar utilizando un embudo Buchner con papel
de filtro y ayudado por el vacio, recogiendo el filtrado
en un Erlenmeyer de Kitasato seco de 250 mL.

+ Determinacion de la CE en el conductimetro. Se toma
una porcion de la solucién saturada obtenida (que sea
suficiente para cubrir la celda del conductimetro), se
lleva al conductimetro y se determina su conductividad
en mmhos.cm™, se toma la temperatura de la solucién
y con esos datos se calcula la CE a 25°C. La solucion
utilizada en esta determinacion se conserva para otros
andlisis.

+ Calculos: CEpsc = CE X Ft x K

SST (ppm)= CE,5cX 640

CE,..& conductividad eléctrica a 25°C en mmhos.cm™

CE = conductividad eléctrica de la solucién problema a
la temperatura ambiente en mmhos.cm™

Ft= temperatura en °C con la solucién saturada al momento
de la lectura

K= constante de la celda. Es especifica para cada celda
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640= factor para convertir CE_.°_en SST
Para obtener los valores Ft utilice la Tabla 3.

Tabla 3. Cantidades (mL) de la solucion patrén de
100 ppm de Ky Na a utilizar para preparar 25 mL
de los patrones para confeccionar los gréaficos
de Ky Na

°C fi °C fi °C fi °C fi

150 | 1.247 | 236 | 1.029 | 27.8 [ 0947 318 0.877

160 | 1218 | 238 | 1.025 | 280 | 0.943 32.0 0.873

170 | 1189 | 240 [ 1.020 [ 282 0.940 32.2 0.870

180 | 1.163 | 242 1.016 | 284 [ 0936 32.4 0.867

190 | 1136 | 244 | 1.012 [ 285 | 0.934 325 0.866

196 | 1.122 | 246 | 1.008 | 286 | 0932 32.6 0.864

200 | 1112 [ 2481 1.004 | 288 | 0.929 32.8 0.861

20.2 | 1.107 [ 250 ] 1.000 | 29.0 [ 0.925 33.0 0.858

204 | 1102 [ 252 0996 | 29.2] 0.921 335 0.850

20.6 | 1.097 | 254 ] 0992 | 29.4 [ 0.918 34.0 0.843

208 | 1.092 [255] 0990 [ 295 0.916 345 0.836

210 | 1.087 | 256 | 0.988 | 29.6 | 0.914 35.0 0.829

21.2 | 1.082 [ 2581 0983 [ 29.8 [ 0.911 355 0.822

214 | 1078 [26.0] 0979 | 300 ] 0.907 36.0 0.815

216 | 1.073 | 262 | 0975 | 302 | 0.904 36,5 0.808

21.8 | 1.068 [ 264 ] 0971 | 304 ] 0.901 37.0 0.801

220 | 1.064 | 265 ] 0.969 | 305 [ 0.899 375 0.794

222 | 1.060 | 266 | 0.967 | 306 [ 0.897 38.0 0.788

224 | 1055 | 26.8] 0964 | 308 [ 0.89 39.0 0.775

226 | 1.051 | 27.0] 0960 [ 31.0 [ 0.890 40.0 0.763

228 | 1047 [27.2] 0956 | 312 0.887 41.0 0.750

230 | 1043 [274] 0953 | 314 0884 | 420 0.739

232 | 1.038 [275] 0952 [ 315 [ 0882 43.0 0.727

234 ] 1.034 | 276] 0950 | 316 | 0.880 44.0 0.716

La lectura en el conductimetro se hace segun lo
indicado para manipulacion de cada equipo. Es importante
verificar periédicamente el valor de la constante de la
celda (K), porque puede variar con el tiempo. Para ello
se puede utilizar una solucion 0.01N de KCI que tiene
una conductividad especifica de 1.4118 mmhos.cm™ 25°C.

48



Victor Manuel Paneque Pérez
0 0000000OC0COGEOGFEOGEOSEOSINOIOIO

5.2. Determinacion de los aniones cloruros, carbonatos
y bicarbonatos y los cationes de sodio, potasio,
calcio y magnesio

Fundamentacion: En condiciones normales, los aniones

Cl, HCO, y CO," y el cation Na soluble se consideran

nocivos para las plantas cuando adquieren ciertos valores

en el suelo, por lo que siempre es necesario evaluarlo,
sobre todo si las sales solubles totales son altas; por
otra parte, los cationes K, Ca y Mg solubles se consideran
beneficiosos para las plantas y, por tanto, no es imprescindible
determinarlo siempre, salvo que se quiera hacer una
valoracion mas integral del suelo o para obtener relaciones
inter nutrientes en los casos que las sales solubles totales.

Los aniones CI', HCO,y CO," se determinan por métodos

volumétricos clasicos. El K y Na se determina por el

fotébmetro de llamay el Ca'y Mg por volumetria con EDTA,
de la misma forma utilizada para determinar esos
cationes intercambiables.

5.2.1. Determinacién de cloruros. Método de Mohr

Utensilios

+ Pipeta graduada de 5 mL
+ Erlenmeyer de 150 mL
+ Bureta de 25 mL

Reactivos

+ Solucién de KZCrO4 solucion al 5 %
+ Solucion de AgNO, 0.01IN

Preparacion de las soluciones

Solucidnde K CrO, al 5 %. Pesar 5 g de K CrO,, transferirlos
a un matraz aforado de 100 mL. Afiadir agua para disolverlo.
Después enrasar y agitar.
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Solucion de AgNO, 0.01N. AgNO, (PM= 169.88)
(Eg.=169.88). Pesar 1.6988 g de AQNO, quimicamente
puro o su equivalente segun la pureza del reactivo y
transferirlos a un matraz aforado de 1000 mL. Ahada
agua para disolverlo. Después enrase y agite.

Técnica analitica

+ Tomar con pipeta 5 mL del extracto que se obtuvo de
la pasta saturada. Aflada aproximadamente 25 mL de
aguay 1 mL de solucion de K .CrO, al 5 %.

+ Valorar con solucién 0.01N de AgNO,. La valoracion
termina cuando una gota de AgNO, afiadida produce
un color “rojo ladrillo” que se dispersay no se disuelve,
lo cual indica un cambio de color casi imperceptible
de amarillo a color ladrillo.

En estareaccion el indicador K CrO, funciona, porque
la KPS del AgCI (blanco) es mas pequefia que la del
AgCrO, (rojo) y, por tanto, este ultimo se formara cuando
no exista en el medio iones CI, entonces se apreciara
que el color rojo del Ag,CrO, que se forma al afadir
AgNO, se dispersay no se disuelve. Este primer cambio
indica el fin de la valoracion, pero es dificil de apreciar
por el analista.

Reacciones
CI'+AgNO, >+ NO,_ +AgCl
K,CrO, + AgNO, ——> + 2 KNO,_ + Ag,CrO4
Calculos

Para el célculo se toma en cuenta que 1 mol de
AgNO, equivale a 35.457 y que una sol. 0.01N de AgNO,
equivale a: 35.457 x 0.01 AgNO,. Entonces un litro de

esa sol. con esa normalidad contiene 0.35457 y 1 mL de
AgNO, equivale a 0.000355 g de CI-.
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Luego:
mL AgNO,0.0IN x 0.000355 x 100000
5

1- Esta férmula solo es vélida para cuando se utiliza sol.
0.01N de AgNO, y la parte alicato sea 5 mL.

2- Cuando se utiliza extracto de suelo de la “pasta saturada”
para los andlisis de aniones y cationes, los valores
gue se dan expresan concentracion de esos elementos
en la“solucion saturada” de suelo y no expresan concentracion
de estos en el suelo.

5.2.2. Determinacién de carbonatos y bicarbonatos

Cl(ppm) = =mL AgNO; 0.0INx 71

Utensilios

+ Pipetade 5 mL
+ Bureta de 25 mL
+ Erlenmeyer o beaker de 125 mL

Reactivos
Solucidén de H,SO, 0.01N y solucion de H_.SO, 0.5N
Fenolftaleina. Indicador al 1 % en alcohol (etanol)

Bromocresol verde al 0.05 % (indicador)
Metil naranja. Indicador al 0.1 % en agua

Preparacion de los reactivos

* & & o

H,SO, 0.01N. Esta solucion es muy diluida y no es reco-
mendable prepararla a partir de un acido sulfarico con-
centrado, porque seria necesario tomar una cantidad muy
pequefa para preparar 1 L (aproximadamente 0.3 mL de
H,SO, concentracion para un litro); por ello, se recomienda
preparar una solucién 0.5N de H,SO, y tomar esta como
base para preparar la solucién 0.01N. Se procede de la
forma siguiente:

Soluciénde H,SO, 0.5N. Tomar 24.5 g de H SO, quimicamente
puro. Como el H, SO, no es recomendable pesarlo, se
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mide un volumen que contenga esa cantidad de H_SO,.
Tomando en cuenta su purezay su densidad. Por ejemplo,
se tiene un H SO, de 96 % de purezay d= 1.8427 g.cm®,
Se necesita una cantidad de ese H,SO, que contenga
24.5 g de H,SO, puro (100 %).

Calculo
-1
mLdeH,s0, = 9t 245 1385 m
pureza, 1.8427 x 0.96
dx( )
100

Luego: Se mide 13.9 mL de ese sulfarico y transferirlo a
un matraz aforado de 1000 mL. Después afiada agua,
enfrie, enrase y agite.

Preparacién delasolucion 0.01Nde H_SO,. preparar 1litro

De la solucion patron sulfurica de 0.5N se toman
exactamente 20 mL con pipeta y se transfieren a un
matraz aforado de 1000 mL. Después se afiade agua
hasta el enrase y se agita. Esta solucion es 0.01N, es
necesario valorarla con una solucion 0.01N de NaOH
patrén o con solucion de un Fixanal de NaOH 0.01N
Recuerde:

VN=V'N’

V=X mL

N=0.5

V'=0.01

N’= 1000 mL

V=1000x 0.01/0.5=20mL

Fenolftaleina indicador. Pesar 1 g de fenolftaleina y transferirlo
a un beaker de 250 mL. Afiadir 100 mL de etanol 95 %.
Disolver.

Metil naranja-indicador. Pesar 0.1 g de Metil naranja y
transferirlo a un beaker de 250 mL. Aiadir 100 mL de
agua. Disolver, filtrar si es necesario.
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Bromocresol verde (pH 3.8-amarillo-pH 5.4-azul). Pesar
0.1 g del indicador y transferirlo a un beaker de 250 mL.
Anadir 3 mL de NaOH sol. 0.05N para disolverlo. Después
se afade 200 mL de agua y se agita.

Solucion de NaOH 0.05N. Pesar 2.2 g de NaOH quimicamente
puro y transferirlo a un matraz aforado de 1000 mL. AARa-
da agua para disolverlo posteriormente, enrase y agite.

5.2.2.1. Determinacion de carbonatos

Técnica analitica

Tomar 10 mL de solucion saturada de suelo y transferirlo
a un Erlenmeyer de 125 mL, anadir tres gotas de
fenolftaleina indicador y observe: si la solucion se queda
incolora indica que no hay iones CO," y como tal se reporta.
Si la solucion toma color rosado indica que hay CO," y
se valora con solucién de H,SO, 0.01N gota a gota, has-
ta que cambie a incoloro. Se anota el volumen consumi-
do (mL). Este volumen se multiplica por 2 y ello expresa
los mL de H,SO, 0.01N consumidos en la valoracion.

Calculos: CO,” (ppm)= mL de H,SO, 0.01N x 30

Bases: 1 Eq. de CO,™=60/2=30¢

1 mL H,SO, 0.01N=0.0003 g de CO_"

mL de H_,SO, 0.01N x 0.0003 10 mL de sol.

ppm de CO,” 1000000

Donde: CO_“(ppm)=(mL H,SO, 0.01N x 0.0003 x
1000000)/10

CO,” (ppm)=mL H_SO, 0.01N x 30

Esta formula solo es valida para cuando se toman
10 mL de extracto de suelo y se valora con solucién 0.01N
de H,SO,.
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5.2.2.2. Determinacion de bicarbonatos

Al recipiente que contiene la solucién donde se de-
termin6 CO," se anaden dos o tres gotas de Bromocresol
verde y se valora afiadiendo gota a gota la solucién 0.01N
de H,SO, hasta que se obtenga el primer cambio del
indicador (azul, verde y amarillo). ElI amarillo indica el
punto final de la valoracién. Se anota el volumen (mL)
consumido en la valoracion.

Si no se tiene Bromocresol verde se puede usar
como indicador una solucion de Metil naranja al 0.1 %.
El cambio sera de amarillo a naranja sin llegar a rojo, lo
cual es de muy dificil apreciacion.

Entonces:

Si la muestra no tenia CO;, los mL utilizados en la
valoracion se toman para el calculo de los HCO,. Si los
CO,” fueron valorados, entonces se toma el volumen
consumido en esa valoracion y se resta del volumen to-
tal obtenido en la valoracion del HOC_". Ese volumen es
el que se utiliza en los calculos para determinar los HCO,

Calculos

HCO, (ppm)= mL de H, SO, 0.01N x 61
Bases: 1 meq quimico de HCO,= 61

1 mL de H,SO, 0.01N= 0.00061 g de HCO,

- (L de H,S0 4 % 0.00061 1000000
HCO 5 (PR = 0 =1L deHZ504 1 &1

Donde:
HCO, (ppm)= (mL de H,SO, x 0.00061 x 1000000)/10
HCO, (ppm)= mL de H,SO, x 61
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5.2.3. Determinacion de potasio y sodio en la solucién
saturada de suelo

Estos elementos se determinan por fotometria de
llama, de forma semejante a lo indicado por la determinacién
de Ky Na intercambiable.

Utensilios

+ Fotédmetro de llama
+ Pipetade 5 mL
+ Cubetas del fotémetro

Técnicas analiticas

+ Se toma una porcion de la solucion saturada de suelo
en una cubeta del fotbmetro o beaker de 15 mL, se
ajusta el equipo segun la metodologia indicada y utilizando
la solucidn patron correspondiente. Después se somete
cada muestra a la llama y se determina la transmision
correspondiente para Ky Na.

+ Se determina la concentracion de Ky Na de las muestras
utilizando el grafico correspondiente a cada elemento.

+ Calculos. La concentracion de Ky Na en la solucion
saturada de suelo se calcula por la siguiente férmula:

K (ppm)= C,
Na (ppm)=C,_
donde:

C, = concentracion de K en ppm obtenidos en el grafico

C,.= concentracion de Na en ppm obtenidos en el grafico

1. Recuerde que los valores obtenidos representan la
concentracion de estos elementos en la solucién sa-
turada de suelo y no en el suelo mismo.

2. Los graficos se confeccionan de la siguiente forma:
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Confeccidn de los graficos de Ky Na

Dada las concentraciones de Ky Na de la mayoria
de los suelos cubanos, un grafico de 0 a 100 ppm es
suficiente para determinar esos elementos. Para
confeccionar el grafico se procede de la forma siguiente:
se preparan patrones de 0 a 100 ppm con rango de 10 ppm,
es decir, 0, 10, 20, etc. Para ello se utilizan matraces
aforados de 25 mL y se marcan con numeros consecutivos
del 2 al 10. En cada uno de ellos se deposita (con bureta)
las cantidades de solucion patron que se indican en la
Tabla 3.

Tabla 3. Cantidades (mL) de la soluciéon patréon de
100 ppm de Ky Na a utilizar para preparar 25 mL
de los patrones para confeccionar los graficos

de Ky Na
No. Concentracion de K y Na Volumen de la solucion patron
(ppm) de 100 ppm de K y Na

0 agua 0 -

2 10 2.5

3 20 5.0

4 30 7.5

5 40 10.0

6 50 12.5

7 60 15.0

8 70 17.5

9 80 20.0

10 90 22.5

11 100 100 es la solucion patron
Formulav = “2* YT ¢4 x 25/100= Cd x 0.25

V= Volumen de la solucion patrén
Cd= Concentracion deseada

Cp= Concentracion del patrén
Vf= Volumen final
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Alos matraces (del 2 al 10) se les afiade agua hasta
el enrase y se agitan. Se rotulan con sus correspondientes
concentraciones de Ky Na, se conservan para confeccionar
los graficos.

Confeccidn de los graficos

Se ajusta el fotdmetro segun su especificacion para
el Ky el Na, con agua destilada y con el patrén de 100 ppm
de cada cation. Después se lee cada una de las muestras,
segun el orden del 2 al 10, y se leen las transmisiones
correspondientes y se anotan, con esa informacién se
confecciona el grafico.

Determinaciéon del Ky Na

Se transfiere una porcion del extracto de suelo obtenido
anteriormente, a un Beaker, Erlenmeyer o frasquito de
15 mL. Se ajusta el Fotometro en la misma forma que
cuando se confeccion el grafico. La muestra se procesa
en el Fotometro y se toma la lectura. Con la lectura de
cada muestra se busca en el grafico las concentraciones
correspondientes y se obtienen los ppm de Ky Na. Se
calcula la concentracion de esos elementos en el suelo
con las siguientes férmulas:

K (ppm)=5xc

Na (ppm)=5xc

Donde: c= es la concentracion de K o Na obtenidas en
el grafico

Reportar los valores de Ky Na en cmol.kg™ usando
las férmulas:

K (cmol.kg™")= K(ppm)/391

Na (cmol.kg™)= Na(ppm)/230

Nota:

+ 1 cmol.kg™ de K =391 ppm de K

+ 1 cmol.kg™ de Na = 230 ppm de Na
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5.2.4. Determinacion de calcio y magnesio en la solucién
saturada de suelo

La determinacion de estos elementos en la solu-
ciéon saturada de suelo solo se hace cuando se necesita
determinar la relacion de absorcion de sodio (RAS) en
los suelos salinos y se hace por volumetria utilizando
solucion de EDTA de forma semejante a la indicada en
la determinacién de cationes intercambiables.

Técnica analitica

+ Delfiltrado que se obtuvo en la extraccion de cationes
se toman con pipetas dos porciones de 5 mL y se
transfieren a dos Erlenmeyer de 200 mL, uno de ellos
se marca para Ca y el otro para Ca+Mg. A cada uno
de ellos se afnaden aproximadamente 50 mL de agua.

+ Determinacion de Ca+Mg

a) Al Erlenmeyer marcado Ca+Mg se afade:

- 5 mL de solucion buffer de NH,OH

- 5 gotas de solucién de ferrocianuro de K al 4 %
- 5 gotas de trietanol amina al 5 %

- Una “pizca” del indicador negro T de Eriocromo.

b) Valorar con solucion 0.01N de EDTA
La valoracion termina cuando se produzca un cambio
de color vino (o rosado) a azul brillante permanente.
Se anota el volumen (mL) de EDTA consumidos para
Ca+Mg

Cuando se hace esta valoracion, en ocasiones, si
el suelo tiene mucho Fe, Al y otros elementos menores,
el cambio no se produce con mucha nitidez y se cometen
imprecisiones al estimar el volumen de EDTA consumido.

En esos casos, se repite la valoracién afiadiendo 5 mL

mas de solucion buffer.
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+ Determinacion de Ca

a) Al Erlenmeyer marcado Ca se afiade:
- 5 mL de solucion de NaOH 4N.
- 5 gotas de solucion de cloruro de hidroxilamina al 5 %
- 5 gotas de trietanol amina
- Agitar y afadir una pizca del indicador Murexida
(purpurato de amonio) agitar.

b) Valorar con solucion 0.01N de EDTA. El punto final se
obtiene cuando cambia de rosado a violeta

c) Anotar el volumen de EDTA consumido para Ca

Calculos

Recuerde:
1 mL EDTA solucion 0.01N-
equivale a: 0.0001216 g de Mg

>0.0002004 g de Ca

Entonces:

Para el Ca

mL EDTA 0.01N x 0.000 2004 5mL
Ca (ppm) 1000000

Ca (ppm)= (mL EDTA0.01N x 0.000 2004 x 1000000)/5 mL
Ca (ppm)= mL de EDTA 0.01N x 40.08

El mismo razonamiento para el Mg: Mg (ppm)= mL de
EDTA x 24.32

5.3. Determinacién de sales solubles totales por el
método de dilucién 1:5

Cuando se determinan las sales solubles totales con
dilucion diferente a la pasta saturada, se obtienen valores
relativos en que la textura de suelo tiene mucha importancia
en el momento de su interpretacion, pues para una relacién
suelo-agua dada, la concentracion de sales que finalmente
se obtenga dependera del agua que retenga el suelo al
filtrar o separar la solucion del solido. Segun Jackson
(1970), mientras mas amplia sea la relacion suelo-agua,
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mas altos seran los valores de la SST que se obtengan.
La extraccién de sales con dilucion de 1:5 es de uso
generalizado en Cuba, basado fundamentalmente por
la facilidad de su ejecucion, sin tomar en cuenta otras
consideraciones, pero los valores obtenidos siempre
estan ponderados. En este documento se expone este
meétodo por lo util que pueden ser los resultados para
establecer correlaciones con los datos obtenidos con el
Método de la Pasta Saturada, pero la informacién que
se obtenga en esos analisis no debe utilizarse directamen-
te para evaluar suelo salinos.

Utensilios

Balanza técnica
Agitador mecanico
Conductimetro
Erlenmeyer de 500 mL
Embudos

Papel de filtro

Beaker de 125 mL

Reactivos
+ Agua destilada libre de carbonatos
Técnica analitica

+ Pese 40 g de suelo seco y transfiéralos a un pomo
plastico o Erlenmeyer de 250-300 mL y anada 200 mL
de agua destilada libre de carbonatos.

+ La extraccién de las sales puede hacerse por dos formas:

a) Extraccién con agitador mecanico. Ponga el frasco
con la muestra en el agitador y agite durante 15 minutos.
Pasado ese tiempo deje el pomo en reposo por una
hora o mas. Después agite durante cinco minutos.
Deje el recipiente en reposo durante 30 min o mas.

