6458 31 marzc 1976 B. O. del E—Num. 78
Art. 3.° Las concesiones cuya tarifa haya sido elevada 'ANEXO UNICO ’

con posterioridad a 1 de enero de 1076, en virtud de peticion
y estudio formulado por la Empresa con fecha posterior a
1 de septiembre de 1975, no podran acogerse al aumento es-
tablecido. por esta Orden ministerial sin previa peticién y
autorizacion de la Direccion General de Transportes Terrestres.

Art. 4.° Por la Direccibn General de Transportes Terres-
tres se dictaran l!as instrucciones que, en su caso, resultén
precisas para la ejecucién y desarrollo de la presente Orden,
que entrarid en vigor el mismo dia de su publlcac1én en el
«Boletin Oficial del Estados.

Lo que comunico a V. I, paras su conocimiento y efectos.
Dios guarde a V. I.
Madrid, 29 de marzo de 1976.

VALDES Y GONZALEZ-ROLDAN

Ilmo. Sr. Director genera] de Transp‘ortes Terrestres.
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aprueban como oficiales los métodos de andlisis de
suelos y aguas.

Ilustrisimos sefiores:

El conocimiente de las caracteristicas del suelo cultivable
es de la mayor importancia para la agricultura, pues permite
realizar una fertilizacién correcta, lo cual constituye uno de
los factores de producc¢ién mas rentable %

Las diagnasis de carencias y las recomendaciones de fertili-
zacién deben basarse en resultados analiticos obtenidos median-
te la aplicacién de métodos de analisis uniformes

Por otra parte, el conocimiento de la calidad tanto fisica
como quimica y biolégica de las aguas para los usos agrarios
puede adquirirse a través de métodos de analisis normalizados,
que en muchos casos coinciden con los métodos de analisis de
suelos. )

Teniendo en cuenta que la actuacién de los distintos Orga-
nismos requiere con frecuencia la realizacion de analisis de
idénticos componentes de los suelos y de las aguas, parece
conveniente unificar criterios y aunar esfuerzos mediante el
establecimiento de métodos oficiales de analisis Ginicos para este
Ministerio.

Se ha considerado conveniente adaptar en lo posible la re-
daccién de los citados métodos de analisis a los aprobados
por Organismos Internacionales especializados en la materia,
con el fin de aprovechar la experiencia habida en su aplicacién
y de facilitar la confrontacién de los resultados analiticos.

En consecuencia, a propuesta de la Comision de Métodos
Oficiales de Analisis, creada por Orden ministerial de 5 de
abril de 1972, este Ministerio acuerda:

Primero.—Aprobar como oficiales los métodos de analisis
de suelos y aguas, que se citan en el anexo unico.

Segundo.—El ‘Servicio de Publicaciones de este Ministerio
Publicar4 estos métodos de analisis que seran obligatorios para
todos los laboratorios dependientes de este Ministerio.

Tercero.—Quedan’ derogadas las disposiciones de igual o
Inferior. rangoe que se oponizan a la presente-Orden.

Cuarto.—La presente disposicién entrara en vigor a los trein-
ta dias de su publicacién en el «Boletin Oficial del Estados.

Lo que comunico a VV. II
Dios guarde a VV. IL
Madrid, 5 de diciembre de 1975.

ONATE GIL

Ilmos. Sres. Subsecrelario del Departamento, Directores gene-
rales de la Producci6n Agraria, Industrias y Mercados en
Origen de Productos Agrarios, Capacitacién y Extensi6n
Agrarias, Servicio Nacional de Producics Agrarios, Instituto
para la Conservacién de la Naturaieza, Presidentes del
FORPPA, INIA, IRYDA y Secretario general Técnico.

'ORDEN. de 5 de diciembre, de 1975 por ia que se

' METODOS DE ANALISIS DE SUELOS Y AGUAS

ABREVIATURAS, SIMBOLOS, DEFINICIONES Y NOTAS

atm. atmosfera.

C. centigrado.

cm,. centimetro.

d. densidad. .

f.c.r. fuerza centrifuga relativa,

g. gramo.

h. hora.

Ha. hectarea.

Kg. kilogramo.

1. litro.

M., molar,

m. metro.

meq. miliequivalente.

mg. miligramo. | :

min. ~ _miruto.

ml. mililitro.

mm. milimetro.

nm nandmetro.

N. normal. N

p.® punto de ebullicién.

p. f " punto de fusion.’

pH logaritmo cambiado de signo -de la concentre
cién de iones hidrdgeno.

p.p m partes por millon.

p/Pp. . peso a peso.

p/V. _ Dbeso a volumen.
r.p.m revoluciones por minuto.
s. segundo.

Tm. " tonelada métrica.
V/V. volumen a volumen.
¢ grado.

% ‘por ciento,

u micra.

ng microgramo.

ul microlitro.

P> suma de.

/ dividido por.

X multiplicado por,

< menor que.

> mayor que.

< > equivalente a.

e

aproximado a.

Absorbancia: Logarilmo cambiado de signo de la relacién
de ias transmitancias de la. muestra y del malerinl de ieferen-
cia o patrén.

Estas unidades corresponden a las declaradas de uso obli-
gator.o por i@ Ley 88/1967, de 8 de noviembre, y Decreto 1256/
1974, de 25 de abril.

METODOS QUIMICOS

Suselos
1. PREPARACION DE LA MUESTRA
1.1. Principio

La muestra natural de un suelo, cuando llega al laboratorio,
debe ser acondicionads como fase previa para la realizacién
de los distintos analisis. Este acondicionamiente incluye ‘la
separaciép de los posibles elementos gruesos. la preparaciéon
de la muestra para analisis fisSicos y la preparacién para cier-
tos analisis quimicos.

1.2. Material y apa}atos

1.2.1. Bandejas numeradas para colocar la muestra.

1.2.2, Tamiz de 2 mm. de iuz.

1.23. Martillo de goma o madera, rodillo o molino especial
para disgregar los terrones, con una separacién entre muelas
superior a 1 cm.

1.3. Procedimiento

Colocar la muestra en una bandeja y disgregar a mano, si

| es posible. los terrones existentes.

Mantener las-bandejas al aire hasta que se equilibre su
humedad con la del laberatorio, Durante 1a desecacién, disgre-
gar a mano los terrones existentes. El desprendimiento de polvo
es un indicio de haber logrado este equilibrio,
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Pesar la muestra con la aproximaciéon del gramo.

Disgregar mecanicamente los terrenos mediante un martillo
de goma o madera, rodillo o molino especial.

Tamizar la totalidad de la muestira por un tamiz de 2 mili-
metros de lTuz.

Recoger ia porcién que haya pasado por el tamiz en un re-
cipiente.

Esta fraccion se denomina tierra fina seca al aire (TFSA).

Efectuar un nuevo tamizado con la fraccién qué no pasdé por
el tamiz en una pileta y con ayuda de ggua hasta observar.que
los elementos gruesos quedan limpios.

Secar los elementos gruesos en estufa, dejar que se enfrien
al aire y pesarlos con aproximacién del gramo.

Conservarlos para posibles futuros analisis.

1.4. Cdlculo
Porcentaje de e'lenientos gruesos = — X 100
P
Tierra fina seca al aire (TFSA) = X 100
P

p' = peso, en gramos, de los elementos gruesos.
P = peso, en gramos, de la muestra.

1.5. Observaciones

Para la determinacién del potasio asimilable se aconseja no
secar la muestra al aire.

1.6. Referencias

1. Soils Bulletin num, 10 FAO phisical and chemical Methods

and Water analysis. Pag. 1¢ Rcma, 1870.
2. Buebs, R. E. G. Stanford and A D. Scott (1556). Relation,
of avaible- potassion to soil moisture. Soil Sci. Soc. Amer.

Proc. 20: 45-50.
2. pH
2.1. Principio

Medida del potencial eléctrico ue se crea en la membrana
de vidrio de un electrodo, que es funciéon de las actividades
de iones hidrégeno a ambos ladog de la membrana, utilizando
como referencia un electrodo de calomelanos con puente salino.

2.2. Material y aparatos

2.2.1. Potenciémetro
vidrio y caiomelanos.

(pH-metro) y juego de electrodos de

2.2.2. Vasos de 100 ml.
2.2.3. Varillas agitadoras o agitador magnético.
2.3. Reactivos- -
2.3.1. Solucién CIK 0,1 M. Disclver 7,456 g. de CIK en 100

mililitros de agua destilada y diiuir hasta 1 litro.

2.3.2. Solucén tampén de biftaiato potasico 0,05 M. Secar la
sal durante dos horas g 110 C. iDwsolver 10,21 g. de sal en agua
destilada y diluir hasta ! litro. Como conservador afiadir a la
soiucion tampoén 1 ml. de clorofmmo o un cristal de timol de
unos 10 mm de diametro. Esta sClucién tiene un pH de 4,00 en
el iniervalc de temperatura de 15 a 3¢° C.

2.3.3. Solucién tampén de POH.K 0,025 M y PO;HNa, 0,025 M.
Secar las dos sales durante dos horas a 110° C. Disolver 3,44 gra-
mos de POJH:K y 3,55 g. de PO;HNa; en agua destilada.y diluir
hasta 1 litro. Como .conservador, afadir 1 mil. de cloroformo o
un cristal de timol de unos 10 mm. de didmetro a la soiucién
tampdn. Esta solucion tiene un pH de 6,90 a 15° C, de 8,88 a 20° C,
de 6,86 a 25° C y de 6,85 a 30° C.

2.4. Procedimiento

2.4.1. pH en agua: Pésar 10 g. de suelo y afiadir 25 ml. de
agua destilada. Agitar vigorosamente con varilla o agitador
magnético. Dejar. reposar durante treinta minutos. Ajustar la
posicién de los glectrodos en el scporte, de manera que, cuando
desciendan en el vaso, el electrodo de vidrio se sumerja bien
en la parte parcmlmente sedimentada de la suspensién y el
electrodo de calomelanos quede en la solucién-suspensién so
brenadante para que se establezca buen contacto eléctrico a
través del capilar del puente salino. Agitar lg suspensién in-
mediatamente antes de introducir los electrodos, pero no du-
rante la medida. Medir el pH de acuerdo con las instrucciones
especificas del potenciémetro, utilizando una solucion tampén
de pH proéximo al del suelo.

2.4.2. pH en cloruro potasico. Proceder igual que en 2.4.1,
utilizando el reactivo (2.3.1) en vez de agua destilada.

‘1. .Chapman, H. D,

2.5. Expresién de los resultados

Expresar los resuitados de 2.4 (1 y 2) como: }
«pH medid? en suspensién suelo: agua 1: 2,5 y. pH medido
en suspensiéon suelo: solucién CIK 0,1 M 1: 2,5, respectivamente.»

2.8. Observaciones

2.6.1. Para pH superior a 9 debe utilizarse un electrodo de
vidrio especial.

2.6.2,. Cuando no se obtenga una suspensién fluida con la
relacién suelo: agua indicada (caso de suelos con alto conte-

‘nide en materia organica) determinar -¢l pH en la pasta satu-

rada, al cabo de dos horas de haberla preparado.
2.7. Referencia .

y Pratt, P. F.:  «Methods of Analysis for
Soil Plants and Water>, 233-234. University of California.
Division of Agricultural Sciences, 1961,

3(a) CARBONATOS

3(a).1. Principio

Tratando los carbonatos con &cido en un dispositivo cerrado,
a presién y temperatura constante, el incremento de volumen
es una medida directa del CO, desprendido cuando no se pro-
duzcan otros gases.

Este método no es aplicable a suelos con contenido muy altos
de materia organica o con cantidades apreciables de MnO,. En
presencia de dolomia, ver 3(a).8.3. .

La interferencia potencial causada por MnO, puede minimi-
zarse usando un 4cido que contenga un agente reductor y la
causada por altos contenidos de materia organica reduciendo
el tiempo de reacciéon o bien destruyéndola previamente.

3(a).2. Material y aparatos

3(a).2.1. .Calcimetro segun la figura 3(a).l o similar con
cierres herméticos.

3(a).2.2. Matraces erlenmeyer.
3(a).3. Reactivos

3(a).3.1. Acido clorhidrico 1:1 (aprox. 6 NJ.

3(a).3.2. Solucién saturada de CINa y CO,. Disolver 100 g. de

CiNa y 1 g. de CO;HNa en 350 ml. de agua; a esta solucidn
agregar lentamente 4cido sulftrico diluido hasta reaccién acida
al rojo de metilo, agitando para eliminar el exceso de CO,.
Esta solucion coloreada en rojo por el indicador se utiliza para
llenar el calcimetro.

