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INTRODUCCION

Los “Métodos recomendados para los suelos de Chile” es un manual de
laboratorio preparado por los integrantes de la Comision de Normalizacién
y Acreditacion (CNA) de la Sociedad Chilena de la Ciencia del Suelo:

Angélica Sadzawka R.
Quimica Farmacéutica
Instituto de Investigaciones Agropecuarias
Centro Regional de Investigacion La Platina

Maria Adriana Carrasco R.
Quimica, MSc.
Universidad de Chile
Facultad de Ciencias Agronémicas

Renato Grez Z.
Quimico, Dr.
Universidad Austral de Chile
Facultad de Ciencias Forestales

Maria de la Luz Mora G.
Quimica, Dra.
Universidad de la Frontera
Instituto de Agroindustria

Hugo Flores P.
Estadistico
Instituto de Investigaciones Agropecuarias
Centro Regional de Investigacién La Platina

Alexander Neaman
Ph.D. en Ciencia del Suelo
Universidad Catélica de Valparaiso
Facultad de Agronomia

Esta publicacion es la revision 2006 de los métodos de andlisis de suelos
que la CNA recomienda para los suelos de Chile y en la que se han
actualizado e incorporado nuevos métodos analiticos. Por lo tanto,
reemplaza a Métodos de analisis de suelos recomendados para los suelos
chilenos, Revision 2004.

El propésito de esta publicaciéon es documentar la metodologia y servir
como una referencia para los analistas, ya que los métodos se describen
con suficiente detalle para que puedan ser realizados en los laboratorios
sin referencias a otras fuentes.
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1 PREPARACION DE LA MUESTRA

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4

2.5
2.6
2.7
2.8
2.9

3.1

1.1 SECADO AL AIRE, FRACCION < 2mm

Principio y alcance

El objetivo de la preparacién es homogeneizar la muestra de suelo para serusadaen los
analisis quimicosy fisicos. Estos analisis generalmente se realizan en lafraccién finade
suelo (< 2 mm), la cual se ha secado a una temperatura no superior a 40°C + 2°C, hasta
masa constante, constituyendo lo que se denomina “suelo seco al aire”. Las ventajas de
usar el suelo seco al aire consisten en que generalmente posee un contenido de
humedad 6ptimo paramanipularloy procesarlo, lamasade suelo seco al aire permanece

relativamente constante y la actividad microbiana es baja durante el almacenaje.
Nota 1

El secado de la muestra en una estufa a 40°C + 2°C es preferible al secado a temperatura ambiente
porque el aumento en la velocidad de secado limita los cambios debidos a la actividad microbiana.

Este procedimiento es aplicable a todos los tipos de suelos, excepto si un método
analitico en particular establece que debe adoptarse otro sistema de preparacién de la
muestra.

Equipos y materiales especiales

Martillo de madera o de otra superficie suave, o tapén de goma.

Bandejas.

Laminas de plastico.

Estufa con circulacién de aire capaz de mantener una temperatura de 40°C + 2°C (no
indispensable).

Tamiz de acero inoxidable o de otro material inerte, de orificios de 2 mm.

Mortero y pistilo de porcelana.

Bolsas o frascos de plastico con tapa para almacenar las muestras.

Mortero y pistilo de agata.

Tamiz de acero inoxidable o de otro material inerte, de orificios de 0,5 mm o de otro
tamafio especificado en el método de anélisis.

Procedimiento
Homogeneizar bien la muestra de terreno, disgregando los terrones manualmente o

mediante presion con un martillo de madera o un tapén de goma(2.1) y eliminando las
piedras y los residuos vegetales de mayor tamafio, tales como raices gruesas.

Método 1.1, Revision 2, 2006 9
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Nota 2
En el caso de suelos arcillosos, secar previamente la muestra hasta alcanzar un grado de humedad que
permita una facil desintegracion de los terrones.

Separar una fraccién de al menos 500 g de la muestra de terreno (en adelante muestra
de laboratorio o simplemente muestra de suelo), esparcirla sobre una bandeja (2.2)
cubierta con unalamina de plastico (2.3). El espesor de la capa de muestra no debe ser
superiora 15 mm.

Secar la muestra al aire, dejando la bandeja en un ambiente ventilado libre de
contaminacion, o bien en estufa (2.4) a una temperatura no superiora40°C + 2°C, hasta
que la pérdida de masa no sea mayor del 5% en 24 horas.

Tamizar la muestra a través del tamiz de 2 mm (2.5). Los terrones que no pasan por el
tamiz se disgregan (no se muelen) en un mortero (2.6) y se tamiza nuevamente. Los
fragmentos organicos y grava que permanecen en el tamiz se eliminan, a menos que se
requiera conocer el porcentaje de grava.

La muestra de fraccion < 2 mm se homogeniza y se almacena en una bolsa o frasco
plastico (2.7) y constituye la muestra de suelo seco al aire que se somete a los
procedimientos analiticos usuales. El remanente de la muestra de terreno se almacena

en una bolsa plasica y permanece como contramuestra.

Nota 3

Si la cantidad de muestra es excesiva para almacenarla, obtener una submuestra mediante el sistema
de cuarteo. Esto es, esparcir la muestra formando una capa delgada, dividirla en cuatro porciones
iguales, combinar dos de las cuatro porciones diagonales, descartando las otras dos. Repetir este
procedimiento hasta obtener la cantidad deseada de muestra de suelo.

En algunos anélisis se recomienda el uso de material < 0,5 mm. Para este proposito,
moler en un mortero de agata (2.8) alrededor de 5 g a 10 g de muestra < 2 mmy pasarla
totalmente a través de un tamiz de 0,5 mm (2.9) o de otro tamano especificado en el
método de analisis.

Nota 4

Para la determinacion de algunas propiedades que requieren de extracciones quimicas, no se debe
moler mas alla de 2 mm debido a que aumenta la superficie especifica y, por lo tanto, la reactividad
de fa muestra,

Bibliografia

4.1 1SO 11464. 1994. Soil quality. Pretreatment of samples for physico-chemical analyses.

International Organization for Standardization, Geneve, Switzerland. 9p.

4.2 SadzawkaR., A. 1990. Métodos de analisis de suelos. Serie La Platina N°16, Instituto de

Investigaciones Agropecuarias, Santiago, Chile, 130 p.
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2 CONTENIDO DE AGUA

1.1

1.2

1.3

2.1
2.2

2.3
2.4

3.1

3.2

3.3
3.4

2.1 PERDIDA DE MASA A 105°C = 5°C

Principio y alcance

La muestra de suelo se seca a una temperatura de 105°C + 5°C hasta masa constante.
La diferencia en la masa de suelo antes y después del secado se usa para calcular el

contenido de agua.

Nota 1

Se asume que la pérdida de masa del suelo a 105°C = 5°C es agua; sin embargo, en algunos suelos,
una parte de la materia orgénica se descompone a esa temperatura y en otros, algunos minerales, como
el yeso, pierden agua de cristalizacién.

El contenido de agua permite calcular el factor de correccién por humedad (Fh) (4.2),
el cual se usa tanto para corregir los resultados de analisis que dependen de la masa, a
una base comun de suelo seco a 105°C + 5°C, como para calcular la masa de muestra
seca al aire que es equivalente a una masa requerida de suelo seco a 105°C £ 5°C (4.3)
oviceversa (4.4).

Este método es aplicable a todos los suelos.

Equipos y materiales especiales

Estufa para secado, de preferencia con ventilacién forzada de aire, capaz de mantener
una temperatura de 105°C + 5°C.

Recipientes de metal o vidrio con tapa hermética, capacidad de 25 mL a 100 mL.
Desecador con un agente secante activo.

Balanza de precisién con una exactitud de 0,01 g.

Procedimiento

Pesar 10 g a 20 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1) en un
recipiente con tapa (2.2) limpio, seco y pre-pesado.

Colocar en la estufa (2.1) y secar destapado a 105°C + 5°C hasta masa constante.
Nota 2

Se entiende por masa constante a la masa alcanzada cuando, durante el proceso de secado, la
diferencia entre dos pesadas sucesivas de la muestra fria, con un intervalo de 4 horas entre ellas, no
excede del 0,1 % de la dltima masa determinada. Para la mayoria de los suelos, 16 a 24 horas son
suficientes para alcanzar una masa constante.

Retirar de la estufa, tapar y enfriar en desecador (2.3) por al menos 45 minutos.

Sacar del desecador y pesar inmediatamente con una exactitud de 0,01 g.

Nota 3

Terminado el analisis, el suelo seco residual puede usarse para determinar el contenido de materia
organica (Método 7.1 o Método 7.2).

Método 2.1, Revisién 2, 2006 13
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Calculos

Calcular el contenido de agua del suelo segun:

Agua (%) = ﬂ x 100
b-c
donde:
a = masa en g del suelo seco al aire + recipiente
b = masa en g del suelo seco a 105°C + 5°C + recipiente
¢ = masa en g del recipiente
Nota 4

Debido a que el calculo estd en base al suelo secoa 105°C + 5°C, el contenido de agua puede ser mayor
de 100%.

Calcular el factor de correccion por humedad (Fh) segtn:

Fh = 100+ Agua (%)
100

donde:
Agua (%) = contenido de agua (4.1)

Nota 5
Para expresar en base a suelo seco a 105°C = 5°C, los resultados de los analisis que dependen de la
masa y que se calculan en base a suelo seco al aire, se deben multiplicar por Fh.

Siserequiere lamasade suelosecoal aire equivalente aunamasa de suelosecoa 105°C
-~ |
+ 5°C, calcularla segun:

Masa de suelo seco al aire = (masa de suelo seco a 105°C + 5°C) x Fh

donde:
Fh = factor de correccién por humedad (4.2)

Nota 6

Con el objeto de poder comparar los resultados entre los analisis de suelos en algunas técnicas de
extraccién, es necesario pesar exactamente la cantidad de muestra recomendada por la técnica. Ello
se logra cuando la pesada se corrige en forma previa al andlisis, haciendo reaccionar la masa de suelo
seco al aire equivalente a su masa seca a 105°C + 5°C. De esta manera se asegura que en todos los
casos, ain cuando las muestras pudiesen tener distinto grado de agua residual, larelacién suelo:solucién
se mantiene, tanto entre los distintos suelos de una misma serie, como entre diferentes series.
Ejemplo: Se requiere pesar el equivalente de 5,00 g de suelo seco a 105°C + 5°C de una muestra con
un Fh de 1,15, la cantidad a pesar seria de 5,00 x 1,15 = 5,75 g de suelo seco al aire.

Dado que esto obliga a conocer el Fh antes de pesar las cantidades requeridas en las distintas técnicas,
y luego corregir cada pesada, los laboratorios dedicados a analisis de rutina y que procesan muchas
muestras al dia verian disminuida su capacidad de trabajo. Esto puede obviarse pesando directamente
el suelo seco al aire, cuando éste haya alcanzado un contenido de agua residual inferior al 5% (Fh
< 1,05), determinada en muestras representativas de la partida que el personal calificado haya
estimado que cumple con el requisito. Si el contenido de agua residual no es inferior a este valor, las
muestras deben secarse por un perfodo adicional, ya sea al aire o en estufa con circulacién forzada
de aire, a no méas de 40°C + 2°C,

14 Método 2.1, Revision 2, 2006
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1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4
2.5

3.1

3.2

3.3

3 pH

3.1 SUSPENSION Y DETERMINACI()N
POTENCIOMETRICA

Principio y alcance

Se prepara una suspensiéon de suelo con agua o con solucién de cloruro de potasio 1
mol/L o con solucién de clorurode calcio 0,01 mol/L, en una proporcién suelo:solucién
de 1:2,5, y en el sobrenadante se determina el valor del pH-H, O, pH-KCl y/o pH-CaCl,

con un medidor de pH.

Nota 1

Para la Taxonomia de Suelos, los pH-H,O y pH-KCl se determinan en una suspensién de proporcién
suelo : solucién de 1:1 y el pH-CaCl, en suspension 1:2.

En los suelos organicos (carbono orgéanico = 20%), el pH se determina en una relacién
suelo:solucion de 3:50.
Este método es aplicable a todos los tipos de suelos.

Equipos y materiales especiales

Agitador o varillas de vidrio o de plastico.

Medidor de pH con ajuste de pendiente y control de temperatura.
Electrodos de vidrio y de referencia o electrodo combinado.
Termometro.

Recipientes de vidrio o plastico de al menos 100 mL de capacidad.

Reactivos

Durante el andlisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segin la NCh426/2 (CE< 0,5 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

Solucién de cloruro de calcio, CaCl,, 0,01 mol/L.

Disolver 1,47 g de cloruro de calcio dihidrato, CaCl,-2H,O, en aguay diluira 1000 mL.
Solucién de cloruro de potasio, KCI, T mol/L.

Disolver 74,5 g de cloruro de potasio, KCl, en agua y diluir a 1000 mL.

Soluciones tampones de pH 4,00, 7,00y 9,22 (o similares).

Disponibles en el comercio

Método 3.1, Revision 2, 2006 17



4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6
4.7

5.1
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Procedimiento

Pesar 20 g (exactitud 1 g) de muestrasecaal airey <2 mm (Método 1.1), enunrecipiente

(2.5).
Nota 2
En los suelos organicos (carbono organico = 20%) pesar 3 g (exactitud 0,1 g) de muestra.

Agregar 50 mL de agua, o de solucién de CaCl, 0,01 mol/L (3.1), o de solucién de KCl
1 mol/L (3.2), cuya temperatura debe estar entre 20°C y 25°C.

Agitar vigorosamente la suspensién durante 5 min usando el agitador (2.1) y dejar
reposar al menos 2 h pero no mas de 24 h.

Alternativa: Agitar en forma manual, y periédicamente durante 2 h, con laayuda de una
varilla de vidrio o de plastico.

Calibrar el medidor de pH siguiendo las instrucciones del fabricante y usando dos
soluciones tampones, la de pH 7,00 y una de las siguientes: pH 4,00 o pH 9,22,
dependiendo del rango de pH de las muestras.

Si los electrodos no cuentan con termocompensador, medir la temperatura de la
suspension y cuidar que no difiera en més de 1°C de la temperatura de las soluciones
tampones que deben estar a una temperatura de 20°C a 25°C.

Agitar la suspension e inmediatamente introducir los electrodos (2.3).

Leer el pH una vez estabilizada la lectura y anotar el valor con dos decimales.
Nota 3
La lectura puede considerarse estable cuando el pH medido en un periodo de 5 s varia en no mas de
0,02 unidades. El tiempo requerido para la estabilizacién generalmente es de 1 min o menos, pero
puede depender de numerosos factores, incluyendo:
» el valor del pH (en suelos alcalinos es mas dificil alcanzar la estabilizacion de la lectura
del pH);
* la calidad y antigtiedad del electrodo de vidrio;
 las diferencias de pH entre las muestras de una serie;
e lamezcla mecanica de la suspensién antes de la medicién de pH puede ayudar a lograr lec-
turas estables en un menor tiempo.
e eltipodesolucién, la estabilizacion de la lectura se alcanza mdés rapidamente en soluciones
de CaCl, o de KCl que en agua.
Nota 4
En las muestras con alto contenido de materia organica y/o arcilla puede ocurrir el efecto de
suspension. En los suelos calcareos la suspension puede adsorber diéxido de carbono. En estas
circunstancias y en los suelos con bajos contenidos de sales solubles es dificil alcanzar un pH estable.

Informes

Informar las lecturas obtenidas en 4.7, sin unidades con un decimal, como:
- pH-H,O, relacion 1:2,5 (0 1:1 0 3:50)
- pH-KCI, relaciéon 1:2,5 (o 1:1 0 3:50)
- pH-CaCl,, relacién 1:2,5 (0 1:1 0 3:50) =

18 Método 3.1, Revision 2, 2006
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1.1

1.2

2.1
2.2
2.3

3.1

3.2

4 CALCIO, MAGNESIO, POTASIO Y SODIO

4.1 EXTRACCION CON SOLUCION DE ACETATO DE AMONIO 1 mol/L
ApH 7,0 Y DETERMINACION POR ESPECTROFOTOMETRIA
DE ABSORCION Y EMISION ATOMICA, CON LANTANO

Principio y alcance

La solucién de acetato de amonio 1 mol/LapH 7,0 extrae del suelo los cationes solubles,
intercambiables y provenientes de calcita, dolomitay yeso. En el extracto se determina,
con llamade aire-acetileno, Cay Mg por espectrofotometria de absorcion atdmica (EAA)

y K'y Na por espectrofotometria de emision atémica (EEA).