® 6 6 6 o o o
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Luego filtre o decante en dependencia de las particu-
las en suspension.

b) Extraccion con agitacion a mano. Se transfiere el suelo
al pomo o Erlenmeyer y se aflade el agua. Se agita a
mano de forma vigorosa durante 30 seg. Se deja en
reposo y se repite la operacioén a intervalos, de modo
que en un tiempo de 30 min se agite al menos cuatro
veces. Después se deja en reposo durante 30 min o
mas. Finalmente, se filtra o decanta la solucién en
dependencia de los solidos en suspension.

+ De la solucién asi obtenida se toma una porcion en
un beaker de 125 mL y se determina su conductividad
en el conductimetro, en la forma que se explicé ante-
riormente y se obtiene CE. Se toma la temperatura
de la solucion en el momento de leer la conductividad
y se obtiene t.

+ Calculos. Para ello se aplican las formulas:

CE,. .= CE xFtxKy SST en ppm=CE_,__ x5 x 640

CE, = se obtiene en la lectura del conductimetro y se
expresa en mmhos.cm’”

Ft= factor de correccion de temperatura para 25°C que
se obtiene a partir de t (Tabla 3).

K= constante de la celda y que es especifica para cada
celda.

5= factor de dilucion

640=factor para convertir CE ___en mmhos.cm™ a SST en ppm

Cuando se determina CE25 de esta forma, se toma-
ra ese valor que corresponde a dilucidon 1:5 y se trans-
formara la CE,, a pasta saturada por medio de la ecua-
cion de regresion correspondiente, segun el tipo de sue-
lo. La Tabla 4 contiene las ecuaciones de regresion de

varios suelos para transformar CE__ con relacion 1:5 a

pasta saturada.
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En la solucién que se obtiene en la extraccién de la
sales solubles con relacion 1:5, se pueden determinar
los aniones (CI, CO,” y HCO,)) y cationes solubles (Ca,
Mg, Ky Na), con los mismos métodos y la misma forma
que se indicé cuando se determind la solucién obtenida
en la pasta saturada; pero cuando se vayan a hacer los
calculos, es necesario tener en cuenta el factor de dilu-
cion que es 5. En esos casos, si el color de la solucion
no permite apreciar el color del indicador, entonces se
podran hacer diluciones. Por ejemplo, para cloruros se
toman 20 mL de la solucion y se afiaden 50 mL de agua
y después se valora.

Tabla 4. Regresiones lineales obtenidas para los diferentes
suelos para transformar valores de CE,_ de
solucion 1:5 a valores de pasta saturada

Tipos de suelo Procedencia Ecuacion de regresion r
Himico Carbonético CAIl “‘Habana Libre” Y=0.912X+0.3900 | 0.81**
Ferralitico Rojo hidratado CAI “Osvaldo Sanchez” | Y=1.350X+0.0120 | 0.98**
Gley Amarillento CAI “Osvaldo Sanchez” Y=4.120X-02790 | 0.92**
Oscuro Plastico CAI “Arquimedes Colina” | ' Y=3.917 X-0.0654 | 0.97**
Ferralitico Rojo Conp. CAI “‘Rubén M Villena” | Y=1.704 X+0.2070 | 0.87**
Ferralitico Anarillo Gleysoso | CAI “Osvaldo Sanchez” | Y=0.350 X+0.29%40 | 0.89**
Oscuro Plastico CAI “Grito De Yara” Y=0.252 X+0.8070 | 0.82**
Ferralitico Amarillento lixiviado | CAI “AbrahamLincoln” | Y=0.350 X+0.2940 | 0.81**

Donde:
X =valores de CE25 obtenidos en solucién con relacion 1:5
Y = valores de CE,_obtenidos en pasta saturada
5.4. Determinacion de sales solubles totales en suelos
dilucion 1:1
Cuando se vayan a determinar las sales solubles

totales (SST) en suelo con relacion 1:1, debe tomarse
en cuenta la humedad del suelo, pues la relacién 1:1 se
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refiere a suelo seco (sin agua). Entonces cuando se vaya
a determinar la proporcion “suelo agua”, es necesario
calcular el agua que aporta el suelo, segun su humedad,
y anotar el agua necesaria para obtener la relacion propuesta.
Ejemplo: Preparar solucion de “suelo-agua” con relacion
1:1. El suelo tiene 10 % de humedad. Calcule la cantidad
de suelo y agua para lograr esa relacion. Para el ejemplo
sera necesario mezclar 50 g de suelo seco y 50 mL de
agua.
Entonces:
Humedad del suelo: 10 %
Para tomar 50 g de suelo seco
100——90
X——->50
X=50 x 100/90= 55.55 g de suelo humedo

El suelo contiene 50 g de suelo y 5.55 g de agua,
por tanto el agua necesaria sera: 50-5.55= 44.45 mL,
finalmente se tendra:
Suelo: 55.55 g (50 g de suelo y 5.5 g de agua)
Agua: 44.45 mL
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IV. SEGUNDA PARTE. ANALISIS DE TEJIDO
VEGETAL

Fundamentacion: El analisis del tejido vegetal es muy
utilizado en la agricultura para diversos fines: conocer el
estado nutricional de las plantas, la calidad de los frutos,
la extraccion de nutrientes por las plantas, los estados
de toxicidad y muchos aspectos mas. La evaluacion de
los resultados de los analisis de tejido vegetal dependen
de muchos factores, pero los mas importantes son: parte
del vegetal que se analice, la edad de las plantas y las
partes del vegetal que se utilice, la hora en que se tomen
las muestras, el método analitico que se emplee para
hacer las determinaciones y la especie vegetal de que
se trate. La preparacion de las muestras depende de los
objetivos que se tengan y la parte del vegetal que se
necesite analizar. En este documento se expresan las
técnicas analiticas para realizar analisis foliares, pero
son aplicables en cualquier tejido vegetal. Se basan en:

* Secado de la muestra a temperatura de 60-80°C en
estufa hasta peso constante.

* Moler la muestra hasta lograr particulas con tamafno
igual o menor que 0.5 mm.

* Hacer una digestion con H,SO, concentrado para lo-
grar descomponer (mineralizar) la materia organica y
obtener los elementos minerales correspondientes en
forma de solucion.

#»* Utilizar métodos analiticos que posibiliten separar y
evaluar cada elemento por separado.
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1. DIGESTION DE LAS MUESTRAS

Utensilios

Balanza analitica

Bafo de arena o digestor Kjeldahl

Matraces aforado de 25,100 y 250 mL

Balones Kjeldahl de 100-150 mL

Espatula, capsula de 25 mL o vidrio reloj pequeiio
Papel de filtro

Embudos pequefios

Beaker de 2000 mL

Pincel pequeio

Reactivos

Mezcla de sulfurico-selenio para lo cual se usa
H,SO, concentrado (pureza 96 % o mas) y selenio metalico
(en polvo).

Preparacién de la mezcla sulfarico-selenio

La mezcla sulfurico-selenio se prepara con la relacion
8 g de Se por litro de H,SO, concentrado. Pesar 8 g de
Se metalico en polvo y transferirlo a un balon Kjeldahl
de 500 mL. Anadir 100 mL de H,SO, concentrado, mezclar
bien y poner al calor en bafio de arena o digestor Kjeldahl,
hasta que se logre la digestion completa; es decir, quela
solucion sulfurico-selenio quede clara. Logrado esto se se-
para del calor, se deja enfriar y se transfiere a un beaker
de 2000 mL. Después se afiaden 900 mL de H,SO, con-
centrado, se agita hasta lograr una mezcla homogénea
y se deja en reposo por 24 horas o mas y despueés se
decanta el liquido claro y se conserva para hacer la di-
gestion del tejido vegetal.

® 6 6 ¢ 0 O 0+ 0 o
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Técnica analitica

+ La muestra del vegetal molida se pone a estufa a
temperatura de 60 a 80°C aproximadamente por 3 64 horas,
saquela para que se enfrie en una desecadora, esto
evita que la muestra gane humedad mientras se pesa.

+ Pesar 0.5 g de la muestra finamente molida y secada
a estufa con cuidado y lo mas rapido posible, para
evitar que la muestra gane humedad mientras se pesa.

+ La muestra se transfiere con cuidado y de forma
cuantitativa a un balén Kjeldahl de 100-125 mL que
esté seco. Se afade 10-12 mL de la mezcla sulfarico-
selenio por el cuello del balon y girandolo de modo
que el sulfurico arrastre las particulas del vegetal que
pudieran haber quedo adheridas al cuello del balén;
se agita hasta formar una mezcla uniforme de la muestra
con el acido sulfurico. Se deja en reposo de 5a 10 min.
agitando a intervalos.

+ El balon se pone en el bafio de arena o digestor
Kjeldahl hasta que se obtenga la descomposicion
completa de la muestras. Durante esta operacion, en
ocasiones es necesario agitar el balon con la muestra,
para lograr que algunas partes oscuras (materia
organica no descompuesta) se incorporen a la mezcla
sulfurica y se complete la digestion de la muestra. La
digestion se da por concluida cuando el contenido del
baldn esté incoloro o tenga aspecto blanquecino, y el
color pardo o amarillo de la materia organica haya
desaparecido. Entonces se separa el balon de calory
se deja enfriar.

+ Cuando el balén esté frio (a temperatura ambiente).
se afiade agua (aproximadamente 50 mL) poco a poco
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y por las paredes del baldén para disolver todo su
contenido, y se deja enfriar. Después se transfiere a
un matraz aforado de 250 mL, se enfria, enrasa y
agita. Esta solucién se conserva como “1ra. dilucion”
para determinar P y K. De esta solucion se toman 10
mL y se transfieren a un matraz aforado de 100 mL,
se enrasa y agita. Esta solucion se conserva para rea-
lizar los analisis de N (2da. dilucion).
Nota: Al tener 0.5 g de muestra del vegetal en 250 mL
de solucién, se obtiene una primera diluciéon de mues-
tra: solucion de 1:500. Cuando de esa solucién se to-
man 10 mL y se lleva a 100, se hace una dilucién de
1:10. Entonces la dilucién de la muestra hasta ese mo-
mento es de 500 x 10= 5000. Es decir, la dilucion es
1:5000. Para hacer los calculos al final del analisis debe
tomarse en cuenta esa dilucion.
Ejemplo: si en la técnica analitica se toman 5 mL de
esta ultima solucion y se llevan a 25 mL para desarrollar
el color, esa dilucién sera de 1:5 y entonces el factor de
dilucién para el calculo sera 5000 x 5= 25000. Es decir,
la dilucién final sera 1:25000. Esta dilucion tan grande
es necesario hacerla, porque el método de Nessler es
sensible y las concentraciones de N mayores a 2 ppm
no pueden determinarse por ese metodo, porque las in-
tensidades de color no son proporcionales a las con-
centraciones de N.
Recuerde: cuando se utilizan diluciones tan altas, se
requiere trabajar con mucha precision para lograr resul-
tados aceptables.
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2. DETERMINACION DEL NITROGENO TOTAL. METODO
COLORIMETRICO CON EL REACTIVO NESSLER

Fundamentacion: El método tradicional (y mas exacto)
para determinar el N se basa en convertir todas las formas
de N a amoniacal, que en medio acido presenta la forma
NH4+ y es estable, y después propiciar un medio alcalino
para pasarlo a NH,, destilarlo y recogerlo en medio acido
y valorarlo, pero es un método muy largo y requiere de
mucha dedicacion. Por ello, para su determinacion de
un modo mas sencillo, se utiliza el método colorimétrico
empleando el reactivo de Nessler.

Nessler (Partington ,1933) determin6 que el NH,,
cuando se pone en presencia del yoduro de mercurio
Hgl, y el Kl en un medio alcalino, forma un complejo de
formula (OHg,) NH,| 6 quizas NHg,|.H,0 6 Hg,O (NH,))
(yoduro de mercurio y amonio de color naranja). Dentro
de ciertos limites la intensidad del color es proporcional
a las concentraciones de NH, y, por tanto, este método
puede ser utilizado para determinar el N de forma cuantitativa.
Reacciones:

Hgl,+2 Kl——>K Hgl,
K,Hgl,+3 KOH+NH, > Hg,O (NH,_I)(color naranja)
+7 KI+2 H,0

El método de Nessler es muy empleado para
determinar N por colorimetria en soluciones que tienen
bajo contenido y siempre que las diluciones que sean
necesarias hacer permitan obtener resultados confiables.

Utensilios
Matraz aforado de 25, 500 y 1000 mL
Beaker de 250 mL

Erlenmeyer de 125 mL
Pipeta graduada de 10 mL

* & o o

68



Reactivos

Silicato de sodio (NaSIO,)

Hidréxido de sodio (NaOH)

Mezcla (SIO,Na-NaOH)

Sulfato de amonio [(NH,) SO,]

Reactivo Nessler (yoduro de potasio
Yoduro de mercurio, hidroxido de potasio)

Preparacion de los reactivos

Mezcla SIO ,Na-NaOH. Pese 33 g de NaSIO, y 66 g de
NaOH vy transfiéralo a un beaker de 250 mL. AAada
aproximadamente 100 mL de agua destilada para disolverlo,
después transferir la solucién obtenida a un matraz
aforado de 1000 mL. Ahada agua para enrasar y agite.
Conserve la solucion en pomo con tapa.

® & ¢ o o o

Reactivos Nessler. Este reactivo puede obtenerse pre-
parado de las firmas que se dedican a fabricar y vender
reactivos quimicos. También se pueden preparar en los
laboratorios de la forma siguiente:
1) Solucién A:
Pese 35 g de Kl y disuélvalos en 50 mL de agua. Ahada
45.5 g de Hgl, y disuélvalos conjuntamente con el KI. El
Hgl, es poco soluble en agua, pero por accién del ion
comun (l) se disuelve, formando el yoduro doble de
potasio y mercurio (K Hgl,), su solubilidad se facilita ca-
lentando a 60-80°C mientras se agita.
2) Soluciéon B: KOH 6 NaOH al 50% : Disolver 112 g de
KOH 6 80 g de NaOH en 60 mL de agua.
3) Transferir las soluciones Ay B a un matraz aforado de
1000 mL. Agitar, enfriar, enrasar y agitar.
Conservar la solucién de Nessler en pomo ambar
con tapa en lugar fresco.
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Solucion estandar de N de 100 ppm:

+ Para prepararla se utiliza (NH,),SO, cantidad de
reactivo (PM= 132.146 y equivalente en N= 28.016/mol
y que es equivalente a 21.20 % de N). La solucion de
N de 100 ppm lleva 0.1 g.L™' de N.

+ Se toma una porcion del (NH,), SO, y se seca a estufa
a 100°C durante tres horas. Se enfria en desecadora.

+ Se pesan exactamente 0.4717g del (NH,) SO,
guimicamente puro o su equivalente segun la pureza
del reactivo.

+ Se transfieren para un matraz aforado de 1000 mL.
Se afiade agua para disolverlo, se enrasa y agita. Se
rotula y conserva como solucién estandar de 100 ppm
de N.

Solucion patrén de 5 ppm de N

De la solucion estandar de 100 ppm de N se toman
con pipeta exactamente 25 mL, se transfieren a un matraz
aforado de 500 mL. Se afiade agua para enrasar y se
agita. Se rotula y conserva como solucién patrén de
5 ppm de N. Esta solucion tiene una concentracion relativa
de 50 ppm de N con dilucién 1: 10.

Preparacion del grafico para N

En condiciones normales los graficos de N con el
reactivo Nessler solo pueden hacerse de 0 a 2 ppm y
con esas magnitudes se comenten muchos errores de
apreciacion. Por eso, para el uso practico en el laboratorio,
es recomendable confeccionar los graficos con
dilucién 1:10.

Se procede de la forma siguiente:

Se toman 11 matraces aforados de 25 mL y se marcan
del 1 al 11. A cada uno se afiade los mL de solucién
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patron de 5 ppm de N (50 ppm concentracion relativa
con dilucién de 1:10) que se expresan en la tabla siguiente:

Tabla 5. Cantidades (mL) de la solucion patrén para
preparar los patrones para confeccionar el

grafico
Matraz Concentracion N (ppm) mL de solucion de 50 ppm
No. para el grafico de N a5 ppm
Absoluta Relativa Absoluta Relativa
1 0 0 0 0
2 0.2 2 1 1
3 0.4 4 2 2
4 0.6 6 3 3
5 0.8 8 4 4
6 1.0 10 5 5
7 1.2 12 6 6
8 1.4 14 7 7
9 1.6 16 8 8
10 1.8 18 9 9
11 2.0 20 10 10

Para calcular los volumenes de solucién patrén se

utilizé la formula: , _ Cdx Vf
CP

Donde:
V=mL de la solucién patron para un punto dado del gra-
fico (2, 4, 6, etc.)
Vf= volumen final o total que se utilice (en este caso se
utiliza matraz de 25 mL).
Cp= Concentracion en ppm de N del patron (en este
caso fue 50 ppm, concentracion relativa). Con dilucién
de 1:10 y 5 ppm de concentracion absoluta.
Luego: V= Cd x 25/50= Cd x 0.5
Por ejemplo: para calcular el volumen para el punto 10 ppm
de N.
Entonces: V=10x 0.5=5 mL
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Técnica analitica

*

Tomar con pipeta 5 mL de solucion de la segunda
dilucién y se transfiere a un matraz aforado de 25 mL.
Después se afiade agua hasta la mitad del matraz,
conjuntamente se prepara otro matraz con agua destilada
para utilizarlo como blanco.

Se afiade 1.5 mL de la mezcla “NaSeO,-NaOH". Se
agita. A continuacion se anade 0.5 mL de la solucion-
reactivo de Nessler. Se agita. Se afiade agua hasta el
enrase y se agita de nuevo.

Se deja en reposo durante 20-25 min para que se
desarrolle el color amarillo-naranja. Después determine
la intensidad del color en el fotocolorimetro utilizando
una longitud de onda de 440 mm en filtro azul.

Con la lectura obtenida en el fotocolorimetro se
determina en el grafico la concentracion de N en ppm
y ese valor se utiliza para determinar la concentracion
de N en la muestra.

Calculos: En el tejido vegetal las concentraciones de
N se expresan en por ciento de materia seca. Para
ello se toma en cuenta el factor de dilucion para las
condiciones establecidas en la técnica analitica:

1ra. dilucion: 0.5/250= 1:500

2da. dilucion: 10/100= 1:10

3ra. dilucion: 5/25=1:5

Factor de dilucion: 500 x 10 x 5= 25000

Lectura del fotocolorimetro y concentracién equivalente
de N en ppm. Segun lo establecido en la técnica analitica,
el valor de N que se obtiene en el grafico tiene una
concentracion relativa con dilucién de 1:10, por lo que
es necesario dividir el valor entre 10. Todos esos elementos
integrados dan la férmula:
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(25000 x N (ppm) x 100)
10 x 1000000

%N =

Donde:

% N= en base seca

25 000= factor de dilucion

100= para llevar el N del grafico en ppm a por ciento de N
10= factor para convertir valores relativos de N con dilucién
1:10 obtenido en el grafico a valores absolutos de N.
1000 000= Se toma como base para convertir ppm de N
a por ciento N, porque los datos que da el grafico estan
en ppm

N (ppm)= Valor de N que se encuentra en el grafico a
partir de la lectura en el fotocolorimetro.

3. DETERMINACION DE FOSFORO TOTAL. IMIETODO COLORIMETRICO

Fundamentacion: Para determinar el fosforo en el tejido
vegetal, se utiliza la solucién obtenida en la
mineralizacion de la muestra con la digestion de acido
sulfurico. En esa solucion el P esta en forma de HSPO4,
el cual en presencia del acido molibdico y un reductor
se forma el Hetero-poli-Acido que tiene color azul (método
de Osmond).
H,PO, +12H,Mo+60,
Acido (azul))+12 H,O
El método es muy sensible y permite determinar
pequefias cantidades de P en la solucion. Como reductor
se utiliza el cloruro estaioso, pero el complejo que se
forma tiene un corto tiempo de estabilidad y con frecuencia
se introducen errores. Se utiliza también el &cido-1amino-
2 naftol-4 sulfénico, el cual da mas estabilidad al medio
y el color azul que se produce dura mas tiempo. La evaluacion
cuantitativa del P en esas condiciones se puede hacer,
porque las intensidades de color azul que se producen

=0.25 xN(ppm)

>H,P (Mo,O,,), (Hetero-poli-

3 14
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(dentro de ciertos limites) son proporcionales a las con-
centraciones de P en la soluciéon. Para medir esas inten-
sidades de color se utiliza un fotocolorimetro.

Utensilios

Probeta de 50 mL

Matraz aforado de 25 mL

Papel de filtro

Agitador mecanico

Colorimetro o Spekol u otro fotocolorimetro
Pomo plastico de 100 mL con tapa

Reactivos

+ Molibdato de amonio 1.5% en solucion de HCI 3.5N

+ Acido perclérico concentrado, acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico (indicador)

+ 2-4 Dinitrofenol (indicador), acido clorhidrico solucién 4N

+ Hidroxido de amonio solucidon 4N, fosfato potasico
diacido (KPO,H,),

+ Hidroxido de sodio al 45 %.

Preparacion de los reactivos

Solucion de molibdato de amonio al 1.5 % y HCI 3.5N.
Pesar 15 g de molibdato de amonio y transferirlo a un
beaker de 800 mL y afiadir 350 mL de agua destilada,
agitar, afadir 322 mL de HCI de 34 % de purezay 1.17 g.L"
de densidad o su equivalente que proporcionen 128 g
de HCI puro; agitar hasta disolver el molibdato y homogeneizar,
transferir el contenido del beaker a un matraz aforado
de 1000 mL, enfriar y afiadir agua hasta el enrase, agitar.

Esta solucion se guarda en pomo ambar y tiene una
duracion de hasta dos meses.

Solucién indicador de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico.
Pesar 0.5 g de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico, 30 g

* 6 ¢ o o o
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de bisulfito de sodio y 6 g de sulfito de sodio, transferirlo
a un beaker de 500 mL, anadir 250 mL de agua para
disolver, dejar en reposo durante la noche y luego filtrar.
Esta solucion debe emplearse fresca, se conserva en
refrigerador o lugar fresco, se prepara cada dos semanas.

