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INTRODUCCIÓN 

La calidad del humus se ha planteado, de manera general, en 
términos de la concentración de nutrientes, materia orgánica o 
sustancias húmicas, pH, contenido de microorganismos y enzimas, 
granulometria e Indice de contaminación �.on metales pesados y 
las clistintas categorit�s. y los rangos de valores que las definen van 
a variar en dependencia, entre otros factores, de las técnicas 
analíticas empleadas. 

Sin embargo, en la mayoría de las publicaciones o documentos se 
seílalan los parámetros de calidad del humus de lombriz sin 
men cionar los métodos a n alíticos empleados para su 
determinación, lo que hace imposible su comparación. 

La confección de este manual se realizó sobre la base de un trabajo 
fundamentado, con el fin de unificar los resultados analíticos, y de 
hacerlos comparable entre si. 

Para ello, se compararon las técnicas para la extracción de los 
elementos nutritivos (vía húmeda, oxidación por ácido crómico y
vía seca) y se utilizaron en la realización de los análisis quimícos
diferentes tamaiios de partículas (malla o.25 mm y 2 mm) y varios 
tiempos de incineración (3 h y 5 h). Definidos estos parámetros 
se estudiaron mediante comparación las técnicas analíticas para 
determinar la concentración de los elementos nutritivos y se 
incluy'ó el uso de distintos reactivos para la preparación de las 
muestras. 
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Como resultado de este estudio se confeccionó el presente manual, 
el cual fue avalado satisfactoriamente por los laboratorios del 
sistema de suelos que existen en las 14 provincias del pa is. 
me<liante el empleo de muestras patrones de humus de lombriz de 
diferentes orígenes. El uso de este manual se ha generalizado en
estos laboratorios y en los de otros organismos del pa ls. 



TÉCNICAS DE A NÁLISIS QUÍMICO PARA EL 
HUMUS DE LOMBRIZ 

Este manual establece los requisitos para efectuar la determi
nación de los componentes minerales y orgánicos del humus de 
lombriz. 

PREPARACIÓN DE LA MU ESTRA 

Equipos y utensilios 

• Bandeja plástica esmaltada o de papel.
• Rodillo de madera.
• Tamiz de 2 y 0,25 mm.
• Envases con tapa y cierre hermético.
• Guantes.
• Mortero de ágata o porcelana.

Pasos a seguir 

• Extender la muestra de humus de lombriz sobre la bandeja y
mantenerla en un local con buena ventilación, hasta que al
cance la condición de seca al aire.

• Eliminar los residuos orgánicos groseros, gravas u otros
objetos extraños. triturar la muestra con el rodillo de madera.

• Mezclar la muestra por el método de cuarteo y tamizarla por
11na malla de 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 análisis del
humus.
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Para la determinación del nitrógeno total por el método de diges
tión húmeda. la muestra se preparará de la manera siguiente: 

, • Una vez alcanzado et paso del cuarteo, la muestra se triturará 
en ·mortero, so tamizará por malla de 0,25 mm y se coiocará 
en un envase con tapa y cierre hermético. 

HUMEDAD 

Equipos y utensilios 

• Balanza analítica de 0.1 mg de precisión.
• Estufa termorregulable.

Crisol de porcelana de 50 ce; pesafiltro de vidrio o de metal.
• Desecadora.

Pasos a seguir 
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• Tomar el crisol o pesafiltro y llevar la estufa a 105 •e hasta
alcanzar el peso constante.

• Transferir al crisol o pesafiltro tarados, aproximadamente.
5 g de humus de lombriz seco al aire llevar la estufa a 105 'G,
durante toda una noche o por 18 h.

Pasar el crisol o pesafiltro tapado a la desecadora y mante
nerlo en ésta durante 30 min.

• Pesar en la balanza analítica el humus de lombriz seco al aire.



Calcular el porcentaje de humedad mediante la fórmula siguiente: 

donde: 

B·C 

H
2
0 = ·---- x 100 

C-A

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 analíticos en base 
seca (fch) de la siguiente forma: 

100 + Humedad (%) 

Factor de corrección de la humedad (fch) = ----·-----------

100 

DETERMINACIÓN DEL pH 

Equipos y utensilios 

• Balanza técnica de 0,01 g de precisión.
• pHmetro.
• Beaker de 100 ml fonma alta.
• Agitador de vidrio.
• Frasco lavador con agua destilada.
• Probeta de 50 ml.

Reactivos y disoluciones 

Agua destilada. 

Disolución buffer de pH 4,00; 7,00 y 9,00. 
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Pasos a seguir 

• Pesar 1 O g del material seco al aire y colocar en beaker de 
100 ml.

• Adicionar 50 mL de agua destilada y agitar a intervalos regu
lares durante 3 ó 4 ocasiones en el período de 1 h.

• Leer en el pH metro, convenientemente calibrado.

MATERIA ORGÁNICA Y CENIZAS 

Equipos y utensilios 

• Balanza analítica de O, 1 mg de precisión.
• Mufla.
• Crisoles de porcelana de 25 ce.
• Desecadora.
• Matraz aforado de 100 ml.
• Probetas de 1 O y 100 mL.
• Pipeta de 1 O ml.
• Frasco lavador con agua destilada.

Reactivos y disoluciones 

Ácido clorhídrico concentrado (densidad 1, 19, 37 º/o de pureza). 

