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Resumen

La puesta en funcionamiento de cada uno de los ocho laboratorios re-
gionales de suelo, que hoy conforman la Red del Instituto Nacional de
Investigaciones Agricolas, ha ido de la mano con el proceso para unifor-
mar metodologias analiticas y con ese propésito, en el tiempo, se han ido
documentando y divulgando las metodologias utilizadas en dichos labora-
torios, para realizar el diagnostico de fertilidad de los suelos agricolas ve-
nezolanos. Este manual es el resultado de nueve talleres técnicos de tra-
bajo realizados en Maracay, de febrero a septiembre del afio 2003, donde
participaron activamente los responsables y técnicos de los laboratorios
de suelos de El Tigre, Barinas, Ceniap, Calabozo, Bramon y Yaritagua. En
relacion con la descripcion de los procedimientos analiticos, esta segunda
ediciéon revisada y ampliada del Manual de métodos de referencia para
analisis de suelos con fines de diagndstico de fertilidad, incluye innovacion
que se considera significativa, como es la descripcidén de un procedimiento
alternativo para la determinacion de microelementos disponibles en sue-
los, utilizando una solucién de acido dietilentriaminopentaacético 0,005M
(DTPA al 0,005M) y la incorporacion en su contenido de dos capitulos, uno
sobre el Proceso de control de calidad interno dentro de los laboratorios,
y el otro sobre las Medidas generales de seguridad en los laboratorios de
suelos, que se deben seguir durante la ejecucion de los protocolos. Se
estima que este manual de referencia, como documento de alcance na-
cional y material de apoyo docente, contribuya a estimular la utilizacién del
analisis de suelos y sea una herramienta que oriente, especificamente, las
recomendaciones de fertilizantes y enmiendas a aplicar en los diferentes
cultivos y zonas del pais. Los capitulos correspondientes a las determina-
ciones analiticas se presentan organizados de acuerdo con una estructu-
ra comun, la cual contempla: descripcidon del protocolo a seguir en cada



una de las determinaciones, organizado de la manera siguiente: Objetivo;
Concepto, Principio, Equipos y materiales, Reactivos, Procedimiento, Cal-
culos, Forma de expresion de los resultados, Interpretaciones, Comenta-
rios y Bibliografia consultada. Se compila este manual de métodos con el
proposito de que forme parte de la documentacién referencial requerida,
para ir hacia la acreditacion de los laboratorios que constituyen la Red
del “Servicio de analisis de suelos con fines de diagndstico de fertilidad y
recomendaciones de fertilizantes” que oferta el INIA.
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Introducciodn

En el pais, desde hace mas de seis décadas, el analisis de suelos viene
siendo de amplio uso, como un instrumento de diagndstico, para conocer
las caracteristicas de fertilidad actual de los suelos agricolas venezolanos
y determinar las necesidades de fertilizantes y encalado.

La adopcién por parte de los laboratorios de alguna metodologia analiti-
ca para determinar las disponibilidades en suelos, esencialmente de los
elementos foésforo, potasio y calcio, han ido precedidas de investigaciones
sobre seleccion y calibracion de esos métodos, bajo diferentes condicio-
nes edafoclimaticas predominantes en Venezuela y en funcién de los re-
qguerimientos nutricionales de los principales cultivos agroalimentarios y
pastizales cultivados.

Aunque las encuestas que se han venido realizando para llevar a cabo
un inventario de las metodologias analiticas, utilizadas en los laboratorios
de suelos del pais, han permitido evidenciar variabilidad en los procedi-
mientos implementados en los laboratorios, también es cierto, que se ha
mostrado una fuerte actitud para uniformar los procedimientos analiticos
en suelos y fertilizantes, y la edicion del Manual de métodos de referencia
para analisis de suelos con fines de diagndstico fertilidad, en el afio 1990,
asi como las acciones que se han venido concretando con el Grupo inte-
rinstitucional para uniformar metodologias analiticas (GIUMA), sobre los
aspectos de fertilizantes, constituyen experiencias venezolanas orienta-
das en ese sentido.

Con ese mismo propédsito, Venezuela ha venido participando en algunos
programas internacionales que llevan a cabo comparaciones interlabora-
torio, tanto con muestras de suelos como de plantas.
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Con la vision de ampliar la armonizacion de los procedimientos analiticos
que se estan aplicando en la extensa red de laboratorios de suelos del
pais, de nuevo se difunde y pone a la disposicion de interesados esta
segunda edicion del Manual de métodos de referencia para analisis de
suelos con fines de diagndstico de fertilidad. El conjunto de metodologias
analiticas que se incluyen en esta segunda edicién revisada y ampliada,
corresponden a lo que comunmente se denominan “analisis rutinarios”, in-
corporando como innovacion un meétodo alternativo para la determinacién
de microelementos, e incluyendo dos capitulos, uno sobre el Proceso de
control de calidad interno dentro de los laboratorios y otro sobre las Medi-
das generales de seguridad en los laboratorios de suelos, que se deben
seguir durante la ejecucion del protocolo, e igualmente viene enriquecido
con las tablas de conversion de unidades e interrelaciones.

Este manual de métodos formara parte de la documentacion referencial
requerida para ir hacia la acreditacion de los laboratorios, que constituyen
la Red del “Servicio de analisis de suelos con fines de diagnéstico de ferti-
lidad y recomendaciones de fertilizantes” que oferta el INIA.

10
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Capitulo |

Muestreo y registro
de las muestras de suelo

Objetivo

Conocer e identificar el proceso del Servicio de analisis de suelo que ofre-
ce el INIA y registrar la informacién relevante sobre caracteristicas del
suelo, cultivo a sembrar y los precedentes de fertilizacion y encalado en la
parcela representada por la muestra traida al laboratorio.

Muestreo de suelo

La validez de los resultados de analisis de suelo con fines de fertilidad,
depende en una primera instancia, del grado en que la muestra repre-
senta las condiciones de la situacion de campo que se quiere evaluar, en
consecuencia, un buen muestreo de suelo es una condicién fundamental
para lograr ese proposito. Existe abundante material venezolano que ver-
sa sobre el procedimiento a seguir para efectuar una adecuada toma de
muestras, entre los aspectos mas relevantes a considerar se mencionan:

La variabilidad de los suelos: el suelo al ser considerado como un cuer-
po de material bastante heterogéneo, cuya composicién natural varia de
sitio a sitio, conlleva a sistemas de muestreo, los cuales permiten delinear
unidades de suelo con cierta homogeneidad dentro de ellas, pero diferen-
tes entre si. La gran variabilidad de los suelos dificulta la recomendacion
de un método unico de muestreo para uso general.

Area a representar: debido a que las variaciones de las propiedades del
suelo suceden, tanto en sentido horizontal como vertical, este aspecto se
debe considerar cuando se muestrean los suelos.
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Muestra compuesta: el propésito de tomar muestras compuestas es para
minimizar la influencia de las variaciones pequenas, debidas a la variabili-
dad natural del suelo y a los cambios introducidos por el hombre, que ha-
cen dificil representar el gran volumen de suelo de un area determinada,
en relacion con la cantidad de volumen que se lleva al laboratorio. Esta
muestra compuesta debe estar conformada por un numero adecuado de
submuestras, tomadas en area homogénea de la unidad de suelo esco-
gida para el muestreo. Las submuestras deben ser de igual volumen y
profundidad, tomadas de acuerdo con cierto esquema sistematico, y mez-
cladas para formar la muestra compuesta, cuyos resultados de analisis
proveeran un estimado de la fertilidad promedio del area muestreada.

Profundidad de muestreo: cuando se realiza el muestreo con fines de
fertilidad, el interés en el analisis de suelo es para conocer el estado nutri-
cional de la capa superficial, por ser esta la zona de mayor variabilidad, ya
que es donde se hacen las aplicaciones de fertilizantes y enmiendas, hay
acumulaciones de residuos vegetales y animales, y donde ocurre mayor
actividad de la micro flora del suelo. Generalmente, se recomienda mues-
trear de 15 a 20 cm de profundidad para la mayoria de los cultivos, sin
embargo, las diferentes técnicas de muestreo existentes especifican de
acuerdo con el tipo de cultivo y la profundidad conveniente de muestreo.

Influencia del cultivo, época y frecuencia de muestreo: cuando el culti-
vo esta establecido se dificulta observar el terreno y realizar la delimitacion
de las unidades de muestreo; en otros casos afecta la forma como los
cultivos aprovechan los nutrientes. La época de muestreo va a influir en la
composicién quimica del suelo, sobre todo en la humedad y el efecto de
ésta sobre la acumulacion o pérdida por lavado de sales solubles y el pH,
a este respecto, lo mas oportuno para la toma de muestras es realizarla
cuando el suelo tiene el grado de humedad apropiado para las labores
agricolas. En cuanto a la frecuencia de muestreo, esta va a depender
del tratamiento al cual esté sometido el suelo, de las practicas culturales,
caracteristicas como la textura y materia organica, tipo de rotacion e inten-
sidad del cultivo, entre otros.

Areas con problemas: uno de los factores importantes cuando se realiza
el muestreo de suelos, es observar la presencia de areas que presenten
indicios de alguna anormalidad, como manchas salinas, crecimiento anor-
mal de la vegetacion, afloramiento del subsuelo, plantas predominantes,
mal drenaje, entre otros. Estas areas deben ser muestreadas aparte.
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Registro de muestra de suelo

La planilla para el registro de informacion (Formato - Datos de solicitud de
servicios), estructurada para la Red de laboratorios de suelos con fines
de diagndstico de fertilidad de suelos y recomendaciones de fertilizacion,
consta de siete secciones:

Identificacion general de los interesados y localizaciéon geografica de
las muestras: en esta seccion del formato de registro se hallan los cam-
pos a llenar, de acuerdo con la procedencia de la muestra.

Datos de muestras: corresponde a la informacion de la identificacion de
la(s) muestra(s) y profundidad de la(s) misma(s), indicada por el interesa-
do en el analisis, y el numero de registro asignado por el laboratorio.

Identificacion de lote o campo: incluye informacion referente a la super-
ficie que representa la muestra, cultivos de interés que va sembrar, bajo
riego o secano, si es monocultivo, cultivo asociado o en rotacion, y toda
aquella informacién adicional que ayude a la formulacién de las recomen-
daciones de fertilizacion y encalado.

Caracteristicas del suelo: contiene la informacién relacionada con el
relieve, riesgos de erosion, aguachinamiento, tipo de vegetacién predo-
minante, profundidad de la capa arable, y otras caracteristicas, como la
presencia de mica, entre otros.

Cultivo anterior: informacién sobre el tipo de cultivo; hibrido o variedad,
tipo de plantacioén, residuos de cosecha y rendimientos obtenidos.

Precedentes de fertilizacion y encalado: informacion relacionada so-
bre si utilizé cal; abonos organicos, como estiércol; residuos industriales,
como cachaza de cana; lodos cerveceros u otros y fertilizantes quimicos,
especificando el tipo, la cantidad, la época y forma de aplicacion.

Ensayos a realizar: corresponde a la informacion del tipo de analisis de-
seado por el interesado.

Las caracteristicas y requerimientos de informacion arriba sefaladas in-
dican que el muestreo de suelos debe ser realizado, preferiblemente,
por técnicos del agro, debidamente capacitados para ejecutar esa labor.
Existe abundante material venezolano que versa sobre el procedimiento
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a seguir para efectuar una adecuada toma de muestras. Al final de este
capitulo se indican algunos instructivos sobre muestreo de suelos, elabo-
rados por el INIA.

Informe de resultados de analisis de suelo con fines
de fertilidad

La planilla para el informe de resultados (Formato - Informe de resultados
de analisis de suelo con fines de fertilidad), estructurada para la Red de
laboratorios de suelos con fines de diagndstico de fertilidad de suelos y
recomendaciones de fertilizacion, consta de cuatro secciones:

Identificacion general de los interesados y localizaciéon geografica de
las muestras: en esta seccién del formato de informe de resultados se
hallan los campos a llenar, de acuerdo con la procedencia de la muestra,
asi como el numero de informe, que corresponde al codigo alfanumérico
de 15 caracteres, que permite diferenciar cada laboratorio por su natura-
leza, localizacion geografica y afio de desempefio, informacion util para
derivar indicadores de gestion de cada laboratorio, asi como también para
el desarrollo de aplicaciones o sistemas de informacion especificos de la
red.

Datos de muestras: corresponde a la informacion de la identificacion de
la(s) muestra(s) y profundidad de la(s) misma(s), indicada por el interesa-
do en el analisis, y el numero de registro asignado por el laboratorio.

Resultados analiticos: en esta seccion se presenta en forma separada
los resultados correspondientes al analisis mecanico y los analisis quimi-
cos del macro y micronutrientes, asi como el porcentaje de materia orga-
nica, pH en agua relacion 1:2,5 y conductividad eléctrica en agua relacién
1:5.

Validacion del informe: corresponde a los datos administrativos de la
aprobacion de los resultados por parte de la jefatura del laboratorio.
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Capitulo |

Muestreo y registro de la muestra de suelo

Diagrama de flujo del proceso del analisis de suelo
con fines de fertilidad.
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Formato - Datos de solicitud de servicios
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Muestreo y registro de la muestra de suelo
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Formato - Informe de resultados de analisis de suelo
con fines de fertilidad.
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Capitulo I

Acondicionamiento
de las muestras de suelo

Objetivo

Preparar la muestra de suelo para su posterior procesamiento en los labo-
ratorios de analisis con fines de diagnostico de fertilidad.

El acondicionamiento de la muestra de suelo, previo a su entrada al labo-
ratorio para su analisis, parte de la premisa de que la muestra que se va
a analizar corresponde a una muestra compuesta y fue tomada siguiendo
las pautas para un buen muestreo con fines de diagndstico de fertilidad.
En tal sentido, como se indicé en el capitulo anterior, el muestreo de sue-
los se debe realizar, preferiblemente, por técnicos del agro, debidamente
capacitados para ejecutar esta labor. Existe abundante material venezola-
no que versa sobre el procedimiento a seguir para efectuar una adecuada
toma de muestras. Al final de este capitulo se citan algunos instructivos de
muestreo generados por el INIA.

Concepto

El acondicionamiento de la muestra de suelo en el laboratorio implica
aplicar procedimientos uniformes para: el secado, trituracién, tamizado,
mezcla u homogeneizacion, envasado y almacenamiento. Se debe tener
especial cuidado en utilizar materiales no contaminantes y evitar la con-
taminacién con productos quimicos, polvo, cenizas de cigarrillo, entre
otros.

23




Andlisis de suelos para diagndstico de fertilidad
Manual de métodos y procedimientos de referencia

Equipos y materiales

- Bandejas con rejilla para el secado de las muestras.
- Estufas de aire circulante (ventilacion forzada).
- Estantes de madera o metalicos.

- Molino eléctrico disefiado especialmente para tal fin, el cual tiene in-
corporado el tamiz de 2 mm. Alternativa: mortero y mazo de porcelana.

- Tamiz N° 10 o de 2 mm.

- Recipientes con capacidad de 250 a 500 ml, preferiblemente de cartén
plastificado, y en su defecto recipientes plasticos o de vidrio.

- Bandejas para portar recipientes.
- Carritos transportadores.

Procedimiento

Una vez identificada y registrada la muestra, se procede a su acondicio-
namiento.

Para la aplicacion de las determinaciones de laboratorio con fines de fertili-
dad, se requiere el acondicionamiento de las muestras, el cual comprende
las labores de: secado, molienda, tamizado, envasado y almacenamiento,
proceso que se lleva a cabo en la sala de preparacion de muestras, sitio
disefiado y construido para tal fin, separado de los laboratorios propia-
mente dichos.

Secado de la muestra: el secado de la muestra se puede hacer a tem-
peratura ambiente, extendiendo bien la muestra de suelo, o en estufas
reguladas a temperaturas entre los 36 y 40°C, por un periodo de 24 a 48
horas, dependiendo de la humedad inicial del suelo.

Trituracién de la muestra: la trituracion de la muestra de suelo seco al
aire o en estufa se puede realizar en molinos eléctricos especiales, con
un mortero de porcelana o con rodillos de madera. En cualquier caso, se
debe tener sumo cuidado de no triturar fragmentos de roca o cualquier
otro material extrafo al suelo.
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Tamizado de la muestra: el tamizado consiste en hacer pasar el suelo,
una vez triturado y que ha sido disgregado, por un tamiz N° 10 o de 2 mm,
a objeto de separar el suelo en dos porciones, la que queda retenida en
el tamiz (material mayor de 2 mm) y la porcién de suelo que pasa por el
mismo, o sea, aquella fraccion menor de 2 mm.

Homogeneizacion: consiste en el mezclado de la porcion de suelo que
paso a través del tamiz de 2 mm. Esta porcion se debe homogeneizar me-
diante un mezclado sobre un material plastico y limpio. Posteriormente, se
hace el cuarteo de la muestra para proceder a colocar cada porcion en los
recipientes debidamente marcados, en los cuales seran transportadas las
muestras a los laboratorios, para su posterior analisis y almacenamiento.

Almacenamiento: una vez analizada la muestra, se almacena el resto de
ella por un periodo minimo de seis meses, en un lugar ventilado especial-
mente disefiado para este proposito, manteniendo la identificacion que le
fue asignada, durante el registro inicial de la muestra.

Observaciones

Se debe tener especial cuidado en el proceso de homogeneizacion y del
cuarteo de la muestra, con el fin de garantizar que las determinaciones se
efectuen en porciones homogéneas y representativas de la muestra de
suelo recolectada en el campo.

Con el fin de evitar la contaminacion de la muestra, tanto en el muestreo
como durante su acondicionamiento, se deben usar materiales de acero
inoxidable, plasticos o de porcelana.

Comentarios

El Ceniap posee un conjunto de equipos para la semi-automatizacion de
los procesos de acondicionamiento de muestras, transporte de muestras
dentro del laboratorio, adicion de soluciones y almacenamiento de mues-
tras, que pueden servir de modelo para el equipamiento uniforme de los
laboratorios de suelos con fines de diagndstico de fertilidad en la Red INIA.
Esos equipos fueron donados por el International Soil Testing Project, bajo
el liderazgo de la Universidad de Carolina del Norte en los Estados Unidos
de América.
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Muestra compuesta

Secar a 35-40°C

Moler y triturar

Tamizar cedazo de 2 mm

Homogenizar

Ciclo de determinaciones
analiticas

Almacenar muestra

Diagrama de flujo del acondicionamiento
de la muestra de suelo.
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Determinacion del tamano
de particulas del suelo
por el método Bouyoucos

Objetivo

Cuantificar la proporcion de particulas de suelo distribuidas en diferentes
tamafos y, mediante el triangulo de texturas, identificarlas por tipos de
suelos de texturas gruesas, medias y finas.

Concepto

Consiste en la determinacion de los porcentajes de arena, limo y arcilla
presentes en la fraccion mineral del suelo. Estos porcentajes se obtienen
mediante separacion de las particulas en grados clasificados de acuerdo
con su diametro.

Arena (a): se consideran arenas, las particulas comprendidas entre 2 y
0,05 mm de diametro.

Limo (L): se consideran limos, las particulas comprendidas entre 0,05 y
0,002 mm de diametro.

Arcilla (A): se consideran arcillas, las particulas menores de 0,002 mm
de diametro.

Clasificacion textural: con los porcentajes de arena, limo y arcilla, se va
al triangulo textural del Departamento de Agricultura de los Estados Uni-
dos de América (USDA, 1983) y se determina la clasificacion textural para
cada suelo (Triangulo de textura).
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Principio

El método del hidrometro de Bouyoucos se fundamenta en la ley de
Stokes, que para el hidrometro establece una dependencia lineal entre el
diametro de particula (X) y el inverso de la raiz cuadrada del tiempo (X =
© x t'2), donde O es el parametro de sedimentacion, el cual, a su vez, es
una funcién de la profundidad de asentamiento, densidad de las particulas
y de la viscosidad y densidad de la solucion.

Por lo tanto, como la densidad de la suspension de suelo determina el
empuje del hidrémetro, éste puede ser calibrado en términos de concen-
tracion para valores especificos de la densidad de la solucién y de las
particulas. Los valores medidos con el hidrometro a intervalos de tiempo
establecido, permiten determinar la proporcidn relativa en peso de las par-
ticulas presentes en el suelo agrupadas de acuerdo con su tamafo. Es asi
como las particulas de arena, mas gruesas, decantaran primero; seguidas
por las particulas de limo y, finalmente, las particulas de arcilla.

Equipos y materiales

- Balanzas de sensibilidad 0,01 gy 0,1 mg.

- Batidora eléctrica, de alta velocidad, provista de copa especial con va-
rillas metalicas adosadas a las paredes.

- Piston para mezclar (varilla de bronce conectada a disco de bronce o
plastico con diametro menor que el diametro interno del cilindro de se-
dimentacion).

- Tapones de goma.
- Hidrometro estandar (ASTM 152-H).

- Termometro para temperaturas entre 15 y 35°C, con precision hasta
0,5°C.

- Crondémetro.
- Cilindros con una sola graduacion a un litro.

- Frascos de vidrio corriente o plasticos de boca ancha, de un litro aproxi-
madamente.

- Frascos lavadores
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Reactivos

Solucién dispersante de Calgon: puede ser preparada a partir de:

- Polifosfato de sodio a 5%: disolver 40 + 0,01 g de polifosfato de sodio
y 10 £ 0,01 g de carbonato de sodio (Na,CO,) en agua destilada y diluir
a volumen de un litro.

- Hexametafosfato de sodio o Calgon a 5%: disolver 40 + 0,01 g de
hexametafosfato de sodio y 10 + 0,01 g de carbonato de sodio (Na,CO,)
en agua destilada y diluir a volumen de un litro.

Nota: el pH en ambas soluciones debe estar entre 8 y 9. Se recomienda
preparar esta solucién semanalmente.

Alcohol amilico o isoamilico p.a.

Procedimiento

Calibracion con el uso de grafico

Cuando el laboratorio dispone de un hidrémetro ASTM o hidrometro de
Bouyoucos, este ha sido graduado para indicar la concentracion en g/l de
suspension de suelo en una escala de 0 a 60, asumiendo una densidad
de particulas de suelo de 2,65 g/ml, usando agua pura como medio de
suspension y una temperatura de 20°C. La calibracién viene dada por la
correccion en funcidén de la temperatura y de la solucion dispersante de
Calgon (Hexametafosfato de sodio) a 5%, agregada al suelo como reacti-
vo dispersante de las particulas del suelo.

En este caso, la literatura establece que la lectura corregida (Lc) del hidré-
metro viene dada por la ecuacion: Lc = Lexp. £ 0,36 x (Tcal. — Texp), donde
Lexp. y Texp se corresponde con la lectura y temperatura experimental,
respectivamente, y Tcal. a la temperatura de calibracién = 20°C (Opcion 1
en los Calculos).

Otra forma de corregir la lectura por solucién dispersante de Calgon, es
tomar las lecturas de esta solucion sin muestra de suelo (Lblanco), en cuyo
caso se aplica la ecuacion: Lc = Lexp. - Lblanco (Opcion 2 en los Calculos).
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Medicidon en muestras

En base a la calibracién del hidrometro, la medicidon se puede realizar de
dos formas:

Opcién 1. Con el uso de la ecuacion Lc = Lexp. * 0,36 x (Tcal. — Texp),
mediante el procedimiento siguiente:

Pesar 50,00 £ 0,01 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y
colocar en recipiente de boca ancha, de aproximadamente un litro de
capacidad.

Agregar 100 ml de la solucién dispersante de Calgon y 200 ml de agua
desionizada. Agitar con una varilla para homogeneizar bien y dejar en
reposo, durante la noche.

Al dia siguiente, pasar cuantitativamente la suspension de suelo a la
copa de la batidora y agitar durante cinco minutos.

Trasvasar la suspension anterior al cilindro de sedimentacion de un li-
tro, lavar bien los residuos y llevar a volumen con agua desionizada.

Homogeneizar la suspension, mediante el uso del piston de bronce
o tapar el cilindro con tapén de goma y agitar hacia arriba y hacia
abajo, de 15 a 20 veces, invirtiendo el cilindro, con el fin de separar
cualquier particula de suelo que se haya sedimentado en el fondo
del cilindro.

Colocar el cilindro en el meson e inmediatamente después empezar a
medir el tiempo de sedimentacion, poniendo en marcha el cronémetro,
e introducir el hidrémetro en la suspension de suelo. Si hubiera espu-
ma, se debe poner una gota de alcohol amilico sobre la superficie de la
suspension.