Nota 1

Los atomos de Ca y de Mg tienden a formar, en la llama de aire-acetileno, compuestos refractarios,
especialmente con fosfato y aluminio, y los atomos de K y de Na estdn sujetos a interferencias de
ionizacién. Para minimizar estos problemas se agrega lantano como agente supresor.

La determinacion de K y Na en el extracto también puede realizarse por espectrofotometria de
absorcién atémica.

Puede usarse espectrofotometria de emisién atémica de plasma por acoplamiento inductivo (EEA-PALI)
como un método alternativo para la determinacion de calcio, magnesio, potasio y sodio en el extracto.

Este método es aplicable entodos los tipos de suelos. Solamente en suelos no calcareos,
no yesiferos y de baja salinidad (CE < 0,5 dS/m), se puede asumir que las cantidades de
calcio, magnesio, potasio y sodio extraidas corresponden a las formas intercambiables.

Equipos y materiales especiales

Envases de plastico de base cuadrada, de 150 mL.
Agitador reciproco.
Espectrofotémetro de absorcién atémica (EAA) con lamparas de Cay Mg.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 seglin la NCh426/2 (CE £0,2 mS/m a 25°C).

Solucion de acetato de amonio, CH,COONH,, 1 mol/L a pH 7,0.

Disolver 386 g de CH,COONH, en alrededor de 3 L de agua y diluira 5 L. Ajustar a pH
7,0 con acido acético o amoniaco diluidos.

Acido clorhidrico, HCI.

3.2.1 HCI37%d=1,19 kg/L

3.2.2 HCI32%d=1,16kg/L
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Solucién de lantano, 10 g/L de La.

3.3.1 Disolver31,2 gde nitrato de [antano hexahidrato, La(NO,),-6H,0O, enaguaenun
matraz aforado de 1000 mL. Agregar 83 mL de HCI 37% (3.2.1) 0 98 mL de HCI
32% (3.2.2) y enrasar con agua.

3.3.2 Disolver 11,7 g de 6xido de lantano, La,O,, en alrededor de 200 mL de agua en
un matraz aforado de 1000 mL. Colocar en un bafio de agua fria y agregar
lentamente, mientras se agita el matraz, 100 mL de HCI 37%(3.2.1) o 120 mL de
HCI 32% (3.2.2). Enfriar y enrasar con agua.

Solucién de lantano, 1,1 g/L de La.

Diluir 110 mL de la solucién de lantano de 10 g/L (3.3.1 0 3.3.2) a 1000 mL con agua.

Solucién estandar de calcio, 1000 mg/L de Ca.

3.5.1 Disponible en el comercio.

3.5.2 Pesar 2,497 g de carbonato de calcio, CaCO, (calentado a 400°C durante 2 h'y
enfriado en un desecador), en un matraz Erlenmeyer de 1000 mL, agregar un
pocodeaguay12,5mLdeHCI37%(3.2.1)0 14,8 mLde HCI 32%(3.2.2). Hervir
paraeliminar el anhidrido carbénico, enfriar, transferir cuantitativamente aun
matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua a 20°C.

Solucién estandar de magnesio, 1000 mg/L de Mg.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de potasio, 1000 mg/L de K.

3.7.1 Disponible en el comercio.

3.7.2 Disolver 1,9068 g de cloruro de potasio, KCl (calentado a 200°C durante 24 h
y enfriado en un desecador), en agua, en un matraz aforado de 1000 mLy enrasar
con agua a 20°C.

Solucién estandar de sodio, 1000 mg/L de Na.

3.8.1 Disponible en el comercio.

3.8.2 Disolver 2,542 g de cloruro de sodio, NaCl (calentado a 200°C durante 24 hy
enfriado en un desecador), en agua, en un matraz aforado de 1000 mL y enrasar
con agua a 20°C.

Solucién de estandares mezclados de Ca, Mg, Ky Na.

A un matraz aforado de 200 mL agregar:

50 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Ca (3.5.1 0 3.5.2),

10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Mg (3.6),

20 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de K (3.7.1 0 3.7.2),

10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Na (3.8.1 0 3.8.2),

agua hasta enrasar.

Esta solucién estandar contiene:

250 mg/L de Ca, 50 mg/L de Mg, 100 mg/L de Ky 50 mg/L de Na.

Ll

3.10 Serie de estandares mezclados de Ca, Mg, Ky Na.

A seis matraces aforados de 250 mL agregar:

—  0-5-10-15-20-25 mL de lasolucién de estandares mezclados de Ca, Mg, Ky Na(3.9),
— 25 mL de solucién de acetato de amonio (3.1),

— 25 mL de solucién de 10 g/L de La (3.3.1 0 3.3.2),

— agua hasta enrasar.

26 Método 4.1, Revision 2, 2006



Meétodos de Andlisis Recomendados para los Suelos de Chile

4.1

4.2
4.3
4.4
4.5

4.6

5.1

Esta serie de estandares contiene;

Ca = 0-5-10-15-20-25mg/L
Mg = 0-1-2-3-4-5mg/L

K = 0-2-4-6-8-10mg/L

Na = 0-1-2-3-4-5mg/L

Nota 2

Si por las caracteristicas del espectrofotémetro es necesario utilizar otros rangos de concentracion
para que las lecturas se sitien en la zona de linealidad, proceder a efectuar las diluciones que sean
necesarias, siguiendo como referencia la técnica descrita.

Procedimiento

Pesar 5 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y <2 mm (Método 1,1) en un frasco
plastico de 150 mL (2.1). incluir dos blancos y una muestra de referencia por cada 20
muestras.

Agregar 50 mL de solucion de acetato de amonio (3.1).

Agitar durante 30 minutos en un agitador reciproco (2.2) a 180 golpes/miny a 20-25°C.
Filtrar.

Mezclar 1T mL de filtrado y 9 mL de solucién de La 1,1 g/L (3.4).
Nota 3
Esta relacion indica una dilucion del filtrado de 1—10.

En un EAA (2.3) con llama de aire-acetileno y calibrado con la serie de estandares
mezclados de Ca, K, Mgy Na (3.10) leer la concentracion de Ca y de Mg por absorcion
a422,7nmy 285,2 nm, respectivamente, y la concentracion de Ky de Na por emision
a766,5 nmy 589,0 nm, respectivamente.

Calculos

Calcular las concentraciones de Ca, Mg, Ky Na en la muestra segin:
Ca (cmol+/kg) = (a - b) x 0,500
Mg (cmol+/kg) = (a - b) x 0,822

K (cmol+/kg) = (a - b) x 0,256

Na (cmol+/kg) = (a - b) x 0,435

donde:
mg/L de Ca, Mg, K o Na en el filtrado de fa muestra diluido 110
mg/L promedio de Ca, Mg, K o Na en los blancos diluidos 1—10

o
Wou

Método 4.1, Revision 2, 2006 27





















Métodos de Andlisis Recomendados para los Suelos de Chile
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Figura 4.1-1. Diagrama de flujo del Método 4.1.
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4 CALCIO, MAGNESIO, POTASIO Y SODIO

1.1

1.2

2.1

3.1

3.2

4.2 EXTRACTO DE SATURACION Y DETERMINACION POR
ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION Y
EMISION ATOMICA, CON LANTANO

Principio y alcance

En el extracto de saturacién obtenido por el Método 9.1, se determinan las concentra-
ciones de Ca*?, Mg*?, K* y Na* por espectrofotometria de absorcién y emisién atémica

con llama de aire-acetileno.

Nota 1

Los atomos de Ca y de Mg tienden a formar, en la llama de aire-acetileno, compuestos refractarios,
especialmente con fosfato y aluminio y los atomos de K y Na estan sujetos a interferencias de
ionizacién. Para minimizar estos problemas se agrega lantano como agente supresor.

Puede usarse espectrometria de emisién atéomica de plasma por acoplamiento inductivo (EEA-PAI)
como un método alternativo para la determinacién de calcio, magnesio, y sodio en el extracto de
saturacion.

Este método es recomendable en suelos afectados por sales (CE > 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro de absorcién atémica (EAA) con lamparas de Ca y Mg.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de

clase 1 segin la NCh426/2 (CE<0,2 mS/m a 25°C).

Acido clorhidrico, HCI.

3.1.1 HCI37%d =1,19 kg/L.

3.1.2 HCI32%d=1,16 kg/L.

Solucién de lantano, 10 g/L de La.

3.2.1 Disolver 31,2 gde nitrato de lantano hexahidrato, La(NO,) ,-6H,O, en aguaenun
matraz aforado de 1000 mL. Agregar 83 mL de HCI 37%(3.1.1) 098 mL de HCI
32% (3.1.2) y enrasar con agua.

3.2.2 Disolver 11,7 g de 6xido de lantano, La,O,, en alrededor de 200 mL de agua en
un matraz aforado de 1000 mL. Colocar en un bafio de agua friay agregar
lentamente, mientras se agita el matraz, 100 mLde HCI37% (3.1.1) 0 120 mL de
HCl 32% (3.1.2). Enfriar y enrasar con agua.
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Solucién de lantano, 2 g/L de La.

Diluir 100 mL de la solucién de lantano de 10 g/L (3.2) a 500 mL con agua.

Solucién estandar de calcio, 1000 mg/L de Ca.

3.4.1 Disponible en el comercio.

3.4.2 Pesar 2,497 g de carbonato de calcio, CaCO,, (calentado a 400°C durante 2 h
y enfriado en un desecador), en un matraz Erlenmeyer de 1000 mL, agregar un
pocodeaguay 12,5mbLdeHCI37%(3.1.1)0 14,8 mLde HCI32%(3.1.2). Hervir
paraeliminar el anhidrido carbénico, enfriar, transferir cuantitativamente a un
matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua a 20°C.

Solucion estandar de magnesio, 1000 mg/L de Mg.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de potasio, 1000 mg/L de K.

3.6.1 Disponible en el comercio.

3.6.2 Disolver 1,9068 g de cloruro de potasio, KCl (calentado a 200°C durante 24 h
y enfriado en un desecador), en agua en un matraz aforado de 1000 mL y enrasar
con agua a 20°C.

Solucién estandar de sodio, 1000 mg/L de Na.

3.7.1 Disponible en el comercio.

3.7.2 Disolver 2,542 g de cloruro de sodio, NaCl (calentado a 105°C durante 24 h y
enfriado en un desecador), enun poco de agua. Trasladar aun matraz volumétrico
de 1000 mL y enrasar con agua.

Solucién de estandares mezclados de Ca y Mg.

En un matraz aforado de 200 mL agregar:

— 100 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Ca (3.4.1 0 3.4.2),

— 10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Mg (3.5),

— agua hasta enrasar.

Esta solucion de estandares mezclados contiene 500 mg/L de Ca 'y 50 mg/L de Mg.

Serie de estandares mezclados de Ca, Mg, Ky Na.

En seis matraces aforados de 500 mL agregar:

— 0-5-10-15-20-25 mL de la solucién de estandares mezclados de Ca 'y Mg (3.8),
— 0-1-2-3-4-5 mL de la soluciéon estandar de 1000 mg/L de K (3.6.1 0 3.6.2),
—  0-5-10-15-20-25 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Na (3.7.1 0 3.7.2),
— 50 mL de solucién de 10 g/t de La (3.2.1 0 3.2.2),
— agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene:

Ca = 0-5-10-15-20-25mg/L

Mg = 0,0-0,5-1,0-1,5-2,0-2,5 mg/L

K = 0-2-4-6-8-10mg/L

Na = 0-10-20-30-40-50 mg/L

Nota 2

Si por las caracteristicas del espectrofotémetro es necesario utilizar otros rangos de concentracién
para que las lecturas se sitden en el rango de linealidad, proceder a efectuar las diluciones que sea
necesario, siguiendo como referencia la técnica descrita.
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4

4.1

4.2

5.1

5.2

5.3

Procedimiento

Mezclar 5 mL del extracto de saturacion diluido 1—10 (Método 9.1, Nota 9) y 5 mL de

solucién de lantano, 2 g/L de La, (3.3).
Nota 3
La dilucion final del extracto es, por lo tanto, 1—20.

En un EAA (2.1) con llama de aire-acetileno y calibrado con la serie de estandares
mezclados de Ca, Mg, Ky Na (3.9), leer las concentraciones de Ca y Mg por absorcion
atbmicaa422,7 nmy 285,2 nm, respectivamente, y las concentraciones de Ky Na por
emision atbmica a 766,5 nmy 589,0, nm respectivamente.

Célculos

Calcular las concentraciones de Ca, Mg, Na y K solubles en el extracto de saturacion,
expresadas en mmol+/L, segin:

Ca (mmol+/L) = (a-b)
Mg (mmol+/L) = (a-b)x 1,64
Na (mmol+/L) = (a—b) x 0,87

K (mmol+/L) = (a-b)x 0,51

donde:

[
I

mg/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacién diluido 1—20
mg/L promedio de Ca, Mg, Na o K en los blancos diluidos 120

Opcionalmente, calcular las concentraciones de Ca, Mg, Nay K solubles en el extracto
de saturacion, expresadas en mg/L, seglin:

Ca, Mg, Na, K(mg/L) = (a-b)x 20

donde:
mg/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacién diluido 1—20
mg/L promedio de Ca, Mg, Na o K en los blancos diluidos 1—20

Opcionalmente, calcularlas concentraciones de Ca, Mg, Nay Ksolubles en el extracto
de saturacioén, expresadas en cmol+/kg de suelo, segtn:

Ca, Mg, K, Na (cmol + /kg) = Ca, Mg, K, Na (mmol + /L) x A
1000
donde:
Ca, Mg, Na, K (mmol+/L) = mmol+/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacién (5.1)
SA = saturacién de agua en % (Método 9.1 punto 4.2.3)
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Figura 4.2-1. Diagrama de flujo del Método 4.2.
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5 ALUMINIO

5.1 EXTRACCION CON SOLUCION DE CLORURO DE POTASIO
1 mol/LY DETERMINACION POR ESPECTROFOTOMETRIA
DE ABSORCION ATOMICA

1 Principio y alcance

1.1 La muestra se extrae con una solucién de cloruro de potasio 1 mol/L y, en el extracto,
se mide aluminio por espectrofotometria de absorciéon atdmica con llama de 6xido
nitroso-acetileno.

1.2 Este método se aplica en suelos &cidos (pH-H,O < 6,6) y se puede asumir que el Al
extraido corresponde a la forma intercambiable.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Envases de plastico de base cuadrada, de 150 mL.
2.2 Agitadorreciproco.
2.3 Espectrofotometro de absorcion atébmica (EAA) con [ampara de Al.

3 Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segiin la NCh426/2 (CE< 0,5 mS/m a 25°C).
3.1 Solucién de cloruro de potasio, Tmol/L.
Disolver 373 g de cloruro de potasio, KCl, en agua y diluira 5 L.
3.2 Solucién de cloruro de potasio, 2 mol/L.
Disolver 149 g de cloruro de potasio, KCl, en agua y diluira 1 L.
3.3 Solucién estandar de aluminio, 1000 mg/L de Al.
Disponible en el comercio.
3.4 Solucion estandar de aluminio, 100 mg/L de Al.
Diluir 10 mL de la solucion estandar de 1000 mg/L de Al (3.3) con agua a 100 mL.
3.5 Serie de estandares de aluminio.
A seis matraces aforados de 100 mL agregar:
—  0-5-10-15-20-25 mL de la solucién estandar de 100 mg/L de Al (3.4),
— 50 mL de solucién de KCI 2 mol/L (3.2),
—  agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene: ~ 0-5-10-15-20-25 mg/L de Al.
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Procedimiento

Pesar 10 g (exactitud 0,1 g) de muestra seca al aire y < 2 mm (Método 1.1), en un frasco
plastico de 150 mL (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia por cada 20
muestras.

Agregar 50 mL de solucién de KCI 1 mol/L (3.1).

Tapar los frascos y agitar durante 30 min a 180 golpes/min y a una temperatura de 20°C
a25°C.

Filtrar.

Leer la concentracion de Al a 309,3 nm en un EAA (2.3), con llama de 6xido nitroso-
acetileno y calibrado con la serie de estandares de aluminio (3.5).