3(a).3.3. Carbonato calcico finamente pulverizado.
3(a).4. Procedimiento

" Pesar de 0,2 a 5 g. de tierra fina, previamente triturada,

. dependiendo del enseyo previo efectuado y colocarla en un

matraz de 500 cm? humedecer la muestra con unos pocos cm? de
agua y conectar el erlenmeyer al calcimetro, en el que previa-
mente se habian colocado unos ml. de acido clorhidrico al
50 por 100 (reactivo 3(a).3.1), usando el dispositivo al efecto.
Con la llave del calcimetro abierta para mantener en el interior
del sistema la presién atmosférica, ajustar la altura del depé-
sito del calcimetro hasta enrasar la bureta del mismo con el 0.
Cerrar la llave. e inclinando el erlenmeyer, verter el &cido
sobre la muestra, agitando suavemente para favorecer el ata-
que. Al mismo tiempo se va descendiendo la rama mévil del
calcimetro, procurando mantener un mismo nivel del liquido
en las dos ramas.

Cuando el nivel del liquidé del calcimetro permanezca esta-
cionario, dejar de agitar y tomar la lectura alcanzada por el
mismo una vez enrasadas las dos ramas El volumen leido co-
rresponde al del CO, desprendido por la muestra.

Repetir las mismas operaciones tomando en vez de suelo,
0,2 g. de COyCa (reactivo 3(a).3.3), y con las lecturas obtenidas,
efectuar los calculos.

3(a).5. Cadlculos
L p’
N % caliza = 100 - —— -——
v P
Siendo:
= lectura observada en e] calcimetro para la muestra.
L’ = ‘eciura ohbservada en el calcimetro para el CO.Ca.
P = peso seco. en g. de la muestra de suzio
P’ = peso, en g., de CO;Ca (0,2 segun el método descrito).
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3(a).6. Observaciones

3(a).6.1. Para agitar el erlenmeyer debe usarse unas pinzas
para evitar modificar la temperatura con el calor de la mano.

3(a).8.2. Para evitar las interferencias producidas por la pre-
sencia de MnO,; debe modificarse el reactivo 3(a).3.1, agregan-
dole 3 g. de Cl,Fe.4H;O por cada 100 ml. inmediatamenté antes
de usarlo. ' .

3(a).8.3. En el caso de suelos con carbono célcico-magnésico
(dolomia) debe utilizarse el método 3(b),

a(al.7. Referencias ~

1. Demolon, A., y Leroux, D.: «Guide pour 1'étude experimen-
tal des sols». Gauthier Villars. Paris, 1952,

2. Allison, L. E., y Moodie, C.-D.: «Methods of Soil. ‘Analysis».
Part 2, 1389-1392, American Society of Agronomy, 1965.

CALCIMETRO

Escels 1/3

A ——

T
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FIGURA 3(a)),

3(b) CARBONATOS

(Volumeirfa) (Provisional)

3(b).1.

Los carbonatos son atacados por fcido perclérico y el exceso
de scido se valora con hidréxido sedico.

Principio

3(b).2, Material y aparatos

3(b).2.1. Matraces erlenmeyer de 250 ml.
3(b).2,2. Agitador magnético y barras agitadoras.

-3(b).3.

3(b).5.

3.(b).2.3. Potenciémetro (pH-metro) y electrodo combinado
de vidrio y calomelanos.

3(b).2.4. Buretas.

3(b).2.5. Placa calefactora.

Reactivos

3(b).3.1. Acido perclérico 1IN. Aforar 86,2 ml, de HC1O, 70 por
100 a un litro. Normalizar esta solucién, cada vez que se em-
plee, valorando 10 ml. de la misma frerte al reactivo 3(b).3.2.

3(b).3.2. Hidréxido s6dico 0,5N. Aforar a un litro una ampo-
1la de solucién concentrada e tal efecto.

3(b).3.3. Anaranjado de metilo al 0,1 por 100 en agua.

3(b).4. Procedimiento

Pesar 0,5 g. de tierra triturada y colocarla en un matraz
erlenmeyer de 250 ml. Anadir 10 ml. del reactivo 3(b).3.1. Her-
vir un minuto en placa calefactora y dejar enfriar. Ahdadir
150 ml. de agua destilada e introducir en el interior del matraz
una barra agitadora con recubrimiento de teflén.

Valorar con 3(b).3.2. mediante bureta, utilizando el agitador

.magnético y con el potencidémetro incorporado. Afiadir el reac-

tivo rapidamente hasta pH = 3,5 y gota a gota hasta pH = 6,5,
punto final de la valoracién, Cuidar siempre de ajustar el apa-
rato con una solucién tamponada de referencia.

Calculos

“Calcular €l contenido en carbonatos, expresado en porcentaje
de caliza, del suelo.

‘5 (M-M")
Caliza (%) = —————

M = miliequivalentes anadidos de &cido perclorico.
M’ = miliequivalentes gastados de hidroxido sddico,
P = peso en gramos de la muestra.

3(b).6. Observaciones

3(b).e.1. Es preciso. evitar que, por descuido, el matraz con
el perclérico quede seco al hervir un minuto, ya que puede
existir peligro de explosion.

3(b).6.2. Si se dispone de potenciégrafo automatico, la va-
loracién con hidréxido s6dico es mucho més cémoda y los
resultados son méas exactos y reproducibles al aparecer perfec-
tamente definido e] punto de equivalencia.

3(b).7. Referencias

1. Jackson, M. L.: «<Analisis quimico de suelos». Omega. Bar-
celona, 1964. :

2. Allison, L. E., y Moodie, C. D:: «Method of Soils Analysiss.
Part 2 (1378-1398). American Society of Agronomy, 1965.

3. Hesse, P. R.: «A Texbook of Soil Chemical Analysis». John
Murray. London, 1971,

4. FOSFORC SOLUBLE EN BICARBONATQ SODICO |
(Provisional)
4.1, Principio

Se extrae el fosforo del suelo con CO;H Na 0,5 M a un pH
aproximadamente constants de 8,5. En los suelos calizos, alca-
linos o neutros que contengan fosfatos calcicos, aumenta la
concentracion de P en la solucién- extractora por precipitacion
de Ca como COj;Ca.

En los suelos Acidos que contengan fosfatos de hierro y alu-
minio, la concentracién de P en la solucién aumente conforme
el pH se eleva. ’

4.2. Material y aparatos

4.2.1. Fotocolorimetro.
4.2.2. Papel de filtro Whatman num. 40.

4.3- Reactivos

4.3.1, Soluci6n de bicarbonato sédico (CO; H Nal), 05 M.
Ajustar el pH de esta soluciéon a 85 con Na OH ] M. Anadir
aceite mineral para evitar el contacto de la solucion con el
aire. Preparar una solucién fresca antes de usarla si ha estado
més de un mes en un frasco de vidrio. Se preservara mejor en
envase de polietileno, pero comprobar el pH de la solucién
todos los meses. . ’

4.3.2. Carb6n activado, Usar preferentemente carbén ne-
gro G,
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4.3.3. Solucién de molibdato amoénico (Mo; Og (NHy)s 4 H,0).
Disolver 15 g. de Mo; Oy (NHy)s 4 H:O en 300 ml. de agua des-
tilada templada. Filtrar la mezcla si fuese necesario y dejar
enfriar. A continuacién ahadir 342 ml. de Cl H concentrado
poco a poco y mezclando conforme se afiada. Diluir hasta un
litro con agua destilada. Esta solucién contiene 50 ml. de exceso
de ClH concentrado para neutralizar el CO;H Na contenido
en 5 ml. de alicuota.

4.3.4. Solucién concentrada de cloruro estannose (Cl, Sn
2H.O). Disolver 10 g. de Cl; Sn 2H,Q en 25 ml. de Cl H concen-
trado. Preparar solucién nueva al menos cada dos meses. Uti-
lizar crista:es grandes de la sal mejor.que polvo fino. Conservar
la solucién en atmoésfera de hidrégeno generada por Zn y CIH
o en un refrigerador.

4.3.5. Soltucién diluida de cloruro estannoso. Anadir 0,5 ml. de
solucion concentrada de Cl. Sn 2H,O (reactivo 4.3.4) -a 66 ml. de
agua. Preparar esta solucién para cada. serie de determina-
ciones.

4.3.8. Solucién patréon de fésforo. Pesar 0,4393 g. de fosfato
de potasio (PO, Hy K) y verter en un matraz aforado de un litro.
Anadir 500 ml. de agua destilada y agitar hasta que se disuelva
la sal. Diluir Ja scluci6n hasta un litro con agua. Anadir cinco
gotas de tolueno para disminuir la actividad mlcroblana Esta
solucion contiene 0,1 mg. de P por ml.

4.3.7. Solucion diluida de fosforo. Diluir con agua 20 ml. de
la solucién pelrén de fdésforo (reactivo 4.3.6) hasta un litro.
Esta solucién contiene 2 ug de P por ml.

4.4. Procedimiento

44.1. Extraccion del P.—Anadir a 5 g. de suelo una cucha-
rilla ‘'de carbon (reactivo 4.3.2) y 100 ml. de solucién extractora
(reactivo 4.3.1) en un erlenmeyer de 250 ml. Agitar el matraz
durante media hora. Filtrar la suspensién a través de un papel
de filtro Whatman nam. 40. Anadir mas carbén cuando sea
necesario para oktener un filtrado -claro. Agitar .el matraz in-
med atamente antes de verter la suspensién en el embudo con
papel de filtro.

4.4.2. Determinacion del P.—Colocar una alicuota de 5 ml. de
exiraclio en un matraz aforado de 25 ml. Afadir poco a poco
5 ml. de la solucion de molibdato amoénico (reactivo 4.3.3) di-
rectamente en el matraz, Una vez que el desprendimiento ra-
pido de CO, haya terminado, agitar el matraz suavemente para
mezclar el contenido. Lavar el cuello del matraz con agua
destilada para evitar el contacto directo de la solucién de Cl, Sn
con la solucién concentrada de molibdato amonico., Afadir
1 ml. de la solucién diluida de Cl, Sn (reactivo 4.3.5) al matraz
y completar el volumen con agua, mezclando inmediatamente.
Medir la longitud de onda de 660 mu la transmitancia de la solu-
cién en el fotocolorimetro diez minutos después de' la adicion
de la solucién de Cl; Sn.

Para preparar la curva estandar, afadir con pipeta fracciones
alicuotas de la soluciéon diluida de P (reactivo 4.3.7) que conten-
ga de 2 a 25 ng de P en matraces aforados de 25 ml. A conti-
nuacion anadir a cada matraz 5 ml. de la solucién de CO;H Na
(reactivo 4.3.1). Finalmente se desarrolla e} color en la misma
forma indicada para la soluc.6n problema. En papel semiloga-
ritinico de un ciclo se represenia el porcentaje de transmitancia
respecto a la concentracién de P.

4.5. Cdlculo
Calcular e} [ésforo expresado en p. p. m. del suelo

Fosfero. p. p m. = 4P

P = peso en g de fésforo en 5 ml. de la solucién extractora.

4.8. Observaciones

4.6.1. No se deben de preparar patrones de concentracién
inferior a 0,08 xg/ml. por no decarrollarse en ellos el color azul
tipico. Cuando el P exiraido por este método se encuemtra en
concentracion inferior al patrén mas diluido debe de aumentarse
la cantidad inicial de suelo hasta 40 g. si fuese necesario.

4.6.2. Orientacién de nivel critico.

La relacién entre el P soluble en el extracto y la respuesta
de las cosechas a la fertilizacién fosforada es como sigue:

P <5 p. p. m.respuesta,
P .= 10 p. p. m. respuesta probable.
P > 10 p. p. m. respuesta improbable.

Las cosechas con las que se han fijedo esos niveles fueron
trigo, avena, alfalfa y algodon.

4.7. Referencia

1. Olsen, S. R.; Cole, C. V.; Watanabe, F. S, y Dean, L. A.:"
.Est:matxon of avsailable phosphorus in soﬂs by extraction
with sodium bicarbonates. U. S. Department of Agricultures.
Circular 939 1954.

5. POTASIO EXTRAIDQ POR ACETATO AMONICO
5.1. Principio

El indice de asimilabilidad de K en suelos mas universal-
mente usado es la suma del K intercambiable y del K soluble
en agua, esto es, el K total extraido por una soluciéon neutra
1 N de acetato aménico.

5.2. Material y aparatos

5.2.1. Fotometro de llama o eapectrofotometro COn accesorios
para fotometria de llama.

5.2.2. Agitador mecanico de tubos de centrlfuga

5.2.3. Centrifuga y tubos de 50 ml.

5.3. Reactivos

5.3.1, Solucién de acetato aménico (Ac O NHJ 1 N ajustada
a pH 7. Por cada litro de solucién que se prepare, anadir
57 m]. de acido acético glacial a unos 800 ml, de agua, y sobre
ello 68 ml. de NH; OH concentrado, de peso especifico 0,980. El
NH, OH debe de afiadirse en una vitrina de gases a través de
un embudo de cuello largo de tal manera que llegue al fondo
de la soluciéon del acido. Dejar enfriar y ajustar a pH 7 con
4cido acético o NH; OH, usando un pH-metro o indicador azul
de brometimol. Diluir la solucién al volumen convenido, mez-

. clarla y almacenarla en un frasco pyrex.

