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SEGUNDA SECCION
SECRETARIA DE MEDIO AMBIENTE
Y RECURSOS NATURALES

NORMA Oficial Mexicana NOM-021-RECNAT-2000, Que establece las especificaciones de fertilidad, salinidad y
clasificacion de suelos. Estudios, muestreo y analisis.

Al margen un sello con el Escudo Nacional, que dice: Estados Unidos Mexicanos.- Secretaria de Medio
Ambiente y Recursos Naturales.

CASSIO LUISELLI FERNANDEZ, Subsecretario de Fomento y Normatividad Ambiental de la Secretaria
de Medio Ambiente y Recursos Naturales y Presidente del Comité Consultivo Nacional de Normalizacién de
Medio Ambiente y Recursos Naturales, con fundamento en lo dispuesto en los articulos 32 bis fracciones |, Il,
Ill, IV y V de la Ley Orgénica de la Administracion Publica Federal; 1 y 6 fraccion VIl del Reglamento Interior
de la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales; 10. fracciones V, VI y VII, 50. fracciones V y XI,
60., 36 fraccion V, 37 y 37 Bis, 98 fracciones I, Il, Il y IV, 99 fraccion VII, 101 Bis, 102, 160 y 171 de la Ley
General del Equilibrio Ecoldgico y la Proteccion al Ambiente; 10., 20., 50. fracciones | y XVIIl y 44 de la
Ley Forestal; 10. y 20. fraccion XIX del Reglamento de la Ley Forestal; 40 fraccién X, 47 fraccién IV de la Ley
Federal sobre Metrologia y Normalizacion, 34 de su Reglamento, y

CONSIDERANDO

Que en cumplimiento a lo dispuesto en la fraccion | del articulo 47 de la Ley Federal sobre Metrologia y
Normalizacion, con fecha 17 de octubre de 2000 se publico en el Diario Oficial de la Federacion, con
caracter de Proyecto la presente Norma bajo la denominacién NOM-021-RECNAT-2000, Que establece las
especificaciones de fertilidad, salinidad y clasificacién de suelos, estudios, muestreo y analisis; a fin de que
los interesados en un plazo de 60 dias naturales presentaran sus comentarios al Comité Consultivo Nacional
de Normalizaciéon para la Conservacion, Proteccion, Restauracion y Aprovechamiento de los Recursos
Forestales de Suelos y Costas.

Que de acuerdo con lo que disponen las fracciones Il y Il del articulo 47 de la Ley Federal sobre
Metrologia y Normalizacion, al término del plazo para realizar comentarios al proyecto, se formularon las
respuestas y modificaciones al proyecto de Norma Oficial Mexicana, publicandolos en el Diario Oficial de
la Federacion el dia 7 de diciembre de 2001.

Que habiéndose cumplido el procedimiento establecido en la Ley Federal sobre Metrologia y
Normalizacion para la elaboracion de normas oficiales mexicanas, el Comité Consultivo Nacional de
Normalizacion para la Conservacion, Proteccion, Restauracion y Aprovechamiento de los Recursos
Forestales de Suelos y Costas, en sesién celebrada el 14 de agosto de 2001, aprobd la Norma Oficial
Mexicana NOM-021-RECNAT-2000, Que establece las especificaciones de fertilidad, salinidad y clasificacion
de suelos. Estudios, muestreo y andlisis, su respuesta a los comentarios y modificaciones a la Norma.

Por lo que he tenido a bien expedir la siguiente: Norma Oficial Mexicana NOM-021-RECNAT-2000, Que
establece las especificaciones de fertilidad, salinidad y clasificacion de suelos. Estudios, muestreo y analisis.

NORMA OFICIAL MEXICANA (NOM) NOM-021-RECNAT-2000, QUE ESTABLECE
LAS ESPECIFICACIONES DE FERTILIDAD, SALINIDAD Y CLASIFICACION
DE SUELOS. ESTUDIOS, MUESTREO Y ANALISIS
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0. Introduccién

0.1 Que es atribucion de la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales, fomentar la
conservacion, proteccion, restauracion y aprovechamiento del recurso suelo, mediante la aplicacién de las
practicas tendientes a prevenir el deterioro de sus propiedades fisicas, quimicas y bioldgicas.

0.2 Que los estandares de muestreo, analisis, informes e interpretaciones de suelos con propdsitos de
fertilidad, salinidad y clasificacion para estudios e inventarios de suelos, que realizan personas fisicas y
morales deben estar debidamente regulados, con la finalidad de proporcionar a los usuarios un servicio de
calidad.

0.3 Que los resultados finales de los analisis se ven afectados por deficiencias en el procedimiento de
coleccion de las muestras, y con ello se realiza un diagnéstico erréoneo, generandose en los analisis,
recomendaciones sesgadas al utilizar resultados no representativos del area de muestreo.

0.4 Que se requiere establecer las especificaciones a fin de homologar los andlisis de suelos en materia
de fertilidad, de salinidad y de clasificacion de suelos, a fin de garantizar su correcta ejecucion.

0.5 Que los métodos analiticos son ejecutados en diferentes formas y con materiales diferentes y, en
consecuencia, se afecta el resultado final y, por lo tanto, la confiabilidad de la informacién analitica y de sus
resultados es baja.

0.6 Que existe una gran heterogeneidad en los reportes e informes de resultados en cuanto a las
unidades de medida, ya que los informes de resultados de andlisis no son uniformes ni estan actualizados
con relacion al Sistema Internacional de Unidades, generandose errores de interpretacion y de aplicacion de
los resultados al emplear incorrectamente las unidades de medida.

0.7 Que las normas y medidas que se observardn en la regulacién y fomento de las actividades de
muestreo y analiticas tendran como propdsito prevenir y controlar la degradacion de los suelos y procurar su
restauracién, asi como lograr un manejo sustentable que contribuya al desarrollo socioeconémico de
propietarios o poseedores de dichos recursos.

0.8 Que corresponde a la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales, en coordinacion con las
demas dependencias del Ejecutivo Federal, participar en la conservacion y restauracion de los suelos, y
aplicar las técnicas conducentes.

0.9 Que en virtud de lo anterior, se hace necesario expedir la presente Norma a fin de establecer las
especificaciones para los estudios analiticos de fertilidad, salinidad y clasificacion de suelos a que deberan
sujetarse las personas fisicas y morales que realicen estudios en la materia en el pais.

1. Objetivo y campo de aplicacion

1.1 La presente Norma es de observancia obligatoria en todo el territorio nacional y tiene por objetivo
establecer las especificaciones técnicas de muestreo y andlisis de fertilidad, salinidad y clasificacién de
suelos, a partir de sus caracteristicas especificas de constitucion, formacién y distribucion.

2. Referencias

2.1 Norma Oficial Mexicana NOM-060-ECOL-1994, Que establece las especificaciones para mitigar los
efectos adversos ocasionados en los suelos y cuerpos de agua por el aprovechamiento forestal, publicada en
el Diario Oficial de la Federacion el 13 de mayo de 1994.

2.2 Norma Oficial Mexicana NOM-062-ECOL-1994, Que establece las especificaciones para mitigar los
efectos adversos sobre la biodiversidad que se ocasionan por el cambio de uso del suelo de terrenos
forestales a agropecuarios, publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 13 de mayo de 1994.

2.3 Norma Oficial Mexicana NOM-083-ECOL-1996, Que establece las condiciones que deben reunir los
sitios destinados a la disposicion final de los residuos sélidos municipales, publicada en el Diario Oficial de
la Federacion el 25 de noviembre de 1996.

2.4 Norma Oficial Mexicana NOM-001-ECOL-1996, Que establece los limites maximos permisibles de
contaminantes en las descargas de aguas residuales en aguas y bienes nacionales, publicada en el Diario
Oficial de la Federacion el 6 de enero de 1997.

2.5 Norma Mexicana NMX-CC-13-1992, Criterios generales para la operacién de los laboratorios de
pruebas, publicada en el Diario Oficial de la Federacién el 25 de junio de 1992.

3. Definiciones

Para efectos de esta Norma, se entiende por:

3.1 Acidez. Medida de la actividad de los iones hidrogeno y aluminio en un suelo humedo, se expresa
como valores reducidos de pH.

3.2 Analisis del suelo. Prueba fisica, quimica o microbiolégica que estima alguna de las fracciones que
constituyen al suelo.
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3.3 Anién. lon con carga eléctrica negativa, resultado de la ganancia de electrones en su estructura.

3.4 Capacidad de intercambio catidnico. Es la suma de cationes intercambiables adsorbidos por un
suelo, expresados en miliequivalentes por cada 100 g de suelo secado al horno y actualmente en
Cmol (+) Kg'1.

3.5 Catién. lon cargado positivamente, debido a la pérdida de electrones. Los cationes mas comunes del
suelo son: calcio, magnesio, sodio, potasio, amonio e hidrégeno.

3.6 Clasificacion taxonémica de suelos. Agrupacion sistematica de los suelos dentro de un grupo o una
categoria teniendo como base sus caracteristicas. La denominacioén de los suelos de un area se basa en un
sistema internacional, la Secretaria adopta como sistema oficial a la Leyenda del Mapa Mundial de Suelos,
FAO/UNESCO/ISRIC version 1988 y la Taxonomia de Suelos.

3.7 Clasificacién interpretativa de suelos. Agrupacion de suelos previamente cartografiados con un
propdsito especifico.
3.8 Conductividad eléctrica. Propiedad de un material que le permite conducir el flujo de la electricidad.

3.9 Densidad aparente. Masa por unidad de volumen de un suelo que se ha secado a un peso constante
a 105°C. Comunmente se expresa en gramos por centimetro cubico.

3.10 Extracto de saturacion. La solucidn del suelo obtenida cuando el suelo se encuentra en su punto
de saturacion con agua.

3.11 Extracto de suelo. La solucién del suelo separada del mismo por filtracion, centrifugacién, succion
0 presion.

3.12 Fertilidad. La cualidad que permite a un suelo proporcionar los compuestos apropiados, en las
cantidades debidas y en el balance adecuado para el crecimiento de plantas especificas cuando otros
factores, tales como la luz, temperatura y condiciones fisicas del suelo, son favorables.

3.13 Horizonte. Capa del suelo paralela a la superficie de la tierra que tienen caracteristicas distintivas
producto de los procesos fisicos, quimicos y biolégicos, de formacidon del suelo.

3.14 Horizonte de diagndstico de suelo. Horizontes conceptualizados a partir de un conjunto de
parametros cuantitativos de las propiedades del suelo, con utilidad basica en la Clasificacion de Suelos.

3.15 Micronutrimento. Elementos que son esenciales para el desarrollo de la planta pero que se
requieren solo en cantidades usualmente menores a 50 mg kg-! de tejido; tales como hierro, cobre, zinc,
manganeso, molibdeno, cloro, boro, cobalto y niquel.

3.16 Muestra compuesta. Muestra constituida por varias submuestras simples de suelo, las cuales
provienen de una superficie de terreno relativamente homogénea.

3.17 Muestreo. Procedimiento para obtener una o mas muestras representativas de un terreno.

3.18 Nutrimentos intercambiables. Conjunto de iones que estan absorbidos sobre la superficie de las
arcillas mediante un mecanismo de atraccion electrostatica.

3.19 Pasta de saturacion. Mezcla particular entre suelo y agua donde la pasta tiene la propiedad de
reflejar la luz, fluir la mezcla y que tiende a unirse cuando es cortada con una espatula.

3.20 Perfil de suelo. Corte vertical de un suelo que exhibe todos los horizontes genéticos que lo integran
y parte del material subyacente relativamente inalterado.

3.21 pH. Logaritmo negativo de la actividad de los iones de hidrégeno en el suelo. El grado de acidez o
alcalinidad de un suelo, expresado en términos de la escala de pH, de 0 a 14.

3.22 Porcentaje de saturacion de bases. Proporcion de la superficie absorbente de un suelo que es
saturada con cationes intercambiables diferentes al hidrégeno y al aluminio. Se expresa como un porcentaje
de la capacidad total de intercambio catiénico.

3.23 Porcentaje de sodio intercambiable. Porcentaje de sodio absorbido sobre la superficie de las
arcillas en proporcion a la concentracion de los cationes intercambiables.

3.24 Reaccion del suelo. Grado de acidez o alcalinidad de un suelo, expresada en términos del valor
de pH.

3.25 Salinidad. Concentracién de sales en el perfil del suelo que puede afectar el crecimiento y desarrollo
de los cultivos.

3.26 Secretaria. La Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales.

3.27 Solucién del suelo. El agua del suelo que contienen los iones en solucién.

3.28 Suelo. Coleccion de cuerpos naturales formados por sélidos (minerales y organicos), liquidos y
gases, sobre la superficie de los terrenos. Presenta, ya sea, horizontes o capas, que se diferencian del
material de origen como resultado de adiciones, pérdidas, migraciones, y transformaciones de energia y
materia; o por la habilidad de soportar raices de plantas en un ambiente natural.
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3.29 Textura del suelo. La proporcion relativa por tamafos de particulas de arena, limo y arcilla. Las
cuales al combinarse generan las clases texturales.

4. Especificaciones de los suelos

4.1 Suelo acido. Especificamente un suelo con pH menor a 7.0 originado por la presencia de iones
activos de hidrégeno y/o aluminio. El valor del pH disminuye a medida que aumenta la actividad de esos
dos iones.

4.2 Suelo calcareo. Suelo que contiene suficiente carbonato de calcio como para que haga
efervescencia cuando se trata con acido clorhidrico al 10% o que contiene mas de 2% de carbonato de
calcio.

4.3 Suelo fértil. Es un suelo con propiedades quimicas, fisicas o bioldgicas en las proporciones éptimas o
ligeramente arriba o debajo de los contenidos mas adecuados.

4.4 Suelos minerales. Suelos desarrollados a partir de materiales de rocas minerales los cuales tienen
bajos contenidos de materia organica.

4.5 Suelos genéricos. Denominacion de los suelos que por su aptitud o uso actual se denominan como
forestales, de agostadero, cafetaleros, agricolas, etc.

4.6 Suelo organico. Suelo turbosos con un 16% o mas de materia organica en todo el perfil de suelo.

4.7 Suelo productivo. Suelo en el cual las condiciones fisicas, quimicas y bioldgicas le favorecen para la
produccion potencial de los cultivos adecuados a una regién en particular.

4.8 Suelo salino. Suelo que contiene suficientes sales solubles como para reducir el crecimiento de las
plantas, con conductividad eléctrica (CE) en la pasta de saturacién igual o mayor a 4 dS m-1.

4.9 Suelo salino sédico. Suelo que contiene suficiente sodio intercambiable para interferir con el
crecimiento de la mayoria de los cultivos y que contiene cantidades apreciables de sales solubles. El
porcentaje de sodio intercambiable es mayor de 15, la conductividad del extracto de saturacion mayor de
4 dS m-1.

4.10 Suelo soédico. Suelo en el cual el porcentaje de sodio intercambiable es de 15 o mas, o el que
contiene el sodio suficiente como para afectar adversamente las propiedades fisicas y la permeabilidad.

5. Determinaciones de suelos por propésito

Entre toda la gama de métodos, las alternativas consideradas en esta regulacién se enfocan hacia la
evaluacion de los suelos segun el propésito, ya sea, de fertilidad, de salinidad o de clasificacion. Para tal
efecto, se hace uso de las metodologias mas reconocidas en el ambito nacional e internacional, mejor
estudiadas, con una mejor y mas facil interpretacion, las que presentan mayor correlaciéon con la
disponibilidad nutrimental y, sobre todo, aquellas que se pueden realizar con sencillez y economia.

5.1 Determinacion de la fertilidad del suelo

Para realizar estudios e inventarios con propésitos de evaluar la fertilidad de los suelos, es necesario en
primera instancia ejecutar el procedimiento de muestreo en campo recomendado para tal fin, ademas de la
realizacion de una serie de determinaciones analiticas y finalmente la elaboracién de las interpretaciones
respectivas a los analisis y su informe correspondiente para la entrega de la informacién a los solicitantes de
estas evaluaciones. Adicionalmente se enviara copia de la informacién referida al Inventario Nacional de
Suelos para su integraciéon en las bases de datos respectivas. Las principales determinaciones analiticas
para evaluaciones de fertilidad consideradas en la presente NOM son las siguientes:

AS-01 Preparacion de la muestra.

AS-02 pH: medido en agua.

AS-03 Densidad aparente.

AS-04 Densidad real.

AS-05 Contenido de humedad del suelo.

AS-06 Retencion de humedad.

AS-07 Contenido de materia organica.

AS-08 Nitrégeno inorganico.

AS-09 Determinacion de la textura del suelo.

AS-10 Fosforo extraible en suelos de neutros a alcalinos.
AS-11 Fosforo extraible, en suelos de acidos a neutros.
AS-12 Capacidad de intercambio catiénico y cationes intercambiables (calcio, magnesio, sodio y

potasio) en suelos neutros.
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AS-13 Capacidad de intercambio cationico y cationes intercambiables (calcio, magnesio, sodio y
potasio) en suelos acidos y calcareos.

AS-14 Contenido de micronutrimentos disponibles (hierro, manganeso, zinc y cobre) y metales
contaminantes (plomo, cadmio y niquel).

AS-15 Determinacion del contenido de boro.

5.2 Determinacion de la salinidad del suelo

Para realizar estudios e inventarios con propésitos de evaluar la salinidad de los suelos, es necesario
ejecutar el procedimiento de muestreo en campo recomendado para tal fin, ademas de la realizaciéon de una
serie de determinaciones analiticas y finalmente la elaboraciéon de las interpretaciones respectivas a los
analisis y su informe correspondiente para la entrega de la informacidon a los solicitantes de estas
evaluaciones. Adicionalmente se enviara copia de la informacion referida al Inventario Nacional de Suelos
para su integracion en las bases de datos respectivas. Las principales determinaciones analiticas para
evaluaciones de salinidad consideradas en la presente NOM son las siguientes:

AS-01 Preparacion de la muestra.

AS-02 Determinacion de pH medido en el extracto de saturacion.

AS-05 Humedad del suelo.

AS-16 Obtencién del extracto de saturacion.

AS-17 Determinacion del porcentaje de saturacion.

AS-18 Medicion de la conductividad eléctrica.

AS-19 Determinacion de cationes solubles (calcio, magnesio, sodio y potasio) en el extracto de
saturacion.

AS-20 Determinacion de aniones solubles (carbonatos, bicarbonatos, cloruros y sulfatos) en el

extracto de saturacion.

AS-21 Determinacion del porcentaje de saturacion de bases (PSB), relacion de adsorcién de sodio
(RAS) y por ciento de sodio intercambiable (PSI).

5.3 Determinaciones para clasificacion de suelos

Para realizar estudios e inventarios con propdsitos de clasificar suelos, es necesario realizar el de
muestreo en campo respectivo, ademas de conducir una serie de determinaciones analiticas, las cuales para
este fin, la mayoria de las determinaciones son diferentes a las anteriores, con las interpretaciones
respectivas a los analisis y su informe correspondiente para la entrega de la informacién a los solicitantes
de estas evaluaciones. Adicionalmente se enviara copia de la informacién referida al Inventario Nacional de
Suelos para su integracidon en las bases de datos respectivas. Las principales determinaciones analiticas
para evaluaciones para clasificar suelos consideradas en la presente NOM son las siguientes:

AS-01 Preparacion de la muestra.
AS-02  pH medido en agua.

AS-23  pH medido en cloruro de calcio.
AS-24  pH medido en cloruro de potasio.
AS-03  Densidad aparente.

AS-05  Humedad del suelo.

AS-06  Curva de retencion de humedad.
AS-07  Materia organica.

AS-12  Capacidad de intercambio catidénico y cationes intercambiables (calcio, magnesio, sodio y
potasio) en suelos neutros.

AS-13  Capacidad de intercambio cationico y cationes intercambiables (calcio, magnesio, sodio
y potasio) en suelos acidos y calcareos.

AS-18 Medicion de la conductividad eléctrica.

AS-19  Determinaciéon de cationes solubles (calcio, magnesio, sodio y potasio) en el extracto de
saturacion.

AS-20  Determinacion de aniones solubles (carbonatos, bicarbonatos, cloruros y sulfatos) en el
extracto de saturacion.

AS-21 Determinacion del porcentaje de saturacion de bases (PSB), relacion de adsorcién de sodio
(RAS) y por ciento de sodio intercambiable (PSI).
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AS-22 Determinacion del color del suelo.

AS-26 Determinacion de fésforo soluble en acido citrico.
AS-27 Retencién de fésforo.

AS-28  Determinacion del tamafio de particulas elementales.

AS-29 Determinacién de carbonatos en el suelo.

AS-30 Determinaciéon de carbonatos de calcio.

AS-31 Determinacion de yeso.

AS-32 Medicion de la acidez extraible.

AS-33  Medicion de la acidez y aluminio intercambiables.

AS-34 Determinacion de hierro, aluminio, manganeso y silicio extraibles con ditionito-citrato:

método de Merha y Jackson.

AS-35 Determinacion de hierro, aluminio, manganeso y silicio extraibles con ditionito-citrato:

método de Holmgren.

AS-36 Determinacion de hierro, aluminio y silicio extraibles con oxalato de amonio acido.

AS-37  Determinacion de hierro, aluminio vy silicio extraibles con pirofosfato de sodio.

AS-38  Analisis elemental de arcillas.

6. Evaluacion de la conformidad para muestreo de suelos

6.1 Muestreo para determinar fertilidad de suelos

El muestreo de suelos es un procedimiento para la obtenciéon de una o mas muestras representativas en
un terreno. El muestreo se realizara con base en los parametros a ser evaluados. Mediante el muestreo la
heterogeneidad de los parametros del suelo a ser evaluados pueden ser estimados en su valor promedio,
colectando un determinado nimero de muestras o de muestras compuestas derivadas de submuestras.

Equipo y material

El material y equipo minimo necesario para la colecta de muestras de suelo en campo.

1.

oo bk v

Barrena de cilindro cerrado o pala recta. La herramienta de muestreo debe garantizar que la muestra
obtenida tenga el mismo volumen en espesor y profundidad, de un tamafno suficiente que facilite y
permita la formacion de las muestras compuestas, que sea facil de limpiar, resistente al desgaste,
util en suelos arenosos secos y en arcillosos humedos, y que no contamine las muestras con
impurezas.

La barrena debe ser facil de manejar y permitir rapidez en el muestreo.
Bolsas de plastico transparente con capacidad para dos kilogramos de suelo.
Marcadores de tinta indeleble.

Libreta de notas y boligrafo.

Plano, mapa o fotografia aérea de la zona de muestreo.

Procedimiento

1.
11.
1.2,

1.3.

1.4.

21

Subdivisién de unidades de muestreo.
Establecer objetivos para definir las unidades de muestreo.

La unidad de muestreo debe ser un area donde el tipo de suelo en cuanto a textura, color,
pendiente, cultivo, manejo, etc., sea aparentemente homogéneo.

Disminuir la heterogeneidad de los atributos que se van a determinar, delimitando las unidades de
muestreo o areas aparentemente homogéneas en el terreno.

Las unidades de muestreo pueden tener una extension de dos a ocho hectareas o mas si el area en
cuestion es muy homogénea. Unidades de muestreo menores a dos hectareas pueden considerarse
cuando el muestreo se practica para cultivos econdmicamente redituables y mayores a ocho
hectareas cuando se trata de terrenos visualmente homogéneos y manejados de manera uniforme.

Numero de submuestras. Se ha observado que las muestras individuales pueden presentar mayor
variacion y consumen mas tiempo y recursos econdmicos que las muestras compuestas, por lo que
resulta mas conveniente colectar y analizar muestras compuestas.

El nimero de muestras individuales que deben componer una muestra compuesta varia entre 15 y
40, dependiendo de la heterogeneidad y tamafio de la unidad de muestreo, aunque el numero de
submuestras es independiente del tamario de la poblacién.
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2.2 Cuando la unidad de muestreo alcance una extensién entre dos y ocho hectareas se podran colectar
entre 10 y 25 submuestras, conservando precision. De manera practica se ha calculado que la
maxima precision en el muestreo se puede alcanzar al colectar hasta 40 submuestras por muestra.

3. Ubicacion de sitios de muestreo.

3.1 Existen varios procedimientos para definir el sitio de colecta de la muestra, siendo el mas practico el
muestreo en zig zag, a lo largo de una linea dentro de la unidad de muestreo.

3.2 El muestreo en zig zag inicia por un lado del terreno, escogiendo al azar el punto de partida para
definir el plano de muestreo que cubra homogéneamente la unidad de muestreo.

3.3 Ya definido el plano de muestreo se decide la distancia entre los diferentes puntos de muestreo, en
relaciéon con el numero de submuestras elegido segun el objetivo del muestreo.

4. Profundidad de muestreo.

4.1 La profundidad del muestreo se determina en funcién del objetivo que se persigue.

4.2 Cuando el muestreo es para evaluar la fertilidad de los suelos se debe hacer un muestreo a la
profundidad de maxima exploracién radical del cultivo en cuestion.

4.3 Generalmente, el muestreo en la mayoria de los cultivos se recomienda realizar a una profundidad
entre 0-20 o0 0-30 cm.

4.4 Particularmente, del muestreo de suelos con pastos o prados se sugiere hacer un muestreo a una
profundidad entre 5 a 10 cm.

4.5 En frutales la recomendacion es hacer un muestreo a intervalos de 30 cm hasta el sitio de maxima
densidad de raices.

4.6 En el caso de suelos con sales el muestreo se realiza a la profundidad donde germina la semilla, es
decir, de cero a cinco cm.

4.7 Es importante sefalar que las profundidades a las que se ha hecho referencia, comienzan a contar
después de haber removido los residuos organicos no descompuestos.

5. Muestra compuesta.

5.1 La muestra compuesta se debe preparar con submuestras que contengan un mismo volumen de
suelo y podran ser sometidas a un buen proceso de homogeneizacion.

5.2 La homogeneizacion de las submuestras debe realizarse dentro de una tina de plastico, con
capacidad para 30 kilogramos de suelo, evitando la contaminacion con otros materiales.

5.3 El mezclado dentro de la tina de plastico se realiza con una pala de aluminio o de acero inoxidable,
de uso manual.

5.4 Después del mezclado de las muestras se forma una torta circular, la que se divide en cuatro partes
iguales, de las cuales se desechan dos cuartos opuestos y con los dos restantes se repite el
proceso de mezclado indicado anteriormente.

5.5 Repetir el proceso tantas veces como sea necesario, hasta que la muestra final tenga un peso de
1.5 kg.

5.6 La homogeneizacion de las submuestras puede realizarse en campo cuando se tienen muchas
submuestras o en el laboratorio si la cantidad de submuestras es pequefia.

Informe

Debe incluir la informacién que se indica a continuacion:

1.  Nombre del productor o interesado.

2. Clave de identificacion del lugar donde fue colectada la muestra, si fuera posible sobre un plano o
mapa referenciado.

3. Nombre del cultivo establecido o con qué fines se realiza el muestreo.

4. Identificacion propia de la muestra.

5. Fecha de colecta de la prueba.

Comentarios

1. Es importante conocer mas acerca de la historia del terreno a muestrear y del cultivo, datos como
férmula de fertilizaciéon edafica o foliar, dosis aplicadas, época de aplicacion, manejo en general del
suelo y del cultivo, rendimientos promedios del cultivo y caracteristicas climaticas y de relieve de la
region. Cuando esta informacién se obtiene previa al muestreo, es de gran utilidad para definir las
unidades de muestreo.

2. Se debe cuidar que los materiales y herramientas utilizados en el muestreo no adicionen sustancias

o elementos extrafios que puedan aumentar la concentracion de algun nutrimento en la muestra o
que los sustraigan.



8

(Segunda Seccion) DIARIO OFICIAL Martes 31 de diciembre de 2002

6.2 Muestreo para determinar salinidad y/o sodicidad

El muestreo de suelos es un procedimiento para obtener una o mas muestras representativas en un
terreno. Mediante el muestreo la heterogeneidad de los parametros del suelo a ser evaluados son estimados
en su valor promedio, colectando un determinado nimero de muestras.

Material y equipo

El material y equipo minimo necesario para la colecta de muestras de suelo en campo.

1.

AU

Barrena de cilindro cerrado o pala recta. La herramienta de muestreo debe garantizar que la muestra
obtenida tenga el mismo volumen en espesor y profundidad, de un tamano suficiente que facilite y
permita la formacidn de las muestras, que sea facil de limpiar, resistentes al desgaste, util en suelos
arenosos secos Yy arcillosos hiumedos, y que no contamine las muestras con impurezas.

La barrena debe ser facil de manejar y permitir rapidez en el muestreo.
Bolsas de plastico transparente con capacidad para dos kilogramos de suelo.
Marcadores de tinta indeleble.

Libreta de notas y boligrafo.

Plano, mapa, fotomapa del area de muestreo.

Procedimiento

Subdivision de unidades de muestreo.
Establecer objetivos para definir las unidades de muestreo.

La unidad de muestreo debe ser un area donde el tipo de suelo en cuanto a textura, color,
pendiente, cultivo, manejo, etc., sea aparentemente homogéneo.

Disminuir la heterogeneidad de los atributos que se van a determinar, delimitando las unidades de
muestreo o areas aparentemente homogéneas en el terreno.

Las unidades de muestreo pueden tener una extension de dos a ocho hectareas o mas si el area en
cuestion es muy homogénea. Unidades de muestreo menores a dos hectareas pueden
considerarse.

