


Manual

de Técnicas
de Analisis Quimicos
para el Humus de Lombriz

Departamento de Biologia
Instituto de Suelo
MINAG

Francisco Martinez Rodriguez
Magalys Valdés Pérez

Ana Bahamonde Pinero
Magalys Mena Alfonso
Elizabelh Pena Turruella




@ Instituto de Suelos, MINAG, 2004
@ Sobre la presente edicion:
Agrinfor. 2084

Edici¢n: Prot Maria Celia Guertra Pérez
Disero: Eliecer Lozada Casanova

Este Manual ha sido editado por el financiamiento
del Proyecto «Apoyo a la produccién

de abonos organicos para las zonas urbanas

de las provincias orientales» del PNUD.

ISBN 959-246-084-1

Agrinfor

Ministerio de la Agricultura

Conill y Ave. Independencia, Edificio MINAG, 3er piso,
Plaza de la Revolucién, La Habana, Cuba, CP 10 600
Telefonos: 881 2837 /884 5473

Fax: 881 2837

€-mail: editores@agrinfor.cu



indice

INTRODUCCION / 5

TECNICAS DE ANALISIS QUIMICO PARA EL
HUMUS DE LOMBRIZ /7

PREPARACION DE LA MUESTRA / 7
HUMEDAD / 8

DETERMINAC!ON DEL pH / 9

MATERIA ORGANICA Y CENIZAS / 10
FOSFORO TOTAL / 12

POTASIO TOTAL / 17

SODIO TOTAL / 19

CALCIO Y MAGNESIO TOTAL / 21
NITROGENO TOTAL / 25

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA, CLORUROS Y
SODIO SOLUBLES / 29

MICROELEMENTOS TOTALES / 34



INTRODUCCION

La calidad del humus se ha planteado, de manera general, en
términos de la concentracion de nutrientes. materia organica o
sustancias humicas, pH, contenido de microorganismos y enzimas,
granulometria e Indice de contaminacidn con metales pesados y
tas distintas categorias, y los rangos de valores que las definen van
a variar en dependencia. entre otros factores. de las técnicas
analiticas empleadas.

Sin embargo, en la mayoria de las putlicaciones o documentos se
seilalan los parametros de calidad del humus de lombriz sin
mencionar los métodos analiticos empleados para su
determinacien, lo que hace imposible su comparacion.

La confeccion de este manuat se realizé sobre la base de un trabajo
fundamentada. con elfin de unificar los resultados analiticos, y de
hacerlos comparable entre si.

Para ello, se compararon las técnicas para la extraccion de los
elementos nutritivos (via himeda, oxidac 6n por acido cromico y
via seca) y se ut lizaron en 1a realizacion de los analisis quimicos
diferentes tamaiios de particulas (malla 0.25mmy 2 mm) y varios
liempos de incineracion (3 h v 5 h). Definidos estos parametros
se estudiaron mediante comparacion las técnicas analiticas para
determinar la concentracion de los elementos nutritivos y se
incluyo el uso de distintos reactivos para la preparacion de las
muestras.



Como resultado de este estudio se confecciond el presente manual,
el cual fue avalado satisfacioriamente por los laboratorios del
sistema de suelos 4ue existen en las 14 provincias del pais.
mediante el emplea de muesiras palrones de humus de lombriz de
d ferentes origenes. El uso de este manual se ha generalizado en
eslos laboratarios ¥ en los de olros organismos del pals.



TECNICAS DE ANALISIS QUIMICO PARA EL
HUMUS DE L.OMBRIZ

Este manual establece los requisitos para efectuar la determi-
nacion de los componentes minerales y organicos del humus de
lombriz.

PREPARACION DE LA MUESTRA
Equipos y utensilios

* Bandeja plastica esmaltada o de papel.
» Rodillo de madera.

+ Tamizde 2y 0,25 mm.

« Envases con tapay cierre hermético.

» Guantes.

+ Mortero de agata o porcelana.

Pasos a sequir

+ Extender la muestra de humus de lombriz sobre la bandeja y
mantenerla en un local con buena ventilacion, hasta que al-
cance la condicidn de seca al aire.

+ Eliminar los residuos organicos groseros, gravas u otros
objctos extrafios. triturar 1a muestra con el rodillo de madera.

« Mezclar Ia muestra por el método de cuarteo y tamizarla por
ynamallade 2 mm.

+ Colocar en envases con tapa con y cierre hermético la mues-
tra una vez preparada. El contenido de humedad de la mues-
tra seca al aire se determina antes de realizar el analisis del

humus.



Para la determinacion del nitrdgeno total por el métodn de diges-
tibn humeda. la mucestra se preparara de la manera siguiente:

v = Unavez alcanzadn el paso del cuarteo, la muestra se triturara
en mortero, sc tamizara por malla de 0,25 mm y se caoiocara
en un envase con tapa y cierre hermético.

HUMEDAD
Equipos y utensilios

+ Balanza analitica de 0.1 mg de precision.
+ Estufatermorregulable.

Crisol de parce anade 50 cc; pesafiltro de vidrio o de metal.
» Desecadora.

Pasos a seguir

+ Tomar el crisal o pesafiltro y llevar la estufa a 105 °C hasta
alcanzar el peso constante.

+ Transferir al crisol o pesafiltro tarados, aproximadamente,
5 gde humus de lombr 2 seco al aire llevar la estufa a 105 C,
durante toda una noche o por 18 h.

Pasar cl crisol o pesafiltro tapado a ladesecadoray mante-
nerla en €sta durante 30 min.

