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INTRODUCCION

Los metodos de andlisis de suelos incluidos en este manual han sido
cuidadosamente seleccionados en base a la informacion actualmente
disponible. Sin embargo, debido al constante avance en la investigacion de
métodos nuevos o mejorados y en equipos de laboratorio, un manual
como éste puede estar sujeto a continuos cambios.

Varios de los analisis descritos estan orientados a la caracterizacion de
suelos con fines de clasificaciony correlacion. Otros a detectar deficiencias
0 excesos de mineralesy a proveer una base paralas recomendaciones de
fertilizantes.

En algunos casos se incluye mas de una alternativa para determinar una
caracteristica del suelo. Esto abre la posibilidad de elegir, segun el tipo de
suelo y las facilidades disponibles, el método mas adecuado.

Agradeceré cualquier sugerencia tendiente a mejorar tanto este manual

como los métodos descritos e invito a todos los lectores a notificarme
cualquier error que casi inevitablemente puede haberse escapado.

Angélica Sadzawka R.
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OBSERVACIONES TECNICAS

Cuando se menciona agua se refiere a agua desmineralizada o desioni-
zada. En todos los casos se puede usar agua destilada pero solamente

cuando es esencial se establece especificamente.

Se han tratado de usar las unidades del Sistema Internacional (Sl), sin
embargo unidades como contenidos en % se han empleado por con-
veniencia. Se ha evitado el uso deltérmino N como solucién “normal” para
preferir el término M como solucién “molar”.

Para convertir a las unidades SI puede usarse la lista siguiente:

Parametro

Unidades no Si

Unidades Sl

Denominacion

Bases extraibles
o intercambiables

Cationes solubles

Aniones solubles

Conductividad
eléctrica

meq/100 g

meq/L

meq/L

mmhos/cm

cmol(+)/kg

mmol(+)}/L

mmoil(-}/L

ds/m

centimoles de carga
positiva por kilogramo

milimoles de carga
positiva por litro

milimoies de carga
negativa por litro

decisiemens por metro
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1. PREPARACION DE LA MUESTRA

1.1. SECA AL AIRE

1171, < 2mm

Esparcir la muestra de terreno en una bandeja de plastico. Disgregar
manualmente los terrones, eliminando los residuos grandes de plantas.
Secar al aire 0 en una estufa con aire forzado a no mas de 40°C. Una vez
seca, pesar la muestratotal y tamizarla a través de un tamiz de 2 mm. Los
terrones que no pasan por el tamiz se desintegran (no se muelen) en un
mortero y se tamiza nuevarnente. Los fragmentos que permanecen en el
tamiz se pesany se informan como la fraccion > 2 mm. Lafraccién < 2mm
se homogeniza y constituye la muestra que se somete a los procedimien-
tos analiticos usuales. En algunos analisis se recomienda el uso de material
< 0,5mm. Para este propodsito, moler alrededor de 20 g de muestra < 2mm
y pasarla totalmente a través de un tamiz de 0,5 mm.

La fraccion > 2 mm puede ser tratada, si es necesario, segun 1.1.2,

1.1.2. FRAGMENTOS GRUESOS DE 2 - 20 mm

Tamizar la fraccion > 2 mm proveniente de 1.1.1. por un tamiz de 20 mm.
Molerlafraccion de 2 - 20 mm en un mortero hasta que pase totalmente por
un tamiz de 2 mm.

1.1.3. < 20 mm

n

Mezclar bien ia muestra proveniente de 1.1.2. con la fraccion < 2 mm de
1.1.1. :

1.1.4. TOTAL

Esparcir la muestra de terreno en una bandeja de piastico y secar al aire o
en una estufacon aire forzado ano mas de 40°C. Moler en un molino hasta
gue la muestra pase totalmente por un tamiz de 2 mm.
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1.2. HUMEDA

1.2.1. <2mm
Forzar manuaimente a la muestra con la humedad de terreno a pasar a

través de un tamiz de 2 mm, usando un pistilo de goma. Si la muestra esta
muy humeda, secarla al aire sdlo lo suficiente para poder tamizarla.

1.2.2. TOTAL

Mezclar bien toda ia muestra de terreno en una bolsa de pléstico. Colocar
en unasegunda bolsa de piastico y almacenar en un recipiente adecuado.
Referencias

USDA (1882).
Van Reeuwijk (1986).
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2. CONVENCIONES

2.1. BASE DE TAMANO DE LA FRACCION PARA INFORMAR LOS DATOS

2.1.1. < 2mm

Todos los datos se informan en base a la fraccidn del suelo < 2 mm, a
menos que se especifique de otra manera.

2.1.2. > 2mm, TAMANO ESPECIFICADO

El tamafo maximo de los fragmentos > 2 mm varia. La base usualmente
incluye fragmentos tan grandes como 75 mm, si estan presentes en el
suelo. El tamafo maximo para fragmentos mayores de 75 mm se decide
durante el muestreo. Se ha establecido, por definicion, que el suelo no
incluye material mayor de 250 mm de diametro.

2.2. BASE DE HUMEDAD PARA INFORMAR LOS DATOS

2.2.1. SUELO SECO A 105°C

Los resultados de los andlisis deben calcularse e informarse en base al
suelo seco a 105°C, a menos que se especifique de otra manera.

2.2.2. SUELO SECO AL AIRE

Los resultados de los anélisis orientados a obtener informacion sobre la
fertilidad del suelo suelen informarse en base al sueio seco al aire.
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3. HUMEDAD

3.1. PERDIDA DE PESO A 105°C

Principio

El suelo se seca a unatemperatura de 105°C. Se supone que la pérdida de
peso es agua; sin embargo, en algunos suelos, una pequena parte de la
materia organica se descompone a esa temperatura, pero normalmente
ésta no es una fuente importante de error.

Procedimiento
1. Pesarexactamente 10-20 g de suelo {exactitud 0,01 g) en unrecipiente
de vidrio o de metal con tapa, limpio, secoy pre-pesado.
2. Secar destapado durante la noche a 105°C.
3. Retirar de la estufa, tapar, enfriar en desecador y pesar.
Calculos
El contenido de humedad del suelo es:
a-o
Humedad (%) = x 100

- C
“

donde:

a = peso en g del suelo seco al aire -+ recipiente
b = pesoen g delsuelosecoa105°C + recipiente
C = peso en g del recipiente.

El factor de correccion por humedad (fh) para los resultados analiticos es:

100 + humedad (%)
fh =

100

El célculo del peso de suelo seco a 105°C a partir de un peso de suelo seco
al aire es:

peso de sueio seco al aire
Peso de suelo seco a 105°C =

fh
3.2. SATURACION DE AGUA

Tomar 1 6 2 cucharadas de pasta saturada preparada para el extracto de
saturacion (13.1.) y determinar el contenido de humedad segun 3.1. El
contenido de humedad asi determinado corresponde al porcentaje de
saturacién de agua del suelo.
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4. pH

4.1. pH-H,0, pH-KCI Y pH-CaCl,

Principio

El pH del suelo se mide potenciométricamente en el sobrenadante de una
suspension de una mezcla solido:liquido en la porporcion de 1:2,5. El
liquido puede ser agua (pH-H,0), KCI 1 M (pH-KCl) o CaCl, 0,01 M (ph-
CaCl,).

Equipos

Medidor de pH con un electrodo combinado de vidrio-calomelano.
Agitador reciproco.

Reactivos

Cloruro de potasio 1 M.
Disolver 74,5 g de KCl en agua v diluira 1 L.
Cloruro de calcio 0,01 M.
Disolver 1,47 g de CaCl,.2H,0 en agua y diluira 1 L.
Soluciones tampones de pH 4,00, 7,00 y 8,00 (o 10,00).
Diluir ampollas concentradas estandares segun las instrucciones.

Procedimiento

1. Pesar 20 g de suelo (exactitud 0,1 g) en un frasco de plastico de
boca ancha.

Agregar 50 ml de liquido y tapar el frasco.

Agitar durante 2 horas.

Antes de destapar el frasco agitar a mano.

Introducir el electrodo en la parte superior de la suspension.

Leer el pH una vez estabilizada la lectura (exactitud 0,1 unidades).

R

Advertencias: Antes de leer, calibrar el medidor de pH en el rango de
medida. Debido a las diferencias en las pendientes de la linea de calibra-
cién, las medidas fuera del rango de calibracién pueden ser erréneas.
Las soluciones tampones no deben guardarse por mucho tiempo, espe-
cialmente las de pH 9y 10, porque son sensibles al CO.,,.

Nota: Después de la medida del pH, medir también la conductividad
eléctrica del extracto (CE2,5), para decidir si es necesario o no el lavado
previo en la determinacién de las bases intercambiables (método 10.1.) y
de la CIC (método 9.1. 6 9.2.). Para el procedimiento de medicion ver
13.2.2.
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4.2. pH-NaF
Principio

La presencia de “Al activo” en suelos puede ser detectada midiendo el
aumento de pH de una solucién molar de NaF después de 2 minutos de
reaccion con el suelo en una relacion de 50:1.

Equipos

Medidor de pH con un electrodo combinado de vidrio-calomelano.
Cronometro.

Reactivos

Fenolftaleina 0,1%, solucién indicadora.
Disolver 100 mg de fenolftaleina en 100 ml de etanol 95 %.

Fluoruro de sodio 1 M (solucidn saturada).
Agregar 1 L de agua a 45 g de NaF en un frasco plastico. Dejar reposar
durante 2 dias, agitdndolo ocasionalmente. Al tercer dia, después que
el exceso ha sedimentado, transferir una alicuota de50 ml a un vaso de
100 mly medir el pH, el cual debe estar entre 7,2y 8,1. Agregar3as
gotas de solucion indicadora de fenolftaleina al0,1% vy titular con
solucion estandar de NaOH 0,01 M hasta color rosado. El gasto debe
ser menor de 1,25 ml de NaOH (correspondiente a 0,25 meq de acidez
titulable). Si no se cumple cualquiera de estos dos requisitos usar otra
fuente de NaF.

Procedimiento

1. Pesar 1g de suelo (exactitud 0,05g) enunvaso de 100 ml. Nota:
cuando se usa muestra himeda debe pesarse 1 g x factor de correc-
cién por humedad.

Agregar 50 mi de NaF 1 M y empezar a cronometrar.

Agitar la suspension durante un minuto.

Introducir el electrodo en la parte superior de la suspension.
Continuar agitando y leer el pH exactamente a los 2 minutos de
agregada la solucién de NaF.

6. Opcionalmente leer nuevamente el pH después de 60 minutos.

Ok owmn

Advertencia: El pH también aumenta por reaccién del NaF con gibbsita y
calcita.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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5. CARBONO ORGANICO

5.1. DIGESTION CON DICROMATO ACIDO |

5.1.1. TITULACION CON FeSO,
Principio

Se sigue el procedimiento de Walkley y Black. Esto involucra una combus-
tion himeda de la materia organica con una mezcla de dicromato de
potasio y acido sulifurico. Después de la reaccion se titula el dicromato
residual con sulfato ferroso.

Reactivos

Dicromato de potasio 0,1667 M, solucién estandar.
Disolver 48,04 g de K,Cr,O, (seco a 105°C) en agua y diluira 1 L.
Acido sulfurico concentrado, H,SO, 86%.
Acido fosférico concentrado, H,PO, 85%.
Difenilamina sulfonato de bario 0,16%, solucién indicadora.
Disolver 1,6 g de difenilamina sulfonato de bario en 1 L de agua.
Sulfato ferroso 1 M (aproximadamente).
Disolver 278 g de FeS0O,.7H,O en alrededor de 750 ml de agua,
agregar15 ml de H,S0, y diluir a 1 L con agua.

Procedimiento

1. Pesar 1 gde suelo tamizado por 0,5 mm (exactitud 0,01 g) en un matraz
erlenmeyer. Incluir una muestra de referencia. Nota: En el caso de
muestras con mas de 2,5% C pesar proporcionalmente menor cantidad
de muestra.

2. Agregar 10,00 mi de solucién de dicromato. Incluir 2 blancos (matraces

erlenmeyer sin suelo) para estandarizar la solucién de sulfato ferroso.

Cuidadosamente agregar 20 ml de acido sulflrico, agitar el frasco y

dejar reposar por 30 minutos bajo campana.

4. Agregar alrededor de 250 mi de agua, 10 ml de acido fosforico con una
probeta y dejar enfriar.

5. Agregar 1 mi de indicador y titular con solucién de sulfato ferroso mien-
tras se agita la mezcla. Cerca del punto final el color marrdn llega a ser
purpura o azul violaceo. En el punto final el color cambia bruscamente
a verde. Si se han reducido mas de 8 ml de dicromato o, en otras pa-
labras, si se gastan menos de 2 ml de sulfato ferroso, repetir la deter-
minacion con menos suelo. Nota: El punto final es faciimente sobre
pasado, en este caso agregar 0,50 mi de solucion de dicromato y titular
de nuevo gota a gota (deben adaptarse los calculos).

w
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Calculos

El contenido de carbono dsl suelo es:

vl -v2
C (%) =—— xMx0,39 xth
S
donde:
vl =mlde solucion de sulfato ferroso gastados en el bianco
v2  =ml de solucidn de sulfato ferroso gastados en la muestra
M = molaridad de la solucién de sulfato ferroso (de la titulacion del
blanco)
0,38 =3x100x 1,3/1000 (3 = peso equivalente del carbono)
S = peso en g de la muestra seca al aire
fh = factor de correccion por humedad.

Nota: El factor 1,3 es un factor de compensacion por la combustién
incompleta de la materia organica en este procedimiento.

La conversion del % de carbono a % de materia organica se realiza con el
factor empirico de 2:

materia organica (%) = 2 x carbono (%)
Nota: Originalmente se usaba un factor de conversion de 1,72 pero hay
indicaciones de que el factor de 2 es mas apropiado.
Referencias

van Reeuwijk (1986).

5.2. DIGESTION CON DICROMATO AGIDO i

5.2.1. TITULACION AUTOMATICA CON FeSO,

Principio

Se sigue el procedimiento de Waikley y Black. Esto involucra una combus-
tion humeda de la materia organica con una mezcla de dicromato de
potasio y acido sulflrico. Después de la reaccién se titula el dicromato
residual con sulfato ferroso.
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Reactivos

Dicromato de potasio 0,1667 M, solucion estandar.
Disolver 49,04 g de K.Cr,O, (seco a 105°C) en agua y diluira 1 L.
Acido sulfarico concentrado H ,90, 96%.
Sulfato ferroso 1,0 M.
Disolver 280 g de FeS04.7H,0 en agua, agregar 80 ml de H,SO,
conc.,enfriar y diluira 1 L.

Procedimiento

1. Transferir 1 g (exactitud 0,01 g) de suelo tamizado por 2 mm a un vaso
para titular. Incluir una muestra de referencia. Nota: En muestras con
mas de 2,5% de C pesar proporcionalmente menor cantidad de
muestra.

2. Agregar 10,00 mlde K,CR,0O_0,1667 M. Incluir 2 blancos para estanda-
rizar la solucién de suffato ferroso.

3. Agregar cuidadosay rapidamente 20 mi de H,SO,, dirigiendo el chorro

ala solucién. Inmediatamente agitar con vngor o) colocar enun agitador

rotatorio por 1 minuto. Dejar reposar sobre una plancha aislante, bajo
campana, por 30 minutos.

Agregar 180 ml de agua

Titular con FeSO, hasta un voitaje de 630 mV. Si se han reducido mas

de 8 mi de dicromato o, en otras palabras, si se gastan menos de 2 mi

de FeSO, repetir la determinacion con menos suelo.

o b

Calculos

v1-v2

C (%) = x M x 0,39 x fh

S
donde:

vl =mlde FeSO, gastados en el blanco

v2  =mlde FeSO, gastados en la muestra

M =molaridad del FeSO,

0,39 =3x100x 1,3/1000 (3 = peso equivalente del carbono)
S = peso en g de la muestra seca al aire

fh = factor de correccidn por humedad.

Nota: El factor 1,3 es un factor de compensacién por la combustidn
incompleta de la materia organica en este procedimiento.

La conversion del % de carbono a % de materia organica se realiza con el
factor empirico de 2:

materia organica (%) = 2 x carbono (%)
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Nota: Originalmente se usaba un factor de conversion de 1,72 pero hay
indicaciones de que el factor de 2 es mas apropiado.

Referencias

USDA (1982).
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6. NITROGENO

6.1. DIGESTION KJELDALH |

8.1.1. DESTILACION DE NH,
Principio

Se sigue el procedimiento Kjeldahl. Se digiere ia muestra en acido sulfdrico
y el nitrdgeno organico es convertido en sulfato de amonio. Luego la
solucion se alcaliniza, se destila el NH,, el cual es atrapado en acido borico
y titulado con &cido. Este procedimiento determina todo el nitrégeno
(incluso el NH, adsorbido) excepto el que esta en forma de nitrato.

Equipos

Digestor.
Destilador de nitrégeno.

Reactivos

Acido sulfurico concentrado, H,SO, 96%.

Mezcla catalitica. i
Mezclar moliendo en un mortero aprox. 100 g de Na,SO, anhidro, 10 g
de CuSO4.5H,0 y 1 g de Se en polvo.

Hidroxido de sodio 25%.
Disolver 1,25 kg de NaOH en pellets en aprox. 2 L. de agua. Enfriar la
solucion con el frasco tapado para evitar la absorcién de CO,. Diluir a
5L conaguarecién herviday enfriada. Mezclar bieny guardar protegido
del CO, ambiental.

Solucion indicadora.
Disolver 0,13 g de rojo de metiloy 0,20 g de verde de bromocresol en
200 ml de etanol 56%.

Solucidn de acido bérico-indicador.
Disolver 10 g de acido bérico en aprox. 900 m! de agua caliente, enfriar
y agregar 20 ml de solucion indicadora. Diluir a 1 L con agua y mezclar
bien.

Acido clorhidrico 0,010 M, estandar.
Diluir una ampolla concentrada estandar segun las instrucciones.

Procedimiento
Digestion
1. Pesar 1 g de suelo tamizado por 0,5 mm (exactitud 0,01 g) en un tubo

de digestion. Enlos suelos ricos en materia organica pesar 0,5 g. En ca-
da serie, incluir una muestra de referencia y 2 blancos (tubos sin suelo).



24

Métodos de Analisis de Suelos - INIA

peso en g de la muestra seca al aire

2. Agregar alrededor de 1 g de mezcla catalitica, mezclar bien y lavar con
una pequenfa cantidad de agua, suficiente para humedecer la mezcla.

3. Agregar 8 mi de H,SO, y mezclar.

4. Colocar los tubos en el digestor y digerir. Una vez que la solucién esté
clara continuar calentando por otros 30 minutos.

5. Sacar los tubos del digestor, dejar enfriar y agregar alrededor de 30 ml
de agua mientras se agita.

Destilacion

1. Agregar 25 ml de solucién de acido bérico-indicador en un matraz de
150 ml y colocar éste bajo el extremo del condensador.

2. Agregar 50 mi de NaOH 25% al tubo de digestién y destilar durante 7
minutos aprox.

3. Sacarelmatraz del destilador, lavar el extremo del condensador y titular
el destilado con HCI 0,01 M hasta que el color cambie de verde a
rosado. (Cuando se usa titulador automatico colocar el punto final a
pH 4,6.)

Calculos

a-b
N (%) = xMx1,4xfth
S

donde

a = mlde HCI gastados en la muestra

b = ml de HCI gastados en el blanco

M = molaridad del HCI

4 =14 x100 / 1000 (14 = peso atomico del nitrégeno)

—hm -

factor de correccién por humedad.

Referencias

Van Reeuwijk (1986).
ISRIC (1989).
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6.2. DIGESTION KJELDALH i
6.2.1. DESTILACION DE NH,
Principio

Se sigue el procedimiento Kjeldaih modificado con &cido salicilico y tiosul-
fato para incluir nitrato y nitrito. La muestra se trata con acido salicilico
disuelto en H_SO, y los nitro compuestos formados por reaccion del acido
salicilico con los hitratos se reducen a los amino compuestos correspon-
dientes por calentamiento con tiosulfato de sodio antes de la digestién
Kjeldalh.

Equipos

Digestor.
Destilador de nitrégeno.

Reactivos

Acido salicilico en acido sulfurico.
Disolver 25 g de acido salicilico en 1 L de H,SO, conc.
Tiosulfato de sodio.
Moler cristales de Na,S$,03.5H,0 hasta que pasen untamiz de 250 um.
Mezcla catalitica.
Mezclar 200g de K,SO,, 20 g de CuS0O4.5H,0y 2 g'de Se. Moler los
reactivos separadamente antes de mezclar y moler la mezcia en un
mortero para pulverizar el queque que se forma durante la mezcla.
Hidréxido de sodio 20%.
Disolver 1kg de NaOH en aprox. 4 Lde agua herviday fria. Enfriar y diluir
a 5 L. Almacenar protegido del CO, ambiental.
Solucién indicadora.
Disolver 0,099 g de verde de bromocresoly 0,066 g de rojo de metiloen
100 ml de alcohol.
Acido bérico 1% con indicador.
Disolver 50 g de H,BO, en aprox. 4 L de agua caliente. Enfriar y agregar
100 ml de solucién indicadora. Agregar NaOH 0,1 M gota a gota hasta
tinte purpura (pH alrededor de 5,0) y diluir a 5 L. Mezclar bien antes de
usar.
Acido sulfdrico 0,005 M, solucién estandar.
Diluir una ampolla estandar concentrada segun las instrucciones.

Procedimiento

1. Colocar 0,5 g (exactitud 0,001 g) de suelo tamizado por 0,5 mm en un
tubo de digestion de 250 ml. En los suelos ricos en materia organica
pesar 0,2 g. En cada serie incluir una muestra de referenciay 2 blancos
(tubos sin suelo).
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hOoN
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Agregar 4 ml de acido salicilico en &cido sulfurico y mezclar bien.
Dejar reposar algunas horas (o durante la noche).

Agregar 0,5 g de tiosulfato de sodio a través de un embudo seco conun
vastago largo que alcance justo sobre la mezcla.

Calentar cuidadosamente hasta que cese el desprendimiento de espuma.
Enfriar.

Agregar 1,1 g de mezcla catalitica y digerir hasta que la solucién esta
clara. Enfriar.

Agregar aprox. 20 mi de agua y conectar al destilador.

Destilar con aprox. 40 mi de NaOH 20% y recibir el destilado en 60 mide
H.,BO, 1% con indicador.

Titular con H ,50, 0,005 M hasta que el color cambie de verde a rosado.
Nota: La titdlacion puede realizarse con un titulador automatico titu-
lando hasta el pH original del acido bdrico (en este caso no es necesaria
la adicién de solucién indicadora).

Calculos

a-b
N (%) =

XxMx2,8xfh
S

donde:

a
b
M

= ml de H,SO, gastados en la muestra
= mi de H,SO, gastados en el blanco
= molaridad del H_SO,

28 =14x2x100/ 1000 (14 = peso atomico dei nitrogeno)

S
fh

= peso en g del suelo seco al aire
= factor de correccién por humedad.

Referencia

Bremmer y Mulvaney en: Page (1982).
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6.3. EXTRACCION CON KCI

6.3.1. DESTILACION DE NH,

Principio

Elsuelo setratacon KCl2M que extrae NH, + intercambiable y NO,- (y NO,-
que puede estar presente en cantidades detectables en suelos que han
recibido fertilizantes productores de NH,+). El NH,+ se determina por
destilaciéon con MgO; el NO,- por destilacién con Mgb y aleacién Devarda
después de destruir el NO,- con acido sulfamico y de eliminar el NH, + por
destilacion con MgO; el (NH + + NO,-) por destilacion con MgO y alea-
cion Devarda después de destruir el NO con &cido sulfamico; el (NO,- +
NO,-) por destilacién con MgO'y aleacion Devarda después de eliminar el
NH + por destilacién con MgO; el (NH,+ + NO,- + NO,-) por destilacion
con MgO y aleacién Devarda.