Cuando el muestreo se practica para cultivos econdmicamente redituables y mayores a ocho
hectareas.

Cuando se trata de terrenos planos y manejados de manera uniforme.
Numero de muestras.

Se ha observado que las muestras individuales pueden presentar mayor variaciéon y consumen mas
tiempo y recursos econdémicos que las muestras compuestas, sin embargo resulta mas conveniente
colectar y analizar muestras simples cuando se trata de evaluar la salinidad de un suelo.

El niumero de sitios de muestreo varia dependiendo de la heterogeneidad y tamafio de la unidad de
muestreo.

Ubicacion de sitios de muestreo.

Existen varios procedimientos para definir el sitio de colecta de la muestra, siendo el mas practico el
muestreo en zig zag a lo largo de una linea, dentro de la unidad de muestreo.

El muestreo en zig zag inicia por un lado del terreno, escogiendo al azar el punto de partida para
definir el plano de muestreo que cubra homogéneamente la unidad de muestreo.

Ya definido el plano de muestreo se decide la distancia entre los diferentes puntos de muestreo en
relacion con el numero de muestras elegido.

Se recomienda hacer un muestreo por separado a los manchones evidentemente salinos (costras
de sal, sin vegetacion o muy raquitica).

Profundidad de muestreo.
La profundidad del muestreo se determina en funcion del objetivo que se persigue.

Cuando el muestreo es para evaluar la salinidad del suelo se debe hacer un muestreo a la
profundidad de maxima exploracién radical del cultivo y estratificarse cada 20 cm.

La colecta de la muestra se hara de cada una de las capas estratificadas.

Es importante sefialar que las profundidades a las que se ha hecho referencia, comienzan a contar
después de haber removido los residuos organicos no descompuestos.
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Informe

Debe incluir la informacién que se indica a continuacion:

Nombre del productor o interesado.

Clave de identificacion del lugar donde fue colectada la muestra, si fuera posible un plano.
Nombre del cultivo establecido o finalidad de los andlisis.

Identificacién propia de la muestra.

o wDbd =

Fecha de colecta de la prueba.
Comentario

Se debe cuidar que los materiales y herramientas utilizados en el muestreo no adicionen sustancias o
elementos extrafios que puedan aumentar la concentracién de nutrimentos en la muestra, o que los
sustraigan.

6.3. Muestreo con propdésitos de clasificacion de suelos

El suelo es subdivido en estratos y horizontes que evidencian la naturaleza de su desarrollo. Para estudiar
sus atributos es necesario obtener muestras lo mas representativas posible, tanto de cada sitio de muestreo
como del area a estudiar. El muestreo para clasificacién y levantamientos de suelos involucra una gran
simplificacién de la realidad, ya que por razones practicas incluye la toma de unas muestras sumamente
pequefias y la obtencion de datos de analisis de suelos requiere de una muestra todavia mas pequefa.

Este muestreo se realizara después de que se hayan hecho los analisis de parametros detallados en
material cartografico, como fotografias aéreas y/o imagenes de satélite, etc., y que mediante técnicas
fotogramétricas y ahora computacionales, se ubican areas con el mismo patrén de distribucién de suelos a
mayor 0 menor escala, en las que se precisan puntos de muestreo representativos. En el sitio de colecta de
muestras, después de la apertura del perfil representativo, se obtienen muestras de cada uno de los estratos
u horizontes que lo constituyen.

Material y equipo
El material necesario requerido para realizar el muestreo se sefiala a continuacion:

1. Previo a la toma de muestra es necesario la apertura del perfil del suelo, para lo que se requiere una
pala recta y una pala curva, para excavar y extraer el suelo mas o menos suelto, y cuando esté
compacto o ligeramente endurecido, se requerira ademas un zapapico para aflojar el suelo.

2. Una vez hecho el pozo se requerira de un martillo pedoldgico, una espatula o cuchillo de acero
inoxidable para marcar la separacion de limites y transicion de estratos u horizontes y facilitar la
colecta de la muestra de cada capa, conjuntamente con la pala recta.

3. También se requiere de bolsas de pléstico con capacidad aproximada de 2 kg para depositar las
muestras.

4. Otros materiales necesarios que deben tenerse son: mochila pedoldgica, etiquetas, marcadores,
libretas de notas, mapas, planos y fotografias aéreas del area de estudio, camara fotografica o
video, geoposicionador y formatos de campo.

Procedimiento
1. Ubicacion de puntos de muestreo.
1. Se establecen los criterios para definir los puntos de muestreo representativos (perfil tipico).

2. El punto de muestreo debe ser lo mas representativo posible del area, tomando como base los
perfiles y barrenaciones que se han realizado previamente en la etapa de reconocimiento del patron
naturaleza y desarrollo de los suelos.

2. Toma de muestra.

1. De cada perfil representativo de muestreo se tomaran tantas muestras como horizontes comprenda
el perfil, siempre en orden de abajo hacia arriba.

2. La muestra se colectara de aproximadamente un kg de peso seco o cuando éste se encuentre
humedo debera ser de dos kg.

3. La muestra sera tomada de todo el espesor de la capa (horizonte) y a la misma profundidad.

4. Ocasionalmente dentro de un horizonte o varios del perfil del suelo, se presentan variantes como
motas, manchas, etc., mismas que deberan ser muestreadas por separado y ademas de los analisis
generales, para estas muestras se solicitaran analisis especiales.

5. Una vez obtenida la muestra, se registrara la misma conteniendo los datos siguientes: lugar, nimero
de perfil, profundidad o espesor de la capa y fecha de muestreo.
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3. Parametros que deberan analizarse en cada muestra.

1. Los analisis de las muestras de suelo con fines de clasificacién seran aquellos parametros que
sirvan para definir las unidades de clasificacion, asi como a las subunidades de las mismas, cuando
éstos sean distintivos de naturaleza quimica o fisica, ya que ocasionalmente las subunidades de
clasificacion se definen por otros parametros que no son analiticos como: color, etc.

2. Una vez obtenidos los resultados de los andlisis de las muestras de cada perfil y especificamente
para cada uno de los horizontes de suelo, se analizaran conjuntamente con otros parametros que se
anotan en la descripcion del perfil (color, estructura, consistencia, porosidad, etc.), asignando los
horizontes genéticos del perfil del suelo y subdivisiones (nomenclatura FAQ), posteriormente, se
definen los horizontes de diagndstico tanto superficiales como subsuperficiales con propésito de
diagndstico (Mdlico, Umbrico, Histico, Ocrico o Argilico, Natrico, Cambico, Espddico, Gypsico, etc.),
presentes en el mismo vy asi, clasificar el suelo.

Informe

Para la facil identificacion de la muestra, ésta debe incluir la informacién que se indica:

Nombre del interesado.

Nombre del lugar donde se extrajo.

Cultivo existente o que se pretende sembrar.

Numero de perfil.

Espesor y nimero denominacion del horizonte.

Fecha de colecta.

Observaciones.

Noapwbh-=

Comentarios

1. Con el conocimiento y experiencia que se tenga en trabajos pedoldgicos, en algunas condiciones
particulares, climaticas o geoldgicas, se desarrollan caracteristicas donde es conveniente realizar
analisis adicionales a los de rutina, por ejemplo: hierro y aluminio extraible en condiciones de acidez
0 en suelos de Ando, arcilla dispersable en agua, tipos y especies de arcilla, sobre todo cuando se
trata de horizontes ferraliticos, argilicos, o bien para suelos con exceso de sales son necesarios
algunos calculos y determinaciones mas especificas como contenido de yeso, RAS, etc., cuando se
trata de definir unidades de suelos como los Solonetz, Solonchaks o Gypsisoles.

2. Es necesario realizar barrenaciones de referencia en toda el area de estudio para delimitar la
superficie dominada por un perfil representativo.

3. Se describen las condiciones generales del sitio de referencia como: clima, topografia, vegetacion,
geologia, altitud, etc. Una vez realizados los andlisis y de acuerdo a sus caracteristicas fisicas,
quimicas, descripcion del perfil y datos adicionales de clima, se ubicaran en una taxa de acuerdo al
esquema de FAO/UNESCO/ISRIC o a la taxonomia de suelos.

7. Evaluacion de la conformidad en los analisis de suelos

7.1. Andlisis para evaluar la fertilidad de suelos

7.1.1. La preparacion de muestras del suelo se realizara a través del método AS-01.

Principio y aplicacion

Método de preparacién de las muestras de suelo con el propdsito de caracterizarlo y/o almacenarlo para

posteriormente utilizarlo para el mismo propésito. Una vez obtenida la muestra de suelo debe ser llevada al
laboratorio en donde debera ser preparada, para posteriormente someterla a los procesos de analisis
correspondientes. La preparacion de la muestra es tan importante como el muestreo y analisis de la misma,
ya que los errores cometidos en este proceso pueden invalidar el resultado del andlisis quimico. La
preparacion de la muestra de suelo incluye el traslado, recepcion, registro, secado, molienda, tamizado,
homogeneizado, y el almacenamiento para su conservacion. Con el propésito de evitar la contaminacion de
la muestra de suelo y asegurar mayor precision y exactitud en el resultado del analisis, se debera realizar
esta operacion en un lugar especial y limpio. Aspectos a considerar al momento de colectar y preparar la
muestra de suelo para analizar metales toxicos:

##H#t Debido a que los elementos a estudiar se encuentran generalmente a muy bajas concentraciones, el
riesgo de contaminar con los diferentes dispositivos para colectar y preparar la muestra es
relativamente alta.

#iHt Se evitara el uso de material metalico en mal estado o deteriorado, asi como el que contiene pintura
como proteccion, dado que son fuente de contaminacion con zinc, cadmio y plomo.

### La muestra debe ser almacenada en bolsas de polietileno. Cuando sea tamizada debe realizarse
esa actividad con un tamiz con malla de nylon.
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Material y equipo

Noahkodh-=

Etiquetas.

Hojas de plastico de 40 x 70 cm.

Mazo de madera.

Cilindro de madera.

Libreta de registro.

Tamices de acero inoxidable de malla <2 mm.

Frascos de vidrio de 1 | o cajas de cartén de 2.0 kg de capacidad.

Procedimiento

1.
1.

Traslado de la muestra al laboratorio.
Una vez obtenida la muestra en el campo, ésta debe ser cuidadosamente mezclada y reducidas de
tamano las particulas mas grandes.

Cada muestra debe ir acompafiada de una identificacion, donde se indique claramente su
procedencia, nombre del interesado, profundidad de colecta, relieve, cultivo, historial de fertilizacién,
aplicacion de mejoradores, etc., asi como las determinaciones requeridas, segun el propésito del
estudio.

Durante el traslado es necesario evitar el efecto de factores como la humedad exterior, O,, CO,, luz,
calor y otros materiales que puedan cambiar la naturaleza de la muestra.

Se debe evitar manejar la muestra con materiales que puedan contaminarla, como por ejemplo:
recipientes que se oxiden, cintas adhesivas, etc.

Recepcion y registro.

Al llegar las muestras al laboratorio deberan registrarse con la identificacion de campo y una lista de
las determinaciones requeridas, incluyendo los métodos.

La identificacion de campo de la muestra debe incluir los siguientes datos: (a) nombre del
interesado; (b) procedencia; (c) fecha del muestreo; (d) numero de muestras o submuestras; (e)
profundidad de colecta; (f) pendiente del terreno; (g) manejo del terreno, etc.

El laboratorio asignara un nimero de registro a cada muestra, registro que conviene se realice con
numeros seriados, para facilidad del manejo interno.

Secado.

El secado se realiza con el propdsito de facilitar el manejo de la muestra, mejorar la
homogeneizacion y disminuir los cambios quimicos indeseables.

Las muestras de suelo se secaran al ambiente.

El secado debe realizarse extendiendo la muestra de suelo sobre una superficie que no contamine.
Puede secarse sobre charolas de plastico, vidrio, aluminio, fibra de vidrio o sobre una superficie de
polietileno o papel.

La muestra debe extenderse logrando una profundidad inferior de 2.5 cm, colocarse a la sombra a
una temperatura no mayor a 35°C y una humedad relativa entre 30 y 70%.

Molienda.

Para realizar la molienda, deben retirarse con anticipacion de la muestra, las rocas y el material
organico visible.

La molienda se realiza con un mazo de madera.

Tamizado.

El suelo molido se hace pasar por un tamiz con aberturas de dos mm de didametro (malla 10) de
acero inoxidable. Este grado de fineza es conveniente para la mayoria de los analisis requeridos con
el propésito de diagnosticar la fertilidad de un suelo.

Una vez tamizado el material se separa 1.5 kg de suelo, cantidad suficiente para realizar las
determinaciones quimicas y fisicas que permitiran caracterizar el suelo desde el punto de vista de su
fertilidad.

Homogeneizado.

Este paso es necesario para evitar sesgo en la seleccidon de la submuestra que va a ser destinada
para las determinaciones analiticas.

El homogeneizado puede lograrse utilizando bolsas de plastico (pueden ser las mismas donde
estaban originalmente las muestras), haciendo girar la muestra en todas direcciones.



12 (Segunda Seccion) DIARIO OFICIAL Martes 31 de diciembre de 2002

7. Pesado.

Tamizada y debidamente homogeneizada la muestra de suelo se extrae la submuestra que va a ser
utilizada para cada una de las determinaciones analiticas. Esto debe realizarse con espatulas y con la ayuda
de pinceles de pelo de camello para limpiar completamente la espatula. La submuestra extraida debe ser
pesada con balanza de precision, de preferencia con aproximacion de 0.1%, con respecto a la magnitud de la
pesada que se desea realizar.

8. Almacenamiento.

1. Una vez que las determinaciones analiticas han sido realizadas, las muestras deben almacenarse
para posteriores comprobaciones u otros usos. Para esto pueden ser utilizados los frascos de vidrio
o de plastico perfectamente cerrados, para disminuir los cambios quimicos.

2. Estos recipientes deben permanecer herméticamente cerrados y debidamente clasificados. Para
esto se recomienda conservar el numero de registro del laboratorio, junto con la fineza del material.

3. La muestra almacenada puede sufrir cambios lo cual debe tenerse presente para posteriores usos.
En todo caso, es conveniente especificar si los resultados analiticos provienen de muestras
recientes o con cierto grado de almacenamiento.

7.1.2. La determinacion del pH del suelo medido en agua se realizara a través del método AS-02

Principio y aplicacion

Método electrométrico para la determinacién del pH en muestras de suelo en una solucién de agua pura.
La evaluacion electrométrica del pH se basa en la determinacién de la actividad del ion H mediante el uso de

un electrodo cuya membrana es sensitiva al H. En el caso de los suelos el pH se mide potenciométricamente
en la suspension sobrenadante de una mezcla de relacion suelo: agua 1:2.

El pH es una de las mediciones mas comunes e importantes en los analisis quimicos rutinarios de suelo,
ya que controla reacciones quimicas y bioldgicas en el suelo. La determinacion del pH es afectada por varios
factores tales como: el tipo y cantidad de constituyentes organicos e inorganicos que contribuyen a la acidez
del suelo, la concentracion de sales en la solucién, la relacién suelo: solucién, la presién parcial de biéxido de
carbono y el efecto de la suspension asociado con el potencial de unién, etc.

Reactivos

Los reactivos utilizados en esta determinacion deben ser grado analitico y el agua utilizada en la
preparacion de las soluciones debe ser destilada o desionizada.

1. Agua destilada o desionizada.

2. Soluciones reguladoras de referencia, pH 4.00, 7.00 y 10.00, las cuales se adquieren preparadas o
concentradas para diluirse de acuerdo a la instruccion. Estas soluciones deben estar a temperatura
ambiente al momento de calibrar el medidor de pH.

Material y equipo

1. Potencidmetro o medidor de pH equipado con electrodo de vidrio en combinacién con electrodo de
referencia.

Balanza con 0.1 g de sensibilidad.

Frascos de vidrio o plastico transparente de boca ancha con capacidad de 50 a 100 ml.
Pipeta volumétrica de 20 ml.

Varilla de vidrio que sirva como agitador manual.

Piceta.

No o krobd

Cinta métrica.

Procedimiento

1. Pesar 10 g de suelo en un frasco de vidrio o plastico de boca ancha.
2. Adicionar 20 ml. de agua destilada al frasco conteniendo el suelo.

3. Con una varilla de vidrio, agitar manualmente la mezcla de suelo: agua a intervalos de 5 minutos,
durante 30 minutos.

4. Dejar reposar durante 15 minutos.

5. Calibrar el medidor de pH con las soluciones reguladores pH 4.00 y 7.00 o 7.00 y 10.00 segun el
suelo, enjuagando con agua destilada los electrodos antes de iniciar las lecturas de las muestras.

Agite nuevamente la suspension e introduzca el electrodo en la suspension.
7. Registre el pH al momento en que la lectura se haya estabilizado.
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Informe de la prueba

Debe incluir la informacién que a continuacion se indica:

1. Datos completos de identificacion de la muestra.

2. Reportar el valor con numero entero y una cifra decimal.
3. Fecha de realizacion de la prueba.

Comentarios

1.  Previo a la lectura calibrar el potencidmetro de pH con solucién amortiguadora de referencia para los
intervalos dentro de los cuales se va a medir.

2. Las soluciones amortiguadoras de referencia deben conservarse en refrigeracion y colocarlas a
temperatura ambiente al momento de la calibracion del equipo.

3.  No se debera almacenar las soluciones amortiguadoras por mucho tiempo.

4. Muestras de suelo conteniendo una alta concentracion de materia organica tiende a formar gruesos
grumos cuando la relacién suelo: soluciéon es similar a la de un suelo mineral, en este caso se
deberan de utilizar relaciones mas amplias.

Interpretacion de resultados
Para la clasificacidn del suelo en cuanto a su valor de pH se presenta el cuadro siguiente:

Clasificacion pH
Fuertemente acido <5.0
Moderadamente acido 51-6.5
Neutro 6.6-7.3
Medianamente alcalino 7.4-85
Fuertemente alcalino >8.5

7.1.3. La determinacion de la densidad aparente del suelo se realizara a través del método AS-03
utilizando parafina.

Principio y aplicacion

Método del terrén parafinado para la determinacion de la densidad aparente de los suelos. La densidad
aparente de una muestra de suelo es calculada a partir del conocimiento de dos parametros: la masa del
suelo y el volumen total, es decir el volumen de los sdlidos y el volumen ocupado por el espacio poroso. En el
caso de la masa, ésta se conoce pesando la muestra (terrén) y en el caso del volumen, éste es determinado
de manera indirecta recubriendo el terron con una capa de parafina y pesandolo sumergido en un liquido

(agua).
Materiales y equipo
Terrones de suelo con un diametro maximo de 2 cm.
Hilo de algodén para cocer ropa.
Parafina a punto de fusion (56-60°C).
Vaso de precipitados de 500 ml.
Termometro.
Estufa.

No ok ob-=

Balanza analitica.
Procedimiento
1. Secar dos o tres terrones de aproximadamente dos cm a la estufa a 105°C hasta peso constante.

2. A uno de estos terrones atarle un hilo procurando que quede bien sujeto y en el otro extremo del hilo
hacer una lazada para sujetarla al brazo del platillo de la balanza.

3. Pesar el terron sujetando la lazada al brazo del platillo de la balanza, éste sera el peso del terréon al
aire (Pt) a.

4. Sumergir el terron rapidamente en la parafina derretida a 60°C cuidando que quede totalmente
cubierto por una capa delgada y uniforme.
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5. Pesar el terrén parafinado al aire que seréa: (Ptp)a.

6. Pesar el terron parafinado sumergido en el agua adecuando al interior de la balanza para que se
registre Unicamente el peso del terrén sumergido en el agua, que sera: (Ptp) w.

Calculos

1. Volumen de H,O desplazada por el terron
(Ptp) a - (ptp) w = considerando una ###w = 1 g/cm? que es igual (Vt + Vp)
(Ptp)a - (Pt)a = Peso de la parafina (Pp)
Pp = Vp = Volumen de la parafina (Vp)

*0a

4. (Vt+Vp)-Vp = Volumen del terrén (Vt) = Densidad aparente

Vt

##t#w = densidad de H,O
#Htp = Densidad de la parafina (0.90 g/cm?)
Comentarios

Corregir el valor de la densidad del agua por efecto de temperatura, de acuerdo con el siguiente cuadro
de equivalencias:

RELACION DE LA DENSIDAD DEL AGUA CON LA TEMPERATURA

Temperatura (°C) Densidad del agua (g cm?3)
10 0.99970
12 0.99950
14 0.99924
16 0.99894
18 0.99860
20 0.99820
22 0.99770
24 0.99730
26 0.99678
28 0.99623
30 0.99565
32 0.99503
34 0.99437
36 0.99369

INTERPRETACION DE RESULTADOS

Tipos de suelos glcm?
Organicos y volcanicos Menor de 1.00
Minerales
Arcillosos 1.0 1.19
Francosos 1.20 1.32
Arenosos Mayor a 1.32

7.1.4. La determinacion de la densidad real con el picndmetro se realizara a través del método AS-04.

Principio y aplicacion

Método del picnédmetro para la determinacion de la densidad real de los suelos. La densidad real de un
suelo puede ser calculada a partir del conocimiento de dos parametros: la masa y el volumen de una cierta

cantidad del suelo. La masa es determinada pesando directamente el suelo y el volumen de manera indirecta
por el calculo de la masa y la densidad del agua (o cualquier otro fluido) desplazado por la muestra de suelo.

Pretratamiento de la muestra

1. Destruccion de la materia organica. Se utiliza el mismo procedimiento del método de determinacién
de textura por la Pipeta Lowy.
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Materiales y equipo

©ONOoGaRBb=

Picnémetros o matraces aforados de 25 ml.
Desecador de vacio.

Bomba de vacio.

Balanza analitica.

Suelo seco tamizado con tamiz de 2 mm.
Agua destilada y hervida (fria).

Embudo de plastico.

Termdmetros.

Procedimiento

1.  Pesar un matraz o picnémetro limpio y perfectamente seco (1).

2. Colocar en el interior del picnémetro 5 g de suelo usando un embudo plastico.

3. Anotar el peso del matraz con suelo, manteniendo el matraz completamente limpio (evitar humedad
y/o grasa en las manos) (2).

4. Adicionar agua destilada hervida recientemente y fria hasta la mitad del volumen de matraz; girar
éste entre los dedos con mucha suavidad y colocarlo en el desecador de vacio.

5. Hacer vacio durante 15 minutos para eliminar todo el aire retenido en el suelo. La succién de la
bomba deberd aumentarse paulatinamente para evitar pérdidas de material por formacién de
espuma.

6. Dejar reposar dentro del desecador por 30 minutos aproximadamente y eliminar el vacio del
desecador paulatinamente, sacar el matraz y llenar hasta aforo con agua destilada hervida y fria,
secar perfectamente el exterior y pesar en la balanza analitica (3).

7. Tomar la temperatura de la suspension.

8.  Vaciar el matraz, enjuagarlo perfectamente y llenarlo hasta aforo con agua destilada, hervida y fria.

9. Pesar el matraz con agua y tomar la temperatura, anotarla (4).

Calculos

Peso de las particulas del suelo (ps)

ps =(2) - (1).

Volumen de las particulas del suelo (VS)

4)—-(1) (B3)—(2) Pesodelaguadesplazada por particulas del suelo
vs= - =
pw pw Densidad del agua

s
Densidad real (ps) = Ll
Vs

Comentarios

Corregir el valor de la densidad del agua por efecto de temperatura, de acuerdo con el siguiente cuadro
de equivalencias:

RELACION DE LA DENSIDAD DEL AGUA CON LA TEMPERATURA

Temperatura (°C) Densidad del agua (g cm3)
10 0.99970
12 0.99950
14 0.99924
16 0.99894
18 0.99860
20 0.99820
22 0.99770
24 0.99730
26 0.99678
28 0.99623
30 0.99565
32 0.99503
34 0.99437

36 0.99369
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7.1.5. La determinacion del contenido de humedad del suelo por gravimetria, se realizara a través del
método AS-05.

Principio y aplicacion

Método gravimétrico para la determinacion del contenido de humedad de los suelos, sean estos organicos
o minerales. El método se basa en la medicién o determinacion de la cantidad de agua expresada en gramos
que contiene una muestra de suelo. Esta masa de agua se referencia de la masa de suelo seco de la
muestra. La determinacion de la masa de agua se realiza por la diferencia en peso entre la masa de suelo
himedo y la masa de suelo seco. Se considera como suelo seco aquél secado a la estufa a 105°C hasta
obtener un peso constante.

Material y equipo

Botes de aluminio para humedad

Estufa con circulacion forzada de aire y temperatura controlada

Balanza con aproximacion de 0.01 g

Pinzas

Desecador

Procedimiento

1. Lavey limpie perfectamente e identifique los botes de aluminio a utilizar.

2. Los botes con todo y tapa introduzcalos a la estufa durante 8 horas como minimo a una temperatura
de 105°C posteriormente registre el peso y vuelva a introducir los botes a la estufa hasta que se
logre un peso constante en las muestras, todo este procedimiento previo al enfriamiento de los botes
que se colocan en un desecador.

3. Utilizando las pinzas, saque los botes del desecador de vacio hasta que se enfrien y péselos con
todo y tapa, éste sera el peso del bote (PB).

4. Obtenga la muestra deseada, se recomienda sean de 30 a 50 gramos, aproximadamente, y
coloquela en el bote de aluminio, en caso de que la muestra vaya a ser transportada es necesario
tapar y sellar herméticamente el bote con parafilm.

5. Pese el bote con el suelo humedo, este peso debera ser el peso del bote mas el suelo humedo
(PB + Psh).

6. Destape el bote con el suelo humedo, coloque la tapa en la parte inferior e introduzcalo a la estufa a
una temperatura de 105°C.

7. Después de 24 horas saque el bote de la estufa tdpelo y coléquelo en el desecador de vacio hasta
que se enfrie, posteriormente pese el bote con la muestra seca, este peso sera el peso del bote méas
el peso del suelo seco (PB + Pss).

8. Vuelva a introducir el bote a la estufa y una hora después saquelo, enfrie en un desecador y pese;
repetir este procedimiento hasta obtener el peso constante.

Calculos
Con los datos obtenidos en el procedimiento, aplicar la siguiente ecuacion:

PB+Psh-(PB+ Psys)
= X

0 g 100
(PB+Pss) - PB
Donde:
#itg = Contenido de humedad gravimétrica expresado en porcentaje (%).
PB = Peso del bote con tapa (g).
Psh = Peso de suelo humedo (g).
PB+Psh = Peso del bote mas peso del suelo humedo (g).
PB + Pss = Peso del bote mas peso del suelo seco (g).

Comentarios

En muestras de suelos organicos, el secado a 105°C puede producir pérdida de masa por oxidacion y
volatilizacién de componentes organicos. Sin embargo bajo este método esto es inevitable.

El método gravimétrico tiene la ventaja de ser simple y no utilizar equipo sofisticado. La desventaja es que
las mediciones no son in situ 'y el muestreo es destructivo al sitio.

7.1.6. La determinacién de la curva de retencion de humedad por el método del plato y membrana de
presion se realizara a través del método AS-06.
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Principio y aplicacion

Método para la determinacion de la curva de retencion de humedad. Este método consiste en establecer
una serie de puntos que relacionan los contenidos de humedad de una muestra de suelo con valores de
potencial o succiones. Por lo general se aplican succiones de 0.3, 0.5, 1.5, 10 y 15 atmésferas, haciendo las
determinaciones correspondientes de humedad por el método gravimétrico y posteriormente se traza la
grafica correspondiente, se obtiene una curva de forma hiperbdlica la cual se ajusta por medio de una
regresion simple.

Reactivos

En este método solo se emplea agua destilada.

Material y equipo

Suelo seco y tamizado con la malla de 2 mm.

Olla y membrana de presion.

Compresora.

Platos de presién de un bar.

Anillos de hule.

Botes de aluminio.

Aros de lamina para saturacion de platos.

Espatula.

Picetas.

Procedimiento

La preparacién de la muestra para su proceso tanto en la olla como en la membrana de presion es
semejante y consiste esencialmente en los siguientes pasos:

Olla y membrana de presion.

1.

Coloque el plato de hasta 1 bar sobre un aro de lamina para saturacion de tal manera que el
diafragma quede suspendido y se levante el bordo sobresaliente para evitar escurrimientos.

Con un vaso de precipitado ya calibrado coloque aproximadamente 25 g de suelo seco y tamizado
sobre los anillos de hule que previamente fueron colocados sobre el plato o la membrana de
presion; el vaciado debe ser enérgico para evitar segregacion de particulas, es posible acomodar
hasta 15 muestras por plato y en este caso hay necesidad de tomar el tubo conector de drenaje
como punto de referencia para hacer un croquis de localizacion.

Agregue agua destilada a la superficie del plato o membrana, cuidando de no aplicarla sobre las
muestras, hasta lograr una lamina de 8-10 mm o que la lamina llegue cerca del bordo superior de los
anillos de hule. Conecte al mismo tiempo una manguera de tubo de drenaje del plato para que se
introduzca agua al diafragma. Deje las muestras saturando por lo menos durante 16 horas.

Pasado el tiempo de saturacién, elimine el exceso de agua sobre el plato o la membrana con una
pipeta y coloque el plato con la muestra dentro de la olla de presién conectando la manguera de
drenaje.

