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1.1.

1. INTRODUCCION

PROPOSITOS.

La cuantificacion analitica de suelos y tejidos vegetales es un instru-
mento efectivo para interpretar la existencia de deficiencias o excesos
de minerales. Consecuentemente, el uso adecuado de esta informacidn in-
fluye significativamente en las recomendaciones de fertilizantes. Sin
embargo, debe admitirse que existe conflicto en las fases de cuantifica-
cidn, interpretacidn y recomendacidn debido a la alta variabilidad exis-
tente en estas fases. Esta variabilidad, generalmente, es consecuencia
de 1a diversidad de métodos analiticos empleados y de los criterios téc-
nicos adoptados en la interpretacién y recomendacion de los resultados
analiticos en suelos y plantas. Probablemente, resulta utipico tratar
de uniformizar las tres fases para todos los suelos existentes en los
paises asi como para todo tejido vegetal. Sin embargo, resulta bastante
desventajoso que suelos con propiedades guimicas comparables existentes
en América Tropical tengan una variabilidad en estas fases y principal-
mente en la cuantificacidn analitica. Por esta razdn, es necesario uni-
formizar la metodologia analitica. ‘

La mayoria de Tos métodos y procedimientos descritos en esta publicacifn
se utilizan actualmente en el Laboratorio de Servicios Analiticos del
Centro Internacional de Agricultura Tropical {CIAT). En muchos casos,
Tos métodos son descritos en forma suficientemente detallada, de tal ma-
nera que puedan reproducirse en muchos laboratorios, sin consultar otras
fuentes. Sin embargo, en algunos casos serd necesario modificarlos para
adaptarlos a las condiciones propias de un laboratorio especifico, espe-
cialmente en cuanto se refiere al material empleado. Por otra parte,
Tos investigadores al necesitar alguna informacion detallada sobre los
principios de la teoria o técnica de un método, deben consultar la lite-
ratura pertinente. Con este propbsito, se incluyen referencias biblio-
graficas.

E1 propdsito de esta publicacidn es describir métodos estandarizados de
procedimientos analiticos de suelo y tejido vegetal con el fin de satis-
facer por lo menos tres objetivos: (1) Que investigadores en América
Tropical estén mis enterados de la metodologia analitica para suelos y
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plantas de esta regi6n; (2} Incrementar entre instituciones nacionales
e internacionales el intercambio de métodos empleados en América Tropi-.
cal para definir y emplear la mejor metodologia disponible, y {3} Hacer
del andlisis de suelos y plantas una parte dindmica de la investigacién.

PRECISION DE LAS MEDICIONES EN LGS ANALISIS DE SUELOS Y PLANTAS.

La precision de las mediciones en los andalisis de suelos y plantas, de-
pende mayormente de la precisién del método, naturaleza de la muestra y
del cuidado del laboratorista. La precisidn se trata de 1a dispersidn
de los datos obtenidos en un andlisis. Con mucha dispersidn la precisidn
es baja y con poca dispersidn la precisifn es alta.

Cuando se dice que un instrumento mide con 100 por ciento de probabili-
dad hasta la unidad mas cercana de 0.1, se puede considerar que el ins-
trumento permite leer con una confianza de ¥ 0.05 de unidad porque el
error maximo en el juicio visual del operador serd la mitad de la G1ti-
ma unidad legible del instrumento. 3Si el error maximo legible es igual
0 mayor que el error miximo del mecanismo del instrumento, entonces la
lectura indica el error maximo del instrumento. Si la probabilidad del
error maximo del instrumento es 100 por ciento, ésto significa que para
varias repeticionas de una lectura con un valor dado, que se puede re-
presentar como el promedio de las lecturas, cada lectura tiene 100 por
ciento de probabilidad de estar dentro de los siguientes limites de con
fianza.

Promedio + 0.05 de unidad (1]

E1 error miximo puede estar expresado en forma absoluta o relativa. La
forma absoluta por ejemplo es T 0.05 de unidad, en cambio Ta forma rela-

tiva seria la siguiente:

T o.08 2]
Valor de 1a lectura

Por ejemplo si se puede medir 10 cm con un ervor maximo absoluto de
o0 mm, entonces el error méximo relativo seria mayor que cuando se
puede leer 300 cm con un error miximo absoluto £0.05 m. E1 error maxi
mo relativo es de gran importancia para evaluar la medicidn y general-



mente se expresa en percentaje. Con base en este principio el tamafio

del error miximo relativo se puede controlar variando el valor del error
miximo y el tamafio de Ta muestra de un suelo. Por ejemplo: si se quiere
pesar una muestra de suelo hasta un error maximo relativo de 1 por ciento
de la masa del suelo, se puede pesar una muestira de 1 g de masa con un
error maximo absoluto de T 0.005 g o una muestra de 10 g de masa con un
error mdximo absoluto de ¥ 0.05 g.

Los limites de confianza de una prediccidn expresados en la ecuacidn 1
también se puede expresar en forma mds general de 1a manera siguiente
(Steel y Torrie, 1960)

. Laq W2
LC = Promedio - ty s - 3]

Donde:
LC = Limite de confianza de un valor pronosticade.
to, = Valor de t que corresponde a cierta probabilidad con {n-1).grade

de libertad. . 1w
5 = Desviacidén estindar del valor de una lectura. .
n = Nimero de lecturas.

Al expresar Tos 1imites de confianza comlnmente se escoge probabilidades
de 95 por ciento o 99 por ciento. Los limites de confianza constituyen
una medida de la precisidn de un andlisis o de un ensayo. La precisidn
de un andlisis trata de la medida de Ta dispersidn de las repeticiones
de la lectura de una muestra.

La precisidon de un andlisis depende de la naturaleza y tamafic de la nwestra.
En la realidad, un andlisis de suelos o plantas comprende la medicidn de
varias muestras. La dispersidn en Tos valores de Tas lecturas también
puede tener su origen en 1a variabilidad del material de Ta muestra, La
exactitud en los andlisis de suelos o plantas ha consistido en mezclar
bien una muestra compuesta para reducir la variabilidad en las repeticio
nes. Ademds, el tamaho de la muestra para el andlisis influye sobre la
variabilidad. Por ejemplo, se cree que una muestra de alrededor de 1 g

es la muestra minima para determinar l1a densidad de los sdl1idos de un
suelo. Por lo tanto, una muestra de 0.0l g de suelo tendrd poca oportu-
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nidad de representar un promedioc tipico de la densidad del suelo de la
muestra. La muestra mds grande contendrd todos los constituyentes carac-
teristicos de la distribucién de todo el suelo de la muestra.

EXACTITUD DE UNA MEDICION.

En contraste con la precision de una medicién 1a cual trata de la disper-
sidn de varias repeticiones del andlisis, la exactitud de una medicién
trata de la desviacidn del valor de un ensayo en relacién con el valor
verdadero del sistema o medio que se mide. La exactitud trata, entonces,
de un sesgo que existe en el ensayo. En el andlisis de laboratoric el
sesgo puede controlarse usando calibracién v muestras de control. El
error debido al sesgo puede ser sistemdtico (constante) o aleatorio. EI
error sistemdtico se discute mds adelante. Se puede apreciar entonces,
gue un método puede tener mucha precisién perc poca exactitud.

MEDICION PRECISA DE VALORES VERDADERGS CONSTANTES.

kEn el laboratorio hay muchas mediciones que son precisas, es decir que
tos mismos valores se esperan dentro de los 1imites dados de la preci-
sién del andlisis. Ej.: Dentro de * 0.1°g o dentro Ty por ciento del

valor.

Generalmente para revisar la técnica del andlisis se hace ensayos en tri-
piicado y si todos los resultados se ajustan a las especificaciones, se
saca un promedio de ellos. Si uno de los valores se desvia més alld del
Timite de las especificaciones, se saca un promedio de los dos valores
conformantes. Si la técnica en el procedimiento se ha controlade, con
frecuencia basta hacer duplicados para revisar la técnica.

Muchos ensayos de laboratorio de suelos siguen las normas anterjormente
citadas, sin embargo, es necesario mezclar bien la muestra compuesta para
poder aplicar dichas normas, porque sabemos que hay mucha variabiiidad
de muchas de las propiedades de un suelo en distancias muy cortas.

NUMERQ DE MUESTRAS.

$i se tienen dos muestras, se hace referencia al promedio y al intervalo
de las muestras. Si se tienen mds de dos muestras, se determina el pro-
medic y 1a desviacidn esténdar, y la desviacidn estandar del promedio. El

estimado de la desviacibn estdndar mejora con un mayor nimero de muestras,



5Q

El nimero de muestras necesarias para lograr una precisidn dada (desvia-
cidn del promedio) para un nivel de probabilidad es:

2 2
t.x 5 -
P (4]
32
Donde:
s = Desviacidn estdndar del promedio.
ta = Valor de t con {n-1) grados de libertad a un nivel dado de proba-
bilidad
D = Precisidn deseada ( P = 0.05 & 0.01)

Se calcula la desviacion estdndar (s) de Tas primeras muestras para pro-
bar por medio de 1a ecuacién si hace falta tomar mds muestras (Peterson
y Calvin, 1965). Esta técnica se usa cuando se tiene como fin comparar
promedios de diferentes parcelas, siendo dicha técnica Gtil para estudiar
respuestas a tratamientos.

1.6. TIPOS DE ERRORES.

1. Error Aleatorio: Si se realiza un nimero grande de determinacio-
nes de 1a misma cantidad (muchas repeticiones) se encuentra que los
valores de esta medida varian dentro de ciertos 1imites. La curva
de frecuencia de estos valores determina la precisifn de la opera-
cidn. E1 rango de Tos limites de esta distribucidn puede depender
del instrumento o del procedimiento usado. Este tipo de desviacidn
del verdadero valor de la medida se llama error aleatorio. En deter

minaciones precisas se asume que la distribucidn tiene un rango muy
estrecho, y generalmente se usan muestras duplicadas; Ta segunda
muestra sirve para verificar la técnica del operador.

2, Error Sistemitico: Este tipo de error se debe a una falla o a un

sesgo en el instrumento, 0 en la calibracidn del mismo o en el pro-
cedimiento, que aparece constantemente en todos los resultados.

Este tipo de error es reproducible y no se puede eliminar mediante
el empleo de muchas repeticiones. De tal manera, se pueden obtener
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malos resultados aunque haya mucha concordancia entre las repeticio-
nes. En este caso es necesario tomar en cuenta el método o el ins-
trumento para corregir este error. ‘

CIFRAS SIGNIFICATIVAS.