Solucién de HCI 4N. Medir 352 mL de HCI de 34 % de
pureza y 1.17 de densidad o su equivalente para tener
140 g de HCI puro, transferirlo a un matraz aforado de
1000 mL, anadir agua, enfriar, enrasar y se agita.

Solucién de 2-4-dinitrofenol (indicador). Tomar 5 g de 2-4-
Dinitrofenol y transferirlos a un beaker de 250 mL. Afdadir
100 mL de agua y agitar. Dejar en reposo por una hora 'y
filtrar. Conservar la solucion para utilizarla como indicador.

Solucion de hidroxido de amonio 4N. Tomar 310 mL de
NH,OH de 24 % de pureza en NH, y 0.912 g.L" de densidad
o la cantidad equivalente para tener 68 g de NH,, transferirlo
a un matraz aforado de 1000 mL, afadir agua destilada,
enfriar, enrasar y agitar.

Hidroxido de sodio al 45 %. Pesar 225 g de NaOH
reactivo y transferirlo a un beaker de 500 mL. Anadir
500 mL de agua con probeta. Agite para disolver y enfrie.
Transfiera la solucion obtenida a un matraz aforado de
500 mL. Enrase y agite.

Confeccion del grafico

Para la determinacion de fésforo por el método
colorimétrico, se prepara un grafico de 0-4 ppm de P de
concentracion absoluta (equivalente a 0-20 ppm de P
concentracion relativa con dilucion de 1:5). Para ello se
procede de la forma siguiente:
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Preparacion de la solucion estandar de 50 ppm de P

(KPO,H,: PM=136.075)

1- Pesar 0.1098 g de KPO,H, quimicamente puro o su
equivalente segun la pureza, previamente secado en
la estufa durante tres horas a 105°C.

2- Se transfiere a un matraz aforado de 500 mL, se afiade
agua destilada para disolverlo, se agita y enrasa. Se
envasa en pomo seco Yy se titula como solucién de
KPO,H, de 50 ppm de P.

Preparacion de los patrones para confeccionar el grafico

Se preparara un patron de 5 ppm de P a partir de la
solucién estandar de 50 ppm de P. Para ello se toman
50 mL con pipeta de esa solucion y se transfieren para
un matraz aforado de 500 mL. Se afiade agua hasta el
enrase y se agita. Esta es una solucion, que tiene una
concentracion absoluta de 5 ppm de P, equivalente a
una concentracion relativa de 25 ppm de P para una
dilucion 1:5. Con esta solucion se preparan los patrones
para confeccionar el grafico de 0 a 20 ppm de P
(concentracion relativa). Se toman 11 matraces aforados
de 25 mL y se numeran del 1 al 11 y a cada uno se
afiade en su orden las cantidades que se expresan en
la Tabla 6. Las cantidades correspondientes a cada
concentracion del patron se miden en bureta o pipeta de
forma exacta y se transfieren a su matraz correspondiente. Se
afiade agua destilada hasta tres cuartas partes del volu-
men y después lo indicado en el punto 4 de las técnicas
analiticas:

- 7 gotas de Acido Perclérico concentrado
- 7 gotas de Molibdato de Amonio en solucién clorhidrica
- 5 gotas del indicador acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico
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Tabla 6. Cantidades (mL) de solucion patréon a emplear
para preparar 25 mL de los patrones y confeccionar
el grafico (dilucién de 1:5)

No. Concentracion relativa de P (ppm) | mL de solucién patrén de 5 ppm
Absoluta Relativa de P (absoluta y relativa)
1 0 0 0
2 0.4 2 2
3 0.8 4 4
4 1.2 6 6
5 1.6 8 8
6 2.0 10 10
7 2.4 12 12
8 2.8 14 14
9 3.2 16 16
10 3.6 18 18
11 4.0 20 20

Posteriormente se enrasa y se agita, se pone en
reposo durante 30 min de la misma forma que se expre-
sa en la técnica analitica. Pasado el tiempo, se determi-
nan en el fotocolorimetro las lecturas correspondientes
a cada concentracion (puede ser densidad 6ptica o tran-
sicion). Con esa informacion se confecciona el grafico.

Para calcular las cantidades de solucion patron a
emplear en cada matraz, se utiliza la férmula:
V= Cd x Vf/Cp
Donde:
V= volumen (mL) de la solucion patrén
Cd= concentracion deseada de P en ppm
Vf=volumen final a que se lleva la solucién en el matraz
Cp= concentracion de P en ppm de la solucion patrén
Ejemplo: Para el punto no. 2. Cd= 2 ppm, Cp= 25 ppm
de P, Vf= 25 mL

V= Cd x Vf/Cp, V=2 x 25/25= 2

77



Segunda parte. Analisis de tejido vegetal
00000 0000000000000 0 00

Técnica analitica
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Se toman 5 mL del extracto obtenido en la digestiéon

de la muestra (1ra. dilucién) y se transfieren a un

matraz aforado de 25 mL. Ahada agua hasta la mitad,

se anaden dos gotas del indicador 2-4 de Dinitrofenol.

Anada NH,OH al 45 % gota a gota agitando hasta

que aparezca el color amarillo. A continuacion se afiade

HCI 4N hasta que desaparezca el color amarillo;

posteriormente completar el volumen con agua destilada

hasta las tres cuartas partes aproximadamente.

A continuacion se afiade en forma sucesiva agitando

cada vez:

- 10 gotas de acido perclorico concentrado.

- 10 gotas de solucion de molibdato de amonio solucion
clorhidrica.

- 10 gotas de la solucién de acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico.

Enrase y agite. Deje en reposo durante 15 min.

Pasado el tiempo indicado, determine la intensidad

del color en el fotocolorimetro utilizando una longitud

de onda de 650 mu o filtro rojo. Con la lectura del

colorimetro se determina la concentracion de P de la

muestra en ppm.

Calculos: Para la cantidad de P en la muestra del te-

jido vegetal se utiliza la férmula:

% P=ppm de P x 0.25

Donde: ppm de P se obtiene del grafico

0.25: factor que incluye las diluciones de la muestra y
conversion de P en ppm en porcentaje.

Asi: 1ra. dilucion= 0.5 g de muestra en 250 mL de solucion
Dilucién= 250/0.5= -1:500

2da. dilucién=5 mL de la primera solucion llevados a 25 mL.
Dilucién 25/5=1:5
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Factor de dilucion total= 500 x 5= 2500

Luego: ppm de P en la muestra= ppm de P en el grafico
x 2500

También recuerde %= ppm/10000

Luego: % P= (ppm P x 2500)/10000= ppm P x 0.25
Finalmente: % P=ppm de P x 0.25

+ Los valores que se reportan en este analisis se expresan
“a base seca”

+ Laférmula que se utiliza para hacer los calculos solo
tiene validez para cuando se utilicen las condiciones
expresadas en la técnica analitica. Si se cambiara,
sera necesario obtener otra formula o medio de calculo.

4. DETERMINACION DE POTASIO

La determinacidn de K en el tejido vegetal se hace
en la solucion que se obtuvo al hacer la digestion de la
muestra con H,SO, y se logra la mineralizacion de la
materia organica.

En esta solucion el potasio esta en forma de cation
Ky se pueden determinar por fotometria de llama. El
meétodo que se utiliza es semajante al utilizado en la
determinacion de K en suelo.

Utensilios

Fotédmetro de llama

Beaker o Erlenmeyer de 20-25 mL
Matraz aforado de 25, 250 y 1000 mL
Pipeta aforada de 25 mL

Bureta de 25 mL

Pipeta graduada de 10 y 25 mL
Reactivos

¢ Cloruro de potasio (KCl) PM= 74.553
+ Solucion estandar de 1000 ppm de K

* & 6 ¢ o o
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Preparacion de la solucion estandar de 1000 ppm de K

+ Pesar 1.9164 g de KCl de 99.5 % de pureza y desecado
en la estufa a 1050C durante 3 horas o las cantidades
equivalentes para tener 1.9068 g de KCI quimicamente
puro.

+ Se transfiere a un matraz aforado de 1000 mL, se
afiade agua para diluirlo y después se enrasa y se
agita. Esta solucién tiene una concentracion de K de
1000 ppm.

Preparacion de la solucion patréon de 100 ppm de K

Tome de la solucion estandar de 1000 ppm de K,
100 mL (midalo con pipeta o bureta aforadas de 100 mL)
y transfiéralo a un matraz aforado de 1000 mL, enrase
con aguay agite. Esta solucion patron tiene 100 ppm de K.

Confeccidn de los graficos de K

Para confeccionar el grafico se procede de la forma
siguiente: se preparan patrones de 0 a 100 ppm con
rango de 10 ppm, es decir, 0, 10, 20, etc. Para ello, se
utilizan matraces aforados de 25 mL y se marcan con
numeros consecutivos del 2 al 10. En cada uno de ellos
se depositan (con bureta) las cantidades de solucién
patron que se indican en la Tabla 2.

Férmula V= Cd x Vf/ICp= Cd x 25/100= Cd x 0.25
V= volumen de la solucion patron

Cd= concentracién deseada

Cp= concentracién del patréon

Vf= volumen final

Alos matraces (del 2 al 10) se les afiade agua hasta
el enrase y se agitan. Se rotulan con sus correspondientes
concentraciones de Ky Na, se conservan para confeccionar
los graficos.
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Confeccién de los graficos

Se ajusta el fotdmetro segun su especificacion para
el K, con agua destilada y el patron de 100 ppm. Después
se lee cada una de las muestras, segun el orden del 2 al 10
y se leen las transmisiones correspondientes y se anotan,
para confeccionar el grafico.

Tabla 7. Cantidades (mL) de la soluciéon patron de
100 ppm de K a utilizar para preparar 25 mL
de los patrones y confeccionar los graficos de K

No. Concentracion de K Volumen de la solucion
(ppm) patrén de 100 ppm de K
0 agua 0 -
2 10 2.5
3 20 5.0
4 30 7.5
5 40 10.0
6 50 12.5
7 60 15.0
8 70 17.5
9 80 20.0
10 90 22.5
11 100 100 es la solucidon patron

Técnica analitica

+ En un beaker o Erlenmeyer de 15 mL se toma una
porcion de la solucidn, que se obtuvo en la digestidon
de la muestra del vegetal (se utiliza la solucion original
sin hacer ninguna dilucion adicional: 1era. dilucién).

+ Se lleva al fotobmetro de llama, se ajusta segun las
especificaciones del equipo y después se somete cada
muestra a la llama y se anota la lectura que se obten-
ga. Con esa lectura se determina en el grafico la con-
centracion de K de la muestra en ppm.
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Calculos: Para el contenido de K en la muestra se utiliza
la siguiente formula:

% K= ppm de K x 0.05
Donde: ppm de K se obtiene del grafico a partir de la
lectura del equipo al tomar la solucién.
0.05= factor de dilucion que tiene incluido el factor para
convertir los ppm en %
Asi:
Dilucion: 0.5 g de muestra llevados a 250 mL= 250/0.5= 1:500
%= ppm/10000
Entonces: % de K= (ppm de K x 500)/10000=ppm de Kx 0.05

Los valores de K estan expresados en base seca.
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V. TERCERA PARTE. ANALISIS DE ABONOS
ORGANICOS

Fundamentacion: La utilizaciéon de abonos organicos
(AO) es la base del desarrollo de la Agricultura Organica
y Sostenible. Los resultados que se obtengan en esos
sistemas de agricultura dependeran de la calidad de los
AO y el manejo que se haga de ellos. Existe gran variedad
de AO. Sus caracteristicas son variables y dependen de
la fuente de origen y el tratamiento a que sean sometidos
para obtener un producto terminado.

Debido a su variabilidad, aun dentro de un mismo
tipo, tiene mucha importancia para su uso conocer sus
caracteristicas y determinar su calidad. Es imprescindible
que el que utilice y aplique AO, conozca su composiciéon
fisica'y quimica por medio de los analisis correspondientes.
Es propdsito de este documento ofrecer los métodos
analiticos para la caracterizacion fisica y quimica de los
AQ, con el fin de que los usuarios puedan hacer un uso
adecuado de los materiales que dispone y de ese modo
obtener los resultados que espera. Debido a que los textos
especificos que contienen técnicas analiticas para
determinar la calidad de los AO son escasos; este manual
puede constituir un documento valioso para que los técnicos
de laboratorio puedan realizar los analisis y satisfacer
las necesidades de los productores. En el manual se
establecen las técnicas analiticas para la determinacion
de humedad, densidad de volumen, pH, carbonatos libres
y elementos totales (MO, N, P, K, Ca, Mg, Na, sales solubles
y la relacién C-N.
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1. PREPARACION DE LA MUESTRA

Cuando la muestra es recibida en el laboratorio, es
necesario:

> Determinar su aspecto fisico: la muestra se esparce
en una manta (papel, polietileno u otro) y se determina
si es homogénea o tiene materiales extranos (piedras),
materiales organicos sin descomponer (coco u otros).
Esta informacion se reportara en el resultado del analisis.

> Posteriormente se mezcla bien y se “cuartea”. Se separa
una parte y se llena un pomo de 200 mL o mas para
determinar la humedad. El resto de la muestra se utiliza
para determinar la densidad de volumen.

» Cuando se determina la densidad de volumen, se toma
la muestra y se pone a secar a la sombra hasta que
presente propiedades fisicas que permitan molerla. Si la
muestra es mayor de 300 g, cuando se seque al aire,
se cartea y se toma la mitad o una cantidad aproxi-
mada a 200 g. Esta cantidad se muele y se pasa por
un tamiz de 0.5 mm. Una vez obtenida esta, se some-
te al proceso de analisis.

Finalmente se tomaran dos muestras:

a) Una sin moler, sin secar y en condiciones semejantes
a la que fue recibida en el laboratorio para determinar
la humedad.

b) Otra seca al aire y tamizada por 0.5 mm para analisis
quimico.

2. DETERMINACION DE DENSIDAD DE VOLUMEN

Fundamentacion: El método se basa en medir un volumen

del AO y determinar la masa (peso) correspondiente.

Entonces se aplica la férmula D= P/V y se obtiene la

informacion deseada. Para que esta determinacion sea
confiable, es necesario que el tamafio de la muestra sea
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de 400 g 6 mas. Los valores de la densidad de volumen son
imprescindibles, para hacer los calculos de las canti-
dades que deben aplicarse o utilizarse en la agricultura o para
preparar sustratos.

Utensilios

*

*

Recipientede 1a5L
Balanza técnica con capacidad de 1 a 2 kg

Reactivos

No son necesarios

Técnica analitica

*

*

La muestra que quedd después de separar la parte
que sera utilizada para determinar la humedad, se
deposita en un recipiente y se calcula el volumen que
ocupa y peso (masa) correspondiente. Si el volumen
se mide en mL, el peso se debera dar en gramos. Si
el volumen se determina en litros el peso tiene que
darse en kg. Debe tenerse cuidado cuando se deposite
la muestra en el recipiente, debe hacerse moviendo
ligeramente el recipiente para que las particulas se
“acomoden”, pero no se debe “preparar” con las manos,
pues de hacerlo la informacion que se obtenga sera
alterada.

Calculos. La densidad se determina por la formula:

D= PNV

donde:

P= peso

V= volumen

Si P=mLy V=g, entonces D= g.cm™

Si P=1y V= kg, entonces D= kg.L™"

Nota: Elvalor absoluto sera el mismo para las dos unidades.
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3. DETERMFINACION DE HUMEDAD

Fundamentacién: Cuando se analizan AO y todos los
meétodos para su caracterizacion que se dan en el documento,
es imprescindible determinar los dos valores de humedad:
la de la muestra que llega al laboratorio (sin alterar) que
se denomina humedad de la muestra humeda (BH) y la
que se determina a la muestra seca al aire que se denomina
humedad de la muestra seca (BS). Esos valores de hu-
medad seran la base para caracterizar las muestras y
calcular equivalencias entre los datos que se obtengan
en los andlisis del laboratorio y los valores que verdaderamente
tiene la muestra que llega al laboratorio y que son las
que utilizara el interesado en su caracterizacion. Si el
laboratorio no determina esas dos humedades, los
resultados que se obtengan en los analisis que se hagan
no se podran interpretar y, por tanto, no tendran ningun
valor. El método se basa en extraer la humedad total del
AO poniendo la muestra a 100°C en estufa, hasta que
sea eliminada toda el agua, lo cual se conoce cuando a
esa temperatura en dos pesadas sucesivas la muestra
mantenga peso constante. Se determinanlaBH y BS, la
técnica analitica es similar para ambos casos.

Nota importante:

Cuando se hace el analisis quimico de los AO, es
importante tomar en cuenta que, por lo general, las mues-
tras que llegan al laboratorio tienen un grado de hume-
dad tan alto, que es necesario secarlas para poder pro-
cesarlas. El secado se hace al aire para conservar la
integridad de su composicion. Posteriormente, cuando
el grado de humedad lo permite, se prepara (muele, tamiza)
hasta obtener una fineza adecuada para poder realizar
los analisis, segun lo establecido en las técnicas analiticas.

86



Esto significa que los valores que se obtienen en base a
la muestra seca al aire no se corresponden con las con-
centraciones de los elementos y la humedad que tiene
la muestra cuando llegé al laboratorio, y es lo que real-
mente tiene la muestra que se utilizara en la produccion vy,
por tanto, lo que le interesa al usuario de esos abonos.
Por esa razon, los valores que se obtienen normalmente
en el laboratorio, que expresan concentracion en base
de la muestra seca al aire, es necesario transformarlos
a base humeda. Ademas, los resultados de los analisis
que se obtienen en base de la muestra seca al aire deben
transformarse y expresarse en “base seca”. Para ello,
se utiliza la informacion obtenida en la determinacion de
esas humedades, que se calculan segun los métodos
dados en este manual. Para esas transformaciones se
utilizan los valores de las humedades de las muestras
correspondientes. Los factores para convertir de un valor
a otro se calculan de la siguiente forma:

Ejemplo determinacién de MO

Factor para convertir la MO en base seca al aire (BSA) a
MO en base seca (BS)

(100-h) % MO (BSA)

100 % (BS)

% MO (BS)= (100 x % MO (BSA))/(100-h)

Factor para convertir la MO en base seca a MO en base
hameda (BH) (fresca)

(100-h) % MO (BS)
100 % (BH)

% MO (BH)= (100 x % MO (BS))/(100-h)
Utensilios

+ Capsula de porcelana u otro material adecuado de
100 mL.
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+ Espatula o cuchara pequefia
+ Balanza analitica

Reactivos
No son necesarios
3.1. Determinacion de la humedad de la muestra himeda

Técnica analitica

+ De la muestra “humeda” pesar 50 g con precision de
0.001 g y transferirlos a una capsula o vidrio reloj y
poner en estufa a 100°C durante una hora o mas, o
hasta que se obtenga peso constante, entre dos pesadas
sucesivas.

+ Pasado el tiempo indicado, sacar de la estufa y poner
a enfriar en desecadora. Posteriormente, pesar en ba-
lanza analitica. Anotar el peso.

+ Calculos. La humedad se expresa en porcentaje y se
calcula utilizando la férmula:

% humedad=[(peso humedo-peso seco)/peso humedo] x 100
Reporte: Humedad de Muestra Himeda

3.2. Determinacion de la humedad de la muestra seca

Técnica analitica

De la muestra secada al aire, pesar 50 g y transferirlo
a una capsula o vidrio reloj y continuar el analisis, de la
misma forma que se hace para determinar la Humedad
de la Muestra Humeda. Reporte el resultado en porcentaje
de Humedad de la Muestra Seca.

4. DETERMINACION DEL POTENCIAL HIDROGENO. METODO
POTENCIOMETRICO

Fundamentacién: La técnica es la misma que la utilizada
para los analisis de suelo, solo se debe tomar en cuenta
que se utiliza una dilucion de 1: 5 AO-agua y no 1:2.5,
como se utiliza para los analisis de suelo.
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Utensilios
Beaker de 100-150 mL
Balanza técnica
Potencidometro
Agitador de vidrio
Espatula
Reactivos
Solucién buffer de pH=4.5, pH=7 y pH=9
Preparacioén de soluciones

* & ¢ o o

Solucién buffer. Para prepararlas se utilizan soluciones
concentradas, que se diluyen a volumenes establecidos
por los fabricantes o pastillas con el mismo objetivo. En
el caso de las pastillas, se disuelve una en 100 mL de
agua hervida y fria, se conserva en lugar fresco.

Solucién 1N de KCI. Se pesan 74.36 g de KCI quimicamente
puro o su equivalente segun la pureza del KCl y se transfiere
a un matraz aforado de 1000 mL. Se anade agua para
disolverlo, después se enrasa y se agita. Se puede preparar
una cantidad suficiente para el periodo que se determine.
Esta solucion es estable.

Técnica analitica

+ Se pesan 20 g de la muestra de AO seco al aire y
pasado por tamiz de 0.5 mm y se transfieren a un
beaker de 150 mL.

+ Se anaden 100 mL de agua previamente hervida y
fria, se agita con un agitador de vidrio hasta formar
una mezcla homogénea. Después se agita a intervalo
de 10-15 min durante una hora.

+ Pasado el tiempo indicado, se lee en el potencidmetro
el valor de pH. Se anota su valor.

89



Tercera parte. Andlisis de abonos orgdnicos
0 000000000000 000OCOGCEOGEOSGSOSOSIOS

5. DETERMINACION DE CARBONATOS LIBRES. IMIETODO CUALITATIVO

Fundamentacion: La presencia de carbonatos libres en
los AO se considera materia extrafia y perjudicial para
los cultivos donde esos abonos se apliquen. Por esa
razon, un AO no debe contener carbonatos libres. Los
AO que contienen carbonatos libres, como es el caso
de las “turbas-margas” que existen en el Sur de Glines,
provincia de La Habana, la utilizacion de esos AO sera
limitada para cultivos que se desarrollan en condiciones
de pH mayor que 7 y se evitara aplicarlos a cultivos que
requieren pH menor de 7 (café, pifia, papa y otros). La
fundamentacion cualitativa que se propone en este
documento esta basada en que cuando existen carbonatos
libres, ellos tienen la propiedad de reaccionar con acidos
y producen CO,, el cual es facil identificar por simple
percepcion. La reaccion es:

CaCO, + HCI > CaCl,+ CO,+H.0O

La presencia del CO, al afiadir el acido produce
efervescencia y denota la presencia de CO, en la muestra.