Cierre la olla con su tapa, colocando por pares y en forma alternada los pernos, aplique una presion
uniforme a todas las tuercas mariposa auxiliandose con una llave.

Encienda el compresor y espere a que se genere una presion de por lo menos 200 libras por
pulgada cuadrada. Aplique la presion deseada y manténgala hasta obtener el equilibrio que se logra
cuando deba de escurrir agua por las perforaciones laterales, el tiempo de equilibrio puede
alcanzarse en 18, 24, 36 y 48 horas. La presion a aplicar para el caso de la olla es de 0.3 atm, la
cual permite obtener el contenido de humedad a capacidad de campo (cc), en el caso de la
membrana es de 15 atm para obtener el contenido de humedad a punto de marchites permanente
(Pmp).

Elimine totalmente la presion dentro de la olla o membrana, remueva la tapa de la olla, aflojando por
pares y en forma alternada las tuercas mariposa, desconecte los tubos de desagie del plato y del
tanque y saque las muestras.

Remueva las muestras de suelo con ayuda de una espatula, colocandolas dentro de botes de
aluminio previamente pesados y pese para obtener el peso de suelo himedo, posteriormente meta a
la estufa para el secado hasta peso constante (24 horas) y obtenga el peso de suelo seco.
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Calculos

Para el calculo de la curva de retencién de humedad se utiliza como base el porcentaje de humedad a
capacidad de campo y punto de marchites permanente, el valor de ###g cc y de ###g pmp se obtiene por
medio de la siguiente férmula:

0o - (Psh - Pss) < 100
Pss

#i##g= Contenido de humedad a cc o pmp.

Psh = Peso del suelo humedo.

Pss = Peso del suelo seco.

Posteriormente con estos datos y aplicando la ecuacion del Palacios (1963) se encuentra los contenidos
de humedad a la presién de 0.1, 1, 3.2, 10, 20, 50, 250 y 1500 kpa o cualquier otra presion siempre y cuando
esté dentro de los rangos de cc y pmp.

Log #i##g = (K-log (T-C)) / n

c =-0.000014 ###gcc2” + 0.3

n = (Log (Tpmp - C) - Log (Tec- C) ) / (Log Phpmp- Log #HH#gcc)
K = Log (Tpmp -C)+nlLog ###gpmp
Donde:

#ititg = humedad en porcentaje.

T = presion elegida.

Tee = presion a cc.

Tpmp = presion a pmp.

#i##gcc = porcentaje de humedad a cc.
#HH#gpmp = porcentaje de humedad a pmp.

Cc = Capacidad de campo.

Ppm = Punto de marchites permanente.

7.1.7. El procedimiento para la determinacion de materia organica del suelo se realizara a través del
método AS-07, de Walkley y Black.

Principio y aplicacion

La determinacion de materia organica del suelo se evalla a través del contenido de carbono organico con
el método de Walkley y Black. Este método se basa en la oxidacién del carbono organico del suelo por
medio de una disolucién de dicromato de potasio y el calor de reacciéon que se genera al mezclarla con
acido sulfurico concentrado. Después de un cierto tiempo de espera la mezcla se diluye, se adiciona
acido fosférico para evitar interferencias de Fe3* y el dicromato de potasio residual es valorado con sulfato
ferroso. Con este procedimiento se detecta entre un 70 y 84% del carbdn organico total por lo que es
necesario introducir un factor de correccion, el cual puede variar entre suelo y suelo. En los suelos de México
se recomienda utilizar el factor 1.298 (1/0.77).

Reactivos

Los reactivos que a continuacidon se mencionan deben ser grado analitico a menos que se indique
otra cosa.

1. Dicromato de potasio 0.166 M o 1N.- Disolver 48.82 g de K,Cr,O; en agua destilada aforar a
1000 ml en un matraz volumeétrico.

2.  Acido sulfarico concentrado (H,SOy,).
3. Acido fosférico concentrado (H3PO4).

4. Indicador de difenilamina. Disolver 0.5 g de difenilamina en 20 ml de agua y afiadir 100 ml de acido
sulfarico concentrado.

5. Sulfato ferroso 1.0 M (aproximadamente). Disolver 278 g de FeS0O4.7H,O en agua a la que
previamente se le afiadieron 80 ml de H,SO4 concentrado, enfriar y diluir a un litro. Esta solucion
debe ser valorada con K,Cr,0O7 1 N antes de realizar la determinacion.

Material

Matraces Erlenmeyer de 500 ml.
Bureta para K,Cr,O7 (50 ml).
Bureta para FeS0O,4.7H,0 (50 ml).
Pipeta volumétrica (10 ml).
Probeta de vidrio (25 ml).
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Procedimiento

1. Pesar 0.5 g de suelo seco y pasado por un tamiz de 0.5 mm y colocarlo en un matraz Erlenmeyer de
500 ml. Procesar un blanco con reactivos por triplicado.

2. Adicionar exactamente 10 ml de dicromato de potasio 1 N girando el matraz cuidadosamente para
que entre en contacto con todo el suelo.

3. Agregar cuidadosamente con una bureta 20 ml de H,SO4 concentrado a la suspensién, girar
nuevamente el matraz y agitar de esa forma durante un minuto.

4. Dejar reposar durante 30 minutos sobre una lamina de asbesto o sobre una mesa de madera,
evitando las mesas de acero o cemento.

Afadir 200 ml de agua destilada.

5

6. Anadir 5 ml de H3PO4 concentrado.

7 Adicionar de 5 a 10 gotas del indicador de difenilamina.
8

Titular con la disolucion de sulfato ferroso gota a gota hasta un punto final verde claro.

Calculos

% C Orgéanico = E (N) (0.39) mcf

g

Donde:
B = Volumen de sulfato ferroso gastado para valorar el blanco de reactivos (ml).
T = Volumen de sulfato ferroso gastado para valorar la muestra (ml).
N = Normalidad exacta del sulfato ferroso (valorar por separado al momento de analizar las muestras).
g = Peso de la muestra empleada (g).

mcf = factor de correcciéon de humedad.
% Materia organica = % C Orgénico x 1.724
Observaciones
Si al afadir el dicromato de potasio al suelo la solucidn se torna verdosa o si se gastan menos de dos ml
de sulfato ferroso al titular la muestra, se debe reducir el peso de la muestra a la mitad.

El factor 0.39 resulta de multiplicar 12 1 _
2000 Y077 X100 =039
12 1
Donde: 4 0 0 0 es el peso miliequivalente del C, 0 .7 7 es un factor de correccion debido a que
se supone que el método sodlo oxida 77% del C, y 100 es la conversion a porcentaje. En la mayoria de los
laboratorios se sigue usando el factor de Van Benmelen de 1.724 para estimar la M.O. a partir de C organico,
1

el cual resulta de la suposicion de que la M.O. contiene un 58% de C, 0 .5 8 T

Alternativamente puede emplearse una soluciéon de sulfato ferroso amoénico O.5N pesar 196.1 g de
Fe(NH,4)2(S04)2.6H,0, disolverlos en 800 ml de agua destilada con 20 ml de H,SO,4 concentrado y diluir
a1L.

Se ha reportado que los cloruros reaccionan con el dicromato en este método. Se ha propuesto que su
efecto sea corregido mediante:

ce = c - S0
Donde:
Cc = Contenido de C organico en el suelo en porcentaje.
c = Contenido de C organico determinado por el método en porcentaje.
Cl- = Contenido de cloruros en el suelo en porcentaje alternativamente, también se ha recomendado

separar los cloruros por lavado o eliminar su efecto mediante la adicion de 25 g de sulfato de plata por cada
litro de acido sulfurico concentrado.
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Interpretaciéon de Resultados de Materia Organica

Los valores de referencia para clasificar la concentracion de la materia organica en los suelos minerales y
volcanicos se presenta en el cuadro siguiente:

Clase Materia organica (%)
Suelos volcanicos Suelos no volcanicos
Muy bajo <4.0 <05
Bajo 41-6.0 06-1.5
Medio 6.1-10.9 1.6-35
Alto 11.0-16.0 3.6-6.0
Muy Alto >16.1 >6.0

7.1.8. La determinacién de nitrégeno inorganico del suelo se realizara a través del método AS-08.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de nitrégeno inorganico extraible con el procedimiento micro-Kjeldahl. Se
utiliza como indice de disponibilidad de nitrégeno en el suelo. Se realizara su evaluaciéon para generar
recomendaciones de fertilizacion. El nitrégeno inorganico determinado con este procedimiento ha mostrado
una alta relacion con la respuesta de la planta en estudios de correlaciéon de métodos quimicos. Se basa en
la extraccion del amonio intercambiable por equilibrio de la muestra de suelo con KCI 2 N y su determinacion
por destilacién mediante arrastre de vapor en presencia de MgO. La adiciéon de la aleacién de Devarda
permite incluir la determinacién de nitratos y nitritos.

Reactivos

1. Oxido de magnesio (MgO). Se calcina en una mufla a 600-700°C durante dos horas y se almacena
en frascos con tapa hermética, después de enfriarlo en desecador provisto de granulos de KOH.

2. Solucién de acido boérico con indicador. Disolver 20 g de H3BO3 puro en 700 ml de agua caliente y
transferir la solucién fria a un matraz volumétrico de 1 litro que contenga 200 ml de etanol (96%)
y 20 ml de la solucion indicadora descrita mas abajo. Ajustar a pH de 5.0 con NaOH 0.05 N.
Complete el volumen de 1 litro.

3.  Mezcla de indicadores. Disolver 0.300 g de verde de bromocresol y 0.165 g de rojo de metilo en 500
ml de etanol (96%).

4. Aleacion de Devarda. En (Al:Zn:Cu 10:9:1). Moler si es necesario en un molino de bolas o mortero
hasta que el 75% pase un tamiz de 300 mallas.

5.  Acido sulfurico 0.005 N. Estandarizarlo con THAM (trihidroximetilaminometano).

6. Solucién patron de 50 ppm de N-NH4 y N-NO3. Pesar 0.236 g de (NH4)»,SO4 y 0.361 g de KNOg3
desecados y diluirlos a 1 litro con agua destilada. Guardar en refrigerador.

7. Solucion de cloruro de potasio 2 N. Disolver 1490.8 g de KCI grado reactivo en 8 litros de agua y

diluir la solucién a 10 litros.

Material y equipo

o0k obd-=

Balanza analitica.

Matraces de destilacion.

Destilador con arrastre de vapor.

Microburetas de 5 ml, graduadas a intervalos de 0.01 ml.
Matraces Erlenmeyer de 125 ml.

Agitador de vaivén regulado a 180 oscilaciones por minuto.

Procedimiento

1.

Pesar 5 g de suelo y colocar en un bote de polietilieno de 100 ml de capacidad o en un matraz
Erlenmeyer de 125 ml.

Agregar 50 ml de solucion de KCI 2 N y agitar por 60 minutos en agitador de accién reciproca
regulado a 180 rpm y centrifugar 5 minutos. Decantar o filtrar si es necesario.

Colocar 10 ml de solucion H3BO3 con indicador en un matraz Erlenmeyer de 125 ml y conectarlo en
un tubo de salida del refrigerante, de modo que éste quede en contacto con el liquido.

Pipetear una alicuota de 10 a 20 ml del extracto de suelo y colocar en un matraz de destilacion y
agregar 0.2 g de MgO calcinado y 0.2 g de aleacion de Devarda.
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5. Conectar el aparato de destilacién y destilar hasta completar aproximadamente 30 ml en 3-4 minutos
(6-7 ml min-1).
6. Titular la muestra y los blancos (se preparan de forma similar a las muestras) con acido sulfurico
0.005 N. En el punto final el color cambia de verde a rosa tenue.
Calculos
Calcular la cantidad de nitrégeno inorganico con la siguiente ecuacion:
N (ppm)= (M-B) x N x 14 x (Vi /a) x 1/p x 1000)

Donde:

My B= Son los mililitros de acido sulfurico usados en la titulaciéon de muestra y el blanco,
respectivamente.

N= La normalidad del &cido.

Vi= Es el volumen del extractante.

a= La alicuota destilada.

p= El peso de la muestra en gramos.

Informe de la prueba

Se reporta la cantidad de N inorganico (nitratos + amonio + nitritos) en miligramos por kilogramo de suelo
(mg Kg-1). Se recomienda el uso de una cifra decimal. Adjunto al resultado debe citarse el método empleado.

Sensibilidad

Con este procedimiento es posible detectar concentraciones de aproximadamente 0.5 mg Kg'1 de
nitrégeno inorganico en el suelo, suficiente para fines de diagnostico.

Comentarios

No es necesario utilizar cantidades exactas de MgO o de aleaciéon de Devarda en el método descrito, es
conveniente el uso de cucharillas de vidrio calibradas a las cantidades referidas.

Interpretacion de resultados de Nitrogeno inorganico

Los resultados de los analisis de nitrégeno inorganico pueden interpretarse conforme al siguiente cuadro.
Los datos que se presentan en él son referidos para aplicarse a cereales de grano pequefio.

Clase N inorganico en el suelo
mg Kg-!

Muy bajo 0-10

Bajo 10-20

Medio 20-40

Alto 40 - 60

Muy alto > 60

7.1.9. La determinacion de la textura del suelo por el procedimiento de Bouyoucos se realizara a través
del método AS-09.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de la textura del suelo por el procedimiento de Bouyoucos. La textura del
suelo define como la proporcion relativa de grupos dimensionales de particulas. Proporciona una idea
general de las propiedades fisicas del suelo. Su determinacion es rapida y aproximada. En general el
problema es separar los agregados y analizar sélo las particulas. En el presente método se elimina la
agregacion debida a materia organica y la floculacion debida a los cationes calcio y magnesio. No se eliminan
otros cementantes como carbonatos. El tiempo de lectura se ha escogido de 40 segundos para la separaciéon
de particulas mayores de 0.05 mm (arena) y de 2 horas para particulas de diametro mayores de 0.002 mm
(limo y arena). Estos limites han sido establecidos por el Departamento de Agricultura de Estados Unidos y
se han usado para construir el triangulo de texturas.

Reactivos
1.  Agua oxigenada al 30%.
2. Oxalato de sodio saturado. Disolver 30 g de oxalato de sodio en 1 litro de agua.

3. Metasilicato de sodio con 36 g L-! de lectura con el hidrémetro. Disolver 50 g de matasilicato de
sodio en 1 litro de agua ajustar la soluciéon hasta que se obtenga una lectura de 36 con
el hidrémetro.

4. Hexametafosfato de sodio (calgén). Disolver 50 g de (Na3POs3)g en agua destilada y aforar a un litro.
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Material y equipo

S e

Hidrometro de Bouyoucos con escala de 0-60.
Probetas de 1000 cc.

Cilindro de Bouyoucos.

Agitador con motor para dispersion.

Agitador de mano.

Termémetro de -10 a 110°C.

Procedimiento

1.

Pesar 60 g de suelo de textura fino 0 120 g de suelo de textura gruesa en un vaso de precipitados
de 500 ml agregar 40 ml de agua oxigenada y poner a evaporar hasta sequedad, agregar otros
40 ml y observar la reaccion. Evaporar nuevamente a sequedad. Repetir hasta que no haya
efervescencia al agua oxigenada.

En general dos ataques son suficientes para la mayoria de suelos. Después de eliminar la materia
organica y llevar a sequedad el suelo, pesar 50 g de suelo de textura arcillosa o 100 g de suelo de
textura arenosa y ponerlos en un vaso de precipitados de 250 ml. Adicionar agua hasta cubrir la
superficie con una lamina de 2 cm. Agregar 5 ml de oxalato de sodio y 5 ml de metasilicato de sodio
y dejar reposar durante 15 minutos. Si el suelo tiene mucha arcilla puede prolongarse el tiempo
hasta media hora.

Pasar las muestras de los vasos de precipitado a las copas del agitador mecanico, pasando todo el
material con la ayuda de una piceta. Activar los agitadores y proceder a dispersar cinco minutos. Al
finalizar el tiempo de agitacién, bajar la copa del dispersor y pasar el contenido a una probeta de
1000 ml o al cilindro de Bouyoucos enjuagando la copa con ayuda de una piceta.

Agregar agua destilada hasta completar un litro con el hidrometro dentro de la suspension en el caso
de la probeta y si utiliza el cilindro de Bouyoucos llevar a la marca inferior (1113 ml) con el
hidrémetro dentro de la suspension. Sacar el hidrémetro y suspender el suelo con un agitador de
mano operando durante un minuto.

Tomar las lecturas del hidrémetro a los 40 segundos y después de 2 horas de terminada la
dispersion con el agitador de mano.

Para hacer una lectura, colocar el hidrometro dentro de la probeta 20 segundos antes del momento
de la determinacion, cuidando de alterar lo menos posible la suspension. Después de hacer la
lectura se seca el hidrémetro, se lava, se seca y se toma la temperatura. Si por alguna razén al
hacer la lectura se acumula espuma alrededor del hidrémetro, agregar unas gotas de alcohol etilico.

Calculos

Corregir las lecturas del hidrémetro agregando 0.36 por cada grado centigrado arriba de 19.5°C restando
la misma cantidad por cada grado abajo de dicha temperatura (tabla de correccién por temperatura). La
lectura a los 40 segundos multiplicada por 2 es igual al porcentaje de arcilla més limo. Restando de 100 se
obtiene el porcentaje de arena. La lectura obtenida a 2 horas multiplicadas por 2 es igual al porcentaje de
arcilla. El porcentaje de limo se obtiene por diferencia. Cuando se usan 100 g no debe multiplicarse por 2 ya
que el hidrémetro esta calibrado en porcentajes considerando 100 g de suelo. Con los porcentajes de limo,
arena y arcilla se determina la textura correspondiente con el tridngulo de texturas.

TABLA DE CORRECCION POR TEMPERATURA

TEMP. °C CORRECCION TEMP. °C CORRECCION
15.0 - 1.62 21.5 + 0.18
15.5 - 1.44 22.0 + 0.90
16.0 - 1.26 225 + 1.08
16.5 - 1.08 23.0 + 1.26
17.0 - 0.90 23.5 + 1.44
17.5 - 0.72 24.0 + 1.62
18.0 - 0.54 245 + 1.80
18.5 - 0.36 25.0 + 1.98
19.0 - 0.18 25.5 + 2.15
19.5 - 0 26.0 + 2.34
20.0 + 0.18 26.5 + 2.52
20.5 + 0.36 27.0 + 2.70
21.0 + 0.54 27.5 + 2.858
28.0 + 3.06
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INTERPRETACION DE RESULTADOS

Clave Clase de textura

R Arcillosa

RI Arcillo limosa

Ra Arcillo arenosa

Cr Franco arcillosa

Crl Franco arcillo limosa
Cra Franco arcillo arenosa
C Francosas

Cl Franco limosa

L Limosa

Ca Franco arenosa

Ac Areno francosa

A Arenosa

7.1.10. La determinacién del fésforo aprovechable para suelos neutros y alcalinos se realizara a través del
método AS-10, por el procedimiento de Olsen y colaboradores.

Principio y aplicacion

Este método, es ampliamente utilizado en estudios de fertilidad de suelos para la determinacion de
fésforo disponible tanto en suelos neutros como alcalinos. El fésforo determinado con este procedimiento ha
mostrado una estrecha relacién con la respuesta de los cultivos. El fosforo es extraido del suelo con una
solucion de NaHCO3 0.5 M ajustada a un pH de 8.5. En suelos neutros, calcareos o alcalinos, conteniendo
fosfatos de calcio, este extractante disminuye la concentracion de Ca en solucién a través de una
precipitacién del CaCOg, por tanto la concentracion de P en solucién se incrementa. En suelos acidos
conteniendo fosfatos de Al y Fe tales como la variscita y estrengita, la concentracion de P en solucion, se
incrementa conforme el pH se eleva. Este extractante evita que se presenten reacciones secundarias en
suelos acidos y calcareos debido a que el nivel de Al, Ca y Fe se mantiene muy bajo en dicha solucién.

Reactivos
1. Hidréxido de sodio 1M. Disolver 4 g de NaOH en 100 ml de agua.

2. Bicarbonato de sodio (NaHCO,) 0.5 M. Disolver 42 g de NaHCO, en aproximadamente 1 litro de
agua. Ajustar el pH de esta solucién a 8.5 mediante la adiciéon de solucion de NaOH 1 M. Llevar a
volumen con agua destilada. Algunos autores recomiendan adicionar aceite mineral para evitar la
exposicion de la solucion al aire. Guardar la solucién en un recipiente de polietileno y revisar el pH
de la solucidn antes de usarse, de requerirse, volver a ajustar a 8.5.

3. Solucion de tartrato de antimonio y potasio al 0.5%. Pese 0.5 g de K(SbO) C,H,0..1/2 H,O,
transfiéralo a un matraz volumétrico de 100 ml disuélvalo y afore con agua destilada.

4. Solucion de molibdato de amonio [(NH,).Mo,O,,. 4H,0]. Disolver 20 g de molibdato de amonio
[(NH,)sMo,0,,. 4H,Q]. en 300 ml de agua destilada. Agregue lentamente bajo constante agitacion y
con cuidado, 450 ml de H,SO, (14 N) (194.4 ml H,SO, concentrado diluido a 500 ml con agua da
una concentracion de aproximadamente 14 N). Agregue 100 ml de una solucién al 0.5% (p/v) de
tartrato de antimonio y potasio. Diluya las mezclas a 1 L con agua destilada. Este frasco se debe
tapar y con papel aluminio, proteger de la luz.

5.  Solucion reductora con acido ascoérbico. Disolver 0.50 g de acido ascoérbico con un poco de solucién
de molibdato de amonio y aforar a 100 ml con la misma solucion. Esta solucion es preparada cada
vez que se vaya a formar color.
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6. Solucion patron de fésforo (200 mg L™'). Pesar exactamente 0.8786 g de fosfato de potasio
monobasico (KH,PO,) seco al horno a 105°C, disolver en agua y aforar a 1 litro. Guardar en envase
de plastico o vidrio y conservar en refrigeraciéon. Algunos autores recomiendan adicionar 25 ml de
H,S0, 7 N antes de aforar para conservar la solucién libre de contaminantes biologicos.

7. Solucion patron de 5 mg L' de P Diluir 5 ml de la solucién de 200 mg L' de P a 200 ml con agua
destilada. Preparar fresca cada 5 dias.

Material y equipo

Tubos de polietileno de 100 ml.

Papel Whatman No. 42 o equivalente.

Agitador mecanico reciproco, ajustado a 180 oscilaciones por minuto.
Balanza analitica.

Matraces volumétricos de 50 ml.

Bureta de 10 ml.

No o s~owbh

Espectrofotémetro para leer a 880 nm y celdas de vidrio.
Procedimiento

1. Pesar 2.5 g de suelo previamente tamizado por malla de 2 mm y colocarlos en los tubos
de polietileno.

2. Adicionar 50 ml de la solucidon extractora tapar y agitar la suspensiéon en agitador de accion
reciproca durante 30 min. a 180 oscilaciones por minuto.

3.  Filtrar inmediatamente a través de papel filtro Whatman No. 42 u otro de calidad similar.

Preparar blancos a partir de alicuotas de soluciéon extractora y adicionando todos los reactivos como
en las muestras.

5. Tomar una alicuota de 5 ml (0 10 ml si la concentracién de P es muy baja) del filtrado y colocarla en
un matraz aforado de 50 ml.

6. Agregar 5.0 ml de la soluciéon reductora, agitar y aforar. Leer después de 30 min. pero antes de una
hora a una longitud de onda 882 nm (leer previamente la curva de calibracion).

Preparar una curva de calibracion con patrones de 0, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 mg L' de P.
Pipetear 0, 1, 2, 4, 6 y 10 ml de una solucién de 5 mg L' de P a matraces aforados de 50 ml.

9.  Adicionar un volumen de solucion extractante de NaHCO, 0.5 M igual a la alicuota empleada para
medir en las muestras desconocidas.

10. Llevar a aproximadamente 40 ml con agua y adicionar 5 ml de la solucién reductora con acido
ascorbico, aforar.

11. Agitar nuevamente. Leer después de 30 minutos pero antes de una hora a 882 nm, leer las
muestras y los patrones al mismo tiempo de reaccién, contando el tiempo desde que se agrega el
reactivo que genera el complejo hasta el momento de la lectura.

Calculos

P (mg Kg'' de suelo) = CC x Vi/p x Vfia

Donde:

CC= mg L' de P en la solucién. Se obtiene graficando la curva de calibracién (absorbancia contra

mg L) e interpolando en la misma los valores de absorbancia de las muestras analizadas a las

cuales previamente se les ha estado el valor promedio de los blancos o por medio de una
regresion simple.

Vi= volumen de la solucion extractora adicionada.

p= peso de la muestra de suelo seca al aire.

Vf= volumen final de la solucién colorimétrica a leer.

a= alicuota de la muestra empleada para la cuantificacion.

Informe de la prueba

Los resultados se expresan en mg Kg'. Se debera expresar mediante el uso de una cifra decimal.
Adjunto al resultado debe especificarse el método empleado.
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Comentarios

Se usaran recipientes de plastico para almacenar la solucion extractante. En caso de utilizar vidrio, esta
solucién debera prepararse cada mes.

Interpretacion de resultados Fosforo Olsen
Los resultados de los andlisis pueden interpretarse de forma aproximada con el siguiente cuadro.

Clase mg Kg'' de P
Bajo <55

Medio 5.5-11

Alto > 11

Debe recordarse que para cada condicidon climatica y cultivo se genera un nivel diferente de
aprovechamiento del fésforo del suelo. Si se conocen los criterios de interpretacion para algun suelo y cultivo
determinado, éstos se reportaran junto con el resultado del analisis.

7.1.11. La determinacion del fosforo extraible en suelos neutros y acidos se realizara a través del método
AS-11, por el procedimiento de Bray y Kurtz 1.

Principio y aplicacion

Este método, es ampliamente utilizado en estudios de fertilidad de suelos para la determinaciéon de
fésforo disponible en suelos acidos. El fosforo determinado con este procedimiento ha mostrado una estrecha
relacion con la respuesta de los cultivos. La solucion extractora de P consiste de una combinacion de HCI y
NH,F la cual remueve formas de P acido solubles como los fosfatos de calcio y una porcion de fosfatos de
aluminio y hierro. EI NH,F disuelve los fosfatos de aluminio y de hierro al formar un ion complejo con estos
iones metalicos en solucién acida.

Reactivos

1. Solucion de fluoruro de amonio 1 N. Disolver 37 g de NH,F en agua destilada y diluir hasta un litro.
Conservar esta solucién en botella de polietileno.

2.  Acido clorhidrico 0.5 N. Diluir 20.4 ml de HCI concentrado hasta 500 ml con agua destilada.

3.  Solucion extractora Bray-kurtz 1. Mezclar 30 ml de la solucién de fluoruro de amonio 1 N con 50 mi
de la solucién de acido clorhidrico 0.5 N y diluir a un litro con agua destilada. La solucién resultante
es 0.03 N en NH,F y 0.025 N en HCl y es estable por mas de un afio si se conserva en frasco
de polietileno.

4. Solucion de tartrato de antimonio y potasio al 0.5%. Pese 0.5 g de K(SbO) C,H,0..1/2 H,O,
transfiéralo a un matraz volumétrico de 100 ml disuélvalo y afore con agua destilada.

5. Solucion de molibdato de amonio [(NH,),Mo,O,, 4H,O]. Disolver 20 g de molibdato de amonio
[(NH,)sMo,0,,. 4H,O]. en 300 ml de agua destilada. Agregue lentamente bajo constante agitacion y
con cuidado, 450 ml de H,SO, (14 N) (194.4 ml H,SO,) concentrado diluido a 500 ml con agua da
una concentracion de aproximadamente 14 N). Agregue 100 ml de una solucién al 0.5% (p/v) de
tartrato de antimonio y potasio. Diluya las mezclas a 1 litro con agua destilada. Este frasco se debe
mantener tapado y con papel aluminio y protegido de la luz.

6.  Solucion reductora con acido ascoérbico. Disolver 0.50 g de acido ascoérbico con un poco de solucién
patrén de molibdato de amonio y aforar a 100 ml con la misma solucién. Esta solucion es preparada
cada vez que se vaya a formar color.

7.  Solucién patrén de 200 mg L' de P. Disolver 0.8786 g de fosfato dihidrégeno de potasio (KH,PO,),
seco al horno, en agua y diluirla a un litro. Esta solucién contiene 200 mg L' y debe guardarse
refrigerada en frasco de plastico o de vidrio blando (no Pyrex) para evitar contaminacién con
arsénico. Algunos autores recomiendan agregar antes de enrasar 25 ml de H,SO, 7 N, lo cual
ayudara a su conservacion indefinida.

8.  Solucién patrén de 10 mg L' de P. Diluir 10 ml (medidos con bureta) de la solucién de 200 mg L' P
en 200 ml con agua destilada.

Material y equipo

1. Tubos de polietileno de 50 ml.

2 Papel Whatman No. 42.

3. Balanza analitica.

4. Espectrofotometro para hacer lecturas a 880 nm y celdas.
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5. Agitador mecanico reciproco ajustado a 180 oscilaciones por minuto.
6. Buretade 10 ml.

7. Matraces volumétricos de 50 ml.

Procedimiento

1. Pesar 2.5 g de suelo previamente tamizado por malla de 2 mm y colocarlo en un tubo de polietileno
de 50 ml.

Adicionar 25 ml de la solucion extractora taparlo.

