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PREFACIO

Esta publicacién es una edicién revisada y ampliada de “Métodos de
andlisis de tejidos vegetales. Revision 2004. SadzawkaR., A., R. Grez Z.,
M.A. CarrascoR. yM.L. Mora G.”, y hasido preparada por los integrantes
de laComisién de Normalizacién y Acreditacién (CNA) de la Sociedad
Chilena de la Ciencia del Suelo:

Angélica Sadzawka R.
Quimico Farmacéutico
Instituto de Investigaciones Agropecuarias
Centro Regional de Investigacion La Platina

Maria Adriana Carrasco R.
Quimico, M.Sc.
Universidad de Chile
Facultad de Ciencias Agronémicas

Rolando Demanet F.
Ingeniero Agronomo
Facultad de Ciencias Agropecuarias y Forestales
Universidad de La Frontera

Hugo Flores P.
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En esta edicién se han incluido nuevas técnicas de digestién e incor-
porado métodos de determinacién de otros elementos.
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| INTRODUCCION

| objetivo de esta publicacién es servir como una gufa practica para

los analistas de material vegetal. Por |o tanto, detalla los procedi-

mientos sin comentarios. Solamente se describen los proce-
dimientos para los componentes inorganicos que se encuentran
frecuentemente en las plantas y lamayoria de ellos estan disefiados para
indicar el valor total del elemento bajo consideracion, independiente de
la estructura quimica en que se encuentra en la planta.

Los procedimientos del muestreo y la conservacién del material vegetal
no son considerados en esta publicacién, por lo que se asume que la
muestra que se recibe es representativa para los prop6sitos del anélisis.
En el analisis de material vegetal hay una variedad de métodos y
procedimientos, tanto para la mineralizacién del tjido vegetal como
para las determinaciones en el mineralizado, y, en muchos casos, éstas
estan interrelacionadas. Por ejemplo, puede ser necesario realizar una
digestion usando mayores cantidades de material vegetal para elementos
trazas con el objeto de obtener concentraciones medibles. Para facilitar
el uso de este libro, se describen en capitulos separados los
procedimientos de mineralizacién, de extraccién y de determinacion.
Como consecuencia, el analista debe escoger la combinacién adecuada
del método de mineralizacién o extraccién con la técnica de
determinacion.

Para la determinacion de los elementos existen a su vez varias técnicas
instrumentales, sin embargo, en esta publicacién se han seleccionado
aquellas que utilizan instrumentos que normalmente se encuentran en
la mayoria de los laboratorios. Asi, para la determinacién de metales se
describen solamente los métodos por espectrofotometria de absorcion
atdmica (EAA) con técnica de llama. Para la determinacién de
constituyentes no metalicos inorgénicos se seleccionaron los métodos
basados en las técnicas quimicas clasicas.

En general, no se incluyen advertencias con respecto a la seguridad,
porque se asume que los analistas estan debidamente capacitados para
manejar reactivos peligrosos. Tampoco se incluyen referencias con
respecto al impacto que los procedimientos descritos puedan tener en
el ambiente, aunque se sabe que los desechos de un laboratorio puede
ser muy dafiinos para el medio ambiente. Por lo tanto, se recomienda a
los usuarios atomar las medidas necesarias con el fin de minimizartales
efectos.
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1 PREPARACION DE LA MUESTRA

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4

3.1

3.2

1.1 DESCONTAMINACION, SECADO, MOLIENDA Y ALMACENAJE

Principio

La preparaciéon de la muestra de tejidos vegetales es critica para obtener resultados
analiticos confiables, por lo tanto, deben seguirse procedimientos adecuados para su
descontaminacién, secado, molienda y almacenaje.

Los tejidos vegetales a analizar deben estar limpios y libres de sustancias extraiias
como particulas de polvo y residuos de aplicaciones foliares que puedan influir en los
resultados analiticos. Generalmente, los elementos mas afectados por las particulas de
polvo son Al, Fe, Mn y Si. Los residuos de aplicaciones foliares de nutrientes y
fungicidas pueden afectar varios elementos y deben considerarse en la evaluacién de
los resultados analiticos. La descontaminacién debe realizarse mientras se preserva la
integridad de la muestra. Por lo tanto, el lavado debe realizarse solamente en muestras
frescas y turgentes.

El secado de la muestra detiene los procesos enzimaticos y estabiliza la muestra.
La molienda asegura la homogenizacién de la muestra y facilita la destruccién de la
materia organica.

Una vez molida y homogenizada la muestra, debe almacenarse en condiciones que
minimicen su deterioro.

Equipos y materiales especiales

Bolsas de papel

Estufa con aire forzado capaz de mantener una temperatura de 70°Cx5°C.
Molino equipado con tamices de tamafio de poro de 1,0 mm y 0,5 mm.
Refrigerador (no indispensable).

Reactivos

Durante el analisis, usar agua de clase 2 segtin la NCh426/2 (CE <0,5 mS/m a 25°C).
Acido clorhidrico aproximadamente 0,1 mol/L.

Diluir 10 mL de acido clorhidrico, HCl, 37% a 1 L con agua.

Solucién de detergente.

Preparar una solucién 0,1% a 0,3% a partir de un detergente no i6énico (sin fosfato).

PREPARACION DE LA MUESTRA. Método 1.1: Descontaminacién, secado, molienda y almacenaje 9
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4  Procedimiento

D o
4.1 Las muestras frescas se lavan con agua potable, luego con acido clorhidrico 0,1 mol/
L (3.1) o con solucién de detergente (3.2) y se enjuagan con agua destilada o

desionizada.

Nota 1

La concentracion interna de la mayoria de los nutrientes no se afecta significativamente si este proceso
no toma mas de 30 segundos.

4.2 Después de la descontaminacién, las muestras deben secarse inmediatamente para
estabilizar el tejido y detener las reacciones enzimaticas.

Secado

4.3 Introducir las muestras en bolsas de papel.

4.4 Colocar las bolsas en una estufa con aire forzado (2.2) y secar a 70°C+5°C por 12 a
24 horas.
Nota 2

Los tejidos con altos contenidos de carbohidratos pueden requerir otro tipo de procedimiento de
secado, como liofilizacion.

Molienda

4.5 Una vez seca la muestra, molerla en un molino (2.3) hasta que pase toda a través de
un tamiz de 1,0 mm si para el analisis se requiere una alicuota > 0,5 g, o de un tamiz
de 0,5 mm si se requiere una alicuota < 0,5 g.
Nota 3
Usar un cepillo para limpiar el molino después de moler cada muestra.

4.6 Después de la molienda, homogenizar la muestra y separar una porcién de 5ga 10
g para los analisis y aimacenaje.

Almacenaje

4.7 Colocar la porcién de muestra representativa, seca, molida y homogénea, en un
recipiente hermético de plastico.

4.8 Almacenar en un lugar oscuro, frio y seco.
Nota 4
Si los analisis no se realizan inmediatamente, almacenar en refrigerador (4°C).
Las muestras molidas pueden almacenarse a temperatura ambiente, pero deben secarse a 70°C+5°C
por 2 horas y luego enfriarse en desecador, antes de pesar para los analisis.
Las muestras secas pueden almacenarse, en las condiciones del laboratorio, por al menos 10 afios,
para los siguientes elementos: Al, B, Ca, Cl, Cu, Fe, K, Mg, Mn, N, Na, NO_, P, Sy Zn.

10 PREPARACION DE LA MUESTRA. Método 1.1: Descontaminacién, secado, molienda y almacenaje
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Muestra
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Lavar con agua potable
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Y
Enjuagar con agua
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v
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A
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por12-24h
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Figura 1.1-1. Diagrama de flujo del Método 1.1.

PREPARACION DE LA MUESTRA. Método 1.1: Descontaminacién, secado, molienda y almacenaje
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2 CALCINACIONES

1.1

1.2

2.1

2.2
2.3
2.4

3.1

4.1

4.2

2.1 A 500°C Y DISOLUCION CON HCL
Principio

Lamuestrade tejido vegetal secay molida se calcinaa 500°Cy las cenizas se disuelven
en acido clorhidrico diluido.

Este método es aplicable a la determinacién de las concentraciones totales de Al, B,
Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Py Zn.

Nota 1

Los tejidos vegetales con altos contenidos de az(licares o aceites pueden requerir la adicién de
soluciones para facilitar la calcinacion (H,SO, 10%, HNO, 69% o Mg(NO,),.6H,0 7%).

Este método no es recomendado para tejidos vegetales altos en Si debido a la pobre recuperacion de

. los micronutrientes, especialmente Zn vy Fe.

Los resultados de Al y Fe son menores por este método que por digestion.

Equipos y materiales especiales

Crisoles o capsulas de porcelana o silice de 30 mL de capacidad con tapa o vidrio de
reloj.

Nota 2

Si se tiene que determinar Na, evitar el uso de material de porcelana.

Mufla.
Plato calefactor.
Papel filtro de tamafio de poro <3 pm.

Reactivos

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

Acido clorhidrico, HCI, 2 mol/L.

Diluir 167 mL de 4cido clorhidrico (HCI 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L) a 1 L con agua.

Procedimiento

Pesar 1 ga 3 g (exactitud 0,01g) de muestra secaa 70°C+5°Cy molida <1 mm (Método
1.1), en un crisol (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

Colocar los crisoles en una mufla y lentamente subir la temperatura de manera de
alcanzar los 500°C en dos horas. Calcinar por 4-8 horas a 500°C.

CALCINACIONES. Método 2.1: A 500°C y disolucién con HCI 13
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Dejar enfriar la mufla a temperatura ambiente, lentamente abrir la puerta, sacar los
crisoles evitando disturbar las cenizas y taparlos.

Entreabrir la tapa y agregar cuidadosamente 1-2 mL de agua para humedecer las
cenizas.

Agregar 10 mL de acido clorhidrico 2 mol/L (3.1) y calentar en un plato calefactor hasta
ebullicién. Enfriar.

Filtrar el contenido del crisol a través de papel filtro (2.4), recibiendo el filtrado en un
matraz aforado de 50 mL o 100 mL. Lavar y enrasar con agua.

En el filtrado se pueden determinar las concentraciones de Al, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, K,
Mg, Mn, Na, Ni, Py Zn.

Bibliografia

Cottenie, A. 1984. Los analisis de suelos y de plantas como base para formular
recomendaciones sobre fertilizantes. Organizacién de las Naciones Unidas para la
Agriculturay la Alimentacién, Boletin de Suelosde la FAO 38/2, Roma, Italia, 116p.

Kalra, Y.P. (Ed.) 1998. Handbook of reference methods for plant analysis. Soil and
Plant Analysis Council, Inc. CRC Press, USA: 300p.

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, 6p.

CALCINACIONES. Método 2.1: A 500°C y disolucién con HCI
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Muestra
seca a
70°C+5°C
y <1,0 mm
Método 1.1

Pesar 1-3 g

\ 4
Calcinar a 500°C
por 4-8h

A 4

Enfriar

\ 4
Agregar 1-2 mL
de agua

A 4

Agregar 10 mL de HCI
2 mol/L

\ 4
Calentar hasta ebullicion

A

residuo
Filtrar por <3 um
filtrado
A
Enrasar a 50 mL o < D . )
100 m. escartar

A 4

Filtrado para
analizar:
Al, Ca, Cd, Cr,
Cu, Fe, K,
Mg, Mn, Na,
Ni, Py Zn.

Figura 2.1-1. Diagrama de flujo del Método 2.1.

CALCINACIONES. Método 2.1: A 500°C y disoluciéon con HCH
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2 CALCINACIONES '

2.2 A 550°C Y TRATAMIENTO CON HF

1 Principio

1.1 La muestra de tejido vegetal seca y molida se calcina a 550°C y las cenizas se tratan
con HF.

1.2 Este método esaplicable en la determinacién de las concentracionestotalesde: Al, Ca,
Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, S, Vy Zn.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Crisoles de platino.

2.2 Mufla.

2.3 Plato calefactor.

2.4 Papel filtro de tamafo de poro <3 pm.

3 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).

3.1 Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.

3.2 Acido fluorhidrico, HF, 40%, 23 mol/L, d=1,13 kg/L.

4 Procedimiento

4.1 Pesaralrededorde 2 g (exactitud 0,001g) de muestrasecaa 70°C+5°Cy molida <1 mm
(Método 1.1), en un crisol (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

4.2 Colocar los crisoles en una mufla y lentamente subir la temperatura de manera de
alcanzar los 450°C en dos horas. Calcinar por 2 horas a 450°C.

4.3 Sacar los crisoles evitando disturbar las cenizas y dejar enfriar.

4.4 Agregar cuidadosamente 2-3 mL de agua para humedecer las cenizas.

4.5 Agregar cuidadosamente y gota a gota 1 mL de acido clorhidrico (3.1) y esperar hasta
que cese el burbujeo.

4.6 Calentar suavemente en un plato calefactor a una temperatura maxima de 80°C hasta
la aparicién de humos. Enfriar.

4.7 Agregar 2-3 mL de agua.

CALCINACIONES. Método 2.2: A 550°C y tratamiento con HF 17
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4.8 Filtrar a través de papel filtro (2.4), recibiendo el filtrado en un matraz aforado de 100
mL. Lavar con agua tibia hasta un volumen cercano a 50 mL.

4.9 Colocar el papel filtro con su contenido en el mismo crisol y calentarlo suavemente
en una estufa hasta sequedad. .

4.10 Colocar el crisol en la mufla fria y aumentar la temperatura a 550°C. Mantener la
temperatura por 0,5 h. Enfriar.

4.11 Agregar 5 mL de acido fluorhidrico (3.2).

4.12 Calentar en un plato calefactor, evitando la ebullicién, hasta sequedad. Enfriar.

4.13 Agregar 1 mL de acido clorhidrico (3.1) y calentar hasta la aparicién de humos. Enfriar.

4.14 Agregar 2-3 mL de agua y filtrar en el mismo matraz aforado. Lavar con agua hasta
enrasar.

4.15 En el filtrado se pueden determinar las concentraciones de Al, As, Ca, Cd, Co, Cr, Cu,
Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S, Sb, Sn, Vy Zn.
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Analisis fisico-quimico y microbiolégico de agua potable, aguas crudas y aguas
residuales. Instituto Nacional de Normalizacién, Santiago, Chile, 6p.