5.3.2. Solucién patrén de potasio. Disolver en agua 0,9533
gramos de ‘Cl K desecado, diluir la soluciéon a 500 ml. y mezclar,
Esta solucién contiene 1.000 p. p. m. de K. )

5.4. Procedimientq

5.4.1, -Extracciéon de] K.—Colocar 10 g. de suelo (5 g. si el
suelo contiene mas de 500 p. p. m. de K extractable) en un tubo
de centrifuga de 50 ml. Afiadir 25 ml. de Ac ONH; (reactivo
5.3.1) y agitar durante diez minutos. Centrifugar el tubo hasta
que el liquido sobrenadante esté claro. Decantar el liguido
sobrenadante en un matraz de 100 ml. Hacer tres extracciones
similares de igual manera. Enrasar hasta la marca de 100 ml. con
Ac ONH, y mezclar.

5.4.2, Determinacién del K.—A partir de la solucién patrén
de K. Determinar el contenido de K en el extracto de Ac ONH,
Ac ONH, (reactivo 5.3.1) que contenga 0, 5, 10, 20, 40 y 60 p. p. m.
de K. Determinar el contenido de K en el extracto de Ac OHN;,
del suelo, comparando con la emisién producida por las solu-
ciones patrones.

5.5. Cdleulo
Calcular el K expresado en p. p. m. del suelo
Potasio, p. p. m. = 100 x/m )
contenido en K de la solucién de Ac ONH, expresado

en p. p. m
m = peso seco en g. de la muestra del suelo.

X

5.6. QObservaciones

5.6.1. El extracto de Ac ONH, del suelo puede ser pulve-
rizado en un fotomeiro de llama siempre que se evite la pre-
sencia de particulag sélidas que podrian ocluir el pulverizador.
Si existen particulas solidas en el extracto, debe filtrarse una
parte del mismo usando papel de filtro Whatman num. 40, an-
tes de colocar la solucién en el fotémetro de llama.

5.6.2. Cuando en la muestra de suelo se determinen los ca-
tiones intercambiables se utilizar4a para esta determingcién el
extracto de suelo tal como se describe en el Método 10.

5.8.3. Orientacién de nivel critico.

Dependiendo de la cosecha y del suelo se han citado cifras
de niveles criticos de K comprendidas entre S0 y 150 'p. p. m,
Cualquier valor inferior o superior al definido por ese intervalo
debe ser considerado, en principio, como deficiente y satisfac-
torio, respectivamente.

5.7. Referencia

1. Pratt, P. F.: «Methods of Soil Analysis».
American Society of Agronomy, 1965.

Part 2, 1027-1028.
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8. PRUEBA PREVIA DE SALINIDAD. EXTRACTO SUELO AGUA. 1/5

8.1. Principio

Con este método se obtiene una evaluacién grosere de la sa-
linidad del suelo, evitandose la innecesaria y laboriosa prepa-
raciéon de la pasta saturada de suelo y subsecuente separacion
del extracto en muestras no salinas (método 13).

6.2. M&terial y aparatbs

8.2.1. Agitador mecanico.
8.2.2, Frascos de cristal de 100 ml.
8.2.3. Embudos y tubos de ensayo.

6.3. Reactivos

8.3.1. Solucién de hexametafosfato sédico al 0,1 por 100, Di-
solver 0,1 g. de hexametafosfato sédico en agua y diluir en
100 ml.

6.4. Procedimiento

Pesar en un granatario 10 g. de suelo desecado al aire y
colocarlo en un frasco. Afadir 50 ml. de agua destilada y tapar
el frasco. Agitar en el agitador mecanico durante media hora.
Si no se dispone de agitador, agitar el frasco a mano vigorosa-
mente duranté un minuto al menos cada quince minutos para
un tiempo total de una hora. Dejar reposar unos minutos y
filtrar la suspensién a través de un papel de filtro de alto poder
retentivo y bajo contenido en cenizas. Desechar el filtrado ini-
cial en caso de ser turbio. Anadir una gota de hexametafosfato
sodico a1 0,1 por 100 en los. 25 ml. de filtrado que se hayan re-
cogido en un tubo de ensayo.

Determinar la conductividad eléctrica del extracto acuoso
tal como se describe en el método 7.

8.5. Cdlculo
Como en 7.5. .

8.8. Observaciones

Cuando la salinidad en el extracto 1:5 sea superior a
0,2 mmhos/cm. se preparara le pasta saturada de suelo y el
correspondiente extracto se separari para el estudio de la sali-
nided (ver método 13). El hexametafosfato sédico se aiade al
extracto para evitar le precipitacién de CO;Ca. La cantidad de
hexametafosfato sédico afiadida aumenta la concentracién de
Na en la solucién en menos de 0,5 p. p. m., lo cual es despre-
ciable comparado con la precipitacién de CO;Ca.

8.7. ‘Referencia

1. Bower, C. A,, y Wilcox, L. V.: «Methods of Soil Analysis».
Part 2, 935-936. American Society of Agronomy, 1965.

7. CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

7.1. Principio

El agua que contiene sales.disueltas del tipo que normal-
mente se encuentran en el suelo conduce la corriente aproxi-
madamente en proporcién a la cantidad de sal disuelta. Por
consiguiente, la medida de la conductividad eléctrica de un
extracto da una indicacién de la concentracién total de los
constituyentes ionizedos.

La determinaci6én de la conductividad eléctrica se hace mi-
diendo la resistencie eléctrice entre dos electrodos paralelos
sumergidos en la solucién acuosa.

Como la conductividad eléctrica de las soluciones acuosas de
sales aumenta con la temperatura, se refiere a 25° C.

7.2. Material y aparatos

7.2.1. Puente de Wheatstone del tipo de corriente alterna
con 1.000 a 50 ciclos con un indicador catédico del tipo ojo
méagico. Existe en el mercado un puente de Wheatstone con
celda de conductividad de una constante 0,5 cm-1, especial-

mente diseflado para medida de conductividad eléctrica en ex-

tractos de saturacién de suelos. La compensacién de tempera-
tura adecuada hace que en la escala que abarca de 0,15 &
15 mmhos/cm. se pueda leer directamente la conductividad de
la solucién a 25° C.

7.22. Celda de conductividad, -del tipo pipeta, con electro-
dos de platino platinizados. La constante de la celda debe ser
aproximadamente 1,0 cm-l, Cuando se ahalizan suelos muy
salinos es deseable tener otra celda de conductividad con una
constante de unos 10,0 cm-1,

Lavar las celdas nuevas con solucién limpiadora de Acido
crémico y sulfirico y platinizarlas antes de usarlas. Lavar y

replatinizar la celda cada vez que las lecturas sean erréneas
o defectuosas o cuando el platino se haya desprendido total
o parcialmente. Preparar la soluciéon platinizante disolviendo
1 g. de cloruro de platino y 0,012 g. de acetato de plomo en
100 ml. de agua. Para platinizar los electrodos llenar la celda
con la solucién anterior y conectar los terminales de los elec-
trodos a los bornes de una bateria de 1,5 voltios, haciendo pasar
la corriente a través de la celda. Intercalar un shunt en la
bateria cuando sea necesario ajustar la corriente, de manera

. que se desprenda una pequeiia cantidad de gas. Dar por ter-

minado el proceso cuando los electrodos estén cubiertos con
un ‘depésito de negro platino. Drenar la celda y recuperar para
el futuro uso la solucién platinizante. Enjuagar bien la celda
con agua destilada y dejarla Hena de agua destilada cuando
no se use.

7.3. ‘Reactivos

7.3.1. Solucién de dloruro potasico, 0,01 N. Disolver 0,7456
gramos de Cl K en agua destilada y afiadir agua hastia completar

-un litro a 25° C. Esta es la solucién patrén de referencia. A 25° C

tiene una conductividad eléctrica de 0,0014118 mho/cm.

7.4. Procedimiento

Dejar que la soluciéon patrén de Cl K 0,01 N y lag muestras
de aguas o extractos acuosos del suelo estén a la misma tem-
peratura. Cualquier temperatura en el intervalo de 20° a 30° C
es aceptable, perc es importante que las soluciones problemas
y la patrén estén a la misma temperatura. Cuando se requiera
gran precisién se colocaran las soluciones problemas y la pa-
trén en un termostato o una camara de temperatura constante
a 25° C. Enjuagar y llenar la celda de conductividad con la
solucién patrén. Equilibrar el puente de Wheatstone segun se
indique en el manual de instrucciones y anotar la resistencia
de la celda (R) en ohmios. Enjuagar y llenar la celda con la
solucién problema. Si el volumen de ésta es limitado, enjuagar
la celda con agua destilada y seguidamente con acetona, y se-
carla a] aire hasta que la acetona se evapore. Dejar que la
celda alcance la temperatura de las soluciones. Equilibrar el
puente y anotar la resistencia de la celda R’ en ohmios,

7.5. Cdleulo

Calcular la conductividad eléctrica de la soluciéon problema
en mhos/cm. a 25°,
0,0014118 - R
R
. 0,0014118 = conductividad _eléctrica de la solucion 0,01 N de
CIK en mhos/cm. a 25°.
R = resistencia en ohmios de la celda con la solucién
patrén. ) .
" R’ = resistencia en ohmios de la celda con la solucién
problema.

Conductividad eléctrica, mhos. cm—1 a 25° =

Para expresar la conductividad eléctrica en mmhos/cm. a 25°
se multiplica el resultado anterior por 1.000.

Expresar los resultados de conductividad eléctrica cuando
sean inferiores a 1 con dos cifras decimales, y si son superiores
a 1 con tres cifras significativas.

7.86. Observaciones

7.6.1. La medida de la conductividad eléctrica es precisa
y reproductible hasta tres cifrag significativas en el intervalo
qQue se encuentra normalmente en los extractos de suelo satu-
rado.

7.6.2. Existe una alta correlacién positiva entre la conducti-
vidad éléctrica, la concentracién total de cationes y aniones y
la presién osmética de los extractos de suelo saturado. Debido
a las marcadas diferencias de pesos equivalentes y conductivi-
dades equivalentes entre los diversos constituyentes, la correla-
cién existente entre la conductividad eléctrica y la concentra-
cién de sales en porcentaje de peso es algo mas pobre. Los
siguientes factores de conversién aproximados se manejan fre-
cuentemente. ‘ .

Concentracién de sal, mg/l. = 840 X CE en mmho/cm.

Concentracién total de cationes, meq/l. = 10 X C E en mmho/
cm.
Presi6n osmética, atm. = 0,36 Xx CE en mmho/cm.

7.7. Referencias

1. Bower, C. A, y Wilcox, L. V.: «Methods of Soil Analysis».
Part 2, 837-840. American Society of Agronomy, 1965.

2. National Research Council, 1929. International Critical Ta-
bles.
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TABLA 7.1

Factores de ter_nperatura para corregir los datos de resistencia y conductividad de soluciones gcuosas a la terﬁperatura de 25° C

CEy; = CEy X £y Ra = Rﬁ/ft

°C .. f, oC _ fy °C f, °C f,
10,0 1,411 21,0 1,087 26,0 -~ 0,979 31,0 0,880
11,0 : 1,375 21,2 1,082 26,2 0,973 31,2 0,887
12,0 1,341 21,4 1,078 26,4 0,971 31,4 0,884
13,0 1,309 21,6 -. 1,073 ‘26,6 0,987 31,8 0,880
14,0 1,277 21,8° 1,088. 26,8 0,864 ‘ 31,8 0,877
15,0 1,247
16,0 1,218 22,0. 1,084 27,0 0,980 32,0 0,873
17,0 1,189 22,2 1,080 27,2 0,956 32,2 0,870
22,4 1,055 27,4 0,953 32,4 0,867
18,0 1,163 22,6 1,051 27,6 0,950 32,6 0,884
18,2 1,157 22,8 - 1,047 27,8 0,947 . 32,8 - 0,881
18,4 1,152 ) .
18,8 . 1,147 23,0 1,043 28,0 0,943 33,0 0,858
18,8 1,142 23,2 1,038 28,2 0,940 34,0 0,843
23,4 1,034 28,4 0,936 35,0 0,829
19,0 1,136 23,8 1,029 28,6 0,932 36,0 0,815
19,2 1,131 23,8 1,025 28,8 0,929 37,0 0,801
19,4 1,127 24,0 1,020 20,0 - 0,925,
19,6 1,122 24,2 1,018 29,2 0,921 38,0 0,788
19,8 1,117 24,4 1,012 20,4 0,918 . 39,0 0,755
: : . 24,6 1,008 20,8 0,914 40,0 0,753
20,0 1,112 24,8 1,004 20,8 0,011 41,0 0,750
20.2 1,107 : 42,0 0,739
20,4 1,102 25,0 1,000 30,0 0,907
20,6 1,097 25,2 0,998 30,2 0,904
20,8 1,092 25,4 0,992 30,4 .0,901
! : 25,6 0,998 30,6 0,897
25,8 0,983 30,8 0,894
-

8(a) NITROGENO ORGANICO

8(a).1. Principio

Con este método se determina el nitrégeno constituyente de
la materia organica del sueloc mas el nitrégeno de la fraccién
mineral circunstancialmente en forma de.ion aménico. Es una
de la muchas variantes del método Kjeldahl (macro) que se
usa ~n analisis de suelos.