3. Agitar la suspension en agitador de accién reciproca regulado a 180 oscilaciones por minuto,
por 5 min.

4. El extracto se filtra a través de papel Whatman No. 42 u otro de calidad similar. Debe recordarse que
algunos papeles filtro pueden contener cantidades altas de fosforo.

5. Tomar una alicuota de 2 a 40 ml del extracto, dependiendo de la concentracién de P en solucién
(alicuotas de 5 a 10 ml son en general adecuadas para suelos bajos y medios en P) y colocarla en
un matraz aforado de 50 ml.

6. Adicionar agua hasta completar aproximadamente 40 ml. Si es que se usa una alicuota inferior a
este volumen.

7. Agregar 5 ml de la solucién reductora, agitar y completar a volumen.
Esperar 30 minutos y leer la intensidad de la absorcion de luz a 882 nm (nanémetros).
9. Preparar blancos siguiendo el mismo procedimiento que en las muestras.

10. Preparar una curva de calibracion que contenga puntos correspondientes a 0, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 y
5 mg L de P. Para ello colocar en matraces aforados de 50 ml 0, 5, 10, 15, 20 y 25 ml de la
solucién de 10 mg L™ de P y proseguir en la forma descrita para las muestras.

11. Adicionar un volumen de solucién extractante igual a la alicuota empleada para medir en las
muestras conocidas.

12. Llevar a aproximadamente 40 ml con agua y adicionar 5 ml de la solucién reductora, agitar y
completar a volumen.

13. Esperar 30 minutos y leer la intensidad de la absorcion de luz a 862 nm (nanémetros).
Calculos

P (mg Kg™' de suelo) = CC x Vf/A x Vilp
Donde:

CC=mg L' de P en la solucién. Se obtiene graficando la curva de calibracién (absorbancia contra
mg L") e interpolando en la misma los valores de absorbancia de las muestras analizadas
a las cuales previamente se les ha restado el valor promedio de los blancos o por medio de una
regresion simple.

Vf=volumen final de la solucién colorimétrica, ml.

A= alicuota del extracto usado colorimetria, ml.

Vi= volumen de la solucién empleada para hacer el extracto, ml.

p= peso de la muestra seca al aire.

Informe de la prueba

Los resultados del contenido de P disponible en el suelo se reportan en miligramos por kilogramo de
suelo (mg Kg™'). Se recomienda el uso de una cifra decimal. Adjunto al resultado debe hacerse referencia al
método empleado.

Interpretacion de resultados de Fosforo Bray y Kurtz 1

Los resultados de los andlisis de suelos pueden ser interpretados de manera aproximada con el
siguiente cuadro.

Clase Mg Kg' de P
Bajo <15
Medio 15-30

Alto > 30
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Es necesario considerar que para cada condicién climatica y cultivo existe un nivel diferente de
aprovechamiento del fosforo del suelo. Por lo que si se conocen los criterios de interpretacion para algun
suelo y cultivo determinado, éstos se reportaran junto con el resultado del analisis.

7.1.12. La determinacion de la capacidad de intercambio catidnico y bases intercambiables del suelo se
realizara a través del método AS-12, con acetato de amonio.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de la capacidad de intercambio cationico (CIC) y bases intercambiables
(Ca?*, Mg?*, Na* y K*) de los suelos, empleando acetato de amonio 1N, pH 7.0, como solucién saturante. El
método para la determinacion consiste en la saturacion de la superficie de intercambio con un catién indice,
el ion amonio; lavado del exceso de saturante con alcohol; desplazamiento del catién indice con potasio y
determinacion del amonio mediante destilacion. El amonio se emplea como catién indice debido a su facil
determinacion, poca presencia en los suelos y porque no precipita al entrar en contacto con el suelo. La
concentracién normal que se usa asegura una completa saturacion de la superficie de intercambio y como
esta amortiguada a pH 7.0, se logra mantener un cierto valor de pH. El lavado con alcohol pretende desplazar
el exceso de saturante y minimizar la pérdida del amonio adsorbido.

Reactivos

Los reactivos que a continuacién se mencionan deben ser grado analitico a menos que se indique otra
cosa, cuando se hable de agua se debe entender agua desionizada o destilada. Las soluciones para este
analisis deben almacenarse en recipientes de polietileno.

1. Solucién de acetato de amonio 1.0N, pH 7.0. Diluir 57 ml de acido acético glacial (99.5%) con agua

a un volumen de aproximadamente 500 ml. Agregar 60 ml de hidréxido de amonio concentrado,
diluir con agua a un volumen de 990 ml, mezclar completamente, ajustar a pH 7.0 y diluir a un
volumen final de 1 litro con agua.

2. Una alternativa en el punto anterior consiste en pesar y disolver 77 g de acetato de amonio
(NH,C,H,0,) en 900 ml de agua y de ser necesario ajustar a pH 7.0 y entonces completar a un litro
con agua.

3.  Alcohol etilico, usar CH,CH,OH grado industrial.

4. Solucion de cloruro de sodio al 10%. Pesar 100 g de cloruro de sodio grado analitico y disolver en
1 L de agua empleando un matraz aforado.

5.  Solucion de cloruro de amonio 1N. Pesar 53.50 g de NH,Cl y disolver en agua. Ajustar a pH 7.0 con
hidréxido de amonio y diluir a 1 litro empleando un matraz aforado.

6.  Solucion de cloruro de amonio 0.25N. Pesar 13.38 g de NH,Cl y disolver en agua. Ajustar a pH 7.0
con hidroxido de amonio y diluir a 1 litro empleando un matraz aforado.

7.  Indicador mixto. Mezclar volimenes iguales de rojo de metilo al 0.66% y de verde de bromocresol al
0.99%. Ambos disueltos en etanol al 95%.

8.  Solucion de acido bérico. Usar H,BO, al 2% en agua destilada que contenga 10 ml del indicador
por litro.

9. Acido clorhidrico diluido valorado. Usar HCI 0.01 N.

10. Hidroxido de sodio al 40%. Disolver 400 g. de NaOH en agua destilada y llevar a 1000 ml.

11. Nitrato de plata 0.1 N. Disolver 16.98 g de AgNO, en agua destilada y llevar a 1000 ml.

12. Solucion de lantano acidificada. Pesar 7.742 g de La(NO,),-6H,0 en un matraz volumétrico de
250 ml con agua destilada afiadir 17.5 ml de HNO, concentrado y aforar.

13. Solucién diluida de lantano acidificada. Tomar 50 ml de la soluciéon de lantano acidificada en un
matraz volumétrico de 500 ml y aforar con agua destilada.

14. Solucion de cloruro de cesio acidificada. Disolver 11.12 g de CsCl y 250 ml de AI(NO,),-9H,0 en
500 ml de agua en un matraz volumétrico de 1000 ml, afiadir 20 ml de HNO, 2 M y aforar con agua.

15. Solucion de acido nitrico 2 M. Diluir 7 ml de HNO, concentrado en agua, aforar a 100 ml en un
matraz volumétrico.

Material

Tubos de centrifuga de 50 ml con fondo redondo.
Agitador mecanico.

Centrifuga con capacidad para 8 o 16 tubos.
Matraces volumétricos de 100 ml.

Matraces Erlenmeyer de 125 ml.

Aparato de destilacion.

o gk wbhN=
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Procedimiento

1.

Pesar 5 g de suelo secado al aire y tamizado por malla de abertura de 2 mm vy transferirlo a un tubo
de centrifuga de 50 ml. Agregar 33 ml de solucién de acetato de amonio. Tapar y agitar en posicion
horizontal durante 10 minutos. Luego, centrifugar hasta que el liquido sobrenadante esté claro. Esto
se logra facilmente centrifugando a 2500 rpm. Decantar el liquido en un matraz de 100 ml y repetir la
extraccion otras dos veces, aforar con acetato de amonio y guardarlo para la posterior determinacion
de las bases intercambiables (solucion A).

Agregar 30 ml de la solucién de cloruro de amonio 1N; agitar durante 10 minutos y luego centrifugar
hasta que el liquido sobrenadante esté claro y desecharlo. Adicionar 30 ml de la solucién de cloruro
de amonio 0.25N, agitar durante 10 minutos, centrifugar y desechar el sobrenadante. Lavar la
muestra con porciones de alcohol de 30 ml agitando durante 10 minutos, centrifugar y eliminar el
sobrenadante cada vez. El lavado termina cuando la prueba de cloruros en el decantado
sea minima.

Prueba de cloruros. Pipetear 10 ml del sobrenadante alcohdlico en un tubo de ensaye y agregar 4 o
5 gotas de nitrato de plata, si se observa un ligero precipitado blanco, la reaccién es positiva y se
debe continuar el lavado hasta que la prueba de cloruros sea negativa.

Reemplazar el amonio adsorbido con tres porciones de 33 ml de cloruro de sodio al 10%, agitando
durante 10 minutos y centrifugando cada vez. Decantar cada reemplazo en un matraz volumétrico
de 100 ml y completar al volumen. Determinar el amonio a partir de una alicuota de 10 ml, la cual se
transfiere a un matraz Kjeldahl de 300 ml, se le agregan aproximadamente 8 ml de NaOH al 40% y
se conecta al aparato de destilacion microkjeldahl. Recoger el producto de la destilacion en un
matraz Erlenmeyer que contenga 10 ml de mezcla de indicador y acido bérico. Determinar por
titulacion con HCI 0.01N.

Calculos

Si se pesan 5 g de muestra entonces la capacidad de intercambio catiénico expresado en Cmol(+) Kg™'!
de suelo (CIC) se calculara de la forma siguiente:

CIC = 200 (V) (N)

En donde:
V = volumen (ml) de HCI empleado al titular lo destilado en la solucién borada.
N = normalidad del HCI.

100 100
200 = X ;
alicuota peso de suelo

alicuota = 10 ml y peso de suelo =5 g.

Presentacion de resultados

Expresar el resultado solamente con una cifra decimal, por ejemplo: 14.5 Cmol(+) Kg™! de suelo secado

al aire.

Determinaciéon de Ca y Mg intercambiables

1. Pipetear 0.5 ml de la solucién A en un tubo de ensaye.

2. AdAadir 9.5 ml de la solucién diluida de lantano y mezclar.

3.  Medir la concentracion de Ca y Mg en las series estandar, el blanco y la muestra por
espectrofotometria de absorcidn atémica a una longitud de onda de 4227 y 2852 nm,
respectivamente, usando una flama de aire-acetileno.

Calculos

100 1000 2 -b
Ca(Cmol (+)Kg™') = (a-b)x —— x20x —— x - 9.98x 2
1000 10w 40.08 w
100 1000 2 a-b
Mg (Cmol (+)Kg™') = (a-b 20 = 16.447
g (Cmol (+) Keg) (a )XIOOOX x10w x24.32 X w
Donde:

a= Concentracién de Ca o Mg medido en la muestra (mg L")

b= Concentracién de Ca o Mg medido en el blanco (mg L™).

w= Peso del suelo seco (g)
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Determinacién de Na y K intercambiables

1. Pipetear 1.0 ml de la solucién A en un tubo de ensaye.

2 Aradir 1.0 ml de la solucién de cloruro de cesio acidificada.
3. AdAadir 8 ml de agua y mezclar.
4

Medir la concentracion de Na y K en las muestras el blanco y las series estandar por
espectrofotometria de emision de flama.

Calculos
100 1000 1
Na(Cmol(Jr)Kg-l) = (a-b)x x 10 x X = 4.347 x
1000 10w 23.00 w
-1 1 1000 1
K (Cmol (+) K = (a-b)x x 10 x X —— = 2.557x
( (r)Kg ) ( ) 1000 10w 39.1 w

Donde:

a= Concentracién de Na o K medido en la muestra (mg L™).
b= Concentracién de Na o K medido en el blanco (mg L)
w= Peso del suelo seco (g).

Comentarios

La CIC no debera expresarse como me/100 g, ya que las unidades preferidas por el SI son Cmol(+) kg™,
pero para que los valores de la CIC sean familiares se dividira por 100. Por lo tanto, la CIC es expresada
como Cmol (+) kg™'. El signo (+) es afiadido para indicar que la CIC debera ser expresada como moles de
cationes monovalentes; por lo tanto los iones divalentes cuentan el doble.

Interpretacion de resultados de la Capacidad de Intercambio Cationico (CIC)

La Capacidad de Intercambio Catidnico (CIC) es una propiedad quimica a partir de la cual es posible
inferir acerca del tipo de arcilla presente, de la magnitud de la reserva nutrimental y del grado de
intemperismo de los suelos. El resultado numérico de la determinacién sirve ademas como base en el calculo
del porcentaje de saturaciéon de bases que es un dato ampliamente usado en los estudios pedoldgicos y de
fertilidad. Para poder inferir sobre los minerales arcillosos presentes en los suelos hay que considerar la
medicion hecha por Grim (1953) en los silicatos laminares del tipo 1:1 y 2:1 empleando acetato de amonio
1N, pH 7.0.

Grupo CIC (Cmol(+) Kg™)
Caolinitas 3-15

Esmectitas 80 - 150

Micas hidratadas 10-40
Vermiculitas 100 - 150

Cloritas 10-40

Con respecto al grado de intemperismo se considera que un valor de CIC inferior a 10 Cmol (+) Kg™' de
suelo en un horizonte B con mas de 30 a 40% de arcilla indica la ausencia de minerales primarios
intemperizables y la acumulacion de minerales secundarios del grupo caolinitico y Oxidos libres.
Por lo que respecta a la reserva nutrimental se considera que ésta es abundante cuando la CIC es mayor de
25 Cmol (+) Kg™! de suelo. La fertilidad se realizara de conformidad con clasificacién elaborada con los
resultados analiticos obtenidos con métodos apropiados tanto en suelos acidos como alcalinos.

Clase CIC (Cmol(+) Kg-1)
Muy alta > 40

Alta 25-40

Media 15-25

Baja 5-15

Muy baja >5
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Interpretacion de resultados de calcio, magnesio y potasio (Ca, Mg y K). Los resultados de los analisis de
las bases intercambiables pueden interpretarse en el siguiente cuadro:

CLASE Ca Mg K

Cmol (+) Kg
Muy baja menor - 2 menor - 0.5 menor - 0.2
Baja 2-5 05-1.3 0.2-0.3
Media 5-10 1.3-3.0 0.3-0.6
Alta mayor - 10 mayor - 3.0 mayor - 0.6

7.1.13. La determinacion de la capacidad de intercambio catidnico en suelos &cidos y calcareos y bases
intercambiables, se realizara a través del método AS-13, con tiourea de plata.

Principio y aplicacion

Método para determinar la Capacidad de Intercambio Catidnico (CIC) y bases intercambiables (Ca, Mg,
Na y K) de los suelos &cidos y calcareos, empleando tiourea de plata (Ag TU) 0.01 M como solucion
saturante. El procedimiento consiste en equilibrar una muestra de suelos con una solucién de Ag TU 0.01M.
La afinidad de este reactivo por las cargas negativas de las particulas del suelo permite una completa
saturacién, aun cuando el suelo contenga relativamente altas concentraciones de otras sales. Esto requiere
de una sola etapa, o sea, la extraccion y centrifugacion para que el intercambio sea completo. Por lo tanto el
sobrenadante contendra todos los cationes intercambiables.

Reactivos

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico cuando se hable de agua se
debe entender agua desionazada o destilada. Las soluciones para este analisis deben almacenarse en
recipientes de polietileno.

1. Solucion de nitrato de plata 0.04M. Disolver 3.4 g de AgNO; en 500 ml de agua.

2.  Solucién de tiourea de plata 0.01M. Disolver 15.0 g de tiourea en un litro de agua y filtrar a través de
papel Whatman 42 o su equivalente recibiendo el filtrado de un frasco volumétrico de 2000 ml.
Agregar mientras mezcla la solucion de nitrato de plata 0.04 M y aforar con agua. Almacenar en
la oscuridad.

3.  Solucién de tiourea 0.1 M. Disolver 7.5 g de tiourea en un litro de agua Yy filtrar a través de papel
Whatman 42 o su equivalente.

4. Solucién estandar de 500 mg L' de Ag. Disolver 0.3937 g de AgNO, en agua en un matraz
volumétrico de 500 ml y aforar el volumen con agua. Almacenar en la oscuridad.

5.  Solucion estandar diluida de 100 mg L-! de Ag, Pipetear 20 ml de la solucién estandar en un matraz
volumétrico de 100 ml y diluir al volumen con agua. Almacenar en condiciones de oscuridad.

6.  Solucion de acido nitrico 1 M. Diluir 70 ml de HNO, concentrado en agua aforando a 1000 ml en un
matraz volumétrico.

7. Series estandar. Pipetear en matraces volumétricos de 100 ml 0, 2.0, 4.0, 6.0, 8.0 ml.
respectivamente, de la solucion diluida estandar y agregar 0.5 ml de la solucién de tiourea 0.1 M,
adicionar 10 ml de la solucion de HNO; 1 M a cada uno, y aforar el volumen con agua.
La concentracién de Ag en esta serie estandar es de 0, 2, 4, 6, 8 mg L.

8.  Solucion de lantano acidificada. Pesar 7.742 g de La(NO,), 6H,0O en un matraz volumétrico de
250 ml, afiadir algo de agua y 17.5 ml de HNO, concentrado, aforar con agua.

9. Solucién estandar de 1000 mg L' de Ca. Pesar 2.5 g de CaCO, en un vaso de precipitado de
250 ml, afiadir aproximadamente 100 ml de agua, y 12.5 ml de HCI 4M hervir para eliminar el CO,
(si permanecen particulas de CaCO, afiadir 2 ml mas de HCI 4M). Enfriar y transferir la solucion a un
matraz volumétrico de un litro y aforar con agua.

10. Solucién estandar de 100 mg L1 de Mg. Pesar 1.013 g de MgSO, 7H,O en un matraz volumétrico
de un litro y aforar con agua.

11. Solucién estandar mezclada, 100 mg L' de Ca y 10 mg L™ de Mg tomar 10 ml de la solucién
estandar de 1000 mg L' de Ca y 10 ml de la solucién estandar de 100 mg L' de Mg en un matraz
volumétrico de 100 ml y aforar con agua.
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12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

Solucién diluida de lantano acidificada. Tomar 50 ml de la solucién de lantano acidificada en un
matraz volumétrico de 500 ml y aforar con agua.

Series estandar. Pipetear 0, 2.0, 3.0, 4.0 y 5.0 ml, respectivamente, de la solucién estandar
mezclada en seis matraces volumétricos de 100 ml y agregar 5.0 ml de tiourea 0.1 My 9.5 ml de la
solucién diluida de lantano y aforar. La concentracion de las series estandar es de: 0, 0.1, 0.2, 0.3,
04y05mgL'deMgy0,1,2, 3, 4y5mgL"'deCayMg.

Solucién de cloruro de cesio acidificada. Disolver 11.12 g de CsCl y 250 g de AI(NO,), 9H,0 en
aproximadamente 500 ml de agua en un matraz volumetrico de 1000 ml, afiadir 20 ml de HNO, 2M y
aforar con agua.

Solucién de acido nitrico 2 M. Diluir 7 ml de HNO, concentrado en agua aforando a 100 ml en un
matraz volumeétrico.

Solucién estandar de 1000 m L' de Ky 400 mg L' de Na. Disolver 1.9068 g de KCly 1.0168 g NaCl
en agua en un matraz volumétrico de 1000 ml y aforar con agua.

Solucién estandar diluida de 100 mg L' de K y 40 mg L' de Na. Pipetear 25 ml de la solucién
estandar en un matraz volumétrico de 250 ml, aforar con agua.

Serie estandar de Na y K. Pipetear 0, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 y 5.0 ml de la solucién estandar diluida en
seis matraces volumétricos de 100 ml, respectivamente, afiadir un poco de agua, 10 ml de tiourea
0.1 My 9 ml de la solucidon de CsCl aforar con agua y mezclar. Esta serie estandar tiene
concentraciones de: 0, 1,2,3,4y5mgL'deKy0,04,0.8,1.2,1.6y2mgL"deNa.

Material y equipo

ok wDd =

Material comun de laboratorio.

Tubos de centrifuga de polipropileno de 50 ml de capacidad con tapon de rosca.
Agitador mecanico de agitacion reciproca.

Centrifuga.

Espectrofotémetro de absorcion atémica.

Procedimiento para determinar CIC

1. Pesar 1 g de muestra pasada por un tamiz de 0.5 mm de abertura.

2. Pasarlo a un tubo de centrifuga de polietileno de 50 ml.

3.  Afadir 30 ml de la solucion de tiourea de plata 0.01 M.

4. Preparar un blanco, es decir, a un tubo de centrifuga sin suelo, afiadir 30 ml de la solucién de
tiourea de plata 0.01 M.

5. Tapary agitar en posicion horizontal durante cuatro horas.

6. Centrifugar a 2500 rpm durante 10 minutos.

7.  Filtrar a través de papel filtro No. 41 o equivalente (solucién A).

8. Pipetear 0.5 ml de esta solucidon a matraces volumétricos de 100 ml, diluir aproximadamente a 50 ml
con agua, afadir 10 ml de HNO, 1 M mezclar y aforar con agua.

9. Medir la concentracion de Ag en las series estédndar, la muestra y el blanco por espectrofotometria
de absorcion atémica a 328.1 nm de longitud de onda, usando una flama de aire-acetileno.

Calculos

CIC (Cmol (+)Kg™!) = (b-a)x200x 30 X 1000 X ! = 5.562 x b-a
1000 10w 107.87 w

Donde:

a= Concentracion de Ag medida en la muestra (mg L™).

b= Concentracién de Ag medida en el blanco (mg L™).

w= Peso de suelo seco (g).

Determinacion de Ca y Mg intercambiables

1.
2,
3.

Pipetear 0.5 ml de la solucién A en un tubo de ensaye.
Anadir 9.5 ml de la solucion diluida de lantano y mezclar.

Medir la concentracion de Ca y Mg en las series estandar, el blanco y la muestra por
espectrofotometria de absorcidn atémica a una longitud de onda de 4227 y 2852 nm,
respectivamente, usando una flama de aire-acetileno.
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Calculos
Ca (Cmol (+)Kg™) = (a-b)x —2 x20x 1000 2 _ 5ggsy 27D
1000 10w 40.08 W
30 1000 2 a-b
Mg (Cmol (+) Kg') = (a-b)x —— x 20 x X = 4934 x
g ( (+)Ke™) ( ) 1000 10w 24 .32 W
Donde:

a= Concentracion de Ca o Mg medido en la muestra (mg L)
b= Concentracién de Ca o Mg medido en el blanco (mg L)
w= Peso del suelo seco (g)

Determinacién de Na y K intercambiables

1. Pipetear 1.0 ml de la solucién A en un tubo de ensaye.

2 Aradir 1.0 ml de la solucién de cloruro de cesio acidificada.
3. Anadir 8 ml de agua y mezclar.
4

Medir la concentracion de Na y K en las muestras el blanco y las series estandar por
espectrofotometria de emision de flama.

Calculos
100 1 .
Na(Cm01(+)Kg'1) = (a-b)x 30 x 10 x 0 X = 1.304 x a-b
1000 10w 23.00 w
K (Cmol (1) Kg™l) = (a-b)x —2 x10x 1200 1 _ g767x 220
1000 10w 39.1 w

Donde:

a= Concentracién de Na o K medido en la muestra (mg L™).
b= Concentracién de Na o K medido en el blanco (mg L™1).
w= Peso del suelo seco (g).

Comentarios

La CIC no debera expresarse como me/100 g, ya que las unidades preferidas por el Sl son mol Kg™!, pero
para que los valores de la CIC sean familiares se dividira por 100. Por lo tanto, la CIC es expresada como
Cmol Kg™'. El signo (+) es afiadido para indicar que la CIC debera ser expresada como moles de cationes
monovalentes; por lo tanto los iones divalentes cuentan el doble.

7.1.14. La determinacién de micronutrimentos (hierro, manganeso, zinc y cobre) disponibles y metales
contaminantes (plomo, cadmio y niquel) en el suelo, se realizara a través del método AS-14.

Principios y aplicacion

Método para la determinacion de micronutrimentos y metales contaminantes (hierro, manganeso, zinc,
cobre, plomo, cadmio y niquel) del suelo. Los procedimientos analiticos tendientes a evaluar la disponibilidad
de algun metal, tal como zinc, cobre, hierro, manganeso, plomo, cadmio o niquel, fundamentalmente se
asocian a su capacidad para disolver o extraer alguna forma quimica del metal presente en el suelo.
La eficiencia de extraccion dependera de la capacidad de cada solucion para poder recuperar parte de
aquellas formas de metales presentes en el suelo, las cuales generalmente se asocian a la cantidad de metal
que es absorbido por los cultivos.

Entre las sustancias utilizadas para recuperar a los metales del suelo, destacan aquellas que emplean a
compuestos organicos con la capacidad para formar complejos estables, tal es el caso del DTPA (acido del
dietilen-triamino-pentaacético) y del EDTA (acido del etilen-diamino-tetraacético). Las soluciones
complejantes, como el DTPA y el EDTA, tienen como finalidad el recuperar elementos metalicos que se
encuentran en forma intercambiable, ligados a la materia organica y disolver formas precipitadas.
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Reactivos

1.

10.

1.

Los reactivos requeridos para cada una de las determinaciones deben ser de grado analitico.
El agua utilizada en la preparacion de las soluciones debe ser destilada y desionizada. Las soluciones
estandares se deben almacenar en botellas de polietileno y en condiciones de refrigeracion.

DTPA (acido del dietilen-triamino-pentaacético), acido clorhidrico HCI 1+1 (un volumen de &cido + un
volumen de agua), trietanolamina, cloruro de calcio dihidratado (CaCl, 2H,0). Acido nitrico (HNO,),
1:1 &cido clorhidrico (HCI ) 1:1 (1 ml de acido en 1 mililitro de agua). Soluciones amortiguadas a pH
4,7y10.

Para la cuantificacion de metales. A partir de soluciones estandares de 1000 mg L', que se pueden
adquirir en forma comercial, se prepara la curva de calibracién de cada metal. Es posible preparar
las soluciones estandares empleando para ello la forma metalica, 6xidos, o sales solubles del metal.

Solucion patron de cobre. Disolver 1.0 g de cobre metalico en 50 ml de &cido nitrico 1:1, y diluir a un
litro. Un mililitro de esta solucion contiene un mg de cobre.

Solucién estandar de zinc. Disolver 1.0 g de zinc metalico en 50 ml de acido clorhidrico 1:1 y aforar a
un litro con agua. La concentracion de la solucién es 1 mg de Zn por cada ml.

Solucion estandar de cadmio. Disolver 1.0 g de metal cadmio en 50 ml de &cido clorhidrico 1:1 y
diluir a un litro con agua. Un ml de esta solucién contiene un mg de cadmio.

Soluciéon estandar de niquel. Disolver 1.0 g de metal niquel en 50 ml de acido nitrico 1:1 y aforar
a un litro con agua. Un ml de la solucién contiene un mg de niquel.

Solucion estandar de plomo. Disolver 0.1 g plomo metalico en 10 ml de acido nitrico 1:1 y aforar a
un litro. Un ml de la solucion contiene 0.1 mg de plomo.

Solucién estandar de hierro. Disolver 1.0 g de alambre de hierro en acido nitrico 1:1 y aforar a un
litro con agua. Un ml de solucién contiene un mg de hierro.

Solucion estandar de manganeso. Disolver 0.1 g de manganeso metalico en 10 ml de acido
clorhidrico concentrado, mezclar con un ml de acido nitrico concentrado y aforar a un litro con agua.
Un ml de la solucién contiene 0.1 mg de manganeso.

Acetileno (C,H,) para absorcion atomica.

Material y equipo

No g k~obh-=

Diferente material de vidrio.

Tamiz de 2 mm de didametro de apertura y malla de nylén.
Agitador eléctrico de accidn reciproca.

Balanza analitica y granataria.

Potenciometro.

Espectrofotémetro de absorcion atémica.

Lamparas de catodo hueco para cada elemento a determinar.

Interferencias

El proceso de cuantificacion de los metales puede ser interferido por efecto de viscosidad de la muestra,
alto contenido de sales, ionizacion del elemento de interés, formacion de compuestos refractarios. Esos
efectos pueden ser atenuados o disminuidos a un minimo, cuando se diluye la muestra, se adicionan
elementos con mayor capacidad de ionizacion, agentes liberadores o a través del control de la temperatura
de la flama.

Extraccion con DTPA

Reactivos

Soluciéon de DTPA 0.005 M. Para preparar un litro, disuelva 14.9 g de trietanolamina (TEA), 1.97 g de
reactivo DTPA y 1.47 g de CaCl, 2H,0 en aproximadamente 300 ml de agua desionizada, agitar hasta
disolver los reactivos, llevar a un volumen de 900 ml y ajustar el pH a 7.3 con acido clorhidrico 1:1.
Finalmente completar a un volumen de un litro con agua.

Extraccion

1.

2,

Colocar 10.0 g de suelo seco y tamizado en malla de 2 mm de apertura, en un matraz Erlenmeyer
de 125 ml y adicionar 20 ml de solucion DTPA.

Tapar el matraz con papel parafilm o con plastico asegurandolo con una liga. Agitar horizontalmente
a 120 oscilaciones por minuto durante dos horas exactamente.
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3. Terminado el agitado separar la solucidn del suelo, mediante un filtrado con papel Whatman No. 42,
si existe paso de suelo se debe refiltrar la solucion.