Tomar nota de la lectura en el menisco superior del hidrometro, a los 40
segundos (Lm 40seg.).

Sacar el hidrometro cuidadosamente, enjuagar y colocar en una probe-
ta con agua desionizada. Tomar inmediatamente la temperatura (Texp.
40seq).

A las cinco horas, después de la primera lectura en la suspension de
suelo, introducir nuevamente el hidrémetro en ella y realizar la lectura
en el tope del menisco. Anotar la lectura (Lm 5h) y medir la temperatura
inmediatamente, correspondiente a este tiempo (Texp. 5h).
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Proceder en forma similar con las muestras de suelos restantes, en la
misma secuencia.

Opcidén 2. Con el uso de la ecuacion Lc = Lexp. — Lblanco, siguiendo
el procedimiento siguiente:

Para las muestras de suelos se sigue el procedimiento descrito anterior-
mente, paralelamente se prepara una solucion blanco de la manera si-
guiente:

Agregar 100 ml de la solucién dispersante de Calgon y 200 ml de agua
desionizada. Agitar con una varilla para homogeneizar bien y dejar en
reposo, durante la noche.

Trasvasar la solucion anterior al cilindro de un litro, lavar bien y llevar a
volumen con agua desionizada.

Homogeneizar la solucion mediante el uso del piston de bronce de 15
a 20 veces.

Colocar el cilindro en el mesén e inmediatamente después empezar a
medir el tiempo de sedimentacion, poniendo en marcha el cronémetro,
e introducir el hidrdmetro en la solucién. Si hubiera espuma, se debe
poner una gota de alcohol amilico sobre la superficie de la solucién.

Tomar nota de la lectura en el menisco superior del hidrometro, a los 40
segundos (Lblanco 40seg.)

Sacar el hidrometro cuidadosamente, enjuagar y colocar en una probeta
con agua desionizada. Tomar inmediatamente la temperatura (Tblanco
40seq.).

A las cinco horas, después de la primera lectura en la solucién, introdu-
cir nuevamente el hidrometro en ella y realizar la lectura en el tope del
menisco. Anotar la lectura (Lblanco 5h) y medir la temperatura inmedia-
tamente, correspondiente a este tiempo (Tblanco 5h).

Si la temperatura de la muestra de suelo es diferente a la temperatura
del blanco, durante el analisis, se debe leer con el hidrédmetro nueva-
mente la solucion blanco a esta temperatura (Tblanco 5h).

Nota: como en el Laboratorio de suelos del INIA Anzoategui, localizado en
el Tigre, estado Anzoategui, se procesan mayormente suelos arenosos, se
normaliz6 el tiempo de agitacion en la batidora en tres minutos, con el fin
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de evitar el riesgo de rompimiento de las particulas de arena, que pudieran
distorsionar los resultados de la clasificacion textural de esos suelos, de
acuerdo con la informacién suministrada por el Lic. Jesus Bastardo, Su-
pervisor del laboratorio, en octubre 2013.

Calculos

Para la determinacién de los porcentajes de las diferentes fracciones del
suelo se usan las ecuaciones de la Opcion 1 u Opciodn 2.

Opcién 1. Lc = Lexp. * 0,36 x (Tcal. — Texp)

% (a+A+L)=100%

_ [Lexp. 40seg + 0,36 x (T20°C-Texp. 40seg)] x 100

% (A+1L)= =
m
o A= [Lexp. 5h + 0,36 x (T20°C-Texp. 5h)] x 100
b A=
Pm
% a=100-% (A+1L)
% L=100-% (a +A)
Donde:

% a = Porcentaje de arena.

% A = Porcentaje de arcilla.

% L = Porcentaje de limo.

Lexp. 40seg. = Lectura de la muestra a los 40 segundos.

Lexp. 5h = Lectura de la muestra a las cinco horas.

Texp. 40seg. = Temperatura de la suspension de suelo a los 40 segundos.
Texp. 5h = Temperatura de la suspension de suelo a las cinco horas.

Pm = peso de la muestra (g).
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Opcioén 2. Lc = Lexp. - Lblanco
% (@a+A+L) =100%

(Lexp. 40seg — Lblanco 40seg) x 100
Pm

% (A+L)=

(Lexp. 5h — Lblanco 5h) x 100
Pm

% A=

% a=100 - % (A+L)
% L=100-% (a+A)

Donde:

Lexp. 40seg.= Lectura de la muestra a los 40 segundos.
Lblanco 40seg = Lectura del blanco a los 40 segundos.
Lexp. 5h = Lectura de la muestra a las cinco horas.
Lblanco 5h = Lectura del blanco a las cinco horas.

Pm = peso de la muestra (g).

Identificacion de la clasificacion textural y grupos o
categorias texturales

Con los porcentajes de las diferentes fracciones determinadas en el calcu-
lo anterior, se procede a la identificacion de la clase textural y categorizar
las texturas en gruesas, medias o finas, correspondiente a cada suelo.
Para ello se entra al triangulo textural de la manera siguiente:

a. El valor del % de arcilla (A) se localiza en la arista izquierda del triangulo
de textura, entrando en forma horizontal.

b. El valor del % de arena (a) se localiza en la arista basal del triangulo,
entrando en forma inclinada.

c. El punto de interseccion de esos dos valores da la clasificacion textural
del suelo y a la vez indicacion de la categoria de textura en gruesa,
media o fina.
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Otra alternativa:

d.

El valor del % de arcilla (A) se localiza en la arista izquierda del triangulo
de textura, entrando en forma horizontal.

. El valor del % de limo (L) se localiza en la arista derecha del triangulo,

entrando en forma inclinada.

El punto de interseccion de esos dos valores da la clasificacion textural
del suelo y a la vez indicacion de la categoria de textura en gruesa,
media o fina.

Observaciones al método

Con el fin de homogeneizar la temperatura a que se realizan las lectu-
ras, se recomienda preparar los cilindros el dia anterior y llenar con 400
ml de agua desionizada, aproximadamente.

Los resultados obtenidos son aproximados, particularmente si los sue-
los son muy calcareos, yesiferos, salinos o tienen mas de 5% de mate-
ria organica.

Ocasionalmente, se deben examinar las propelas del eje de agitacién
de la batidora, ya que con el uso tienden a volverse redondas, de poca o
ninguna efectividad, por lo cual se deben reemplazar por otras nuevas.

Forma de expresion de los resultados

Los resultados se expresan en porcentaje de arena; limo y arcilla, con
enteros y una cifra decimal.

Interpretaciones

De acuerdo con el Departamento de Agricultura de los Estados Unidos de
América (USDA) los porcentajes de las diferentes fracciones de suelos,
determinadas en la identificacién de la clasificacion textural y grupo o ca-
tegoria textural, se consideran como:

- Arenas (a): particulas entre 0,05y 2 mm.

Limos (L): particulas entre 0,002-0,05 mm.

- Arcillas (A): particulas menores que 0,002 mm.
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A fin de una interpretacién agronémica, relacionada con la disponibilidad
de nutrientes y retencién de agua por el suelo, se propone el uso de tres
grupos o categorias texturales:

- Suelos de texturas gruesas.
- Suelos de texturas medias.
- Suelos de texturas finas.

Los servicios de analisis de suelos, para diagnéstico de fertilidad y reco-
mendaciones de fertilizantes y enmiendas, utilizan los grupos o categorias
texturales como criterios de entrada en los “Instructivos o bases técnicas
para determinar requerimientos de caliza agricola y de disponibilidad de
nutrientes para los cultivos”. Los mismos agrupan las clases de texturas
siguientes:

- Suelos de texturas gruesas: a, aF, Fa.
- Suelos de texturas medias: FAa, F, FL, FA, Aay L.
- Suelos de texturas finas: A, ALy FAL

La textura franco arcillo limosa es incluida dentro del tipo de texturas fi-
nas, por cuanto en el Departamento de Conservacion de Suelos, de los
Estados Unidos de América, lo han considerado como una clase de familia
separada de los suelos francos.

En Venezuela, los resultados obtenidos por Lopez y Comerma (1985) han
mostrado un comportamiento diferencial por grupos texturales, desde el
punto de vista de requerimientos de encalado, y también en los ensayos
de fertilizacion con maiz en Yaracuy, Portuguesa, y que posiblemente en
el futuro continuaran siendo los elementos de diferenciacién en el estudio
de la dinamica de los nutrientes y de la humedad en el suelo.

Las caracterizaciones de los criterios de acidez en funcién de los conte-
nidos de arcilla de los suelos, fueron la base de la agrupacion por grupos
texturales: gruesas, medias y finas de las diversas clases de textura, que
aparecen citadas en este manual.
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Comentarios

Las soluciones de polifosfato de sodio han sido utilizadas como disper-
sante de las particulas del suelo. Son sales de aniones que tienen férmula
general (Pn O, ,,) elevado a la (n + 2). Los polifosfatos en cadena pue-
den tener entre 2-10 atomos de fésforo (P). Al usar este reactivo se debe
calibrar experimentalmente la densidad de la solucion, para establecer la
correccidon del hidrobmetro en la misma, en este caso, se recomienda el
procedimiento con el uso de la solucion blanco.
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Diagrama de flujo para la determinacién del tamano de particulas
del suelo por el método Bouyoucos.
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Carta para la determinacion de la textura de los suelos
Copiado de: U.S. Departament of Agriculture Bureau of Plant Industry. Soils and

Agricultural Engineering.
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Nomenclatura

I. Texturas gruesas Il. Texturas medias
Arena (a) Franco (F)

Arena francosa (aF) Franco limoso (FL)
Franco arenoso (Fa) Limoso (L)

Franco arcillo arenoso (FAa)
Franco arcilloso (FA)
Arcilloso arenoso (Aa)

Triangulo de textura.
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lll. Texturas finas

Franco arcillo linoso (FAL)
Arcilloso linoso (AL)
Arcilloso (A)
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Formato - Determinaciéon de tamafio de particulas
y clasificacion de textura de suelos.
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Capitulo IV

Determinacion de fésforo disponible
en el suelo por el método Olsen

Objetivo

Determinar el contenido de fésforo (P) del suelo, como un indice de fertili-
dad y de su disponibilidad para las plantas.

Concepto

El fésforo (P) disponible define los grados de deficiencia, suficiencia o ex-
ceso de este elemento con relacién a su disponibilidad para los cultivos.

Principio

Con el método Olsen se extrae parte del fésforo (P) intercambiable, dispo-
nible, adsorbido en la superficie del suelo, parte de los fosfatos de calcio
y otros elementos. La solucion extractora utilizada es de bicarbonato de
sodio (NaHCO,) a pH 8,5. El fosfato en el extracto es determinado por via
colorimétrica con el método del azul de molibdeno, con acido ascorbico
(C,H,O,) como agente reductor. EI método es adecuado para indicar el es-
tado de disponibilidad del fosforo (P) en una amplia gama de condiciones
de pH y texturas de suelo.

Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,01 gy 0,1 mg.
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- Agitadores de vaivén (reciprocos).

- Espectrofotometro de luz visible.

- Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.
- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Beaker de 50 ml.

- Pipetas volumétricas.

- Balones aforados de 50, 100 y 1.000 ml.

- Tubos de ensayo de 25 a 30 ml.

Reactivos

Solucién de bicarbonato de sodio (NaHCO,) 0,5M (Solucién extrac-
tora Olsen): agregar 42,01 g de bicarbonato de sodio en 800 ml de agua
destilada, aproximadamente. Mezclar bien hasta disolucién completa.
Ajustar el pH de esta solucién a 8,5 con hidroxido de sodio (NaOH) 1M.
Aforar a volumen de un litro con agua destilada. Guardar la solucion en
frasco de polietileno. En el caso de que la solucién se guarde por periodos
prolongados, se debe verificar el pH.

Soluciones para el desarrollo de color
- Solucion acida de molibdato de amonio [(NH,), Mo.O,,.4H,O)]: di-

solver 50 g de molibdato de amonio p.a. en 175 mi deYagziJa destilada
aproximadamente, en un balon aforado de un litro. Disolver 1,2125 g
de tartrato doble de potasio y antimonio [(K(SbO)C,H,0,."2H,0)] en
la soluciéon de molibdato. Colocar el balén en bafo de agua con hielo
para enfriar, y agregar lentamente y agitando 800 ml de acido sulfurico
(H,SO,) concentrado. Luego, llevar a temperatura ambiente y diluir a vo-

lumen con agua destilada, guardar en frasco ambar bajo refrigeracion.

Precaucion: tomar precauciones extremas en la preparacion de esta
solucion acida de molibdato de amonio [(NH,), Mo.O,,.4H,0)], debido
a que se esta manipulando 800 ml de acido sulfurico (H,SO,) concen-

trado.

- Solucion de acido ascérbico (C,H,O,): disolver 8,8 g de acido ascor-
bico (C,H,O,) p.a. en agua destilada y llevar a volumen en bal6n aforado
de 100 ml agua destilada. Guardar en frasco oscuro bajo refrigeracion.
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Solucién de trabajo: por cada 100 ml de solucion de trabajo, pipetear
1 ml de solucion acida de molibdato de amonio [(NH,), Mo,O,,.4H,O)]
y 2 ml de solucion de acido ascorbico (C,H,0O,), llevar a volumen con
agua destilada. Con 100 ml de la solucién de trabajo se procesan cinco
puntos de la curva de calibracidon o cinco muestras de suelo. Preparar
esta solucién el mismo dia que se vaya a utilizar y en las cantidades

requeridas, segun el numero de muestras a procesar.

Solucidon estandar de 25 ppm (mg/l) de fésforo (P): pesar 0,1098 g de
fosfato acido de potasio (KH,PO,) seco en estufa, entre 110-115°C, por
dos horas, disolver en solucion extractora Olsen [Solucién de bicarbonato
de sodio (NaHCO,) 0,5M] y llevar a volumen con agua destilada en balon
aforado de un litro.

Procedimiento

Preparacion del extracto de suelo

Pesar 1 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en fras-
co plastico.

Anadir 20 ml de la solucién extractora Olsen [Solucidén de bicarbonato
de sodio (NaHCO,) 0,5M].

Agitar en agitador reciproco por 30 minutos.
Filtrar por papel N° 1 o de calidad similar.

Curva de calibracion

En balones volumétricos de 50 ml adicionar volumenes de 1, 2,4y 5 ml
de la solucién estandar de fésforo (P). Enrasar con solucion extractora de
Olsen [Solucién de bicarbonato de sodio (NaHCO,) 0,5M] y mezclar bien.
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En balones de 50 ml
Alicuotas solucion Aforar con solucién  Concentracion final

estandar de 25 ppm extractora Olsen a: de fosforo (P)
(mg/l) de fosforo (P) (ml) en solucién
(ml) (mg/l)
Blanco 50 0

1 50 0,5

2 50 1

4 50 2

5 50 2,5

En tubos de ensayo, pipetear 2 ml de cada uno de los patrones anteriores y
agregar 20 ml de la solucion de trabajo. Agitar suavemente, con corriente de
aire, y dejar en reposo por 30 minutos. Hacer las lecturas correspondientes
en Espectrofotdbmetro de luz visible a longitud de onda (1) = 882 nm.

Medicidon en muestras

- Pipetear 2 ml del extracto de suelo y agregar 20 ml de solucién de tra-
bajo.

- Agitar suavemente, con corriente de aire, y dejar en reposo 30 minutos.

- Hacer las lecturas correspondientes en Espectrofotdmetro de luz visible
a longitud de onda (A) = 882nm.

Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera de la curva de
calibracion, se debe repetir el procedimiento, diluyendo el extracto con
la solucion extractora Olsen [Solucién de bicarbonato de sodio (NaH-
CO,) 0,5M] y considerar este factor de dilucion para el calculo final de la
muestra.

Interferencias

No hay interferencia de silicatos en la solucion para concentraciones de si-
lice hasta de 10 ppm (mg/l); hierro (Fe*3) hasta 50 ppm (mg/l); cobre (Cu*?)
hasta 10 ppm (mg/l) y arsénico (As) hasta 1 ppm (mg/l).
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Calculos

V final del extracto (ml)

ppm (mg/l) P en suelo = Lectura en equipo x
Peso muestra (Q)

Forma de expresion de los resultados

Los contenidos de fésforo (P) en el suelo se expresan en enteros, como
ppm (mg/l).

Interpretaciones

Se incluyen los criterios de interpretacidn propuestos, en base a la agru-
pacion de los suelos por grupos texturales.

Determinacion de fosforo (P) por el método Olsen

Grupos ppm (mg/l)
texturales Muy bajo  Bajo Medio Alto  Muy alto
(MB) (B) (M) (A) (MA)
Gruesas* 0-9 10-18 19-36 37-108 > 108
'f\."ed'i‘,i** y 0-5 6-12 1325 26-75 > 75
inas

*Texturas gruesas: a, aF y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,AayL
***Texturas finas: A, ALy FAL
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Comentarios

En red de laboratorios de suelos con fines de fertilidad del INIA, la disponi-
bilidad de fésforo (P) y potasio (K) se extraen con la solucion de Olsen, por
lo tanto, se efectua una sola extraccion para ambos elementos y después
se toman las alicuotas correspondientes para cada determinacion.

Una vez desarrollado el color en el extracto, se debe realizar la medicién
en un lapso no mayor de dos horas.

La modalidad del desarrollo de color con acido ascoérbico (C,H,0,), como
reductor, fue publicada por Waugh, D.L. en el afio 1965.

50




Capitulo IV

Determinacion del fésforo disponible en el suelo por el método Olsen

Diagrama de flujo de la determinacién de fésforo (P)
del suelo por el método Olsen.
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Formato - Determinacion de fésforo disponible
en suelo - Método Olsen.
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Determinacion de potasio disponible
en el suelo por el método Olsen

Objetivo

Determinar el contenido de potasio (K) del suelo, como un indice de ferti-
lidad y de su disponibilidad para las plantas.

Concepto

El potasio (K) disponible define los grados de deficiencia, suficiencia o ex-
ceso de este elemento en relacion con su disponibilidad para los cultivos.

Principio

Los cationes de potasio (K) retenidos en la superficie de las particulas de
suelo, potasio (K) disponible, es extraido con una solucion de bicarbonato
de sodio (NaHCO,) a pH 8,5. El potasio (K) en el extracto es determinado
por Espectrofotometria de absorciéon atomica.

Equipos y materiales

Balanzas sensibles a 0,01 gy 0,1 mg.

Agitadores de vaivén (reciprocos).

Espectrofotometro de absorcion atémica.

Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.
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- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Beaker de 50 ml.

- Pipetas volumétricas.

- Balones aforados de 50, 100 y 1.000 ml.
- Tubos de ensayo de 25 a 30 ml.

Reactivos

Solucién de bicarbonato de sodio (NaHCO,) 0,5M (Solucién extracto-
ra Olsen): agregar 42,019 de bicarbonato de sodio (NaHCO,) en 800 ml
de agua destilada aproximadamente. Mezclar bien hasta disolucion com-
pleta. Ajustar el pH de esta solucién a 8,5, con hidréxido de sodio (NaOH)
1M. Aforar a volumen de un litro con agua destilada. Guardar la solucion
en frasco de polietileno. En caso de que la solucién se guarde por perio-
dos prolongados, se debe verificar el pH.

Solucién estandar de 100 ppm (mg/l) de potasio (K): pesar 0,1907 g
de cloruro de potasio (KCI) p.a. seco en estufa, entre 110-115°C, por dos
horas, y disolver en solucién extractora Olsen [Solucién de bicarbonato
de sodio (NaHCO,) 0,5M] y llevar a volumen con agua destilada, en balén
aforado de un litro.

Procedimiento

Preparacién del extracto de suelo

- Pesar 1 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en fras-
co plastico.

- Anadir 20 ml de la solucién extractora Olsen [Solucion de bicarbonato
de sodio (NaHCO,) 0,5M].

- Agitar por 30 minutos vy filtrar con papel N°1 o de calidad similar.
Curva de calibracion

En balones volumétricos de 100 ml adicionar volumenes de 0,5, 1, 2, 3, 4
y 5 ml de la solucién estandar de 100 ppm (mg/l) de potasio (K). Aforar con
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solucion extractora Olsen [Solucion de bicarbonato de sodio (NaHCO,)
0,5M] y mezclar bien. Leer en Espectrofotometro de absorciéon atémica:

En balones de 100 ml

Alicuotas de solucién Concentracion final

estandar 100 ppm (mg/l) '2;2::2:022 ?)c;;zgc;? de potasio (K)

de potasio (K) (ml) en solucién
(ml) (mgl/l)
Blanco 100 0
0,5 100 0,5
1 100 1
2 100 2
3 100 3
4 100 4
5 100 5

Las concentraciones de los puntos de la curva de calibracion son sélo
indicativas, pues se preparan en funcién de las especificaciones de cada
uno de los equipos de absorcidn atomica disponibles en cada laboratorio.

Medicidn en muestras

Hacer las lecturas del extracto de suelo anterior directamente en Espec-
trofotdmetro de absorcion atémica, después de haber calibrado con los
patrones preparados en el punto anterior, siguiendo el instructivo opera-
cional del equipo disponible en cada laboratorio.

Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera de la curva de
calibracion, repetir el procedimiento diluyendo el extracto con solucién ex-
tractora Olsen [Solucion de bicarbonato de sodio (NaHCQO,) 0,5M], y con-
siderar este factor de dilucién para el calculo final de la muestra.
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Calculos

V final del extracto (ml)

ppm (mg/l) K en suelo = Lectura en equipo x
Peso muestra (g)

Forma de expresion de los resultados

Los contenidos de potasio (K) en el suelo se expresan en enteros, como
ppm (mg/l).

Interpretaciones

Se incluyen los criterios de interpretacidn propuestos, en base a la agru-
pacion de los suelos por tipos o grupos texturales:

Determinacién de potasio (K)
por el método Olsen

Grupos texturales ppm (mg/l)
Muy bajo Bajo Medio Alto
(MB) (B) (M) (A)
Gruesas* 0-17 18-35 36-70 71-120
Medias** 0-25 26-50 51-100 101-300
Finas** 0-40 41-80 81-160 161-480

*Texturas gruesas: a, aF, y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,AayL
***Texturas finas: A, ALy FAL
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Comentarios

En red de laboratorios de suelos con fines de fertilidad del INIA, la disponi-
bilidad de fésforo (P) y potasio (K) se extraen con la solucion de Olsen, por
lo tanto, se efectua una sola extraccion para ambos elementos y después
se toman las alicuotas correspondientes para cada determinacion.

En algunos laboratorios se puede estimar la cantidad de potasio (K) en
la solucion final, mediante la técnica colorimétrica. En estos casos, es de
suma importancia mantener las condiciones de trabajo, especialmente, el
tiempo de enfriado en nevera y la ejecucion inmediata de la lectura, debido
a la estabilidad del color del complejo desarrollado.
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Diagrama de flujo de la determinacion de potasio (K) del suelo
por el método Olsen.

60




Capitulo V

Determinacion del potasio disponible en el suelo por el método Olsen

Formato - Determinacion de potasio disponible
en suelo - Método Olsen.
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Determinacidon de fosforo disponible
en el suelo por el método Bray 1

Objetivo

Determinar el contenido de fésforo (P) del suelo extraido con la solucion
Bray 1, como un indice de fertilidad y de su disponibilidad para las plan-
tas.

Concepto

El fésforo (P) disponible en el suelo define los grados de deficiencia, sufi-
ciencia o exceso de este elemento en relacién con su disponibilidad para
los cultivos.

Principio

La muestra es extraida con una solucion de fluoruro de amonio (NH,F)
0,03N y acido clorhidrico (HCI) 0,025N ajustada a pH 2,6 (Método Bray
1). El'ion flour (F-) solubiliza el fosfato de hierro y aluminio, por sus pro-
piedades de formar complejos con estos cationes en solucion acida, li-
berando el fosforo (P) retenido en las particulas del suelo por iones tri-
valentes. El medio acido disuelve la parte activa de fosfato de calcio y
de apatita del suelo. El fésforo (P) en el extracto es determinado por via
colorimeétrica, con el método del azul de molibdeno, con acido ascoérbico
(C.H_O.), como agente reductor. El procedimiento se aplica de preferen-

6 86
cia en suelos acidos.
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Equipos y materiales

- Balanzas con sensibilidad de 0,01gy 0,1 mg.

