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PREFACIO

El'Proyecto "Desarrollo Iﬁtegral Agricola y Forestal de la zona
sur del Paraguay" inicid en Marzo de 1979 con el propésito de con-—

" tribuir al desarrollo agfo~foresta1 en esta region de "Terra Roza'"
principalmeﬁte en el departamento de Itapud. ‘

Este libro sobre andlisis del suelo se elabord en espafiol por
el Ing. Takahori_igérasﬁi, Lider, e Ing. Morio Chiba, especialista
de suelo v fertilizante en el ﬁrdgrama "1 Fortalecimiento de la ”
.organizacion y ottds.aépectos'del Cenﬁro Regional de Invéstigaqién
Agricola (CRIA)" con la colaboracidén del Ing. Cantalicio Paredes
B., contraparte del Proyeﬁto, al fin de desarrollar las actividades
del'experimeﬁtd v difusidn del Proyecto,

Aprovecho la oportunidad para agradecer a los ingenieros,
Igarasﬁi; Cﬁiba, y Pérbdes por su labor y colaboracidn, deseo que
el libro sea util no s6lo en el proyecto, sino también en los péises

del idioma espaiiol.

Ing. Takashi Tauchi

Director del departamento.de Cooperacion
para desarrollo agricola,
- Agencia de Cooperacion Internacional

del Japén






PROLOGO

Mediante un acuerdo de cooperaci®n técnica entre los gobiernos del Para-—
guay y del Jépﬁn, firmado en Asuncién el 9 de febrero de 1979, se da inicio al
Broyecto de Desarrollo Agr:cola y Porestal de la /ona Sur del Paraguay. bicho
proyecto’ contempla tres sub- proyectos, la creacién del Centro de Mecanizacidn
Agricola (CEMA Centro de Desarrollo Forestal (CEDEFO) y Fortalecimento del
Centro Reglonal de 1nvest1gac10n Agricola (CRIA) |

Dentio del marco del sub-proyecto CRIA, se dotd al Centro de laﬁinffaes—'
tructura necesaria para su desenvolvimiento, se promovid la asistencia t€cnica
y se formentd las actividades de investigacidn. Nuevos métodos de andlisis de
suelos vy plantas tembidn fueron introducidos.

_En coneccisn el desarrollo del proyecto, el autor fue asignado a la
.Estacién Agricola Experimental de Kyushu, particul armente para estudiar los mo-
dernos métodos de anidlisis de suelos utilizados en el Jéﬁén. Dicho curso fue
desarrollado desde el 3 de Octubre de 1979 al 3 de Octubre de 1980. Los andli~
sis de suelos fuerom 1n1c1ados al afio 31gu1ente bajo el asesoramiento del Dr.
Morio Chiba, especialista de suelos.

Para llenar la necesidad de contar con métodos establecidos de anilisis
de suelos para el CRIA, el autor ha tratado de compilar los métodos desarrolla
dos por 165 expertos jéponeses los cuales en su mayorfa estan basados en méto -
dos que comunmente se utilizan en el Japdn, incluyehdo otros que fueron conside-
rados imnortantes para completar los métodos de an@lisis de suelos que aparecen
en esta publlcac1on.

El autor desea expresar su agradec1mlento al Ing. Agr. Hernando Bertonl,
Ministro de Agricultuyra y Ganaderla, por su constante apoyo y estimulo, al Ing,
Agr, Lufs Albevto Alvareé, Director de la Direccidn de Investigacidn Agropecua-—
ria y_Foréstal, por sus numerosas y valiosas orientaciones, 8l Agr. Sinforiano
Paniagua, Director del Centro Regional de Investigacidn Agricola, por su decidi-
do apoyo para la concresién de @ste manual. Asi mismo expresa especial recono-
cimiento al Dr, Teikichy Yoshida, coordinador del proyecto de cooperécién, dque

le animd a escribir los métodos de andlisis, de suelos, al Dr, Takanori Igarashi

asesor lider de los expertos del CRIA, quien amablemente 1ey6 el manuscrito e hi
%0 observaciones sobre partes del mismo y el Dr. Morio Chiba; asesor del labora-
torio de suelos, quien le proporciond una amplia visidn acerca del campo de los
suelos ¥y la quimica del suelo. Expresé su reconocimento al Dr. Kaoru Seino, al

Dr. Yoshiya Uchida, &l Dr. Yutaka Akiyama, &1 Dr. Kenzo Wakimoto, quienes fueron



los que le iniciaron en el estudio de la ciencia del suelo. Por Gltimo expresa
sus agradecimentos a los compafieros de trabajo Ing. Agr. Daniel Borddn, Agr,

Julian Altamirano y a muchos otros colaboradores que le animaron a completar

esta obra.
El autor espera que los métodos presentados en 8ste manual sirva para apo-

yar y acelerar las actividades de investigacién en el CRIA, sea dtil a los téc-
nicos que tengan que ver con la ciencia del suelo, y sea como un punto de parti-

da de nuevos y mejorados métodos de andlisis de suelos en el CRIA,
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PREPARACION DE LA MUESTRA DE SUELOS

Los métodos de muestreo y preparacidn de muestras de suelos difieren de

acuerdo al propdsito de su estudio.

Para los estudios de clasificacidn, el

suelo es profundamente excabado

(alrededor de 1 a 1.5 metros) y la muestra extraida es separada conforme a sus

horizontes,

Muchas determinaciones de nutrientes disponsibles son mds confiables utili-

_zando muestras himedas inmediatamente después de tomarlas especialmente para los

estudios sobre dipdmica de suelos. En este caso se deberd desarrollar t8cnicas

especiales, Para conocer mAs acerca de los mé&todos de muestreo de suelo, se re-

comienda otros materialés de consulta tales como "The S0il Survey Manual (usbay"

y otros libros concernientes a métodos de muestreo de suelos.

La preparacién de las muestras de suelo en &ste libro comienza despuds del

registro de las muestras de suelo.

APARATOS

1.

- . .

= SRV = T = AR SU R NRY. B SE JURENE
.

-

.

Habitacion para la desecacibn, con dispositivo para asegurar la circulacidn

de aire. _

Frascos y bolsitas de polietileno..
Bﬁﬁﬂéjas de plastico y ﬁojaé de hule.
Estantes secadores,

Balanza.

Molino especial para la preparacidn de
Morteros de agar con su mano.

Tamices con un difmetro de 0.5 mm.

Rodillo de madera.

Etiquetas.

PROCEDIMIENTO

Preparacidn de muestra fresca

1.

muestra.

81 es requerido andlisis de muestras de suelo fresco recién tomadas, el pri-

mer paso es aseglrarse de que esas muestras sean de tamafio uniforme a un con-

sistente estado de humedad, libre de piedras y de materiales orginicos fres—

cos.



Tome una porcitn de muestra de suelo con la humedad de campo ¥y mezclela a fon—
: ) . [ . P . - P » o

do ‘en una bolsita de polietileno., Elimine los materiales orgénicos frescos,

Tamice el suelo con un tamiz de acero inoxidable de 2 mm.

Este suelo fino es la muestra pata el -andlisis.. Suelos arcillosos que contie-

_ . . ) L.
men terrones duros deben ser desmenzados con rodillos de madera o plastico

para que pase a travéz del tamiz de 2 mm.

S1 el anallsls no se realiza 1nmedlatamente después de la preparac1on de la

muestra, se debe guardar en un IUgar oscuro y fresco o en un refrlgelador en

frascos de pléstico herméticamente cerrado.

El contenido de humedad se determina durante el anilisis siguiendo las indica-

ciones de PROCEDIMIENTOS de la pagina 3.

Preparacién de muestra secada al aire

1,

Para preparar la muestra de suelo, extraiga el suelo de la bolsita de plasti-
co o del contenedor de muestra, disperse finamente gobre una hoja de hule con-

tenido en una caja de madera y coldquelo en un estante secador de suelo.

Guarde el estante secador de suelo por varios dias en un cuarto limpio evitan-—

do los rayos directos del sol y m€zclelo .de cuando en cuando,

Cuando est&n secos, pese el suelo junto con la caja de madera. Continue con

el secado al aire y repita el pesado cada 2 o 3 dias.

Cuando el peso sea constante, muela el suelo con un melino especial para suelo
con 1o cual se logrard triturar los materiales para que pase a travéz del .ta-

miz de 2 mm,

Dispués del tamizado, mezcle el suelo y triture una porcidn de la muestra ob-
tenidg al azar en mortero de agar,_haéta conseguir que las particulas pasen a
travéz de un tamiz de 0.5 mm. FEsta muestra es usada para la determinacidn de
carbdn, fosforo total y otros andlisis que requieren ﬁenos de tres qramos de

suelo,

Muestras para andlisis de elementos menores{Cu, Zn,Mn,Mo,etc, YJdeben ser tritu-
rados en un mortero de agar ¥y tamizado con tamices de acero inoxidable.

Si la muestra no es suficientemente grande para moler con un molino, triture
con un rodillo de madera v realice el tamizado con tamiz de acero inoxidable.

Guarde el suelo fino(2,0 mm y 0,5 mm de didmetro)- en botellas de plastico o

bolsitas de polietileno y coloque una etiqueta con el "nimero del.laboratorio"



DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HUMEDAD

PRINCIPIO

Las informaciones de los resultados de los analisis fisico—quimicos del sue-
lo generalﬁente estdn basados sobre peso de_mueétras.secadas en estufa. '

La muestra secada en estufa se define como la masa de muestra de suelo gque
alcanza un peso constante en una estufa entre los 100°C y 110°C. '

El procedimiento para la determinacidn del contenido de agua se realiza por
el método grav1métr1co y envuelve el peso de-la muestra secada al ‘aire, la remo-
sién del agua en la estufa y el repesado de la muéstra hasta 1ograr €l pesoc cong-

tante a la temperatura mencionada anteriormente.

APARATOS

1. Pesafiltros,
2. Lstufa con regulador de temperatura.
3. Balanza analitica.

4, Desecador.

PROCEDIMIENTO

i, Coloque el pesafiltro en una estufa y séquelo por mds de 2 horas. Después

del secado, transfiera a un desecador alredetor de 20 minutos y pese.

2. . Transfiera 5 g de suelo fino (cernido a travéz de tamices de 2.0 mm y 0.5 mm
de difmetro) en un pesafiltro, coldquelo en una estufa con la tapa abierta y

déjelo secar hasta un peso constante,

3. Luego, tépe el pesafiltro y transfiera a un desecador. Despugs de 20 minutos,

vuelva a pesar.

CALCULOS

W - w
5

2. Contenido de humedad (%) = 100% - 7 de materia seca,

x. 100

1. Materia seca (%) =

HE

W Peso de suelo + Peso del pesafiltro.

W Peso del pesafiltro.



Notas

1. CGeneralmente es necesario 24 horas para alcanzar peso constante de una mues -
tra ordinaria de suelo,

. i 3 a + ) .. J‘ ) by o ' '..

2. Tenga cuidado de adicionar muestras hiimedas durante la Gltima mitad del perio-
do de secado, un tiempo adicional deberd ser afiadido cuando la estufa esté so-

brecargada.



DETERMINACION DEL' DENSIDAD APARENTE
PRINCIPIO

_' La den51dad de volumen o densidad apaxente es la relac1on de la masa al vo-
ldmen maC1osc6p1co ocupado por las particulas del suelo mAas el espacio poroso, -
Este valor es ugado.para calcilar porosmdad, convertir porcentaje de agua por pe-
so o contenido por'voiﬁmen. Es tambi&n frecuentemente utilizado como una medida
de la estructura del suelo, ' '

Muchos métodos han sido propuestos para determinar la densidad de volgmen ¥y
la mayoria de ellos consiste esencialmente en ellsécadd ¥ pesadb a uﬁ‘volﬁmen co~
noc1d0 de suelo, 1a d1ferenc1a principal radlca en la manera que la muestra de -
suelo es obtenida., En este procedimiento ambos: e! métode de Core (3) v un méto~
do especial usando suelo fino (5) son descriptos. Ambos métodos son muy ufiiizam

‘dos en el Japén.

METODO DE CORE (3)
APARATOS

1. Muestreador de Core.(un'cilindro hecho de metal con tapas en ambos lados
(Fig 1). o
Zapapico o piqueta.
. Machete;

2
3
4. Martillo.
5. Lzminas de aluminio.
6

Balanza con 10 mg de precisidn.

Aparato para
presionar el
muestreador

Core.

Figura 1. Muestyreador Core - Figure 2, Saido~hojoki



PROCEDIMIENTO

1. Determine un lugar representative para el muestreo, y cave el suelo.

2. Presione el cilindro en una superficre vertical u horizontal del suelo utili-
zando “saido-hojoki™ (Fig. 7).y un martillo hasta que se introduzca totalmen-
te en el suelo y luego extraigé.

3. Elimine el suelo de alrededor del cilindro y saque fuera el cilindro que con-

tiene el suelo.

4. Ajuste el suelo en cada extrémidad del cilindro con un filoso cuchillo. El vo-

idmen de la muestra es.aquelia establecida por el volimen del cilindro.

5. Elimine todo el suelo de la parte exterior del cilindro y pese el cilindro -

con el suelo,

6. Tome 15 g de suelo del cilindro y determine el contenido de humedad, usando -

hoja metdlica o de aluminio.

CALCULO

(W~ w) x (100 - ¢)
100 x 100

' Densidad de volimen (g/ml) =

donde: W es el peso del cilihdro con el suelo (g).
w es el peso del cilindro.

¢ es el porcentaje de humedad,

Notas

El método de CORE generalmente no es satisfactorio si ocasionalmente se en =

cuentra piedra en el suelo,

DENSIDAD APARENTE USANDO SUELO SECO FINO (5)
APARATO

—

a. cilindro medidor. (100 ml).

l[:ur . 1 . b, cilindro fijo.
c——Jre|

¢. tapa de a y b.

a ' : d, base para el eilindro.

l ! : - e, anillo para sujetar el cilindro.

L - | .

Figura 3. Aparatos para medir densidad aparente usando suelo fino seco.

—6 —



PROCEDIMIENTO

1. Coloque by a, adlclone la muestra de suelo secado al aire poco a poco en el
c111ndro exediendo un poco su capacidad, ellmlne el exceso de suelo enn forma

plana sin presionar el extremo superior de b, y coloque la tapa c.

2. Con e, sujete a y b con la base del recipiente (d). Sostenga el recipiente

con las dos manos, alce arriba a 5 cm de altura y deje caer. Repita 5 veces

la operacidn.
3. Extraiga el cilindro del aparato, remueva ¢ y b ¥ corte la superficie del -
suelo en el extremo superior de a, luego pese a con el suelo en su interior,
CALCULO

Peso de volimen (g/100ml) = iﬁL:?F)lgo(loo - <)

donde: W es el peso de a y.el suelo (g).
w es el peso de a (g).

c porcentaje de humedad.

g P
Densidad de voliimen (g/ml) = Peso de v VQEEEEE

100



DETERMINACION DEL ph DEL SUELO

PRINCIPIO

Ei pH se défine como'el logartimo de la concentracidn de iones de
hidrégeno. Una soluc1on con pH menor que 7 serd Acida, Si el pH es superior
a 7 recibe el nombre de bdsica. Un pl = 7 corresponde ala neutralldad

Guando el concepto de pH se aplica a un sistema coloidal tal como el suelo,
la fraceién de hidrdgeno disociado es menor que la unidad y varia segiin el tipo
de afcillaiy materia_drgﬁnica, por lo que generalmente no es posible determinar
la.acidez total de un suelo é partir de su pH. _' '

El pH del suelo es. una propiedad quimica importante, por le que puede indi-
car a veces algo de su porcentaje de saturacidn de bases, dependiendo de la arci-
1la predominante.- También puede indicar algo sobre el grado de disociacidn de

ones H procedentes de lugdres de intercambio o la extensidn de la formacidn de
iones H por hidrélisis del Al. Ya que muchos nutrientes tienen la mdxima solubili-
dad a pH de.647, decreciendo por encima y por debajo de tal rango, éste es una
indicacidn relativa de la disponsibilidad de los nutrientes para las plantas.

La medida mis execta dei pH es realizada mediante el método electrométrico
utilizando el potencidmetro.

Para suelos inundados, la médida del pH puede ser hecha directamente con el
potencidmetro en una suspensién de suelo obtenida de una muestra representativa.

En el laboratorio, el suelo es sometido a uﬁ-proceso de rehumedecimiento -
con agua o con una solucién de sal, luego es agitado por un cierto periodo y el
pH ¢s directamente medido con el potencidmetro,

La relacisn suelo:agua en que se efectua la medida del pH influye'también
en el valor numérico de &ste. En este procedimiento se utiliza la relaeidn 1 : -

2.5.

APARATOS

1. Balanza (0.5 g de precisidn),
2. Probetas, 50 ml.

3. Botellas de plastico, 100 ml.
4, Potencidmetro.

5, Electrodo de vidrio,.

6. Matriz afofado, 1 L.

7. Agitador mecinico,



REACTIVOS

1. Cloruro de potasio 1 W,

Disuelva 74.56 g de KCL puro con agua destilada y diluya a 1000 ml con agua
destilada, ' '

2. Solucidn buffer con pH de 6.86 vy 4,01,

PROCEDIMIENTO

Pese 10 g de suelo tamizado que pasd a travéz de un tamiz de 2 mm de didmetyo
y coloque en una botella de plistico. Adicione 25 ml de agua destilada y agite ~
por 30 minutos. Despuds de agitar, mida el pH con el potencidmetro el_cual.ha gi-
do ajustado por medio de las soluciones buffer de pH 6.86 y 4.01, E1 mismo proce-

dimento es utilizado para la medida con la solucidén 1 N de KCI,

Notas

Antes de la medida, ajuste el potencidmetro usando solucién buffer pH 6.86 y
pH 4.01, cbntrgle la temperatura de la solucidn y corrija el valor del pH a. esa

temperatura.



DETERMINACION DE LA CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

PRINCIPIO

La conductividad el@ctrica de un suelo es la conductividad especifica a -
25°C de un extracto de agua obtenida de una mezcla de suelo y agua de. una propor—
ciﬁn_définida. _ _ _

El Qalor es {itil porque provee informacidn sobre la cantidad total de sales
solubles én agua presente en el suelo o sea el grado de salinidad..

La conductividad se mide con el conductdmetro y se expresa en micro mho/cm

o en ohm/cm como resistancia especifica.

APARATOS

1. Aparatos apropiados para hacer una suspensidn de suelo mencionados en la pd -
gina 8.

2, Conductdmetro con piezas de repuesto,

REACTIVOS

1. Solucidn patrdén de 0.01 N KCl. Disuelva 0.7456 g de KCL p.a. en-500 ml de
agua destilada y diluya cractamente a 1000 mi. Calibre el'coﬁductémetro usan-
do 0.01 ¥ de solucifén de KCl teniendo 1411.8 x_10—6 mhofcm a 25°C. Utilice

la Tabla 1 para convertir el valor de la conductividad a 25°C.



‘Table 1, vValores de conversion de la conductividad a 25°C.

Temperatura .
en °C Factor
15 : 1.25
16 1,22
7o 1.19
18 1.16
19 1.14
20 ' - 1.11
21 1.09 )
22 _ 1.06
23 - 1.04
24 1.00
25 _ 1,00
26 - . 0.98.
27 0.96
28 . 0.94
29 ' 0.93"
30 0.91
31 0.89
32 ' - 0.87
33 | | o 0.86
34 : 0.84
35 - _ _ 0,83
Reference _

" DEWIS, J. and F. Freitas Physicol and chemical method of soil
and Water anaiysis.

Appendix 8. F,A,0 of the United Nations, Rome, 1970,



DETERMINACION DE LA DISTRIBUCION DEL TAMANO DE LA PARTICULA

PRENCIPICO

El tamafio de las partiéulas del sdelo es un pardmetro que expresa Ias
dlmEnSlonES de las partlculas de un suelo. Lé proporcién‘estﬁ representada por
los ndmeros — relativos de partfculas entre las clases de tamafioc establecido ¥
por el peso relativo de tales clases.

La utilidad del analISlS del tamaiio de las particulas en agrlcultura practl-~
ca ha sido extensiva y es utlllzada como base de la clasificacién textural. Uno
de los prlﬁClpaleS pr09031tos es obviamente evaluar un bosquejo de las propieda-
des ffsicas del suelo tales como capilaridad del agua, cohesitn del suelo, ete.,
por lo que su determinaciﬁn es comunmente denominada '"andlisis mecanlco

El tamafio de las particulas del suelo es generalmente dividide como arena -
gruesa, arena fina, limo y arcilla. En un anilisis total la totalidad de la mues-
tra de suelo tales como piedras y gravas deben ser examinadas, pero en el proce-
dimiento gque se describe mis abajo solamente incluye el andlisis de los materia-
les menores a 2 mm de difmetro. EIl sistema y el método de andlisis utilizado en
este procedimiento se limita al sistema Internacicnal y al uso del método de la
pipeta. _

‘De- acuerdo al 31stema de c1331f1cac19n 1nternac10nal las partlculas son cla-
sificadas en arena gruesa cuyo dlametro varia de 2, O a O 2 mm, aréna fina 0.2 a
0.02 mm, limo 0.02 a 0,002 wm y arcilla menor que 0.002 wm (9).

El procedimiento para la determinacidn del tamafio de las particulas pueden

ser reunidos en dos fases principales:

1. Remosidén o inactivacién de los agentes cementantes (principalmente materia
organica e ién de calcio incluyendo hierro coloidal o §xidos de aluminio en
algunos suelos). En esta fase, la materia orgdnica es oxidada por calenta—

miento con Hp02, y el exceso de perdxido es eliminado por ebullicidn.

2, La separacién de las fracciones en la muestra,.dispersada por el método de la
pipeta, es dividido en tres fases; separacifn de la fraccidn limo-ar-
cilla, separacién de la fraccidn arcilla y determinacidn de la fracoidn arena

fina del residuo por tamizado.

Principalmente el mdtodo de 1a pipeta estd basado en la ley de Stokes el -
cual sugiere la relacidn entre el tamafo de particulas y su velocidad de cailda
en el seno de un liquido. PraActicamente 1 L de suspensidn en un cilindro, es

bien mezclado y dejado en reposo a una temperatura razonablemente constante, Las

bl ¥



particulas de suelo que caen a travéz de un liquido a diferentes velocidades de~

penden del tamafic de las particulas, En diferente tiempo de sedimentacién y a una

profundidad definida las fracciones arena, limo y arcilla pueden ser separadas

con la pipeta,

Después de la separacidn de las fracciones se pesa y se caleula el porcenta-

ie.
APARATOS
1. Balanza analitica y balanza con 10 mg de precisiﬁn. .
2. Vaso d§ berin alto, 500 ml. '
3.  Vidrio de reloj,
4. Dispoéi£§o péra bafio Maria.
5. Centrifuga de 1000 - 3000 rpm.
6. Botelias'de sedimcutaciSn de 500 ml.
7. Agifédor mecénico reciproco.
8. Pipetas de goma.
9. Pipetas volumBtricas,
10. Equipo especial para el pipetéo de .las fracciones de limo y arcilla.
11. Cdpsulas de porcelana, 30 ml y 50 ml de capacidad.
12, Désécador.
13. CronSmetro.
14, TamiZ con un didmetro de 0,021 mm (70 mesh).
15, Termémetro.\
16, Agitaddr'eléctrico.
REACTIVOS
3. Perﬁxido de hidrogeno.
2.. Bisulfi;b de sodio; polvo.
3. Calgdn, de 0.4 N.