El nimero de las cifras significativas dentro de una cantidad, no depen-
de del signo decimal en la cantidad, sinc de cudntos digitos son confia-
bles y caracteristicos de la cantidad considerada. Por ejemplo, si la
cantidad es 0.025, los tres nimeros después de la coma decimal son con-
fiables. En cambio, si la cantidad es 25.000 y sabemos que el tercer
digito es confiable, debemos escribir el nimero como 2.5 x 10% o también
25.000, o también 25.0* 00.

En la practica los registros de datos se hacen con una cifra adicional
a la G1tima cifra significativa. Posteriormente en el resultado final,
sclamente se emplean las cifras significativas.

Generalmente, en los anadlisis de suelos y plantas se miden varias canti-
dades a varios niveles de precisidn, es decir, hasta un nimero dado de

¢ifras decimales o hasta tantas cifras significativas.
L

En los cdlculos se combinan cifras a diversos grados de precisidn y hay
que saber la manera en gque estas combinaciones afectan el resultado
final.

A este respecto las reglas siguientaes son muy Gtiles:

1. En las sumas y en las restas no se deben retener mds cifras decima-
Tes que Tas confiables en la cantidad que tiene el menor nimero de
cifras decimales confiables.

2. En las multiplicaciones y las divisiones no se deben retener méds
cifras significativas gque las cifras confiables en el factor con la
menor cantidad de cifras significativas, o en otras palabras, las
cantidades que tienen que ser multiplicadas o divididas deben tener
el mismo nimero de cifras significativas. Es recomendable mantener
una cifra mis de las que las reglas indican hasta cuando se obtenga
el resultado final {Minor, 1957).

Generalmente los cdlculos incluyen una combinacidn de las operaciones ma-
tematicas descritas en las reglas. Al realizar un cdlculo es necesario
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aplicar las reglas para evaluar el efecto total de dicho cdlculo. Para
mayor informacion sobre este asunto se puede consultar Minor (19%7) y
Olson et al. (1956).



2.  RECEPCION, PREPARACION Y ALMACENAJE DE MUESTRAS

La determinacidn cuantitativa del contenido de un mineral especifico en una
myestra de suelo o planta, requiere en una primera fase, un procedimiento
adecuado de muestrec que involucra la toma de la wuestra en si y la adecuada
identificacidn de la misma. En una segunda fase, requiere una preparacidn
apropiada y la aplicacion de una metodologia adecuada. La primera fase es

Ta mds critica por el hecho de que aungue el andlisis sea exacto, los resul-
tados obtenidos no pueden ser mejores que la muestra. Existen procedimien-
tos vigentes para el muestreo de suelos y tejido vegetal, y Ta aplicacidn de
ellos depende del objetivo del muestreo. Referencias bibliogrdficas respecto
al muestreo de suelos y tejide vegetal en el campo, se incluyen al final del
texto. Entre ellos, sobresalen los trabajos de Chapman y Pratt (1961), Cline
(1944}, Hausenbuiller (1957), Peck y Melsted {1973), y Reed y Rigney (1947).
Sin embargo, existen factores comines a considerar en la recoleccidn de mues-
tras y entre ellos se citan:

(btener una muestra representativa,
Evitar la contaminacifn,
Identificar la muestra en forma adecuada, y

B PO e

Embalar y transportar las muestras al laboratorio 1o mds pronto posible.

En la mayoria de los casos, las muestras de suelo y planta son colocadas en
bolsas nlasticas (polietileno).

2.1. RECEPCION DE MUESTRAS:

Toda muestra, ya sea de suelo o tejido vegetal, antes del and@lisis qui-
mico o fisico, debe pasar por una etapa de recepcidn. E1 propdsito es
identificar y preparar las muestras para dar entrada al laboratorio,

En el caso del Laboratorio de Servicios Analiticos del CIAT, el usua-
rio completa inicialmente un formulario de Solicitud de Andlisis, simi-
lar al que se adjunta en el texto. Un formulario original completo y
copia del mismo son anexados a las muestras al entregar a recepcidn.

Es muy importante que el andlisis solicitado se concentre especifica-
mente en aquellos elementos que coadyuven en la explicacién de los ob-
jetivos del trabajo realizado. Una vez realizado el andlisis solicita-
do, el formulario original se devuelve al usuaric con los resultados,

y la copia se conserva en el laboratorio como récord de andlisis.



o [ Laboratorio Servicios Analiticos - CIAT
CCME\U Solicitud de Analisis *

Pragramea: No. serig! laboratorio:
Facha musstrea; Fecha antraga taboratorio; Fecha entregs resultledo) e
Susle [T7] Tejido vegetal ] Tejido animat )
Procadanciar Enviar resultados a:
Numaro "Poscripgion muastra Analisis Selicitado
Gbsearvacionas:

*Evine prigessal ¥ viis oopis Lo et moesires.
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PREPARACION DE MUESTRAS : -

2.2.1. Suelo. Las muestras de suelos debidamente identificadas, se

transfieren a bandejas de madera {dimensiones 25 x 50 cms.) |
con base de anjeo para facilitar el flujo de calor a través de las
muestras. Las muestras se secan en cajas disehadas de tal forma que
el aire, calentado por bombillos eléctricos, circule de 1a parte infe-
rior hacia la parte superior con ayuda de un extractor, eliminando
ademds la humedad de las cajas. La temperatura promedio es de 60°C y
el tiempo de secado varia entre 24 y 48 horas, tiempo cue depende del
grado de humedad de las muestras.

Las muestras secas se someten a una molienda en molinos que tengan el
cabezal y las cribas de acero inoxidable, 1o que garantiza el andlisis
de micronutrimentos. En 1a mayoria de los andlisis rutinarios de sue-
los, las cribas corresponden a una maila No.10 {2 mm), con excepcién
en la determinacidén de la materia orgdnica que se recomienda emplear
suelo tamizado por malla No.60 {0.25 mm). E1 material molido es empa=-
cado en cajas de cartdn con capacidad de 250 g, y estas cajas luego de
identificadas con una numeracién seriada, pasan al laboratorio.

Es importante remarcar que este proceso de preparacidn de las nuestras
de suelo exige que las muestras pasen inmediatamente al andlisis gquimi
co y los resuliados sean referidos en base a "suelo seco al aire®.
Caso contrario, cuando las muestras son almacenadas temporalmente, es
necesario determinar un factor de humedad para cada muestra al momento
del andlisis, y los resultados deben ser ajustados por este factor
para reducir el error.

Las determinaciones del contenide de humedad se realizan en submuestras
de suelo seco al aire (10 g pesados exactamente) y secadas a 105°C por
un perfodo minime de 12 horas. E1 cdlculo del Factor de Humedad (FH)

estd dado por:
10

Factor de Humedad (FH} =
Peso de suelo seco a 105°C

£1 contenido de humedad en la muestra de suelo estd dado por la rela-
cién: % Humedad = 100 (FH—1.00). (Gardner, 1965). De esta manera,
Tos resyltados de los andlisis son dados en términos de “suelo seco”
{105°C}).
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2.2.2. Tejido Vegetal. Luego del muestreo del tejido vegetal, las
miestras son generalmente sometidas a cuatro fases prepara-
tivas antes del andlisis quimico {Jones y Steyn, 1973).

1. Limpieza del material para remover la contaminacidn superfi-
cial.

2. Secado del material con el fin de parar las reaccicnes enzi-
mdticas y preparar el material para la molienda.

3. Molienda mecé@nica para reducir el material a una fineza apro-
piada para el andlisis quimico.

4, Secado final a peso constante para obtener un valor uniforme
en el cual se basan 10s resultados analiticos.

El material vegetal seleccionado para el muestreo estd siempre cubier-

to con una capa fina de polvo. Esta contaminacidn afecta los resulta-
dos del andlisis y por lo tanto debe ser removida antes que el material
vegetal sea secado. Desde la limplieza conun pafio o cepilio de cerdas finas.
hasta el lavado con una solucidn de detergente al 0.1%, son los procedi-
mientos recomendados para eliminar la contaminacidn del material vegetal
{Steyn, 1959; Jones y Steyn, 1973}. ET proceso de lavado debe ser o

mds rapido posible para evitar periodos largos de contacto de la solu-
cién con el tejido vegetal, va que de lo contrario, se tiene el riesgo

de Vixiviar ciertos nutrimentos tales como K y Ca {Jones y Steyn, 1973).

Una vez realizada la limpieza del material vegetal, las muestras son so-
metidas al secado a 70 °C durante 24 horas y molidas en molinos tipo
Wiley con cribas de acero inoxidable de 1 mm. ET1 tejido vegetal seco y
nolido se empaca en frascos plésticos con capacidad minima de 25 g, ¥
deben ser sellados herméticamente para prevenir los cambios de humedad
en las muestras durante su andlisis. Caso contrario, las muestras

deben ser secadas nuevamente antes de ser analizadas. Los frascos

deben ser debidamente identificadas con numeracion seriada al pasar al
laboratorio.

ALMACENAJE DE MUESTRAS:

Las muestras de suelo y tejido vegetal una vez analizadas, deben ser
almacenadas bajo inventario, durante seis meses, como medida de precau-
cidn en caso de que el usuario solicite determinacicnes adicionales.
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Al cabo de este tiempo, las muestras se entregan a los usuarios para
su eliminacién., E1 laboratoric debe conservar una serie de muestras
de suelo y tejido vegetal para utilizarlas como controles en los ana-
Tisis de muestras. Toda muestra almacenada debe secarse nuevamente
antes de ser sometidas a nuevo analisis y ajustar los resultados en
base al factor de humedad.
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3. METGDOLOGIA ANALITICA PARA SUELOS ACIDOS

SUBMUESTRED EN LABORATORIO :

Las muestras de suelo que 1legan al laboratorio deben ser sometidas a
un submuestreo, con el propfsito de que la muestra del suelo sometida

a andlisis guimico sea representativa. Para &sto, distribuir el suelo
en una hoja de papel limpio y dividir en cuadros de 5 x & cm. usando
una regla de plastico. E1 suelo se toma asi con una espdtula seleccio-
nando por lo menos 10 cuadros. lLas submuestras de suelo se colocan en
bolsas de pldastico inmediatamente después del secado y tamizado.

La cantidad minima necesaria de muestra de suelo seco al aire para el
andlisis completo es la siguiente:
1. Suelo seco al aire tamizado con malla No.10 (2 mm).

A. Andlisi Preliminar del Suelo :

1. 10 g. para determinacidén de pH y conductividad eléctrica.
2. 10 g. para determinacién de presencia o ausencia de CaC03
1ibre.

B. En Base a la Clasificacidn del Suelo en el Andlisis Preliminar.
B.1. Para suelos muy dcidos, no calcdreos, no salinos.

1. 10 g. para extracto de KC1 1IN y determinacidn de cationes
cambiables {Ca, Mg, Na), acidez intercambiable {(Al,
H} y micronutrimentos (Zn, Cu, Fe, ¥n).