Disolución de ácido clorhídrico 1 +1. Medir 50 ml de ácido clorhí
drico concentrado y diluir con agua destilada en matraz aforado de 
100ml. 
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Pasos a seguir 

• Pesar 2 g del material seco al aire en crisoles de 25 ce, pre·
viamente tarados a 550 ºC.

• Llevar a la mufla, elevando la temperatura paulatinamente (de
50 en 50 •e) para evitar pérdida en la combustión. Una vez
alcanzada la temperatura de 550 'C, mantener ei crisol en la
mufla durante 3 h.

• Apagar la mufla y cuando la temperatura sea interior a
100 'C, extraer et crisol y si se han formado sustancias car
bonizadas de dificil combustión, se dejará enfriar el crisol y
se humedecerá su contenido con 6 u 8 gotas de ácido nítrico
concentrado y(o) la misma cantidad de peróxido de hidróge
no (H202).

• Evaporar en mechero y bajo campana la solución añadida
hasta desecación e incinerar de nuevo hasta 550 ºC, colo·
carla en la desecadora durante 30 min.

• Pesaren balanza analítica con precisión de O, 1 mg.
• Humedecer las cenizas con agua destilada y disolverías con

5 ml de ácido clorhldrico 1+1 (repartidas en 2 adiciones de 
2.5 ml) y pasar cuantitativamente a matraz atorado de 100 ml.
Enrasar con agua destilada, agitar y dejar en reposo durante
18 h (solución A).

• Tomar 1 O ml de la solución A y llevar a matraz aforado de
100 ml. Enrasar con agua destilada y agitar (solución B).

Calcular el porcentaje de cenizas utilizando la fórmula: 

· (B·A)
Cenizas (abs. seca)=-----·-·---- x 100 x fch

M 
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donde: 

A: peso constante del crisol a 550 •c.

B: peso constante del crisol + ceniza. 
M: peso de muestra seca al aire. 

fch: factor de corrección de la humedad. 

Por vía indirecta el porcentaje de la materia orgánica (MO) se cal
cula mediante la fórmula: 

MO (abs. seca) = 100 - cenizas (o/o). 

Nora: 

Las soluciones A y B obteoidas etJ la incineración de la muestra se deben 
conseNar para detenninaciones posteriores. 

En /as cenizas del humus de lombriz, normalmente aparecen residuos 
de partículas minerales de suelo de diferente coloración, que no son 
tund;das a /a '6mperafura de trabajo. Éstas se deben al manejo realizado 
durante la producción del abono. 

FÓSFORO TOTAL 

Equipos y utensilios 

• Balanza analítica 0, 1 mg de precisión.
• Balanza técnica 0,01 g de precisión.
• Espectrofotocolorlmetro con longitud de onda de 41 O nm.
• Fotocolorímetro con filtro azul.
• Matraces aforados de 50 ml.
• Matraces aforados de 1 000 ml.
• Erlenmeyers de 100 ml.
• Pipetas aforadas con bulbo central de 1 O ml.
• Buretas de 25 6 50 ml.
• Beaker de 400 ml.
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Reactivos y disoluciones

Ácido clorhídrico concentrado {densidad 1, 19 y 37 % de 
pureza). 

Ácido nítrico concentrado (densidad 1, 41 y 70 % de pureza). 

Disolución de ácido nltrico. Diluir 70 ml de ácido nítrico 
concentrado (HN0

3
) con agua destilada hasta enrasar en un 

matraz aforado de 1 000 mL. 

Disolución de molibdato de amonio. Pesar 26,0 g de molibdato
de amonio ((NH,).Mo7024 .6H20) en beaker de400 ml, añadir
agua hasta 2/ 3 partes y calentar a temperatura de 60-80 ·e,

agitando, periódicamente, hasta completar su disolución. 
Trasvasar a matraz aforado de 1 000 ml, enfriar a temperatura 
ambiente y enrasar. 

Disolución de vanadato de amonio. Pesar 1,4 g de vanadato 
de amonio (NH, V0

3
) en un beaker de 400 ml, añadir agua 

destilada hasta las 21, partes, calentar a 60·80 ·e, agitar, 
periódicamente, hasta la disolución de la sal, trasvasar a matraz 
aforado de 1 000 ml, enfriar a temperatura ambiente y enrasar
con agua destilada. 

Solución colorante. Mezclar las 3 soluciones anteriores en
una proporción 1 :1 :1 en el orden de preparación expuesto. 
Conservar en frasco ámbar en lugar oscuro y seco. 

Solución patrón de fósforo. Pesar 0,4388 g de fosfato 
monobásico de potasio (kH,PO,) q.p. previamente secado 
durante 2 h a 80 ºC. disolver en un poco de agua destilada y 
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trasvasar a un matraz aforado de 1000 ml. Enrasar. Esta 
solución contiene O, 1 mg P/ml. 

Ácido clorhídrico (1 +9): Medir 100 ml de HCI concentrado y 
diluir con agua destilada en matraz aforado de 1 ooo ml. 
Enrasar. 

Diso luciones para e l  gráfico de calibración. En matraces 
aforados de 100 ml afíadir de 1 hasta 1 O ml de la solución 
patrón de 0.1 mgP/ml y para igualarlas a la reacción de las 
muestras, adicionar 2,5 mlde solución de HCI (1+9). Enrasar 
con agua destilada y mezclar. (Patrones intermedios}. En 
1 O matraces aforados de 50 ml o en erlenmeyers de 100 ml, 
pipetear 10 ml de cada uno de los pa trones intermedios. Añadir 
25 ml de la solución colorante y completar a 50 ml con agua 
destilada (enrasando, si se u tilizó matraces aforados o 
adicionando 15 mL de agua destilada. si se usaron 
erlenmeyers). Agitar y dejar en reposo durante 15 min para 
lograr el máximo desarrollo de color. 