Equipos
Destilador de nitrégeno.
Reactivos

Cloruro de potasio 2 M.
Disolver 1,5 kg de KCl en 8 L de agua y diluir a 10 L.
Oxido de magnesio.
Calentar MgO en una mufla a 600-700°C por 2 horas. Enfriar en dese-
cador y guardar en un frasco herméticamente cerrado.
indicador mezclado.
Disolver 0,300 g de verde de bromocresoly 0,165 g de rojo de metilo en
500 ml de etanol.
Hidrdxido de sodio 0,05 M.
Disolver 0,2 g de NaOH en agua y diluir a 100 ml.
Acido bdrico con indicador.
Disolver 20 g de H,BO, en aprox. 700 ml de agua caliente. Enfriar y
transferir a un matraz volumetnco de 1 L que contiene 200 ml de etanol
y 20 ml de indicador mezclado. Agregar NaOH 0,05 M cuidadosamente
hasta que se detecte un cambio de color de rosado a verde claro
cuando se trata 1 ml de solucién con 1 mi de agua. Diluira 1 L.
Aleacién Devarda.
Moler aleacion Devarda hasta que pase untamiz de 300 mesh. Almace-
nar en un frasco herméticamente cerrado.
Acido sulfamico 2%.
Disolver 2 g de NH,SO,H en 100 mi de agua. Guardar en refrigerador.
Acido sulfirico estandar O 0025 M.
Diluir una ampolla estandar concentrada segun las instrucciones.
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Solucién estandar de N-(NH,+NO,), 50 mg/L de cada forma de N.
Disolver 0,236 g de (NH, ) SO,y 0 361 gde KNO, en agua y diluira 1 L.
Guardar en refngerador

Soluciéon estandar de N-(NH, + NO,+NO,), 50 mg/L de cada forma de N.
Disolver 0,236 de (NH,), SO 0, 361 g “de KNO ,¥ 0,123 gde NaNQO, en
agua y diluirai L. Guardar en refngerador

Procedimiento

1. Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,01 g). Incluir 2 blancos.

2. Agregar 50 ml de KCl 2 M y agitar por 1 hora.

3. Dejar sedimentar hasta que el sobrenadante esté claro (usualmente 30
minutos). Si el extracto no se analizara dentro de las 24 horas, filtrar por
papel filtro Whatman N° 42 y guardar el fitrado en el refrigerador.

|. Procedimiento en presencia de nitrito

l.1. Nitrdbgeno-amonio.

Agregar 5 ml de acido bérico con indicador a un matraz erlenmeyer de
50 mi marcado a 30 mi y colocarlo bajo el condensador del destilador
de modo que el extremo del condensador quede alrededor de 4 cm
sobre la superficie de la solucion. Pipetear 10-20 ml del extracto de
suelo en el matraz de destilacién y agregar 0,2 g de MgO a través de un
embudo de vastago lo suficientemente largo para alcanzar el bulbo del
matraz. Conectar el matraz al destilador y destilar. Cuando el destilado
alcance la marca de 30 mlen el matraz receptor detener la destilacion,
lavar el extremo del condensador y titular con H,SO, 0,0025 M hasta
que el color cambie de verde a un rosado permanente.

.2. Nitrégeno-(nitrato + nitrito).
Después de eliminar el N-NH, del extracto segun |.1., agregar 0,2 g de
aleacion Devarda al matraz de destilacion y destilar. Titular comoen |.1.

.3. Nitrégeno-(amonio + nitrato + nitrito).
Procedercomoenl.1. peroagregar0,2 gde aleacion Devarda almatraz
de destilacidon inmediatamente después de la adicion de MgO y antes
de conectar el matraz al destilador.

1.4, Nitrégeno-(amonio + nitrato).
Proceder como en 1.3. pero tratar la muestra en el matraz de destilacion
con 1 ml de &cido sulfamico 2% y agitar unos segundos para destruir el
NO,- antes de la adicion de MgO y de Aleacién Devarda.

1.5. Nitrdgeno-nitrato.
Proceder como en I.2. pero realizar el analisis sobre una muestra que

ha sido tratada con acido sulfamico para destruir el NO,- como se
describe en | 4,
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ll. Procedimiento en ausencia de nitrito.

Il.1. Nitrdgeno-amonio.
Proceder como en |.1.

Il.2. Nitrégeno-nitrato
Proceder como en |.2.

I1.3. Nitrégeno-{amonio + nitrato).
Proceder como en 1.3.

Nota: Los métodos descritos pueden chequearse analizando 5 ml de las
soluciones estandares de N-(NH,+NO,) y de N-(NH,+ NO,+NO,).

Calculos

(a-b) x M x 1.400.000
N (mg/kg) = x fh
Axs

Q
O
3
Q
@

mi de H,SO, gastados en titular la muestra
mi de H,SO, gastados en titular el blanco
molaridad del H,SO,

ml de alicuota de extracto

peso en g del suelo seco al aire

factor de correccion por humedad

JOP>ZO®
BomoHnonouo

Referencias

Keeney y Nelson en: Page (1882).
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7. CARBONATO DE CALCIO

1. VISUAL, BURBUJEQ DE GAS (CUALITATIVO)

Agregar algunas gotas de H,SO, 6 N auna porcién de sueloy observar bajo
una lupa. La evolucién de burbulas de gas indica la presencia de CaCQO,.

7.2. TRATAMIENTO CON HCl Y MANOMETRIA

Principio

El suelo se trata con HCI diluido y el diéxido de carbono desprendido se
mide por desplazamiento de una columna de mercurio conectada al reci-
piente de reaccion.

El método no distingue entre las diferentes formas de carbonato pero, para
los propdsitos del calculo, se asume que el carbonato de. calcio es el mas
comun en los suelos y los resultados se informan como “equivalente de
carbonato de calcio”.

Reactivos

Acido clorhidrico 1:1

Agregar 500 mi de HCI concentrado a 500 ml de agua.
Carbonato de calcio

Secar CaCO, en polvo a 150°C por 2 horas.

Procedimiento

1. Colocar 15 ml de HCI 1:1 en un frasco de vidrio de boca ancha de 250
ml.

2. Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,1 @) en un recipiente de plastico de 10-
20 mly colocarlo en el interior del frasco cuidando que el suelo no tome
contacto con el HCI 1:1. Si el suelo tiene més de 10% de CaCO, pesar
una cantidad proporcionalmente menor. Para la curva de calibracion
pesar 0,00-0,10-0,20-0,30-0,40-0,50 g de CaCO, seco.

3. Conectar el frasco aun manémetro de mercurio, equnllbrar el sistemaa
la presién ambiental y cerrar el manémetro.

4. Agitar el frasco de modo que se vuelque el recipiente y quede en
contacto el suelo con el HCI 1:1 y continuar agltando hasta obtener en
el manémetro una lectura constante.

Nota: Es importante que tanto las muestras como la curva sean deter-
minadas a la misma temperatura. -
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Calculos

Dibujar una curva de calibraciéon de g de CaCO, contra lalecturay calcular
los g Je CaCQ, en la muestra.

CaCQ, equivalente (%) = x 100 x fh

donde:

g de CaCO, calculados en la muestra
pesoeng cie la muestra seca al aire
factor de correccidon por humedad.

I i n

a
s
th

7.3. TRATAMIENTO CON HCI Y TITULACION

Principio

Se usa el método de Piper o de la neutralizacién acida. La muestra se trata
con acido diluido y se titula el acido residual (no neutralizado por el
carbonato). Los resultados se informan como ‘“‘equivalente de carbonato
de caicio” porque la disolucion no es selectiva para la calcita, ya que otros
carbonatos como la dolomita también se disuelven.

Equipos

Agitador reciproco.

Reactivos

Acido clorhidrico 1 M.
Agregar aprox. 4 L de agua a un matraz erienmeyer graduado. Lenta-

mente agregar 425 ml de HCI concentrado bajo agitacion constante.
Enfriar diluir a 5 L con agua.
Acido clorhidrico 0,500 M, solucion estandar.
Diluir una ampolla de solucion concentrada segun las instrucciones.
Hidréxido de sodio 0,5 M, solucidn estandarizada.
Disolver 20 g de NaOH en 1L de agua. Estandarizar titulando esta
soluciéon inmediatamente antes del uso con HCI 0,500 M estandar v
fenolftaleina como indicador.
Fenolftaleina 0,1%, solucion indicadora.
Disolver 100 mg de fenolftaleina en 100 mi de etanol 95%.
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Procedimiento

1.

Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,01 g) en una botella agitable. Incluir 2
blancos (sin suelo) y una muestra de referencia 0 500 mg de CaCQO, en
polvo. Nota: Si el contenido de carbonato es > 50% pesar 2,5 g de
suelo.

2. Agregar 100 ml de HC! 1 M con una pipeta y agitar.

3. Agitar ocasionalmente durante la hora siguiente y luego dejar reposar
hasta el otro dia.

4. Al dia siguiente agitar manualmente, tapar y agitar por 2 horas en un
agitador reciproco.

5. Dejar sedimentar (o filtrar) la suspension, pipetear 10 mi del sobrena-
dante en un matraz erlenmeyer de 100 ml y agregar alrededor de 25 mi
de agua.

6. Agregar unas gotas de indicador fenolftaleina y titular con NaOH 0,5M.

Calculos

a-b
CaCO, equivalente (%) = M x x 50 x fh
S

donde:

M = molaridad de la solucién de NaOH

a = mlde NaOH gastados en el blanco

b = mlde NaOH gastados en la muestra

s = peso en gdelamuestraseca al aire

50 = 50x 10 x 100 / 1000 (50 = peso equivalente del CaCO,)

fn = factor de correccion por humedad.

Advertencias

El equivalente de carbonato de calcio es a veces sobreestimado por este
método debido a que algunos componentes no carbonatados del suelo
pueden reaccionar con HCI. Por lo tanto, cuando el contenido de carbo-
nato es muy bajo (< 1%) el error puede ser relativamente grande.

El analisis no se realiza en suelos con pH-H,O < 6,8 porque se asume que
el carbonato esta ausente.

Referencias

Van Reeuwijk (1986).
ISRIC (1987).
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7.4. REQUERIMIENTO DE ENCALADO

Principio

El requerimiento de encalado se define como la cantidad de cal necesaria
para aumentar el pH de una hectarea de suelo, a una profundidad de 10
cm, en 0,1 unidades de pH. Su determinacién requiere de la obtencion de
una curva de titulacion que se caracteriza por ser una curva suave, con
pocos o ningun punto de inflexion, que cambia con el tiempo y con el
contenido salino del suelo.

Reactivos

Cloruro de potasio 2 M.
Disolver 149 g de KClen agua y diluira 1 L.
Cloruro de potasio 1 M.
Disolver 74,6 g de KCl en agua y diluira 1 L.
Hidroxido de potasio 0,2 M.
Diluir una ampolla concentrada estandar segun las instrucciones.
Alternativamente: Disolver 11,2 g de KOH en aguay diluira 1 L.
Solucion KOH-KCI.
Mezclar volumenes iguales de KOH 0,2 My KCI 2 M. Estandarizar esta
solucion segun Apéndice 4.

Procedimiento

1. Pesar 8 porciones de 20 g de suelo (exactitud 0,1) en frascos de 100 m
de boca ancha con tapa.

2. Agregar 0,0-0,4-1,2-2,0-2,8-4,0-6,0-8,0-10,0 de soiucion KOH-KCly
completar a 50 mi con KCI 1 M.

3. Tapar y agitar durante la noche.

4. Dejar sedimentar y medir el pH del sobrenadante.

Caiculos

Dibujar la curva de titulacion del pH contra el volumen de KOH agregados.
Calcular, en la parte lineal de la curva, el volumen de KOH necesario para
aumentar el pH en 0,1 unidades.

Requerimiento de encalado (CaO) (kg/ha) = a x M x d x 1400

donde:

)]
i

ml de KOH necesarios para subir el pH de 20 g de suelo en 0,1
unidades de pH

molaridad de la solucién KOH-KCI

densidad del suelo.

i

Qg
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Multiplicar el requerimiento de encalado calculado por el nimero de 0,1
unidades de pH que se desea cambiar el pH.

Advertencia

A veces el poder tamponante del suelo es tan fuerte que las cantidades de
base dadas en este procedimiento son insuficientes para cambiar sustan-
cialmente el pH. En este caso deben usarse mayores cantidades de base.
Referencia

Houba et al. (1988).
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8. YESO

8.1. EXTRACCION CON AGUA Y PRECIPITACION CON ACETONA

8.1.1. CALCIO POR EAA (Espectrofotometria de absorcion atémica)
Principio

El yeso se disuelve agitando la muestra con agua, luego se precipita
selectivamente del extracto con acetona. Este precipitado se redisuelve en
agua y se determina el yeso midiendo la concentracién de calcio en la
solucién por EAA. ‘

Equipos

Agitador reciproco
Centrifuga
Espectrofotémetro de absorcién atémica.

Reactivos

Acetona.

Cloruro de bario 1 M.
Disolver 60 g de BaCl,.2H,O en un erlenmeyer graduado y diluir a 250
mi con agua.

Acido clorhidrico 1 M.
Diluir 21 mi de HCI conc. en 200 ml de agua en un erlenmeyer graduado
y llevar a 250 ml con agua.

Solucién estandar de Ca de 1000 mg/L.
Diluir una ampolla concentrada estandar segun las instrucciones. Alter-
nativamente: ver Apéndice 5.

Serie de estandares.
De la solucién estandar de Ca de 1000 mg/L pipetear 25 mi en un
matraz volumétrico de 250 ml y llevar a volumen con agua. De esta
solucién estandar de Ca de 100 mg/L pipetear 0-5-10-15-20-25 ml en
matraces volumétricos de 100 mi vy llevar a volumen con agua. Esta
serie de estandares contiene 0-5-10-15-20-25 mg/L de Ca.

Procedimiento

1. Pesar 10 g de suelo (exactitud 0,1 g) enun frasco plastico de 250 ml (ver
advertencia mas abajo). Incluir una muestra de referencia o 100 mg de
CaSO0,.2H,0.

Agregar con una pipeta 100 ml de agua.

Tapar el frasco y agitar durante 30 minutos.

Centrifugar la suspensién hasta que el sobrenadante esté claro.

Hw@
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5. Ensayo para sulfato:
Transferir airededor de 3 mi de extracto a un tubo de fnsayo y agregar
aprox. 10 gotas de HCI 1My 2 mi de BaCl, 1M. Si se desarrolla turbidez
se continva el andlisis, de lo contrario el yeso esta ausente en la mues-
tra. Nota: Para este ensayo puede usarse también el extracto de la de-
terminacién de pH-H,O.

6. Pipetear 20 mi de extracto en un tubo de centrifuga de 50 ml. Agregar
20 ml de acetona, mezclar bien y dejar reposar por 10 minutos.

7. Centrifugar hasta que la solucidn sobrenadante esté clara.

8. Descartar el liquido cuidando de no perder precipitado.

9. Redispersar el precipitado con 10 ml de acetona soplando con una
pipeta a lo largo de la pared del tubo de centrifuga.

10. Centrifugar y decantar.

11.Secar el tubo con el precipitado en una estufa de secado a 50°C,
dejando la puerta de la estufa entreabierta.

12. Agregar con una pipeta 40 ml de agua, tapar el tubo y agitar hasta que
el precipitado se disueiva.

13. Medir Ca por EAA a 422,7 nm. En el caso que la lectura sobrepase el
rango estandar, diluir la solucion 2x 6 5x.

Calculos
ax0,086xD
yeso (CaS0,.2H,0) (%) = x fh
S
donde:
a = mg/L de Ca leidos
0,086 =40x100x 172,17 x 100 / (1000 x 1000 x 20 x 40,08)
D = factor de dilucion para llevar la solucién final al rango de medida
S = peso en g del suelo seco al aire
fh = factor de correccidén por humedad.
Advertencia

La solubilidad del yeso en agua es aproximadamente 0,2 g/100 ml. En el
método presente, esto corresponde a 2% de yeso en la muestra, usando
una relacion suelo:agua de 1:10. Considerando la lenta solubilidad cerca
de la saturacidn, el contenido maximo debe considerarse 1,5%. Con
contenidos mayores debe usarse proporcionalmente una relacion mayor,
por ej. hasta 3% de yeso: 5 g de suelo en 100 mi de agua (1:20); hasta 6%
de yeso: 2,5 g de suelo en 100 ml de agua (1:40), etc.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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8.1.2. CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

Principio

Elyesose disuelve en aguay luego se precipita selectivamente del extracto
con acetona. El precipitado se redisuelve en aguay se estima el contenido
de yeso midiendo la conductividad eléctrica de la solucién.

Equipos

Agitador reciproco.
Centrifuga.
Conductivimetro.

Reactivos

Acetona
Solucién estandar de CaSO, 0,010 M.

Disolver 1,72 g de CaSO .2H,O en aguay diluira 1 L.

Serie de estandares

Pipetear 0-2-5-10-25-50 mi de la solucién de CaSO, .0,010 M en ma-
traces volumétricos de 50 ml y enrasar con agua. Esta serie de estan-
dares contiene CaSO, 0,0-0,4-1,0-2,0-5,0-10,0 mM.

Procedimiento

1.

ok w

8.

9.

Ensayo para sulfato.

Colocar aprox. 5 ml del extracto de saturacién (13.1.) en un tubo de
ensayo de 15 ml. Agregar alrededor de 5 ml de acetona e invertir el tubo
varias veces. Dejar reposar por 30 minutos. Si se forma un precipitado
se continla el andlisis, de lo contrario el yeso esta ausente de la
muestra.

Pesar 20 g de suelo (exactitud 0,1 g) en un frasco de 250 ml. Si el
contenido de yeso es mayor de 0,8 % pesar proporcionalmente menor
cantidad de suelo. Incluir una muestra de referencia o 100 mg de
CaSO0,.2H,0.

Agregar 100 ml de agua y agitar durante 30 minutos.

Filtrar descartando los primeros ml si el filtrado sale turbio.

Pipetear 20 ml de filtrado en un tubo de centrifuga de 50 ml. Agregar 20
ml de acetona, tapar el tubo, mezclar invirtiendo y dejar reposar por 10
minutos.

Centrifugar a 2000 rpm por 5 minutos.

Descartar el liquido sobrenadante y drenar el tubo sobre toalla de papel
por aprox. 5 minutos.

Redispersar el precipitado en 10 ml de acetonay centrifugar a 2000 rpm
por 5 minutos.

Descartar y drenar el liquido sobrenadante como en el punto 7.

10. Agregar 40 ml de agua, tapar y agitar hasta disolucién del precipitado.
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11. Medir la conductividad eléctrica de la solucién y de la serie de estandares.
Calculos

Construir una curva de calibracion con la concentracion de CaSO, y la
conductividad eléctrica de la serie de estandares e interpolar la muestra.

ax Ax0,0344 x th
yeso (CaS0,.2H,0) (%) =
S
donde
a = mmoles/L de CaSO, leidos en la curva
A = ml de agua usados en la extraccion
S = peso en g del suelo seco al aire
0,0344 = 172,17x40x100/(20x1000x1000) (172,17 = PM del CaSO,.2H,0)

fh = factor de correccion por humedad.
Referencias

USDA (1982).
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8.2. REQUERIMIENTO DE YESO

Principio

Requerimiento de yeso es la cantidad de yeso que debe agregarse al suelo
para reemplazar todo el sodio de intercambio. Se determina agitando el
suelo con una solucién de.yeso, con lo cual se produce un intercambio de
sodio con el calcio y se calcula la cantidad de yeso que necesita el suelo.

Reactivos

Solucién saturada de yeso.
Agitar periédicamente 25 g CaSO,.2H,0 con 5 L de agua durante una
hora 0 mas. Dejar sedimentar y filtrar el sobrenadante. Diluir 20x y medir
el calcio por EAA a 422,7 nm.

Procedimiento

1. Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,1 g) en un frasco de 250 ml.

2. Agregar 100 ml de solucion saturada de yeso, tapar y agitar durante
5 minutos en un agitador mecanico.

3. Filtrar descartando los primeros mi de filtrado que pueden ser turbios.

4. Diluir 20x y medir el Ca por EAA a 422,7 nm

Calculos

(a-b) x 8.600

Requerimiento de yeso (mg/kg) =
s

donde:

a = mg/L de Ca en la solucion saturada de yeso diluida 20x
b = mg/L de Ca en el filtrado diluido 20x
8.600 =20x 100x 172 / 40

S = peso en g del suelo seco al aire.

Referencias

USDA (1982).
Cottenie (1984).
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9. CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO (CIC)

9.1SATURACION CON ACETATO DE SODIO, pH 7.0,
TUBQO DE PERCOLACION

Principio

La muestra se percola con acetato de amonio y se miden las bases en el
percolado. Luego la muestra es subsecuentemente percolada con acetato
de sodio, se elimina el exceso de sales y el sodio adsorbido se intercambia
por percolacion con acetato de amonio. El sodio en el percolado es una
medida de la CIC. Ca y Mg intercambiables se miden por espectrofotome-
triade absorcién atémica (EAA) y Ky Naintercambiables por espectrofoto-
metria de emisién de llama (EEL). En la medicién de Cay Mg se agrega La
(5000 mg/L) para evitar la formacién de compuestos refractarios de Ca 'y
Mg en lallama. En la medicion de Ky Na se agrega Cs (1000 mg/L) para
superar la interferencia por ionizacién y volatilizacion.

Equipos

Tubos para percolacion de 2-2,5 cm de didmetro con llave.
Espectrofotdmetro de emision de llama.

Espectrofotdmetro de absorcién atémica.

Aguja ligeramente mas larga que los tubos para percolacion.

Reactivos

Celite libre de iones 0 arena lavada y calcinada.

Lana de algodon.

Etanol 1:1.
Mezclar en partes iguales etanol 96 % y agua.

Acetato de amonio 1 M.
Disolver 385 g de NH,Ac enaguay diluir a 5 L. Ajustar a pH 7,0 con
amoniaco o acido acético diluidos.

Acetato de sodio 1 M.
Disolver 680 g de NaAc.3H,O en aguay diluira5 L. Ajustara pH 7,0 con
hidréxido de sodio o acndo acético diluidos. Nota: Si se desea esta
solucidn puede ajustarse a pH 8,2 (para determlnar laCiCapH8,2en
los suelos calcareos).

Solucién supresora de lantano, 10% en La.
Pesar 117,3g de La,0,, agregar aprox. 200 mi de agua y 200 mi de
HNO, conc. Dlsolver y dIIUH’ a 1L con agua (acido en exceso: 1 M).
Alternativamente: Disolver 311,7 g de La(NO,),.6H,0 en agua, agre-
gar 64 ml de HNO, conc. y dllunr a 1L conagua.

Solucién supresora de lantano, 0,55% en La.
Diluir 55 mi de la solucion 10% en Laa 1 L con agua.
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Solucién supresora de cesio, 2% en Cs.
Disolver 25 g de CsCl en agua, agregar 64 ml de HNO, conc. y diluir a
1L con agua.

Solucion supresora de cesio, 0,2% en Cs.
Diluir 20 mi de la solucién 2% en Cs a 200 ml con agua.

Solucién supresora de cesio, 0,11% en Cs.
Diluir 55 mi de la solucién 2% en Cs a 1 L con agua.