2. 10 g. para extracto de NHqCl 1N y determinacion de K.

3. 3 g. para extracto de Bray y Kurtz No.Z2 y determinacidn
de P.

4, 10 g. para determinacion de S.

5. 10 g. para determinacifn de B.

B.Z2. Para suelos dcidos no calcdreos, no salinos.
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1. 10 g. para extracto de NHz0AC y determinacidn de cationes-
cambiables (K, Ca, Mg, Na), Capacidad de Intercambio
Catidnico (CIC) y micranutrimentos {(Zn, Cu, Fe, Mn).

2. 3 g. para extracto de Qlsen y determinacidn de P,
3. 10 g. para determinacién de S.
4., 10 g. para determinacién de B.

Z. Suelo seco al aire tamizado con malla No.60 (0.25 mm). {Para los
suelos muy dcidos y dcidos clasificados en el andlisis preliminar).

1. 0.5 q. para determinacién de materia orgdnica.

ANALISIS PRELIMINAR DEL SUELO :

Con el propdsito de clasificar los suelos para la determinacidn de ca-
tiones intercambiables, acidez intercambiable, y capacidad de intercam
big catidnico, es necesario realizar un andlisis preliminar del suelo
determinando el pH, conductividad eléctrica y presencia o ausencia de
CaCO3 libre. Si los suelos son calcdreos y/o salinos es necesario em-
plear procedimientos diferentes. (Uehara y Keng, 1975}.

Los suelos se clasifican de acuerdo al andlisis preliminar como sique:

Conductividad
pH Eléctrica CaCO3 Libre Clasificacidn
(Suelo-Hy0 1:1) (micromhos/cm) {Prueba de
a 25°C. Efervescencia)

< 5.4 < 400 Ausente Muy dcido, no calcdreon,
no salino.

5.4-7.0 < 400 Ausente Acido a neutro, no cal-
cdreo, no salino.

> 7.0 < 400 Presente Calcdreo, no salino

< 7.0 > 400 Ausente No calcareo, salinc

> 7.0 > 400 Presente Calcéreo, salino




3.2.1. Determinacién de pH {(Relacidn Suelo-Agua 1:1}*

A. Material:

Potencidmetro (pH-metro) provisto de electrodos de vidrio y
calomel (solucién saturada de KC1). Soluciones amortiguadas
de pH conocido, generalmente de pH 4 y 7. Vasos de 50 mi.
Agitador y balanza analitica.

BE. Procedimiento:

1. Medir 10 ml de suelo seco al aire y transferir a un vaso
de 50 ml, Afadir 10 ml de agua doblemente deionizada o
destilada.

2. Agitar Ta suspensidn aproximadamente 1 minuto y dejar en
reposo por 1 hora.

3. Una vez caiibrado el potencidmetro con las soluciones amor-
tiguadas, se procede a determinar el pH de la muestra de
suelo previa agitacion enérgica de la suspensién.

3.2.2. Determinacién de la Conductividad Eléctrica**

La medida de 1a conductividad eléctrica del extracto de suelo
es una gufa aproximada pero rdpida del grado de salinidad en el suelo.

A. Material:

Vasos de 100 ml, varillas de vidrio, puente de conductividad
eléctrica.

B, Reactivos:

Agua doblemente deionizada o destilada.

€. Procedimiento:

Pesar 10 ¢. de suelo seco al aire y tamizado con malla No.1l0
(2 mm) en un vaso de 100 ml. Afadir 50 ml de agua doblemente
deionizada o destilada y agitar por 30 minutos. Dejar la sus-
pensidn en reposo durante la noche y volver a agitar por 15

,f}"‘"""‘"’""- — Wﬂ

it

*  Jackson (1964), Peech (1965).

% Richards (1954) L_QWJL_J”-\LJ
BIBLIOTECA
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minutos antes de leer la conductividad eléctrica usando un
puente de conductividad. Los resultados se expresan en mi-

cromhos/cm a 25°C.

Determinacidn de la presencia ¢ ausencia de CaC03 Libre.

Prueba de Efervescencia*

La presencia o ausencia de carbonato de caicio puede determi-

narse répidamente y en forma cualitativa agregando unas cuantas gotas
de HC1 a 30% al suelo seco al aire tamizado con malla No.10 (2 mm).
La efervescencia debida al desprendimiento de gas carbdnico (C0p) in-
dica la presencia de carbonato.

DETERMINACION DE MATERIA ORGANICA**

A.

Erlenmeyers de 250 ml, pipeta automitica de 25 ml, garrafa pldsti-
tica de 20 litros (Dicromato de Potasic), buretas graduadas de 50
ml {&cido sulfirico, sulfato ferroso), balanza de precisidn

(* 0.0t g.)

Reactivos:

1.

Solucidn de Dicromato de Potasio (KyCrp07) 0.4H: Secar en

una estufa aproximadamente 50 g del reactivo a una temperatura
de 110°C durante 1 hora. Luego de enfriar en un desecador
pesar 19,583 g y disolver en poca cantidad de agua doblemente
deionizada o destilada para luego completar volumen a 1 Titro
con agua doblemente deionizada ¢ destilada.

Acido sulflrico concentrado {H2504).

Solucién de Ferroina 0.025M: Pesar 14.87 ¢ de ortofenantroli-
na monohidratada (CqpHgN2.Hp0) ¥ 6.95 g de suifato ferroso
{FeS04.7H20). Disolverlos en agua doblemente deionizada o des
tilada y completar volumen a 1 litro con agua doblemente de-
ionizada o destilada.

*

Chapman y Pratt {1961)

** Walkley y Black (1934), Allison (1965)



Solucidn de sulfato ferroso (FeSOz 7H20)0.4N: Disolver 111.21
g del reactivo en 600 ml de agua doblemente deionizada o des-
tilada, afadir 20 m1 de H»SO4 concentrado y completar volumen
a 1l Titro con agua doblemente deionizada o destilada.

Procedimiento:

15

Pesar 0.5 g de suelo seco al aire y tamizado con malla No.8&0
(0.25 mm} en Erlenmeyer de 250 ml.

Afadir 25 ml de la solucidn de dicromato de potasio 0.4N y
mezclar el sueiop con la solucidn mediante un giro imprimido ai
Erlenmeyer.

Asadir 25 w1 de HpS04 concentrado y mezclar suavemente durante
1 minuto. Dejar la mezcla en reposc durante 20 a 30 minutes.

Simulténeamente realizar un ensayo de valoracién en blanco
{sin suelo) de la misma manera indicada en los parrafos 1, 2

¥ 3.

Diluir la solucidn a 200 m]l con agua doblemente deionizada o
destilada y afiadir 1 ml de la solucién ferroina Q.025M.

Titular con la solucidn de sulfato ferroso 0.4N hasta que e
color de la solucibn-muestra vive de verde a rojo en el punto
final.

Calculas:

Reportar el contenido de materia orgdnica (M.0.} en base porcentual

de acuerdo al siguiente cdlculo:

% M.0. = 25 (1 -~ 5/B) x 0.55

Donde: S = Valoracién de la muestra, ml de solucidn sulfato fe-
rroso.
B = Valoracibn en blanco, ml de solucidn sulfato ferroso.

E1 factor 0.55 se deriva como sigue:

0.4 x 0.003 x {1.72/0.75)x{100/0.5) = 0.55
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Donde: 0.4 = Normalidad de 1a solucidn de dicromato de potasio.
(0.003 = Peso milieguivalente de carbono.
1.72 = Factor de Conversifn de Carbono a Materia Orgdnica.
0.75 = Factor de recuperacidon de carbono*
0.5 = Peso de la muestra (g).

3.4. DETERMINACION DE FOSFORO:

3.4.1. Fosforo Extraibie por Fluorurg Diluido-Acido Diluido, (Bray y
Kurtz No.2)**

Vasos de extraccién de 50 ml, agitador, pipetas automdticas de
20 mi, papel filtro de 11 cm ¢ (Whatman No.42 o equivalente),
frasco de vidrio o plastico para la solucidn extractora, vaso

de 1 Titro para la solucidn de trabajo, diluidor automdtico,
colorimetro con filtro de 660 mu of espectrofotémetro, probetas
de 10 y 25 ml para las soluciones A y B para desarrollc de color.

B. Reactivos:

1. Solucidén extractora (HC1 O.1N + NHgF 0.03N): Disolver 1.11
g de NHgF y 16.64 ml de HC1 6N con agua doblemente deioniza-
da o destilada y completar volumen a 1 litro con agua doble-
mente deionizada o destilada.

2. Soluciones patrones para desarrollo de color***

Sotucion A: Disolver 60 g de molibdato de amonio

[(NHg)g Mo7024.4Ho0] en 200 ml de agua doblemente deioniza-
da o destilada. Afiadir 1.455 g de tartrato de antimonio y
potasio [K{SbO)CqHz0g.1/2 HoC]l y disolver. Agregar lenta-
mentc con agitacién suave 700 ml de H504 concentrado.
Enfriar la solucidn y diluir a volumen de 1 1itro con agua
doblemente deionizada o destilada.

*  Bornemisza et al (1979)
**  Bray y Kurtz {1945), Dewis y Freitas {1970}, McGaveston y Widdowson {1978)
**% Murphy v Riley {1963).
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Solucidn B: Disolver 132 g de dcido ascdrbico {CgHgOg) en
agua doblemente deionizada o destilada. Completar volumen a
1 Titro con agua doblemente deicnizada o destilada.

Las soluciones A y B deben almacenarse en un lugar frio y

oscuro por ser sensible al calor y a la luz.

3. Solucidn de Trabajo: Preparar esia solucidn en el dia a par-
tir de las Soluciones A y B del Pdrrafo 2. Tomar 25 ml de la
Solucifn A y transferir a 800 ml de agua doblemente deioniza-
da o destilada en un vaso de 1 Titro. Mezclar y afiadir 10 ml
de l1a Solucidn B 1levando luego a volumen con agua doblemente
deionizada o destilada,

4. Solucidn Estdndar con Fdsforo: Disolver 0.2195 g de fosfato
dehidrdgeno de potasio cristalizado (KHsPOp), previamente se-
cado durante 1 hora a 105°C. Diluir con agua doblemente
deionizada o destilada en matraz volumétrico de 1 1itro y com-
pletar volumen, La solucién contendrd 50 ppm P a partir de
la cual se preparan las soluciones para la curva patrdn de P
de la manera indicada en la Tabla 2.