Calculos
Calcular la concentracién de Al extraible con solucién de KCI 1 mol/L, segin:

Al (cmol+/kg) = (a-b)x0,0556

donde:
mg/L de Al en el extracto
mg/L promedio de Al en los blancos

on
mon

Informes

Informar el resultado obtenido en 5.1, con dos decimales, como:
- Al extraible con KCI 1 mol/L = ... cmol+/kg

Repetibilidad

Larepetibilidad de los analisis de Al extraible con KCI 1 mol/L, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacion de la
Sociedad Chilena de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 1997 y 2005, se presenta
en el Cuadro 5.1-1.
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5 ALUMINIO

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

5.2 EXTRACCION CON sowqc’m DE ACETATO DE AMONIO 1 mol/L
ApH 4,8 Y DETERMINACION POR ESPECTROFOTOMETRIA
DE ABSORCION ATOMICA

Principio y alcance

La muestra se extrae con una soluciéon de acetato de amonio 1 mol/LapH 4,8y, en el
extracto, se determina la concentracién de aluminio por espectrofotometria de absorcién
atémica con llama de 6xido nitroso-acetileno.

Este método es recomendado para suelos acidos (pH-H,O < 6,6).

Equipos y materiales especiales

Envases de plastico de base cuadrada, de 150 mL.
Agitador reciproco.
Espectrofotémetro de absorcién atémica (EAA) con lampara de Al.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segiin la NCh426/2 (CE £ 0,5 mS/m a 25°C).

Solucién de acetato de amonio Tmol/L a pH 4,8.

Disolver 386 gde CH,COONH, en alrededor de 3 L de agua, agregar 300 mL de 4cido
acético 99% a 100%, d = 1,05 kg/L, mezclar y diluira 5 L. Ajustar apH 4,8 + 0,05 con
acido acético o amonfaco.

Solucién de cloruro de potasio, 10 g/L de K.

Disolver 19 g de KCl en agua y diluira 1 L.

Solucién de cloruro de potasio, 1,11 g/L de K.

Disolver 2,12 g de KCl en agua y diluir a TL.

Solucién estandar de aluminio, 1000 mg/L de Al.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de aluminio, 250 mg/L de Al.

Diluir 50 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Al (3.4) a 200 mL con agua.
Serie de estandares de aluminio.

A seis matraces aforados de 250 mL agregar:

—  0-5-10-15-20-25 mL de la solucién estandar de 250 mg/L de Al (3.5),

— 25 mL de solucién de cloruro de potasio de 10 g/L de K (3.2),
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— 25 mL de la solucién de acetato de amonio 1 mol/L a pH 4,8 (3.1),
—  agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene:  0-5-10-15-20-25 mg/L de Al.

Procedimiento

Pesar 5 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y <2 mm (Método 1.1), en un frasco
plastico de 150 mL (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia por cada 20
muestras.

Agregar 50 mL de solucién de acetato de amonio 1 mol/L a pH 4,8 (3.1).

Tapar los frascos y agitar por 30 minutos a 20-25°C en un agitador reciproco con 180
golpes/minuto (2.2).

Filtrar inmediatamente a través de un papel filtro de porosidad media (8-11 um).

Mezclar 1 mL delfiltradoy 9 mL de solucién de cloruro de potasiode 1,11 g/L de K(3.3).
Nota 1
Esta relacion indica una dilucion del filtrado de 1—-10.

Leer la concentracion de Al a 309,3 nm en un EAA (2.3) con llama de 6xido nitroso-
acetileno y calibrado con la serie de estandares de aluminio (3.6).

Calculos

Calcular la concentracién de Al extraible con acetato de amonio 1 mol/L a pH 4,8 en
la muestra segun:

Al (g/kg) = 3P
10
donde:
a = mg/l de Al en el extracto de la muestra diluido 1—10
= mg/l. promedio de Al en los blancos diluidos 1—10
Informes

Informar el resultado obtenido en 5.1, con tres cifras significativas, como:
- Al extraible con acetato de amonio 1 mol/LapH 4,8 = ... g/kg

Repetibilidad

Larepetibilidad de los analisis de Al extraible con acetato de amonio 1 mol/LapH 4,8,
obtenida por comparacién interlaboratorios realizada el 2000 por la Comisién de
Normalizacién y Acreditacion de la Sociedad Chilena de la Ciencia del Suelo (CNA-
SCCS), se presenta en el Cuadro 5.2-1.
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Muestra
seca al aire
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Método 1.1
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I
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Filtrar
lfiltrado l
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Figura 5.2-1. Diagrama de flujo del Método 5.2.
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5 ALUMINIO

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1

4.1

5.1

5.3 SATURACION DE ALUMINIO

Principio y alcance
Se entiende por saturacién de aluminio a la contribucién en porcentaje del Al extraible

con solucién de KCI 1 mol/L en la capacidad de intercambio de cationes efectiva (CICE).
Este método se aplica en suelos acidos (pH-H,O < 6,6) de baja salinidad (CE<0,5 dS/m.

Procedimiento

Determinar el Al extraible con solucién de KCI 1 mol/L segin el Método 5.1.
Calcular la CICE segln el Método 16.1.1.

Célculos

Calcular la saturacién de Al, expresada en porcentaje, segtin:

Saturacién de Al (%) = M x 100
CICE
donde:
Al = Al, en cmol+/kg, extraible con solucién de KCI 1 mol/L. (Método 5.1)
CICE = CICE, en cmol+/kg, calculada segtn el Método 16.1.1
Informes

Informar el resultado obtenido en 3.1, con un decimal, como:
- Saturacién de Al =...%

Repetibilidad

La repetibilidad de los analisis de saturacién de Al, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la Comisién de Normalizacion y Acreditaciéon de la
Sociedad Chilenade la Ciencia del Suelo, entre 1997 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.3-1.
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6 FOSFORO

1.1

1.2

1.3

2.1

2.2

2.3

2.4
2.5

3.1

3.2

6.1 EXTRACCION CON SOLUCION DE BICARBONATO
DE SODIO 0,5 mol/L A pH 8,5 Y DETERMINACION
COLORIMETRICA DEL AZUL DE MOLIBDENO.

Principio y alcance

Este método se usa como un indice del P disponible en suelos y se conoce como “P-
Olsen”. La utilidad del extractante se basa en que la solucién de bicarbonato de sodio
reduce la concentracién de los iones calcio, aluminio y hierro(lll) por precipitacién de
carbonato de calcio e hidréxidos de aluminio y hierro(lll) y libera asi iones fosfato a la
solucion.

La muestra de suelo se extrae con una solucion de bicarbonato de sodio 0,5 mol/L a pH
8,5y el fésforo en el extracto se determina por colorimetria mediante el método del azul
de molibdeno usando acido ascérbico como reductor.

Este método es aplicable en todos los tipos de suelos.

Equipos y materiales especiales

Agitador magnético (no indispensable).

Frascos de plastico de base cuadrada de 150 mL de capacidad.

Agitador reciproco.

Papel filtro de tamafio de poro < 8 um, libre de P.

Espectrofotémetro que cubra el rango de 800-900 nm, con celdas de una longitud de
paso de luz de 10 mm.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segiin la NCh426/2 (CE £ 0,2 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

Solucion de hidréoxido de sodio, NaOH, 1 mol/L.

Disolver 40 g de NaOH en agua. Enfriar y diluira 1 L con agua. Guardar en un envase
de polietileno herméticamente cerrado.

Solucién de bicarbonato de sodio, NaHCO,, 0,5 mol/L a pH 8,5.

Disolver 42,0 g (exactitud 0,1 g) de NaHCO, en agua y diluir a 1000 mL. Ajustar a pH

8,50 + 0,02 con solucion de NaOH (3.1). Guardar en envase de polietileno.

Nota 1

Verificar y reajustar el pH de esta solucién inmediatamente antes del uso, debido a que cambia en
el tiempo y tiene incidencia en la solubilizacién de P.
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3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9
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Solucién de bicarbonato de sodio, NaHCO,, 1 mol/L a pH 8,5.
Disolver 84,0 g (exactitud 0,1 g) de NaHCO, en agua y diluir a 1000 mL. Ajustar a pH
8,50 + 0,02 con solucion de NaOH (3.1). Guardar en envase de polietileno.

Carbon activado que de una absorbancia del blanco < 0,015 unidades.
Nota 2
Si el blanco da una absorbancia > 0,015 unidades, preparar el carb6n como sigue:
- Pesar 100 g de carbén en un vaso de 1000 mL.
- Agregar 400 mL de la solucion de NaHCO, 1 mol/L (3.3).
- Agitar con un agitador magnético durante 2 h.

Filtrar por un papel libre de fésforo.

Lavar con agua hasta que el pH del lavado sea 7,0 = 0,1.

Secar a 105°C + 2°C.

Acido sulfarico 2,5 mol/L.

Lentamente agregar 141 mL de acido sulfarico, H,50O,96%, d = 1,84 kg/L, a alrededor
de 800 mL de agua bajo agitacion constante. Una vez frio, diluir a 1000 mL con agua.
Solucién de molibdato de amonio.

Disolver 12,0 g de heptamolibdato de amonio tetrahidrato, (NH, ). Mo.0O,,-4H,0, en 250
mL de agua.

Solucién de tartrato de potasio y antimonio.

Disolver 0,30 g detartrato de potasio y antimonio (lll) hemihidrato, KSbOC,H,O,-2H,0O,
en 100 mL de agua.

Reactivo mezclado.

En un matraz aforado de 2000 mL mezclar:

— 1000 mL de acido sulfarico 2,5 mol/L (3.5),

— 250 mL de solucién de molibdato de amonio (3.6),

— 100 mL de solucién de tartrato de potasio y antimonio (3.7) y

— . agua hasta enrasar.
Nota 3
Guardar este reactivo en botella de vidrio, en la oscuridad y en un lugar frio.

Reactivo para desarrollo de color.

Agregar a un matraz aforado de 1000 mL:

— 250 mL de reactivo mezclado (3.8),

— 1,25 gde acido ascérbico, CH,O,, disolver, y
— aguahasta L.

Nota 4
Este reactivo debe prepararse cuando se requiera y no guardarse por mas de 24 horas.

3.10 Solucién estandar de fésforo, 1000 mg/L de P.

3.10.1 Disponible en el comercio.

3.10.2 Disolver 4,390 g (exactitud 0,001) g de fosfato dihidrégeno de potasio, KH,PO,
secado a 105°C = 1°C durante 2 h, en agua en un matraz aforado de 1000 mL
y enrasar con agua.

3.11 Solucién estandar de fésforo, 10 mg/L de P.

Diluir 10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/Lde P (3.10.103.10.2) a 1000 mL con
agua.

3.12 Serie de estandares de fésforo.

A siete matraces aforados de 100 mL agregar:
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4.1

4.2
4.3
4.4

4.5

4.6

4.7

4.8
4.9

5.1

5.2

—  0-1-2-5-10-25-50 mL de la solucién estandar de 10 mg/L de P (3.11),
— 50 mL de solucién de bicarbonato de sodio 1T mol/L (3.3) y

— agua hasta enrasar.

Esta serie contiene:  0,0-0,1-0,2-0,5-1,0-2,5y 5,0 mg/L de P.

Nota 5

Estas soluciones son estables por un mes.

Procedimiento

Pesar 2,5 g (exactitud 0,01 g) de muestra, secaal airey < 2mm (Método 1.1), enun frasco

de plastico(2.2). Incluirdos blancos y una muestra de referencia por cada 20 muestras.
Nota 6

El tamafio y forma del envase son de relevancia, pues inciden en la cantidad de P solubilizado.
Agregar 0,3 g de carbén activado (3.4).

Agregar 50 mL de solucién de bicarbonato de sodio 0,5 mol/L (3.2).

Tapar los frascos e inmediatamente agitar a 180 golpes/min, exactamente por 30
minutos a 20-25 °C, en un agitador reciproco (2.3).

Unavezfinalizada la agitacion, filtrar inmediatamente a través de un papel filtro (2.4).
Nota 7

Si un filtrado sale coloreado, agregar carbdn activado al filtro y volver a filtrar. Si persiste la

coloracién, hacer un blanco mezclando 5 mL de filtrado con 20 mL de agua y leer la absorbancia segin
el punto 4.9. Usar el valor obtenido en los calculos (5.2 y 5.3).

Transferir 5 mL de la serie de estandares (3.12), de los blancos y de los extractos de las
muestras a recipientes de vidrio.

Lentamente agregar 20 mL del reactivo para desarrollo de color (3.9) agitando suavemente
para liberar el CO,.

Dejar reposar por 60 min.

Leer la absorbancia contra agua a 880 nm.

Nota 8

El complejo de color azul alcanza su maxima intensidad después de 1 hora y es estable al menos por
10 horas.

Nota 9

Si la intensidad del color desarrollado en la muestra es mayor que la del estandar mas alto, reducir
la alicuota de 5 mL a un volumen menor, agregar suficiente solucién de bicarbonato de sodio (3.2)
para completar el volumen de 5 mL y desarrollar color.

Calculos

Dibujar una curvade calibracién con las concentraciones de P en la serie de estandares
(3.12) en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacién de

regresion de mejor ajuste.
Nota 9
El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

Calcular las concentraciones de P en el extracto de la muestra y en los blancos por
resolucion de la ecuacién de regresion.
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6 FOSFORO

1.1

1.2

1.3

2.1
2.2
2.3
2.4
2.5
2.6

2.7

3.1

3.2

6.2 CAPACIDAD TAMPON DE FOSFORO (CP)

6.2.1 Incubacién con fésforo a 60°C por 24 h.

Principio y alcance

La capacidad tampén de fésforo (CP) es la cantidad de P, expresada en kg, necesaria
para subir en 1 mg/kg el P-Olsen de una hectarea de suelo hasta una profundidad de
0,20m.

El método consiste en incubar un volumen de suelo, a 60°C por 24 h, cony sin adicién
de fosforo y determinar luego el P-Olsen (extraccién con solucién de bicarbonato de
sodio 0,5 mol/L a pH 8,5). Para calcular la capacidad tampén de fésforo (CP) se divide
el P agregado por ladiferenciaentre el P-Olsen de la muestraincubada cony sin adicién
de P, y el resultado se multiplica por 2.

Este método es aplicable a todos los suelos.

Equipos y materiales especiales

Medida de acero inoxidable que entregue un volumen de 3 mL.

Frascos de plastico de base cuadrada de 150 mL de capacidad.

Estufa de incubacién que permita mantener 60°C.

Agitador reciproco.

Papel filtro de tamafio de poro < 8 pm.

Espectrofotémetro que cubra el rango de 800-900 nm, con celda de una longitud de
paso de luz de 10 mm.

Agitador magnético (no indispensable).

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 seglin la NCh426/2 (CE<0,2 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

Cloroformo, triclorometano, CHCI,.

Alternativa:. Timol, C, H, ,O.

Carbén activado que de una absorbancia del blanco < 0,015 unidades.

Nota 1

Si el blanco da una absorbancia > 0,015 unidades, tratar el carb6n como sigue:

Pesar 100 g de carbén en un vaso de 1000 mL.
Agregar 400 mL de la solucién de bicarbonato de sodio (3.5).
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Agitar con un agitador magnético durante 2 h.
Filtrar por un papel libre de fésforo.
Lavar con agua hasta que el pH del lavado sea 7,0 + 0,1.
Secar a 105°C + 5°C.
3.3 Solucién de hidréxido de sodio, NaOH, 1 mol/L.
Disolver 40 g de NaOH en agua. Enfriar y diluir a 1 L con agua. Guardar en un envase
de polietileno herméticamente cerrado.
3.4 Solucién de bicarbonato de sodio, NaHCO,, 0,56 mol/L, pH 8,5.
Disolver 46,7 g (exactitud 0,1 g) de NaHCO, en aguay diluir a 1000 mL. Ajustar a pH

8,50 + 0,02 con solucién de NaOH (3.3). Guardar en envase de polietileno.

Nota 2

Verificar y reajustar el pH de esta solucién inmediatamente antes del uso, debido a que cambia en
el tiempo y tiene incidencia en la liberacion de P.