Le'er en espectrofo tocolorlmetro a 41 O nm de longitud de onda o 
en fotocolorimetro con filtro azul. 

Cuando se plateen las absorciones contra las concentraciones, el 
gráfico resultante debe ser una recta. 

Pasos a seguir 
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• Tomar una alícuota de 5-1 o mL de la muestra mineralizada
(solución B) y colocaren matraz aforado de 50 ml o er1enmeyer
de 100 ml.



• Añadir 25 ml de solución colorante y enrasar con agua des
tilada (si se t rabaja en matraz aforado) ó 20 ó 15 ml de
agua destilada (en dependencia de la alícuota tomada)
para completar a 50 ml el volumen final del erlenmeyer.
Agitar y dejar en reposo durante 15 min para lograr el máxi
mo desarrollo del color (ver Nota).

• Leer en espectrofotocolorímetro a 41 O nm de longitud de onda
o en fotocolorímetro con filtro azul.

Calcular el porcentaje de P total de la forma siguiente: 

P (abs. seco)= mgP/L x 100 X 100 
X -

1
'-'º'-'º- X fe/¡ X 10�

(gráfico) M 10 a 

donde: 

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

100/1 O: factor de dilución de la solución B. 

50: volumen final de la colorimetría. 

a: mililitros de la alícuota para la colorimetría. 

fch: factor de corrección de la humedad. 

1 o··•: factor para llevar a porcentaje. 
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QmdidalJ 
Ctmlidm.l 

Conc. t!e Porcenlaje P pam 
Ccn�. de de 

Nümero 
de mililiucs 

mililitros 
los punto!'! atb.,.,tAs de: 

patrón de 
pa;rones 

ele !a 
do ma.tra2 

PO.I mg 
lntonncdlo· de cad..1. 

e"'"' 

/ml 
::.; (mg:L) patrón 

r-ng.•t. 2mL Sml 10 rnL 
in!errn. 

1 o . . . . . .

2 1 1 10 0,2 0,25 0,10 0,05 

3 2 2 10 0,4 0,50 0.20 0,10 

4 3 3 10 0,6 0.75 0,30 0.15 

5 4 4 10 0,8 1,00 0,·10 0,20 

6 5 ó 10 '·º 1.25 0,50 0,25 

7 6 6 10 1,2 1.50 0,60 0,30 

8 7 7 10 1,4 1,75 0,70 0,35 

g 8 8 10 1,6 2,00 0,80 0,.40 

10 9 9 10 1,8 2,25 0,90 oJA5 

11 10 10 10 2,() 2,50 1.00 0,50 

Nota: 

Si el laboratodo posee espectrofotocoforimetro Spekol <.'On élditamenlo 
EK-10, la oolorimP.ltfa se puecle realiz.arcoo ahorm 00 mar.tivos, siempre 
que se adecuen las curvas de calibración de fa manera siguiente: 

Solución patrón de fósforo de 1 mg/ml. Pesar 4.388 g de fosfato 
monobásico de potasio (KH

2
PO,) previamente secado a 80 •e

durante 2 h, disolver en un poco de agua destilada y trasvasar a 
matraz atorado de 1 000 ml. Enrasar. Esta solución contiene 
1 mgP/ml. 

Disoluciones para el gráfico de calibración. En matraces aforados 
de 500 mL, afiad ir de O a 1 O mL de solución patrón de fósforo de 
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1 mg/ml. Adicionar 2.5 mL de solución de HCL 1 +9. Enrasar con 
agua destilada y agitar (patrones intermedios). 

De cada patrón intermedio pipetear 5 mL y añadir 5 mL de la 
solución colorante. Agitar y dejar en reposo durante 15 min. Leer 
en espectrofotocolorímetro a 41 O nm. Estas soluciones equiva
len de O a 1 o mgP/L. 

Tomar 5 mL de la solución By añadir 5 mL de ta solución coloran
te. Agitar y dejar en reposo durante 15 min para el desarrollo del 
color. Leer a 41 O nm. 

POTASIO TOTAL 

Equipos y utensilios 

• Balanza analítica O, 1 rng de precisión.
• Fotómetro de llama.
• Matraz aforado de 1 000 mL.
• Matraces aforados de 250 ml.
• Bureta de 50 ml.
• Frasco lavador con agua destilada.
• Estufa.

Reactivos y disoluciones 

Disolución patrón de potasio de 1 mg/ml. Pesar 1.9068 g de 
cloruro de potasio previamente secado en estufa durante 2 ha 
100 'C. Disolver en un poco de agua destilada y llevar a un 
matraz aforado de 1 000 ml. Enrasar y agitar. Esta solución con
tiene 1 mg de K/ml. 
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Disolución patrón de polasio de 0,25 mg/ml. Tomar con pipeta o 
bureta 50 rnl de disolución patrón de 1 mgK/ml y llevar a matraz 
aforado de 200 ml. Enrasar con agua destilada y agitar. 

Disolución de ácido clorhídrico (1 +9). Medir 100 ml de HCI 
concentrado y diluir con agua desti lada en matraz aforado de

1 ooo ml. Enrasar y agitar. 