Soluciones estandares Ca, Mg, K, Na de 1000 mg/L.
Diluir ampollas analiticas estandares segun las instrucciones.

Serle de estandares de Cay Mg.
Diluir la solucién estandar de Ca de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 mi en un matraz volumétrico de 200 mi y enrasando con agua.Diluir
la solucion estandar de Mg de 1000 mg/L a 25 mg/L pipeteando 25 ml
en un matraz volumétrico de 1 Ly enrasando con agua. De las solu-
ciones de Ca de 250 mg/L y de Mg de 25 mg/L pipetear una serie de
0-5-10-15-20-25 ml en matraces volumeétricos de 250 ml. A cada matraz
agregar 25mlde NH,Ac 1 My 12,5 ml de la solucién supresora 10% en
La. Enrasar con agua Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-20-
25 mg/L de Cay 0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L de Mg.

Serie de estandares de Ky Na.
Diluir las soluciones estandares de K y de Na de 1000 mg/L a 100
mg/| pipeteando 25 mi de cada una en un matraz volumétrico de 250 m!
y enrasando con agua. De esta solucion estandar mezclada de 100
mg/L pipetear 0-5-10-15-20 ml en matraces volumétricos de 200 mi. A
cada matraz agregar 100 mi de NH,Ac 1 M y 10 mi de solucion supre-
sora 2% en Cs y enrasar con agua. ‘Esta serie de estandares contiene
0,0-2,5-5,0-7,5-10,0 mg/L de Ky de Na.

Serie de estandares de Na.
Diluir la solucién estandar de Na de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 ml en un matraz volumétrico de 200 ml y enrasando con agua. De
esta solucién estandar de Na de 250 mg/| pipetear una serie de 0-5-10-
15-20-25 mi en matraces volumeétricos de 250 ml. A cada matraz
agregar 25 de NH,Ac 1 My 12,5 ml de solucidn supresora 2% en Cs'y
enrasar con agua Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-20-25
mg/L de Na.

Procedimiento

Llenado del tubo de percolacién

1. Instalar el tubo de percolacién en posicién vertical en un soporte.

2. Cerrar el fondo del tubo con lana de algoddn, comprimir y agregar 2
cucharaditas de té de arena (alrededor de 10 g de modo de obtener una
capa de 1 cm de espesor).

3. Pesar 5g de suelo (exactitud 0,01 g) en una capsula de porcelana,
agregar aprox. 25 g de arena y mezclar bien con una espatula.

4. Transferir cuantitativamente al tubo de percolacién y nivelar la mezcla
con una espatula o bagueta larga.
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5. Agregar 2 cucharaditas de té de arena para formar una capa de 1 cm
de espesor sobre la muestra. Incluir 2 blancos (con 45 g de arena
sinsuelo) y una muestra de referencia.

Extraccion de las bases intercambiables

El procedimiento a seguir depende de la presencia 0 ausencia de sales
solubles:

a) Si CE2,5 > 0,5dS/m (ver Nota de 4.1.) las sales solubles deben ser
lavadas.

b) Si CE2,5 < 0,5dS/m el contenido de sales solubles es despreciable,
por lo tanto, el lavado no es necesario.

a) SiCE2,5 > 0,5dS/m

1. Abrirlallave deltubo de percolaciény colocar debajo unvaso de 150 mi.

2. Desde un matraz volumétrico de 100 mli, lieno hasta aproximadamente
la marca con etanol 1:1, agregar alrededor de 25 mi al tubo.

3. Cuando caen las primeras gotas cerrar la llave. (La llave del tubo de
percolacion se abrid para facilitar la expulsién del aire de la muestra.

4. Verificar la presencia de burbujas de airey, si es necesario, tratar de
eliminarias golpeando eltubo. Siesto falla, disturbar cuidadosamente la
mezclade sueloy arena conuna aguja larga. Dejar reposar por unos 20
minutos.

5. Colocar el matraz volumétrico, con el etanol 1:1 remanente, invertido en
la parte superior del tubo de percolacion.

6. Abrir y ajustar la llave de manera de percolar los 100 mi en 2 horas
(aproximadamente 20 gotas/minuto).

7. Descartar el percolado y colocar un matraz volumétrico de 100 mi bajo
la salida.

8. Desde un matraz volumétrico de 100 milleno con NH,Ac 1M justo bajo
la marca, agregar alrededor de 25 ml al tubo y luego colocar el matraz
invertido sobre el tubo.

9. Abrir y ajustar lallave de salida de modo de percolar los 100 mi en 4
horas (aprox. 10 gotas/minuto).

10.Enrasar con NH,Ac 1 M el matraz volumétrico colector y medir Ca, Mg,
Ky Na en este extracto.

Nota: Eltubo y la muestra se usan luego para la determinacion de la CIC.

b) SiCE2,5 < 0,5dS/m

1. Abrirlallave del tubo de percolaciény colocar un matraz volumétrico de
100 ml bajo él.

2. Desde un matraz volumétrico de 100 ml, lleno hasta aprox. lamarcacon
NH,Ac 1 M, agregar 25 ml al tubo.

3. Cuando empiezan a salir las primeras gotas, cerrar lallave. (La llave fue
abierta para facilitar la expulsién del aire de la muestra.)
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4. Siquedanburbujas de aire atrapadas enlamuestra, tratar de eliminarlas
golpeando suavemente el tubo. Si esto falla, disturbar cuidadosamente
la mezcla suelo-arena con una aguja larga. Dejar reposar por 20
minutos. ‘

5. Colocar el matraz volumétrico con la solucién de NH,Ac remanente
invertido sobre el tubo de percolacion.

6. Abrir y ajustar lallave de salida.de modo de percolar los 100 mien 2
horas (aprox. 20 gotas/minuto).

7. Enrasarcon NH,Ac 1 Melmatraz volumeétrico colector y medir Ca, Mg,
Ky Na en este extracto.

Nota: El tubo y la muestra se usan luego para la determinacion de la CIC.

Capacidad de intercambio cationico (CIC)

Generalmente esta determinacion se realiza inmediatamente después de
la determinacién de las bases intercambiables, usando el mismo tubo con
la muestra.

1. Después de la percolacion con NH,Ac, colocar un vaso de 250 mi bajo
el tubo.

2. Desde un matraz volumétrico de 200 ml, lleno hasta aprox. la marca con
NaAc 1 M, agregar alrededor de 25 ml al tubo y luego colocar elmatraz
invertido sobre el tubo.

3. Ajustar la salida de modo de percolar los 200 mi en 4 horas (aprox. 20

gotas/minuto).

Descartar el percolado y reemplazar el vaso bajo el tubo.

Lavar la pared del tubo de percolacion con unos 15 ml de etanol 1:1.

Desde un matraz volumétrico de 100 mi, lleno hasta aprox. lamarca con

etanol 1:1, agregar alrededor de 25 mi al tubo y luego colocar el matraz

invertido sobre el tubo.

7. Ajustar la salida de modo de percolar los 100 ml en 2 horas (aprox. 20
gotas/minuto).

8. Lavar la pared del tubo una vez mas con unos 10 ml de etanol 1:1.
Después que el goteo ha cesado, lavar también la salida y luego colocar
un matraz volumétrico bajo el tubo.

9. Desde un matraz volumétrico de 100 ml, lleno hasta justo debajo de la
marca con NH,Ac 1 M, agregar 25 ml al tubo, eliminar las burbujas de
aire atrapadas y colocar el matraz invertido sobre el tubo.

10.Ajustar la salida de modo de percolar los 100 ml en 4 horas (aprox.10
gotas/minuto).

11.Enrasar el matraz volumétrico con NH,Ac 1 M y medir Na en este
extracto.

>0

Medicién
a) Cay Mg intercambiables

Pipetear 1 ml del extracto de las bases intercambiables y 9 mi de ia
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solucién supresora 0,55 % en La en un tubo de ensayo, homogenizar
y medir Ca y Mg en esta solucidén por EAA a422,7 y 285,2 nm respec-
tivamente, calibrando con la serie de estandares de Ca y Mg.

b) Ky Na intercambiables
Pipetear 2 ml del extracto de las bases intercambiablesy 2 ml de la
solucién supresora 0,2% en Cs en un tubo de ensayo, homogenizar y
medir Ky Na por EEL a 766,5 y 583,0 nm respectivamente, calibrando
con la serie de estandares de Ky Na.

c) CIC
Pipetear 1 mi del extracto de la CIC y 9 ml de la solucién supresora
0,11% en Cs en un tubo de ensayo, homogenizar y medir Na por EEL
a 589,0 nm, calibrando con la serie de estandares de Na.

Calculos

A) Bases intercambiabies:

(a-b)x10x100xfh (a-b)x4,99xth
Ca (cmol(+)/kg) = =
10x20,04xs S

(a-b)x10x100xfh (a-b)x8,22xth

Mg (cmol(+)/kg) =
10x12,16xs S

(a-b)x2x100xfh (a-b)x0,512xth
K (cmol(+)/kg) = =
10x38,10xs S

(a-b)x2x100xfh (a-b)x0,870xfh
Na (cmol(+)/kg) = =

10x23,00xs S
donde:
a = mg/L de Ca, Mg, Ko Na en el extracto diluido de la muestra
b = mg/L de Ca, Mg, Ko Na en el blanco diluido
S = peso en gdelamuestra seca al aire
fh = factor de correccidon por humedad
B) CIC

(a-b)x10x100xth  (a-b)x4,35xfh
CIC (cmol(+)/kg) = =
10x23,00xs S
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donde:

a = mg/L de Na en el extracto de la muestra diluido 10x
b = mg/L de Na en el blanco diluido 10x

s = peso en gde la muestra seca al aire

fh = factor de correccién por humedad.

C) Parametros derivados

Ca+Mg+K+Na (intercambiables)
Saturacion basica (%) = : x 100
CIC

Na interc.
Porcentaje de sodio intercambiable (PSI)(%) = — x 100

CIC

Advertencias

La aplicacién del método descrito en los suelos calcareos produce resul-
tados erréneos debido a que la disolucidn de ios carbonatos sobreestima
la cantidad de Ca y de Mg intercambiables. La mejor alternativa, en estos
casos, es omitir la determinacion de Cay de Mgy considerar una Satura-

cion Basica de 100%.
Referencias

van Reeuwijk (1986).
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9.2. SATURACION CON ACETATO DE AMONIO, pH 7.0, TUBO DE
PERCOLACION

Principio

La muestra se extrae con acetato de amonio (pH 7) y se miden las bases
intercambiables en el extracto. El exceso de amonio se lava con etanoly el
amonio adsorbido, que es una medida de la CIC, se determina por
destilacidén. Cay Mg intercambiables son medidos por espectrofotometria
de absorcion atomica (EAA) y Ky Na intercambiables por espectrofoto-
metria de emisién de llama (EEL). En la medicién de Cay Mg se agrega La
(5000 mg/L) para evitar la formacidén de compuestos refractarios de Cay
Mg enlallama. En lamedicion de Ky Na se agrega Cs (1000 mg/L Cs) para
superar la interferencia por ionizacién y volatilizacion.

Equipos

Tubos de 2-2,5 cm de didmetro para percolacion.
Unidad de destilacion.
Espectrofotdmetro de absorcion atémica.

Reactivos

Acetato de amonio 1 M, pH 7,0.
Disolver 77 g de acetato de amonio en 900 mide agua y ajustarapH 7,0
con amoniaco o acido acético diluidos. Diluir a 1 L, homogenizar y
verificar nuevamente el pH.

Etanol 96%.

Etanol 1:1.
Mezclar volimenes iguales de etanol 96% y agua.

Arena de mar lavada y calcinada.

Lana de algodon.

Cloruro de sodio.

Solucién de hidroxido de sodio 1 M.
Disolver 40 g de NaOH en 1 L de agua.

Solucién de indicadores.
Disolver 0,065 g de rojo de metilo y 0,100 g de bromocresol en 100 mi
de etanol 96%.

Hidréxido de sodio 35%.

Solucién de acido bérico 1%.
Disolver 10 g de H,BO, en 900 mi de agua caliente, enfriar, diluira 1 Ly
homogenizar.

Acido clorhidrico estandar 0,010 M.
Diluir una ampolla estandar concentrada segun las instrucciones.

Solucion supresora de lantano, 10 % en La.
Pesar 117,39 de La,0O,, agregar aprox. 200 ml de agua y 200 mi de
HNO, conc. Disolver y diluir a 1L con agua (4cido en exceso: 1 M).
Alternativamente: Disolver 311,7 g de La(NO,),.6H,0 en agua, agregar
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64 ml de HNO, conc. y diluir a 1 L con agua.

Solucion supresora de lantano, 0,55% en La.
Diluir 55 mi de la solucién 10% enlLaa1Lconagua.

Solucién supresora de cesio, 2% en Cs.
Disolver 25 g de CsCl en agua, agregar 64 mi de HNO, conc. y diluir a
1 L con agua.

Solucion supresora de cesio, 0,2% en Cs.
Diluir 20 ml de la solucién 2% en Cs a 200 mi con agua.

Soluciones estandares Ca, Mg, K, Na de 1000 mg/L.
Diluir ampollas analiticas estandares segun las instrucciones. Alterna-
tiva: ver Apéndice 5

Serie de estandares de Cay Mg.
Diluir la solucién estandar de Ca de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 ml en un matraz volumétrico de 200 ml y enrasando con agua.Diluir
la solucién estandar de Mg de 1000 mg/L a 25 mg/L pipeteando 25 ml
en un matraz volumétrico de 1 Ly enrasando con agua. De las solu-
ciones de Ca de 250 mg/L y de Mg de 25 mg/L pipetear una serie de
0-5-10-15-20-25 mi en matraces volumétricos de 250 ml. A cada matraz
agregar 25 ml de NH,Ac 1 My 12,5 ml de la solucién supresora 10% en
La. Enrasar con agua Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-20-
25 mg/L de Cay 0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L de Mg.

Serie de estandares de Ky Na.
Diluir las soluciones estandares de K y de Na de 1000 mg/L a 100
mg/| pipeteando 25 ml de cada una en un matraz volumétrico de 250 mi
y enrasando con agua. De esta solucion estandar mezclada de 100
mg/L pipetear 0-5-10-15-20 ml en matraces volumétricos de 200 ml. A
cada matraz agregar 100 ml de NH,Ac 1 M y 10 ml de solucién supre-
sora 2% en Cs. Enrasar con agua. *Esta serie de estandares contiene
0,0-2,5-5,0-7,5-10,0 mg/L de Ky de Na.

Procedimiento

Lienado del tubo de percolacién

Seguir indicaciones de 9.1.

Extraccion de las bases intercambiables

Seguir la indicaciones de 9.1.
Medicién
a) Ca y Mg intercambiables

Seguir las indicaciones de 9.1.
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b) Ky Na intercambiables

Segquir la indicaciones de 9.1.

Capacidad de intercambio catidnico (CIC)

Generalmente esta determinacién se realiza inmediatamente después de
la determinacién de las bases intercambiables, usando el mismo tubo con
la muestra.

1.

2.

Después de la percolacion con NH Ac, colocar un vaso de 250 mi bajo
el tubo.

Colocar un matraz volumétrico de 100 mi, con etanol 96% hasta
aproximadamente la marca, invertido sobre el tubo de percolacién.
Abrir y ajustar la llave de salida para percolar los 100 mi en 2 horas
(aprox. 20 gotas/minuto).

Transferir el suelo (méas arenay/o pulpa de papel a un tubo de digestién
de 250 ml, usando una minima cantidad de agua.

Agregar 6-7 g de NaCl, 40 mide NaOH 1 My ajustar a la unidad de
destilacién. Colocar un vaso titulador, con 50 ml de acido bodrico, bajo
el tubo de salida y destilar por alrededor de 4 minutos.

Agregar al destilado unas gotas de indicador y titular con HCI 0,010 M
hasta que el color cambie de verde a rosado.

Calculos

A) Bases intercambiabies:

(a-b)x10x100xfh (a-b)x4,99xfh
Ca (cmol(+)/kg) = =
10x20,04xs S

(a-b)x10x100xfh (a-b)x8,22xth
Mg (cmol(+)/kg) = =
10x12,16xs S

(a-b)x2x100xth (a-b)x0,512xfh
K (cmol(+)/kg) = =
10x39,10xs S

(a-b)x2x100xfh (a-b)x0,870xfh
Na (cmol(+)/kg) = =
10x23,00xs S




52 Métodos de Analisis de Suelos - INIA

donde:

a = mg/L de Ca, Mg, Ko Na en el extracto diluido de la muestra
b = mg/L de Ca, Mg, K 0 Na en el blanco diluido

S = peso en g de la muestra seca al aire

fh = factor de correccidén por humedad.

B) CIC

(c-d)x0,010x100xth  (c-d)xfh

CIC (cmol(+)/kg) =

S S
donde:
¢ = mide HCI gastados en el destilado de la muestra
d = mide HCI gastados en el destilado del blanco
s = peso en g de la muestra seca al aire
fh = factor de correccidn por humedad.

Referencias

ISRIC (1987).
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9.3. SATURACION CON ACETATO DE SODIO, pH 8.2, FILTRACION

Principio

La muestra se satura con acetato de sodio 1 M apH 8,2, se lava con etanol,
se desplaza el sodio adsorbido con acetato de amonio 1 MapH 7,0y se
mide por espectrofotometria de emision de llama.

Equipos
Espectrofotémetro de emisién de llama.
Reactivos

Acetato de sodio 1 M, pH 8,2 (NaAc).
Disolver 136 g de CH,COONa.3H,O en agua y diluir a 1 L. Ajustar a pH
8,2 con hidroxido de sodio o éCidQO acético.

Etanol 95-96%.

Acetato de amonio 1 M, pH 7,0 (NH,Ac).
Disolver 77 g de CH,COONH, enagua y diluira 1 L. Ajustara pH 7,0 con
amoniaco o acido acético.

Solucién supresora de cesio, 2% en Cs.
Disolver 25 g de CsCl en agua, agregar 64 ml de HNO, conc. y diluir a
1 L con agua.

Solucién supresora de cesio, 0,11% en Cs.
Diluir 55 mi de la solucidén 2% en Cs a 1 L con agua.

Solucion estandar de sodio de 1000 mg/L.
Diluir una ampolla analitica concentrada segun las instrucciones. Alter-
nativamente: ver Apéndice 5.

Serie de estandares de Na.
Pipetear 0,0-1,0-2,0-3,0-4,0-5,0 m! de la solucion estandar de Na de
1000 mi/L en matraces volumétricos de 200 ml. Agregar a cada matraz
10 mi de la solucion supresora 2% en Cs y enrasar con agua. Esta serie
de estandares contiene 0-5-10-15-20-25 mg/L de Na.

Procedimiento

1. Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un matraz erienmeyer. Incluir
una muestra de referencia y 2 blancos.

2. Agregar 50 ml de NaAc, agitar manualmente y dejar reposar durante la
noche.

3. Transferir cuantitativamente el contenido del matraz a un embudo
provisto de un disco filtro de poro mediano. Agregar pequenas por-
ciones de NaAc, dejando que cada porcion pase totalmente antes de
agregar la siguiente, hasta completar aprox. 100 ml de filtrado.

4. Lavar el suelo con 100-150 ml de etanol, agregado en pequefas por-
ciones. Unavez que elgoteo hacesado, lavar el vastago y luego colocar
un matraz volumétrico de 100 mi bajo el embudo.



54 Métodos de Analisis de Suelos - INIA

5. Agregar pequefias porciones de NH,Ac hasta enrasar a 100 ml.
6. Pipetear 1 mldefiltrado y 9 mide solucion supresora0,11% en Csenun
tubo de ensayo, homogenizar y medir Na por EEL a 583,0 nm.

Caiculos

(a-b)x4,35
CIC (cmol(+)/kg = ——x fth
S

donde:

a =mg/L de Na en el filtrado de la nuestra diluida 10x

b = mg/L de Na en el blanco diluido 10x

S = peso en g del suelo seco al aire

4,35 =10x 100 / (23,00 x 10) 23,00 = peso atdmico del Na
fh = factor de correccién por humedad.

Referencias

Dewis and Freitas (1970).
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9.4. POR SUMA

9.4.1. SUMA DE CATIONES
Procedimiento
Estimar la capacidad de intercambio de cationes por suma de la bases
intercambiables (10.1. 6 10.2.2.) y la acidez extraible con BaCI2-TEA
(11.2.). Los valores de CIC obtenidos por este método no son validos si el
suelo contiene carbonato de calcio.

CIC (cmol(+)/kg) = (Ca+Mg+K+Na)interc. + acidez extraible
Referencias

USDA (1982).

8.4.2. CIC EFECTIVA (CICE)
Procedimiento

Sumar las bases intercambiables (10.1. 6 10.2.) y la acidez intercambiable
(11.1)).

CICE (cmol(+)/kg) = (Ca+Mg+K+Na)interc. + acidez interc.
Referencias

USDA (1982).
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9.5. SATURACION CON TIOQOUREA DE PLATA
Principio

Este método muy rapido y conveniente se basa en la fuerte afinidad del
cation complejo tiourea de plata monovalente (AgTU) por las superficies
coloidales cargadas negativamente. Basta una extraccion con solucion de
AgTU 0,01 M para lograr el intercambio total y, luego de centrifugar, se
obtiene un sobrenadante que contiene todos los cationes intercambiables
mientras que la disminucion en la concentracion de Ag es una medida de
la CIC.

Reactivos

Nitrato de plata 0,04 M.
Disolver 3,4 g de AgNO, en 500 mi de agua. Guardar en la oscuridad.
Tiourea 0,2 M.
Disolver 15 g de tiourea en 1 L de agua. Si permanece algun sedimento,
filtrar (ver Advertencia 1).
Acetato de amonio (NH,Ac) 0,4 M.
Disolver 15,5 g de CH COONH en aprox. 400 mi de agua, ajustar a pH

7,0 conamoniaco o 4cido acético diluidos (0,1 M)y diluir con aguaa 500
mI

Tiourea de plata 0,01 M (AgTU).
1. Para la CIC al pH del suelo (ver Advertencia 2).
A 1 L de tiourea 0,2 M agregar 500 mi de agua. Homogenizar. Agregar
lentamente 500 mi de AgNO, 0,04 M bajo fuerte agitacion. (Precaucion:
no invertir este orden). Guardar en la oscuridad.
2.ParalaClCapH?7
A 1L de tiourea 0,2 M agregar 500 ml de NH,Ac 0,4 M pH 7,0. Homo-
genizar. Agregar lentamente 500 ml de AgNO 0,04 M bajo fuerte agita-
cion. (Precaucién: no invertir el orden). Reajustar apH 7,0. Guardar en
la oscuridad.

Acido nitrico 1 M.
Diluir 64 mi de HNO, conc. conaguaa 1 L.

Solucién supresora deTantano 10% en La.
Pesar 117,3g de La,0,, agregar aprox. 200 ml de aguay 200 ml de
HNO, conc. Disolver y dtluur a 1L con agua (acido en exceso: 1 M).
Alternativamente: Disolver 311,7 g de La(NO,),.6H,0 en agua, agregar
64 mi de HNO, conc. y diluir a 1 L con agua.

Solucién supresora de lantano, 0,55% en La.
Diluir 55 mi de la solucion 10% en La a 1 L con agua.

Solucion supresora de cesio, 2% en Cs.
Disolver 25 g de CsCl en agua, agregar 64 ml de HNO, conc. y diluir a
1 L con agua.

Solucion supresora de cesio, 0,2% en Cs.
Diluir 20 ml de la solucién 2% en Cs a 200 mi con agua.
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Soluciones estandares Ca, Mg, K, Nay Ag de 1000 mg/L.