Tabla 2. Concentraciones de Tas Disoluciones Patrdn de Fisforo.
Yolumen de la Yolumen final con H20
Solucidn Esténdar doblemente deionizada Concentracidn de P
(50 ppm, P} o destilada
ml m] ppm
0.0 250 ' 0.0
2.5 250 0.5
5.0 250 1.0
10.0 250 2.0
20.0 250 4.0
30.0 250 6.0
40.0 250 8.0

50.0 250 10.0
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C. Procedimiento:

1. Pesar una muestra de 2.85 g de suelo y transferir a un
vaso de extraccidn de 50 ml.

2. Afadir 20 ml de la solucitn extractora y agitar durante
40 segundos.

3. Filtrar la suspensidn con papel filtro Whatman No.42 o
equivalente a un vaso de 50 m1. El filtrado constituye
el extracto de suelo.

4, Tomar simultdneamente 2 ml del extracto de suelo y 18 ml
de 1a solucidn de trabajo con ayuda de un "dilutor dis-
pensador" a tubos colorimétricos. Este procedimiento
se sigue con las disoluciones patron de P, de manera que
las concentraciones finales de P varian entre 0.05 y 1.0
ppm P,

5. Después de 15 minutos se leen Tos porcentajes de trans-
mitancia en un espectrofotdmetro usando una longitud de
onda de 660 mu. Las muestras pueden leerse hasta las
24 horas. Los valores de 4T se representan en papel
semilogaritmico donde la ordenada {escala logaritmica)
representa 1os porcentajes de transmitancia y Ta abscisa
{escala ordinaria) representa las ppm de P. Construido
el grafico es posible pasar directamente la lectura del
colorimetro a partes por millén de P en la solucién du-
rante el andlisis de la nuestra.

D. Célculos:

Factor de = 20 ml de /7 1.000mix1.000/2.85 g x 20 ml de = 70.2
Bilucion solucidn extracto
extract. suelo

P disponible en el suelo {ppm) = ppm en la solucidén muesira
x 70.2.

3.4.2. Fésforp Extraible por Carbonato Acido de Sodio *

EY empleo de una disolucidn de carbonato cido de sodio

* Olsen ggﬁg}_(]gﬁd)
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{(NaHCO3 0.5N) de pH 8.5 tiene su fundamento en que esta solucidn re-
gula la cantidad de calcio en solucifén por intermedio del carbonato
cialcico.

A. Matéria?:

Frascos de extraccion de 250 m1 o Erlenmeyers con tapbn de vidrio
Corning y resistente a los &lcalis. Se han usado también frascos
de plastico con buenos resultades. Agitador mecdnico, papel de
filtro Whatman No.42 de 15 cm 4 0 equivalente, dilutor-dispensa-
dor, vaso de 1 1itro, colorimetro con filtro de 660 mu, frasco

de polietileno para preparar la solucidn extractora.

B. Reactivos:

1. Solucién Extractora {NaHCO3 0.5M): Disolver 42 g de carbonato
dcido de sodio (NaHCO4) en 1 litre y ajustar a pH 8.5 con NaOH.
La alcalinidad de esta solucidn tiende a aumentar con el tiem-
pe a no ser que se proteja con una capa de aceite mineral.
Verificar periddicamente el pH.

2. Carbon activo: Se usa Darco G-60 o similar al que se purifica
de fosfatos Tixividndolo previamente con carbonato dcido de
sodio, se lava con agua doblemente deionizada o destilada y se

seca.
3. Soluciones patrones para desarrollo de color.

Solucidn A: Disolver 60 g de molibdato de amonio
[{NHg)gM07024.4H20] en 200 ml de agua doblemente deionizada o
destilada, afiadir 1.455 g de tartrato de antimonic y potasio
[K({SbO)CqHg0g. 1/2 Ho0] y disolver. Agregar lentamente con
agitacidn suave 700 ml de dcido sulfirico concentrade (HpS0a).
Enfriar la solucién y diluir a volumen de 1 Titro con agua do-
blemente deionizada o destilada.

Solucion B: Disolver 132 g de acido ascdrbico {CgHgOg) en
agua doblemente deionizada o destilada., Completar volumen a
I Titro con agua doblemente deionizada o destilada.



4,

22.

Solucitn de Trabajo: Preparar esta solucidn en el dia a par-
tir de las Soluciones A y B del Parrafo 3. Tomar 45 m] de 1a -
Solucidn A y transferir a 800 ml de agua doblemente deioniza-
da o destilada en un vaso de 1 litro, mezclar y afadir 18 ml
de 1a Solucidon B 1levando luego a volumen con agua doblemente
deionizada o destilada.

Solucidn Estandar de Fosforo: Disolver 0.2195 g de fosfato
dehidrogenado de potasio cristalizado (KH2PO4), previamente
secado durante 1 hora a 105°C. Diluir con agua doblemente
deionizada o destilada en matraz volumétrico de 1 1itro y com-
pletar volumen. La solucidn contendrd 50 ppm de P a partir de
la cual se preparan 1as soluciones para la curva patrdn de P
de la manera indicada en 1a Tabla 3.

Tabla 3. Concentraciones de las Disoluciones Patrdn de Fosforo

Volumen de la Volumen final con Hp0
Solucidn Estdndar doblemente deionizada Concentracién de P
(50 ppm) o destilada
m] ml ppm
0.0 250 0.0
2.5 250 0.5
5.0 250 1.0
10.0 250 2.0
20.0 250 4.0
30.0 250 6.0
40.0 250 8.0
50.0 250 10.0

C. Procedimiento:

i.

Colocar en un frasco de extraccién 2.5 g de suelo y adicionar
50 ml de solucidn extractora de carbonato de sodio (pH 8.5} y
aproximadamente 1 g de carbbn activado.

Agitar por 30 minutos.

Filtrar 1a solucidn usando papel filtro Whatman No.42 o equi-
valente. S5i el filtrado no es clare, retornar al frasco y
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afladir mas carbdn agitando rdpidamente y volviendo a filtrar
por el misme filtro.

Nota: Los exiractos de suelo obtenido con carbonato de sodio
presentan a menudo coloraciones intensas., Por esta razin se
recomienda el método de molibdato azul con dcido ascérbico,

ya que éste elimina las interferencias debidas al color. Com-
paraciones realizadas entre la cantidad de P medido, usando
carbon para recuperar el color y sin carbén, han mostrado que
hay una diferencia de menos de 1 ppm de P cuando la cantidad
extraida es menos de 20 ppm de P,

4, Con un "dilutor dispensador" tomar 2 ml de filtrado, afiadir 8
ml de agua doblemente deionizada o destilada y 10 ml de la so-
lucién de trabajo (Pdrrafo 4 de reactivos}. Las diluciones
patrones de P deben tener el mismo procedimiento que las mues-
tras.

5. Después de 15 minutos, Teer los porcentajes de transmitancia
{#T} en un espectrofotémetro o colorimetro usando una longitud
de onda de 660 mu.

6. Estos valores de %7 se llevan a un grafico en papel semilogarit-
mico en cuya abscisa {escala ordinaria) se representan las
partes por milldn de fdsfore en solucion (ppm P) y en la ordena-
da {escala logaritmica) se representan los porcentajes de trans-
misién de la luz {%T). Los puntos obtenidos se unen por una
Tinea recta y a partir de este grédfico se pueden calcular las
ppm de la solucidn-muesira sin mds gue Teer en el colorimetro
el %1 correspondiente.

La cantidad de fésforo extraible por el método del carbonato

dcido se puede calcular:

Factor de = 50 ml de /1.000m} x 1.000g/2.5 g x 20m1 / 2 m1 de =200
Dilucidn solucidn suelo vol. extrac.
extract. final suyelo

P disponible en el suele (ppm} = ppm en la solucidn-muestra x 200.
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3.5, DETERMINACION DE CATIONES CAMBIABLES EN SUELOS CON pH MENOR A 5.4,
CON CARGA VARIABLE EN FUNCION DEL pH Y NO CALCAREQS, NO SALINDS*,

3.5.1. Obtencidn del Extracto del Suelo.

A. Material:

Yasos de extraccidn de 50 ml, agitador de muestras, balones
volumétricos de 100 ml, dispensador de 10 ml, frascos para
1a sofucidn extractora, pipeta automdtica de 50 ml, embudos
plasticos o de vidrio.

B. Reactivos:

Solucidn extractora de KC1 IN: Pesar 74.56 g de KC1, disol-
ver en aproximadamente 500 ml de agua doblemente deionizada
o destilada y completar volumen a 1 litro.

L. Procedimiento:

1. Pesar 10 g de suelo seco al aire y afadir 50 ml de KC1 IN.

2. Agitar durante 30minutos y filtrar recibiendo en balones
volumétricos de 100 m1. Lavar el suelo con 5 porciones
de 10 m} cada una de KC1 IN. Finalizada la filtracién
completar volumen con KC1 IN y agitar para obtener una mez
cla homogénea del filtrado (extracto de suelo en KC1 INJ.
Este filtrado constituye el extiracto de suelo a partir del
cual se determinan todos los cationes cambiables con excep
cidn del K.

3.5.2. Acidez Intercambiable (Al + H):

A. Material:
Erlenmeyers de 125 ml, pipeta volumétrica de 50 ml, bureta con
frasco para NaOH; frasco gotero para la solucidén de fenolfta-
leina.

B. Reactivos:

1. Metil Naranja 0.1% (indicador): Pesar 0.1 g de metil

* Lin y Coleman {1960}, Pratt y Bair {1961), Coleman y Thomas (1867).
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naranja y disolver con un poco de agua destilada para
Tuego completar volumen a 100 mi con agua destilada.

2. Fenolftaleina 1% {indicador): Pesar 1 g de fenolftaleina
y disolver en 70 ml de alcohol etilico para luego comple-
tar volumen a 100 mi con alcohol etilico.

3. Solucifén de NaOH 0.05N: Preparar a partir de una solucidn
de Na(H 0.IN tomande 500 ml de esta solucién y completando
a volumen de 1 1itro con agua doblemente deionizada o des-
tilada.

Procedimiento:

1. Acidez Intercambiable: Transferir 50 m1 del extracto ob-
tenido con KC1 1IN a un Erlenmeyer de 125 ml de capacidad.
Agregar 3 gotas de fenolftaleina al 1% y titular con NaOH
0.05N hasta la aparicion de un color rosado pdlido perma-
nente. Anctar los ml de NaOH empleados en la titulacidn.

2. Hidrégeno Intercambiable: Transferir 50 ml del extracto
obtenido con KC1 1N a un Erienmeyer de 125 ml de capacidad.
Agregar 3 gotas del indicador metil naranja al 0.1% y ti-
tular con NaOH 0.05N hasta la aparicidn de un color amari-
110 permanente en la solucidn. Anotar los m! de NaCH em-
pleados en la titulacién,

Calculos:

La acidez intercambiable y el hidrdgeno intercambiable expre-
sados en miliequivalentes/100 g suelo se calcula por la rela-
cion:

100

Acidez Intercambiable -
{meq/100q suelo)=m1 NaOHx K NaCH x 7550 sueTo

o H intercambiable

Acidez Intercambiable _ 100
o H intercambiable {meq/100g suelo}=ml NaDHx 0.05 X g

Acidez Intercambiable

o H intercambiable (meg/100g suelo}=m1 NaOH x 0.5

Al Intercambiable = Acidez Intercambiable - H intercambiable.
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3.5.3. Calcio {Ca).