- Agitadores de vaivén (reciprocos).

- Espectrofotometro de luz visible

- Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.
- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Beaker de 50 ml para recibir el filtrado.

- Pipetas volumétricas.

- Balones aforados de 50, 100 y 1.000 ml.

- Tubos de ensayo de 25 a 30 ml de capacidad.

Reactivos

Fluoruro de amonio (NH,F), soluciéon madre aproximadamente 1,0N:
disolver 37 g de fluoruro de amonio (NH,F) en balon de un litro con agua
destilada. Conservar la solucién en frasco de polietileno.

Acido clorhidrico (HCI) 0,5N: diluir 40,4 ml de &acido clorhidrico (HCI)
concentrado p.a. en un balén de 1.000 ml con agua destilada.

Solucion de NH,F - HCI a pH 2,6 (Solucién extractora de Bray 1): en
balén aforado de 1.000 ml, afadir 30 ml de la solucion de fluoruro de
amonio (NH,F) y 50 ml de la solucion de acido clorhidrico (HCI). Llevar a
volumen con agua destilada. La solucion resultante es 0,03N de fluoruro
de amonio (NH,F) y 0,025N de acido clorhidrico (HCI). Esta solucion se
puede conservar en frasco de vidrio por mas de un afio. Ajustar a pH 2,6 +
0,05 con acido clorhidrico (HCI) o hidréxido de sodio (NaOH) diluido.

Soluciones para el desarrollo de color

- Solucion acida de molibdato de amonio [(NH,), Mo O,,.4H,0]: en
un balon aforado de un litro, disolver 50 g de molibdato de amonio en
175 ml de agua destilada aproximadamente. Disolver 1,2125 g de tar-
trato doble de potasio y antimonio [K(SbO)C,H,0,.”2H,Q] en la solu-

cion de molibdato. Colocar el balén en bafio de agua con hielo para
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enfriar, agregar lentamente 800 ml de acido sulfarico (H,SO,) concen-
trado y agitar. Luego, llevar a temperatura ambiente y diluir a volumen
con agua destilada, guardar en un frasco ambar bajo refrigeracion.

Precaucion: tomar precauciones extremas en la preparacion de esta
solucion acida de molibdato de amonio [(NH,), Mo,O,,.4H,0], debido a
que se manipulan 800 ml de acido sulfdrico (H,SO,) concentrado.

Solucion de acido ascorbico (C,H,O,): disolver 8,8 g de acido as-
corbico (C,H,O,) p.a. en agua destilada y llevar a volumen de 100 ml.
Guardar en frasco oscuro bajo refrigeracion.

Solucion de trabajo: por cada 100 ml de solucion de trabajo se
debe pipetear 1 ml de solucién acida de molibdato de amonio [(NH,),
Mo.0O,,.4H,0] y 2 ml de solucion de acido ascorbico (C,H,O,). Llevar a
volumen con agua destilada.

Nota: con 100 ml de la solucion de trabajo se procesan puntos de la curva
de calibracion o cinco muestras de suelos. Esta solucién se debe preparar
el mismo dia que se vaya a utilizar.

Solucion estandar de 25 ppm (mg/l) de fésforo (P): pesar 0,1098 g de
fosfato acido de potasio (KH,PO,), secar en estufa, entre 110-115°C, por
dos horas, y disolver en solucion extractora Bray 1 (Solucion de NH,F -
HCl a pH 2,6), y llevar a volumen con agua destilada en balén aforado de
un litro.

Procedimiento

Preparacién del extracto

Pesar 2 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en fras-
co plastico.

Afadir 20 ml de la solucion extractora Bray 1 (Solucion de NH,F - HCI
a pH 2,6).

Agitar por un minuto.
Filtrar rapidamente con papel N° 1 o de calidad similar.
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Curva de calibracion

En balones volumétricos de 50 ml, adicionar volumenes de 1, 2,4y 5 ml de
la solucion estandar de 25 ppm (mg/l) de fésforo (P). Enrasar con solucién
extractora de Bray 1 (Solucion de NH,F - HCl a pH 2,6) y mezclar bien.

En balones de 50 ml

Alicuotas solucion Aforar con solucién Concentracion final de

estandar de fésforo Bray 1 a: fosforo (P) en solucion
(P) de 25 ppm (mg/l) (ml) (mg/l)
(ml)
Blanco 50 0
1 50 0,5
2 50 1
4 50 2
5 50 2,5

En tubos de ensayo, pipetear 2 ml de cada uno de los puntos de la Curva
de calibracion. Agregar 20 ml de la solucion de trabajo. Agitar suavemente
con corriente de aire y dejar en reposo por 30 minutos. Hacer las lecturas
correspondientes en Espectrofotdmetro de luz visible a longitud de onda
(A) =882 nm.

Medicidon en muestras

- Pipetear 2 ml del extracto de suelo y agregar 20 ml de la solucién de
trabajo.

- Agitar suavemente con corriente de aire y dejar en reposo por 30 mi-
nutos.

- Hacer las lecturas correspondientes en Espectrofotdmetro de luz visible
a longitud de onda (A) = 882 nm.
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Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera de la curva de
calibracion, se debe repetir el procedimiento, diluyendo el extracto con la
solucion extractora Bray 1 (Solucion de NH,F - HCl a pH 2,6) y considerar
este factor de dilucion para el calculo final de la muestra.

Interferencias

No hay interferencia de silicatos en la solucion para concentraciones hasta
de 10 ppm (mg/l) de silice; el hierro (Fe*®) hasta 50 ppm (mg/l); el cobre
(Cu*?) hasta 10 ppm (mg/l) y el arsénico (As) hasta 1 ppm (mg/l).

Calculos

V final del extracto (ml)

ppm (mg/l) P en suelo = Lectura en equipo x
Peso muestra (g)

Forma de expresién de los resultados

Los contenidos de fosforo (P) en el suelo se expresan en enteros, como
ppm (mg/l).

Interpretaciones

Determinacion de fosforo (P)
por el método Bray 1

Grupos texturales ppm (mg/l)
Bajo Medio Alto
(B) (M) (A)
Gruesas*, medias** y finas*** 0-15 16-30 > 30

*Texturas gruesas: a, aF, y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,AayL
***Texturas finas: A, ALy FAL
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Comentarios

En el laboratorio de suelos con fines de fertilidad de la regidn oriental
del INIA, la disponibilidad de fésforo (P) y potasio (K) se extraen con la
solucion de Bray 1, por lo tanto, se efectua una sola extraccidon para ambos
elementos y después se toman las alicuotas correspondientes para cada
determinacion.

La extraccion con Bray 1 (Solucion de NH,F - HCI a pH 2,6) se utiliza en
los diferentes laboratorios de la region Oriental del pais (INIA Anzoategui,
El Tigre, estado Anzoategui, y Universidad de Oriente, Nucleo Monagas,
Maturin, estado Monagas).
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Diagrama de flujo de la determinacién de fésforo (P)
del suelo por el método Bray 1.
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Formato - Determinacion de fésforo disponible
en suelo - Método Bray 1.
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Determinacion de potasio disponible
en el suelo por el método Bray 1

Objetivo

Determinar el contenido de potasio (K) del suelo extraido con la solucion
Bray 1, como un indice de fertilidad y de su disponibilidad para las plantas.

Concepto

El potasio (K) disponible define los grados de deficiencia, suficiencia o ex-
ceso de este elemento en relacion con su disponibilidad para los cultivos.

Principio

La muestra es extraida con una solucion de fluoruro de amonio (NH,F)
0,03N y acido clorhidrico (HCI) 0,025N ajustada a pH 2,6 (Método Bray 1).
El potasio (K) en el extracto se determina mediante el Espectrofotémetro
de absorcion atomica. El procedimiento se aplica de preferencia en suelos
acidos.

Equipos y materiales

- Balanzas con sensibilidad de 0,01 gy 0,1 mg.
- Agitadores de vaivén (reciprocos).
- Espectrofotometro de absorcion atdmica.
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- Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.
- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Beaker de 50 ml para recibir el filtrado.

- Pipetas volumétricas.

- Balones aforados de 50, 100 y 1.000 ml.

- Tubos de ensayo de 25 a 30 ml de capacidad.

Reactivos

Fluoruro de amonio (NH,F), soluciéon madre aproximadamente 1,0N:
disolver 37 g de Fluoruro de amonio (NH,F) en un balén de un litro con
agua destilada. Conserve la solucion en frasco de polietileno.

Acido clorhidrico (HCI) 0,5N: en baléon de 1.000 ml, diluir 40,4 ml de aci-
do clorhidrico (HCI) concentrado p.a. con agua destilada.

Solucion de NH,F - HCI a pH 2,6 (Solucion extractora de Bray 1): en
balon aforado de 1.000 ml, anadir 30 ml de la solucion de fluoruro de
amonio (NH,F) y 50 ml de la solucion de acido clorhidrico (HCI). Llevar
a volumen con agua destilada. La solucion resultante es 0,03 de fluoruro
de amonio (NH,F) y 0,025N de &acido clorhidrico (HCI). Esta solucion se
puede conservar en frasco de vidrio, por mas de un afio. Ajustar a pH 2,6
1 0,05 con HCI o hidréxido de sodio (NaOH) diluido.

Solucion estandar de 100 ppm (mg/l) de potasio (K): pesar 0,1907 g de
cloruro de potasio (KClI), secar en estufa, entre 110-115°C, por dos horas,
y disolver en solucion de Bray 1 (Solucién de NH,F - HCl a pH 2,6), y llevar
a volumen con agua destilada en balén aforado de un litro.

Procedimiento

Preparacién del extracto

- Pesar 2 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en fras-
co plastico.
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- Aifiadir 20 ml de la solucion extractora Bray 1 (Solucion de NH,F - HCI
a pH 2,6).

- Agitar por un minuto
- Filtrar rapidamente con papel N° 1 o de calidad similar.

Curva de Calibracion

En balones volumétricos de 100 ml, adicionar volumenes de 0,5; 1y 2 de
la solucion estandar de potasio (K). Aforar con solucion extractora de Bray
1 (Solucion de NH,F - HCl a pH 2,6) y mezclar bien. Leer en Espectrofoto-
metro de absorcion atémica.

En balones de 100 ml

Alicuotas de solucion  Aforar con solucion  Concentracion final
estandar 100 ppm extractora de Bray 1 de potasio (K)

(mgl/l) de potasio (K) a en solucion
(ml) (ml) (mgl/l)
Blanco 100 0
0,5 100 0,5
1 100 1
2 100 2

Las concentraciones de los puntos de la curva de calibracién son sélo
indicativas, ya que se preparan en funcién de las especificaciones de
cada uno de los equipos de absorcion atdmica, disponibles en cada la-
boratorio.

Medicion en muestras

Hacer las lecturas del extracto de suelo, directamente en Espectrofotome-
tro de absorcion atomica, después de haber calibrado con los patrones
preparados del extracto, siguiendo el instructivo operacional del equipo
disponible en cada laboratorio.
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Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera de la curva de
calibracion, se debe repetir el procedimiento, diluyendo el extracto con so-
lucion extractora Bray 1, y considerar este factor de dilucion para el calculo
final de la muestra.

Calculos

V final del extracto (ml)

ppm (mg/l) K en suelo = Lectura en equipo x
Peso muestra (Q)

Forma de expresion de los resultados

Los contenidos de potasio (K) en el suelo, se expresan en enteros, como
ppm (mg/l).

Interpretaciones

Determinacién de potasio (K)
por el método Bray 1

Grupos texturales ppm (mg/)
Muy bajo Bajo Medio Alto
(MB) (B) (M) (A)
Gruesas*, medias** y finas*** <20 21-50 51-100 >100

*Texturas gruesas: a, aF, y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,Aay L
***Texturas finas: A, ALy FAL
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Comentarios

En el laboratorio de suelos con fines de fertilidad de la region oriental del
INIA, la disponibilidad de fosforo (P) y potasio (K) se extraen con la solu-
cion de Bray 1, por lo tanto, se efectua una sola extraccién para ambos
elementos y después se toman las alicuotas correspondientes para cada
determinacion.

La extraccion con Bray 1 se utiliza en los diferentes laboratorios de la
region oriental del pais (INIA Anzoategui, El Tigre, estado Anzoategui, y
Universidad de Oriente, Nucleo Monagas, Maturin, estado Monagas).
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Diagrama de flujo de la determinacion de potasio (K)
del suelo por el método Bray 1.
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Formato - Determinacion de potasio disponible
en suelo - Método Bray 1.
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Determinacidon de calcio disponible
en suelo por el método Morgan
modificado

Objetivo

Determinar el contenido de calcio (Ca) del suelo extraido con la solucion
de Morgan modificada (pH 4,2), como un indice de fertilidad y de su dispo-
nibilidad para las plantas.

Concepto

El calcio (Ca) disponible en el suelo define los grados de deficiencia, sufi-
ciencia o exceso de este elemento en relacidén con su disponibilidad para
los cultivos.

Principio

El método se fundamenta en el uso de una solucién extractora simple de
acetato de sodio (CH,COONa) 0,125N, amortiguada a pH 4,2 (Morgan
modificado); ésta provee un acido organico ionizado ligero en buffer con
su sal de sodio, que reemplazan los cationes de Ca* presentes en el
complejo de intercambio. La muestra es extraida con esta solucién en una
relacién suelo-solucién extractora 1:2. El procedimiento se aplica a todo
tipo de suelos.
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Equipos y materiales

Balanzas sensibles a 0,1 mg y 0,01 g.
Potencidmetro (pH metro).

Agitadores de vaivén (reciprocos).
Espectrofotometro de absorcion atémica.

Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.
Papel filtro N° 1 o equivalente.

Beaker de 50, 100 y 600 ml.

Pipetas volumétricas de 1,2, 5y 10 ml.

Balones aforados de 50, 100, 200, 500 y 1.000 ml.
Fiolas de 125 ml.

Dispensador o pipeta automatica de 20 ml.
Cilindro graduado de 500 ml.

Reactivos

Solucién de acetato de sodio (CH,COONa) 0,125N a pH 4,2 (Solucion
extractora Morgan modificado): puede ser preparada siguiendo uno de

estos dos procedimientos:

Solucion EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal disédica Na,H,-ED-
TA): pesar 4 g de Na,H,-EDTA, disolver en 400 ml de agua bidestilada o
desionizada y enrasar a un litro con agua destilada. Esta solucién se debe

Pesar 5 g de hidréxido de sodio (NaOH) p.a. y disolver en vaso de
precipitado de 600 ml que contenga agua destilada, agregar acido aceé-
tico glacial (CH,COOH) a 65% hasta llevar a pH 4,2, controlando con
potenciometro. Pasar a balén aforado de 1.000 ml y enrasar con agua

destilada.

Pesar 10,25 g de acetato de sodio (CH,COONa) p.a. y enrasar a un litro
con agua destilada. Ajustar el pH con acido acético glacial (CH,COOH)
a 65% hasta llegar a pH 4,2, controlado con el potenciémetro.

almacenar en recipiente de polietileno.
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Solucién estandar de carbonato de calcio (CaCQO,) 0,02N: se presen-
tan dos alternativas de preparacién de la solucion:

- Soluciones certificadas (Titrisoles) de carbonato de calcio (CaCO,)
0,02N.

- Pesar 0,1 g de carbonato de calcio (CaCQO,) p.a. (previamente secado
en estufa a 100°C, por dos horas, y enfriado en desecador), colocar
en vaso de precipitado de 100 ml, agregar 5-10 ml de acido clorhidrico
(HCI) 1:1, tapar con vidrio de reloj mientras se disuelve, luego lavar las
gotas de vapor adheridas al vidrio con agua destilada y trasvasar cuan-
titativamente toda la solucién a balén volumétrico de un litro, y enrasar
con agua destilada.

Solucion de estandar de calcio (Ca) de 1.000 ppm (mg/l): pesar 2,5
g de carbonato de calcio (CaCO,) p.a. (previamente secado en estufa a
100°C, por dos horas, y enfriado en desecador), colocar en vaso de pre-
cipitado de 100 ml y agregar 5-10 ml de acido clorhidrico (HCI) 1:1, tapar
con vidrio de reloj mientras se disuelve, luego lavar las gotas de vapor
adheridas al vidrio con agua destilada y trasvasar cuantitativamente toda
la solucién a balén volumétrico de un litro, y enrasar con agua destilada.

Solucion estandar de calcio (Ca) de 100 ppm (mg/l): pipetear 10 ml de
la solucion estandar de calcio (Ca) de 1.000 ppm (mg/l) y enrasar a 100 ml
con agua destilada.

Solucién de lantano a 1%: pesar 11,72 g de oxido de lantano (La,O,) de
99% de pureza, agregar 100 ml de agua destilada aproximadamente y 5 a
20 ml acido clorhidrico (HCI) concentrado hasta disolver (afiadir lentamen-
te), y enrasar a un litro con agua destilada.

Solucion de lantano a 0,5%: en cilindro graduado, medir 500 ml de la
solucién de lantano a 1%, llevar a balén aforado de 1.000 ml, y enrasar
con agua destilada.

Indicador murexida a 0,5% p/v: pesar 0,25 g de murexida, disolver en 25
ml de agua bidestilada o desionizada; transferir a balon volumétrico de 50
ml y enrasar con alcohol etilico a 98%.

Solucion de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% p/v: pesar 10 g de hi-
dréxido de sodio (NaOH) p.a. y enrasar a 100 ml con agua destilada.
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Solucion de clorhidrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI) a 5% p/v: pesar
5,0 g de clorhidrato de hidroxilamina y enrasar a 100 ml con agua destila-
da.

Solucioén de trietanolamina (C,H,.NO,) a 50% p/v: pesar 50 g de trieta-
nolamina comercial y enrasar a 100 ml con agua destilada.

Procedimiento

Preparacioén del extracto de suelo

- Pesar 10 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en
frascos plasticos de 50 ml.

- Adicionar 20 ml de solucién extractora de Morgan modificado [Solucién
de acetato de sodio (CH,COONa) 0,125N a pH 4,2], con dispensador o
pipeta automatica (Vf extr.)

- Agitar en agitador mecanico, por 30 minutos.

- Filtrar con papel filtro N° 1 o equivalente; recibir el filtrado en beaker de
50 ml.

Por absorcion atbmica

Curva de calibracion

Colocar las condiciones indicadas en el manual para leer calcio (Ca) en el
equipo de absorcién atdomica. Leer los patrones de 1, 3 y 5 ppm de calcio
(Ca) preparado en balones de 100 ml y enrasar con agua destilada, des-
pués de adicionar los reactivos siguientes:
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En balones de 100 ml

Concentracion

Alicuota del estandar Solucién Solucién final de calcio
de calcio (Ca) de lantano de Morgan (Ca)
de 100 ppm (mg/l) a 0,5% modificado UGG
(ml) (ml) (ml) en solucién

(mg/l)
0 5 1 0
1 5 1 1
3 5 1 3
5 5 1 5

Las concentraciones de los puntos de la curva de calibracion son sélo indi-
cativas, ya que se prepararan en funcion de las especificaciones de cada
uno de los equipos de absorcion atdmica, disponibles en cada laboratorio.

Medicidon en muestras

- Pipetear 1 ml del extracto de suelo obtenido a balén aforado de 50 ml,
agregar 5 ml de la solucion lantano a 0,5% y enrasar a 50 ml con agua
destilada.

- Leer directamente en el Espectrofotometro de absorcion atéomica, pre-
viamente calibrado.

Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera del punto maximo
de la curva de calibracion, repetir el procedimiento diluyendo el extracto
con agua destilada, agregar 5 ml de lantano a 0,5% y proceder a leer nue-
vamente. Considerar este factor de dilucién para el calculo final de calcio
(Ca) en la muestra.
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Calculos

L Equipo x Vf extr. x FD
Pm

ppm (mg/l) de Ca en el suelo =

Donde:

L Equipo = Lectura realizada en el extracto diluido obtenido en la medicion
en muestras de la Curva de calibracion.

Vf extr. = Volumen final del extracto de suelo (ml) obtenido.

FD = Factor de dilucion obtenido en el extracto diluido en la medicidon en
muestras de la Curva de calibracion.

Pm = Peso de la muestra de suelo (g).

Por Titulacion

Valoracion de la solucion EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal
disédica Na, H,-EDTA)

Tomar con pipeta 5 ml de la solucion estandar de carbonato de calcio
(CaCQ,) 0,02 N, adicionar 2 ml de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% y 0,2
ml de la solucién indicadora de murexida a 5%. Agregar 50 ml de agua
bidestilada o desionizada aproximadamente y titular con EDTA 0,02N (Eti-
lendiamintetraacético sal disodica Na, H-EDTA) hasta que el indicador
cambie de color morado a rosa palido.

V CaCO, x N CaCO3

Calculo de la normalidad: N EDTA =

V EDTA
Donde:
V CaCQO3 = Alicuota (ml) de la solucién de carbonato de calcio (CaCQO,)
0,02N.
N CaCO, = z\lorm/?)lidad de la solucion de carbonato de calcio (CaCO,)
meq/l).

V EDTA = Volumen (ml) de la solucion de EDTA gastados en la titulacién.
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Medicidon en muestras

- Tomar con pipeta 2 ml del extracto de suelo (V extr.), colocar en fiola de
125 ml, y adicionar 20 ml de agua destilada.

- Agregar 2 ml de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% para llevar a pH 12,
y agregar 5 gotas de hidroxilamina [Solucion de clorhidrato de hidroxi-
lamina (NH,OH.HCI) a 5% p/v], 5 gotas de trietanolamina (C,H,.NO,) a
50% y 2 o 3 gotas de la solucién indicadora de murexida a 5%. Titular
con la solucion valorada de EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal
disodica Na,H,-EDTA), hasta el cambio de color morado a rosa palido
(V EDTA

Ca)'

Nota: Si con el uso de 20 a 30 ml de EDTA no se logra el viraje del indi-
cador, proceder a realizar una dilucion del extracto de suelo, repitiendo el
procedimiento en forma similar. Para los calculos, tomar en consideracion
ese nuevo factor de dilucion.

Calculos

Vf extr.

ppm (mg/l) de Ca en el suelo = (V EDTA ) x N EDTAx PECa x
V extr. x Pm

x 1.000

Donde:

V EDTA_, = Volumen gastado de EDTA en la titulacion (ml).

N EDTA = Normalidad del EDTA valorada con carbonato de calcio (CaCO3)
0,02N (meq/l) (Valoracién de la solucion EDTA 0,02 N).

PECa = Peso equivalente del calcio (Ca): 20,08 mg.
VT extr. = Volumen final del extracto de suelo (ml).

V extr. = Alicuota del extracto de suelo (ml), usado en medicién en mues-
tras por Titulacion.

Pm = Peso de la muestra de suelo (g).
1.000 = Factor de conversion de gramos a kilogramos.
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Observaciones

En extractos de suelo, los elementos aluminio (Al), hierro (Fe), fésforo (P)
y azufre (S) son los que podran interferir en esta determinacién, sin em-
bargo, hay evidencias de que las cantidades de estos elementos extrai-
dos, con la soluciéon de Morgan, no causan interferencias.

Ademas de los indicadores descritos para medir el calcio (Ca), se pueden
utilizar Calceina y Calcon.

Interpretaciones

Determinacion de calcio (Ca) por el método
Morgan modificado a pH 4,2

Grupos texturales ppm (mg/l)
Bajo Medio Alto
(B) (M) (A)
Gruesas* 0-100 101-200 + 200
Medias** y finas*** 0-150 151-400 + 400

*Texturas gruesas: a, aF, y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,AayL
***Texturas finas: A, ALy FAL

El criterio de disponibilidad de calcio (método Morgan modificado) en fun-
cion de grupos texturales, forma parte de interpretaciones mas integrales,
que toman también en cuenta los grados de acidez en suelos acidos (Ver
instructivo de pH en p. 117).
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Comentarios

En la red de los laboratorios de suelos con fines de fertilidad del INIA, la
disponibilidad de calcio (Ca) y magnesio (Mg) se extraen con la solucién
de Morgan modificado, por lo tanto, se efectia una sola extraccion para
ambos elementos y después se toman las alicuotas correspondientes
para cada determinacion.
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Diagrama de flujo de la determinacién de calcio (Ca)
del suelo por el método Morgan modificado a pH 4,2.
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Determinacién del calcio disponible en el suelo por el método Morgan modificado

Formato - Determinacion de calcio y magnesio disponible
en suelo - Morgan modificado. Absorcién atémica.
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Formato - Determinacion de calcio y magnesio disponible
en suelo - Morgan modificado. Titulacion.
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Capitulo IX

Determinacion de magnesio
disponible en el suelo por el método
de Morgan modificado

Objetivo

Determinar el contenido de magnesio (Mg) del suelo extraido con la solu-
cion de Morgan modificada, como un indice de fertilidad y de su disponibi-
lidad para las plantas.