El método 8(a} se recomienda especialmente para aquellos
estudios en los que se requiera conocer la relacién C/N de la
materia organica del suelo, y también en muestras de suelos
en las que interesando conocer el N total tengan muy bajo
contenido de N bajo la forma de nitrato o mnitrito.

El contenido total de N en los suelos varia entre menos de
0,02 por 100 en los subsuelos a 2,5 por 100 en turbas. La capa
-arable de la mayoria de los suelos cultivados contiene entre
0,06 y 0,5 por 100 de N.

g(a).2. Material y aparatos

g(a).2.1. Frascos de digestiéon macro-Kjeldahl (350 6 500 ml.).

8(a).2.2. Bateria de digestién.

8(a).2.3. Aparatos de destilacién macro-Kjeldahl (frascos de
800 :nl.). )

8(a).2.4. Erlenmeyer de 500 ml.

g(a) .2.5. Microbureta de 25 ml.

8(a).2.6. Frasco para conservar reactive 8(a).3.5. [fig. 8(a).I].

8(a).3. Reactivos

8(a).3.1. Acido sulfurico concentrado.

8(a).3.2. Sulfato potasico.

8(a).3.3. Sulfato de cobre, (SO4Cu 5 H;0).

8(a).3.4. Selenio. -

8(a).3.5. Hidroxido s6dico, aproximadamente 10 N.

Cuando se vayan a realizar muchas determinaciones con--

viene preparar el reactivo de la siguiente forma: Se empieza
por preparar una disolucién al 50 por 100 de Na OH y se deja
gue se sedimenten sus impurezas. Para hacer -esto, disolver
3 Kg. de Na OH en 3 litros de agua en un frasco de vidrio
pyrex de paredes gruesas. Le disclucién asi preparada se deja
en reposo durante varios dias con el fin de que se sedimente

el CO; Nas. A continuacién se separa con precaucién y me-

diante un sifén, la solucién clara que.sobrenada, dejandola caer
sobre 1,5 1. de agua. Mezcler 14 solucién y colocarla en el frasco
destinado a guardar el reactivo del Na OH al 40 por 100 [ver
figura 8(a).Il. )

Tubo cerrado con
la pinza para sacar N
disolucién Pera gspiradora

con vdlvulg

Tubo de ascarita

3 Lana de vidrio

FIGUFA 8(a).l.—Dispositivo para mancier una disolucicn al 40 por 100 (10 N) de NaOH
pr iéndola de la cor inacion por CO;

g8(a).3.6. Solucion mezcla de acido boérico-indicador. Colocar
80 g. de &cido bérico puro (B O3 Hy) en un frasco de 5 litros

‘con la marca de 4 litros y anadir 3,8 litros de agua. Calentar y

agitar ei frasco hasta que se disuelva el acido. Enfriar la so-
lucién y afiadir 80 ml. de la solucién de indicadores. Esta
soluciéon se prepara disolviendo 6,099 g. de verde de bromo-
cresol y 0,086 g. de rojo de metilo en 100 ml. de etanol. Enton-
ces, anadir con cuidado Na OH al frasco de 5 litros hasta gue
la solucién tome un tinte morado roiizo (pH aprex. 5.0) y des-
pués anadir agua hasta compietar 4 litros. Mezclar la solucion
a fondo antes de usarla.
8(a).3.7. Acido sulfurico (o clorhidrico), 0,05 N.
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8la).4. Procedimiento

., Colocar una muestra que contenga unos 10 mg. de N (1' g. de
turba, 5 6 10 g. de suelo y 20 g. si es muy arenoso) que haya
pasado a través de un tamiz de 1 mm. de abertura en un
matraz seco macro-Kjeldahl y anadir 20 ml. de agua. Después
de girar el matraz durante unos minutos, dejarlo en reposo
durante unos treinte minutos. Afadit entonces 10 g. de SO, Ky,
1 g. de SO;Cu5H,0, 0,1 g. de Se y 30 ml. de SO, H, concen-
trado y calentar el matraz con cuidado en bateria de digestién.
Cuando el agua se haya eliminado y no aparezca mas espuma,
aumentar el calentemiento hasta que el liquido de digestién
- aparezca claro. Entonces, hervir la mezcla durante cinco horas.
Regular el calor durante este periodo de ebullicién de tal ma-
nera que el SO, Hy; se condense en el tercio inferior del cuello
del matraz. ] ’

Finalizade la digestién, dejar que se enfrie el matraz y anadir
unos 100 ml. de agua (despacio y agitando). Enfriar el matraz
con chorro de agua fria y transferir el contenido a un matraz
de destilacion macro-Kjeldahl. Retener el residuo arenoso en el
matraz de digestién en 1a medida que sea posible; ya que la are-
na puede entorpecer la destilacién. Cuatro lavados del residuc
arenoso con 50 ml. de agua suelen ser suficientes para trans-
ferir cuantitativamente el amonio en el liquido de digestién.

Para determinar el N aménico liberado en la digestién, co-
locar un erlenmeyer de 500 ml. conteniendo 50 ‘ml. del reacti-
vo 8(a).3.8. debaejo del condensador, de manera que el _tubo
del ualtimo quede introducido en la scolucion de &cido bérico-
indicador. Colocar el frasco de destilacién a un angulo de 45°,
afadir una cucharilla de piedra pémez y verter 150 ml. de
Na OH 10 N que se deslice por la pared del frasco sin que se
mezcle apreciablemente con el liquido de digestién. Conectar
rapidamente el frasco al aparato de destilacién, mezclar el con-

tenido a fondo agitando e inmediatamente comenzar la des-

tilacién. Regular el calentamiento para evitar la ascensién de!
4cido bérico a través del tubo de condensacién y para minimizar
la formacién de espuma y proyeccion de solidos en el interior
del frasco durante la destilacién. Comprobar que el caudal de
agua fria que atraviesa el condensador es suficiente para man-
tener la temperatura del destilado por debajo de 35° C. Cuande
se hayan destilado unog 150 ml., bajar €l erlenmeyer de manera
que el extremo del tubo del condensador esté por encima de la
superficie del liquido de destilacion. Enjuagar el extremo del
condensador con"agua y dar por terminada la destilacién.

Determinar el amonio en el liquido de destilacién, valoran.
dolo con SO, H, 0,05 N en una bureta graduada a intervalos de
0,1 ml. La mezcla de indicadores es verde en medio alcalino y
roja en medip 4cido. El cambio de color del viraje es de verde
& rosa. ’

8(a).5.. Cdlculo

Calcular el N organico del suelo referido a porcentaje

0,7V
Nitrégeno (organico) del suelo (%) = _—?
10

V = volumen en ml, de SO, Hy 0,05 N utilizado.
P = peso en g. de la muestra referido a materia seca.

8(a).e. Observaciones

La rejilla con asbesto para el matraz de digestidon es. nece-
saria para evitar que la llama esté en contacto directo con el
matraz por encima del* nivel de la mezcla de &acidos.

8(a).7. Referencia

1. Bremner, J. M.: «Methods of Soil Analysiss,
1.184. American Society of Agronomy, 1965.

Part 2. 1.162-

8(b) NITROGENO (ORGANICO + NITRATO)

8(b).1. Principio .

Es una modificacién del metodo 8(a) para reducir los nitratos
& amonio previamente a la destilacién del liquido fe digeslién.

Se recomienda este método para el analisis del N total de
los suelos con contenido do nitrato apreciakle y de nitritos
despreciable. En caso de interesar la ceierminscién d2l N total
que incluya nitritos, se recomienda usar la mo:lif.zacion de
Olsen (1929) al método macro-Kjeldahl tal como es descrita por
Bremner (1985).

8(b).2. Material y aparatos

Como en 8(a).2.

8(b).3. Reactivos

Como en 8a).3 (1, 2,3, 4,5, 6y 7.

8(b).3.8. Mezcla de &cido salicilico-acido sulfdrico. Disclver
50 g. de ‘acido salicilico en dos litros .de SO, H, concentrado.

8(b).3.9. Tiosulfato sédico en polvo. Pulverizar los cristales
de'S, O3 Nag 5 H;O para que pasen por un famiz de 1 mm. de
abertura de malla.

8(b).4. Procedimiento

Colocar una muestra que contenga unos 10 mg. de N (1 g. de
turba, 5 6 10 g. de suelo y 20 g. si es muy arenoso) que haya
pasado a través de un tamiz de 1 mm. de abertura de malla
en un frasco seco macro-Kjeldahl y afiadir 40 ml. del reactivo

‘8(h).3.8 y rotar el frasco para mezclar bien con el suelo. Dejar

reposar la mezcla varias horas o de un dia para otro, anadir
5 g. de reactivo 8(b).3.9 a través de un embudo de cuello largo
que alcance la base del frasco Kjeldahl y calentar la mezcla
con cuidado en la bateria de digestién hasta que deje_de for-
marse espuma. Enfriar el frasco, afiadir 20 ml. de agua, 10 g. de
SO; Ky, 1 g. de SO;4 Cu 5 H;O y 0.1 g. de Se. Proceder a efectuar
la digestion, destilacién y determinacién del amonio tal como
se describe en 8(a).4.

8(b).5. Cdlculo

Calcular el N (organico + nitrato) referido a porcentaje.

. 07V
Nitrégeno (organico + nitrato) del suelo % = —-——-
: 10P
V = volumen en ml. de SO, H; 0,05 N utilizade.
P = peso seco en g. de la muestra.
8(b).6. Referencia

1. Bremnecer, J. M.:
1965.

«Methods of Snil Analysis». Part 2, p. 1.164.

9. CAPACIDAD DE CAMBIO CATIONICO

(Provisional)
t
9.1. Principio

El suelo se satura de sodic mediante cuatro lavados suce-
sivos con acetato g6dico (AcONa) 1 N a pH 8,2. El exceso de sal
se elimina del suelo y el sodio absorb do se despiaza cun ace: ‘ato
amoénico (AcONH,) 1 N, en cuya solucién se dcierniina o sodio.

Este método se recomiuada especialmente para suzlcs calizos
y suelos alcalinos, pero puede ser aplicado o a,daptado a todos
1»s tipos de suelos.

Fel

9.2. Material y aparatos

9.2.1. Fotémetro de llama o espectrofotémetro con accesorios
para fotometria de lama.

9.2.2. Agitador mecanico de tubos de centrifuga.

9.2.3. Centrifuga y tubos de 50 ml. -

9.3. Reactivos

9.3.1. Solucién de acetato sédico, 1,0 N. Disolver 136 g. de
acetato sodico trihidrato en agua y diluir a 1 litro. El pH de
la solucién debe’Ser, aproximadamente, 8,2.

9.3.2. Etanol al 95 por 100.

9.3.3. Solucién de acetato amoénico, 1 N. A 600 6 700 ml. de
agua anadir 57 ml. de acido acético concentrado y a continua-
ciébn 68 ml. de hidroxido aménico concentrado.. Diluir hasta
1 litro y ajustar el pH a 7 con hidroxido aménico o acido acético.

9.4. Procedimiento

Pesar una muestra de aproximadamente 4 g. si se trata de
un suelo de textura franca o fina y una de 6 g. en el caso de
un suelo de textura gruesa. Pesar las muestras con un 1 por 100
de precisién y hacer-la correccién del contenido de humedad del
suelo secado al aire. Colocar la muestra en un tubo de centrifuga
y afiadir 33 ml. de acetato sédico (reactivo 9.3.1). Agitar el tubo
tapado durante cinco minutos en el agitador mecanico. Desta-
par y centrifugar con una fuerza centrifuga relativa, f. c.r. =
= 1.000 hasta que el liquido sobrenadante esté claro. Esto re-
quiere normalmente cinco minutos. Decantar el liquido sobre-
nadante tan completamente como sea posible y desechar. Tratar
la muestra con otras tres porciones adicionales de 33 ml. de
disolucién de acetato sédico 1 N, hasta un total de cuatro tra-
tamientos. A continuacién, preparar una suspensién de la
muestra en 33 ml. de etanol al 95 por 100 (reactivo 9.3.2) y
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agitar el tubo tapado durante cinco minutos; destapar, centri-
fugar y decantar el liguido claro que sobrénade. Lavar la
muestra de esta forma con reactivo 9.3.2 un total de tres veces.
La. conductividad eléctrica del liquido sobrenadante procedente
del tercer lavado debe ser inferior a 40 micromhos/cm.
Jesplazar el Na absorbido en la muestra con tres porciones
de acetato amoénico (reactivo 9.3.3) y determinar la concentra-
cion de Na en los extractos combinados después d. haber di-
luido y mezclado en 100 ml., de acuerdo .con el método 14(a).

_8.5. Cdlculo

Calcular la capacidad de cambio expresada en meq/100 g.
' 106C

Capacidad de cambio de meq/100 g. =
C = concentracién de Né, en meq/l. en el extracto.
P = peso s€co en g. de la muestra.
9.6. Heferencid

«Exchan-
Soil Ss.