+ Pesaren labalanza analitica el humus de tombriz secao ataire.



Calcular el porcentaje de humedad mediarte ia formula siguiente;

8-C
H,0 = - x 100

C-A

donde:

A: peso constante del crisol o pesafiltro a 105 *C.
B: peso del crisol + muestra seca al aire.

C: peso del crisol + muestra seca a 105 *C.

Calcular el factor para corregir los resultados analiticos en base

seca (fch) de la siguiente forma:

100 + Humedad (%)

Factor de carreccion de la humedad (fch) = -———--——————-

100

DETERMINACION DEL pH

Equipos y utensilios

Balanza técnica de 0.01 g de precision.
pH metro.

Beaker de 100 mL forma alta.

Agitador de vidrio.

Frasco lavador con agua destilada.
Probeta de 50 mL.

Reactivos y disoluciones

Agua destilada.

Disolucion bulfer de pH 4,00; 7,00 y 8,00.



Pasos a seguir

» Pesar 10 gdel malerial seco al aire y colocar en beaker de

100 mL.

+ Adicionar 50 mlL. de agua destilada y agitar a intervalos regu-

lares durante 3 ¢ 4 ocasiones en el periodo de 1 h.

+ Leerenel pH metro, convenientemente calibrado.

MATERIA ORGANICA Y CENIZAS

Equipos y utensilios

Balanza analitica de 0,1 mg de precision.
Mufla.

Crisoles de porcelana de 25 cc.
Desecadora.

Matraz aforado de 100 mt.

Probetas de 10y 100 mL..

Pipetade 10 mL.

Frasco lavador con agua destilada.

Reactivos y disoluciones

Acido clorhidrico concentrado (densidad 1,19. 37 % de pureza).

Disolucion de acido clorhidrico 1+1. Medir 50 mL de acido clorhi-
drico concentrado y diluir con agua destilada en matraz alorado de
100 mL.
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Pasos a seguir

Pesar 2 g del material seco al aire en crisoles de 25 cc, pre-
viamente tarados a 550 °C.

Llevar a ia mufla, elevando la temperatura paulatinamente (ce
50 en 50 °C) para evitar pérdida en la combustion. Una vez
alcanzada la temperatura de 550 °C, mantener ei crisof ¢n la
mufla durante 3 h,

Apagar la mufla y cuando la temperatura sea inferior a
100 °C, extraer el crisol y si se han formado sustancias car-
bonizadas de dificil combustion, se dejara enfriar al crisol y
se humedecera su contenido con 6 u 8 gotas de acido nitrico
concentrado y(0) la misma cantidad de per6xido de hidrége-
no (H,0,).

Evaporar en mechero y bajo campana la solucion afiadida
hasta desecacion e incinerar de nuevo hasta 550 °C, colo-
carlaen la desecadora durante 30 min.

Pasar en balanza analitica con precision de 0,1 mg.
Humedecer las cenizas con agua destilada y disolverias con
5 mL de acido clorhidrico 1+1 (repartidas en 2 adiciones de
2,5mL)y pasar cuantitativamente a matraz aforadode 100 mL.
Enrasar con agua destilada, agitar y dejar en reposo durante
18 h (solucion A).

Tomar 10 mL de la solucién Ay llevar a matraz aforado de
100 mL. &nrasar con agua destilada y agitar (solucién 8).

Calcutar el porcentaje de cenizas utilizando {a formula:

(B-A)
Cenizas (abs. seca) = ------------- x 100 x fch
M
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donde:

A: peso constante del crisola 550 °C.
B: peso constante del crisol + ceniza.
M. peso de muestra seca al aire.

fch: factor de correccion de la humedad.

Por viaindirecta el porcentaje de la materia organica (MO) se cal-
cula mediante la formula:

MO (abs. seca) = 100 - cenizas (%).

Nose:

Las solucionas A y B obtenidas en fa incineracién #e fa muestra se deber
conservar para detenninaciones posteriores.

En jas cenizas del hunws de fombriz, normalimente aparecen residuos
de particilas nunerales de suelo de diferente coloracion, que no son
fundidas ala temperatura # trabajo Estas se deben al manejo realizado
durante la produccién del abono

FOSFORO TOTAL
Equipos y utensilios

+ Balanza analitica 0,1 mg d e precision.

« Balanza técnica 0,01 g de precisidn,

+ Espectrofotoco orlmetrocon longitud de onda de 410 nm.
» Fotocolorimetre con filtro azul.

« Matraces aforados de 50 mL.

+ Matraces aforados de 1 000 mL.

+ Erlenmeyersde 100 mL.

* Pipetas aforadas con bulbo central de 10 mL.

* Burelas de 256 50 mL.

+ Beaker de 400 ml.
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Reactivos y disoluciones

Acido clorhidrico concentrado {densidad 1,19 y 37 % de
pureza).

Acido nitrico concentrado (densidad 1,41 y 70 % de pureza).

Disolucion de 4cido nltrico. Diluir 70 mL de acido nitrico
concentrado (HNOS) con agua destilada hasta enrasar en un
matraz aforado de 1 000 mL.

Disoluc 6n de molibdato d e amonio. Pesar 26.0 g de molibdato
deamonio ((NH,);Mo0.0,,.6H.,0) en beaker de 400 mL, afadir
agua hasta %, partes y calentar a temperatura de 60-80 °C,
agitando, periédicamente, hasta completar su disolucién.
Trasvasara matraz aforadode 1 000 mL, enfriar atemperatura
ambiente y enrasar.