Concepto

El magnesio (Mg) disponible define los grados de deficiencia, suficiencia
0 exceso de este elemento en relacion con su disponibilidad para los cul-
tivos.

Principio

El método se fundamenta en el uso de una solucién extractora simple de
acetato de sodio (CH,COONa) 0,125 N, amortiguada a pH 4,2 (Morgan
modificado); ésta provee un acido organico ionizado ligero en buffer con
su sal de sodio, que reemplazan los cationes de magnesio (Mg**) presen-
tes en el complejo de intercambio. La muestra es extraida con esta so-
lucién en una relacién suelo: solucién extractora 1:2. El procedimiento se
aplica a todo tipo de suelos.
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Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,01 g y 0,1 mg.
- Potenciometro (pH metro).

- Agitadores de vaivén (reciprocos).

- Espectrofotometro de absorcion atdmica.

- Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.
- Papel filtro N°1 o equivalente.

- Beaker de 100 y 600 ml.

- Pipetas volumétricas de 1, 2,5y 10 ml.

- Balones aforados de 50, 100, 200, 500 y 1.000 ml.
- Fiolas de 125 ml.

- Dispensador o pipeta automatica de 20 ml.

Reactivos

Solucién acetato de sodio (CH,COONa) 0,125N a pH 4,2 (Solucién
extractora Morgan modificado): puede ser preparado siguiendo uno de
estos dos procedimientos:

- Pesar 5 g de hidréxido de sodio (NaOH) p.a. y disolver en vaso de
precipitado de 600 ml que contenga agua destilada, agregar acido ace-
tico glacial (CH,COOH) a 65% hasta llegar a pH 4,2, controlando con
potenciometro. Pasar a balén aforado de 1.000 ml y enrasar con agua
destilada.

- Pesar 10,25 g de acetato de sodio (CH,COONa) p.a. y enrasar a un
litro con agua destilada. Ajustar a pH 4,2 con acido acético glacial
(CH,COOH) a 65%, controlando con potenciémetro.

Solucion EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal disodica Na,
H,-EDTA): pesar 4 g de Na,H, EDTA, disolver en 400 ml de agua bidesti-
lada o desionizada y enrasar a un litro con agua bidestilada o desionizada.
Esta solucidn se debe almacenar en recipiente de polietileno.
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Solucion estandar de magnesio (Mg) de 1.000 ppm (mg/l): se presen-
tan dos alternativas de preparaciéon de la solucion:

- Soluciones certificadas (Titrisoles) de 1.000 ppm de magnesio (Mg).

- Pesar 1 g de magnesio (Mg) en cinta, no oxidada en su superficie, en
caso contrario lijarla hasta eliminar el 6xido, y disolver en un beaker de
250 ml, con la menor cantidad posible de acido clorhidrico (HCI) (1:1),
transferir a balén volumétrico de un litro y enrasar con agua destilada.

Solucién estandar de magnesio (Mg) de 100 ppm (mg/l): de la solucién
estandar de magnesio (Mg) de 1.000 ppm (mg/l) pipetear 10 ml y enrasar
a 100 con agua destilada.

Solucion de magnesio (Mg) de 10 ppm (mg/l): pipetear 10 ml de la
solucion estandar de Mg de 100 ppm (mg/l) y enrasar a 100 ml con agua
destilada.

Solucion de lantano a 1%: pesar 11,72 g de oxido de lantano (La, O,)
99% de pureza, adicionar 100 ml de agua destilada aproximadamente,
agregar de 5 a 20 ml acido clorhidrico (HCI) concentrado lentamente, has-
ta disolver, y enrasar a un litro con agua destilada.

Solucion de lantano a 0,5%: medir en cilindro 500 ml de la solucion de
lantano a 1%, llevar a balén aforado de 1.000 ml y enrasar con agua des-
tilada.

Solucion buffer pH 10 £ 0,2: pesar 67,5 g de cloruro de amonio (NH,CI)
p.a. y disolver en 200 ml de agua bidestilada o desionizada, agregar 570
ml de hidroxido de amonio concentrado (NH,OH) p.a. y enrasar con agua
bidestilada o desionizada en balén aforado de 1.000 ml. Preparar bajo
campana extractora.

Solucion de rojo de metilo 0,1% p/v: pesar 0,5 g de rojo de metilo, di-
solver en 250 ml de etanol 95% y enrasar a 500 ml en balén volumétrico.
Esta solucién se debe almacenar en frasco ambar.

Solucion indicadora negro de eriocromo - rojo de metilo (NET-RM):
pesar 0,5 g de negro de eriocromo T y 4,5 g de clorhidrato de hidroxilamina
(NH,OH.HCI), disolver en una mezcla de 60 ml de etanol y 40 ml de agua
bidestilada o desionizada, agregar 83 ml de la solucién etandlica de rojo
de metilo 0,1% p/v.
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Procedimiento

Preparacioén del extracto de suelo

- Pesar 10 g de suelo y colocar en frascos plasticos de 50 ml.

- Agregar 20 ml de solucién extractora de Morgan [Solucion acetato de
sodio (CH,COONa) 0,125 N a pH 4,2] con dispensador o pipeta auto-
matica (Vf extr.).

- Agitar por 30 minutos en agitador mecanico. Filtrar con papel filtro N° 1
o equivalente; recibir el filtrado en beaker plastico de 50 ml.

Determinacion por absorcion atomica

Curva de calibracion

Colocar las condiciones indicadas en el manual para leer magnesio (Mg)
en el equipo de absorcién atomica. Leer los patrones de 0,50; 1y 2 ppm
(mg/l) de magnesio (Mg) preparados en balones de 100 ml y enrasar con
agua destilada, después de adicionar los reactivos siguientes:

En balones de 100 ml

Alicuota del estandar  Soluciéon Solucién Concentracion

de magnesio de lantano de Morgan final de magnesio
(Mg) de 10 ppm (mg/l) a0,5% modificado (Mg) en solucion
(ml) (ml) (ml) (mgll)
0 5 1 0
1 5 1 0,1
3 5 1 0,3
5 5 1 0,5

Las concentraciones de los puntos de la curva de calibracién son sélo indi-
cativas, ya que se prepararan en funcion de las especificaciones de cada
uno de los equipos de absorcidén atomica disponibles en cada laboratorio.
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Medicidon en muestras

- Pipetear 1 ml del extracto de suelo, colocar en balén aforado de 50 ml,
agregar 5 ml de lantano a 0,5% y enrasar a 50 ml con agua destilada.

- Leer directamente en el Espectrofotdmetro de absorcion atémica, pre-
viamente calibrado.

Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera del punto maximo
de la curva de calibracién, se debe repetir el procedimiento, diluyendo el
extracto con agua destilada, agregar 5 ml de lantano a 0,5% y proceder a
leer nuevamente. Considerar este factor de dilucién para el calculo final de
magnesio (Mg) en la muestra.

Calculos

L Equipo x Vfextr. x FD
Pm

ppm (mg/l) de Mg en el suelo =

Donde:

L Equipo = Lectura realizada en el extracto diluido obtenido en Medicion
en muestras por Absorcion atémica.

Vf ext. = Volumen final del extracto de suelo (ml) obtenido.

FD = Factor de dilucion obtenido en el extracto diluido en Medicidon en
muestras por Absorcion atomica.

Pm = Peso de la muestra de suelo (g)

Determinacion por Titulacion

Valoraciéon de la solucion EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal
disédica Na,H,-EDTA)

Tomar con pipeta 5 ml de la solucion estandar de carbonato de calcio
(CaCQ,) 0,02 N, adicionar 2 ml de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% y 0,2
ml de la solucién indicadora de murexida a 5%. Agregar 50 ml de agua
bidestilada o desionizada aproximadamente y titular con EDTA 0,02N (Eti-
lendiamintetraacético sal disodica Na, H,-EDTA) hasta que el indicador
cambie de color morado a rosa palido.
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V CaCO, x N CaCO,
V EDTA

Calculo de la normalidad: N EDTA =

Donde:

V CaCO3 = Alicuota (ml) de la solucion de carbonato de calcio (CaCO,)
0,02N.

N CaCO, = Normalidad de la solucion de carbonato de calcio (CaCO,)
(meqg/l).

V EDTA = Volumen (ml) de la solucion de EDTA gastados en la titulacion.

Medicidn en muestras

- Tomar 2 ml del extracto de suelo con pipeta (V extr.), adicionar 20 ml de
agua destilada.

- Anadir 5 ml de solucion buffer para llevar a pH 10 y agregar 5 gotas de
la solucién indicadora negro de eriocromo - rojo de metilo (NET-RM).
Titular con la solucion valorada de EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético
sal disodica Na, H_-EDTA) hasta el cambio de color de vino tinto a ver-
de. Este volumen gastado corresponde a la cantidad de calcio (Ca) mas
magnesio (Mg) (V EDTA

Ca+Mg)'

Nota: si con el uso de 20 a 30 ml de EDTA no se logra el viraje del indi-
cador, se debe realizar una dilucion del extracto de suelo, repitiendo el
procedimiento en forma similar. Para los calculos, tomar en consideracion
ese nuevo factor de dilucion.

Célculos
ppm (mg/l) de Mg en suelo =
Vf extr. x 1.000

V EDTA —(V EDTA_)] x N EDTA x PEMg x
K carng) cal ? V extr. x Pm
Donde:
V EDTA = Volumen gastado de EDTA en la titulacion de calcio mas

Ca+Mg
magnesio (Ca + Mg) (ml).

V EDTA_, = Volumen gastado de EDTA en la titulacion de calcio (Ca) (ml).
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N EDTA = Normalidad del EDTA valorada 0,02N con carbonato de calcio
(CaCOo,) 0,02N (meq/l).

PEMg = Peso equivalente del magnesio (Mg): 12,06 mg/meq.
Vf extr. = Volumen final del extracto de suelo preparado (ml).

V extr. = Alicuota del extracto de suelo (ml), usado en Medicion en mues-
tras por Titulacion.

Pm = Peso de la muestra de suelo (g).

1.000 = Factor de conversion de gramos a kilogramos.

Observaciones

- Con la cuantificacion volumétrica, se pueden detectar valores muy pe-
quefios de magnesio (Mg), hasta el orden de los 5 ppm (mg/l) de este
elemento.

- Enla valoracién volumétrica del magnesio (Mg), el pH de las soluciones
debe estar en todo momento entre 10 y 11 (constatar el pH de muestras
al azar).

- Ademas de los indicadores descritos, para la medicion de magnesio
(Mg) se pueden utilizar: negro de eriocromo, verde de bromocresol y
azul de bromotimol.

Interpretaciones

Determinacion de magnesio (Mg)
por el método Morgan a pH 4,2

Grupos texturales ppm (mg/l)
Bajo Medio Alto
(B) (M) (A)
Gruesas*, medias** y finas*** <38 38-100 + 100

*Texturas gruesas: a, aF, y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,Aay L
***Texturas finas: A, ALy FAL
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Comentarios

En la red de los laboratorios de suelos con fines de fertilidad del INIA, la
disponibilidad de calcio (Ca) y magnesio (Mg) se extraen con la solucién
de Morgan modificado, por lo tanto, se efectia una sola extraccion para
ambos elementos y después se toman las alicuotas correspondientes
para cada determinacion.
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Diagrama de flujo de la determinacién de magnesio (Mg)
por el método Morgan modificado a pH 4,2.
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Formato - Determinacion de calcio y magnesio disponible
en suelo - Morgan modificado. Absocién atémica.
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Formato - Determinacion de calcio y magnesio disponible
en suelo - Morgan modificado. Titulacion.
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Determinacion de materia organica
del suelo por el método
Walkley-Black

Objetivo

Cuantificar el contenido de materia organica (MO) del suelo, como un indi-
cador de fertilidad relacionado con la disponibilidad de nitrogeno.

Concepto

Representa el contenido de materia organica (MO) facilmente oxidable del
suelo, expresada en porcentaje.

Principio

La determinacidon esta basada en una oxidacion incompleta del carbono
organico (CO) contenido en el suelo, mediante una mezcla oxidante de
dicromato de potasio (K,Cr,0,) en medio acido sulfdrico (H,SO,), acen-
tuada por el calor de la dilucion acuosa del H,SO, (110-130°C). Los iones
de cromo (Cr*?) producidos son proporcionales a la cantidad de carbono
oxidado, de acuerdo con la reaccion siguiente:

C,H,,0, + 4 K,Cr,0, + 16 H,SO,

6 1276

>4 K,SO, + 4 Cr,(SO,),+ 6 CO, + 22 H,0

El exceso de dicromato de potasio (K,Cr,0,) que no reacciona con el
carbono organico, generalmente, se valora con sulfato ferroso amonia-
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cal [(NH,),Fe(SO,) 6H,0] o se mide la intensidad del color del ion cromo
(Cr*3), generado en la reaccién en un espectrofotémetro ultra violeta y
visible. El carbono organico (CO) del suelo es expresado en forma de ma-
teria organica (MO), multiplicando el carbono organico por 1,724 (Factor
Van Bemmlen), asumiendo la hipétesis de que la materia organica (MO)
contiene 58% de carbono organico (CO); por el factor 1.3333, resultante
de la consideracion que la oxidacion promedio del carbono organico (CO)
por este método es de 75%.

Equipos y materiales

- Espectofotémetro de luz visible.

- Balanzas analiticas de sensibilidad 0,01 gy 0,1 mg.

- Buretas o dispensadores automaticos de 10, 25y 50 ml.
- Balones aforados de 50 y 200 ml.

- Pipetas automaticas o volumétricas de 0-5 ml.

Reactivos

Dicromato de potasio (K,Cr,0.) p.a. 1N: disolver 49,03 g de dicromato
de potasio (K,Cr,O,), previamente secado en estufa a temperatura entre
105-110°C, de una a dos horas, en agua desionizada o destilada y diluir
a un litro.

Acido sulfarico (H,SO,) concentrado: no menor de 96% p/p.

Patrén de carbono organico (CO) de 2,1752 mg C/ml: puede ser prepa-
rado a partir de una de las soluciones siguientes:

- Solucién estandar de sacarosa (CH,,0,,): pesar 1,0340 g de saca-
rosa (C_H,,0,,), disolver con agua destilada y enrasar en balon aforado
de 200 ml.

- Solucion estandar de glucosa (C,H,,0,): pesar 1,0880 g de glucosa
(C4H,,0,), disolver con agua destilada y enrasar en balon aforado de
200 ml.
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Procedimiento

Curva de calibracion

Anadir en balones de 50 ml, con pipeta automatica o volumétrica, las can-
tidades de las soluciones estandar de sacarosa o glucosa (Patrén de car-
bono organico), que abajo se sefalan, y luego agregar en forma sucesiva
los demas reactivos, aforar con agua destilada:

En balones de 50 ml

Volumen Volumen de Volumen Volumen Concentracién
de estandar dicromato de &cido de agua final del patréon
de patrén de potasio sulfarico destilada (mg CO)
de carbono (K,Cr,0,) (H,SO) (ml)
organico (CO) de (ml) (ml)
2,1752 mg C/ml
(ml)
0 5 5 10 0
0,5 5 5 10 1,09
1 5 5 10 2,18
2 5 5 10 4,35
3 5 5 10 6,53
4 5 5 10 8,70
5 5 5 10 10,88

Preparar la curva cada vez que se determina la materia organica (MO).

Medicidon en muestras

- Pesar 0,5 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en
balon aforado de 50 ml.

- Afadir 5 ml de solucion de dicromato de potasio (K,Cr,O,) 1N, con dis-
pensador automatico.
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- Rotar el frasco suavemente para mezclar bien, antes de anadir el acido.

- Adicionar 10 ml de acido sulfarico (H,SO,) concentrado cuidadosamen-
te, con dispensador automatico, y agitar durante cinco a 10 segundos,
nuevamente. Realizar esta operacion bajo campana extractora de ga-
ses y dejar en reposo por 30 minutos. Después de este periodo, agre-
gar agua destilada hasta cercano a enrasar (de 40 a 45 ml), en el mis-
mo orden que se agrego el acido a las muestras. Dejar en reposo, de
tres a cuatro horas, luego enrasar a 50 ml con agua destilada, mezclar
y dejar en reposo, durante la noche.

- Al dia siguiente, trasvasar el sobrenadante (debe ser transparente) a
las celdas colorimétricas y leer en Espectrofotdmetro de luz visible, a la
longitud de onda (A) de 590 nm.

Nota: si las lecturas de la muestra estan fuera de la curva de calibracion,
se debe repetir la determinaciéon con un peso menor o mayor, de acuerdo
con el caso, y corregir el calculo con este nuevo peso de muestra.

Interferencias

- Suelos que contienen grandes cantidades de iones, como Cl, Mn** y
Fe**, resultan con mayores cantidades de materia organica (MO), apa-
rentemente. La interferencia de cloruros se puede eliminar, agregan-
do sulfato de plata (AgSO,) 1,25% p/v en acido sulfurico (H,SO,); no
obstante, recientes estudios establecen que valores de cloruros entre
0 y 500 ppm no interfieren en la determinacion de carbono organico
(CO) en el suelo. No existe un procedimiento conocido para compensar
las otras interferencias, aunque en muestras preparadas, secas al aire,
estos elementos deben estar en forma oxidada, no interfiriendo con la
solucion.

- Procurar no moler las muestras en mortero de hierro, para no introducir
material reductor en la forma de hierro metalico.

- La presencia de carbonato de calcio (CaCO3) hasta 50% no causa in-
terferencias, por lo que el método es también apropiado para suelos
calcareos. Los nitratos interfieren sélo si se encuentran presentes en
exceso, de 1/20 del carbono organico (CO).
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Calculos

(Lectura del equipo-Intercepto de la curva) x 1,3333 x 1,724 x 100
Pendiente de la curva de calibracion x Peso muestra (g) x 1.000

%M.O. ensuelo =

Donde:

1,3333 = Factor resultante de la consideracion que la oxidacién promedio
del carbono (C), por este método es de 75%.

1,7240 = Factor de conversiéon de Van Bemmelen, que considera que el
carbono organico (CO) representa 58% de la materia organica
(MO) del suelo.

Forma de expresién de resultados

Los resultados se expresan en porcentaje (%) de materia organica (MO),
con dos cifras decimales

Interpretaciones

A fin de normalizar los criterios de interpretacion de las caracteristicas que
definen la fertilidad de los suelos, se interpretan los contenidos de materia
organica (MO), en funcion de grupos o tipos texturales:

Porcentaje de materia organica (MO)

Grupos texturales

Bajo (B) Medio (M) Alto (A)
Gruesas* <1,50 1,50 -3 >3
Medias** <2 2-4 > 4
Finas*** <3 3-5 >5

*Texturas gruesas: a, aF, y Fa
**Texturas medias: FAa, F, FL, FA,AayL
***Texturas finas: A, ALy FAL
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Comentarios

El carbén elemental, como carbdn vegetal o carbon de piedra o hulla, no
es factible su determinacion por esta metodologia.



Capitulo X

Determinacion de materia organica en el suelo por el método Walkley-Black

Diagrama de flujo de la determinacién de materia organica (MO)
por el método Walkley-Black.
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Formato - Determinacién de materia organica
- Método de Walkley-Black.
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Capitulo Xl

Determinacion de la reaccion
del suelo (pH) por el método
potenciometrico

Objetivo

Medir la reaccion del suelo (pH) en relacion suelo-agua 1:2,5, como un
indice de fertilidad y disponibilidad de los nutrientes para las plantas.

Concepto

El término de pH se define como el logaritmo negativo de la concentracion
de iones hidrogeno, expresados en moles por litro (pH = - log [H,O]). El
pH es una notacién que indica el grado de acidez o alcalinidad de una
solucion.

Principio

El método potenciométrico esta basado en la diferencia de potencial o
voltaje, desarrollada en una celda electroquimica, entre la concentracion
fija de iones H,O* contenida en el bulbo terminal de un electrodo de vidrio,
y la concentracion de esos iones de una suspension de suelo de relacion
suelo-agua 1:2,5, la cual esta separada por la membrana del electrodo.
La diferencia de potencial es medida con un potenciometro, debidamente
calibrado, en unidades de pH de la muestra de suelo que se analiza.
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Equipos y materiales

Balanzas sensibles a 0,01 g.

Potenciometro o medidor de pH (pH metro), con resolucion de al menos
0,01 unidades de pH, dotado de electrodo de vidrio combinado.

Recipiente de plastico o vidrio de 50 ml.

Pipetas de 25 ml, preferiblemente dispensadores automaticos de igual
capacidad.

Varillas de vidrio para agitacion.

Reactivos

Soluciones tampoén certificadas pH4y 7.

Soluciones buffer comerciales certificadas de pH4y 7.

O se pueden preparar en el laboratorio de la manera siguiente:

Solucién tampdn de pH 4: disolver 10,21 g de biftalato de potasio
(C,H,KO,) p.a. en agua destilada libre de dioxido de carbono (CO,)
(hervir previamente) y enrasar a un litro. Se corresponde a una solucién
0,05M de biftalato de potasio (C,H,KO,).

Solucién tampon de pH 7:

Solucién 0,1M de acido citrico (C,H,O_): pesar 9,61 gramos de acido
citrico, llevar a balén aforado de 500 ml y enrasar con agua destilada.

Solucién 0,2 M de fosfato acido de sodio (Na,HPO,): pesar 14,20
gramos de fosfato acido de sodio, llevar a balén aforado de 500 ml y
enrasar con agua destilada.

En balén de un litro agregar 17,65 ml de solucion 0.1 M de acido citrico
(C,H,0,) mas 82,35 ml de la solucion 0,2 M de fosfato acido de sodio
(Na,HPO,) y enrasar con agua destilada.

Notas:

El agua destilada usada en la preparaciéon de las soluciones debe estar
previamente hervida.
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Se debe renovar frecuentemente las soluciones tampones, ya que ellas
actuan como soluciones nutritivas y estimulan el crecimiento de hongos.

Procedimiento

Calibracion del potenciometro

Calibrar el potenciometro con soluciones buffer de pH 4 y 7, en funcion de
las caracteristicas de cada uno de los equipos disponibles en los laborato-
rios (Manuales de usuarios para cada equipo).

Una vez la calibracion sea satisfactoria, el aparato esta listo para leer las
muestras.

Medicidon en muestras

- Pesar 10 g de suelo, seco al aire y tamizado a 2 mm, y agregar en reci-
piente plastico o vidrio de 50 ml.

- Anadir 25 ml de agua destilada, mediante dispensador o pipeta volu-
métrica.

- Agitar con varilla de vidrio y dejar en reposo por 30 minutos.

- Agitar nuevamente y sumergir el electrodo de vidrio en la suspensién
de suelo, de manera que la solucién cubra la membrana de vidrio del
electrodo, se debe cuidar que el mismo se encuentre en la solucién so-
brenadante y no entre en contacto con el material sélido depositado. No
se debe agitar la suspension de suelo durante la medida del pH.

- Esperar que la lectura se estabilice y anotar el valor del pH obtenido.

- Entre cada lectura de muestra y, antes de sumergir en la préxima mues-
tra de suelo, se debe lavar el electrodo con agua destilada o desioniza-
da y retirar el exceso de agua, pasando papel absorbente superficial-
mente.

Nota: en el caso de que el pH de la muestra se encuentre fuera del rango
de calibracién del potenciometro (pH metro), se procedera a verificar la
repuesta del equipo con una solucién buffer de pH cercana a la muestra.
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Manejo y cuidado de los electrodos

Se debe lavar el electrodo combinado periddicamente, remojandolo por
unos segundos en una solucion de un detergente suave o acido clorhi-
drico diluido, con el fin de remover particulas de arcilla o de carbonato
de calcio, que hayan quedado adheridas al mismo. Al finalizar la lectura
de las muestras, dejar el electrodo combinado sumergido en la solucién
de cloruro de potasio (KCl) 3M o en la recomendada por el Manual del
instrumento. Se recomienda que el papel adsorbente, para secado de la
membrana del electrodo, sea papel suave y se debe tener precaucion de
no producir friccion o rallado de la membrana.