4. De igual manera conduzca un blanco, para lo cual se procede en forma similar a la muestra
problema, pero sin suelo.

5. En el extracto obtenido, es posible cuantificar a los micronutrimentos; hierro, cobre, zinc, y
manganeso, asi como a los metales toxicos; plomo, cadmio y niquel.

Calculos

Los resultados de absorbancia o concentracion en mg L-! de cada metal se deben expresar en mg del
metal en un kilogramo de suelo. Para el caso de la extraccion con DTPA la férmula de célculo es:

(M-b)(L) (F.D.):l

mgk g_1 (metal) =
peso suelo

Donde:

M = concentracion del metal en el extracto del suelo (mg L 1)

b = concentracién del metal en el blanco (mg L 1)

Peso del suelo expresado en Kg (0.01 Kg)

F.D. = factor de dilucién (Vt/A)

Vt = volumen total de dilucion de alicuota

A = alicuota del extracto de suelo diluida

L = volumen del extracto expresado en litros

Si las lecturas obtenidas para cada metal se expresan en mg L' y no se realiza alguna dilucién, la
férmula de calculo se simplifica a:

mgkg™ (metal) =[(2)(M-b)] ,

Comentarios
1. La cantidad de metal recuperada con el DTPA, depende del tiempo de contacto suelo-solucién y de

la forma de agitar, por lo que alguna variacién en estas variables influye en la magnitud del
resultado final.

2. El filtrar directamente con el papel, por ser un proceso lento, prolonga el tiempo de contacto
suelo-solucion, por lo cual se debe modificar el proceso de extracciéon a través del uso de tubos de
polipropileno de 100 ml para sustituir los matraces Erlenmeyer, al final del periodo de agitado, es
posible centrifugar las muestras y separar mas rapidamente a la solucién del suelo. Una ventaja
adicional de la modificacion es el de poder manejar un nimero mayor de muestras debido al menor
espacio que ocupan en el agitador.

3. Esta opcidn, antes de utilizarse en cualquier analisis, debe calibrarse respecto al procedimiento
original, para obtener un factor de conversién respecto a los resultados obtenidos con el procedimiento
original.

Interpretacion de resultados de Micronutrimentos
Valores que permiten clasificar los micronutrimentos extraibles con DTPA.

Clase Fe Cu Zn Mn
mg kg™’

Deficiente <25 <0.2 <0.5 <1.0

Marginal 2.5-45 0.5-1.0

Adecuado >4.5 >0.2 >1.0 >1.0

Los valores sugeridos de elementos tdxicos en el suelo segun la tolerancia de los cultivos se indica a
continuacion:
Clase Cd Pb Ni
mg kg
Normal 0.35 35 50
Peligroso 3-5 100-300 100
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7.1.15. La determinaciéon de boro en el suelo con azometina-h, se realizara a través del método AS-15.

Principio y aplicacion

Método para la determinacién de boro del suelo, usando como extractante cloruro de calcio 1.0 M y
cuantificandolo con una soluciéon de azometina-H. El método emplea azometina-H como reactivo para formar
un complejo coloreado de acido bérico en medio acuoso. La extraccion del boro del suelo se hace con una
solucién de cloruro de calcio 1.0 M, ya que debido a la accién floculante del calcio sobre los componentes del
suelo no se presenta turbidez en los extractos.

Reactivos

1. Solucién amortiguadora. Disolver 250 g de acetato de amonio y 15 g de EDTA disddica en 400 ml de
agua destilada. Anadir lentamente 125 ml de acido acético glacial.

2. Azometina-H. Disolver 0.45 g de azometina-H y un g de acido ascoérbico en un matraz aforado de
100 ml, aforar al volumen. Esta solucidon guardarla en el refrigerador puede durar hasta 15 dias sin
alterarse.

3.  Solucién estandar de boro. Disolver 0.114 g de acido bérico en agua destilada y aforar a un L.

4. Solucién extractora de cloruro de calcio 1 M. Disolver 110.98 g de cloruro de calcio anhidro y aforar
aunlL.

Material y equipo

1. Material comun de laboratorio.

2. Fotocolorimetro.

3. Parrilla eléctrica.

Procedimiento

1. Pesar 15 g de suelo en un matraz Erlenmeyer de 125 ml y agregar 30 ml de la solucién extractora.
2 Ponerlo en la parrilla eléctrica y dejarlo hervir durante 5 minutos.

3.  Filtrarlo para obtener un extracto claro.
4

Series estandar de boro. Tomar 10, 20, 30, 40 y 50 ml de la solucién patron en matraces aforados
de 100 ml llevar a volumen con agua destilada. Estas soluciones tendran una concentracion de 2, 4,
6,8y 10mgL™.

5. Tomar 1 ml del extracto en un tubo de ensaye. Agregar 2 ml de la solucién amortiguadora y 1 ml de
la solucién de azometina-H.

6. Agitar y dejar reposar aproximadamente una hora.

7. Leer en el fotocolorimetro a 415-420 nm.

8.  Seguir el mismo procedimiento para obtener la curva de calibracion.

9. Silalectura de las muestras cae fuera del rango de la curva de calibracion, hacer una dilucién.

10. Se puede utilizar la técnica de absorcion atémica después de realizar la extraccion.
Calculos

mg L' delasolucién x factor de la dilucién

mg Kg_1 B=
peso de la muestra (g)
Donde:
Factor de dilucién = 4 x 30
4 = Relacion de volumen donde se desarrollé color
30 = ml de solucién extractora.
Interpretacion de resultados de Micronutrimentos

Rango ppm

Muy bajo Menor de 0.39
Bajo 0.39 0.79
Medio 0.80 1.29
Alto 1.30 2.10

Muy alto Mayor de 2.10




36 (Segunda Seccion) DIARIO OFICIAL Martes 31 de diciembre de 2002

7.2. Procedimientos de analisis de suelos con propdsito de salinidad
7.2.1. La preparacion de la muestra de suelo se realizara a través del método AS-01.

7.2.2. La obtencion del extracto de saturacion se realizara a través del método AS-16, por succion de
vacio de la pasta de saturacion.

Principio y aplicacion

Método para la obtencién del extracto de saturacién por filtracion con vacio de la pasta saturada de suelo.
Este método se aplica para la obtencién del extracto de saturacién de muestras de suelo. El término “extracto
de saturacién” se usa en este método para designar al extracto acuoso que se obtiene por filtracion al vacio
de una pasta de suelo saturado hecha con agua destilada. El término “sales solubles del suelo” se usa en
este método para referirnos a los constituyentes inorganicos del suelo que son apreciablemente solubles en
el agua. El extracto de saturacion es una soluciéon acuosa importante porque muchas propiedades del suelo
como la composicion de las sales solubles y la conductividad eléctrica del extracto de saturacién estan
relacionadas con la respuesta de los cultivos a la salinidad.

Reactivos
1. Agua destilada.

2.  Solucion de hexametafosfato de sodio (NaPO,), al 0.1% (P/V). Disolver 0.1 g de (NaPQO,), en agua y
aforar a 100 ml.

Material y equipo

Embudo Buchner

Linea de vacio

Bomba de succion

Tapén de hule monohoradado

Papel filtro Whatman No. 42 o su equivalente
Matraz kitazato

Tubo de plastico

© N o o kb=

Tubos de ensayo
Interferencias

Las muestras de suelo seco al aire no deberan secarse en la estufa antes de la extraccion de sales
solubles porque el calentamiento a 105°C convierte al menos una parte de yeso (CaSO, 2H,0) en yeso de
paris (CaSO,.H,0) el cual tiene mayor solubilidad en agua que el anterior.

Procedimiento
1. Colocar un papel filtro Whatman No. 42 en el fondo de un embudo Buchner.
2.  Ajustar un tapén de hule monohoradado al embudo Buchner.

3. Para colectar el extracto de saturacion colocar un tubo de ensayo en el interior de un matraz
kitazato.

4. Instalar el embudo con su tapon sobre el matraz kitazato de forma que el vastago del embudo quede
alineado con la boca del tubo de ensayo que se encuentra en el interior del matraz.

Mediante un tubo de plastico conectar el matraz kitazato con una linea de vacio.

Conectar a la linea de vacio un dispositivo que contenga gel de silica entre dicha linea y la bomba
de succion para prevenir la condensaciéon de humedad en la bomba.

7. Preparar una pasta de suelo saturado y colocarla en el matraz kitazato para la extraccion de la
solucién.

8.  Transferir la pasta al embudo Buchner y activar la bomba de vacio.
Pretratamiento del extracto de saturacion

Antes de guardar el extracto de saturacion se debe agregar una gota de solucion de (NaPO,), por cada
25 ml de extracto. Esto sirve para evitar la precipitacion de carbonato de calcio (CaCO,) en el extracto
durante el reposo.
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Conservacion del extracto de saturacion
Si los extractos no se van a analizar inmediatamente se conservaran a 4°C hasta que sean analizados.

7.2.3. La determinacion del porcentaje de saturacidon se realizara a través del método AS-17, por
gravimetria.

Principio y aplicacion
Método para la determinacién del porcentaje de saturacion por el método gravimétrico.

1. Una pasta de suelo saturado es una mezcla particular de agua y suelo, por ejemplo la pasta de
suelo brilla cuando refleja luz; fluye ligeramente cuando el recipiente se inclina y resbala libremente
desde una espéatula, excepto para aquellos suelos con alto contenido de arcilla.

Esta relacion suelo agua se usa porque representa la mas baja relacién reproducible, de la cual
puede obtenerse por vacio bastante extracto para el andlisis de cationes y aniones solubles y
porque esta relacion con frecuencia esta implicada de una manera predecible con el contenido de
humedad o capacidad de campo.

Después de la preparaciéon de una pasta de saturacién se obtiene un extracto acuoso que se usa en
una serie de analisis quimicos como pH, iones solubles y conductividad eléctrica.

2. El porcentaje de saturacion es la cantidad de agua que un suelo retiene a saturacion.

3. El porcentaje de saturacion indica los gramos de agua que existen en un suelo a saturacién, por
cada 100 gramos masa de sélidos.

4. Lareproducibilidad de la determinacion del porcentaje de saturacion (PS) es de 5%.

5. La reproducibilidad de los resultados del PS depende que el humedecimiento de la muestra se
realice hasta el punto preciso de saturacion completa.

6. La informacion del PS se utiliza también para estimar la textura y la salinidad del suelo a diferentes
contenidos de humedad en el campo.

7. Se realiza una determinacion de la humedad inicial del suelo seco al aire, para calcular el peso de
solidos del contenido en la pasta de saturacion.

El porcentaje de saturacion se calcula a partir del peso de suelo seco a la estufa y la suma de los pesos
de agua agregada y la presente inicialmente en la muestra seca al aire.

Se prepara una pasta saturada agregando agua a una muestra de suelo y agitando la mezcla con una
espatula hasta que la mezcla reuna el criterio de saturacién.

Reactivos

Agua destilada desionizada.

Material y equipo

Botes de aluminio para secado.

Espatula de acero inoxidable con mangos de madera.
Balanza electronica con sensibilidad de + 0.01 gramo.
Estufa controlada termostaticamente, 105 + 5°C.
Termoémetro, 0 a 200°C.

Recipientes de plastico con tapadera hermética.

o ok oD

Interferencias

1. Si el contenido de agua es mayor o menor que el correspondiente al punto de saturacién el
resultado sera afectado.

2. En el caso de los suelos arenosos la presencia de agua libre sobre la superficie de la pasta da una
indicacién de sobresaturacion.

Pretratamiento de la muestra

1. Para la determinacion del porcentaje de saturacion utilice suelo secado al aire, tamizado por una
malla de 2 mm de diametro.

2. Determinar humedad de acuerdo con AS-05.
Procedimiento

Para determinar el contenido inicial de humedad (Pw) de la muestra de suelo seco al aire, se procede de
la siguiente manera:

1.  Pesar un bote vacio con su tapadera (A).
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2. Pesar en el mismo bote una muestra de cuando menos 25 g de suelo seco al aire, cribado por un
tamiz de 2 mm de diametro.

3. Registrar el peso del bote mas suelo seco al aire (B).

4. Colocar el bote y su contenido en la estufa y secar durante 24 horas a 105°C, hasta peso constante.
5. Registrar el peso del bote mas suelo seco a la estufa (C).

Calculos

Para calcular el contenido de humedad (PW) de cualquier muestra de suelo al aire registre los
siguientes datos:

1. Peso del bote con tapadera (A)

Peso del bote con suelo seco al aire (B)

Peso del suelo seco al aire (B-A)

Peso del bote con suelo seco a la estufa a 105°C (C)

o bk oD

Obtener el valor del porcentaje de humedad (PW) con la siguiente formula:
PW = % x 100

NOTA: Todas las pesadas se realizan incluyendo la tapadera del bote.

Determinacion del factor de humedad (FH) del suelo.

1. Pesar un bote de aluminio con su tapadera (A)

2. Colocar aproximadamente 5 g de suelo seco al aire en el bote de aluminio con su tapadera y luego
pesar con precision (B).

3. Colocar el bote y su contenido en la estufa a 105°C durante 24 horas hasta peso constante.
4. El bote con suelo seco a la estufa y debidamente tapado se dejan enfriar en un desecador.
5. Pesar el bote con tapadera y suelo seco a la estufa (C).
6. Obtener el valor del FH con la siguiente férmula:

FH %
Donde:

A = Peso del bote con su tapadera

B = Peso del bote con suelo seco al aire y tapadera

C = Peso del bote con suelo seco a la estufa y tapadera.

Preparacion de una pasta de saturacion para la cuantificacion del porcentaje de saturacion.

1.  En un recipiente de plastico con tapadera hermética, pesar de 200 a 400 g de suelo seco al aire de
contenido de humedad conocido.

2. Registrar el peso de recipiente de plastico mas suelo seco al aire.

3. Agregar agua destilada al suelo mezclando lo mejor posible con ayuda de una espatula, hasta
alcanzar el punto aproximado de saturacion.

4. Tapar el recipiente plastico que contiene la mezcla suelo-agua, dejar reposar durante varias horas
para permitir que el suelo embeba agua y agregar mas agua destilada hasta obtener una pasta de
suelo-agua uniformemente saturada.

5. De vez en cuando la muestra debe consolidarse golpeando el recipiente con cuidado sobre la mesa
de trabajo.

6. Al saturarse el suelo la pasta brilla debido a la reflexién de luz, fluye ligeramente si se inclina el
recipiente y se desliza facilmente en la espatula, excepto en el caso de suelos con alto contenido
de arcilla.

7. Después de mezclar la muestra dejar reposar preferiblemente durante la noche o al menos durante
4 horas y posteriormente verificar el criterio de saturaciéon. La pasta no debe acumular agua en la
superficie, ademas puede perder su brillo o endurecerse durante el reposo.
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8. Si la pasta de saturacién ha perdido brillo o endurecido es necesario mezclar nuevamente
agregando agua, si la pasta ha acumulado agua en la superficie es necesario agregar suelo seco al
aire, registrando la cantidad de suelo agregada.

9. Una vez que se obtiene el punto de saturacion pesar de nuevo el recipiente con su contenido y
tapadera. Registre el aumento de peso que es la cantidad de agua agregada al suelo seco al aire.

10. Calcular el porcentaje de saturacion (PS) del suelo de acuerdo al contenido de humedad inicial
(PW), al peso de suelo seco a la estufa utilizada y a la cantidad de agua agregada al preparar la
pasta de suelo.

Calculos

1. Peso de recipiente plastico con su tapadera (D)

2. Peso de recipiente plastico con su tapadera mas suelo seco al aire (E)

3. Pesode suelo seco al aire (F)=E-D

4. Peso de suelo seco a estufa (G) = (E - D) FH

5. Contenido inicial de agua en el suelo seco al aire (H) = G (PW)

6. Peso de recipiente plastico con su tapadera mas pasta de saturacion (I)

7. Peso de agua agregada al suelo seco al aire para preparar la pasta de saturacion (J) =1 -E

8. Peso de agua agregada mas agua presente desde el inicio (K)=J + H

9. Calcular el porcentaje de saturacion del suelo (PS) con la formula siguiente:

PS = [ﬁxmo]
G

Informe de la prueba

1.

El resultado de la prueba de humedad (PW) se reporta como gramos de agua que existen por cada
100 gramos de suelo seco a la estufa.

El factor de humedad (FH) se reporta como gramos sdlidos de suelo que existen por cada gramo de
suelo seco al aire.

El resultado de la prueba de porcentaje de saturacion (PS) se reporta como gramos de agua por
cada 100 gramos de suelo seco a la estufa.

7.2.4. La determinacién del pH del suelo medido en el extracto de saturacién se realizara a través del
método AS-02, con un potenciometro.

7.2.5. La medicion de la conductividad eléctrica en el extracto de saturacién se realizara a través del
método AS-18, con un conductimetro.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de la conductividad eléctrica del extracto de saturaciéon de un suelo por
medicioén electrolitica y una celda de conductividad como sensor.

1.

El término extracto de saturacién se usa en este método para designar al extracto acuoso que se
obtiene por filtracion al vacio de una pasta de suelo saturado hecha con agua destilada.

El término sales solubles del suelo se usa en este método para referirnos a los constituyentes
inorganicos del suelo que son apreciablemente solubles en el agua.

La conductividad eléctrica o conductancia especifica de una solucion es el reciproco de la
resistencia especifica de una corriente alterna medida entre las caras opuestas de un centimetro
cubico de una solucion acuosa a una temperatura especifica.

La conductividad eléctrica del extracto de saturacién (CEe) es uno de los indices mas difundidos
para evaluar la concentracion salina del suelo a nivel de laboratorio.

El método es aplicable a suelos con un amplio rango de valores de conductividad eléctrica del
extracto de saturacion.

El extracto se puede diluir si el valor de la conductividad esta fuera del rango de medicion del
conductimetro usado.
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La conductividad eléctrica es una medida de la capacidad de un material para transportar la
corriente eléctrica. Una solucion acuosa que contiene iones tiene esa habilidad. La conductividad de
una solucion electrolitica depende de la concentracion total de iones presentes en agua, de la
movilidad de cada uno de los iones disueltos, su valencia y de la temperatura a la que se hace
la determinacion.

El principio por el cual los instrumentos miden conductividad es simple: dos placas de conductividad
o electrodos se sumergen en la muestra, se aplica un potencial o voltaje a través de las placas y se
mide la corriente que fluye entre las placas.

La conductancia eléctrica (C) se determina a partir de los valores del voltaje (V) y la corriente (1).

C = —
\%
La conductividad eléctrica (CE) se calcula multiplicando la conductancia medida por la constante de
celda (L/A)
CE =C x (L/A)
Donde:

L = Longitud de la columna de liquido entre los electrodos (cm).

A = Area de los electrodos (cm?).

La celda de conductividad es la parte del circuito que entra en contacto con la muestra.

La conductividad eléctrica del extracto de saturacion (CE) se reporta en decisiemens por metro (dS m-1).

Reactivos

1. Agua destilada.

2. Solucién estandar de KCI 0.010 N. disolver 0.7455 g de KCI en agua destilada y aforar a un litro. La
conductividad eléctrica de esta solucion a 25°C es 1.412 dS m-1.

3.  Solucion estandar de KCI 0.100 N. Disolver 7.4555 g de KCI en agua destilada y aforar a 1 L. La
conductividad eléctrica de esta solucion a 25°C es 12,900 dS m-1. Antes de usar los medidores
de conductividad éstos se deben calibrar a una conductividad estandar con una de las soluciones
patrones indicadas mas arriba. Escoja la solucidén que se aproxima a la conductividad para calibrar
el medidor escoja la solucion de K que mas se aproxime a la conductividad de la muestra.

4. Solucién para el mantenimiento de la celda de conductividad. Un electrodo sucio polarizado se debe

limpiar o replatinizar para renovar la superficie activa de la celda. Consulte el manual instructivo para
el mantenimiento de la celda especifica.

Material y equipo

1.

2,
3.

Actualmente existe en el mercado una diversidad de instrumentos para medir conductividad eléctrica
de soluciones. Estos medidores difieren en su rango de operacioén, exactitud, forma de corregir las
lecturas de conductividad a una temperatura especifica y precision, por lo que se recomienda seguir
las instrucciones del fabricante para la manipulacion del instrumento.

Medidor de conductividad de lectura directa.

Celda de conductividad del tipo flujo con compensacion automatica de temperatura.

Interferencias

1.

La conductividad eléctrica del extracto de saturacién aumenta cuando incrementa la temperatura
razén por la cual los valores de la conductividad eléctrica deben ser corregidos a 25°C cuando son
reportados.

Si el contenido de agua de la pasta saturada es mayor o menor que el correspondiente al punto de
saturacion las conductividades seran afectadas.

Para obtener resultados reproducibles los electrodos de la celda deben estar limpios y bien
platinados.

Precision y exactitud

Los valores de conductividad menores de uno son reportados con dos cifras decimales y los valores
mayores de uno con tres cifras significativas en dS m-1 a 25°C.
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Constante de celda

1.  Sila conductividad eléctrica de la solucion de referencia de KCI esté incorporada dentro del medidor
para lecturas directas de conductividad, siga las recomendaciones del fabricante para la calibracion.

2. Si el medidor seleccionado requiere que la constante de celda sea calculada, siga las instrucciones
del instructivo del instrumento.

Procedimiento
1. Lavary llenar la celda de conductividad con solucion de KCI.
2. Ajustar el medidor de conductividad para leer la conductividad estandar de la solucién de KCI.

3. Lavar y llenar la celda con el extracto de saturacion del suelo y leer la conductividad eléctrica del
extracto corregido a 25°C.

Control de calidad

Todo laboratorio que use este método debera desarrollar protocolos de control de calidad que permitan
monitorear continuamente el sesgo y la precisién de todas las determinaciones.

Informe de la prueba

Debe incluir lo siguiente:

- Identificacion completa de la muestra.

- Conductividad eléctrica es decisiemens por metro (dS m-1) a 25°C.
- Referencia a este método de prueba.

- Fecha de la prueba.

Interpretacion de conductividad eléctrica

CE dS m a 25°C Efectos

<1.0 Efectos despreciables de la salinidad
1.1-2.0 Muy ligeramente salino

21-40 Moderadamente salino

41-8.0 Suelo salino

8.1-16.0 Fuertemente salino

>16.0 Muy fuertemente salino

7.2.6. La determinacion de cationes solubles en el extracto de saturacién se realizara a través del
método AS-19.

Principio y aplicacion

Método para determinar los cationes solubles (Ca, Mg, Na y K) en el extracto de saturaciéon por medicién
en un aparato de absorcion atémica (Ca y Mg) y en un espectrofotometro de flama (Na y K). El calcio y el
magnesio solubles son medidos por espectrofotometria de absorcién atémica y el potasio y el sodio por

espectrofotometria de emision atdmica en los extractos diluidos. Las interferencias en las mediciones son
eliminadas con lantano (La) y cesio (Cs) respectivamente.

Reactivos

Los reactivos que a continuaciéon se mencionan deben ser grado analitico cuando se hable de agua se
debe entender agua desionizada o destilada. Las soluciones para este analisis deben almacenarse en
recipientes de polietileno.

1. Solucion de lantano acidificada. Pesar 7.742 g de La(NO,),. 6 H,O en un matraz volumétrico de 250
ml, afiadir algo de agua y 17.5 ml de HNO, concentrado, aforar con agua.

2. Solucién estandar de 1000 mg L' de Ca. Pesar 2.497 g de CaCQ, en un vaso de precipitado de 250
ml, afadir aproximadamente 100 ml de agua, y 12.5 ml de HCI 4M hervir para eliminar el CO, (si
permanecen particulas de CaCO, afiadir 2 ml mas de HCI 4M). Enfriar y transferir la solucién a un
matraz volumétrico de un litro y aforar con agua.
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Solucién estandar de 100 mg L' de Mg. Pesar 1.013 g de MgSQO,. 7 H,0 en un matraz volumétrico
de un litro y aforar con agua.

Solucién estandar mezclada, 100 mg L' de Ca y 10 mg L' de Mg tomar 10 ml de la solucién
estandar de 1000 mg L' de Ca y 10 ml de la solucién estandar de 100 mg L™! de Mg en un matraz
volumétrico de 100 ml y aforar con agua.

Solucién diluida de lantano acidificada. Tomar 50 ml de la solucién de lantano acidificada en un
matraz volumétrico de 500 ml y aforar con agua.

Solucién de cloruro de cesio acidificada. Disolver 11.12 y CsCl y 250 g de AI(NO,)3. 9H,0O en
aproximadamente 500 ml de agua en un matraz volumétrico de 1000 ml, afiadir 20 ml de HNO, 2 M
y aforar con agua.

Solucién estandar de 1000 m L' de Ky 400 mg L™! de Na. Disolver 1.9065 g de KCl y 1.0168 g NaCl
en agua en un matraz volumétrico de 1000 ml y aforar con agua.

Solucién estandar diluida de 100 mg L' de K y 40 mg L' de Na. Pipetear 25 ml de la solucién
estandar en un matraz volumétrico de 250 ml, aforar con agua.

Material y equipo

1.
2,
3.

Material comun de laboratorio.
Espectrofotometro de absorcion atémica.

Espectrofotometro de emision atémica (flamémetro).

Determinacion de Ca y Mg

1. Series estandar. Pipetear 0, 2.0, 3.0, 4.0 y 5.0 ml, respectivamente, de la soluciéon estandar
mezclada en seis matraces volumétricos de 100 ml y agregar 5.0 ml de tiourea 0.1 My 9.5 ml de la
solucién diluida de lantano y aforar con agua. La concentracién de las series estandar es de: 0, 0.1,
0.2,0.3,04y05mgL"'deMgy0,1,2, 3, 4y5mL"'deCa.

2. Pipetear 2 ml del extracto de saturacidon en un tubo de ensaye, afadir 2 ml de la solucién de lantano
y homogeneizar.

3. Medir el Cay Mg en el aparato de absorcién atémica a una longitud de onda de 422.7 y 285.2 nm,
respectivamente.

Calculos

(a — b)xd

Ca soluble mmol L' = PE

_@-bxd

Mg soluble mmol L

Donde:

a=mg L' de Ca o Mg en el extracto diluido

b =mg L en el blanco

d = Factor de dilucion
PE = Peso equivalente (Ca =20 y Mg = 12.15).

Determinaciéon de Nay K

1.

Serie estandar de Na y K. Pipetear 0, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 y 5.0 ml de la solucién estandar diluida en
seis matraces volumétricos de 100 ml, respectivamente, afiadir un poco de agua, 10 ml de tiourea
0.1 My 9 ml de la solucidon de CsCl aforar con agua y mezclar. Esta serie estandar tiene
concentraciones de: 0, 1,2,3,4y5mgL'deKy0,0.4,0.8,1.2,1.6y2mgL"de Na.

Pipetear 2 ml del extracto de saturacion en un tubo de ensaye, afadir 2 ml de la solucién de Cs y
homogeneizar.

Medir Na y K en el espectrofotdmetro de emision atdmica a una longitud de onda de 589 y 766.5 nm,
respectivamente.
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Calculos
(a-b)xd
Na soluble m mol L-1=———
PE
(a-b)xd
K soluble m mol L-1=———
PE

Donde:

a=mg L"de Na oK en el extracto diluido

b =mg L en el blanco

d = Factor de dilucion

PE = Peso equivalente (Na = 23.0 y K= 39.1).

7.2.7. La determinacidon de aniones solubles en el extracto de saturacion se realizara a través del
método AS-20.

Principio y aplicacion

Método para determinar los aniones solubles (cloruros, carbonatos, bicarbonatos y sulfatos) en el extracto
de saturacion, por titulacion volumétrica, los tres primeros y por turbidimetria, el Ultimo. Los aniones que se
encuentran principalmente en extractos acuosos de suelos (aniones solubles) son los carbonatos,
bicarbonatos, sulfatos y cloruros y en menor cantidad nitratos, silicatos y fosfatos. Para la determinacion de

co% HCO Y CI" se pueden utilizar métodos volumeétricos con una cierta exactitud. Los SOi' pueden ser
determinados por gravimetria o turbidimetria.

Reactivos

1. Acido sulftrico 0.05 N. Diluir 3 ml de H,SO, concentrado en 100 ml de H,O destilada y aforar a 2000
ml valorado.

2. Disolucion de carbonato de sodio 0.05 N. Séquese entre 3-5 g de carbonato de sodio material de
referencia certificado a 250°C durante 4 h y enfriese en desecador. Pese 2.5 g y transfiérase a un
matraz volumétrico de 1000 ml, diluya con agua y llévese hasta la marca con agua destilada. No
debe conservarse mas de una semana.

3. Valoracion del acido sulfurico 0.05 N con material de referencia certificado de carbonato de sodio.
Tome 50 ml de agua, adicione 2-3 gotas de fenoftaleina hasta el vire de rosa a incoloro.

Fenolftaleina al 1% con etanol al 85%. Preparar 100 ml.
Anaranjado de metilo al 0.1% en agua destilada. Preparar 100 ml.
Agua destilada.

Cromato de potasio al 5%. Preparar 100 ml.

© N o a &

Nitrato de plata 0.025 N. Pese 4.2468 g de AgNO, en un matraz volumétrico de 1 L y lleve al
volumen con agua.

9.  Cloruro de Bario Dihidratado. (BaCl, 2H,0).

10. Solucién acondicionadora. Disolver 75 g de NaCl en 275 ml. de agua destilada en un matraz de 500
ml con un agitador magnético, afadir 30 ml de HCI concentrado, 50 ml de glicerol, 100 ml etanol al
96%:; afore a 500 ml.