Pese 40.8 g de hexametafosfito de gsodio tritdrelo sies necesario hasta conse-

guir un polvo fino, y disuelva grédualmente con 750 ml de agua destilada.

Agite bien durante la adicidn, luego dizuya a un litro,

=13



PROCEDIMIENTO

Pretratamiento'

1,

Transfiera 10 g de suelo fino (cernldo a travéz de un tamiz de 2 mm de diZme

tro) a un vaso de berlin alto de 500 ml. Afada 30 - 50 ml de agua oxigenada
al 6% y cubra el vaso con vidrio de reloj.

Caliente en bafio Marfa pbr aproximadamente 3-6 horas agitando ocasionalmente
con la mano. Si el suelo tiene un alto contenido de humus. Adada 10-20 ml de
1509 concentrado. (Vea nota 1 pagina 14),

Después de enfriar, transfiera cuantitativamente en un tubo de centrifuga.
Centrifugue a 2.700 rpm por aproximadamente 10 minutos y deseche el exceso de
liquido.

Transfiera cuantitativamente el sdlido en una botella de sedimentacifn y

“adicione 250 ml de agua destilada.

Afiada 25 cc de solucidn calgén 0.4 N en la suspensidn; tape la botella com un

tapéh de goma y agite la suspensidn por dos horas.

_ Método de la pipeta para la fraccidn limo y arcilla

1.

Después del agitado, adicione agua destilada hasta los 500 mi, Mida la tempera-

tura de la SUSpensiﬁn y decida: la profundidad de la Suspensién a ser

pipeteado y el tiempo de sed1mentac16n para limo y arc111a, usando la Table 1 .
{Pag. 15)._ Si la temperatura 1nd1ca 25°C, el tiempo- de.sedimentacidn es de

4 minutos 16 segundos para el limo y 7 horas 6 minutos para la arcilla.a 10.

cm de profundidad, o 2 minutos 8 segundos y 3 horas 33 minutos a una profuﬁdidad

de 5 cm.

Agite cdnrla mane la suspensién por un minuto, abra la tapa dé goma y baje
verﬁicalmente la pipeta con el extremo superior cerrado en la susﬁenéién ala
profundldad requerida (Esta operac1on comienza aprox1madamente 20 segundOS
antes que se c¢umpla el tiempo de sed1mentac1on). Tome 20 ml de la suspen316n
y déposite'eh un vaso apropiado para eﬁapofécién. Lave la plpeta 2 veces

con agua sobre el vaso de evaporacidn de manera que el agua caiga dentro del

mi S:l‘[lO v

Evapore la suspensién hasta sequedad en bafic Marfa, seque el residuo en horno
a 105 C por 16-18 horas, enfrie en un desecador y pese como la fracci6n 1imo

+ arcilla (= Ag).



Agite el contenido de la botella de sedimentacidn por un minuto y deje reposar
por el tiempo de sedimentacidn de arcilla (Table 1). Tome la suspensién a
una profundidad de 5 cm debajo del nivel de 1la nueva superficie. E1 peso del

residuo es.la fraccidn arcilla (= Bg).

5. Despufs del muestreo de la fraoc16n arcilla, deseche el liquldo flotante y
transfiera la suspensidn a un cilindro espec1al que viena con el egquipo
semi—~automatico), ‘

6. Instale el cilindro en el Equipo. La suspensién es agitada automdticamente.
Deje en reposo por el tiempo de sedimentacidn del 1imo v deseche*la suspen—
si6n después de la sedimentacién de la arena.

/. Llene otra vez hasta la marca y repita el proceso hasta obtener una suspensidn
clara. ' '

8. Pare el aparato, transfiera el residuo cuantitatiﬁamente en una cipsula de
evaporar, evapore hasta sequedad en bafio Marfa. Continde el secado er un
horno, Pese como la fraccidn arena fina 'y arena gruesa (= Cg).

9, Despuede de pesar, tamice la arena fiha con un tamlz de 0 021 mm de dlametro.

. Pese la fraccifn de arena fina (= D),

CALCULOS

% arcilla = 250 x (B = b)

Z limo = 250 x (A - B)

% arena fina = 10 x D

=9

Y 0o = b

AR SO

i

arena gruesa = 10 X (C - D)

Peso de la fraceidn arcilla y limo en gramos.

Peso de 1la fraccién.arcilla.en gramos,

Peso de la fraccifn arena fina y gruesa en gramos,
Peso de la fraccidn arena fina en'gramos.

Peso del blanco en gramos (ver nota 3).
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1,

B

Si se aiiade agua oxigenada al suelo y se produce una vigorosa reaccidn, dada
la destruccifn y solubilizacifn de la materia orgénica humificada elfcolo?
de la solucibn se vuelve mds clara, Si tal indicacidn no ocurre, deje
enfriar y repita el tratamiento con 10-30 ml de Hy09 concentrado hasta que

la reaccidn sea completa y no haya mids cambio de color, luego hierva en forma

continua para reducir el Hy0j.

Si la efervescencia es endrgica inmediatamente después de la adicidén de H07p
indica que el suelo tiene una considerable cantidad de MnOp. En tales casos,
adicione 0.2-0.5 g de NalSO5 para reducir MnO2, y hierva en forma continua

hasta sequedad. Después de enfriar repita el tratamiento como em la uwota 1.

E} blanco contiene 250 ml de agua destilada y 25 ml de solucidn de Célgén y

es tratado de la misma forma que la suspensidn de suelo.

Si no se cuenta con el aparato semiautomdtico,use una agitadora ecléctrica’
para agitar la suspensidén y una pipeta conectada a un tube de goma para

derrramar el liquido supernatant como se menciond en la pigina 13, punto &

y 7.



Table 2. Tiempo de sedimentacidn
de limo y Arcilla. ‘

(para 10 cm)

.02 mm. : 0.00Z2 mm. 0.05 mm. 0.01 mn.
- (Limo) (Arena) , :

Temp min, seq. hrs min min seq min seq
0. 8 32 14 14 1 22 34 08

1 8 14 13 44 1 19 C32 57
2. 7 58 3 16 1 16 31 51

3 7 42 12 50 1 14 30 48

4 7 28 12 62 1 12 29 50
5 7 14 12 03 1 09 28 _ 54
6 7 00 11 41 1 07 28 02
o7 6 48 11 20 1 05 27 12
8 6 36 11 00 1 03 26 24
9 6 26 10 41 i 02 .25 39
10 6 14 © 10 23 1 00 24 56
11 6 04 10 06 _ 58 24 14
12 5 53 9 49 57 23 33
13 5 44 9 34 55 22 57
14 5 35 9 19 54 22 22
15 5 27 9 05 ' 52 21 47
16 5 19 8 51 51 21 14
17 5 11 8 33 ' 50 20 42
18 5 02 8 24 48 20 - 10
19 4 55 8 12 47 19 41
20 4 48 8 00 o 46 19 12
21 4 41 7 48 o 45 18 43
22 4 34 7 37 44 18 17
23 4 28 7 26 _ ' 430 17 51
24 4 22 7 16 42 17 26
25 4 16 7 06 41 17 02
26 4 10 6 56 40 16 © 39
27 A 04 6 47 . _ 39 16 - 16 .
28 3 59 6 38 : - 38 15 54
29 3 53 6 29 37 15 34
30 3 48 6 21 37 15 14
31 3 43 5 12 36 14 54
32 3 39 6 05 35 14 36
33 3 34 6 57 : 34 14 17
34 3 30 5 50 34 14 00
35 3 26 5 43 33 13 43

HIT__



DETERMINACION DE CARBON

La importancia del rol del carbSn en el suelo es su forma como material orgd-
nica, La forma mis résistente de matéria orfginica es denomivada "humus" © manti-
1lo y es considerada como la " sangre" del suelo (8). Tiene una gran influenc%a
sobre las pr0pledadea quimicas, fisicas y bioldgicas del suelo. Un buen abasteci
miento de materia orgénica mejorard el nivel de nqulcntes, la cond1c1on estructu-

ral de los buelos incrementard la Lapacldad de retenc1on de agua de los suelos
arenosos y estimulard la actividad de los microorganismos (8, 13, 17)

E1 contenido de materla organlca es estimado a partir del contenldo total de

carbono orginico del suelo, el cual es determinado principalmente por dos métodos

(19}).

1. Método cuantitative de combusti”on, donde el C es determinade como €02 gravimé-

tricamente o volumdtricamente.
2. Oxidacidn de la materia organica con a€ido crémico, donde ¢l residuo del oxi-

dante es determinado por valoracion, -

Para suelos ricos en carbonatos y Acldo carbdnico, es necesario un pretrata-
wiento antes de la determinacidn para eliminar ambos constituyenfes.

Usualmente el carbonato y Zcido carb6mico se los determina separadamente o
bien se los detruye con ac1dos antes de la combustidn,

En este manual se presentan tres metodos, método de combustidn humede ‘desa-
rrollado por valoracidn (Método TYURIN}, método de combustidn himeda desarrollado
por absorcidn de 002 con carbonato de éalcio (Método de KOSAKA} v la determiha—

¢ifn simultdinea de carbono ¥y nitrdgene con el analizador automfdtico CORDER.

DETERMINACION DE CARBONO ORGANICO TOTAL
(M8todo de TYURIN)

PRINCIPIO

L.a determinacién del carbono por el método de TYURIN es una de las modifica—
ciones de la determinacidn volumétrica g'impliCa la oxidacién de la materia orgé-
nica con acido crdmico. Este método puede ser llevado a cabo sin la previa remo-—
sidn del carbonato porque el CGy des?edido no es medido. La reaccidn de oxidacidn

se produce de acuerdo a la siguiente ecuasidn (2).

2K5Crp07 + 8H9S04 — —> K2504 + 2Cu(504)3 +
8Hy0 + 3002 + 302



La cantidad de oxigeno para la oxidacidn del carbdn se calcula por la diferen
cia entre la cantidad de dcido crémnico aplicado y la cantidad sobrante después de
la oxidancidn,

| Esta cantidad es determinada por valoracifn con una solucidn de Mohor 0.1 N
usando Difenil - amina como indicador. Kl contenido de carbono orgénico del sudlo
puede_exprgsarSe como tanto por ciento de carbono o ser calculado en fdrma de mate-
ria orginica mediante la multiplicacidn por un factor., E1 factor convencional para
pasar de carbono a materia orginica es 1.724 y se basa en la hipdtesis de que la

materia orgdnica del suelo tiene un 582 de carbono,
APARATOS

Balanza analfitica.

Placa eléctrica con temperatura regulable,

Bafio de arena.

~Buretas, de 25 a 50 wi.

.

Termﬁmetro hasta los 200°C,

Frascos erlenmeyer.
Pipetas,

Probetas.

WO =~ v W e

Embudo y matraces aforados.

REACTIVOS

1. Polvo de Ag2304.
2, Cristales de cuarzo.

3. Disolucidn de dicromato &e potasio 0.4 W.
Disuelva exactamente 19,61 g de KEsCr204 en 500 ml de agua destilada,.filtre si
es necesario (=Solucidn A). Aflada gradualmente 500 ml de H5504 (Sp.gr.l1.84) a
la solucién A agitahdo y enfriando el frasco con agua de canilla. Mantenga la
solucién a temperatura ambiente para evitar exesiva evolucidn de calor, 8i la
disolucién presenta una coloracidén negruzca debe ser desechada porque indica-
que hube sobrecalentamiento durante la mezcia.
Después de enfriar deje :éposar la solucién en un frasco con tapén pulido y

estandarize con la solucidn de Mohor.
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4, Disolucidn de sulfato ferroso amdnico 0.1 normal (Solucidn de Mohor)
Disﬁclua exaetamente 40 g de sal de.Mohor en 300 ml de agua destilada en un
matroz ofora do de 1 L, filtre si es necesaro (Solucidn = A). Mezcle 20 ml
de HpS0y4 concentrado con 500 ml de agua desti lada (Solucidén B). Megcle las
soluciones A y B y déluya a 1 L con aqua destiluda, Valofe.la solucion con .
K Mﬂoa‘N/BO y guarde en una botalla de color marrén, Egta solgcioh.debe ser .
verifica da coh la solucidn de KpCrg Oy 0,4 N antes de cada serie de deteomi- !

naciones.

5. Disolucidn de permanganato de potasio 0.1 Normal,
Disuelva 3.3 g en 900 cc de agua destilada. Caliente en bafio Maria a 50°C por
2 horas agitando con la mano ocasionalmente y deje en reposo una noche. Filtfe
con un filtro de vidrio y diluya a 1000 ml con agua destilada. Valore com

oxalato de sodio.

6. ‘Disolucidn de oxélato de sedia 0.1 N, _
Pese 0.6700 g de oxalato de sodio en una balanza analitica y disuelva en 50 ml
de agua déstilada uséndo un matréé aforado de 100 ml. Después de disolver, -
"diluya con agua destilada hasta la marca. La disolucidn es usada para valorar

la solucién de 0.1 N KMnOy.
7. Acido orto~fosfdrico {diluido dos veces).

8. Solucidn indicadora de dcido P-phenyl anthranilico.
Disuelva 0.2 g de N52C03 en 100 ml de agua destilada. Triture 0.2 g de dcido
fenil antranilico y humedézcale con una pequena cantidad de solucidn NayCO3
hasta obtender una pasta liquida, utilizando una barilla de vidrio y una capsu~
la de porcelana. Luego afiada gradualmente la solucién remanente de NayC0g re~
volviendo cuidadosamente., Guarde la solucifn en una botella especial para

indicador.

PROCEDIMIENTO

1. Muela el suelo para pasar a travéz de un tamiz de 0.5 mm en morteroc de agar y -
pese en una balanza analitica. El peso de la muestra depende del conten1d0 de

humus del suelo que se a guarda (Vea pégina 19, punto 1),

2. Transfiera la muestra pesada en un érlemmeyer de 100 ml y afiada 0. 5 g de Ag2504

(use la punta de una espdtula),



3. Afada 10 ml de 1a solucidn de KoCra07, v revuelva el frasco cuidadosamente.

Inserte un embudo de 4 cm de diémetro_en el cuello del frasco, y cologue

sobre una placa caliente o bafio de arena.

4, Caliente la suspensidn hasta el punto de ebullicidn 'y hierva exactamente por 5
minutos (use el crondmetro), Retire el frasco y enfrie inmédiatamente en un
recipiente con agua corriente, Transfiera el frasco dentro de 14minas de

ashestos y deje'reposar alrededor de- 30 ﬁinutos{

5. Afada 5 ml dé solucién de dcido fosfdrico. Lave el interior y el sobrefaz

del- embudo, el cuello y las paredes del matréz'erlenmeyer, con 10+ml de agua
destilanda. ‘ |
6. Adicione 2 o 3 gotas de Acido phenylanthranflico ¥ meécle bien.

7. Valore con la solucidn de la sal de Mohor, La titulacidn termina cuando:una
gota de la solucidn de la sal de Mohor cainbia el color de la solucién valorada.

de violeta cereza a verde brillante,

8. Haga la determinacidn del blanco de la misma manera, que lamuestra de suelo
pero adicione cristales de cuarzo para asegurar una ebullicifn estable del

liguido y para proteger la descomposicién de la mezcla del dicromato,

CALCULO

. 3 (b -t) f ]
Contenido de 9 ) = w X %4 suelo secado en estufa _

Contenido de humus . C (%) x 1.724
‘b = ml de solucién de sal de Mohor usado en la valoracidn del blanco,
t= ml.de solucifn de sal de Mohor usado en la valoracién de la muestra.
W = peso de'muestra en gramos.
1 ml de 0.1 N de solucidn de Mohor = 0,0003 g de C.

factor de correccion de la normalidad de la solucién de Mohor.

inr]
1l

Notas

1. El peso de la muestra para la determinacién del carbdn depende del contenido
de humus esperado en la muestra, El peso de la muestra recomendado es como

sigue:



Contenido de humus (%) Peso muestra (g)

10 - 15 0.05
7 - 10 0.1
4 ~ 7 : 0,2
2~ 4 | 0.3

2 . 1.0

Para suelos arenosos con bajo contenido de humus, el peso de la muestra puede
ser incrementado a 1 g. Si el contenido de humus es superior al 15%, &éste mé-
todo no arroja resultado confiable porque no es posible oxidar completamente

la gran cantidad de carbono organico. presente,

El color del 1iquido después de completar la oxidacidén debe ser amarillo-ana-

ranjado o marrdn verdoso. Un color verdoso del liquido indica un insuficien- -

te agente oxidante y la determinacidn debe ser repetida con una muestra mis

pequeifia,

‘Un resultado confiable se obtiene cuando la valoracidn no es mayor que 20 ml

de 0.1 de solucidn de sal de mohor. Si no es asi, la determinacién debe ser

repetida con una muestra mids pequefia,



DETERMINACION DEL CARBONO TOTAI
(Método de KOSAKA)

PRINCIPIO

Un método rdpido y precisc fud desarrollado por KOSAKA y colaboradores ( 21)
y es considerado apropiado para la determinacidn del carbdn orgiuico. e indrginico
en un corto tiempo.

El principio es modificade del métoda de combustidn hiimeda fijado oficialmen-
te por la sociedad cientifica de Agricultura del Japdn. o )

La muestra es oxidada por K2Cr07 en una mezcla de H2504 y HqPO4. EL COp de-
sarrollado es medido por absocrcidn en un tubo de absorcién lleno con una mezcla
de cal y $6da cdustica. Luego el contenido de carbdn es determinado por el
incremento que Se‘prodUce en el peso del tubo, |

Para determiner el contenido de carbonato, el carbonate es remoﬁido por.
ebulliciﬁﬁ de la muestra de sueélo en una solucidn. conteniendo 5% de H2804 y 5% de
FeS80y previo a ia oxidacidn, asi el carbono orginico es determinado separadamente

y el carbono del carbonato es calculado por diferencia.

APARATOS

Figurd 4. Nuevo aparato para determinacidn de € del Suelo.

_._.23...



Torre de absorcidn, 40 cm de altura 1lleno con gna'mezcla de cal y soda ciustica
paré absorber el COy y la humedad del aire exterior.

Tapén de aigod6n.

Embudo cuentagotas, alrededor de 50 ml.

Tubo ‘de entrada. '

Parte glovular, alrededor de 50 wl.

Extremo puntiagudo, alrededor de 25 cm de largo unido por un tapdén de goma con
la parte de digestidn,

Frasco de digestidn, 50 ml.

Tubo conducto,

Punto de unidn @on gancho y resorte.

Reservorio de agua.

Tubo .de vidrio de ébnceéién, diZmetro exterior émm.

Tubo con cloruro de calcio para'abéorver el agua formada. (Fig. 5)

Tubo con la mezcla de cai y soda ciustica para absorber el (0, con una seccidn
final de CaCly para mantener la misma condicidn del gas a la salida como a la
enfrada, (Fig. 6).

Tubo de guardia, con CaCiz en la primera media seccidn y mezcla de cal y soda
cdustica en la segunda media seccidn, para protéger el tubo H del CO02 y de la
humedad del aire exterior.

Contador de burbuja, trabaja como un indicador de la velocidad de digeétién.
Aspirador lleno con agua} 5 L.

Abrazadera a tornille para.éjustar la corriente de agua a la velocidéd de 50
ml por segundo,

Mechero,

.': —Cal y soda

Figura 5, Tubo de CaCly © Figura 6, Tubo de cal y soda
ciustica.



e €T

Figura 7. Tubo guardia.

REACTIVOS

1, ‘Dicromato de potasio en polvo,

2. Mezcla dcida.
Mezcle 180 ml de H,50, concentrado don 120 ml de 85% H3P04ﬂ

3. Acido sulfiirico conteniendo sulfato ferroso.
Atlada ‘5.1 ml de Hy50, concentrado a 43.0 ml de agua. destilada. Disuelva 9.1 g
de FeS0,4.7H20 en 42.8 ml de agua- destilada, Mezcle ambas seluciones,

4, Mezcla acida conteniendo KyCrj0;.
Disuelva 8g de KqCGry0y en 100 wl de la wmezcla &cida preparado en el punto 2,

5., Carbdn patron,.4000 ppm C.
Disuelva 10.0090g de dextrosa en 700 ml de agua destilada en un frasco volumé-
trico de 1 L, 1ﬁeg0 enrase con agua destilada,

PROCEDDMIENTO

1, Inspeccione todas las abrazaderas para formar. un sistema cerrado,

7. Desconete y limpile el tubo H que contiene la mezcla de cal y soda cdustica usan-
do un pedazo de franela y pese en una balanza de precisidn, coldquelo en
la serie. R

3. Pese 0.1 a 2g de suelo fino (triturado en un mortero de agar que pase a travéz

de un:tamiz de 0,1 mm de diémetro), v coloque en el frasco de digestién D (use -

‘halanza analitica).

— 25—



10,

11,

Anada 1 a2g de Kyry0y triturado usando una espotula en el frasco de dlges~
tion, lave con 3 ml de gua destllada y conecte el frasco al aparato inmediata-

mente.

Aftada- 5 ml de la mezcla &dcida conteniendo'KgCrgOy preparado en REACTIVOS punto
4, pagina 22, en el embudo cuenta gotas B, Abra las llaves del embudo eventa
gotas B, tubo de CaCly, tubo con la mezela de col y soda cbustica’'y la.

abrézadera Xy

Cierre la llave del embudo cuentagotas B inmediatamente despuds de la adicidn
de la mazcla dcida, Caliente la base del frasco de diggstién con el.micro_
mechero con una 1llama de aproximadaménte 4 em de largo hasta que el agua en el
contador de burbujas se vuelva easi inwdvil (en la mayoria de log casos 10 a

20 minutos de calentamiento es suficiente),

Pore la digestidn abriendo la abrazadera K, y cerrando la abrazadera Ky, abra
13 11ave en la torre de absorcién A, Haga fluir una pequefia corriente de
aire libre de €O, por 10 minutos a trovéz de todo el aparato. la corriente

de aire libre de COQ puede ser ajﬁstado mediante la abrazadera. Kz,

Cierre la abrazadera Ky, desconecte el tubo de la mezcla de cal y soda caus—

tica de la serie, y cierre todas las 1llaves.
Pese la wiezcela de cal v soda cBustica despufs de limpiar ‘con una franela,

Determine la muestra patrdn antes que las muestras de suelo. Para ella
utilize 5 ml de la solucidn de 4,000 ppm de C, preparado en REACTIVOS punto

5, -pdgina 22. 8ija el misma procedimients indicado para la muestra.

Determine el C del carbonato. Para éllo pese 0.1 a 2 g de suelo, coloque en
el frasco de digestidén D. Afiada 3 ml de HyS80, conteniendo FeSO4 preparado en
REACTIVOS punto 3, pagina 22. " Hieva por 1 minuto y deje enfriar. Afiada

25 ml de la mezcla dveida conteniendo KoCr0y. Continue con el mismo procedi-

miento indicado para la mustra.

CALCULO

Carbén total (%) =

I

il

(B -~ A) x 27,3 100
C % suelo secado en estufa

Peso de la mezcla de calcio y soda caustica antes de absorver el COy.
Peso de la mezcla de caleio y soda cdustica despuds de absorver C0y.

Peso de la muestra en gramos.

Carbdn del carhanata = § carbdn total - 7 carbdn despuds del trétémiento.



Notas

1. La muestra debe ser mezclada antes del pesado y contener de 10 a 30 mg de car—
bén (PROCEDIMIENTO 3).

2. 51 el agua en el contador de burbujas no muestra ningdn movimiento podrfa ser
debido a alglin estrangulamiento en la serie de tubos U. Es necesario inspec —

cionar la serie y abrirlo completamente (PROCEDIMIENTO 6).