Calculos

El potencidmetro (pH metro) da lectura en forma directa.

Forma de expresién de los resultados

Los resultados se expresan como unidades de pH, con una sola cifra decimal.

Interpretaciones

La mayoria de los cultivos se comportan bien en el rango de pH 5,5 a 8,3.
Sin embargo, existe un grado diferencial de tolerancia a la acidez de los
cultivos: unos mas tolerantes, como papa, arroz, café y ciertos pastos;
otros mas sensibles, como algodén, alfalfa, tomate, remolacha, cebolla,
entre otros. Suelos extremadamente acidos son esencialmente turbosos o
sulfato acidos. Los de pH muy elevados probablemente presentan fuerte
saturacion con sodio (Na).

El pH, ademas de ser un indicativo si el suelo es acido o alcalino, también
da informacion acerca de las propiedades del suelo, como disponibilidad
de fosforo (P), grado de saturacién con bases y deficiencias de calcio
(Ca), toxicidad por aluminio (Al), deficiencias y toxicidades de micronu-
trientes, problemas de mineralizacion de la materia organica, entre otros,
y especialmente sobre requerimientos de cal.
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A continuacién se presentan, en forma resumida, los criterios de interpre-
tacion general utilizados en la Red de Laboratorios de suelos con fines
de diagndstico de fertilidad del INIA, para el rango menor de pH 4,5 hasta
mayor de 8,5.

pH Interpretacion Observaciones
relacion suelo-agua agrondmica
1:2,5
Suelo Criterio de interpretacion para
<45 extremadamente entrar en instructivos de reque-
acido rimientos de cal.
Suelo Criterio de interpretacion para
45-5 fuertemente entrar en instructivos de reque-
acido rimientos de cal.
Suelo Criterio de interpretacion para
51-5,5 moderadamente entrar en instructivos de reque-
acido rimientos de cal.

Se considera pH normal para el
desarrollo de la mayoria de los
cultivos alimenticios, pastizales
y bosques.

5,6-8,5 Suelo normal

Se considera pH con restriccio-
> 8,5 Suelo alcalino nes para el normal desarrollo
de los cultivos.

La sostenibilidad en el tiempo del proyecto de investigacion sobre caracte-
rizacion y evaluaciéon de suelos acidos del pais, condujo a interpretaciones
mas integrales que consideran el grado de acidez, en funcién de grupos
texturales, asi como la disponibilidad de calcio, como nutriente esencial
para las plantas. Esta interpretacién se expresa en el instructivo general
de requerimientos de cal, asi como también en las reglas de decisién del
Sistema experto para recomendaciones de cal en los suelos de Venezuela
(L6pez de Rojas, 2002).
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Criterios de interpretacion general para determinar los requerimien-
tos de encalado para suelos de texturas gruesas, medias, finas, pH
menores de 5,5 y contenidos de disponibilidad de calcio (Ca).

Textura _ .. .. .. S
<4,5 45-5,0 51-5,4
----------- Calcio ----------- ----------- Calcio -----------
Bajo Medio Alto
Gruesa 0 - 100 101 - 200 + 200
Bajo Medio Alto Bajo Medio Alto
Media
Fina 0-150 151-400 +400 0-150 151-400 +400

Textura gruesa: Arenosa, Areno-francosa y Franco-arenosa.

Textura media: Franco, Franco-arcillo-arenosa, Franco-limosa, Franco-arcillosa, Arcillo-
arenosa y Limo.

Textura fina: Arcillosa, Arcillo-limosa y Franco-arcillo-limosa.

pH: determinado en agua 1:2,5

Observaciones

- Para lecturas de pH obtenidas en suspensiones diferentes a la rela-
cion suelo-agua 1:2,5 no aplican las interpretaciones referidas ante-
riormente.

- En suelos en donde los valores de pH se encuentran por encima de pH
8,3; se recomienda realizar analisis mas especificos para caracterizar
mejor el grado de alcalinidad de los mismos.

- Para una misma muestra, los valores de pH obtenidos, con esta moda-
lidad analitica, resultaran ligeramente superiores a pH medidos en la
pasta saturada o en la relacion suelo-agua 1:1, utilizada para caracte-
rizacion de perfiles de suelo. Asi mismo, para una misma muestra, los
valores de pH obtenidos con esta modalidad analitica, resultaran lige-
ramente inferiores a pH medidos en la pasta saturada preparada con
cloruro de potasio (KCI) o en la relacion suelo-KCI 1:1, utilizada para
caracterizacién de perfiles de suelo.

122




Capitulo XI

Determinacion de la reaccion del suelo (pH) por el método potenciométrico

Diagrama de flujo de la determinacién del pH en el suelo.
Relacion suelo-agua 1:2,5
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Formato - Determinacion de pH en soluciones de suelo.
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Determinacion de la conductividad
eléctrica en el suelo por el méetodo
conductimétrico

Objetivo

Medir la conductividad eléctrica (CE) del suelo, como un indice de salini-
dad y restriccion del desarrollo para las plantas.

Concepto

La conductividad eléctrica (CE) es un indice que expresa la cantidad de
sales presentes en una solucion de suelo.

Principio

La medicion se basa en el principio de que los iones de las sales disueltas
en agua conducen la corriente eléctrica, en proporcion a la concentraciéon
de sales o constituyentes ionizados. De ahi que se aproveche esta pro-
piedad para medir la conductividad eléctrica (CE) en una suspensién de
suelo en agua en la proporcién 1:5, la cual esta asociada con la cantidad
de sales presentes en el suelo y que son facilmente solubles en agua. Los
iones que le confieren la salinidad a los suelos son inorganicos y en su
mayoria son Na*, Mg*?, Ca*?, K*, CI, §0,?, HCO, y CO,>.

La conductividad eléctrica (CE) se mide con un Puente de Wheatstone o
Conductimetro, provisto de una celda con un par de electrodos situados
paralelamente uno del otro. La solucion entre los electrodos actua como un
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conductor eléctrico, al cual se aplican las leyes fisicas que establece que
la resistencia eléctrica es directamente proporcional a la distancia entre los
electrodos e inversamente proporcional al area transversal del conductor,
de acuerdo con la ecuacién de R =r x L/A, donde r es una constante de
proporcionalidad conocida como resistividad eléctrica, en ohm-cm, y que
depende de la naturaleza del conductor; L es la distancia de separacién
entre los dos electrodos en cm y A la seccion transversal del conductor en
cm?, la reciproca de 1/R es la conductancia eléctrica. En forma similar, la
1/r es la conductividad eléctrica (CE) en milimhos por centimetro (mmhos/
cm) equivalente a decisiemens por metro (dS/m).

Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,01 g y 0,1 mg.

- Conductimetro con resolucién minima de 0,001 dS/m o mmhos/cm.

- Agitador reciproco o de vaivén con regulacién de velocidad.

- Termometro con resolucion minima de 0,5°C.

- Frascos plasticos boca ancha con tapa, de 100 a 150 ml de capacidad.
- Dispensador o pipeta automatica de 50 ml.

- Beaker o frascos de 100 ml.

- Balon aforado de 1.000 ml.

Reactivos

Solucién estandar de cloruro de potasio (KCI) 0,01M: se presentan dos
alternativas:

- Soluciones comerciales certificadas (Titrisoles) de cloruro de potasio
(KCI) 0,01M.

- Preparar en laboratorio con reactivo de cloruro de potasio (KCI) grado
analitico (p.a.), previamente secado en estufa, entre 105-110°C, por
una hora, y enfriado en desecador de la manera siguiente: pesar 0,7456
g de cloruro de potasio (KCI) p.a. y disolver en agua destilada o desio-
nizada y llevar a volumen en balon de un litro. Guardar en envase de
polietileno.
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Procedimiento

Calibracion del conductimetro

- El equipo se opera de acuerdo con el instructivo de operacion del con-
ductimetro de cada laboratorio. Si el equipo posee compensador de
temperatura, la constante de la celda debe ser previamente verificada y
ajustada con la solucién de cloruro de potasio (KCI) 0,01M.

- Si el equipo no tiene ajuste automatico de temperatura, medir la con-
ductividad eléctrica de la solucion de cloruro de potasio (KCI) 0,01M
preparada, sumergiendo bien los electrodos en la solucién, luego calcu-
lar la constante de la celda (k) aplicando la féormula siguiente:

k (cm?) = CEesp x RExt.KCI

Donde:

k = Constante de la celda

CEesp. = Conductividad especifica de la solucion estandar de cloruro de
potasio (KCI) 0,01M a 25°C, igual a 0,001412 mmhos/cm.

RExt.KCI = Resistencia externa de la solucion estandar de cloruro de po-
tasio (KCI) 0,01M (preparada) en ohm.

Nota: se recomienda calcular la constante de la celda (k) en forma diaria,
debido a que las mayores variaciones en las lecturas se deben a los efec-
tos de temperatura.

Preparacion de la suspension de suelo

- Pesar 10 g de suelo, seco al aire y tamizado a 2 mm, agregar en un
recipiente plastico de 100 a 150 ml y afadir 50 ml de agua desionizada,
mediante dispensador o pipeta automatica, tapar y mezclar.

- Agitar la suspension por 30 min, con un agitador reciproco, a una fre-
cuencia entre 180 a 250 golpes por min.

- Dejar en reposo por cinco horas, aproximadamente, o hasta que la so-
lucion decante.
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Medicidon en muestras

- Sumergir la celda en la suspension acuosa obtenido de la muestra.
- Leer en el conductimetro.
- Lavar la celda con agua desionizada entre una y otra determinacion.

- Medir un blanco con el agua desionizada usada en la preparacion de la
suspension de suelo.

Nota: la conductividad del agua desionizada debe ser menor a 1 uS/cm
a 25°C, de ser mayor a 10 uS/cm a 25°C, entonces el valor obtenido de
la conductividad eléctrica (CE), en este caso, se debe corregir, restando
la conductividad del blanco, tanto al patron de cloruro de potasio (KCI)
0,01M, como a la suspension de la muestra.

Calculos

- Si el equipo tiene compensador de temperatura, se reporta directamen-
te el valor de la conductividad eléctrica (CE) medido en dS/m o0 mmhos/
cm a 25°C.

- Si el equipo no tiene ajuste automatico, se aplica la férmula siguiente:

CEa25°C=CEtxft=kx ft/Rt

Donde:

k = Constante de la celda determinada en calibracién del conductimetro.

CEt = Conductividad eléctrica (CE) medida en el extracto de suelo a la
temperatura ambiente.

Rt = Resistencia medida en el extracto de suelo a la temperatura ambiente.

ft = Factor de correccion por temperatura en extractos de suelo a la
temperatura de 25°C (Ver pagina 126).

Forma de expresion de los resultados

Los resultados se expresan como dS/m a 25°C, con un entero y dos cifras
decimales.
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Interpretaciones

Para la relacion suelo-agua 1:5, utilizada en la Red de Laboratorios de
suelos del INIA, se emplean los criterios de interpretacion siguientes:

Conductividad Interpretacion Observaciones
eléctrica (CE) agronémica
relacion 1:5
dS/m

Sin restricciones para el desa-

Bajo: suelo no afecta- .
rrollo de la mayoria de los cul-

<0,75

do por sales .
tivos
Con mayores 0 menores res-
tricciones para el desarrollo de
Alto: suelo afectado , P \
> 0,75 la mayoria de los cultivos, de-

por sales pendiendo de su grado de tole-

rancia a la salinidad

Comentarios

- En suelos donde los valores de conductividad eléctrica (CE) se encuen-
tren por encima de 0,75 dS/m, se recomienda la realizacién de anali-
sis mas especificos para una mejor caracterizacion de las sales de los
suelos.

- Para lecturas de conductividad eléctrica (CE) obtenidas en relaciones
suelo-agua diferentes a 1:5, no se aplicaran las interpretaciones sefia-
ladas.

- Para una misma muestra, los valores de conductividad eléctrica (CE),
obtenidos con esta modalidad analitica, resultaran superiores a con-
ductividad eléctrica (CE) medidos en el extracto de saturacion, utilizado
para caracterizacion de perfiles de suelo.
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Tabla de factores por temperatura (ft) para la correccion de datos
de resistencia y conductividad en extractos de suelo
alatemperatura de 25°C.

CE25=CEtxft CE25=(k/IRt) xft R25 = Rt/ft

°C. °F. ft °C. °F. ft °C. °F. ft

3,0 37,4 1,709 22,0 71,6 1,064 29,0 84,2 0,925
4,0 39,2 1,660 22,2 72,0 1,060 29,2 84,6 0,921
5,0 410 1,613 22,4 72,3 1,055 29,4 84,9 0,918
6,0 42,8 1,569 22,6 72,7 1,051 29,6 85,3 0,914
7,0 446 1,528 22,8 73,0 1,047 29,8 85,6 0,91
8,0 46,4 1,488 23,0 73,4 1,043 30,0 86,0 0,907
9,0 48,2 1,448 23,2 73,8 1,038 30,2 86,4 0,904

50,0 1,411 23,4 74,1 1,034 30,4 86,7 0,901
51,8 1,375 23,6 74,5 1,029 30,6 87,1 0,897
53,6 1,341 23,8 74,8 1,025 30,8 87,4 0,894

55,4 1,309 24,0 75,2 1,020 31,0 87,8 0,890
57,2 1,277 24,2 75,6 1,016 31,2 88,2 0,887
59,0 1,247 24,4 75,9 1,012 31,4 88,5 0,884
60,8 1,218 24,6 76,3 1,008 31,6 88,9 0,880
62,6 1,189 24,8 76,6 1,004 31,8 89,2 0,877

64,4 1,163 25,0 77,0 1,000 32,0 89,6 0,873
64,8 1,157 25,2 77,4 0,996 32,2 90,0 0,870
65,1 1,152 254 77,7 0,992 32,4 90,3 0,867
655 1,147 25,6 78,1 0,988 32,6 90,7 0,864
65,8 1,142 25,8 78,5 0,983 32,8 91,0 0,861

66,2 1,136 26,0 78,8 0,979 33,0 91,4 0,858
66,6 1,131 26,2 79,2 0,975 34,0 93,2 0,843
66,9 1,127 26,4 79,5 0,971 35,0 95,0 0,829
67,3 1,122 26,6 79,9 0,967 36,0 96,8 0,815
67,6 1,117 26,8 80,2 0,964 37,0 98,6 0,801

NO 00WORARNO OORNO OOPLANO OOO0OOCO OO0

L QL I G . PR G I U N JEE QU Ny R G e )

2 68,0 1,112 27,0 80,6 0,960 38,0 100,2 0,788
20, 68,4 1,107 27,2 81,0 0,956 39,0 102,2 0,775
20, 68,7 1,102 27,4 81,3 0,953 40,0 104,0 0,763
20, 69,1 1,097 27,6 81,7 0,950 41,0 105,8 0,750
20, 69,4 1,092 27,8 82,0 0,947 42,0 107,6 0,739
2 69,8 1,087 28,0 82,4 0,943 43,0 109,4 0,727
21, 70,2 1,082 28,2 82,8 0,940 440 111,2 0,716
21,4 70,5 1,078 28,4 83,1 0,936 45,0 113,0 0,705
21,6 70,9 1,073 28,6 83,5 0,932 46,0 114,8 0,694
21,8 71,2 1,068 28,8 83,8 0,929 47,0 116,6 0,683
Fuentes:

Richards, LA. ed. 1954. Diagnostico y rehabilitacion de suelos salinos y sédicos. 4 ed
traducida al espafiol. México, Cultura, Departamento de Agricultura de los Estados
Unidos de América. Cuadro 15 p. 96. (Manual de Agricultura N° 60). Versién castellana.

Campbell et al. 1948. National Research Council International. Critical Tables (1929).
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Diagrama de flujo de la determinacién
de conductividad eléctrica (CE). Relacion suelo-agua 1:5.
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Formato - Determinacién de conductividad eléctrica en suelo.
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Capitulo Xl

Determinacion de microelementos
disponibles en el suelo
por el método Mehlich |

Objetivo

Determinar el contenido de microelementos del suelo cinc (Zn), cobre
(Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn), extraidos por la solucion de Mehlich
|, también denominada doble-acido, como un indice de fertilidad y de dis-
ponibilidad para las plantas.

Concepto

Los microelementos disponibles cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y man-
ganeso (Mn), definen los grados de deficiencia, suficiencia o exceso de
estos elementos en relacion con su disponibilidad para los cultivos.

Principio

El método esta basado en la extraccion de los microelementos disponibles
cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn) de una muestra de
suelo, con una solucién de acido clorhidrico (HCI) 0,05N y acido sulfu-
rico (H,SO,) 0,025N (Método de Mehlich 1); luego son cuantificados por
Espectrofotometria de absorcion atdmica. El procedimiento se aplica de
preferencia a suelos acidos.
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Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,01 g y 0,1 mg.

- Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.

- Dispensador o pipeta automatica de 20 ml.

- Agitador reciproco o de vaivén con regulacion de velocidad.

- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Frascos de vidrio para almacenar solucidn extractora doble acida.
- Espectrofotometro de absorcién atdmica.

- Pipetas volumétricas de 0,5, 1, 2, 3,4, 5, 10 y 50 ml.

- Balones aforados de 50, 100 y 1.000 ml.

- Beaker de 50, 100 y 600 ml.

Reactivos

Solucion de &cido clorhidrico (HCI) 1N: se presentan dos alternativas:

- Soluciones certificadas (Titrisoles) de acido clorhidrico (HCI) 1N.

- Preparar en laboratorio de la manera siguiente: medir 81 ml de acido
clorhidrico (HCI) concentrado p.a. y llevar a un litro con agua destilada.

Solucién de acido sulfurico (H,SO,) 1N: se presentan dos alternativas
de preparacién de la solucion:

- Soluciones certificadas (Titrisoles) de acido sulfurico (H,SO,) 0,025N.

- Preparar en laboratorio de la manera siguiente: medir 28 ml de acido
sulfarico (H,SO,) concentrado p.a. (Densidad 1,8 g/ml y pureza de 96-
98% p/p) y adicionar lentamente en un beaker de 600 ml que contiene
agua destilada (alrededor de 200 ml). Luego, llevar a balon de un litro y
enrasar con agua destilada. Realizar la operacion bajo campana.

Solucion extractora doble-acida de Mehlich |1 (HCL 0,05N - H,SO,
0,025N): tomar con pipeta volumétrica de 50 ml de acido clorhidrico (HCI)
1Ny 25 ml de acido sulfarico (H,SO,) 1N, llevar a balon de un litro y enra-
sar con agua desionizada o destilada.
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Soluciones patrones de 1.000 ppm (mg/l) de cinc (Zn), cobre (Cu),
hierro (Fe) y manganeso (Mn): se presentan dos alternativas de prepa-
racion de la solucion:

- Soluciones certificadas comerciales (Titrisoles) de 1.000 ppm
(mg/l) de: cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn) de
99,9% de pureza.

- Preparar en laboratorio de la manera siguiente:

a) Solucién estandar de cinc (Zn) de 1.000 ppm (mg/l): pesar 2,4681
g de sulfato de cinc anhidro (ZnSO,) p.a., llevar a balon de un litro y
enrasar con agua desionizada o destilada.

b) Solucién estandar de cobre (Cu) de 1.000 ppm (mg/l): pesar
2,5106 g de sulfato de cobre anhidro (CuSO,) p.a., llevar a balén de
un litro y enrasar con agua desionizada o destilada.

c) Solucién estandar de hierro (Fe) de 1.000 ppm (mg/l): pesar
2,7309 g de sulfato ferroso anhidro (FeSO,) p.a., llevar a balon de un
litro y enrasar con agua desionizada o destilada.

d) Solucién estandar de manganeso (Mn) de 1.000 ppm (mg/l):
pesar 2,9631 g de sulfato de manganeso anhidro (MnSO,) p.a., llevar
a baldn de un litro y enrasar con agua desionizada o destilada.

Soluciones estandares de 100 ppm (mg/l) de cinc (Zn), cobre (Cu),
hierro (Fe) y manganeso (Mn): a partir de las soluciones estandares de
1.000 ppm (mg/l), tomar con pipeta 10 ml de cada una de ellas en balones
de 100 ml y enrasar con la solucién de Mehlich I.

Solucion estandar de 10 ppm de cinc (Zn): a partir de la solucién estan-
dar de 100 ppm (mg/l) de cinc (Zn), tomar con pipeta 10 ml en balén de
100 ml y enrasar con la solucion extractora de Mehlich |.

Procedimiento

Preparacién del extracto

- Pesar 5 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en fras-
co plastico de 50 ml.

- Anadir 20 ml de la solucion extractora Mehlich |.
- Agitar por 15 minutos vy filtrar en beaker de 50 ml.
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Curvas de calibraciéon

Preparar los estandares correspondientes de cada elemento, de acuerdo
con las condiciones establecidas en el manual del Espectrofotdmetro de
absorcion atomica. Se presenta a continuacion el cuadro de concentracio-
nes usadas, mas comunmente:

En balones de 100 ml

Alicuotas (ml) solucion estandar de: Aforar con  Concentracion final
10 ppm 100 ppm 100 ppm 100 ppm Mehlich la: en solucién estandar

(mg/l) (mg/) (mg/l) (mg/l) (ml) (mg/l) de:
Zn Cu Fe Mn Zn Cu Fe Mn
Blanco Blanco Blanco Blanco 100 0 0 0 0
2 1 1 0,5 100 0,2 1 1 0,5
5 2 2 1 100 0,5 2 2 1
10 5 5 2 100 1 5 5 2

Medicidon en muestras

Leer el extracto de suelo obtenido directamente en el Espectrofotometro
de absorcion atomica, previamente calibrado.

Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera del punto maximo
de la curva de calibracion, se debe repetir el procedimiento diluyendo el
extracto de suelo con solucion Mehlich I. Considerar este factor de dilucién
para el calculo final del elemento en la muestra.

Observaciones

Tomar todas las precauciones posibles a lo largo de todo el procedimiento,
en relacion con la calidad del agua y limpieza escrupulosa del material. No
se debe tener contacto con tapones y tubos de caucho y con superficies
metalicas de hierro, bronce o laton, con el fin de evitar la contaminacién
de la determinacion.
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Calculos

V final de extracto (ml)

ppm (mg/l) de Zn, Cu, Fe, Mn en suelos = Lect. en equipo x
Peso muestra (g)

Forma de expresidn de los resultados

El contenido de los microelementos en el suelo, se expresan como ppm
(mg/l) de cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn), en enteros
y una cifra decimal.

Interpretaciones

Criterios de interpretacién para los microelementos cinc (Zn), cobre (Cu),
hierro (Fe) y Manganeso (Mn).

Niveles de suficiencia

Microelemento ) ) )
Muy bajo  Bajo Medio Alto Muy alto

Zn (ppm) (mg/l) <0,5 05-15 15-25 25-35 >3,5
Cu (ppm) (mg/l) <04 04-08 08-12 12-2 > 2

Fe (ppm) (mg/l) <3 31-7 7-11 11-15 > 15
Mn (ppm) (mg/l) <05 05-15 15-25 25-35 >3,5

Comentarios

- Este método, para determinar cinc (Zn) extractable ha sido evaluado
solo en suelos que tienen capacidades de intercambio menores a 10
meq/100 g, que presentan reaccién acida (pH menores de 7), y que son
relativamente bajos en contenido de materia organica (MO).

- Las bondades de esta metodologia para aplicarla en suelos calcareos
u organicos, no han sido determinadas.
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Diagrama de flujo de la determinacién de microelementos
(Zn, Cu, Fe, Mn) en el suelo por el método de Mehlich I.
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Formato - Determinacién de microelementos
en suelos - Método Mehlich 1.
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Determinacion de microelementos
disponibles en el suelo
por el método DTPA

Objetivo

Determinar el contenido de microelementos del suelo cinc (Zn), cobre
(Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn), extraidos con solucién del acidodie-
tilentreaminopentaacético (DTPA) 0,0056M a pH 7,3; como un indice de
fertilidad y de su disponibilidad para las plantas.

Concepto

Los microelementos disponibles en el suelo cinc (Zn), cobre (Cu), hierro
(Fe) y manganeso (Mn) definen los grados de deficiencia, suficiencia o
exceso de estos elementos en relacién con su disponibilidad para los cul-
tivos.