5.2 Temminghoff, .M. and V.J.G. Houba. 2004. Plant analysis procedures. Second
Edition. Kluwer Academic Publishers, 179 p.
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Muestra seca a
70°Cx5°C

y <1,0 mm
Método 1.1 Colocar en el

mismo crisol

v

Calcinar a 550°C

Pesar 2 g por 0,5 h
v v
Calcinar a 450°C por 2 h Enfriar

v

A 4

Agregar 5 mL de HF

Enfriar 7
h 4 Calentar hasta sequedad
Agregar 2-3 mL de agua y
y Enfriar
Agregar 1 mL de HCI v

Agregar 1 mL de HCI
v

v

Calentar a <80°C

Calentar a <80°C

\ 4 *

Agregar 2-3 mL de agua o Agregar 2-3 mL de agua

v + v

residuo -
Filtrar por <3 pm y lavar Filtrar por <3 pm y lavar

filtrado filtrado

A 4

Enrasar a 100 mL <

h 4

Filtrado para
analizar:
Al, Ca, Co, Cr,
Cu, Fe, K, Mg,
Mn, Na, Ni,
P,S, VyZn

Figura 2.2-1. Diagrama de flujo del Método 2.2.
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2 CALCINACIONES

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4

3.1
3.2

4.1

4.2

4.3

2.3 A 500°C EN PRESENCIA DE OXIDO DE CALCIO

Principio

La muestra de tejido vegetal seca y molida se mezcla con 6xido de calcio y se calcina
a 500°C. Las cenizas se disuelven en acido sulfarico diluido.
Este método es aplicable en la determinacién de la concentracién total de B.

Equipos y materiales especiales

Crisoles o capsulas de porcelana o silice de 30 mL de capacidad.
Mufia.

Plato calefactor.

Papel filtro de tamafio de poro <8 pm.

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).

Oxido de calcio, CaO, en polvo fino.

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

Agregar cuidadosamente y con agitacién 28 mL de acido sulfdrico (H,SO,, 96%, 18
mol/L, d=1,84 kg/L) a alrededor de 400 mL de agua en un matraz aforado de 1000 mL.
Enfriar y enrasar con agua.

Procedimiento

Pesar 1 g (exactitud 0,001 g) de muestra seca a 70°C£5°C y molida <1 mm (Método
1.1), en un crisol (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

Agregar 100 mg de 6xido de calcio (3.1) y mezclar hasta que no sea posible diferenciar
las particulas de 6xido de calcio de las del material vegetal.

Calentar en un plato calefactor precalentado a 200°C hasta que la muestra esté

totalmente carbonizada. Enfriar.
Nota 1
Cuidar que la muestra no se encienda.
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4.4

4.5
4.6

4.7
4.8

5.1

5.2
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Colocar los: crisoles en una mufla y subir la temperatura a 500°C. Mantener la
temperatura por 1,5 h.

Sacar los crisoles y dejarlos enfriar.

Agregar cuidadosamente 10 mL de acido sulfarico 0,5 mol/L (3.2) y dejar reposar por
30 min agitando varias veces con una bagueta de plastico.

Filtrar a través de papel filtro (2.4), recibiendo el filtrado en un tubo de polietileno.
En el filtrado se puede determinar la concentracién de B.

Bibliografia

NCh426/2. 1997. Agua grado reactivo para anélisis - Especificaciones - Parte 2:
Analisis fisico-quimico y microbiolégico de agua potable, aguas crudas y aguas
residuales. Instituto Nacional de Normalizacién, Santiago, Chile, 6p.

Temminghoff, J.M. and V.J.G. Houba. 2004. Plant analysis procedures. Second
Edition. Kluwer Academic Publishers, 179 p.
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Muestra seca a

70°Cx5°C
y <1 mm
Método 1.1

Pesar 1 g

v

Agregar 100 mg de
CaO y mezclar

v

Calentar a 200°C
hasta carbonizacién

¥

Calentar a 500°C
por 1,5h

Enfriar

v

Agregar 10 mL de
H,SO, 0,5 mol/L

v

Dejar reposar 30 min
agitando varias veces

v

i residuo
Filtrar por <8 pm
y filtrado
v
Reablr'en. tubo de ( Descartar
polietileno

Filtrado

para
analizar: B

Figura 2.3-1. Diagrama de flujo del Método 2.3.
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2 CALCINACIONES

2.4 A 500°C EN PRESENCIA DE NITRATO DE MAGNESIO

1 Principio

1.1 La muestra de tejido vegetal seca y molida se mezcla con nitrato de magnesio y se
calcina a 500°C. Las cenizas se disuelven en acido clorhidrico diluido.
1.2 Este método es aplicable en la determinacién de la concentracion total de S.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Crisoles o capsulas de porcelana o silice de 30 mL de capacidad con tapa o vidrio de
reloj.

2.2 Mufla.

2.3 Plato calefactor.

2.4 Papel filtro de tamafio de poro <3 pm.

3 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).
3.1 Solucién de nitrato de magnesio, Mg(NO,),, 95%.
Disolver 950 g de Mg(NO,),.6H,0 en agua y diluira 1 L.
3.2 Acido clorhidrico, HCI, 2 mol/L.
Diluir 167 mL de acido clorhidrico (HCI 37% , 12 mol/L, d=1,19 kg/L) a 1 L con agua.

4 Procedimiento

4.1 Pesar 0,25 g (exactitud 0,001 g) de muestra seca a 70°C£5°C y molida <0,5 mm
(Método 1.1), en un crisol (2.1). Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

4.2 Agregar 2 mL de la solucién de nitrato de magnesio (3.1).

4.3 Calentar en un plato calefactor a 180°C durante 2 horas.

4.4 Colocar los crisoles aln calientes en la mufla y calcinar a 500°C durante 4 horas.
Nota 1
Si permanecen particulas negras, disgregar la muestra y volver a calcinar.

4.5 Dejar enfriar la mufla a temperatura ambiente, lentamente abrir la puerta, sacar los
crisoles evitando disturbar las cenizas y taparlos.
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4.6 Entreabriendo la tapa, agregar cuidadosamente 1-2 mL de agua para humedecer las
cenizas.

4.7 Agregar cuidadosamente 10 mL de acido clorhidrico 2 mol/L (3.2) y esperar hasta que
cese el burbujeo.

4.8 Calentar hasta ebullicién en un planto calefactor. Enfriar.

4.9 Filtrar a través de papel filtro (2.4), recibiendo el filtrado en un matraz aforado de 50
mL. Lavar y enrasar con agua.

4.10 En el filtrado se puede determinar la concentracién de S.

5  Bibliografia

5.1 AOAC. 1995. Official methods of analysis of AOAC international. 162 Ed. Volume I.
Official method 923.01. AOAC International, Virginia, USA, Chapter 3, p 22.

5.2 NCh426/2. 1997. Agua grado reactivo para andlisis - Especificaciones - Parte 2:
Andlisis fisico-quimico y microbiolégico de agua potable, aguas crudas y aguas
residuales. Instituto Nacional de Normalizacién, Santiago, Chile, 6p.
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Muestra seca a
70°Cx5°C
y <0,5 mm

Método 1.1

Pesar 0,25 g

Agregar 1-2 mL de agua

A

y

Agregar

2 mL de

Mg(NO‘gb 950/0

\

y

Calentar

a 180°C

por 2 hr

A

Calcinar
por

a 500°C
4 hr

A 4

Enfriar

Figura 2.4-1.

A 4

A 4

Agregar 10 mL de HCI
2 mol/L

A 4

Calentar hasta ebullicion

A

residuo

Filtrar por <3 ym

filtrado

Y A4

Enrasar a 50 mL C Descartar )

Filtrado para

analizar S

Diagrama de flujo del Método 2.4.
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3 DIGESTIONES

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4

3.1

3.2

3.3

) 3.1 EN TUBO CON ACIDO SULFURICO,
ACIDO SALICiLICO, AGUA OXIGENADA Y SELENIO

Principio

La muestra secay molida de tejido vegetal se trata, en un tubo de digestién, con acido
sulfdrico en presencia de acido salicilico, para evitar la pérdida de nitrato, y de
selenio, como catalizador de la reaccién. Luego se digiere con agua oxigenada a baja
temperatura, con lo cual se oxida la mayor parte de la materia organica. Posteriormente,
se elimina el exceso de agua oxigenada y se continda la digestién con acido sulfarico
a alta temperatura.

Nota 1

Este método es especialmente adecuado para un namero grande de muestras.

Este método es adecuado para la determinacién de tas concentraciones totales de Ca,
K, Mg, Mn, N, Na, Py Zn.

Equipos y materiales especiales

Embudo para pesar, de metal y vastago largo.

Digestor de tubos capaz de alcanzar una temperatura de 330°C.
Tubos de digestion de 100 mL de capacidad.

Papel filtro de tamafio de poro <11 pm

Reactivos

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

Mezcla de acido sulfurico y selenio.

Disolver 3,5 g de selenio, Se, en polvo en 1 L de 4cido sulfdrico (H,50,, 96 % d=1,84
kg/L), calentando a alrededor de 300°C, en un vaso tapado con un vidrio de reloj. El
color de la mezcla varia de negro a verde azulado y finalmente a amarillo claro. El
proceso completo dura alrededor de 3-4 h.

Mezcla para digerir.

Disolver 7,2 g de 4cido salicflico, C.H,O,, en 100 mL de la mezcla acido sulfirico y
selenio (3.1).

Nota 2

Esta mezcla no debe almacenarse por mas de 48 h.

Agua oxigenada, H,0,, 25-30%.

DIGESTIONES. Método 3.1: En tubo con acido sulfarico, acido salicilico, agua oxigenada y selenio 29
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4  Procedimiento

4.1 Usando el embudo (4.1), agregar a un tubo de digestién (2.2) alrededor de 0,3 g
(exactitud 0,001g) de muestra seca a 70°C+5°C y molida <0,5 mm (Método 1.1).
Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

Nota 3

Es conveniente secar nuevamente la muestra a 70°Cx5°C antes de pesar porque, si contiene mas de
un 5% de agua, puede perderse nitrato debido al calentamiento que se produce con la adicién
posterior de acido sulfrico.

4.2 Agregar 2,5 mL de mezcla paradigerir (3.2) y agitar cuidadosamente hasta humedecer
toda la muestra.

Nota 4
Puede usarse un agitador Vortex para facilitar la humectacion.

4.3 Dejar reposar por al menos 2 h.

4.6 Colocar los tubos en el digestor y calentar a 100°C por al menos 2 h.

4.7 Sacar los tubos del digestor y dejar enfriar.

4.8 Agregar cuidadosa y sucesivamente tres alicuotas de 1 mL de agua oxigenada (3.3),
mezclando muy bien después de cada adicién y esperando que haya cesado la
reaccién (aprox. 10 s) antes de agregar la siguiente alicuota.

4.9 Precalentar el digestor a 330°C y colocar los tubos. Digerir por 1 h.

4.10 Observar el color del digerido:

4.10.1 Si el color es amarillo oscuro, continuar con el punto 4.11.
4.10.2  Si el color es amarillo palido, continuar con el punto 4.14.

4.11 Sacar el tubo y dejarlo enfriar

4.12 Agregar 1 mL de agua oxigenada (3.3) y volver a colocar el tubo en el digestor
calentado a 330°C.

4.13 Digerir a 330°C por 1 h.

Nota 5

Después de esta etapa, el digerido debe ser incoloro o amarillo palido. Sin embargo, si persiste un
color amarillo fuerte puede asumirse la presencia de Fe.

4.14 Sacar los tubos del digestor y dejar enfriar.

4.15 Agregar 10-20 mL de agua, mezclar y dejar reposar durante la noche.
Nota 6
Cuando se enfria el digerido puede precipitar CaSO, que se disuelve lentamente en agua. Por lo tanto,
si se tiene que determinar Ca, no debe filtrarse inmediatamente después de agregar el agua.

4.16 Filtrar a través de un papel filtro (2.4) y recibir en un matraz aforado de 50 mL, lavar
y enrasar con agua.
Nota 7
Si el analisis comprende sé6lo la determinacién de N por destilacion (Método 5.12.1.1), se puede omitir
el punto 4.16.

4.17 En el filtrado se pueden determinar las concentraciones de Ca, K, Mg, Mn, N, Na, P
y Zn.
Nota 8
El filtrado puede almacenarse por un maximo de dos semanas antes del analisis.
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Muestra seca a
70°Cx5°C
y <0,5 mm
Método 1.1

sEl digerido
Pesar 0,3 g es amarillo Enfriar
oscuro?
; !
Agregar 2,5 mL de Agregar 1 mL de H,0,
mezcla para digerir ¢
\ 4 Digerir a 330°C por 1 h
. no
Mezclar bien
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‘ .
Dejar reposar por 2 2 h Enfriar -
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Calentar a 100°C Agregar 10-20 mL
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Método 5.12.1.1

Figura 3.1-1. Diagrama de flujo del Método 3.1.
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3 DIGESTIONES

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3
2.4

3.1

3.2

4.1

3.2 EN MATRAZ CON ACIDO SULFURICO,
ACIDO SALICILICO Y AGUA OXIGENADA

Principio

La muestra de tejido vegetal secay molida se digiere en un matraz con acido sulfdrico,
acido salicilico y agua oxigenada.

Nota 1

Este método es especialmente adecuado para un nlimero pequeiio de muestras.

Este método es aplicable en la determinacién de las concentraciones totales de: Ca,
K, Mg, Mn, N, Na, Py Zn.

Equipos y materiales especiales

Embudo para pesar de metal.

Perlas de carborundum.

Plato calefactor capaz de alcanzar una temperatura de 300°C.
Papel filtro de tamafio de poro <11 pm.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segtin la NCh426/2 (CE <0,2 mS/m a 25°C).
Mezcla para digerir.
A un matraz erlenmeyer de 250 mL, colocado en un bafio de agua fria, agregar:
- 18 mL de agua,
- 100 mL de acido sulfarico (H,SO,, 96%, d=1,84 kg/L), en pequefias porcionesy
agitando,
6 g de 4cido salicilico, C,H O,. Disolver con la ayuda de un agitador magnético.
Agua oxigenada, H,O,, 25%- 30%.

Procedimiento
Pesar alrededor de 0,3 g (exactitud 0,001g) de muestra secaa 70°C+5°Cy molida <0,5

mm (Método 1.1) usando el embudo (2.1) y transferir a un matraz erlenmeyer de 100
mL. Incluir dos blancos y una muestra de referencia.
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4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7
4.8

4.9

Métodos de analisis de tejidos vegetales. Segunda Edicién

Agregar 3,3 mL de la mezcla para digerir (3.1) y 4 perlas (2.2).

Agitar cuidadosamente hasta que toda la muestra se humedezca.

Dejar reposar durante la noche.

Calentar en el plato calefactor (2.3) a 180°C durante 1 h.

Sacar los matraces del plato y dejarlos enfriar.

Agregar 5 gotas de agua oxigenada (3.2).

Colocar en el plato y subir la temperatura hasta alrededor de 280°C y calentar por 5-
10 min hasta la aparicién de humos blancos.

Repetir los puntos 4.6 a 4.8 hasta que el digerido se torne incoloro.