DETERMINACION DE CARBON Y NITROGENO CON FL ANALIZADOR AUTOMATICO C-N CORDER

PRINCIPIO

El nueve analizador automftico-simultineo de carbono v nitrégeho ha sido pro-
puesto para la determihacién del contenido total de carbono y nitrdgenc del suelo,
la ventaja de este instfumento es que puede analizar rapida vy auﬁbméticamente en
una misma muestra y simultaneamente el contenido total de carbono y mitrdgeno del
suelo. ' ' _

El contenido de C del suelo debe estar dentro de ilos limitas de 1 a 20%. La
muestra es peSada.y mezclada con 3 g de un oxidante (Co903 o CuD) con:el objecto
de completar la combuétién y colocado en un depbsito de muestra.

El depdsito de muestra es.instalado en un tubo de combustidn y automdticamente

calentado sobre los 95°C e incinerado,:

El gas de la combustidn pasa a travéz de capas de 8xido de cobre lo reduciendo
las particulas de cobre a alta temperatura y luego es convertido a bidxido de
carbone, agua.y nitrégeno libre. Elexeso de oxigeno, agua, haldgeno y sulfuro
producidos en la muestra, son removidos con el cobre reducido, anidrén y sulfuro.
El bidxido de carbono y el nitrdgenc son luego arrastrades por un gas. trans-
portador (He) dentro de un detector donde son automiticamente registrados,

El dcido hlpurlco es usado para las series patrones de 20, 40 y 60 mg lasque
son tratadas de 1a misma manera que las muestras de suelo y son equ1va1entes a
12, 24 y 36 mg de carbén, El contenido de carbdm puede ser calculado del pico

de la curva patrdmn..



_ El instrumento puede scr conseguido en YANAGIMOTO MFG: CO: LTD: Mayores deta-
lies acerca del analizador de carbdn-nitrégeno con crondmetro y registro automdti-

co, el lector podrd conseguir en el manual de instrucecidn del fabricante., 1/

1/ YANAGIMOTO C-N CORDER. Manual de instrucéiﬁn. Publicado por YANAGIMOTO

MFG: Co, Ltd., Tokio, Japén,



DETERMINACION DEL NITROGENO ORGANICO POR EL.METODO SEMI-MICRO KJELDAHL

PRINCIPIO

La determinacidn del nltrogeno total del suelo es muy importante para el dlag—
négtico de la ferLllldad ¥ otros estudios de suelo. Su importantisima funcidn y
sue efectos sobre las plantas son generalmente muy marcadas y rédpidas.

Dos m€todos han sido propuestos para la detérminacién del Nwtbtal, el método
de KJELDAHL, que es escencialmente un procedimiento de oxidacién hﬁheda y el mpto-
do de DUMAS, el cual es fundamentalmente una tdcnica de oxldaclon seca.,

En el método de KIELDAHL el nitrdgeno de la muestra es convertldo a amonic — .
.(NH4+) por dlgestlon con HZSOA concentrado countenienda una mezcla de sal cataliza —
dor, el amonio es determinado a partlr de la cantidad de amoniaco liberado por des

tllaclOﬂ de la muestra.

El método ordinario de Kjeldahl usando solo ac1do sul flirico para.completar la
digestidn toma un tiempo de 3 a 4 horas._ El método ripido sem1—m1cro Kjeldahl usan-
do una mezcla de &cido sulffirico y dcido forférico (1:2) introducido por HONDA

C(18) es inclufdo en este manual y toma altrededor de 30 minutos para la dlgestlon

completa.

APARATOS

1. Frasco de Kjeldahl, 100 ml.

2. Aparato de digesiién semi-micro.

3. JUnidad de destilacidn de Kjeldahl,

'4._ Bﬁreta de 10 ml, con subdivisiones de 0,02 ml.
5. Pipetas,

6. Balanza analitica.

7. Crondmetro.

8. Probetas.

REACTIVOS

1. Acido sulfﬁrico'cOncéntrado.
2.  Mezcla de Zcido sulfurldo —fosforico (1:2).
Mezcle 100 ml de Acido sulfirico concentrado con 200 ml de H3POy concentrado.
3. Mezcla de salfcataleador. _
. Triture 10 g de CuSO4.5H20 y 90 g de KyS0y en una cipsula de porcelana,

4. Cristales de cuarzo.



Solucién de NaOH, 40Z.

5.
Disuelva 450 g de NaOH en 550 wml de agua destilada.
6. Solucidn indicadora de dcido bdrico (9). o
Disuelva 20 g de dcido bérico en 700 ml de agua destilada, caliente en bafio
Maria basta Yos 50 C. Despuds de enfriar afiada 200 ml de'ethanol_al 957 v
20 ml del indicador mixto,
7. Indicador mixte : _
Disuelva 0.330 g de bromocresol vérde y 0.165 g de rojo de metilo eén 500 ml ‘de
ethanol. Despufs de mezclar el contenido del frasco (REACTIVO no 6) afiada
aproximadamente 0,05N de NaOH hasta un cambio ‘de color de rojo ‘a verde palido.
Luego diluya la solucidn a exactamente 1000 ml con agua destilada y mécle bien,
8. Solucidn patrén de HCL., 0.02 N
Transfiera 8.7 ml de HCl concentrado (Sp. gr ) en un matraz aforado de 100 ml
.y dlluya basta la marca con agua destllada (Esta soiuc1on contiene 0. 1 N
de HCL). Valore con solucidn patrén de 0.1 N de Na2C03 (1 060 g NapCOj3., reacti~
vO puro, es dlsuelto en- 200 ml de agua destilada). Diluya 200 ml de
0.1N HCl a 1000 ml con agua destllada.(SOIUC1on 0.02 N de HCL),
PROCEDIMIENTO

Preparacidén y digestidn de la muestra

1.

)
Figura 8. Aparato de digestidn
Semi-micro Kjeldahl,

Pese 0.1 ~ 0,5g de suelo fino cernido a travéz de un tamiz de O.Smm'dé.diémetro
(conteniendo 0,3-0.5 mg N) y transfiera a un frasco de kjeldahl de 100 ml.
Afiada 3g de la mezcla de sal-catalizador y 4 ml de HQSO4 concentrado o 4 ml de

la mezcla Zcido sulfiirico-fosfdico (método rapldo) y mezcle cUldadosamente.

Coloque el aparato de digestidn de KJeldahl v callente suavemente por 1 mlnuto.
Contrele el espumeo ajustando la calefaccidn., Después de 1 niinuto, continge hir

viendo por 2-7 minutos imprimiendo al matriz movimientos de giro con la mano, -



4,

Continge la dlgestl@“_por cerca 'de 10 minutos, Para 1580, solo, toma alrededor

de 3 horas para la digestidn completa,

Despugs de la digestion, deje reposar la mezcla y una vez enfriado transfiera
a un matraz aforado de 100 ml, arrastrando toda la mezcla con agua destilada,

luego enrase hasta la marca con agua destilada, 1/

Destilacién del amoniaco sobre Zcido bSrico y operacidn del equipo de destilacidn,

>

2 F A S,
‘recipiente para vapor de agua
d ' (con cristales de vidriq, rojo
l de metilo Hyp504¢
recipiente de desecho.

1
=1

tubo de destilacidn,

L

vidlvula de coneccidn,

T . fasco recibidor..

entrada de muestra,

.

et |
=
—a

I/
=

. -embudo protector,

\\ .

b, ¢, d y e. Llaves.

1/

H & o = @& o o %@

. goma protectora.
Figufa 9. Unidad de destilécién de Kjeldahl.
Encienda el mechero, abra el pasoc de agua'que:actﬁa como refrigerante, Realize

esto con la llave {(a) abierto, las llaves (h) y;(c> cerradas. Deje que‘hierva.

el agua.

Coloque un fragco erlermeyer conteniendo 5 ml de &cido b8rico indicator (fras—

co recibidor F), bajo el extremo del condensador de la unidad de destilacidn.

_Tréhsfiera una alicuota de 20 ml de la muestra al tubo de destilacidn G abrien—

do la 1lave (d). Afiada 20 ml de hidréxido de sodio ‘al 40% enjuagando con agua.
Después abra (b) y cierre la llave (a). Destile alrededor de 6 minutos o basta
que se haya destilado unos 35 ml. La velocidad de destilacién debe ser ajusta-
da.previamente a cerca de, b ml por minuto. Erjuague la punta del condensador
con agua destilada. '

Terminada la destilacidn abra la llave (a) y eierre la (b). la mpestra destila-~

da en C pasa adtomiticamente a B y se elimina abriendo 1a llave (c).

Si se usa el destilador convencianal, después de la digestidn deje enfriar, y
agregue 10 ml de égua destilada y la muestra ya estd preparada para la directa

destilacidn,



Valoracion . con dcido clorhidrice 0.02 normal.-

Después de enfriar valore lo destilado con HC1 0,02 N..

1.

2. 'El punto final de la valoracidn serd momento en que justamente desaparesca el
color azul. . '

3, Haga la determinacidn de un blanco, siguiendo el mismo procéso qué la muestra,
‘ytilizando cristales de cuarzo.

CALCULOS

. . N
ZN= (I=-B)xNx Eéi
T = ml de HCl gastado en la yaloracidn de la muestra.
B ml de HCl gastado en la valoracidn del blanco.
N = normalidad del patrdn HCL,
S = peso de la muestra en gramos.

Notas

1. 5i el contenido de nitrdgeno es mayor que 0.5% el peso de la muestra debe ser
menor que 0.1 g, en este caso el_suélo deberi ser triturado finamente para
que a trav€z de un tamiz de 0.15 mm. . '

2. Para suelos con estiercol o de turba, los cuales pueden contenmer hasta 3 o 4%
N, pueden ser mejor analizados por macrodigestidn seguido de destilacifn semi-
micro.

3. FEl nitrégeno presente ‘como nitrato o nitrito se pierde durante 1a digestidn por

conversidén a Sxido de pitrSgenc volitil, Pero la cantidad de nitratos y nitri-
tos en el suelo son usualmenie muy pequefios en relacidn al nitrdgeno total por

lo que son despreciados en este procedimiento.



DETERMINACION DEL NITROGENO iNORGANICO

La forma inorginica del N en la mayoria de los suelos se presentan en forma
de amonio (NH4 )y nltrato (N03-). La cantidad de nitrito es muy pequeia compara—

da con el amonio o nitrato por lo Cual su determinacién es frecuentemente omiti-
da.

DETERMINACION DEL AMONIO“NITROGENO

PRINCIPIO.

-

El amonio se encuentra presente fijado en los latices de los minerales silica-
tos ¥ en los constituyentes organicos e incrginicos del suelo (9); En la préﬁfica
estas formas de amonio son convenientemente extraidas con uma solucidn de 1 K de
cloruro de potasio a temperatura ambiente y quimicamente es definido como amonio
fijado. | |

La:extraccién puedé ser realizada usando muestras frescas con la humedad ori-

ginal o muestras secadas al aire y tamizado con un tamiz de 2.0 mm de difmetro.
APARATOS

Balanza, 10 mg de précisién.

Frascos erlenmeyer, 300 ml,

.

Agitador reciproco.

Embudos de vidrio,

. Bstufa.

1
2
3
4
5. Cdpsulas de porcelana, 8 cm de diZmetro.
6 .
7. Pipetas volumétricas, 20 ml.

8

. Unidad de destilaci&n semi-micro.

9, Buretas.

REACTTVOS

1, Clordro de potasio, 1IN.

Disuelva 74.56 g de cloruro de potasio en 1000cc de agua destilada en un matriz
" aforado.
2."Suspen51on de carbonato de magnesio, 10Z.

Ponga 100 g de MgCOg en 1000cc de agua destilada y mezcle culdadosamente.

Anada 3 a 4 gotas de phenolphtaleina,



3. Acido bdrico indicador, indicador mixto y solucifn patrdn de 0.02 N de HCL,

COmo'se prepard en REACTIVOS, puntos 6-8, pagina 26,

PROCEDIMIENTO

1., Pese 10 g de suelo comn la humedad de campo (o 10 B de suelo secado al alre) S0~
bre un papel paraflnado. Transfiera a un erlenmeyer que contlene 25 ml de KC1
1 N, agite durante 30 minutos en un agitador reciproco. ‘Filtre con un filtro
de textura fina (Toyo n°6 o Wathman n°2 ). Determine la humedad en una mues-—
tra paralela.

2. Coloque en un crlenmeyer de 100 ml 5 ml de acido béribq indicador, bajo el

pico del condensador de la unidad de destilacidn. (figura 9, pdgina 27)

3, Tome 20 ml del extracto y deposite en el'tubd‘de'déstilacién, afiada 20 ml de-
‘MgCOo3 y ehjuégue con agua destilada. '

4. Destile por aproximadamente 6 minutos d hasta que se haya destilado 35 ml.

5. Enjuague la punta del condensador ‘con agua destilada., Deje enfriar, y valore

lo destilado con 0,02N de HC1. El punto final de la valoracidn serd el momento

en que justamente desapardsca al color azul,

CALCULO

Amonio disponible (mg N/100 gr de suelo seco) = (T ~ B).0.28 x lgg"

ml de 0,02 N de HCl gastade con la muestra,
ml de 0.02 N de HCl gastado con el blanco,

1

peso seco de la muestra.

DETERMINACION DE NITRATO-NITROGENO

PRINCIPIC

El nitrato es extraido del suelo con una solucidn normal de CuSOy, 1uego.es
determinado por el método del dcido fenoldisulfénico, Este método depende de la -
reaccidn entre el nitrato y el dcido fenoldisulfénicoe en ausencia ﬂe agua.

En este procedimiento, una alicucta del estracto es evapofada hasta Sequédad
des pués de la adicidn de CaCO3. El precipitado de nitratos despugs de la avapora-
cién es tratado con Acido fenol~disulf6nico, y subsecuentemente alcalinizadb con

NH,0 para desarrollar el color amarillo,



EL Lolor amarillo de la solucién puede ser determlnado usando el espectrofotd-

metro con longltud de ondas de 410 micras,

Para eludir la interferencia de €1, se utiliza polvo de Ago50,, y el exceso

+ v )
de Ag es precipitado con Ca(0H), y dgCOj3.

APARATOS

. Agitador reciproco.

Balanza, 10 mg de precisidn,

Frascos erlenmeyer, 500ml.

Embudos de vidrio.

Capsulas de porcelana, 8 cm de dlametro;
Bafio Maria.

Matrices aforados, 100 ml;

Calorimetro,

REACTIVOS

1.

Solucién extractante,

Mezcle 100 ml de una solucién normal de CuS04 (12.5 g de CuS04.5H50 es disuel-
to en 100 ml de agua destilada) con 500 ml de una solucidn 0.6% de Agsoé (0.3

g AgS0y es disuelto en 500 ml de agua destilada)., Diluya a 5 L con agua desti-
lada, '

Acido fenol:disulfénico

DiSuelva 25 g de fenol pure blanco en 150 ml de stoa'concentrado en un frasco
eflenmeyer de 500 ml, Afiada 75 ml de dcido sulfirico fqmante (137 303);mezc1e
la solucién, luego coloque el frasco flojamente tapado en agué hirviente por -
dos horas.

Alternativamente, disuelva 25 g de phenol puro blanco en 225 ml de H,50, con -

-centradeo y caliente la solucidn en un frasco flojamente tapado en agua hirvien-

te por 6 horas. Guarde el producto en una botella de color ambar y tapa de

vidrio.

Solucidn de amonio 1:1

Diluya 500 wl de agué de amonio concentrado con 500 ml de agua destilada.

Solucidn patrdn de nitrato, 100 ppm N03—.

Disuelva 0,722 g de KNO3y en agua destilada y diluya la solucidén a exactamente

.1 L en un matriz aforado.



5.

Mezcla de polvo de Ca(OH), y MgCOy . |
Mezcle 20 g de Ca(OH)y con 20 g de MgC04 finamente triturado.

PROCEDIMIENTO

1.

Pese 20 g de miestra de suelo recientemente extrafdo en frasco erlenmeyer de 500
ml'cbnteniendo 100 ml de solucién estractante. Aflada 0.7 g de mezcla de

Ca(OH), v MgCO, ¥ tape con un tapén deé goma.

Agite por 10 minutos en un agitador reciproco. Deje que se asiente la solucidn

por unos minutos, decante y filtre el fifquido flotante a travéz de

un filtro de textura fina {Toyd n® 6y,

Tome una alicuota de 25 ml del extracto en una cdpsula de porcelana de 8 cm.

Lvapore a sequedad en bafio Maria,

Después de enfriar afada 2 ml de dcido fenol disulfdnico con una pipeta de en-
trega rdpida.  Aplique movimiento de girc a la cépsula de manera que el #cido
fenol disulfdnico entre enteramente en contacto con el reciduc. Deje en

reposo por 10 minutos,

Afiada '15 ml de agua destilada y revuelva con una varilla de vidrio hasta que-~

se disuelva'el reciduo. Luego afiada lentamente solucidn de 1 NH,OH, con una

.bureta dlSpensadora y agitando la soluc1on hlasta que la misma tenga una

reacc1on suavemente alkalina (lndlcado por el desarrollo de un color amarlllo)

Afiada 2 ml mis para asegurar un exceso de Este reactlvo.

Transflera cuantitativamente la solucién en un matraz aforado de 100 ml y:diluya

hasta la marca com agua destllada.

Para la curva patrdn, tome 10 ml de 100 ppm de N03— y transfiera a una cdpsula
de evaporacién. Continie el tratamlento con PROCEDIMIENTOS puntos 3- 5 Trans
fiera la solucidn en matraces aforados de 100cc v dlluya hasta la marca con
agua destilada. (Esta solucidn contiene. 10 ppm de NO3 }. De esta solucidn
transfiera en matraces aforados de 100 ml las siguientes alfcuotas: 1, 2, 3, 4,

5, 10 ml y diluya hasta la marca.

Mida la absorbancia'del_bianco con una longitud de hondas de 410 milimicrénes,

conteniendo la misma cantidad de reactivo.que las muestras,

Prepare la curva patrén de la absorbancia versus la concentracidn. y 1ea la

concentracidén de las muestras a partio de la curva patrén,

- 36 —



CALCULO
Contenido de nitrato (mg NO3~-N/100g dé suelo seco) = 0.4A x l%%—*%%
dondeil A

M

ppm NO3-N obtenido de la curva patrén.

ml de humedad obtenido de 20 gr de suelo fresco.

Notas

1. Realice la evaporac1on en una admosfera libre de vapor de dcido nitzlco ¥y no

Contlnue con la evaporacion mas alla del punto de sequedad. b

[
.

Es recomendable realizar el analisis inmediatamente despus del muestreo de
suelo hasta finalizar. Si no se puede el extracto debe ser guardado en

heladers o en congelador.

DETERMINACION DEL AMONIO Y NITRATO CAMBLABLE POR EI METODO DE MICRODIFUSION DE
CONWAY

PRINCIPIO

El metodo de mfcrodifusidn presentando por CONHAY 1947 (9), fud desarrolla—
do para la determlna01on de amon1o vy nitratos en extractos que contienen Substan~
cias que 1nterf1eren con el método calorimétrico y dest;lac1on—alkal1na. El méto-
do de CONWAY es um método simple, adecuado para anélisis de rutina y ademas tie-
ne un alto grado de precisisn. '

El extracto de suelo obtenido con el procedimiento mencionado en la pigina
30, son puestos dentfo de la cdmara externa de las unidades de microdifusidn
de CONWAY: E1 contenido de NH,-N en el extracto de suelo es determinado del NH,
liberado por el tratamiento de la muestra con MgO. El nitrato-nitrbgeno es deter-
minado del NH4 liberado por MgO después de.la adicién de DeﬁardauAlloy ﬁara reducir
nitrato é amonio (9).

Ei NH; liberado eé_absorbido por la solucisn de H3B03 indiéédo; y es determina-

do por valoracidn de esta solucidn con HCl 0.02 N,



APARATOS

1. Unidad de microdifusién de Conway
deseriptos por Bremmer y Shaw (9.
Figura (10). :

2. Pipetas volumétricas.

3. Buretas automaticas, 20 ml,

A f\
\\\\i)/// Nota:
a. espacio interior,

b. espacio exteriox.

c, tapa de goma.

(] Tapa
i AL } tapa
e 81 =
A !
”rj TI ' ‘ETI a ﬂ b ,Tréceipiente
T ] ' ] :
P kst
i !
}= 71 g

Seccidon vertical sobre la linea A-B,

Figura 10. Plan y seccidn de 1la unidad de microdifusién.

REACTIVOS

1. Oxido de magnesio, 10%.

Disuelva 50 g de magnesio en 500 ml de agua destilada.

2. Acido bdrico indicador.

Prepare este reactivo como se describid en la pagina 26.

3. Suspensién Devarda—Alloy: Pese 1,500 mg de Devarda-Alloy en un recipiente
adecuado y mezcle bien. Este reactivo debe ser preparado inmediatamente

antes de usar.

4. CGoma ardbiga,
Mezcle gradualmente 40 g de goma ardbiga en polvo y 60 ml de agua en una cipsu-
la de porcelana con una varilla de vidrio. Afiada gradualmente 20 ml de glice
rol y 20 ml de una solucién saturada de K,C03 que ha sido hervidb_(para remo-
ver el amonioj y mezcle bien usando una varilla de vidrie, Centrifugue para

remover espumas y cualquier otro material mo disuelto. Decante el liquido



flotante y guarde en una pequeiia botella de vidrio equipado con un pequeiio
pincel,

‘Acido clorhidrico (0.005 N). Dlluya 50 ml 0,1 N a 1000 m! con agua destilada

{(vea preparaclon de HCL 0.1 N en REACTIVOS puntOQ, pigina 16)

Patron amonic + nitrado-N solucidng:

Usado para el andlisis de recuperac1ou (vea nota 2). Disuelva 0.0944 g de
(NH4)2804 vy 0.1444 g de KNO5 en agua destilada. Diluya la solucién hasta un
volimen de 2000 ml en un matriz aforado y mezcle bien la solucidén. Si es
usado un Yeactivo puro v seco, ésta solucibn contiene 10mg de amoniq-N y

10mg de nitrato-N por ml. Guarde la solucidn en una heladera.

. PROCEDIMIENTO

Afiada 1 ml de splucidn de H3B04 indicador en la célmara interior,

Aplique una fina capa de goma ar@biga fijador entos bLordes del anillo exterior

de la unidad de microdifusidn, por medio de un pequefio pincel,

Adicione una alicuota de 6 ml del extracto de suelo preparado en el PROCEDI

- MIENTO de 1a pagina 30, en la cimara externa de la unidad y cierre el agujerc

de la tapa de la unidad con un tapdn de goma.

Adicione aproximadamente 3 ml de suspensidn de MgD en la camara exterior de la
unidad usando una pipeta de descarga ripida, e inmediatamnte coloque la tapa

sobre la unidad y presiénelo firmemente hacia abajo con los pulgares.

Despues de sellar la tapa firmemente a la unidad, mezcle cuidadosamente el con-—

tenldo exterior de la camara resbalando la unidad sobre la mesa con movimien=

tos circulares y deje reposar por 24 horas a la temperatura ambieunte,

Despuds de completar la difusidn del amoniaco en H3BOy, remueva el tapén de

goma de ia-tapa y cuidadosamente haga resbalar la tapa.de. la unidad.

Retire la tapa y aitada 1 ml de agua en la c8@mara central y valore el contenido
de amonio-N en el H3B03 con 0.005 N de HCI, hasta que el éolor_de la solucidn
del Acido bdrico cambie de verde a un permanente rojo palido. Use una fina

varilla de vidrio para revolver la solucidn,
Proceda con la determinacién del blanco en cada serie de an3lisis.