Utensilios

+ Beaker o capsula de 100-150 mL
+ Espatula o cuchara pequenfa

Reactivos
+ Solucién al 5 % en volumen de HCI 6 HZSO4

Nota: La determinacion de carbonatos libres solo se realizara
a muestras de AO que tengan pH mayor que 7.8.

Técnica analitica

+ Tome aproximadamente 50 g de la muestra de AO,
en la que el pH fue igual a 7.8 o mayor y transferir a
una capsula o beaker de 100-150 mL.
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+ Anada gota a gota solucion al 5 % de HCI 6 H,SO,. Al
afadir el acido observe si se producen desprendimientos
de gas (CO,), lo cual puede producir efervescencia o
espuma en el recipiente. En los casos que haya
presencia de CO®_al afiadir el acido y acercar el oido
al recipiente, se puede percibir el sonido de la formacion
de burbujas de CO,,.

+ Entodos los casos que se observen esas manifestaciones,
se puede concluir que existen carbonatos libres.

+ Resultados. El método es cualitativo, luego se repor-
ta la presencia o no de carbonatos libres.

6. DETERMINACION DE MATERIA ORGANICA POR EL METODO
DE WALKLEY-BLACK

Fundamentacion: El contenido de MO de los AO es la
caracteristica mas importante en su composicion fisico-
quimica. Para que un AO se considere como tal, debe
contener 50 % o mas de MO en Base Seca. El método
esta basado en la oxidacion del carbono de la materia
organica del Abono Organico por la accion del K Cr,O,
en solucion sulfurica. Es requisito indispensable, para
obtener resultados confiables, que en la determinacién
se utilice exceso de solucion de K Cr,O. y que el H,SO,
sea concentrado. La oxidacion del carbono es activada
por el desprendimiento del calor que se produce al afiadir
el H_,SO, concentrado sobre la solucién de K.Cr,O_, lo
cual debe ser aprovechado al maximo por que de ello
depende la eficiencia de la reaccion oxidacion-reduccion.
Con este método se obtienen valores confiables y
correlacionan bien con los obtenidos con otros procedimientos.
El método es de uso universal y es recomendado por la
mayoria de los especialistas en el mundo (Lopez Ritas, 1967;
Jackson, 1970).
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Utensilios

Balanza analitica

Bureta de 25 6 50 mL
Pipeta graduada de 10 mL,
Erlenmeyer de 500 mL
Probeta de 25y 100 mL
Matraz aforado de 1000 mL,
Matraz aforado de 500 mL
Pipeta aforada de 25 mL

Reactivos

+ Solucion 1N de KzCrZO7, indicador Ortofenantrolina

+ Solucion 0.5N de sulfato ferroso amoénico (sal de
Mohr). [Fe (NH,),(SO,),. 6 H,0)]

Preparacion de reactivos

Solucion 1IN de K Cr,O, (PM=294.21) EQ=294.21/6=49.035

Nota: ElI PM se divide entre 6, porque en la reaccién de
oxidacion-reduccion el K Cr,O_ gana seis electrones:

® 6 6 6 6 o o o

H,SO,
+ 6e

K2Cr2+‘507 - Cr2+3 O3+K 0+3 O

Pesar 49.035 g de K,Cr,O_ quimicamente puro o su
equivalente segun su pureza, transferirlo a un matraz
aforado de 1000 mL. Afiada agua para disolverlo des-
pués enrase con agua. Agite.

Nota: Enalgunos textos se recomienda verificar la normalidad
de estas soluciones utilizando un patrén primario. Por
ejemplo, el tiosulfato de sodio (Na,S,0,). Sin embargo,
tomando en cuenta que el K.Cr,O_ tiene un PM alto y
que es una sal estable, se puede tomar como patron
primario siempre que el técnico trabaje con precision.
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Solucion 0.5N de sal de Mohr (Fe(NH,).(SO,),.6H,0)

porque: Fe*? ', Fe*

En la reaccidn de oxidacion-reduccion, el Fe pasa
de ferroso a férrico, por lo que pierde un electrén. Pesar
196.1 g de Fe (NH,), (SO,),. 6 H,O quimicamente puro
o su cantidad equivalente, segun la pureza del reactivo
y se transfiere a un matraz aforado de 1000 mL. Se afiade
agua para disolverlo. Después se afiade 40 mL de H, SO,
concentrado. Se enfria y se anade agua hasta el enrase.
Agite. Esta solucion se valora con solucion 1N de
K,Cr,O.. Se conserva en pomo ambar y en lugar oscuro.
En condlc:lones normales el Fe*? se oxida a Fe*?, por lo
gue es necesario comprobar su concentracion periddicamente.

Nota: Cuando no se disponga de sal de Mohr, se puede
utilizar solucion 0.5 de FeSO,.7H,O. Esta se prepara de la
forma siguiente: FeSO,.7H O(PM 245.85) (Eq.= 245.85).
Pesar 122.925 g del reactlvo quimicamente puro o su
cantidad equivalente, segun su purezay continue el mis-
mo procedimiento que el indicado para preparar la solu-
cion con sal de Mohr.

Ortofenantrolina (indicador)

Pesar 1.5 g del indicador y 1.04 g de sal de Mohr o
0.7 gde FeSO,.7H,0O. Transferirlos a un matraz aforado
de 100 mL. AAada agua para disolverlos. Posteriormente
se enrasa con agua y se agita.
Técnica analitica
+ Pesar 0.5 g de muestra del AO y transfiéralo a un
Erlenmeyer de 500 mL.
+ Anadir 40 mL con pipeta o bureta de solucidon 1N de
K,Cr,O.. Agitar para lograr que la muestra forme una
mezcla homogénea con la solucion de bicromato; a
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continuacion se afiaden 40 mL de H,SO, concentrado
(96-98 % de pureza) con probeta, por las paredes,
poco a poco y con cuidado. Agitar hasta formar una
mezcla homogénea«

+ Dejar en reposo durante 30 min. Cuando haya pasado
ese tiempo transferir, de forma cuantitativa, el contenido
del Erlenmeyer para un matraz aforado de 500 mL.
ARadir agua hasta el enrase. Agitar.

+ De la solucion obtenida tomar con pipeta 50 mL y
transfiéralo a un Erlenmeyer de 250 mL. Afiada cinco
gotas del indicador Ortofenantrolina y valore con solucion
0.5N de sulfato ferroso o sulfato ferroso amonico (sal
de Mohr). La valoracién termina cuando se produzca
un cambio de color de verde a rojo ladrillo. Anote el
volumen de la solucion de sulfato ferroso consumido.

+ Determine (compruebe) la normalidad de la solucion
de sulfato ferroso, valorando un blanco con 10 mL de
bicromato de potasio, 10 mL de acido sulfurico concentrado,
100 mL de agua, el indicador y valorando con solucién
de sulfato ferroso. Recuerde que la normalidad del
sulfato ferroso es igual a mL de bicromato de potasio
dividido entre mL de sulfato ferroso.

+ Calculos. Para ello es necesario:

a) Determinar la cantidad de sulfato ferroso 0.5N consumido
en la valoracion.

b) Determinar la cantidad de solucion de bicromato
de potasio 1N combinado.

Se procede de la forma siguiente:

Solucién de K Cr,O_ 1N utilizados= 40 mL

Solucién de FeSO, 0.5N=V x N x 10= AmL

Volumen de K Cr,O_ 1N combinado= B mL

Se conoce que 1 mL de solucidn de K Cr,0_=0.0069 g de MO

94



Entonces:

% MO= 1.38 x [40 (10 NV)]

Donde:

N= normalidad de la solucién del FeSO,

V= volumen del FeSO, consumido en la valoracion de
los 50 mL de la solucién de K Cr,O_ y suelo tomado del
matraz aforado de 500 mL.

En los casos en que las condiciones que se utilicen
en el andlisis sean diferentes a los expresados en la
técnica analitica, entonces se pueden hacer los calculos
utilizando la formula general que se presenta a continuacion:

Férmula general:

% MO=[0.69 (V (A/B x N x v))}/m

Donde:

V (mayuscula)= mL de solucién de K,Cr,O_ 1N utilizados.
v (minuscula)= volumen (mL) de la solucién de FeSO,
utilizado en la valoracion de la parte alicuota B.

A= volumen total (mL) de la solucion “bicromato-suelo”
qgue se obtuvo al pasar al matraz aforado.

B= parte alicuota (mL) de la solucién “bicromato-suelo”
que se valora.

N= normalidad de la solucion de FeSO, utilizado en la
valoracion.

m= peso de la muestra (g).

0.69= factor para convertir los mL de solucion de K.Cr,O
en por ciento de MO.

7. DETERMINACION DE ELEMENTOS TOTALES

Fundamentacién: En la caracterizacion de los AO, es
importante conocer el contenido de elementos totales,
pues de ello depende el valor fertilizante de estos. Para
determinar los elementos totales, es necesario hacer una
digestién de la muestra con acido sulfurico, con lo cual

7
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se logra destruir la MO y los elementos minerales que
contiene pasan a la solucién y entonces pueden ser de-
terminados de forma independiente.

7.1. Digestion de las muestras

Fundamentacion: Para lograr la descomposicion total del
AOQ, es necesario someterlo a una digestion (destruccion)
con acido sulfurico concentrado (96-98 % de concentracion).
Aunque el acido sulfurico es capaz y suficiente para
descomponer la MO, para reducir el tiempo de la digestion
se afnade un catalizador que es Selenio. Es importante
tener presente que en la digestidn siempre haya exceso
de acido sulfurico en relacion con la cantidad de muestra
que se utilice y el tiempo que dure el proceso. En ninguna
ocasion se puede permitir que al final de la digestion el
contenido del digestor sea solido, porque en esos casos
el acido sulfurico se descompone y los gases de SO,
que se forman pueden arrastrar al NH 4+ u otro componente
y alterar el resultado de los analisis.

(H,SO, CALOR> H,0 +SO,)

La digestién concluira cuando la mezcla que se
obtenga tenga aspecto claro sin color oscuro ni particulas
o vestigios de carbdn.

Utensilios

Balanza analitica

Bafio de arena o digestor Kjeldahl
Matraces aforado de 25,100 y 250 mL
Balones Kjeldahl de 100-150 mL
Espatula

Capsula de 25 mL o vidrio reloj pequefio
Papel de filtro, embudos pequefios
Beaker de 2000 mL, pincel pequefio

® 6 6 ¢ 0 o o o
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Reactivos

Mezcla de sulfurico-selenio. Para lo cual se utiliza H,SO,
concentrado (pureza 96 % o mas) y selenio metalico (en
polvo).

Preparacion de la mezcla sulfarico-selenio. La mezcla
sulfurico-selenio se prepara con la relacion 8 g de Se/L
de H,SO, concentrado.

Pesar 8 g de Se metalico en polvo y transferir para
un balon Kjeldahl de 500 mL. Ahadir 100 mL de H_SO,
concentrado, mezclar bien y poner al calor en bafo de
arena o digestor Kjeldahl, hasta que se logre la digestién
completa; es decir, que la solucién sulfurico-selenio quede
clara. Logrado esto se separa del calor, se deja enfriar y
se transfiere a un beaker de 2000 mL. Después se afiaden
900 mL de H,SO, concentrado, se agita hasta lograr una
mezcla homogénea y se deja en reposo por 24 horas o
mas y después se decanta el liquido claro y se conserva
para hacer la digestion del tejido vegetal.

Técnica analitica

+ Pesar 0.5 g de la muestra finamente molinada y se
transfiere con cuidado de forma cuantitativa a un balon
Kjeldahl de 100-125 mL que esté seco. Se anaden 10
mL de la mezcla sulfurico-selenio por el cuello del
baldn, girandolo de modo que el sulfurico arrastre las
particulas del vegetal que pudieran quedar adheridas
al cuello del balén, se agita hasta formar una mezcla
uniforme de la muestra con el acido sulfurico. Se deja
en reposo de 5 a 10 min. agitando a intervalos.

+ El balén se pone en el bafio de arena o digestor
Kjeldahl hasta que se obtenga la descomposicion
completa de las muestras. Durante esta operacion,
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en ocasiones es necesario agitar el balon con la muestra,
para lograr que algunas partes oscuras (materia
organica no descompuesta) se incorporen a la mezcla
sulfurica y se complete la digestion de la muestra. La
digestidn se da por concluida cuando el contenido del
balén esté incoloro o tenga aspecto blanquecino y el
color pardo o amarillo de la materia organica haya
desaparecido. Entonces se separa el balén de calory
se deja enfriar.

+ Cuando el balon esté frio (a temperatura ambiente)
se afiade agua (aproximadamente 50 mL) poco a poco
por las paredes del baldn para disolver todo su contenido
y se deja enfriar. Después se transfiere a un matraz
aforado de 250 mL, se enfria, enrasa y agita. Esta
solucion se conserva como “lera. dilucion” para determinar
P, K, Ca, Mg y Na. De esta solucién se toman 10 mL y
se transfieren a un matraz aforado de 100 mL, se
enrasay agita. Esta solucidn se conserva para realizar
los analisis de N (2da. dilucién).

Nota: Al tener 0.5 g de muestra del AO en 250 mL de
solucién, se obtiene una primera dilucion de muestra:
solucion de 1:500. Cuando de esa solucion se toman 10
mL y se lleva a 100 mL, se hace una dilucién de 1:10.
Entonces la dilucién de la muestra hasta ese momento
es de 500 x 10= 5000. Es decir, la dilucion es 1:5000.
Para hacer los calculos al final del analisis debe tomarse
en cuenta esa dilucion.

Ejemplo: si en la técnica analitica se toman 5 mL de
esta ultima solucion y se llevan a 25 mL para desarrollar
el color, esa dilucién sera de 1:5 y entonces el factor de
dilucidn para el calculo sera 5000 x 5= 25000. Es decir,
la dilucion final sera 1:25000. Esta dilucion tan grande
es necesario hacerla, porque el método de Nessler es
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sensible y concentraciones de N mayores a 2 ppm no
pueden determinarse por el método, porque las intensidades
de color no son proporcionales a las concentraciones
de N.

Recuerde: cuando se utilizan diluciones tan altas se requiere
trabajar con mucha precision.

7.2. Determinacion de elementos totales

Introduccion

Para realizar estas determinaciones, se dispone de
una solucion sulfurica que contiene 0.5 g de muestra en
250 mL de solucion. Esta solucion se utiliza para las
determinaciones de N y P (método colorimétrico), Cay Mg
(valoracion con EDTA) y Ky Na (por fotometria de llama).

7.2.1. Determinacién de nitrégeno total. Método
colorimétrico con el reactivo Nessler

Fundamentacion: El método tradicional (y mas exacto)
para determinar el N se basa en convertir todas las formas
de N a amoniacal, que en medio acido presenta la forma
NH4+ y es estable en ese medio, y después propiciar un
medio alcalino para pasarlo a NH,, destilarlo y recogerlo
en medio acido y valorarlo; pero es un método muy largo
y requiere de mucha dedicacion. Por ello, para su determinacion
mas sencilla, se utiliza el método colorimétrico empleando
el reactivo de Nessler, el cual, segun Partington (1933),
determino que el NH,, cuando se pone en presencia del
yoduro de mercurio Hgl, y Kl un medio alcalino forma un
complejo de formula (OHg,) NH_I 6 quizas NHg,I.H,O 6
Hg,O (NH,I) 0 x 1 yoduro de mercurio y amonio de color
naranja. Dentro de ciertos limites, la intensidad del color
es proporcional a las concentraciones de NH, y, por tan-
to, este método puede ser utilizado para determinar el N
de forma cuantitativa.
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Reacciones

Hgl +2 KI ——> K Hgl,
K,Hgl,+3 KOH+NH, ——> Hg,O (NH,]) (color naranja)
+7 KI+2 H,0

El método de Nessler es muy utilizado para determinar
N por colorimetria en soluciones que tienen bajo contenido
y siempre que las diluciones que sean necesarias, permitan
obtener resultados confiables.

Utensilios

+ Matraz aforado de 25, 500 y 1000 mL, Erlenmeyer de
125 mL
+ Pipeta graduada de 10 mL, beaker de 250 mL

Reactivos

+ Silicato de sodio (NaSIO,), hidroxido de sodio (NaOH)
+ Mezcla (SIO,Na-NaOH), sulfato de amonio
[(NH,),SO,]
+ Reactivo Nessler (yoduro de potasio, yoduro de mercurio,
hidroxido de potasio)
- Preparacion de los reactivos
- Mezcla SIO,Na-NaOH
Pese 33 g de NaSIO, y 66 g de NaOH y transfiéralo
a un beaker de 250 mL. A”ada aproximadamente 100 mL
de agua destilada para disolverlo, después transfiera la
solucién obtenida a un matraz aforado de 1000 mL. AAha-
da agua para enrasar y agite. Conserve la solucién en
pomo con tapa.

Reactivos Nessler

Este reactivo puede obtenerse preparado de las firmas
que se dedican a fabricar y comercializar reactivos quimicos.
También se pueden preparar en los laboratorios de la
forma siguiente:
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1) Solucién A:

Pese 35 g de Kl y disuélvalos en 50 mL de agua.
Anada 45.5 g de Hgl, y disuélvalos conjuntamente con
el Kl. El Hgl, es poco soluble en agua, pero por accion
del ibn comun (1) se solubiliza formando el yoduro doble
de potasio y mercurio (K Hgl,), su solubilidad se facilita
calentando a 60-80°C mientras se agita.

2) Solucién B: Solucién de KOH o NaOH al 50%

Disolver 112 g de KOH 6 80 g de NaOH en 60 mL de
agua.

3) Transferir las soluciones Ay B a un matraz aforado de
1000 mL.

Agitar, enfriar, enrasar y agitar. Conservar la solucion
de Nessler en pomo ambar con tapa en lugar fresco.

Solucién estandar de N. de 100 ppm: Para preparar la so-
lucion estandar de N, se utiliza (NH,), SO, cantidad de
reactivo (PM= 132.146 y equivalente en N=28.016/mol y
que es equivalente a 21.20 % de N). La solucién de N
de 100 ppm lleva 0.1g de N/I.

+ Se toma una porcion del (NH,) SO, y se seca a estufa
a 100°C durante tres horas. Se enfria en desecadora.

+ Se pesan exactamente 0.4717g del (NH,),SO,
guimicamente puro o su equivalente segun la pureza
del reactivo.

+ Se transfieren para un matraz aforado de 1000 mL.
Se anade agua para disolverlo. Se enrasa y agita. Se
rotula y conserva como solucion estandar de 100 ppm
de N.

Solucioén patrén de 5 ppm de N. De la solucion estandar
de 100 ppm de N se toma con pipeta exactamente 25 mL,
se transfiere a un matraz aforado de 500 mL.
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Se afiade agua para enrasar y se agita. Se rotula y
conserva como solucion patrén de 5 ppm de N. Esta
solucién tiene una concentracion relativa de 50 ppm de
N con dilucion 1:10.

Preparacion del grafico para N

En condiciones normales los graficos de N con el
reactivo Nessler solo pueden hacerse de 0 a 2 ppm y
con esas magnitudes se comenten muchos errores de
aplicacion. Por eso, para el uso practico en el laboratorio,
es recomendable confeccionar los graficos con dilucién
1:10. Se procede de la forma siguiente: Se toman 11
matraces aforados de 25 mL y se marcan del 1 al 11.
A cada uno se aiade los mL de solucion patron de 5 ppm
de N (50 ppm concentracion relativa con dilucion de 1:10)
gue se expresan en la tabla siguiente. Para calcular los
volumenes de solucion patrén se utilizo la férmula:

V= Cd x Vf/Cp

Donde:

V= mL de la solucién patron para un punto dado del gra-
fico (2, 4, 6, etc.)

Vf= volumen final o total que se utilice (en este caso el
matraz de 25 mL).

Cp= Concentracion en ppm de N del patron (50 ppm
concentracion relativa).

Luego:

V= Cd x 25/50= Cd x 0.5

Ejemplo: para calcular el volumen para el punto 10 ppm
de N

Entonces: V=10 x 0.5=5mL

102



Tabla 8. Cantidades (mL) de la solucién patrén para
preparar los patrones y confeccionar el grafico

Matraz Concentracion N (ppm) mL de solucion de 50 ppm
No. para el grafico de N a5 ppm
Absoluta Relativa Absoluta Relativa
1 0 0 0 0
2 0.2 2 1 1
3 0.4 4 2 2
4 0.6 6 3 3
5 0.8 8 4 4
6 1.0 10 5 5
7 1.2 12 6 6
8 1.4 14 7 7
9 1.6 16 8 8
10 1.8 18 9 9
11 2.0 20 10 10

Técnica analitica

+ Tomar con pipeta 5 mL de solucion de la segunda
dilucion y se transfiere a un matraz aforado de 25 mL.
Después se afiade agua hasta la mitad del matraz,
conjuntamente se prepara otro matraz con agua destilada
para utilizarlo como blanco.

+ Se anade 1.5 mL de la mezcla "NaSeO_-NaOH". Se
agita. A continuacion se afiade 0.5 mL de la solucion-
reactivo de Nessler. Se agita. Se afiade agua hasta el
enrase y se agita de nuevo.

+ Se deja en reposo durante 20-25 min para que se
desarrolle el color amarillo-naranja. Después determine
la intensidad del color en el fotocolorimetro utilizando
una longitud de onda de 440 mm en filtro azul.