Diluir ampollas analiticas estandares segin las instrucciones. Alterna-
tiva: ver Apéndice 5.

Serie de estandares de Cay Mg.

Diluir la solucion estandar de Ca de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 ml en un matraz volumétrico de 200 miy enrasando con agua.Diluir
la solucién estandar de Mg de 1000 mg/L a 25 mg/L pipeteando 25 ml
en un matraz volumétrico de 1 Ly enrasando con agua. De las solu-
ciones de Ca de 250 mg/L y de Mg de 25 mg/L pipetear una serie de
0-5-10-15-20-25 ml en matraces volumétricos de 250 ml. A cada matraz
agregar 12,5 ml de tiourea 0,2 My 12,5 mi de la solucién supresora 10
% en La. Enrasar con agua. Esta serie de estandares contiene 0-5-10-
15-20-25 mg/L de Cay 0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L de Mg.

Serie de estandares de Ky Na.

Diluir las soluciones estandares de K y de Na de 1000 mg/L a 100
mg/| pipeteando 25 ml de cada una en un matraz volumétrico de 250 mi
y enrasando con agua. De esta solucion estandar mezclada de 100
mg/L pipetear 0-5-10-15-20 ml en matraces volumétricos de 200 ml. A
cada matraz agregar 50 mi de tiourea 0,2 M y 10 ml de solucion supre-
sora 2% en Cs. Enrasar con agua. Esta serie de estandares contiene
0,0-2,5-5,0-7,5-10,0 mg/L de Ky de Na.

Serie de estandares de Ag.

Diluir la solucion estandar de Ag de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 mi en un matraz volumétrico de 200 miy enrasando con agua. A cada
uno de seis matraces volumeétricos de 250 miagregar 2,5 ml de tiourea
0,2M y 12,5mide HNO, 1 M. Pipetear en ellos 0-5-10-15-20-25 de la
solucidn estandar de Ag de 250 mg/L. Enrasar con agua. Esta serie de
estandares contiene 0-5-10-15-20-25 mg/L de Ag.

Procedimiento

1.

A

R

Aplastar (no moler) aprox. 5 g de suelo hasta que pasen untamizde 0,5
mm.

Pesar 1 g de esta muestra (exactitud 0,005 g) en un tubo de centrifuga
(ver Advertencia 3). Incluir una muestra de referencia y dos blancos.
Agregar 40 ml de AgTU y tapar el tubo.

Agitar 4 horas en un agitador reciproco.

Centrifugar.

Pipetear 1 mi de extracto claro y 9 mi de solucion supresora 0,55% en
Laenuntubo de ensayo. Homogenizary medir Cay Mgpor EAAa422,7
nm y 285,2 nm respectivamente.

Pipetear 2ml de extracto claro proveniente del punto 5y 2mlde solucion
supresora 0,2% en Cs en un tubo de ensayo. Homogenizar y medir Ky
Na por EEL a 766 nm y 589 nm respectivamente.

En un matraz volumétrico de 100 ml pipetear 5 mi de HNO, 1 M, 2mi de
extracto claro proveniente del punto 5y enrasar con agua. Homogeni-
zar y medir Ag por EAA a 328,1 nm.
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Calculos

(a-b)x10x100xfh  (a-b)x2,00xth
Ca (cmol(+)/kg) = =
25x20,04xs S

(a-b)x10x100xth (a-b)x3,29xth
Mg (cmol(+)/kg) = =
25x12,16xs S

(a-b)x2x100xfh (a-b)x0,205xth

K (cmol(+)/kg) = =
25x39,10xs S

(a-b)x2x100xth (a-b)x0,348xfh
Na (cmol(+)/kg) = =

25x23,00xs S
donde:
a = mg/L de Ca, Mg, K, Na en el extracto diluido
b = mg/L de Ca, Mg, K, Na en el blanco diluido
S = peso en g del suelo seco al aire
fh = factor de correccién por humedad.

(b-a)x50x100xth  (b-a)x1,85xfh
CIC (cmol(+)/kg) = =

25x107,87xs S
donde:
a = mg/L de Ag en el extracto diluido 50x
b = mg/L de Ag en el blanco diluido 50x
s = peso en g del suelo seco al aire
fh = factor de correccion por humedad

Parametros derivados

(Ca+Mg+K+Na)interc.
Saturacion basica (%) =

x 100
CIC

Na interc.
Saturacién de sodio (PSS) (%) = ——— x 100
CiC
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Advertencias

1.

Se cree que la tiourea es toxica, por io que debe evitarse la inhalacién
del polvoy laingestiéon de las soluciones. Es recomendable el uso de
guantes.

La CIC determinada con AgTU al pH del suelo puede referirse como CIC
efectiva (CICE).

La concentracion de Ag debe medirse antes de 3 horas de preparados
los estandares y los centrifugados diluidos.

Elpeso de 1 g de muestra es adecuado para suelos con valores de CIC
entre 5y 20 cmol(+)/kg. Cuando los valores caen fuera de este rango
repetir el analisis con proporcionalmente mas o menos muestra. Con
valores de CIC muy altos (sobre 40 cmol(+)/kg) debe usarse mayor
cantidad de solucidn extractora, por €j.: 0,5 g de muestray 80 ml de
extractante (evidentemente que deberan cambiarse los calculos).

Las soluciones de AgTU pueden dariar los electrodos de vidrio. Por o
tanto no deben exponerse innecesariamente los electrodos a ellas. La
limpieza puede realizarse dejendo los electrodos en una solucién de
tiourea 0,2 M acidificada con algunas gotas de HNO, 1 M.

El uso del tampon de NH,Ac 0,1 M tiene una ligera influencia sobre la
CIC. El coeficiente de selectividad AgTU+ /NH, + es de alrededor de
500, de manera que a la razén molar AgTU+/NH,+ = 1/10enla
solucidn extractora, la CIC disminuye en 2%. Si se déterminara sola-
mentela CIC (y no las bases intercambiables) es preferible eltampdn de
NaAc, ya que el coeficiente de selectividad de AQTU + /Na+ es de alre-
dedor de 5000.

En principio, el método del AgTU puede aplicarse con cierta confianza
en suelos calcareos y salinos, siempre que el pH del suelo no exceda
deS.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
Houba et al. (1988).
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10. BASES INTERCAMBIABLES

10.1. EXTRACCION CON ACETATO DE AMONIO, pH 7.0, TUBO DE
PERCOLACION

Seguir laindicaciones dadas en 9.1. para la extraccion, mediciony calculos
de las bases intercambiables.

10.2. EXTRACCION CON ACETATO DE AMONIO, pH 7.0, FILTRACION

10.2.1. SIN CORREGIR
Principio

Las bases se extraen con acetato de amonio 1 M a pH 7,0 y en el extracto
se miden Ca y Mg por espectrofotometria de absorcion atémica (EAA) y K
y Na por espectrofotometria de emisién de llama (EEL). Enla medicion de
Cay Mgse agrega La (5000 mg/L) para evitar fa formacién de compuestos
refractarios de Cay Mg enlallama. En la medicién de Ky Na se agrega Cs
(1000 mg/L) para superar la interferencia por ionizacién y volatilizacién.

Reactivos

Acetato de amonio 1 M a pH 7,0. (NH,Ac)
Disolver 77 gde CH,COONH, enaguay diluira 1 L. AjustarapH 7,0 con
amoniaco o acido acético diluidos.

Solucién supresora de lantano, 10% en La.
Pesar 117,3 g de La,0,, agregar aprox. 200 mi de agua y 200 ml de
HNO, conc. Disolver y diluir a 1 L con agua (acido en exceso: 1 M). Al-
ternativamente: Disolver311,7 gde La(NQ,),.6H,O enagua, agregar 64
mi de HNO, conc. y diluir a 1 L con agua.

Solucién supresora de lantano, 0,55% en La.
Diluir 55 ml de la solucién 10% en La a 1 L con agua.

Solucién supresora de cesio, 2% en Cs.
Disolver 25 g de CsCl en agua, agregar 64 ml de HNO, conc. y diluir a
1 L con agua.

Solucién supresora de cesio, 0,2% en Cs.
Diluir 20 ml de la solucidén 2% en Cs a 200 mi con agua.

Soluciones estandares de Ca, Mg, Ky Na de 1000 mg/L.
Diluir ampolias analiticas concentradas segun las intrucciones. Alterna-
tivamente: ver Apéndice 5.

Serie de estandares de Ca y Mg.
Diluir la solucién estandar de Ca de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 ml en un matraz volumétrico de 200 miy enrasando con agua. Diluir
la solucién estandar de Mg de 1000 mg/L a 25 mg/L pipeteando 25 mi
en un matraz volumétrico de 1 L y enrasando con agua. De las
soluciones de Ca de 250 mg/Ly de Mg de 25 mg/L pipetear una serie




62

Métodos de Analisis de Suelos - INIA

de 0-5-10-15-20-25 mi en matraces volumétricos de 250 ml. A cada
matraz agregar 25 ml de NH,Ac, 12,5 ml de la solucién supresora 10%
en Lay enrasar con agua. Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-
20-25 mg/L de Cay 0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L de Mg.

Serie de estandares de Ky Na.

Diluir las soluciones estandares de Ky de Na de 1000 mg/L a 100 mg/
L pipeteando 25 mi de cada una en un matraz volumétrico de 250 mly
enrasando con agua. De esta solucién estandar mezclada de 100 mg/
L pipetear 0-5-10-15-20 ml en matraces volumétricos de 200 ml. A cada
matraz agregar 100 ml de NH,Ac, 10 ml de la solucion supresora 2% en
Cs y enrasar con agua. Esta sene de estandares contiene 0,0-2,5-5,0-
7,5-10,0 mg/L de Ky de Na.

Procedimiento

1.

2.

Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un matraz erlenmeyer. incluir
una muestra de referencia y 2 blancos.

Agregar 50 mi de NH, Ac, agitar manualmente y dejar reposar durante
la noche.

Transferir cuantitativamente el contenido del matraz a un embudo
provisto de un papel filtro de poro mediano y colocado sobre un matraz
volumétrico de 100 ml.

Lavar con pequefias porciones de NH,Ac, dejando que cada porcién
pase totalmente antes de agregar la sngwente Enrasar con NH Ac.
Pipetear 1 ml defiltrado y 9 mi de solucién supresora 0,55% en Laenun
tubo de ensayo, homogenizar y medir Cay Mg por EAA a 422,7 y285,2
nm respectivamente.

Pipetear 2 mi de filtrado y 2 ml de solucidn supresora 0,2% en Cs en un
tubo de ensayo, homogenizar y medir Ky Na por EEL a 766,5 y 589,0
nm respectivamente.

Calculos

(a-b)x10x100xfh (a-b)x4,99xfh
Ca (cmol(+)/kg) = =
10x20,04xs S

(a-b)x10x100xth (a-b)x8,22xfh
Mg (cmol(+)/kg) = =
10x12,16xs S

(a-b)x2x100xfh (a-b)x0,512xth
K (cmol(+)/kg) = =
10x39,10xs S

(a-b)x2x100xth (a-b)x0,870xfh
Na (cmol(+)/kg) = =
10x23,00xs S
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donde:

a = mg/L de Ca, Mg, Ko Na en el extracto diluido de la muestra
b = mg/L de Ca, Mg, Ko Na en el blanco diluido

S = peso en g de la muestra seca al aire

fn = factor de correccion por humedad.

10.2.2. CORREGIDAS

Si el suelo contiene sales solubles se deben determinar las concentra-
ciones, expresadas en cmol(+)/kg, de Ca, Mg, Ky Na en el extracto de
saturacion (13.1.3. y 13.1.4.) o en el extracto 1 : 5 (13.2.3. y 13.2.4.).
Sustraer estas cantidades de las determinadas por 10.2.1. paraobtener las
bases intercambiables. Este método no es vélido para Ca y Mg en la
presencia de carbonato de calcio, ni para Ca en la presencia de yeso,
debido a que estas sales son solubles enla solucidn de acetato de amonio.

10.3. EXTRACCION CON TIOUREA DE PLATA

Seguir las indicaciones de 9.5.
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11. ACIDEZ DEL SUELO

Se describen dos métodos para determinar Ia acidez del suelo:

1. “Acidezintercambiable”, eslaacidez (H + Al) liberada por intercambio
con una solucién de KCI no tamponada. Puede designarse como
“acidez actual” y se usa para determinar la *‘capacidad de intercambio
de cationes efectiva” (CICE), la cual se define como ““suma de bases +
(H+ A",

2. “Acidez extraible”, es la acidez extraida con una solucién tampén de
BaCl -TEA a pH 8,2. Puede designarse como ‘“acidez potencial”,
“acidez maxima” o “acidez titulable” y a veces es denominada con-
fusamente como ‘“‘acidez de intercambio”. Se usa en Taxonomia de
Suelos para calcular la “CIC por suma de cationes”, la cual se define
como ‘“‘suma de bases + acidez extraible”.

11.1. ACIDEZ Y ALUMINIO INTERCAMBIABLES

Principio

La muestra se percola con una solucion de cloruro de potasio. La acidez
liberada a la solucién de varias fuentes se mide por titulacién. Adicional-
mente, una de las formas de acidez, el aluminio intercambiable, se mide
separadamente.

Equipos

Espectrofotémetro de absorcidén atdémica.

Reactivos

Cloruro de potasio 1 M.
Disolver 373 g de KCl en agua y diluira 5 L.

Solucién estandar de aluminio de 1000 mg/L.
Diluir una ampolla concentrada estandar segun las instrucciones.
Alternativamente: ver Apéndice 5.

Serie de estandares de Al.
De la solucién estandar de 1000 mg/i de Al pipetear 0-1-2-3-4-5 mi en
matraces volumétricos de 200 miy enrasar con KCI 1 M. Esta serie de
estandares contiene 0-5-10-15-20-25 mg/L de Al.

Acido clorhidrico 0,025 M, solucion estandar.
Diluir una ampolla concentrada estandar segun las instrucciones, de
manera de tener una solucién de HCI 1,00 M. Pipetear 25 ml de esta
solucién estandar en un matraz volumétrico de 1 Ly llevar a volumen
con agua.
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Hidrdxido de sodio, aprox. 0,025 M.
Disolver 1 g de NaOH en agua en un matraz volumétrico de 1 L. Enfriar
y enrasar con agua. Estandarizar por titulacién con solucién estandar
de HCI 0,025 M. Repetir la estandarizacién antes del uso.
Fenolftaleina 0,1%, solucidn indicadora.
Disolver 100 mg de fenolftaleina en 100 mi de etanol 96%.

Procedimiento
Percolacion

1. Transferir 10 g de suelo (exactitud 0,05 g) a un papel filtro seco
colocado en un embudo sobre un matraz volumétrico de 50 ml. Incluir
dos blancos y una muestra de referencia.

2. Agregar diez porciones de 5mide KCI 1 M conintervalos de 15 minutos,
de manera que la percolaciéon demore alrededor de 2 1/2horas.

3. Despuésque hapercolado la Gltima porcidn, sacar elembudo y enrasar
el matraz con solucion de KCI 1 M.

Determinacion de la acidez intercambiabie

1. Pipetear una alicuota de 25 ml del percolado en un matraz erlenmeyer
y agregar 3-5 gotas solucién indicadora de fenolftaleina.

2. Titular con NaOH 0,025 M hasta color rosado permanente (en la
practica: esperar 1 minuto). Nota: El debilitamiento del color rosado
puede deberse a la precipitacién de hidroxi-Al. Esto puede solucio-
narse agregando otra gota de fenolftaleina. Nota: Cuando se usa un
titulador automatico, omitir la adiciéon de indicador vy titularhasta pH
7,80.

Calculos

(a-b) x M x 5000 x fh

Acidez intercambiable (cmol(+)/kg) =
AXS

[oF
o
3
Q
[}

mi de NaOH gastados en el percolado
ml de NaOH gastados en el blanco
molaridad de las solucién de NaOH
alicuota en ml de percolado

peso en g de suelo seco al aire

factor de correccion por humedad.

FOP>ZOO
[ T | I F I TR |
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Determinacién de aluminio intercambiable

1. Medir Alen el percolado por EAA a 309,3 nm usando una llama de 6xido
nitroso/acetileno y calibrando con la serie de estandares de Al.

Calculos

(a-b)x50xFh  (a-b)x0,556xfh

Al interc. (cmol(+)/kg) =
10x8,99xs S

donde:

a =mg/L de Al en el percolado

b = mg/L de Al en el blanco

8,99 = peso equivalente del Al

S = peso en g del suelo seco al aire

fh = factor de correccién por humedad
Referencias

van Reeuwijk (1986).
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11.2. AGIDEZ EXTRAIBLE

Principio

La muestra se agita con una solucién de BaCl2-TEA tamponada a pH 8,2.
Después de centrifugar, se titula una alicuota de la soluciéon sobrenadante
con acido para medir la base residual.

Reactivos

Solucidn extractora, cloruro de bario 0,25 M y trietanolamina 0,2 M.
Disolver 61 g de BaCl,.2H,0 y 27 ml de TEA en agua en un vaso
graduadoydiluira 1 L con agua. AjustarapH 8,2 con HCI6 M (alrededor
de 10 mi). Aimacenar en un frasco provisto de una trampa para CO, (un
tubo con Ca(OH), o

Acido clorhidrico 0,100 M, solucién estandar.

Diluir una ampolla concentrada estandar segun las instrucciones.
Alternativamente: Diluir 8,7 ml de HCI concentrado a 1 L con agua 'y
estandarizar segun Apéndice 3.

Verde de bromocresol 0,1%.

Disolver 250 mg de verde de bromocresol en 250 mil de agua.

Indicador mezclado.

Disolver 310 mg de rojo de metilo y 210 mg de azul de metileno en 250
mi de etanol 90%.

Procedimiento

1. Pesar 2,5 g de suelo (exactitud 0,01 g) en untubo de centrifuga oenun
frasco agitable. Incluir dos blancos y una muestra de referencia. Nota:
En los suelos ricos en materia organica o en componentes con carga
variable (tales como 6xidos “libres”) usar 1 g.

2. Agregar 25 mi de solucién extractora y agitar durante la noche (16
horas).

3. Centrifugar.

4. Transferir una alicuota de 10 ml a un matraz erlenmeyer y agregar
alrededor de 20 ml de agua. Agregar 1 gota de verde de bromocresol
y 5 gotas de indicador mezclado.

5. Titular con HCI 0,100 M hasta color purpura. Nota: Titular los blancos
primero para establecer el cambio de color.

Calculos

, (a-b)x0,100x100x25xFh (a-b)x25xth
Acidez extraible (cmol(+)/kg = =
10xs s




Métodos de Andlisis de Suelos - INIA

69

donde:

a = mlde HCl gastados en el blanco

b = mlde HCI gastados en la muestra
s = peso en g del suelo seco al aire

fh = factor de correccién por humedad.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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12. ALUMINIO, HIERRO, MANGANESO Y SILICIO

12.1. EXTRACCION CON DITIONITO-CITRATO-BICARBONATO

Principio

Se sigue el método de ‘“Mehray Jackson”. La muestra se calienta con una
solucion complejante tamponada de citrato de sodio/bicarbonato, ala cual
se le ha agregado ditionito de sodio solido como un agente reductor. En el
extracto se determina hierro, aluminio y manganeso (y posiblemente
silicio) por EAA.

Reactivos

Solucién de citrato de sodio 0,27 M y bicarbonato de sodio 0,11 M.
Disolver 397 g de citrato-Na.2H, 0Oy 46,2 g de NaHCO, en aguay diluira
5L.

Ditionito de sodio, Na,S,0, en polvo.

Cloruro de potasio, solucion saturada.

Disolver 375 g de KCl en 1 L de agua tibia. Enfriar.

Solucién estandar de Fe, Aly Mn de 250 mg/L de cada elemento.

Diluir ampollas concentradas estandares segun las instrucciones de
modo de obtener soluciones de 1000 mg/L. (Alternativamente: ver
Apéndice 5). Diluir a250 mg/L pipeteando 50 mi de cada solucién enun
matraz volumétrico de 200 ml y enrasar con agua.

Solucién matriz para la serie de estandares.

En un matraz volumétrico de 500 mi agregar 180 ml de solucién de
citrato-Na/bicarbonato-Na, 40 mi de solucién saturadade KCly 12 gde
Na,S,0,. Disolver y enrasar con agua.

Serie de estandares mezclado de Fe, Aly Mn.

De la solucion estandar de Fe, Aly Mn de 250 mg/L pipetear 0-5-10-15-
25 ml en matraces volumétricos de 250 mi. A cada matraz agregar 125
mi de la solucidon matriz y enrasar con agua. Esta serie de estandares
contiene 0-5-10-15-25 mg/L de Fe, Al y Mn.

Nota: Si se desea medir silicio en los extractos preparar una serie de
estandares de silicio de 0-25 mg/L de Sisimilar alade Fe y Al. Debe usarse
agua destilada, y no desmineralizada, a través de todo el procedimiento.

Procedimiento

1. Moler alrededor de 5 g de suelo de manera que pasen por un tamiz de
0,5 mm.

2. Pesar una cantidad adecuada de suelo (exactitud 0,01 g) que contenga
hasta 0,5 g de Fe,O, extraible en un tubo de centrifuga de 100 ml (es
decir, 4 g de muestra con hasta 12,5% de Fe,0,y 2 g con hasta 25% de
Fe,0,). Incluir dos blancos y una muestra de referencia.
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3. Agregar 45 mi de solucién de citrato/bicarbonato y colocar en un barfo
de agua a 75°C. Precaucién: la temperatura no debe exceder de 80°C
(precipita azufre elemental).

4. Agregar aprox. 1gdeNa,S 0 , SOlidoy agitar lamezcla constantemente

por un minutoy luego ocasionalmente por 5 minutos con una varilla de

vidrio o de plastico.

Repetir 4 dos veces mas.

Agregar 10 mi de solucion saturada de KCl (lavando la varilla) y calentar

nuevamente en el bano de agua por 5 minutos.

7. Centrifugar y vaciar el sobrenadante claro en un matraz volumétrico de
250 ml.

8. Repetirlos puntos 3 al 6 agregando el segundo sobrenadante al matraz
volumeétrico. Enrasar con agua.

9. Preparar diluciones 2x y 10x.

a) Dilucién 2x: Pipetear 2 ml de extracto y 2 ml de agua en un tubo de
ensayo y homogenizar.

b) Dilucidn 10x: Pipetear 1 mi de extracto y 4 ml de solucién matrizen un
tubo de ensayo y homogenizar. Pipetear 2 ml de este extracto diluido 5x
y 2 ml de agua en un tubo de ensayo y homogenizar.

10. Medir Fe por EAA a 248,3 nm usando una llama de aire/acetileno.

11. Medir Al (usualmente en la dilucién 2x) por EAA a 309,3 nm usando la
llama de Oxido nitroso/acetileno.

12. Medir Mn (usualmente en la dilucidén 2x) por EAA a 279,5 nm usando la
llama de aire/acetileno.

Nota: En el caso de sobrepasar el rango, diluir una vez mas 1+ 1 conla
solucién estandar cero, de la cual, por lo tanto, se debe preparar un
volumen extra de 250 o 500 ml.