Si se determina NO3-N se lleva a cabo otra serie de andlisis como se describid

dnterlormente, pero antes de la adicidn de la solucidn de MgO se afiade 1 ml de

solucidn Devarda—Alloy en la camara exterlor de la unidad,



10. Mezcle cuidadosamente resbalando el contenido con un movimiento circular y

continde el procedimiento como en la seccitn precedente.

CALCULG

Amonio-nitrégeno (mg N/100 g suelo secado en estufa) =

3.500 (¢t = bl) = (T'= b) 1)
6 x Z muestra secada en estufa

7 -by - (r-b) 100t u 2)
' 6 20 - M

Nitrato-nitrdgeno

3.500 (T - b) - Jt = bl) 1)
6 x Z muestra secada en estufa
7(F — by - (¢ - by 100+ M 20

6 TR TR

dondel T = ml 0.005 ¥ HCI utilizado en la valoracidn.

t = ml 0.005 N HCL utilizado en la valoracidn sobre el Devarda-Alloy.

M = ml de humedad obtenido de 20 g de suelo hiimedo o fresco.
b = ml 0.005 N de HCl usado en la valoracidn del blanco.

bl= ml 0.005 N de HCl usado para la Valoracién:del blanco sobre
Devarda —~ Alloy,

Notas

1. Para conseguir condiciones 6ptimas v completar la difusidn dellamonio dentro
~dels acido bdrico, la unidad de microdifusidn es colocada en una cdmara a
temperature constante a 25°C por un periodo requerido (9), ej:
24 horas para L a 2 ml de alicuota. ' .
30 horas para 3 5_4 ml de alicuota.-

44 horas para 5 a 6 ml de alicuota,

1) Método de cdlculo si es utilizado suelo fino seco,

2) Método de cdlculo si es utilizado suelo fresco con la humedad de éampo.
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" Test de recuperacidn

Conduja una serie de determinaciones wsando ? mb, 4 ml, 6 ml, v 8 ml de

solucién standard preparado en REACTIVOS de la pagina 35, diluya cada solucidn

solucidn a 8 ml con agua destilada y determine en amonio-N y nitrato-N

recuperado por &ste método.

La unidad modificada de microdifusidn descripto en Bste procedimiento son

aplicables para los extractos de suclo hasta los 8 ml.
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DETERMINACION DEL FOSFORO

El f8sforo es uno de los macronutrientes que es importante para el creci-
miento de las plantas, Como factor 1imitanté-el fosforo es méAs importante que
el potasio, &in embargo, solo una pequeita parte del fésforo del suelg estd
disponible para las plantas,

_ Muchos metodos, dlfeleHLeS en el uso de la solucidn extractante, se
utilizan para caracterlzar el fgsforo del suelo. Entre estos, cinco ex—
tractantes han sido seleccionados para incluir en este manual. El primero es
wna solucidn deﬁilmente alcalina de bicarbonato de sodio (método de Olsen),
el segundo es una mezcla de una solucidn de fluoruro de amonio y cido clorhi-
drico {(método de Bray), el tercero una solucién diluida de dcido sulfiirico
(método de Truog), el cuarto una mezcla diluida de acido clorhidrico y adcido
sulfiirico (método de Carollna del Norte) y el qulnto es acetato de amonio pH

4.5 (mEtodo de Morgan—Venema).

DETERMINACION DEL FOSFORO TOTAL

la determinacién del fdsforo total es importante para caracterizar el con-

tenido total del elemento fésforo en silicatos y otros sdlidos del suelo.

La digestién con dcido perclérico y la determinacidn del fésforo por el método
amarillo Vanadomolibdofosférico ha sido seleccionado en este procedimiento por
su aimplicidéd v conveniencia., La alfcuota también puede ser utilizada para
andlisis del contenido total de azufre (vea pdgina 89). En primer lugar, la
muestra es calentada con HNOg concentrado especialmente en aquellos suelos

con alto tenor de materia orginica. Luego se continia la digestidn con HCLO,
concentrado y HCl. El contenido de P04= en la solucidn digerida es determina-
do por el método amarillo del complejo Vanadomolibdofosfdrico.

El ifn PQ,= con el vanadO“molinato en una soluciéﬁ deida de 2 normal de Acido
nitrico desarrolla un color amarillo del complejo Vanadomolibdofosférico cuya

absorbancia puede ser medida espectrofotom@tricamente,

APARATOS

1. Frascos de Kjéldahl, 100 ml.
2. Aparato eléctrico de digestidn con control de temperatura.

3. Pipetas especiales, con succionador de goma,



Embudos con papel de filtro de textura fina. -
Pipetas volumétricas.
Tubos graduados, 20 ml.

Frascos volumétricos, 200 ml.

. - Espectrofotémetro,

REACTIVOS

1. Soluciéﬁ cbncéntrada de HC10,, HNOq y HC1.

2. Soluc1on de mollbdato—vanadato :
Disuela-2.5 g de molibdato de amonio (NH4)6M07024 4150 en 50 ml de agua
destilada. Disuelva 0.125 g de vanadato de amonio (NH4VO4) en 50 ml ‘de 1 Nde
HNO5. - Mezcle volimenes iguales de ambas soluc1ones y prepare soluciones
frescas cada semana.

3. HNOg, 2 N.

Diluya 10 ml de HNO4 concentrado a 80 ml con agua destilada,

4, Solucidbn patrdn, 250 ppm P y 20 ppm de P.

Disuelva 0.1098 g de KHyPO, en agua detilada y diluya a 100 ml con agua des-
tilada, Esta solucidn contiene 250 ppm de P. Coloque 2.0 ml de. esta solucidn
en un matridz aforado de 25 ml y diluya hasta la marca con agua destilada.

Esta solucidn contiene 20 ppm de P,

PROCEDIMIENTO

1.

Pese 2 g de muestra de suelo (cernido a través de un tamiz de 0.5 mm de di&-

metro), transfiera en un matrdz de Kjeldahl de 100 ml. Ahada 6 ml de HNO4

" concentrado, agite suavemente y caliente en el aparato de digestidm, Manten-

ga la temperatura por debajo de 80°C., Agregue un frasco de Kjeldahl que

. contenga 2.0 g de cuarzo como para la determinacidn del blanco.

Despues que desaparQSCd los gases NOp y enfrie el frasco anada 6 ml de HCLO,
concentrado, aumente la temperatura del caleutador a 120°C y agite ocasional

mente el frasco hasta obltener una solucidn clara,

Des?ués de enfriar, afiada 1 ml de acido clorhidrico concentrado, caliente al-

rededor de 20 minutos y dEJE enfrlar

Despues de_enfrlar, enjuague el cuello del frasco con agua y filtre 1a ali-

_cuota en un frasco de 100 ml, lave varias veces con agua destilada, diluya
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hasta la marca con agua destilada y agite cuidadosamente. La alicuota puede

ser utilizada parva la determinacién de azufre soluble en HCIOa'(veg p$gina
89).

5. Tome una alicuota de 1 ml y transfiera en un tubo graduado de 20 ml, afada
5ml de 2 N de HNO3 y diluya a 15 ml con agua destilada. Afada 2 nl de la
solucidn molibdato vanadato y diluya a 20 ml con agua destilada. Agite v
deje reposar el tubo por 20 minutos. Mida la absorbancia de luz a 420

milimicrones de longitud de ondas versus el blanco conteniendo la misma
cantidad de reactivos.

6. De la solucidn patyén de 20 ppm de P, transfiera en tubos graduados de 20
ml, las siguientes alicuotas 2, 5, 10 y 15 ml. Afiada 1 ml de la "Solucién
Blanco” y continile el tratamientd como se wmenciond en el parrafo anterior
punto 5,

7. Prepare la curva patrén de la absorbancia versus la concentracién v lea la

concentraciém de la muestra a partir de la curva patrén,

CALCULOS

10A
% suelo secado en estufa,

Fosfore total (Z P)'r

donde: A = ppm de fésforo obtenido a partir de la curva patron.

Notas

L. Tome una alicuota conveniente para conseguir una lectura apropiada. Haga

diluciones si es necesario.

2. El método Vanadomolibdofosférico tiene una sensibilidad de 1 a 20 ppum. El
color es estable, libre de 1nterferenc1as por parte de un gran nimero de
especies idnicas hasta concentraclones ‘de 1000 ppm ¥ adaptables a los 51stemas

de HN¥O3, HCL, H2804 o HC1O,.

DETERMINACION DEL FOSFORO SOLUBLE EN BICARBONATO DE SODIO 0.5 M
(METODO DE OLSEN)

Este método es el mas efectlvo para suelos con altas capac1dades de cam -
bio o carbonato libre en donde predominan las formas P-Ca. La solucién puede
reprimir la concentrac1on de CalClO en el suelo a travéz de la prec1p1tac10n en

forma de CaC03 y del artt y Fe N en forma de h1drox1dos.



De este modo es incrementado la concentracién del idn fosfato y el fosfato

a . |'
"disponible" puede ser extraido agxtando la muestra de suelo en una solucidn =
alcalina de bicarbonato de sodio y- filtrande.

Para evitar la interferencia de color debido a la materia orglnica
disuelta en el extractante debe ser utilizado carbén activado libre de fobfatos
como absorbente,

El contenido de fosfato en la alfcuota es determinado ﬁor al método mod i~
ficado de molibdenc azul, Este procedlmlento en el cual la formacidn y reduc-
cidn del 301do fosfomolibdico es tlevado a cabo mediante una solucidn de molib-
dato ac1do, tiene un nimero de ventajas sobre métodos que utilizan cloruro esta-
‘filasa. En partlcular el color del molibdeno azul es estable por un ldrgo perio—
do y la correcidn del error de la sal es mucho menor. Ademis este método es:
muy sensitivo y puede ser usado para determinaciones de f&sforo de hasta los
0.05 ppm. -

' Antes de la coloracidn, debe ser acidificado para expeler las burbu]as de

dloxldo de carbono el cual puede 1nterfer1r en la determ1nac1on calorimétrica.

APARATOS

. Balanza con 10 mg de precisién.
. Agitador reciproco.

. Frasco erlenmeyer con tapon de goma.

1

2

3

4, Plpetas volumetrlcas.

5. Embudos con papel de filtro de pore fino. Toyo n° 6 o Whatman n° 42.
6. Tubos graduados de 50 ml,

7

. Espectrofotdmetro.

REACTIVOS

1, Solﬁcién'éxtracténte, 0.5 M de NaHCO3 pH 8.5, ‘ |
Disuelva 42 g de NaHCO4 en un litro de agua destilada, ajuste la solucidn a
pH 8.5 con NaOH 5 N (ordinariamente se necesita alrededor de 4.5 ml de la
solucion NaOH 5 N.

2. Carbén activado, purificado.

Agite la solucidn stock de carbdn con la solucién extractante, filtre y lave
varias veces con agua destilada. Seque al horno y triture. Analice el
polvo para estéblecer'la ausencia de fdsforo por el mismo mé&todo resefiado

en Bste procedimiento.
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3. Acido sulfiirico 5 N,

Diluya 70 ml de HZSO4 concentrado en 500 ml de agua destilada.

4. Molibdato de amonio. _ ,
Disuelva 20 g de (NH4)6 Mo7094.4H90 en agua destilada y diluya-a 500 ml.

Guarde la solucidn en una botella de vidrio Pyrex.

5. Acido ascérbico (0.1 M). . |
Disuelva 1.32 g de CgHgOg en 75 ml de agua destilada. Esta solucién debe

ser preparada todos los dfias debido a que el Acido ascérbico es ficilmente

oxidado.

6. Tartrato de potasio antiménico (1 mg Sb/ml).
Disuelva 0.2743 g de COOKCH{OH)CH(OH)COO(SbO).1/2 Héo en agua destilada y
diluya a 100 ml. '

7. Reéctivo mixto,
Mezcle cuidadosamente 125 ml dQ'HéSOQ:S N y 37.5 ml de molibdato de amonio.
Agregue 75 ml de la solucidn de dcido ascdrbico y 12,5 ml de la.soluciSn
COOKCH(OH)CH{OR)COO{Sb0).1/2 HZO' Este reactivo debe prepararse solamente

lo necesario y no debe ser utilizado mas de 24 horas.

8. Acido sulfirico 1,12 N,
Diluya 30 ml de HyS0, concentrado hasta 1 L con agua destilada,

9. Solucién patrén de P, 250 ppm P, 20 ppm P como se imdicd en REACTIVOS punto.
4 pigina 38.

PROCEDIMIENTO

1. Transfiera 2.5 g de suelo secado al aire (cernido a travéz de un tamiz de 2 mm
de didmetro) en un erlenmeyer de 100 ml conteniendo 50 ml de solucidn
extractante y una punta de espitula de carbén activo. Agite mecanicamente

durante 30 minutos.

2. Después de agitar, filtre la suspensidn a travéz de un papel de filtro de
pore fino {(desprecie la primera parte del filtrado v guar de el filtrado

claro).

3. Transfiera una alicuota de 10 ml del filtrado claro en un matraz aforado de
20 ml, Reduzca el pH a un valor de 4-5, lo que se conseguiri con la adicidn

de 5 ml de stog‘ 1,12 N,

4. Agregue 8 ml del reactivo mixto, mézclelo bien y diluya a 50 ml.



5. Después de 5 minutos lea la absorbancia o la transmitancia de luz a 888 milimi-

crones, El color es estable hasta 24 horas.

6. Transfiera en matraces aforados de 50 ml las 31gu1entes allcuotab 0, 0.5, 1.0,

2.0, 8.0 ml de una solucidn de 20 ppm de P, como se indicé en REACTIVOS punto 4,
pagina 38, Afiada una cantidad de NaHCO3 igual a la alicuota utlllzada para
la determ1n§c1on del P en la muestra. 51ga el mismo procedlmlento utilizado

para la muestra,

7. Prepare la curva patrdn de la absorbancia versus concentracién y lea la concen~

tracidn de la muestra a parrir de la curva patrén. A

CALGULO

ppm de P en el suelo = ppm en la disolucidn x %%-x %Qg
donde:

SO_EIVolumeﬁ total de la disolucién ensayada, ml.

10

50

il

Yolumen de la alfcuota extraida para el desarrollo del calor, ml,

Volumen del extractante utilizade para la extraccldn, ml.

.2.5= Peso de la muestra, g.

Notas

1, 6i el color es muy fuerte o muy dévil, tome alfcuotas hasta obtener una

1ectura apropiada.



DETERMINACION.DEL‘FOSFORO_SOLUBLE (BRAY T y II)

PRINCIPIO

Este método es adecuado para suelo con baja a media capacidad de cambio y
en climas himedo y sub-himedo. Aungue tolera pequeﬁa'cantidades de P general -
mente no es recomendable para suelo arcilloso o con carbonato libre.

El i8n F~ ciene la propiedad de formar complejos con los iones Al + vy
Fe+++, con la consecuente liberacidn del fosforo retenido en_los suelos por es
tos cationes trivalentes, La reaccidn puede preéentarse en disolucidn acida de

la siguiente forma (19).

3NH,F + 3HF + ALPO, : > HaP0, + (NH,)3 AlFg
3WH4F + 3HF + FePOy —> H3PO, + (NH,)q FeFg

La solucidn de NH4F=ha sido introducida por BRAY y KURTZ como el extractan-
te para el indice de f6sfor6 disponible en los sﬁelos. El extractante ha sido
ampliamente utilizado en la mayoria de los tipos de siielos, y han dado resultados
que se correlacionan con la respuesta de los cultivos a la fertilizacién fosfata-
da, _

Se dividen en dos de acuerdo a la acidez el extractante de 0,03 N NH4F en’
0.025 N HCl conoc1do como BRAY I y (.03 N NH4F en 0,10 N HCl como BRAY II.

Se aflrma que BRAY I remueve el f&sforo adsorbido ¥ gue BRAY II remueve ambos
fésforo adsorbldo y el f8sioro soluble en Acido (19)

ELl contenido de fSsforo en la alfcuota es convenientemente determinado por
el método modificado de molibdenc aziil, descripto anteriormente en el metodo de

OLSEN, pagina 40,

APARATOS

Aparato adecuado para la determ1nac1on de fdsloro dlspon81b1e como ya se

menciond en la pagina 40,

REACTIVOS

1. Solucidn N de florure de amonio,
Disuelva 37.04 g de NH4F en agua destllada luego diluya a 1000 ml guarde

en una botella de plastico,

2. Solucidn de acido:clorhidrico, 5 WN.

Diluya 202 ml de HCl concentrado a un volfimen de 500 ml usandé agua destilada,



Solucidn extractante (Bray N°© 13,

Diluya 30.0 ml de NHAF y5.0ml de HCL 5 N a 1 L utlllzando agua destilada,

Solucidn extractante (Bray N° 2), .
Dlluyg 30 ml de NH4F L N y 20 ml de HCL 5 N a 1 L usando agua destiléda.

Acido bdrico 0.8 M.

Disuelva 49,5 g de Acido bdrico en un poco de agua destilada, Caliente hasta-

los 50°C, 1lleve a 1000 ml.

Los mismos reactivos expuestos en los puntos 3, 4, 5, 6, 7, 8y 9 eh el método
de OLSEN pagina 41.

PROCEDIMIENTO

1.

Pesé.2.85.g de suelo triturade y cernido ‘sobre un-papel parafinado y déposite

dentro de un frasco erlenmeyef que contenga 20 ml de solucidn extractante,

Tapone el frasco con un tapdn de goma. Agite exactamente 1 minuto y filtre a
travéz_de_un\filtro de poro fino (TOYO N¢ 6 o WHATMAN N° 2}, EI ‘filtrado debe . -
ser claso, de no sereo, la disolucifn se revierte rdpidamente a trave del

mismo filtro.

Al mismo tiempo, pese 10g de la muestra de suelo hiimedo o fresco sobre un
papel parafinado. - Deposite en un frasco apropiado para secar muestra y sométalo
a 105°C durante 24 horas en una estufa. Despuds de alcanzar un peso constante,

vuelva a pesar la muestra y calcule el contenido de humedad.

Transfiera una alicuota de 10 ml en un matrdz aforado de 50 ml, Afiada 15 ml
de dcido bdrice y mezcle bien. Adicione 8 ml del reactivo mixto como se indicd
en el punto 7, pagina 41, del método de OLSEN; diluya a 50 ml con agua destilada

y mezcle bien.
Después de 5 minutos lea la absorbancia de luz a 888 milimicrones,

De.la solucidn patrén de 20 ppm de P preparado en REACTIVOS puntoj&, pagina 38,
tome las siguientes alicuotas 0, 2, 5, 10 ml y_transfiera en matraces aforados
de 50 ml. Aﬁdda a cada matraz 15 ml de écido_bérico. Afiada 8 ml del reactivo—

mixtd, diluya a 50 ml y mezcle bien. Lea la absorbancia de estas soluciones,

'Prepare la curva patrém de la absorbancia versus la concentracidn y mida la

concentracién de P en la disolucibn ensayada a partir de la curva patrén,



CALCULO

. : 50 20
ppm de P en el suelo = ppm en la disolucidn x 10 X 7.85

donde:

50 = Volumen total de la disolucién, ml. _

10 = Volumen de alicuota extraida para desarrollo del color,'ml.
20 = Volumen del eﬁtractante utilizado para la extraccidn, ml.

2.85 = Peso de la muestra, g.

DETERMINACION DEL FOSFORO SOLUBLE EN H2S0, 0.002 N (METODO DE TRUOG )

PRINCIPIO

La solucién extractante de HpS0, 0.002 N sigue siendb ampliamente utilizado
para caracteriéar:el fésforo disponible del suelo. Este método'arroja buenos re-
sultados con suelos de poca capacidad de cambio y pequefia cantidad de P-Ca. Los |
suelos con capacidades de cambio graﬁde y alto porcentaje de saturacidn de bases
o carbonafo liBre; no dan buenas correlaciones. Los suelos con Gxido de hierro y
arcilla dan valores bajos va que tambi®n neutralizan parte de la acidez.

En &ste ﬁétodo el fésforo disponsible es extraido agitando. la muestra de suelo
con la solucibn diluida de H2804 ¥ filtrando, El contenido'de.fésfbro en la

alicuota es luego determinado por el método modificado de molibdeno azil.

APARATOS

Aparatos y materiales de vidrio apropiados para la determinacidn de f8sforo

disponible mencionados en la pagina 40.

REACTIVOS

1. Solucidn extractante (H;S0y 0;002 N pH.3}..
Prepare una disolucidn almacén de H9S04 extractante 0.1 N por valoracién
con un alcali patrdn. Diluyé un volfimen adecuado de eéta.disolucién para
formar otra de 0,002 N y regula el pH adicibnando 3 g de (NHg4)5S50, o Kp504 por

litro para ohtener un pH.3 en la disolucidn final,

2. Los mismos reactivos expuestos en los puntes 3, 4, 5, 6, 7, 8, vy 9 en el

método de OLSEN; pagina 38.
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PROCEDIMIENTO

1,

Pese 1 g de suelo seco en un frasco erlenmeyer de 500 ml que contenga 200 ml
de solucidn ektractante. Tape el frasco con un tapén de goma. Agite la

suspensisn durante 30 winutos en un agltador reciproca.

Filtre inmediatamente la suspensign de suelo a traviz de un filtro de poro

fino (TOYO N°® 6 o WHATMAN N° 2 libre de 8sforo. Desprecie las primeras
gotas del filtrado y guarde el filtrado claro. '

Transfiera una alfcuota de 50 ml del filtvado transparente en un matriz
aforado de 100 cc. Aﬁada 8 ml de reactivo-mixto como se indicd en el punto

7, pégina 41 del método de OLSEN y dlluya a 100 ml con agua destilada y

mezcle bien,
Despu€s de 5 minutos lea la absorbancia de luz a 888 milimicrones.

De 1a solucién pétién'de 20 pﬁm.preparado en.REACTIVOS punte 4 paAgina 38, tome
las siguientes alicuotas 0, 4, 10 y 20 ml y transfiera en matraces aforados

de 100 cc. Afiada 50 cc del extractante H980, a cada matrdz. Adicione 8 ml
del reactivo mixto, diluya a 100 ml y mezcle bien. Lea la absorbancia de

estas soluciones.

Prepare la curva patrdn de la absorbancia versus la concentracién y mida la

concentracidn de P en la disolucisn ensayada a partir de la curva patrdn,

CALCULO

ppm Ppm de P en el suelo = ppm de P en la disolucién x

100 . 200
50 1

donde:

100 = Volumen total de la disolucién ensayada, ml,

50 = Volumen de alicuota exitraida para desarrolle de color, mi.
200 = Volumen total de extractante utilizado,
1 = Peso de la muestra, g.

_ DETERMINACION DEL FOSFORO EN ACIPO CLORHIDRICO Y SULFURICO DILVIDO

" PRINCIPIO

Un método ampliamente utilizado para medir el f8sforo disponible en los sue-

los dcidos ¥ neutros es el método conocido con el nombre de CAROLINA DEL NORTE y

que utiliza como extractante una mezcla formada por &cido clorhidrico y sulfidrico

diluido.



En este procedimiento el f&sforo es extraido agitando la muestra de suelo

con la mezcla de dcido diluido y filtfando. El contenido de fésforo en la alicuota,
obtenida después de la extracclon.,es deteumlnado por el método del color antarillo -

del complejo vanadomolibdofdsfdrico descripto ‘en la pagina 38

APARATOS

A paratos adecuados y materiales de vidrio para determinar f6sforo como ya se

menciond en la pdgina 40,

REACTIVOS

1, Una mezcla diluida de 0,05 N HCL vy 0.025 W 1550, . Afiada 1,2 ml de H580y

concentrado v 7.3 ml de HCl concentrado a 1.5 L de agua destilada.