Disolución para el gráfico de calibración. Tomar con bu reta 0,5; 1 O; 
15; 20 y 25 ml de la disolución de K de 0,25 mg!ml y llevar a matraces 
aforados de250ml.Añadir6,3 mLde HCL (1+9)y agua destilada 
hasta el enrase. Agitar. EstassotucionescontienenO; 2,5; 5; 10; 15; 
20 y 25 mgK!L. Leer en el fotómetro de llama y trazar el gráfico 
de calibración. 

Pasos a seguir

• Tomar una porción de la muestra mineralizada (solución B)
y leer en et fotómetro de llama.

• Determinar la concentración de K en el gráfico de calibra
ción.

Calcular et porcentaje de K total: 
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K (abs. seco)= mgK/L x 
(gráfico) M 

100 

donde: 

X fOO X fch X 10·' 10 

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



100/10: factor de dilución de la solución B. 
fch: factor de corrección de la humedad. 

1 o+ para expresar en porcentaje. 

Para el método de extracción y determinación seiialado. el gráfico 
de calibración representa: 

Mlimcro 
Cantid�CS de rn:lifüos Co,�Golfació:l pi.rl!OS 

de 

lllalnl.Z 
po.1ró1, do 0,25 mgK/mL CUl'\'..l mgK:L 

1 o 0.00 

2 2,5 0,25 

3 5,0 5,00 

4 10,0 10,00 

5 15.0 15.00 

t> ?O.O 20,00 

7 25.0 25,00 

SODIO TOTAL 

Equipos y utensilios 

• Balanza analltica O, 1 mg de precisión.
• Fotómetro de llama.
• Matraz aforado de 1 000 ml.
• Burela de 50 ml.
• Matraces aforados de 250 ml.
• Frasco lavador con agua destilada.
• Estufa.

K (%) 

º·ºº 

0.125 

025 

0,50 

0.75 

1,00 

1.25 
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Reactivos y disoluciones 

Disolución patrón de sodio de 0 .25 mg/mL. Pesar 0,6355 g de clo
ruro de sodio previamente secado en estufa durante 2 h a 105 ·c.

Disolver en un poco de agua destilada y llevar a un matraz aiorado 
de 1 000 mL. Enrasar y agitar. 

Disolución de ácido clorhídrico (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 gráfico de calibración. Tomar con bu reta O; 2,5; 
5: 10; 15: 20 y 25 mL de la disolución patrón de sodiode0,25 mg/mL 
y llevar a matraces aforados de 250 mL. Aliad ir 6,3 mL de disolución 
ele HCL (1 +9)y agua destilada hasta el enrase. Agitar. Estas solu
ciones contienen O; 2.5; 5; 1 O; 15: 20 y 25 mgNa/L. Leer en el fotó· 
metro de llama y trazar el gráfico de calibración. 

Pasos a seguir 

• Tomar una porción de la muestra mineralizada (solución B)
y leer en el fotómetro de llama.

• Determinar la concentración de Na en el gráfico de calibra
ción.

Calcular el porcentaje de Na total utilizando la fórmula: 

20 

100 
Na (abs. seco)= mgNa/L x ----

(gráfico) M

100 
X ------ X fch X 10 ·• 
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donde: 

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

100/1 O: factor de disolución de la solución B. 
tell: raclor de corrección de la humedad. 
10·': para expresar en porcentaje. 

Para el método de extracción y determinación señalado, el gráfico 
de calibración representa: 

NUrnero 
Cantid:td de mi51iiros Concentración puntos 

ne 

m.;IU17 
pAtrón de 0,.25 mgNr1/mL Clll\'3 mgNr11L 

1 o o.co

2 2.5 0.25 

3 5.0 5.00 

4 10.0 10.00 

5 15.0 15.00 

6 20,0 20,00 

7 25.0 25.00 

CALCIO Y MAGNESIO TOTAL 

Equipos y utensilios 

• Balanza analltica 0.1 mg de precisión.
• Estufa lermorregulable.
• Pipetas aforadas de 3; 5; 1 O; 20 y 25 mL

Na(%) 

º·ºº 

0.12; 

020 

o.so

0.75 

1,00 

1.25 
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• Matraz aforado de 1 000 ml.
Beal<er de 100 ml.

• Erlenmeyer de 200 ml.
Bureta graduada de 25 rnl.

• Mortero y mano de porcelana de 100 ce.
Espátula.

Reactivos y disoluciones 

Disolución 0.02 N de EDTA. Pesar 3,72 g de la sal disódica del 
ácido etilendiaminototracético (EDTA), disolver con agua destila
da y enrasar a 1 Len matraz aforado. Añadir O, 1 g de cloruro de 
magnesio hexahidratado por cada litro de disolución. 

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

Indicador negro T. Pesar O, 1 g de Eriocromo negro Ten un beakor 
de 100 ml. añadir 50 ml de trietanolamina y 50 ml de alcohol 
etílico y agitar hasta su total disolución, Este indicador se debe 
preparar semanalmente y guardar en frío para evitar su deterioro. 

Disolución de citrato de sodio 1 N. Pesar 98,03 g de citrato trisódico 
dihidratado (C,H,O,Na, 2H,O) y disolver en agua destilada. Enra
sar en matraz aforado de 1 000 ml, 

Disolución de KOH a 1 O % . Pesar 100 g de KOH y disolver en 
agua destilada. primero con una pequefía porción. Enfriar y enva-
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sar en matraz aforado de 1 000 ml. 
Disolución de ácido clorhídrioo 3 N. Diluir 253.0 mL de ácido clor
hídrico concentrado de densidad 1, 19 en agua destilada, Enrasar 
a 1 L. Hidróxido de amonio concentrado. 