13. Medir Si (usualmente en la dilucién 2x) por EAA a 251,6 nm usando la

llama de dxido nitroso/acetileno.

oo

Calculos

(a-b)xDx250x100xth (a-b)x25xDxth
Fe, Al, Mn o Si (%) = =

s x 1000 S
donde:
a = mg/L de Fe, Al, Mn o Si en el extracto diluido de la muestra
b = mg/L de Fe, Al, Mn o Si en el blanco diluido
D = factor de dilucién (2 6 10)
s = peso en mg del suelo seco al aire
fh = factor de correccidén por humedad.
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Factores de conversion:

Fe,0,% =1,43x%Fe
ALO, % =1,83x%Al
MnO, % =1,58x% Mn
SiIO, % =2,14x% Si

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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12.2. EXTRACCION CON CITRATO-DITIONITO

Principio

Se sigue el procedimiento de Hoimgren. La muestra se agita con una
solucién complejante, reductora y tamponante de citrato de sodio y
ditionito de sodio. En el extracto se mide aluminio, hierro y manganeso (y
posiblemente silicio) por EAA.

Reactivos

Solucion de citrato de sodio 17 % y ditionito de sodio 1,7 %.
Disolver 510 g de citrato-Na.2H,0 en 2,5 L de agua. Agregar y disolver
50gdeNa,S,O, ydiluira3L. Precaumon esta soluciéndebe prepararse
nnmedlatamente antes del uso porque se deteriora.

Soluciéon de superfloc 0,2 %.
Disolver 0,2 g de superfloc en 100 mi de agua (agitando durante la
noche en la oscuridad). Almacenar en la oscuridad por alrededor de
una semana.

Solucion estandar de Fe, Al y Mn de 250 mg/L.
Diluir ampollas estandares concentradas segun las instrucciones de
manera de obtener soluciones de 1000 mg/L. (Alternativamente: ver
Apéndice 5). Diluir a 250 mg/L pipeteando 50 ml de cada una de ellas
en un matraz volumétrico de 200 ml y enrasando con agua.

Serie de estandares mezclados de Fe, Aly Mn.
De la solucién estandar de 250 mi pipetear 0-5-10-15-25 ml en matraces
volumétricos de 250 mi. A cada matraz agregar 50 mi de solucion de
citrato/ditionito y enrasar con agua. Esta serie de estandares contiene
0-5-10-15-25 mg/L de Fe, Aly Mn.

Nota: Si se desea medir silicio en los extractos, preparar una serie de
estandares de Si de 0-25 mg/L de manera similar a la de Fe, Al y Mn.
Debe usarse agua destilada en vez de agua desmineralizada a lo largo
de todo el proceso.

Procedimiento

1. Pesar 1 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un frasco agitable de 100 ml.
Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

2. Agregar 60 ml de solucién de citrato/ditionito, cerrar el frasco y agitar
durante la noche (16 horas). Nota: Esta relacién suelo : solucién es
adecuada paramuestras con contenidos de alrededor de 15% de Fe, O,
(10% de Fe). Para muestras con contenidos de hasta 20% de Fe usar
120 mi de reactivo (en frascos de 250 mi), hasta 30% 180 mi, etc. En el
caso de no tener una estimaciéon y el contenido de Fe sobrepasa el
rango, repetir el andlisis con una relacién suelo : solucién menor.

3. Transferir airededor de 35 ml de la suspensién a un tubo de centrifuga
de 50 ml.
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7.
8.

9.

Agregar 3-4 gotas de solucién de superfioc y agitar bien.

Centrifugar.

Preparar diluciones 5x y 50x.

a) Dilucion 5x.

Pipetear 1 ml del sobrenadante claro y 4 ml de agua en un tubo de
ensayo y homogenizar.

b) Dilucién 50x:

Pipetear 1 ml del sobrenadante claro y 9 ml de solucién de citrato/
ditionito en un tubo de ensayo y homogenizar. Pipetear 1 ml de este
extracto diluido 10x y 4 ml de agua en un tubo de ensayo y homoge-
nizar.

Medir Fe por EAA a 248,3 nm usando la llama de aire/acetileno.
Medir Al (usualmente en la dilucidn 5x) por EAA a 309,3 nm usando la
llama de 6xido nitroso/acetileno.

Medir Mn (usualmente en la dilucién 5x) por EAA a 269,5 nm usando la
llama de aire/acetileno o de 6xido nitroso/acetileno.

10. Medir Sipor EAA a251,6 nm usando la llama de éxido nitroso/acetileno.

Nota: En caso de sobrepasar el rango, diluir los extractos unavezmas 1+ 1

con la solucién estandar cero, de la cual, por lo tanto, debe prepararse
una cantidad adicional de 250 6 500 mi.

Advertencia

El procedimiento original indica el uso de suelo < 2 mm, otros laboratorios
usan 80 mesh y 0,25 mm. Sin embargo, comparaciones-realizadas con
distintos tamarios de particulas, indican que no hay diferencias significa-
tivas en los resultados, por lo que se recomienda el uso de suelo < 2mm.

Calculos
(a-b)xDx60x100xfh (a-b)xDx6xth
Fe, Al, Mn 0 Si (%) = =
s x 1000 S
donde:
a = mg/Lde Fe, Al, Mn o Si en el extracto diluido de la muestra
b = mg/L de Fe, Al, Mn o Si en el blanco diluido
D = factor de dilucién (5 o 50)
s = pesoen mg del suelo seco al aire
fh = factor de correccién por humedad.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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12.3. EXTRACCION CON OXALATO ACIDO

Principio

La muestra se agita con una solucién complejante acida que disuelve los
compuestos ‘‘activos’” o pobremente cristalinos de Fe, Aly Si, los cuales se
determinan en el extracto por EAA.

Reactivos

Advertencia: En este procedimiento debe usarse agua destilada porque la
desionizada puede contener Si.

Solucién acida de oxalato de amonio, 0,2 M en oxalato, pH 3.
Disolver 81 g de (COONH,),.H,0 y 54 g de (COOH),.2H,0 en 4,5 L de
aguaydiluiraSL.Preparar1L cfe dossoluciones separad?as de oxalato-
NH, (16 g/L) y acido oxalico (11 g/L) y ajustar con ellas el pH de la
mezcla a 3.

Solucidén supresora de cloruro de potasio, 10.000 mg/L de K.
Disolver 19 g de KCl en agua y diluira 1 L.

Solucién de superfloc 0,2 %.
Disolver 0,2 g de superfloc en 100 ml de agua (agitando durante la
noche en la oscuridad). Aimacenar en la oscuridad. Esta solucion
puede guardarse por alrededor de una semana.

Solucién diluyente 5x.
Diluir 2,39 g de KCl y 25 ml de HCI concentrado a 1 L.

Solucidn diluyente 20x.
Diluir 2,01 g de KCI, 210 mi de solucién acida de oxalato y 21 ml de HCI
concentrado a 1 L.

Soluciones estandares de Fe, Al'y Si de 250 mg/L.
Diluir ampollas estandares concentradas segun las instrucciones de
manera de obtener soluciones de 1000 mg/L. (Alternativamente: ver
Apéndice 5). Diluir cada una de ellas a 250 mg/L pipeteando 50 mi en
matraces volumétricos de 200 ml y enrasando con agua.

Serie de estandares mezclados de Fe, Al y Si.
A cada uno de seis matraces volumétricos de 250 ml agregar 50 mi de
solucién acida de oxalato, 25 ml de solucién supresora de KCly 5 mi de
HCl conc. (0 10 mi de HCI6M). Pipetear, de cada solucion estandar de
250 mg/L, 0-5-10-15-25 ml en los matraces volumétricos de 250 mi (los
mismos volumenes en los mismos frascos respectivamente) y enrasar
con agua. Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-25 mg/L de Fe,
Aly Si.

Procedimiento

1. Pesar 1 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un frasco agitable de 100 ml.
Incluir dos blancos y una muestra de referencia.
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10.

Agregar 50,0 mi de solucion acida de oxalato y cerrar el frasco. Nota: En
suelos relativamente altos en material extraible con oxalato(Al > 2%)
usar 100, o ml de solucién de oxalato y frascos de 250 ml.

Agitar en la oscuridad por 4 horas.

Transferir alrededor de 35 ml de suspension a un tubo de centrifuga de
50 ml.

Agregar 3-4 gotas de solucién de superfloc u mezclar bien.
Centrifugar.

Preparar diluciones 5x y 20x.

a) Dilucidn 5x:

Pipetear 1 ml del sobrenadante claro y 4 mi de la solucién diluyente 5x
en un tubo de ensayo y homogenizar.

b) Dilucion 20x:

Pipetear 1 mldel sobrenadante claroy 19 mi de la solucion diluyente 20x
en un tubo de ensayo 0 en un vaso y homogenizar.

Medir Fe por EAA a 248,3 nm usando la llama de aire/acetileno.
Medir Al por EAA a 309,3 nm usando la llama de éxido nitroso/
acetileno.

Medir Sipor EAA a251,6 nmusando lallama de 6xido nitroso/acetileno.
Nota: En caso de sobrepasar el rango, diluir los extractos una vez mas
1+1 con la solucion estandar cero, de la cual, por lo tanto,debera
prepararse una cantidad adicional de 250 é 500 mi.

Calculos

(a-b)xDxml ox.x100xfh (a-b)x0, txDxml ox.xfh
Fe, Alo Si (%) = =
1000 x s s

donde:

SO 3 QOO

| Ox.

=mg/| de Fe, Al 0 Si en el extracto diluido de la muestra
= mg/l de Fe, Al o Si en el blanco diluido

= factor de dilucion (5 6 20)

ml usados de solucién de oxalato (50 é 100)

peso en mg de suelo seco al aire

= factor de correccién por humedad.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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12.4. EXTRACCION CON PIROFQSFATO DE SODIO

Principio

La muestra se agita con una solucién de pirofosfato de sodio, la cual extrae
selectivamente Fe y Al complejados con la materia organica. En los
extractos se mide Fe y Al por EAA..

Reactivos

~Solucion de pirofosfato (difosfato) de sodio 0,1 M.

Disolver 223 g de Na,P,0,.10H,0 en agua y diluira 1 L.

Solucién de superfloc 0,2%.
Disolver 0,2 g de superfloc en 100 ml de agua (agitando en la oscuridad
durante la noche). Almacenar en la oscuridad. Esta solucidon puede
guardarse por alrededor de una semana.

Soluciones estandares de Fe y Al de 250 mg/L.
Diluir ampollas estandares concentradas segun las instrucciones de
manera de obtener soluciones de 1000 mg/L. Diluir cada una de ellas
a 250 mg/L pipeteando 50 ml en matraces volumétricos de 200 ml y
enrasando con agua.

Serie de estandares mezclados de Fe y Al
A cada uno de seis matraces volumétricos de 250 mi agregar 50 mi de
solucién de pirofosfato. De cada solucién estandar de 250 mg/I pipe-
tear 0-5-10-15-25 mil en los matraces volumétricos de 250 ml (los
mismos volumenes en los mismos matraces respectivamente) y en-
rasar con agua. Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-25 mg/L
de Fey Al

Procedimiento

1. Pesar 1 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un frasco agitable de 250 mi.
Incluir dos biancos y una muestra de referencia.

2. Agregar 100 mi de solucién de pirofosfato y tapar el frasco.

3. Agitar durante la noche (16 horas).

4. Transferir alrededor de 35 ml de suspension a un tubo de centrifuga de
50 ml.

5. Agregar 3-4 gotas de superfloc y agitar vigorosamente por 15 segun-
dos.

6. Centrifugar. Nota: A menudo es dificil obtener un sobrenadante claro
porque se produce peptizacion. En este caso usar la unidad de alta
velocidad.

7. Preparar una dilucién 5x pipeteando 1 ml de sobrenadante claroy 4 mi
de agua en un tubo de ensayo. Homogenizar.

8. Medir Fe por EAA a 248,3 nm usando la llama de aire/acetileno.

9. Medir Al por EAA a 309,3 nm usando la llama de 6xido nitroso/
acetileno.



Métodos de Analisis de Sueios - INIA 79

Nota: En caso de sobrepasar el rango, diluir los extractos una vez méas
1+1 con la solucién estandar cero de la cual, por lo tanto, debe
prepararse una cantidad extra de 250 o 500 ml.

Calculos

(a-b)x5x100x100xfth (a-b)x50xth

Fe o Al (%) = =
1000 x s s

donde:
a = mg/L de Fe o Al en el extracto diluido de la muestra
b = mg/L de Fe o Al en el blanco diluido
S = peso en mg del suelo seco al aire
fh = factor de correccién por humedad.

Advertencias

El problema de este método es la dificultad de obtener una solucién
sobrenadante clara, por lo que debe examinarse cuidadosamente cada
una de estas después de la centrifugacion. En caso de observar particulas
en suspensidn debe repetirse la centrifugacién usando alta velocidad.

El carbono organico también puede determinarse en el extracto. Para ello
puede seguirse el método de combustién himeda con dicromato acido de
Walkley y Black (5.1.).

Referencia

van Reeuwijk (1986).
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13. SALES SOLUBLES

Principio

La sales solubles se determinan midiendo los cationes y aniones en
extractos acuosos. Se describen los procedimientos para el extracto de la
pasta saturaday de lamezcla suelo : agua enrelacién 1: 5. La salinidad del
suelo se evalla por fa conductividad eléctrica del extracto de saturacion.
Nota: El extracto 1 : 5 es mas facil de obtener y proporciona una mayor
cantidad de extracto que el extracto de saturacidén. Sin embargo, se
considera que el extracto de saturacion representa mejor las condiciones
reales del suelo.

13.1. EXTRACTO DE SATURACION

Procedimiento

1. Para obtener alrededor de 40 mi de extracto, pesar 200 a 1000 g de
suelo (exactitud 1 g) en un vaso de plastico con tapa. Mientras mayor
es el contenido de arcillas menor es la cantidad de muestra necesaria.
2. Agregar un cristal de timol para reducir el desarrollo microbiano.
3. Agregar agua suficiente para saturar la muestra.
4, Revolver suavemente con una espatula y agregar ya sea agua o suelo
hasta alcanzar el punto de saturacion. Los criterios para este punto son:
- cuando se golpea al vaso contra el mesén no debe colectarse agua
la superficie

- la pasta brilla por reflejo de la luz

- la pasta fluye lentamente cuando el vaso se inclina

- lapasta se desliza libre y limpiamente de la espatula (excepto en el
caso de arcilla densa).

5. Cubrir el vaso y dejar reposar durante la noche. Incluir dos vasos con
aproximadamente 50 mi de agua como blancos.

6. Aldiasiguiente chequearla pasta segun los criterios anteriores y ajustar
las condiciones con algo de agua o suelo si es necesario.

7. Tomar 1-2 cucharadas de pasta para determinar el contenido de
humedad. Esto da el Porcentaje de saturacién (ver 3.2.).

8. Transferir la pasta a un embudo Buchner provisto de un filtro fino,
aplicar succién y colectar el filtrado. Si el filtrado inicial sale turbio,
devoiverlo al embudo.

9. Para medir los iones, inmediatamente diluir 10x parte del extracto
pipeteando 10 ml en un matraz volumétrico de 100 miy enrasando con
agua.

10. Al extracto remanente, agregar 1 gota de solucion de hexametafosfato
de sodio 0,1% por cada 25 ml de extracto para prevenir la precipitacion
de CaCO,. Nota: Esta cantidad de solucion de hexametafosfato aumen-
ta la concentracién de sodio en menos de 0,5 mg/L, lo cual tiene poca
importancia comparada con la posible pérdida de CaCO..
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13.1.1 pH

Medir el pH directamente en el extracto sin diluir, usando un electrodo
combinado y siguiendo las instrucciones del medidor de pH.

13.1.2. CONDUCTIVIDAD ELECTRICA
Reactivos

‘Solucién estandar de cloruro de potasio 0,01 M.
Diluir una ampolla estandar concentrada de KCI 0,100 M segun las
instrucciones. Pipetear 10 mi de la solucién estandar de KCI0,100 M en
un matraz volumétrico de 100 mly enrasar con agua. Alternativamente:
disolver 0,7456 g de KClseco a 105°C en agua en unmatraz volumétrico
de 1 Ly enrasar con agua.

Procedimiento

1. Agregar alrededor de 30 ml de solucion estandar de KCI 0,01 Men un
vaso de 50 mly leer la temperatura.

2. Introducir el extremo de la celda en esta solucién.

3. Colocar el dial de compensaciéon de temperatura en la temperatura
mediday ajustar la lectura con el dial de la contante de la celdaa 1,412
mS/cm. (Esta es la conductividad especifica de la solucién estandar de
KCI 0,01 M a 25°C).

4. Medir latemperatura del extracto y colocar el dial de compensacion de
temperatura en esa temperatura. Nota: La lectura es automaticamente
corregida a 25°C.

5. Introducir el extremo de la celda en el extracto y leer la conductividad.
Nota: Sino se dispone de suficiente cantidad de extracto para ambien-
tar la celda antes de la medida, lavar la celda con agua y acetona y
secarla con una corriente de aire.

13.1.3. CALCIO Y MAGNESIO

13.1.3.1. Espectrofotometria de absorcién atémica
Principio

Cay Mg solubles se miden por EAA en los extractos diluidos. E! principal
problema es la incertidumbre acerca de la concentracion de los iones en el
extracto antes del analisis. Por lo tanto, a menudo las mediciones deben
repetirse usando una dilucién mayor o menor del extracto. A veces, sin
embargo, basta una extension dela serie de estandares. Las interferencias
en la medida se suprimen con la adicién de La.
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Reactivos

Soluciones estandares de Ca, Mg de 1000 mg/L.
Diluir ampollas estandares concentradas segln las instrucciones.
Acido nitrico 6 M.
Diluir 375 mi de HNO, 66% (16 M) con aguaa 1 L.
Solucién supresora de Iantano 1% en La.
Disolver 23,4 g de La,0, en 106 mlde HCl o HNO, 6 My diluira2 L con
agua (acido en exceso’ 0,1 M). Alternativamente: Disolver 62,3 g de
La(NO,),.6H,0 en agua. Agregar 33 ml de HNO, 6 My diluir a 2 L con
agua.

Procedimiento

1./ Diluirla solucién estandar de Ca de 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
/ 50 mi en un matraz volumétrico de 200 ml y enrasando con agua.

2‘ Diluir la solucion estandar de Mg de 1000 mg/L a 25 mg/L pipeteando
25 ml en un matraz volumétrico de 1 L y enrasando con agua.

3. De la solucién de Ca de 250 mg/L y de la solucién de Mg de 25 mg/L
pipetear 0-5-10-15-20-25 ml en matraces volumétricos de 250 mi.

4. A cada matraz agregar 125 ml de solucién supresora de La. Enrasar
con agua. Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-20-25 mg/L de
Cay0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L de Mg. Nota: Para estimar los extrac-
tos que sobrepasen el rango, preparar en forma similar dos soluciones
estandares mas concentrados de 50 mg/L de Cay 5 mg/L de Mg.

5. Pipetear 2 mi del extracto diluido 10x proveniente de la pasta saturada
y 2 ml de la solucién supresora de La en un tubo de ensayo.Homoge-
nizar.

6. Medir Ca y Mg por EAA a 422,7 nm y 285,2 nm respectivamente,
usando la llama de aire/acetileno.

Calculos
(a-b) x 20
Ca soluble (mmol(+)/L) = = (a-b)
20,04
(a-b) x 20
Mg soluble (mmoi(+)/L) = ——— = (a-b) x 1,64
12,16

Ca,Mg (mmol(+)/L) x PS

Ca y Mg solubles (cmol(+)/kg de suelo) =
1000

donde:

PS = porcentaje de saturacién.
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13.1.4. POTASIO Y SODIO
13.1.4.1. Espectrofotometria de emision de llama (EEL)
Reactivos

Soluciones estandares de Ky de Na de 1000 mg/L.

Diluir ampollas estandares concentradas segun las instrucciones.
Solucidn supresora de cesio, 0,2% en Cs.

Disolver 5 g de CsCl, agregar 33 ml de HNO, 6 My diluir con aguaa 2L.

Procedimiento

1. Diluir ia solucion estandar de K de 1000 mg/L a 100 mg/L pipeteando
25 mi en un matraz volumeétrico de 250 ml y enrasando con agua.

2. Diluirla solucion estandar de Nade 1000 mg/L a 250 mg/L pipeteando
50 ml en un matraz volumétrico de 200 ml y enrasando con agua.

3. De la solucién de K de 100 mg/L y de la solucion de Na de 250 mg/L
pipetear 0-5-10-15-20-25 ml en matraces volumétricos de 250 ml.

4. A cada matraz agregar 125 ml de solucién supresora de Cs 0,2% y
enrasar con agua. Esta serie de estandares contiene 0-2-4-6-8-10 mg/
L de Ky 0-5-10-15-20-25 mg/L de Na. Nota: Para estimar los extractos
que sobrepasen el rango, preparar en forma similar dos soluciones
estandares méas concentradas de 20 mg/L de Ky 50 mg/L de Na.

5. Pipetear 2 ml del extracto diluido 10x proveniente de la pasta saturada
y 2 ml de la solucion supresora de Cs en un tubo de ensayo. Homoge-
nizar.

6. Medir Ky Na por EEL a 766,5 nm y 589,0 nm respectivamente.

Calculos
(a-b) x 20
K soluble (mmol(+)/L) = — = (a-b) x 0,51
39,10
(a-b) x 20
Na soluble (mmol(+)/L) = ———= (a-b) x 0,87
23,01
donde:
a = mg/L de Ca, Mg, K o Na en el extracto diluido 20x
b = mg/L de Ca, Mg, K o Na en el blanco diluido 20x.

K, Na (mmol(+)/L) x PS

Ky Na solubles (cmol(+)/kg de suelo) =
1000
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donde:
PS = porcentaje de saturacion.

La Relacién de Adsorcion de Sodio (RAS) del extracto de saturacién se
define como:

Na
RAS =

[(Ca + Mg)/2]"

donde:

Na, Cay Mg = mmol(+)/L de Na, Ca'y Mg en el extracto de saturacion.
13.1.5. CARBONATO Y BICARBONATO
13.1.5.1. Titulacién potenciométrica

Principio

Carbonato y bicarbonato se determinan por titulacién potenciométrica del
extracto con HCI hasta pH 8,4 y 4,4 respectivamente.

Reactivos

Solucién estandar de acido clorhidrico 0,020 M.
Diluir una ampolla estandar de 0,010 moles de HCl a 500 ml o una
ampollade 0,020 moles de HCla 1 L con agua segun las instrucciones.

Procedimiento

1. Determinar la alicuota de extracto para la titulacién usando la conduc-
tividad eléctrica segun la siguiente tabla:

CE < 1dS/m : 10ml
CE=1-10dS/m : 5mi
CE > 10dS/m o2ml

Alternativamente: usar una cantidad proporcional del extracto de satu-
racion diluido 10x. Para el blanco usar 10 mi del extracto blanco.

2. Pipetear la alicuota estimada en un vaso y si es necesario agregar agua
hasta que el electrodo se sumerija.

3. Medir el pH. Nota: el medidor de pH debe estar calibrado con los
tampones de pH 4,00 y 9,00.
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4. Si el pH es de 8,7 o mayor, colocar el punto final a 8,4 y titular con
solucion estandar de HCI 0,020 M. Nota: Bajo pH 8,7 la cantidad de
carbonato presente es insuficiente como para una determinacién signi-
ficativa, de manera que la titulacién sdlo debe realizarse para bicar-

- bonato.

5. Cuando la titulacidon se detiene, anotar el gasto de titulante.

6. Colocar el punto final en 4,4 y continuar la titulacion.

7. Cuando la titulacion termina, nuevamente anotar el gasto de titulante.

Calculos

2V x M x 1000
CO, (mmol(-)/L) =

(T-2V-B) x M x 1000

HCO, (mmol(-)/L) =
A

donde:

mi de HCI necesarios para titular hasta pH 8,4
molaridad del HCL

alicuota del extracto de saturacién sin diluir

mi total de HCI necesarios para titular hasta pH 4,4

m! de HCI necesarios para titular el blanco hasta pH 4,4.