2. Molibdato-vanadato y solucidtn patron de f£8sforo como se prepard en la pigina

- 38.

3., Carbdn activado, libre de fésforé.

PROCEDIMIENTO

1. Pese 5 g de suelo secado al aire tamizado y cernido a travéz de un tamiz de
2.0 mm. Transfiera en un frasco erlenmeyer de 50 ml conteniendo 20 ml de
solucidén extractante., Anada 0.25 g de carbdn activado. Tres frascos erlenmeyer

que contienen 0.25 g de carbén activado son utilizados como blanco,

2, Agite la suspensidn por 5 minutos‘y filtre a travéz de un filtro de textura
fina (TOYO N° 6 o WHATMAN N° 2). Determine el fésforo de 4 ml de aliCuota.

de la misma manera como se describis en PROCEDIMIENTO, punto 5 pégina 39.

3. Afiada 4 ml de la solucidn del "blanco' a cada una de la solucién patrém, y

continfie la medida como se indicé en PROCEDIMIENTO, punto 5 de la pﬁgina a9,

CALCULO
B . .20 20
ppm de P en el suelo = ppm de P en la disolucidn x % ¥T
donde:

20 = Volumen total de la disolucidn ensayada, ml. _

4 = Volumen de alfcuota extraida para desarrollo del calor, ml.
20 = v

5

Volumen del extractante utilizado para la extraccidén, ml.

Peso de la muestra, g.

il



DETERMINACION DEL COEFICIEWTE DE ABSORCION.DEL SUELO PARA FOSFORO Y
AMONIO '

PRINCIPTO

Cuando fuentes solubles de amonio y fdsforo son aplicados a los suelos en
forma ‘de fertilizantes pueden ser absorbidos o flJadOS por minerales de arcilla v

por oxidos e hidrdxides de hierro y alumlnlo en forma de fosfatos lnsolubles,
no disponible para las plantas (26),
para las plantas (26), _ N

 Esto significa que la absorcidn puede afectar la eficiencia de los fertili-
‘zantes amqniagalés:y fosfiticos. En general la cantidad de amonio o fésforo
absorbido varfia con los tipos de suelo. Para evaluar la fertilidad del suelo en
amdnio o f&sforo es importante determinar la cantidad de amonio o fosfato fijados
por el suelo,

En este manual se presenta el método de determinacidn adoptado.es del " OLL
SURVEY AND ANALISIS" editado por el Ministerio de Agr1cu1tura y Forestal del
Japén (5). '

Cuando el suelo es mezelado con una solucidn de iones amonic y fosfato en
una cierta concentracién, los iones de fdsforo y aﬁonio_sqn absorbidos por el
suelo y como concecuencia se tieme una solucidn menos concentrada la que es
équlllbrada por los iones de amonio y fdsforo absorbido. La cantidad de amonio
y £6sforo absorbido de 'la solucidn. inicial es &eﬁominado como el Coeficiente de
Absorcidn del suelo para £8sforo vy amonio, y es expresado en mg N y P205

'absorbldo por 100 g de suelo seco.

APARATOS

"

Balanza (10 mg precisién).
Frascos erlemmeyer, 200 ml.

Embudos de vidrio.

Papel de filtro, Whatman N0 2 o Toyo N° 6.
Matracés aforados, 250 ml y 50 ml,

Pipetas volumétricas.

*

. Espectrofotdmetro,

Frascos de Kjeldahl, 200 ml.

.

W b e W N
. . .

-

Equipo de destilacién de nitrdgeno.
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REACTIVOS

Solucidn. de:metafosfato de Amonio, (NHg4)9HPO,, conteniendo aproximadamente

L.
1350 mg P05 por 100 ml, a pH 7.0.
Disuelva 22 g de (NHQ)ZHPOQ en un litro de agua destilada, aJuqte el pH de
esta solucidn a pH 7.0 por adicidn de H3PO4 (1 : 1). Usualmente una adicidn
de H3P04 es necesario para el ajuste, Determine la concentracién de fosforo
.y amonioc de la solucidn.
2. Solucidn iﬁdicadora de dcido bérico (vea REACTIVOS en la pagina 26).
3, Indicador mixto (vea REACTIVOS en la pagina 26).
4. Suspensién de oXido de magnesio {vea REACTIVOS en la pagina 34).
5. Solucidn de HCL 0.01 N (vea REACTIVOS en la pigina 26).
6. Reactivo mixto de una solucidn de HNO3-vanadato-molibdato. _
Solucitn A: Disuelva 25 g de molibdato de amonio en 400 ml de agua destilada.
Solucidn B: Disuelva 1.25 g de metavanadato de amonio en 300 ml de agua
destilada hervida, después de enfriar ailada 250 ml de HNOg v
enfrle npevamente a tfemperatura ambiente. Finalmente vlerta la
soluC1on A dentro de B y diluya 1a mezcla a 1 L,
7. Solucidn patrén de fésforo, 100 ppm como P305, _ _
Disuelva exactamente 191.7 g de’ KH2P04 (reactivo grado e5pec1al) en 800 ml de
agua destilada en un frasco volumétrico de 1 L, luego dlluya hasta la marca.
PROCEDIMIENTO

Pre anblisis

Pese 50 g de suelo fino (triturado y cernido a traviz de un tamiz de 2 mm),
en un frasco de 200 ml y afiada 200ml de solucién de (NHQ)ZHPOQI(reaStivo 1.
Tape el frasco con topdn de goma y deje reposor por 24 horas. Duronte ere

periodo agite ocasionalmente con la mano,

Filtre la solucidn en un frasco erlemmeyer, deschomdo las primeros gotes:

del filtrodo. Utilize papel de filtro de textura fina,

Transfiera 5 ml del filtrado claro a un matradz aforado de 250 ml v diluya

con agua destilada hasta la marca,

Para determinar la concentracidn de la solucidn- patrdn de NH4HPOz, transfiere
5 ml de dicha solucién a un matroz afore do de 250 ml y diluya hasta la marca
con ogua destilada. Haga el mismo trotomiento que se imdica a cartinuocion

fara el filtrade de la muestra,
| — 54—



Petevminacién del amonio

1. Aﬁada 5 ml de in dicador mix to de deido bdrico Y(2%), preparado en REACTIVOS
punto 7, pagina 26.1 en un erlenmeyer de 100 ml, boloque debojo de la punta

de la unidad de destilocidn de Kjeldohl {(figura 9, pSgina 27).

2. Transflera 10 ml de la soluclon preparada en el punto 3 de pre-andlisis
altubo de destilacidn de la unidad de destllaelon de Kjeldohl (figura 9,
pbgina 27),.Anoda aproximadomente, 10‘m1 de MgO prepara do en REACTIVOS
punto 1, pdigina 34. Enguogue la boea de cntrada del tubo de destiloeion

-

con opua destileda.

3. Opere el aperato y desti le alreade dor de 5 a 7 minutos hosta obtener un

volum en opstokimofo de 35 ml.

4, Euyuogue la punta del condeusodor'an'que.destiloda y retire el fresco. Deje
Deje enfrior y valore lo destiledo eon HC1 0,01 N, Al mismo tempo realige le

determinuesidn del blaues,

Determinosidn del fdsforo.

1. Transfiera 3 ml de la sohcsifn preparoda en el punto 3 de pre-a ndlisis en
un motraz afoiedo'de 50 ml.- Anéda'aqué destilada hests afroximadamente 30
ml v 10 ml del resetlvo mixto nonadato—mollbdeto preparado en REACTlUOS
pyuto 6 pagina 49, Diluya con ogua desti loda hasta la marea y lea la absor

baneia de by a 420 milimicrones, después de 5 minutos,

2, De la 361usi6n potrou de 100 ppm de fosforo, tome les siojuientes alieuotas
o, 2,:5 v 10 ml transfiera a matroces oforudos de 50 ml v continde con el

procedimiento indicado en el porrofo anterior.

3. Prepare yua curva patroi de la absorbon1c1a versees la concentracion y loa

la concentracidn de le muestra a portir de le curvo pation.

CALCULOS

Coeficiente de absorcidn de amonio: (mg N/100 g suelo secado en estufa) =

10,000 ., 100
’X x 14 % B HCL x 72 de suelo secado en estufa

(A - B) x

N . N 10,000
~mg N en 200 ml de solucidn (NHg)oHPO, = A X ——li——-x 14 x N HC1

mg de N remanente, si 200 ml de solucién (NH,)HPQ, es adicionada a 100 g de suelo

fino = B x 19L§99 % 14 x N HCl



donde: A = ml de HCL géstado en la valoracisn de la solucién de NH@HPO4}(corfegido
con ¢l HC1 utiiizado en la valoracién del blanco.
B = ml de HCl utilizado para la valoracién de la solucisn remanente después
de la ébsorcién.(corregido con el HCl utilizadeo en la valoraci6n de
blanco},

X = ml de solucidn extraida para la destilacidn.

Coeficiente de absofcién de fésforo (mg P205'por 100 g. de suelo secado en estufa) =
100
#% suelo secado en estufa

mg Py0g5 en 2oo‘m1 de sbiuéién de (NHQ)HPO4 = 166,7 A.

166.7 x (A - B) x

donde: A = ppm de la solucién obtenida de la curva patrén.
mg P50g remanente, si 200 ml de (NH4)HPO, es afadido a 100 g de suelo fino =
166.7 B.

donde: B es el ppm de la muestra obtenida a partir de la curva patrdn,

Notas

1. Para suelos con alto contenido de materia orginica, algunas veces es dificil
obtener el filtrado o el supernatant de la 5u8pensi6n.cuéndo el peso de la
muestra es 50 g, Por esta razén utilice 100 g.de suelo fino con 200 ml de
solucian de (NH;,),HPO, o increméntelo, pero el radio de la muestra de suelo

v la solucién (NHA)zHPOQ debe ser mantenida en 1:2,

2. 81 la absorbancia de la muestra se encuentra sobre el rango de absorbancia
del patrén tome una alficuota apropiada para la coloracign (vea en PROCEDI

MIENTO del punto 8, pagina 50),



DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO Y PORCENTAE
DE SATURACION DE BASES

PRINCIPIO

Los coloides del suelo son gencralmente conocidos por poseer cargas
eléctricas negativas. La presencia de estas cargas atraen a los iones
(c&tiones) de cargas positivas sobre la superficie coloidal. Iste fendmeno
expllca la capac1dad de los coloides para adsorber cationes y esta capacidad
de adsorc10n es conocido con el nombre de "Capacidad de Intercambio Catlonlco
(C 1 C) del suelo (8 9, 10, 11, 26)

Los cationes adsorbldos pueden ser reempla?ados por otros cationes presentes
en la solucidn del suelo de ah1 que tambidn son denominados "Catlones de Cambio"

Los catlones 1ntercamb1ab1es Constltuyen la fuente mds importante de nutrien-
tes rapldamente disponibles para las plantas, de ah1 que su determinacidn es impor-~
tante para evaluar 1a fertllldad o realizar otros estudlos de suelo.

Muchos metodos han sido propuestos para determinar la capac1dad de intercam-
bio catidnico del suelo, proveidos con diferentes comb1nac1ones de soluciones de-
lixziviacidn, cationes o sales, técnicas de lixiviado y metodos para la determina-
cidn de_catioﬁes. En este ﬁrocedimiento un aparato especial es utilizado para la-
lixiviacién (figura 11, poigina 52), con una solucién normal de acetato de
pamonio pH 7.0 ComolsoluCiﬁq de reemplazo (m8todo de Scholenberger).

"Existen tres procesos basicos para la determinagién de los cationes de cam-
bio del stelo, Primeramente, el complejo coloidal del suelo es lixiviado con dna
soluc1on normal de acetato de amonio de pH 7 0 hasta que todos los cationes de cam—
blo séan desplazados por el ién amonic. La segunda etapa comprenue el lavado del
exceso de cationes lixiviados (idén amonio), con un solvente electrolitico tal como
alcohol o metanol., En la diltima etapa, el catién lixiviado (el ifn amonio en el
cdmplejo coloidal), es desplazado con cloruro de potasio o sodio, EL amonio despla-
zado es finalmente nedido destilando la solucidn alcalinizada sobre &cido bbrico y
valorando con un dcido patron, '

El lixiﬁiado'obtenido en la primera etapa se utiliza para determinar el'ta—
tal de bases intercambiables. El calcio y el magnesio es determinado utilizando el
espectrofotémetro de absorcisn atémica y el potasio y sodio con el fotdmetro a
llama. La cantidad de cationes de cambio del suelo. es expresado en términos de
mlllgramos equlvalentes (abrev1ados m.e,} por BO0 g de suelo secado en estufa y

referido a la suma de Ca, Mg. K y Na camjeable. La capacidad de cambio es expresado



en m,e, por 100 g de suelo. ‘El porciento de saturacién de bases es el porcentaje

de C 1 C ocupado por las bases de cambio.

NETODO DE LIXIVIACION POR PERCOLADOR

APARATOS

1. Balanza (10 mg de precisién).
2. Apérato percolador.

3. Matraces aforadds, 200 ml.

4. Embudos de vidrio.

5. DBotellas succionadoras.

6, Aspirador.

contenedor de la solucién lixiviante (100 ml en volimen).

' b, percoladqr (diémetro interior, altura del cuerpo 12 om,
d con un extremo de 4 cm de 1argo, 0.3 cm de diZmetro inte-
fior). . 7
g . muestra de suelo. :
b . céluloéa, 5 mn de espesor.
d—
e

B 0

@

a1g0d6n;

[,

goma conectada al contenedor de la solucién lixiviante con

h

h tubos de vidrio para formar un sistema cerrado.:
g. tubos de vidrio.
h, frasco de succidn

Figura 11, Percolador semi-micro para C I C.

REACTIVOS

1, Solucidn normal de acetato de amonio ﬁH 7.0,
Diluya 114 ml de &cido acético glacial (99.5%) con agua destilada, a'un
volumen de aproximadamente 1 L. Luego afiada 138 wl de NHAOH.concentrado y
agua destilada hasta obtener un volumen aproximédo de 1980 ml. Ajuste el

pH con NH,OH o dcido acBtico diluido a pi 7.0 ¥ diluya a 2 L con agua destilada,

2. Ethanol, 807, o metanol 80%,

Diluya ethanol a 80% por volumen con agua destilada y neutralice con una

solucidén de NH4OH usando indicador de bromotimol azul.



‘Solucién de KC1 o NaCl, 10%.

3.

Diluya 100 g de KC1 o NaGl en 1 L de agua destilada,

4. Suspensidn de celuloga.

Afiada uQa porcisn de agua destilada a polvo de celulosa para hacer una
suspensidn de celulosa,

PROCEDIMIENTO

1. Coloque el percolador (b) dentro del cuello de la botella de succidn (h) y
conéctelo a un aspirador. ;

2, Introdusca una pequefiz masa de algodén en la extre midad 1nfer10r del
percolador utilizando una bovilla de vidrio y lave gxadualmenLe con agua
destilada.

3. Coloque una suspension de celulosa:dentro del percolador, deje lixiviar a
travéz del algoddn para-que se forme una almoadilla plana de 5 mm de espesor

 (use el aspirador).

4. Traslade el percolador sobre un erlenmeyer, cierre la punta del percolador
utilizando un trozo de tubo de goma taponando suextremo inferioa,

5. Vierta 100 ml de solucidn de acetato de amonio dentro del frasco (a) y deje
gotear la solucidn dentro del percolador no mds que la mitad de la porc10n ‘
del percolador

6. Pese 6 g de suelo fino que pasd a travéz de un tamiz de 2 mm y vierta gra&ualn
mente dentro del percolador.

7. Retire el percolador del erlemmeyer, quite el tapén de tubo de goma y conecte
d1 aparato para formar un sistema carrado, comience el lixiviado. EL
tiempo de lixiviacidn no debe ser menctr que 4 horas y mayor que 24 horas.
Después de pasar totalmente la solucidn de lixiviacién a travéz del suelo,
desconecte el aparato. Transfiera el lixiviado cuantitativamente en un
matrdz aforado de 200 ml y diluya hasta la merca con agua destilada. Esta
solucién es ut111zada para la determinacidn de cationes intercambiables
(Ca, Mg, K y Na).

9. Traslade el parcolador al otro set de tubos de lixiviacidn y contecte para

formar un sistema cerrado. Lizivie 50 ml de ethanol o metancl en por lo

menos 2 horas.



10, Despuds del lixiviado con el aleohol, retire el percolador y comecte al otro-

set de tubos de lixiviacidn conteniendo 100 ml de una solucidn de 10% de KCl

o NaCl y comience la lixiviacidn.

11. ¥1 iof amonio extratdo con esta dltima lixiviacién es determinado por el

método de destilacidn semi-micro.

DETERMINACION DEL AMONIO EN EL LIXIVIADO

APARATOS

1. Erlenmeyer, 100 ml.
2. Pipetas, 10 ml.
3. Aparato de destilacidn de Kjeldahl (semi-micro).
4, Buretas.
REACTIVOS
Reactivos para la determinacién de amonio ya mencionado en REACTIVOS pégina
30. '

PROCEDIMIENTO

1. Transfiera el lixiviado que contiene el idn amonio reémplazédo por 107 de KC1
dentro de un matrdz aforado de 200 ml. Diluya hasta la marca con agua

destildda y agite bien.

2. Determine el contenide de amonio de 10 ml de alicuota utilizando el método

descripto en PROCEDIMIENTO pigina 30.

CALCULOS

CEC (me/100 g suelo secado en estufa) =

(T - B) % N x Zogo x A suelo iggado-en eétufa;
donde: T = ml de solucién patrdn de HCl utilizado para la valoracién. "
N = Normalidad del HCl patrén.
B = mlt de solucién patrén de HCl utilizado para la valoracién del blanco.



DETERMINACION DE Ca Y Mg EN EL LIXIVIADO CON EL FSPECT
ATOMICA

ROFOTOMETRO DE ABSORCION

APARATOS

1. Matraces aforados, 100 wl,

2..'Espectrof0t5m8tro de absorcidn atémica,
REACTIVOS

1. Patrén de Ca, 100 ppm. )
Disuelva 0.2497 g de CaC03 en 1 L de agua destilada conteniendo 3 ml de HCl
(L : 2).

2, Patrdn de Mg, 100 ppm.
Disuelva 1.01407 g de Mg80,.7Hy0 en 1 1. de agua destilada.

3, Solucidn SrCly (2% de Sr).
Disuelva 18.1 g de SrCly en 500 ml de agua destilada.

PROCEDIMIENTO

1. Transfiera 5, 10, 15, 20 ml de 100 ppm de solucién patrén de Ga en frascos
“volumétricos de 100:m1. Afiada.a cada frasco 5 ml de 1 N de acetato de amonioc
pH 7.0 y 5 ml de solucidn de SxCly. Diiuya con agua destilada hasta 1a_
mérca. Para el patrdn de Mg, transfiera 1, 2, 3, 4, 6 ml de 100 ppm de la
solucidn patrdn de Mg en matraces aforados de 100 ml y realize el misﬁb'

tratamiento que para el patrén de calcio.

2, Diluya 10 ml de la muestra en un matrdz aforado de 100 ml, afada 5 ml de

solucidn de SrClp, diluya con agua destilada hasta la marca.

3. Lea la absorbancia del patrdn y del lixiviado usando el espectrofotémetro de
absorcién atdmica, siguiendo cuidadosamente las instrucciones del manual del

fabricante,

4, Prepare la curva patrdn de la absorbancia versus concentracién y lea la

concentracidén de la muestra a partir de la curva patrdn.



CALCULOS
| _ 100 x A
me Ca/100 g suelo secado en estufa = 6 x Z suelo secado en estufa.

: ~ 10.000 x A
me Mg/l00 g suelo secado en estufa = 3 x 12.16 x Z suelo secado en estufa

donde: A = ppm obtenido a partir de la curva patrdn,

1§

DETERMINACION DE Na Y K EN EL LIXIVIADO CON EL FOTOMETRO A LLAMA

APARATOS

1, Matraces aforados, 100 ml.

2. Totometro a 1lama.

REACTTVOS

1. Solucidn patrdn de Na; 100 pﬁm. _
Disuelva 2.5421 g de NaCl grado especial en 1 L de agua destilada, diluya 10

ml de esta solucidn con agua destilada hasta alcanzar un volumen de ‘100 ml.

2. Solucidn patrdn de K, 100 ppm.
Disuelva 1.9067 g de KC1 grado especial en 1.1 de agua destilada. Diluya

10 ml de esta solucién con agua destilada hasta alcanzar un volumen de 100 ml.

PROCEDIMIENTOQ

1. Transfiera alicuotas de 2, 4, 6, 8, 10 ml de 100 Prm de Na/K en matraces
aforados de 100 ml. Afiada a cada matriz 50 ml 'de 1 N de acetato de amonio de

pPH 7.0y diluya hasta la marca.

2. Lea la emisifn del patrén y del lixiviado con el fotdmetro a 11ama siguiendo

culdadosamente las 3nstrucc1one9 del manual del fabricante.

3. Prepare la curva patrén de la emisidn versus la concentracidn y 1ea la concen-

tracién de la muestra a partir de la curva patrdn,

— 62—



CALCULOS

me Né/lOO g suelo secado en estufa = A x 1000
69 x 7 suelo secado en estufa.

me K/100 g suelo secado en estufa = A_x 1000 -
a 117 T x % sueio secado en estufa

Total de bases (mefl00 g suelo secadc en estufa) = me Ca + me Mg-k'mc Na

: 4+ me K,
Total de base < 100

Saturacidn de bases = TG 3

Notas . _ -

1, Se recomienda usar tres sets de un montaje consistente de 3-6 aparatos, un

set para cada solucidn con el objeto de prevenir contaminaciones.

2, La solucidn de N- CH3COOHNH4 debe ser preparada an su CthLa concgnLrac1on y
reaccidn, ya que la capac1dad de cambio de bases es 1nfluenc1ada en gldu
medida por la concentracién y reaccidn de la solucién de Cl13COONN, ,

prlnCLpalmente en 1os suelos IlCOS en humus.

3, En vez de suspensidn de celulosa puede utllldalse papel de filtro picado ¥

hervido por varias horas.
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DETERMINACION'DE POTASiO DISPONIBLE Y Na, Ca, Mg CAMBIABLS
' {(Metodo de Rutina)

La disponsibilidad del potasio en el suelo puede ser dividido en trQS-formas
(28}.

1. Forma rapidamente disponible, que es intercambiable y soluble en agua.

2. Forma moderadamente disponible, que es el potasic fijado en micas y biotitas

hidratadas.

3. Forma lenta o dlflcllNEﬂte disponible, es el pot351o que se presenta como una
parte de la estructura crlstallna de minerales prlmarlos y secundarios tales

como micas y feldeSpatos.

" Como un indice de la disponsibilidad del elemento, la forma de potasio rapida-
mente disponibie ha sido el nds ampliamente utilizado. Este es el total de potasio
extraido por una solucidn neutral de 1.0 ¥ de acetato de amonio (m8todo de SCHOLEN-
BERGER) . | '

Muchos otros investigadores han éstado utilizandoe la solucidn de BRAY Y
KURTZ, solucidn de bicarbonato de sodic de OLSEN y una solucidn buffer de acetato
de amonio de pH 4.8 como extractantes para estimar el potasio disponible. Todos

los extractantes mencionados son incluidos en este manual,

DETERMINACION DE POTASTIO Y SODIC INTERCAMBIABLE

(8olucidn normal de acetato de amonio pH 7.0)
PRINCIPIO

Aunque la determinacidn de K, Ca, Mg y Na extractable en una solucién neu-
tral de acetato de amonio 1 ¥ por el método de pefcolaciﬁn'ya ha sido descripto
en la pagina 54, el método de rutina., extraido por agitacién es mds prictico y

también suficientemente preciso para nuestro propdsito.