Disolucidén de vanadato de amonio. Pesar 1.4 gde vanadato
de amonio (NH,VO,)en un beaker de 400 mL, anadir agua
destilada hasta las %, partes, calentar a 60-80 °C. agitar
periddicamente, hasta ladisolucién de lasal. trasvasar a matraz
aforado de 1 000 mL, enfriar a temperatura amb ente y enrasar
con agua destilada.

Soluc 6n colorante. Mezclar las 3 soluciones anteriores en
una proporcian 1:1:1 en el orden de preparacién expuesto.
Conservar en frasco ambar en lugar oscuro y seco.

Solucién patrén de fosforo. Pesar 0,4388 g de fosfato

monobasico de potasio (kH,PO,) q.p. previamente secado
durante 2 h a 80 °C, disolver en un poco de agua destilada y
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trasvasar a un matraz aforado de 1000 ml. Enrasar. Esta
solucion contiene 0,1 mgP/mL.

Acido clorhidrico (1+9): Medir 100 mL de HCI concentrado y
diluir con agua destilada en matraz aforado de 1 000 mL.
Enrasar.

Disoluciones para el grafico de calibracion. En matraces
aforados de 100 mL ariadir de 1 hasta 10 mL de la solucion
patran d2 0.1 mgP/mlL y paraigualarlas a la reaccion de las
muestras, adicionar 2.5 mL de solucion de HCI(1+9). Enrasar
con agua destilada y mezclar. (Patrones intermedios) En
10 matraces aforados de 50 mL oen erlenmeyersde 100 mL.
pipetear 10 mL decadaunode los patrones intermedios. Aiiadir
25 mL de la solucién colorante y completar a 50 mL con agua
destilada {(enrasando. si se utilizd matraces aforados o
adicionandn 15 mL de agua destilada, st se usaron
crlenmeyers). Agitar y dejar cn reposo durante 15 min para
lograr el maximo desarrollo de calor.

Leer en espectrofotocolorimetro @410 nm de longitud de onda o
en fotocolorimetro con filtro azul.

Cuando se ploteen las absorciones contra las concentraciones, cl
grafico resuitante debe ser una recta

Pasos a sequir

« Tomar una alicuota de 5-10 mL de la muestra mineralizada
(solucion B)y co acaren matraz aforadode 50 mL o erlenmeyer
de 100 mL.
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+ Anadir 25 mL de solucién colorante y ¢nrasar con agua des-
tilada (si se trabaja en matraz aforado) 6 20 6 15 mL de
agua destilada {(en dependencia de la alicuota tomada)
para completar a 50 mL el volumen final del erdlenmeyer.
Agitar y dejar en reposo durante 15 min para lograr el maxi-
mo desarrollo del color (ver Nota).

+ Leer en especwofotocolorimetro a 410 nm de longitud de onda
o en fotocolorimetrocon filtro azul.

Calcular el porcentaje de P tolal de la forma siguiente:

P (abs. seco) = mgP/L x 100X [y x_lgo—x fch x 10*

(grafico) M 10

donde:

M: peso de muestra seca al aire llevada a incineracion en
gramos.

100/10: factor de dilucién de lasolucion B.
50: volumen final de la colorimetria.
a: mililitros de la alicuota para la colorimetria.
fch: factor de correccidn de la humedad.
10: factor para ltevar a porcentaje.
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. Caclidad | . .
dg :;1;1_:‘:& Cors de “d :; 1 !{,oncl.r }’-:; Por\':ltzrﬂajE b p'zrx
Nimero 'un;n go | pafones | miliiros o3 d'::l b alcunias de:
do matrz: inlcrmedio-| de caca )y
PCtmg [ M) AN LWV -
Jo) 5 (MY b mgl | 2mb | Sel [i0mL
interm.
1 0 - - - - - -
2 1 1 10 0,2 0.25 0.10 | 005
3 2 2 10 0.4 a.50 0.20 a.10
4 3 3 10 0.6 .75 0.30 .18
5 4 4 10 0.8 1.00 0.40 0.20
6 5 5 10 1.0 125 050 | 025
7 6 8 10 1.2 1.50 0,60 030
8 7 7 10 14 1,75 0.70 0.35
2 8 8 10 16 2.00 0.80 040
10 9 9 10 18 225 0.90 Q45
11 10 10 10 20 2,50 31.00 0.50
Note:

Si el Jaboralonio posee espectiofotocolorimetro Speko! con editamento
EK-10, Ja colonmalria se puede realizar con ahorm de reachivos, sinmpra
que se adecuzn 1as curvas de calibracion de Ia maners siguiente:

Solucion patron de fosforo de 1 mg/mL. Pesar 4.388 g de fosfato
monobésico de potasio (KH,PO,) previamente secado a 80 °C
durante 2 h, disolver en un poco de agua destilada y trasvasar a
matraz aforado de 1 000 mL. Enrasar. Esta solucion contiene
1 mgP/mL.

Disoluciones para el grafico de calibracién. En matraces aforados
de 500 mL, afiadir de 0 a 10 mL de solucién patrén de fésforo de
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1 mg/mL. Adicionar 2.5 mL dc soluciéon de HCL 1+9. Enrasar con
agua destilada y agitar (patrones intermedios).

De cada patrén intermedio pipetear 5 mL y aftadir 5 mL de la
solucion colorante. Agitar y dejar cn reposo durante 15 min. Leer
cn espectrofotocolorimetro a 410 nm. Estas soluciones equiva-
len de 0a10 mgP/L.