1. Bower, C. A.; Reitemeier, R. F., y Fireman, M.:
geable cation analysis of saline and alkali soils».
73: 251-261, 1952,

10(a) CATIONES-DE CAMBIO

10(a)’1. Principio

Los cationes intercambiables del suelo se desplazan mediante
extracciones sucesivas con solucién 1 N de acetatc aménico
(Ac ONH,) y se determinan en dicho extracto. ’
~ El método que se describe es aplicable a todos los suelos
para la determinacion de K y Na, y a suelos no calizos para
la determinacién de Ca y Mg.

10(a).2 Material vy aparatos

io(a).2.1. Centrifuga.

10(a).2.2. Tubos de centrifuga de fondo redondo y cuello es-
trecho. i

1cla).2.3. Vasos de 250 ml.

10(a).2.4. Agitador mecanico de tipo reciproco.
10i{a).3. Reactivos .

10(a).3.1. Solucidon de acetato amoénico (Ac ONH;). 1 N, ajus-

tada a pH 7,0; por cada litro de solucién que se prepare anadir
57 ml. de ac/do acético glacial a unos 800 ml. de agua, y enton-
ces anadir 68 ml. de hidréxido amoénico concentrado, de peso

sspecifico 0,90. El hidréxide debe afiadirse en una vitrina de
gases a través de un embudo de cuello largo de tal manera
que llegue al fondo de la solucién del acido. Dejar enfriar y
ajustar a pH 7,0 con acido acético o N Hy OH, usando un pH-
metro o 1ndlcador azul de bromotimol. Diluir la solucién al
volumen convenido, mezclarla y almacenarla en un frasco de

yrex.
10ta).3.2. Acido nitrico concentrado.
10(a).3.3. Acido clorhidrico concentrado.
_10(a).3.4. Acido acético, aproximadamente 0,1 N.
10(a).4. Procedimiento
10(a).4.1. Extraccion de cationes intercambiables.—Pesar con

precision del 1 por 100 una muestra de suelo de aproximada-
mente 8 g para los suelos de-textura fina o 10 g. para los de
textura gruesa. Hacer correccion del contenido de humedad de
las muestras secadas al aire. Colocar el suelo en un tubo de
centrifuga y anadir 33 ml. de acetatoraménico 1 N lIreactivo
10(a).3.1], tapar y agitar durante cinco minutos. Quitar el tapén
y centrifugar con una fuerza centrifuga relativa = 1.000 hasta
que el liquido sobrenadante esté claro. Esto requiere normal-
mente cinco minutos. Decantar el liguido sobrenadante tan
completamente como sea posible en un matraz aforado de
100 ml. Extraer con el reactivo 1¢(a).3.1 un total de tres veces,
decantando en €l matraz. Enrasar con 10(a).3.1. Transferir
50 ml. de extracto a un vaso de 250 ml. y evaporar a sequedad
en placa de calentamiento ¢ bafo de agua..Lavar las paredes

del vaso con una pequefia cantidad de agua y evaporar a.

sequedad otra vez. Afnadir 1 ml. de 4cido nitrico concentrado
[reactivo 10(a).3.21 y 3 ml. de acido clorhidrico concentrado
[reactivo 10(a).3.31,
acido acético [reactivo 10(a).3.41. Filtrar a través de un papel
de filtro con bajo contenido en cenizas, recogiendo er un matraz
de 50 ml., usando agua para lavar el vaso y el filtro. Enrasar.

Por comparac16n de los resultados de las determinaciones de
sales solubles (método 6) y capacidad de intercambio catiénico
(método 9) podra decidirse si los cationes solubles son o no

‘10(b).1.

evaporar y disolver el residuo en 20 ml. de

despreciables comparados con los de cambio. Cuando no lo sean
se¢ determinaran: 1.° los cationes solubles segin los métodos
13(2) o 13(b) y 14, 15 y 16; 2.° el porcentaje de saturacién (mé-
todo 6).

10(a).4.2, Determinacién de K y Na por fotometria de llama.
Determinar Na y K en el exiracto de acetato aménico del suslo
segun se describe en los métodos 14 y 15.

10(a) 4.3. Determinacién d¢ Ca y Mg por complexomeiria.—
Determinar Ca y Mg en la solucién acuosa de sales que han
sido previamente tratadas con agua regia. El procedimiento es
el descrito en el método 16,

10{a).5.

- —

Cdlculo

Calcular los cationes extraidos por acetato aménico, los ca-
tiones solubles~y los cationes intercambiables expresados en
meq/100 g., y el potasio extraido por acetato amoénico expre-
sado e p. p. m.

wC

Cafio‘nes extraidos por acetato aménico, meq/100 g. =

C = concentracion en meq/l de catlon en €] extracto de ace-
tato aménico.
P = peso en-g. de la muestra de suelo referido a peso seco,

cC-s

1.000

Iver métodos 13(a), 14, 15 y 18].

en el extracto sa-

Cationes solubles, meq/100 g. =

C’ = concentracién de catiéon en meq/1.
turado.

S’ = porcentaje de saturacién,

Cationes intercambiabies = (E — S) meq/100 g.

E = cationes extractables en meq/100 g.

S = cationes solubles en meqg/100 g.

Potasio extraido por acetato aménico en p. p.m. = 391 E'

meq/100 g,
E’ = potasio extraido por acetato a.momco en meq/loo g.

10(a).6. Observaciones

En los suelos con pocas sales solubles no es necesaria la
determinacién correspondiente al cdlculo de cationes solubles
ni consiguientemente la correccién expresada por cationes in-
tercambiables. Los cationes extraidos por acctato amdnico daran
directamente la cantidad de cationes intercambiables.

10(a).7. Referencia

1. Bower, C. A.; ’Reitemeier, R. F.; Fireman, M.: «Exchangea-
ble. cation analysis of saline and alkali soils». Soil Sci. 73:;
251-261, 1852.

10(b) CATIONES DE CAMBIO: Ca y Mg
Principio

En los suelos calizos y dolomiticos no se puede aplicar el
método 10(a) para la determinacién del calcio y magnesio de

‘cambio debido a la solubilidad de los respectivos carbonatos en

la solucién extractora de acetato aménico. Dichos carbonatos
son muy poco solubles en una solucién de acetato sédico, 1 N de
pH 8,2; el error positivo debido a la disolucién de dolomita se
ha estimado en 0,75 meq/100 g. El uso de este factor de correc-

.cién porporciona une estimacién aceptable del magnesio de

cambio. El calcio de cambio se calcula por diferencig entre la
capacidad de cambio catiénico y el resto de cationes cambia-
bles, quedando, por tanto, englobados con la cifra del calcio
los errores de todas las determinaciones. Esto no supone gran
inconveniente ya gque generalmente carece de interés "practico
conocer la cantidad de calcio de cambio en suelos calizos.

10(b).2. Mucteriai y aparaios
10(b).2.1. Agitador mecanico de tubos de centrifuga.
10(b).2.2. Centrifuga.
10(b).2.3. Tubos de centrifuga de 50 ml.
10(b).3. Reactivos
10(b).3.1. Solucién de acetato sodico, 1 N. Disolver 136 g. de

acetato sédico trihidrato en agua y diluir en 1 litro. El pH de
la solucion debe ser aproximadamenie 8,2.
10(b).4. Procedimiento

Pesar unos 4 g. de suelo desecado al aire con un 1 por 100
de precision y transferir a un tubo de centrifuga de 50 ml. Ada-
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dir 33 ml. de solucién de acetato sédico Ireactivo 10(b).3l y' 11.3.3. Solucién patron de acido clorhidrico, 0,2 N,
agitar en un agitador mecanico durante cinco minutos. Cen- .

11.4. Procedimiento

trifugar hasta que el iigquide sobrenadante esté claro y decantar
el lfquido en un matraz aforado de 100 ml. Repetir la extraccién
dos veces mas.
el magnesio por complexometria (método 16).
10(b).5 Cdlculo

Calcular el Mg y el Ca de cambio expresados en meq/loc'g.
b 10C

Magnesio de cambio, meq/100 g. = — 0,75

C = concentracién en meq/l. de Mg en el extracto.

P = peso seco on g. de la muestra. )

Calcio de cambio = capacidad de cambio catiénico en
meg’100 g. — (K 4+ Na 4+ Mg de cambio) en meq/100 g.

10(b).6. Observaciones

Cuando se determine la cepacidad de cambio catiénico. por
el procedimiento indicado-en el método 9, se conservara el li-
quido sobrenadante de los sucesivos tratamientos de la muestra
con acetato sédico, determinandose en el mismo el Mg de
cambio. -

10(b).7. Referencia

1. Bower, C. A.: <Determination of exchangeable magnesium

in soils containing dolomite». Soil Sc. Amer. Proc. ;9: 40-42,
1955. ’
11. ACIDEZ VALORABLE (TbTAL] DE LOS SUELOS
(Provisional)
11.1. Principto

Se entiende por acidez de cambio a la parte de la acidez del
suelo que puede ser reemplazada con sales neutras no tampo-
nadas, tales como ClNa, ClK o Cl;Ca. La acidez valorable
es la cantidad de &cido neutrahzado a un determinado pH que
g2 toma frecuentemente a 8,2. El hidrégeno cambiable es el
hidrégeno que puede ser reemplazado por sales neutras.

El método propuesto consiste en la percolacién del suelo
con una solucién 0,5 N de Cl, Ba y 0,055 N de trietanolamina
neutralizada con CIH a pH 8. La solucién que percola a través
del suelo se valora con CIH hasta pH 5,1 y la cantidad de acido
que se consume se compara con el requerido en un ensayo en
blanco.

- De acuerdo con las anteriores deflmcwnes en este método
se determina la acidez valorable, incluyéndose conjuntamente:
1) el Al trivalente monomérico cambiable; 2} el H cambiable
por cationes de sales neutras; 3) los grupos funcionales déhil-
.mente 4cidos de la materia organica, y 4) los sesquiéxidos
hidrolizables asociados con minerales de arcilla o materia or-
ganica. Percolando una solucién de sales neutras a través de
un suelo se desplaza: 1) el Al trivalente monomérico cambia-
ble, y 2) quiza algan H de la materia organica, aunque parecs
probable que el H que aparentemente a veces se encuentra
procede ‘de la hidrélisis del Al. Por tanto, ninguna de las tres
expresiones, a saber, acidez valorable, acidez de cambio e hi-
drégeno cambiable, son sinénimas.

11.2. Material ¥ aparatos

11.2.1. Matraces erlenmeyer de 125 y 500 ml.~
11.2.2. Matraz aforado de 250 ml.
11.2.3. Filtro Bachner de pyrex, num. 40.

11.3. Reactivos

11.3.1. Soluci6én tampén extractora 0,5 N de Cl; Ba-0,055 N
de trietanolamina (TEA), ajustada a pH 8,0: Disolver 550 g. de

Cl;Ba 2H,O en agua destilada y hervida en una botella de pyrex

de 10 litros. Afnadir 250 -ml. de trietanolamina 2 N y 36 ml. de
CIH 6 N, y diluir la solucién en un total de 9 litros con agua
destilada y hervida (sin COs), Mezclar bien la solucién y ajustar
a pH 8,00 £ 0,02 con CIH o TEA. Esta solucién es 0,03 N respecto
a la base libre. Impedir la disolucién de CO; en la solucién,
instalando un sifén y un tubo con cal sodada, conectados a la
toma de aire. Para preparar esta solucién extractora diluir
previamente trietanolamina comercial IN (CH, CH, OH); — péso
especifico 1,126, aproximadamente 8 NI para obtener una solu-
cién 2 N y normalizarla con la solucién acida patrén (reacti-
vo 11.3.3) y el indicador (reactivo 11.3.2),

11.3.2. Solucién indicadora: disolver 0,22 g. de verde de bro-
mocresol y 0,075 g. de rojo de metilo en 96 ml. de etanol al 95
por 100 que contenga 3,5 ml. de Na OH 0,1 N,

Diluir con acetato sodico y mezclar, Determinar -

Colocar 10 g. de suelo en un matraz erlenmeyer de 125 ml. y
anadir 100 ml. de la solucién extractora (reactivo 11 3.1}, remo-
ver el contenido para mezclar bien, tapar el matraz y dejar en
reposo durante una noche. Transferir el contenido a un filtro
Buchner de pyrex (num. 40), con papel de filtro Whatman

‘i num. 32 (4,25 cm.), enjuagar el erlenmeyer con la sclucion ex-

tractora y continuar percolando esta solucién a través del suelo
hasta que se tenga. un total. de percolado de 225 ml. Dejar
drenar cada fraccién- de la solucién extractante antes de afiadir
la fraccién siguiente, pero evitar que el suelo se agriete debido
a secado excesivo. Transterir completamente la solucién perco-
lante a un matraz graduado de 250 ml. y enrasar con €l reac-
tivo 11.3.1. A continuagién verter el contenido del matraz en
un erlenmeyer de 500 ml., anadir 5 gotas de solucién.indicadora
(react.vo 11.3.2) y valorar con ClH (reactivo 11.3.3) hasta el
vira,e de color a rosa (pH 5,1). Enjuagar el matraz con la solu-
cién que se esté valorando y completar la valoracién. Valorar
250 ml. de la so'ucién extractora original hasta el mismo punto
de viraje utilizando la misma cantidad de solucién indicadora.
11.5. Cdlculo

Calcular la acidez valorable expresada en meq/100 g. de

‘suelo.