TWAHAPIL
T | T A

CO,, HCO, (mmol(-)/L) x PS

CO,, HCO, (cmol(-)/kg de suelo) =
1000

donde:

PS = porcentaje de saturacion.
13.1.6. CLORURO
13.1.8.1. Titulacién potenciométrica

Principio

El cloruro se titula potenciométricamente con nitrato de plata. El punto final
se alcanza cuando los iones Ag ya no precipitan con el cloruro; esto
provoca un cambio repentino en el potencial eléctrico entre los electrodos
sensores y asi una deteccién del punto final.
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Equipos

Medidor de pH con electrodo de vidrio combinado de Ag-AgCl.
Agitador magnético con barra recubierta de tefion.
Microbureta o titulador automatico.

Reactivos

Acido nitrico, HNO, concentrado.

Solucién estandar de cloruro de potasio, KCl, 0,01 M.
Disolver 0,746 g de KCl en agua y diluira 1 L.

Solucion de nitrato de plata, AQNO,, 0,1 M.
Disolver 8,5 g de AgNQ, en agua y diluir a 500 ml. Guardar en la
oscuridad.

Solucién de nitrato de plata, AGNO,, 0,01 M.
Diluir 10 ml de la solucion de AgNO 0,1 M a 100 ml con agua. De-
terminar la molaridad de esta solucion titulando potenciométricamente
con solucion estandar de KCI0,01 M segun el procedimiento siguiente.

Procedimiento

Estandarizacion de la solucion de AGNO_ 0.01 M

1. Pipetear 10 mi de solucion de KCI10,01 M en un vaso de titulacion, diluir
a 25 ml con agua y agregar 2 mi de HNO, concentrado.

2. Introducir el electrodo en la solucion, colocar la barra magneética y
someter a agitacion.

3. Agregar solucion de AgNO, 0,01 M en incrementos anotando el gasto
de AgNO, y el voltaje.

4. Dibujar la curva de titulacion con el gasto de AgNO, y el voltaje.
Determinar el volumen de titulante usado y el voltaje en el punto final.

Andlisis de las muestras

1. Pipetear una alicuota del extracto que contenga < 0,1 mmoil de cloruro
en el vaso de titulacion. Diluir a 25 miy agregar 2 ml de HNO, conc.

2. Titular conlasolucion de AgNO, 0,01 M hasta el voltaje predetermmado
en la estandarizacion de la soldcion de AgNO.,.

Calculos

(a-b) x M x 1000

Cl (mmol(-)/L) =
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donde:

a = mlde AgNO, gastados en el extracto

b = mide AgNO gastados en el blanco

M = molaridad dél AgNO, = 0,1/c (c = ml de AgNO, gastados en titular
10 mi de HCI 0,01 M}

A = mlde alicuota

Cl (mmol(-)/L) x PS

Cl (cmol(-)/kg de suelo) =
1000

donde:
PS = porcentaje de saturacion.
Referencias

Adriano y Doner en: Page (1982).
13.1.7. SULFATO
13.1.7.1. Turbidimetria

Principio

El sulfato se precipita como sulfato de bario, el cual se determina tur-
bidimeétricamente.

Reactivos

Solucién acidificada de cloruro de bario 10%.
Disolver 25 g de BaCl,.2H,O en aprox. 200 ml de agua ala cuai se le han
agregado 12,5 ml de HCfconc Diluir a 250 mi con agua.

Glicerol 1 :
Mezclar 500 mi de glicerol con 500 ml de agua.

Solucion estandar de SO, de 1000 mg/L.
Diluir una ampolla estandar concentrada segun las instrucciones.

Serie de estandares.
Diluir la solucién estandar de SO, de 1000 mg/la 100 mg/L pipeteando
25 ml en un matraz volumétrico de 250 ml y enrasando con agua. De
esta solucién pipetear 0-5-10-20-30 ml en matraces volumétricos de
100 ml y enrasar con agua. Esta serie de estandares contiene 0-5-10-
20-30 mg/L de SO,
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Procedimiento

1. Pipetear una alicuota de 5 ml del extracto de saturacién diluido 10xy de
la serie de estandares (estandar cero = blanco) en vasos de 50 ml.
Nota: La alicuota puede contener hasta 0,6 mg de SO,. Con contenidos
mayores pipetear una alicuota menor.

2. Agregar 10,0 ml de aguay agitar con una varilla de vidrio (dejar la varilla
en el vaso. Si se ha pipeteado una alicuotamenor de 5 mi agregar agua
suficiente para tener un volumen total de 15 ml.

3. Agregar 10,0 ml de glicerol 1 : 1y agitar por 15 segundos.

4. Colocar en refrigerador por 1 hora (o el tiempo suficiente para enfriar a
alrededor de 15°C).

5. Sacar del refrigerador y agregar, mientras se agita, 2,0 m! de solucién
de BaCl,. Agitar por 10 segundos.

6. Dejar reposar a temperatura ambiente por 30 minutos.

7. Medir la absorbancia con un espectrofotdmetro a 600 nm.

Calculos
Construirunacurva decalibracion conlosvalores de laserie de estdndares.
ax10
SO, (mmol(-)/L) = — = ax 0,208
48
donde:

a = mg/Lde SO, en el extracto de saturacion diluido 10x.

SO,(mmoil(-)/L) x PS
SO, (cmol(-)/kg de suelo) =

1000
donde:

PS = porcentaje de saturacion.

Referencias

van Reenwijk (1986).

13.1.7.2. Colorimetria

Principio

El extracto se trata con una solucién acida de cromato de bario para
precipitar el sulfato como sulfato de bario. El exceso de cromato de bario

se precipita por alcalinizacién y el cromato libre, equivalente a la cantidad
de sulfato presente, se determina por colorimetria.
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Reactivos

Cromato de bario 0,025 M en HCI 0,75 M.
Diluir 85 mi de HCI conc. en aprox. 750 ml de agua. Agregar 6,35 g de
BaCrO, y enrasar a 1 L. Dejar reposar durante la noche y filtrar si es
necesario.

Amoniaco 2,5 M.
Diluir 94 mi de NH, conc. con agua a 500 m.

Solucién estandar de sulfato 0,1 M.
Disolver 14,2 g de Na,SO, en aguay enrasara 1 L.

Solucién estandar de sul?ato 0,001 M.
Diluir 10 ml de la solucién estandar de sulfato 0,1 M conaguaa 1 L.

Procedimiento

1. Tomar una alicuota de extracto que contenga entre 0,005 y 0,025
mmoles de SO,= en un matraz volumétrico de 50 mi. Para la curva
estandar tomar 0-5-10-15-20-25 mi de la solucién estandar de sulfato
0,001 M, lo que equivale a 0,000-0,005-0,010-0,015-0,020-0,025 mmoles
de sulfato. Diluir con agua hasta un volumen aprox. de 25 mi.

2. Agregar 1,2 mlide NH, 2,5 My agitar.

3. Agregar 5 ml de BaCrO, 0,025 M en HCI 0,75 M y dejar en reposo
durante la noche.

4. Agregar 1,0 mide NH, 2,5 My enrasar con agua.

5. Filtrar por filtro para precipitados finos.

6. Medir la absorbancia a 410 nm.

Calculos

Dibujar la curva de calibracion de mmoles de sulfato contra la absorbancia
a-b
SO, (mmol(-)/L) =

x 2000

A
donde:
a = mmoles de sulfato en la muestra
= mmoles de sulfato en el blanco
= ml de alicuota.
Nota: Sielextracto contiene < 0,2mmoles/L de SO, =, reemplazar el punto
1 del Procedimiento por “Tomar una alicuota que contenga entre 0,001y
0,005 mmoles de SO, = en un matraz volumétrico de 50 ml. Para la curva
estandar tomar 0-1-2:3-4-5 ml de la solucién estandar de sulfato 0,001 M,
lo que equivale a 0,000-0,001-0,002-0,003-0,004-0,005 mmoles de SO, =
Diluir con agua hasta un volumen aproximado de 25 ml.” Ademas, reem-
plazar el punto 6 del Procedimiento por ‘“Medir la absorbancia a 372 nm.

b
A
Not

Referencias

Dewis y Freita (1970).
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13.2. EXTRACTO 1:5

Reactivos

Solucién de hexametafosfato de sodio 0,1%.

Disolver 0,1 g de (NaPO,), en agua y diluir a 100 ml.

Timol.

Procedimiento

1.

Pesar 30 g de suelo (exactitud 0,1 g) en un frasco de plastico de 250 mi
y agregar 150 ml de agua. Incluir dos blancos. Nota: Normalmente no
se descuenta el agua de las muestras secas al aire. Solamente cuando
el contenido es > 5% debe corregirse la cantidad de agua agregada.
Tapar el frasco y agitar mecanicamente por 2 horas. Si se sospecha la
presencia de yeso (suspension bien floculada detectada en la medida
del pH y una saturacién basica excesivamente alta, sobre 300%),
agregar un cristal de timol y dejar reposar durante la noche (para
permitir la disolucién). Si no es asi dejar reposar por 1 hora.

Filtrar la suspensién usando un filtro fino. Si el filtrado inicial sale turbio,
devolverio al filtro. Si el filtrado permanece turbio, tratar con centrifuga-
cién a alta velocidad.

Para medir los iones, inmediatamente diluir 2x pipeteando 50 mi de
extracto y 50 ml de agua en un frasco de plastico con tapa de 100 mi.
Al extracto remanente, agregar 1 gota de solucion de hexametafosfato
de sodio 0,1% por cada 25 ml de extracto para prevenirla precipitacion
de CaCO,. Nota: Esta cantidad de solucién de hexametafosfato aumenta
la concentracion de sodio en menos de 0,5 mg/L, lo cual tiene poca im-
portancia comparada con la posible pérdida de CaCO,.

13.2.1. pH

Seguir la indicaciones de 13.1.1

13.2.2. CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

Seguir la indicaciones de 13.1.2.

13.2.3. CALCIO Y MAGNESIO

13.2.3.1. Espectrofotometria de absorcién atémica

Seguir las indicaciones de 13.1.3.1. pero modificando el punto 5 del
Procedimiento por “Pipetear 2 mi del extracto diluido 2x ...”
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Calculos
(a-b) x4
Ca soluble (mmol(+)/L) =
20,04
(a-b) x 4
Mg soluble (mmol(+)/L) =
12,16
donde:
a mg/L de Ca, Mg en el extracto diluido 4x

in

b mg/L de Ca, Mg en el blanco diluido 4x.

Ca, Mg solubles (cmol(+)/kg de suelo) = Ca,Mg(mmol(+)/L) x 0,5 x fh
donde:

fh = factor de correccidon por humedad.

13.2.4. POTASIO Y SODIO

13.2.4.1. Espectrofotometria de emision de llama

Seguir indicaciones de 13.1.4.1. pero modificando el punto 5 del Proce-
dimiento por “Pipetear 2 mi del extracto diluido 2x...”

Calculos
(a-b)x 4
K soluble (mmol(+)/L) =
39,10
(a-b) x 4
Na soluble (mmol(+)/L) =
23,00
donde:
a mg/L de K o Na en el extracto diluido 4x

b mg/L de K o Na en el blanco diluido 4x.
K, Na solubles (cmol(+)/kg de suelo) = K,Na(mmol(+)/L) x 0,5 x fh
donde: |

fh = factor de correccion por humedad.
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La Relacion de Adsorcién de Sodio (RAS) del extracto 1 : 5 se define como:

Na
RAS =

[(Ca + Mg)/2]"?
donde:

Na, Cay Mg = mmol(+)/l de Na, Cay Mg en el extracto 1 : 5.

13.2.5. CARBONATO Y BICARBONATO
13.2.5.1. Titulacién potenciométrica

Seguir la indicaciones dadas en Reactivos y Procedimiento de 13.1.5.1.

Calculos
2V x M x 1000
CO, (mmol(-)/L) =
A
(T-2V-B) x M x 1000
HCO, (mmol(-)/L) =
A
donde:
V = mlde HCI necesarios para titular hasta pH 8,4
M = molaridad del HCI
A = alicuota del extracto 1 : 5 sin diluir
T = mltotales de HCI necesarios para titular hasta pH 4,4
B = milde HCI necesarios para titular el blanco hasta pH 4,4.

CO,, HCO, (cmol(-)/kg de suelo) = CO,, HCO, (mmoi(-)/L) x 0,5 x fh
donde:

fh = factor de correccion por humedad.
13.2.6. CLORURO

13.2.6.1. Titulacién potenciométrica

Seguir la indicaciones de 13.1.5.1.
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13.2.7. SULFATO
13.2.7.1. Turbidimetria

Seguir la indicaciones de 13.2.6.1. pero cambiando el punto 1 del Proce-
dimiento por “Pipetear 5 mi del extracto diluido 2x ...”

Calculos

axz2

SO, (mMmol(-)/L) = = ax0,0416

donde:

a = mg/Lde SO, enelextracto 1 : 5 diluido 2x.

SO, (cmol(-)/kg de suelo) = SO, (mmol(-)/L) x 0,5 x fh
donde:
fh = factor de correccién por humedad.
Referencias

van Reeuwijk (1986).

13.2.7.2. Colorimetria

Seguir las indicaciones de 13.1.7.2.
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14. FOSFORO

Se describen dos métodos para fésforo “disponible’””, Olsen y Bray |I.
También se describe la determinacion de la “retencidn de fosfato” para
obtener una medida de la capacidad del suelo para retener el fosfato de la
solucion.

14.1. EXTRACCION CON NaHCO,0§M, pH 8,5 (OLSEN ET AL )

Principio

La muestra se extrae con una solucion de bicarbonato de sodio a pH 8,5.
Este método es adecuado para suelos calcareos, alcalinos o neutros que
contienen fosfatos de Ca porque la concentracion de Ca en solucion es
disminuida por precipitacién de CaCO,. Como resultado, la concentracién
de fosfato puede aumentar.

El procedimiento también puede ser aplicado a suelo acidos porque el
carbonato tamponado disminuye la solubilidad de Al y Fe y asi aumenta la
concentracion de fosfato.

Reactivos

Solucién de bicarbonato de sodio 0,5 M, pH 8,5.
Disolver 42 g de NaHCO, en 1 L de agua. Ajustar a pH 8,5 agregando
NaOH 1 M (4 g/100 ml). En caso de sobrepasar el pH de 8,5 agregar
NaHCO, 0,5 M. Nota: Verificar y reajustar el pH después de almace-
nado.
Acido sulfurico 4 M.
Lentamente agregar 56 ml de H,SO, conc. a 150 ml de agua bajo
agitaciéon constante. Una vez frio ﬁevar a 250 ml con agua.
Solucién de molibdato de amonio.
Disolver 4 g de (NH,),Mo.O,4.4H ,O en 100 ml de agua.
Solucién de tartrato de potasuo y antimonio.
Disolver 0,275 g de KSbOC,H,O, en 100 mi de agua.
Solucion de acido ascérbico 0, M.
Disolver 1,75 g de acido ascérbico en 100 mi de agua.
Reactivo mezclado.
Agregar sucesivamente con una probeta a un frasco de 500 ml homo-
genizando después de cada adicién:
- 50 mlide H,SO,4 M
- 15 ml de solucion de molibdato de amonio
- 30 mi de solucién de &cido ascérbico
- 5 mi de solucion de tartrato de potasio y antimonio
- 200 mi de agua.
Preparar antes del uso.
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Solucién estandar de fésforo de 100 mg/L.

Diluir una ampolla estandar concentrada segun las instrucciones de
manera de obtener una solucién de P de 1000 mg/L. Pipetear 10 mide
esta solucién en un matraz volumétrico de 1 Ly enrasar con agua.
Alternativamente: disolver 0,4390 g de KH_PO, en agua en un matraz
volumétrico de 1 L y enrasar con agua.

Serie de estandares.

Pipetear 0-1-2-3-4-5 ml de la solucion estandar de P de 100 mg/! en
matraces volumétricos de 250 mi y enrasar con solucién de bicarbo-
nato de sodio. Esta serie contiene 0,0-0,4-0,8-1,2-1,6-2,0 mg/| de P.

Procedimiento

hwn

7.

8.

. Pesar 2,5 g de suelo (exactitud 0,01 g) en frascos agitables de plastico

de 100 ml. Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

Agregar 50 mi de solucidén de bicarbonato de sodio.

Agitar por 30 minutos en un agitador reciproco con 125 golpes,/minuto.
Filtrar a través de un filtro fino. Nota: Los extractos ligeramente colo-
reados (como té simple) pueden determinarse sin problemas. Sin em-
bargo, los extractos de color oscuro deben ser decolorados agitando
20 ml con 0,2 g de carbén activado por 30 minutos vy filtrando luego a
través de un filtro fino. Precaucion: Debido a que este tratamiento
puede introducir incertidumbre en los resultados (posible adsorcién o
desorcion de fosfato por el carbon activado), la serie de estandares
debe ser tratada en forma similar.

Pipetear 3 ml de laserie de estandares, de los blancos y de los extractos
de las muestras en tubos de ensayo.

Lentamente agregar 3 mlde reactivo mezclado agitando (se desprende
CO,). Nota: El reactivo mezclado contiene H,SO, en exceso para neu-
tralizar el NaHCO,,.

Dejar reposar por lo menos 1 hora para que el color azul se desarrolle
al maximo.

Medir la absorbancia a 880 u 820 nm.

Calculos

Dibujar una curva de calibraciéon de absorbancia contra la concentraciéon

de P.
P (mg/kg) = (a-b) x20 x fh
donde:
a = mg/LdeP en el extracto de la muestra
b = mg/LdeP enelblanco
20 = relacién liquido : suelo
fh = factor de correccién por humedad.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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14.2. EXTRACCION CON NH,F-HCI (BRAY Y KURTZ 1)

Principio

Las formas de P facimente solubles en acido se extraen con una com-
binacién de HCI y NH,F. El fosfato en el extracto se determina colo-
rimétricamente por el metodo del azul de molibdato de amonio con acido
ascoérbico como reductor.

Reactivos

Solucién de fluoruro de amonio 1 M.
Disolver 3,7 g de NH,F en agua y diluir a 100 mi (aimacenar en frasco
plastico).
Acido clorhidrico 0,5 M.
Diluir8,3mlde HCI6 M (0 4,3 ml de HCI concentrado) a 100 micon agua.
Solucién extractante Bray I.
Agregar 15ml de NH,F 1 My 25 mi de HCI0,5 M a 460 ml de agua. (Esta
solucién puede almacenarse en vidrio por sobre 1 ano.)
Acido sulfurico 2,5 M.
Lentamente agregar 35 mi de H,SO, concentrado a 150 mi de agua
agitando constantemente. Una vez frio diluir a 250 ml con agua.
Solucién de molibdato de amonio.
Disolver 4 g de (NH,),Mo,0,4.4H,0 en 100 ml de agua.
Solucién de tartrato de pota3|o y antimonio.
Disolver 0,275 g de KSbOC,H,O, en 100 mi de agua.
Solucién de acido ascérbico.
Disolver 1,75 g de acido ascdrbico en 100 mi de agua.
Reactivo mezclado.
Agregar sucesivamente con una probeta a un frasco de 500 m! homo-
genizando después de cada adicion:
- 50mide H,SO,2,5M
- 15 ml de solucién de molibdato de amonio
- 30 mi de solucién de acido ascérbico
- 5mlde solucién de tartrato de Ky Sb
- 200 ml de agua
Preparar antes del uso.
Solucién estandar de fésforo de 100 mg/L.
Diluir una ampolla estandar concentrada segun las instrucciones de
manera de obtener una solucién de P de 1000 mg/L. Pipetear 10 mi de
esta solucién en un matraz volumétrico de 1 L y enrasar con agua.
Alternativamente: Disolver 0,4390 g de KH,PO, en agua en un matraz
volumeétrico de 1 L y enrasar con agua.
Serie de estandares.
Pipetear 0-1-2-3-4-5 ml de la solucién estandar de P de 100 mg/L en
matraces volumeétricos de 250 ml y enrasar con solucién Bray |. Esta
serie de estandares contiene 0,0-0,4-0,8-1,2-1,6-2,0 mg/L de P.
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Procedimiento

1. Pesar 2 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un tubo de ensayo o frasco
agitable de 50 ml. Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

2. Agregar 14,0 mi de solucion extractante Bray |.

3. Agitar manuaimente exactamente durante 1 minuto e inmediatamente
filtrar a través de un filtro fino (Whatman N° 42). Si el filtrado sale turbio
filtrar nuevamente en el mismo filtro.

4. Pipetear 3mlde laserie de estandares, de los blancos y de las muestras
en tubos de ensayo y 3 mi del reactivo mezclado. Homogenizar.

5. Dejar reposar por al menos 1 hora para el desarrolio maximo del color
azul.

6. Medir la absorbancia a 880 u 820 nm.

Calculos

Construir una curva de calibracion con los valores de absorbancia y de
concentracion de fosforo de la serie de estandares e interpolar la absor-
bancia de la muestra.

P (mg/kg) = (a-b)x 7 xfh

donde:

a = mg/L de P en el extracto de la muestra
b = mg/LdeP enelblanco

7 = relacion liquido : suelo

fh = factor de correccion por humedad.

Advertencia

Elfosfato conla solucién acidade molibdatoforma acido fosfomolibdénico,
el cual se reduce a azul de fosfomolibdénico con acido ascorbico. El
antimonio acelera el desarrollo del color azul y lo estabiliza hasta por 24
horas. Con este método no es probabile la interferencia del Si; sin embargo,
si ésta ocurre (estandar cero azulado) repetir el procedimiento con agua
destilada. (Evidentemente que el agua destilada puede usarse desde el
principio).

La necesidad de la adicion de &cido borico para eliminar lainterferencia del
fluoruro en el desarrollo del color no se ha establecido plenamente para la
mayoria de los suelos.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
Olsen y Sommers en: Page (1982).
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14.3. RETENCION DE FOSFATO

Principio

Se sigue el procedimiento descrito por Blakemore et al. La muestra se
equilibra con una solucién de fosfato y se determina la proporcion de
fosfato que desaparece de la solucidn. Al relativamente bajo pH de la
solucion (4,6) la retencion de fosfato es cercana al maximo.

Reactivos

Advertencia: Usar agua destilada durante todo el procedimiento.
Solucién para retencién de P de 1000 mg/L.
Disolver 8,80 g de KH,PO, y 32,8 g de acetato de sodio anhidro en
alrededor de 1 L de agua, agregar 23 ml de acido acético glacial y
transferir a un matraz volumétrico de 2 L. Enrasar con agua.
Acido nitrico vanadomolibdato. ,
- Disolver 0,8 g de vanadato de amonio en 500 ml de agua hirviendo,
enfriar y agregar 6 ml de HNO, concentrado. Diluir a 1 L con agua.
- Disolver 16 g de molibdato de amonio en agua a 50°C, enfriar y diluir
a 1L con agua.
- Diluir 100 ml de HNO, concentrado a 1 L con agua.
- Transferir el HNO, a un frasco de 5L, agregar la solucion de
vanadato y luego la de molibdato. Mezclar bien.
Serie de estandares.
De la solucién para retencion de P de 1000 mg/L pipetear 0-10-20-30-
40-50 ml en matraces volumétricos de 50 mly enrasar con agua. Esta
serie de estandares corresponde a 100%-80%-60%-40%-20%-0% de
retenciéon de P.