Tomar S mL de la solucion B y afladir 5 mL de Ia solucidn coloran-
te. Agitar y dejar en reposo durante 15 min para el desarrollo del
color. Leera 410 nm.

POTASIO TOTAL
Equipos y utensilios

 Balanza analitica 0.1 mg de precision.
» Fotometro de llama.

» Matraz aforado de 1 000 mL.

» Matraces aforados de 250 mL.

» Burecta de 50 mL.

- Frasco lavador con agua destilada.

» Estufa.

Reactivos y disoluciones

Disolucidn patrén de potasio de 1 mg/mL. Pesar 1,9068 g de
cloruro de potasio previamente secado en estufa durante2 ha
100 °C. Diseclver en un poco de agua destitada y llevar a un
matraz aforado de 1 000 mL. Enrasar y agitar. Esta solucion con-
tiene 1 mg de KimL.
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Disolucién patrdn de potasio de 0,25 mg/mL. Tomar con pipeta o
bureta 50 mL de disolucién patron de 1 mgK/mL vy llevar a matraz
aforado de 200 mL. Enrasar con agua destilada y agitar.

Disolucién de acido clorhidrico (1+9). Medir 100 mL de HCI
concentrado y diluir con agua destilada en matraz aforado de
1 000 mL. Enrasar y agitar.

Disolucién para el grafico de calibracion. Tomar con bureta 0.5; 10;
15,20 y 25 mL de ladisolucion de K de 0,25 mg/mL y llevar a matraces
aforados de 250 mL. Adadir 6,3 mL de HCL {1+9) y aguadestilada
hasta e! enrase. Agiler. Estas solucionescontienen 0, 2,5; 5, 10: 15;
20y 25 mgK/L. Leer en el fotdmetro de llama y trazar el grafico
de calibracion.

Pasos a sequir

« Tomar una porcion de la muestra mineralizada {solucién B)
ylcer en el fotémetro de llama.

« Determinar la concentracion de K en el grafico de calibra-
cion.

Calcular el porcentaje de K total:

K{abs. seco) = mgK/L x 100, 71000 x fch x 10

(gratico)

donde:

/4. peso de muestra seca al aire llevada a incineracion
en gramos.
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100/10: factor de dilucion ¢e la solucion B.
fch: factor de correccion de la humedad.
10" para expresar en porcentaje.

Para el metodo de extraccion y determinacion seivalado, el grafico

de calibracin representa:

N‘]gfm Cantidat de mulitlos Concenlracion punics K (263
matiaz patréh de 0.25 myKemL cuna mygKrlL it
' 0 .00 .00
2 b 0.25 0.125
3 5.0 5.0 025
4 10.0 10,00 0.50
= 15,0 15,00 0.75
5 20.0 20,08 190
7 25.0 25.00 108

SODIO TOTAL
Equipos y utensilios

+ Balanza analitica 0,1 mg de precision.
« Fotometro de llama.

« Matraz aforado de 1 000 mL.

+ Buretade 50 mL.

+ Matraces aforados de 250 mL.

« Frasco lavador con agua destilada.

+ Estula.

19



Reactivos y disofuciones

Disolucion patrén de sodio de 0.25 mg/mL. Pesar0,6355 gde clo-
ruro de sodio previamente secado en estufa durante 2 ha 105 "C.
Disolver en un pocode agua destilada y llevar a un matraz arorado
de 1000 mL. Enrasar y agitar.

Disolucién de acido clorhidrico {1+9). Medir 100 mL de HCI
concentrado y diluir con agua destilada en matraz aforado de
1 000 mL. Enrasar y agitar.

Disoluciones para el grafico de calibracion. Tomar con bureta0:2,5;
5:10:15: 20 v25 mL de la disolucion patron de sodiode 0.25 mg/mL
y llevar a matraces aforados de 250 mL. Afiadir 6.3 mL de disolucion
de HCL(1+9)y agua destilada hasta el enrase. Agitar. Estas solu-
ciones conticnen 0; 2.5: 5; 10: 15: 20y 25 mgNa/L. Leer en el fotod-
metrode llama y trazar el grafico de calibracion.

Pasos a seguir
+  Tomar una porcidén de la muestra mineralizada (solucién B)
y leer en e} fotometro de llama.
« Determinar la concentracion de Na en el grafico de calibra-

cion.

Calcular el porcentaje de Na total utilizando la formula:

100 100
Na (abs. seco) = mgNa/l. X ~—- X --— X fch x 10"
(grafico) M 10
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donde:

M: peso de muesira seca al aire llevada a incinaracion
en gramos.

100/10: factor de disolucién de la solucion B.
fch: factor de correccién de la humedaa.
10 % paraexpresar en porcentaje.

Para el metodode extraccion y determinacion sefalado, elgrafico
de calibracion representa:

N'-":::’m Ca_nlidsd de miblitros Conceniracidn puntos Na (%)
mateny | PATON d2 0,25 mgNam ourva mghail

1 0 0.c0 0,00

» e 0.5 0,125

; sa 5.00 925

P 10,0 10.60 2t

5 15.0 15.00 0.75

) 20,0 20,00 1.00

7 250 2500 R

CALCIO Y MAGNES/O TOTAL
Equipos y utensilios
« Balanza analitica 0,1 mg de precisién.

+ Estufatermorregulable.
+ Pipetas aforadas de 3: 5: 10; 20y 25 mL.
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+ Matraz aforado de 1 000 mL.
Beaker de 100 mL.

» Erlenmeyerde 200 mL.
Bureta graduada de 25 mL.