A. Determinacion:

E1 calcio_se determina en el extracto de KC1 1N tomando 2 ml ¥
diluyendo con una solucidn de NaCl*. Leer la transmitancia en
un espectrofotometro de absorcifn atémica, usando estdndares
de Ca que han recibido el mismo tratamiento que las muestras,
de tal forma que el esténdar mds concentrado sea igual a 5.0
ppm de Ca. Se usa la 1lama de 6xido nitroso acetileno. La
cantidad de calcio se determina considerando el factor de dilu-
cion {FD} que resulta del producto de:

ppm 100 ml 100 g 20 ml

FO = % b4 X
20 ¢ 1000 ml 10 ¢ Z ml

= 0.5

Ca{meq/100 g) = ppm Ca en la solucidn-muestra x 0.5

B. Preparacién del Esténdar de Calcio:

Preparar a partir de una solucién de 1.000 ppm de Ca {solucidn
preparada comercialmente}, estidndares de 0, 4, 10, 30, 50 ppm
Ca tomando de la solucion concentrada las cantidades siguientes:
0, 1, 2.5, 7.5 y 12.5 ml y diluirlas a 250 ml con Hy0 doblemen-
te deionizada o destilada. Al momento de utilizarlas en el es-
pectrofotometyro de absorcion atdmica deben diluirse de Ta mane-
ra siguiente: Tomar 2 ml de cada una por separade y diluirlas
a volumen final de 20 m1 con 1a solucion de NaCl cobteniéndose
las siguientes concentraciones: 0, 0.4, 1.0, 3.0 y 5.0 ppm Ca,
las cuales se usan para la curva patrdn.

Solucidn de Sodio: Pesar 50.84 g de cloruro de sodio y disolver por com-
pleto en unos 200 ml de Hp0 doblemente deionizada o destilada y completar
volumen a 1 1itro. La concentracion que se obtiene es de 20.000 ppm Na.

A partir de esta solucién se obtiene una solucidn diluida de Na tomdndose
60 m1 de la solucidn de 20.000 ppm y diluyendo a 1 litro. Esta solucidn

se utiliza para diluir 1as muestras y evitar interferencia en los extractos
al usar espectrofoiometria de absorcion atémica.
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3.5.5,

Magnesio (Mg).

Determinacion:

Utilizar la misma dilucidn del extracto de KC1 1IN, usada en la
determinacion de calcio, y Teer directamente la transmitancia

en un espectrofotdmetro de absorcidn atémica, usando una curva
calibrada cuyo estdndar mas alto sea de 1.5 ppm Mg. Se emplea

~Ta Tlama de aire-acetileno. La cantidad de Mg se calcula con-

siderando un factor de dilucidn (FD} que resulta de:

ppm 100 ml 100 g 20
FO = — X - A e X — = (.83
12 1000 ml i0g 2

Mg (meq/100 g) = ppm de Mg en la solucidn-muestra x 0.83.

Preparacion del Estdndar de Magnesio:

Preparar a partir de una solucion de 500 ppm de Mg {solucién
preparada comercialmente}. Las concentraciones de los estdn-
dares son: 0, 2, 5y 15 ppm Mg, tomandc de la solucifn concen-
trada 0, 1, 2.5 y 7.5 m} y 1levando a volumen de 250 ml con
agua doblemente deionizada o destilada. Al utilizar estas con-
centraciones deben diluirse tomando 2 ml y completando voTumen
a 20 ml con la solucidn de NaCl. Las concentraciones de estas
diluciones son: 0, 0.2, 0.5 y 1.5 ppm de Mg, respectivamente,
y son las empleadas para calibrar el equipo y obtener 1a curva
patrdn de Mg.

Manganeso (Mn).

Determinacion:

Utilizar el extracto de KC1 1IN y leer directamente la transmi-
tancia en un espectrofotémetro de absorcidn atdémica, usando
una curva calibrada cuyo estandar mds alto sea de 20 ppm Mn.
Se emplea la llama aire-acetileno. La cantidad de Mn se calcu-
la considerandc un factor de dilucién (FD) que resulta de:

100 ml

— = 10
10 ¢

Fb =

Mn {ppm) = ppm Mn en la solucidn x 10.
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Preparacidn de Esténdares de Mn:

Preparar a partir de una solucidn de 1.000 ppm de Mn (Solucién
preparada comercialmente) de la manera indicada en la Tabla 4.

Tabla 4. Concentraciones de las Disolucianes de Manganeso.

Volumen de 1a Volumen final con Hp0
Solucidn Estandar doblemente deionizada Concentracidn de Mn
(1000 ppm Mn) o destilada
mi ml ppm
0.00 250 0.0
Q.25 250 1.0
0.50 250 2.0
1.00 250 4.0
1.50 250 6.0
2.50 250 10.0
5.00 250 20.0
3.5.6. Determinacion de Potasio (K).
A. Material:
Erlenmeyer de 125 ml, agitador de muestras, dispensador de 30
ml, frasco para la solucidn extractora, embudos de plastico o
de vidrio, papel filtro de 11 cm ¢ .
B. Reactivo:
Solucidn extractora de NH4C1 1N: Pesar 53,49 g de NHaCl, di-
solver en aproximadamente 500 ml de agua doblemente deionizada
o destilada y completar volumen a 1 1itro.
C. Procedimiento:

Pesar 2.5 g de suelo seco al aire y tamizado con malla No.lC
(2 mm), y agitar durante 30 minutos y filtrar., Este filtrado
constituye el extracto de suelo. Leer directamente la trans-
mitancia en un espectrofotdmetro de absorcidn atdmica, usando
una curva calibrada cuyo esténdar mds alto sea de 40 ppm K.



Se emplea la 1lama aire-acetileno. E1 factor de dilucidn (FD)
a considerar en Tos cdlcules de K intercambiable es el siguien-
te:

ppm 50 ml 10 g
Fb = — X -=-——— X —— = 0,051
39 © 1000 ml 2.5 ¢

K {meq/100 g} = ppm de K en Ta solucidn muestra x 0.051.

0. Preparacidn de Esténdar de K:

Pesar 1.9069 g de KC1 seco, disolver y completar volumen a 1
Titro con agua deionizada o destilada. Esta solucién tiene
1.000 ppm de K a partir de la cual se preparan soluciones estan-
dar diiuidas con las siguientes concentraciones: 0, 2, 4, 10,
20 y 40 ppm de K.

Ej.: Para preparar una solucidén que contenga 4 ppm de K , se
toma ! ml de la solucidn de 1000 ppm de K y se diluye en 250
ml de agua doblemente deionizada o destilada.

3.5.7. Pardmetros Derivados.

A. Capacidad de Intercambio Catiénico Efectivo {CICE)*:

La capacidad de intercambio catidnico es cominmente referida a
Ta cantidad de cationes absorbidos por soluciones salinas amor-
tiguadas a pH 7 con acetato de amonio {NH40Ac) o a pH 8.Z con
cloruro de bario-trietanolamina (Ba-TEA}. Para suelos de pH 7
u 8.2, estas medidas reflejan en forma adecuada la capacidad

de intercambio catidnico. Ademds, para suelos que tienen poca
o ninguna carga variable, estos métodos también son adecuados.
En el caso de suelos dcidos, el uso de estos métodos es satis-
factorio cuando estos suelos tienen sistemas de capas silicata-
das con pH de carga no dependiente, tal el casoc de suelos mont-
morilloniticos bajos en materia orgdnica. Para suelos con pH
menor que 5.5 y con carga variable, tal el caso de algunos Oxi-
soles y Ultisoles, los métodos indicados sobreestiman la capa-
cidad de intercambio catiénico. En este caso, la medida que

* Coleman y Thomas (1967)
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determina mds exactamente la carga total al pH actual del suelo
es el desplazamiento de cationes por una sal no amortiguada
como el KC1, y 1a suma de cationes cambiables ha sido denomina-
da "Capacidad de Intercambio Catidnico Efectiva" (Coleman y
Thomas, 1967).

En general, valores de CICE superiores a 4 meq/100 g en suelos
acidos sugieren suficiente CIC para prevenir pérdidas conside-
rables de cationes por lixiviacidn (Sdnchez, 1976).

Capacidad de Intercambio Cationes Efectiva (CICE) = A1+ Ca+Mg.

B. Porcentaje de Saturacidn de Aluminio:

E1 porcentaje de saturacidn de aluminio de la capacidad de in-~
tercambio catifnico efectiva es ofra medida Gti1 de la acidez del
suelo. La saturacion de Al es la relacidn entre el Al intercams
biable extraido por una sal no amortiguada de KC1 y 1a suma de
bases cambiables mds el Al intercambiable.

Al
% Saturacin de A1 = x 100
Al + Ca+ Mg

3.6. DETERMINACION DE CATIONES CAMBIABLES EN SUELDS CON pH 5.4-7.0, CON
CARGA NO DEPENDIENTE DEL pH Y NO CALCAREQS, NO SALINOS. *

3.6.1. (btencidn del Extracto de Suelo,

A. Material:

Erlenmeyers de 125 ml, bureta automdtica de 25 ml, frascos
volumétricos de 100 ml, papel filtro de 5.5 cm ¢ , embudos
Buchner de 6 cm ¢ , gradilla para succijonar y bomba de succién,
frasco para solucidn extractora.

1. Acetato de Amonic 1IN, pH 7: Pesar 77.08 g de acetato de
amonio y disolver por completo en 500 ml de agua doblemen-
te deionizada o destilada y completar volumen a I Titro.

* Peech et al (1947), Chapman (1965).
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3.6.2.
A.

31.

2. Solucibn de Sodio: Pesar 50.84 g de cloruro de sodio y
disolver por completo en unos 200 ml de agua doblemente
deionizada o destilada y completar volumen a 1 1itro. La
concentracién que se obtiene es de 20.000 ppm Na. A par-
tir de esta solucién se obtiene una solucidn diluida de
Na tomdndose 60 ml de la solucién de 20.000 ppm y diluyen
do a 1 Titro. Esta solucidn se utiliza para diluir las
muestras y evitar interferencia en los extractos al usar
espectrofotometria de absorcidn atdmica.