4.10 Sacar los matraces del plato y dejarlos enfriar.

4.11

4.12

4.13

5.1

5.2

34

Agregar alrededor de 10 mL de agua y agitar hasta disolucién de la mayor parte del
precipitado.
Nota 2

Si se determinara Ca, dejar reposar durante la noche para permitir la disolucién de CaSO, que pudiese
haber precipitado.

Filtrar a través de un papel filtro (2.4) y recibir en un matraz aforado de 50 mL. Lavar
y enrasar con agua.
Nota 3

Si el analisis comprende s6lo la determinacién de N por destilacion (Método 5.12.1.1), se puede omitir
el punto 4.12.

En el filtrado se pueden determinar las concentraciones de Ca, K, Mg, Mn, N, Na, P
y Zn.
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Muestra seca a
70°C+5°C
y <0,5 mm
Método 1.1

A 4
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Figura 3.2-1. Diagrama de flujo del Método 3.2.
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3 DIGESTIONES

1.1

1.2

2.1
2.2
2.3

2.4

3.1
3.2
3.3
3.4

4.1

3.3 CON ACIDO NiTRICO, AGUA OXIGENADA
Y ACIDO FLUORHIDRICO

Principio

La muestra de tejido vegetal seca y molida se digiere en un vaso para digestién con
acido nitrico, agua oxigenada y acido fluorhidrico.

Este método es aplicable en la determinacion de las concentraciones totalesde: Al, Ca,
Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, Vy Zn.

Equipos y materiales especiales

Embudo para pesar de metal.

Digestor de aluminio o bafio de arena.

Vasos de teflén, con tapa.

Nota 1

Los vasos de teflon no deben calentarse a temperaturas superiosres a 180°C.
Papel filtro de tamafio de poro <3 pm.

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).

Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.

Agua oxigenada, H,0,, 30%.

Acido fluorhidrico, HF, 40%, 23 mol/L, d=1,13 kg/L.

Acido nitrico, HNO,, 2,0 mol/L.

Agregar 140 mL de acido nitrico (3.1) a alrededor de 400 mL de agua y diluira 1 L.

Procedimiento
Pesar alrededor de 2 g (exactitud 0,001g) de muestra secaa 70°C+5°Cy molida<1 mm

(Método 1.1) usando el embudo (2.1) y transferir a un vaso (2.3). Incluir dos blancos
y una muestra de referencia.
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4.2 Agregar:. A
- 15 mL de acido nitrico (3.1) y
- 5,0 mL de 4cido fluorhidrico (3.3).

4.3 Agitar cuidadosamente hasta que toda la muestra se humedezca.

4.4 Tapar el vaso, colocarlo en el digestor (2.3) y dejar reposar durante la noche.

4.5 Hervir a120°C por 4 h.

4.6 Sacar la tapa y agregar 1 mL de agua oxigenada (3.2) a la solucién caliente.

4.7 Esperarhasta el cese de lareaccién (alrededor de 10 s) manteniendo el calentamiento.
Repetir los puntos 4.6 y 4.7. Agitar.

4.8 Agregar 10 mL de acido nitrico (3.1).

4.9 Tapar y continuar calentando por otras 4 h.

4.10 Sacar la tapa, calentar a 140°C y dejar evaporar hasta sequedad.

4.11 Disminuir latemperatura del digestor y agregar al vaso 20 mL de acido nitrico 2,0 mol/
L (3.4).

4.12 Calentar 5-10 min, cuidando que la solucién no hierva. Enfriar.

4.13 Filtrar por papel filtro (2.4) usando un embudo de polietileno y recibir el filtrado en
un matraz aforado de polietileno de 100 mL. Lavar con agua y enrasar.

4.13 En el filtrado se pueden determinar las concentraciones de: Al, Ca, Co, Cr, Cu, Fe, K,
Mg, Mn, Na, Ni, Vy Zn.
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Figura 3.3-1. Diagrama de flujo del Método 3.3.
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4 EXTRACCIONES

—_
. .
N =

2.1
2.2
2.3

3.1

4.1

4.2
4.3
4.4
4.5
4.6

4.1 CON AGUA

Principio

La muestra de tejido vegetal seca y molida se extrae con agua

Este método es aplicable en la determinacién de las concentraciones de Cl, N-NO,,
N-NO, y S-SO,.

Nota 1

Este es un método de extracciéon semicuantitativo porque extrae solamente los aniones que estan
“libres” en el tejido vegetal.

Equipos y materiales especiales

Embudo de metal para pesar.
Agitador reciproco.
Papel filtro de tamafio de poro <3 pm.

Reactivos

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

Procedimiento

Pesar alrededor de 0,5 g (exactitud 0,001g) de muestra seca a 70°C+5°Cy molida<0,5
mm (Método 1.1) usando el embudo (2.1) y transferir a un matraz erlenmeyer de 50
mL. Incluir dos blancos y una muestra de referencia.

Agregar 25 mL de agua (3.1).

Agitar durante 30 minutos a temperatura ambiente.

Filtrar por papel filtro plegado (2.3).

Si el filtrado sale turbio, volver a pasarlo por el mismo papel filtro.

Enelfiltrado se pueden determinar las concentraciones de Cl;, N-NO,, N-NO, y 5-SO,.
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70°C+5°C
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Método 1.1

Agregar 25 mL
de agua
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Agitar por 30 min
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Filtrar <

;El filtrado
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Filtrado para
analizar:
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N-NO,,
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Figura 4.1-1. Diagrama de flujo del Método 4.1.
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4 EXTRACCIONES

1.1

1.2

2.1
2.2

3.1
3.2

3.3

4.1

4.2 CON 1,10-FENANTROLINA

Principio

La muestra fresca de tejido vegetal se extrae con una solucién de 1,10-fenantrolina
acida.

Este método es aplicable en la determinacién de “hierro activo” que corresponde
mayoritariamente a formas de hierro ferroso (Fe*?).

Equipos y materiales especiales

Tijera de acero inoxidable o preferiblemente un picador eléctrico de verduras.
Discos de papel filtro de tamafio de poro <11 pm.

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).

Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.

Acido clorhidrico, HCI, 1 mol/L.

Diluir 83 mL de acido clorhidrico (3.1) con aguaa 1 L.

Solucién de 1,10-fenantrolina 1,5% a pH 3,0.

3.3.1Disolver 15 g de 1,10-fenantrolina (C ,H,N,) en alrededor de 850 mL de agua.
Agregar acido clorhidrico 1 mol/L (3.2) con agitacién continua hasta ajustar a pH
3,0. Diluira 1 L.

3.3.2Disolver 16,5 g de 1,10-fenantrolina monohidrato (C,,H,N,.H,O) en alrededor
de 850 mL de agua. Agregar acido clorhidrico 1 mol/L (3.2) con agitacién con-
tinua hasta ajustar a pH 3,0. Diluira 1 L.

3.3.3Disolver 19,5 g de 1-10-fenantrolina clorhidrato (C,,H,N,CI.H,O) en agua y di-
luir 1 L.

Procedimiento

Cortar con unatijera (2.1) en trozos de 1 a 2 mm la muestra de material vegetal fresco
y lavado.
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Pesar 2 g (exactitud 0,01 g) de muestra fresca (masa: mf) y secar en estufa a 70°C+5°C
hasta peso constante (masa: ms).

Pesar otra porcién de 2 g (exactitud 0,01 g) de muestra fresca (masa: m) en un
recipiente de vidrio de 100 mL. Incluir dos blancos.

Agregar, a esta Gltima muestra, 20 mL de la solucién de 1,10-fenantrolina (3.3.1 o
3.3.2 0 3.3.3) y agitar suavemente hasta mezclar bien.

Dejar reposar por 16 h a temperatura ambiente.

Filtrar a través de un disco de papel filtro (2.2).

En el filtrado determinar la concentracién de Fe (Método 5.9.1).

Calculos

Calcular el contenido de agua de la muestra de tejido vegetal fresco, segin:

mf — ms
agua (%)= —___ x 100
mf
donde:
mf = masaen g de la muestra fresca
ms = masa en g de la muestra seca

Calcular la concentracién de Fe en mg/kg en base a muestra seca a 70°C+5°C, segtin:

(a-b)xVx100

Fe (mg/kg) =
m x (100 - agua)
donde:

a = mg/L de Fe en el filtrado de la muestra

b = mg/L promedio de Fe en los filtrados de los blancos

\% = volumen en mL de solucién de 1,10-fenantrolina agregada (4.4)

m = masaen g de tejido vegetal fresco (4.3)

agua = contenido de agua en % (5.1)

Informes

Informar el resultado obtenido en 5.2, en mg/kg sin decimales, como:
“Hierro activo” = ... mg/kg de Fe

EXTRACCIONES. Método 4.2: Con 1,10-fenantrolina
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Figura 4.2-1. Diagrama de flujo del Método 4.2.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1

3.1
3.2
3.3
3.4
3.5

3.6

5.1 ALUMINIO

5.1.1 EAA con llama de é6xido nitroso — acetileno por aspiracién directa

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestion 3.3, se determinala concentracién de Al por espectrofotometria de absorcion
atomica (EAA) con llama de 6xido nitroso-acetileno por aspiracién directa.

Nota 1

El aluminio puede ionizarse en la llama de 6xido nitroso-acetileno. Se evita usando un supresor de
la ionizacién, como potasio.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes parametros generales:
- Lampara: aluminio,

- Longitud de onda: 324,7 nm,

- Combustible: acetileno,

- Oxidante: 6xido nitroso,

- Correccién de fondo: no se requiere.

Reactivos

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

Acido clorhidrico, HCl, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.

Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.

Solucién de cloruro de potasio, KCl, 2 mol/L.

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

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

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de aluminio, 100 mg/L de Al.

Diluir 10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Al (3.4) con agua a 100 mL.
Serie de estandares de aluminio.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

- 50 mL de solucién de KC| 2 mol/L (3.3),

- 0-5-10-15-20-25 mL de la solucién estandar de 100 mg/L de Al (3.5),

DETERMINACIONES. Aluminio. Método 5.1.1: EAA con llama de éxido nitroso - acetileno por aspiracién directa 49
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- Alternativamente, segtin el método usado para la mineralizacién:

- 3 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
50 mL, o

- 2 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
100 mL, o

- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o

- 3 mL de HNO, (3.2) si se usé el Método de digestién 3.3 y se enrasd a
100 mL.

- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0-5-10-15-20-25 mg/L de Al.

4 Procedimiento

4.1 En los filtrados de la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia y usando
un EAA (2.1) con llama de éxido nitroso-acetileno y calibrado con la serie de
estandares de Al (3.6), leer la concentracién de Al a 324,7 nm.

5 Calculos

5.1. Calcular la concentracién de Al en la muestra, en mg/kg, segtin:

(@a-b)xV
Al{mgkg) =
m
donde:

a = mg/l. de Al en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Al en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado, segiin el método utilizado para la mineralizacién
m = masa en g de muestra

6 Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en mg/kg sin decimales, como:
Aluminio total = ...... mg/kg de Al

50 DETERMINACIONES. Aluminio. Método 5.1.1: EAA con llama de éxido nitroso - acetileno por aspiracién directa
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7

e

8

8.

Repetibilidad

1 Larepetibilidad de los andlisis de Al total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.1.1-1

Cuadro 5.1.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Al total

Muestra N2 3 4

N° de laboratorios participantes Sl 11 s

N° de resultados aceptados 20 40 20 28
Media (mg/kg) 232 ednitieaay 429
Desviacion estandar de la repetibilidad = s 20 10 17 8

Coeficiente de variac‘ién de la repetibilidad (%) 8,8 3,1 5,0 1,9
Limite de repetibilidad = r = (2,8 x s) T 28 46 23

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1SO 5725-2)

Reproducibilidad

1 La reproducibilidad de los analisis de Al total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.1.1-2

Cuadro 5.1.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Al total

Muestra N®

N? de resultados .- - _
aceptados S e e aboc R O e i i 5 e el Sl )

N° de resultados |
no aceptados

Media (mg/kg) 170 198 229 237 272 290 293 298 304 320 429 529

Desviacion esténdar e _ -
de la reprodumbllldad—s o R e b e sl s s £ b oo i G 1 R AR O RS S (e

Coeficiente de variaci(’)n j
de la‘reproducibilidad () * 24 -5 = 20 iG55 190 85 1 97 135 115 1013 .0018°:113

lelte de reproducab:_h'ad pinlgt e :
=28 dieta e et S s e 1084 0 BT 80 1311011 B 1216 1,198

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1SO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1
o
Método 2.2

0
Método 3.3

Calibrar el EAA con
la serie de estandares
a324,7 nm

\ 4

Aspirar la muestra

v
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Figura 5.1.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.1.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1

3.1
3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

5.2 AZUFRE

5.2.1 Turbidimetria del sulfato de bario

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.2 o 2.4, o del método de
extraccién 4.1, se determina la concentracién de S-SO, por turbidimetria del sulfato
de bario.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro visible con cubetas 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 segin la NCh426/2 (CE <0,2 mS/m a 25°C).
Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
Solucién de nitrato de magnesio, Mg(NO,),, 95%.
Disolver 950 g de Mg(NO,),.6H,O en agua y diluira 1 L.
Solucién de cloruro de bario-Tween 80.
Disolver 20 g de BaCl,.2H,O y 20 mL de Tween 80 en agua y diluir a 100 mL.
Solucién estandar de azufre, 1000 mg/L de S.
Disolver 5,435 g de sulfato de potasio, K,SO,, seco a 105°C, en agua y diluir a 1000
mL.
Solucién estandar de azufre, 200 mg/L de S.
Diluir 20 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de S (3.4) a 100 mL con agua.
Serie de estandares de S.
A seis matraces aforados de 100 mL agregar:
- alrededor de 40 mL de agua,
- 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 100 mg/L de S (3.5),
- alternativamente, seglin el método usado para la mineralizacién:
- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o
- 4 mL de solucién de nitrato de magnesio (3.2) y 3 mL de HCI (3.1) si se usé
el Método de calcinacién 2.4 y se enras6 a 50 mL.

DETERMINACIONES. Azufre. Método 5.2.1: Turbidimetria del sulfato de bario 55
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Nota 1

En la determinacion de S-S50, extraible con agua (Método 4.1), solamente enrasar con agua.
- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0-2-4-10-20-40 mg/L de S-SO,.

Procedimiento

Transferir aun recipiente de vidrio una alicuota de 10 mL de losfiltrados de la muestra
y de los blancos y de la serie de estandares de S-SO, (3.6).

Agregar 1 mL de la solucién de cloruro de bario-Tween 80 (3.3) y mezclar.

Dejar reposar 30 minutos.

Agitar y leer la absorbancia contra agua a 440 nm.
Nota 2
Debe leerse antes de 3 horas.

Calculos

Dibujar una curvade calibracién con lasabsorbanciasen el eje Y y las concentraciones
de S en la serie de estandares (3.6) en el eje X y calcular la ecuacién de regresiéon de
mejor ajuste.