Disolución de cloruro de calcio 0.02 N. Pesar 1 g de carbonato de 
calcio puro. previamente secado en estufa a 105 ºC durante 2 h. 
Disolver en una pequeña cantidad de ácido clorhídrico 0.2 N y her
vir la disolución para expulsar el C0

2 
y seguidamente, diluir con 

agua destilada a 1 L. Esta solución es la empleada en la valora
ción del EDTA para conocer su normalidad real. 

Pasos a seguir 

Calcio 

• Pipetear una alícuota de 20 ml de la muestra incinerada
(solución B) y colocaren erlenmeyerde 200 ml.

• Diluir con agua destilada hasta aproximadamente 100 rnL.
• Añadir 3 ml de solución de citrato de sodio 1 N y 1 O mL de

una solución de KOH a 1 O % (para llevar a pH 12,3-12,5).
• Agregar una pizca de indicador Murexida con la punta de 

una espátula y valorar con solución 0,02 N de EDTA en pre
sencia de un testigo hasta el cambio de color de rosado a lila.

Calcular el porcentaje de Ca total mediante la fórmula: 

100 100 100 

Ca (abs. seco)= ax N x 0,02 x ---· x •••••• x •••••• x fch

M 10 b 
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donde: 

a: volumen de EDTA consumidos en la valoración 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 incineración 
en gramos. 

100/1 O: factor de dilución de la solución B. 
100: para expresar en porcentaje. 

b: milímetros de la solución B tomados para valorar. 
fcll: factor de corrección de la humedad. 

Magnesio 

• Afiadir 1 O mL de ácido clorhldrico 3 Na la solución ya valo
rada de calcio que produce un cambio de la solución a inco
lora.

• Añadir 5 ml de hidróxido de amonio concentrado para elevar
el pH del extracto aproximadamente a 9.

• Aíladir una pizca de Eriocromo negro To de 7 a 9 gotas de
solución del indicador.

• Valorar con EDTA 0,02 N hasta el cambio de color de rosa
malva a azul.

Mg (abs. seco)� a x N x o, 012 x -
1-º-º-x 
M 
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Calcular el porcentaje de Mg total empleando la fórmula: 
donde: 

a: volumen de EDTA consumidos en la valoración en 
ml. 

N: normalidad del EDTA. 
0.012: peso del me de fvlg expresado en gramos. 

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

100/1 O: factor de dilución de la solución B. 
1 00: para expresar en porcentaje. 

b: mililitros de la solución B tomados para valorar. 
fcll: factor de corrección de la humedad. 

NITRÓGENO TOTAL 

Equipos y utensilios 

• Balanza analítica de 0,01 y 0,0001 g de rxecisión.
• Digestor Kjeldahl y(o) plancha de calor con capacidad de 

temperatura de 400 a 420 •c.

• Digestor múltiple (DS-40 Tecator) o digestor de gas manu-
facturado.

• Campana de extracción de gases.
• Matraces aforados de 100 y 1 000 ml.
• Embudo de cñstal de 6 a 8 cm de diámetro.
• Bombillas refrigerantes.
• Balones Kjeldahl de 500 ml.
• Tubos de ensayo termorresislentes de 100 mL.
• Erlenmeyers termorresistentes de 100 mL.
• Beaker termorresistentes de 500 mL.
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Reactivos y disoluciones 

Hidróxido de potasio. 

Acido sulfúrico concentrado d = 1,84-1,85 glml. 

Selenio en polvo o perlas. 

Mezcla selenio-ácido sulfúrico. Disolver bajo campana 12,5 g de
selenio en polvo o perlas en beaker de 500 ml con una pequeña 
porción de ácido sulfúrico concentrado, calentar con cuidado 
(evitar la ebullición) hasta completar disolución del selenio. Diluir 
a 1 L con ácido sulfúrico. 

Reactivo Nessler. Pesar 4.5 g de yoduro de mercurio y 34,9 g de 
yoduro de potasio, Disolver en una pequeña porción de agua des
tilada. Pasar la disolución a un matraz aforado de 1 000 mL, agre
gar 112 g de hidróxido de potasio y disolver a un volumen de 
800 mL. MezrJar bien, enfriar y diluir con agua destilada a 1 L. Dejar 
varios dias en reposo. Decantar el liquido claro que sobrenada y 
guardar en frasco ámbar. 

Disolución de hidróxido de sodio a 1 O %. Disolver con cuidado 
100 g de hidróxido de sodio en agua destilada. Enfriar y llevar a 
matraz aforado 1 000 mL. Enrasar. 

Disolución de tartrato do sodio y potasio. Disolver 53, 7 g en una 
porción de agua, llevar a matraz aforado de 1 L y enrasar. 

Disolución de patrón de nitrógeno de O, 1 mgN/mL Pesar0,4717 g 
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de sulfato de amonio previamente secado en estufa a 105 'C 

durante 2 h. Disolver en una pequeña porción de agua, llovarlo a 
matraz aforado de 1 000 mL, enrasar con agua destilada. Esta 
disolución es de 100 mg N/L. 

Disolución de N de 0,01 mg/L. Tomar 10 rnL de la solución patrón 
de nitrógeno de O, 1 mg/ml y diluir en matraz aforado de 100 ml. 
Enrasar. 