3.5 Solucién de bicarbonato de sodio, NaHCO,, 1 mol/L, pH 8,5.
Disolver 84,0 g (exactitud 0,1 g) de de NaHCO, en agua y diluir a 1000 mL. Ajustar a
pH 8,50 = 0,02 con solucién de NaOH (3.3). Guardar en envase de polietileno.
3.6 Acido sulfarico 2,5 mol/L.
A alrededor de 800 mL de agua, agregar lentamente 141 mL de 4cido sulfdrico, H,5SO,
densidad = 1,84 g/mL, bajo agitaciéon constante. Una vez frio, diluira 1 L con agua.
3.7 Solucién de molibdato de amonio.
Disolver 12,0 g de heptamolibdato de amonio tetrahidrato, (NH,) Mo, O, ,-4H.O, en 250
mL de agua.
3.8 Solucién de tartrato de potasio y antimonio.
Disolver 0,30 g detartrato de potasio y antimonio(lll) hemihidrato, KSbOC,H,O,-0,5H,0,
en 100 mL de agua.
3.9 Reactivomezclado.
En un matraz aforado de 2000 mL mezclar:
— 1000 mL de acido sulfarico 2,5 mol/L (3.6),
— 250 mL de solucién de molibdato de amonio (3.7),
— 100 mL de solucién de tartrato de potasio y antimonio (3.8) y
—  agua hasta enrasar.
Nota 3
Guardar este reactivo en botella de vidrio, en la oscuridad y en un lugar frio.
3.10 Reactivo para desarrollo de color.
Agregar a un matraz o vaso marcado a 1 L:
— 250 mL de reactivo mezclado (3.9),
— 1,25 gde acido ascérbico, C.H,O,, disolver, y
— agua hasta 1 L.
Nota 4
Este reactivo debe prepararse cuando se requiera y no debe guardarse por mas de 24 horas.
3.11 Solucién estandar de fésforo, 1000 mg/L de P.
3.11.1 Disponible en el comercio.
3.11.2 Enun matraz aforado de 1000 mL disolver en agua 4,390 g (exactitud 0,001 g)
de fosfato dihidrégeno de potasio, KH,PO, secado a 105°C =+ 1°C durante 2
h, y enrasar con agua.
3.12 Solucién de fésforo de 100 mg/L.
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Diluir 100 mL de la solucién de fésforo de 1000 mg/L (3.11) a 1000 mL con agua.

3.13 Solucién estandar de fésforo, 10 mg/L de P.

Diluir 10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de P (3.11) en un matraz aforado de
1000 mL y enrasar con agua.

3.14 Serie de estandares de fésforo.

4

4.1

4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7

4.8

4.9

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

—  0-1-2-5-10-25 mL de la solucién estandar de 10 mg/L de P (3.13),
— 50 mL de solucién de bicarbonato de sodio 1T mol/L (3.5),

—  agua hasta enrasar.

Esta serie contiene:  0,0-0,1-0,2-0,5-1,0-2,5 mg/L de P.

Nota 5

Estas soluciones son estables por un mes.

Procedimiento

Medir 3 mL de muestra, seca al aire y < 2 mm (Método 1.1), y pesar (exactitud 0,01 g),
en 2 frascos (2.2).

A un frasco agregar 5 mL de aguay al otro 5 mL de la solucién de P de 100 mg/L (3.12).
Agregar a cada frasco una gota de cloroformo o un cristal de timol (3.1).

Tapar e incubar a 60°C por 24 horas.

Agregar 0,3 g de carbdn activado (3.2).

Agregar 45 mL de solucién de bicarbonato de sodio 0,56 mol/L (3.4).

Tapar los frascos e inmediatamente agitar a 180 golpes/min, exactamente por 30
minutos a 20°C a 25°C, en un agitador reciproco (2.4).

Unavez finalizada la agitacién, filtrar inmediatamente a través de un papel filtro (2.5)
libre de fésforo.

Transferir con pipeta 5 mL de la serie de estandares (3.14) y de los extractos de las
muestras a recipientes de vidrio.

4.10 Lentamente agregar 20 mL de reactivo para desarrollo de color (3.10) agitando

suavemente para liberar el CO.,

4.11 Dejar reposar por 60 min.
4.12 Medir la absorbancia contra agua a 880 nm en un espectrofotémetro (2.5).

5.1

Nota 6

El complejo de color azul alcanza su maxima intensidad después de 1 hora y es estable al menos por
10 horas.

Célculos

Dibujar una curvade calibracién con las concentraciones de P en la serie de estandares
(3.14) en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacién de

regresion de mejor ajuste.
Nota 7
El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.
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Figura 6.2.1-1. Diagrama de flujo del Método 6.2.1.
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7 CARBONO ORGANICO Y MATERIA ORGANICA

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1
3.2

3.3

3.4

7.1 OXIDACION CON DICROMATO EN MEDIO ACIDO
Y DETERMINACION COLORIMETRICA DEL
CROMATOREDUCIDO

Principio y alcance

El método consiste en una oxidacién de la materia organica con una mezcla de
dicromato y acido sulfarico. Después de la reaccién se mide colorimétricamente el
cromato reducido.

Este método es aplicable a todos los suelos minerales (carbono organico < 20%),.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro rango visible con cubetas de 10 mm de paso de luz.
Plancha aislante.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segln la NCh426/2 (CE< 0,5 mS/m a 25°C).

Acido sulfarico, H,S0O, 96% d=1,84 kg/L.

Solucién de dicromato de sodio 0,5 mol/L.

Disolver 149 g de dicromato de sodio, Na,Cr,O.-2H,O, en agua y diluir a 1000 mL.
Nota 1

La solubilidad del dicromato de sodio dihidrato (1800 g/L a 20°C) es mayor que la del dicromato de
potasio (120 g/l a 20°C), lo que permite aumentar la concentracién de dicromato y, por lo tanto,
aplicar el método en un mayor rango de concentraciones de carbono organico.

Solucién estandar de sacarosa, 100 mg/mL de C.

Disolver 238 g de sacarosa, C,,H,,0,,, en aguay diluir a 1000 mL.

Serie de estandares de sacarosa.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

—  0-10-20-30-40-50 mL de la solucién estandar de sacarosa 100 mg/mL de C (3.3),
— agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene: 0-10-20-30-40-50 mg de C por 1 mL de solucién

11/
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5.3
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Procedimiento

Pesarentre 1 gy 2 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1) en
un matraz Erlenmeyer de 125 mL a 150 mL. Incluir dos blancos (matraces sin muestra)
y seis matraces con 1 mL de la serie de estandares de sacarosa (3.4).

Nota 2

También puede usarse el suelo secoa 105°C + 5°C después de la determinaciéon del contenido de agua
(Método 2.1).

Nota 3

Si el contenido de materia organica del suelo es mayor de 10%, pesar 0,2 g (exactitud 0,001 g).
Agregar 10 mL de solucién de dicromato de sodio 0,5 mol/L (3.2).

Agregar cuidadosa y rapidamente 20 mL de acido sulfdrico (3.1) mientras se agita la
suspension para evitar puntos localizados de ebullicion.

Agitar y dejar reposar sobre una plancha aislante (2.2) bajo campana durante 30
minutos.

Agregar 70 mL de agua.

Mezclar y dejar reposar durante la noche.

Leer la absorbancia del sobrenadante claro a 600 nm, cuidando de no disturbar el
sedimento del fondo del matraz.

Calculos

Dibujar una curva de calibracién con los mg de carbono de la serie de estandares de
sacarosa(3.4)enelejedelas Xy las absorbanciasen el eje de las Y. Obtener la ecuacion

de regresion de mejor ajuste.
Nota 4
El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones

Calcular los contenidos de C en la muestra y en los blancos por resolucién de la
ecuacion de regresion.

Calcular la concentracion de carbono en la muestra segun:

5.3.1En los suelos de pH > 6,5:

Carbono organico (%) = a-b
10 xs
donde:
a = mgde Cen la muestra
b = mg promedio de C en los blancos
s = masa en g de la muestra
5.3.2En los suelos de pH < 6,5:
Carbono organico (%) = ab oy 1,16
10xs
donde:
a = mg de C en la muestra
b = mg promedio de C en los blancos
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Figura 7.1-1. Diagrama de flujo del Método 7.1.
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7 CARBONO ORGANICO Y MATERIA ORGANICA

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3

3.1

3.2
3.3
3.4

3.5

4.1

7.2 PERDIDA POR CALCINACION

Principio y alcance

La muestra de suelo se calcinaa 360°Cy se determinala pérdida de masa. Debido a que
la calcinacién volatiliza otras sustancias ademas de la materia orgénica, se informa
como pérdida por calcinacién.

En los suelos ubicados entre la Regiones | y Metropolitana se puede estimar semicuan-
titativamente el porcentaje de materia organica multiplicando por 0,8 el porcentaje de
pérdida por calcinacién.

Equipos y materiales especiales

Mufla.
Crisoles o capsulas de porcelana, cuarzo o metal, o vasos Pyrex, de 20 mL.
Desecador.

Procedimiento

Colocarentre 5gy 10 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1)

en un crisol o capsula pre-pesado.

Nota 1

También puede usarse el suelo seco a 105°C + 5°C después de la determinacién del contenido de agua
(Método 2.1) y continuando con el punto 3.4.

Secar en estufa a 105°C + 5°C durante 2 horas.

Enfriar en desecador y pesar (exactitud 0,01 g).

Colocar en la mufla (2.1) y calentar hasta 360°C. Una vez alcanzada la temperatura,
mantenerla por 16 horas.

Enfriar en la mufla hasta 150°C, luego colocar en desecador y pesar (exactitud 0,01 g).

Calculos
Calcular la pérdida por calcinacién segtn:

Pérdida por calcinacion (%)= 2~ b
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Muestra
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Método 1.1
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l
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Y
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\ 4
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Figura 7.2-1. Diagrama de flujo del Método 7.2.
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8 AZUFRE

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

8.1 EXTRACCION CON SOLUCION DE DIHIDROGE[\IO
FOSFATO DE CALCIO 0,01 mol/L Y DETERMINACION
TURBIDIMETRICA

Principio y alcance

La muestra de suelo se extrae con una solucion de dihidrégeno fosfato de calcio 0,01
mol/Ly el S-SO, extraido se mide por turbidimetria previa conversion a sulfato de bario
(BaSO,).

Este método se usa para estimar ladeficiencia de azufre para las plantas y es recomendado
para suelos de baja salinidad (CE < 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

Envases de plastico de base cuadrada, de 150 mL.
Agitador reciproco.
Espectrofotometro, rango visible, con cubetas de 10 mm de paso de luz.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segiin la NCh426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C).

Solucién de dihidrégeno fosfato de calcio 0,01 mol/L.

Disolver 12,6 g de dihidrégeno fosfato de calcio, Ca(H,PO,),.H,O, enalrededorde 4 L
de agua y diluira 5 L.

Carbén activado.
Nota 1

Si el carbon contiene S-SO,, agregar solucion de dihidrégeno fosfato de calcio, 0,0Tmol/L (3.1). Luego
lavar con agua y secar a 105°C.

Acido acético.

3.3.1Acido acético, C,H,0,, 100%, d = 1,05 kg/L.

3.3.2 Acido acético, C,H,0,, 96%, d = 1,06 kg/L.

Solucién de acido acético 10 mol/L.

Diluir 572 mL de acido acético 100% (3.3.1) 0 590 mL de 4cido acético 96% (3.3.2) a
1 L con agua.

Soluciéon de goma arabiga al 5%.

Disolver 2,5 g de goma arabiga en agua caliente, filtrar en caliente, enfriary diluira 50 mL.
Solucién precipitante.
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En un recipiente adecuado agregar:

— 75 mL de solucién de acido acético 10 mol/L (3.4),

— 25 mL de solucién de goma arabiga al 5% (3.5),

— 20 g de acetato de bario, Ba(CH,COO),, disolver calentando y filtrar.

Esta solucién debe tener un pH 3,7-4,1.

Solucién estandar de azufre, 1000 mg/L de S-SO,.

Disolver 5,435 g de sulfato de potasio, K,SO, secadoa 150°C, en agua y diluira 1000 mL.
Solucion estandar de azufre, 100 mg/L de S-SO,,

Diluir 25 mL de lasolucién estandar de S-SO, de 1000 mg/L (3.7)a 250 mL con solucién
de dihidrégeno fosfato de calcio 0,01 mol/L (3.1).

Serie de estandares de S-S0,

Transferir 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 100 mg/L de S-SO, (3.8) a seis
matraces aforados de 100 mL. Enrasar con solucion de dihidrogeno fosfato de calcio
0,01 mol/L(3.1).

Esta serie de estandares contiene 0-1-2-5-10-20 mg/L de S-SO,.

Procedimiento

Pesar 20 g (exactitud 0,1 g) de muestra seca al airey < 2mm (Método 1.1) en un envase
de plastico de base cuadrada de 150 mL (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de
referencia por cada 20 muestras.

Agregar aproximadamente 0,5 g de carbén activado (3.2).

Agregar 50 mL de solucion de dihidrégeno fosfato de calcio 0,01 mol/L (3.1).

Agitar durante 30 minutos a 180 golpes/min, aunatemperaturade 20°C a 25°C yfiltrar.
Pipetear 10 mL de los extractos, de los blancos y de la serie de estandares (3.9) en
matraces Erlenmeyer de 50 mL o tubos de vidrio.

Agregar 1 mL de solucién precipitante (3.6) y mezclar.

Dejar en reposo por 30 minutos, agitar y leer la absorbancia a 440 nm.

Nota 1.

Debe leerse antes de 3 horas.

Nota 2.

En el caso de sobrepasar el rango, repetir la determinacién diluyendo los extractos con soluciéon de
dihidrégeno fosfato de calcio 0,01 mol/L (3.1).

Calculos

Dibujar una curva de calibracion con las concentraciones de S-SO, de la serie de
estandares (3.9) en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la
ecuacion de regresion de mejor ajuste.

Nota 3

El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.
Calcular las concentraciones de S-SO, en el extracto de la muestra y en los blancos por
resolucion de la ecuacién de regresion.
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Muestra
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Método 1.1
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0,5 g de C activado

Agregar 50 mL de
Ca(H,POq4), 0,01 mol/L

v
Agitar 30 min
v
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ifi!trado l
Tomar 10 mL < Descartar )

v

Agregar 1 mL de
solucién precipitante

v

Dejar en reposo 30 min
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v
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Figura 8.1-1. Diagrama de flujo del Método 8.1.
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8 AZUFRE

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

8.2 EXTRACTO DE SATURACION Y DETERMINACION POR
COLORIMETRIA CON CROMATO DE BARIO

Principio y alcance

El extracto de saturacién obtenido por el Método 9.1, punto 4.3, se trata con una
solucién acida de cromato de bario para precipitar el SO,? como sulfato de bario. El
exceso de cromato de bario se precipita por alcalinizaciény el cromato libre, equivalente
a la cantidad de SO, presente, se determina por colorimetria.

Este método es recomendado para los suelos afectados por sales (CE> 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro visible con celdas de una longitud de paso de luz de 10 mm.
Papel filtro de tamafio de poro <3 um.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segiin la NCh426/2 (CE< 0,2 mS/m a 25°C).

Acido clorhidrico, HCI.

3.1.THCI37% d = 1,19 kg/L.

3.1.2HCI 32% d = 1,16 kg/L.

Solucién de cromato de bario 0,025 mol/L en HCI 0,75 mol/L.

Diluir65 mLde HCI37% (3.1.1)0 77 mLde HCI 32% (3.1.2) en aprox. 750 mL de agua.
Agregar 6,35 g de cromato de bario, BaCrO,, y enrasar a 1 L. Dejar reposar durante la
noche y filtrar si es necesario.

Amoniaco en solucién.

3.3.1 Amoniaco en solucién, NH,, 32% y d = 0,88 kg/L.

3.3.2 Amoniaco en solucién, NH,, 25% y d = 0,91 kg/L.

Solucién de amoniaco 2,5 mol/L.

Diluir 76 mL de amoniaco 32% (3.3.1) 0 94 mL de amoniaco 25% (3.3.2) con agua a
500 mL.

Solucién estandar de sulfato 200 mmol-/L.

3.5.1Disolver 17,43 g de sulfato de potasio, K,SO, secado a 150°C, en agua y diluir a
1000 mL. '
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3.5.2Disolver 14,20 g de sulfato de sodio, Na,SO, secado a 150°C, en agua y diluir a
1000 mL.

Serie de estandares de sulfato.

A seis matraces aforados de 200 mL agregar:

—  0-1-2-3-4-5 mL de solucion estandar de sulfato 200 mmol-/L (3.5.1 0 3.5.2)

— agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0-1-2-3-4-5 mmol-/L de sulfato.

Procedimiento

Estimar la concentracién de sulfato en el extracto de saturacién de la siguiente forma:
—  multiplicar la CE en dS/m (Método 9.1) por 10,

—  restar las concentraciones en mmol-/L de CO, y HCO, (Método 13.1),

—  restar la concentracion en mmol-/L de Cl (Método 14.1).