Nota 2

El coeficiente de regresion, R?, debe ser >0,99, de lo contrario, repetir las determinaciones.
Calcular las concentraciones de S en los filtrados de la muestra y de los blancos por
resolucion de la ecuacién de regresién.

Calcular la concentracién de S en la muestra, en % o en g/kg o en mmol/kg, segin:

(@a-b)xV
S(%)=
m x 10.000
(a-b)xV
S(gkg) =—
m x 1000
(a-b)xV
§$-S80O, (mmol/kg) =
m x 32
donde:
a = mg/l de S-SO, en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de S-SO, en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado

m

masa en g de muestra

DETERMINACIONES. Azufre. Método 5.2.1: Turbidimetria del sulfato de bario
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6  Informes

6.1 Informar la concentracién de S en la muestra en % con dos decimales o en g/kg con
un decimal o en mmol/kg sin decimales, como:

Azufre total = ... % de S

o

Azufre total = ... g/kg de S

)

Azufre extraible con agua = ... mmol/kg de S-SO,

7  Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de los analisis de S total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro

5.2.1-1

Cuadro 5.2.1-1. Repetibilidad* de |la determinacién de S total
Muestra N° 1 2 3 4
Ne de laboratorios pér"ticipantes l gl fo. 10
N? de resultados aceptados 22 38 =330 20
Medla (O/o) :

= 0 Ze 0,204 - DB OHTE0) 278

D: sviacion eslanda‘ Tde Ia aepotll)lhdad
L nde la |epenb||1d
d= =128 i

iente de vari:

' L%lfh_i'le de repetibili

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)

8  Reproducibilidad

8.1 Lareproducibilidad de losanalisisde Stotal, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro 5.2.1-2
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Cuadro 5.2.1-2. Reproducibilidad* de |la determinacién de S total
Muestra N* 1 2 3 4 5 6 7% 3 9 10

Ne de resultados aceptados 22 62 31 3 30 el B RN

Media (%)
Desviacion estandar de la

reproducibilidad ='s, 1" S0 0/041:0,02 0,03 /10,03) 0,04 0,03 0,04 0,04 0,06 0,06

Coeficiente &Q‘;\fé:tiacién ' : o e / i
de la reproducibilidad (%) 716 1721 7, V713 F7iEi s DA o,

Limite de reproducibilidad
R:(Z,S o = -

006 D08 0.10.0/10 0,09 01 @10 0,18 0,16

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)
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Filtrado

Método 2.2 o
2.4 04

Tomar una alicuota
de 10 mL

\ 4
Agregar 1 mL de cloruro
de bario - Tween 80

4
Dejar en reposo
30 min

Y

Calibrar el
espectrofotémetro con la
serie de estindares a 440 nm

) 4

Leer la muestra

v
Calcular e informar
Base seca 70°C+5°C

Figura 5.2.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.2.1.
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5 DETERMINACIONES

5.3 BORO

5.3.1 Colorimetria con azometina-H

1 Principio

1.1 En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.3 se determina la concentracién
de B por colorimetria del complejo coloreado que forma el ién borato con azometina-H.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Espectrofotémetro, rango visible, con cubetas de una longitud de paso de luz de 10 mm.

3 Reactivos

Durante el andlisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segln la NCh426/2 (CE <0,2 mS/m a 25°C).
Nota 1
Para prevenir la liberacion de B del material de vidrio, [lenarlo 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 preparacioén.
3.1 Solucién tampén.
- Disolver 100 g de acetato de amonio, CH,COONH,, en 160 mL de agua.
- Agregar 50 mL de 4cido acético glacial, CH,COOH 100%, y mezclar.
- Agregar 2,68 g de sal disédica del 4cido etilendiamino-tetraacético,
Na,EDTA:2H,0O, y disolver.
- Agregar 2,4 mL de acido tioglicélico (4&cido mercaptoacético), C,H,O.S,
d=1,32 kg/L. Mezclar bien.
- Dejar reposar durante la noche.
- Almacenar en polietileno y preparar semanalmente.
3.2 Solucién de azometina-H y acido ascérbico.
Disolver 0,9 g de azometina-H, C ,H ,NNaQ,S,, y 2 g de acido ascérbico, C.H,O,, en
100 mL de agua. Almacenar en frasco de polietileno, refrigerar y reemplazar cada 15
dias.
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Solucién estandar de boro, 1000 mg/L de B.
3.3.1 Disponible en el comercio, o

3.3.2 Disolver 5,715 g de acido bérico, H,BO,, en agua y diluir a 1000 mL.
Nota 3

El H.BO, no debe secarse porque pierde agua y se transforma en acido metabérico, HBO,.
Solucién estandar de boro, 50 mg/L de B.

Diluir 5 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de B (3.3) a 100 mL con agua.
Serie de estandares de boro.

A cinco matraces aforados de 100 mL agregar:

- 40 mL de agua,

- 0,0-0,5-1,0-2,0-4,0 mL de la solucién estandar de 50 mg/L de B (3.4),

- 2 mL de acido sulfarico (H,50,, 96%, d=1,84 kg/L) y dejar enfriar,

- agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0,0-0,25-0,50-1,00-2,00 mg/L de B.

Procedimiento

Tomar una alicuota de 2 mL de la serie de estandares de boro (3.5) y de los filtrados
de la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia en tubos de plastico.
Agregar 4 mL de solucién tampén (3.1) y mezclar bien.

Agregar 2 mL de la solucién de azometina-H y acido ascérbico (3.2) y mezclar bien.
Dejar reposar por 30-60 minutos pero no mas de 90 minutos.

Leer la absorbancia a 430 nm.

Célculos

Dibujar unacurvade calibracién con las absorbanciasen el eje Yy las concentraciones
de B en la serie de estandares (3.6) en el eje X y calcular la ecuacién de regresién de
mejor ajuste.

Nota 4

El coeficiente de regresion, R?, debe ser >0,99, de lo contrario, repetir las determinaciones.
Calcular las concentraciones de B en los filtrados de la muestra y de los blancos por
resolucién de la ecuacién de regresién.

Calcular la concentracién de B en la muestra, en mg/kg, segtn:

(a-b)yxV
B(mghkg =

m

donde:

= mg/L de B en el filtrado de la muestra

= mg/L promedio de B en los filtrados de los blancos
= volumen final en mL de filtrado

= masa en g de muestra

3 <Tw
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6 Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.3, en mg/kg sin decimales, como:
Berotefal = ...... mg/kg de B
7  Repetibilidad
7.1 La repetibilidad de los andlisis de B total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena de la

Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro 5.3.1-1

Cuadro 5.3.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de B total

Muestra N® 1 2 3 4 5

N® de laboratorios participantes g T i
Ne de resultados aceiqt;ad'os' 12140 46 40 AJE T s
Media (mg/kg) - s S i g sl s 66D
Desviacion estandar de la repetibilidad = s, = iy 1. 1,2 0,7 1:3
Coeficiente de variacion de la repetibilidad (%) 5,0 2,6 2,6 e 2,2
Limite de repetibilidad = r=(2,8 x s) o 3,3 3,2 3.4 [122] =37

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)

8  Reproducibilidad

8.1 Lareproducibilidad de losanalisisde B total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro 5.3.1-2

Cuadro 5.3.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de B total

Muestra N2

N de resultados aceptados 40 41 39 39 80 20 59 47 33 43 23 52
N de resultados no aceptados 0 2 2 g 2 6 i 6 Dieee ] 5
Media (mg/kg) HSee g Rl a4

Desviacion estandar s i Il
de la reproducibilidad = s, 7 3 3. Ed I 3 6 4 e Tyl Ly 4 4 !

Coeficiente de variacion
de la reproducibilidad (%) e I S 6 e b Tt 6 9 7 8 6
Limite de reproducibilidad

R =1(2,8 xs) o 9 10 8 18 13 8 12 14l 10 10

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.3

Tomar una alicuota
de 2 mL

v
Agregar 4 mL de
solucién tampén

) 4
Agregar 2 mL de
azometina-acido ascérbico

v

Dejar en reposo
30 - 60 min

A 4

Calibrar el
espectrofotémetro con la
serie de estandares a 430 nm

A 4

Leer la muestra

¥
Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.3.1-1.Diagrama de flujo del Método 5.3.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

1.2

2.1

3.1
3.2
3.3
3.4

3.5

3.6

5.4 CALCIO

5.4.1 EAA con llama aire — acetileno por aspiracién directa

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o0 2.2 o del método de
digestién 3.1 0 3.2 0 3.3, se determina la concentracién de Ca por espectrofotometria
de absorcién atdomica (EAA) con llama de aire-acetileno por aspiracién directa.

Las interferencias de P y Al se minimizan agregando 1 g/L de lantano.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes parametros generales:
- Lampara: calcio,

- Longitud de onda: 422,7 nm,

- Combustible: acetileno,

- Oxidante: aire,

- Correccién de fondo: no se requiere.

Reactivos

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

Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.

Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.

Acido sulfdrico, H,SO,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.

Solucién de lantano, 1 g/L de La.

Disolver 3,12 g de nitrato de lantano hexahidrato, La(NO,),-6H,O, en agua en un
matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua.

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

Disponible en el comercio.

Serie de estandares de calcio.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

- Alrededor de 40 mL de agua,

- 0-2-5-10-20-50 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Ca (3.5),
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- Alternativamente, segtin el método usado para la mineralizacién:
- 3 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
50 mL, o
- 2 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
100 mL, o
- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o
- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se usé el Método de digestion 3.1 0 3.2y se
enrasé a 50 mL, o
- 3 mL de HNO, (3.2) si se us6 el Método de digestién 3.3 y se enrasé a
100 mL.
- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0-20-50-100-200-500 mg/L de Ca.

Procedimiento

En un tubo de ensayo, tomar una alicuota de 1 mL de la serie de estandares (3.6) y de
los filtrados de la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia.

Agregar 19 mL de solucién de lantano (3.4) y mezclar.

Calibrar el espectrofotémetro (2.1) y medir la concentracién de Ca a 422,7 nm.

Calculos

Calcular la concentracién de Ca en la muestra, en % o en g/kg, segtin:

(@a-b)xV
Ca (0/0) e
m x 10.000
(@a-b)xV
Calghg)=— """
m x 1000
donde:
a = mg/L de Ca en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Ca en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado

m

il

masa en g de muestra
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6  Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en % con dos decimales o en g/kg con un
decimal, como:

Calcio total = ...... % de Ca
o
Calcio total = ...... g/kg de Ca

7 Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de los analisis de Catotal, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacion de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.4.1-1

Cuadro 5.4.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Ca total

Muestra N? 1 5
o 19
| it

e L iy Ty

la repetibilidad . oo 005

ariacion de la repetibilidac L D

Limite de repetibilidad = r = (2,8 xs) L am 0,14

* Los paramelros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)

8 Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los analisis de Ca total, obtenida por comparacion
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.4.1-2
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Cuadro 5.4.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Ca total

Muestra N?

e

N? de resultadoéﬁf‘\é:céplados 3= Ry

_ 78 21
N° de resultados no aceptados 2 3 3 i 2 3 3 2552 4 1 4
Media (%) 5 e AT

A

63

S

1,85 1,86 2,04 2,07 2,31
Desviacion estandar =
de la reproducibilidad = s,

Coeficiente de:"\iaﬁfi@cic‘m
de la reproducibilidad (%)

Limite de reproducibilidad
R=(28x5)

0,24 0,31 0,19 049 0,25 0,40 0,31 0,33 0,35 0,54 0,53 0,6

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1
02.203.103.2
03.3

Tomar una alicuota
de 1 mL

4
Agregar 19 mL de
solucién de La

A 4

Calibrar el EAA con
la serie de estandares
a422,7 nm

Y

Leer la muestra

v

Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.4.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.4.1.
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5 DETERMINACIONES

5.5 CINC

5.5.1 EAA con llama de aire — acetileno por aspiracion directa

1 Principio

1.1 En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestiéon 3.1 0 3.2 0 3.3, se determina la concentracién de Zn por espectrofotometria
de absorcién atémica (EAA) con Ilama de aire-acetileno por aspiracién directa.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes parametros generales:
- Lampara: cinc,
- Longitud de onda: 213,9 nm,
- Combustible: acetileno,
- Oxidante: aire,
- Correccién de fondo: recomendable.

3 Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segln la NCh426/2 (CE <0,2 mS/m a 25°C).
3.1 Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
3.2 Acido nitrico, HNO,, 65%, 14,3 mol/L, d=1,39 kg/L.
3.3 Acido sulftrico, H,SO,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.
3.4 Solucién estandar de cinc, 1000 mg/L de Zn.
Disponible en el comercio.
3.5 Solucién estandar de cinc, 10 mg/L de Zn.
Diluir 1 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Zn (3.4) con agua a 100 mL.
3.6 Serie de estandares de cinc.
A seis matraces aforados de 100 mL agregar:
- Alrededor de 40 mL de agua,
- 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 10 mg/L de Zn (3.5),
- Alternativamente, segtin el método usado para la mineralizacién:
- 3 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a 50
mlL, o
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- 2 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
100 mL, o
- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o
- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se us6 el Método de digestién 3.1 o0 3.2y se
enrasé a 50 mL, o
- 3 mL de HNO, (3.2) si se us6 el Método de digestiéon 3.3 y se enrasé a
100 mL.
- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0,0-0,1-0,2-0,5-1,0-2,0 mg/L de Zn.

Procedimiento
En los filtrados de la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia y usando

un EAA (2.1) con [lama de aire-acetileno y calibrado con la serie de estandares de Zn
(3.6), leer la concentracion de Zn a 213,9 nm.

Calculos

Calcular la concentraciéon de Zn en la muestra, en mg/kg, segtn:

(@a-b)xV
Zn/mghkg) =
m
donde:
a = mg/L de Zn en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Zn en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado
m = masa en g de muestra
Informes

Informar el resultado obtenido en 5.1, en mg/kg con un decimal, como:
Cinc total = ...... mg/kg de Zn

Repetibilidad

Larepetibilidad de los analisis de Zn total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.5.1-1
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Cuadro 5.5.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Zn total

Muestra N° 1 2 3 4 5
N? de laboratorios participantes 22 23 21 22 20
N de resultados aceptados 44 42 42 40 40
Media (mg/kg) 15,7 = _29,b 40 48,9 54,4

f;'lﬂﬁr de la repetibilidad = s, 6 0,7 4 13 1,0
acion de la repetibilidad (%) 3,8 2,4 9 na 1,8
d=r=028xs) Ly 2,0 10 3y 9.7

Coeficiente de
Limite de re

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)

8 Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los analisis de Zn total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.5.1-2

Cuadro 5.5.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Zn total

Muestra N®

Neldelresultados dceptados 450 41 [ 3ol igaE Bp T pa gy s 138 a1 2
N® de resultados no aceptados 0 0 3 1 0 5 1 6 2 3 0 0
Media (mg/kg) 16 19 ies bl i e = SRE Tl s iggii5s sy .5

Desviacion estandar
de la reproducibilidad = s, 4 2 AL e 5 2 7 3 3 2 3 3

Coeficiente de variacion
de la reproducibilidad (%) DD Jdy =) {1 ST | HEe= iy =y 6 4 6 5

Limite de reproducibilidad
R=(2,8xs) 10 6 47 510 15 6 20 9 8 6 9 )

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1
022031032
03.3

Calibrar el EAA con
la serie de estandares
a213,9 nm

A 4

Leer la muestra

\ 4

Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.5.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.5.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1

2.2
2.3
2.4

3.1
3.2

3.3

4

5.6 CLORURO

5.6.1 Titulacion potenciométrica

Principio

En el filtrado proveniente del método de extraccidon con agua 4.1 se determina la
concentracién de cloruro por titulacién potenciométrica con una solucién de AgNO.,.