Disoluciones para el gráfico de calibración. En 11 matraces 
aforados de 50 ml añadir, respectivamente, de O hasta 10 ml de 
la solución de 1 O mgN/L. Añadir a cada matraz 2 ml de disolución 
de tartrato de sodio y potasio y 2 mL de disolución de hidróxido de 
sodio. Agitar en cada adición y enrasar finalmente con agua desti· 
lada. Agregar 20 gotas del reactivo Nessler. Agitar y leer en ül 
fotooolorímetro con filtro azul, o en espectrofotocolorimetro con lon
gitud de onda de 410-42 0 nm. Estas disoluciones equivalen a 0,2: 
0,4; 0,6: hasta 2,0 mgN/L. 

Pasos a seguir 

• Pesar en balanza analítica de 0,20 a 0,25 g de la mues
tra seca al aire finamente molida y pasada por tamiz. de
0 ,25mm.

• Introducir en el recipiente que se posea para la digestión, y
añadir de 5-6 ml de la mezcla de selenio-ácido sulfúrico o
de 5 a 6 ml de ácido sulfúrico concentrado con una perla de
selenio.

• Poner en la fuente de calor (para digestión) a temperatura
de 360-410 'C, hasta que la solución quede transparente o
con un color ligeramente amarillo, el cual se hará transparen

te al enfriarse el extracto. (Si no se emplean balones para
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la digestión, a los rec
i

pientes utilizados se les colocará 
bombillas refrigerantes para propiciar el reflujo y evitar la se
quedad en las muestras.) 

• Enfriar el extracto y trasvasar a matraces aforados de 100 mL.
Enrasar con agua destilada. Agitar y dejar en reposo hasta el
día siguiente.

• Tomar 1 ml de extracto y llevar a matraz aforado de 50 mL,
adicionándole todas las disoluciones en el mismo orden que
en el gráfico de calibración, excepto la disolución patrón.
Enrasar y leer en el fotocolorímetro con filtro azul o en el
espectrofotocolorimetro a 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'' 

donde: 

(gráfico) M a 

100: volumen final a que se lleva la muestra digerida. 
M: peso de muestra seca al aire llevada a digestión en 

gramos. 
SO: volumen final de la colorimetría. 

a: mílílítros tomados para la colorimetría. 
fch: factor de corrección de la humedad. 
1 o·•: factor para llevar a porcentaje. 

Para el método de extracción y determinación señalado, el gráfico 
de calibración representa: 
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Cantidad de 
Concentra- N (%) 

Número ción 
d• 

mililitros Volumen 
puntos 

solución de final mL Para Para 
matr,z 

0,01 mgN/mL 
curva 

0,2g 0,2Sg mgN/L 

1 o 50 o o o 

2 1 50 0,2 0,50 0,40 

3 2 50 0.4 1.00 0,80 

4 3 50 0.6 1,50 1,20 

5 4 50 0,8 2,00 1,60 

6 5 50 1,0 2,50 2,00 

7 6 50 1,2 3,00 2.40 

8 7 so 1.4 3.50 2.80 

9 8 so 1,6 4,00 3,20 

10 9 50 1,8 4,50 3,60 

11 10 50 2.0 5,00 4,00 

CONDUCTIVIDAD ELÉCTRICA, CLORUROS Y 
SODIO SOLUBLES 

Equipos y utensilios 

• Balanza analítica de 0,01 y 0,0001 g de precisión.
• Agitador mecánico.
• Fotómetro de llama
• Erlenmeyers de 250 ml.
• Probeta de 250 ml.
• Embudos de cristal de 12,5 cm de diámetro.
• Tapones de goma.
• Papel de filtro de filtración media.
• Bureta ámbar de 25 ml.
• Matraz aforado de 250, 500 y 1 000 ml.
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Reactivos y disoluciones 

Agua destilada hervida. Hervir agua destilada, aproximadamente,
por 20 min. Tapar el recipiente y dejarlo refrescar a temperatura 
ambiente. 

Disolución 0,02 N de nitrato de plata. Pesar 3,3978 g d e  AgN0
3

y disolver en agua destilada en matraz aforado de 1 L. Enrasar 
y conservar en frasco ámbar. 

Disolución 0,02 N de ácido clorhldrico. Preparar esta disolución a 
partir de fixanal de HCI 0, 1 N. Esta disolución se utiliza para cono
cer la normalidad real del nitrato de plata. 

Disolución de cromato de potasio a 5 %. Pesar 25 g de cromato 
de potasio (K,,CrO ,) y disolver con agua destilada en matraz aforado 
de 500 mL. 

Disolución patrón de sodio de 0, 1 mg/mL. Pesar 0.2542 g de 
cloruro de sodio previamente secado en estufa durante 2 ha 
105 ·c. Disolver en un poco de agua destilada y llevar a un 
matraz aforado de 1 000 mL. Enrasar y agitar. Esta solución 
contiene 0.1 mg Na/ml.. 

Disoluciones para el gráfico de calibración de sodio. En 11 matraces 
aforados de 250 mL que contienen, aproximadamente, 100 mL 
de agua destilada adicionar O; 5; 1 O; 20; 25; 30; 35; 40; 45; y 50 mL 
de soluc

i

ón patrón de sodio de 0, 1 mg Na/mL. Enrasar con agua 
destilada. Las soluciones así preparadas contienen O; 2; 4; 6; 8;

1 O; 12; 14; 16; 18; y 20 mg Na/L. 
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Pasos a seguir 

Extracción 

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

• Adicionar 150 ml de agua destilada hervida y tapar con ta
pón de goma.