11. Solucién estandar de sulfato de potasio (a partir de materiales de referencia certificados). Disolver
0.0871 g de sulfato de potasio (K,SO,) en 1000 ml de agua destilada.

Material y equipo
1.  Material comun de laboratorio.
2. Agitador electromagnético.

3. Fotocolorimetro.
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Determinacién de carbonatos € © 3
1. Tomar 5 ml del extracto de saturacion en un matraz Erlenmeyer de 125 ml.
2 Agregar 15 ml de agua destilada.
3. Anfadir 2 a 3 gotas de fenolftaleina.
4

Si presenta un color rosado, titular con H,SO, 0.05 N hasta la desaparicion del color, anotar este
valor como “Y”.

Determinacion de bicarbonatos HCOj;

1. Al matraz procedente de la titulacion con H,SO, afadirle 3 gotas de anaranjado de metilo.

2. Seguir la titulacién con el H,SO, 0.05 N. hasta un vire de naranja a canela. Anotar este
valor como “Z".

Calculos

2Y x Ndel H , SO, x1000

m mol, L deCO3 =
mL Alicuota

(Z-2Y)xNde H, SO, x1000

m mol L'I(_) deH =
3 mL Alicuota

Determinacion de cloruros Cl-

1. Tomar 5 ml del extracto de saturaciéon en un matraz Erlenmeyer de 125 ml

N

Agregar 15 ml de agua destilada
3. Adicionar 4 gotas de indicador cromato de potasio
4.  Titular con AgNO, 0.025 N. hasta un cambio de color de amarillo a rojo ladrillo

Calculos

mLde AgNO x NdeAgNO x1000
3 3

mmol L'deCl=
©) mL Alicuota

2 -
Determinacién de sulfatos S © i

Preparacion de la curva de calibracién de la solucién estandar de SO,  de 1 Cmol (-) L', se tomaran
alicuotas que seran llevadas a un volumen de 100 ml en matraces aforados con agua destilada, como se
indica en la tabla siguiente:

me L-1 SOﬁ' Solucién estandar de 1 me, agregar (ml)
0.0 0

0.1 10

0.2 20

0.3 30

0.4 40

0.5 50

Afore a 100 ml (con agua destilada)

1.  En un matraz volumétrico de 100 ml, agregar una alicuota de 10 ml del extracto con una pipeta
volumétrica y afore a 100 ml con agua destilada.

2. Vacielo a un matraz Erlenmeyer de 125 ml y adicione 5 ml de solucion acondicionadora y
aproximadamente 0.2 g de BaCl,.2H,0.

3. Agite en un agitador electromagnético durante 60 segundos.
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Lea inmediatamente en un espectrofotdémetro a una longitud de onda de 340 nm.

Previamente lea la curva de calibracion agregando el contenido de los matraces de 100 ml a
matraces Erlenmeyer de 125 ml y adicione 5 ml de solucién acondicionadora y aproximadamente 0.2 g
de BaCl,.2H,0.

Agite y lea en el espectrofotdmetro como se indico para las muestras.

Si la lectura de las muestras se sale del rango de la curva de calibracién haga una dilucién.

Calculos

. . .z e rye . . 2-
Graficar la curva de calibracion en papel milimétrico, y determine la concentraciéon de SOj; por

interpolacion. Si efectuaron diluciones multiplicar por el factor correspondiente.
m mol L' de SOi' =ax10xd

Donde:

a = Cmol(-) L! calculados en la curva de calibracion.
10 = Factor de dilucién de la curva (100/10).

d = Factor de dilucion de la muestra (si la hubo).

7.2.8. La medicion del porcentaje de saturacién de bases (psb), relacién de adsorcidén de sodio (ras) y
porcentaje de sodio intercambiable (psi), se cuantificara con el método AS-21.

Principio y aplicacion

Método para determinar el porcentaje de saturacidon de bases, relacion de adsorcion de sodio (RAS) y
porcentaje de sodio intercambiables (PSI), por medio de un calculo matematico. En taxonomia de suelos se
utiliza como uno de los criterios para definir algunos horizontes (mdlico y umbrico y las subdivisiones eutrico y
districo). Para esta determinacién se utiliza una férmula matematica en la cual se sustituyen los valores de
las bases extraidas con acetato de amonio 1 N pH 7, asi como la CIC obtenida con el mismo reactivo.

Calculos

) ) Suma de bases extractables con acento de amonio (Cmol (+) Kg ! )
Porcentaje de Saturacion de Bases = 1 x100
CIC(Cmol(+)kg )

Na

Relacion de Adsorcion de Sodio = ————
Ca+Mg
2

Nota: Para obtener el RAS los iones se cuantifican en el extracto de la pasta de saturacién y se expresan
en mmoles L.

Nai
Porcentaje de Sodio Intercambiable = —— x 100
CIC

Donde:
Nai = sodio intercambiable (C mol (+) Kg™)
7.3. Procedimientos de analisis para clasificacion de suelos

7.3.1 El procedimiento para el analisis de suelos con el propdsito de evaluar los parametros que permitan
caracterizarlo de acuerdo al sistema de clasificacion FAO/UNESCO/ISRIC (versién 1988 y posteriores) y de
la Taxonomia de Suelos, consta de las siguientes fases: preparacion de la muestra, determinacion de las
variables quimicas y fisicas e interpretacion de los resultados.

7.3.2. La preparacion de la muestra de suelo para medir variables quimicas vy fisicas para clasificaciéon de
suelos se realizara a través del método AS-01.

7.3.3. La determinacion del contenido de humedad del suelo por gravimetria, se realizara a través del
método AS-05.
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7.3.4. La determinacién de la curva de retencion de humedad por el método del plato de presién se
realizarg a través del método AS-06.

7.3.5. La determinacion del color se realizara a través del método AS-22, utilizando la carta Munsell de
colores de suelos.

Principio y aplicacion
Método de la Tabla Munsell para la determinaciéon del color de los suelos minerales y organicos. La
determinacion se basa en el igualamiento del color observado en el suelo tanto en seco como en humedo

respecto al color registrado en las tarjetas de color, ubicadas en cada una de las paginas de la Tabla Munsell,
donde se manejan los parametros de matiz (Hue), Brillo (Value) e Intensidad (Chroma).

Material y equipo

1. Tablas de color Munsell (Munsell Soil Color Charts).
2. Placa de porcelana con huecos.

3. Piceta.

4. Tamiz con aberturas de dos mm de didmetro.
Procedimiento

Determinacion en seco.

1. Tome aproximadamente 100 g del suelo previamente secado al aire y paselo por el tamiz de
abertura dos mm.

2. De la muestra de suelo tamizado tome una pequefa cantidad, suficiente para enrasar uno de los
huecos de la placa de porcelana.

3. Tome la capsula de porcelana y coléquela abajo de la pagina de la tabla Munsell, ubicando la
muestra de suelo por abajo de cada orificio de la carta junto al cual se tiene la tarjetita con el color.

4. Recorra las paginas que considere tienen una mayor similitud entre el color que presenta el suelo y
el color de las tarjetas, hasta encontrar el color que mas se parezca al del suelo.

5. Una vez ubicado el color registre el valor del Hue que se encuentra en la parte superior derecha de
la pagina, asimismo, registre el valor del Value ubicado en el eje vertical de la pagina y el valor del
Chroma ubicado en el eje x de la pagina.

Determinacion en hiumedo.

Para la determinacion en humedo se sigue el mismo procedimiento anterior con la diferencia que una vez
colocado el suelo en la placa de porcelana se humedece sin saturarlo, teniendo cuidado de no exceder el
agua, para evitar que brille.

7.3.6. La determinacién de la densidad aparente del suelo se realizard a través del método AS-03
utilizando parafina.

7.3.7. La determinacién de la densidad real por el método del picnédmetro se realizara a través del
método AS-04.

7.3.8. La determinacion de la reacciéon del suelo, pH, en agua se realizara a través del método AS-02,
medido con potenciémetro.

7.3.9. La determinacién de la reaccion del suelo, pH, en suelos no salinos, se realizara a través del
método AS-23, medido con potencidometro.

Principio y aplicacion

Método electrométrico para determinar pH en muestras de suelo en una solucion de CaCl, 0.01 M. El uso
de CaCl, 0.01 M en la determinacién del pH se fundamenta en que la solucion de la mayoria de los suelos no
salinos presentan una concentracién de Ca cercana a 0.01 M, aunque esta generalizacion es muy gruesa. Al
respecto al adicionar la solucion, el Ca provoca la floculacion del suelo y desplaza los H* de los sitios de
intercambio hacia la solucion del suelo, disminuyendo el valor de pH; ademas como la concentracién de Ca
es relativamente baja, el desplazamiento es parcial y los resultados obtenidos son ligeramente menores
(entre 0.1 y 0.4 unidades de pH) en relacién a los obtenidos con agua pura. La determinacién del pH en una
solucion de CaCl, 0.01 M tiene la ventaja de que el resultado obtenido es independiente de la concentracion
de sales presente en suelos no salinos, la lectura se estabiliza mas rapido y el valor de pH casi no es
afectado por la relacién suelo: solucion en un intervalo amplio, sin embargo, es conveniente utilizar la relacion
1:2 y cuando se utilice el pH con propésitos de clasificacién de suelos éste debe medirse en una relacion
1:2.5. Las diferencias del pH determinado en un suelo humedo o seco son no significativas, el resultado del
pH no es afectado por el tiempo de almacenaje del suelo seco.
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Reactivos

Los reactivos utilizados en esta determinacion deben ser grado analitico y el agua utilizada en la
preparacion de las soluciones debe ser destilada o desionizada.

1.
2,

Agua destilada o desionizada.

Solucién de cloruro de calcio a una concentracion 0.01 M pesar 1.1 g de CaCl, disolverlo en un
matraz volumétrico de 1000 ml y aforar.

Soluciones reguladoras de referencia, pH 4.00 y 7.00, las cuales se adquieren preparadas o
concentradas para diluirse de acuerdo a la instruccion. Estas soluciones deben estar a temperatura
ambiente al momento de calibrar el medidor de pH.

Material y equipo

1.

o a 0N

Potenciometro o medidor de pH equipado con electrodo de vidrio en combinacion con electrodo de
referencia.

Balanza con 0.1 g de sensibilidad.

Frascos de vidrio o plastico transparente de boca ancha con capacidad de 50 a 100 ml.
Pipeta volumétrica de 20 ml.

Varilla de vidrio que sirva como agitador manual.

Piceta.

Procedimiento

1.
2,
3.

6.
7.

Pesar 10 g de suelo y colocarlo en un frasco de vidrio o de plastico de boca ancha.
Adicionar 20 ml de la solucién de cloruro de calcio 0.01 M en el frasco conteniendo el suelo.

Con una varilla de vidrio agitar manualmente la mezcla de suelo: agua a intervalos de 5 minutos,
durante 30 minutos.

Dejar reposar durante 15 minutos.

Calibrar el medidor de pH con las soluciones reguladores pH 4.00 y 7.00 o 7.00 y 10.00 de acuerdo
al tipo de suelo, enjuagando con agua destilada los electrodos, antes de iniciar las lecturas de las
muestras.

Agite nuevamente la suspension e introduzca el electrodo en la suspension.

Registrar el pH al momento en que la lectura se haya estabilizado.

Informe de la prueba

Debe incluir la informacién que a continuacion se indica:

1.
2,
3.
4,

Datos completos de identificacion de la muestra.
Reportar el valor con numero entero y una cifra decimal.
Indicar que la solucion usada en la medicion es CaCl, 0.01 M.

Anotar la fecha en que se realizé la prueba.

Comentarios

1.

Previo a la lectura calibrar el medidor de pH con soluciéon reguladora de referencia para los
intervalos dentro de los cuales se va a medir.

Las soluciones reguladoras de referencia deben conservarse en refrigeracion y colocarlas a
temperatura ambiente al momento de la calibracion del equipo.

No es conveniente almacenar las soluciones reguladoras por mucho tiempo.

Muestras de suelo conteniendo una alta concentracion de materia organica tiende a formar gruesos
grumos cuando la relacidon suelo: solucion es similar a la de un suelo mineral, en este caso es
conveniente utilizar relaciones mas amplias (1:5 o0 1:10).
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Interpretacion de resultados de pH

Para la clasificacién del suelo en cuanto a su valor de pH se presenta el cuadro siguiente:

Clasificacion pH
Fuertemente acido <5.0
Moderadamente acido 5.1-6.5
Neutro 6.6-7.3
Medianamente alcalino 7.4-8.5
Fuertemente alcalino >85

Para la interpretacion de este resultado, se utilizan los mismos criterios que para el pH medido en agua,
pero es necesario considerar que los valores de pH obtenidos con CaCl, 0.01 M son menores en 0.1 y hasta
0.4 respecto a los obtenidos con agua.

7.3.10. La determinacién de la reaccion del suelo, pH, en suelos acidos, se realizara a través del método
AS-24, medido con potencidmetro.

Principio y aplicacion

Método electrométrico para la determinaciéon de pH en muestras de suelo en una solucién de KCI 1 M. El
uso de KCI 1 M en la determinacion del pH se fundamenta en que el K promueve la floculacion del suelo y
desplaza los H* de los sitios de intercambio hacia la solucion del suelo; ademas aumenta la hidrdlisis de Al
y Fe2* incrementando la concentracién de H* en la solucién, lo cual promueve una mayor acidez. La relacién
suelo solucion utilizada para realizar las mediciones debe ser 1:2 y cuando se utilice el pH con propésitos de
clasificacion de suelos éste debe medirse en una relacién 1:2.5. Los resultados de pH obtenidos mediante
este procedimiento, normalmente generan una disminucion en el pH de hasta de 1.5 unidades, respecto a los
valores obtenidos al mediar el pH en agua. La razén de utilizar la soluciéon de KCI en un nivel relativamente
concentrado es para disminuir las variaciones derivadas de soluciones de suelo concentradas o diluidas. Este
procedimiento es recomendable para estudios relacionados con suelos acidos.

Reactivos

Los reactivos utilizados en esta determinacion deben ser grado analitico y el agua utilizada en la
preparacion de las soluciones debe ser destilada o desionizada.

1. Agua destilada o desionizada.

2.  Solucién de cloruro de potasio a una concentraciéon 1 M pesar 74.55 g de KCI, disolverlos en un
matraz volumétrico de 1000 ml y aforar.

3. Soluciones reguladoras de referencia, pH 4.00 y 7.00, las cuales se adquieren preparadas o
concentradas para diluirse de acuerdo a la instruccion. Estas soluciones deben estar a temperatura
ambiente al momento de calibrar el medidor de pH.

Material y equipo

1. Potenciémetro o medidor de pH equipado con electrodo de vidrio en combinacion con electrodo de

referencia.

Balanza con 0.1 g de sensibilidad.

Frascos de vidrio o de plastico transparente, de boca ancha con capacidad de 50 a 100 ml.

Pipeta volumétrica de 20 ml.

Varilla de vidrio que sirva como agitador manual.

Piceta.

Procedimiento

1. Pesar 10 g de suelo y colocarlo en un frasco de vidrio o de plastico con boca ancha.

2. Adicionar 20 ml de la solucién de cloruro de potasio 1 M en el frasco conteniendo el suelo.

3.  Con una varilla de vidrio agitar manualmente la mezcla de suelo: agua a intervalos de 5 min.,
durante 1/2 hora.

4. Dejar reposar durante 15 minutos.

5. Calibrar el medidor de pH con las soluciones reguladores pH 4.00 y 7.00 o 7.00 y 10.00, segun el
tipo de Suelo enjuagando con agua destilada los electrodos, antes de iniciar las lecturas de las
muestras.

6. Meter el electrodo en la parte clara y sobrenadante de la suspension.
7. Registrar el pH al momento en que la lectura se haya estabilizado.

o0k wbd
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Informe de la prueba

Debe incluir la informacién que a continuacion se indica:

1. Datos completos de identificacion de la muestra.

2. Reportar el valor con numero entero y una cifra decimal.
3. Indicar que la solucién usada en la medicion fue KCI 1 M.
4. Fecha en que se realizo la prueba.

Comentarios

1. Previo a la lectura calibrar el medidor de pH con soluciéon reguladora de referencia para los
intervalos dentro de los cuales se va a medir.

2. Las soluciones reguladoras de referencia deben conservarse en refrigeracion y colocarlas a
temperatura ambiente al momento de la calibracion del equipo.

3.  No es conveniente almacenar las soluciones reguladoras por mucho tiempo.

4. Muestras de suelo conteniendo una alta concentracion de materia organica tiende a formar gruesos
grumos cuando la relacién suelo: soluciéon es similar a la de un suelo mineral, en este caso es
conveniente utilizar relaciones mas amplias (1:5 0 1:10).

Interpretacion de resultados de pH
Para la clasificacién del suelo en cuanto a su valor de pH se presenta el cuadro siguiente:

Clasificacion pH
Fuertemente acido <50
Moderadamente acido 5.1-6.5
Neutro 6.6-7.3
Medianamente alcalino 7.4-85
Fuertemente alcalino > 8.5

Para la interpretacion de este resultado, se utilizan los mismos criterios que para el pH medido en agua,
pero es necesario considerar que los valores de pH obtenidos con KCI 1 M son menores en 0.5 y hasta 1.5
respecto a los obtenidos con agua.

7.3.11. La obtencién del extracto de saturacion de un suelo se realizara a través del método AS-16,
por succién de vacio de la pasta de saturacion.

7.3.12. La determinacién del porcentaje de saturacion se realizard a través del método AS-17,
por gravimetria.

7.3.13. La mediciéon de la conductividad eléctrica en el extracto de saturacién se realizara a través
del método AS-18, con potenciémetro.

7.3.14. La determinaciéon de cationes solubles en el extracto de saturacién se realizara a través del
método AS-19.

7.3.15. La determinacion de aniones en el extracto de saturacion se realizara a través del método AS-20.

7.3.16. El procedimiento para la determinacién de la materia organica del suelo se realizarg a través del
método AS-07, por el procedimiento de Walkley y Black.

7.3.17. La determinacion de nitrégeno total en el suelo se realizara a través del método AS-25, por
procedimientos de digestado.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de nitrégeno total del suelo. El nitrégeno total se determina frecuentemente
en los analisis de rutina, sin embargo, es escasa su utilidad como indicador de la disponibilidad del nitrégeno
en el suelo para las plantas, debido a que la mayor parte del nitrdgeno se encuentra en forma organica con
muy bajas tasas de mineralizacién. Se referencia como indice de las reservas organicas, en la estratificacion
de sistemas productivos y en los balances en el suelo.

La determinacién de nitrégeno total por este procedimiento involucra dos pasos: (a) digestion de la
muestra para convertir el nitrégeno a NH; y (b) la determinacion de NH, en el digestado. La digestion de
la muestra es desarrollada por calentamiento de la muestra con &cido sulfurico concentrado y sustancias
como el K,S0O, que promueven la oxidacion de la materia organica y la conversion del nitrégeno organico a
amonio por incremento de la temperatura de digestion y también emplea catalizadores como el Cu y Se, que

aumentan la velocidad de oxidacion de la materia organica por el acido sulfurico. EI amonio en el digestado
es determinado por titulacion del amonio liberado por destilacion del digestado con alcali.
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Reactivos

1.
2,

Acido sulfarico concentrado.

Solucién de acido borico con indicador. Colocar 80 g de acido borico (H,BO,) en un frasco de cinco
litros de capacidad en el cual se ha marcado el nivel de 4 litros, adicionar 3.8 litros de agua
destilada, calentar y agitar hasta la completa disolucion de acido. Enfriar la solucion y agregar 80 ml
de la siguiente mezcla de indicadores: 0.099 g de verde de bromocresol y 0.066 g de rojo de metilo
disueltos en 100 ml de alcohol etilico 95%.

El pH de la mezcla de H,BO,-indicador debe ser aproximadamente 5.0. Si fuese mas acido agregar
cuidadosamente gotas de NaOH 0.1 N hasta que la solucién adquiera una coloracidn purpurea rojiza
o se alcance el pH indicado. Completar a 4 litros con agua destilada y mezclar vigorosamente.

Mezcla de catalizadores-K,SO,. Mezclar perfectamente 1 kg de K,SO,, 100 g de CuSO,, 5H,0
y 10 g de Selenio metalico. La mezcla debe homogeneizarse completamente para evitar agregacion
de las particulas de los componentes.

Hidréxido de sodio 10 N. Colocar 4.0 Kg de NaOH en un botellén de vidrio Pyrex de pared gruesa de
aproximadamente 10 litros de capacidad. Adicionar 4 litros de agua destilada y rotar el botellon
hasta que el hidroxido se disuelva. Dejar que la solucién se enfrie en el depdsito al cual se debe
proveer de una tapa para evitar la absorcion de CO, ambiental. Dejar decantar durante la noche, o
mas si es necesario, y sifonar el sobrenadante a otro botellén marcado a 10 litros que contiene 1.5
litros de agua destilada libre de CO, (hervida). Completar al volumen indicado con agua de igual
calidad y agitar vigorosamente. El hidroxido de sodio debe protegerse de CO, atmosférico utilizando
un filtro de ascarita o cualquier otro.

Acido sulfdrico 0.01 N. Diluir 1 litro de acido sulfurico 0.05 N (1.4 ml por litro) a 5 litros con agua
destilada. Estandarizar con Na,CO, seco. Pesar 0.250 g de sal y disolver en un matraz de 50 ml.
Llevar a volumen. Titular 3 alicuotas de esta solucién de 10 ml cada una, usando 5 o 6 gotas de
anaranjado de metilo como indicador. Calcular la normalidad mediante la férmula siguiente:

Normalidad (H,SO,) = (0.025 g/53) x (1/V H,SO,).

V = Volumenes de acido sulfurico gastado en la titulacién, expresado en litros.

Material y equipo

o g W Dh =

Balanza analitica.

Matraces semi-micro Kjeldahl de 50 ml.
Aparato de digestion semi-micro Kjeldahl.
Destilador con arrastre de vapor.
Matraces Erlenmeyer de 125 ml.

Microbureta de 10 ml.

Procedimiento

1.

Colocar una muestra de suelo previamente tamizada a través de malla 60 y que contenga
aproximadamente 1 mg de N en un frasco micro-Kjeldahl seco (1, 0.5, y 0.25 g de muestra para
suelos con 2, 4 y 8% de materia orgénica, respectivamente).

Adicionar 1.1 g de mezcla de catalizadores K,SO,, 3 ml de acido sulfdrico concentrado calentar en la
unidad digestora a temperatura media alta hasta que el digestado se torne claro.

Ebullir la muestra por 1 hr a partir del momento en que se torne claro. La temperatura en esta fase
debe regularse de modo que los vapores de &cido sulfurico se condensen en el tercio inferior del
cuello del tubo de digestion.

Una vez completada esta fase, dejar enfriar el frasco y agregar suficiente agua para colocar en
suspension, mediante agitacion, el digestado (15 a 20 ml son generalmente suficientes).

Dejar decantar las particulas de silice evitando la precipitacion de cristales de sulfato de amonio.

Transferir el contenido liquido a la camara de destilacién del aparato, lavando el matraz de digestion
con pequefas porciones de agua.

Colocar en el tubo de salida del aparato de digestiéon un matraz Erlenmeyer de 125 ml conteniendo
10 ml de la solucion H,BO, + indicadores.
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8.  Adicionar cuidadosamente 10 ml de NaOH 10 N de modo que la sosa se deposite en el fondo de la
camara de destilacion.

9. Conectar el flujo de vapor e iniciar la destilaciéon. Destilar hasta que el volumen alcance la marca de
los 75 ml en el frasco Erlenmeyer.

10. Determinar el nitr6geno amoniacal presente en el destilado titulando con el acido sulfurico 0.01 N.
Debe usarse una microbureta de 10 ml con graduaciones de 0.01 ml. El cambio de color de la
mezcla de indicadores en el punto final de la titulacion, es de verde a rosado fuerte. Se preparan
blancos siguiendo exactamente el mismo procedimiento que en las muestras.

Calculos
% N total = (Vm-Vb) x N x 14 /p x 10
Donde:
Vm = Volumen de &cido sulfurico empleado en titular la muestra
Vb = Volumen de acido sulfurico empleado en titular blanco
N = Normalidad exacta del acido sulfdrico
14 = Peso equivalente del nitrégeno
10 = Factor de conversion a porcentaje
P = Peso de la muestra de suelo en g.
Informe de la prueba

El contenido de N total en el suelo se expresa en términos de porcentaje en peso de la muestra. Se
recomienda el uso de dos cifras decimales. Debe especificarse en el reporte el método de analisis empleado.

Interpretacion de resultados de nitrégeno total

Los resultados de los analisis de nitrdgeno total pueden interpretarse con el siguiente cuadro:

Clase Nitrégeno total
0/0

Muy bajo <0.05

Bajo 0.05-0.10

Medio 0.10-0.15

Alto 0.15-0.25

Muy alto >0.25

Para suelos volcanicos se recomienda el empleo del siguiente cuadro.

Clase Nitrégeno total
%

Bajo <0.30

Medio 0.30-0.80

Alto >0.80

7.3.18. La determinacion del fosforo extraible (soluble) en acido citrico al 1% se realizard a través del
método AS-26, por colorimetria.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de fosforo soluble en acido citrico. Esta es una determinacion antigua de P
aprovechable. El método aun es necesario para usarse en la determinacion del contenido de P del “horizonte
fimico” (requerido en la Leyenda revisada del Mapa Mundial de Suelos, FAO/UNESCO/ISRIC) y el “epipeddn
antrépico” (en la Taxonomia de Suelos). Este también se usa, en arqueologia y en control de la calidad de
fertilizantes. La muestra es extractada con una solucion de acido citrico al 1%. Los fosfatos en el extracto son
determinados colorimétricamente con el método de azul de molibdeno, con &cido ascérbico como agente
reductor.
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Reactivos

1. Solucion de acido citrico al 1%. Disuelva 10 g de C,H,OH(COOH,).H,O en agua y lleve a 1 L,
preparela el dia en que se use.

2.  Acido sulfarico, 5 M. Adicione lentamente 148 ml de H,SO, concentrado (96%) en aproximadamente
450 ml de agua contenida en un matraz aforado de 500 ml bajo constante agitacion. Después de
enfriar lleve a la marca con agua.

3.  Solucion de tartrato de antimonio de potasio, 0.5%. Disuelva 0.50 g de KSbOC,H,O, en agua y lleve
al volumen de 100 ml.

4. Soluciéon patron para la mezcla de reactivos. Disuelva 12 g de molibdato de amonio en
aproximadamente 300 ml de agua. Lentamente agregue 450 ml de acido sulfurico 5 M bajo agitacion
constante. Agregue 100 ml de la solucion de tartrato de antimonio y potasio al 0.5%. Lleve a 1 L con
agua. Almacene en la oscuridad.

5. Mezcla de reactivos. Disuelva 1.5 g de acido ascorbico en 100 ml de la solucién patron. Preparese el
dia de uso.

6. Disolucién de fésforo, con materiales de referencia certificados, 100 mg L™! de P. Disuelva 0.2197 g
KH,PO, en agua en un matraz volumétrico de 500 ml y lleve al volumen con agua.

7. Disolucion intermedia de fosforo, 40 mg/L de P de la disolucion de 100 mg/L de P transfiera 40 ml a
un matraz aforado de 100 ml y lleve al volumen.

8. Disoluciones de referencia para la curva de calibracion. Transferir en matraces volumétricos de 100

ml; 5, 10, 15, 20 y 25 ml de la disolucion intermedia de fésforo. Lleve al volumen con agua. Las
concentraciones de las disoluciones de fosforo seran de 2, 4, 6, 8 y 10 mg/L.

Material y equipo

1.
2,
3.

Espectrofotémetro.

Frascos de agitacion de polietileno de 100 ml.

Agitador mecanico reciproco.

Procedimiento

Extraccion:

1. Pese 5 g de suelo (con precision de 0.01 g) dentro de un frasco de agitacion de polietileno.

2. Si el suelo contiene menos de 0.3% de carbonato de calcio equivalente, agregue 50 ml de la
solucién de acido citrico al 1%. Si el suelo contiene mas de 0.3% de carbonatos, primero agregue
7 mg de acido citrico sélido por cada 0.1% de carbonato y después 50 ml de la solucién de acido
citrico. Incluya dos blancos y una muestra de referencia.

3. Agite por 2 horas. Precaucion: en caso que estén presentes carbonatos, no tape el frasco de
agitacion hasta que la efervescencia haya cesado.

4. Permita reposar por 20 horas.

5. Agite nuevamente durante 1 hora.

6. Para obtener la solucién utilice un filiro de poro grueso. En caso que la solucién esté turbios filtre
nuevamente a través del mismo filtro.

7. Transfiera 1 ml de los estandares, blancos y filtrados en matraces volumétricos de 100 ml, y agregue
agua hasta un volumen aproximado de 80 ml.

8. Agregue 10 ml de la mezcla de reactivos y homogeneice.

9. Lleve al volumen con agua, homogeneice y permita reposar durante dos horas para que el color azul
desarrolle al maximo.

10. Mida la absorbancia en un espectrofotometro a 882 o 720 nm.
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Calculos

Grafique una curva de calibracion de absorbancia contra concentracion de P.

50 1000 50
P (mg/kg suelo) = (a - b) x X xmef =(a - b) x — x mcf
1000 S S
Donde:
a = mg L' de P en el extracto de la muestra.
b = mg L' de P en el blanco.
S = peso de la muestra en gramos.
mcf = factor de correccion de humedad.