Equipos y materiales especiales

Medidor de pH/mV que permita un rango de -500 mV a +500 mV con una precisién
de al menos 1 mV.

Electrodos: indicador de Ag y de referencia de Hg/Hg,SO, con K,SO, saturado.
Agitador magnético con varillas magnéticas forradas con teflén.

Bureta de 10 mL con una precisién de 0,01 mL.

Reactivos

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

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

Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.

Solucién de nitrato de plata, AgNO,, 0,05 mol/L.

3.2.1 Disponible en el comercio.

3.2.2 Disolver 8,50 g de AgNO, en agua y diluir a 1000 mL. Estandarizar segin 5.2.

Solucién estandar de cloruro de sodio, 0,05 mol/L.

3.3.1 Disponible en el comercio.

3.3.2 Disolver 2,922 g de NaCl, secado a 200°C por 24 horas, en agua y diluir
a 1000 mL.

Procedimiento

. inacion del « 1 del I valenci

4.1

A tres vasos de 100 mL agregar:
- 1-2-5 mL de solucién estandar de NaCl 0,05 mol/L (3.3.1 0 3.3.2),
- 1 mL de acido nitrico (3.1),
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- agua hasta alrededor de 40 mL,
- una varilla magnética.

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

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

4.4 Agregar lentamente solucién de AgNO, 0,05 mol/L (3.2.1 0 3.2.2) hasta alrededor de
0,3 mL antes del punto de equivalencia esperado y registrar las lecturas de la bureta
y del voltaje.

4.5 Continuartitulando enincrementos 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.

4.6 Calcular el voltaje del punto de equivalencia segtin 5.1 a 5.3.

Medicién de | i6n de Clen | l

4.7 Tomar una alicuota de 10-20 mL del filtrado del método de extraccién con agua (4.1)
en un vaso de 100 mL.

4.8 Agregar 1 mL de acido nitrico (3.1),

4.9 Agregar agua hasta alrededor de 40 mL y una varilla magnética.

4.10 Introducir los electrodos e iniciar la agitacién.

4.11 Agregar lentamente solucién de AgNO, (3.2.1 o 3.2.2) hasta alcanzar el punto de

equivalencia determinado en 5.3. Anotar el gasto.
Nota 1
El electrodo de Ag debe limpiarse frecuentemente usando un abrasivo para Ag.

5 Calculos

D . .z Il .III I .l .

5.1 Confeccionar, para cada alicuota de solucién estandar de NaCl, una tabla con los
siguientes valores (ver ejemplo 8.1):
- 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).
5.2 Calcular, para cada alicuota de solucién estandar de NaCl, el potencial en el punto
de equivalencia segun (ver ejemplo 8.2):

A2E (+)
.= Ep + AEp X

A2E (+) + A2E (=)
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donde:
E

e

E

p

AE
P

A2E(+)
A2E()

potencial, en mV, en el punto de equivalencia

potencial, en mV, correspondiente al Gltimo valor positivo de A2E/AV
diferencia de potencial, en mV, entre el Gltimo valor positivo y el primer valor
negativo de A2L/AV

Gltimo valor positivo de A2E/AV

primer valor negativo de A2E/AV

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

E jarizacion de la solucién de AgNO., (3.4.2)

5.4 Calcular, paracada alicyota de solucién estandar de NaCl, el volumen de solucién de
AgNO, gastado en alcanzar el punto de equivalencia segln (ver ejemplo 8.3.1):

A2E(+)
A2E(-)

I

A2E (+)

V.=V, +AV x
AZE (+) + A2E ()

gasto, en mL, de soluciéon de AgNO, en el punto de equivalencia
gasto, en mlL, correspondiente al dltimo valor positivo de A2E/AV
diferencia de volumen, en mL, alrededor del punto de equivalencia
(correspondiente a AE )

tltimo valor positivo de A2F/AV

primer valor negativo de A2E/AV

5.5 Dibujar una curva de calibracién con las alicuotas, en mL, de solucién estandar de
NaCl en el eje X y los gastos, en mL, calculados de solucién de AgNO, en el eje Y (ver

ejemplo 8.3.2).

5.6 Calcular la ecuacién de regresion lineal del tipo: y = b1x + bO.

Nota 2

El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99, de lo contrario, repetir las titulaciones.
5.7 Calcular la concentracién de la solucién de AgNO, segiin (ver ejemplo 8.3.3):

donde:

0,05 =

b1

Il

‘ 0,05
AgNO, (mol/L) =

b1

concentracién, en mol/L, de la solucion estandar de NaCl
pendiente de la ecuacién de regresion lineal (5.6)
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Calculo de | i6n de cl | ( . lo. 8.4
5.8 Calcular la concentracién de Cl, en mmol/kg o en g/kg, seglin:
(@a-b0) x M xV
Cl (mmol/kg) = x 1000
Axm
(@a-b0) x M xV
Cl (g/kg) = x 35,5
AXxm
donde:
a = gasto, en mL, de la solucién de AgNO,
b0 = intercepto de la ecuacién de regresion (5.6)
M = concentracion, en mol/L, de la solucién de AgNO, (5.7)
V = volumen, en mL, de agua usada en la extraccion
A = alicuota, en mL, usada en la determinacion
m = masa, en g, de la muestra

6.1

7.1

8.1

9.1

9.2

80

Informes

Informar la concentracién de Cl en la muestra en mmol/kg sin decimales o en g/kg con
dos cifras significativas, como:

Cloruro extraible con agua = ... mmol/kg de CI
o)
Cloruro extraible con agua = ... g/kg de Cl

Repetibilidad

No se dispone de informacién.

Reproducibilidad

No se dispone de informacién.
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8 Ejemplos

8.1 Ejemplo de valores obtenidos en la titulacién de 1 mL de solucién de NaCl 0,05
mol/L con solucién de AgNO,:

AV E AE AE/AV A2E/AV
Diferencia Potencial Diferencia Primera Diferencia en
de volumen mV de potencial derivada la primera
mL mv derivada
0,00 -236
: 0,70 __ e 44
70k s -205 ; = ilihe7
0,09 10 111
0,79 : 195 ARt | 56
0,09 e 167 i
0,88 -180 iae300
.. 0,09 A 489 b
D87 1 il b : -136 = +178
0,09 60 667
1,06 _ -76 . __ 467
0,09 e 200
1,15 : -58 ' -78
0,09 11 122
1,24 = -47 . : 44
0,09 7 78
1;33 -40

8.2 Ejemplo del calculo del potencial en el punto de equivalencia:

A2E (+)

E .= Ep + AEP s
A2E (+) + A2E (-)

178
E =-136 + 60 X

e

178 + 467

E,.=-119 mV

8.3 Ejemplo del calculo de la concentracion de la solucion de AgNO.:
8.3.1 Calculo del gasto de solucién de AgNO, en la titulacién de T mL de solucién
de NaCl 0,05 mol/L:
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A2E (+)

Ve = Vp + AVp X
A2E (+) + A2E (=)

178
V.=0,97 + 0,09 x
178 + 467

V_=0,99 mL

Ejemplo de la curva de calibracién:

NaCl 0,05 mol/L AgNO,
alicuota i gasto calculado
mlL mL
0,99
187
4,70

y =10,9312x + 0,0369
44 R?=0,9998

AgNO, (mL)
(%]

0 1 2 3 4 5

NaCl 0,05 mol/L (mL)

Célculo de la concentracién de la solucién de AgNO.:

IV‘N Cl
AgNO, (mol/L) = =
b1

4

0,05
AgNO, (mol/L) = ____ 0,054
0,9312

8.4 Ejemplo del calculo de la concentracién de Cl en una muestra:

82

Masa de muestra = m= 0512¢g
Volumen de agua = V = 25mL
Alicuota = A = 10mL
Gasto de AgNO, = a = 2,84mlL
Molaridad del AgNO, = M = 0,054 mol/L
Intercepto de la ecuacién = b0 = 0,0369 mL
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(a-b0)xMxV (2,84 - 0,0369) x 0,054 x 25
Cl (mmol/kg) = x 1000 =
AXxm 10x 0,512
a-b0)xMxV 2,84 —0,0369) x 0,054 x 25
Cl (g/kg) = ( x 35,5 = ( :
AXxm 10x 0,512
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x 1000 =739

x 35,5 =26
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Figura 5.6.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.6.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1

3.1
3.2
3.3
3.4

3.5

3.6

5.7 COBRE

5.7.1 EAA con llama de aire — acetileno por aspiracién directa

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestion 3.1 0 3.2 0 3.3, se determina la concentracién de Cu por espectrofotometria
de absorcién atémica (EAA) con llama de aire-acetileno por aspiracién directa.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro de absorcién atébmica con los siguientes parametros generales:
- Lampara: cobre,

- Longitud de onda: 324,8 nm,

- Combustible: acetileno,

- Oxidante: aire,

- Correccion de fondo: recomendable.

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).

Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.

Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.

Acido sulfdrico, H,50,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.

Solucién estandar de cobre, 1000 mg/L de Cu.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de cobre, 10 mg/L de Cu.

Diluir 1 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Cu (3.4) con agua a 100 mL.
Serie de estandares de cobre.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

- Alrededor de 40 mL de agua,

- 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 10 mg/L de Cu (3.5),
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- Alternativamente, segtin el método usado para la mineralizacién:
- 3 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a 50 mL,
0
- 2 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1y se enrasé a 100 mL,
o)
- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a 100 mL,
o
- 4,5 mL de H,S0, (3.3) sise us6 el Método de digestion 3.1 0 3.2 y se enrasé a
50 mL, o
- 3 mL de HNO, (3.2) si se us6 el Método de digestion 3.3 y se enras6 a 100 mL.
- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0,0-0,1-0,2-0,5-1,0-2,0 mg/L de Cu.

4  Procedimiento
4.1 En los filtrados de la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia y usando

un EAA (2.1) con llama de aire-acetileno y calibrado con la serie de estandares de Cu
(3.6), leer la concentraciéon de Cu a 324,8 nm.

5 Calculos

5.1. Calcular la concentracion de Cu en la muestra, en mg/kg, segun:

(a-b)xV
Cu(mgkg) =—
m
donde:
a = mg/L de Cu en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Cu en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado
m = masa en g de muestra
6  Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en mg/kg con un decimal, como:
Cobre total = ...... mg/kg de Cu
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7  Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de los andlisis de Cu total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisiéon de Normalizacién y Acreditacion de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.7.1-1

Cuadro 5.7.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Cu total

Muestra N 1 2 3 4 5
N2 de laboratorios participantes Lk ‘ 22 21 2.3 20 20
N? de resultados aceptados 42 42 44 38 40
Media (mg/kg) 6,1 Py, e e |
Desviacion estandar de la repetibilidad = s 0,5 0,7 1.1 0,5 13
Coeficiente de variacion de la repetibilidad (%) 8,0 s 33 1S3 e
Limite de repetibilidad = r = (2,8 x s) 1,4 50 B0 1,5 37

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extrafios (ISO 5725-2)

8  Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los analisis de Cu total, obtenida por comparacion
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.7.1-2

Cuadro 5.7.1-2. Reproducibilidad* de la determinacion de Cu total

Muestra N2

N¢ de resultados aceptados 39 44 21 iSRS GRE S ) idoniia0 | g0 )
N2 de resultados no acéptadbs 1 1 4 o 1 9 1 0 2 1
Media (mg/kg) Sl eu e o olhibh e oo RRl gy - p - 9y

Desviacion estandar
de la reproducibilidad = s, 1,1 5 2is b Bt | IES UG 2 5 8 3 23

Coeficiente de variacion
de la reproducibilidad (%) 22 48

Limite de reproducibilidad Pl i
R=(28xs) S Biebp g s A4 k-5 gl - B 65

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extrafios (ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1 0 2.2
03.103.203.3

Calibrar el EAA con
la serie de estandares
a324,8 nm

\ 4

Lerr la muestra

¥
Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.7.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.7.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1

3.1
3.2
3.3
3.4

3.5

5.8 FOSFORO

5.8.1 Colorimetria con nitro-vanado-molibdato

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestion 3.1 0 3.2, se determina la concentracién de P por colorimetria del complejo
fosfo-vanadomolibdato.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro, rango visible, con cubetas 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 seglin la NCh426/2 (CE £0,2 mS/m a 25°C).
Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.
Acido sulfarico, H,50,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.
Acido clorhidrico, HCI, 2 mol/L.
Diluir 167 mL de HCI (3.1) con agua a 1 L.
Solucién de nitro-vanado-molibdato.
A Solucién de vanadato de amonio, 0,9 g/L.
- Disolver 0,9 g de vanadato de amonio, NH,VO,, en alrededor de 500 mL
de agua hirviendo, enfriar.
- Agregar 24 mL de acido nitrico (3.2).
- Diluir con agua a 1 L.
B Solucién de molibdato de amonio, 19 g/L.
- Disolver 19 g de molibdato de amonio, (NH,);Mo0,0,,.4H,0, en agua a
50°C, enfriar.
- Diluir con aguaa 1 L.
C  Acido nitrico 1,5 mol/L.
- Diluir 105 mL de HNO, (3.2) con agua a 1 L.
Mezclar las soluciones A, B y C en partes iguales.
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Solucién estandar de fésforo, 1000 mg/L de P.

3.6.1 Disponible en el comercio.

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

Serie de soluciones estandares de fésforo.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

- Alrededor de 40 mL de agua,

- 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de P (3.6.1 0 3.6.2).

- Alternativamente, segtin el método usado para la mineralizacién:

- 3 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
50mL, o
- 2 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
100 mL, o
- 1 mL de HCI (3.1) si se us6é el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o
- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se usé el Método de digestion 3.1 0 3.2 y se
enrasé a 50 mL, o
- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0-10-20-50-100-200 mg/L de P.