• Llevar al agitador mecánico. agitar por 5 min. Fil!rar.
• Si el filtrado se presenta turbio, refiltrar hasta que del líquido

desaparezca la turbidez. Esta solución se conserva para la
realización de los análisis de CE; cloruros y sodio solubles
( solución C).

Conductividad eléctrica 

• Tomar una porción del extracto acuoso (solución-e¡ y leer en
el conductlmetro.

Calcular la conductividad eléctrica específica a 25 ·c por: 

CE 25 'C mS/cm = CE en equipo mS/cm x k x ft

donde: 

K: constante de la celda del equipo, que se debe verificar 
cada 2 ó 3 meses. 

ft: factor para corregir la temperalura de la solución a 25 "C. 

La temperatura de la disolución en el cálculo de los resultados es 
importante tenerla en cuenta, ya que la conductividad de una 
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disolución aumenta aproximadamente 2 % por cada grado que se 
eleve la temperatura. 

Tabla de corrección de temperaturas 

e• n C' ft C' ft C' lt C' ll 

'�º l,t63 20; 1,102 22,$ • IJ!',• 25,( 0,9S6 21,& -0,SSO 

16.2 t:57 2(,,6 1.ol7 23,!) ! ,ü!:!. 25,4 O,?i2 21,6 {l,9,f? 

lM 1.i52 w» 1.0)2 21,2 ;,roe. 25'.t: 0.9EE- 29.C O.S-13

IM 1,147 ,. 11 1.00; 23,4 , ro, 25.U 0.9JJ z;J,2 Q.)40 

•M 1,142 2i 2 
• JJ;J2 2).tj. if.'25 2>$,U 0.97� 2.:1,4 0.9:)3 

IS,0 1,1$15 21,4 t/JlS 2J.O 1 J."125 �.2 04�&;
.. . 2a,s ),9:le 

19,2 1131 216 H)iJ 24,0 1 02C �A 1.s,, 28' ·- ·l.�2$1

l'S,4 1,127 21,8 !J'.13S 2.:1,( • .01e :'Q,S Q,951 2l,3 0,)¿$ 

1i.f. 1,1,2 22.0 • í,3:1 21,4 '1Jl1 1 2':'i,� 0.95, 2},2 f.•$.'21 

li,� 1,117 22,¿ :.!),� .. '� ... ; r,le l!7,'.l 0.95: 29,:1 O;J·s 

2'),J 1.11.: 22,4 1.005 2,:,e lh)1 'Z? ,2 0.95', 2>:1,1 +),9t

4 

2').2 1,1:7 22.6 1.0�i 25' .. 1.co: 27,f, 02J3 29.9 0,911 

�,J (J,907 

Cloruros solubles 
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• Tomar una alícuota entre 5-20 ml de la solución C y llevar a
erlenmeyers de 250-300 ml.

• En dependencia de la alícuota tomada completar él volumen
a 50 ml con agua destilada (45-30 ml).

• Añadir 1 ml de disolución de K
2
Cr0, a 5 •;. y valorar con di

solución AgNO, 0,02 N. El punto final de la valoración se ob
tiene con la formación de un precipitado amarillo rojizo que
persiste.



Calcular el contenido de CI· soluble por: 

c1· mg/kg =ax N x 35,35 x 
(abs. seco) 

donde: 

�x1000xfch 
M b 

a: mililitros de AgN0
3 

consumidos en la valoración. 
N: normalidad del nitrato de plata. 

35,5: peso de 1 me de CI· en miligramos. 
V: mililitros de agua hervida adicionados en la 

extracción. 
M: peso de muestra seca al aire en gra mos. 

1 000: para expresar los resultados en 1 000 gramos. 
b: alícuota tomada para la valoración. 

fch: factor de corrección de la humedad. 

Sodio soluble 

• Tomar con la pipeta una ali cuota de 5 ml del extracto acuoso
(solución C} y llevar a un matraz aforado de 100 ml. Enrasar
con agua destilada.

• Leer la concentración de Na en el fotómetro de llama.

Calcular el contenido de Na• soluble por: 

Na· mg/kg = mgNa/L x � x 100 x fch
(abs. seco} (gráfico) M 5
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donde: 
V: volumen de extracción en ml. 

M: peso de muestra seca al aire en gramos. 
100/5: factor de dilución de la solución C. 

fch: factor de corrección de la humedad. 

Para el método de extracción y determinación señalado, el gráfico 
de calibración representa: 

Número Cantidad de miE!itros 
Enrasar con agua 

Concentración 

de patrón de Na O, 1 puntos curva 
mauaz mglml 

de.s11t:lóa. a 
m9N:vl 

1 o · 250ml o 

2 5 250mL 2 

3 10 250t'l'll 4 

4 15 250 tnl 6 

5 2!J 250 'nl 6 

6 25 250ml tO 

7 21) 250ml 12 

6 35 250ml 14 

9 'º 250ml •• 

'º 45 250ml í!, 

11 50 250ml 211 

MICROELEMENTOS TOTALES 

Equipos y utensilios 

• Espectrofotómetro de absorción atómica.
• Matraces aforados de 100 y 250 ml.
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• Pipetas aforadas de 1; 2; 3; 4; 5; 1 O y 25 ml.
• Microbureta de 1 O mL.
• Bureta con llave de 25 ml.