+ Con lalectura obtenida en el fotocolorimetro se determina
en el grafico la concentracion de N en ppm y ese valor
se utiliza para calcular la concentracion de N en la
muestra.
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¢ Calculos: En el AO las concentraciones de N se expresan
en por ciento de materia seca. Para ello se toma en
cuenta el factor de dilucion para las condiciones establecidas
en la técnica analitica:
1ra. dilucion: 0.5/250= 1:500
2da. dilucion: 10/100= 1:10
3ra. dilucién: 5/25= 1:5
Factor de dilucion: 500 x 10 x 5= 25000
Lectura del fotocolorimetro y concentracion equivalente
de N en ppm, segun lo establecido en la técnica analitica:
el valor de N que se obtiene en el grafico tiene concentracion
relativa con dilucién de 1:10. Entonces es necesario dividir
el valor entre 10.
Todos esos elementos integrados da la féormula:
% N= (25000 x N (ppm) x 100)/(10 x 1000 000)= 0.25 x
N (ppm)
Donde: % N= % de N en base seca
25000= factor de dilucion
100= para llevar el N del grafico en ppm a por ciento
10= factor para convertir valores relativos de N con dilucion
1: 10 a valores absolutos
1000 000= base para convertir ppm de N a porcentaje
porque los datos estan en ppm
N (ppm)= valor de N del grafico a partir de la lectura en
el fotocolorimetro.

7.2.2. Determinacion de fosforo total. Método colorimétrico

Fundamentacion: Para determinar el fésforo en el AO
se utiliza la solucién obtenida en el mineralizador de la
muestra con la digestion de acido sulfurico. En esa soluciéon
el P esta en forma de H3PO4, el cual en presencia del
acido molibdico y un reductor se forma el Hetero-poli
Acido que tiene color azul (método de Osmond).
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H,PO, + 12 H Mo +60, ———> H,P(Mo,O,),
(Hetero -poli AC|do (azul))+ 12H,0

El método es muy senS|bIe y permite determinar
pequefas cantidades de P en la solucion. Como reductor
se utiliza el cloruro estaioso, pero el complejo que se
forma tiene un corto tiempo de estabilidad y con frecuencia
se introducen errores. Se utiliza también el acido-1
amino-2 naftol-4 sulfénico, el cual da mas estabilidad al
medio y el color azul que se produce dura mas tiempo.
La evaluacion cuantitativa del P en esas condiciones se
puede hacer porque las intensidades de color azul que
se producen (dentro de ciertos limites) son proporcionales
a las concentraciones de P en la solucidon. Para medir
esas intensidades de color se utiliza un fotocolorimetro.

Utensilios
+ Matraz aforado de 25 y de 1000 mL

+ Pipeta graduada de 10 mL
+ Fotocolorimetro, beaker de 800 mL

Reactivos

Molibdato de amonio al 1.5 % con HCI 3.5N

Acido perclérico concentrado (70 % pureza)

Acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico

2-4-Dinitrofenol (indicador), fosfato potasico diacido (KPO,H.)
Acido sulfarico, acido clorhidrico solucion 4N, hldrOXIdO
de amonio solucion 4N

Preparacion de los reactivos

Solucién de molibdato de amonio al 1.5 % y HCI 3.5N
Pesar 8 g de molibdato de amonio y transferirlo a
un beaker de 500 mL y afadir 175 mL de agua para
disolverlo. Afiadir 162 mL de HCI de 34 % de pureza y
1.17 g.mL" de densidad o su equivalente para tener 64 g

* & 6 o o
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de HCI puro (100%). Agitar para disolver el molibdato y
homogeneizar. Transferir todo el contenido del beaker a
un matraz aforado de 500, enfriar y afiadir agua hasta el
enrase, agitar, conservar un pomo ambar en lugar fresco,
tiene una duracion de hasta dos meses.

Solucién de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico

Pesar 0.5 g de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfonico:
30 g de bisulfito de sodio y 6 g de sulfato de sodio, transferirlos
a un beaker de 500 mL y anadir 250 mL de agua. Dejar
en reposo de un dia para otro y luego filtrar. Esta solucién
debe consumirse fresca, se conserva en un refrigerador
o en lugar fresco, se prepara cada dos semanas.

Nota: En los lugares donde se hagan pocos analisis, se
puede preparar la mitad o la cuarta parte de lo indicado
anteriormente, tomando la mitad o la cuarta parte de las
cantidades indicadas.

Solucién de HClI 4 N

Tomar 352 mL de HCI de 34 % de purezay 1.17
g.mL" de densidad o su equivalente para tener 140 g de
HCI puro, transferirlo a un matraz aforado de 1000 mL.
Afadir agua.

Solucion 4 N de NH,OH

Tomar 310 mL de NH,OH de 24 % de NH, y 0.912 g.mL"
de densidad o una cantidad equivalente para tener 68 g
de NH3, transferirlo a un matraz aforado de 1000 mL,
afnadir agua, enfriar, enrasar y agitar.

Solucion de 2-4-Dinitrofenol (indicador)

Tomar 5 g de 2-4-Dinitrofenol y transferirlos a un
beaker de 250 mL. AAadir 100 mL de agua y agitar. Dejar
en reposo por una hora Yy filtrar. Conservar la solucién
para utilizarla como indicador.
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Confeccion del grafico

Para la determinacion de fésforo por el método
colorimétrico, se prepara un grafico de 0-4 ppm de P de
concentracion absoluta (equivalente a 0-20 ppm de P
concentracion relativa con dilucion de 1: 5). Para ello se
procede de la forma siguiente:

Preparacion de la solucion estandar de 50 ppm de P
KPO,H,: PM= 136.075

1- Pesar 0.1098 g de KPO,H, quimicamente puro o su
equivalente segun la pureza, previamente secado en
la estufa durante tres horas a 105°C.

2- Se transfiere a un matraz aforado de 500 mL, se afiade
agua destilada para disolverlo, se agita y enrasa. Se
envasa en pomo seco Yy se titula como solucién de
KPO,H, de 50 ppm de P.

Preparacion de los patrones para confeccionar el grafico

Se preparara un patrén de 5 ppm de P a partir de la
solucién estandar de 50 ppm de P. Para ello se toman
50 mL con pipeta de esa solucién y se transfieren a un
matraz aforado de 500 mL. Se afade agua hasta el
enrase y se agita. Esta es una solucién que tiene una
concentracion absoluta de 5 ppm de P, equivalente a
una concentracion relativa de 25 ppm de P para una
dilucion 1:5. Con esta solucion se preparan los patrones
para confeccionar el grafico de 0 a 20 ppm de P (con-
centracion relativa). Se toman 11 matraces aforados de
25 mL y se numeran del 1 al 11 y a cada uno se afade
en su orden las cantidades que se expresan en la Tabla
9. Las cantidades correspondientes a cada concen-
tracion del patron se miden en bureta o pipeta de forma
exacta y se transfiere a su matraz correspondiente.
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Tabla 9. Cantidades (mL) de solucion patréon a emplear
para preparar 25 mL de los patrones y
confeccionar el grafico

No. Concentracion relativa mL de Solucién patron
de P (ppm) de 25 ppm de P
1 0 0
2 2 2
3 4 4
4 6 6
5 8 8
6 10 10
7 12 12
8 14 14
9 16 16
10 18 18
11 20 20

Se afade agua destilada hasta tres cuartas partes
del volumen y después se afade lo indicado en el punto 4
de las técnicas analiticas:
- 7 gotas de acido perclorico concentrado
- 7 gotas de molibdato de amonio en solucion clorhidrica
- 5 gotas del indicador acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico.
Posteriormente se enrasa y se agita, se pone en
reposo durante 30 min de la misma forma que se expresa
en la técnica analitica. Pasado el tiempo se determinan
en el fotocolorimetro las lecturas correspondientes a cada
concentracion (puede ser densidad dptica o transmision).
Con esa informacién se confecciona el grafico.

Nota: Para calcular las cantidades de solucion patron a
emplear en cada Matraz se utiliza la féormula:

V= Cd x Vf/Cp

Donde:

V= volumen (mL) de la solucion patron
Cd= concentracion deseada de P en ppm
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Vf=volumen final a que se lleva la solucién en el matraz
Cp= concentracion de P en ppm de la solucién patron

Ejemplo: Para el punto no. 2
Cd= 2 ppm
Cp=25ppmdeP
Vf=25mL

V= Cd x Vf/Cp

V=2 x 25/25= 2

Técnica analitica

*

Se toman 5 mL del extracto obtenido en la digestiéon

de la muestra (1ra. dilucién) y se transfieren a un

matraz aforado de 25 mL. Se anade agua hasta tres

cuartas partes de su capacidad y se agita.

A continuacion se anade en forma sucesiva agitando

cada vez:

- 10 gotas de acido perclérico concentrado

- 10 gotas de solucién de molibdato de amonio solucion
clorhidrica

- 10 gotas de la solucién de acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico

Enrase y agite. Deje en reposo durante 15 min.

Pasado el tiempo indicado determine la intensidad del

color en el fotocolorimetro utilizando una longitud de

onda de 650 mu o filtro rojo. Con la lectura del

colorimetro se determina la concentracion de P de la

muestra en ppm.

Célculos: la cantidad de P en la muestra del AO utilizando

la siguiente formula:

% P=ppm de P x 0.25

Donde: ppm de P se obtiene del grafico
0.25: factor que incluye las diluciones de la muestra y
conversion de P en ppm a porcentaje.
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Asi:

1ra. dilucion= 0.5 g de muestra en 250 mL de solucién
Dilucion= 250/0.5= -1:500

2da. dilucién= 5 mL de la primera solucion llevados a 25 mL
Dilucion 25/5=1:5

Factor de dilucién total= 500 x 5= 2500

Luego: ppm de P en la muestra= ppm de P en el grafico x 2500
También recuerde: %= ppm/10000

Luego: % P= (ppm P x 2500)/10000= ppm P x 0.25
Finalmente: % P= ppm de P x 0.25

Nota:

1- Los valores que se reportan en este analisis se expresan
‘en base seca”

2- La formula que se utiliza para hacer los calculos solo
tiene validez para cuando se utilicen las condiciones
expresadas en la técnica analitica. Si se cambiara,
sera necesario obtener otra formula o medio de calculo.

7.2.3. Determinacion de calcio y magnesio por el método
volumétrico con EDTA

Fundamentacion: El método esta basado en la propiedad
que tiene el calcio y magnesio de reaccionar al EDTA
(Etilen-Diamino-Tetracético) a pH 9 y formar un complejo.
El final de la reaccion se puede determinar con el indicador
negro T de Eriocromo.

2C, H,,0,Na,N_+Ca+Mgtsolucion buffer+negro T de

10 14
Na,N,), Ca Mg+2H,O
El calcio reacciona con el EDTA a pH=12y el final

de la reaccidn se determina con el indicador murexida.
C,,H,,O,Na)N, + Ca +NaOH + Murexida—"'2_y C H

10 14 8 10 12

OGNaZCaN2 + HZO

Eriocromo —=—(C, H. O,
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Utensilios

Pipeta de 20 mL
Erlenmeyer 200 mL

Bureta de 25 mL

Beaker de 1000 mL

Varilla de cristal (agitador)
Matraz aforado de 1000 mL

Reactivos

® & ¢ o o o

Solucion buffer. Disolver 67.5 g de cloruro de amonio
(NH,Cl) en 200 mL de agua, afnadir 570 mL de NH,OH
reactivo. Mezclar bien. Transferir a un matraz aforado
de 1000 mL. Enfriar, enrasar y agitar.

NaOH solucion 4N. Pesar 160 g de NaOH reactivo, transferirio
a un beaker de 1000 mL. Afiadir 500-600 mL de agua y
disolverlo con varilla de cristal (agitar con cuidado que
se calienta mucho). Se deja refrescary después se transfiere
a un matraz aforado de 1000 mL. Se enfria, se enrasay
se agita.

Ferrocianuro de potasio [K Fe (CN).3H,O solucion al 4 %.
Se pesan 4 g de ferrocianuro de potasio reactivo. Se
transfieren a un matraz aforado de 100 mL. Se disuelve
con agua, se enrasa y se agita.

Trietanol amina. Reactivo puro tal como lo entrega el
fabricante.

Cloruro de hidroxilamina (NH,OH.HCI) al 5 %. Pesar 5 g
de cloruro de hidroxilamina reactivo y transferirlo a un
matraz aforado de 100 mL. Afiada agua para disolverlo,
enrase y agite.

Negro T de Eriocromo (indicador). Pesar 0.5 gdenegro T
de Eriocromo y 250 g de NaCl. Se mezclan bien.
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Para ello se puede utilizar un mortero, la mezcla que se
obtenga tiene que ser muy buena.

Murexida (indicador)-purpurato de amonio. Pesar 0.5 g
de Murexida 'y 100 g de K SO, mezclarlos bien en mortero.

Soluciéon 0.01N de EDTA. El EDTA tiene formula
CmHMOBNaZN2 con PM= 336.228 funciona como
divalente, porque tiene dos hidrégenos substituibles en
la formula.

Su Equivalente es: 336.228/2= 168.114.

Si se toma en cuenta una pureza de 98 %, entonces
sera necesario 1.68114 x 100=1.715 g

Pesar 1.681 g de EDTA sal sddica (anhidra) o su
equivalente segun la pureza y se transfiere a un matraz
aforado de 1000 mL. Afiada agua para disolver, enrase
y agite.
Nota 1: Debe tenerse presente que este calculo esta
hecho para el EDTA-Na anhidra. En ocasiones el EDTA-Na
viene con dos moléculas de agua C, H, ,O,Na,N,.2H, O
con el PM= 372. Entonces para preparar una solucion
0.01N, sera necesario pesar 1.86 g o su equivalente
segun pureza para un litro.

Nota 2: Todos los textos indican que esta solucion de
EDTAdebe valorarse con una solucién patron de CaCoO.,.
Sin embargo, dado lo poco confiable de los reactivos
para prepararlos y lo dificil que es lograr soluciones patrones
de Ca y Mg, es recomendable utilizar esa solucién de
EDTA como patron primario por la estabilidad de ese
reactivo y porque tiene peso molecular alto su manipulacion
es confiable. De todos modos, la mayor precision se
obtiene cuando se utilicen soluciones patrones de Cay
EDTA “Fixanal” u otro reactivo garantizado.
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7.2.4. Determinacion de calcio + magnesio y calcio

Técnica analitica

1. Del extracto que se obtuvo en la digestion de la muestra
(1ra. dilucién), tomar con pipeta dos porciones de
10 mL y se transfieren a dos Erlenmeyers de 200 mL,
uno de ellos se marca para Cay el otro para Ca+Mg.
A cada uno de ellos se afiade aproximadamente 50 mL
de agua.

2. Determinacion de Ca+Mg

a) Al Erlenmeyer marcado Ca+Mg se afade:

- 5 mL de solucion buffer de NH,OH

- 5 gotas de solucién de ferrocianuro de K al 4 %

- 5 gotas de Trietanol amina al 5 %

- Una “pizca” del indicador negro T de Eriocromo.

b) Valorar con solucion 0.01N de EDTA

La valoracién termina cuando se produzca un cambio
de color vino (o rosado) a azul brillante permanente.
c) Se anota el volumen (mL) de EDTA consumido para

Ca+Mg

Nota: Cuando se hace esta valoracion, en ocasiones, Si
el AO tiene mucho Fe, Al y otros elementos menores, el
cambio no se produce con mucha nitidez y se cometen
imprecisiones al estimar el volumen de EDTA consumido.
En esos casos, se continua el analisis realizando la siguiente
marcha analitica, segun epigrafe 7.2.4a.

3 - Determinacion de Ca

a) Al Erlenmeyer marcado Ca se afiade

- 5 mL de solucion de NaOH 4N

- 5 gotas de solucion de cloruro de hidroxilamina al 5 %

- 5 gotas de Trietanol amina

- Agitar y afiadir una pizca del indicador Murexida
(purpurato de amonio) y agitar.
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b) Valorar con solucion 0.01N de EDTA. El punto final se
obtiene cuando cambia de rosado a violeta.

c) Anotar el volumen de EDTA consumido para Ca.

4- Calculos:

a) Para determinar los mL de EDTA consumidos para el Mg,
se resta a la primera valoracion (Ca+Mg) la segunda
valoracion (Ca).

mL EDTA para Mg= (mL para Ca+Mg)-(mL para Ca)

b) % Ca=mL de EDTA0.01N consumidos en la valoracion
del Ca

c) % Mg= mL EDTA 0.01N consumidos para el Mg x
0.608

Nota 1: Estas formulas solo son validas para las condi-
ciones establecidas en este analisis: 0.5 g del AO en
250 mL solucién de la digestion y tomar una parte ali-
cuota de 10 mL, lo que equivale a trabajar con una ali-
cuota de 0.02 g de AO.

Nota 2: Base de calculo

Para el Ca:

1 mL solucion de EDTA0.01N= 1 mL de solucion 0.01N de Ca
Equivalente quimico de Ca*?= 40.08/2= 20.04

1 L de solucion 0.01N=20.04 x 0.01=0.2004 g.L" de Ca
1 mL de solucion 0.01N= 0.2004/1000= 0.0002004 g de Ca
1 mL de solucion 0.01N de EDTA= 0.0002004 g de Ca
1 mL de solucion 0.05N de EDTA= 0.001002 g de Ca
Para el Mg:

1 mL solucion de EDTA 0.01N= 1 mL de solucion 0.01N de Mg
Equivalente quimico del Mg= 24.32/2= 12.16

1 L de solucion 0,01N de Mg=0.01 x 12.16=0.1216 g.L"
de Mg

1 mL de solucién 0,01N de Mg=0.1216/1000=0.0001216 g
de Mg
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1 mL de solucion EDTA 0.01N= 0.0001216 g de Mg

1 mL de solucion 0.05N de EDTA= 0.00608 g de Mg
Calculos para el Ca

mL de EDTA Sol. 0.01N x 0.0002004—0.02 g de suelo
Ca(%)——-100

Ca (%)= (mL EDTA 0.01N x 0.0002004 x 100)/0.02

Ca (%)= mLEDTAO0.01N

El razonamiento para el Mg es el mismo que para el Ca
Mg (%) = 0.608 x mL EDTA 0.01N

Nota 3: Cuando se analizan AO con altos contenidos de
Cay Mg como los son las turbas margas, algunas gallinazas,
entonces se hace necesario utilizar en la valoracion solucion
de EDTAcon 0.05N, pues el EDTAde 0.01N resulta muy
diluido y se consume mucho en la valoracion. Si fuera
asi debe modificarse la formula segun corresponda.

Condicion:

05¢g 250

Parte alicuota 10 mL
Calculos:

Para Ca

% Ca=mL EDTA0.01N

% Ca= mL EDTA0.05N x 5
Para Mg

% Mg=mL EDTA 0.01N x 0.608
% Mg= mL EDTA 0.05N x 3.04

7.2.4a. Determinacion de calcio y magnesio en abonos
organicos. Complementario
Técnica analitica

1. Del filtrado que se obtuvo en la digestion de la muestra
(1ra. dilucion), tomar con pipeta 50 mL y transferirlos
a un Erlenmeyer o beaker de 250 mL.
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2.

8.

Poner el recipiente al calor en mechero o plancha
eléctricaaebullicién lentay evapore hasta aproximadamente
la mitad del volumen.

. Separe el recipiente del calor. Afiada cinco gotas del

indicador Rojo de Metilo y NH,OH, solucion 1 +1, gota
a gota, agitando hasta obtener un primer cambio de
color de rojo a “naranja palido” o “rosado naranja”
(observe el precipitado que se forma Fe (OH),y
Al(OH), fundamentalmente).

. Ponga el recipiente al calor a ebullicion lenta durante

dos a tres minutos, para que el precipitado flocule. Si
en el tiempo que el recipiente esta al calor aparece el
color rojo, afiada unas gotas de NH,OH, solucion 1+1,
hasta obtener el color “rosado—naranja’.

. Pasado el tiempo indicado, separe el recipiente del

calor. Deje refrescar. Transfiera todo el contenido del
beaker, a través de un embudo y papel de filtro, para
un matraz aforado de 100 mL. Para esta transferencia
debe utilizarse agua, a la cual se haya afiadido unas
gotas de NH,OH, para garantizar que el pH del agua
sea ligeramente alcalino y no se disuelva el precipitado.

. Después de transferir todo el liquido, con el precipitado

al papel de filtro, se lava tres o cuatro veces con pequefas
porciones de la misma agua que utilizé para transferir
el precipitado. Enfrie, enrase y agite.

. Tomar con pipeta dos porciones de 20 mL y transfiéralos

a dos Erlenmeyer de 150—-200 mL marcados, uno para
valorar Cay el otro para valorar Ca+Mg. Ahiada 30-50 mL
de agua de cada recipiente. Valore el Cay el Ca+Mg.
Determinacion de Ca+Mg. Determinacion de Ca+Mg

a) Al Erlenmeyer marcado Ca+Mg se afade:
- 5 mL de solucion buffer de NH,OH
- 5 gotas de solucién de ferrocianuro de K al 4 %
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- 5 gotas de Trietanol amina al 5%

- Una “pizca” del indicador Negro T de Eriocromo.

b) Valorar con solucion 0.01N de EDTA

La valoracién termina cuando se produzca un cambio
de color vino (o rosado) a azul brillante permanente.

c) Se anota el volumen (mL) de EDTA consumido para
Ca + Mg

9. Determinacion de Ca

a) Al Erlenmeyer marcado Ca se afiade:

- 5 mL de solucién de NaOH 4N

- 5 gotas de solucion de cloruro de hidroxilamina al 5 %

- 5 gotas de Trietanol amina

- Agitar y afadir una pizca del indicar Murexida (purpurato
de amonio) y agitar.

b) Valorar con solucion 0.01N de EDTA. El punto final se
obtiene cuando cambia de rosado a violeta.

c) Anotar el volumen de EDTA consumido para Ca

10. Célculos:

a) Para determinar los mL de EDTA consumidos para el
Mg, se resta a la primera valoracién (Ca+Mg) la segunda
valoracion (Ca).

mL EDTA para Mg= (mL para Ca+Mg)-(mL para Ca)

b) % Ca=mL de EDTA 0.01N consumidos en la valoracién
del Ca

c) % Mg= mL EDTA 0.01N consumidos para el Mg x
0.608

7.2.5. Determinacion de potasio y sodio por fotometria
de llama

Fundamentacién: Cuando se quema una solucién que
contiene Ky Na, se produce un color en la llama y su
intensidad es proporcional a la concentracion de esos
elementos, si se utiliza un fotdbmetro se puede medir esa
intensidad de la llama con longitud de onda de 762 mm
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se puede cuantificar el K'y con una longitud de onda de
586 mm se puede cuantificar el sodio.