Esto es:

Concentracién estimada de SO, (mmol-/L) = CEx 10 - CO,-HCO, - Cl

Calcular la alicuota de extracto de saturacién segun:
SO, ?estimado <1 mmol-/L — 25 mL.
SO,?estimado 1-2,5mmol-/L — 10 mL.

SO, ?estimado  2,5-10mmol-/L — 2mL.

SO,?estimado 10-25mmol-/L — 1 mL.

SO, ”estimado >25mmol-/L.  — calcularuna alicuota proporcional del
extracto de saturacion diluido 1510
(Método 9.1, nota 9).

Para los blancos usar una alicuota de cada uno de los extractos blancos similar a la

estimada para la muestra.

Transferir la alicuota calculada del extracto de saturacién y 5 mL de la serie de

estandares (3.6), a matraces aforados de 50 mL.

Diluir con agua hasta un volumen aproximado de 25 mL.

Agregar 1,2 mL de solucion de amoniaco 2,5 mol/L (3.4) y mezclar.

Agregar 5 mL de solucion de BaCrO, (3.2), mezclar y dejar en reposo un minimo de 3

horas.

Agregar 1,0 mL de solucién de amoniaco 2,5 mol/L (3.4), mezclar y enrasar con agua.

Filtrar por papel filtro (2.2).

Medir la absorbancia a 372 nm.

Calculos

Dibujar una curva de calibracion con las concentraciones de S-SO, de la serie de
estandares (3.6) en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la
ecuacion de regresion de mejor ajuste.
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5.2
5.3

Nota 1
El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

Calcular la concentracién de SO, ? por resolucién de la ecuacién de regresion.
Calcular laconcentraciénde SO, ?en el extracto de saturacién, expresada en mmol-/L,
segln:

a-b)x5xD
A

50, (mmol-/L) = |

donde:
a = mmol-/L de SO_? calculados para el extracto de la muestra

mmol-/L promedio de SO, calculados para los blancos

factor de dilucién del extracto de saturacion (si corresponde)

= mt de alicuota

> o T W
(l

5.4 Opcionalmente, calcular la concentracién de 5-SO, en el extracto de saturacion,

6.1

6.2

7.1

expresada en mg/kg de suelo, segtin:
§-SO, (mg/kg) = SO, (mmol-/L) x SAx 0,16

donde:
SO,” (mmol-/1)
SA

1l

mmol-/L de SO, en el extracto de saturacion (5.3)
saturacion de agua en % (Método 9.1 punto 4.2.3)

Informes

Informar el resultado obtenido en 5.3, con un maximo de tres cifras significativas, como:
- SO, ?soluble en el extracto de saturacién =... mmol-/L

Opcionalmente, informar el resultado obtenido en 5.4, con un maximo de tres cifras
significativas, como:
- §-SO, soluble en el extracto de saturacién = ... mg/kg

Repetibilidad

Larepetibilidad de los analisisde SO, ? soluble en el extracto de saturacién, obtenida por
comparacion interlaboratorios realizada el 2000 por la Comisién de Normalizaciény
Acreditacién de la Sociedad Chilena de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), se presenta
en el Cuadro 8.2-1.
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Figura 8.2-1. Diagrama de flujo del Método 8.2.
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9 CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

1.1

1.2

2.1

2.2
2.3

2.4

3.1

3.2

3.3

9.1 EXTRACTO DE SATURACION Y DETERMINACION
POR CONDUCTIVIMETRIA

Principio y alcance

Se prepara una pasta de suelo saturada con agua, se filtra al vacio y en el extracto se
determina la conductividad eléctrica. Este método proporciona la medida mas
representativa del total de sales solubles en el suelo debido a que se relaciona
estrechamente con los contenidos de agua del suelo bajo condiciones de campo.
Este método es aplicable a todo tipo de suelos.

Equipos y materiales especiales

Bomba de vacio conectada a un conjunto de envases para vacio con embudos
Blchner.

Discos de papel filtro de tamafo de poro <3 um.

Conductivimetro de exactitud de al menos 0,01 dS/m (10 uS/cm) y equipado con
correccion automatica de temperatura y control de la constante de la celda.

Estufa para secado con ventilacion forzada de aire (opcional) y capaz de mantener una
temperatura de 105°C + 5°C.

Reactivos

Durante el andlisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segtin la NCh426/2 (CE<0,2 mS/ma 25°C) y con un pH > 5,6.

Solucién de KCI 0,1 mol/L.

Disolver 7,456 g de cloruro de potasio, KCl secado a 105°C durante 24 horas, en agua
en un matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua.

La conductividad eléctrica especifica de esta solucion es 12,9 dS/m (12,9 mS/cm) a
25°C. '

Solucién de KCI 0,02 mol/L.

Diluir 20 mL de la solucién de KCI 0,1 mol/L (3.1) a 100 mL con agua.

La conductividad eléctrica especifica de esta solucion es 2,77 dS/m (2,77 mS/cm) a
25°C.

Soluciéon de KCI 0,01 mol/L.

Diluir 10 mL de la solucién de KCI 0,1 mol/L (3.1) a 100 mL con agua.

La conductividad eléctrica especifica de esta soluciénes 1,41 dS/m (1,41 mS/cm)a 25°C.
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Nota 1

Las soluciones de KCI 3.1, 3.2 y 3.3 deben almacenarse herméticamente cerradas en envases de
plastico.

Nota 2

Pueden usarse soluciones estandares de conductividad eléctrica disponibles en el comercio.

Solucién de hexametafosfato de sodio, 1000 mg/L de PO, (optativo).
Disolver 1,29 g de hexametafosfato de sodio, (NaPO,) , en agua y diluira 1000 mL.

Procedimiento

Preparacion de la pasta saturada.
4.1.1 Colocar entre 100 g y 400 g de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1), en

un vaso plastico con tapa. Incluir 2 envases con 50 mL de agua como blancos.
Nota 3.
Mientras mayor es el contenido de arcilla del suelo menor es la cantidad de muestra necesaria.

4.1.2 Agregar agua suficiente para saturar la muestra.
4.1.3 Revolver suavemente con una espatula y agregar agua o suelo hasta alcanzar el
punto de saturacion.
Los criterios para este punto son:
= cuando se golpea al vaso contra el mesén no debe acumularse agua en la
superficie,
la pasta brilla por reflejo de la luz,
la pasta fluye lentamente cuando el vaso se inclina,
la pasta se desliza libre y [impiamente de la espatula (excepto en los suelos
con alto contenido de arcilla).

I}

Nota 4
Evitar el exceso de agitacion, especialmente en los suelos arcillosos, porque la incorporacion de aire
dificulta la visualizacién del punto de saturacion.

4.1.4 Tapar el vaso y dejar reposar durante la noche.

4.1.5 Aldiasiguiente, chequear el punto de saturacién de la pasta y ajustar las condi-
ciones agregando agua o suelo si es necesario.

Saturacién de agua.

4.2.1 Pesar 20-40 g (exactitud 0,01 g) de pasta saturada (4.1.5), en un recipiente pre-
pesado. :

4.2.2 Secar a 105°C + 5°C durante la noche, enfriar en desecador y pesar con una
exactitud de 0,01 g.

4.2.3 Calcular la saturacién de agua (SA) segun:

_a-b

SA (%) = x 100
b-c

donde:

masa en g de la pasta saturada + recipiente
masa en g de la pasta seca a 105°C + 5°C + recipiente
masa en g del recipiente

o o
1l

O
Il
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4.3

4.4

4.5

5.1

5.2

Nota 5

Debido a que el calculo esta en base al suelo seco a 105°C + 5°C, la SA puede ser mayor de 100%.

Obtencién del extracto de saturacion

4.3.1 Transferir la pasta (4.1.5) a un embudo Buchner provisto de un disco de papel
filtro (2.2). ,

4.3.2 Aplicarvacioy colectar elfiltrado. Si el filtrado inicial sale turbio, devolverlo al
embudo.

Determinacién de la constante de la celda.

4.4.1 Medirlaconductividad eléctrica (CE) de las solucionesde KCI (3.1, 3.2,y 3.3) de
acuerdo a las instrucciones del fabricante del conductivimetro (2.3).

4.4.2 Calcular, paracadasoluciéondeKClI (3.3, 3.2, 3.3), la constante de la celda segin:

K = CE,
CE,
donde:
K = constante de la celda
CE, = CE especifica de una de las soluciones de KC! en dS/m (mS/cm)
CE, = CE medida de la misma solucién de KCl en dS/m (mS/cm)

4.4.3 Calcularel promedio de los valores de constante de la celda y ajustar a ese valor

la constante de la celda del conductivimetro.
Nota 6
La constante de la celda promedio no debe diferir en mas de un 5% del valor dado por el
fabricante.
Medicion de la conductividad eléctrica del extracto de saturacion.
4.5.1 Medirla conductividad eléctrica, corregida a 25°C, de los filtrados (4.3.2).

Anotar el resultado en decisiemens por metro, dS/m.

Nota 7

La CE de los blancos no debe exceder de 0,01 dS/m (10 uS/cm). Si esto ocurre, repetir la pre-

paracién de la pasta saturada (punto 4.1).

Nota 8

La conductividad eléctrica debe medirse en el extracto de saturacién sin diluir.
Nota 9
Si no se determinan los iones presentes en el extracto de saturacién inmediatamente después de
obtenido el extracto, diluir 1—10 pipeteando 10 mL de extracto en un matraz aforado de 100 mL y
enrasando con agua. Al extracto remanente, luego de determinar la CE, agregar 0,1 mL de solucién
de hexametafosfato de sodio (3.4) por cada 25 mL de extracto para prevenir la precipitacion de CaCO,.
(Esta cantidad de solucién de hexametafosfato aumenta la concentracién de sodio en menos de 0,3
mg/L, lo cual tiene poca importancia comparada con la posible pérdida de Ca*?).

Informes

Informar el resultado obtenido en 4.5.1, con dos decimales si es < 1 dS/m o con tres cifras
significativas si es > 1 dS/m, como:

- Conductividad eléctrica del extracto de saturacién = ... dS/m
Informar el resultado obtenido en 4.2.3, con tres cifras significativas, como:
- Saturaciéon de agua (SA)  =... %
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9 CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

1.1

1.2

2.1
2.2

2.3

3.1

3.2

3.3

9.2 EXTRACTO 1:5Y DETERMINACI(’)N
POR CONDUCTIVIMETRIA

Principio y alcance

La muestra de suelo se extrae con agua a 20°C + 1°C en unarelacién suelo:aguade 1:5
para disolver las sales. En el extracto filtrado se mide la conductividad eléctrica (CE)
corregida a 25°C.

Este método es aplicable a todo tipo de suelos. Sin embargo, debido a las complejas
reacciones de intercambio, de disociacion de paresiénicos y de disolucion que ocurren
en el suelo cuando aumenta la dilucion, este método solamente es (til con fines de
comparacion en el mismo tipo de suelos.

Equipos y materiales especiales

Envases de plastico de base cuadrada, de 150 mL.

Agitador reciproco con ajuste de temperatura a 20°C + 1°C y lo suficientemente
vigoroso como paramantener la suspensién. (Una velocidad de 180 golpes por minuto
con una distancia de recorrido de 50 mm es adecuada).

Conductivimetro de exactitud de al menos 0,01 dS/m (10 uS/cm) y equipado con
correccién automatica de temperatura y control de la constante de la celda.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segiin la NCh426/2 (CE< 0,2 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

Solucién de KCI 0,1 mol/L.

Disolver 7,456 g de cloruro de potasio, KCl, secado a 105°C durante 24 horas, en agua
en un matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua.

La conductividad eléctrica especifica de esta solucién es 12,9 dS/m (12,9 mS/cm) a
25°C.

Solucién de KCI 0,02 mol/L.

Diluir 20 mL de la solucién de KCI 0,1 mol/L (3.1) a 100 mL con agua.

La conductividad eléctrica especifica de estasoluciénes 2,77 dS/m (2,77 mS/cm)a 25°C.
Solucién de KCI 0,01 mol/L.

Diluir 10 mL de la solucién de KCI 0,1 mol/L (3.1) a 100 mL con agua.

La conductividad eléctrica especificade estasoluciénes 1,41 dS/m (1,41 mS/cm)a 25°C.
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Nota 1

Las soluciones de KCI 3.1, 3.2 y 3.3 deben almacenarse herméticamente cerradas en envases de
plastico.

Nota 2

Pueden usarse soluciones estandares de conductividad eléctrica disponibles en el comercio.

Procedimiento

Extraccion

4.1.1 Pesar 20 g (exactitud 0,1 g) de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1), en un
frasco plastico de 150 mL (2.1). Incluir dos blancos.

4.1.2 Agregar 100 mL de agua a 20°C = 1°C y tapar el frasco.

4.1.3 Colocar el frasco en posicién horizontal en el agitador (2.2) y agitar durante 30

minutos a 20°C = 1°C.

Nota 3

La velocidad de la agitacion debe ser sélo la suficiente para producir y mantener la suspension.
Una agitacion mas vigorosa puede provocar una excesiva dispersion de la arcilla, dificultando
la filtracion posterior.

4.1.4 Filtrar por filtro de tamafio de poro de 8 um y colectar el filtrado.

Determinacién de la constante de la celda.

4.2.1 Medirlaconductividad eléctrica (CE) de las soluciones de KCI (3.1,3.2,y3.3) de
acuerdo a las instrucciones del fabricante del conductivimetro.

4.2.2 Calcular, para cada solucién de KCl, la constante de la celda segtin:

K = CE,
CE,,
donde:
K = constante de la celda
CE, = CE especifica de una de las soluciones de KCl en dS/m (mS/cm)
CE, = CE medida de la misma solucién de KCI en dS/m (mS/cm)

4.2.3 Calcular el promedio de los valores de la constante de la celda y ajustar a ese
valor la constante de la celda del conductivimetro.

Nota 4
La constante de la celda promedio no debe diferir en mas de un 5% del valor dado por el
fabricante.
Medicién de la conductividad eléctrica del filtrado.
Medirla CE, corregida a 25°C, delfiltrado (4.1.4). Anotar los resultados en decisiemens
por metro, dS/m.
Nota 5

La conductividad eléctrica de los blancos no debe exceder de 0,01 dS/m (10 uS/cm). Si esto ocurre,
repetir la extraccién (punto 4.1).
Nota 6

La conductividad eléctrica debe medirse en el extracto sin diluir.
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10 RELACION DE ADSORCION DE SODIO (RAS)
Y PORCENTAJE DE SODIO INTERCAMBIABLE (PSI)

10.1 EXTRACTO DE SATURACION

1 Principio y alcance

1.1 Enelextracto de saturacién se determinan las concentraciones de Ca, Mgy Na solubles
seglin el Método 4.2 y se calculan la relacién de adsorcién de sodio (RAS) y el
porcentaje de sodio intercambiable (PSI).

1.2 Estos métodos son aplicables a los suelos afectados por sales (CE > 0,5 dS/m).
Nota 1
En la Taxonomia de Suelos, una RAS > 13 o un PSI 2 15% es un criterio para definir e identificar
horizontes natricos.

2 Procedimiento

2.1 Determinar las concentraciones de Ca, Mg y Na solubles en el extracto de saturacion,
seglin el Método 4.2.

3 Calculos

3.1 Calcular la relaciéon de adsorcion de sodio (RAS), segin:

Na
RAS=
’ Ca+ Mg
2
donde:
Na, Ca y Mg = mmol+/L de Na, Ca y Mg solubles, respectivamente, en el extracto de

saturacién (Método 4.2)

3.2 Calcular el porcentaje de sodio intercambiable (PSI), segun:

PSI (%) = 1,45 x RAS
1 +0,0145 X RAS
donde:
RAS = relacién de adsorcion de sodio (3.1)
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11 BORO

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3

3.1

3.2

3.3

3.4

11.1 EXTRACC,I(')N CON SOLUCI(')N DE CACL, 0,01 mol/L
A EBULLICION Y DETERMINACION COLORIMETRICA
CON AZOMETINA-H.

Principio y alcance

La muestra de suelo se extrae con una solucién de CaCl, 0,01 mol/L a ebulliciény el B
extraido se mide por colorimetria con azometina H.

Este método es recomendado para detectar deficiencias de B para las plantas en los
suelos.

Equipos y materiales especiales

Plancha calefactora.
Capsulas de porcelana o condensador a reflujo
Espectrofotometro, rango visible, con cubetas de una longitud de paso de luzde 10 mm.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de

clase 1 seglin la NCh426/2 (CE< 0,2 mS/m a 25°C).