Reactivos y disoluciones 

Las disoluciones patrón de c,oruro de hierro, cloruro de mangane
so, acetato de zinc y cloruro cúprico de concentración 1 mg/ml del 
elemenlo son generalmente suministradas por la firma BDH o 
Merck. 

Disoluciones para los gráficos de calibración de los microelementos 
totales siguientes: 

Hierro 

Disoluciones de hierro de O, 1 mgFe/ml. Al matraz aforado de 
250 ml llevar con pipeta 25 ml de la solución de 1 mgFe/ml y 
enrasar con agua destilada. 

Disoluciones de hierro para el gráfico de calibración. En 8 matraces 
aforados de 100 ml añadir con bureta 2,5; 5; 7,5; 10; 12,5; 15; 

17.5 y 20 ml de solución de hierro de 0, 1 mgFe/ml. Enrasar con 
agua destilada, Estas soluc

i

ones equivalen a 2.5: 5: 7,5; 1 O; 12.5; 

15; 17,5; y20mg Fe/L. 

Manganeso 

Disolución de manganeso de 0, 1 mgMnlml. Al matraz aforado de 
100 ml llevar con pipeta 1 O ml de la disolución patrón de Mn de 
1 mgfml y completar el enrase con agua destilada. 
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Disoluciones de manganeso para el gráfico de calibración. En 
5 matraces aforados de 100 mL añadir con microbureta, 1; 2; 3; 4; 
y 5 mL de la solución de O. 1 mgMn/mL. Enrasar con agua destila
da. Estas soluciones equivalen a 1; 2; 3; 4; y 5 mg de Mn/L. 

Cobre 

Disolución de cobre de 0,02 mgCu/ml. Al matraz aforado de 
100 ml, llevar con pipeta 2 ml de la disolución patrón de cobre 
de 1 mg/ml y enrase con agua destilada. 

Disoluciones de cobre para el gráfico de calibración. En 6 matraces 
aforados de 100 ml llevar con rnicrobureta 2; 4; 6; 8; 1 O; y 12 mL 
de la solución 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; y 
2,4 mgCu/L. 

Zinc 

Disolución de zinc de 0,05 mgZn/ml. A matraz aforado de 100 ml 
llevar con pipeta 5 ml de la disolución patrón de zinc de 1 mg/mL 
y completar hasta enrasar con agua destilada. 

Disolución de zinc para el gráfico de calibración. En 5 matraces 
aforados de 100 mlañadir con microbureta 1; 2; 3; 4; y 5 mlde la 
disolución patrón 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; y
2,5 mgZn/L. 
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Pasos a seguir 

Manganeso, Hierro, Cobre y Zinc totales 

• Tomar una porción de la muestra mineralizada (solución B) y
determinar la concentración del elemento correspondiente en
el equipo de absorción atómica. mediante su gráfico de cali
bración.

Calcular el contenido total de los elementos por: 

Elemento total mg/kg = 
(abs. seco) 

mg elemento/L x
(gráfico) 

100 X 
100 X fch

donde: 

M 10 

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

1 00/1 O: factor de dilución de la solución B.
fch: factor de corrección de la humedad. 

Para el  método <le extracción y determinación señalado los gráfi
cos de calibración representan: 

Manganeso total 
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Hierro total 
-- ·  

tltirncro C;i,ntid:,d de m
i
ti!it,o':I 

El'lt�r con fls;u� co11ce1,;.-aclón "• 
"' PAh'nn rl� k oc

de�t:bd;, í-e m9,'L 
mgt-e!kg 

m:rlr:1:; 0.1 mg.'·nl 

' 2,! 100 11-J.. :?,S 1 zso 

? :,,::, 1:):)"' :,.IJ � :,IJIJ 

3 ''" 100 ,..,_ 7,S � 750 

' 'º o 10() nv 10,Q snoo 

1�,; 100 ,r.L l?,5 � 250 

• 15.0 100 fl!- ·s.o 7 500 

' 1 /.ó �01,) rri. 17 ,$ 6 750 

L h :w.u IIJú m_ 1.::c lo) :xx:-

Cobre total 

NÜl'TIC!ro Cm,1ld.:id de ml!illlTo:.: 
ConccntntdCo de ., p1111.tón de Cu <fE-

��:ir c:ori :r.gu:,. 
ll'oQCUlk!.l 

INl1f$7 0,07.mg,'mL 
(l,&$ lit&<J.8 Cv mgll. 

. 

' z "�11L o.a 2ºH, L ,:>:) rrl Q,H- 4-:':•:) 

3 " l:)() rrl .. ,
, ... út,:) 

' e 100 t11L ?,S 800 

5 lO 11)!) rrl ?,O I VI):) 

u ,, 100 rl'L ,., '200 
-

Zinc total 

---,-
tiürn,;i;ro Cantld;,d de mii!itro� 

Cm:n1�r con :,gu:, Conc:cnlr.:sc:ión de 
d, p:,1.l'On de Zn de nl�l'1<g 

malfa.:t O.OS ·�ni.
dl-.,1i1ada Zn ,1�·l. 

' 1� .-,L o.s 250 
-· - - --

2 ,. 1c,:, mL 'o 30(• 

o 2 10:- rnL , .. 750 
- -- -

' ' 1:» IUL 2.0 l 100 

5 5 IOOM! ?.:'i 1 ?!íó 
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