APARATOS

1, Balanza, con 10 mg de precisidn,

2. Frascos erlenmeyer con tapones de goma.

3. Matraces aforados,

4. Pipetas volumétricas.

5. Embudos con papel de filtro Toyo n°® 6 o Whatman ne 2.



6. Agifador reciproco.

7. Tubos graduados, 50 ml,

8. ESpéctrofdtémetro de absorcidn atémica.
.9. Fotdmetro a 1lama.

REACTTVOS

Solucidn normal de acetate de amonio pH 7.0, soluecidn patrén de K, Ca, Mg,

Na y cloruro . de estronio preparados en REACTIVOS piAginas 53 y 55.

PROCEDIMIENTO

Trans£iéra 5 g de suelo secado al aire (tamizado y cernido a travéz de un
tamiz de 2 mm), en un frasco erlenmeyer, afiada 50 ml de 1 N de NH40Ac, agite

en un agitador reciproco por 30 minutos y filtre.

Tome 20 ml de alfcuota en un matriz aforado de 50 ml, diluya hasta la marca

con agua destilada y agite con la mano.

Despuds del agitado lea la emisidn de esta solucidn en el fotémetro a llama

siguiendo cuidadosamente las instrucciones del fabricante.

Coloque 0.5, 10, 20, 30 ml de 100 ppm de solucidn patrén de K o Na en matraces
aforados de 50 ml. Afiada a cada uno 20 ml de la solucién extracténte,:diluya
a 50 ml con agua destilada. Lea la emisién de la solucidn en el fotdmetro a

11ama.

Prepare la curva patrén de la emisién versus la concentracidn y lea la concea-

tracidn de la muestra a partir de la curva patrdn.

DETERMINACION DE Ca Y Mg CAMBIABLE

(1 normal de acetato de amonioc de pH 7.0)

PROCEDIMYENTO

1,

Tfansfiéra 2 ml de alicuotas en un tubo graduado de 20 ml, para la determina-
cién de Ca, afiada 1 ml de SrCly y diluya hasta }a marca con agua destilada.
Determine la concentracidn con el espectrofotdmetro de absorcidn atdmica

siguiendo cuida dosamente las instrucciones del manual del fabricante.

Transfiera 5 ml de alicuota en un tubo graduado de 20 ml, para la determina-

‘¢idn de Mg, afiada 1 ml de solucidén de 8rCly y diluya hasta la marca con agua



destilada. Determine la concentracién con el espectrofotdmetro de absorcidn
atdémica.

3, Curva patrén de Ca, . .
Transfiera 1, 2, 3, 4 ml de 100 ppm de la solucidn patrén de Ca en tubos
graduados de 20 ml. Aﬁada.en cada uno 2 ml de solucidn extractante de
NH,0Ac, 1 ml de solucidn SrClg, diluya hasta la marca con agua destilada

"y lea la absorbancia de estas soluciones,

4, Transfiera 0.5, 1.0, 1,5, 2.0 ml de solucidn patrén de 100 ppm de Mg, en tubos
graduados de 20 ml, ailada a cada tubo 5 ml de solucidn normal de NH40AC ¥

luego proceda de la misma forma que para la curva patrdn de Ca.

5. Prepare la curva patrdn de la absorbancia versus la concentracidon y lea la

concentracidn de la muestra a partir de la curva patrdn.
CALCULO

K intercambiable : ' 250 A
(me K/100 g suelo secado en estufa) =

39.7 x ¥ suelo secado en estufa

donde: A = ppm de K obtenido de la curva patrdn.

Na intercambiable ' ' 250 A
(me Na/100 g suelo secado en estufa) = :

22.991 x % suelo secado en estufa

donde: A = ppm de Na obtenido a partir de la curva patrén,

Ca intercambiable

(me Ca/100 g suelo secado en estufa) = 55 1000 A

x % suelo secado en estufa

donde: A = ppm de Ca obtenido 4 partir de la curva patrén.

Mg intercambiable

(me Mg/1l00 g de suelo secado al aire) = 100

12,16 x 7 suelo secado én estufa

donde: A = ppm de Mg obtenido a partir de la curva patron,

Notas

La misma alicuota también puede utilizarse como Manganeso intercambiable.
. ++ - . ' ' N
El contenido de Mn en la alicuota es determinadeo por el método descripto

en PROCEDTMIENTC de la pagina 66 y 67.



DETERMINACION DEL POTASIO SOLUBLE EN ACTDO NITRICO CALIENTE

PRINCIPIOQ

El potas;g.moderadamente disponible es estimado por extraccidn del suelo con
dcido nitrico caliente. Este método ha sido utilizado con buen resultade porx:

muchos 1nvest1quores como un significado del potasio remanente de la Forma no
intercambiable (19),

APARATOS

1. Balanza con 10 mg de precisidn.

2. Frésco eflenmeyer.

3. Embudos. |

4. Placa caliente con regulador de temperatura.
5. Matraz aforado, 100 ml.

6. Fotdmetro a 1lama.

REACTIVOS

1. Solucién 1 N de HNO;, |
Transfiera 65 ml de Zcido nitrico concentrado en un matriz aforado de I L
conteniendo 800 ml de agua destilada, mezcle bien y diluya hasta la marca con

agua destilada.

2, Solucién 0,1 N de HNOj3. -
Diluya 1 N de HNOj3 exctamente 10 veces,

PROCEDIMIENTO

1. Transfiera 2.5 g de suelo fino (tamizado y cernido a travéz de un tamiz de 2mm),
en ﬁn'fasco erlenmeyer de 100 ml, afiada 25 ml de 1 N de HRO4, cubra el frasco
con un embudo de 5 cm y hierva cuidadosamente en la placa caliente por 10

minu tos.

2. Despuéé de hervir, enjuague el embudo con ura porcidn de agua destilada y
filtre la suspensidn mientras todavia esté caliente en un matrdz aforade de

100 ml.

3. Lave el residuo con 15 ml de 0.1 N HNO5 caliente repetidamente. Después de

entriar, diluya hasta la marca comn una solucidn 0.1 N HNOj.
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4,

Solucidn Blanco.
Pese 2.5 g de arena de cuarso y siga el mismo procedimiento indicado para la

muestra de suelo, Repitalo hasta obtener 300 ml de la solucién del blanco.

Determine el contenido de potasio de 10 ml de alfcuota con el fotdmetro a

5.
llama como se describié en la pagina 56.

6. Transfiera 0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0 2.5 ml de la solucidn patrén de 1000 ppm de
K en matrdces aforados de 50 ml, Diluya hasta la marca con el blancq. Lea
la emisién de cada solucidn con el fotdmetro a 11ama sigulendo cuidadosamente
las instrucciones del manual del fabricante,

CALCULOS

K moderadamente disponible : 4LO0A

{mg k/100 g suelo secado en estufa) =

Z de suelo secado en estufa

donde: A = ppm k obtenido a partlr de la curva patrén,

DETERMINACION DE POTASIO SOLUBLE EN LA SOLUGION EXTRACTANTE DE BRAY

APARATOS : Iden pdgina 40
REACTIVOS: Iden pagina 43

PROCEDIMIENTO

1.

Transfiera 0, 0.5, 1.0, 1.5, 2 ml de la solucign patrén de 100 ppm de K en
tubos graduados de 20 ml. Afiada 10 wml de soluc1on extractante (BRAY I o BRAY

II) ¥ diluya hasta la marca,

Transfiera 10 ml de la alicuota preparada en PROCEDIMIENTC de la paging 43,

en un tubo graduado de 20 ml, diluya hasta la marca con agua destllada ¥
determine el contenido de potasio usando el fotometro a llama como se descrbis
en’ PROCEDIMIENTO de la pagina 52. Use la solu010n patron anterior para la
curva patrén., Tome la lectura de cada soliucién en el fotometro a llama
utilizande el filtro de potasio, siguiendo cuidadosamente las instrucciones

del manual del fabricante.



CALCULO

K disponiblg (mg K/100 g suelo secado en estufa) obtenido de muestya de suelo

himedo o fresco = Q.24 30+ M
: 6 - M
donde: A = ppm de K obtenido a partir de la curva patrén.

M

1

ml:de'humedéd obtenida de 6 g de muestra de suelo himedo o fresco.
K disponible (mg K/100 g suelo secado en

estufa) obtenido de suelo éecado'al aire = . 200 &
Z suelo secado en estufa

donde : A-= ppm de K obtenido a partir de la curva patrén,

DETERMINACTON DEL_POTASIO SOLUBLE EN BICARBONATO (Método de Olsen)

APARATOS : Iden pigina 40
REACTIVOS : 1Iden pdgina 40

PROGEDIMIENTO

1. Transfiera 10 ml de alicuota preparada en PROCEDIMIENTO de l1a pégiﬁa 41, en
tubos graduados de 20 ml, diluya hasta la marca con agua destilada y
determine el contenido de potasio como se describid en PROCEDIMIENTO de la

pagina 57.

2. Curva patrén _
ngnsféra 0, 0.5, 1.0, 1.5, 2 ml de solucibn patrén de 100 ppm de K en tubos
graduados de 20 ml. Afiada 10 ml de solucidn extractante y diluya éada
ﬁno hasta ia marca. . Haga la lectura de esta solucidn en el fotdmetro a

1lama.

CALCULO

400 A ‘
% suelo secado en estufa

K disponible (mg K/100 g suelo secado en estufa) =

donde ¢+ A = ppm de K obtenido a partir de la curva patrdn,



ANALISIS RAPIDO (SOIL TESTING)

PRINCIPIO

La solucidn buffer de acetato de amonio de pH 4.8, solucidn de MORGAN-VENEMA
ha sido seleccionado en este procedimiento como un extractante de “propdsito
general" para estimar el indice de disponibilidad de nutrientes del suelo.  E1
uso de un extractante simple para varios elementos es frecuentemente practico y
eficiente, no iﬁsume mucho tiempo y la representacidn de los datos pueden producir
figuras Gtiles para un estudio de suelos. - -

Suelo secado al aire, comc tambien muestras de suelo com 1a'humedad'dé_campd
son extractados con solucién acetato de amonio de pH 4.8 en wna proporcisn de
1:5 agitando en un agitador mecdnico por exactamente 30 minutos y posterior
filtrado. Despuds de la extraccién, la alicuota es utilizada pdra la determinacién
den K, Na, Ca, Mg, Mn, Fe, Al, Cl, S0, PO, y Noj. |

Para el ndice de diSposibilidad del Cu y Zn se utiliza como extractantes 1

y 0.1 ¥ de HC1 comn 0.0l molar EDTA de pH 4,8,

APARATOS

1. Balanza, 10 mg de precisidén.

2. Frasco erlenmeyer, 250 ml.

3. Agitador reciproco.

4. Embudos con papel de filtro Toyo n°® 6 o Whatman n® 2.
5. Papel parafinado,

6. Estufa con temperatura regulable,

REACTIVOS

1. Soluciﬁn buffer de I W de acetato de amonio, pH 4.8, _
Disuelva 385.5 g de acetato de amonic en 2500 wl de agua destilada conteniendo
150 ml de &cido acétieco concentrado. Diluya la seluciésn a 5000 mi utilizando

un matrdz aforado, Ajuste el pH a 4,8 utilizando &cido acético concentradao,

2. Carbdén activo purificado.



PROCEDIMIENTO

1.

Transfiera 20 g de suelo secado al aire en'un frasco erlenmeyer, aflada 100 ml
de solgc1on de acetato de amonio, cierre el frasco con un tapdu de gowma y
agite en un agitador reciproco por exactamente 30 minutos. La alfcuota es

utilizada para la determinacién de K,'Na, Ca, Mg y Mn,

: Ll 2- - - - :
Para la determinacidn de 804~ , NOy , Cl ?043 y Fe, por el método colorimé-
trico, la descolorizacidén es necesaria para alicuotas coloreadas. Afiada 0,25
g de carbén activado a la alicuota, agite exactamente 5 minutos y filtre a

travéz de un papel de filtro Toyo n® 6 o Whatman n° 2. -

Para muestras frescas con la humedad de campo prepare como en_?ROCEDIMIENTO'
de la pigina 1, pese 20g de muestra de suelo sobre'papel parafinado, cologue
dentro de un frasco erlenmeyer, afiada 10 ml de solucidn extractante y contindie

con el procedimiento ya descripto anteriormente.

Al mismo tiempo, determime el contenido de humedad de la muestra como ya se-

describid en PROCEDIMIENTO punto 5, piAgina 2.

DETERMINACION DE POTASIO Y SODIO

Transfiera 20 ml de alicuota preparado en PROCEDIMIENTO de la pégina.54 y 65,

1,
et tubos graduados de 25 ml y diluya hasta la marca con agua destilada.

2. Transfiera 0, 0.25, 0.5, 1.0, 5 ml de 100 ppm de K o 100 ppui de Na en tubos
graduados de 25 ml. Afiada 20 ml de solucidn extractante de NH,0AC y diluya
hasta la marca con agua destilada.

3. Determine el contenido de K y Na de la solucidn con el fotdmetro a llama por
el método descripto en PROCEDIMIENTO de la pdgina 56,

CALCULO -

. . _ A x 62.5
K o Na disponible (ppm) = 7 de suelo secado en estufa

donde: A = ppm K o Na obtenido a partir de la curva patrdn,

DETERMINACION DE CALCIC Y MAGNESIO

Determine el contenido de Ca y Mg de 1a alicuota por el método descripto en

" PROCEDIMIENTO de la pagina 55.



CALCULO

5004 .
Ca disponible (ppm Ca) = 5 g7 o ioT5 ecado en estufa

donde: A = ppm Ca obtenido a partir de la curva patrén,

5004
Z de suelo secado en estufa -

Mg disponible (ppm Mg) =

donde: A = ppm Mg obtenido a partir de la curva patrén.

DETERMINACION DEL MANGANESO EXTRACTABLE POR EL METODO COLORIMETRICO

APARATOS

1. Frascos de Kjendahl, 100 ml.
2. Baiio Maria con temperatura regulable,

3. Espectrofotdmetro.

REACTIVOS

L. Solucién extractante de acetato de amonio pH 4,8 como se menciond en la paging
64.

2. 'Hy50, concentrado,

3. HNO3 concentrado.

4. Solucidn patrén, 100 ppm Mn++.

Disuelva 0.2877 g de KMnO4 (grado especial) en 100 ml de agua destilada en un
vaso de berlin de 300 ml. Ailada 7 ml de solucidn de scido sulfﬁrid0 (l:1)
y caliente sobre una placa. Anada gradualmente 10 ml-de Acido oxdlico
durante el calentamiento hasta que el ¢olor del permanganato de ‘potasio.
desaparesca completamente. Esto lleva cerca de?S_ml de la solucidn de Fcido
oxédlico. Después de enfriar a temperatura ambiente, diluya la disolucién a
1000 ml con agua destilada utilizando un matrdz aforado.

5. HPO4 concentrado.

6, K104 polvo.

PROCEDIMIENTO

1. Transfiera 20 ml de la alicuota preparada en PROCEbIMIENTO de las/pégina 64 y

65 en un frasco de Kjeldahl de 100 mt. Afada 5 ml de Hy S50, concentrado y 21 ml
de HNOg concentrado, caliente hasta el punto de ebulliciBn en bafio Maria o bien

en el equipo de digestién de Kjeldahl para descomponer la materia orgénica



(Evapore-suavemente a baja temperatura para evitar precipitado, luego aumente

gradualmente la temperatura).

T . ’ . v ~ . .
2. Después de la descompasicisn, aiiada una pequefia cantidad de agua y caliente

por un tiempo hasta eliminar el remanente del Acido nitrico,
3. Después de enfriar, anada 1-2 ml de H3P04 concentrado, lave con 40 ml de agua
destilada y afiada 0.2-0.3 ¢ KIO4.' Caliente hasta el punto de ebullicidn por
- un minuto 'y mantenga ligeramente debajo del punto de ebullicidn por varios

winutos hasta completar la colorizacién,

4. Después de enfriar, transfiera la solucidn en un matraz aforado de 100 wl vy

diluya hasta la marca con agua destilada y mezcle bien,

5. Paré ¢1 patrSn Mn$+, transfiera 1, 2, 5, 10 ml de solucién patrén de 100 ppm
de M4+ a un métraz_aforado de 100 ml. Atada 5 ml de H»50, concentrado, 2 ml
dé-HNO3 concentrado y caliente hasta el punto de ebullicidn sobre el estante
del equipo de digestién'de Kjeidahl. Contindle con el mismo tratamiento

realizado con la solucitn de la muestra. (PROCEDIMIENTO 2-4)

6. Después de 30 minutos lea la absorbancia o la transmitancia de luz a 525 mili~
micrones de longituded de ondas de las soluciones patroncs y de la muestra contra
el blanco conteniendo la misma cantidad de reactivos.

7. Prepare la curva patrdn de la absorbancia versus la concentracién y lea la

concentracién de la muestra de la curva patrén.

CALCULO

250 A
7% suelo secado en estufa

Extractable Mo (mg Mn/100 g suelo secado en estufa) =

donde: A = ppm Mn  obtenido a partir de la curva patrén,

DETERMINACION DEL MANGANESO POR EL ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA
APARATOS

1. Tubos.graduados, 20 mlﬂ‘

2. Espectrofotdmetro de absorcién atdmica,



REACTIVOS

1. Solucién buffer de acetato de amonio pH 4.8, como se menciond en la pagina 64,

2. Solucidm patrdn, 100 ppm de M,
Disuelva 072878 g de KMn04 en 250 ml de agua destilada. Adada 7 ml de soluc1on
de acido sulfur1c0 (l 1) v coloque sobre una placa, callente. Anada gradualmen~
te 10 -7 de dcido oxdlico durante el calentamlento hasta que desaparesca total-
mente el color del KdinOy, . ‘Esto lleva alrededor de 5 ml de dcido oxdlico. Des-
pués de enfriar a la temperatura ambiente, diluya a 1000 ml con agua destilada

en un matriaz aforado.

3. Solucidn de cloruro de estroncio como se preparé en REACTIVOS del punto 3

piagina 55.
PROCEDIMIENTO

1. Transfiera 10 ml de alicuota preparada en PROCEDIMIENTO de las pdginas 64 y 65
en tubos graduados de 20 ml, afiada 1 ml de solucidn de cloruro de estroncio y

diluya a 20 ml con agua destilada.

2. De la solucién patr6n de 100 ppm de Mn, transfiera en tubos graduados de 20 ml
0.2, 0.5, 1.0, 1.,5m ml, afiada a cada tubo 10 ml de soluc1on de acetato de
amonio pH 4.8, 1 ml de solucidn de cloruro de eStrOHC10 v dlluya con agua

destllada

3. Despues de agitar, determine la absorbancia de luz de la solucién con el
espectrofotdmetro de absorcidn atdmica. Prepare la curva patrén de la absor—

bancia y lea la concentracién de 1a muestra a partir de la curva patrén.

CALCULO

Extractable Mn'(mgIIOO g suelo secado en estufa) = ?;Euelo ééiggéAen <stufa

donde: A = ppm Mn obtenido a partir de la curva patrdn.

DETERMINACION DE ALUMINIO EXTRACTABLE POR EL METODO DEL ALUMINON:

PRINCIPIO

El aluminio extractable es el obtenldo mediante el tratamlento de la ‘muestra
de suelo con una solucidn normal de acetato de amonio ajustado a pH 4.8 ( 9),

El valor es dtil como indice del grado de- intemperizacidn y del potencial de

fijacidn del fosforo.



Bl Al extractado con este procedimiento es determinado calorimdtricamente
empleando aluminda, El alumindn, deido aurin tricarboxilico forma una laca-
roja con una solucién buffer de acetato de amonio pH 4,8 (30). FEsta forma especi-
fica es muy sensitiva y precisa para la determinacidn del aluminio.

El hierro férrico forma un comple;o rejo purpura con alumindn bajo la mi.sma
cohdlClqn de pH. Pero es posible prevenir mediante la reducc1on del hierro
férrico con un reductante tal como hidroclorure de hidroxilamina para formar
un complejo decolorado (30},

En este procedimiento el aluminioc es extraido con una soluc1ou normal de
acetato dg amonio pH 4,8. Luego el gontenldo de: alumlnlo en_el extractq es deter-
minado usando el método del aluminén.. E1 aluminio extractable es expresado en mg

Alo05 por 100 g de suelo.secado en estufa.

APARATOS

Balanza analitica.

Frascos erlenmeyer.

Baso de berlin,

Vidrio de relo].

" Pipetas volumétricas.

Pipetas con succionador de goma.

Centrifuga con‘2.500 r.p.m con piezas de repuesto.

o o~ o W~ W

Agitador mecdnico.

Bafio de arena.

o
.-

10. Baiio Maria.
11. Potencidmetro.

12.H Espectrofotdmetro.

 REACTIVOS

1. Solucidn buffer de aluminio.
2. 501UC1OH de hidroxido de amonio, 4 N.
a. Dlluya 138 ml de NH4OH concentrado a 500 ml con agua destilada
(Solucidn A)
b, Acido acético, & N.
Diluya 114 ml de &cido acético concentrado a 500 ml comn. agua destilada

(Solucidn B).



C. SoluciSn de aluminédn 0.5%.
ﬁiSuelva exactamente 0,5000 g -de alumindn en 100 ml de agua destilada.
d. Solucién de goma arﬁbiga.
Disuelva 2.5 g de polvo de goma ardbiga en 125 ml de agua destilada
gradualmente utilizando una varilla de vidrio. Si la solﬁcién no es

clara es necesario la centr1fugac1on (5-10 minutos a 2,500 r.p.m).

Mezcle 250 ml de la solucién A ¥y 250 ml de la solucidén B en un vaso de berlinde
1 L, Afiada gradualmente 50 ml de HCl concentrado, y sucesivamente las 51gu1entes
soluc1ones
100 wml de solu01on ey mezcle blen
100 ml de soluc1on d y mezcle bien,
Por {iltimo, transfiera la solucidn cuantitativamente en un matraz aforado de

1 L y diluya hasta la marca con agua destilada,

2. 'Bolucidn de &cido clorhidrice, 2 N.

Diluya 50 ml de HC1 concentrado en 300 ml de agua destilada,

3. Solucidn de hidréxido de amonio, 2 N.

Diluya de NH,OH, 4N.

4. Hidrocloruro de hidroxilamina.
Disuelva 5.0 g de hidrocloruro de hidroxilamina en 100 ml de solucidn normal

de HCL (diluya a partir de 2 N de HC1).

5. Solucién buffer de 1 N de acetato de amonio pH 4.8 como se menciond en la

pagina 64.

6. Solucién patrdn de Al.
Disuelva exactamente 0.6341 g de A12(504)3 en 50 ml de agua destilada en un
matriz aforado de 100 ml y diluva hasta la marca (la solucidn contiene 1000
ppm de Al), transfiera 50 ml de esta solucidn a un matrdz aforado de 1000 ml y
diluya hasta la marca con agua destilada, (la solucién contiene 50 ppm de

Al),

PROCEDIMIENTO

L. Pese 10 g de suelo fino (triturado y cernido a travéz de un tamiz de 2 mm) en
un tubo de centrifuga de 100 ml. Afiada exactamente 50 ml de solucidn buffer
acetato de amonio 1 normal pH 4.8 y agite por tres horas con un agitador

reciproco.