(V—-VJ10N.

V = volumen en ml. de CIH utilizado para valorar 250 ml. de
la solucién extractora. -

V' = volumen en ml. de CiH ut.lizado para valorar 250 ml. de
la solucién extractora qus ha estado en contacto con
el suelo.

N = normalidaed de! CIH.

. Acidez valorable meq/100 g. =

11.8. Observaciones,

Con algunos suelos, el color rosa del viraje desaparecera
conforme el pH aumente, debido a la ienta disclucion de AI(OH);,
pero esto no hay que tenerle en cuenta. La pequeiia cantidad
de aluminato disuelto en el exiracto del suelo sera convertido
en Al(OH); cuando la valoracién ge haya completado y, por
tanto. no introducird ningin error en la determinacién de la
acidez total. Sin embargo. cuando la solucién valorada se deje
reposar; el Al(OH); precip tado continuara reaccionando con
el acido libre, y cualquier adicidn posterior de acido para
restaurar el punto de viraje mtrodumna un error negatlvo en
ia valoracion.

11.7. Referencias -

1. Peech, M.: <Methods of Soil Analysis»,
American Society of Agroncmy, 1965,

Part 2: 910-912.

2. Coleman, N. T., y Thomas. G W.: «Soil Acidity and'[. ming»:
1-36. Agronomy Mon. num. 12. American Socicty of Agro-
nomy, 1987. ' .

12. NECESIDAD DE CAL DE LOS SUELOS ACIDGCS
(Provisional)
12.1. Principio

Se propone un método empirico en el que una muestra de
suelo se pone en contacto con una solucién tampdén neutra de
g-nitrofenol, basando la estimacién de la necesidad de cal en
el decremento de pH que produce el suelo acido en tal solucién;-

-

12.2. Material y aparaios
12.2.1. Potenciémetro (pH-metro).,
12.2.2. Electrodo de vidrio
12.2.3. Electrodo de caiomelanos.
12.3. Reactivos
12.3.1. Solucién tampén de p-nitrofenbl. Disolver en agua

destilada 4 g. de p-nitrofenol y 18 g. de acetato calcico anhidro,
llevando a 1 litro la solucién. Ajustar a pH aige infericr a 7,0
con lechada de cal concentrada obtenida a partir de o6xido
calcico. Dejar en reposo durante la. noche. ajus:ando ei pH
exactamente a 7,0 el dia siguiente. Filtrar y aimacenar e¢n frasco
de color topacio.

12.3.2. Solucién de CI1K 0,1 M: Disolver 7,456 g. de Cl K en
100 ml. de agua destilada y diluir en 1 litro.

12.3.3. CIK s¢lido.
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12.4.

A 10 g. de suelo tamizado y seco al aire afadir en un vaso
de 100 ml. 2 g. de Cl1 K sélido y 25 ml- de la soluciéon tampoén
(reactivo 12:3.1). Agitar varias veces durante la primera hora
y ocasionalmente después, dejando los vasos cubiertos con una
placa de vidrio duramnte la noche. A la mafiana siguiente agitar
de nuevo y medir el pH de la suspensién del suelo en la solucién
tampén. Deterniinar también el pH del suelo en suspensién
0,1 M de Cl K, tal como se describe en 2.4.2,

Procedimiento

12.5. Cadlculo

Calcular la necesidad de encalado expresada en Tm. de
CO;3 Ca por Ha., suponiendo una densidad aparente de 1,35.

‘ ‘ pH — pH'
Necesidad de cal, Tm. de COsCa/Ha = 10 (7,0 — pH™).
7.0 — pH’
pH = pH deseado en los 15 cm. superficiales de 1 Ha.
pH’ = pH inicial del suelo. .
pH"' = pH adquirido por la solucién tampén en contacto con
el suelo.

12.8. Observaciones

El método puede aplicarse siempre que el pH de la suspen-
sién tampdn no sea infer.or a 5,80. El error general a este tipo
de método es que la cantidad de cal para incrementar un cier-
to nimero de décimas el pH del suelo no es la misma a distintos
valores de pH de suelo. En cualquier caso, la necesidad de cal
que se obtenga habria que multiplicarla por un factor de co-

rreccién, genera.mente comprendido entre 1,5 y 3, dependiendo |

de las caracteristicas de la caliza, absorcién de Ca por las co-
sechas y régimen de humedad durante el periodo de reaccién.

12.7. _
1.. Guitian, F., y Muniocz, M.: «An, Edaf.» 16: 1.017-1.097, 1957.

Referencia

13(a) PASTA SATURADA DEL SUELO Y SEPARACION DEL EXTRACTO
13(a).1.

La -conductividad eléctrica del extracto de saturacion del
suelo es un buen indice para estimar el efecto de las sales
sobre el crecimiento de las plantas. ’

En ‘el presente método se prepara la pasta saturada de
suelo anadiendo agua destilada y agitando hasta que se alcan-
za un punto de humedad caracteristico. La pasta se coloca
en un filtro y se aplica succién para extraer una cantidad
suficiente de solucién para analizar.

Los datos analiticos del extraclo saturado de suelo puedens
ser directamente utiiizados para estimar el efecto de las sales
sobre el crec.miento de las plantas.

13(a).2.

13(a).2.1. Recipientes para conservar extractos, tales como
tubos de ensavo o frascos de 50 ml.

13(a).2.2. Recipientes de 250 m! de capacidad come minimo,
tal como un vaso (e aluminio o de vidrio giueso

Principio

Material y aparatos

13(a).2.3. Embudo Bichrer de unos 20 ¢m. de diametro.
13(a).2.4. Matraz Kitasaio.
13(a).2.5. Bomba o trompa de vacio.

13(a).2. Procedimiento

Preparacion de la pasta.—Colocar en el recipiente una .can-
tidad de suelo variable de acuerdo con las dsterminaciones gque
se vayan a efectuar. Con un peso de 250 g. la pasta proporciona
el suflciente extracto acuoso para un analisis completo. Afadir
agua destilada y mezclar con la espatula hasta que se alcance
la saluracién. De cuando en cuando, golpear el recipiente so-
bre ia mesa del laboratorio. En e! punto de saturacién la pasta
es brillante a la luz, fluye lentamente cuando el recipiente se
inclina y se desliza sobre la espatula sin dejar mancha excepto
en los suelos muy arcillosos.

La mezc.a se deja en reposo durante una hora o mas y en-
tonces debe de comprobarse la saturacion:y rectificarse si es
necesario. Si la pasta se ha endurec.do o perdido su brillantez,
mezclar con mas agua para conseguir la consistencia anterior
‘Como los suelos se emvarran cuando se trabajan con el agua
necesaria para llovarlos a la llamada «capacidad de campos, se
debe de afiadir mas agua inmediatamente hasta lograr el punto
de saturacidon. La pasta con exceso de agua se corrige afadién-
doie suelo seco.

Szparacion del extracto.—Transferir la pasta del suelo satu-
rado al embudo Biichner vertiéndola sobre el papel de filtro
colocado en el embudo y aplicar vacio. Recoger el extracto en

6] recipiente correspondiente (Kitasato) o bien sobre un tubo
de ensayo en el interior del Kitasato y que se apoye sobre la
salida del embudo. No utilizar material pyrex si se va a deter-
minar el boro. Si la primera porcién del filtrado sale turbia,
debe filtrarse nuevamente o desecharse. Si se desean hacer
determinaciones de carbonatos o bicarbonatos debe anadirse
una solucién de hexametafosfato sédico de 1.000 p. p. m., a ra-
z6n de una gota por cada 25 ml. del extracto, antes de guar-
darlo y taparlo para evitar asi la precipitacion de carbonato
ralcico. R : .

Para apreciar la salinidad de los suelos, generalmente la
extraccion puede hacerse a los pocos minutos de haber prepa-
rado la pasta. Sin embargo, cuando el suelo couniiene yeso, la
conductividad de]l extracto saturado puede aumentar de 1 a
2 mmhos/cm. después de un periodo de reposo. Por tanto, en
suelos yesosos, debe dejarse la pasta saturada en reposo durante
varias horas antes-de proceder a la extraccién. En cualquier
caso, si ademas de la conductividad eléctrica del extracto sa-
turado se va a analizar la composicion quimica de las sales
disueltas, la pasta saturada debe de dejarss en reposo de cuatro
a dieciséis horas antes de extraer la solucion.

13(a).4. Observaciones

Para determinaciones en serie, en suelos de'textura wunifor-
me, s puede ganar tiempo determinando la humedad de satu-
racién de una muestra representativa segun se describe en el
método 40. Las otras muestras se saturaran afnadiendo el su-

| ficiente volumen de agua a pesos conocidos de suelos.

Las pastas saturadas de suelos turbosos deben de dejarse en

"reposo durante toda una noche para comprobar la saturacién.

En los suelos de textura fina para reducir la tendencia a
adquirir consistencia de barro, y obtener ua punto final mas
definido, el agua debe de afiadirse a estos suelos con una mf-
nima . operacién de movimiento, especialmente al princpio.

En los suelos de textura gruess la pasta puede ser preparada
en la misma forma que para los de textura fina. No obstante,
se recomienda hacer el extracto a un diferente contenido de
humedad para la determinacién de salinidad I[método 13(b)l.

13(a).5. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils», 1954,

13(b) EXTRACTO DE SATURACION DOBLE PARA SUELOS
DE TEXTURA GRUESA

13(b).1.

En el siguiente procedimiento se prepara una pasta con
doble humedad que la existente en el.punto de saturacién. La
conductividad del extracto de saturacién dcble hay que multi-
plicarla por dos antes de usar la escala patrén de evaluacion
¢ 2 salinidad del suelo 13(a).4.

Principio

13(b).2. Material y aparatos

13(b).2.1. Lata de un diametro de 10 a 12 cm.
-13'b).2.2. Cesto de tela metalica galvanizada, con aberturas
de 6 mm? aproximadamente y que se ajuste a la lata.

13(b).3. Procedimiento

Colocar el cesto en la lata y afadir la muestra de suelo al
cesto hasta formar una capa de 2 6 3 mm. de espesor. Nivelar
el suelo y anadir con pipeta 2 ml. de agua, gota a gota, en
areas contiguas del suelo. Cubrir el cesto y dejar reposar du-
rante quince minutos. Tamizar suavemente el suelo seco a tra-
vés de la tela mgtalica del cesto y pesar las bolitas de suelo
humedo retenidas.

Calcular Ja humedad como sigue:

2
H=—100
P—2
H = contenido en humedad.
P = peso en g. referido a materia humeda.

Pesar 250 g. de suelo seco al aire y efadir suficiente. agua
hasta cuatro veces el contenido en humedad H. Después de un
periodo de repose, proceder como en 13(a).3.2.

13(b) .4. Obszrvaciones

Todos lcs resultados de determinaciones que se hagan sobre
el extracto de saturacién doble habran de ser multiplicados por
dos antes de interpretar los valores en la escala patrén de sa-
linidad,
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13(b).5. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils», p. 88, 1854.

14(a) SODIO POR FOTOMETRIA DE LLAMA

14(a).1. _ Principio .

Excitacién del Na de soluciones pulverizadas sobre una llama,
'y medida de la radiacién emitida, utilizando Li coma patrén
interno para compensar las variaciones en las condiciones de
funcionamiento del fotémetro de llama y reducir las mt,erfe-
rencias. -

14(a).2. Material y aparatos )
Madtraces aforados de 50 ml.

14(a).2.1.
14(a).2.2, Fotémetro de llama. -
14(a).3. Reactivos )
14(a).3.1. Soluci6on de acetato amoénico, aproximadamente

1 N. Aniadir 57 ml. de 4cido acético concentrado a unos 600 ml. de
agua y luego 68 ml. de hidréxido aménico concentrado. Diluir
en un volumen de 1 litro y ajustar a pH 7,0, afiadiendo hidroxi
do aménico a acido acético.

14(2).3.2. Solucién de cloruro sédico 0,04 N. Disolver 2,338

gramos de cloruro sédico desecado en agua y diluir exactamen-

te en 1 litro.

14(a).3.3. Solucién de cloruro s6dico 0,04 N en acetato amé-
nico 1 N. Disolver 2,338 g. de cloruro sédico desecado en reac-
tivo 14(a).3.1 hasta completar 1 litro.

14(a).3.4. Solucién de cloruro de litio 0,05 N. Disolver 2,12
gramos de cloruro de litio desecado en agua y diluir exacta-
mente en 1 litro.