Factor de Conversion: P,O, = 2.31 x P

Comentarios

1.

El procedimiento de dilucién descrito es apropiado para suelos con fosforo extraible de mas de 2300
mg L' como P,0O, (1000 mg L' P). Para evitar los altos contenidos, se puede tomar una alicuota del
filtrado mas chica (esto es, 0.5 ml) o una predilucion con agua (esto es 1:1) seguida por 1:100 como
se describio (haga los cambios pertinentes en los calculos). Debido a la baja concentracion del
citrato, el desarrollo de color es rapido pero esto no es consecuencia de su maxima intensidad. Note
que los estandares no contienen citrato, las diluciones de las muestras deberan ser tomadas al
menos con pipetas de 5 y 10 ml como minimo para disminuir el error cuando el pipeteo se lleva a
cabo con pipetas de menos de 5 ml.

El método descrito es apropiado para concentraciones de citrato de mas de 0.42 mmol/100 ml
(concentracion final) sin la digestidon del extracto por oxidacién. Esto corresponde con contenidos de
CaCQO, en el suelo de mas de 50%.

En trabajos del ISRIC con algunas muestras de “antrosoles” indican que la digestién de los extractos
para recobrar el total de P extractado, como se practicd con el procedimiento original (Blanck, 1931),
no es necesario con el procedimiento colorimétrico descrito.

Preferentemente, los extractos deben ser analizados el dia de la filtracién. Si es necesario, los
frascos pueden permanecer cerrados en refrigeraciéon durante tres dias.

Interpretacion de resultados

Clase Contenido de P (ppm)
Horizonte natural Menor que 250
Horizonte antrépico Igual o mayor que 250

7.3.19. La determinacion de la retencion de fosforo por el procedimiento de Blakemore se realizara a
través del método AS-27.

Principio y aplicacion

Método para la determinacién de la retencion de fésforo. La muestra es puesta en equilibrio con una
solucién de fosfatos y se determina la proporcion de fosfatos que drenan de la soluciéon. A un pH
relativamente bajo (pH 4.6), se asegura la maxima retencion de fosfatos.

Reactivos

Use agua destilada durante el procedimiento.

1.

Solucién de retencién de P, 1000 mg L' de P. Disuelva 8.787 g de fosfato dihidrégeno de potasio y
32.8 g de acetato de sodio anhidro en casi un litro de agua y agregue 23 ml de acido acético glacial
y transfiera a un matraz volumétrico de 2 L. Lleve a la marca del volumen con agua. El pH debe ser
4.6 +0.05.

Solucién de acido nitrico vanado molibdico.

Disuelva 0.8 g de vanadato de amonio en 500 ml de agua hervida, enfrie y agregue 6 ml de HNO, al
70% de concentracion. Diluya a 1 L con agua.

Disuelva 16 g de molibdato de amonio en agua a 50°C, enfrie y diluya a 1 L con agua.
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Diluya 100 ml de HNO, Conc. (70%) a 1 L con agua.

Transfiera el HNO, diluido a un matraz o garrafén de 5 L, agregue la solucion de vanadato y
después la solucién de molibdato. Mezcle perfectamente.

7. Serie estandar. De la solucion de retencion de P (1000 mg L' de P) transfiera 0, 10, 20, 30, 40,
50 ml a matraces volumétricos de 50 ml y lleve al volumen con agua. Estas soluciones corresponden
a 100, 80, 60, 40, 20 y 0% de retencion de P, respectivamente.

Material y equipo

1. Agitador mecanico reciproco
2. Centrifuga

3. Espectrofotometro
Procedimiento

1. Pese 5 g de suelo (con precisién de 0.1 g) dentro de un tubo de centrifuga de 50 ml con tapén a
presion o una botella de agitacién, agregue 25 ml de la solucién de retencién de P con una pipeta o
con una dosificadora.

2.  Agite durante la noche (16 hrs.) a unos 25°C.
Centrifugue a 2000 rpm por unos 15 min.

Agregue con una pipeta 19.0 ml del reactivo acido nitrico vanadomolibdico y 1 ml del sobrenadante
a tubos de 30 ml. Homogenice.

Repita la operacion para la serie estandar, desde el punto 1 sin suelo.

Después de 30 minutos, pero antes de 24 horas, lea la absorbancia a 466 nm, se recomienda leer
las muestras y los patrones al mismo tiempo de reaccion, contando el tiempo desde que se agrega
el reactivo que genera el complejo hasta el momento de la lectura.

Calculos

Grafique una curva estandar de retencién de P contra absorbancia. La retencién de P de las muestras
son leidas de esta curva y reportadas en %.

Comentarios

Mientras la curva presenta un decremento en la absorbancia cuando decrece en concentracién de P
(igual a incremento en adsorcién de P), la solucion de P es dibujada en el origen de la gréfica.

7.3.20. La determinacion de la capacidad de intercambio catiénico y bases intercambiables del suelo se
realizara a través del método AS-12, con acetato de amonio.

7.3.21. La determinacion de la capacidad de intercambio catidnico y bases intercambiables del suelo se
realizara por el procedimiento de la tiourea de plata, a través del método AS-13.

7.3.22. La determinacién del porcentaje de saturacion de bases, relacion de adsorcién de sodio y
porcentaje de sodio intercambiables, se determinara por el método AS-21, a través de calculos matematicos.

7.3.23. La determinacién del analisis del tamafio de particulas del suelo por el procedimiento de la pipeta
se realizara a través del método AS-28.

Principio y aplicacion

Método de la pipeta para la determinacién del tamafio de las particulas de los suelos. El método de la
pipeta es un procedimiento de muestreo directo. El método consiste en tomar una submuestra (alicuota) de
una suspension de suelo en agua donde se estd llevando a cabo un proceso de sedimentacion.
La submuestra es tomada a una profundidad h y a un tiempo t, en el que todas las particulas con diametro
mayor o igual a 0.002 mm han sedimentado, teniéndose en la alicuota Unicamente particulas pertenecientes
a la fraccion arcillosa. EI método se basa en la Ley de Stokes.

Reactivos

1. Hexametafosfato de sodio 1 N.
2. Agua destilada.

3. Agua oxigenada al 6%.
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Material y equipo

© N o a kb=

©

10.
1.

Pipeta lowy.

Botellas de 250 ml.
Tamices de 300 mallas.
Botes de aluminio.
Capsulas de porcelana.
Estufa de aire forzado.
Balanza analitica.

Suelo sin materia organica.
Agitador eléctrico.

Agitador de vidrio.

Plancha eléctrica graduable.

Pretratamiento de la muestra

Destruccion de la materia organica (M.O.):

1.

Tome 100 g de suelo seco y tamizado a través de una malla de 2 mm y coléquelo en el vaso de
precipitado de 1 L, agregue agua destilada hasta cubrir el suelo.

Vierta 10 ml de agua oxigenada al 6% y agite con el agitador de vidrio durante 10 minutos.

Vierta otros 10 ml de agua oxigenada y observe si se da una reaccion violenta con produccién de
espuma, si esto sucede agregue una dosis de 10 ml de agua oxigenada cada 15 minutos, hasta que
no se produzca espuma.

Coloque el vaso en la parrilla eléctrica o plancha eléctrica ubicada dentro de la campana de
extraccién y caliente hasta 90°C.

Vierta 10 ml de agua oxigenada y observe la intensidad de la reaccién, si la reaccion es violenta
(mucha espuma) continde afnadiendo dosis de 10 ml de agua oxigenada hasta que no se forme
espuma.

Después de la ultima dosis de agua oxigenada contintie calentando para eliminar el posible exceso
de agua oxigenada, se recomienda un tiempo minimo de 45 minutos.

Cambie el suelo a un bote de aluminio usando agua destilada si es necesario.
Introduzca el bote a la estufa para secar a 105°C hasta tener peso constante.

Saque la muestra, vaciela a un mortero, muélala y tamicela por el tamiz de 2 mm.

Procedimiento

1.

N o o ks oDN

Pese 5 g de suelo pretratado el cual debe ser seco, sin materia organica, molido y tamizado a través
de la malla de <2 mm.

Coloque la muestra en una botella de 250 ml.

Agregue a la botella con suelo 10 ml del dispersante hexametafosfato de sodio.

Con agua destilada lleve a 50 ml, aproximadamente.

Agite la botella con suelo, agua y dispersante por 5 minutos y deje reposar por 12 horas.
Luego del reposo agite la suspension por 30 minutos con un agitador eléctrico.

Pase la suspension por el tamiz de 300 mallas, recogiendo el filtrado en cdpsulas de porcelana, use
la menor cantidad de agua para separar la arena que quedara en el tamiz, la arcilla y el limo
quedaran en la suspension.

Pase el filtrado a la botella de 250 ml y agregue agua destilada hasta que se tenga un volumen de
200 ml.

Agite la suspensién durante 2 minutos y deje reposar por un tiempo de 1 hora 21 minutos con 40
segundos, después del cual se toma una alicuota de 25 ml a la profundidad de 2 cm.
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10. Colocar la alicuota de 25 ml en un bote de aluminio previamente pesado y se pone en la estufa a
secar a 105°C hasta peso constante. Poner la muestra en el desecador a enfriar y pesar.

11. Las arenas retenidas en el tamiz de 300 mallas, paselas a un bote de aluminio previamente pesado
y ponga a secar en la estufa a 105°C hasta peso constante.

Calculos
A = Peso de la muestra
B = Peso de arenas
% de arena = (B/A) x 100
C = Peso de arcilla + limo = (A - B)
D = Peso del suelo en la alicuota (particulas < 0.002 mm)
E =Pesodearcila=Dx8
% de arcilla = (E / A) x 100
F =Pesodellimo=A-B-E
% de limo = (F / A) x 100

Con los porcentajes de arena, limo y arcilla y mediante el uso del triangulo de textura se determina la
clasificacion textural del suelo.

7.3.24. La determinacioén de la textura del suelo por el procedimiento de bouyoucos se realizara a través
del método AS-09.

7.3.25. La determinacion de los carbonatos de calcio equivalentes por el método de neutralizacion acida
se realizara a través del método AS-29.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de carbonatos de calcio equivalentes por neutralizaciéon acida. Se sigue el
método de titulacion rapida por Piper, también llamado método acido de neutralizacion. La muestra es tratada
con &cido diluido y el &cido restante (no usado por el carbonato), se titula. Los resultados son referidos como
carbonato de calcio equivalente, dado que la disolucién no es selectiva para la calcita, también otros
carbonatos pueden ser disueltos de la misma manera, como la dolomita.

Reactivos

1. Acido clorhidrico, 0.2 M. Agregue a unos 4 L de agua en un matraz Erlenmeyer graduado,
lentamente agregue 85 ml de HCI concentrado bajo agitacion constante. Enfrie y lleve a la marca de
5L con agua.

2. Solucién de acido clorhidrico, 0.1 M valorado con material de referencia de carbonato de sodio.
Diluya una ampolleta de concentracién analitica estandar, obtenida comercialmente de acuerdo con
las instrucciones del fabricante.

3. Solucién de hidréxido de sodio, 0.1 M. Disuelva 4 g de lentejas de NaOH en 1 L de agua. Antes de
usar valorarlo inmediatamente por titulacion con material de referencia certificado de HCI 0.1 M,
usando fenoftaleina como indicador.

4. Solucién indicador fenoftaleina, 0.1%. Disuelva 100 mg de fenoftaleina en 100 ml de etanol al 96%.
Material y equipo

1. Bureta.

2. Botellas de polietileno de 250 ml con boca ancha para agitacion.

3. Agitador mecanico reciproco.

Procedimiento

1. Pese 5 g de suelo fino (0.001 g de precision) dentro de las botellas de agitacién. Incluya dos blancos
y una muestra de referencia o 500 mg de CaCO, puro.

Agregue 100 ml de HCI 0.2 M con pipeta y agite.

Cierre holgadamente la tapa de rosca, y agite ocasionalmente durante la siguiente hora. Permita
reposar durante la noche.

4. Al siguiente dia agite durante 2 horas en el agitador reciproco.
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5. Permita que la suspensién se asiente (o filtrese), pipetee 10 ml de la soluciéon sobrenadamente,
dentro de un matraz Erlenmeyer y agregue unos 25 ml de agua.

6. Agregue unas pocas gotas de indicador fenolftaleina y titule con NaOH 0.1 M.

Calculos

a
% CaCO; equivalente= M x x 50 x mef

Donde:

a= mlde NaOH usados para el blanco.

b= ml de NaOH usados para la muestra.

s = peso de la muestra seca al aire en gramos.

M = molaridad de la solucién de NaOH.

50 = 0.00050 x 10 x 100% (50 = peso equivalente del CaCO,).
mfc = factor de correccién por humedad.

Comentarios

1. El acido clorhidrico se usa para el intervalo de un contenido bajo de carbonatos (<10%). En
concentraciones mayores use, ya sea, menos muestra o concentraciones mayores de los reactivos.
A muy altos contenidos (>50%) debe usar concentraciones mayores de los reactivos como una
menor muestra.

2. Cuando use un titulador automatico: ajuste el punto final a pH 7.80.

3. Por este método, puede ser que el carbonato de calcio equivalente se sobrestime un poco, debido a
que algunos componentes del suelo no-carbonatados pueden reaccionar con HCI. Por ello a muy
bajos contenidos de carbonatos (<10%) el error puede ser relativamente grande. Sin embargo,
muchos otros métodos no pueden asegurar una alta precision en este intervalo por lo que el
presente método es conveniente por su operatividad y precision. No realizar el analisis en suelos
con un pH -H,0O- < 6.5, donde se asume que los carbonatos estan ausentes.

Interpretacion de resultados

Clase % CaCO;
Muy bajo <0.5

Bajo 0.5 2.0
Mediano 2.1 15
Alto 16 40
Muy alto > 40

7.3.26. La determinacion de los carbonatos de calcio equivalentes por el procedimiento de Horton y

Newson, se realizara a través del método AS-30.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion de carbonatos de calcio equivalentes por el procedimiento de Horton y

Newson. Los carbonatos de metales alcalino-térreos que se encuentran en cantidades notables en el suelo,
provienen de la calcita (CaCO3) y la dolomita (CaCO3.MgCO3) principalmente. Debido a la baja precipitacion
en regiones aridas y semiaridas casi siempre se encuentran formando parte de la fase sdlida del suelo.
Considerando a la fertilidad del suelo, es conveniente conocer el contenido de carbonatos, ya que altos
contenidos de los mismos pueden inducir deficiencias de fésforo, zinc, hierro y/o manganeso en los cultivos.
Los carbonatos al ser tratados con un acido en un sistema cerrado bajo condiciones constantes de volumen y
temperatura producen un aumento de presion en el sistema, el cual esta relacionado linealmente con el
contenido de CO,, producto de la reaccion entre los carbonatos y el acido.
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Reactivos
1. Acido clorhidrico concentrado.

2.  Sulfato ferroso al 5%. Pese 50 g de sulfato FeSO,, disuélvalo en agua destilada y afore a un L en un
matraz volumétrico.

3. Mezcla de acido clorhidrico-sulfato ferroso 1:1. Poner una parte de HCI concentrado y otra de FeSO,
al 5%.

4. Carbonato de calcio anhidro (puro).

Material y equipo

1. Material comun de laboratorio.

2. Elaborar un equipo como el mostrado en la figura.

Procedimiento

1 Pesar 0.5 g de CaCO, puro en una balanza analitica y colocar en un matraz Erlenmeyer de 125 ml.
2 Llenar el matraz de 500 ml con agua destilada y conectar el sistema evitando las fugas de aire.
3. Inyectar 10 ml de HCI 1:1 con FeSO, al 5%.

4 Después de que se detenga el flujo de agua, medir el volumen desplazado.

5 Repetir el procedimiento para 2.0 g de suelo.

Sistema simple para determinar el carbonato de calcio equivalente por el método de Horton y Newson.

Calculos

m
x 100
Veca

% CCE =

Donde:
CCE = Carbonato de calcio equivalente.
Vm = Volumen desplazado de agua (ml) por un g de suelo.

Vca = Volumen desplazado de agua (ml) por un g de CaCO, puro.

Interpretacion de resultados

Clase % CaCO;
Muy bajo <0.5

Bajo 0.6a20
Mediano 22a15
Alto 17 a 40
Muy alto > 40

7.3.27. La determinacion de yeso por el método de la precipitacidon con acetona, se realizara a través del
método AS-31.

Principio y aplicacion

Método para la determinacion del yeso por precipitacion con acetona. El yeso se disuelve mediante
agitacion de la muestra con agua, éste precipita de forma selectiva en el extracto, por la adicion de la
acetona. El precipitado es redisuelto en agua y el yeso se determina midiendo la concentracién de calcio en
la solucién por absorcion atémica.

Reactivos
1. Acetona.

2.  Solucion de cloruro de bario, 1 M. Disuelva 60 g de BaCl, 2H,O en un matraz aforado y lleve a la
marca de 250 ml con agua.
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3.

Acido clorhidrico, 1 M. Disuelva 21 ml de HCI concentrado (37%) en 200 ml de agua en matraz
aforado de 250 ml y lleve a la marca de 250 ml con agua.

Acido nitrico, 6M. Agregue 380 ml de HNO3 concentrado (70%) a aproximadamente 500 ml de agua
y lleve a la marca de 1L con agua.

Yeso (CaSO,.2H,0 puro, grado analitico).

Solucién supresora de lantano, 1%. Disuelva 35.2 g La,O, en 160 ml de HNO, 6M y diluya a 3 L con
agua (exceso de acido 0.1 M).

Material de referencia de disolucién espectrométrica de calcio de 1000 mg L-1. Diluya una ampolleta
de concentracion analitica estandar (1g L™1) de acuerdo con las instrucciones.

Disoluciones de calcio para la curva de calibracién. De la solucién estandar de Ca 1000 mg L™,
pipetee 25 ml dentro de un matraz volumétrico de 250 ml y lleve al volumen con agua. De esta
solucién estandar de Ca (100 mg L‘1) pipetee, respectivamente, 0, 5, 10, 15, 20, 25 ml en matraces
volumétricos de 100 ml, agregue 50 ml de la solucién supresora de lantano y lleve a volumen con
agua. La serie estandar obtenida sera de 0, 5, 10, 15, 20, 25 mg L' de Ca.

Material y equipo

1.
2,
3.
4,

Botellas de polietileno, boca ancha de 250 ml.
Agitador mecanico reciproco.
Centrifuga.

Espectrofotémetro de absorcion atémica.

Procedimiento

1. Pese 10 g de suelo (0.1 gr de precision) dentro de las botellas de polietileno. Incluya una muestra de
referencia o (100 mg de CaSO,. 2H,0).

2. Agregue 100 ml de agua.

3. Tape la botella y agite durante la noche.

4. Centrifugue la suspension hasta que el sobrenadante esté claro.

5. Prueba de sulfato: Transfiera aproximadamente 3 ml de extracto a un tubo de ensaye y agregue 10
gotas de HClI 1 My 2 ml de solucion BaCl, 1 M. Se prosigue con el analisis solo si se desarrolla
turbidez.

6. Pipetee 20 ml de extracto en un tubo de centrifuga de 50 ml. Agregue 20 ml de acetona, mezcle
perfectamente y deje reposar durante 10 minutos.

7. Centrifugue hasta que la solucién sobrenadante esté clara.

8. Decante el liquido teniendo cuidado de no perder el precipitado.

9. Redisperse el precipitado con 10 ml de acetona, deslice la acetona de la pipeta, a lo largo de la
pared del tubo de centrifuga.

10. Centrifugue y decante.

11. Seque el tubo con el precipitado a unos 50°C en un horno de secado dejando entreabierta la puerta.
Procure que cuando se seque un gran numero de tubos, el horno debe colocarse bajo una campana
extractora.

12. Agregue 40 ml de agua con una pipeta, tape el tubo y agite hasta que el precipitado se disuelva.

13. Pipetear 2 ml de la solucién supresora dentro del tubo de ensaye (corto), homogenice y mida el Ca
por absorcién atdbmica a una longitud de onda de 422.7 nm.

Calculos

% yeso = (lectura de Ca mg L_l)x x factor de dilucion x mcf
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Donde:

2x40 0 0.00010 x %x 17217 100%

40.08

0.172 =

Factor de dilucion= Correccién por alguna posible diluciéon de la solucion final para llevarla dentro del
intervalo de la medicion.

s= muestra seca al aire en gramos.

mcf= factor de correccién por humedad.

Comentarios

1. Si el sobrenadante no es claro, se puede inferir la ausencia de yeso.

2. Lasolubilidad del yeso en agua es aproximadamente de 0.2 g/100 ml. En el presente procedimiento,
éste corresponde a 2% de yeso en una muestra usando una relacién suelo: agua 1:10. Considerando la
lenta solubilidad préxima a saturacién, por razones practicas el maximo contenido debe de estar a 1.5%.
A contenidos mayores debe usarse una relacidon proporcionalmente mayor, por ejemplo, mas de 3% deben
usar 5 g de suelo en 150 ml de agua (1:30), etc.

7.3.28. La determinacion de la acidez extraible por el procedimiento de cloruro de bario-trietanolamina, se
realizara a través del método AS-32.

Principio y aplicacion

Método AS-32 para la determinacion de acidez extraible por el método cloruro de bario-trietanolamina.
La muestra es agitada con una solucién amortiguada de BaCl,-TEA a pH 8.2 después de centrifugarla, una
alicuota del sobrenadante es titulada con acido para medir la base residual.

Reactivos

1.  Solucién amortiguada extractora de cloruro de bario 0.25 M - trietanolamina 0.2 M. Disuelva 61 g de
BaCl,.2H,0 y 27 ml de TEA en un vaso de precipitado de 1 L con agua destilada. Ajuste el pH a 8.2
con HCI 6 M transfiéralo a un matraz aforado de 1 L y lleve a la marca.

2. Material de referencia certificado de acido clorhidrico 0.1 M. Diluya una ampolleta estandar de acido
clorhidrico 0.1 M obtenida comercialmente de acuerdo a las instrucciones del fabricante.

3. Verde de bromocresol al 0.1%. Disuelva 250 mg de verde de bromocresol en 250 ml de agua.

4. Mezcla indicadora. Disuelva 310 mg de rojo de metilo y 210 mg de azul de metileno en 250 ml de
etanol (96%).

Material y equipo

1. Buretas.

2. Tubos de centrifuga de polietileno de 50 ml.

3. Agitador mecanico.

4. Centrifuga.

Procedimiento

1. Pese 2.5 g suelo en un tubo de centrifuga, incluya dos blancos y una muestra de referencia.

2. Con una pipeta afiada 25 ml de la soluciéon extractora amortiguada y agitelos durante 16 horas en el
agitador mecanico.

3.  Centrifuguelos durante 5 min a 3000 rpm.

4. Decantelo y transfiera una alicuota de 10 ml a un matraz Erlenmeyer de 125 ml y agregue 20 ml de
agua destilada. Ailada una gota de verde de bromocresol y 5 de la mezcla indicadora.

5. Titdlelo con HCI 0.1 M. hasta que vire a un color purpura (titule primero un blanco para establecer el
cambio de color).
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Calculos

Acidez extraible (cmol kg_l suelo) =

(a-b) x 0.1 x 100 x mef 25 (a—b) x 25 x mef
X*:
S 10 s

Donde:

a
b

ml de HCI gastados por el blanco.

ml de HCI gastados por la muestra.

mcf=Factor de correccién de humedad.

S=

Peso de la muestra en gramos.

Comentario

Pese 1 g en caso de que el suelo sea rico en materia organica, o contenga minerales con carga variable
(6xidos libres).

7.3.29. La determinacién de la acidez y el aluminio intercambiables por el procedimiento de cloruro de
potasio, se realizara a través del método AS-33.

Principio y aplicacion

Metodologia para la determinacion de la acidez intercambiable por el método de Barnhisel y Bertsch que
utiliza cloruro de potasio. Ademas de las bases (Ca, Mg, Na y K) también hay una cantidad de acidez que
puede ser desplazada del complejo intercambiable del suelo. La cantidad de esta acidez esta en funcion del
pH y de la capacidad de intercambio catiénico del suelo. En la mayoria de los suelos esta acidez esta
compuesta por el H*, el AI3* y los &cidos organicos.

Reactivos

1.  Cloruro de potasio 1 M. Pese 74.55 g de KCI en un matraz volumétrico de un litro, disuélvalo y afore
con agua. Finalmente ajustar el pHa 7.0

2. Hidroxido de sodio 0.1 M. Pese 4 g de NaOH y disuélvalos en un litro de agua (valorarlo con material
de referencia certificado de HCI 0.1 M).
Acido clorhidrico 0.1 M. (valorado).

4. Fenolftaleina al 0.5% (p/v) en etanol. Pese 0.5 g de fenolftaleina en un matraz volumétrico de 100 ml
disuélvalo con etanol y afore.

5.  Solucién de fluoruro de potasio 1 M. Pese 58.1 gramos de KF en un matraz volumétrico de un litro y

afore con agua.

Material y equipo

1.
2,
3.
4.

Material comun de laboratorio.
Tubos de polietileno para centrifuga (100 ml.).
Agitador mecanico de vaivén.

Centrifuga.

Procedimiento

o > @ N

Pesar 5 g de suelo en un tubo de polietileno.

Adicione 50 ml de la solucion de KCI 1 M.

Tape el tubo y péngalo en el agitador mecanico durante 30 minutos.
Destape los tubos y centrifugue durante 10 minutos a 2500 rpm.

Filtre el sobrenadante en papel Whatman numero 42 o su equivalente, recogiendo el filtrado en un
vaso de precipitado de 100 ml.

Tome una alicuota de 40 ml mediante una pipeta volumétrica, y coléquela en un matraz Erlenmeyer
de 125 ml.

Agregue cinco gotas de fenolftaleina al 0.5% y titule con hidréxido de sodio 0.1 M valorado, hasta un
punto final de rosa permanente.
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Titule un blanco (igual volumen que muestra, de cloruro de potasio | M) de la misma forma.

Después de registrar el gasto de NaOH anterior, agregue dos ml de fluoruro de potasio 1 M a la
misma solucioén problema y titule ahora con HCI 0.1M valorado, hasta la desaparicién del color rosa.

10. Espere 30 minutos y agregue HCI 0.1 M valorado adicional, hasta un punto final claro. El aluminio e
hidrégeno extraidos son calculados como sigue.

Calculos
(a-b)

S

Acidez intercambiable (C mol (+) Kg'1 )= (MxlOO)

Donde:

a = ml de NaOH gastados en la muestra.
b = ml de NaOH gastados en el blanco.
M= molaridad de la solucién de NaOH.

s = peso de la muestra, en gramos.

mL HClIx M x 100
Al intercambiable (C mol (+)Kg1) = g Muestra

Acidez de H' (C mol (+)Kg'1 )= acidez como KCI - Al intercambiable

Donde:

M = muestra

t = testigo

M = Molaridad

7.3.30. La determinacién de hierro, aluminio, manganeso y silicio extraibles con ditionito-citrato por el
procedimiento de Merha y Jackson, se realizarg a través del método AS-34.

Principio y aplicacion

Determinacion de hierro, aluminio, manganeso y silicio extraibles por el método ditionito-citrato.
La muestra es calentada en una amortiguada acomplejante de citrato de sodio/bicarbonato al cual el ditionito
de sodio sélido es agregado como un agente reductor. La técnica de Mehra y Jackson se utiliza para extraer
hierro libre, es decir, de Fe que no forma parte de las estructuras minerales silicatadas. El hierro, aluminio y
manganeso son medidos en el extracto por absorcion atémica.

Reactivos

1. Solucién amortiguada: citrato de sodio 0.27 M y bicarbonato de sodio 0.11 M. Disuelva 397 g de
Na,C.H,0,.2H,0 y 46.2 NaHCOg3 en agua destilada y llévelo a un volumen de 5 L.

2. Ditionito de sodio. Reactivo analitico.
3. Solucidn saturada de cloruro de potasio. Disuelva 375 g de KCl en 1 L de agua caliente y enfrie.

4. Soluciones estandar de Fe, Al y Mn (200 mg L™"). Preparelas utilizando las respectivas ampolletas de
concentracién analitica estandar (1g L!) de acuerdo a las instrucciones del fabricante. Diluya cada una a 250
mg L' pipeteando 50 ml en matraces volumétricos de 250 ml y lleve a la marca del volumen con agua.

5. Soluciéon matriz para las series estdndar. A un matraz volumétrico de 1 L agregue 360 ml de la
solucion amortiguada citrato-Na/bicarbonato, 80 ml de la solucion saturada de KCl 'y 24 g Na,S,0,. Disuelva y
lleve al volumen con agua.

6. Series estandar mezclada de Fe, Aly Mn.

De las soluciones estandar de 250 mg L' pipetee 0, 5, 10, 25 y 50 ml en diferentes matraces
volumétricos de 250 ml. A cada matraz agregue 50 ml de la solucién matriz y lleve al volumen con agua. Las
series estandar son entonces: Fe, Al, Mn: 0, 5, 10, 25y 50 mg L1,

Material y equipo

1. Bafio Maria.

2. Centrifuga.

3. Espectrofotometro de absorciéon atomica.
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Procedimiento

1. Muela aproximadamente 5 g de suelo que pase a través de un tamiz de 0.5 mm.

2. Pese 4.00 g de suelo tamizado si se estima que contiene menos de 9% de Fe extraible, o pese 2.00
g si se es mayor el contenido de Fe. Incluya dos blancos y una muestra de referencia.