Después de agitar, centrifugue por 5 minutos a 2.500 rpm (filtre la solucidn

si es necesario) ¥ transfiera cl filtrado claro en un erlenmeyer de 100 ml.

Transfiera 1-3 ml del extracto en un vaso de berlin. §i la solucidn del
extracto ptesenta coloracidn, afiada 5 ml de Hy0p y caliente en bafo Maria
{cubierto con un vidrio de reloj). Afiada | ml de HCl concentrado y continge

calentando hasta obtener una soluciédn clara.

Para prevenir la interferencia del ién férrico, afiada 4 ml de hidrocloruro
de h;droxllamina. Luego diluya con agua destilada hasta conseguir un volimen

-

aprdximado de 25 ml.

Afiada exactamente 10 ml de la solucidn buffer de alumindn, ajuste el pl a

exactamente 3.5 por adicidn de 2 N de HC1 o 2 N de NH40H.

Caliente la solucién en bafio de arena por 5 minutos. Despufs de calentar, en
frie el vaso de berlfn en una corriente de agua de canilla, luego transfiera
el contenido en un matrdz aforado de 50 ml. Diluya hasta la marca con agua

destilada y mezcle bien.

. - - . P . . L !
Para la solucidn patrdn de aluminio, tome las siguientes alicuotas 0, 5, 10,

15, 20 ml de la solucién patrén de 50 ppm de aluminio, Trate de la misma

manera que el extracto, como se menciond anteriormente { PROCEDIMIENTO 3-6).

Despuds de 5 minutos, lea la absorbania o la transmitancia de la luz a 5307.
milimicrones de longitud de ondas., Utilize un blanco conteniendo la misma

cantidad de reactivo.

Prepare la curva patrén de la absorbancia versus la concentracién y lea la

concentracion de la muestra a partir de la curva patrdm,

CALCULO

Al extractable

_ 944.74 A
(mg Al,03/100 g de suelo secado en estgfa) = IRV enols secado on estufa

A = ppm Al obtenido a partir de la curva patrdn,

B = ml del extracto de la solucidén utilizada.
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Notas

1. 8i el extracto es decolorado no es necesaric el tratamiento con Hy09 para la
+ . - . . [y
descomposicitn de la materia orginica soluble. En este caso, la adicidn de
una cantidad equivalente de solucidn buffer de acetato de amonio es necesario
para la solucidn patrdn.
2. El método de alumindn es muy sensitivo y preciso para la determinacidn del

aluminio en el extracto de suelo y no existe interferencias debido a Mntt,

nitt, zntt, catt, Mgtt v rer+ (30).

DETERMINACION DE COBRE Y ZINC

Muchos m&todos Han-sido propueétos para la detérminaci6n de Cu y Zn en el
suele, Sin embdrgo, solamente las soluciones extractantes de HC1 normal, HCl 0.1
normal v EDTA 0.0l molar dc pH 4,8 han sido seleccionados para incluir en este manual,
Las tres soluciones extractanes mencionadas han sido reportadas por MTNAMT ,
K y colaboradores (24) como_las soluciones mis confiables entre otros 7.
Diez g de suelo secado al aire es agitado con 25 ml del extractante dﬁrante
una hora y luego filtrado, La cantldad de Cu v Znt en ‘el filtrado son determinados

con el esPechofotometro de absorcisn atbmica,

. Balanza, 10 mg de ﬁrecisién.
Frascos erlenmeyer, 100 ml.
Agitado reciproco.

1
2
3 .
4. Embudos con papel de filtro de textura fina.
5. Tubos graduados, 20 ml, 7

6

. Espectrofotbmetro de absorcidn atdmica.

REACTIVOS

1. Solucidén normal de HCL,
Diluya 81.97 ml de HC1 concentrado a 1 L con agua destilada., (Solucidn normal
de HCl). Diluya 10 veces esta solucién (0.1 N de HCl); A

2. Etilendiamino disodium tetraacetato (EDTA) .0.01 M de pH 4.8,
Disuelva 3.725 g de EDTA en 950 ml de agua destilada, ajuste la solucidn a pH
4.8 con 0,1 N de dcido acético o 0.1 N de hidréxido de sodio diluya la solu~

cidn a exactamente 1000 ml.
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3. Solucién patrén de Zn, 100 ppm,

Disuelva 0.4400 g de ZnS04.7Hy0 en 1 1 de agua destilada conteniendo 45 ml de

H,S0y, concentrado en un matriz aforado de 1000 ml,
4. Solucidn patrén de Cu, 100 ppm.

DiSu61va‘0.3930_de CuS0,4.5H20 en 1 L de agua destilada conteniendo 45 ml de

HyS0; concentrado en un matriz aforado de 1000 ml.
PROCEDIMIENTO

1. Pese 10 g de suelo secado al aire (triturado y cernido a travéz de un tamiz
2,0 nm), transfiera a un frasco erlenmeyer, aitada 25 ml de solucidén extrac~

tante, agite en un agitador reciproco por 60 minutos y filtre,

2. Transfiera 5.0 ml de alicuota enm un tubo graduado de 20 ml, diluya hasta la

marca con agua destilada y mezcle bien.

3. Determine la absorbancia de la solucién utilizando el espectrofotémentro de

absorcidn atomica.

de

4, Para la curvd patrén transfiera a tubos graduados de 20 ml las siguientes ali-

cuotas: 0.2, 0.4, 0.6, 1.0 ml de 100 ppm de solucién patrén de Cu y Zn, Afiada

5.0 de solucifn extractante en cada tubo, diluya con agua destilada a 20 ml

mezcle bien.

5.  Prepare la curva patrdn de la absorbaucia versus la concentracidn y lea la

concentracidén de la muestra a partir de la curva patron.

CALCULOS

100 A }
Z suelo secado en estufa

mg Cu o Zn/100 g suelo secado en estufa =

donde: A = ppm de Cu o Zn obtenido a partir de la curva patrén,

Notas

¥

1. 81 la abéorbancia de la muestra estd por encima del rango de la absorbancia’

de la curva patrdn, tome alicuotas diferentes hasta obtener una medida

apropiada.



DETERMINACTON DEL TFOSFORO POR EL METODO MODIFICADO DE MOLIBDEMO AZUL

El contenido de fosfato puede ser determinado usando el método modificado de

molibdemo azil, el mismo procedimiento descripto en PROCEDTMIENTO de las paginas

43" y 44, ‘ _ _
Transfiera 10 ml de alicuota en un matriz aforado de 50 ml. Afiada 0.25 g

de carbdn activado, agite por 15 minutos y filtre a travéz de un filtro de textura

fina, determine el fésforo por el mismo procedimiento ya descripto en PROCEDIMIENTO

pigina 44.

DETERMINACION DE AZUFRE

APARATOS

1. Tubos graduados, 10 ml.
?. Pipetas volumétricas.

3. Espectrofotdmetro.

REACTIVOS

1. Solucidén "simiente" &dcida. _ _
' Disuelva 109 mg de K50, en aproximadamente 400 ml de agua destilada, afiada

500 ml de HCl concentrado, mezcle bien y diluya la solucidn a éxactamente 1 L,
2. Clorure de Bario_(BaClz.ZHzo), triturado v cernido a travéz de un tamiz de
Ywm, '
3. Solucidn patrén de sulfato, 100 ppm S.

Disuelva 0.5435 g K580, (p.a) en NHz0Ac de pH 4.8 y diluya la soluciém a 1 L

con el mismo reactivo.

PROCEDIMIENTO

1, Transfiera 10 ml de alicucta preparade =n PROCEDIMIENTO dé la pAgina 44, en un
tubo graduado de 20 ml. Traslade 0.0, 0.5, 1.0, L.5 y 2.0 ml de solucidn
patrén de 100 ppm de S en tubos graduédos de 20 ml. |

2, Afiada 1 ml de sclucién “simiente" en cada solucién y diluya a 10 ml con NHQAC
pH 4.8, Apada 0.25 g de BaClz.Qﬂzo en polvo. Deje reposar esta mezcla por
1 minuto, luego revuelva la solucidén frecuentemente.hasta“que el polvo se

disuelva, Diluya la solucidn a 20 ml con NH,Ac pH 4,8.



3. Lea la absorbancia o 1la transmitancia de luz a 420 milimicrones de longitud de

~ondas de las soluciones patrones y de las muestras, utilizando un blanco

contenlendo la misma cantidad de reactivos de la nuestra,

4. Prepare la curva patrdn de la absorbancia versus la concentracidn y lea la

concentrac1on de la muestra a paltlr de la curva patrdn,
CALCULO

3 disposible (ng $/100 g de suelo secado en estura) = gt AL ertuta
. e C

donde: A = ppm de 8 obtenldo a partir de la curva patrén.

DETERMINACION DE NITRATO
APARATOS

1. Pipetas volumétricas,
2. Tubos graduados.

3. Espectrofotdmetro.

REACTIVOS

1. Solucién brucine, 2 7. ;
Disuelva 2 g de brucine en 70 ml de NH;OAc de pH 4.8, diluya a 100 ml con la

misma solucidn,
2. Acido sulfidrico concentrado.

2. Solucién patrdn de 100 ppm NOj.
. Disuelva 0.1631 g KNOg (p.a) y diluya a 1 L con NH40Ac de pH 4.8.

PROCED TMIENTO

i. Transflera 5 ml de la alicuota preparada en PROCEDIMIENTO de la paglna 64 y 65

en tubos graduados de 10 ml.

2, Coloque 0, 0.1, 0.2, 0.5, 1.0 ml de 100 ppm de solucidn patrdn en tubos
gradﬁados de 10 ml, diluya a 5 ml con solucidn de NH4OAc.

3. Aﬁéda.a'cada solucién 0.5 ml de solucién brucine y 5 ml de H950; concentrado
agitaﬁdo cuidadosamente. Después de 30.minutos; lea la absorbancia de luz de
a 432,miiiﬁicr6nes:de-10ﬂgitUd de ondas utilizando un blanco conteniendo la

misma cantidad de reactivos,



4, Prepare la curva patrén de la absorbancia versus la concentracion y lea la

concentracidn de la muestra a partir de la curva patron,

CALCULO

- : co. 100 A
Contenido de Nitrato (mg NO47/100 g suelo secado al alre) = T suelo secado en esiufa

donde: A = ppm de NOj obtenido a partir de la curva patrdn.

DETERMINACION DE CLORO
APARATOS

1. Pipetas volumdtricas.
2. Buretas, 25 ml.
3. Tubos graduados.

4. Especfrofotﬁmetro.

REACTTIVOS

1. Solucidn de nitrato de plata, 0.2 N, _ )
Disuelva 17.0 g de AgNO3 (p.a) en 300 ml de agua destilada y diluya exactamen-—
te a 500 ml. '

2. Solucidn Amylum, 0.5 4.
Disuelva 0.5 g de amylum en 50 ml de agua destilada por calentamiento. Una

vez disuelto, enfrie y diluya a 100 m! con agua destilada,

3. Reactivo mixto, _ _ _
Mezcle bien 25 ml de HNO3 concentrado (p.a), 100 ml de solucidn amylum 0.5 %
y 125 ml de solucién AgNO3 0.2 N,

&, Soluciéﬁ patrén, 100 ppm y 10 ppm.de cloro.
Disuelva 0.4121 g Na C1 (p.a) en 500 ml NH,0Ac de pH 4. 8 Diluya a_exactmneﬁte
2500 ml con agua destilada (= 100 ppm de C1). Diluya 50 ml de esta.solﬁci6n a
500 ml con agua destilada (= 10 ppm de C1). ' '

PROCEDIMIENTO

1. Transfiera 5 ml de la alicuota preparada en PROCEDIMLE\TO de las paglnas 64 'y 65
en un matraz aforado de 50 ml Transflera 0, 1.0, 2,5 ml de soluc1on patrén

de 10 ppm de ¢l en matraces aforados de 50 ml.
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2. Diluya cada uno a alrededor de 5 ml con solucidn de.NquAc de pH 4.8. Aﬁaﬁa

5ml del reactivo mixto y agite hien. Diluya hasta la warca.

3. Determine la concentracién de la solucidn, despufs de 10 minutos utilizando

432 milimicrones de luz incidente del espectrofordmetro.
CALCULOS

Contenido de Cloro {(mg cl /100 g duelo sccado en estufa) = ey nggdg T e

donde: A = ppm Cl obtenido a partir de la curva patrdn.

LA DETERMINACION DEL HIERRC DISPONIBLE

La determinacidn del hierro disponible es muy importante para conocer el
estado de disponibilidad del elemento, La disponibilidad del hierro puede variar
entre un rango excesivamente bajo a excesivamente altb tl?). .

El crecimiéntoide las plantas pueden verse dificultadas en suelos deficientes
en kierro presentaiido’ sintoimnas de clofosis, mientras que el normal desarrollo
de los vegetales.también pueden verse afecta das en suelos que presentan
excesiva concentracidn de dicho elemento.

Muchos métodos han. sido propuestos para la determinacidn del estado de dis~
ponibilidad del Fe en el suelo., La eleccidn del método depende del propésito de-

" su determinacidn,

DETERMINACTON DEL HIERRO INTERCAMBIABLE
PRINCTIPIO

- . + +

El hierro se comporta como un catién tales como el Ca o NH, etc, parte del
cual es adsorbido por los coloides del suelo y pueden ser reemplazados por otros
caticnes_intercambiablés. De ahi que, el hierro intercambiable implica el Fe
qﬁe es extraido con una solucidn normal de NH40Ac neutral (4), -

El pfdcedimieﬁto usual de extraccidn para cationes intercambiables no extrae
'completaﬁente el Fe intercambiable, debido a que es”fécilménte oxidado durante'
el tiémpo de extraccién. Por esta razén el procedimiento de extraccidn debe ser
complefado'entre los 5 minutos para prevenir la oxidacidn.

Eﬁ.este proéedimehto, la muestra de suelo con la humedad de campo es extrae—
tada'éoﬁ'uﬁa solucién normal de acetato de amonio de pH 7.0 y répidameﬁte filtrado

en un embudo buchner conectado a una bomba aspiradora, previamente preparada,

4.83-_.



APARATOS

—
-

-
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Balanza (10:mg de precisiémn).

Frasco erieuﬁeyer, 500 mt.

Pipétas volumétricas.

Embudos de buchner, 11 cm en didmetro.
Botella succionadora para el aspirador,
Papel de filtro de textura fina,

vidrio de reloj.

Papel parafinado,

Estufa con regulador de temperatura.
Matraces aforados de 50 ml.

Espectrofotdmetro.

REACTIVOS

1,

Acetato de amonio 1 N, pH 7.0 preparade en REACTIVOS punto 1, pagina 64,

o, a~dipiridilo 0.27.

Disuelva 0.4g o,0-dipiridilo en 200 ml de solucién de Acido acético al 10%.

Solucién patrdn de hierro ferrose, 100 ppm Fe
Disuelva 0.7022 g de (NH4) 2804+ FeS04+6H,0 en 1000 ml de agua destilada conte-
niendo 10 ml de HpS0z; (1:5).

PROCEDIMIENTO

Pese 25 g de suelo colectado con la humedad de campo como se prepard en la
pagina 1. Coloque en un frasco erlenmeyer de 500 ml conteniendo 250 ml de

NH;0Ac L N y tape el frasco con un tapén de goma,

Agite la suspensifn vigorosamente con la mano por exactamente 30 segundos y
filtre rapidamente a través de un embudo de Buchner previamente preparado con
papel de filtro para prevenir la oxidacidn del hierro ferroso. La extraccidn

debe ser completada en 5 minutos o menos,

Pese 10 g de la misma cantidad de muestra sobre un papel parafinade vy deter-—

mine el contenido de humedad usando el mismo procedimiento de 1a pﬁgina 3.

Transfiera 5 ml de la alicuota en un matriz aforado de 50 ml, con 3 ml dé
solucioén o, a-dipiridilo, luego diluya hasta la marca con agua destilada.
Determine la concentracién de la solucién despues de 10 mlnutos a 525 m111—

micrones de luz incidente del 93pectrofotometro.



5. Para la curva patron transfiera 0, 0.5, 1, 0, 2.5, 5.0 ml de 100 ppm de la

solucién Patron de Fe en matraces aforados de 50 ml. Aflada 5 wml de solucidn

buffer de pH 6.0, 3 ml de solucidn o, o- dipiridilo y diluya hasta 1a marca
con agua destilada,

6. Prepare la curva patrén de la absorbancia versus la concentracidn y lea la
concentracién de la muestra de la curva patrén.
CALCULO

Hierro £erroso 1ntercamblable (mg Fe /100 g suelo secado al aire) = 252 + g

donde: A = ppm de Fe obtenido a partir de la curva patrén,

I

ml de humedad obtenida de 25 g de suelo con humedad de cémpo.

Notas

Cuando el color es muy oscuro o muy claro, pruebe diferentes alicuotas hasta

conseguir una coloracidén adecuada para la lectura,

DETERMINACION DE HIERRO EXTRACTABLE

El Hlerro extractable envuelve el Fe que es extraido del suelo con soluc1on
buffer de NH4OAC de pH 4, 8 Esta solueidn exLLactante es mas Laplda, convenlente
y efectiva para una evaluacidn preliminar del nivel de hierro desponible (9).
Después de la extraccién.el Fe (I1) puede ser determinado empleando el método de

0, O-dipiridilc o bien el de orto-phenantrolina.

APARATOS

1.. Balanza de precisidn, 10 ng.,

2, Frascos erleﬁmeyer, 100 ml con tapdn de goma.
3. Pipetas volumétricas.

4, Agitador=réciproco.
.5, Embudos .

6. Papel de f11tro de textura fina.

7. Matraces aforados, 50 ml.

8. Espectrofotdmetro.



REACTIVOS

1, El reactivo para la extraccién del suelo es el mismo que se prepard en
REACTIVOS pagina 64.
2. Clorhidrato de hidroxilamina, 10%.

Afada 90 ml de agua destilada a 10 g de clorhidrato de hidroxilamina.

3. Solucidn de orthonphenantrollna.

Disuelva 0.30 g de otho-phenantrolina monohldrato en agua destilada calentando
la mezcla hasta los 80 C, deje enfriar y afiada agua destilada hasta obtener un
volumen de 100 ml. '

4. Acido clorhidrico, 6 N.

5. Solucidn patrdn, 100 ppm Fe (IT) como se prepard en PROCEDIMIENTO del punto 5

pdgina 78,

PROGEDIMIENTO

1, Transfiera 10 ml de alicuota preparada en PROCEDIMIENTO de la pagina 77, a
matraces aforados de 50 ml. Afiada 2 ml de sblucién de orthouphenantfolina v

diluya con agua destilada hasta la marca.

2. De la solucidn patrdn de 100 ppm de Fe (II)'frénsfiera a matraces aforados de
50 ml las 31gu1entes alicuotas: 0,1, 2, 3, 4 ml, Afiada a cada uno 10 ml de
solucidn extractante, 10 % de h1drox1lam1na HC1 ¥ 2 ml de ortho—phenantrollna

Diluya hasta la marca con agua destllada

3. Determine la concentracién después de 10 minutos a una longitud de ondas de

510 my, en el espectrofotdmetro.

4, Prepare la.curva patroén de la absorbancia versus concentracidn y lea la con—

centracidn de la muestra de la curva patrdn.

CALCULO

250

Fe extractable (mg Fe (IT)/100 g suelo secado en estufa) = ARPTTS P Pa———
4 _ stufa

Notas

Si son analizados suelos calcdreos, el extractante puede ser parcialmerte
neutralizado en ese caso es recomendable verificar el pH de la solucidn extractante
y si el pH estd debaja de 4.8, aflada 2 ml de 5 N de &cido acdtico,, antes de la

adicidén del hidrocloruro de hidroxilamina.



DETERMINACION DEL HIERROG ACTTVO

PRINCIPIO

Ademds de 1a determinacion del Fe (II) 1nte1camb1able y eeracrable, para la

evaluacidn de la dlSPﬂnlbllldad del hlerro, la determinacidn del hierro ferroso

activo es mds confiable GSpeC1a1mente cuando sc evalda las fluctuaciones del
contenido de hierro ferroso en relacién a las caracteristicas de dxido-reducidn
de los suelos arroceros,

El .extractante utilizado es la solucidn buffer de acetato de amonio, 1 Molar

de pH 2.8f Con este extractante, se extrae el hierro ferroso mas activo del suelo,

APARATOS

1. Balanza, 10 mg de precisién.

2. Frasco erlenmeyer, 250 ml.

3. Pipetéé voiﬁﬁétricas.

4. Embudos, con papel de filtro de textura fina.
5. Pépel parafinado.
6. Estufé con control de temperatura.

7. Tubos graduados, 50 ml.

8 Espectrofotémetro.

REACTIVOS

1. Sdlucién buffer de pH 2.8,
Disuelva 136.08 g de CH5COONa.3H0 o 82.03 g de CH3COONa~anhidro en un litro
‘de agua destilada. Luego ajuste el pH de la solucién a pH 2.8 con HCl concen-

trado (insume alrededor de 80 a 83 mi).

2. Solucidn buffer de pH 6.0.
Disuelva 570 g de acetato-Na,3H;0 en agua destilada. Caliente.por 20 a 30
minutos y deje enfriar durante una noche. Filtre si es necesario y afiada 12

ml de dcido acético glacial. Diluya hasta 1l L con agua destilada,

3. a; a-dipiridilo, 0.2 % preparadc en REACTIVOS del punto 3 de la pagina 77.



PROCEDIMIENTO

1. Pese 2 g de muestra fresca recien colectada y preparada en PROCEDIMIENTO de
la pagina 1, transfiera rdpidamente en un frasco erlenmeyer conteniendo 50

ml de solucidn buffer de pH 2.8,

2, Triture bien el suelo con una varilla de vidrio, Tape el frasco con un tapdn

de goma y deje 2 horas en reposo, agitando ocasionalmente con la mano,

3. Despuds de filtrar, transfiera (2-5) ml de alicuota en un matraz aforado de

50 ml, Afiada 5 ml de solucidn buifer de pH 6.0 y agite bienrcoﬁ'la mano,

4, Afada 3 ml de o, a-dipiridilo, diluya hasta 1 L con ag&a destilada. Al mismo-
tiempo, determine el contenido de humedad en la forma descripta en PROCEDI-:

MIENTO de las paginas 3 vy 4,

5. Determiné_la_concentracién de las soluciones de la mdestra y del patfén como
en PROCEDIMIENTO del punto 4 pdgina 78, después de 10 minutos utilizando 525

de longitud de ondas del espectrofotémetro.

CALCULO
Hierro ferroso activo (mg Fe(II)/100 g suelo secado en estufa) = é%'x ég;z—g
donde: A = ppm de Fe(II) obtenido de la curva patrén,
M = ml de bumedad de 2 g de muestra fresca hiimeda.
B = ml de alicuota tomada para el desarrollo del color.
Notas

8i el color es muy oscuro o muy claro, tome alicuotas diferentes hasta

conseguir una coloracidn apropiada para la lectura,

DETERMINACION DE OXIDOS DE HIERRO LIBRE
PRINCIPIO

La presencia de 6xidos de hierro en el sueld, es generélmente considerado
importante por ejercer efectos sobre sus propiedades fisicas. ‘

Su 1mportauc1a en el proceso de podsollzaC1on y 1aterlzac1on y en la f13ac1on
del f&sforo son también frecuentemente de interés en los estudlos de suelos.