14(a).4. Procedimiento

Preparar una serie de patrones de cloruro sodico usando los
reactivos 14(a).3 (2 y 4), afadiendo & cada uno la misme ali-
cuota de la solucién 14(a.) .3.4, Preparar una serie similar de
patrones de cloruro sédico con.los reactivos 14(a).3.3 y 14(a).3.4,
usando_ €l reactivo 14(a).3.1 en vez de agua para diluir. Las
concentraciones de cloruro sédico que -se recomiendan son 0;
0,2; 06; 08; 1; 2; 3 y 4 meq/l. La concentracién 6ptima de
cloruro de litio varia con el tipo de fot6émetro de llama, pero
generalmente es de 5 a 10 meq/l. Los patrones de cloruro sédico
en agua se usan para analisis del Na en aguas y en extractos
acuosos de suelos. Los patrones de cloruro sédico en acetato
amoénico se usan para analisis del Na en el extracto de acetato
aménico del suelo. Calibrar el fotéometro para un intervalo de
concentraciones entre 0 y 1 meq/l. de Na, usando las seis pri-
meras soluciones patrones. Usar la primera y las cuatro ulti-

mas soluciones patrones cuando se vaya a trabajar en el

intervalo de 0 & 4 meq/l. de Na.

Medir con pipeta una alicuota de la solucién que se va a
analizar en un matraz aforado de 50 ml., la alicuota debs
de contener menos de 0,2 meq. de Na. Aifadir el volumen
apropiado del reactivo 14(a).3.4 de modo que cuando se diluya
& un volumen de 50 ml. la concentracién de litio sea exacta-
mente igual a la de-las solucioneg patrén de cloruro sédico.
Enrasar, afiadiendo agua o reactivo 14(a).3.1, si van a analizar-
se extractos de acetato aménico. Mezclar y determinar la con-

centracién de Na con el fotémetro de llama usando la curva

de calibracién apropiada.
14(a).5.

Calcular el contenido en Na en agua o extracto del suelo
expresado en meq/1,

Cdlculo

Sodio en agua o extracto del suelo, meq/l. = ——V— X 50

C = concentracién de Na en meq/]l. hallada en la curva de
calibracién. ..
V = volumen en ml. de la a'icuota de la solucién a analizar.

14(a).8. Observaciones

Usando el patrén interno de cloruro de litio tel como se pres-
cribe en este método se atenian los efectos de las variaciones
de presién del combustible y del oxigeno. los cambios de visco-
sidad, moléculas organicas y de sales y acidos inorganicos. No
€s necesario que la concentracién de litio en el patréon interno
sea exacta pero si que sea la misma concentracién y de la
misma sal tanto en los patrones como en las soluciones pro-
bltelmas Ver manual de instrucciones del fotémetro que se
utilice

- Centrifugar a f.c.r. = 1.000 durante diez minutos.

-tos y decantar. Lavar con 5 ml.

14{a).7. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff: «Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils, 96, 1954.

14(b) SODIO POR PRECIPITACION
COMO ACETATO DE URANILO, CINC Y SODIO
14(b).17 Principio

Determlnacxén gravimétrica del sodio precipitado con ace-
tato de uranilo y cinc.

14(b).2. Material y aparatos
14(b).2.1. Centrifuga.
14(b).2.2. Tubos cénicos de centrifuga de 12 ml.
14(b).3. Reactivos
14(b).3.1. Acetato de ui‘anilo y cinc: Pesar 300 g. de acetato

de uranilo dihidratado, 900 g. de acetatc de cinc dihidratado
y 10 g. de cloruro de sodio y llevar a un matraz grande. Anadir
82 ml. de acido acético glacial y 2.618 ml. de agua. Agitar has-
ta que las sales se disuelvan, dejando sélo una pequefia can-
tidad de acetato de uranilo, cinc y sodio. Filirar antes de usar.

14(b).3.2. Acido acético-etanol: Mezclar 150 ml. de 4cido
acético. glacial con 850 ml. de etanol al 95 por 100. Agitar con
un exceso de cristales de acetato de uranilo, cinc y sodio. Filirar
antes de usar. Los cristales de acetato de uranilo, cinc y so-.
dio pueden prepararse como sigue: Afadir 125 ml. de acetato
de uranilo y cinc [14(b).3.1]1 a 5 ml. de solucién de cloruro
sédico al 2 por 100, agitar y después de quince minutos reccger
el prec'pltado en un crisol de porcelana de fondo poroso. Lavar
varias Veces con .acido acético glacial, luego varias veces con
éter y, finalmente, desecar en un desecador.

14(b).3.3. Eter anhidro.

14(b).4. Procedimiento

Pipetar una alicuota que contenga -de 0,003 a 0,07 meq. de
sodio en un tubo de centrifuga cénico de 12 ml. Evaporar en
bafio de agua hasta 0,5 ml. Enfriar, afadir 8 ml. -de acetato de
uranilo y cinc [(14(b).3.1]1, y mezclar agitando con un alambre
de aluminio doblado en un lazo. Dejar en reposo una hora.
Decantar
y drenar sobre papel de filtro durante diez minitos. Secar la
boca del tubo con un parfio limpio o con papel de filtro sin
hilachas. Suspender el precipitado y lavar las paredes del tubo,
utilizando 5 ml. de 4cido acético-etanol [14 (b).3.21 vertidos
con una pipeta equipada de una pera de goma. Centrifugar
durante diez minutos, decantar y drenar durante un minuto.
Secar la boca del tubo. Lavar com 5 ml. de éter anhidro
[14(b).3.3]1, y centrifugar sélo durante cinco minutos. Decantar
cuidadosamente sin drenar. Repetir el lavado y la centrifugacién
otra vez. Limpiar el exterior del tubo con gamuza, desecar du-
rante une hora o més a 60° C, enfriar en un desecador y pesar.

Afiadir 10 ml. de agua, agitar con el alambre hasta que se
disuelva el precipitado de sodio, centrifugar durante cinco mi-
nutos, decantar cuidadosamente y drenar durante cinco minu-
tos sobrs papel de filtro. Suspender el precipitado insoluble
y lavar las paredes del tubo con 5 ml. de acido acético-etanol
[14(b).3.2]1 vertidos con pipeta. Centrifugar durante cinco minu-
de éter anhidro, centrifugar
una hora a 60° C, enfriar en un desecador y pesar. La diferencia
entre los dos pesos es el peso del precipitado de sodio.

14{b).5. Cdlculo

P

Sodio, meq/1. = T X 850,2

P = peso en g. del sodio precipitado.

V = volumen én ml. de la alicuota.
14D 6.
1. Reitemeier, R, F.:

Referencias

-«Semimicroanalysis of saline soils solu-

tions». Indus. and Engin. Chem. Analyt. 15: 333-402, 1943.
2. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkal!i Soils». p. 97, 1954.

15(a) POTASIO POR FOTOMETRIA DE LLAMA

15(a).1. Principio

Como en 14(a).1.
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15(a).2. Material ¥ aparatos
15(a).2.1. Matraces aforados de 50 ml.
15(a).2.2, Fotémetro de llama.
15(a).3. Reactivos
15(a).3.1. Solucién de acetato amoénico, aproximadamente

1 N. Anadir 57 ml. de acido acético concentrado a unos 660 ml. de
agua y luego unos 68 ml. de hidréxido amoénico concentrado.
Diluir en un volumen.de 1 litro y ajustar pH 7, afiadiendo més
hidréxido aménico o acido acético.

15(a).3.2.
agua 1,491 g. de cloruro potasxco desecado 'y diluir en un vo-
lumen de 1 litro.

15(a).3.3.
amoénico 1 N Disolver 1,491 g. de cloruro potasico desecado ‘en
reactivo 15(a).3.1 y completar hasta 1 litro con dicho reactivo.

15(a).3.4. Solucién de cloruro de litio, 0,05 N. Disolver en
agua 2,12 g. de cloruro de litio desecado y diluir en'1 litro.

15(a}.4. Procedimiento

Preparar una serie de patrones de cloruro potasico usando
los reactivos 15(a8).3.2 y 15(a).3.4, anadiendo a cada uno la
mismea alicuota de la solucién. Preparar una serie similar de
patrones de cloruro potasico con los reactivos 15(a).3.3 y 15(al).3.4
usando el reactivo 15(a).3.1, en vez de agua para diluir. Las
concentraciones de cloruro potasico que . .se recomiendan son:
0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 1; 1,5 y 2 meq/l. Los patrones de. cloruro
potasico en agua Sse usan para analisis de aguas y extractos
acuosos de suelos. Los patrones de cloruro potéasico en acetato
amonico se usan para el analisis del K en el extracto de ace-
tato amonico del suelo. Cdlibrar el fotémetro para €l intervalo
de concentracién de 0 a 0,5 meq/l. .usando los seis primeros
patrones de la serie. Usar el primer patrén y los cuatro ulti-
mos para calibrar el fotémetro =n el intervalo de 0 a 2 meq/1. de
potasio. -

Medir con pipeta una -alicuota que contenga menos de
0,1 meq. de pctasio de la solucién problema y colocarla en un
matraz aforado de 50 ml. Ariadir el volumen apropiado del
reactivo 15(a).3.4, de modo que cuando se diluya a un volumen
de 50 ml. la concentracién .de litio en la solucién problema sea
exactamente igual a la de l!as soluciones patrén de cloruro po-
tasico. Enrasar afiadiendo agua o reactivo 15(a).3.1 en el caso
de que se vayan a analizar extractos de acetato aménico. Mez-
clar y determinar la concentracién de potasio con el fotémetro
de llama, usando la curva de calibracién apropiada.

15(a).5. Cdlculo

Calcular el contenido de K en agua o extracto del suelo ex-
presado en meq/l.
. ' C !
Potasio en agua o extracto del suelo meq/l. = — - 50
i A\

C = concentracién en mecq/l. de K hallada en la curva de
calibracion.
V = volumen en ml. de la alicuota de la soluc1on a anahzar

15(a).6. Observacmnes

Usando el patrén internc de cloruro de lmo tal como se
prescribe en este método se atenvan los efeclos de las variacio-
nes de _presiéon del combustible y del oxigeno, los cambios de
viscosidad, moléculas organicas y de sales y acidos inorganicés.
No es nececario que la concentracion de litio en el patrén
interno sea exacta, pero si que sea.la misma councentracién y
de la misma sal tanto en los patrones como en las squcxones

problemas.
15(a).7. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff:
Improvement of Saline and Alkali Soils»,

«Diagnosis and
97, 1954,

15(b) PQOTASIO POR PRECIPITACION
COMO DIPICRILAMINATO DE POTASIO

15(b).1.

Determinacidn colorimétrica del potasio precipitado con di-
picrilam;jnato de litio.

Principio

15(b).2. Material y aparatos.
15(b).2.1. Colorimetro fotoeléctrico. )
15(b).2.2. Centrifuga. ~
15(b).2.3. Tubos coénicos de centnfuga de 12 ml.

15(h).3. .

Solucién de cloruro potasico, 0,02 N. Disolver en

Soluci6én de cloruro potasico 0,02 N en acetato .

Reactivos.

15(b).3.1. Solucién de dipicrilaminato de litio. Disolver 1,85
gramos de carbonato de litio en 250 ml. de agua. Calentar a
50° C y luego anadir 9 g. de dipicrilamina. Después de que la
dipicrilamina se haya disuelto, filtrar y diluir 200 ml. de esta
solucién a 1 litro. Para la porcién restante, de aproximadaimen-
te 50 mil.,, afnadir 0,25 g. de cloruro potasico. Separar y lavar
el precipitado de dipicrilaminato de potasio resultante con unos
pocos mililitros de agua mediante una centrifuga. Afadir la
sal de potasio a la solucién caliente de dipicrilaminato -de litio
y agitar durante treinta minutos. Filtrar la solucién antes de
usar.

15(b).3.2. Cloruro potisico, 0,01 N. Disolver 0,7456 g. de clo-
ruro potasico seco en agua y diluir.a 1 litro exactamente.

15(b) .3.3. Fenolftaleina al 1 por 100 en etanol del 60 por 100.

15(b).3.4. Hidroéxido 'sédico, aproximadamente 1 N. Disolver
40 g. de hidroxido sédico en agua y diluir a 1 litro.

15(h).4. Procedimiento

Pipetar una alicuota que contenga 0,005-0,035 meq. de potasio
en un tubo cénico de centrifuga de 12 ml. Afiadir una gota de
fenolftaleina 15(b).3.3] y luego hidréxido sédico [15(b).3.4] has-
ta coloracion rosa. Evaporar a sequedad. Esto asegura la elimi-
nacién del amonio. Enfriar y luego afiadir exactamente 2 ml. de
soluciéon de dipicrilaminato de litio [15(b).3.1], Triturar el re-
siduo salino en el fondo del tubo ¢on una varilla de vidrio y
dejar precipitar durante una hora. Centrifugar el tubo durante
un minuto a f.c. r. = 1.000. Tomar una alicuota de 0,2 ml. del
liquido sobrenadante con una pipeta de sangre y diluir hasta

-un volumen de 50 ml. Comparar la transmisién en una cubeta
| Optica a través de un filtro de 510 mu con la del agua en una

cubeta igual. Preparar una curva de calibraci6én para cada
grupo de muestras sometiendo una serie de 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5;
3; 3,5 ml. de cloruro' potasico [15(b).3.2]1 a las mismas opera-
ciones anteriormente descritas. La cantidad de potasio en la
muestra se encuentra interpolando en‘esta curva. Repressentada
a escala lineal la curva debe tener una forma ligeramente de S.
La temperatura d: preparacién de la curva de calibracién no
debe diferir en mas de 2° C'de la temperatura a la gque se
hacen las determinaciones problema.