+ Mortero ymano de porcelana de 100 cc.
Espatula.

Reactivos y disoluciones

Disolucion 0,02 N de EDTA. Pesar 3,72 g de la sal disbdica del
acido etilendiaminotctracético (EDTA), disolvercon agua destila-
da y enrasar a 1 L en matraz aforado. Anadir 0,1 g de cloruro de
magnesio hexahidratado por cada litro de disolucion.

Indicador Murexida. Mezclar una porcién de 0,2 g de Murexida con
40 g de sulfato de potasio finamente pulverizado. Conservar en
recipiente ambar.

tndicador negro T. Pesar 0.1 g de Eriocromo negro T en un beaker
de 100 mL. aftadir 50 mL de trietanolaminay 50 mL de alcohol
etilico y agitar hasta su totat disolucién, Este indicador se debe
preparar semanalmente y guardar en frio para evitar su deterioro.

Disolucion de citrato de sodio 1 N. Pesar 38,03 g de citrato trisodico
dihidratado (C,H,O.Na, 2H,O) y disolver en agua destilada. Enra-
sar en matraz aforado de 1 000 mL,

Disolucidn de KOH a 10 %. Pesar 100 g de KOH y disolver en
agua destilada, primero con una pequeria porcion, Enfriary enva-
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sar en matraz aforado de 1 000 mL.

Disolucién de acido clorhidrico 3 N. Diluir 253.0 mL. de acido clor-
hidrico concentrado de densidad 1,19 en agua destilada, Enrasar
a 1 L. Hidroxido de amonio concentrado.

Disolucién de cloruro de calcio 0.02 N. Pesar 1 g de carbonato de
calcio puro, previamente secado en estufaa 105 °C durante 2 h.
Disolver en una pequena cantidad de acido clorhidrico 0.2 N y her-
vir |a disolucion para expulsar el CO, y seguidamente. diluir con
agua destilada a 1 L. Esta solucion es ia empleada en |a valora-
cion del EDTApara conocer su normalidad real.

Pasos a sequir
Calcio

» Pipetear una alicuota de 20 mL de la muestra incinerada
(solucion B) y colocaren ertenmeyer de 200 mL.

*» Diluir con agua destilada hasta aproximadamente 100 mL.

» Aradir 3 mL de solucion de citrato de sodio T Ny 10 mL de
una solucionde KOH a 10 % (parallevar apH 12,3-12,5}.

« Agregar una pizca de indicador Murexida con la punta de
una espatula y valorar con solucién 0,02 N de EDTA en pre-
sencia de un testigo hasta el cambio de color de rosado a lila.

Calcular el parcentaje de Catotal mediante la formula:

100 100 100
Ca (abs. seco)=ax Nx 0,02 X -—-—- X ------ X ------ X fch
M 10 b
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donde:

a: volumen de EDTA consumidos en la valoracion en
mL..
N normalidad del EDTA.
0.02: peso del me de Ca expresado en gramos.
M. peso de muestra seca al aire llevada a incineracion
en gramos.
100/10: factor de dilucién de la solucién B.
100: para expresar en porcentaje.
b: milimetros de 1a solucion B tomados para valorar.
fch: factor de correccion de la humedad.

Magnesio

- Afiadir 10 mL.de acido clorhidrico 3 N a ia solucidn ya valo-
radade calcio que produce un cambiode la solucion ainco-
fora.

« Anadir 5 mlL. de hidréxido de amonio concentrado para elevar
el pH del extracto aproximadamente a S.

« Afiadir una pizca de Eriocromo negro T o de 7 a9 gotas de
solucian del indicador.

« Valorar con EDTA 0.02 N hasta el cambio de color de rosa
malva a azul.

Mg (abs. seco)= a x A x 0,012 x 100, 100 , 100 y o,

M 10 b

1
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Calcular el porcentaje de Mg total empleando la férmula:
donde:

a. volumen de EDTA consumidos en la valoracion en
mL.
N: normalidad del EDTA.
0.012: peso del me de g expresado en gramos.
M: peso de muestra seca al aire llevada a incineracion en
gramos.
100/10: factor de dilucion dela solucién B.

100: para expresar en porcentaje.
b: mililitros de la solucion B tomados para valorar.

fch: factor de correccion de la humedad.

NITROGENO TOTAL
Equipos y utensilios

» Balanza analitica de 0.01 y 0,0001 gde precision.

Digestor Kjeldahl y(o) plancha de calor con capacidad de

temperatura de 400 a 420 °C.

» Digestor moitiple (DS-40 Tecator) o digestor de gas manu-
faclurado.

- Campana de extraccidn de gases.

- Matraces aforados de 100 y 1 000 mL.

« Embudo de cristal de 6 a 8 cm de diametro.

« Bombillas refrigerantes.

- Balones Kjeldahl de 500 mL.

« Tubos deensayo termorresistentes de 100 mL.

+ Erlenmeyers termorresistentes de 100 mL.

+ Beakertermorresistentes de 500 ml.
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Reactivos y disoluciones

Hidroxido de potasio.

Acido suifurico concentrado d = 1.84-1,85 g/mL.
Selenio en polvo o perlas.

Mezcla selenio-ac do sulfturico. Disolver bajo campana 12.5 g de
selenio en polvo o perlas en heaker de 500 mL con una pequerna
porcion de acido sulfirico concentrado. calentar con cuidado
(evitar la ebullicion) hasta completar disolucion del selenio. Diluir
a 1L con acido sulfurico.