Muchos métodos han sido propuestos para la determinacipn de oxldos de hlerro

libre en el suelo. De entre &stos, el método de ASAMI-KUMADA (6,7) es presentado



en #@ste manual Principalmente,
de 1

el 6xido de hierro es reducido por disminucién

a fuerza producida cuando el hidrosulfito de sodio (Nazszoa) es dxidado a
ac1do sulfuroso. ' '

El hierro ferroSb reducido forman quelatos solubles con EDTA y de esta

manera es extraldo del suelo, Luego el hierro en el extracto es reducido con

hldrocloruro de hidroxilamina y reaccionado con ortho-phenantrolina. E1 color

es desarrollado por sobre el pH 6,0 por medio de la solucidn buffer de acetato

de amonlo.

APARATOS ' ’
1. Balanzas de precisidn, 10 mg de precisidn.

2. Frasco erlenmeyer, 200 ml.

3. Pipetas volumétricas.

4. Placa calieite,

5. TFrasco Volumetrlco, 250 ml y 50 ml,

6. Embudos de vidrio.

7. Pepel para filtvo de textura fina,
8. Espectrofotometro.

"REACTIVOS

1. Hidrosuifito de sodio (N328204); en polvo,

Z. Diéodium ethilendiamino tetraacetato (EDTA), 0.02 M.
Disuelva 7.45 g de EDTA en 1 L de agua destilada,

3. NaCl, 1 7.
Disuelva 5 g de NaCl en 500 ml de agua destilada.

4. Ortho-phenantrolina, 0.1 Z%.
Disuelva 100 mg de Ortho-phenantrolina en 100 ml de agua destilada,

5. Hidroc¢loruro de hidroxilamina, 5 %.

Disuelva 5 g de hidrocloruro de hidroxilamina'en 100 ml de agua destilada,

6. Acetato buffer.

Disuelva 172 & de CH3LOO¥3 en agua destilada caliente y dlluya a 500 ml - Deg~

pués de enfriar, aJuste a pH 6.0 con Acido acético glac1al



7. Solucién patrén de hierrvo ferrase, 25 ppm.
‘Disuelva 0.7022 g de (NH;)p804.FeS04.6H0 en 100 ml de agua destilada conte-

niendo 10 ml de HpS04 (1:5) (soluC1on stock). Diluya 25 ml de soluc10n st ock

: i
a 100 ml con agua destilada. Esta solucidn contiene 25 ppm de Fe

PROCEDIMIENTO

1. Pese 1 g de suelo fino (triturado y cernido a travéz de un tamiz de 2 mm),
coloque en un frasco erleumeyer de 200 ml. Afiada 3 gotas de NapS90, ¥ 100 mi
de 0.02 M EDTA,

2. Coloque sobre una placa caliente, manteﬁga la temperatura a 70°C por 15
minutos agitando ocasionalmente.

3. Despu€s del tratamiento, filtre la solucidn supernatant en un frasco volumé-
trico de 250 ml, lave tres veces el residuc con una solucion de NaCl al 1 7,
diluya hasta la marca y mezcle bien.

4. Transfiera 2,5 ml de alicuota del filtrado en un matrdz aforado de 50 ml,

Afiada 1 ml de hidrocloruro de hidroxilamina, 2 ml de ortho-femantrolina y.

1.5 ml de acetato buffer, diluya hasta la marca y mezcle bien,

5. Para la solucidn patron de Fe, transfiera en matraces aforados de 50 ml, las
sigulentes alicuotas: 0, 2, 4, 6, 8y 10 ml de solucién patrdn de 25 ppm de
rett, Afiada a cada matraz 1 ml de 5 % de hidrocloruro de h1dr0x1lam1na 2 ml
de ortho-phenantrolina vy 1 5 de acetato buffer, diluya hasta la marca y mezcle

bien,

6. Después de 30 minutos, determine la concentracién del patrén y de las muestras

a una longitud de ondas de 508 milimicras.,

7. Prepare la curva patrén de la absorbancia versus la concentracién y lea la

concentracidén de la muestra a partir de la curva patrdn,

CALCULOS

o 160
7% de suelo secado en estufa.

Fe (%) = & x 1.25 x

Fe,04 Z =TFec (I) x 1,43

A
B

= ppm obtenido de la curva de calibrado.

ml de la solucién de 1la muestra utilizada.



Notas

El peso de la muestra de suelo puede ser modificade de acuerdo al contenido
de 8xido de hierro que se estime haya en la wmuestra. Se recomienda utilizar de

0.5 a 2.0 g de nuestra de suelo.



LA DETERMINACION DEL MANGANESO FACILMENTE REDUCIBLE

PRINCIPIO

‘Analiticamente el manganeso del suelo se divide en manganeso soluble en agua,
intercambiable, reducible y manganeso activo (20).

La mayoria de las plantas absorben la forma intercambiable y el manganeso
soluble en agua, concecuentemente estas fueron consideradas ser el mejor indice
de su disponibilidad (20). '

En este manual se presenta el procedimiento para la determinacidn del manga-~
neso facilmente reducible adaptado del "Soil Suvey and Analysis" publicado por el
Miniéterio de Agricultura y Forestal del Japdn.

El manganesd es extraido tratando la muestra de suelo con acetato de amonio
normal pH 7.0 conteniendo 0,2 % de hidroquinona por 6 horas, Después'de la

extraccidn, el manganeso es determinado espectrofotdmetricamente por el método

del KIO,,

APARATOS

1. Balanza, 10 mg de precisién.

2. Frascos erlenmeyer de 200 mi, 100 ml.

3. Embudos de vidrio.

4. Trascos de Rjeldahl, 200 ml.

5. Pipetas con succionador de goma,

6. Stand de digestidn de nitrdgeno con mechero a gas.
7. Papel de filtro.

8. Espectrofotdmetro de absorcidn atdmica.

REACTIVOS

1. Solucién normal de acetato de amonio, pH 7.0 Preparado en REACTIVOS del punto
1 p3agina 53.

2. Solucién de acetato de amonio conteniendo 0.2 de hidroquinona,
Disuelva 2 g de hidroquinona em 1000 ml de solucidn normal de acetato de
amonio pH 7.0. Prepare una nueva solucidn para cada determinacidn. .

3. HyS50, concentrado.

4. HNO3 concentrado.

.. - ++
5. Solucidn patrén, 100 ppm Mn = preparado en REACTIVOS de la pagina 66,
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PROCEDTMIENTO

'L, Coloque 10 g de suelo fino (Triturado y cernido en un tamiz de 2mm) en un
frasco erlenmeyer de 200 ml.

-Afiada 50 ml ‘de acetato de amonio conteniendo 2% de hidrogquinona, agite pox

30 minutas y deje en reposo por lo menos 6 horas. Durante ese periodo agite

2 veces mas por 30 minutos cada uno.

3. Filtre la solucidn en un frasco erlemmeyer de 100 ml. Extraiga una alicuota

de 10 ml y determine el contenido de Mn por el mismo procedimiento descripto

en el procedimiento-del punto 3 pdgina 67.
CALCULO

Contenido de Mn'(mg Mn++/100g de suelo secado en estufa) = . 500 A .
: . % de suelo secadd en

estufa

donde A = ppm de Mn obtenido de la curva patron,
Notas

Si la absorbancia obtenida de la muestra estd por encima del rango de la
absorbancia cobtenida de la solucifn estadndar, tome una alicuota adecuada para

la ¢olorizacidn,



LA DETERMINACION DEL ALUMINIO E HIDROGENO INTERCAMBIABLE

PRINCIPIO

El aluminio intercambiable es obtenidé poy lixiviacién del suelo con una
solucidn normal.de una sal acida fuerte tal como el KCl ( ).

El valor es importénte cuando se considera la aplicaciﬁn de. calcireo o el -
grado de intemperizacién del suelo, -

La determinacién estd basada en el método de titulacidn proveido mediante
la hidrélisis de Al Cly en el extrato de KCl, El HCl puede ser liberado y
valorado con un alkali patrén seguido de una subsecuente valoracidn con un
dcido patrén después de la adicidn de NaF al complejo.de Al, para liberer los
iones OH en forma valorable, La primera valoracidn provee una medida del total
de acido valorable desplazadé por el ion Kf del suelo, equivalente a la suma de
A1+++'e H+ inteféambiable; la segunda ﬁedida provee los iones hidiﬁgéno des—
plazados. La cantidad de los iones aluminio desplazado puede ser cobtenido por
diferencia, ‘

El aluminio e hidrSgeno intercambiable es expresado en miligramos por 100

gramos de suelo secado en estufa.

APARATOS

. Baso de berlin de 200 wml.
. Frasco erlenmeyer de 300 ml,
Buretas,

. Pipetas graduadas,

[SATE S B O - I

Desecador

I

Fig, Desecador con embudo buchmer para
filtracidn rapida.



6. Papel de filtro,
7. Embudo buchner.

8. Crondmetro.
9

Balanza, 10 mg de precisién.

REACTIVOS

1, Sclucidn normal de KC1. .
Disuelva 74.56 g KCl en 1 L de agua destilada.
2. Hidréxide de sodio 0,1 normal. . : "

Diluya solucién patrén de hidréxido de sodio 1 normal (preparado por algunas

compaiiias quimicas tal como KOSO Chemical Co. Ltd. Tokio, Japén).

3. Fluorure de sodio, 4%,

Distuelva 4 g de fluoruro de sodio en 100 ml de agua destilada.

4. Acido clornidrico 0.1 N,

Diluya de una solucidn patrdn de Zeido clorhidrico normal (presparado por

algunas compafilas quimicas tal como KOSO Chemical Co. Ltd, Tokio, Japbn},

5. Indicador phenolphtaleina.

bPisuelva 1 g de phenolphtaleina en 100 ml de etanol,

PROCEDIMIENTO

1. Goloque 20 g de suelo fino (triturado y cernido en un tamiz de 2 mm) en un
vaso de berlin de 200 ml, afiada 50 ml de la solucidn normal de KCl y agite
por exactamente 2 minutos usando un cronémetro. Despuds de &sto, deje reposar

la suspensién por 30 minutos.

2. Filtre la solucidn a travéz de un embudo buchner utilizando un papel de filero

seco y succlonando con un aspirador.

3. La%e el suelo con exactamente 50 ml de solucidn normal de KCl, tres veces, de
tal forma que el volfimen total de la solucién sea 200 ml. La extraccitn y el-

lavado debe ser llevado a cabc entre los 45 minutos (procedimiento 1-3).

4. Coloque 10 gotas de phenolphtalefna en la solucifn y valore con 0.1 N de NaOH

hasta aparicién de un color rozado (a).

5. 'Deépués de 13 valoracidn ailada 1 gota de 0.1 N HCl para decolorar la solucidn.

6. Afiada 10 ml de 4 % Na¥ y agite por 1 minuto.

7. Después de agitar 1a solucidn es revalorada con 0.1 N de HCl hasta decolorar (b).



CALCULQ

Al intercambiable )me A1+++/100 g, -
| _ ) ] 500
de suelo secado en.estufa) = b x N HCL x 7 suelo socads en estufa

Hidrdgeno intercambiable (me H¥/100 g

. L . ] - 500 |
de suelo secado en estufa) = {a - b) x N NaOH x T suelo Secadd en esiufa
donde: a = ml de 0.1 N NaOH utilizado para la‘primefa valotacidn,

b = ml de 0.1 ¥ HCL utilizado para la segunda valoracifn,



DETERMINACION DEL AZUFRE SOLUBLE EN ACIDO PERCLORfCO

PRINCIPIO

En vista de que la determinacidn del Yazufre total" es cowplicado y no
gsatisfactorio para anfilisis de gran nfimero dé muestras de suelo, se presenta
1a.determinaci6n del azufre soluble en HC10,, que es factible y faciluente
adaptable para la informacidn sobre el "Azufre total" en el suelo (10).

El suelo es oxidado con una solucidn concentrada de dcido nitrico, percldri-
co y clorhidrico sucesivamente utilizando frascos de Kjéldahl, colocaéo“sobre un
estante de digestidn para reducir las perdidas de &cido percldrico.

El contenido de sulfato en la solucifn es determinado turbidim@tricamente
como BaS04.

APARATOS

Aparatos apropiados para la digestidn del suelo con dcido nitrico=-percldrico

descriptos en APARATOS de la pégina 37.

REACTIVOS
1, Reactivos apropiados para la digestidn del suelo con &cido nftrico-percldrico
como en REACTIVOS de la pagina 38. '

2. Solucidn buffer.
Disuelva 40 g MpCly.6Hp0, 4.10 g de acetato de sodio y 0.83 g KNO3 en 500 ml
de agua destilada. Afiada 28 ml de ethyl aleohol a 95%., Diluya la solucidn

. exactamente a 1000 ml.
3, Cloruro de Bario (BaCly .2H90) triturade y cernido a través de un tamiz de lmm,
4. Solucidn patrdn de sulfato, 100 ppm de S, como se prepar® en REACTIVOS de la
pagina 73. '
PROCEDIMIENTO
1. Transfiera alicuotas de 7 ml en tubos graduados de 10 mi. (Esta alicuota se
obtiene 51gu1endo 1as indicaciones de PROCEDIMIENTO punto 4 péagina 38).

5. Tranéfiéra 0, 0.5 1.0 1.5, 2.0, 5.0 ml de 100 ppmde la solucidn patron de

azufre en tubos gvaduados de 10 ml.



3, Afiada a cada uno 1 ml de solucidén buffer de azufre y diluya a 10 ml con
agua destilada.

4, Afiada 0.2 g BaCl, en polvo y agite bien, hasta que el polvo se disuelva
totalmente.

5. Determine la absorbancia de la solucidn y de las muestras a 420 milimicras

de longitud de ondas del espectrofotdmetro,

6. Prepare la curva patrﬁn'de 1a absorbancia versus la concentraoi®n v lea la
concentracidn de la muestra de la curva patron.

CALGULO

Azufre soluble en Acido percldrico

(= mg S/100g suelo secado en estufa) =

714.29 A
7 suelo secade en estufa

donde: A = ppm S obtenido de la curva patrdn.



- LA DETERMINACION DE REQUERIMIENTOS DE CALCAREO
PRINCI?IO

El requerimento de.calcéreo a menudo significa la cantidad de CaCOq © su-
equivalente que puede ser aplicado al suelo para incrementar el pH a 7 o a otros
valores deseé&os (9) |

En algunocs casos el valor del calcireo requerido no depende solamente de la
cantldad de calcdreo dado por. un método determinado, sino tambidn de la pureza ¥
de la finura del materlal calcldreo, de tal manera que el requerimiento de =zal es
multiplicado frecuentemente por un "factor encalante” o "Indice de neutréliza
cidn",

Muchos métodos han sido utilizados para la determinacidn de requerimientos
de cal. En este manual se ﬁresentan a continvacidn tres métodos, adicidn de cal-
cdreo por el métedo del pH del suelo, el método de SHOEMAKER MC LEAN Y PRATT (27)
y el método basado en el "aluminio intercambiable del suelo”, La determinacidn

T .. . . .. . . £ -
del indice de neutralizacidn también es incluidc en &ste manual.

DETERMINACION DEL REQUERIMIENTO DE CALCAREO POR EL METODO DEL pil

APARATOS

1. Balanza, 10 wmg de precisidn.

2. Frascos erlemmeyer, 100 ml con tapones de goma.
3, Agitador rec{proco.

4, -Potencidmetro.

5. Pipetas volumdtricas.

REACTIVOS

1. Solucidn de hidréxido de sodio, 0,1 N.

2. Cristales de cloruro de potasio,

PROCEDIMIENTO

1. Pese 6 muestras de 10.g de suelo fino (triturado y cernido a travéz de un
tamiz de 2 mm), en seis frascos erlenmeyer.
2. Afada 0, 2, 4, 6, 8, 10 ml de 0.1 N NaOH a cada frasco, agregue 1.86 g de

cristal de K€l y una apropiada cantidad de agua destilada para obtener 25 ml

de solucidn de 1.0 N ‘de KC1.



3. Tape los frascos con un tapdn de goma, agite vigorosamente con la mano, deje
reposar por 24 horas agitando ocasionalmente. Despuds de 24 horas, agite por
15 minutos en un agitador mecdnico y mida el pH de cada suspensidn de suelo.

4, Prepare una curva del NaOH afiadido versus el pH obtenido de la suspensidn del

suelo,

CALCULO

Requerimento de calcéreo;)I: mg CaCO3) # 50 ML x %%

11

ML = ml de 0.1 N de NaOH necesario para alcanzar un pH de 6.5 la suspensidn del

suelo.

IN = Indice de neutralizacidén obtenida con el PROCEDIMIENTO de la piAgina 96.

DETERMINACION DE REQUERIMIENTO DE CALGAREC CON LA SOLUCION BUFFER
(SHOEMAKER MC LEAN Y PRATT, 1961) '

APARATOS

Los aparatos necesarios para determinar la necesidad de calcireo citados en

la pagina 91,

REACTIVOS

S.M,P, Solucidn buffer.

Disuelva los siguientes reactivos en 800 ml de agua destilada,

Para—NitTO POl ittty rr e rrer v s e renteasesnsessersatesnnnanen 1.8g.
Triethanolamina ..........,.....‘.........;.......}...........,...... 2.5g.
CACTH.ZHYO weuteesnnesennssnnaeeaennreenneerneserneeessareineesenss 53ulg.
KoCo0, I T T T . Y ¢ -2
CaIOAc)z R R I I I~ ¢ %

Después de disolver, ajuste la solucidn a pH 7.5 con alguna solucidn diluida de

NaOH, luego diluya a 1 I con agua destilada,

1) mg CaCO3 necesario para alcanzar la acidez de 6.5, de 100 g de suelo.
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PROCEDIMIENTO

1. Pese 10 g de suelo secado al aire (triturado y cernido a travéz.de un tamiz

de 2.0 mm), transflela en un flasco er lenmeyer, Anda 20 ml de solucién buf:

fer SMP y agite por 10 minutos,

2, Mida el pH de la suspensidn con el potencidmetro, Lea el CaC04 requerido por.

medio de la "curva buffer" del método SMP, Figura 13, pégina 95,

CALCULO

Requerimiento de calcireo (Tn CaCO3/Hect5rea)l) = A x f%

donde: A= CaCo4 necesario obtenido de la curva SMP,

~ IN= Indice de neutralizacidn obtenido del PROCEDIMIENTO de la péginﬁ 96,

DETERMINAGION DE REQUERTMTENTO DE CALCAREO BASADO EN EL CONTENIDO DE ALUMINTO
INTERCAMBLABLE

PRINCIPIO

Muchos investigadores sugieren que la recomendacidn de calcireo puede estar
basado en 1a cantldad de aluminio 1ntercamblable._

La sugerenc1a anterior se basa en la afirmacidn de que el catidn predomlnanw -
te de los suelo dcidos es el "Aluminio" (21). A pesar de que un suelo dcido con
alto contenido de materia orgénica puede contener cierta contidad de H inter-
cambiable ademds del Al. '

La adicidn de calcdreo a los suelos dcidos tiene el propdsito de.neﬁtralizar
el Al,:H yfo Mn intercambiable y la adicidn del suplemento Ca y Mg,

Como ﬁn indicador del requerimiento de calcdreo del suelo, el método del pH
es menoxr que el método del Al intercambiable, porque a mis bajos niveles de satu-
racién del alumlnlo, no se encontrd respuesta a la adicidn de calcires, aun cuan-—
.do el pH fue inferior a 5 (21). . |

En un suelo con alto contenido de materia orgdnica (suelos de turba), el
camblo en el pH no fué grande después del encalado, pero el crec1mlento de
la soja en esos suelos, fué cons1derab1emente me]orada tanto como se redujo
en conten1do de Al intercambiable (21). De esta manera, la aplicacidn de calclreo
en un suelo con alto contenido de materla organica. tendrla com¢ objetivo la dis~
mlnuclon;del Al intercambiable a un nlvel que no daiie el crec1m1ento_de las

plantas y- el suministro de una adecuada cantidad de Ca.

1) Tn CaCO3:neéesafio por 2 x 106'1ibras de suelo. .
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CALCULD

K . |
Requerimento de caledreo )
: 2

Al intercambiable/100 g de suelo secado en estufa,

1

¥

]

Factor enealante

=50 F x I x 55—

IN = Indice de neutralizacién de PROCEDIMIENTO cn la pdgina 96.

4.9
5.0}
5.1}

5.2 f
5.3}
5.4 |
5.5}
5.6
5.7}

5{9
6.07
6.1
6.2

6.3f
6.4r
6.5}
6.6f
6.7f

L | - i SR R i ] I 1 - 1 ) .

6'80 102

3 4 5 6 7 8 9

10 11 12 13 1&

Requerimiento de cal en Ton/acre comeo CaCOg (o Ton de CaCo03
por 2 x 106 Lb de suelo).

Figura 13.

Curva de requerimiento de cal método SMP,

1) mg CaC03 necesario para reducir el Al intercambiable a un 8ptimo nivel el cual

no produzca dafio en el crecimiento de las plantas proveyende una adecuada can-

tidad de Ca, en 100 g de suelo secado en estufa.

2) Factor encalante.

Para suelos minerales el valor del calcireo estid basado en-—

el Al intercambiable multiplicado por un factor encalante de 1.5 a 2.0. FEl

factor encalante de 2 a 3 podria ser usado para suelos orginicos,
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DETERMINACION DEL INDICE DE NEUTRALIZAGION

El fndice de neutralizacidn es el factor encalante, obtenido del valor de

N . a - . . . - . s . .
neutralizacidn multiplicado por la actividad de neutralizacién de un cilerto

didmetro de particulas.

APARATOS

1. Morteros de agar.

2. Tamiz con_S; 20, 60 mash (mallas por pulgada). 
3. Balanza con 10 mg de precisidn.

b4y Pibetas‘volumétricas.

Placa caliente,

REACTIVOS

1. Solucidn de hidréxido de sodio, 1 N.
2, Solucidn de dcido clorhidrico, 1 N,
3. Indicador phenolphtaleina.

Disuelva 1 g de phenolphtaleina en 100 ml de ethanol,

"PROCEDIMIENTO

1, Muela la muestra de roca calcirea y tamice a travéz de un tamiz de 60 mesh,

2, Pese 1 g de muestra fina y transfiera a un frasco erlenmeyer, afiada 25 ml de
solucidn normal de HCl v caliente sobre una placa por 30 minutos (hasta cerca

de ebuliiciﬁn).
3. Afiada alrededor de 100 ml de agua destilada y comntindle hirviendo.

4. Despuds de enfriar, afada 3 gotas de solucién indicadora y valore la solucidn

con 1 N de NaOH hasta que aparezca un color rosado constante.

CALCULO

1.  Indice de neutralizaciln (IN) = Vo x An
donde: ¥n = Valor de neutralizacidn.
An = Actividad de neutralizacidtn.

- . . 25 - M1
9. Valor de neutralizacldn (Vn) = BT I

donde: ™l =ml 1 N NaOH utilizado para la valoracidn,
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3. Actividad de neutralizacidn 1) (an} (%),
Tamice 100 g de roca calcArea a través de 8 mesh, 20 mesh y 60 mesh de

difmetro., An (%) = 0.2 a + 0.6b + 1.0c.
donde: a = el péso.de la roca calcirea entre 8 a 20 mesh de_diémétro.

b

il

el peso de la roca calcirea entre 20 a 60 mesh de didmetro,

1§

c = el peso'de la roca calcdrea que pasd a través de un tamiz de

60 mesh de diémétfo.

1) Porciento de voca calcarea el cual reacciona completamente con el suelo en

3 aiflos
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