Procedimiento

Tomar una alicuota de 1 mL de la serie de estandares de P (3.7) y de los filtrados de
la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia en tubos de vidrio.
Agregar 4 mL de solucién de nitro-vanado-molibdato (3.5) y mezclar bien.

Dejar reposar por una hora.

Leer la absorbancia a 466 nm.
Nota 1
Puede usarse una longitud de onda entre 400 hm y 490 nm.

Calculos

Dibujar una curva de calibracién con las absorbancias y las concentraciones de P en

la serie de estandares (3.7) y calcular la ecuacion de regresiéon de mejor ajuste.
Nota 2

El coeficiente de regresion, R?, debe ser >0,99, de lo contrario, repetir las determinaciones.
Calcular las concentraciones de P en los filtrados de la muestra y de los blancos por
resolucién de la ecuacién de regresion.

Calcular la concentracién de P en la muestra, en % o en g/kg, segln:
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(a-b)xV
Pilel= =8
m x 10.000
(@a-b)xV
Plafkgl=— -t -
m x 1000
donde:
a = mg/L de P en el filtrado de la muestra
b = mg/l. promedio de P en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado
m = masa en g de muestra

6 Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en % con dos decimales o en g/kg con un
decimal, como:
Foésforo total = ... % de P
o
Fésforo total = ... g/kg de P

7  Repetibilidad

~l
i

La repetibilidad de los andlisis de P total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacion de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro

5.8.1-1
Cuadro 5.8.1-1. Repetibilidad* de |a determinacion de P total

Muestra N° 1 2 3 4 5
N? de laboratorios participantes 22 18 23 22 21
N? de resultados aceptados 42 36 44 42 42
Media (%) 086 0;143 061 10228 (0,262
Desviacién estandar de la repetibilidad = s 0,005 0,003 0,004 0,007 0,009
Coeficiente de variacién de la repetibilidad (%) 5,4 253 253 2,9 3,6
Limite de repetibilidad = r = (2,8 x s) 0,013 0,009 0,010 0,018 0,026

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)
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8  Reproducibilidad

8.1 Lareproducibilidad de losanalisis de P total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro 5.8.1-2

Cuadro 5.8.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de P total

Muestra N°

N2 de fé§-gjgadés=a ‘ - : .
Ne de resultados no aéept;;dos 2 D 2 ( 3 2 0 2 j= 02 F = 9 1
Media (%) 0,086 _0,086 0,143 0,161 0,171 0,175 0,192 O,h?_Ox 0,220 0,226 0,232 0,27

o
, i

Desviacion estandar
de la reproducibilidad = s, 0,009 0,016 0,009 !

Coeficiente de variacion -
de la reproducibilidad (%) 105 ==18 6
Limite (jéir_feproducii ad 0
R=2,8 %) : 0,025 0,044 0,026 0,028 0,027 0,030 0,034 0,06 0,046 0,037 0,028 0,06

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1 o
22031032

Tomar una alicuota
de 1 mL

A4
Agregar 4 mL de
nitro-vanado-molibdato

\ 4

Dejar en reposo por 1 h

) 4
Calibrar el

espectrofotdbmetro con la
serie de estandares a 466 nm

A 4

Leer la muestra

v
Calcular e informar
Base seca 70°C+5°C

Figura 5.8.1-1.Diagrama de flujo del Método 5.8.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1

3.1
3.2
3.3

3.4

3.5

5.9 HIERRO

5.9.1 EAA con llama de aire — acetileno por aspiracién directa

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestion 3.3, o del método de extraccién 4.2, se determina la concentracién de Fe por
espectrofotometria de absorcién atémica (EAA) con llama de aire-acetileno por

aspiracién directa.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes pardmetros generales:

- Lampara: hierro,

- Longitud de onda: 248,3 nm

- Combustible: acetileno,

- Oxidante: aire,

- Correccién de fondo: se requiere.

Reactivos

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

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

Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.
Solucién estandar de hierro, 1000 mg/L de Fe.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de hierro de 50 mg/L de Fe.

A un matraz aforado de 500 mL agregar:

- 25 mL de solucién estandar de 1000 mg/L de Fe (3.3),
- 1 mL de acido nitrico (3.2),

- agua hasta enrasar.

Serie de estandares de hierro.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

- Alrededor de 40 mL de agua,

- 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 50 mg/L de Fe (3.4),
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- Alternativamente, segtin el método usado para la mineralizacién:

- 3 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
50mL, o

- 2 mL de HCI (3.1) si se us6é el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
100 mL, o

- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o

- 3 mL de HNO, (3.2) si se usé el Método de digestién 3.3 y se enrasé a
100 mL.
Nota 1

En la determinaciéon de Fe extraible con 1,10-fenantrolina (Método 4.2), solamente
enrasar con agua.

- Agua hasta enrasar.

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

4 Procedimiento

4.1 En los filtrados de la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia y usando
un EAA (2.1) con llama de aire-acetileno y calibrado con la serie de estandares de Fe
(3.5), leer la concentracién de Fe a 248,3 nm.

5 Calculos

5.1. Calcular la concentracién de Fe en la muestra, en mg/kg, segin:

(@a-b)xV
Fe(mg/kg) =
m
donde:
a = mg/L de Fe en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Fe en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado

m

Il

masa en g de muestra

5.2 Enelcasodelaextracciéncon 1,10-fenantrolina(Método 4.2), calcular laconcentracion
de Fe en mg/kg en base a muestra seca a 70°C+5°C, segln:

-b 0
Fe(mg/kg) = (a ) xV x 100

m x (100 - agua)
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donde:
a = mg/l de Fe en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Fe en los filtrados de los blancos
vV = volumen en mL de solucién de 1,10-fenantrolina agregada
m = masa en g de tejido vegetal fresco
agua = contenido de agua en % calculado en el Método 4.2, punto 5.1

6 Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en mg/kg sin decimales, como:
Hierro total = ... mg/kg de Fe

6.2 Informar el resultado obtenido en 5.2, en mg/kg sin decimales, como:
“Hierro activo” = ... mg/kg de Fe

7  Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de los analisis de Fe total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacion de la Sociedad Chilena

de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.9.1-1

Cuadro 5.9.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Fe total

Muestra N*

o

8  Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los anélisis de Fe total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.9.1-2
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Cuadro 5.9.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Fe total

Muestra N*

Ne de resultados aceptados 39 44 61 46 82 20 39 43 23 40 68 40
N° de resultados no aceptados 2 0 1 0 3 0 0 0 0 = 0 0 0

Media (mg/kg) 107 223 269 275 288 298 309 336 342 381 416 417
Desviacién estandar de la : L |

reproducibilidad = 5 22 56 485 135 i Gl e 58 62 T =54
Coeficiente de variacion :

de la reproducibilidad (%) 11 25 18 13 9 13 fo=t=is

Limite de reproducibilidad
R=(2,8x5s) 61 156--135 97 | 76 HI05=HA0S850 {73

195 216 151

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1
02203304.2

Calibrar el EAA con
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a248,3 nm
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A
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Calcular e informar
Base seca 70°C+5°C

Figura 5.9.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.9.1.
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5 DETERMINACIONES

5.10 MAGNESIO

5.10.1 EAA con llama de aire — acetileno por aspiracién directa

1 Principio

1.1 En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestion 3.1 0 3.2 0 3.3, se determina la concentracién de Mg por espectrofotometria
de absorciéon atémica (EAA) con llama de aire-acetileno por aspiracién directa.

1.2 Las interferencias de P y Al se minimizan agregando 1 g/L de lantano.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes parametros generales:
- Lampara: magnesio,
- Longitud de onda: 285,2 nm,
- Combustible: acetileno,
- Oxidante: aire,
- Correccién de fondo: se requiere.

3 Reactivos

Durante el andlisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de
clase 1 segiin la NCh426/2 (CE <0,2 mS/m a 25°C).
3.1 Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
3.2 Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.
3.3 Acido sulftrico, H,50,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.
3.4 Solucién de lantano, 1 g/L de La.
Disolver 3,12 g de nitrato de lantano hexahidrato, La(NO,),-6H,O, en agua en un
matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua.
3.5 Solucién estandar de magnesio, 1000 mg/L de Mg.
Disponible en el comercio.
3.6 Serie de estandares de magnesio.
A seis matraces aforados de 100 mL agregar:
- Alrededor de 40 mL de agua,
- 0-0,5-1-2-5-10 mL de la solucién estdndar de 1000 mg/L de Mg (3.5),
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- Alternativamente, seglin el método usado para la mineralizacién:

- 3 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
50 mL, o

- 2 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé a
100 mlL, o

- 1 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé a
100 mL, o

- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se us6é el Método de digestién 3.1 0 3.2y se
enrasdé a 50 mL, o

- 3 mL de HNO, (3.2) si se us6 el Método de digestién 3.3 y se enrasé a
100 mL.

- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0-5-10-20-50-100 mg/L de Mg.

4  Procedimiento

4.1 Tomar una alicuota de 1 mL de la serie de estandares (3.6) y de los filtrados de la
muestra, de los blancos y de la muestra de referencia.

4.2 Agregar 19 mL de solucién de lantano (3.4) y mezclar.

4.3 Calibrar el espectrofotometro (2.1) y leer la concentracién de Mg a 285,2 nm.

5 Calculos

5.1. Calcular la concentracién de Mg en la muestra, en % o en g/kg, segin:

(a-b)xV
Mg (%)=
m x 10.000
(a-b)xV
Mg (g/kg) =—
m x 1000
donde:
a = mg/l. de Mg en el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de Mg en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado
m = masa en g de muestra

6 Informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en % con dos decimales o en g/kg con un
decimal, como:
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Magnesio total = ...... % de Mg
o
Magnesio total = ...... g/kg de Mg

7  Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de losanalisis de Mg total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.10.1-1

Cuadro 5.10.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Mg total

Muestra N° 1 2 3 4 5
N¢ de Iab(ér;gtiﬁr'ibs participantes T g i 21 19
N de resultados aceptados ‘ 44 44 40 42 38
Media (%) 0165 0,319 0,363 0395 0,499
Desviacion estandar de la repetibilidad = s, : 0,005 0,006 0,005 &QT(Z 0,010
Coeficiente de variacion de la repetibilidad (%) 3,3 2,0 1,4 59 2,1
Limite de repetibilidad = r = (2,8 x s) 0,015 0,018 0,014 0,034 0,029

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)

8  Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los analisis de Mg total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.10.1-2

Cuadro 5.10.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Mg total

Muestra N2

N®de resultados aceptados = 457 40" 401" 78 401 " 21 " 63 430 DREE 58 ETATS 30
N2 de resulladoé no aceptados 0 0 0 3] 2 3 2 2 2 1 1
Media (%) 0,17 0,175 0,26 0,317 0,36 0,379 0,40 0,403 0,43 048 0,52 0,64
Desviacion eéyé’i@.d:ir i - B L

de la reproducibilidad = s, 0,03 0,014 0,02 0,016 0,02 0,014 0,03 0,017 0,04 0,05 002 0,09

Coeficiente de variacion
de la reproducibilidad (%) 21 8 8 Bl 6 4 8 A SN0 5 14

Limite de reproducibilidad il . :
RIS o 0,10 0,039 0,06 0,045 0,06 0,040 0,09 0,049 0,12 0,13 0,07 0,26

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extraios (1ISO 5725-2)
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Figura 5.10.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.10.1.
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5 DETERMINACIONES

1.1

1.2

2.1

3.1
3.2
3.3
3.4
3.5
3.6

3.7

5.11 MANGANESO

5.11.1 EAA con llama de aire — acetileno por aspiracion directa

Principio

En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestiéon 3.1 0 3.2 0 3.3, se determina la concentracién de Mn por espectrofotometria
de absorcién atémica (EAA) con llama de aire-acetileno por aspiracion directa.

Las interferencias por condensacién se pueden prevenir agregando 1,5 g/L de lantano.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro de absorcién atébmica con los siguientes parametros generales:
- Lampara: manganeso,

- Longitud de onda: 279,5 nm,

- Combustible: acetileno,

- Oxidante: aire,

- Correccioén de fondo: se requiere.

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).

Acido clorhidrico, HCI, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.

Acido nitrico, HNO,, 65%, 14,3 mol/L, d=1,39 kg/L.

Acido sulfarico, H,SO,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.

Solucién de lantano, 16,5 g/L de La.

Disolver 5 g de nitrato de lantano hexahidrato, La(NO,),-6H,O, en agua en un matraz
aforado de 100 mL y enrasar con agua.

Solucién estandar de manganeso, 1000 mg/L de Mn.

Disponible en el comercio.

Solucién estandar de manganeso de 100 mg/L de Mn.

Diluir 10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Mn (3.5) a 100 mL con agua.
Serie de estandares de manganeso.

A seis matraces aforados de 100 mL agregar:

- Alrededor de 40 mL de agua,
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- 0-1-2-3-4-5 mL de la solucién estandar de 100 mg/L de Mn (3.6),
- Alternativamente, segun el método usado en la mineralizacién:
- 3 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé
a50mL, o
- 2 mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé
a 100 mL, o
- 1 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé
a 100 mL, o
- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se us6 el Método de digestiéon 3.1 0 3.2 y se
enrasé a 50 mL, o
- 3 mL de HNO, (3.2) si se usé el Método de digestién 3.3 y se enrasé
a 100 mL.
- Agua hasta enrasar.
Esta serie de estandares contiene 0-1-2-3-4-5 mg/L de Mn.

4 Procedimiento

4.1 Tomar una alicuota de 5 mL de la serie de estandares de Mn (3.7) y de los filtrados de
la muestra, de los blancos y de la muestra de referencia.

4.2 Agregar 0,5 mL de la solucién de La (3.4) y mezclar bien.

4.3 Calibrar el EAA (2.1) y leer la concentracién de Mn a 279,5 nm.

5 Calculos

5.1. Calcular la concentraciéon de Mn en la muestra, en mg/kg, segun:

(@a-b)xV
Mn(gkg) =—

m

donde:

= mg/L de Mn en el filtrado de la muestra

= mg/L promedio de Mn en los filtrados de los blancos
= volumen final en mL de filtrado

= masa en g de muestra

3 <o
|

6 informes

6.1 Informar el resultado obtenido en 5.1, en mg/kg sin decimales, como:
Manganeso total = ... mg/kg de Mn
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7  Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de los anélisis de Mn total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizaciéon y Acreditacién de la Sociedad Chilena

de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.11.1-1

Cuadro 5.11.1-1. Repetibilidad* de la determinacion de Mn total

Muestra N2

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)

8  Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los analisis de Mn total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.11.1-2

Cuadro 5.11.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Mn total

Muestra N2

N2 de i*éé

Desviacion i
de la reproducibilidad
Coeficiente de

de la reprodu

42

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1SO 5725-2)
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Filtr

ado

Método 2.1
022031032
03.3

Tomar 5 mL

A

y

Agregar 0,5 mL de
solucién de La

A

y

Calibrar e
la serie de
a279

| EAA con
estandares
,5 nm

A

y

Leer la

muestra

y

y

70°C5°C

Calcular e informar
Base seca

Figura 5.11.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.11.1.
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5 DETERMINACIONES

5.12 NITROGENO
5.12.1 Nitrégeno total

5.12.1.1 Destilacion y titulacién manual

1 Principio

1.1 En el filtrado proveniente del Método de digestién 3.1 o 3.2, se determina la
concentracién de N-NH, por destilacién de NH, y titulacién manual.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Destilador por arrastre de vapor.
2.2 Titulador automatico (no indispensable).