Reactivo Nessler. Pesar 4,5 g de yoduro de mercurio y 24,9 g de
yoduro de potasio, Disolver en una pequena porcion de agua des-
lilada. Pasar la disolucidn a un matraz aforado de 1 000 mL, agre-
gar 112 g de hidroxido de potasio y disolver a un volumen de
800 mL. Mezclarbien. enfriar y diluir con agua destiladaa 1 L. Dejar
varios dias en reposo. Decaniar ef liquido claro que sobrenada y
guardar en frasco ambar.

Disolucion de hidroxido de sodio a 10 %. Disolver con cuidado
100 g de hidroxido de sodio en agua destilada. Enfriar y llevar a
matraz aforado 1 000 mL. Enrasar.

Disolucion de tartrato de sodio y polasio. Disolver 53.7 g en una
porcion de agua, llevar a matraz aforado de 1 Ly enrasar.

Disolucion de pairon de nitrdgeno de 0.1 mgN/mL Pesar 0.4717 g
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de sulfato de amonio previamente secado en estufa a 105 °C
durante 2 h. Disolver en una pequeiia porcion de agua, llevarlo a
matraz aforado de 1 000 mL, enrasar con agua destilada. Esta
disolucion es de 100 mg N/L.

Disolucion de N de 0,01 mg/L. Tomar 10 mL de la solucion patrén
de nitrdbgeno de 0,1 mg/mL y diluir cn matraz aforado de 100 mL.
Enrasar.

Disoluciones para el grafico de calibracion. En 11 matraces
aforados de 50 mL aiadir, respectivamente. de 0 hasta 10 mL de
la solucidon de 10 mgN/L. Ahadir a cada matraz 2 mL de disoluciéon
de tartrato de sodio y potasio y 2 mL de disolucion de hidroxido de
sodio. Agitar en cada adicion y enrasar finalmente con agua desti-
lada. Agregar 20 gotas del reactivo Ncssler. Agitar y leer en ¢l
fotocolorimetro con filtro azul, o en espectrofotocolorimetro con lon-
gitud de onda de 410-420 nm. Estas disoluciones equivalen a 0.2;
0,4:0,6: hasta 2,0 mgN/L.

Pasos a seguir

+ Pesar enbalanza analiticade 0. 20a 0,25g de la mues-
tra seca al aire finamente molida y pasada por tamiz de
0,25 mm.

» Introducir en el recipiente que se posea para la digestion, y
anadir de 5-6 mL de la mezcla de selenio-acido sulfuricoo
de 5 a 6 mL de acido sulfarico concentrado con una perla de
selenio.

« Poner en la fuente de calor (para digestion) a temperatura
de 360-410 *C. hasta que la solucion quede transparente o
con un color ligeramente amarillo, el cual se hara transparen-
te al enfriarse el extracto. (Sinose emplean balones para
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la digestion, a los recpientes utilizados se les colocara
bombillas reftigerantes para propiciar el reflujo y evitar la se-
quedad en las muestras.)

+ Enfriarel extracto y trasvasar a matraces aforados de 100 mL..
Enrasar con agua destilada. Agitar y dejar en reposo hasta el
dia siguiente.

+ Tomar 1 mL deextractoy llevar a matraz aforado de 50 mL,
adicionandole todas las disoluciones en el mismo orden que
en el grafico de calibracion, excepto la disolucion patron.
Enrasary leer en el fotocolorimetro con filtro azul o en el
espectrofotocolorimetroa 410-420 nm.

Calcular el porcentaje de N total de la forma siguiente:

100 50
N (abs. seco) = mgN/L X ~--=- X ~~~- X fch x 10°
(grafico) M a

donde:

100: volumen final a que se lleva la muestra digerida.
M: peso de muestra seca atl aire llevada a digestion en
gramos.
50: volumen final de la colorimetria.
a: mililitros tomados para la colorimetria.
fch: factor de correccién de la humedad.
10*: factor para llevar a porcentaje.

Para el método de exiraccion y determinacion sefalado, el grafico
de calibracién representa:
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. Concentra-
Numero Can_l,n?ad de cion N (%)
de mililitros Voiumen punios
8olucion de final mL Para Para
matraz 0.01 maN/mL curva 0 0.2s
' g mgNA |2 9 5 g
1 0 50 0 0 0
2 1 5 02 0,50 040
3 2 50 0.4 1.00 0.80
4 3 S0 06 1.50 1.20
5 4 50 0.8 2.00 1.60
6 5 50 1.0 250 2.00
7 6 50 1.2 3.00 240
8 7 50 1.4 350 2.80
9 8 50 16 4,00 3,20
10 9 50 18 4.50 3.60
1 10 50 2.0 5.00 4,00

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA, CLORUROS Y
SODIO SOLUBLES

Equipos y utensitios

+ Balanza analitica de 0,01 y 0.0001 g de precis én.
- Agitador mecanico.

» Fotédmetro de llama

- Erlenmeyers de 250 mL.

* Probetade 250 mL.

« Embudos de cristal de 12.5 cm de diamstro.

+ Tapones de goma.

- Papel de filiro de filtracién media.

« Bureta ambar de 25 mL.

« Matraz aforado de 250, 500 y 1 000 mL.
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Reactivos y disoluciones

Agua dest lada hervida. Hervir agua destilada. aproximadamente,
por 20 min. Tapar elrecipiente y dejarlo refrescar a temperatura
ambiente,

Disolucion 0,02 N de nitrato de plata. Pesar 3.3978 gde AgNO,
y disolver en agua destilada en matraz aforadode 1L. Enrasar
y conservar en frasco ambar.