Utensilios

*

*

*

*

Beakers

Erlenmeyer o frasquito de 15 mL
Fotometro de llama

Matraz aforado de 50, 100 y 1000 mL

Reactivos

*

*

*

Cloruro de potasio (KCl) PM= 74.553
Cloruro de sodio (NaCl) PM= 58.444
Solucion estandar de 1000 ppm de Ky Na

Preparacioén de la solucién estandar de 1000 ppm de Ky Na

L 4

Pesar 1.9164 g de KCl y 2.555 g de NaCl de 99.5 %
de pureza y desecado en la estufa a 105°C durante
tres horas o las cantidades equivalentes para tener
1.9068 g de KCl y 2.5422 g de NaCl quimicamente
puro.

Se transfiere a un matraz aforado de 1000 mL, se
afade agua para diluirlo y después se enrasa y se
agita. Esta solucion tiene una concentracion de Ky
Na de 1000 ppm.

Preparacion de la solucion patrén de 100 ppm de Ky Na

*

Tome de la solucion estandar de 1000 ppm de Ky
Na, 100 mL (midalo con Pipeta o Bureta aforadas de
100 mL) y transfiéralo a un Matraz aforado de 1000 mL,
enrase con agua y agite. Esta solucion patron tiene
100 ppm de Ky Na.

Confeccidn de los graficos de Ky Na

*

Dada las concentraciones de Ky Na de la mayoria de
los suelos cubanos, un grafico de 0 a 100 ppm es
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suficiente para determinar esos elementos. Para
confeccionar el grafico se procede de la forma siguiente:

+ Se preparan patrones de 0 a 100 ppm con rango de
10 ppm, es decir, 0, 10, 20, etc. Para ello se utilizan
matraces aforados de 25 mL y se marcan con numeros
consecutivos del 2 al 10. En cada uno de ellos se
depositan (con bureta) las cantidades de solucién
patrén que se indican en la Tabla 10.

Tabla 10. Cantidades (mL) de la solucion patron de
100 ppm de Ky Na a utilizar para preparar
25 mL de los patrones y confeccionar graficos
de Ky Na

Férmula: V= Cd x Vf/Cp= Cd x 25/100= Cd x 0.25
V= volumen de la solucién patron
Cd= concentracion deseada
Cp= concentracion del patron
Vf= volumen final

Alos matraces (2 al 10) se les afiade agua hasta el
enrase y se agitan. Se rotulan con sus correspondientes
concentraciones de Ky Na, se conservan para confeccionar
los graficos.

Confeccidn de los graficos

Se ajusta el fotdmetro segun su especificacion para
K'y Na, con agua destilada y con el patron de 100 ppm
de cada cation. Después se lee cada una de las muestras,
segun el orden del 2 al 10, y se leen las transmisiones
correspondientes y se anotan, con esa informacion se
confecciona el grafico.
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7.2.6. Determinacion de potasio por fotometria de llama
en el abono organico

La determinacion del K en el AO vegetal se hace en
la soluciéon que se obtuvo al hacer la digestion de la
muestra con H,SO, y se logra la mineralizacion de la
MO. En esta solucién el potasio esta en forma de cation
Ky se puede determinar por fotometria de llama.

Utensilios

Fotometro de llama, beaker o Erlenmeyer de 20-25 mL
Matraz aforado de 25, 250 y 1000 mL

Pipeta aforada de 25 mL

Bureta de 25 mL

Pipeta graduada de 10 y 25 mL

Reactivos
+ KCI (solucién patréon de 100 ppm)
Técnica analitica

1- En un beaker o Erlenmeyer de 15-20 mL se toma una
porcidn de la solucion que se obtuvo en la digestion
de la muestra del AO. (se utiliza la solucion original
sin hacer ninguna dilucién adicional: 1ra. dilucion).

2- Se lleva al fotdmetro de llama, se ajusta segun las
especificaciones del equipo y después se quema la
muestra problema y se anota la lectura que se obtenga.
Con esa lectura se determina en el grafico la concen-
tracion de K de la muestra en ppm.

Célculos: Para calcular el contenido de K en la muestra
se utiliza la siguiente férmula:

% K= % de K x 0.05
Donde: ppm de K= se obtiene del grafico a partir de la
lectura del equipo al quemar la solucion

* 6 ¢ o o
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0.05= factor de dilucion que tiene incluido el factor para
convertir los ppm en %

Asi: Dilucion: 0.5 g de muestra llevados a 250 mL= 250/
0.5=1:500

%= ppm/10000

Entonces: % de K = (ppm de K x 500)/10000= ppm de K
x 0.05

Nota: Los valores de K estan expresados en base a la
muestra seca al aire

7.2.7. Determinacion de sodio. Fotometria de llama

Utensilios

+ Fotometro de llama

+ Beaker o Erlenmeyer de 20-25 mL

+ Matraz aforado de 25, 250 y 1000 mL
+ Pipeta aforada de 25 mL

+ Bureta de 25 mL

+ Pipeta graduada de 10y 25 mL

Reactivos
Solucion patron de Ky Na de 100 ppm
Técnica analitica

1- En un beaker o Erlenmeyer de 15-20 mL se toma una
porcion de la solucién que se obtuvo en la digestion
de la muestra del AO. Se utiliza la solucién original
sin hacer ninguna dilucion adicional: 1ra. dilucién.

2- Se lleva al fotometro de llama, se ajusta segun las
especificaciones del equipo y después se quema la
muestra problema y se anota la lectura que se obtenga.

Con esa lectura se determina en el grafico la concentracion
de Na de la muestra en ppm.

Célculos: Para el contenido de Na en la muestra se utiliza

la siguiente formula:
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% Na= % de Na x 0.05
Donde: ppm de Na se obtiene del grafico a partir de la
lectura del equipo al quemar la solucion
0.05= factor de dilucion que tiene incluido el factor para
convertir los ppm en %
Asi:
Dilucion: 0.5 g de muestra llevados a:
250 mL= 250/0.5= 1:500
%= ppm/10000
Entonces: % de Na= (ppm de Na x 500)/10000= ppm de
Na x 0.05

Nota: Los valores de Na estan expresados en base a la
muestra seca al aire

7.2.8. Determinacién de sales solubles totales por el
método de dilucién 1:5

Fundamentacion: La concentracién excesiva de sales
en AO puede ser un factor limitante para su uso y ser
causa de afectaciones a los cultivos donde se apliquen.
No es frecuente que los AO tengan contenidos altos de
SST y si se conoce su origen se puede decidir no realizar
esa determinacion. No obstante las SST pueden alcanzar
valores altos en Turbas Carbonatadas o en yacimientos
qgue estan cerca del mar. También en humus de lombriz
o estiércol que se mezclan con materiales carbonatados
o salinos. La determinacién de SST dependera del co-
nocimiento que se tenga del origen y procedencia del
AO que se necesita caracterizar.

Utensilios

+ Balanza técnica
+ Agitador mecanico
+ Conductimetro
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Erlenmeyer de 500 mL
Embudos

Papel de filtro

Beaker de 125 mL

Reactivos
+ Agua destilada libre de carbonatos
Técnica analitica

1- Pese 20 g de AO y transfiéralos a un pomo plastico
de 125 mL y anada 100 mL de agua destilada libre de
carbonato.

2- Agite durante dos horas en agitador mecanico.
Posteriormente, deje en reposo durante 30 min. Si el
liquido que sobrenada es claro, decantelo y transfiéralo
aun pomo seco y con tapa. Si el liquido que sobrenada
no es claro, filtrelo y recdojalo en un beaker seco. Esta
solucién se conserva para realizar los analisis.

3- De la solucion asi obtenida se toma una porcién en
un beaker de 125 mL y se determina su conductividad
en el conductimetro y se obtiene CE,. Se toma la temperatura
de la solucion en el momento de leer la conductividad
y se obtiene t.

4- Calculos: se aplican las formulas:

CE,, .= CE xftxKy SST en ppm= CE x 5 x 640

250C 250C
CE.= se obtiene en la lectura del conductimetro y se

expresa en mmhos.cm™

ft= factor de correccion de temperatura para 25°C que
se obtiene de t en la Tabla 3.

K= constante de la celda que es especifica para cada celda
5= factor de dilucion

640= factor para convertir CE,.__en mmhos.cm™ a SST
en ppm

*
*
*
*
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Nota:

> En la solucion que se obtienen en la extraccién de la
sales solubles con relacién 1:5, se pueden determinar
los aniones (Cl, CO,” y HCO,) y cationes solubles
(Ca, Mg, K'y Na) con los métodos correspondientes.

> En los laboratorios que no se disponga de agitador
mecanico, se puede agitar a mano a intervalos de 15 min.
durante dos horas y después se deja reposar por 12 horas
0 mas y después se decanta o se filtra.

7.2.9. Determinacion de la relaciéon carbono/nitrégeno

Fundamentacion: La relacion carbono-nitrogeno es una
caracteristica muy importante en los AO, por lo que su
determinacién es imprescindible para definir su calidad
y modo de uso y aplicacion.

Determinacioén

La determinaciéon de la relacién C-N se hace por
calculo, tomando como base los resultados de los analisis
de MOy el N total. Para su calculo se utiliza la formula:

Rel. C/N= (% de MO x 0.58)/(% N total)
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VI. CUARTA PARTE. ANALISIS DE FERTILIZANTES
QUIMICOS

Fundamentacion: El productor y los usuarios de los abonos
quimicos necesitan conocer las concentraciones de
nutrientes de los fertilizantes, ya que de ello depende su
valor comercial y sus efectos sobre los cultivos y los
suelos. En este documento se presentan las principales
técnicas analiticas para caracterizar los fertilizantes quimicos.

Todas las unidades de produccién que reciben y
aplican fertilizantes deben comprobar si estos productos
que reciben tienen la calidad y caracteristicas que el pro-
ductor expresa.

1. PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Las muestras que llegan al laboratorio deben ser
bien mezcladas y cuarteadas hasta que se pueda sepa-
rar una parte aproximada a 200 g. Esa muestra se tami-
za por 0.5 mm de abertura. Después se mezcla y
homogeneiza, y se envasa en pomo con tapa.

2. DETERMINACION DE HUMEDAD

Fundamentacion: El método se basa en pesary secar el
fertilizante en estufa a 100°C hasta que la muestra haya
perdido toda el agua, la cual se logra cuando dos pesa-
das sucesivas no muestran diferencia de pesos.

Utensilios
Estufa
Balanza analitica

Espatula o cuchara pequefa
Capsula de 50 mL o vidrio de reloj de 10 cm de diametro.

* & ¢ o
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Técnica analitica

1. Pese 10 g de la muestra en capsula o vidrio de relo;j.
Pongalo a secar en estufa a 100°C durante seis ho-
ras o mas.

2. Pasado el tiempo indicado, saque la capsula de la
estufa y poéngala a enfriar en desecadora. Cuando
esté fria pésela. Anote el peso.

3. Calculo. La humedad se expresa en porcentaje y se
calcula utilizando la férmula:

% humedad= ((peso humedo-peso seco)/peso humedo)

x 100

3. DETERMINACION DE ACIDOS LIBRES

Fundamentacion: El acido libre puede estar presente en
los fertilizantes fosféricos: superfosfato sencillo,
superfosfato triple y rocas fosféricas y fosforitas
aciduladas. En los procesos de produccion de esos fertilizantes
se utilizan los acidos sulfurico o fosférico para transformar
el Ca, (PO,), en fosfatos solubles y en el producto final
quedan acidos libres, los cuales pueden afectar la calidad
de los fertilizantes cuando esos fosfatos se utilicen para
producir fertilizantes mezclados. Ademas, pueden danar
los envases y afectar (quemar) los cultivos. La determinacion
de los acidos libres se basa en que son muy solubles y
cuando esos fertilizantes se disuelven en agua los acidos
pasan a la solucion y pueden ser determinados por
volumetria en una reaccion acido-base.

Utensilios

Balanza analitica

Matraz aforado de 250 mL

Beaker o Erlenmeyer de 200-250 mL
Embudos

* & 6 o
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Papel de filtro

Agitador de vidrio

Pipeta aforada de 50 mL
Bureta de 25-50 mL

Reactivos

* & & o

Soluciéon de NaOH 0.1N. Pesar exactamente 4 g de
NaOH quimicamente puro o su equivalente, segun la
pureza del reactivo. Transferirlo a un matraz aforado de
1000 mL. Ahadir agua destilada hasta aproximadamente
la mitad. Agitar para disolver el reactivo. Después anadir
agua hasta el enrase. Agitar. Conservar como solucién
de NaOH 0.1N. Esta solucion debe valorarse con una
solucién 0.1N de biftalato de K.

Solucion de NaOH 0.01N. La solucion 0.01N de NaOH
es muy diluida y su equivalente quimico es bajo, por lo
que para preparar un litro de la solucion 0.01N, es necesario
pesar 0.4 g de NaOH, con lo cual no se puede obtener
exactitud. Para obtener una solucién de NaOH 0.01N,
es preferible partir de una solucion 0.1N vy, por dilucion,
preparar la de 0.01N. Tomar con pipeta 50 mL de la solucion
0.1N de NaOH vy transferirlos a un matraz aforado de
500 mL. AAadir agua hasta el enrase. Agitar. Esta solucién
debe ser valorada con una de acido patrén 0.01N.

Bromocresol verde (pH 3.8-amarillo-pH 5.4-azul)

Pesar 0.1 g del indicador y transferirlo a un beaker
de 250 mL. Anadir 3 mL de NaOH solucién 0.05N para
disolverlo. Después se anade 200 mL de agua y se agita.
Nota: Para este analisis también puede utilizarse el indicador
bromofenol azul. EI cambio es de pH= 3 (amarillo) a 4.6
(violado-azulado).
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Solucion de NaOH 0.05N

Pesar 2.2 g de NaOH quimicamente puro y transferirlo
a un matraz aforado de 1000 mL. Afiada agua para disolverlo,
posteriormente enrase y agite. Esta solucion debe valorarse
con solucidn de acido de la misma normalidad.

Técnica analitica

+ Pesar 25 g del fertilizante para el analisis y se transfiere
a un matraz aforado de 250 mL. Se afiade agua destilada
recientemente hervida y fria hasta las tres cuartas
partes de la capacidad del matraz. Se agita varias
veces para disolver los acidos. Posteriormente, se
afnade agua hasta el enrase. Se agita. Se deja en
reposo para decantar o se filtra.

+ Delliquido claro se toma, con pipeta, 50 mL y se transfieren
a un beaker o Erlenmeyer de 200-250 mL. Se afaden
cinco gotas del indicador bromocresol verde. Se valora
con solucién 0.1N de NaOH. La valoracién termina
cuando se produzca un cambio de color (amarillo a
azul). Anote el volumen de NaOH 0.1N consumido.

+ Calcule la cantidad de acido libre en la muestra, tomando
en cuenta que:

1mL de NaOH 0.1N= 0.0049 g de H,SO,

O utilizando la siguiente formula:

% H,SO,= mL de NaOH 0.1N x 0.098

Nota: Esta formula solo tiene validez cuando se toman
25 gy se lleva a 250 mL, y de ello se toma una parte
alicuota de 50 mL y se valora con solucién de NaOH
0.1N. Para hacer los calculos debe recordarse que segun
la férmula VN= VN, las soluciones de igual normalidad
se corresponden en volumen. Entonces:

1L de NaOH 0.1N= 1L de H,SO, 0.1N
1L de NaOH 0.1N= 4.9 g de H_SO,
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1L de NaOH 0.1N=0.0049 g de H,SO,

Para el analisis se tomaron 25 g de la muestra y se
llevaron a 250 mL. De aqui se tomaron 50 mL, lo cual
equivale a una alicuota de 5 g de muestra. Entonces:
% de H,SO,=mL NaOH 0.1N x=0.0049 x 100/5= mL NaOH
x 0.098
% de H,SO,= mL NaOH 0.1N x 0.098

4. DETERMINACION DE NITROGENO

El nitrégeno es uno de los elementos mas importantes
en los fertilizantes. Todas las técnicas analiticas para
determinar N en los fertilizantes se basan en el método
Kjeldahl y con él se obtienen resultados con buena precision.
En los fertilizantes pueden presentarse tres tipos de N:
amoniacal, nitrico y organico, los cuales cuando existen
es necesario diferenciarlos y determinar la cantidad que
existe de cada uno.

Las determinaciones que se hacen son: nitrogeno
total; nitrdgeno amoniacal, nitrdgeno nitrico y nitrogeno
amoniacal

El N nitrico y organico se obtiene por calculo de la
forma siguiente:

N nitrico= (N nitrico y amoniacal)-N amoniacal
N organico= N total-(N nitrico y amoniacal)

4.1. Determinacion de nitréogeno total

Fundamentacion: El método que se presenta tiene como
base la reduccion de todas las formas de nitrogeno que
contenga el abono a N3, que en presencia de acido toma
la forma estable de radical amonio (NH,"). Esta reduccion
se logra sometiendo la muestra a la digestidén acida con
H,SO, concentrado en presencia de un catalizador. Ademas,
en el proceso de digestion también se anaden sales
(K,S0O,), para aumentar el punto de ebullicion del H,SO,
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y lograr que la digestion se complete en un tiempo mas
corto. Cuando se logra que todo el N de la muestra pase
a NH,", entonces se somete la solucion obtenida a reaccion
alcalina'y a un proceso de digestion. EI NH, que se forma
se recoge en una solucién acida y las cantidades presentes
se determinan por volumetria.

a) Digestion de la muestra

Utensilios

Balanza analitica

Digestor Kjeldahl

Espatulas o cuchara pequena

Balones Kjeldahl de 250 a 500 mL

Matraces aforados de 500 mL

Embudos con pico de 8 a 10 cm de diametro

Reactivos

+ H,SO, de 96 a 98 % de pureza
+ Selenio en polvo
+ Mezcla de sulfurico y selenio

Preparacion de la mezcla sulfarico-selenio

La mezcla sulfurico-selenio se prepara con la relacion
8 g de Se/L de H,SO, concentrado. Pesar 8 g de selenio
metalico en polvo y transferir para un balén Kjeldahl de
500 mL. Adadir 100 mL de HZSO4 concentrado, mezclar
bien y poner al calor en bafio de arena o digestor Kjeldahl,
hasta que se logre la digestidon completa, es decir, que
la solucién (sulfurico-selenio) quede clara. Logrado esto
se separa del calor, se deja enfriar y se transfiere a un
beaker de 2000 mL. Después se afiaden 900 mL de
H,SO, concentrado, se agita hasta lograr una mezcla
homogénea y se deja en reposo por 24 horas 0 mas, y
después se decanta el liquido claro y se conserva para
hacer la digestion del tejido vegetal.

* 6 ¢ 6 o o
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Técnica analitica

1.

2.

Pesar 2 g de la muestra del fertilizante y transferirlo,
con cuidado, a un balén Kjeldahl de 250-500 mL.

La muestra se transfiere con cuidado y de forma
cuantitativa a un balén Kjeldahl de 250 -500 mL que
esté seco. Se afaden 20 mL de la mezcla sulfurico-
selenio por el cuello del baldn, girandolo de modo que
el sulfurico arrastre las particulas del vegetal que pu-
dieran quedar adheridas al cuello del balon; se agita
hasta formar una mezcla uniforme de la muestra con
el acido sulfurico. Se deja en reposo de 5 a 10 min.
agitando a intervalos.

. El balén se pone en el bafio de arena o digestor

Kjeldahl, hasta que se obtenga la descomposicién
completa de las muestras. Durante esta operacion,
en ocasiones es necesario agitar el baldén con la muestra,
para lograr que algunas partes oscuras (materia organica
no descompuesta) se incorporen a la mezcla sulfurica-
selenio y se complete la digestion de la muestra. La
digestion se da por concluida cuando el contenido del
baldn esté incoloro o tenga aspecto blanquecino y el
color pardo o amarillo de la materia organica haya
desaparecido. Entonces se separa el balon de calory
se deja enfriar.

. Cuando el balén esté frio (a temperatura ambiente)

se afade agua (aproximadamente 50 mL) poco a poco
por las paredes del balon, para disolver todo su contenido
y se deja enfriar. Después se transfiere a un matraz
aforado de 500 mL, se enfria, enrasa y agita. Esta
solucion se conserva como “primera dilucion” para
determinar P, K, Ca y Mg.
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b) Determinacién del N total por digestion

Utensilios

+ Digestor Kjeldahl

+ Beaker o Erlenmeyer de 250 mL

+ Varillas agitadoras

+ Pipetas graduadas de 10 mL o bureta de 25-50 mL
+ Trocitos de piedra pomez

Reactivos

Solucion de NaOH 0.1N, solucién de H,SO, 0.1N
Solucién de biftalato de potasio [KHC H, (COO),] 0.1N
Fenolftaleina indicador, rojo de metilo indicador
Solucién de NaOH al 45%
Preparacion de los reactivos
Solucion de NaOH al 0.1N

Pesar exactamente 4 g de NaOH quimicamente puro
0 su equivalente, segun la pureza, y transfiéralo a un
matraz aforado de 1000 mL. Enrase y agite. Esta solu-
cion se valora con una solucidn estandar (patron) de
biftalato de potasio. Se utiliza fenolftaleina como indicador.

Solucion 0.1N de H,SO, Tomar exactamente 9.8 g de
H,SO, qU|m|camente puro lo cual se logra tomando
exactamente 5.4 mLde H_SO, de 98 % de pureza y densidad
iguala 1.859 g.mL" o cantldades equivalentes segun la
pureza. Transferir el acido a un matraz aforado de 1000 mL.
ARadir agua. Agitar, enrasar y agitar. Esta solucion debe
ser valorada con una solucién patron de NaOH 0.1N
utilizando fenolftaleina como indicador. Ajustela para
obtener 0.1N.