Principio

El método esta basado en la extraccion de los microelementos disponi-
bles cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn) de una muestra
de suelo, con una solucion del acidodietilentreaminopentaacético (DTPA)
0,005M a pH 7,3; luego son cuantificados por Espectrofotometria de ab-
sorcion atémica. El procedimiento se aplica a todo tipo de suelo.
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Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,01 g y 0,1 mg.

- Botellas plasticas con tapa, de 50 ml de capacidad.

- Dispensador o pipeta automatica de 20 ml.

- Agitador reciproco o de vaivén con regulacién de velocidad.
- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Espectrofotometro de absorcion atdomica.

- Pipetas volumétricas de 0,5, 1, 2, 3,4, 5, 10 y 50 ml.

- Balones aforados de 50, 100, 200 y 1.000 ml.

- Beaker de 50, 100 y 2.000 ml

Reactivos

Solucién de acidodietilentreaminopentaacético (DTPA) - trietanolami-
na (TEA): disolver 3,93 g de DTPA 'y 2,98 g de TEA en un litro de agua
desionizada.

Solucion de cloruro de calcio (CaCl,): disolver 2,94 g de cloruro de cal-
cio dihidratado CaCl..2H,O en un litro de agua desionizada.

Solucion extractora de DTPA 0,005M - TEA 0,1M - CaCl, 0,01M: mez-
clar la solucion DTPA-TEA con la solucion de cloruro de calcio (CaCl,),
ajustar el pH de la solucién a 7,3 + 0,05, con &cido clorhidrico (HCI) 1N.

Soluciones patrones de 1.000 ppm (mg/l) de cinc (Zn), cobre (Cu),
hierro (Fe) y manganeso (Mn): se presentan dos alternativas de prepa-
racion de la solucion:

- Soluciones certificadas comerciales (Titrisoles) de 1.000 ppm
(mg/l) de: cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn) de 99,9
% de pureza.

- Preparar en laboratorio de la manera siguiente:

a) Solucién estandar de cinc (Zn) de 1.000 ppm (mg/l): pesar
2,4681 g de sulfato de cinc anhidro (ZnSO,) p.a., llevar a balon de
un litro y enrasar con agua desionizada.
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b) Solucién estandar de cobre (Cu) de 1.000 ppm (mg/l): pesar
2,5106 g de sulfato de cobre anhidro (CuSO,) p.a., llevar a balon de
un litro y enrasar con agua desionizada.

c) Solucién estandar de hierro (Fe) de 1.000 ppm (mg/l): pesar
2,7309 g de sulfato ferroso anhidro (FeSO,) p.a., llevar a balon de
un litro y enrasar con agua desionizada.

d) Solucién estandar de manganeso (Mn) de 1.000 ppm (mg/l):
pesar 2,9631 g de sulfato de manganeso anhidro (MnSO,) p.a.,
llevar a balén de un litro y enrasar con agua desionizada.

Soluciones estandares de 100 ppm (mg/l) de cinc (Zn), cobre (Cu),
hierro (Fe) y manganeso (Mn): a partir de las soluciones estandares de
1.000 ppm (mg/l), tomar con pipeta 10 ml de cada una de ellas en balones
de 100 ml y enrasar con la solucién extractora de DTPA 0,005M.

Solucioén estandar de 10 ppm (mg/l) de cinc (Zn): a partir de la solucion
estandar de 100 ppm (mg/l) de cinc (Zn), tomar con pipeta 10 ml en balén
de 100 ml y enrasar con la solucién extractora de DTPA 0,005M.

Procedimiento

Preparacién del extracto

- Pesar 10 g de suelo, seco al aire y tamizado por 2 mm, y colocar en
frasco plastico de 50 ml.

- AnAadir 20 ml de la solucion extractora de DTPA 0,005M.
- Agitar por dos horas y filtrar en beaker de 50 ml.
Nota: el filtrado se debe realizar inmediatamente después de finalizada la

agitacion y debera cesar 15 minutos después de comenzar a filtrar. Luego
continuar el filtrado para aumentar la cantidad de micronutrientes extraidos.

Curvas de calibracion

Preparar los estandares correspondientes de cada elemento, segun lo es-
tablecido en el manual del Espectrofotdmetro de absorcién atémica, dis-
ponible en cada laboratorio Se presentan a continuacion las concentracio-
nes comunmente utilizadas:

147




Andlisis de suelos para diagndstico de fertilidad
Manual de métodos y procedimientos de referencia

En balones de 100 ml

Aforar con Concentracion final

Alicuotas (ml) solucion estandar de: o i
DTPA 0,005M en solucion estandar

10 ppm 100 ppm 100 ppm 100 ppm a: (mg/l) de:
(mg/l) (mg/l) (mg/l) (mg/l) (ml)
Zn Cu Fe Mn Zn Cu Fe Mn
0 0 0 0 100 0 0 0 0
2 1 1 0,5 100 0,2 1 1 0,5
5 2 2 1 100 0,5 2 2 1
10 5 5 2 100 1 5 5 2

Medicidon en muestras

Leer directamente el extracto de suelo obtenido en el Espectrofotometro
de absorcion atomica, previamente calibrado.

Nota: si las lecturas en el extracto de suelo estan fuera del punto maximo
de la curva de calibracion, se debe repetir el procedimiento diluyendo el
extracto con solucion DTPA 0,005M. Considerar este factor de dilucion
para el calculo final del elemento en la muestra.

Observaciones

Tomar todas las precauciones posibles a lo largo de todo el procedimiento,
en relacion con la calidad del agua, preparacion de estandares y limpieza
escrupulosa del material. No se debe tener contacto con tapones y tubos
de caucho y con superficies metalicas de hierro, bronce o latén, con el fin
de evitar la contaminacién de la determinacion.

Calculos

V final de extracto (ml)
Peso muestra (g)

ppm (mg/l) de Zn, Cu, Fe, Mn en suelos = Lect. en equipo x
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Forma de expresién de los resultados

El contenido de los microelementos en el suelo se expresan como ppm
(mg/l) de cinc (Zn), cobre (Cu), hierro (Fe) y manganeso (Mn), en enteros
y una cifra decimal.

Interpretaciones

Criterios de interpretacién para los microelementos cinc (Zn), cobre (Cu),
hierro (Fe) y manganeso (Mn).

Rango de valores criticos extraidos con DTPA 0,005M

Microelemento rrieche 1. -Ndsay SilvaR. Simsy Johnson
y Norvell

(1997) (1978) (1998) (1991)
Zn <2,0mg/kg 1 mg/kg 0,5mg/kg 0,2a2,0mg/kg
Cu e e e 0,1 a 2,5 mg/kg
=0 = 2,5a5,0 mg/kg
Y R — 2mgkg - 1,0 a 5,0 mg/kg

Comentarios

- El cloruro de calcio (CaCl,) es adicionado a la solucion extractora de
DTPA 0,005M, para prevenir la disolucion del cinc (Zn) presente en los
minerales de carbonato de calcio (CaCO,) del suelo.

- La trietanolamina se agrega con el fin de mantener el pH de la solucion
DTPA 0,005M en 7,3 y asi evitar la disolucidon de los metales trazas, los
cuales son altamente dependiente del pH.
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- Las concentraciones de manganeso (Mn), probablemente aumentaran
en suelos almacenados por un periodo mayor de seis meses, como
resultado de una alta oxidacion.

- En suelos con contenido de cinc (Zn) menores a 0,8 mg/kg extraido
con DTPA 0,005M, generalmente responden a la fertilizaciéon con cinc
(Zn) en cultivos como el maiz.

- En suelos con contenido de cobre (Cu) menores a 0,6 mg/kg extraido
con DTPA 0,005M, generalmente responden a la fertilizacién con co-
bre (Cu) en cultivos como el sorgo.
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Diagrama de flujo de la determinacién de microelementos
(Zn, Cu, Fe, Mn) en el suelo por el método DTPA 0,005M a pH 7,3.
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Formato - Determinacién de microelementos
en suelos - Método DTPA.
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Determinacion de la calidad
de las calizas agricolas

Objetivo

Evaluar la calidad de las calizas agricolas, mediante la determinacién de
su capacidad de neutralizacién de la acidez, contenidos de calcio (Ca) y
magnesio (Mg) y su granulometria.

Concepto

La calidad de las calizas esta definida por la efectividad como enmienda
agricola de los suelos acidos y ésta es afectada, principalmente, por dos
factores: la composicion quimica o pureza y sus propiedades fisicas o ta-
mano de particulas. En este sentido, la evaluacion de la calidad analitica
de la caliza se realiza midiendo su capacidad de neutralizacion acida (Va-
lor de neutralizacion), el contenido de compuestos basicos de calcio (Ca)
y magnesio (Mg) y cuantificando su granulometria.

Preparacion de la muestra

Previo a la determinacion de los parametros, que permiten valorar la cali-
dad de las calizas agricolas, es necesario que la muestra sea preparada
de forma homogénea. Para ello se procede de la forma siguiente:

- Cernir el material de caliza con cedazo de malla N° 60.

- Triturar con mortero las particulas gruesas que quedan sobre el cedazo
y pasar el material molido totalmente por el tamiz de 60 mallas.

- Mezclar muy bien todo el material y secar en estufa a una temperatura
entre 105-110°C, antes de hacer las determinaciones respectivas.
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Determinacion del porcentaje de carbonato
de calcio (CaCO,) equivalente o valor de
neutralizacion (VN)

Principio

El porcentaje carbonato de calcio (CaCQO,) equivalente o valor de neutrali-
zacion (VN) de la caliza agricola, representa el contenido de compuestos
basicos, que contiene la caliza, los cuales pueden neutralizar al acido. El
meétodo consiste en una valoracién por retroceso, donde se titula con una
base de concentracion conocida, la cantidad de acido anadido en exceso
gue no reaccion6 con los compuestos basicos de la caliza; la diferencia
entre la cantidad de acido afadido y la cantidad de base consumida, para
titular el exceso del primero, se corresponde con el contenido de materia-
les calcicos de la muestra.

Equipos y materiales

- pH metro (Potenciometro).

- Balanza analitica, sensibilidad a 0,1 mg.

- Plancha de calentamiento, con regulacion de temperatura.
- Balones volumétricos de 1.000 ml.

- Fiolas de 250 ml.

- Bureta de 10-25 ml, con apreciacion de 0,05 ml.

- Dispensadores o pipetas volumétricas de 50 ml.

- Cilindro de 50 ml.

- Juego de tamices N° 20, 40, 60, 80, 100 y >100

Reactivos

Solucion de acido clorhidrico (HCI) 1N: se presentan dos alternativas
de preparacién de la solucion:
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- Solucidn certificada (Titrisol) de acido clorhidrico (HCI) 1N.

- Solucién estandar de acido clorhidrico (HCI) 1,0N: medir con cilin-
dro 84 ml de acido clorhidrico (HCI) p.a. (p = 1,19 g/ml; pureza: 37%
p/p), llevar a balén de un litro y enrasar con agua desionizada.

Solucion de hidréxido de sodio (NaOH) 0,5N: se presentan dos alterna-
tivas de preparacion de la solucion:

- Solucién certificada (Titrisol) de hidréxido de sodio (NaOH) 0,5N.

- Solucién estandar de hidréoxido de sodio (NaOH) 0,5N: pesar 20 g
de hidréxido de sodio (NaOH) y trasvasar rapidamente a balén de un
litro, disolver y enrasar con agua desionizada.

Solucién indicadora de fenolftaleina: disolver 0,1 g de fenolftaleina en
60 ml de etanol a 95% v/v, diluir a 100 ml con agua desionizada.

Nota: cuando se utilizan las soluciones estandares de acido clorhidrico
(HCI) 1,0N e hidréxido de sodio (NaOH) 0,5N, se deben estandarizar en el
laboratorio para conocer exactamente su concentracion.

Procedimiento

Estandarizacion de la solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0,5N (N
NaOH)

- Pesar por triplicado 0,5 g = 0,1 mg de biftalato de potasio (C,H.KO,)
(PM: 204,22 g/mol) y trasvasar a una fiola (M Biftalato).

- Agregar dos a tres gotas de la solucion indicadora de fenolftaleina y
titular con la soluciéon estandar de hidroxido de sodio (NaOH) 0,5N, has-
ta que ocurra el cambio del color rosado a incoloro, sacar un volumen
promedio (V1 NaOH).

- Calculo de la normalidad del hidréxido de sodio (NaOH) obtenido en la
solucion estandar.

N NaOH = M Biftalato % 1.000

V1 NaOH x PM Biftalato
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Donde:

M Biftalato = Peso en gramos del biftalato de potasio (C,H_KO,).

PM Biftalato = Peso molecular del biftalato de potasio (C,H,KO,): 204,22
g/mol

V1 NaOH = Volumen de hidréxido de sodio (NaOH) 0,5N gastado en la
titulacion (ml) de la estandarizacion de la solucion de NaOH.

1.000 = Factor de conversion de mililitros a litro.

Estandarizacion de la solucién de acido clorhidrico (HCI) 1N (N HCI)

- Pipetear por triplicado 5 ml de la solucion estandar de acido clorhidrico
(HCI) 1N (V alic. HCI).

- Agregar dos a tres gotas de la solucion indicadora de fenolftaleina y ti-
tular con el hidroxido de sodio (NaOH) 0,5N, hasta que ocurra el cambio
del color de incoloro a rosado, sacar un volumen promedio (V2 NaOH).

- Calculo normalidad del acido clorhidrico (HCI) obtenido en la solucion
estandar:

V2 NaOH x N NaOH
V alic. HCI

N HCI =

Donde:

V2 NaOH = Volumen de hidréxido de sodio (NaOH) gastado en la titula-
cion (ml) de la solucién de acido clorhidrico (HCI).

N NaOH = Normalidad exacta del hidréxido de sodio (NaOH), calculado
en la estandarizacién de la solucién de hidréoxido de sodio
(NaOH).

V alic. HCI = Volumen de la alicuota de la solucién estandar de acido clor-
hidrico (HCI) (ml).
Medicién en muestras

- Pesar 1 g+ 1 mg de la muestra de piedra caliza previamente preparada
y colocar en fiola de 250 ml (Si la muestra es cal viva o hidratada pesar
0,59).
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- Adicionar 25 ml de acido clorhidrico (HCI) 1N (V inicial HCI), cubrir la fio-
la con vidrio de reloj y llevar suavemente a ebullicion por cinco minutos,
en plancha de calentamiento.

- Enfriar la mezcla a temperatura ambiente, agregar de dos a tres gotas
de la solucién indicadora de fenolftaleina y titular con hidréxido de sodio
(NaOH) 0,5N p.a., hasta que ocurra el cambio del color de incoloro a
rosado tenue (V m NaOH).

Nota: para conocer el punto final de la titulacién con el hidroxido de sodio
(NaOH) 0,5N, se puede utilizar el pH metro. En este caso, el punto final de
la titulacién es cuando se alcance el valor de pH = 7; que equivale al pH
de neutralizacion de la muestra (V m NaOH).

Calculo del porcentaje de carbonato de calcio (CaCO,) equivalente o
valor de neutralizacién (VN)

[(V inicial HCI x N HCI) — (V. m NaOH x N NaOH)] x 5
Pm

%CaCO,equiv. (VN.) =

Donde:

V inicial HCI = Volumen inicial de acido clorhidrico (HCI) adicionado a la
muestra = 25 ml.

N HCI = Normalidad exacta del HCI determinada en la estandarizacion de
la solucién de acido clorhidrico (HCI).

V m NaOH = Volumen gastado en la titulacién de la muestra (ml).

N NaOH = Normalidad exacta de NaOH determinada en la estandariza-
cion de la solucion de hidroxido de sodio (NaOH).

Pm = Peso de la muestra en g.

5 = Factor de conversidon de miliequivalente a equivalente gramo de car-
bonato de calcio (CaCO,) ().

Nota: si se trabaja con soluciones estandares certificadas (Titrisol) de aci-
do clorhidrico (HCI) e hidréxido de sodio (NaOH), el calculo de valor de
neutralizacion (VN) se determina con las normalidades que traen estas
soluciones. En este caso, no es necesario determinar la normalidad exac-
ta de ninguna de ellas.
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Forma expresion de los resultados

El valor de neutralizacion (VN) se expresa en porcentaje de carbonato de
calcio (CaCQ,) equivalente, con dos cifras decimales.

Comentarios

- De acuerdo con la Comision Venezolana de Normas COVENIN, se pue-
de obtener el carbonato de calcio equivalente por suma de los conteni-
dos de calcio y magnesio de la muestra, aunque se corre el riesgo de
errores por defecto.

- Este resultado en porcentaje se utiliza como base para transformar las
cantidades de carbonato de calcio (CaCO,) por hectarea recomenda-
das, segun el analisis del suelo, a cantidades de caliza agricola.

Interpretacion

De acuerdo con la Norma COVENIN 1805:1981, las calizas para uso agri-
cola deben contener como minimo 80% de carbonato de calcio equivalente.
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Diagrama de flujo de la determinacién
del valor de neutralizacion (VN) de la caliza.
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Determinacidén de calcio por extracciéon con acido
clorhidrico

Principio

El método determina la cantidad de calcio (Ca) total presente en el mate-
rial calcareo, extraido con acido clorhidrico (HCI) 1:1. Representa el con-
tenido de compuestos calcicos que contiene la caliza, que pueden ser
neutralizados por acidos.

Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,1 mg y 0,01 g.

- Espectrofotometro de absorcion atdomica.

- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Beaker de 200 y 250 ml.

- Pipetas volumétricas de 1,2, 5y 10 ml.

- Balones aforados de 50, 100, 250 y 1.000 ml.

- Bureta automatica de 25 - 50 ml, con apreciacién 0,05.
- Erlenmeyer o fiola de 125 ml.

Reactivos

Solucién extractora de acido clorhidrico (HCI) 1:1: diluir a la mitad un
volumen de acido clorhidrico (HCI) concentrado (pureza: 37% y p = 1,19
g/ml) con agua desionizada.

Solucion EDTA0,02N (Etilendiamintetraacético sal disédica Na,H,-ED-
TA): pesar 4,00 g de Na,H_-EDTA, disolver en 400 ml de agua bidestilada
o desionizada y enrasar a un litro. Esta solucion se debe almacenar en
recipiente de polietileno.
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Solucién estandar de carbonato de calcio (CaCQO,) 0,02N: se presen-
tan dos alternativas de preparaciéon de la solucion:

- Soluciones certificadas (Titrisoles) de carbonato de calcio (CaCO,)
0,02N.

- Pesar 0,1 g de carbonato de calcio (CaCO,) p.a. (previamente secado
por dos horas a 100 °C en estufa y enfriado en desecador), colocar en
vaso de precipitado de 100 ml, agregar 5-10 ml de acido clorhidrico
(HCI) 1:1, tapar con vidrio de reloj mientras se disuelve, luego lavar las
gotas de vapor adheridas al vidrio con agua destilada, trasvasar cuan-
titativamente toda la solucién a balén volumétrico de un litro y enrasar
con agua destilada.

Solucién estandar de calcio (Ca) de 1.000 ppm (mg/l): pesar 2,5 g de
carbonato de calcio (CaCO,) p.a. (previamente secado a 100°C en estufa,
por dos horas, y enfriado en desecador), colocar en vaso de precipitado de
100 ml y agregar 5-10 ml de acido clorhidrico (HCI) (1:1), tapar con vidrio
de reloj mientras se disuelve, luego lavar las gotas de vapor adheridas al
vidrio con agua destilada, trasvasar cuantitativamente toda la solucion a
balén volumétrico de un litro y enrasar con agua destilada.

Solucion estandar de calcio (Ca) de 100 ppm (mg/l): pipetear 10 ml de
la solucién estandar de calcio (Ca) de 1.000 ppm y enrasar a 100 ml con
agua destilada.

Solucién de lantano a 1%: pesar 11,72 g de oxido de lantano (La,0O,)
99% de pureza, adicionar 100 ml de agua destilada aproximadamente,
agregar lentamente acido clorhidrico (HCI) concentrado (5 a 20 ml) hasta
disolver y enrasar a un litro con agua destilada.

Solucion de lantano a 0,5%: en cilindro medir 500 ml de la solucion de
lantano a 1%, llevar a balon aforado de 1.000 ml y enrasar con agua des-
tilada.

Indicador murexida a 0,5% p/v: pesar 0,25 g de murexida, disolver en 25
ml de agua bidestilada o desionizada; transferir a balén volumétrico de 50
ml y enrasar con alcohol etilico a 98%.

Solucion de rojo de metilo 0,1% p/v: pesar 0,5 g de rojo de metilo, di-
solver en 250 ml de etanol 95% y enrasar a 500 ml en balén volumétrico.
Esta solucién se debe almacenar en frasco ambar.
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Solucién de hidroxido de sodio (NaOH) a 10% p/v: pesar 10 g de hi-
droxido de sodio (NaOH) p.a. y enrasar a 100 ml con agua destilada.

Solucion de clorhidrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI) a 5% p/v: pesar
5,0 g de clorhidrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI) y enrasar a 100 ml con
agua destilada.

Solucién de trietanolamina (C,H,.NO,) a 50% p/v: pesar 50 g de trie-

tanolamina comercial (C,H,.NO,) y enrasar a 100 ml con agua destilada.

Procedimiento

Preparacién del extracto

- Pesar 0,5 g £+ 1 mg de piedra caliza previamente homogeneizada (Pre-
paracion de la muestra) y transferir a beaker de 200 ml.

- Adicionar una minima cantidad de agua destilada y gota a gota 5 ml de
acido clorhidrico (HCI) concentrado, disolver mezclando suavemente,
detener el goteo del acido si se disuelve antes. Continuar la agitacion
hasta que desaparezca la efervescencia.

- Cuando la muestra se haya disuelto por completo, filtrar con papel filtro
y transferir cuantitativamente a un balon aforado de 250 ml. Lavar el
beaker y el filtro utilizando pequefias porciones de agua desionizada,
llevar a enrase.

Determinacion por absorcion atdbmica

Curva de calibracion para calcio (Ca)

Colocar las condiciones indicadas en el manual para leer calcio (Ca) en
el equipo de absorcion atomica. Leer los patrones de 1,0; 3,0; y 5,0 ppm
de calcio (Ca) preparados en balones de 100 ml y enrasados con agua
destilada, después de adicionar los reactivos siguientes:
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En balones de 100 ml

Alicuota del estandar de Solucién de  Concentracioén final
calcio (Ca) de 100 ppm (mg/l) lantano a 0,5% de calcio (Ca)
(ml) (ml) en solucién
(mg/l)
0 5 0
1 5 1
3 5 3
5 5 5

Las concentraciones de los puntos de la curva de calibracién son solo in-
dicativas, pues se prepararan en funcién de las especificaciones de cada
uno de los equipos de absorcidn atomica disponibles en cada laboratorio.

Medicién en muestras

- Del extracto de caliza, pipetear 1 ml a balén aforado de 100 ml.

- Adicionar 10 ml de lantano a 0,5% y enrasar a 100 ml con agua desti-
lada.

- Leer directamente en el Espectrofotometro de absorcion atémica, pre-
viamente calibrado para calcio (Ca).

Nota: si las lecturas en el extracto de caliza estan fuera del punto maximo
de la curva de calibracion, se debe repetir el procedimiento, adicionando
lantano a 0,5% y diluyendo el extracto con agua destilada y proceder a
leer nuevamente. Considerar este factor de dilucién para el calculo final de
calcio (Ca) en la muestra.

Célculos

L Equipo x Vfextr. x FD
Pm x 10.000

%Ca en muestra =
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Donde:

L Equipo = Lectura realizada en el extracto diluido.
Vf extr. = Volumen final del extracto = 250 ml.

FD = Factor de dilucién del extracto diluido = 100.
Pm = Peso de la muestra de suelo (g).

10.000 = Factor de conversion de unidades de miligramo/kilogramo a por-
centaje.

Determinacién por Titulacion

Valoracién de la solucién EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal
disédica Na,H,-EDTA):

- Pipetear a fiola de 125 ml por triplicado, 5 ml de la solucién estandar de
carbonato de calcio (CaCO,) 0,02N.

- Agregar: 2 ml de la solucion de hidroxido de sodio (NaOH) a 10% para
llevar a pH 12; 5 gotas de la solucion de clorhidrato de hidroxilamina
(NH,OH.HCI) a 5%; 5 gotas de la solucion de trietanolamina (C,H,,NO,)
a 50%; 2 o 3 gotas de la solucion indicadora de murexida a 0,5% y 50
ml de agua desionizada, aproximadamente.