Disolucion 0,02 N de acido clorhidrico. Preparar esta disolucion a
partir de fixanal de HCl 0,1 N. Esta disolucion se utiliza para cono-
cer lanarmalidad real del nitrato de plata.

Disolucién de cromato de potasio a 5 %. Pesar 25 g de cromato
depotasio (K.C1O,) y disoiver con agua destilada en matraz aforado
de 500 mL.

Disolucion patron de sodic de 0,1 mg/mL. Pesar 0,2542 g de
cloruro de sodio previamente secado en estufa durante 2 h a
108 *C. Disolver en un poco de agua destilada y llevar a un
matraz aforado de 1 000 mt. Enrasar y agitar. Esta solucion
contiene 0,1 mg Na/mL.,

Disoluciones para el grafico de calibracion de sodio. En 11 matraces
aforados de 250 mL que contienen, aproximadamente, 100 mL
de aguadestilada adicionarQ; 5: 10; 20; 25; 30; 35; 40; 45; y 50 mL
de soluc'én patrén de sodiode 0,1 mg Na/mL. Enrasar con agua
destilada. Las soluciones asi preparadas contienen 0; 2; 4; 6; 8,
10; 12, 14;16: 18; y 20 mg Na/L.
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Pasos a seguir
Extraccion

« Pesar 30 g de muestra seca al aire y llevar a erlenmeyers de
250 a 300 mL.

+ Adicionar 150 mL de agua destilada hervida y tapar can ta-
pon de goma.

» Llevar al agitador mecanico. agitar por 5 mins. Fillrar.

» Si e filtrado se presenta turbto, refiltrar hasta que delliguido
desaparezca la turbidez. Esta solucion se conserva parala
realizacion de los analisis de CE; cloruros y sodio solubles
{solucidn C).

Conductividad electrica

+ Tomar una porcidn del extracto acuoso (solucion-C}y leeren
elconductimetro.

Calcular la conductividad eléctrica especifica a 25 “C pot:
CE 25°C mSfcm = CE en equipo mS/em x  x ft
donde:
K- constantc de la celda del equipo, que se debe verificar
cada 2 6 3 meses.

ft factor para corregir latemperaturade la solucion a25 “C.

|a temperatura de la disolucion en el calculo de los resuitados es
importante tenerla en cuenta, ya que la conductivicag de una
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disolucion aumenta aproximadamente 2 % por cada grado gue se
eleve la temmperatura.

Tabla de correccion de temperaturas

Ce n (0 f ce R c il ce¢ Lid
WO | 1R | ond | 1402 | 228 | a0 e | 886 | 218 | 050
162 | 12367 | 205 | VD37 230 105 254 | Q236 | 278 | 2847
16,4 1.i62 | 203 | 1832 232 Q3% 258 | 0286 | 230 | 0943
180 1487 | 2°0 | 1037 234 LGy 2% | 083 | 292 | C.340
b | 1,982 | 212 | Q82 238 | @5 230 | 9979 | 294 | 19438
190 | 1055 | 214 | 10/t 2)E 05 B2 [ el | 248 | )3
82 | 1130 | 2tn | 7 238G | tR0 A4 | US| #y | 23
g | LIS ] B8 | LmA 232 | UNE AR | 0987 | Ml | 038
1€ | Lte2 | 220 | "y 2:4 | U682 l MR | 08| 22 | L
166 | T 228 | v 20t | iR o | e 24 | ¢
200 [ t1e | 224 | 1055 248 | 108 272 | %A | 233 | 2974
22 [ 117 ] 226 | 1357 250 | 1002 Zr4 | Q5T | 223 | (I11

Cloruros solubles

» Tomar una alicuota entre 5-20 mL dela solucion C y llevar a
erlenmeyers de 250-300 mL.

+ Endependencia de la alicuota tomada completar el volumen
a 50 mL con agua destilada (45-30 mL).

+ Anadir 1 mL de disolucion de K,CrO, a § %y valorar con di-
solucion AgNO, 0,02 N. El punto final de la valoracion se ob-
tiene con la formacién de un precipitado amarilio rojizo que
persiste.
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Calcular el contenido de CI soluble por:

Crmglkg=ax Nx 3535 x _Y_x 1000 y ¢p
(abs. seco) M b

donde:

a: mililitros de AQNQO, consumidos en la valoracion.
N: normalidad del nitrato de plata.
35.5: peso de 1 me de Cl- en miligramos.
V: mililitros de agua hervida adicionados en la
extraccion.
M. peso de muestra seca al aire en gramos.
1 000: paraexpresarfos resultados en 1 000 gramos.
b: alicuota tomada para la valoracién.
fch: factor de correccidon de la humedad.

Sodio solubie

« Tomarconlapipeta una alicuota de § mL del extracto acuoso
(solucién C)y llevar aun matraz aforado de 100 mL. Enrasar
con agua destilada.

+ Leer la concentracion de Na en el fotdmetro de ltama.

Calcular el contenido de Na* soluble por:

Na-mgikg= MaNail, V., 100 , xp
(abs. seco) (graficoy M 5
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donde:

V: volumen de extraccion en mL.

M: peso de muestra seca al aire en gramos.
100/5: factor de dilucién de la solucién C.
feh: factor de correccian de la humedad.