Recuerde: Cantidad (mL) de H_SO,*=H_SO, (9)"/((Pureza/
100) x Densidad)
Donde: * indica= 100 % necesarios

* & 6 ¢ o o
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Solucion de biftalato de potasio 0.1N (patron). PM=
204.216 (monovalente) [KHC H, (COO),]

Para preparar la solucion patron de biftalato de
potasio, es necesario desecar el reactivo a 120°C durante
una hora. Pasado el tiempo se saca y pone a enfriar en
desecadora. La pesada se hace de forma agil para que
el reactivo no coja humedad del ambiente. Pesar exactamente
20.4216 g de biftalato de potasio quimicamente puro o
la cantidad equivalente segun la pureza.

Transfiéralo de forma cuantitativa y con cuidado a
un matraz aforado de 1000 mL

Anadir agua destilada, recientemente hervida y fria
para disolver el reactivo

Posteriormente, afiadir agua hasta el enrase. Agitar
y envasar. Rotular como solucion patrén de 0.1N.

Fenolftaleina indicador. Pesar 1 g de fenolftaleina y transferirlo
a un beaker de 250 mL. Afiadir 100 mL de etanol 95 %.
Disolver y enrasar.

Rojo de metilo indicador. Disolver 0.1 g de rojo de metilo
en 60 mL de alcohol (etanol) y después afadir 100 mL
de agua.

Técnica analitica

1. Tomar con pipeta 50 mL de la solucién problema ob-
tenida en la digestion de la muestra y transferirla a un
balon Kjeldahl de 500 mL. Aiadir 200 mL de agua y
unos pedacitos de piedra pémez para evitar el
boomping.

2. Tomar de 1.5 a 2 mL de solucién 0.1N de H,SO, ¢
HCl por cada 1 % de N que tenga la muestra y transfiéralo
a un Erlenmeyer o beaker de 250 mL. Afiada
aproximadamente 40-50 mL de agua y cinco gotas del
indicador rojo de metilo. El recipiente se coloca en el
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receptor del destilador Kjeldahl, de modo que el tubo
de salida del destilador quede dentro de la solucion del
acido y cuando se obtenga el destilado el NH, que
acompana, se fije con el acido y no haya pérdidas.

3. Al balén Kjeldahl que esta preparado (no. 1), afadir
30 mL de solucién de NaOH al 45 %, colocar en el
digestor Kjeldahl, ajustar el tapdn, agitar y colocarlo
en el destilador.

4. Destilar hasta que todo el NH, del balon haya pasado
al beaker o Erlenmeyer colector, lo cual generalmente
se logra cuando se haya destilado 150 mL.

5. Terminada la destilacion se separa el Erlenmeyer o
beaker del destilador (en este momento es necesario
lavar el tubo de salida del destilador con un “chorrito”
de aguay recogerlo en el recipiente colector). El contenido
del recipiente se valora con solucién 0.1N de NaOH,
el cambio es de rojo a naranja-amarillo.

6. Calculo. Es necesario tomar como base lo siguiente:

a) El peso de la muestra y parte alicuota que se tomé
para hacer la destilacion:

Pesada= 2 g de la muestra

Volumen a que se levo= 500 mL equivalente a: 500 mL-

2gen50mL=0.2g

b) Equivalencia de la solucién del acido con N
1 mL de solucion de acido 0.1N=0.0014 gde N

c) El volumen de acido 0.1N combinado con el NH, en el
proceso de destilacion.

mL de acido 0.1N combinado= mL de acido 0.1N utilizados-mL
de NaOH 0.1N consumidos en la valoracion.

Entonces:

% N= ((0.0014 x mL de acido 0.1N combinados)/(peso
de muestra)) x 100
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% N=((0.0014 x mL de acido 0.1N combinados)/(0.2)) x 100
% N= 0.7 x mL acido 0.1 N combinado

4.2. Determinacion del nitrégeno amoniacal

Fundamentacion: La determinacion de nitrégeno
amoniacal se basa en el desplazamiento que se obtiene
cuando iones de NH4+ se ponen en contacto con una
base y se forma NH_’, el cual en medio alcalino puede
desplazarse y ser recogido por destilacion y hacerlo reaccionar
en el seno de una solucidn acida.

2 NH,"+Mg (OH) —> 2 NH," OH+Mg™
2NH_+2H0
Utensilios

+ Destilador Kjeldahl
+ Beaker o Erlenmeyer de 250 mL
+ Pipeta graduada de 10 mL o bureta de 25-50 mL

Reactivos

+ MgO en polvo 90-95 % de pureza libre de carbonatos
+ Solucion 0.1N de H_SO, o HCI, rojo de metilo indicador

Preparacion de los reactivos

Igual que lo expresado en la determinacion de N
Total. El MgO debe ponerse en la mufla a 400-500°C
durante 30 min para eliminar los carbonatos.

Técnica analitica

1. Pesar 0.35 g de la muestra del fertilizante y transferirla
para un balon Kjeldahl de 500 mL. Adadir 250 mL de
agua. Agitar para lograr dispersar el fertilizante y obtener
una mezcla homogénea.

2. Tomar en beaker o Erlenmeyer solucion de H,SO, 6
HCI equivalente a 2.5-3 mL por cada 1 % de N
amoniacal que tenga el fertilizante. Ahada cinco gotas
del indicador rojo de metilo y 40-50 mL de agua.
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Ponga el recipiente en el tubo colector del destilador
Kjeldahl, logrando que la salida del tubo colector quede
por debajo de la superficie del liquido para evitar pérdidas.

3. Anadir 5 g de MgO libre de carbonatos al balén
Kjeldahl, que contiene la muestra y el agua, ajuste el
balén al tapon del destilador y péngalo al calor para
que se produzca la destilacion. La destilacion se mantiene
hasta que se agota todo el NH, que esta en el balon
de destilacion, lo cual se logra cuando se destilen de
100-150 mL.

4. Terminado el proceso de destilacién se separa el
beaker o Erlenmeyer colector del destilado, se lava el
tubo de salida con un “chorrito” de agua.

5. Valore el contenido del beaker o Erlenmeyer utilizando
solucion 0.1N de NaOH. La valoracion termina cuando
se obtiene el cambio de rojo a naranja y amarillo. Anote
el volumen (mL) consumidos.

6. Calculos. Las bases son:

a) Peso de la muestra

b) 1 mL de H_,SO, 0.1N=0.0014 g de N

c) Volumen (mL) de acido 0.1N combinado con el NH,,
lo cual se determina restando al volumen de acido
empleando los mililitros de NaOH 0.1N utilizados en
la valoracion.

% N=((0.0014 x mL de acido 0.1N combinados)/0.35) x 100

% N= 0.4 x mL de &cido 0.1N

4.3. Determinacion de nitréogeno nitrico y amoniacal

Fundamentacion: La determinacion de nitrégeno nitrico

y amoniacal es semejante a la determinacion del nitrégeno

amoniacal, pero se hace necesario reducir el N de NO3

(valencia +5) a NH, (valencia -3), lo cual se obtiene utilizando

un elemento reductor, que puede ser Fe o zinc metalico,
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sulfuro ferroso o la aleacion o mezcla devarda que es
un reductor, polvo gris formado por: Cu= 50 %, Al=45 %
y zinc= 5 %. Cuando el nitrégeno nitrico se somete al
proceso de reduccién en medio alcalino, se puede lograr
la reduccion y destilacion de forma simultanea.

Utensilios

Los mismos utilizados en la técnica de nitrogeno
amoniacal.

Reactivos

Los mismos utilizados en la determinacién de nitrégeno
amoniacal. Ademas, zinc metalico en polvo, sulfato
ferroso (FeSO,.7H,0), aleacion devarda

Técnica analitica

1. Pesar 0.35 g de la muestra del fertilizante y transferirla
a un balon Kjeldahl de 500 mL. Aidada 200 mL de
agua. Agitar para mezclar bien.

2. Tomar en beaker o Erlenmeyer solucion de H, SO, ¢
HCI equivalente a 2.5-3 mL por cada 1 % de N
amoniacal que tenga el fertilizante. Ahada cinco gotas
del indicador Rojo de Metilo y 40-50 mL de agua.
Ponga el recipiente en el tubo colector del destilador
Kjeldahl, logrando que la salida del tubo colector quede
por debajo de la superficie del liquido para evitar pérdidas.

3. Pueden utilizarse una de las dos opciones:

a) Anadir5gdezincen polvoy2gde FeSO,.7H,0y 40 mL
de NaOH al 45 %. Conectar el balon al destilador ajustando
bien el tapdn. Agite y ponga al calor para destilar.

b) Anadir 5 g de la aleacion devarda y 10 mL de NaOH.
Conectar el balén al destilador ajustando bien el tapon.
Agite y ponga al calor para destilar.
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4. Terminado el proceso de destilacién se separa el
beaker o Erlenmeyer colector del destilador. Se lava
el tubo de salida con un “chorrito” de agua.

5. Valore el contenido del beaker o Erlenmeyer utilizando
solucion 0.1N de NaOH. La valoracion termina cuando
se obtiene el cambio de rojo a naranja y amarillo. Anote
el volumen (mL) consumido.

6. Calculos. Las bases son:

a) Peso de la muestra

b) 1 mL de H_,SO, 0.1N=0.0014 g de N

Volumen (mL) de acido 0.1N combinado con el NH,, lo

cual se determina restando al volumen de acido empleando

los mililitros de NaOH 0.1N utilizados en la valoracién.

% N=((0.0014 x mL de acido 0.1N combinados)/0.35) x 100

% N= 0.4 x mL de acido 0.1N

5. DETERMINACION DE FOSFORO

En los fertilizantes quimicos el fésforo esta en forma
de PO,HCa, (POH,),Ca y (PO,),Ca,, los cuales son
solubles en acido clorhidrico concentrado y mezcla de
HCly HNO,. En los portadores que tienen altos contenidos
de P,0,, es necesario hacer las determinaciones precipitando
el fésforo como fosfomolibdato de amonio, disolverlo en
un medio alcalino y hacer la determinacion. En los fertilizantes
que tienen contenidos bajos, la determinacion puede
hacerse por el método colorimétrico. Cuando el PO, H,
se pone en presencia del acido molibdico y un reductor
se forma, el fosfato H,P (Mo,O_,), que es de color azul,
el color que dentro de ciertos limites es proporcional a
las concentraciones de P en la solucion.
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5.1. Determinacion de fosforo total. Método colorimétrico

Utensilios

Balanza analitica

Beaker de 400 y 800 mL

Probeta de 50 mL

Horno eléctrico o mechero

Capsula de 25 mL o vidrio reloj
Espatula o cuchara pequefa

Pipeta graduada de 10 mL

Matraz aforado de 25, 500 y 1000 mL
Fotocolorimetro

Papel de filtro

Reactivos

Acido clorhidrico concentrado

cido nitrico concentrado

Molibdato de amonio 1.5 % en solucién de HCI 3.5N
Acido perclérico concentrado

Acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico (indicador)
2-4 dinitrofenol (indicador)

Acido clorhidrico solucién 4N

Hidréxido de amonio solucion 4N

Fosfato potasico diacido (KPO,H,)

Hidréxido de sodio al 45 %

Preparacion de los reactivos

Solucién de molibdato de amonio al 1.5 % y HCI 3.5N
Pesar 15 g de molibdato de amonio y transferirlo a
un beaker de 800 mL y afiadir 350 mL de agua destilada,
agitar, anadir 322 mL de HCI de 34 % de purezay 1.17
g.L" de densidad o su equivalente que proporcionen 128 g
de HCl puro, agitar hasta disolver el molibdato y homogeneizar,
transferir el contenido del beaker a un matraz aforado

® 6 6 6 O 6 0+ o o o

® 6 6 6 ¢ O O 0+ 0 o
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de 1000 mL, enfriar y afiadir agua hasta el enrase, agitar.
Esta solucién se guarda en pomo ambar y tiene una
duracion de hasta dos meses.

Solucién indicador de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico

Pesar 0.5 g de acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico,
30 g de bisulfito de sodio y 6 g de sulfito de sodio, transferirlo
a un beaker de 500 mL, afadir 250 mL de agua para
disolver, dejar en reposo durante la noche y luego filtrar.
Esta solucion debe emplearse fresca, se conserva en
refrigerador o lugar fresco y se prepara cada dos semanas.

Solucién de HCI 4N

Medir 352 mL de HCI de 34 % de purezay 1.17 de
densidad o su equivalente para tener 140 g de HCI puro,
transferirlo a un matraz aforado de 1000 mL, afiadir agua,
enfriar, enrasar y se agita.

Solucion de 2-4- dinitrofenol (indicador)

Tomar 5 g de 2-4-dinitrofenol y transferirlos a un
beaker de 250 mL. AAadir 100 mL de agua y agitar. Dejar
en reposo por una hora Yy filtrar. Conservar la solucién
para utilizarla como indicador.

Solucion de hidroxido de amonio 4N

Tomar 310 mL de NH,OH de 24 % de pureza en
NH,y 0.912 g.L" de densidad o la cantidad equivalente
para tener 68 g de NH,, transferirlo a un matraz aforado
de 1000 mL, afAadir agua destilada, enfriar, enrasar y
agitar.

Hidréxido de sodio al 45 %

Pesar 225 g de NaOH reactivo y transferirlo a un
beaker de 500 mL. AAadir 500 mL de agua con probeta.
Agite para disolver enfrie y enrase.
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Confeccion del grafico

Para la determinacion de fésforo por el método
colorimétrico se prepara un grafico de 0-4 ppm de P de
concentracion absoluta (equivalente a 0-20 ppm de P
concentracion relativa con dilucion de 1: 5). Para ello se
procede de la forma siguiente:

Preparacion de la solucion estandar de 50 ppm de P

(KPO,H,: PM=136.075)

+ Pesar 0.1098 g de KPO,H, quimicamente puro o su
equivalente segun la pureza, previamente secado en
la estufa durante tres horas a 105 °C.

+ Se transfiere a un matraz aforado de 500 mL, se afiade
agua destilada para disolverlo, se agita y enrasa. Se
envasa en pomo seco Yy se titula como solucién de
KPO,H, de 50 ppm de P.

Preparacion de los patrones para confeccionar el grafico

Se preparara un patrén de 5 ppm de P a partir de la
solucién estandar de 50 ppm de P. Para ello se toman
50 mL con pipeta de esa solucion, se transfieren para
un matraz aforado de 500 mL. Se afiade agua hasta el
enrase y se agita. Esta es una soluciéon que tiene una
concentracion absoluta de 5 ppm de P, equivalente a
una concentracién relativa de 25 ppm de P para una
dilucién 1:5. Con esta solucién se preparan los patrones
para confeccionar el grafico de 0 a 20 ppm de P (concentracién
relativa). Se toman 11 matraces aforados de 25 mL y se
numeran del 1 al 11, y a cada uno se afiade en su orden
las cantidades que se expresan enla Tabla 11. Las cantidades
correspondientes a cada concentracion del patron se
miden en bureta o pipeta de forma exacta y se transfieren
a su matraz correspondiente. Se afiade agua destilada
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hasta tres cuartas partes del volumen y después se afiade
lo indicado en el punto 4 de las técnicas analiticas que es:
- 7 gotas de acido perclorico concentrado
- 7 gotas de molibdato de amonio en solucion clorhidrica
- 7 gotas del indicador acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico
Posteriormente se enrasa y se agita, se pone en
reposo durante 30 min, de la misma forma que se expresa
en la técnica analitica. Pasado el tiempo, se determinan
en el fotocolorimetro las lecturas correspondientes a cada
concentracion (puede ser densidad dptica o transmisién). Con
esa informacion se confecciona el grafico.

Nota: Para calcular las cantidades de solucion patrén a
emplear en cada Matraz se utiliza la formula:

V= Cd x Vf/Cp

Donde:

V= volumen (mL) de la solucion patron

Cd = concentracion deseada de P en ppm

Vf= volumen final a que se lleva la solucién en el matraz
Cp= concentracion de P en ppm de la soluciéon patrén

Tabla 11. Cantidades (mL) de solucion patrén a emplear
para preparar 25 mL de los patrones para
confeccionar el grafico

No. | Concentracion relativa de P (ppm) | mL de solucion patron de 25 ppm de P
1 0 0
2 2 2
3 4 4
4 6 6
5 8 8
6 10 10
7 12 12
8 14 14
9 16 16

10 18 18
11 20 20
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Ejemplo: Para el punto no. 2
Cd= 2 ppm

Cp=25ppmde P

Vf=25 mL

V=Cd x Vf/ICp V=2 x25/25=2

Técnica analitica

1.

5.

Pesar 1 g de la muestra y transferirla a un balén de
400 mL. AAadir 20 mL de HCI concentrado y 10 mL
de HNO, concentrado. Agitar para lograr una mezcla
homogénea. Poner al calor a ebullicidon lenta durante
5-10 min. sin permitir que llegue a la sequedad. Pasado
el tiempo indicado retirar del calor y dejar que se enfrie.

. Transferir a un matraz aforado de 500 mL. Enfriar y

afadir agua hasta el enrase. Agitar. Dilucidén 1:500.

. De la solucién obtenida tomar exactamente, con

pipeta, 10 mL y transferirlos a un matraz aforado de
500 mL. Anadir agua hasta el enrase. Agitar y filtrar.

. De esa solucion tomar 5 mL y transferirlos a un matraz

aforado de 25 mL y anadir agua hasta la mitad de su
capacidad. Agite. Ahada agua hasta la mitad, se afiaden
dos gotas de indicador 2-4 de dinitrofenol. Afiada
NH,OH al 45 % gota a gota, agitando hasta que aparezca
el color amarillo. A continuacion se anade HCI 4N hasta
que desaparezca el color amarillo; posteriormente com-
pletar el volumen con agua destilada hasta las tres
cuartas partes aproximadamente.

A continuacién se afiade en forma sucesiva y agitando
cada vez:

- 10 gotas de acido perclorico concentrado
- 10 gotas de solucion de molibdato de amonio solucion

clorhidrica
10 gotas de la solucion de acido-1 amino-2 naftol-4
sulfénico.
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6. Enrase y agite. Deje en reposo durante 15 min.

7. Pasado el tiempo indicado, determine la intensidad
del color en el fotocolorimetro utilizando una longitud
de onda de 650 mu o filtro rojo. Con la lectura del
colorimetro se determina la concentracién de P de la
muestra en ppm.

8. Calculos. Para la cantidad de P,O, se utiliza la siguien-
te formula:

P(%)=25xL

Donde:

L = concentracién de P en ppm de la lectura en la curva

% PO, x2.29x P

5.2. Determinacion del fésforo insoluble en agua

Fundamentacion: En el analisis de los fertilizantes
fosféricos es muy importante la determinacién del fosforo
asimilable, que es la suma de los fosfatos PO, ,HCa y
(PO,H,),Ca. En el proceso analitico se determina el fésforo
insoluble, que esta formado por el fosfato tricalcico
[(PO4),Ca], se resta al fosforo total y se obtiene el asimilable.

La técnica analitica se basa en someter la muestra
del fertilizante a una digestion con citrato de amonio 1N
pH 7 durante una hora a 65°C. En esa digestion se
solubilizan los fosfatos mono y bicalcico, y queda insoluble
el fosfato tricalcico, el cual se separa y se determina por
colorimetria.

Utensilios

Balanza analitica

Bafo de Maria

Erlenmeyer de 250 mL con tapon y tubo de reflujo
Embudos de 10 cm de diametro

Matraz aforado de 25 y 500 mL

Pipeta graduada de 10 mL

* & 6 ¢ o o

144



* & 6 o o

Beaker de 250-400 y 2000 mL
Capsula de 25 mL o cuchara pequefa
Pipeta graduada de 10 mL
Calorimetro o espectrofotometro
Tubos para lecturas colorimétricas

Reactivos

*

*

*

*

Citrato de amonio 1N pH 7, rojo fenol indicador
Acido clorhidrico concentrado

Acido nitrico concentrado

Solucién de citrato de amonio 1N pH 7

Preparacién: Hay dos opciones

*

Pesar 185 g de acido citrico anhidro (H,C .H,O.) 0 205 g
de acido citrico monohidratado (H,C.H,_O_.H O).
Transfiéralo a un beaker de 2000 mL y afada 750 mL
de agua. Agitar para disolverlo. Después afiada 173 mL
de hidréxido de amonio (NH,OH) de 28-29 % de pureza
de NH,. Agite. Enfrie. Ajuste el pH a 7 utilizando el
potenciometro o rojo fenol como indicador.

Pesar 226.2 g de citrato de amonio quimicamente puro
0 su equivalente, segun la pureza. Transfiéralo a un
beaker de 1000 mL y afiada aproximadamente 300 mL
de agua para disolverlo. Cuando esté disuelto, paselo
a un matraz aforado de 1000 mL. Enrase y agite. Ajuste
el pH a 7 utilizando solucién de NH,OH, solucion de
acido citrico al 5 % con el potenciometro o utilizando
el rojo fenol como indicador.

Rojo fenol indicador

Disolver 0.1 g de rojo fenol en 15 mL 0.2N de NaOH.

Disolver en 200 mL de agua recientemente hervida y
fria. Envase en un frasco adecuado.
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Técnica analitica

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

Pesar 1g de muestra y pasarlo a un Erlenmeyer 250-
500 mL. Arada 100 mL de solucion de citrato de
amonio 1N pH 7. Coloque un tapén con tubo de re-
flujo y agite.

Coloque el Erlenmeyer al bafio de Maria a 65 %
durante una hora. Agite a intervalos de 10 min.
aproximadamente.