3 Reactivos

3.1 Solucién de hidréoxido de sodio, NaOH, 400 g/L.
Disolver 2 kg de NaOH en pellets en aprox. 3 L de agua. Enfriar la solucién con el
frasco tapado para evitar la absorcién de CO,. Diluir a 5 L con agua recién hervida y
enfriada. Mezclar bien y guardar protegido del CO, ambiental.
3.2 Indicador mezclado.
Disolver 0,165 g de rojo de metilo y 0,30 g de verde de bromocresol en 500 mL de
etanol 96 %.
3.3 Solucién de acido bérico-indicador.
Disolver 20 g de 4cido bérico, H,BO,, en aprox. 900 mL de agua caliente, enfriar y
agregar 20 mL de indicador mezclado (3.2). Diluir a 1 L con agua y mezclar bien.
3.4 Solucién estandar de nitrégeno, 0,01 mol/L de N-NH,.
Disolver0,6607 g de sulfato de amonio, (NH,),SO,, seco a 105°C, en alrededor de 400
mL de agua. Agregar 45 mL de H,50, 96%, enfriar y diluir con agua a 1000 mL.
3.5 Acido clorhidrico estandar 0,010 mol/L.
Disponible en el comercio.
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Procedimiento

Encender el destilador por arrastre de vapor hasta ebullicion.

Transferir con una pipeta 10 mL de solucién de acido bérico-indicador (3.3) a un
matraz erlenmeyer de 100-125 mL y colocarlo bajo el extremo del condensador.
Transferir cuantitativamente el contenido del tubo de digestién proveniente del punto
4.15 del Método 3.1 o del matraz proveniente del punto 4.11 del Método 3.2 (o una
alicuota que contenga 0,1 a 3,0 mg de N-NH, del filtrado del punto 4.16 del Método
3.1 o del punto 4.12 del Método 3.2) al matraz del destilador.

Diluir el contenido de matraz a aproximadamente 50 mL con agua y conectar al
sistema.

Agregar 30 mL de solucién de hidréxido de sodio (3.1) al matraz de destilacién, lavar
con una pequefia cantidad de agua y cerrar la llave.

Destilar aproximadamente 75 mL o durante el tiempo 6ptimo para el sistema en uso.
Sacar el matraz del destilador, lavar con agua el extremo del condensador y titular el
destilado con acido clorhidrico estandar 0,01 mol/L (3.5) hasta que el color cambie
de verde a rosado.

Nota 1

Puede usarse un titulador automatico (2.2) fijando el punto final a pH 4,6 y omitiendo la adicién de
indicador mezclado a la solucién de acido bérico (3.3).

Verificar el procedimiento destilando alicuotas de la solucién estandar de N-NH, (3.4).

Calculos

Calcular la concentracién de N en la muestra, en %, segin:

(@a-b)xMxVx1,4

N (o/o) =
m x A
donde:
a = volumen, en mL, de HCI estandar gastado en la muestra
b volumen promedio, en mL, de HCI estandar gastado en los blancos
M concentracién, en mol/L, del HCI estandar
V = volumen final, en mL, del filtrado. (Método 3.1, punto 4.16 o Método 3.2,
punto 4.12) (si corresponde)
m = masa en g de la muestra (Método 3.1, punto 4.1 o Método 3.2, punto 4.1)
A = alicuota, en mi, del filtrado (Método 3.1, punto 4.16 o Método 3.2,

punto 4.12) (si corresponde)

5.2 Alternativamente, calcular la concentraciéon de N en la muestra, en g/kg, segln:

116

N (g/kg) = N (%) x 10

donde:
N (%) = concentracién de N calculada en 5.1
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6

6.1

6.2

#il

8.1
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Informes

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

Alternativamente, informar el resultado obtenido en 5.2, en g/kg con un decimal,
como:
Nitrégeno total = ... g/kg

Repetibilidad

La repetibilidad de los analisis de N total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.12.1,1=1

Cuadro 5.12.1.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de N total

1 2 3 4 5

Ll e 21 21 18 17

N® de resuls 26 40 40 36 34
Media (%) - 158 ey 200l o apisl Ty an
Desviacion estandar de la repetibilidad = s 06— /02 110l W 07 =YD 03
Coeficiente de variacion de la repetibilidad (%) 10 1,1 1,0 2,9 1,2
Limite de repetibilidad = r =(2,8 x s) 0,45 0,06 0,06 0,19 0,08

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)

Reproducibilidad

La reproducibilidad de los analisis de N total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.12.1.1-2
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Cuadro 5.12.1.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de N total

Muestra N° : 10 11 12
N2 de resultados aceptados. 35 33 39 76 41 43 50 52 23 35 18 36
N® de resultados no aceptados 2 6 0 1 2 1 3 5 0 2 2 1
Media (%) / 1,49 1,60 1,?6 1,878 3= 3 5E 95 2=,'48: 2,542, 57 ‘2,79 2,94

Desviacion estandar f’ e
de la reproducibilidad = s, 0,08 0,11 0,09 0,09
Coeficiente de variacion

de la reproducibilidad (%) 5 7 5 5 3 4 5 6 4 5 3 6

Limite de reproducibilidad s
R=(28xs,) .-+~ 023 0,32 024 0,24 0,20 0,26 0,35 0,42 0,30 0,36 0,24 0,52

069 D13 0,15 0,11°0,13 0,09 0,19

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 3.1 0 3.2

Poner todo el digerido
o una alicuota con 0,1
a 3 mg de N-NH,

Y

Diluir con agua
a~50mL

\
Agregar 30 mL de NaOH

Destilar ~ 75 mL

v
Titular con HCI

v
Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.12.1.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.12.1.1.
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.5 DETERMINACIONES

1.1

2.1
2.2

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

5.12 NITROGENO
5.12.1 Nitrégeno total

5.12.1.2 Colorimetria

Principio

En el filtrado proveniente del Método de digestién 3.1 o 3.2, se determina la
concentracién de N-NH, por colorimetria.

Equipos y materiales especiales

Espectrofotémetro visible con celdas de una longitud de paso de luz de 10 mm.
Agitador Vortex.

Reactivos

Solucién de hidréxido de sodio, NaOH, 50%.

Disolver 100 g de NaOH en agua, enfriar y diluir a 200 mL.

Disodio hidrégeno fosfato.

3.3.1 Na,HPO,

3.3.2 Na,HPO,.2H,O.

3.3.3 Na,HPO,.12H,0.

Solucién tampén.

En un matraz aforado de 1000 mL agregar:

- alrededor de 600 mL de agua,

- 14,2 g de Na,HPO, (3.3.1) 0 17,8 g de Na,HPO,.2H,0 (3.3.2), 0 35,8 g de
Na,HPO,.12H,0 (3.3.3) y disolver,

- 50 g de tartrato de potasio y sodio, C,H,KNaO,.4H,O, y disolver,

- 108 g de solucion de NaOH 50% (3.2) y mezclar,

- agua hasta enrasar.

Solucién de salicilato-nitroprusiato.

Disolver 150 g de salicilato de sodio, C,H,NaO,, y 0,30 g de nitroprusiato de sodio,

Na,[Fe(CN).NOJ].2H,O, en agua y diluir a 1 L. Almacenar en frasco oscuro.

Solucién de hipoclorito de sodio.

Diluir 6 mL de solucién de hipoclorito de sodio, NaClO, 5,25% a 100 mL con agua.
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Preparar diariamente.

Acido sulfurico, H,SO,, 98%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.

Solucién para diluir.

3.8.1 Disolver 1,6 g de la mezcla catalitica usada en la digestién (Método 3.1,
reactivo 3.1) en 4 mL de H,SO, (3.7) y diluir con agua con precaucién a 2 L.
Nota 2
Esta solucion se usa cuando la muestra digerida proviene del Método 3.1.

3.8.2 Diluir 4 mL de la mezcla para digerir (Método 3.2, reactivo 3.1) con agua a 2 L.
Nota 3
Esta solucion se usa cuando la muestra digerida proviene del Método 3.2.

Solucién estandar de nitrégeno, 1000 mg/L de N-NH,.

Disolver 4,715 g de sulfato de amonio, (NH,),SO,, seco a 105°C, en solucién para

diluir (3.8.1 0 3.8.2) en un matraz aforado de 1000 mL. Enrasar con la solucién para

diluir (3.8.1 0 3.8.2).

3.10 Solucién estandar de nitrégeno, 100 mg/L de N-NH,.

3.11

4.1

4.2

4.3
4.4
4.5
4.6
4.7

5.1.

122

Diluir 10 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de N-NH, (3.9) a 100 mL con
solucién para diluir (3.8.1 0 3.8.2).

Serie de estandares de N-NH,.

Diluir 0-1-2-3-4-5 mL de la solucién estandar de 100 mg/L de N-NH, (3.10) a 100 mL
con la solucién para diluir (3.8.1 0 3.8.2).

Esta serie de estandares contiene 0-1-2-3-4-5 mg/L de N-NH,.

Procedimiento

Diluir 50 veces el digerido y los blancos que ya estan diluido a 50 mL (Método 3.1,
punto 4.16 o Método 3.2, punto 4.12) tomando 1 mL en un matraz aforado de 50 mL
y enrasando con agua.

Transferir 1 mL de estas dilucionesy de la serie de estandares de N-NH, (3.11) a tubos
de ensayo.

Agregar 5,5 mL de la solucién tampédn (3.4) y mezclar sobre el agitador vortex (2.2).
Agregar 4 mL de solucién de salicilato-nitroprusiato (3.5) y mezclar.

Agregar 2 mL de solucién de hipoclorito de sodio (3.6) y mezclar.

Dejar reposar durante 45 min. a 25°C o 15 min. A 37°C.

Leer la absorbancia a 650 nm antes de dos horas.
Nota 4
Agitar cada tubo sobre el agitador Vortex inmediatamente antes de leer.

Calculos

Dibujar una curva de calibracién con las absorbancias y las concentraciones de N-NH,

de la serie de estandares (3.11) y calcular la ecuacién de regresién de mejor ajuste.
Nota 5
El coeficiente de regresion, R?, debe ser > 0,99, de lo contrario, repetir las determinaciones.
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5.2. Calcular las concentraciones de N en los filtrados diluidos de la muestra y de los
blancos por resolucién de la ecuacién de regresion.
5.3. Calcular la concentracién de N en la muestra, en % o en g/kg, segtn:

(a-b)x0,25
N(%)= —
m
(a-b)x2,5
N(ghkg=
m

donde:
a = mg/L de N-NH,_ en el digerido diluido de la muestra
= mg/L promedio de N-NH, en los digeridos diluidos de los blancos
masa en g de la muestra (Método 3.1, punto 4.1 o Método 3.2, punto 4.1)

lon
|

m

6 Informes

6.1 Informar la concentracién de N en % con dos decimales o en g/kg con un decimal,
como:
Nitrégeno total = ... % de N
o
Nitrégeno total = ... g/lkg de N

7  Repetibilidad

7.1 No se dispone de informacién.

8  Reproducibilidad

7.1 No se dispone de informacién.

9  Bibliografia

9.1 Baethgen, W.E.and Alley, M.M. 1989. A manual colorimetric procedure for measuring
ammonium nitrogen in soil and plant Kjeldahl digests. Commun. Soil Sci. Plant
Anal. 20(9&10):961-969.

9.2 Temminghoff, JM. and V.J.G. Houba. 2004. Plant analysis procedures. Second
Edition. Kluwer Academic Publishers, 179 p.
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Filtrado
Método 3.1 0 3.2

Diluir 1 mL a 50
mL con agua

A 4

Pipetear T mL

\ 4
Agregar 5,5 mL
de tampédn

Y

Agregar 4 mL de
salicilato - nitroprusiato

v
Agregar 2 mL de
hipoclorito de sodio

A

Dejar reposar 45 min

Y

Leer a 650 nm
antes de 2 h

A 4
Calcular e informar
Base seca 70°C+5°C

Figura 5.12.1.1-2. Diagrama de flujo del Método 5.12.1.2.
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5 DETERMINACIONES

1.1

2.1
2.2
2.3
2.4

2.5

3.1

3.2

5.12 NITROGENO
5.12.2 Nitrégeno-nitrato

5.12.2.1 Electrodo selectivo de i6n nitrato

Principio

En el filtrado del método de extraccién con agua (4.1) se determina la concentracién
de N-NO, con un electrodo selectivo de i6n nitrato.

Equipos y materiales especiales

Agitador reciproco.

Papel filtro de tamafio de poro <3 pm.

Medidor de pH/mV con una precisién de al menos 0,1 mV.

Electrodos: indicador selectivo de i6n nitrato y de referencia de Hg/Hg,SO, con K,SO,
saturado.

Nota 1

En la practica, puede usarse un electrodo comin de calomelano siempre que la liberacién de cloruro
sea minima.

Agitador magnético con varillas magnéticas forradas con teflén.

Reactivos

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

Solucién de hidréxido de sodio, NaOH, 0,1 mol/L.

Disolver 1 g de NaOH en agua y diluir a 250 mL.

Solucién para el ajuste de la fuerza iénica.

A un matraz aforado de 1000 mL agregar:

alrededor de 800 mL de agua,

- 13,3 g de sulfato de aluminio, AL(SO,),.18H,0, y disolver,
- 3,12 g de sulfato de plata, Ag,5O,, y disolver,

- 1,24 g de acido bérico, H,BO,, y disolver,

- 1,9 g de acido amidosulfdrico, NH,HSO, y disolver,

- solucién de NaOH 0,1 mol/L (3.1) hasta pH 3,0,

- agua hasta enrasar
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Esta solucién contiene Al(SO,), 0,02 mol/L, Ag,SO, 0,01 mol/L, H,BO, 0,02 mol/L y
NH,HSO, 0,02 mol/L. Almacenar en |a oscuridad.

Solucién estandar de 500 mg/L de N-NO.,.

Disolver 3,611 gde nitrato de potasio, KNO,, secado a 105°C por 24 h, en aguay diluir
a 1000 mL.

Nota 2

Si se agregan 2 ml/L de tetracloruro de carbono, CHCI,, esta solucién es estable por 6 meses.
Serie de soluciones estandares de 0-250 mg/L de N-NO..