Procedimiento

1. Pesar 5 g de suelo (exactitud 0,1 g) en un tubo de centrifuga con tapa
0 en un frasco agitable de 50 mi.

Agregar 25 ml de la solucion para retencién de P.

Agitar por 24 horas a alrededor de 24° C.

Centrifugar a 2000 rpm por aprox. 15 minutos.

Dispensar 19,0 mi de &cido nitrico vanadomolibdato en tubos de
ensayo de 30 mly agregar 1 ml de sobrenadante claro y de la serie de
estandares. Homogenizar.

Dejar reposar al menos 30 minutos.

Leer la absorbancia a 466 nm.

agrLN

N
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Calculos

Construir una curva de calibracion de % de retencidn de P contra absor-
bancia. La retencién de P de las muestras se lee en esta curva y se informa
en %.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
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14.4. FOSFORO TOTAL

Principio

El suelo se funde con Na,CO,, el fundido se disueive en H,SO, y en la
solucién resultante se mide el ?osforo por colorimetria.

Equipos

Crisoles de platino. (Advertencia; ver Apéndice 1.)
Espectrofotometro.

Reactivos

Carbonato de sodio anhidro, Na,CO,.
Acido sulftrico, H,SO,, 4,5 M.
Lentamente agregar 252 ml de H_SO, concentrado a 700 mi de agua
bajo agitaciéon constante. Enfriar y dildira 1 L.
Acido sulfarico, H,SO,, 1 M.
Lentamente agregar 56 mlde H,SO, concentrado a 800 mide aguabajo
agitacién constante. Enfriar y diluira L.
Solucién de molibdato de amonio.
Disolver 9,6 g de (NH,),M0,0,4.4H,0 en agua con calentamiento.Enfriar
y diluira 1 L.
Acido sulfurico, H,S0,, 2 M.
Lentamente agregar 112 ml de H,SO, concentrado a':800 ml de agua
bajo agitacion constante. Enfriar y diluir a 1 L.
Acido ascérbico 10%.
Disolver 10 g de acido ascérbico en agua y diluir a 100 ml. Guardar
refrigerado. Preparar una nueva solucién cuando se coloree.
Solucién de tartrato de antimonio y potasio.
Disolver 0,667 g de KSbOC,H,O, en 250 ml de agua.
Reactivo mezclado.
Antes del uso mezclar volumenes iguales de acido ascérbico 10 % y
solucién de tartrato de Ky Sh.
Indicador p-nitrofenol 0,25%.
Disolver 0,25 g de p-nitrofenol en 100 mi de agua.
Carbonato de sodio 1 M.
Disolver 10,6 g de Na,CO, en agua y diluir a 100 ml.
Solucién estandar de P de 1000 mg/L.
Disolver 4,393 g de KH,PO, seco a 105°C en agua y diluira 1 L.
Solucién estandar de P de’5 mg /L.
Diluir 5 ml de la solucién estandar de P de 1000 mg/L conaguaa 1 L.

Procedimiento

1. Mezclar 1 g de suelo (exactitud 0,001 g) tamizado por 150 um con 4-5
g de Na,CO, en un crisol de Pt. Cubrir con 1 g de Na,CO,. (En suelos
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altos en Fe usar 0,5 g de suelo). En otro crisol pesar 1 g de suelo y
determinar humedad (segun 3.1.).

Calentar suavemente con un mechero para eliminar lahumedad. Tapar
el crisoldejando 1/5 delaboca destapada. Calentar por 10 minutos con
llama suave. Aumentar el calor de la llama hasta que el fondo del crisol
tome un color rojo cereza y calentar por 15 a 20 minutos destapando el
crisol periddicamente para proporcionar un ambiente oxidante. No
permitir quela porcion reductora de lallamatome contacto con el crisol.
Retirar el mecheroy rotar el crisol para que el fundido solidifique en una
capa delgada en las paredes. Enfriar.

Colocar el crisol con la tapa en un vaso de 250 mi. Tapar con un vidrio
de reloj y agregar cuidadosamente 30 ml de H,SO, 4,5 M al interior del
crisol para remover el queque. Agregar 25 mide H SO 1My calentar a
ebullicion.

Transferir la solucion con el material suspendido a un matraz vo-
lumeétrico de 250 ml, lavar y enrasar con agua.

Dejar sedimentar y pipetear una alicuota del sobrenadante claro que
contenga < 125 ug de P en un matraz volumétrico de 50 ml. Pipetear
0-5-10-15-20-25 mi de la solucién estandar de P de 5 mg/L. en matra-
ces volumétricos de 50 ml. Esta serie de estandares contiene 0-26-50-
75-100-125 ug de P.

Diluir con agua a aproximadamente 25 ml, agregar 2 gotas de indicador
p-nitrofenol y Na,CO, 1 M hasta decoloracion (pH 5).

Agregar 5 ml de H SO 2 M, 5 ml de molibdato de amonio y 4 ml de
reactivo mezclado. Enrasar con agua.

Dejar reposar 10 minutos y leer la absorbancia a 830 nm. E! color es
estable por 24 horas.

Calculos

Dibujar una curva de calibracién conlos valores de absorbanciay los ug de
P de la serie de estandares e interpolar la absorbancia de la muestra.

(a-b) x 250
P (mg/kg) = —— x th
Axs
donde:
a = ugdeP enlamuestra
b = ugdeP enelblanco
A = alicuotaenmi
s = peso en g del suelo seco al aire
fh = factor de correccién por humedad.

Referencias

Olsen y Sommers en: Page (1982).
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15. MICRONUTRIENTES

15.1. EXTRACCION CON DTPA
Principio

El suelo se extrae con una solucion de DTPA-CaCl,-TEA tamponada a pH
7,30. En el extracto pueden medirse las concentraciones de Fe, Mn, Zn,
Cu, Niy Cd por EAA.

Reactivos

Solucién de DTPA (DTPA 0,005 M, CaCl2 0,01 My TEA 0,1 M a pH 7,30).
Disolver 149,2 g de trietanolamina (TEA, (HOCH,CH, 19,67 g de
acido dietilentriaminopentaacético (DTPA) y 14,7 g de &aCL2 2H,Oen
aprox. 200 ml de agua. Dejar el tiempo squCIente para que se disuelva
el DTPAy diluir a alrededor de 9 L. AjustarapH 7,31+ 0,05 con HCl 1 M
y diluir a 10 L. Esta solucidn es estable por varios meses.

Procedimiento

1. Pesar 10 g de suelo en una frasco agitable. Incluir 2 blancos.

2. Agregar 20 ml de solucién de DTPA, tapar el frasco y agitar durante 2
horas. Es importante que el tiempo de agitacion sea exactamente de 2
horas porque la reaccién continua.

3. Filtrar a través de un disco filtro Whatman N° 42.

4. En elfiltrado se pueden medir las concentraciones de Fe, Mn, Zn, Cu,
Niy Cd por EAA con los estandares apropiados.

Preparacion de los estandares

Soluciones estandares de 1000 mg/L.
Diluir ampollas analiticas concentradas segun las instrucciones. Alter-
nativamente: ver Apéndice 5.

Soluciones estandares de trabajo.
Diluir las soluciones estandares de 1000 mg/L hasta obtener los rangos
optimos de medicion por EAA. Los estandares deben prepararse con
las mismas cantidades de reactivos que las muestras.

Referencia

Baker y Amacher en Page (1982).
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16. BORO

16.1. EXTRACCION CON AGUA CALIENTE

16.1.1. COLORIMETRIA CON AZOMETINA-H
Principio

El suelo se extrae con agua caliente y el boro en el extracto se mide
colorimétricamente con azometina-H.

Equipos

Condensador a reflujo.
Material de vidrio bajo en B.
Espectrofotometro.

Reactivos

Azometina-H 0,9%.
Disolver 0,9 g de azometina-H y 2 g de acido ascdrbico en 100 mi de
agua. Guardar enrefrigerador en frasco de plastico y reempiazar cada
15 dias.

Soluciéon tampén.
Disolver 250 g de acetato de amonio (CH,COONH,) y 15 g de EDTA-
disédico (sal disddica del acido etilendinitriiotetraacetico) en 400 mide
agua. Lentamente agregar 125 ml de acido acético glacial y mezclar.

Solucioén estandar de B de 100 mg/L.
Disolver 0,5716 g de H,.BO, en agua y diluira 1 L.

Serie de estandares de B.
Pipetear 0-1-2-3-4-5 ml de la solucién estandar de B de 100 mg/L en
matraces volumétricos de 200 mi y enrasar con agua. Esta serie de
estandares contiene 0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L de B.

Procedimiento

1. Pesar 10 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un matraz de fondo plano.
Incluir 2 blancos.

2. Agregar 20 ml de agua y conectar el matraz al condensador a reflujo.

3. Calentar hasta iniciacion de la ebulliciébn y hervir por exactamente 5
minutos. Enfriar y filtrar.

4. Pipetar una alicuota de 4 mi de extracto y de la serie de estandares en
cubetas para espectrofotémetro.

5. Agregar 4 ml de solucion tampdn y 2 ml de azometina-H 0,9%. Mezclar

.y dejar reposar por 30-60 minutos.

6. Leer la absorbancia a 420 nm.
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Nota: Se puede obviar ia necesidad de condensador a reflujo pesando el
matraz con su contenido antes y después de la ebullicion y reponiendo
el agua evaporada.

Calculos

Construir una curva de calibracion con los valores de concentracion de B
y absorbancia.

B (mg/kg) = (a-b)x 2
donde:

a
b

mg/L de B en el extracto
mg/L de B en el blanco.

I

Referencias
Bingham en: Page (1882).
Salinas y Garcia (1984).

16.2. EXTRACTO DE SATURACION
16.2.1. COLORIMETRIA CON AZOMETINA-H

Proceder como en 16.1. pero en el Procedimiento omitir los puntos 1, 2
y 3.

Calculos

axPS

B (mg/kg) =
100

donde:

mg/L de B en el extracto de saturacién
porcentaje de saturacion de agua (3.2.)

o
w
||
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17. ANALISIS QUIMICO ELEMENTAL

17.1. EUSION ALCALINA

Principio

El suelo se funde con Na,CO,, el fundido se disuelve en HCly enla solucién
resultante se puede meéir Af, Fe, Ti, Ca, Mg, Mn, Ni, Cu, Zn, Coy Mo.

Equipos

Crisoles de platino de 20-30 mi. (Advertencia: ver Apéndice 1.)
Reactivos

Carbonato de sodio anhidro, Na
Acido clorhidrico, HCI, 6 M.

Mezclar partes iguales de HCI concentrado y agua.
Acido clorhidrico, HCI, concentrado.

co,.

2

Procedimiento

1. Pesar 1 g de suelo (exactitud 0,001 g) tamizado por 60 um en un crisol
de Pt.

2. Colocar el crisol ligeramente inclinado sobre un trianguio recubierto de
silice sujeto poruna argolla. Colocar latapa de modo que 1/5 delaboca
del crisol quede abierta.

3. Calentar suavemente con un mechero. Si el suelo es alto en Fe
mantener la temperatura bajo 400°C por 30 minutos.

4. Dejar enfriar y agregar 4-5 g de Na,CO,. Mezclar bien con una espétula
0 una varilla de vidrio aguzada. Agregar 1 g de Na,CO, sobre la mezcla
y tapar.

5. Colocar el crisol inclinado sobre el triangulo y calentar suavemente por
10 minutos sin que la porcion reductora de la llama tome contacto con
el crisol y sin que la llama envuelva al crisol.

6. Cuidadosamente correr latapa y aumentar el calentamiento hasta que
el fondo del crisol tome un color rojo cereza (aprox. 900°C). Mantener
esta temperatura- por 15-20 minutos. Ajustar la tapa de modo de
mantener destapada 1/4 de laboca del crisol. Aumentar la temperatura
hasta que el fondo del crisol tome un color rojo cereza brillante (aprox.
1000°C) y continuar calentando por 5-10 minutos. Si se observan
particulas adheridas en las paredes del crisol, calentar estas zonas
hasta que todo el material se funda. Al término de la fusién no debe
haber efervescencia y la masa fundida debe estar quieta. Sacar latapa
y calentar el crisol unos minutos mas para acabar la fusion.

7. Retirar la llama, tomar el crisol con las pinzas y girarlo de modo que el
fundido solidifique en las paredes. Si se forman burbujas significa una



108 Métodos de Anélisis de Suelos - INIA

descomposicion incompleta y debe refundirse calentando el crisol
hasta color rojo cereza brillante por 15 minutos mas.

8. Una vez frio, colocar el crisol y la tapa en un vaso de 250 mi. Agregar
suficiente agua para cubrir el crisol y calentar suavemente en una
plancha calefactora hasta desprender el queque. (Precaucion: si el
fundido toma un color verde azuladoindica la presencia de manganato,
el cual con HCI desprende Cl2. que ataca al Pt, por lo tanto debe
reducirse agregando 1 ml de etanol 95% antes de la adicion de HCI).
Cubrir el vaso con un vidrio reloj y agregar lentamente 20 mi de HCI
concentrado. Usar una bagueta para ayudar a desintegrar el queque
cuidando de no danar el crisol. Calentar suavemente. Retirar el crisol y
la tapa, lavando el material adherido. Si la fusidon ha sido correcta el
liquido debe ser claro con excepcidn de particulas gelatinosas de silice.

9. Filtrar através de un filtro fino y recibir en un matraz volumétrico de 250
mi. Enrasar con agua. En esta solucién se puede medir Ai, Fe, Ti, Ca,
Mg, Mn, Ni, Cu, Zn, Coy Mo por EAA.

Referencias

Page (1982).

17.2. DISOLUCION CON HF-H_SO,-HCIO,

Principio

El suelo se descompone con una mezcla de HF-H_SO,-HCIO,. E!l Si se
volatilizacomo SiF, ylos cationes forman sulfatos. Este metodo seusa para
determinar Na, K, Ca, Mg, Fe, Tiy Al por EAA.

Equipos

Crisoles de Pt de 30 mi con tapa (Advertencia: ver Apéndice 1), o vasos de
teflon de 50 ml con tapa.

Reactivos

Acido fluorhidrico, HF, 48%.
Acido sulfdrico, H,S0O,, 95-97%.
Acido perclérico, HCIO,, 70-72%. (Advertencia: ver Apéndice 2)
Acido clorhidrico, HCI, 6 M.

Mezclar volimenes iguales de HCI concentrado y agua.
Acido nitrico, HNO,, 70%.

Procedimiento

1. Colocar 0,5 g de muestra (exactitud 0,001 g) tamizada por 150 um en
un crisol de Pt (o vaso de teflén). Incluir 2 blancos.
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2a. Si el suelo es organico, agregar 3 mi de HNO,, 1 mide HCIO, y calentar
en una plancha calefactora hasta vapores de HCIO,. Enfriar y agregar
5 ml de HF.

2b.Si el suelo no es organico, humedecerio con unas gotas de H,SO, y
agregar 5 mi de HF y 0,5 mi de HCIO,.

3. Colocar el crisol en un barfio de arena y cubririo 9/10 con la tapa.
Calentar a 200-225°C hasta evaporacién a sequedad. Enfriar.

4. Agregar 2 mi de agua y unas gotas de HCIO, y evaporar a sequedad.
Si permanecen particulas de materia organica, calentar con mechero
hasta que se oxiden. Enfriar.

5. Agregar 5 mlde HCI 6M y 5 mi de agua. Calentar a ebullicion suave. Si
la muestra no se disuelve totalmente, evaporar a sequedad y repetir el
procedimiento desde el punto 2b.

8. Transferir filtrando la solucién a un matraz volumétrico de 100 mi, lavar
y enrasar con agua. En esta solucion puede medirse Na, K, Ca, Mgy
otros elementos minerales por EEL y EAA.

Referencias

Huat Lim y Jackson en: Page (1982).
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18. TAMANO DE PARTICULAS

18.1. VELOCIDAD DE SEDIMENTACION (METODO DE LA PIPETA)

Principio

El andlisis del tamano de particulas consiste en la separacion de la parte
mineral del suelo en fracciones de varios tamanos y en la determinacién de
la proporcién de estas fracciones. El andlisis incluye todo el material del
suelo, es decir, incluye la grava y el material grueso, pero el procedimiento
descrito a continuacion se aplica solamente a la fraccion < 2 mm.

El método se basa en la relacion que existe entre la velocidad de sedimen-
tacién y el diametro de las particulas. Pero es necesario que las particulas
estén dispersasy paralograr esto deben eliminarse los agentes cementan-
tes del suelo (materia organica, carbonato de calcio y sesquidxidos).
Puede pensarse, sin embargo, que desde el punto de vista agricola no es
relevante o mas aun erréneo eliminar estos componentes. Asi dependien-
do del propésito del estudio, todos los tratamientos son considerados
opcionales. En los andlisis con propdsitos de caracterizacion del suelo, la
eliminacién de la materia orgénica y de los carbonatos normalmente se
realiza. '

Equipos

Agitador reciproco.

Agitador de tamices con un juego de tamices de 1000-500-250-100-50 um
y de 20 cm de didametro, tapa y fondo.

Tamiz de 50 um y de 8 cm de diametro.

Probetas de sedimentacion marcadas a 1 L.

Reactivos

Agua oxigenada, H,0,, 30%.
Tampdn de acetato aprox. 1 M.
Disolver 680 g de CH,COONa.3H,0 en aprox. 4 Lde agua. Ajustar a pH
5,0 con aprox. 250 mi de acido acético, CH,COOH, glacial. Diluiras L
con agua.
Agente dispersante: pirofosfato de sodio 5%.
Disolver 50,0 g de Na,P,0,.10H,O en agua y diluir a 1 L. Alternativa-
mente: hexametafosfato de sodio 4% con Na,CO, 1%.
Disolver 40,0 g de (NaPQ,), y 10 g de N.':12C(33 en agua y diluira 1 L.
Ambos reactivos deben secarse previamente a 105°C durante la noche.
Cloruro de sodio, solucion saturada.
Disolver 350 g de NaCl en 1 L de agua caliente. Enfriar.
Tampdn de citrato de sodio 0,3 M y bicarbonato de sodio 0,1 M.
Disolver 88 g de citrato-Na.2H,0 y 8,4 g de NaHCO, en agua. Diluir
allL.
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Ditionito de sodio.
Cloruro de sodio, NaCl, 1 M.
Disolver 58,5 g de NaCl en agua y diluira 1 L.

Procedimiento

Determinar la presencia de carbonatos en el suelo por el método 7.1. Si el
suelo contiene carbonatos continuar con I. Eliminacion del carbonato, de
lo contrario continuar con Il. Oxidacién de la materia organica.

1. Eliminacién del carbonato

1. Pesar 20 g de suelo seco al aire en un vaso. (Si el contenido de
carbonato es > 10% pesar proporcionalmente mas suelo).

2. Agregar alrededor de 100 mi de tampon de acetato, cubrir con un vidrio
reloj y calentar en un bano de agua. Una vez que la efervescencia ha
cesado, agregar porciones de 25 mi detampdn de acetato hastaque no
se produzca efervescencia con una nueva adicién de tampoén. En
suelos con contenidos muy altos de carbonato puede reemplazarse el
tampdn po incrementos de 5 mi de acido acético glacial. En este caso
debe monitorearse el pH con papel indicador.

3. Centrifugar y decantar o, alternativamente, dejar reposar durante la
noche y sifonear la solucién sobrenadante.

4. Dependiendo del procedimiento elegido en el punto anterior, agregar
250 6 500 ml de agua respectivamente y repetir el punto 3. Si ocurre
peptizacion agregar algunos ml de solucion saturada de NaCl.

Nota: el objetivo de este lavado es eliminar el acetato de caicio de la
suspensién porque puede transformarse en oxalato de calcio insoluble
durante la oxidacion siguiente.

5. Proseguir con el punto 2 de la Seccién Ii.

|. Oxidacién de la materia orgénica

—

Pesar 20 g de suelo en un vaso.

2. Agregar 15 ml de aguay 15 ml de H,0, 30% (si se ha pretratado la
muestra con tampén no es necesario agregar agua). Cubrir con un
vidrio de reloj. Si la produccién de espuma es muy violenta, colocar el
vaso en un recipiente con -agua fria. También puede disminuirse la
espuma agregando antiespumante 0 algunas gotas de etanol.

3. Dejar reposar durante la noche.

4. Colocar el vaso en un bafio de agua a aprox. 80°C y agregar regu-
larmente porciones de 5-10 mi de H,O, 30% hasta que se complete la
descomposicién de la materia orgamca (generalmente se reconoce
por un sobrenadante claro).

5. Agregar agua hasta aprox. 300 ml.

6. Colocar enuna plancha calefactoray hervir cuidadosamente por 1 hora

para eliminar el H,O, remanente. Enfriar.
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7. Centrifugary decantar o, alternativamente, dejar sedimentar y sifonear.

8. Agregar 300 mi de agua. Repetir los puntos 7 y 8 hasta que ocurra la
peptizacién. Si esto requiere mas de 4 lavados, agregar algunos mi de
solucién saturada de NaCl. Nota: En los suelos yesiferos a veces se
necesitan varios lavados para disolver todo el yeso.

lI{. Desferrizacién (opcional)

Este tratamiento normalmente se aplica después de los pretratamientos |
y Il y antes de la dispersion.

1. A 20 g de suelo agregar 200 ml de tampén citrato/bicarbonato.

2. Calentaren unbano de aguaa aprox. 75°C. Precaucién: no exceder de
80°C porque precipita azufre elemental.

3. Agregar aprox. 1 g de ditionito de sodio y agitar constantemente por

alrededor de 1 minuto y luego ocasionaimente por 5 minutos.

Repetir el punto 3 dos veces mas.

Centrifugar y decantar o, alternativamente, dejar sedimentar y sifonear.

En las muestras que contienen mas de 5 % de Fe, O, extraible, repetir el

procedimiento una o dos veces: un color marrén o rojizo de la muestra

puede indicar una desferrizacion aun incompleta.

7. Lavar con 250 o 500 ml de NaCl 1 M.

8. Proseguir segun 11.8.

oo A

IV. Dispersion

1. Transferir la suspensién cuantitativamente a un frasco se plastico de 1
L (si no se pretrata la muestra pesar 20 g de suelo en el frasco).

2. Agregar 20,00 mi de agente dispersante, diluir aaprox. 400 mi con agua
y tapar el frasco.

3. Agitar durante la noche (16 horas) en un agitador reciproco a 125
golpes/minuto.

V. Separacion de las fracciones

1. Pasar la suspension a traves de un tamiz de 50 um colocado en un
embudo sobre una probeta de sedimentacion. Usar una bagueta de
goma ancha (3 cm).

2. Diluir a 1 L con agua. Nota: Incluir un blanco (una probeta con agua)
para la determinacion de la temperatura.

3. Transferir la fraccidn de arena retenida en el tamiz cuantitativamente,
con ayuda de agua, a una capsula de porcelana. Evaporar en un bafio
de aguay secar a 105°C por alrededor de 1 hora.

4. Sisolamente se desea conocer el contenido total de arena pesar con
exactitud 0,01 g (peso neto T g) y proseguir con VII. En cambio, si se
desea determinar las fracciones de arena proseguir con V.
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VI

Determinacién de las fracciones de arena

1.

2.

Transferir la arena seca de V.3. al primero de una serie de tamices de
1000-500-250-100-50 um y fondo.

Tamizar por 10 minutos en el agitador de tamices, con una frecuencia
de 3000 x minuto y una amplitud de aprox. 2 mm por periodos de 4
segundos interrumpidos por 1/2 segundo.