Pasado el tiempo indicado, separe el Erlenmeyer
del bafio de Maria. Filtre su contenido a través de
un papel de filtro de grano fino y recoja el filtrado en
un matraz aforado de 500 mL. Cuando todo el conteni-
do del Erlenmeyer haya pasado para el matraz lavelo
tres veces con pequefas porciones de agua y paselo
por el filtro. Posteriormente, lave el residuo que esta
en el papel de filtro con agua cinco o seis veces es
suficiente, procurando no afadir nuevas porciones
de agua hasta que la anterior haya pasado totalmente.
Concluido el proceso separe el embudo del matraz
y aflada agua hasta el enrase. Agite.

De la solucién obtenida tomar exactamente con
pipeta 10 mL y transferirlos a un matraz aforado de
500 mL. Anadir agua hasta el enrase. Agitar y filtrar.
De esa solucion tomar 5 mL, transferirlos a un matraz
aforado de 25 mL y afadir agua hasta tres cuartas
partes de su capacidad. Agite.

A continuacion se afade en forma sucesiva y agitando
cada vez:

- 10 gotas de acido perclérico concentrado
- 10 gotas de solucion de molibdato de amonio solucion
clorhidrica
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- 10 gotas de la solucién de acido-1 amino-2 naftol-4

sulfénico

8) Enrase y agite. Deje en reposo durante 15 min.

9) Pasado el tiempo indicado determine la intensidad
del color en el fotocolorimetro utilizando una longitud
de onda de 650 mu o filtro rojo. Con la lectura del
fotocolorimetro se determina la concentracion de P
de la muestra en ppm.

10) Calculos. Parala cantidad de P, O, se utiliza la siguiente
férmula:

P(%)=2.5xL

Donde:

L= concentracion de P en ppm de la lectura en la curva

% PO, x2.29 x P

5.3. Determinacion de fésforo soluble en agua

Fundamentacion: El fésforo soluble en agua esta formado
por fosfatos de acido (PO,H,),Ca. La separacion de esos
fosfatos del resto contenido en el fertilizante se logra
sometiendo las muestras a lavados sucesivos con agua.
Después el fosforo se determina por colorimetria de forma
semejante al fosforo total.

Utensilios

Matraz aforado de 500 mL

Embudos de 10 cm de diametro

Papel de filtro de grano fino

Balanza analitica

Espatula o cuchara pequenfa.

Reactivos

Molibdato de amonio 1.5 % en solucion de HCI 3.5N
Acido perclérico concentrado

Acido-1 amino-2 naftol-4 sulfénico (indicador)

2-4 dinitrofenol (indicador)

* & 6 o o

* & & o
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Acido clorhidrico solucién 4 N
Hidréxido de amonio solucion 4 N
Fosfato potasico diacido (KPO,H,)
Hidréxido de sodio al 45 %.
Técnica analitica

1) Pesar 1 g de muestra y transfiéralo a un matraz
aforado de 250 mL. Ahadir agua hasta la mitad de su
capacidad. Agitar. Posteriormente afadir agua hasta
el enrase. Agitar y filtrar.

2) Del filtrado tomar 10 mL con pipeta y transferirlo a un
matraz aforado de 500 mL. Afadir agua hasta el enrase.
Agitar.

3) De esa solucion tomar 5 mL, transferirlos a un matraz
aforado de 25 mL y afiadir agua a la mitad de su capacidad.
Agite.

4) A continuacion se anade en forma sucesiva y agitando
cada vez:

- 10 gotas de acido perclérico concentrado

- 10 gotas de solucion de molibdato de amonio solucion

clorhidrica

- 10 gotas de solucion de acido-1 amino-2 naftol-4

sulfénico

5) Enrase y agite. Deje en reposo durante 15 min.

6) Pasado el tiempo indicado, determine la intensidad
del color en el fotocolorimetro utilizando una longitud
de onda de 650 mm o filtro rojo. Con la lectura del
fotocolorimetro se determina la concentracién de P
de la muestra en ppm.

7) Calculos: La concentracion de fosforo en la muestra
se calcula por la siguiente formula:

% P=1.25xL

* & 6 o
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Donde:

L: concentracion de P obtenida en la lectura de la curva

% P,0,=229xP

5.4. Analisis de portadores de fésforo. Materias primas
o fertilizantes simples

Las técnicas analiticas para las determinaciones de
fésforo dadas en este manual para los fertilizantes quimicos
pueden ser utilizadas para el analisis de portadores simples
tomando en cuenta las siguientes observaciones:

a) superfosfato sencillo: Puede hacerse el andlisis utilizando
las técnicas descriptas para los fertilizantes quimicos
sin ningun cambio.

b) Superfosfato triple: Pueden utilizarse las técnicas ana-
liticas descritas aqui, pero es necesario en todos los
casos tomar 0.5 g de muestra.

6. DETERMINACION DE POTASIO TOTAL

Fundamentacion: Los portadores o fuentes de potasio
utilizados en la produccion de fertilizantes, por lo general,
son sales solubles en agua (KCl, K .SO,, KNO,) y en el
proceso de analisis solo se requiere disolver la muestra
en agua y hacer la determinacion del K. El método oficial
dado por AOAC (1950) para determinar K en los fertilizantes,
es obtener cloro platinato de K (K PtCI6) que es insoluble
en alcohol.

El método mas moderno es hacer las determinaciones
de K por el espectrofotdmetro de llama, tomando como
base que al quemar una solucion que contiene K da una
llama de color rojizo (longitud de onda de 762.5 mm= 7625
Angstrom). Dentro de ciertos limites, la intensidad del
color de la llama es proporcional a la concentracién de
K en la solucién.
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En la determinacion del K por el método de la llama,
la muestra se disuelve en agua, se filtra y después se
somete a la llama. Para hacer la evaluacion cuantitativa,
se prepara un grafico utilizando soluciones patrones con
las concentraciones de K que se correspondan con las
necesidades.

Utensilios

Fotémetro de llama

Balanza analitica

Matraz aforado de 50, 100, 250, 500 y 1000 mL
Beaker de 15y 250 mL

Embudo de 10 cm de diametro

Papel de filtro de grano fino

Reactivos

¢ Cloruro de potasio (KCI)

+ Solucion estandar de 1000 ppm de K

+ Oxalato de amonio [((NH,),C.O,.H, O]

+ Solucion saturada (10 g en 100 mL es suficiente)

Preparacion de la solucion estandar de 1000 ppm de K

1- Pesar 1.9164 g de KCl y 2.555 g de 99. 5 % de pureza
y desecado en la estufa a 105°C durante tres horas o
las cantidades equivalentes para tener 1.9068 g de
KCly 2.5422 g quimicamente puro.

2- Se transfiere a un matraz aforado de 1000 mL, se
afade agua para diluirlo y después se enrasa y se
agita. Esta solucion tiene una concentracion de K de
1000 ppm.

Preparacion de la solucién patrén de 100 ppm de K

Tome de la solucion estandar de 1000 ppm de K,
100 mL (midalo con pipeta o bureta aforada de 100 mL)
y transfiéralos a un matraz aforado de 1000 mL, enrase
con aguay agite. Esta solucion patron tiene 100 ppm de K.

* 6 ¢ o o o
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Confeccion de los graficos de K

Se preparan patrones de 0 a 100 ppm con rango de
10 ppm, es decir, 0, 10, 20, etc. Para ello se utilizan
matraces aforados de 25 mL y se marcan con numeros
consecutivos del 2 al 10. En cada uno de ellos se depo-
sitan con bureta las cantidades de solucidén patron que
se indican en la Tabla 12.

Tabla 12. Cantidades (mL) de la solucién patrén de
100 ppm de K a utilizar para preparar 25 mL
de los patrones para confeccionar los graficos

de K
No. Concentracion de K Volumen de la solucién patron
(ppm) de 100 ppm de K
0 agua 0 -
2 10 2.5
3 20 5.0
4 30 7.5
5 40 10
6 50 12.5
7 60 15
8 70 17.5
9 80 20
10 90 22.5
11 100 100 es la solucion patron

Foérmula: V= Cd x Vf/Cp= Cd x 25/100= Cd x 0.25
V= volumen de la solucién patron
Cd= concentracion deseada
Cp= concentracion del patron
Vf= volumen final

A los matraces (del 2 al 10) se les afiade agua has-
ta el enrase y se agitan. Se rotulan con sus correspon-
dientes concentraciones de K, se conservan para con-
feccionar los graficos.
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Confeccidn de los graficos

Se ajusta el fotdmetro segun su especificacion para
el K, con agua destilada y el patron de 100 ppm de cada
cation. Después se lee cada una de las muestras, segun
el orden del 2 al 10, asi como las transmisiones comrespondientes
y se anotan; con esa informacion se confecciona el grafico.

Determinacion del K

Se transfiere una porcién del extracto de suelo obtenido
anteriormente a un beaker, Erlenmeyer o frasquito de
15 mL. Se ajusta el fotbmetro de la misma forma que
cuando se confeccioné el grafico. La muestra se procesa
en el fotbmetro y se toma la lectura. Con la lectura de
cada muestra se buscan en el grafico las concentraciones
correspondientes y se obtienen los ppm de K. Se calcula
la concentracién de ese elemento en el fertilizante quimico
con la siguiente formula:

K(ppm)=5xc

Donde:

¢ = concentracion de K obtenida en el grafico

Reportar los valores de K en cmol.kg™”" usando la formula:
K (cmol.kg™)= K(ppm)/391

Nota:

1 cmol.kg™ de K= 391 ppm de K

6.1. Determinacion de potasio en fertilizantes completos

Técnica analitica

1. Pesar 2.5 g y transferirlos a un matraz aforado de
250 mL. Anadir aproximadamente 125 mL de agua y
50 mL de solucion saturada de oxalato de amonio,
poner al calor a ebullicion lenta durante 15-20 min.

2. Cuando pase el tiempo indicado baje el matraz del
calor y enfrie o deje enfriarlo. Cuando esté frio, afiada
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agua hasta el enrase Yy filtre. Recoja el filtrado en recipiente
seco.

. Delfiltrado tome con pipeta 20 mL y transfiéralos a un

matraz aforado de 500 mL. Afada agua hasta el en-
rase. Agite.

. Se transfiere una porcion de la solucién anterior para

un beaker o Erlenmeyer de 15 mL.

. Se ajusta el fotometro de llama tomando una solucion

patrén de 100 ppm de K. Se quema la solucién en el
fotdmetro de llama y se anota la lectura obtenida.
Calculos: Para la cantidad de KO en la muestra se
utiliza la formula siguiente:

K(%)=0.25 x L
Donde:

L=

K ppm tomado de la lectura del grafico.

% K,O0=12xK
6.2. Determinacion de potasio en portadores o materias

primas
Cloruro de potasio, sulfato de potasio, sulfato de

magnesio y silvinita
Técnica analitica

1.

Pesar 1 g de la muestra y transferirlo a un matraz
aforado de 250 mL. Afiadir 125 mL de agua. Agitar
para disolver la muestra. Poner el matraz al calor a
ebullicién lenta durante 15 min.

. Pasado el tiempo indicado retirar el matraz del calor.

Enfrie o dejar enfriar. Ahadir agua hasta el enrase y
filtrar.

. Del filtrado tomar con pipeta 10 mL y transferirlos a

un matraz aforado de 500 mL. Afiadir agua hasta el
enrase. Agite.
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4. Se transfiere una porcion de la solucidn anterior para
un beaker o Erlenmeyer de 15 mL.

5. Se ajusta el fotdmetro de llama tomando una solucién
patron de 100 ppm de K. Se quema la solucion en el
fotdmetro de llama y se anota la lectura obtenida.

6. Calculos. Para la cantidad de potasio en la muestra
se utiliza la formula siguiente:

K(%)=1.25xL

Donde:

L = K ppm tomado de la lectura del grafico.

% K,0=12x%K

Nota:

Deduccion de la férmula:

Para abonos mezclados

a) Se toma en cuenta la dilucidon de la muestra en la que
se determina K en el fotobmetro

1era. dilucion: 250 (volumen total)/2.5 g (peso de la

muestra)= 100:1

2da. dilucion: 500 (volumen total)/20 (parte alicuota)= 2.5:1

Dilucion total= 1ra. dilucién x 2da. dilucion= 100 x 25= 2500:1

Entonces, el factor de dilucién es 2500

b) Determinar la concentracion de K en la muestra tomando
en cuenta la lectura del fotometro y llevar K en ppm a
porcentaje.

Por regla de tres:

Lectura K en ppm x dilucibon —— 1000000

% K————— 100

Donde:

% K= Lectura x dilucién x 100/1000000

% K= Lectura x 2500 x 100/1000000

% K=0.25 x L
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Para portadores

1era. dilucién: 250 (volumen total)/1 (parte alicuota)=
250:1

2da. dilucién: 500 (volumen total)/10 (parte alicuota)=
50:1

Dilucion total = 1era. dilucidén X 2da. dilucion= 250 x 50=
12500:1

a) Determinar concentracion de K en la muestra toman-
do en cuenta la lectura del fotometro y llevar K en
ppm a porcentaje.

Por regla de tres:

Lectura K en ppm x dilucibn —— 1000000
% K— 100
Donde:

% K= Lectura x diluciéon x 100/1000000
% K= Lectura x 12500 x 100/1000000
% K=1.25xL
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Tabla 14. Pesos atdmicos internacionales y simbolos
de los elementos quimicos (Analisis Quimico
de Suelos de Jackson, 1970)

Elemento Simbolo No. atdmico Peso atomico
Actinio Ac 89 227.05
Aluminio Al 13 26.98
Americio Am 95 243.00
Antimonio Sb 51 121.76
Aragon A 18 39.944
Arsénico As 33 74.91
Azufre S 16 32.066
Bario Ba 56 137.36
Berilio Be 4 9.013
Bismuto Bi 83 209.00
Boro B 5 10.82
Bromo Br 35 79.916
Cadmio Cd 48 112.41
Calcio Ca 20 40.08
Carbono C 6 12.010
Cerio Ce 58 140.13
Cesio Cs 55 132.91
Cloro Cl 17 35.457
Cobalto Co 27 58.94
Cobre Cu 29 63.54
Cromo Cr 24 52.01
Curio Cm 96 245.00
Disprosio Dy 66 162.51
Erbio Er 68 167.27
Escandio Sc 21 4496
Estafio Sn 50 118.70
Estroncio Sr 38 87.63
Europio Eu 63 152.00
Fluor F 9 19.00
Fosforo P 15 30.975
Francio Fa 87 223.00
Gadolinio Gd 64 157.26
Galio Ga 31 69.72
Germanio Ge 32 72.60
Hafnio Hf 72 178.50
Helio He 2 4.003
Hidrogeno H 1 1.008
Hierro Fe 26 55.85
Holmio Ho 67 164.94
Indio In 49 114.82
Iridio Ir 77 192.20
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Kriptén Kr 36 83.80
Lantano La 57 138.92
Litio Li 3 6.940
Lutecio Lu 71 174.99
M agnesio Mg 12 24.32
Manganeso Mn 25 54.94
M ercurio Hg 80 200.61
Molibdeno M o 42 95.95
Neodimio Nd 60 144.27
Neon Ne 10 20.183
Neptunio N p 93 237.00
Niobio Nb 28 58.69
Niquel Ni 41 58.71
Nitréogeno N 7 14.008
O ro Au 79 197.00
Osmio Os 76 190.20
O xigeno (6] 8 16.00
Paladio Pd 46 106.40
Plata Ag 47 107.880
Platino Pt 78 195.09
Plomo Pb 82 207.21
Plutonio Pu 94 242.00
Protactinio Pa 91 231.00
Polonio Po 84 210.00
Potasio K 19 39.100
Prometio Pm 61 145.00
Praseodimio Pr 59 140.92
Radio Ra 88 226.05
Radon Rn 86 222.00
Renio Re 75 186.22
Rodio Rh 45 102.91
Rubidio Rb 37 85.48
Rutenio Ru 44 101.10
Samario Sm 62 150.43
Selenio Se 34 78.96
Silicio Si 14 28.09
Sodio N a 11 22.991
Talio T1 81 204.39
Tantalo Ta 73 180.95
Tecnecio Tc 43 99.00
Telurio Te 52 127.61
Terbio Tb 65 158.93
Titanio Ti 22 47.90
Torio Th 90 232.05
Tulio Tm 69 168.94
Uranio U 92 238.07
Vanadio V 23 50.95
W olframiio Y 74 183.86
Xenon X e 54 131.3
Y odo 1 53 126.91
Y terbio Y b 70 173.04
Y trio Y 39 88.92
Zirconio Zr 40 91.22
Zinc Zn 30 65.38
Zirconio Zr 40 91.22
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y en 1950 se gradu6 de Técnico de
Motores y de Maestro Agricola en 1953.
En 1953 ingreso en la Escuela de Agrono-
mia de la Universidad de La Habana. En
1954 comenz6 a trabajar como quimico del
laboratorio de la Fabrica “Productora de
Superfosfatos” de Regla.

En 1960 se gradud de Ingeniero Agrénomo
y en 1961 de Perito Quimico Azucarero.
En el periodo 1960-1969 trabajé como
profesor de las asignaturas de fisica y quimica agricola, suelos y
agroquimica y suelos | y Il en la Escuela de Agronomia de la Universidad
de La Habana, ademas fue Director de esa Escuela en 1963y en el periodo
1967-1969.

En 1969 comenz6 un proceso de investigacién de mejoramiento de suelos
y fertilizacion para la cafia de azucar en el Valle “Boris Luis Sta. Coloma”.
En 1970 comenz0 a trabajar en el Instituto Nacional de Ciencias Agricolas.
En el INCA desarroll6 investigaciones sobre mejoramiento y fertilizacion de
suelos Gley Ferralitico, Gley Amarillento y Farralitico Cuarciticos, y de
fertilizacion en suelos Ferraliticos Rojos dedicados al cultivo de la cafia de
azucar.

En 1977 hizo la defensa de tesis para Candidato a Doctor e Ciencias
Agricolas. En 1981 le fue concedida la categoria de Investigador Titular.
Se mantuvo siempre vinculado a la formacion pre y postgraduada. Doctor
en Ciencias Agricolas: INCA - MES, 1998.

Los resultados mas notables durante su vida en la investigacion fueron:

* Introduccién de modificaciones al proceso tecnoldgico de produccién de
sal amina del &cido 2,4-D (Herbicida Aminol) y de la planta de abono
complejo en Cubanitro, Matanzas

* Desarroll6 el proceso tecnolégico para la produccion de los herbicidas de
los ésteres amilicos y butilicos del &cido 2,4-D a partir de alcoholes amilico
y butilico de produccién nacional.

* Elaboracién de varias técnicas analiticas nuevas para andlisis de pesticidas
y fertilizantes.



* Establecimiento de la metodologia para mejorar suelos Gley Ferralitico
basada en la utilizacion de labores de drenaje y aplicacion de cachaza
como enmienda orgénica, cuando los suelos son utilizados para el cultivo
de la cafia de azucar.

* Establecimiento de las caracteristicas quimicas de los suelos que deben
tomarse en cuenta para la aplicacion de enmiendas quimicas (cal) para
suelos &cidos cuando estos son utilizados para el cultivo de la cafia de
azucar.

* Determind que la fosforita cubana dentro de ciertas condiciones, puede
sustituir el superfosfato como fuente de fertilizante fosférico de la cafa
de azucar.

* Establecid que contenidos altos de Mg de los suelos Gley Amarillento, no
salinos, no afectan el desarrollo y rendimiento de la cafia de azlcar.

* Desarroll6 investigaciones con la utilizacion de aguas residuales de la
Industria Azucarera y sus Derivados para el Riego de la Cafia de AzUcar
y Descontaminacién del Medio Ambiente, 1981-2003.

* Dirigio la confeccién de la metodologia para la utilizacién de esas aguas
residuales en el riego y fertilizacion de la cafia de azlcar.
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Medalla 250 Aniversario de la Universidad de La Habana

25 Aniversario de la ATAC

Distincion Vanguardia Nacional 1986, 1987, 1988, 1990 y 1997
Moneda Conmemorativa XX Aniversario del ISCAH

Moneda Conmemorativa XXX Aniversario de la Academia de Ciencias
de Cuba

Sello Conmemorativo del 50 Aniversario de la Fundacion de la CTC
XV Aniversario de la ANIR - CTC

Distincion por el XVI Congreso de la CTC

Distincion por el 80 Aniversario del Natalicio de Lazaro Pefia
Distincién Rafael Maria de Mendive

Distincion por la Educacion Cubana

Orden Carlos J. Finlay

Distincion Jesis Menéndez

Distincion por la Produccioén y la Defensa, MTT

Sello Conmemorativo XX Aniversario del INCA

Medalla Conmemorativa XXV Aniversario del INCA

Moneda Conmemorativa XX Aniversario del ISCAH
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Este Manual contiene los procedimientos de andlisis
quimico de suelos, tejido vegetal, abonos organicos y
fertilizantes quimicos més frecuentemente usados en los
laboratorios, con el objetivo fundamental de brindar a
los técnicos un documento que sea Util para el desarrollo
del trabajo analitico.

La primera parte, analisis de suelo, recoge las técnicas
analiticas fundamentales para la caracterizacion de la fertilidad
guimica de los suelos, premisa para determinar las dosis de
nutrientes a aplicar seguin las necesidades de las plantas
cultivadas en diferentes suelos.

La segunda parte, analisis de tejido vegetal, describe
los procedimientos para la digestion de las muestras de
tejido vegetal y las técnicas analiticas pra la determinacion
del contenido total de los macronutrientes primarios.

La tercera parte, andlisis de abonos orgénicos, describe
coémo preparar la muestra para los analisis quimicos y
los procedimientos para la determinacion de materia or-
ganica, elementos totales (nitrégeno, fosforo, potasio,
calcio y magnesio) y la relacion carbono-nitrégeno.

En la cuarta y ultima parte, analisis de fertilizantes
guimicos, se presentan los procedimientos para la preparacion
de las muestras, determinacion de la humedad, los acidos
libres, las diferentes formas de nitrégeno (total, nitrico y
amoniacal) y fésforo y potasio totales.

Se considera que el Manual también es de utilidad en
los Institutos Politécnicos Agricolas, en las Universidades vy
Centrods de Investigacién Agricolas.

ISBN 978-059-7023-51-7
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