- Titular con la solucion valorada de EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético
sal disodica Na,H,-EDTA) hasta el cambio del color de morado a rosa
palido. Determinar la normalidad del EDTA, usando la formula siguiente:

V CaCO, x N CaCO,
V EDTA

N EDTA=

Donde:

V CaCO, = Alicuota (ml) de la solucion estandar de carbonato de calcio
(CaCO,) 0,02N.

N CaCO3 = Normalidad de la solucidon estandar de carbonato de calcio
(CaCQ,) (meq/l)

V EDTA = Volumen (ml) de la solucién de EDTA, gastados en la titulacion.
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Medicién en muestras

Pipetear 2 ml del extracto de caliza a fiola de 125 ml, adicionar 20 ml de
agua desionizada.

Agregar 2 ml de la solucion de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% para
llevar a pH 12, 5 gotas de la solucion de clorhidrato de hidroxilamina
(NH,OH.HCI) a 5%, 5 gotas de la solucién de trietanolamina (C,H,.NO,)
a 50% y 2 o 3 gotas de la solucion indicadora de murexida a 0,5%.
Titular con la solucion valorada de EDTA 0,02N hasta el cambio del
color de morado a rosa palido (V EDTA x Ca). Esta valoracion corres-

ponde a la cantidad de calcio (Ca).

Nota: si con el uso de 20 a 30 ml de EDTA 0,02N no se logra el viraje del
indicador, se debe proceder a realizar una dilucion del extracto de caliza,
repitiendo el procedimiento en forma similar. Para los calculos, tomar en
consideracién ese nuevo factor de dilucién.

Célculos

Vf extr.

%Ca en muestra = (V EDTAx Ca) x N EDTA x PECa x v extr x P 10
extr. x Pm x

Donde:

V EDTA x Ca = Volumen gastado de EDTA en la titulacion del calcio (Ca)

(ml)

NEDTA = Normalidad del EDTA (meg/l) (Por titulacion).
PECa = Peso equivalente del calcio (Ca): 20,08 mg.

Vf extr.= Volumen final del extracto: 250 ml.

V extr. = Alicuota del extracto: 2 ml.

Pm = Peso de la muestra de suelo (g).

10 = Factor de conversion de unidades a porcentaje en gramo.

Comentarios

Esta determinacion da un indice de la fuerza del material calcareo, lo cual
es muy importante cuando éste se aplica como fuente de calcio.
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Determinacion de magnesio por extraccidn
con acido clorhidrico

Principio

El método determina la cantidad de magnesio (Mg) total presente en el
material calcareo, extraido con acido clorhidrico (HCI) 1:1. Representa el
contenido de compuestos magnésicos que contiene la caliza y que pue-
den ser neutralizados por acidos.

Equipos y materiales

- Balanzas sensibles a 0,1 mg y 0,01 g.

- Espectrofotometro de absorcién atdmica.

- Papel filtro N° 1 o equivalente.

- Beaker de 200 y 250 ml.

- Pipetas volumétricas de 1, 2, 5y 10 ml.

- Balones aforados de 50, 100, 250 y 1.000 ml.

- Bureta automatica de 25 - 50 ml, con apreciacion 0,05.
- Erlenmeyer o fiola de 125 ml.

Reactivos

Solucion extractora de acido clorhidrico (HCI) 1:1: diluir un volumen de
acido clorhidrico (HCI) concentrado (pureza de 37% y p = 1,19 g/ml) a la
mitad con agua desionizada.

Solucion EDTA0,02N (Etilendiamintetraacético sal dis6dica Na,H,-ED-
TA): pesar 4 g de Na,H,-EDTA, disolver en 400 ml de agua bidestilada o
desionizada y enrasar a un litro. Esta solucion se debe almacenar en reci-
piente de polietileno.

Solucion estandar de magnesio (Mg) de 1.000 ppm (mg/l): Se presen-
tan dos alternativas de preparacion de la solucion:
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- Soluciones certificadas (Titrisoles) de 1.000 ppm de magnesio (Mg).

- Pesar 1 g de magnesio (Mg) en cinta no oxidada en su superficie, en
caso contrario lijarla hasta eliminar el 6xido, y disolver en un beaker de
250 ml, con la menor cantidad posible de acido clorhidrico (HCI) 1:1,
transferir a balon volumétrico de un litro y enrasar con agua destilada.

Solucion estandar de magnesio (Mg) de 100 ppm (mg/l): pipetear 10 ml
de la solucion estandar de magnesio (Mg) de 1.000 ppm y enrasar a 100
ml con agua destilada.

Soluciéon de estandar magnesio (Mg) de 10 ppm (mg/l): Pipetear 10 ml
de la solucién estandar de magnesio (Mg) de 100 ppm y enrasar a 100 ml
con agua destilada.

Solucion de lantano a 1%: pesar 11,72 g de oxido de lantano (La,0O,)
99% de pureza, adicionar 100 ml de agua destilada aproximadamente y
agregar lentamente el acido clorhidrico (HCI) concentrado (5 a 20 ml) has-
ta disolver, enrasar a un litro con agua destilada.

Solucién de lantano a 0,5%: medir en cilindro 500 ml de la solucién de
lantano a 1% vy llevar a balén aforado de 1.000 ml, enrasar con agua des-
tilada.

Indicador murexida a 0,5% p/v: pesar 0,25 g de murexida, disolver en 25
ml de agua bidestilada o desionizada; transferir a balon volumétrico de 50
ml y enrasar con alcohol etilico a 98 %.

Solucion de rojo de metilo 0,1% p/v: pesar 0,5 g de rojo de metilo, disol-
ver en 250 ml de etanol 95% y enrasar a 500 ml en balén aforado. Alma-
cenar en frasco ambar.

Solucién indicadora negro de eriocromo - rojo de metilo (NET-RM):
pesar 0,5 g de negro de eriocromo T y 4,5 g de clorhidrato de hidroxilamina
(NH,OH.HCI), disolver en una mezcla de 60 ml de etanol y 40 ml de agua
bidestilada o desionizada, agregar 83 ml de la solucion etandlica de rojo
de metilo 0,1%.

Solucion de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% p/v: pesar 10 g de hi-
dréxido de sodio (NaOH) p.a. y enrasar a 100 ml con agua destilada.
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Solucion buffer pH 10 + 0,2: pesar 67,5 g de cloruro de amonio p.a.
(NH,CI) y disolver en 200 ml de agua bidestilada o desionizada, agregar
570 ml de hidréxido de amonio concentrado (NH,OH) p.a. y enrasar con
agua bidestilada en balén aforado de 1.000 ml. Preparar bajo campana
extractora.

Solucion de clorhidrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI) a 5% p/v: pesar
5 g de clorhidrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI) y enrasar a 100 ml con
agua destilada.

Solucién de trietanolamina (C;H,,NO,) a 50% p/v: pesar 50 g de trie-

tanolamina comercial (C,H,.NO,) y enrasar a 100 ml con agua destilada.

Procedimiento

Preparacion del extracto de caliza

- Pesar 0,5 g £ 1 mg de piedra caliza previamente homogeneizada
(Preparacion de la muestra) y transferir a beaker de 200 ml.

- Agregar una minima cantidad de agua destilada y gota a gota 5 ml de
acido clorhidrico (HCI) concentrado, disolver mezclando suavemente, y
detener el goteo del acido si se disuelve antes. Continuar la agitacion
hasta que desaparezca la efervescencia.

- Cuando la muestra se haya disuelto por completo, filtrar con papel filtro
y transferir cuantitativamente a un balén aforado de 250 ml. Lavar el
beaker y el filtro, utilizando pequefias porciones de agua desionizada,
llevar a enrase.

Por absorcion atomica
Curva de calibracion para magnesio (Mg)

Colocar las condiciones indicadas en el manual para leer magnesio (Mg)
en el equipo de absorcidon atomica. Leer los patrones de 0,5; 1y 2 ppm
de magnesio (Mg) preparados en balones de 100 ml y enrasar con agua
destilada, después de adicionar los reactivos siguientes:
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En balones de 100 ml
Alicuota del estandar Solucién de lantano Concentracion final

de magnesio (Mg) a 0,5% de magnesio (Mg)
de 10 ppm (mg/l) (ml) en solucién
(ml) (mgl/l)
0 5 0
1 5 0,1
3 5 0,3
5 5 0,5

Las concentraciones de los puntos de la curva de calibracion son solo in-
dicativas, pues se prepararan en funcién de las especificaciones de cada
uno de los equipos de absorcion atdmica, disponibles en cada laboratorio.

Medicién en muestras

- Pipetear 1 ml del extracto de caliza en balén aforado de 100 ml, agregar
10 ml de lantano a 0,5% y enrasar a 100 ml con agua destilada.

- Leer directamente en el Espectrofotdmetro de absorcion atémica, pre-
viamente calibrado para magnesio.

Nota: si las lecturas en el extracto de caliza estan fuera del punto maximo
de la curva de calibracion, se debe repetir el procedimiento, adicionando
lantano a 0,5% y diluyendo el extracto con agua destilada, y proceder a
leer nuevamente. Considerar este factor de dilucion para el calculo final de
magnesio (Mg) en la muestra.

Calculos

L Equipo x Vfextr. x FD

%Mg en muestra = 5 10.000
m x 10.

Donde:

L Equipo = Lectura realizada en el extracto diluido (mediciéon en muestras).

Vf extr. = Volumen final del extracto = 250 ml.
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FD = Factor de dilucién obtenido en el extracto diluido (por absorcién até-
mica) = 100.

Pm = Peso de la muestra de suelo (g).

10.000 = Factor de conversion de unidades de miligramo/kilogramo a por-
centaje.

Por titulacion

Valoracién de la soluciéon EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal
disédica Na,H,-EDTA):

- Pipetear 5 ml de la solucién estandar de carbonato de calcio (CaCO,)
0,02N por triplicado a fiola 125 ml.

- Agregar 2 ml de la solucion de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% para
llevar a pH 12; 5 gotas de la solucion de clorhidrato de hidroxilamina
(NH,OH.HCI) a 5%; 5 gotas de la solucién de trietanolamina (C,H,.NO,)
a 50%; 2 o 3 gotas de la solucién indicadora de murexida a 0,5% y 50
ml de agua desionizada, aproximadamente.

- Titular con la solucion valorada de EDTA0,02N (Etilendiamintetraacético
sal disédica Na,H,-EDTA) hasta el cambio del color de morado a rosa
palido. Determinar la normalidad del EDTA, usando la formula siguiente:

V CaCO, x N CaCO,
V EDTA

N EDTA =

Donde:

V CaCO, = Alicuota (ml) de la solucién estandar de carbonato de calcio
(CaCO,) 0,02N.

N CaCO3 = Normalidad de la solucidon estandar de carbonato de calcio
(CaCQO,) (mea/l).

V EDTA = Volumen (ml) de la solucion de EDTA 0,02N, gastados en la
titulacion.

Medicién en muestras

- Pipetear 2 ml del extracto de caliza a fiola de 125 ml y agregar 20 ml de
agua desionizada.
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- Afadir 2 ml de hidréxido de sodio (NaOH) a 10% para llevar a pH 12,
5 gotas de clorhidrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI) a 5%, 5 gotas de
solucion trietanolamina (C,H,.NO,) a 50% y 2 o 3 gotas de la solu-
cion indicadora de murexida a 0,5%. Titular con la solucion valorada de
EDTA 0,02N (Etilendiamintetraacético sal disodica Na,H,-EDTA) hasta
el cambio del color de morado a rosa palido (V EDTA x Ca). Esta valo-
raciéon corresponde a la cantidad de calcio (Ca).

- Pipetear 2 ml del extracto de caliza a fiola de 125 ml y agregar 20 ml de
agua destilada.

- Anadir 5 ml de solucién buffer para llevar a pH 10 y agregar 5 gotas
del indicador negro de eriocromo - rojo de metilo (NET-RM). Titular con
EDTA 0,02N hasta el cambio del color de vino tinto a verde. Este volu-
men gastado corresponde a la cantidad de calcio (Ca) mas magnesio
(Mg) (V EDTA x Ca+Mg).

Nota: si con el uso de 20 a 30 ml de EDTA 0,02N no se logra el viraje del
indicador, se debe proceder a realizar una dilucion del extracto de caliza,
repitiendo el procedimiento en forma similar. Para los calculos, tomar en
consideracion ese nuevo factor de dilucion.

Célculos

Vf extr.

%Ca en muestra = (V EDTAx Ca) x N EDTA x PECa x V oxtr x Pm x 10

Vf extr.

%Mg en muestra = (V EDTAx Ca+Mg) - (V EDTAx Ca) x N EDTA x PEMg x YPTR—
extr. x Pm x

Donde:

V EDTA x Ca = Volumen gastado de EDTA en la titulacion del calcio (Ca)
(ml).

N EDTA = Normalidad del EDTA valorada con carbonato de calcio (CaCO,)
0,02N (meq/l) (Por titulacion)

PECa = Peso equivalente del calcio (Ca): 20,08 mg.

V EDTA x Ca+Mg = Volumen gastado de EDTA en la titulacion de calcio
(Ca) mas magnesio (Mg) (Ca+Mg) (ml).

PEMg = Peso equivalente del magnesio (Mg): 12,06 mg/meq.
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Vf extr. = Volumen final del extracto: 250 ml.
V extr. = Alicuota del extracto (medicion en muestras por titulacion): 2 mi.
Pm = Peso de la muestra de suelo (g).

10 = Factor de conversion de unidades a porcentaje en gramo.

Forma expresion de los resultados

Los contenidos de magnesio (Mg) se expresan como porcentajes, con dos
cifras decimales.

Comentarios

Las calizas dolomiticas se deben dejar, por lo menos, 24 horas en contac-
to con el acido, debido a que la reaccion es mas lenta que en las calizas
calciticas.

Dado que en las determinaciones de calcio (Ca) y magnesio (Mg) por
titulacion con EDTA se requieren pH basicos, se recomienda disolver la
muestra de caliza en la menor cantidad posible de acido clorhidrico (HCI)
1:1, de manera que, para alcanzar el pH requerido, la cantidad de neutra-
lizante sea pequena.

Esta determinacién da un indice de la fuerza del material calcareo, lo cual
es muy importante cuando éste se aplica como fuente de magnesio.

Interpretacion

De acuerdo con la Norma COVENIN 113:1998, las calizas dolomiticas
para uso agricola deben contener aproximadamente 53% de carbonato de
calcio (CaCQ,) y 25% de carbonato de magnesio (MgCO,).

De acuerdo con la Norma COVENIN 113:1998, la caliza calcitica esta for-
mada principalmente por carbonato de calcio (CaCQ,), con un contenido
minimo de 37,8% de calcio (Ca). La cal apagada con 46% de calcio (Ca)
y la cal viva con 60% minimo de calcio (Ca), mientras que la caliza do-
lomitica posee un contenido aproximado de 53% de carbonato de calcio
(CaCO,) y 25% de carbonato de magnesio (MgCO,).
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Diagrama de flujo de la determinacién de calcio (Ca) y magnesio
(Mg) en calizas agricolas.
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Analisis granulométrico de la caliza agricola

Definicion

Representa la composicion de la muestra de caliza agricola, en cuanto a
la proporcién de particulas de diferentes tamafios, cuyo conocimiento es
factor importante por la influencia que tiene la finura del material en su
reactividad con el suelo.

Principio

Se basa en la determinacion del tamafio de particula, por medio del tami-
zado de la muestra del material, a través de cedazos de diferentes tama-
nos (mallas), con el fin de separar las particulas retenidas en cada tamiz,
las cuales representan las proporciones de cada una de esas fracciones
relativas al peso total de la muestra.

Equipos y materiales

- Estufa.
- Balanza analitica, sensible a 0,1 g o mas.

- Serie de tamices N° 20, 40, 60, 80 y 100, los cuales se corresponden
con las aberturas nominales siguientes: 0,841; 0,420; 0,250; 0,177 y
0,149 mm, respectivamente.

- Tapay fondo para tamices.
- Dispositivo para agitar por vibracion los tamices.

Procedimiento

Preparacion de la muestra

Si se tiene acceso al lote total, el cual se desea analizar, se debe hacer
un muestreo representativo de este, para ello se extraen muestras de ca-
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pacidad aproximada de un kilogramo con tubo saca muestras. Las canti-
dades de sublotes, tomados al azar, se unen para realizar una reduccion
de la cantidad total muestreada, por el procedimiento de cuarteo, hasta
obtener la cantidad requerida por el laboratorio. Para mayores detalles de
este procedimiento, consultar las Normas COVENIN 103:1998, COVENIN
244:1998 y COVENIN 254:2006.

Medicidn en muestras

Pesar entre 150 y 200 g del material original, secar en estufa a 110°C,
durante 16 horas, y luego enfriar a temperatura ambiente.

Pesar 100 g £ 0,01 g, de la muestra anterior, y colocar en el juego de
tamices, que previamente se han ordenado en orden decreciente de
abertura, con su fondo para tamices.

Tapar y proceder a agitar los tamices, para facilitar el tamizado.

Si el tamizado es a mano, el movimiento debe ser circular y se debe
mantener hasta que la porcion de la muestra, que pasa por el tamiz, sea
menor de 0,1 g (Para 100 g de muestra, el tiempo de agitacion es 10
minutos, aproximadamente).

Cuando el tamizado se realiza por agitacion mecanica, tanto el tiempo
de tamizado como el numero de vibraciones por minuto debe ser el me-
nor posible, considerando como condiciones adecuadas aquellas don-
de se obtengan resultados reproducibles en un minimo de tres pruebas.
Experimentalmente se ha establecido un minuto, ya que las vibraciones
son estandar.

Pesar por separado las porciones de muestra retenida en cada tamiz y
en el fondo para tamices.

Calculos

% de material retenido/tamiz =

_MX_ 100
M

Donde:

MX = Peso de la porcién de muestra retenida en cada tamiz.

M = Peso de la muestra en gramos.
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Observaciones

- El tiempo de tamizado o el numero de vibraciones por minuto, pueden
variar con el tipo de producto en estudio.

- Cuando se excede el tiempo de tamizado o el numero de vibraciones
por minuto, se puede conducir a la produccion de particulas mas finas
y, por lo tanto, a errores en el resultado.

Forma expresion de los resultados

Los resultados se expresan como porcentaje en peso retenido en cada
tamiz en mm, en enteros con dos cifras decimales.

Comentarios

Esta determinacion ha sido utilizada para calcular la eficiencia global de
las calizas, para ello se asigna una eficacia a los diferentes tamafos de
particulas, basada en la reduccion del area superficial que sufriran 100 g
del material de finura menor que 100 mallas (asignandole a este 100% de
eficacia). Se asume que la reactividad del material es inversa al diametro
medio de su tamafio de particulas.

Cuando el muestreo del material lo realiza el interesado, en el informe de
resultados analiticos, emitido por el laboratorio, se especificara que se
corresponden a una muestra directamente tomada por el usuario.

Interpretacion

De acuerdo con la Norma COVENIN 1805:1981, las calizas agricolas uti-
lizadas como enmiendas de suelos acidos, en cuanto a su granulometria,
deben reunir los requisitos siguientes: el producto debe pasar en su tota-
lidad por un cedazo N° 20 (COVENIN 841 M) y en 50% por un cedazo N°
100 (COVENIN 149 M).
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Diagrama de flujo de la determinacién del tamaiio
de particulas de la caliza agricola.
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Formato - Determinacion del valor de neutralizacion
en caliza agricola.

180




Capitulo XV

Determinacion de calidad de calizas agricolas

Formato - Determinacion de calcio y magnesio
de calizas agricolas — HCI. Por absorcion atomica.
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Formato - Determinacion de calcio y magnesio
de calizas agricolas — HCI. Por titulacion.
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Formato - Determinacion de tamafio de particulas
de caliza agricola — Granulometria.
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Antecedentes

La red de laboratorios de suelos y plantas del Instituto Nacional de Investi-
gaciones Agricolas de Venezuela, posee amplia experiencia en el proceso
de control de calidad de los resultados analiticos que oferta al sector pro-
ductivo y de apoyo a investigacién, ya que a partir de 1970 se sistematizo
la practica de incluir una muestra control dentro de cada lote de once
muestras de suelos analizadas, en el marco del Proyecto Internacional de
Analisis de Suelos (ISTP) dirigido por especialistas de la Universidad de
Carolina del Norte.

Asi mismo, el Proyecto de Sistema de Gestion la Calidad en los Laborato-
rios (SGCL), enmarcado en el Programa de Tecnologia Agropecuaria, dio
un caracter de mayor rigor e integralidad al proceso de aseguramiento y
control de la calidad de los resultados analiticos en la red de laboratorios
de suelos para diagndstico de fertilidad y recomendaciones de fertilizacién
para cultivos prioritarios y pastizales introducidos. Evidentemente, la for-
macion del talento humano que laboraba en esa red, asi como la exten-
sion del alcance en los aspectos de la dotacion de equipos, la elaboracién
del manual de calidad y de los procedimientos e instructivos asociados al
SGCL, como control de equipos, calibracion, verificacion y mantenimientos
de equipos, manejo de items de ensayo y aseguramiento de calidad de los
resultados, instrucciones técnicas analiticas y estimacion de incertidum-
bre, entre otros, fueron sin duda los mayores aportes de este programa de
apoyo a la investigacién agricola nacional, para los ocho laboratorios de
suelos y plantas del INIA, existentes en el territorio nacional.
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En el proceso de gestidn la calidad en los laboratorios se identifican ac-
ciones relacionadas con el aseguramiento y control de calidad de los mis-
mos, entre ellas se encuentran: la certificacion de calidad de los reactivos,
el control de inventarios y vigencia de reactivos en el almacén, asi como
de las soluciones preparadas, la certificacion de calibracién de equipos,
particularmente de balanzas, y el procesamiento de la Muestra de Refe-
rencia Interna o Muestra Control para la aceptacion o rechazo de lotes de
muestras para una determinada variable analitica.

En este manual de referencia, el proceso de control de calidad interno, se
circunscribe a la descripcion del modo de preparacion de la Muestra de
Referencia Interna y a la determinacion de los parametros estadisticos,
los cuales avalan las caracteristicas de homogeneidad de esa muestra vy,
por consiguiente, se ilustra acerca del modo para generar los graficos de
control analitico para cada una de las variables que definen la fertilidad
actual de los suelos. Con el fin de facilitar la comprensién de los diversos
meétodos estadisticos utilizados, se incluye un ejercicio de aplicacion ex-
perimental con el uso de una muestra control aplicado a la variacion del
pH del suelo.

Objetivo

Producir un material de referencia de suelo con fines de fertilidad, ho-
mogéneo en sus caracteristicas fisicas (pH, conductancia eléctrica (CE),
arcilla y arena) y quimicas (fosforo (P), potasio (K), calcio (Ca), magnesio
(Mg) y carbono organico), el cual sirva de muestra control en el proceso
de calidad analitica.

Concepto

El proceso de control de calidad interno de un laboratorio, es la consecu-
cion de una serie de actividades relacionadas al aseguramiento de la ca-
lidad de los resultados analiticos, que garantizan su competencia técnica
al emitir resultados analiticos confiables.
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Principio

El proceso de control de calidad interno normalmente se realiza con el uso
de: materiales de referencia certificados (MRC); participando en progra-
mas de inter-comparaciones; o con muestras de referencia interna (MRI),
con ello se garantiza la precision y exactitud de los valores obtenidos.

En el caso, de los materiales de referencia certificados (MRC), los valores
de los parametros de interés son conocidos previamente en cada serie
de analisis, en cuyo caso, los costos suelen ser muy elevados, ya que su
valor de certificaciéon depende del tipo de matriz de cada suelo.

La participacion en programas de intercambio, permite la evaluacion del
desempeno analitico de cada laboratorio, convirtiéndose en una linea de
control obligatorio para la acreditacién del mismo.

En el uso de una muestra de referencia interna (MRI), también llamada
muestra control, incluida normalmente en cada serie de analisis, cuyo pa-
tron de comportamiento, durante un cierto periodo de tiempo, juega un
papel determinante en los criterios de aceptacion de calidad analitica del
resultado.

Este instructivo describe el uso de la muestra de referencia interna (MRI),
como una herramienta ampliamente reconocida y aceptada para evaluar
y alcanzar la precision de los resultados en muestras de suelos, en cada
una de las determinaciones analiticas llevadas a cabo por un laboratorio.