Nota 1

Para prevenir la liberacion de B del material de vidrio, llenarlo con HNO, 4 mol/L, dejarlo reposar
durante la noche y lavarlo en la forma habitual.

Nota 2

Los reactivos y soluciones estandares deben transferirse a envases de plastico inmediatamente
después de su preparacion.

Solucién de CaCl, 0,1 mol/L.

Disolver 14,7 g de cloruro de calcio, CaCl,-2H,O, en aguay llevara 1 L.

Solucién de CaCl, 0,01 mol/L.

Diluir 100 mL de la solucién de CaCl, 0,1 mol/L (3.1) conaguaa 1 L.

Soluciéon tampén.

Disolver 250 g de acetato de amonio, CH,COONH,, y 15 g de EDTA-disédico (sal
disédica del acido etilendiaminotetraacético) en 400 mL de agua. Agregar 125 mL de
acido acético glacial, CH,COOH, y mezclar.
Solucién de azometina-H y acido ascérbico.
Disolver 0,9 g de azometina-H, C,_H ,NNaO,S,, y 2 g de acido ascérbico, C.H,O,, en
100 mL de agua. Guardar refrigerada y reemplazar cada 15 dias.
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Solucién para desarrollo de color.

Mezclar 100 mL de solucién tampén (3.3) con 50 mL de solucién de azometina-H 9 g/
L y &cido ascorbico 20 g/L (3.4). Preparar diariamente.

Solucién estandar de boro, 1000 mg/L de B.

Disolver 5,715 g de H,BO, en agua y diluir a 1000 mL.
Nota 3
El H,BO, no debe secarse porque pierde agua y se transforma en HBO,.

Solucién estandar de boro, 10 mg/L de B.

Diluir 1 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de B (3.6) a 100 mL con agua.
Serie de estandares de B.

A cinco matraces aforados de 50 mL agregar:

—  0-1-2-5-10 mL de la solucién estandar de 10 mg/L de B (3.7),

— 5 mLdelasolucion de CaCl, 0,1 mol/L (3.1),

— agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0,0-0,2-0,4-1,0-2,0 mg/L de B.

Procedimiento

Pesar 20 g (exactitud 0,1 g) de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1) y colocarla
en una capsula de porcelana o en el recipiente del condensador a reflujo (2.2). Incluir
dos blancos y una muestra de referencia por cada 20 muestras.

Agregar 40 mL de solucion de CaCl, 0,01 mol/L (3.2).

Pesar el recipiente con la muestra y la solucién de CaCl,.
Nota 4
Si se usa condensador a reflujo no es necesario realizar los puntos 4.3 y 4.5.

Calentar hasta ebullicién y hervir por 10 minutos. Enfriar.

Reponer el agua evaporada agregando agua hasta la masa determinadaen el punto 4.3.
Filtrar o centrifugar.

Tomar una alicuota de 4 mL de los extractos y de la serie de estandares (3.8) en tubos
de plastico.

Agregar 4 mL de solucién para desarrollo de color (3.5). Mezclar.

Dejar reposar por 30-60 minutos pero no mas de 90 minutos.

4.10 Leer la absorbancia a 420 nm.

5.1

Nota 5
En caso se sobrepasar el rango, tomar una alfcuota menor de extracto y completar a 4 mL con solucién
de CaCl, 0,01 mol/L (3.2).

Calculos
Dibujar una curvade calibracién con las concentraciones de B en la serie de estandares

(3.8) en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacion de
regresion de mejor ajuste.
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11 BORO

1.1

1.2

2.1

3.1

3.2.

3.3

3.4

3.5

11.2 EXTRACTO DE SATURACION Y DETERMINACION
COLORIMETRICA CON AZOMETINA-H.

Principio y alcance

En el extracto de saturacion obtenido por el Método 9.1, punto 4.3, se determina la
concentracion de B por colorimetria con azometina H.
Este método es recomendado para detectar toxicidad de B para las plantas en los suelos.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotometro visible con cubetas de una longitud de paso de luz de 10 mm.

Reactivos

Durante el andlisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de

clase 1 seglin la NCh426/2 (CE<0,2 mS/m a 25°C).

Nota 1

Para prevenir la liberacion de B del material de vidrio, llenarlo con HNO, 4 mol/L, dejarlo reposar
durante la noche y lavarlo en la forma habitual.

Los reactivos y soluciones estandares deben transferirse a envases de plastico inmediatamente
después de su preparacion.

Solucién tampon.

Disolver 250 g de acetato de amonio, CH,COONH,, y 15 g de EDTA-disodico (sal
disédica del acido etilendiaminotetraacético) en 400 mL de agua. Agregar 125 mL de
acido acético glacial y mezclar.

Solucién de azometina-H y acido ascoérbico.
Disolver 0,9 g de azometina-H, C _H NNaO,S,, y 2 g de acido ascérbico, C,H,O,, en
100 mL de agua. Guardar refrigerado y reemplazar cada 15 dias.

Solucién para desarrollo de color.

Mezclar 100 mL de soluciéon tampén (3.3) con 50 mL de solucion de azometina-H y-
acido ascorbico (3.2). Preparar diariamente.

Solucién estandar de boro, 1000 mg/L de B.

Disolver 5,715 g de acido borico, H,BO,, en agua y diluir a 1000 mL.
Nota 2
El H,BO, no debe secarse porque pierde agua y se transforma en HBO,.

Solucién estandar de boro, 20 mg/L de B.
Diluir 2 mL de la soluciéon estandar de 1000 mg/L de B (3.4) a 100 mL con agua.
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3.6 Serie de estdndares de B.

4.1

4.2
4.4
4.5

5.1

5.2

5.3

5.4

A cinco matraces aforados de 50 mL agregar:

—  0-1-2-5-10 mL de la solucién estandar de 20 mg/L de B (3.5),
— agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0,0-0,4-0,8-2,0-4,0 mg/L de B.

Procedimiento

Tomar una alicuota de 4 mL del extracto de saturacién proveniente del Método 9.1 (o
del extracto diluido 1—10, Método 9.1, nota 10) y de la serie de estandares (3.6) en
tubos de pléstico.

Agregar 4 mL de solucién para desarrollo de color (3.3). Mezclar.

Dejar reposar por 30-60 minutos pero no mas de 90 minutos.

Leer la absorbancia a 420 nm.

Calculos

Dibujar una curvade calibracién con las concentraciones de B en la serie de estandares
(3.6) en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacién de
regresién de mejor ajuste.

Nota 3
El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

Calcular las concentraciones de B en el extracto de la muestra y en los blancos por
resolucion de la ecuacion de regresion.
Calcular la concentracién de B en el extracto de saturacién expresada en mg/L segln:

B (mg/L) = (a-b)xD

donde:
mg/L de B en el extracto de la muestra
mg/L promedio de B en los blancos

a
b
D factor de dilucién del extracto de saturacién (si corresponde)

o n

Opcionalmente, calcular la concentracién de B en el extracto de saturacién expresada
en mg/kg segin:

B (mg/L) x SA

B (mg/kg) =
100
donde:
B (mg/L) = B (mg/L) en el extracto de saturacion (5.3)
SA = saturacion de agua en % (Método 9.1, punto 4.2)
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Figura 11.2-1. Diagrama de flujo del Método 11.2.
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12 CARBONATO Y BICARBONATO

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1

3.2

4.1

12.1 EXTRACTO DE SATURACION Y DETERMINACION
PORTITULACION POTENCIOMETRICA CON ACIDO

Principio y alcance

En el extracto de saturacién obtenido por el Método 9.1, punto 4.3, se determina la
concentracion de CO,?y HCO, portitulacién potenciométrica con un acido hasta pH
8,25y 4,60, respectivamente.

Este método es aplicable en los suelos neutros y alcalinos (pH-H,O > 6,6).

Equipos y materiales especiales

Titulador automatico con medidor de pH.
Electrodo combinado para pH.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segiin la NCh426/2 (CE< 0,2 mS/m a 25°C).

Soluciones tampones de pH 4,00, 7,00 y 9,00 (o similares).

Disponibles en el comercio.

Solucion estandar de acido sulfdrico 0,010 mol/L.

Disponible en el comercio.

Procedimiento
Estimar la alicuota de extracto de saturacién, proveniente del Método 9.1, punto 4.3,

para latitulaciéon, usando la conductividad eléctrica del extracto de saturacién segin la
siguiente relacion:

CE <2 dS/m : 10 mL
CE=2-10dS/m : 5 mL
CE > 10dS/m : 2 mL

Para los blancos usar una alicuota de cada uno de los extractos blancos similar a la
estimada para la muestra.
Nota 1

Alternativamente, usar una cantidad proporcional del extracto de saturacién diluido 1—-10 (Método
9.1, nota 9).
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Calibrar el medidor de pH con las soluciones tampones (3.1).

Transferir la alicuota estimada a un vaso y agregar agua hasta un volumen de 75 mL.
Introducir el electrodo y medir el pH.

SielpHes>8,7, colocarel puntofinala 8,25 y titular con lasolucién estandar de H,SO,
0,010 mol/L (3.2).

Nota 2

Bajo pH 8,7 la cantidad de carbonato presente es insuficiente como para una determinacion
significativa, de manera que la titulacién sélo debe realizarse para bicarbonato.

Cuando la titulacién se detiene, anotar el gasto de H,SO, 0,010 mol/L.
Colocar el punto final en 4,60 y continuar la titulacion.
Cuando la titulacion termina, nuevamente anotar el gasto de H,5O, 0,010 mol/L.

Calculos

Calcular las concentraciones de CO,? y HCO, en el extracto de saturacion segun:

v1xMxDx4000
A

CO,? (mmol -/L) =

HCO," (mmol - /L) = (v,-2v,-b) x M x D x 2000

A
donde:
v, = volumen en mL de H,SO, gastado para titular hasta pH 8,25
v, = volumen total en mL de H,SO, gastado para titular hasta pH 4,60
b = volumenpromedio,enml, de H,SO, gastado paratitular los blancos hasta pH 4,60
M = concentracién en mol/L del H,SO,
A = alicuota en mL del extracto de saturacién (diluido o no)
D = factor de dilucién del extracto de saturacién (si corresponde)
Informes

Informar los resultados obtenidos en 5.1, con un maximo de tres cifras significativas,
como:

- CO,? soluble en el extracto de saturacién = ... mmol-/L

- HCO, soluble en el extracto de saturacion= ... mmol-/L

Repetibilidad

La repetibilidad de los anélisis de HCO, soluble en el extracto de saturacion, obtenida
por comparacién interlaboratorios realizada el 2000 por la Comisioén de Normalizacion
y Acreditacion de la Sociedad Chilena de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), se presenta
en el Cuadro 12.1-1.
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Figura 12.1-1. Diagrama de flujo del Método 12.1.
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13 CLORURO

1.1

1.2

2.1

2.2
2.3
2.4

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

13.1 EXTRACTO DE SATUR/}CI(')N Y DETERMINACION POR
TITULACION POTENCIOMETRICA CON NITRATO DE PLATA

Principio y alcance

En el extracto de saturacion obtenido por el Método 9.1, punto 4.3, se determina la
concentracién de cloruro portitulaciéon potenciométrica con nitrato de plata usando un
electrodo de referencia y un electrodo de Ag-AgCl como indicador del punto final.
Este método es recomendado para suelos afectados por sales (CE > 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

Medidor de pH/mV que permita un rango de -500 mV a +500 mV con una precisién de
al menos T mV.

Electrodos: indicador de Ag-AgCl y de referencia de Hg/Hg,SO, con K SO, saturado.
Agitador magnético con magnetos.

Bureta de 10 mL con una precisién de 0,01 mL o titulador automatico.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segin la NCh426/2 (CE<0,2 mS/m a 25°C).

Acido nitrico, HNO,, 100%, d=1,52 kg/L.

Solucién estandar de AgNO, 0,1 mol/L.

3.2.1 Disponible en el comercio. :
3.2.2Disolver 8,50 g de nitrato de plata, AgNO, en aguay diluira 500 mL. Guardaren
vidrio ambar.

Solucién de AgNO, 0,01 mol/L.

Diluir 25 mL de la solucién estandar de AgNO, 0,1 mol/L (3.2) a 250 mL con aguay
almacenar en un frasco oscuro. Estandarizar segiin 5.4 a 5.7.

Solucién estandar de NaCl 0,1 mol/L.

3.4.1 Disponible en el comercio

3.4.2 Disolver 5,844 g de cloruro de sodio, NaCl, secado a 150°C por 24 horas, en agua
y diluir a T000 mL.

Solucién estandar de NaCl 0,01 mol/L.

Diluir 5 mL de solucién estandar de NaCl 0,1 mol/L (3.4.1 0 3.4.2) con agua a 50 mL.
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Procedimiento

Determinacion del potencial del punto de equivalencia

4.1

4.2

43
4.4

4.5

4.6

A tres vasos de 100 mL agregar:

—  2-5-10 mL de solucién estindar de NaCl 0,01 mol/L (3.5),

— agua hasta 25 mL,

—  2mLde HNO, (3.1),

—  un magneto

Insertar los electrodos (2.2) en la solucion hasta una profundidad de 2 cm y encender
el agitador (2.3) de manera de mantener una agitacién suave constante.

Registrar las lecturas de la bureta en mL y del voltaje en mV.

Agregar lentamente solucién de AgNO, 0,01 mol/L (3.3) hasta alrededor de 0,3 mL antes
del punto de equivalencia esperado y registrar las lecturas de la bureta y del voltaje.
Continuartitulando en incrementos de 2 gotas de solucion de AgNO,, registrando cada
vez las lecturas de la bureta y del voltaje, hasta alrededor de 0,3 mL después del punto
de equivalencia.

Calcular el voltaje del punto de equivalencia segiin 5.1 a 5.3.

Medicidon de la concentracion de Cl en la muestra

4.7

4.8
4.9

Transferir una alicuota del extracto de saturacién proveniente del Método 9.1, punto 4.3
(o del extracto diluido 1—-10, Método 9.1, nota 9), que contenga < 0,1 mmol de Cl, al
vaso de titulacion.

Agregar 2 mL de HNO, (3.1) y un magneto.

Introducir los electrodos e iniciar la agitacién.

4.10 Agregar lentamente soluciéon de AgNO, 0,01 mol/L (3.3) hasta alcanzar el punto de

5.

equivalencia determinadoen 5.3.
Nota 1
El electrodo de Ag debe limpiarse frecuentemente usando un abrasivo para Ag.

Calculos

Determinacioén del potencial del punto de equivalencia

5.1

5.2

Confeccionar, para cada alicuota de solucién estandar de NaCl, una tabla con los
siguientes valores (ver ejemplo 10.1):

volumen (V), en mL, de cada lectura de solucién de AgNO,,

diferencia de volumen (AV), en mL, entre dos lecturas sucesivas,

potencial (E), en mV, de cada lectura,

diferencia de potencial (AE), en mV, entre dos lecturas sucesivas,

cambio de potencial por unidad de cambio en el volumen de AgNO, (AE/AV, es
decir, la primera derivada),

diferencia entre los valores sucesivos de la primera derivada (A2E/AV).
Calcular, para cada alicuota de solucion estandar de NaCl, el potencial en el punto de
equivalencia segln (ver ejemplo 10.2):

VRN

\J
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£, =E +AE, X AZE+)
A2E(+) + A2E(-)
donde:
E, = potencial, en mV, en el punto de equivalencia
E, = potencial, en mV, correspondiente al Gltimo valor positivo de A2E/AV
AE = diferencia de potencial, en mV, entre el Gltimo valor positivo y el primer valor
negativo de A2E/AV
A2E(+) = daltimo valor positivo de A2E/AV
A2E(-) primer valor negativo de A2E/AV

5.3 Definirel potencial en el punto de equivalencia como el promedio de los valores de E,
obtenidos para las tres alicuotas de solucion estandar de NaCl.

Estandarizacion de la solucion de AgNO, (3.4).
5.4 Calcular, para cada alicuota de solucién estandar de NaCl, el volumen de solucién de
AgNO, gastado en alcanzar el punto de equivalencia segin (ver ejemplo 10.3.1):
A2E(+)
A2E(+) + A2E(-)

V. =V _+ AV x
e p p

\% = gasto, en mL, de solucién de AgNO, en el punto de equivalencia

v, = gasto, en mL, correspondiente al Gltimo valor positivo de A2E/AV

AV = diferencia de volumen, en mL, alrededor del punto de eguivalencia
(correspondiente a AE )

A2E(+) = dltimo valor positivo de A2E/AV

primer valor negativo de A2E/AV

>
No
m

z
|

5.5 Dibujarunacurvade calibracién conlasalicuotas, en mL, de solucién estandar de NacCl
eneleje Xy los gastos, enmlL, calculados de solucién de AgNO, enel eje Y (ver ejemplo
10.3.2).