Vaciar cada tamiz en una capsula tarada, golpéandolo invertido sobre
un embudo de metal colocado sobre la capsula. Pesar las fracciones
individuales de arena con exactitud 0,01 g (pesos netos A, B,C,Dy E
respectivamente).

Sise colectamaterial en el fondo ( < 50 um), transferirlo a la suspension
de la probeta de sedimentacién de V.2.

V1. Determinacién de limo y arcilla

NO O

10.
11.

12.

Fraccidn < 50 um

Después de agregar el material < 50 um posiblemente colectado en
VI.4.,tapar la probeta de sedimentacidén con un tapon de gomay agitar
bien.

Colocar la probeta en el meson, sacar el tapén e inmediatamente
pipetear 20 ml del centro de la probeta.

Transferir la alicuota a un recipiente para humedad tarado, evaporar en
un bario de agua y secar durante la noche a 105°C.

Sacar de la estufa, tapar y enfriar en desecador. Pesar con exactitud
0,001 g (peso neto F para la fraccién < 50 um).

Fraccion < 20 um

Tapar la probeta y agitar bien.

Colocar la probeta en el mesén bajo el soporte de la pipeta.

Después de exactamente 5 minutos pipetear 20 ml a la profundidad
indicada en la Tabla 18.1.

Transferir la alicuota a un recipiente para humedad tarado, evaporar en
un bafo de agua y secar durante la noche a 105°C.

Sacar de la estufa, tapar y enfriar en desecador. Pesar con exactitud
0,001 g (peso neto G para la fraccion < 20 um).

Fraccidén < 2 um

Después de 5 1/2 horas pipetear 20 ml a la profundidad indicada en la
Tabla 18.1. ~
Transferir la alicuota a un recipiente para humedad tarado, evaporar en
un bario de agua y secar durante la noche a 105°C.

Sacar de la estufa, tapar y enfriar en un desecador. Pesar con exactitud
0,001 g (peso neto H para la fraccion < 2 um).

Nota: Si se desea determinar solamente la fraccion arcilla proceder segan
los puntos 1, 6, 10, 11y 12.
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TABLA 18.1. Profundidad en cm a la cual se pipetean las fracciones
< 20 umy < 2 um en funcién de ia temperatura y después del tiempo
de sedimentacién indicado.

Temp. 5 min. 51/2 hrs. Temp 5 min. 51/2hrs.
°C < 20 um < 2um °C < 20um < 2um
15 9,6 6,2 26 12,4 8,2
16 9,8 6,4 27 12,7 8,4
17 10,1 6,6 28 13,0 8,6
18 10,3 6,7 29 13,3 8,8
19 10,5 6.9 30 13,6 9,0
20 10,8 7.1 31 13,9 9,1
21 11,0 7,2 32 14,2 9,3
22 11,3 7.4 33 14,4 9,5
23 11,6 7,6 34 14,8 9,7
24 11,9 7,8 35 15,1 99
25 12,1 8,0 36 15,4 10,1
Calculos

Arcilla (< 2 um) = (H x 50) - 1,000* (peso K)

Limo (2-20 um) = (G x 50)-1,000-K (peso L)

Limo (20-50 um) =(Fx50)-1,000-K-L (peso M)

Arena (50-2000um) =T =A+B+C+ D+ E (pesoN)

*Correccién por ef agente dispersante.

Pesodelamuestra =K+ L+ M+ N (todos los pesos en Q)

La proporcién (en %) de las fracciones es:

K
% arcilla (< 2 um) = x 100
peso de la muestra

L
% limo (2-20 um) = x 100
peso de la muestra
M
% limo (20-50 um) = x 100
peso de la muestra
A
% arena (1000-2000 um) = x 100

peso de la muestra
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B
% arena ( 500-1000 um) = x 100
peso de la muestra
C
% arena ( 250-500 um) = x 100
peso de la muestra
D
% arena ( 100-250 um) = x 100
peso de la muestra
E
% arena ( 50-100 um) = x 100

peso de la muestra

Nota: Con estos célculos se obtienen los porcentajes de arcilla y las
fracciones de limo y arcilla en el suelo < 2 mm (sin carbonato y sin materia
organica, los cuales fueron eliminados). La fraccién > 2 mm, si esta
presente, se informa como porcentaje del suelo total (ver 1.1.1.). Si se
necesita que las fracciones sean informadas en base al suelo total, se
pueden convertir los valores como sigue:

100 - % (fraccion > 2 mm + carbonato +

% arcilla, materia organica) % arcilla,
limoyarena = x limo y arena en
del suelo total 100 el suelo < 2 mm

Si se ha desferrizado la muestra debe incluirse el porcentaje de “dxido de
hierro” (ver 12.1. 6 12.2.) entre los paréntesis.

VIII. Determinacion de la arcilla fina (< 0,2 um)

Principio

Debidoalalentavelocidad de sedimentacion de estas particulas pequenias,
la sedimentacién en probeta no es adecuada para la determinacion de esta
fraccion. Para aumentar la fuerza de gravedad se usa centrifugacion.

Procedimiento

1. Después de pipetear la fraccién < 2 um (VIL.10.), tapar la probeta y
agitar bien.

2. Dejar reposar por alrededor de 1 hora y transferir aprox. 200 mi de la
suspension a un frasco centrifugable. La distancia entre la superficie de
la suspensidny el centro de la centrifuga debe ser 16 cm durante la cen-
trifugacion.
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3. Centrifugar a 1800 rpm o 2500 rpm durante el tiempo indicado en la
Tabla 18.2. (excluyendo el tiempo de partida y de detencidn).
4. Parar la centrifuga sin usar freno.
5. Suavemente sacar los frascos de la centrifuga y colocarios bajo la
pipeta.
6. Pipetear una alicuota de 20 mi a 4,5 cm de profundidad.
7. Transferir la alicuota a un recipiente para humedad tarado, evaporar en
un bafio de agua y secar durante la noche a 105°C.
8. Sacar de la estufa, tapar y enfriar en desecador. Pesar con exactitud
0,001 g (peso neto P).
Calculos
(Px50)-0,75
% arcilla fina (< 0,2um) = x 100
peso de la muestra
donde:

“peso de la muestra” es el mismo de VIl

TABLA 18.2. Velocidad y tiempo de centrifugacion en funcion
de la temperatura para la determinacion de la fraccion
de arcilla fina < 0,2 um.

Temp. 1800 rpm 2500 rpm
°C min. min.
20 32,0 16,5
21 31,0 16,1
22 30,0 15,7
23 29,5 15,3
24 29,0 15,0
25 28,0 14,6
26 27,5 14,2
27 27,0 14,0
28 26,5 13,5
29 26,0 13,3
30 25,0 13,0
31 24,5 12,8
32 24,0 12,5
33 23,5 12,3
34 23,0 12,0

'35 225 11,8
36 22,0 11,5
37 22,0 11,3
38 21,5 11,1
39 21,0 10,9
40 20,5 10,6
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IX. Arcilla dispersable con agua

Principio

Esto es el contenido de arcilla encontrado en la muestra sin pretratamien-
tos y sin adicién de agente dispersante antes de agitar con agua.

Procedimiento

1. Pesar 10 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un frasco de plastico.

2. Agregar aprox. 400 ml de agua y agitar durante la noche en un agitador
reciproco a 125 golpes/minuto.

3. Transferir a una probeta de sedimentacion y diluir a 1 L con agua.

4. Pipetear una alicuota de 20 ml después de 5 1/2 horas ala profundidad
indicada en la Tabla 18.1.

5. Transferir la alicuota a un recipiente para humedad tarado, evaporar en
un bano de agua y secar durante la noche a 105°C.

6. Sacar de la estufa, tapar y enfriar en un desecador. Pesar con exactitud
0,001 g (peso neto Q g).

Calculos

50xQ
% arcilla = —— x 100 x th
S

donde:

S
fh

peso en g de la muestra seca al aire
factor de correccion por humedad.

Referencias

van Reeuwijk (1986).
USDA (1972, 1982).



Métodos de Analisis de Suelos - INIA 119

19. RELACIONES Y ESTIMACIONES

19.1. SATURACION BASICA

19.1.1. BASES Y CIC

Dividir la suma de las bases intercambiables (10.1. 6 10.2.2. 6 10.3))
multiplicadas por 100 por la CIC (9.1. 6 9.2. 6 9.3. 69.4.1. 6 9.5.).

(Ca+Mg+K+Na) interc.
Saturacion basica (%) = x 100
CIC

19.2. SATURACION DE SODIO

19.2.1. Na DE INTERCAMBIO Y CIC

Dividir el Nade intercambio (10.1. 6 10.2.2. 6 10.3.) multiplicado por 100 por
laClC (9.1.69.269.3.69.4.1. 6 9.5).

Na intercambio
Saturacién de sodio (PSS) (%) = x 100
CIC

19.2.2. Na, CaY Mg SOLUBLES

100 (-0,0126 + 0,01475 RAS)

Saturacion de sodio (PSS) (%) =
1 + (-0,0126 + 0,01475 RAS)

donde:
RAS =relacién de adsorcion de sodio (19.3.)
Referencias

Richards (1954).
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19.3. RELACION DE ADSORCION DE SODIQ (RAS)

19.3.1. EXTRACTO DE SATURACION

Na
A) RAS =

[(Ca + Mg)/2]'/?
donde:

Na, Ca, Mg = mmoi(+)/L de Na, Ca y Mg en el extracto de saturacion
(13.1.4.1y 13.1.3.1).

Na x 31,6 x PS

B) RAS =
(Ca + Mg)'/?

donde:
Na, Ca, Mg =cmol(+)/kg de suelo de Na, Ca y Mg en el extracto de

saturacion (13.1.4.1.y 13.1.3.1)
PS = porcentaje de saturacion de agua.

19.3.2. EXTRACTO 1:5

Na
A) RAS =

[(Ca + Mg)/2]'/?
donde:

Na, Ca, Mg = mmol(+)/L de Na, Ca, Mgen elextracto 1:5 (13.2.4.1.y
13.2.3.1.)

2 Na
B) RAS =
(Ca + Mg)'/2
donde:

Na, Ca, Mg = cmol(+)/kg de suelo de Na, Ca, Mg en el extracto 1:5
(13.2.4.1.y 13.2.3.1))
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19.4. SALES TOTALES ESTIMADAS

log (sales totales en el suelo) (mg/kg) = 0,81 + 1,08 log CE + log PS
Sales totales en el suelo (%) = sales totales (mg/kg) / 10.000
donde:

CE
PS

conductividad eléctrica en dS/m (13.1.2.)
porcentaje de saturacion de agua (3.2.).

[

Esta ecuacion es adecuada para extracto de saturacion con conduc-
tividades eléctricas menores de 20 dS/m.

Referencias

USDA (1982).

19.5. SATURACION DE ALUMINIO

19.5.1. ALUMINIO Y CIC EFECTIVA

Dividir el Al intercambiable (11.1.) multiplicado por 100 por la capacidad de
intercambio de cationes efectiva (CICE) (9.4.2.).

Al intercambiable
Saturacion de Al (%) = x 100

CICE

19.6. CONTENIDO DE ALOFAN

19.6.1. SILICIO OXALATO

Se estima del Si extraible con oxalato (12.3.). Incluye imogolita y compo-
nentes para-alofanicos.

Si oxalato (%)
Alofan (%) = x 100
14

Referencias

Parfitt (1983).
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APENDICE 1

Propiedades, cuidado y usos del material de platino

Propiedades

El platino funde a 1770°C.

El platino resiste la accién de la mayoria de las sales.

El platino es endurecido con una aleacion que contiene iridio y /o rodio.
Esta aleacion noresiste la accién de los &cidos tan bien como el platino
solo. Més aun, algo de iridio se volatiliza durante la calcinacién, lo cual
produce pérdida de peso.

Requerimientos de calidad

El platino no debe cambiar de color con el calentamiento.

El crisol debe quedar libre de hierro después de un tratamiento con
acido.

Un calentamiento de 4 horas a 1100°C no debe producir una pérdida de
peso superior a 0,2 mg/hr.

El contenido de iridio no debe exceder el 5%.

Limpieza

Para la limpieza deben realizarse los procedimientos siguientes en esa
secuencia:

Eliminar la materia organica con acido crémico.

Disolver los carbonatos y los 6xidos metélicos con HCl o HNO, (nunca
en mezcla).

Eliminar los silicatos por fusion sobre la llama en presencia de Na,CO,
o Na,B,0..

Eliminar los metales y 6xidos metalicos por fusion sobre la llama en
presencia de NaHSO, o KHSO,.

Finalmente calcinar cuidadosamente sobre la llama.

Cuidados y usos

Nunca usar mezclas de HCl y HNO,,.
Nunca usar soluciones que contengan cloro libre.

Nunca mantener en contacto prolongado con soluciones acidas de
cloruro férrico.

Nunca fundir hidréxidos de sodio o potasio.

Nunca calentar con compuestos que contengan Pb, Sn, Bi, As, Sbo Zn
ya que los éxidos metalicos facilmente reducibles forman aleaciones
con el platino.

Nunca calcinar con sulfuros.

Nunca calentar con compuestos que contengan fésforo porque la
reduccion con el carbon caliente de lallama forma un fosfuro de platino.
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- Nunca fundir con mezclas que puedan producir haldgenos en presen-
cia de compuestos oxidantes como permanganato o cromato.

- Nunca fundir sobre la llama luminosa porque esta puede producir
carburo de platino.

- Nunca colocar los crisoles de platino sobre una base metalica cuando
se calientan en la mufia. Usar asbesto.

- Nuncausar con carbon, cianuros, sulfocianuros, halogenuros y arseni-
tos porque forman complejos con el platino.

- Usar solamente pinzas con puntas de platino.

- Enlafusiones con Na,CO,, usar siempre la tapa del crisol para evitar la
accion del oxigeno atmosférico.

- Usar compuestos de sodio, en lugar de potasio, porque son menos
corrosivos. Generalmente, la corrosién aumenta fuertemente con tem-
peraturas sobre 700°C. En el caso de KOH, Ba(OH),, peroxidos y
cianuros la temperatura debe ser inferior a 500-600°C. Sobre 800°C
puede permitirse para carbonatos y sales neutras.

- Enfriar cuidadosamente el material de platino para evitar la formacién
de minifisuras.

Referencias

Houba et al. (1988).
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APENDICE 2

Almacenamiento y tratamiento del acido perclérico

El &cido perclérico es un reactivo peligroso, sin embargo, puede usarse con
seguridad si el usuario conoce sus propiedades y toma las precauciones nece-
sarias.

Propiedades

Bajo condiciones normales de almacenamiento el acido percidrico es estable
en concentraciones inferiores a 85%. Normalmente se vende en concentra-
ciones de 60-72%.

- La mezcla azeotrépica con agua contiene 72,5% de acido perciérico y hierve
a 203°C. Esto significa que la evaporacién de una solucién acuosa del &cido
nunca puede producir un acido de concentracion peligrosamente alta. La
solucion nunca debe evaporarse a sequedad en presencia de sales de
metales porque puede producir una explosién.

- El vapor de acido perclérico y los gases inflamables forman mezclas explo-
sivas.

- Elacido perclorico al 60-72 % caliente es un agente fuertemente oxidante, que
ataca cualquier forma de materia organica.

- El acido perclérico diluido y frio pierde sus propiedades oxidantes.

- Las soluciones acido perclérico son incoloras.

Uso y almacenamiento

- Almacenar las soluciones de acido perclorico en frascos de vidrio tapados
colocados sobre capsulas de porcelana.

Almacenar los frascos que contienen acido perclorico separados de los
frascos que contienen soluciones reductoras tales como alcohol, glicerol,
hipofosfitos.

- Si se derrama acido perciérico lavar abundantemente con agua.

- Si el acido perclérico de colorea, diluirlo con agua y descartarlo.

- Siseusaacido perclérico para digerir materia organica debe estar presente un
exceso de acido nitrico que ataque primero a la materia organica. Ef acido
nitrico modera la reaccion porque oxida los componentes faciimente oxi-
dables a baja temperatura. El aceite y los productos que contienen grasas
como las oleaginosas pueden causar problemas. ,

- Las digestiones deben realizarse bajo campanas adecuadas. La cons-truc-
cion de la chimenea debe permitir lavados periddicos con agua. Solamente
pueden usarse ventiladores con el motor fuera del camino de los gases. Los
vapores no deben tomar contacto con ninguna parte metalica ni con material
faciimente oxidable.

- Para prevenir condensacion de acido se requiere una ventilacion eficiente.
Una vez terminada la digestién, el ventilador debe permanecer funcionando
por 1/2 a 1 hora.

Referencias
Houba et al. (1988).
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APENDICE 3

Estandarizacion de soluciones de HCly H,SO,

Principio

El acido se estandariza por titulacion de carbonato de sodio con indicador
rojo de metilo-verde de bromocresol.

Reactivos

Indicador rojo de metilo-verde de bromocresol.
Disolver 0,05 g de rojo de metilo y 0,075 g de verde de bromocresol en
100 mi de etanol 96%.

Carbonato de sodio, Na,CO,,.
Pulverizar Na,CO, y calentar a 270°C por 2 hrs. en un crisol de Pt.

Procedimiento

1. Pesar exactamente alrededor de 100 mg de Na,CQO, y transferir a un
matraz erlenmeyer de 250 mi.

2. Disolver en aprox. 50 mi de agua y agregar 2 gotas de indicador.

3. Titular con el acido hasta que el color cambie de verde a rosado.

4. Hervir hasta la eliminacién del CO,, enfriar y titular hasta color rosado
nuevamente.

Calculos
2p 2
M (HCl) = —— M (H,S0,) =
105,99 x a 105,95 x a
donde:
M = molaridad
p = pesoenmgdeNa,CO,

a gasto en mi de &cido.
Referencias

Houba et al. (1988).
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APENDICE 4

Estandarizacion de soluciones de NaOH o0 KOH

Principio

Labase se estandariza por-titulacién de acido oxalico con indicador rojo de
metilo.

Reactivos

Indicador rojo de metilo 0,1%.
Disolver 0,1 g de rojo de metilo en 100 ml de etanol 96 %.

Acido oxalico, (COOH),.2H.0.

Cloruro de calcio
Disolver 20 g de CaCl,.6H,0 en 100 mi de agua. Neutralizar con
respecto al rojo de metilo.

Procedimiento

1. Pesar exactamente alrededor de 100 mg de acido oxalico y transferir a
un matraz erlenmeyer de 250 ml.

2. Disolver en aprox. 50 mi de agua libre de CO, y agregar 2 gotas de
indicador.

3. Titular con la base hasta color amarillo.

4. Agregar 10 mi de cloruro de calcio y proseguir la titulacion hasta color
amarillo nuevamente.

Calculos

donde:

M

P
a

molaridad de la solucién de NaOH o KOH
peso en mg del acido oxalico
gasto en ml de la solucién de NaOH o KOH.

I i

Referencias

Houba et al. (1988).
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APENDICE 5

Preparacion de soluciones estandares

La preparacién de soluciones estandares requiere que los reactivos y 10s
acidos usados en la disolucion sean de alta pureza. La Tabla siguiente
puede usarse para preparar soluciones que contengan 1000 mg/L de un

elemento.
TABLA. Preparacion de soluciones estandares’.
Elemento Compuesto Peso, g Disolvente
Al Al 1,0000 25 mi de HCI 6M
AICl,.6H,0 8,9481 25 mlde HCI 1 M
Ag Ag 1,0000 100 mi de HNO, 4 M
Ag,0 1,0742 100 ml de HNO, 4 M
As As 1,0000 100 mi de HNO, 4 M
As,0, 1,3203 100 mi de HCI 4 M
B B 1,0000 100 mi de HNO, 4 M
H,BO, 5,7195 agua
Ba Ba(NO,), 1,9029 agua
Be Be 1,0000 100 mi de HCI 0,5 M
Bi Bi 1,0000 100 ml de HNO, 4 M
Bi,O, 1,1149 100 ml de HNO, 4 M
Bi(NO,),.5H,0 2,3211 100 ml de HNO, 1 M
Ca CaCQ, 2,4972 25 mlde HCI 6 M
Cd Cd 1,0000 50 mide HCl 6 M
CdO 1,1423 100 mide HCI 6 M
Co Co 1,0000 100 mlde HCl 4 M
CoCl,.6H,0 4,0373 agua
Cr Cr 1,0000 100 mide HCI 4 M
CrCl,.6H,0 5,1244 agua
K,Cr,0, 2,8282 agua
Cu Cu 1,0000 100 ml de HNO, 4 M
CuO 1,2518 100 mi de HNO, 4 M
Fe Fe 1,0000 100 mlde HCI 4 M
Fe,O, 1,4297 100 ml de HCl 4 M
Hg HgCl, 1,3535 agua + 1 gde (NH,),S,0q4
K KCl 1,9067 agua
K,CO, 1,7673 100 ml de HCI 1 M
Li Li,CO, 5,8241 100 mlde HCH 1 M
LiCl 6,1092 agua
Mg MgO 1,6581 100 ml de HCI 0,5 M
Mn Mn 1,0000 100 mi de HNO, 4 M
MnO, 1,5825 100 mi de HNO, 4
MnSO,.H,0 3,0760 agua + 1,5 mi de HNO, conc.
Mo Mo 1,0000 agua regia?
MoO, 1,5003 agua regia?
Na NaCl 2,5421 agua
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Continuacion Tabla.

Elemento Compuesto Peso, g Disolvente

Na Na,CO,4 2,3051 100 mi de HCl 1 M

Ni Ni 1,0000 100 mi de HCl 4 M
NiO 1,2725 100 mide HCI 4 M
NiCl,.6H,0 4,0489 agua

P NaH,PO, 3,8735 agua
KH,PO, 4,3930 agua
NH4H,PO, 3,7137 agua

Pb Pb 1,0000 100 mi de HNO, 4 M
PbO 1,0771 100 mi de HNO3 4 M
Pb(NO,), 2,6758 agua

S K,SO, 5,4340 agua

Se Se 1,0000 40 mi de HNO, concentrado
Se0, 1,4053 agua

Si Na,Si04.9H,0 10,1190 agua

Sn Sn 1,0000 100 mi de HCI 4 M
SnCl,.2H,0 1,9010 100 mi de HCI 4 M

Sr SrCO, 1,6849 100 mi de HNO, 1 M
Sr(NQ,), 2,4152 agua

Te TeO, 1,2508 100 mi de HCi 4 M

Ti Ti 1,0000 100 ml de HCl 4 M

Tl T1,0, 1,174 100 mi de HCl 4 M

V \Y 1,0000 100 mi de HNO, 4 M

Zn Zn 1,0000 50 mide HCl 6 M
Zn0 1,2448 50 ml de HCl.6 M
Zn(NO,),.6H,0  4,5506 agua

1. Disolver el compuesto con la cantidad indicada de disolvente y diluir a
1L con agua para obtener una concentracién de 1000 mg/L del
elemento.

2. Aguaregia: mezclar 3 volimenes de HCI concentrado y 1 voiumen de
HNO, concentrado inmediatamente antes del uso.

Referencias

Page (1982).
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APENDICE 6

Valores aproximados de acidos concentrados y amoniaco

ml requeridos

% Densidad para preparar 1 L
Solucién (en peso) g/mi Molaridad de solucion 1M
Acido acético 99,5 1,05 17,4 58
Acido clorhidrico 37 1,18 11,6 87
Acido fluorhidrico 48 1,15 27,6 36
Acido nitrico 70 1,41 15,7 63
Acido perclérico 70 1,66 11,6 86
Acido fosférico 85 1,69 14,7 68
Acido sulftirico 96 1,84 17.8 56

Amoniaco 55 0,90 14,3 71