Uso de muestra de referencia interna (MRI)

Consideraciones generales de la muestra de referencia
interna (MRI)

- Se debe seleccionar un sitio de muestreo representativo del tipo de
muestra que mayormente procesa el laboratorio. En este sentido, se
pueden preparar dos muestras controles internas si los rangos de al-
gunas variables son muy diferentes, como por ejemplo pH o textura.

- Con la muestra de referencia interna (MRI) se efectuan inferencias va-
lidas a partir de resultados de mediciones. La cantidad de muestras a
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preparar, dependera de las capacidades de servicio analitico de cada
laboratorio, considerando que se debe introducir en la secuencia ana-
litica de cada 10 - 20 muestras, para mantener el control estadistico
interno con los principios de calidad y que sea suficiente para un lapso
determinado de tiempo. Esto significa que se ha identificado previa-
mente un principio de medicidn y que en la practica se utiliza un proce-
dimiento que asegure la reproducibilidad de los resultados.

Una muestra de referencia interna (MRI) es definida, de acuerdo con
“The Internacional Standard Organization (ISO)”, como un material o
sustancia con una o mas propiedades, que han sido bien establecidas,
para ser usados para la calibracion de un aparato, ensayo y asignar
valores a materiales similares. Los requisitos imprescindibles que debe
cumplir el material de referencia interno son: homogeneidad, estabili-
dad, exactitud y trazabilidad.

El criterio de homogeneidad, es calculado de acuerdo con lo estableci-
do en protocolo de homogenizacion del ISO-REMCO N280 (2006). La
similitud o representatividad de la matriz de la muestra es importante,
ya que influye en la homogeneidad del material, la cual se considera
alcanzada si las diferencias obtenidas entre muestras (submuestras) de
un tamano determinado, son despreciables, en relacion con la precisiéon
de los métodos empleados en el analisis. Se establece que la variacion
total en los resultados es causados por la contribucion de analisis (San)
y de la heterogeneidad del material (Sam). Con un analisis de variancia
de una cola (ANOVA) se puede estimar estas variaciones y, por ende,
la homogeneidad de la muestra.

En cuanto a la estabilidad, se precisa que la muestra preparada sea
estable en el tiempo y al ser transportada. La prueba de estabilidad se
realiza mediante el analisis del material, dos o tres veces en un afno o
mas tiempo, en muestras que han sido expuestas a condiciones adver-
sas a las recomendadas para su conservacion y se comparan con las
mantenidas en condiciones adecuadas.

En el contexto presentado y dado a las caracteristicas intrinsecas del
material, es mas importante la precision del método de ensayo, que la
exactitud.
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Materiales y métodos

- Bandejas con rejilla para el secado de las muestras.
- Estufas de aire circulante (ventilacion forzada).
- Estante de madera o metalicos.

- Mortero o mazo de porcelana.

- Tamiz N° 10 0 2 mm de diametro.

- Manta 2,5 x 2,5 m?de polietileno.

- Bandejas para portar recipientes.

- Carritos transportadores.

- Balanzas.

- Sacos de 40 a 50 kg de capacidad.

- Bolsas plasticas de 2 kg.

Procedimiento

Muestreo, preparacion y conservacion de la muestra de referencia
interna (MRI)

- En el plan de muestreo, para crear la muestra de referencia interna
(MRI) de suelo, no es necesario realizar el muestreo buscando repre-
sentatividad de una poblacion en particular, sélo es de interés la matriz
y, por lo tanto, la muestra se puede tomar en area pequefia, cuyo ta-
mano estara en funcion de la cantidad de muestra que se requiere para
cubrir el analisis, al menos por un afo, y usarla en la cadena analitica
de cada 20 a 40 muestras.

- Seleccionar en el campo un lugar donde no se observen irregularidades
de pendiente y diferencias de drenaje superficial, y delimitar un area
entre 6 y 10 m2. Se procede a limpiar los residuos vegetales del area
seleccionada. Con una pala se toma la porcién de suelo, desde la su-
perficie a 15 cm, en forma de zigzag, hasta completar entre 40 a 50 kg
de suelo, aproximadamente.

- La muestra de suelo se transporta en sacos limpios hasta el area de
preparacion de muestras o lugar protegido de la lluvia y el sol, donde
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se extiende sobre una manta de polietileno, de forma que el espesor
del material no sea mayor de 15 mm para secado al aire. El tiempo de
exposicidn a la temperatura ambiente puede ser entre 48 y 72 horas.

- Se extraen las particulas vegetales y piedras y se disgregan los terro-
nes presentes en el suelo en forma manual, o haciendo presiéon con un
mazo de madera o porcelana sobre la misma manta.

- Una vez completadas las fases de secado vy trituracion del suelo, se
pasa el material por un tamiz N° 10 de 2 mm. El suelo cernido se recibe
sobre una manta de polietileno limpia y las porciones retenidas en el
tamiz se descartan.

- La homogeneizacion de la muestra traida del campo, consiste en ex-
tender el suelo sobre una manta de polietileno de 2,5 x 2,5 m?. A cada
punta de la manta se une a una cuerda, hasta hacer coincidir cada pun-
ta con su opuesta, de forma de asegurar que la muestra se mueva al
centro. Posteriormente, se vuelve a extender la manta, esta operacion
se repite de 15 a 20 veces. A final, se extiende el suelo uniformemente
en la manta y se divide en cuatro porciones iguales, combinar dos de
las cuatro porciones diagonales y descartar las otras dos. La muestra
resultante se envasa en bolsa de polietileno de 2 kg. Las bolsas se em-
paquetan como cilindros macizos y se cierran lo mas herméticamente
posible. Estas se almacenan en forma horizontal, en lugar seco y donde
no haya vibracion.

Homogeneidad de la muestra de referencia interna
(MRI)

- Se procede luego al ensayo de homogeneidad, para ello se trabaja con
los indicadores o variables de suelo mas moéviles o estratificados, como
el fosforo (P), potasio (K) o la complejidad de la determinacion, para ello
se seleccionan, en la medida de lo posible, aquellas metodologias que
minimicen la carga analitica del laboratorio (rapida y sencilla); asi como
los costos en la elaboracion de la muestra control. El ensayo de homo-
geneidad consta esencialmente de: la prueba estadistica de Cochran y
el analisis de varianza simple.

- Se escogen 10 submuestras de la muestra de referencia interna (MRI).
De cada una de ella, se toman dos porciones para un total de 20. A
cada porcién se le determina el contenido del analito seleccionado,
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por el método respectivo. Estos andlisis se realizan el mismo dia y
bajo las mismas condiciones. A los resultados obtenidos se le aplica
la prueba estadistica de Cochran (Q) para detectar valores extremos
(Fondonorma, 2002).

- Comparar el valor de Q
la tabla siguiente:

con el estadistico Cochran (Q), mediante

calculado

Tabla. Valores criticos para la prueba de Cochran.

N° submuestras  Estadistico de Cochran (Q)

(m) 95% 99%
3 0,967 0,993
4 0,906 0968
5 0,841 0,928
6 0,781 0,883
7 0,727 0,838
8 0,680 0,794
9 0,638 0,754
10 0,602 0,718
11 0,570 0,684
12 0,541 0,653
13 0,515 0,624
14 0,492 0,599
15 0,471 0,575
16 0,452 0,553
17 0,434 0,532
18 0,418 0,514
19 0,403 0,496
20 0,389 0,480

- Determinar los valores de las medias segun:
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Donde:
j: se refiere a la porcidon; n = numero de porciones = 2.

I: se refiere a la submuestra; h = numero de submuestras (h=10 si se
toma el minimo).

Ci: es el valor/concentracién media del parametro/analito para cada
submuestras.

C, : es el valor/concentracion del parametro/analito en cada porcion
de cada submuestra.

C: es la media general para todas las submuestras.

- Calcular el analisis de varianza simple, mediante el calculo de las dife-
rencias cuadraticas medias (DCM, y DCM,), utilizando las ecuaciones
que se muestran a continuacion:

La varianza del analisis s?, es la diferencia cuadratica de la varianza
dentro del grupo, DCM,,.

- Calcular la varianza de muestreo, Ssam o también conocida como S,
con:

DCM, — DCM,,
2

2
S’sam =
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, " 2
- Calcular la varianza de muestreo permitida S con:
2 =
S2,=(0,30

repro)
Donde:

Grepro: desviacion estandar de la reproducibilidad del método de
ensayo para el cual sera utilizado el material como muestra
control en el proceso interno de aseguramiento de la calidad
de los resultados.

Nota: en el caso donde se desconoce la reproducibilidad del método
propia del laboratorio, esta reproducibilidad debera ser sustituida por la
reproducibilidad establecida en una serie de repeticiones obtenidas en
el tiempo de una misma muestra, o la reproducibilidad declarada en un
meétodo estandar internacionalmente reconocido y con reproducibilidad
declarada en su contenido.

Tomar los valores de Fy y F, de la tabla que se muestra a
continuacion:

Tabla. Valores de distribucion de Fisher (F).

m F F,
7 2,10 1,43
8 2,01 1,25
9 1,94 1,11
10 1,88 1,01
11 1,83 0,93
12 1,79 0,86
13 1,75 0,80
14 1,72 0,75
15 1,69 0,71
16 1,67 0,68
17 1,64 0,64
18 1,62 0,62
19 1,60 0,59
20 1,59 0,57
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m es el numero de muestras que han sido medidas por duplicado.

Con estos valores de Fy y F, obtenidos, se calcula el valor critico de
la prueba estadistica, para detectar una significante falta de homoge-
neidad como:

Y determine el resultado de dicha prueba, bajo los criterios menciona-
dos a continuacion:

Si S 2sam > C la muestra no presenta la suficiente homogeneidad,
para ser utilizada como muestra control, para el proceso interno de ase-
guramiento de la calidad de los resultados, validacion o ejercicio interla-
boratorio para el cual fueron realizados estos calculos.

Si stam < C la muestra presenta la suficiente homogeneidad para
ser utilizada como muestra control para el proceso interno de asegura-
miento de la calidad de los resultados, validacion o ejercicio interlabo-
ratorio para el cual fueron realizados estos calculos.

Uso de graficos de control: Limites de control inferior
(LCI) y control superior (LCS)

- Si la muestra presenta suficiente homogeneidad, se realiza la caracte-
rizacion de los analitos de interés.

- Se analiza por triplicado, por 10 dias, hasta obtener 30 valores como
minimo, para las variables: pH, conductancia eléctrica (CE), fosforo (P),
potasio (K), calcio (Ca), magnesio (Mg), carbono organico (CO), arcilla
y arena. Realizar el test de Kolmogorov-Smirnov para considerar la sufi-
ciencia de normalidad de los datos obtenidos, de cada variable (Steel y
Torrie, 1980). Una vez establecida esta prueba, se debe obtener el valor
medio y desviacion de cada uno de ellos.

- Se realiza el grafico control, tomando como valor central (VC), el pro-
medio de 30 o mas observaciones. Los limites de control asumidos
toman dos o tres desviaciones (20 o 30) estandares, por encima y por
debajo del valor central (VC), con niveles de confianza de 95 y 99%,
respectivamente.
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LSV =VC +20 y LIV =VC - 20 (Limite de advertencia)
LSV =VC+30 y LIV =VC - 30 (Limite de accion)

Nota: las reglas de decisién de estos graficos indican que el proceso es
detenido en cualquier momento, cuando un resultado cae fuera de los
limites de accidn, y cuando un valor cae en los limites de advertencia
se sigue un procedimiento redactado y definido claramente, antes del
establecimiento de los graficos.

- Es recomendable que para menor variabilidad en las medidas, se realice
un ajuste del grafico usando promedios de un numero de medidas (n),
en este caso los limites se determinan, transformando la variancia al
error estandar con la formula

Donde Se significa la desviacion estandar de la media de muestras re-
petidas de la poblacion.

Forma expresion de los resultados

Se prepara un informe con las caracteristicas siguientes:

- Tipo de muestra de referencia interna (MRI) (matriz):
- Cadigo del laboratorio:

- Tipo de suelo:

- Fecha de preparacion:

- Tabla de resultados y graficos control:

- Nombre y apellido del analista:
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Ejercicio de aplicacion experimental con el uso de una muestra
control aplicado a la variable pH del suelo

A continuacion se presenta los pasos a seguir para determinar la homo-
geneidad de una muestra de referencia interna (MRI), con el fin de esta-
blecer los limites de aceptacion o rechazo de resultados analiticos de un
parametro especifico, este caso se hara para el pH del suelo.

Ensayo de homogeneidad

1. Tomar 10 submuestras (SM) de la muestra de referencia interna (MRI).
De cada submuestra se toman dos porciones (p), para un total de 20
porciones:
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2. Ordenar de manera aleatoria cada porcién y determinar el pH, el mismo
dia y bajo las mismas condiciones.

Cuadro 1. Valores obtenidos en el analisis de pH de la MRI.

Orden de lectura Identificacién de submuestras Lectura pH

1 SM9 p1 6,10
2 SM7 p2 6,09
3 SM10 p1 6,11
4 SM4 p2 6,08
5 SM3 p1 6,13
6 SM8 p2 6,11
7 SM4 p1 6,09
8 SM2 p2 6,08
9 SM1 p1 6,08
10 SM9 p2 6,11
11 SM5 p1 6,08
12 SM6 p2 6,12
13 SM?7 p1 6,13
14 SM1 p2 6,10
15 SM8 p1 6,12
16 SM3 p2 6,12
17 SM6 p1 6,09
18 SM5 p2 6,09
19 SM2 p1 6,09
20 SM10 p2 6,12

3. Aplicar la prueba estadistica Cochran para detectar valores extremos,
con los resultados obtenidos en el Cuadro 1, mediante el procedimiento
siguiente:
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- Organizar los datos de las 10 submuestras, con sus respectivos pares de
resultados, y calcular los parametros siguientes para cada submuestra
(Cuadro 2):

> La diferencia (D)) de cada par: D; =(C; -C,);
Donde:

C: valor del pH en cada porcion.
i: se refiere a la submuestra.

> El cuadrado de las diferencias de cada submuestra (D, ?):

> La suma de los cuadrados de las diferencias (S):

Cuadro 2. Resultados estadisticos para la aplicacion de prueba

Cochran.
Parametros estadisticos
Submuestra C, C, Di D> S,
1 6,08 6,10 -0,02 0,0004
2 6,09 6,08 0,01 0,0001
3 6,13 6,12 0,01 0,0001
4 6,09 6,08 0,01 0,0001
5 6,08 6,09 -0,01 0,0001 0,0036
6 6,09 6,12 -0,03 0,0009
7 6,13 6,09 0,04 0,0016
8 6,12 6,11 0,01 0,0001
9 6,10 6,11 -0,01 0,0001
10 6,11 6,12 -0,01 0,0001
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> Seleccionar el mayor valor obtenido para D?*del conjunto de las 10
submuestras:

Este valor corresponde a la submuestra 7, con D%mnax = 0,0016

» Calcular el estadistico Cochran (Q):

2
_D max

Qealoulado = , sustituyendo los valores: Qealculado = 0,0016 _

—22 0,444
Sp 0,0036

» Comparar este valor de Qcalculado con Qcritico, el cual se obtiene
de la Tabla 1, de acuerdo con el nivel de confianza de la prueba
(95% y 99%), y para un conjunto de pares de submuestras “m”
comprendidos entre 3 y 20.

Se considera que cuando:

e Qcalculado < Qcritico: no se descartan los valores del par de la
submuestra.

e Qcalculado > Qcritico: se descartan los valores del par de la
submuestra y se verifica de nuevo la prueba, con los pares de
valores remanentes.
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Tabla 1. Valores criticos para la prueba de Cochran.
Estadistico de Cochran (Q)

N° submuestras (m)

95% 99%
3 0,967 0,993
4 0,906 0968
5 0,841 0,928
6 0,781 0,883
7 0,727 0,838
8 0,680 0,794
9 0,638 0,754
10 0,602 0,718
11 0,570 0,684
12 0,541 0,653
13 0,515 0,624
14 0,492 0,599
15 0,471 0,575
16 0,452 0,553
17 0,434 0,532
18 0,418 0,514
19 0,403 0,496
20 0,389 0,480

v Para m=10 y con un 95% de confianza, se tiene que Qcritico =
0,602

» Para este ejercicio Qcalculado es menor que Qcritico, por lo tanto,
se seleccionan todos los datos obtenidos en el ensayo de pH para
realizar la prueba estadistica de homogeneidad.

4. Determinar los valores de las medias, con las férmulas siguientes:
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Donde:

i: se refiere a la submuestra.

J: se refiere a la porcién de cada submuestra.
h: numero de submuestras = 10.

n: numero de porciones = 2.

C.i: valor medio del pH para cada submuestra.

C, : valor del pH en cada porcién por submuestra.
C : media general para todas las submuestras.
5. Calcular el analisis de varianza simple, por medio de las sumas de di-

ferencias cuadraticas (SDC_ y SDC,,) y diferencias cuadraticas medias
(DCM, y DCM,,), mediante las ecuaciones siguientes:

En los cuadros 3 y 4 se tienen los resultados obtenidos para cada para-
metro:
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6. Calcular la varianza de muestreo, S___ o también conocida como S :

2 _DCM,-DCM,,

sam 2

<2 _00004-0,0002

=0,0001
sam 2

Luego si:

2 - .
S “sam < C.ritico 1@ muestra presenta la suficiente homogeneidad.

2 - ,
S “sam > C.ritico la muestra no presenta la suficiente homogeneidad,
para ser utilizada como muestra control.

7. El valor de ccritico se obtiene aplicando la formula:

La S_, varianza de muestreo permitida, se calcula con:

all’

)2

52 —(03x0
all repro

Donde: para los fines de este ejercicio, la Grepro, que se refiere a la re-
producibilidad del método usado por el laboratorio, tiene un valor de 0,12
obtenido en una serie de repeticiones en el tiempo de una misma muestra,
usada generalmente como control, para el nivel pH objeto de estudio.

Luego:
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- Lavarianza del analisis S_, diferencia cuadratica de la varianza dentro
del grupo, es igual a DCM,,, en el Cuadro 4 este valor se corresponde
a un valor de 0,0002.

- Los valores de F, y F, se seleccionan de la Tabla 2, para m = 10, estos
son:

F,=188 y F,=1,01
» Se sustituye en la ecuacion del valor critico se tiene:

¢ =(1,88 x 0,0013)+(1,01 x 0,0002)=0,003

critico

Tabla 2. Valores de distribucion de Fisher (F).

m I:l I:2

7 2,10 1,43
8 2,01 1,25
9 1,94 1,11
10 1,88 1,01
11 1,83 0,93
12 1,79 0,86
13 1,75 0,80
14 1,72 0,75
15 1,69 0,71
16 1,67 0,68
17 1,64 0,64
18 1,62 0,62
19 1,60 0,59
20 1,59 0,57

» Como stam < Ceritico , S€ concluye que la muestra presenta la
suficiente homogeneidad para ser utilizada como muestra control, en
el proceso interno de aseguramiento de la calidad de los resultados,
validacion o ejercicio interlaboratorio para el cual fueron realizados
estos calculos.
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Diagrama de flujo del muestreo, preparacioén y conservacion
de la muestra de referencia interna (MRI).
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Diagrama de flujo de la prueba de homogeneidad de la muestra
de referencia interna (MRI).
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Diagrama de flujo del grafico control analitico para cada variable.
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Formato - Prueba de homogeneidad de muestra control.
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Medidas generales de seguridad en los laboratorios
de suelos

Se incluye en este manual los ocho criterios mas importantes acerca de
las medidas de seguridad para la operacion en los laboratorios en general
y, en particular, los de suelos. Este tema se desarrollara con la amplitud y
profundidad necesaria, como parte de los requisitos para una gestion de la
calidad en la red de los laboratorios de suelos, plantas, aguas vy fertilizan-
tes y enmiendas, que el INIA posee en todo el territorio nacional.

Informacion sobre seguridad

Peligro reconocido - peligro relegado

La seguridad se puede aprender, es un tema de actualidad para todos los
que trabajan en un laboratorio moderno hoy dia, con productos quimicos,
y es de especial importancia para los principiantes. De forma practica se
trataran aspectos de como se pueden evitar errores con efectos nocivos
para personas y medio ambiente, durante el trabajo en el laboratorio. Por-
que actuar conscientemente en lo que a seguridad se refiere. La manipula-
cion segura con productos quimicos presupone el conocimiento profundo
de las propiedades del material y los posibles peligros que pueden tener
ellos. Este conocimiento ayuda a evitar errores y accidentes.
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Ocho reglas importantes de seguridad

En el manejo de productos quimicos y cuando la etiqueta no presente
signos de peligrosidad, se debera observar las reglas de seguridad si-
guientes:

Portar gafas de seguridad y, si es necesario, guantes en todos los tra-
bajos de laboratorio y almacén de reactivos.

Realizar todos los trabajos de preparacion de reactivos, o en su mayo-
ria, en una campana de ventilacion, que cumpla con las exigencias de
seguridad correspondientes, y en recintos bien ventilados, si es posible.

Evitar en todo momento el contacto con la piel, ojos y mucosas. Portar
la bata de laboratorio, como regla imprescindible.

En caso de recibir salpicaduras con reactivos o soluciones acidas, las
mismas se deben quitar con papel, nunca con agua. Inmediatamente
usar soluciones de bicarbonato de sodio (NaHCO,) o hidroxido de amo-
nio (NH,OH) diluido, para neutralizar cualquier salpicadura, seguido de
abundante agua.

Cuando se produzca salpicadura en ojos con sustancias causticas, en-
juagar abundantemente en ducha especial para ojos. Desplazar bien
los parpados y mover hacia todos los lados, inmediatamente se debe
dirigir a un especialista. Tomar nota del producto quimico en cuestién.

Al finalizar de trabajar, se debe quitar inmediatamente la indumentaria
que esté impregnada con productos quimicos.

En caso de accidentes o malestar buscar siempre el asesoramiento
del médico, indicando la causa del accidente y el nombre completo del
producto quimico.

No fumar, no beber, ni comer en los recintos del laboratorio.

Trabajos en la campana de extraccion de gases

Aquellos trabajos donde se puedan presentar o producir gases, vapores o
polvos muy toxicos, nocivos a la salud, por ser corrosivos, irritantes, can-
cerigenos, o que de alguna otra forma sean dafinos para las personas, se
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deben realizar unicamente en campanas de extraccion de gases, también
llamadas campanas de ventilacion.

Trabajando en condiciones de campanas de ventilacion se pueden man-
tener, ademas bajo control, cerrando el frente, situaciones inesperadas
que se puedan presentar (retrasos en la ebullicion, reacciones violentas),
salpicaduras de sustancias peligrosas o particulas suspendidas en el aire.
Con ello se consigue, en la mayoria de los casos, la delimitacion de los
peligros, el control de las consecuencias del accidente y, finalmente, evitar
que trascienda a todo el ambiente del laboratorio los gases, un inicio de
incendio o de salpicadura de productos quimicos.

Precaucion especifica a considerar en el analisis de fésforo
(P) por el método Olsen o Bray 1

En la preparacion de la solucién acida de molibdato de amonio [(NH,),
Mo,0,,.4H,0)], donde se manipulan 800 ml de acido sulfurico concentrado
(H,S0O,), se debe cumplir con todas las medidas pertinentes, asociadas al
uso de este reactivo.

Precaucion especifica a considerar en el analisis de materia
organica (MO) del suelo

En la preparacion de la curva de calibracion y en la medicién en muestras,
se debe agregar el acido sulfdrico (H,SO,) bajo campana, porque los va-
pores que se producen son toxicos y corrosivos.
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usadas en suelos

En el reporte de informe de resultados analiticos de suelos

Para transformar: A: Multiplicar por:

mg g 1/1.000

ppm mg/| 1

ppm mg/kg 1

mg/l ppm 1

mg/kg ppm 1

% ppm 10.000

meq/100 g ppm 10 x P mequivalente del analito
meq/100 g % P miliequivalente/1.000

meq/l mg/| P miliequivalente

Factores de concentracion

1 Microgramo = ug =1 x 10°%g.

En conductancia y conductividad

1 Siemens = 1S = [(1/ohm = 1 mho)]

mS/cm = milisiemen/centimetro = (mmohs/cm)

En colorimetria

1 nanémetro (nm ) = 10° m = (1 milimicrén (um) = 10 Angstrom)

Angstrom = Unidad para medir longitudes de onda = 108 cm.
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