5.6 Calcular la ecuacién de regresion lineal del tipo: y = b1x + bO.
Nota 2
El coeficiente de regresién, R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las titulaciones.

5.7 Calcular la concentracion de la solucién de AgNO, segtin (ver ejemplo 10.3.3):

AgNO, (mol/L) = ___0’01
b1
donde:
0,01 = concentracion, en mol/L, de la solucién estandar de NaCl -
bt = pendiente de la ecuacién de regresion lineal (5.6)

Calculo de la concentracion de cloruro en la muestra (ver ejemplo 10.4)
5.8 Calcular la concentracion de Cl, expresada en mmol-/L, en el extracto de saturacién
segun:
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(@a-b0)xDxM
A

Cl (mmol - /L) = x 1000

donde:

gasto, en mL, de la solucién de AgNO,

intercepto de la ecuacién de regresion (5.6)

factor de dilucién del extracto de saturacién (si corresponde)
concentracién, en mol/L, de la solucion de AgNO, (5.7)
volumen en mL de alicuota

>zogw
L | T | B ]

5.9 Opcionalmente, calcular la concentracion de Cl, expresada en mg/L, en el extracto de
saturacion seguin:
Cl (mg/L) = Cl (mmol - /L) x 35,46

donde:
ClI' {(mmol-/L} = mmol-/L de CI en el extracto de saturacién (5.8)

5.10 Opcionalmente, calcular la concentraciéon de ClI', expresada en mg/kg de suelo, segin:

Cl (mg/L) x SA

Cl (mg/kg) =
100
donde:
Cl' (mg/L) = mg/L de Cl en el extracto de saturacion (5.9)
SA = saturacion de agua en % (Método 9.1, punto 4.2.3)

6 Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.8, con un maximo de tres cifras significativas, como:
- Cl soluble en el extracto de saturaciéon  =... mmol-/L

6.2 Opcionalmente, informar el resultado obtenido en 5.9, sin decimales, como:
- Cl soluble en el extracto de saturaciéon = ... mg/L

6.3 Opcionalmente, informar el resultado obtenido en 5.10, sin decimales, como:
- Cl' soluble en el extracto de saturacion = ... mg/kg
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Wisconsin, USA. 1390 p.
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Figura 13.1-1. Diagrama de flujo del Método 13.1.
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13 CLORURO

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

13.2 EXTRACTO DE SATURACION Y DETERMINACION
POR TITULACION MANUAL CON NITRATO DE PLATA

Principio y alcance

En el extracto de saturacion obtenido por el Método 9.1, punto 4.3, se determina la
concentracién de cloruro por titulacién con nitrato de plata usando cromato de potasio
como indicador.

Este método es recomendado para suelos afectados por sales (CE > 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

Matraces Erlenmeyer de 100 mL.
Bureta de 25 mL

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de

clase 1 segiin la NCh426/2 (CE<0,2 mS/m a 25°C).

Suspension de hidroxido de aluminio.

- Disolver 125 g de sulfato de aluminio y potasio, AIK(SO,),-12H,0O, o sulfato de alu-
minioy amonio, AINH,(SO,),-12H,0, en 1 L de agua.

- Calentara 60°C.

- Agregar, lentamente y con agitacién, 55 mL de amoniaco concentrado.

- Dejar reposar por 1 h.

- Lavarel precipitado por sucesivas adiciones de agua, mezclando y decantando, has-
ta que quede libre de cloruro.
Cuando esta recién preparada, esta suspensiéon ocupa un volumen de aproximada-
mente 1 L.

Solucién indicadora de fenolftaleina 1%.

Disponible en el comercio.

Acido sulfdrico, H,SO,, 0,5 mol/L.

A 400 mL de agua agregar, lentamente y con agitacién, 14 mL de H,5SO, 96%. Enfriar

y diluir a 500 mL con agua.

Soluciéon de hidréxido de sodio, NaOH, 1 mol/L.

Disolver 20 g de NaOH en agua. Enfriar y diluir a 500 mL.

Solucién indicadora de cromato de potasio.

Método 13.2, Revision 2, 2006 135



3.6

3.7

3.8

4.1

4.2

4.3

4.4
4.5

5.1

Métodos de Andlisis Recomendados para los Suelos de Chile

- Disolver 50 g de cromato de potasio, K,CrO,, en un poco de agua.

- Agregarsolucion de nitrato de plata hasta la formacién definida de un precipitado rojo.
- Dejar reposar por 12 h.

- Filtrar y diluira 1 L con agua.

Solucién estandar de nitrato de plata 1 mol/L.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de nitrato de plata 0,02 mol/L.

Diluir 20 mL de la solucién estandar de nitrato de plata 1 mol/L (3.6) a 1000 mL con agua.
Verificar la concetracién antes del uso por titulacién de una alicuota de 2 mL de la
solucién estandar de cloruro de sodio 0,1 mol/L (3.8).

Solucién estandar de cloruro de sodio 0,1 mol/L.

Disponible en el comercio.

Procedimiento

Transferiruna alicuota del extracto de saturacion proveniente del Método 9.1, punto 4.3
(o del extracto diluido 1—10, Método 9.1, nota 9), que contenga < 0,5 mmol de Cl-en
un matraz (2.1) y diluir a 50 mL con agua. Incluir alicuotas similares de los blancos y
diluir a 50 mL con agua.

Si la muestra es altamente coloreada, agregar 2 mL de la suspensién de hidréxido de
aluminio (3.1), mezclar, dejar decantar y filtrar.

Si el pH de lamuestrano esta entre 7y 10, ajustarlo al punto final de la fenolftaleina (pH

8,3) con acido sulfdrico (3.3) o solucion de hidréxido de sodio (3.4).

Nota 1

Si se usa un medidor de pH para ajustar el pH, preferir un electrodo de referencia sin cloruro. Si esto
no es posible, determinar la cantidad de acido o alcali en una porcién de la muestra, luego agregar
la cantidad determinada a otra porcién de la muestra y continuar el anélisis.

Agregar 1 mL de solucién indicadora de cromato de potasio (3.5).
Titular con la solucién estandar de nitrato de plata 0,02 mol/L (3.7) hasta un color
amarillo anaranjado. Registrar el gasto.

Célculos

Calcular la concentracién de Cl, expresada en mmol-/L, en el extracto de saturacion
segin:
(a-b)xDxM

A

ClI” (mmol - /L) = x 1000

donde:

volumen, en mL, de AgNO, gastado para titular la muestra

volumen promedio, en mL, de AgNO, gastado para titular los blancos
factor de dilucién del extracto (si corresponde)

concentracioén, en mol/L, de la solucion estandar de AgNO,

alicuota, en mL, de extracto

>ZQOow
o nonn
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Extracto de

saturacién
Método 9.1

Tomar una alicuota
< 0,5 mmol de CI

A 4
Diluir a50 mL

sEs muy

loronc? Agregar 2 mL de

Al(OH); vy filtrar

sEl pH es

<7 05107 Ajustar a pH 8,3

Agregar 1 mL de
KQCVO4

h 4
Titular con

AgNO;0,02 mol/L

@alcular e inforsz

Figura 13.2-1. Diagrama de flujo del Método 13.2.
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14 NITROGENO

1.1

1.2

1.3

2.1
2.2

3.1

3.2

3.3

14.1 DIGESTION KJELDAHL

Principio y alcance

El método se basa en la digestiéon Kjeldahl de la muestra con acido sulfirico, acido
salicilico y una mezcla catalitica de sulfato de potasio, sulfato de cobre y diéxido de

titanio. Luego, se determina el N-NH, en la solucién por el Método 14.1.1.
Nota 1
El diéxido de titanio (TiO,) es ecotéxicamente menos dafiino que el selenio.

Este procedimiento de digestion permite determinar el nitrégeno total del suelo (N-
amoniacal, N-nitrato, N-nitrito y N organico).
Este método es aplicable a todos los tipos de suelos.

Equipos y materiales especiales

Tamiz con aberturas de 0,25 mm.
Digestor con tubos de 50-100 mL.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segtin la NCh426/2 (CE méxima = 0,5 mS/m a 25°C).

Acido salicilico en acido sulfarico.

Disolver 25 g de acido salicilico, C;H,O,, en 1 L de acido sulfarico, H,50,, 96 %,
densidad 1,84 kg/L.

Tiosulfato de sodio.

Moler cristales de tiosulfato de sodio pentahidrato, Na,0,S,.5H,0, hasta que pasen a
través de un tamiz de 0,25 mm de apertura (2.1).

Mezcla catalitica.

Mezclar moliendo en un mortero:

— 100 g de sulfato de potasio, K,SO,, molido,

— 3 g desulfato de cobre, CuSO,-5H,0 molido, y

- 3 gdedidxido de titanio, TiO,, con la estructura cristalina de anatasa.
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4.1

4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7

4.5
4.6

5
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Procedimiento

Pesar0,2 ga 1 g(exactitud 0,001g) de muestra seca al aire, < 2mmy molidaa<0,5 mm
(punto 3.6 del Método 1.1) en un tubo de digestion. Incluir una muestra de referencia
y dos blancos (tubos sin suelo).

Agregar 4 mL de 4cido salicilico en acido sulftrico (3.1) agitando hasta mezclar bien.
Dejar reposar durante la noche.

Agregar 0,5 g de tiosulfato de sodio (3.2) a través de un embudo de vastago largo.
Calentar cuidadosamente hasta el cese de la espuma. Enfriar.

Agregar alrededor de 1,1 g de mezcla catalitica (3.3).

Hervir suavemente, sin exceder los 400°C, hasta que lamezcla de digestion esté clara,
cuidando que el &cido sulfarico se condense en el primer tercio del cuello del tubo de
digestion. Este proceso puede durar de 2 a 5 horas. Enfriar.

Agregar lentamente y con agitacién 20 mL de agua. Dejar enfriar.

Determinar el N-NH, en el digerido por el Método 14.1.1.

Bibliografia

5.1 Bremner).M. 1996. Nitrogen-total. p.1085-1121. In:Sparks, D.L. et al. (eds.) Methods of

soil analysis. Part 3. Chemical methods. Soil Science Society of America Book Series
N¢5. Soil Science Society of America, Inc, American Society of Agronomy, Inc,
Madison, Wisconsin, USA. 1390p.

5.2 1SO 11261. 1995. Soil quality — Determination of total nitrogen — Modified Kjeldahl

method. International Organization for Standardization. Geéneve, Switzerland, 4p.

5.3 NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis

fisico-quimico y microbiolégico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales.
Instituto Nacional de Normalizacién, Santiago, Chile, 6 p.

5.4 SadzawkaR., A. 1990. Métodos de anélisis de suelos. Serie La Platina N216, Instituto de

Investigaciones Agropecuarias, Santiago, Chile, 130 p.
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Muestra
seca al aire

< 0,5mm

Método 1.1,
punto 3.6

Pesar 0,2-1 g

v

Agregar 4 mL de acido
salicilico en H,SO,
v
Dejar reposar
durante la noche
Agregar 0,5 g de
tiosulfato de sodio

v

Calenta hasta
el cese de espuma

v

Enfriar
Agregar~1 g de
mezcla catalitica

v

Hervir a < 400°C

v

Agregar 20 mL de agua

N-NH,

Método 14.1.1

Figura 14.1-1. Diagrama de flujo del Método 14.1.
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14 NITROGENO

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1

3.2

3.3

3.4

14.1 DIGESTION KJELDAHL

14.1.1 Destilacion de NH, y determinacién por titulacion

Principio y alcance

La solucién proveniente del Método 14.1 se alcaliniza, con lo cual se forma NH, que
se destila por arrastre de vapor, se atrapa en acido bérico y se titula con acido.
Este método es aplicable en todos los suelos.

Equipos y materiales especiales

Destilador por arrastre de vapor.
Microbureta de 10 mL con graduaciones aintervalos de 0,01 mL (o titulador automético).

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de

clase 2 segiin la NCh426/2 (CE < 0,5 mS/m a 25°C).

Solucién de NaOH aprox. 10 mol/L.

En un recipiente de vidrio marcado para indicar 5 L, agregar:

— 2 kg de hidréxido de sodio, NaOH,

— alrededor de 2,5 L de agua recién hervida y fria y disolver. Enfriar con el frasco
tapado para evitar la absorcion de CO,,

— aguarecién herviday frfa hasta la marca de 5 L. Mezclar bien.

Guardar esta solucion protegida del CO, ambiental.

Soluciéon de NaOH 0,1 mol/L.

Disolver0,4 g de hidréxido de sodio, NaOH, en aguarecién herviday friay diluira 100

mL.

Soluciénindicadora.

Disolver 0,02 g de rojo de metiloy 0,1 g de verde de bromocresol en 100 mL de etanol

96 %.

Solucién de acido bérico-indicador.

En un recipiente marcado para indicar 1 L, agregar:

— 20gdeH,BO,,

—  alrededor de 900 mL de agua. Disolver por calentamiento con agitacién. Enfriar,

— 20 mL de solucién indicadora (3.3),
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3.5

4.1

4.2

4.3
4.4

4.5

5.1

6.1

7.1
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—  solucién de NaOH 0,1 mol/L (3.2), cuidadosamente hasta un tinte pirpura rojizo
(aproximadamente pH 5,0),

— agua hasta lamarcade 1 L. Mezclar.

Esta solucion debe mezclarse bien antes de su uso.

Solucién estandar de acido sulfarico, H,5O,, 0,005 mol/L.

Disponible en el comercio.

Procedimiento

Agregar 5 mL de solucién de acido bérico-indicador (3.4) aun matraz Erlenmeyer de 50
mL, marcado a los 20 mL, y colocarlo bajo del condensador del destilador (2.1) de
manera que el extremo del condensador quede bajo la superficie de la solucion.
Altubo de digestion proveniente del Método 14.1, agregar 20 mL de solucién de NaOH
10 mol/L (3.1) y conectarlo al destilador por arrastre de vapor (2.1).

Inmediatamente comenzar la destilacion.

Una vez que el destilado alcance la marca de 20 mL, bajar el matraz hasta que el
extremo del condensador esté sobre el nivel del liquido y lavarlo con agua.

Titular el destilado con solucién estandar de H,SO, 0,005 mol/L (3.5) hasta que el color

cambie de verde a rosado.
Nota 1
Alternativamente puede usarse un titulador automatico fijando el punto final a pH 4,60.

Calculos

Calcular la concentracién de N en la muestra seguin:

N (%) = (a-b)xM

X 2,8
m
donde:
mL de solucion estandar de H,SO, gastados en la muestra
mL promedio de solucion estandar de H,50, gastados en los blancos
concentracién en mol/L de la solucion estandar de H,SO,

masa en g de la muestra usada en el Método 14.1.

o n

3ZLow

Informe

Informar el resultado obtenido en 5.1, con dos decimales, como:
- N total =...%

Repetibilidad

La repetibilidad de los analisis de N segin ISO 11261 (1995), se presenta en el Cuadro
14.1.1-1.
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Digerido

Método 14.1

A 4
Agregar 20 mL de
NaOH 10 mol/L

v

Destilar sobre acido|  residuo
bérico - indicador

destilado

\ 4
]Titular con H,SO, < Descartar >

Calcular

4
C Informar >

Figura 14.1.1-1. Diagrama de flujo del Método 14.1.1.
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14 NITROGENO

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

14.2 EXTRACCION CON CLORURO DE POTASIO 2 moI/LC
DESTILACION DENH, Y DETERMINACION POR TITULACION

Principio y alcance

El suelo se trata con una solucién de cloruro de potasio 2 mol/L que extrae las formas
inorganicas de nitrégeno (NH_*, NO, y NO,) que pueden estar presentes en el suelo. Al
extracto se agrega MgO y aleacién de Devarda para transformar todo el nitré6geno en
NH,*, el cual se destila por arrastre de vapor, se atrapa en acido bérico y se titula con
acido.

Este método es aplicable en todos los suelos.

Equipos y materiales especiales

Envases de pléstico de base cuadrada, de 150 mL.

Agitador reciproco.