A siete matraces aforados de 50 mL agregar:

- 0-0,1-0,5-2,0-5,0-10,0-25,0 mL solucién estandar de 500 mg/L de N-NO, (3.3),
- agua hasta enrasar.

Esta serie contiene 0-1-5-20-50-100-250 mg/L de N-NO,.

Procedimiento

Tomar una alicuota de 10 mL de filtrado de la muestra, de los blancos, de la muestra
de referencia y de la serie de estandares (3.4).

Agregar 10 mL de la solucién para el ajuste de la fuerza iénica (3.2)

Agregar un magneto y agitar suavemente.

Introducir los electrodos (2.4) y leer el potencial en el medidor de pH/mV (2.3) unavez

que la lectura se estabilice (después de alrededor de 1 min).

Nota 3

Todas las determinaciones deben realizarse a temperatura constante.

Verificar la curva de calibracion (5.1) cada tres muestras usando una solucion estandar de N-NO, de
concenlracion cercana a la de las muestras.

Calculos

Dibujaruna curvade calibracién en un grafico semilogaritmico, con las concentraciones
de N-NO, de la serie de estandares (3.4) en el eje X logaritmico y el potencial medido
en mV en el gje Y lineal.

Calcular la ecuacién de regresion.

Nota 4

El coeficiente de regresion, R?, debe ser >0,99, de lo contrario, repetir las determinaciones.
Calcular las concentraciones de N-NO, en el extracto de la muestra y en los blancos
por resolucion de la ecuacién de regresion.

5.4 Calcular la concentracién de N-NO, en la muestra, en mmol/kg o mg/kg, seguin:
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6.1

7.1

8.1

9.1

9.2

9.3

(a-b)xV
N -NO, (mmol/kg) =

mx 14

(@a-b)xV
N-NO, (mgkg =

m

donde:

mg/L de N-NO, en el filtrado de la muestra

mg/L promedio de N-NO, en los filtrados de los blancos
volumen, en mL, de agua usada en la extraccion (4.1)
masa, en g, de la muestra usada en la extraccion (4.1)

o

S <ow

Informes

Informar los resultados de N-NO, en mmol/kg con dos cifras significativas o en mg/kg
sin decimales, como:

Nitrato = ... mmol/kg de N-NO,

o

Nitrato = ... mg/kg de N-NO,

Repetibilidad

Nose dispone de informacién.

Reproducibilidad

No se dispone de informacién.
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Filtrado
Método 4.1

Tomar una alicuota
de 10 mL

v
Agregar 10 mL de
solucién para ajuste
de fuerza idnica

y

Agitar suavemente

Y

Leer el potencial

A 4

Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.12.2.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.12.2.2.
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5 DETERMINACIONES

5.13 POTASIO

5.13.1 EEA con llama de aire — acetileno por aspiracién directa

1 Principio

1.1 En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestion 3.1 0 3.2 o 3.3, se determina la concentracién de K por espectrofotometria
de emisién atémica (EEA) con llama de aire-acetileno por aspiracién directa.

1.2 Lasinterferencias de ionizacién del potasio se minimizan agregando 1 g/L de lantano.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes parametros generales:
- Modo emision,
- Longitud de onda: 766,5 nm,
- Combustible: acetileno,
- Oxidante: aire,
- Correccion de fondo: no se requiere.

3 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).
3.1 Acido clorhidrico, HCl, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
3.2 Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.
3.3 Acido sulfdrico, H,50,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.
3.4 Solucién de lantano, 1,1 g/L de La.
Disolver 3,43 g de nitrato de lantano hexahidrato, La(NO,),.6H,O, en agua y diluir a
1000 mL.
3.5 Solucién estandar de potasio, 1000 mg/L de K.
Disponible en el comercio.
3.6 Serie de estandares de K.
A seis matraces aforados de 100 mL agregar:
- Alrededor de 40 mL de agua,
- 0-2-5-10-20-50 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de K (3.5),
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- Alternativamente, seglin el método usado de mineralizacién:
- 3 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé
a50mL, o
- 2 mL de HCI (3.1) si se us6é el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé
a 100 mL, o
- 1T mL de HCI (3.1) si se usé el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé
al00mL, o
- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se usé el Método de digestién 3.1 0 3.2y se
enrasé a 50 mlL, o
- 3 mL de HNO, (3.2) si se us6 el Método de digestion 3.3 y se enrasé
a 100 mL.
- Agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0-20-50-100-200-500 mg/L de K.

Nota 1

Si por las caracteristicas del EAA (2.1) es necesario utilizar otros rangos de concentracién para que las
lecturas se sitien en el rango de linealidad, proceder a efectuar las diluciones que sean necesarias,
siguiendo como referencia la técnica descrita.

Procedimiento

Tomar una alfcuota de 1 mL de la serie de estandares (3.6) y de los filtrados de la
muestra, de los blancos y de la muestra de referencia.

Agregar 9 mL de solucién de lantano (3.4) y mezclar.

Calibrar el espectrofotémetro (2.1) y medir la concentracién de K por emisién a 766,5 nm.

Calculos

Calcular la concentracion de K en la muestra, en % o en g/kg, segtin:

(a-b)xV
K%)= —___ x0,0001
m
(a-b)xV
K(ghkg) = — " x0,001
m
donde:
a = mg/lL de Ken el filtrado de la muestra
b = mg/L promedio de K en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado
m = masa en g de muestra
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6

6.1

7.1

8

8.1

Informes

Informar las concentraciones de K en % con dos decimales o en g/kg con un decimal
como:

Potasio total = ... % de K

0

Potasio total = ... g/kg de K

Repetibilidad

La repetibilidad de los anélisis de K total, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
2.13.1-1

Cuadro 5.13.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de K total

Muestra N2 1 2 3 4 5

Ne de laboralorios participantes 22 22 20 18 21

N2 de resulta .40 40 40 32 40
Media (%) is N 0%0 =9310)0 1,849 1,55217112,38
Desviacion estandar de la repetibilidad = s oDz =pi0I9 o018 0,018 T 05
Coeficiente de variacién de la repetibilidad (%) e S R R T
Limite de repetibilidad = r = (2,8 x s) 0,07 - 0,054 0,051 0;052' " 0,43

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)

Reproducibilidad

Lareproducibilidad de losanalisisde K total, obtenida por comparacion interlaboratorios
realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro 5.13.1-2
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Cuadro 5.13.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de K total
P

Muestra N°® 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
N% de resultados aceptados' ' 41 38" 30" | 76 TN Snas =50 Tige| Taniiiies= 00
N? de resultados no aceptados 4 2 2 6 1 0 < 0 L 4 3
Media (%) = = 10,60 064 1,26 1,30 1,390 A4T5611,66 ; 1,9 25 3.7
Desviacion estéﬁ_ ér - i i “ i

de la reproducibilidad = s, 0,06 0,05 0,06 0,06 0,09 0,09 0,12 0,09 02 0,11 03 03

Coeficiente de variacion : - = e
de la reproducibilidad (%) 10 9 A5l inn B BRSS! 0 5 =B
Limite de reproducibilidad —
R=1280cs ) itile s s 070,157 0,46 0,170, 29025 S8R0 B0i6 0,30 10,97 09

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)
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Filtrado
Método 2.1
02203.103.2
033

Tomar una alicuota
de 1 mL

\ 4
Agregar 9 mL de
solucién de La

\ 4

Calibrar el EAA con
la serie de estandares
a766,5 nm

A 4

Leer la muestra

A 4

Calcular e informar
Base seca 70°C+5°C

Figura 5.13.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.13.1.
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5 DETERMINACIONES

5.14 SODIO

5.14.1 EEA con llama de aire - acetileno por aspiracion directa

1 Principio

1.1 En el filtrado proveniente del método de calcinacién 2.1 o 2.2 o del método de
digestién 3.1 0 3.2 0 3.3, se determina la concentracién de Na por espectrofotometria
de emisién atémica (EEA) con llama de aire-acetileno por aspiracién directa.

1.2 Las interferencias de ionizacién del sodio se minimizan agregando 1 g/L de lantano.

2 Equipos y materiales especiales

2.1 Espectrofotémetro de absorcién atémica con los siguientes parametros generales:
- Modo emisién,
- Longitud de onda: 589,0 nm,
- Combustible: acetileno,
- Oxidante: aire,
- Correccién de fondo: no se requiere.

3 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).
3.1 Acido clorhidrico, HCl, 37%, 12 mol/L, d=1,19 kg/L.
3.2 Acido nitrico, HNO,, 65%, 14 mol/L, d=1,39 kg/L.
3.3 Acido sulfdrico, H,SO,, 96%, 18 mol/L, d=1,84 kg/L.
3.4 Solucién de lantano, 1,1 g/L de La.
Disolver 3,43 g de nitrato de lantano hexahidrato, La(NO,),.6H,O, en agua y diluir a
1000 mL.
3.5 Solucién estandar de sodio, 1000 mg/L de Na.
Disponible en el comercio.
3.6 Serie de estandares de Na.
A seis matraces aforados de 100 mL agregar:
- Alrededor de 40 mL de agua,
- 0-1-2-5-10-20 mL de la solucién estandar de 1000 mg/L de Na (3.5),
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- Alternativamente, seglin el método usado para la mineralizacién:
- 3 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé
a50mlL, o
- 2 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.1 y se enrasé
a100 mlL, o
- 1 mL de HCI (3.1) si se us6 el Método de calcinacién 2.2 y se enrasé
a100mL, o
- 4,5 mL de H,SO, (3.3) si se usé el Método de digestion 3.1 0 3.2y se
enrasé a 50 mL, o
- 3 mL de HNO, (3.2) si se us6 el Método de digestién 3.3 y se enrasé
a 100 mL.
- Agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0-10-20-50-100-200 mg/L de Na.

Nota 1

Si por las caracteristicas del EAA (2.1) es necesario utilizar otros rangos de concentraciéon para que las
lecturas se sitten en el rango de linealidad, proceder a efectuar las diluciones que sean necesarias,
siguiendo como referencia la técnica descrita.

Procedimiento

Tomar una alicuota de 1 mL de la serie de estandares (3.6) y de los filtrados de la
muestra, de los blancos y de la muestra de referencia.

Agregar 9 mL de solucién de lantano (3.4) y mezclar.

Calibrar el espectrofotémetro (2.1) y medir la concentracién de Na por emisién a 589,0 nm.

Calculos

Calcular la concentracion de Na en la muestra, en mg/kg, seguin:

(a-b)xV
Na(mgkg) = —
m
donde:
a = mg/L de Na en el filtrado de la muestra
b mg/L promedio de Na en los filtrados de los blancos
V = volumen final en mL de filtrado
m = masa en g de muestra
Informes

Informar las concentraciones de Na en mg/kg sin decimales como:
Sodio total = ... mg/kg de Na
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7  Repetibilidad

7.1 Larepetibilidad de losanalisis de Natotal, obtenida por comparacién interlaboratorios
realizada por la Comisién de Normalizacién y Acreditacién de la Sociedad Chilena
de la Ciencia del Suelo (CNA-SCCS), entre 2001 y 2005, se presenta en el Cuadro
5.14.1-1

Cuadro 5.14.1-1. Repetibilidad* de la determinacién de Na total

Muestra N2 1 2 3 4 5

N? de laboratorios participantes e 22 22 18 19 20
N de resultados aceptados - ; 44 44 34 , 36 40
Media (g/kg) = 021 0256 D3O D0p5 T Ay
Desviacion estandar de la repetibilidad - LS00 pord . 000 - 005 D08
Coeficiente de variacién de la repetibilidad ,(?/a‘);" 11 5,4 s 7,“1 i) 3l 2,4
Limite de repetibilidad = r=(2,8 xs) Q07 — 3038 = D06 044 - D09

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (ISO 5725-2)

8  Reproducibilidad

8.1 La reproducibilidad de los anéalisis de Na total, obtenida por comparacién
interlaboratorios realizada por la CNA-SCCS, entre 2001 y 2005, se presenta en el
Cuadro 5.14.1-2

Cuadro 5.14.1-2. Reproducibilidad* de la determinacién de Na total

Muestra N° 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
N2 de resillados aceptados. . 220" 287 3% a5 "3y - 38 41 41 45 58° 62 78
ne ; ESerer Mt sl I o 0_?*;( e e |
Media (ghkg) 0,63 0,11 0:33 044 0,26 0,26 0,52 1,41 02 026 08 0,26
Desviacién éstandar = oL . o

de la reproducibilidad = s, 0,09 0,11 0,06 0,05 0,09 0,18 0,08 0,08 0,2 0,15 0,4 0,08

Ne de resultados no aceptados 0 0

Coeficiente de variacién
de la reproducibilidad (%) 08 =26 —11 265 681G 6 99260 A7 5310

Limite de reproducibilidad
R=1(2,8xs) 02680;32-1017--0-13° 026 =049 0;23:70; ) =0 620,43 110,22

* Los parametros se calcularon después de rechazar los valores extranos (1ISO 5725-2)

DETERMINACIONES. Sodio. Método 5.14.1: EEA de llama de aire - acetileno por aspiracion directa 137



9.1

9.2

9.3

9.4

9.5

138

Meétodos de andlisis de tejidos vegetales. Segunda Edicidn
Bibliografia

ISO 5725-2. 1994. Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and
results. Part 2. Basic method for the determination of repeatability and reproducibility
of a Standard measurement method. Internacional Organization of Standardization,
Geneve, Switzerland, 42 p.

Kalra, Y.P. (Ed.) 1998. Handbook of reference methods for plant analysis. Soil and
Plant Analysis Council, Inc. CRC Press, USA, 300 p.

NCh426/2. 1997. Agua grado reactivo para andlisis - Especificaciones - Parte 2:
Anélisis fisico-quimico y microbiolégico de agua potable, aguas crudas y aguas
residuales. Instituto Nacional de Normalizacién, Santiago, Chile, 6 p.

Temminghoff, .M. and V.J.G. Houba. 2004. Plant analysis procedures. Second
Edition. Kluwer Academic Publishers, 179 p.

Walinga, I., Van Der Lee, J.J., Houba, V.J.G., Van Vark, W. and Novozamsky, I. 1995.
Plant analysis manual. Kluwer Academic Publishers, Dordrecht, The Netherlands,
253 p.

DETERMINACIONES. Sodio. Método 5.14.1: EEA de llama de aire - acetileno por aspiracién directa



Métodos de andlisis de tejidos vegetales. Segunda Edicion

Filtrado
Método 2,1
02203.103.2
03.3

Tomar una alicuota
de 1 mL

) 4
Agregar 9 mL de
solucién de La

v
Calibrar el EAA con

la serie de estandares
a 589,0 nm

\ 4

Leer la muestra

\ 4
Calcular e informar
Base seca 70°Cx5°C

Figura 5.14.1-1. Diagrama de flujo del Método 5.14.1.
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