Procedimiento;

1. Pesar 5 g de suelo en un Erlenmeyer de 125 ml y agregar
25 ml de la solucifn de acetato de amonio IN. Agitar du-
rante 30 minutos, dejar en reposo 15 minutos y filtrar
usanda succién. E1 filtrado se recibe en baldon volumétri
co de 100 mi, Tavando el suelo con pequefias porciones de
1a solucidn de acetato de amonic. Después de terminada
la filtracidn, completar volumen y agitar. Este filtrado
constituye el extracto de suelo a partir del cual se de-
terminan los cationes cambiables.

Calcio (Ca), Macnesio {Mg) vy Potasio (K).

Determinacidn:

Por medio de un “"dilutor dispensador”, tomar 2 ml de filtrado
{extracto) y 18 m1 de una solucidn de sodio de manera de obte-
ner 1.000 ppm de Na. Leer la transmitancia en espectrofotome-
tro de absorcion atdmica usando estdndares de Ca que han reci-
bido el mismo tratamiento que las muestras, de tal forma que
el estdndar mis concentrado no exceda de 5 ppm Ca. Se usa la
1Vama oxido nitroso-acetileno para la lectura de Ca,

pom 100ml 100 g 20 ml
Factor de Dilucidon(FD) = X % % = i
20 100G ml 54 Z ml

Ca {meq/100 g suelo) = ppm en solucidn x 1.
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Para la determinacifn de Magnesio, emplear Ja misma solucién
diluida indicada en el procedimiento de Ca. Leer la trasmi-
tancia en espectrofotdometro de absorcifn atdmica usando estén-
dares de magnesio que han recibido el mismo tratamiento que
Tas muesiras, de tal forma que la concentracidn més alta no
exceda de 1.5 ppm Mg. Se usa la llama aire-acetileno para la
lectura de Magnesio.

ppm 100 ml 100 g 20 ml
Factor de Dilucidn(FD) = X X X = 1.667
12 1000wl 5 g 2 ml

Mg {meq/100 g suelo} = ppm de mg en solucidn x 1.667,

En el caso de determinacion de Potasio, se utiliza el extracto
de acetato de amonio que se obtuve para la determinacién de Ca
y se lee directamente en el espectrofotometro de absorcidn atd
mica usando estdndares de K que cubran un rango entre 0-40 ppm
K. Se uysa la 1lama aire-acetileno.

ppm 100 mt 100 g
Factor de Dilucidn(FD} = X % = 0.051
39 1000 m] 54

K {meq/100 g suelo) = ppm en solucidn de K x 0.051.

Preparacidn de Estindares de Ca, Mg y K:

Seguir el mismo procedimiento indicado para suelos con pH menor
a 5.4,

Sodio (Na).

Determinacion:

Se utiliza el extracto de acetato de amonio y se lee directa-
mente en el espectrofotémetre de absorcibn atémica usando
estandares de Na que cubran un rango entre 0-20 ppm Na. Se
utiliza la 1lama aire-acetileno.

ppm 100 ml 100 g

Factor de Dilucidn{FD) = X X = 0.087
22.99 1000 w1 5g

Na{meq/100 g suelo) = ppm en solucidn de Na x C.087.
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Preparacion de Esténdares de Sodio:

Preparar una solucidn de 1000 ppm de Na, pesando 2.54Z2 g de
NaCl y diluyendo en 1 litro. ET Nall debe ser secado en una )
estufa a 110°C durante varias horas. De la s0lucidn concen-
trada se preparan estdndares cuyas concentraciones finales
sean: 0, 1, 2, 5, 10 y 20 ppm de Na. Estos esté&ndares se
preparan tomando 0, 0.25, 0.5, 1.25, 2.5 y 5 ml de la solu-
cidén 1000 ppm Na y diluyendo a un volumen final de 250 ml

con agua doblemente deionizada o destilada.

Nota: La muestra para determinar Na debe tomarse antes de di-
Tuir para Ca y Mg para evitar contaminacidn en la solucidn de
HaCl usada para estos cationes.

3.7. DETERMINACICON DE LA CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO (CIC) EN SUELOS
DE pH MAYOR A 5.4-7.0, CON CARGA NO DEPENDIENTE DE pH Y NO CALCAREOS,
NO SALINOS.

A.

B.

Material:

Erlenmeyers de 125 ml, dispensadores de 10 ml, buretas con
frascos.

Reactivos:

1. Alcohol etilico a 96%.

2. Solucidn de NaCl 10%.

3. Solucién de Formaldehido 38%.
. Solucién de Fenolftaleina 1%.

5. Solucidn de NaOH 0.1N.

Procedimiento:

E1 suelo que queda en el embudo después de obtener el extracto
de acetato de amonio para determinar cationes cambiables, se
lava con 5 porciones de alcohol etilico del 96%, desechdndose
Tuego estos lavados. Desplazar el amonio intercambiable me-
diante 5 lavados con solucidn de NaCl al 10%, los cuales son
recagidos en Erlenmeyers de 125 ml. Después de finalizada la
Ta filtracién se agregan 10 mi1 de solucidn de formaldehido de
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de 38% al filtrado anterior, 3 gotas de fenolftaleina y se
tituta con NaOH 0.1K hasta obtener un color resado pdlido per=-
manente,

Calculos:
0.IN x 1000
Factor de Correccibn (FC) = — e =2
50

Capacidad de Intercambio Catidnico (CIC) = ml NaOH x 2.

3.8, DETERMINACION DE AZUFRE (S)*

3.8.1.

A.

Obtencidn del Extracto de Suelo.

Materiales:

Erlenmeyer de 125 ml, bureta automdtica de 50 ml, agitador,
papel filtro de 15 cm § Whatman No.42 0 equivalente, balanza,
embudos plasticos o de vidrio, garrafa pldstica para la solu-
cidn extractora.

Reactivos:

Fosfato de calcio [Ca(ﬁ2994)2.H20} : Disolver 2.02 g de fos-
fato de calcio en 1 litro de agua deionizada o destilada. La
solucidn tiene una concentracidn de 0.008M,

Procedimiento:

Pesar 10 g de suelo en un Erlenmeyer de 125 ml y agregar 50
m] de la solucidn extractora. Agitar durante 30 minutos vy
después filtrar la suspensidn.

Nota: Fox y colaboradores {1964) recomiendan usar fosfato de
calcio en suelos con contenidos altos de materiales orgdnica,
ya que elimina el problema de la turbidez del extracto. E}
anion fosfato desplaza al anion sulfato adsorbide y el catidm
calcio retiene 1a extraccidn de materia orgdnica del suelo,
ademds de eliminar la contaminacion gue proviene del azufre

orgénico.

* Referencias: Fox et al {1964}, Ensminger (1954), Bartlett y Weller (1960);
‘Massoumi y Cornfield {1963}, Tabatabai y Bremner {1972), The Sulphur Ins-

titute - Tec. Bull. 14 {1968},
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M&todo turbidimétrico para determinar azufre en el extracto
de suelo:

Obtenido el extracto de suelo, la determinacidn de S en el suelo
sigue un procedimiento de turbidimetria similar.

Colorimetro - tubos coloriméiricos, pipetas de 1, 2, 2.5 ¥
10 ml.

Reactivos:

1. Solucidn de Acido Nitrico al 25% v/v: Mezclar 25 ml de
dcido nitrico reactivo puro y 75 ml de agua deionizada o
destilada.

2. Solucidn de Acido Acético-Acido Fosférico: Mezclar 900
ml de dcido acético con 300 ml de &cido fosforice.

3. Gelatina - Cloruro de Bario: Disclver 0.3 g de gelatina
{Difco Bacto Gelatin - DIFCO Laboratorios Inc. Detroit
Mich.} en 100 ml de agua caliente {60-70°C} y enfrie la
sotucidén a 4°C. Después de 4 horas llevar el fluido
semigelatinoso a la temperatura ambiente y agregar 18 ¢
de Cloruro de Bario (BaClp.2Hp0)} grado reactivo y agitar
la mezcla hasta que el cloruro de bario esté disuelto.
Agregar 1 ml de la solucidn de 320 ppm $-S04, agitar y
Tlevar 1a solucidn a la nevera a 4°C por 16 horas. La
solucidn debe estar a la temperatura ambiente por o
menos 2 horas antes de usarla.

Procedimienta:

1. Tomar 10 ml del filtrado {extracto de suelo).
2. Agregar 2.5 ml de dcido nitrico 25%.

3. Afadir 2 ml de la mezcla dcido acético - fosférico, y
agitar la muestra hasta que esté completamente homogénea.

4. Agregar 4.5 ml de agua deionizada o destilada.



5. Agregar 1 ml de la mezcla gelatina cloruro de bario y agi-
tar bien hasta que Ta muestra esté bien homogénea.

6. Dejar en reposo por 70 minutos y luege agitar y leer a los
10 minutos el porcentaje de transmitancia en un colorime-
tro a 420 mu. Calcular el contenido de 5-504 en la alicuo
ta analizada por referencia de una curva calibrada.

Preparacion de Estdndares de S:

DHsolver 5.434 g de sulfato de potasio {KpSOg) grado reactiva
en agua deionizada o destilada y diluir la solucidn a 1 1itro.
Un ml de esta solucidn contiene 1 mg de 5-504. Para la prepa-
racion de la curva pipetear 0, 8, 16, 32, 48, 64 y 80 ml de
solucidn estdndar de sulfato de potasio en volumétricos de 100
ml y ajustar el volumen con agua deionizada o destilada y agi-
tar ia mez¢la. Las concentraciones son de 0, 80, 60, 320, 480,
640 y 800 ppm 5. Luego pipetear alicuotas de 2 ml de ios estdn
dares anteviores en volumétricos de 50 ml y completar volumen
con la solucidn extractora. De estas soluciones tomar 10 ml

de cada una y sequir el procedimiento de la misma manera que
para las muestras. Las conceniraciones finales de estas solu-
ciones son de 0, 1.6, 3.2, 6.4, 9.6, 12.8 v 16.0 ppm S.

Calculos:

50 m1 1000 g 20 m]
Factor de Dilucidn (FD) = X X = 10
1000 ml 10 g 10 ml

S disponible en el suelo {ppm) = ppm de S en la solucifn-mues
tra x 10,

3.9. DETERMINACIONES DE MICRONUTRIMENTOS.

3.9.1.
A,

Boro (B)* -
Material:

Espectrofotémetro, bureta de 500 mi, pipeta 1 ml, vaso plas-
tico de 250 ml, frascos plasticos de 50 ml, bureta de 50 mi,

* Dible et al (1954}, Wear (1965).
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olancha caliente, balanza, bomba de succidn, embudos Buchner
5.5 ¢ g, papel filtro 5.5 cm ¢ . Todo el material de vidrip
debe ser de bajo o libre contenido de boro.