Destilador por arrastre de vapor.

Microbureta de 10 mL con graduaciones aintervalos de 0,01 mL (o titulador automatico).

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segiin la NCh426/2 (CE<0,5 mS/m a 25°C).

Solucién de cloruro de potasio 2 mol/L.

Disolver 1,5 kg de cloruro de potasio, KCI, en alrededor de 8 L de agua y diluira 10 L.
Oxido de magnesio.

Calcinar 6xido de magnesio, MgO, en una mufla a 600-700°C por 2 horas. Enfriar en
un desecador y almacenar en un frasco herméticamente cerrado.

Aleacién de Devarda.

Moler aleacion de Devarda (50% Cu, 45% Al y 5% Zn) hasta que pase un tamiz de 200
mallas (0,075 mm).

Solucién de NaOH 0,1 mol/L.

Disolver 0,4 g de hidréxido de sodio, NaOH, en aguarecién herviday friay diluira 100 mL.
Solucién indicadora.

Disolver 0,02 g de rojo de metiloy 0,1 g de verde de bromocresol en 100 mL de etanol
96 %.

Solucién de acido bérico-indicador.
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4.1
4.2

4.3
4.4
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En un recipiente marcado para indicar 1 L, agregar:

20 g de acido bérico, H,BO,,

alrededor de 900 mL de agua. Disolver por calentamiento con agitacion. Enfriar,
20 mL de solucién indicadora (3.5),

solucién de NaOH 0,1 mol/L (3.4), cuidadosamente hasta un tinte parpura rojizo
(aproximadamente pH 5,0),

— agua hasta la marca de 1 L. Mezclar.

Esta solucién debe mezclarse bien antes de su uso.

Solucion estandar de acido sulfarico, H,5O,, 0,001 mol/L.

Disponible en el comercio.

Solucién estdndar de 100 mg/L de N-(NH, + NO,).

A un matraz aforado de 1000 mL agregar:

- 0,2358 g de sulfato de amonio, (NH,),SO,,

- 0,3609 g de nitrato de potasio, KNO,,

- agua para disolver y diluir a 1000 mL.

Esta solucion estandar contiene 100 mg/L de N (50 mg/L de N-NH, y 50 mg/L de N-NO,).
Solucién estandar de 5 mg/L de N-(NH, + NO,).

Diluir 5 mL de la solucion estandar de 100 mg/L de N-(NH, + NO,) (3.8) a 100 mL con
agua. Esta solucion estandar contiene 2,5 mg/L de N-NH, y 2,5 mg/L de N-NO.,.

Lidd

Procedimiento

Pesar 5 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1), en un frasco
(2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

Agregar 50 mL de solucién de KCI 2 mol/L (3.1).

Agitar durante 1 hora.

Dejar sedimentar por 30 min.

Nota 1

Si el extracto no se analizara dentro de las 24 horas, filtrar por papel filtro de tamafo de poro < 8 nm
y refrigerar el filtrado.

Agregar 5 mL de solucion de acido bérico-indicador (3.6) a un matraz Erlenmeyer de 50
mL, marcado a los 20 mL, y colocarlo bajo del condensador del destilador (2.3) de
manera que el extremo del condensador quede bajo la superficie de la solucién.
Colocar 20 mL de la solucién estandar de 5 mg/L de N (3.9) en el matraz de destilacion.
Incluir dos blancos con 20 mL de agua.

Agregar 0,2 g de MgO (3.2).

Agregar 0,2 g de aleacion de Devarda (3.3).

Conectar el matraz al destilador por arrastre de vapor (2.3).

4.10 Inmediatamente comenzar la destilacion.
4.11 Una vez que el destilado alcance la marca de 20 mL, bajar el matraz hasta que el

extremo del condensador esté sobre el nivel del liquido y lavarlo con agua.

4.12 Titular el destilado con solucién estandarde H,SO, 0,001 mol/L (3.5) hasta que el color

cambie de verde a rosado.
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Nota 2
Alternativamente puede usarse un titulador automatico fijando el punto final a pH 4,60.
4.13 Calcular la recuperacién segin 5.1.

La recuperacion debe estar entre 90% y 110%. Si esta fuera de estos limites, detectary
solucionar el problema y repetir desde 4.5.

4.14 Determinar el N en los extractos siguiendo el procedimiento desde el punto 4.5, pero
reemplazando el punto 4.6 por “Colocar 10 mL a 20 mL del sobrenadante (4.4) en el
matraz de destilacion”.

5 Calculos

5.1 Calcular la recuperacién segin:

(@-b)yxM
VxC

Recuperacion (%) = x 2 800 000
donde:
a = volumen, en mL, de solucién estandar de H,SO, gastado en la titulacion del
destilado de la solucién estandar
volumen promedio, en mL, de H,SO, gastado en la titulacién del destilado de los
blancos de agua (4.6)
= concentracion, en mol/L, del H,SO,
volumen, en mL, de solucién estandar de N
= concentracién, en mg/L de N, de la solucién estandar de N

len
it

n<zg
1]

5.2 Calcular la concentracién de N extraido en la muestra segin:
(c-d)xM
A

N (mg/kg) = x 280 000
donde:
c = volumen, en mL, de solucién estandar de H,SO, gastado en la titulacion del
destilado del extracto de la muestra
d = volumen promedio, en mL, de solucién estandar de H,SO, gastado en la titulacion
del destilado de los extractos blancos R
concentracion, en mol/L, de la solucién estandar de H,SO,
= volumen, en mL, de alicuota de extracto

>z
I

6 Informe

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.2, sin decimales, como:
N extrafble con solucién de KCl 2 mol/L = ... mg/kg
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Muestra
seca al aire

< 2mm
Método 1.1

Pesar5 g
v

Agregar 50 mL

de KCI 2 mol/L
\ A

Agitar 1 h
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El analisis Filtrar
dentro de
las 24 h? filtrado
A 4
Refrigerar
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\ 4
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de 4cido borico-indicador
v
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v
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Figura 14.2-1. Diagrama de flujo del Método 14.2.
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15 REQUERIMIENTO DE ENCALADO Y

1.1

1.2

1.3

1.4

2.1
2.2
2.3
2.4
2.5

3.1

3.2

3.3

CAPACIDAD TAMPON DE pH (CTpH)

15.1 INCUBACION CON KOH A 60°C POR 24 H.

Principio y alcance

El “requerimiento de encalado” se define como /a cantidad de carbonato de calcio
(CaCO,) necesaria para subir a un valor deseado el pH-H,O de una hectérea de suelo
hasta una profundidad de 0,20 m.

La “capacidad tampén de pH (CTpH)” se define como /a cantidad de CaCO, necesaria
para subiren 0,1 unidades el pH-H O de una hectarea de suelo hasta una profundidad
de 0,20 m.

El método consiste en incubar porciones de suelo con concentraciones crecientes de
solucién de KOH a 60°C por 24 horas. Luego se agrega solucién de KCI 1 mol/L y se
determina el pH. Con los datos obtenidos, se dibuja la curva de titulacién y se calculan
el requerimiento de encalado y la CTpH por resolucién de la ecuacién de regresion.
Este método es aplicable en los suelos acidos (pH-H,O < 6,6).

Equipos y materiales especiales

Medida de acero inoxidable que entregue un volumen de 10 mL.
Frascos de plastico de base cuadrada de 150 mL de capacidad.
Estufa de incubacién que permita mantener 60°C.

Agitador reciproco.

Medidor de pH con electrodo combinado.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 2 segiin la NCh426/2 (CE< 0,5 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

Solucién de KCI 2 mol/L.

Disolver 149 g de cloruro de potasio, KCl, en agua y diluira 1 L.

Solucién de KCI 1 mol/L.

Disolver 74,6 g de cloruro de potasio, KCl, en agua y diluira 1 L.

Solucién de KOH 0,4 mol/L.

3.3.1Diluir una ampolla concentrada estandar segtn las instrucciones.
3.3.2Disolver 22,4 g de hidréxido de potasio, KOH, en aguay diluira 1 L.

3.4

Solucién de KOH-KCI.

Mezclar volimenes iguales de solucién de KCI 2 mol/L (3.1) y solucién de KOH 0,4 mol/
L(3.3.103.3.2).
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3.7

3.8
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Bioinhibidor.

3.5.1 Cloroformo, CHCI, (triclorometano).

3.5.2Timol, C, H,,O (5-metil-2-isopropil fenol).

Soluciones tampones de pH 7,00 y 4,00 o similares.

Diluir ampollas concentradas estandares segtn las instrucciones del fabricante.
Solucion estandar de acido succinico 0,1 mol/L:

Disolver 5,90 g de acido succinico, C,H O,, seco a 105°C, en agua y diluir a 500 mL.
Solucién de fenolftaleina 1%:

Disolver 0,5 g de fenolftaleina en una mezcla de 25 mL de etanol y 25 mL de agua.

Procedimiento

Determinacion de la concentracién de OH en la solucion de KOH-KCI (3.4)

4.1

4.2
4.3

Transferir alicuotas de 10,0 mL de solucién estandar de 4cido succinico 0,1 mol/L (3.7)
en dos matraces Erlenmeyer de 50 mL.

Agregar 1-2 gotas de solucién de fenolftaleina (3.8).

Titular con solucién de KOH-KCI (3.4) hasta color rosado.

Incubacién y determinacién de pH

4.4
4.5

4.6
4.7
4.8
4.9

5.1

5.2

Medir 10 cm? de muestra seca al aire y < 2mm (Método 1.1.) en 6 frascos (2.1).
Agregar:

- 0,0-0,5-1,0-2,0-5,0-10,0 mL de solucién de KOH-KCI (3.4) y mezclar,

— 10,0-9,5-9,0-8,0-5,0-0,0 mL de solucién de KCl Tmol/L (3.2) y mezclar,
— 2 gotas de cloroformo o 2 cristales de timol (3.5)

Tapar los frascos e incubar a 60°C por 24 horas.

Agregar 15 mL de solucién de KCI 1 mol/L (3.2).

Tapar los frascos y agitar por 1 hora a 20-25 °C en un agitador reciproco (2.3).
Leer el pH con un medidor de pH calibrado con las soluciones tampones (3.6).

Calculos

Concentraciéon de OH- en la soluciéon de KOH-KCI (3.4).
5.1.1Calcular la concentracién de OH- en la soluciéon de KOH-KCI (3.4) segtn:

OH- (mol/L) = A X 02
\Y
donde:
A = alicuota en mL de solucién estandar de acido succinico 0,1 mol/L (4.1)
V = gasto en mL de solucién de KOH-KCI en la titulacién

Requerimiento de encalado.
5.2.1 Dibujar la curva detitulacién con el volumen agregado de la solucion de KOH-KCI
en el eje de las X y los valores de pH alcanzado en el eje de las Y.
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Nota 2

A veces el poder tamponante del suelo es tan fuerte que las cantidades de base dadas en este
procedimiento son insuficientes para cambiar sustancialmente el pH. En este caso debe usarse una
solucion de KOH-KCI de mayor concentracién en KOH.

5.2.2 Calcular la ecuacién de regresion de mejor ajuste.

Nota 3

La ecuacion de mejor ajuste generalmente es cuadratica, del tipo: y = b x? + b, x + b. El coeficiente
de regresion cuadratico, R?, debe ser > 0,99.

5.2.3 Estimar el pH-KC| deseado segln:
pH-KCI, = pH-KCI + (pH-H,O,-pH-H,0)

donde:
pH-KCl, = pH-KCl deseado
pH-KCI, pH del punto 0 de la curva (b))
pH-H,O, = pH-H,O que se desea alcanzar
pH-H,O, pH-H,O inicial del suelo

5.2.4Calcular el volumen de solucién KOH-KCl necesario para que los 10 cm?® de suelo
alcancen el pH-KCl deseado calculado en 5.2.3, por resolucién de laecuacién de
regresién cuadratica.

5.2.5Calcular el requerimiento de encalado como la cantidad de CaCO, necesaria
parasubiraun valor deseado el pH-H,O de una hectarea de suelo hastauna
profundidad de 0,20 m segun:

Requerimiento de encalado (CaCO, (ton/(ha.0,2m)) =axM x 10

donde:
a = ml de solucién de KOH-KCl calculados en 5.2.4
M = concentracién promedio en mol/L de OH- de la soluciéon KOH-KCI determinada en
5.1

5.3 Capacidad tampoén de pH.
5.3.1Enlacurvadetitulacién obtenidaen 5.2.1, calcular la ecuacién de regresién
lineal.
Nota 3
La ecuacion lineal es del tipo: y = b x + b,. Si es necesario, eliminar valores en el extremo derecho

de la curva hasta obtener un coeficiente de regresién lineal R? > 0,99. La capacidad tampén de pH
calculada sera confiable solamente hasta el valor extremo considerado para la ecuacién lineal.

5.3.2 Calcularlacapacidad tampén de pH, como la cantidad de CaCO, necesaria para
subiren 0,1 unidades el pH-H,O de una hectarea de suelo hasta una profundidad
de 0,20 m, segin:

CTpH (CaCO3 (ton/ha 0,2 m) = M
b1
donde:
CTpH = capacidad tampén de pH
M = concentracién promedio en mol/L de OH- de la solucién KOH-KCl determinadaen 5.1

b, pendiente de fa curva de regresion lineal (5.2.1)
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5.3.3 Estimar el valor maximo confiable de pH-H,O a alcanzar con la capacidad
tampoén de pH determinada, segln:

pH-H,O = pH-H,O, + (pH-KCl -b,)

donde:
pH-H,O = pH-H O maximo
pH-H,O, = pH-H,O inicial del suelo
pH-KCI_ = pH-KCI del punto maximo considerado en la ecuacion de regresién lineal
b, = intercepto de la ecuacién de regresion lineal (5.3.1)
Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.2.5, con dos decimales, como:

- Requerimiento de encalado para un pH-H,O de ... =...ton/(ha.0,2m)*

* toneladas de CaCO, necesarias para subir al valor indicado el pH-H,O de una hectarea de

suelo hasta una profundidad de 0,20 m.
Opcionalmente, informar los resultados obtenidosen 5.3.2y 5.3.3, con dos decimales,

como:
- Capacidad tampén de pH (CTpH) = ... ton/(ha.0,2m)*

*toneladas de CaCO, necesarias para subir en 0,1 unidades el pH-H,O de una hectarea de suelo

\ hasta una profundidad de 0,20 m
- pH-H,O maximo a alcanzar confiable =...

Repetibilidad

No se dispone de informacién.

Reproducibilidad

No se dispone de informacién.
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Figura 15.1-1. Diagrama de flujo del Método 15.1.
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16 CAPACIDAD DE INTERCAMBIO DE CATIONES

1.1

1.2

2.1

2.2

3.1

4.1

5.1

16.1 CAPACIDAD DE INTERCAMBIO DE CATIONES EFECTIVA (CICE)

16.1.1 Suma de cationes

Principio y alcance

En este método se calcula la capacidad de intercambio de cationes efectiva (CICE) por
sumade los cationes Ca, Mg, Ky Na extraibles con solucién de acetato de amonio 1 mol/
L apH 7,0 y Al extraible con solucién de KCI 1 mol/L.

Este método se aplica en suelos &cidos (pH-H,O < 6,6) de baja salinidad (CE<0,5 dS/m.

Procedimiento

Determinar Ca, Mg, Ky Na extraibles con solucién de acetato de amonio 1 mol/L a pH
7,0 seglin el Método 4.1.
Determinar el Al extraible con solucién de KCI 1 mol/L segtin el Método 5.1.

Calculos

Calcular la capacidad de intercambio de cationes efectiva (CICE), expresada en cmol+/
kg, segln:
CICE = Ca + Mg + K+ Na + Al

donde:
Ca, Mg, K, Na = Ca, Mg, K, Na, en cmol+/kg, extraibles con solucién de acetato de
amonio 1 mol/L a pH 7,0 (Método 4.1)
Al = Al, en cmol+/kg, extraible con solucién de KCl 1 mol/L (Método 5.1)
Informes

Informar el resultado obtenido en 3.1, con tres cifras significativas, como:
- Capacidad de intercambio de cationes efectiva (CICE) = ... cmol+/kg

Repetibilidad

La repetibilidad de los analisis de CICE, obtenida por comparacion interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacion de la Sociedad Chilenade la
Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 1997 y 2005, se presenta en el Cuadro 16.1.1-1.
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Figura 16.1.1-1. Diagrama de flujo del Método 16.1.1.

164 Método 16.1.1, Revisién 0, 2006