3. Agregue 45 ml de solucion amortiguada y coloque en bafio maria a 75°C. Precaucion: la
temperatura no debe exceder 80°C (precipitacion de azufre elemental).

4. Agregue 1 g de Na,S,0, con la medida de una cucharilla y agite la mezcla constantemente durante
un minuto y ocasionalmente durante los préximos 5 minutos con una varilla de vidrio o plastico.

5. Repetir los pasos desde el numero 3 dos veces mas.

6. Agregue 10 ml de la solucién saturada de KCI (mientras enjuaga la varilla) y caliente nuevamente en
bafio maria por 5 minutos.

7. Centrifugue y decante el sobrenadante claro dentro de un matraz volumétrico de 250 ml.

8. Repita las etapas 3 hasta la 6 y agregue el segundo sobrenadante al correspondiente matraz
volumeétrico.

9. Lleve el volumen del matraz volumétrico con agua.

10. Prepare diluciones 5Xy 50X.
Dilucién 5X. Transfiera 1 ml del extracto y 4 ml de agua dentro de tubos de ensaye y homogenice.
Dilucién 50X. Transfiera 1 ml del extracto y 9 ml de la solucién matriz dentro de tubos de ensaye y
homogenice. Transfiera 1 ml de este extracto diluido 10x y 4 ml en agua dentro de tubos de ensaye y
homogenice.

11. Mida el Fe en la dilucion 50X por absorcion atdmica a 248.3 nm.

12. Mida el Al (usualmente en la diluciéon 5X) por absorcion atémica a 309.3.

13. Mida el Mn (usualmente en la diluciéon 5X) por absorcién atémica a 279.5 nm.

14. Mida el Si (usualmente en la diluciéon 5X) por absorcién atémica a 251.6 nm.

Calculos

(a-b) x fd 250 (a—-Db) x 25 x fd x mcf
Fe, Al, Mn, Si (%) = X x mcf x 100 =
S 1000 S

Donde:

a= mg L' Fe, Al o Mn en el extracto diluido de la muestra.

b= mg L' Fe, Al o Mn en el extracto del blanco diluido.

fd= factor de dilucion.

mcf=factor de correccién por humedad.

S=

peso de la muestra en miligramos.

Factores de conversion:

% Fe, O, = 1.43 x %Fe

% AlLO, = 1.89 x %Al

% MnO, = 1.58 X %Mn

% Si0, = 2.14 x Si

Comentarios

1. Las soluciones estandar pueden conservarse por una semana.

2. Para ciertos propositos se requiere determinar silice en los extractos. Puede incluirse una serie

estandar de 0-50 mg L-" de Si, similar a los otros elementos. En caso que el Si sea medido, use
agua destilada durante el procedimiento en vez del agua desmineralizada.
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En caso que los extractos (diluidos) salgan del intervalo, diluya éstos una vez mas 1+1 con la
solucién estandar. Por esta razon debe preparar de lo anterior un extra de 250 a 500 ml. Haga los
cambios pertinentes en los calculos.

Si es necesario, la determinacion colorimétrica de estos elementos puede hacerla de acuerdo a los
métodos descritos en Page (1982): Fe, p.304; Al, p.315 y Si, p.270.

7.3.31. La determinacion de hierro, aluminio, manganeso vy silicio extraibles con ditionito-citrato por el
procedimiento de Holmgren, se realizara a través del método AS-35.

Principio y aplicacion

Procedimiento para la determinacién de hierro, aluminio, manganeso vy silicio extraibles. La muestra es
agitada con un acomplejante y una solucién amortiguada reductora de citrato de sodio y ditionito de sodio.
hierro, aluminio y manganeso son medidos en el extracto en absorcién atémica.

Reactivos

1.

Solucién extractante: citrato de sodio al 17% vy ditionito de sodio al 1.7%. Disuelva 510 g de
Na,C.H.0,.2H,0 en 2.5 L de agua. Agregue y disuelva 51 g de Na,S,0, y lleve a la marca de 3 L.
Precaucion, esta solucion puede ser util sélo por unos pocos dias.

Soluciéon “superfloculante”, 0.2%. Disuelva 0.1 g de superfloc en 50 ml de agua (agite durante la
noche en la oscuridad, almacene en la oscuridad). Precaucién esta solucidon puede ser util por una
semana.

Soluciones estandar de Fe, Al y Mn (200 mg L™"). Preparelas utilizando las respectivas ampolletas
de concentracién analitica estandar (1g L™') obtenidos comercialmente de acuerdo con las
instrucciones del fabricante. Diluya cada una a 200 mg L™ pipeteando 50 ml en un matraz aforado
de 200 ml y llenando con agua.

Series estandar mezclada de Fe, Al y Mn:

De las soluciones estandar de 250 mg L1 pipetee 0, 5, 10, 25, 50 ml dentro de matraces
volumétricos de 250 ml. A cada matraz agregue 50 ml de la solucién citrato/ditionito y lleve al
volumen con agua. Las series estandar de: Fe, Al, Mn, son de concentracion 0, 5, 10, 25, 50 mg L1,

Material y equipo

1.
2,
3.
4.

Agitador mecanico reciproco.
Centrifuga.
Botellas de agitacidn de polietileno, boca ancha, 100 ml.

Espectrofotometro de absorcién atémica (con quemador 6xido nitroso/acetileno).

Procedimiento

1.

© o N

Pese 1 g de suelo y colocar dentro de una botella de agitacién de 100 ml. Incluya dos blancos y una
muestra de referencia.

Agregue 60 ml de reactivo citrato/ditionito, cierre la botella y agite durante la noche (16 hrs.).
Transfiera unos 35 ml de la suspensién a tubos de centrifuga de 50 ml.

Agregue 3-4 gotas de la solucién superfloculante y agite bien, preferentemente en un mezclador
Vortex y centrifugue.

Prepare diluciones 5X y 50X. Dilucién 5X. Transfiera 1 ml del sobrenadante claro y 4 ml de agua
dentro de tubos de ensaye y homogenice. Dilucion 50X. Transfiera 1 ml del sobrenadante claro y 9
ml de la soluciéon extractante de citrato/ditionito dentro de un tubo de ensaye y homogenice.
Transfiera 1 ml de este extracto diluido 10X y agregue 4 ml de agua dentro de un tubo de ensaye y
homogenice.

Mida el Fe por absorcién atémica a 248.3 nm.
Mida el Al (usualmente en la dilucion 5X) por absorcién atémica a 309.3 nm.
Mida el Mn (usualmente en dilucién 5X) por absorcién atémica a 279.5 nm.

Mida el Si por Absorcién atdmica a 251.6.
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Calculos

(a-b) x fd 60 (a—b) x 6 x fd x mcf
X x mef x 100 =
s 1000 s

Fe, Al, Mn, Si (%) =

Donde:

a= mg L' Fe, Al o Mn en el extracto diluido de la muestra.

b= mg L-! Fe, Al o Mn en el extracto del blanco diluido.

fd= Factor de dilucién (5 o 50).

mcf=Factor de correccion por humedad.

s= Peso de la muestra en miligramos

El factor 60 esté basado en los 60 ml del extractante pero puede ser mas alto.

Factores de conversion:

%Fe,0, = 1.43 x % Fe
%AL0, = 1.89 x % Al
%MnO, = 1.58 X % Mn
% SiO, = 2.14 x Si

Comentarios

1. Para ciertos propositos puede requerirse la determinacion de silice en el extracto. Debe incluir una
serie estandar de Si 0-50 mg L™ similar a los otros elementos. En caso que el Si sea determinado,

use agua destilada a través de todo el procedimiento en vez de agua desmineralizada.

2. Esta relacion suelo-reactivo es apropiada para muestras con contenidos de 6xido de hierro hasta
aproximadamente 15% Fe,O, (10% Fe). Para muestras con contenidos de hasta 20% Fe use 120 ml
de reactivos (en una botella de agitacion de 250 ml), arriba de 30%: 180 ml, etc. En caso que no
pueda hacer una estimacion de antemano y el contenido de Fe salga del intervalo, repita el analisis

con una relacién suelo:reactivo menor.

3. En caso que los extractos (diluidos) salgan del intervalo, diluya éstos una vez mas 1+1 con la
solucién estandar. Por esta razén debe preparar de lo anterior un extra de 250 a 500 ml. Haga los

cambios pertinentes en los calculos.

7.3.32. La determinacion de hierro, aluminio y silicio extraibles con oxalato de amonio acido se realizara a

través del método AS-36.

Principio y aplicacion

Procedimiento para la determinacion de hierro, aluminio y silicio extraibles con oxalato de amonio acido.
La muestra es agitada con una solucidon amortiguada y acomplejante constituida por oxalato de amonio y
acido oxalico, para disolver los componentes “activos” o una porciéon de componentes de Fe, Al y Si. El
procedimiento esta dirigido para que se disuelva aluminio y silice que forma parte de minerales con bajo
ordenamiento interno denominados frecuentemente como minerales amorfos. La magnitud de Fe y Al
recuperado por este método, es uno de los criterios que se usan para definir un horizonte B espédico. Esos

elementos son determinados en el extracto por absorcion atémica.
Reactivos

En este procedimiento se usa agua destilada en vez de agua desionizada que puede contener Si.

1. Solucién de oxalato acido de amonio, 0.2 M en oxalato, pH 3. Disuelva 81 g de (COONH
y 54 g de (COOH),H,O en 4.5 L de agua y lleve a 5 L. Prepare 1 L de dos soluciones 0.2 M por
separado, NH,-oxalato (16 g L") y &cido oxalico (11 g L") y agregue una u otra de las dos

soluciones a la mezcla hasta que el pH sea de 3.

2. Solucién supresora de potasio, 10,000 mg L' de K. Disolver 19.06 g de KCI en 800 ml de agua en

un matraz aforado de 1000 ml y lleve a la marca.

3.  Solucién “superfloculante”, al 0.2%. Disuelva 0.1 g superfloc 1 en 50 ml de agua. Agite durante la

noche en la oscuridad.
4. Solucion diluyente (5X). Lleve 2.38 g de KCl y 25 ml de HCl a 1 L con agua.

4)2H,0
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Solucion diluyente (20X). Lleve 2.01 g de KCI, 210 ml de la soluciéon de oxalato acido de amonio
y 21 ml de HCI concentrado a 1L con agua.

Soluciones estandar de Fe, Al y Mn (250 mg L™"). Preparelas utilizando las respectivas ampolletas
de concentracién analitica estandar (1g L™') de acuerdo a las instrucciones del fabricante. Diluya
cada una a 250 mg L™ pipeteando 50 ml en un matraz aforado de 200 ml, y lleve a la marca del
volumen con agua.

Mezcla de la serie estandar de Fe, Al y Si.

A cada uno de los cinco matraces volumétricos de 250 ml agregue 50 ml del reactivo oxalato &cido,
25 ml de la solucién supresora de KCIl y 5 ml de HCI concentrado (o 10 ml de HCI 6 M). De cada
solucién estandar de 250 mg L1, transfiera 0, 5, 10, 25, 50 ml a matraces volumétricos de 250 lleve
al volumen con agua. Las series estandar de: Fe, Al'y Si son 0, 5, 10, 25 y 50 mg L™! para cada
elemento.

Material y equipo

1.
2,
3.
4,

Agitador mecanico reciproco.

Centrifuga.

Espectrofotémetro de absorcion atémica.

Botellas de agitacion de polietileno, boca ancha, 100 y/o 250 ml.

Procedimiento

1.

2,

Pese 1 g de suelo (aproxime a 0.01 g) dentro de una botella de agitaciéon de 100 ml. Incluya dos
blancos y dos muestras de referencia.

Agregue 50 ml de reactivo oxalato acido y tape la botella.

Nota: Para suelos con relativamente altos contenidos de minerales extraibles en oxalato (Al > 2%) use

7.
8.
9.

100 ml de reactivo oxalato y en una botella de agitacion de 250 ml.
Agite por 4 horas en la oscuridad.
Transfiera cerca de 35 ml a tubos de centrifuga de 50 ml.

Agregue 3-4 gotas de solucion superfloculante y agite perfectamente (en un agitador Vortex) y
centrifugue.

Prepare diluciones 5Z y 20Z:

Dilucién 5Z. Transfiera 1 ml del sobrenadante claro y 4 ml de la solucién diluyente (5X) dentro de
tubos de ensaye y homogenice.

Dilucién 20Z. Transfiera 1 ml de la solucion del sobrenadante claro y 19 ml de la solucion (20Z) con
un dosificador o bureta, dentro de un tubo de boca ancha o vaso de precipitado de 25 ml y
homogenice.

Mida el Fe por absorcién atémica a 248.3 nm usando quemador aire/acetileno.
Mida el Al por absorcion atébmica a 309.3 nm usando quemador 6xido nitroso/acetileno.
Mida el Si por absorcion atdbmica a 251.6 nm usando quemador 6xido nitroso/acetileno.

Nota: En caso que los extractos (diluidos) salgan del intervalo, dillyase una vez mas 1+1 con la solucién
cero del estandar. Por ello se debe preparar de ésta una solucién extra 250 o 500 ml. Realice los cambios
pertinentes en los célculos.

Calculos
(a-b) x df ml ox. (a—b) x0.1 x df xmlox. x mcf
Fe, AL Si (%) = X x mcf x 100% =
S 1000 S
Donde:
a= mg L-" Fe, Al o Si en los extractos diluidos de las muestras
b= mg L' Fe, Al o Si en el blanco diluido
df= factor de dilucion (5 o 50)

ml ox.=ml de reactivo oxalato usado (50 o 100)

mcf=factor de correccion de humedad

S=

peso de la muestra seca al aire en miligramos.
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Factores de conversion:

% Fe, 0, = 1.43 x % Fe
% AlLO, = 1.89 x % Al
% S8i0, = 2.14 x % Si

7.3.33. La determinacion de hierro, aluminio y silicio extraibles con pirofosfato de sodio se realizara a

través del método AS-37.

Principio y aplicacion

Determinacion de hierro y aluminio extraibles utilizando pirofosfato de sodio. La muestra es agitada con

una solucién de pirofosfato de sodio el cual extrae selectivamente los elementos Fe y Al que se encuentran
unidos a la materia organica, formando un complejo organomineral. El Fe y el Al son determinados por
absorcion atémica.

Reactivos

1. Solucion pirofosfato (difosfato) de sodio, 0.1 M. Disuelva 223 g de Na,P,0O, 10H,0 en agua y lleve
a5L.
B

2.  Solucion “superfloc”, 0.2%. Disuelva 0.1 g de superfloc
la oscuridad.

en 50 ml de agua. Agite durante la noche en

Nota: Almacene en la oscuridad. Esta solucién es util por una semana.

3. Soluciones estandar de Fe, Al y Mn (200 mg L™"). Preparelas utilizando las respectivas ampolletas
de concentracién analitica estandar (1 g L") de acuerdo a las instrucciones del fabricante. Diluya
cada una a 250 mg L' pipeteando 50 ml en un matraz aforado de 200 ml y lleve a la marca del
volumen con agua.

4. Series estandar de Fe, Al y Mg mezclada cada una por separado con pirofosfato:
A cada uno de seis matraces volumétricos de 250 ml agregar 50 ml de la solucién de pirofosfato.

De las soluciones estandar de 250 mg L' de Fe, Al y Mn pipetee 0, 5, 10, 25, 50 ml, transferir a los
matraces volumétricos anteriores y llevar al volumen con agua. Las series estandar son entonces:
Fe, Aly Mn de 0, 5, 10, 25, 50 mg L.

Material y equipo

1.  Agitador mecanico reciproco.

2. Centrifuga.

3. Espectrofotometro de absorcién atémica.

4. Botellas de agitacién de polietileno, boca ancha, 250 ml.
Procedimiento

1. Pese 1 g de suelo (aproxime a 0.01 g) dentro de una botella de agitacion de 250 ml incluya dos
blancos y una muestra de referencia.

Agregue 100 ml de la solucién pirofosfato y tape la botella.
Agite durante la noche (16 hrs.)

Transfiera casi 35 ml de la suspensién a un tubo de centrifuga de 50 ml.

o M 0N

Agregue 3 a 4 gotas de superfloc y agite perfectamente (preferentemente sobre un mezclador
Vortex) y centrifugue.

6. Prepare una diluciéon 5X pipeteando 1 ml de la solucién sobrenadante claro y 4 ml de agua dentro de
un tubo de ensaye. Homogenice.

7. Mida Fe por absorcion atémica a 248.3 nm usando quemador aire/acetileno.

8. Mida Al por absorcién atémica a 309.3 nm usando quemador éxido nitroso/acetileno.

*

Por ejemplo Cianamid Superfloc N-100; Floerger Kemflock FA 20 H
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Calculos
(a-b)x 5 100 (a—-Db) x 50 x fd x mef
Fe, Al (%) =—""—"x x mcf x 100 =
S 1000 S
Donde:
a= mg L' Fe, Al 0 Mn en el extracto diluido 5X de la muestra.
b= mg L-! Fe, Al o Mn en el extracto del blanco diluido.

mcf=factor de correccién por humedad.

S=

peso de la muestra en miligramos.

Factores de conversion:

% Fe, O, = 1.43 x % Fe

% AlLO, = 1.89 x % Al

Comentarios

1. Nota: En caso que los extractos (diluidos) salgan del intervalo, diluya éstos una vez mas 1+1 con la
solucioén cero del estandar. Por ello, debe preparar de esta ultima un volumen extra de 250 o 500 ml.
Haga los cambios pertinentes en los calculos.

2.  Una importante limitante del método es la dificultad para obtener una soluciéon clara del
sobrenadante. También en el trabajo rutinario cada solucidon del sobrenadante tiene que ser
cuidadosamente inspeccionada después de centrifugar. Especialmente para ciertos suelos ricos en
6xidos de hierro se recomienda el uso de centrifugacion a supervelocidad. Aun asi, esto no puede
sedimentar todas las particulas (particularmente de goetita) y entonces es conveniente el uso de
ultra centrifugacion.

3. Si es de interés, el carbono organico puede ser determinado también en el extracto. Diversos

procedimientos basados en combustién humeda por acido/dicromato puede ser convenientemente
aplicado, ejemplo Allison (1960), Walkley-Black (en este volumen), Begheijn (1973), Van Oostrum y
Mokma (1982).

7.3.34. La determinacidon de analisis elemental de arcilla por el procedimiento de espectroscopia
fluorescente de rayos “X” se realizarg a través del método AS-38.

Principio y aplicacion

Método de analisis elemental de arcilla por espectroscopia fluorescente de rayos “X”. El suelo muy fino o
la fraccion arcillosa son secados y quemados y posteriormente fusionados con el tetraborato de litio. Con
este producto se pueden analizar 25 elementos, utilizando espectroscopia fluorescente de rayos X.

Reactivos

1. Solucion amortiguada de acetato 0.1 M. Disolver 680 g de CH, COONa.3H,O en 4 L.

2. Peroxido de hidrogeno, 30%. Nota: El H,O, industrial puede contener fosfato como estabilizador
(arriba de 30 mg L). Si se va a determinar el fésforo, se debe utilizar reactivo grado analitico.

3.  Solucion saturada de cloruro de sodio. Disolver 375 gr de NaCl en 1L de agua caliente (70 a 80°C) y
dejar enfriar.

4. Solucién de hidréxido de sodio, 1 M. Disolver 40 g de NaOH en 900 ml de agua y aforarlo a 1L.

Tetraborato de litio. Solucion de acetato de bario, 0.5 M (BaAc). Disolver 127 g de Ba(CH, COO), en
agua y aforarlo a 1L.

Material y equipo

o a k0w DN =

Mortero con bola de carburo de tungsteno.
Congelador-secador.

Estufa.

Mufla.

Centrifuga.

Bafo Maria.
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7. Agitador (licuadora).

8. Sifones.

9. Agitadora mecanica.

10. Espectroscopio fluorescente de rayos X (Phillips PW 1404).

11. Generador de alta frecuencia para inducir calor o un horno (al menos de 1200°C).
12. Crisoles de porcelana de 30 ml.

13. Crisoles de platino de fondo plano.

Procedimiento para suelo fino

1. Pese aproximadamente 2.5 g de suelo fino en un vaso y muélalo en un mortero con una bola de
carburo de tungsteno alrededor de 10 min.

2. Transfiéralo a un crisol de porcelana tarada de 30 ml. y séquelo en una estufa a 105°C.

3. Transfiera los crisoles a un desecador, enfrie y pese (con balanza de precisién de 0.001 g).
Procedimiento para la fraccion arcillosa

Oxidacion de la materia organica

1. Pesar una cantidad de suelo que contenga alrededor de 1 g de arcilla y colocarla en un vaso de 500
ml (del tipo alto).

Nota: Si se va a realizar espectroscopia fluorescente de rayos X, la muestra de suelo debe contener de
3.5 a 4 g de arcilla y utilizarse un vaso de 1 L.

2. Anadase 15 ml. de H,O, al 30% y déjelo reposar toda la noche. Si se presenta una reaccion
excesiva, afiada un poco de etanol o coldquelo en un recipiente o bandeja parcialmente llenada con
agua fria. Mantenga los vasos cubiertos con un vidrio de reloj.

3. Al dia siguiente cologue los vasos en bafio Maria a 80°C y afiada lentamente 5 a 10 ml de H,0, al
30% (cada vez que la efervescencia disminuya), hasta que se haya completado la destruccion de la
materia organica la cual ocurre cuando el sobrenadante es claro.

Coloque el vaso en una plancha ligeramente caliente alrededor de 1 h hasta eliminar el H,O,.
Retire el vaso de la plancha y déjelo enfriar.
Agite la suspensién por 2 o0 3 min.

Regrese la suspension y agregue agua hasta 300 ml. Deje que la suspension se asiente.

© N o a

Si no se presenta un asentamiento, agregue 5 ml de la solucion saturada de NaCl, agite y deje
sedimentarse.

©

Sifonee la solucion y decante el sobrenadante.
10. El siguiente paso es hacer una distincién entre la presencia o ausencia de carbonatos:
Suelos calcareos (pH-H,O > 6.5).

Suelos no calcareos (pH-H,O < 6.5), si el suelo es calcareo, los carbonatos son eliminados
con una solucién amortiguada de acetato. (Paso 7), si los carbonatos estan ausentes, continuar con
el paso 8.

Eliminacién de carbonatos

1.  Agregar aproximadamente 100 ml de acetato amortiguada a pH 5 y coléquelo en bafio Maria (80°C).
Agitelo ocasionalmente. Mantenga el vaso cubierto con un vidrio de reloj.

2. Cuando la efervescencia haya terminado, afiada 5 ml de acido acético glacial aproximadamente
cada hora hasta que no efervesca mas aun con nuevas adiciones de acido.

3. Transfiera la suspension a una botella de centrifuga (250 a 350 ml.) y centrifugue y lave dos veces
(o tres veces si hay un alto contenido de carbonatos, por ejemplo mayor a 10%).

4. Lave la muestra dentro de su tamiz en un vaso de 500 ml y continiie con el paso 8.
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Separacion de la fraccion arcillosa

1.
2,

Afore la suspension con agua hasta 300 ml.

Ajuste el pH entre 7 y 8 unidades (con papel indicador) agregando unas pocas gotas de NaOH 1 M
(s6lo en algunos casos es necesario HCI).

Agregue agua a la suspension hasta el tope del vaso que es alrededor de 11 a 12 cm desde el
fondo. Agite y déjelo reposar.

Después del tiempo de sedimentacién indicado en el Cuadro 1, sifonee la suspension a 9 cm de
profundidad y aférelo a 1L.

Repita el paso 3 y 4. Sifonee por segunda ocasién vaciando el contenido en el primer recipiente.
Homogeneizar por agitacion.

Nota: Cuando se lleva a cabo la difraccion de rayos X, en esta etapa se toma una parte de la suspensién

10.
1.
12.
13.
14.
15.
16.

17.

18.

19.

20.

21.

(alrededor de 1/3) y se almacena en botellas de polietileno.
Afiada 10 ml de BaAc al 0.5 M, agitelo y déjelo reposar.

Decante y elimine el sobrenadante y transfiera el sedimento a una botella de centrifuga de 250 o
380 ml.

Lleve a un volumen de casi 200 ml con agua destilada y agregue 5 ml de BaAc 0.5 M.
Cierre la botella y agite por 15 min en una agitadora mecanica.

Centrifugue, decante y descarte la solucién del sobrenadante claro.

Afore la muestra a 200 ml con agua y agite para resuspender a la arcilla.

Repita los pasos 9 y 10 hasta la peptizacion de la suspension.

Afada 3 gotas de BaAc 0.5 M y homogenice.

Centrifugue y decante.

Transfiera el sedimento a un vaso térmico, congélelo y séquelo.

Transfiera aproximadamente un gramo de material seco a un crisol de porcelana de 30 ml, y séquelo
toda la noche en una estufa a 110°C.

Transfiera los crisoles a un desecador, enfrie y pese (con balanza de precision de 0.001 g).
Coloque los crisoles en una mufla y caliente a 900°C por 4 hr.

Enfrie la mufla y los crisoles hasta 100°C (la mufla puede estar abierta) y transfiera los crisoles a un
desecador. Después de enfriar y pesar los crisoles (trabajar con una exactitud de 0.001 g), use la
pérdida de peso para calcular la "pérdida por ignicion". Generalmente el material pierde peso por
igniciéon y si no es asi, muela la muestra suavemente con un mortero de agata y séquelo en un
horno (105°C) por una hora.

Pesar 600 mg de una muestra fundida y 2400 mg de Li,B,0, dentro de un crisol de platino de fondo
plano y llevar a una temperatura aproximada de 1200°C calentandolo a alta frecuencia o en
un horno.

Analice las muestras con un espectrofotometro de rayos X, comparandolas con una muestra
estandar de acuerdo a las instrucciones del aparato.

Tiempo de sedimentacion después de que la fraccion arcillosa (< de 2 ym) es sifoneada a 9 cm de

profundidad y la correspondiente suspension por temperatura.

Temp °C Hrs. Min. Temp °C Hrs. Min.
19 7 7 28 5 46
20 6 57 29 5 39
21 6 47 30 5 32
22 6 37 31 5 24
23 6 28 32 5 18
24 6 19 33 5 11
25 6 10 34 5 5
26 6 2 35 4 59
27 5 55
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Calculos

El espectrofotémetro PW 1404 XRF esta programado para determinar el contenido de los siguientes
elementos: principales elementos (expresados como o6xidos): Al, Fe, Si, Ca, Mg, K, Na, P, Ti, Mn. Elementos
menores (expresados como elementos): Cu, Cr, Ni, Rb, Sr, Ba, Co, Ga, La, Nb, Pb, V, Zn, Zr. Con este
aparato los limites inferiores de deteccion son: elementos mayores (como 6xidos): 0.01-0.03%. Elementos
menores (como elementos): 10-20 mg kg™*.

8. Grado de concordancia con normas y recomendaciones internacionales
8.1 No hay normas equivalentes

8.2 Los procedimientos técnicos, sus conceptos y parametros se basan en metodologias analiticas
internacionalmente aceptadas. Estas metodologias estan contenidas en manuales de instituciones tales
como el Centro Internacional de Referencia e Informaciéon de Suelos (ISRIC), en la Organizacion de las
Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacion (FAQO) y el Departamento de Agricultura de los Estados
Unidos (USDA) y son las siguientes:

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. American Public Health Association.
Washington, D.C., USA.

Los analisis de suelos y plantas como base para formular recomendaciones sobre fertilizantes. FAO 38/2.
FAO, Roma, ltalia.

Handbook on Reference Methods for Soil Testing. Council on Soil Testing and Plant Analysis, Athens,
Georgia, USA.

Procedures for Soil Analysis. International Soil Reference and Information Centre (ISRIC). Wageningen.
Netherlands.

Soil Survey Laboratory Methods Manual. Soil Survey Laboratory Staff, United States Department of
Agriculture.

Diagnosis and Improvement of Saline and Alkali Soils. US Salinity Laboratory Staff, USDA Handbook
No. 60.

Soil Survey Laboratory Methods and Procedures for Collecting Soil Samples. Soil Survey Investigations
Report No. 1. Soil Conservation Service U.S. Govt. Printing Office, Washington, USA.
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. Observancia de esta norma

10.1 La vigilancia del cumplimiento de la presente Norma corresponde a la Secretaria de Medio Ambiente
y Recursos Naturales, por conducto de la Procuraduria Federal de Proteccién al Ambiente, cuyo personal
realizara los trabajos de inspeccion y vigilancia que sean necesarios. Las infracciones de la misma se
sancionaran en los términos de la Ley Forestal, su Reglamento y demas disposiciones legales aplicables.

TRANSITORIOS

PRIMERO.- Provéase la publicacion de esta Norma Oficial Mexicana en el Diario Oficial de la
Federacion, inmediatamente.

SEGUNDO.- La presente Norma Oficial Mexicana entrara en vigor a los sesenta dias posteriores al de su
publicacién en el Diario Oficial de la Federacion.

Ciudad de Meéxico, Distrito Federal, a los veintiocho dias del mes de octubre de dos mil dos.-
El Subsecretario de Fomento y Normatividad Ambiental y Presidente del Comité Consultivo Nacional de
Normalizacion de Medio Ambiente y Recursos Naturales, Cassio Luiselli Fernandez.- Rubrica.
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