‘ Reactivos:

1. Solucidn Curcumina-Acido Oxdlico: Pesar 0.04 g de curcu-
mina y 5 ¢ de dcido oxdlico en 100 ml de etanol del 96%.

2. Alcohol etilico del 96%.

Procedimiento:

Pesar 10 g de suelo en un vaso de vidrio libre de boro de

250 m1 y agregar 20 ml de agua doblemente deionizada o desti-
lada. Pesar vaso + contenido y colocar sobre plancha calien-
te por 5 minutos exactos desde el momento en que aparece el
primer hervor. Pesar nuevamente y reponer el agua perdida
por svaporacidén. Dejar enfriar y filtrar recibiendo el ex-
tracto en frascos plasticos . Tomar 1 ml de este filtrado

en vaso plastico de 250 ml y agregar 4 m] de solucidn curcumi
na-dcido oxdlico y evaporar en estufa & 55°C durante 4 horas
aproximadamente. En forma similar proceder con estandares de
boro que varfan entre 0.2 y 15 ug. A continuacién, enfriar
el vaso que contiene el residuo seco y afladir 25 ml de etanol
del 96%. Agitar, filtrar y leer el color en un espectrofotd-
metro a 540 mu. Las muestras deben tomarse por triplicado.

Calculos:

20 ml 1600 g
Factor de Dilucidn (FD) = X = 2
1000 mi iCg

Boro (ppm} = ppm s0lucifn x 2

Saluciones Estandares de Boro:

Pesar 0.572 g de dcido bbrico (H3B03) y disolver con agua do-
blemente deionizada o destilada para luego completar volumen
a 1 Titro con agua doblemente deionizada o destilada. Esta

solucion contiene 100 ppm de B, a partir de 1a cual tomar 10
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ml y completar a volumen de 100 ml con agua doblemente deioni-
zada o destilada, obteniéndose una concentracién de 10 ppm de
B, De esta solucidn tomar 1, 2.4, 6.8, 10 y 15 ml, respecti-'
vamente, en balones de 50 m1 y diluir con agua doblemente de-
ionizada o destilada obteniéndose concentraciones de 0.2, 0.4,
0.8, 1.2, 1.6, 2.0y 3.0 ppm de B de Tos cuales tomar 1 ml y
continuar con el mismo procedimiento indicado para una muestra
de suele. E1 estdndar cero debe tomarse por triplicado.

3.9.2. Zinc {In}, Cobre {Cu}, Hierro (Fe)*

Vasos de extraccidon de 50 ml, agitador, pipeta automdtica de
20 m1, papel filtro 11 cm @ (Whatman No.42 o equivalente),
frasco de vidrio para solucidén extractora.

B. Reactivo:

Solucidn Extractora {HC1 0.05N + HpSOp 0.025N): Mezclar cui-
dadosamente 50 m1 de HCT IN y 2.5 ml de HpS04 10N 1levando
luego a volumen de 1 litro con agua doblemente deionizada o
destilada.

C. Procedimiento:

1. Pesar 5 g de suelo seco al aire y tamizado con malla No.10
(2 mm.), transferir a un vaso de 50 m1. Afadir 20 ml de
la solucién extractora., La relacidn suelo-extractante es

de 1:4.

2. Agitar por 15 minutos y filtrar usando papel filtro What-
man No.42 o equivalente.

D. Determinacidn:

Leer directamente, enel extracte obtenido, los elementos menc-
res: Cu, Fe y Zn en un espectrofotdmetro de absorcidn atémica.
£l factor de dilucién comiin para estos microelementos es el si

quiente:
20ml 1000 g

Factor de Dilucién (FD}) = —— X ———— = 4

Zn, Cu, Fe, Mn {ppm) = ppm In, Cu, Fe, Mn en la solucidn x 4.

* QOlsen y Dean {1965}, Nelson et al. (7953} y Jackson {1964).
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E. Preparacion de Estdndares de Elementos Menores:

Se emplean soluciones concentradas {1000 ppm Zn, Cu, Mn, Fe)
ya preparadas comerciaimente, a partir de las cuales s$e hacen
soluciones diluidas.

1. Soluciones Estdndares para Cobre {Cu} y Zinc {Zn):

mi* de 1000 ppm Volumen final con agua Concentracidn de
de Cu v In doblemente deionizada Cu y In en ppm
o destilada
ml

0,00 250 0.0

0.25 500 0.5

0.25 250 1.0

0.50 250 2.0

1.00 250 4.0

2. Soluciones Estandares para Hierro {(Fe}:

ml* de 1000 ppm Volumen final con agua Concentracidn de
de Fe y Mn doblemente deionizade Fe en ppm
o destilada
ml
0.00 250 0.0
g.25 250 1.0
0.50 250 2.0
1.60 250 4.0
1.50 250 6.0
Z2.50 250 10.0
5.00 250 20.0

* Estos miltilitros de las soluciones de 1000 ppm de Cu, An y Fe pueden ir
Jjuntos en €] mismoe volumen.
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4. METODOLOGIA ANALITICA PARA PLANTAS*

4.1. OBTENCION DEL EXTRACTO OE TEJIDO VEGETAL:**

El extracto de tejido vegetal resulta de la digestidon de la muestra
para determinar P, K, Ca, Mg, S y Al.

A. Material:

Tubos graduados de digestién Taylor de 50 ml, bureta con frasco,
plancha caliente ubicada en campana con extractor para dcido per-
clérico.

B. Reactivos:

Acido Nitrico (65% analitico - grado reactivo)
2. Acido Perclérico (70% analitico - grado reactivo)

3. Acido Clorhidrico 6M : Tomar 500 m) de HC1 concentrado y di-
tuir a 1 1itro con agua doblemente deionizada ¢ destilada.

C. Procedimiento:

Pesar 0.25 g de tejido molido v seco en estufa {65°C por 24 horas)
en tubos de digestidn Taylor. Agregar 3 ml de dcido nitrico (Hﬁﬁg)
y calentar a baja temperatura {150°C) en una plancha durante 30
minutos. Dejar enfriar durante 15minutos y agregar 2 ml de dcido
percldrico. Continuar el calentamiento a alta temperatura (200°C)
durante 1 hora o mds, hasta la aparicidn de humos blancos y obte-
ner un liquido blanco. Dejar enfriar y agregar 3 ml de HC1 oM.
Completar volumen a 50 m] con agua doblemente deionizada o desti-
lada y agitar completamente. Esta solucidn constituye el extracto
del tejido vegetal a partir del cual se determinan los elementos:
fésforo, potasio, calcio, magnesio, azufre y aluminio.

4.2. DETERMINACIONES DE FOSFORC {P), POTASIO (K), CALCIO {Ca) Y MAGNESIO
(Ma}.

4.2.1. Foésforo {P):
Determinar colorimétricamente y en forma similar a 1o indicado

*  Johnson y Ulrich {1959), Sarruge y Haag (1974), Ch
Hunter (1974). ) 9e v Haag | J» Chapman y Pratt {1961},

*%  Sarruge v Haag (1974Y. Inohnsnn v Hliviech 10500
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para suelos. E1 factor de dilucidn (FD) resulta de la siguiente re-

lacidn:
ppm P 50 ml Wg 20

Factor de Dilucién {FD) = ———v— X e X e X e = (0,2
1000 ml 1000 mi 0.25¢g 2

% P = ppm P solucion x 0.2.

4.2.2. Potasio (Kj.

A. Determinacién:

Se lee directamente en el extracto obtenido usando la técnica
de emisidn de 1lama en el espectrofotbmetro de absorcidn atd-
mica usando Tiama aire-acetileno,

B. Estindares de Potasio (K):

Preparar una solucién de 1.000 ppm K a partir de cloruro de pota-
sio {KC1). Para ésto, tomar 10g del reactivo y secar en estufa

a 105°C durante 1 hora. Una vez seco y frio pesar 1.91 g,
disolver y diluir a 1 litro. A partir de esta solucidn, tomar
alicuotas de 0, 2.5, 5, 10, 15, 20 y 30 m] diluyendo en 250 m]

de agua doblemente deionizada o destilada. Las concentracio-

nes finales seran de 0, 10, 20, 40, 60, 80 y 120 ppm K, respec
tivamente.

ppm 50 ml 100 g
- ¥ ——— X e = {},(2

D= -
1600 1000 m1 0.25 g

% K= ppm K en solucidén x 0.02

4,2.3. Calcio (Ca):

Su determinacién es similar a la descrita en suelos y el factor
de dilucion {FD) resulta en este caso de la siguiente relacifn:



4.2.4.

FD

o
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ppm 50 ml 100 g 20
X - X X -— = {.2
1000 1000 ml 0.25 g 2

]

Ca = ppm de Ca en solucién x 0.2,

Magnesio (Mg):

Su determinacidn es similar a la descrita en suelos, y el fac-

tor de dilucidn (FD) resulta en este caso de la siguiente relacién:

FD

ppm 50 ml 100 g 20
e — X X — = 0,2
1000 1000 m} 0.25 g r

% Mg = ppm de Mg en solucidn x 0.2,

4.3 DETERMINACION DE AZUFRE (S}.*

A.

B.

Material:

Tubos colorimétricos, pipetas de 10 ml, pipetas de 1 ml, colori-

metro.

1.

Solucién de Gelatina {Difco Bacto Gelatin, DIFCO Laboratories
Inc, Detroit Michigan, USA: Disclver 0.6 g de gelatina en

200 m1 de agua doblemente deionizada o destilada caliente
{60-70°C) y enfriar la solucidn a 4°C. Después de 4 horas
1levar el fluido semigelatinoso a Ta temperatura ambiente.
Agregar 2 g de cloruro de bario de grado reactive (BaCl,.2H;0)
y agitar la mezcla hasta que el cloruro de bario esté disuelto.
Lievar 1a solucién a la nevera a 4°C por 16 horas antes de
ysarla. Esta solucidn puede ser refrigerada y utilizada hasta
tres dias después de preparada.

* Tabatabai y Bremner (1970}, The Sulphur Institute (1968), Fox et al.(1964).
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. Procedimiento:

Tomar 10 ml del extracto de tejido vegetal en tubos colorimétri-
cos, agregar 10 ml de agua deionizada o destilada y mezclar.
Agregar 1 m] de la solucidn de gelatina-cloruro de bario y agitar.
Leer el porcentaje de transmitancia en un colorimetro a 420 mu,
después de 80 minutos. E1 factor de dilucién (FD) resulta de:

ppm 50 g 100 g 20
e X X X ~— = .04

FD =
1000 1000 m 0.25g 10

it

%S = ppmde S en solucidn x 0,04,

0. Preparaci6n de Estdndares de Azufre {5):

Disolver 5.434 g de sulfato de potasio (K;S04) grado reactive en
aqua deionizada ¢ destilada y diluir lz solucién a 1 litro. Un ml
de esta solucidn contiene 1 mg de S-sulfato (1.000 ppm de S-50,)
& partir de Ta cual preparar estdndares de 0, 40, 80, 160, 240,
320 y 400 ppm de $-504, tomando alicuotas de 0, 4, 8, 16, 24, 32
y 40 ml y diltuyendo en balones de 100 ml con agua doblememente
deionizada o destilada. Luego de preparar estos estdndares, se
toman alicuotas de 2 ml en tubos Taylor, se agregan 3 ml de 4cido
nftrico y se continda con el mismo procedimiento empleado para
las muestras. La concentracion que queda en los tubos Taylor
sera de 0, 1.6, 3.2, 6.4, 9.6, 12.8 6 16.0 ppm 5-504, respectiva-
mente. Luego se transfieren 10 m! de estos estdndares a tubos
colorimétricos y se continQa con el mismo procedimiento que para
las muestras, teniendo concentraciones finales de 0, 0.8, 1.6,
3.2, 4.8, 6.4, 8.0 ppm de 5-504, respectivamente.