Para el metodo de extraccion y determinacion sehalado, el grafico

de calibraciéon representa:

ldﬁg\ero Cantidgd de mitlitros Enrssar con agus Cancentracion

B pairon de Na 0,1 destitads a puntos curva mgNakg

matraz mgimL mgNal
1 0 250 mL ] 0
2 5 250 mL 2 200
3 10 250 mL 4 400
4 <5 250 smL ] 5%
5 20 230 mL 8 35X
6 23 250mL 10 1060
7 a0 250 mL 12 1200
6 33 250 mbL 14 1 400
9 <y 250 mL % 1526
© <3 250 mt 14 1820
11 $Q 250 mL 20 2000

MICROELEMENTOS TOTALES

Equipos y utensifios

+ Espectrofotdmetro de absorcién atomica.

« Matraces aforados de 100 y 250 mL..
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« Pipetas aforadasde 1;2; 3:4;5: 10y 25 mL.
« Microburetade 10 mL..
« Bureta con llave de 25 mL.

Reactivos y disoluciones

Las disoluciones patron de cioruro de hierro, clorurode mangane-
so, acetatode zinc y cloruro cuprico de concentracién 1 mg/mL del
elemento son generalmente suministradas por la firma BDH o
Merck.

Disoluciones para los graficos de calibracidn de los microelementos
totales siguientes:

Hierro

Disoluciones de hierro de 0,1 mgFe/mL. Al matraz aforado de
250 mL llevar con pipeta 25 mL de la solucion de 1 mgFe/mL y
enrasar con agua destilada.

Disoluciones de hierro para el grafico de calibracian. En 8 matraces
aforados de 100 mL afiadir con bureta 2.5; 5; 7.5; 10; 12,5; 15;
17.5 y 20 mL de solucidon de hierro de 0,1 mgFe/mL. Enrasar con
aguadestilada, Estas soluc ones equivalena 2.5; 5;7,5:10; 12.5;
15;17.5;y 20 mg Fe/L.

Manganeso
Disolucion de manganeso de 0,1 mgMn/mL. Al matraz atorado de

100 mL llevar con pipeta 10 mL de la disolucian patrén de Mn de
1 mg/mL y completar el enrase con agua destilada.
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Disoluciones de manganeso para el grafico de calibracion. En
5 matraces aforados de 100 mL anadir con microbureta, 1, 2; 3; 4.
y 5 mL de la solucidn de 0,1 mgMn/mL.. Enrasar con aguadestila-
da. Estas solucioncs equivalena 1;2; 3;4;y5 mg de Mn/L.

Cobre

Disolucidn de cobre de 0,02 mgCu/mL. Al matraz aforado de
100 mL, llevar con pipeta 2 mL de la disolucidn patrdn de cobre
de 1 mg/mL y enrase con aguadestiiada.

Disolucioncs de cubre para el grafico de calibracion. En 6 matraces
aforados de 100 mL lievar con rnicrobureta 2; 4, 6; 8; 10; y 12mL
de la solucion de cobre de 0.02 mgCu/mL. Enrasar con agua
destilada, Estas soluciones equivalen a 0.4: 0.8; 1,2: 1,6: 2,0; ¥
2,4 mgCuiL.

Zince

Disolucidn de zinc de 0,05 mgZn/ml.. Amatraz aforado de 100 mi.
llevar con pipeta 5 mL de la disoluciéon patron de zinc de 1 mg/mL
y completar hasfa enrasar con agua destilada.

Disolucidon de zinc para el grafico de calibracion. En 5 matraces
aforados de 100 mL anadir con microbureta 1;2; 3;4;y SmL de la
disolucidon patrén de Zn de 0,05 mgZn/mL y llevar a enrase con
agua destilada. Estas soluciones equivalen a 0.5: 1.0; 1,5; 2,0; ¥
2,5mgZn/L.
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Pasos a seguir
Manganeso, Hierro, Cobre y Zinc totales

« Tomaruna porcion de la muesira mineralizada (solucidn B} y
determinar la concentracién del elemento casrespandiente en
el equipo de absorcion atdémica, mediante su grafico de cali-
bracidn.

Calcular el contenido toal de los elementos por:

Elemento tolal mgfkg = Mg elementofL x 100 x 100 , foh
(abs. seco) (grafico) M 10
donde:

M. peso de muestra seca al aire llevada a incineracion
en gramos.
100/10: factor de dilucion de la solucion B.
fch. factor de correccion de la humedad.

Para el método de extraccion y determinacion sefalado los grati-
cos de calibracion representan;

Manganeso total
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Hierro total

Mume Csntidad de mililos
fumero e G madtie Enrgsdr con aLua

m:l?:: ngn: ::ll:z.":lc. o destiads
i 25 RIOCOTER
7 Lo oy
3 75 Y02 it
108 100 1t
125 109 ML
¢ 150Q 60 -
K 178 $00 rre_
l R PIINV] LLVIVY; T

Cobre total

nomore  Contidad de mililsiros
Cneozar con agua

SRR |
1 Z RICOTIR
& £ Wy
3 % Do ml
< 2 W0InL
S 10 109w
¢ 12 300 ek

Zinc total

Hamero Crmtid_ad de mishlro= Enrs«as con agus
dc palron de Zn de destilad s

malraz 0.05 nvLe,

1 102 il

2 2 o 150t
3 2 ) 130 ik
$ < 100.1uL
3 5 1o mt
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Hu Z 6l
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10.9 S noo
2,5 ¢ 7S0
“50 7 500
12.5 8 780
2¢¢ 10 D¢
Concentracion de
Cu maf. NCwky
oA 0% '|
OM N
R ]
b 800
20 I and
24 1200
e —
Concentracion de
2 ol meZnkg
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