4.4. DETERMINACIONES DE ALUMINIO (A1).¥
A. Materia]l:

Tubos de ensayo graduados de 25 ml, pipetas de 2 ml, pipetas de
1 ml, pipetas de 5 ml, bafic de agua hirviendo, colorimetro.

* Chenery (1948}, Plant Stress Laboratory, USDA ARS (19753,



Reactivos: -

1. Fenolftaleina: Disolver 1 ¢ en 60 ml de etanol absoluto y
completar a volumen de 100 ml con agua doblemente deionizada
o destilada.

2. Hidrdxido de Amonio (NHgOH}: Diluir 10 ml de NH40H concentra-
do en 100 m1 de agua doblemente deionizada o destilada.

3. Aluminon: En vasos separados disolver 0.1 g del reactivo
“Aluminon” {ammonium-aurine tricarboxilate, CooHogN30g), 20 g
de goma acacia y, 267 g de acetato de amonio en agua doblemen~
te deionizada o destilada. Cuando estén disueltos, mezclar
y agregar 254 m} de HC1 concentrado. Filtrar y diluir a 2 litros.

4. Acido Tioglicdlico 1%: Tomar 1 ml de dcido tioglicdlico de

gradoe reactivo, y diluir con agua doblemente deionizada o des-
tilada hasta 100 ml.

Procedimiento:

Transferir 2 m1 del extracto a un tubo de ensayo graduado de 25 ml.
Agregar 2-3 gotas de fenolftaleina y Tuego hidrdxido de amonio
hasta la aparicion de un color rosado. Diluir a 10 ml con agua
doblemente deionizada o destilada y agregar 1 ml de 1a solucidn de
dcido tioglicHlico al 1%. Mezclar y agregar 5 ml de solucidn de
"aluminon®. Mezclar nuevamente y ajustar pH a 4.2 con la solucidn
de HHa0H. Calentar en un bafio de agua hirviendo durante 16 minu-
tos, Enfriar durante hora y media como minimo y completar a volu-
men de 25 ml con agua doblemente deionizada ¢ destilada. Mezclar
completamente y leer transmitancia a 537 mu. EV factor de dilucidn
{FD) resulta de la siguiente relacidn:

50 ml 1000 g 25 mi
= JE R —— X X = 2500

1000 m1 0.25 g 2

Al (ppm) = ppm Al en la solucibn x 2500.
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D. Preparacidn de Esténdares de Aluminio {Al}:

Pesar 8.95 g de cloruro de aluminio {A1C13.6Hp0), disolver en agua
doblemente dejonizada o destilada y completar volumen al litro. Esta
solucién contiene 1000 ppm Al. A partir de esta solucidn preparar
2 soluciones conteniendo 50 y 100 ppm de Al. Para ésto, tomar

12,5 y 25 ml de la solucidn 1000 ppm Al y diluir a 250 ml con agua
doblemente dejonizada o destilada. De estes nuevos estdndares
transferir diferentes alicuotas indicadas en la Tabla 5., a tubos
Taylor de 5C ml y seguir el procedimiento en forma similar a la
muyestra.

Tabla 5. Preparacidn de Estdndares de Aluminio.

ml de 50 ppm Al en ppm de Al en los ppm Al tomando 2 ml
tubos Taylor de 50ml tubos Taylor de digestado en 25 mi
0 0 0
1 1 0.08
2 a 0.16
4 4 0.32
ml de 100 ppm Al en ppm de Al en los ppm Al tomando 2 ml
tubos Taylor de 50 ml tubos Taylior de digestado en 25 ml
3 8 0.48
0.64
10 0.80

4.5,  DETERMINACION DE NITROGENO. *

A. Material:

Tubos de digestidn, bloque de digestidn a 370°C, microdestilador,
bureta con frasco de 50 ml, Erlenmeyers de 125 ml.

1. Hidrdéxido de Sodio al 50%

* Bremner (1965).
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2. Solucién de Acido B6rico al 4%, la cual contiene 5 ml de solu-
cidn de indicador mixto/litro, '

3. Indicador Mixto: Pesar 0.5 g del indicador verde bromocresol
y 0.1 g del indicador rojo de metilo en 100 m1 de alcohol eti-
lico del 96%.

4, HCY 0.02N : Preparar a partir de HCT IN tomando 20 ml y dilu-
yendo con agua doblemente deionizada o destilada a 1 Titro.

5. Acide sulfirico concentrado.

6. Catalizador: 0.5 g de selenio y 100 g de NasS04 se mezclan
hasta que queden bien compactos.

Procedimiento:

1, Pesar 0.1 g de muestra en un tubo de digestion.

2. Agregar una porcibn del catalizador.

3. Agregar 4 ml de acido sulfirico concentrado.

4. Digerir la muestra en bloques a 370°C durante 30 minutes.

5. Dejar enfriar y agregar un poco de agua deionizada.

6. Pasar cuantitativamente el contenido del! tubo a un microdesti-
tador enjuagando con agua deionizada o destilada.

7. Agregar 20 ml de ia solucidn de hidréxido de sodio al 50% y
destilar recibiendo el destilade en una solucidn de acido
bérico al 4%.

8. Titular el destilado con HC1 0.02N hasta obtener un color

gris claro.

NOTA: Al preparar las soluciones debe incluirse un control que
contiene todos los reactivos menos la muestra. Luego de la tilu-
lacién, los mililitros gastados con este control deben tomarse

en cuenta para restarlos a las muestras.
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0. Calcules:

%N = V-B x 0.02 x 0.014 x 100

0.1
Donde: V¥ = ml gastados de HC1 0.02N en la muestra
B = ml gastados de HC1 0.0ZN en el control
0.02 = normalidad del HCI
0.014 = peso equivalente del nitrdgeno
100 relacién porcentual
0.1 peso de la muestra

4.6. DETERMINACION DE MICRONUTRIMENTOS {Zn, Cu, Fe, Mn, Na)*.

4.6.1. Obtencion del Extracto de Tejido Vegetal:

A, Materiales:

Tubos de digestidén Taylor graduados 12.5, 28, 37.5 y 50 ml,
buretas de 50 ml con frasce, plancha caliente para tubos.

Mezcla Acido Nitro-Perclorico: Mezclar 1 litro de dcido nitrico
(NHO3) 65% analitico-grado reactive con 500 ml de dcido per-
cldrico (HC104) 70%, 1a relacidn entre dcides es 2:1.

€. Procedimiento y Determinacion de Micronutrimentos (Zn, Cu, Fe,
Mn, Na):

Pesar 0.5 g de tejido vegetal molido y seco en tubos de diges-
tion Taylor y agregar 5 ml de la mezcla acide nitro-perclérico.
Colocar los tubos en un blogue de aluminio y calentar a una
tasa tal, que el acido nitrico sea expelido en 35 a 40 minutos,
teniendo en cuenta que l1a temperatura final no debe exceder
220°C. Luego que el dcido percldrico haya reaccionado y aparez
can humos blancos, retirar los tubos vy enfriar. [Miuir a 12.5
m1 con agua doblemente deionizada o destilada y esta solucidn
constituys el extracto.

* Baker y Smith (1973}, Sarruge y Haag (1974}, Chapman ¥ Pratt (1961).
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Los elementos ZIn, Cu, Fe, Mn y Na son determinados en forma
similar a la indicada en su determinacion en suelos. E1 fac-
tor de dilucidn {FD) comin resulta de la siguiente relacién:

12,5 ml 1000 ¢
FO = X = 25
1000 ml 0.5¢g

In, Cu, Fe, Mn, Na (ppm) = ppm Zn,Cu,Fe,Mn,Na en la solucidn x 25.

4.6.2. Determinacidon de Boro (B}, *

A. Material:

Crisoles de porcelana, mufla, varillas protegidas en su extremo
con tubo de goma, embudos, bureta de 100 ml.

B. Reactivos:

Preparar una solucién de HCT1 0.1IN tomando 8.3 ml de HC1 concen-
trado (reactivo puro) y diluyendo en 1 litro. E1 resto de reac-
tivos son l1os mismos empleados en suelos.

€. Procedimiento:

Pesar 0.5 ¢ de tejido vegetal molido y seco en crisoles de por-
celana e incinerar en una mufia a 550°C durante 2 horas. En-
friar el crisol y contenido y afiadir 10 ml de HC1 O.IN trituran-
do el residuo mediante una varilla. Filtrar y proceder tal como
se indica en suelos. E1 factor de dilucion {FD) es el siguiente:

b = X

Boro (ppm) = ppm B en solucion x 20.

NOTA: Los estdndares de boro son los mismos que para suelos.

* Dible et al. (1954},
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4.7. DETERMINACION DE SILICE CRUDA.
A. Material:

Tubos Taylor de 50 mi, criso]l Gooch de porcelana, planchas para
tubos, mufla, ashesto, balanza, vasos de 250 ml, Erlenmeyers de
vacio.

B. Reactivo:

Acide nitrico - Acido perclérico en una relacibn de 2:1.

C. Procedimiento:

1. Pesar 0.5 g de tejido vegetal en tubos Taylor.
2. Agregar 5 ml de dcido nitrico-perclérico relacion 2:1.
3. Digerir la muestra en plancha caliente.

4. Transferir la solucién digerida a un vaso de 250 m1 lavando
bien el tubo.

5. Preparar un Erlenmeyer de vacioc introduciendo un crisol Gooch
de porcelana con capa de ashesto (el crisol debe ser pesado
previamente).

6. Tomar el contenido del vaso y filtrar a través del crisol
Gooch de porcelana con capa de asbesto y lavar con abundante
agua hasta obtener un "test negativo a dcido". Luego incine-
rar en una mufla a la temperatura de 550°C durante 2 horas.
Dejar enfriar y pesar.

Peso de Ta muestra seca en 1a mufla
% Silice Cruda = - x 100
0.5 g = peso de Ta muestra
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