15(b).5. Cdlculo

N

M
Potasio, meq/l. = -7- X 1.000

M = miliequivalentes de potasio en la alicuota determinados
por interpoiacién en la curva de calibracién.
V = volumen en ml. de la alicuota.

15(b).6. Referencias

1. Williams, W. O.: <Rapid determination of potassium with
dipicrilamina». Amer. Soc. Hort. Sci. Proc. 39: 47-50, 1941.

2. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and

~  Improvement of Saline and Alkali Soils», p. 98, 1954.

16, CALCIO + MAGNESIO Y CALCIO POR COMPL_EXOMETRIA
(provisional)

16.1. ‘Principio

El método propuesto es el de Diehl et al. (1950), tal como es
descrito por el U. S. Salinity Laboratcry Staff (1954). Es apli-
cable a los extractos acuosos de saturacion de suelo y a otros
extractos no acuosos, con las precauciories que se sefialan.

16.2. Material v ap&ratos

Microbureta de 10 ml
Erlenmeyer de 125 ml.

16.2.1.
18.2.2.

16.3. Reactivos

16.3.1. Solucién tampén de cloruré amoénico e hidréxido
amodnico.—Disolver 67,5 g. de cloruro amoénico en 570 ml. de
hidréxido aménico concentrado y completar hasta un litro.

16.3.2. Hidroxido soéd.co aproximadamente 4 N.—Disolver
160 g. de hidroxido sodico en un litro de agua.

16.3.3. Solucién patrén de Cl; Ca, 0,01 N.—Disolver 0,500 g. de
carbonato calcico puro (cristales de calcita) en 10 ml. de acido
clorhidrico aproximadamente 3 N (1 4+ 3) y diluir con agua
hasta un titro.

16.3.4. Indicador de eriocromo negro T.—Disolver 0,5 g. de
erfocromo negro T y 4,5 g. de hidrocloruro de hidroxilamina en
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106 ml. d= etanol del 95 por 100. Este indicador se puede adqui-
rir bajo di s denominaciones comerciales. )

i6.3.5. Indicador de purpurato amoénice (murexida).—Mezclar
bien 0,5 g. de purpuralo aménico con 100 g. de sulfato potasico
pulverizado. .

16.3.6. Solucién de versenato, aproximadamente 06,01 N
(EDTA, saldisédica y de dihidrdogeno del acido etilenaminteira-
cético).—-Disolver 2 g. de la sal y 0,05 g. de cloruro magnésico
hexahidrato en agua y diluir en un litro. Calcular el tftulo
exaclo de esta solucién, valorandola con el reactivo 16.3.3.,
segun ¢! procedimiento que se detalla méas adslante. La solucién
debe ce ser valorada dos veces usando cada vez el indicador
16.3.4 - 16.3.5, ya-que la normalidad que se obtiene con mure-
xida 16.35 es del 3 al 5 por 100 mas aglta que con el eriocromo
negro 16.3.4. Conservar la solucién en frasco de polietileno en
los cuaies la. normalidad no varla

16.4. Procedimiento

16.4.1. Pratratamiento de los extractos del suelo.—En los ex-
tractos acuosos de saturacidén del suelo se podra, en general,
proceder directamente a la valoracién de Ca y Mg. Sin embar-
go, como el que se prepara para la obtencion de cationes cam-
biables [métodos 10(a) y 10(b}], es necesario eliminar el acetato
amoénico y la materia organica dispersada antes de valorar con
versenato, tal como se describe en 10(a).4.1.

16.4.2. Determinacién del calcio.—Tomar una alicuota de §
a 25 ml. que contenga como maximo 0,1 meq. de Ca en un
erlenmeyer de 125 ml. Diluir hasta 25 ml., agregar 0,25 ml, (5 go-
tas) del reactivo 16.3.2 y unos 50 mg. del reactivo 16.3.5 y
valorar con solucién 16.3.6 usando una microbureta de 10 ml. El
cambio de color sobre fondo blanco es de rojo anaranjado a
morado. Cuando se aproxime el punto de viraje, el versenato
debe de afiadirse poco a poco (una gota cada cinco o diez se-
guridos), ya que el cambio de color-no es instantaneo.

Un ensayo en blanco conteniendo los reactivos 18.3.2 y 16.3.5
y una c dos gotas de reactivo 16.3.6 ayuda a distinguir el punto
de viraje. Si se sobrepasa el punto de viraje se puede valorar
_por retroceso con €l reactivo 16.3.3.

16.4.3. Determinacién de calcio + magnesio.—Tomar una ali-
cuota de 5 & 25 ml.-que contenga como maximo 0,1 meq. de
Ca + Mg en un erlenmeyer de 125 ml. Diluir hasta 25 ml., apro-
ximadamente, y agregar 0,50 ml. (10 gotas) del reactivo 18.3.1
y tres o cuatro gotas de reactivo 16.3.4. Valorar con el reactivo
18.3.6 usando una microbureta de 10 ml. El cambio de color es
de rojo vino a azul o verde. Ningun matiz de ro1o de vino debse
permanecer en el punto de viraje.

16.5. Cdlculo

Calcular el contenido de Ca o Ca + Mg en agua o extracto
del sueio en meq/1.

Calcio o calcio + magnesio = 1.000

V = volumen en ml. de la solucién de versenato.
N = normalidad de la solucién de versenato.
V'’ = volumen en ml. de la alfcuota.

16.8.

Cuando hierro, aluminio y manganeso estdn presentes en
concentraciones mayores de 20 p.p. m. y de varias décimas
de p.p.m. para el Cu, interfieren con la determinacién con
indicador de eriocromo negro. Normalmente, las concentraciones
de estos metales en 1os extractos acuosos o de acetato amoénico
de los suelos de las regiones aridas estdn por debajo de esos
limites. Si se produjesen interferencias pueden eliminarse por
el procedimiento descrito por Cheng y Bray (1951),

16.7. Referencias

1. Cheng, K. L., y Bray, R. H.: <Determination of calcium and
magnesium in soil and plant material-. Soil Sc. 72: 449-458,
1951.

2. Diehl, H.; Goetz, C. A., y Hach, C. C.: «The versenate
titration for total hardnesss. Amer. Water Works Assoc.
Jour 452: 40-48, 1950.

-3. United States Salinity Laboratory Staff:© «Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils», pp. 94-95, 1854.

Observaciones

17. SULFATOS
(Provisional)

17.1. Principio

El sulfato se precipita como sulfate calcico en presencia de

acetona. El sulfato calcico es posteriormente separado por cem-

trifugacién y redisuelto en agua. En la solucién acuosa se de-
termina la cantidad de sulfato por valoracion del calcio con
1ato. El método es rapido y suficientemente preciso para
Alisis de rutina de aguas y extractos acuosos de suelos, pero
no se recomienda para suelos con bajo contenido en sulfatos
(<20 p. p. m.).

El método mas preciso para la determlnacmn de sulfatos es
la determineacidén gravimétrica por precipitaciéon de SO; Ba. Este
método es laborioso y dudosamente recomendable para anilisis
rutinarios. En este tipo de anlisis est4d frecuentemente justi-
ficada la estimacién de la concentracion de sulfatcs por -dife-
rencia, en meq/l., enire la suma de cationes Ca?+ 4 Mg+ 4
+ K+ 4+ Na+t, y la suma de los aniones determinados Cos~ +
+ CO; H- + Cl-.

17.2. Material y aparatos

17.2.1. Centrifuga.
17.2.2. Tubos de centrifuga de fondo cénico de 40 6 50 ml.

17.2.3. Microbureta de 10 ml.
17.2.4. Erlenmeyer de 125 ml.
17.3. Reactivos
17.3. (1,2,3,4y5). Como 16.3.2,3,4,. 5y 6.
17.3.6. Solucion de rojo de metilo, ai 0.1 por 100 en alcuhol.
17.3.7. Acido acético: Aifadir 1 mi. de acido acético glacial

a 100 -ml. de agua.

17.3.8. Acetona.

17.3.9. Solucién de cloruro ca1c1co 1 N. Disolver 11 g. de
Cl; Ca o 14,7 g. de Cl; Ca 2 H,0 y diluir hasta 100 m].

17.4. Procedimiento

Transferir una alicuota que contenga 0,01 a 0,10 meq. de
suifato a un tubo de centrifuga de fondo cénico. Diluir ¢ con-
centrar a 10 ml. Afadir una gota de rojo de melilo y acido
acético (17.3.7) gota a gota hasta que aparezca un color rosado
permanente. Mezclar bien el contenido. después de la adicion
de cada gota de acido. Afniadir 1 ml. de Cl;Ca 1 N y mezclar.
Afiadir 20 ml. de acetona y mezclar con una varilla. Dejar
reposar durante diez minutos para que el precitado flocule, cen-
trifugar durante cinco minutos y decantar el liquido sobrena-
dante. Invertir el tubo y drznar sobre papel de filtro durante
cinco minutos. Afiadir 10 ml. de acetona de un frasco lavador. y
disgregar el precipitado enjuagando las paredes del tubo. Cen-
trifugar y drenar de nuevo. Afadir 10 ml, de agua para disolver
el precipitado. Valorar el Ca con EDTA tal como se describe
en el método 13.

17.5. Céleulo
Calcular e] contenido en sulfatos expresados en meq/l.
1.000 X VX N

Sulfatos meq/l. =
v

V = volumen en ml. de EDTA utilizados en la valoracién.
N = normalidad de EDTA.
V' = volumen en ml. de alicuota valorado.

17.6. Observaciones

Una variante simple del método propuesto consisteé en medir
la conductividad eléctrica de la solucién acuosa de sulfato cal-
cico tal como se describe en el método 22 en vez de determinar
el calcio por complexometria.

17.7. Referencia

1. Branson, R., y Sharpless, R.: <«Calcium Sulfate method for
the determination of sulfates (sin publicar). Dept. of Soils
and Plant Nutrition. University of California. Riverside,
1957.

18. CARBONATOS Y BICARBONATOS EN EXTRACTOS DE SUELO

18.1. Principio

18.2. Material y aparatos

18.2.1. Microbureta de 10 ml.

18.3. Reactivos

18.3.1. Fenolftaleina al 1 por 100, en etanol al 80 por 100.

18.3.2. Anaranjado de metilo, 0,01 por 100 en agua.

18.3.3. - Acido sulfurico, aproximadamente 0,01 N, de titulo
exacto conocido.



31 marzo 1976 !

. 8471

B. O. del E—Num. 78

18.4. Procedimiento

Transferir unae alicuota de la solucién problema que conten-
ga 0,005 a 0,04 meq/l. de cloruro en un crisol de porcelana de
boca ancha y 15 ml. de capacidad. Se especifica la cantidad
de cloruros porgue la misma muesira se usa para determ.nar
posteriormente los cloruros [método 19(a) o 19(b)]. Anadir una
gota de fenolftaleina. Si la solucién toma color rosa, anadir el
&cido sulfurico usando una microbureta de 10 ml. gota a gota
y a intervalos de cinco segundos, hasta que desaparezca el co-
lor. Anadir dos gotas de anaranjado de metilo y valorar con

acido hasta que aparezca el- primer color anaranjado. Conser-.

var la muestra si se van a analizar cloruros.

Para corregir por la posible alcalinidad de los indicadores,
valorar una muestra en blanco de agua destilada y hervida,
a la que ze afaden las mismas cantidades de indicadores que
a la solucién problema. Restar las lecturas obtenidas si no son
despreciables de las correspondientes al problema. La luz debe
ser adccuade para apreciar los cambios de.colores. Conviene
tener a la vista soluciones de colores representativos de los
puntos de vraje de las valoraciones.

18.5. Calculo

Calcuiar el contenido en carbonatos y bicarb'onatos’expresa-
dos en meqg/l.
2.V.N
Carbonatos = 1.000 ——— meq/1.
v

(V' —2V) N
Bicarbonatos = 1.000

meq/1.

N = normalidad de SO;H..

V = volumen en ml de SOH, utilizado para desaparicién

de color rosa.
V'’ = volumen en ml. de SOH. utilizado para aparicién de
color anaranjado primitivo
V' = volumen en ml. de la alicuota de solucién problema.
18.6 Referencia

1. Urnited States Salinity Laboratory Staff:
Improvement of Saline and Alkali Soils»:

«Diagnosis and
p. 98, 1954,

1etal CLORUROS
(Indicador)

19(a).1. Principio

Los procedimientos clasicos para determinacion de cloruros
se basan en ia formacion de una sal de plata relativamente
insclubje.

En ia practica de analisis agricolas se llevan a cabo deter-
minaciones vo.umétricas mas que grav.métricas. El punto de

viraje de la valoracién de cloruros con nitrato de plata puede .

ser detectado de diversas maneras, tal como por la aparicion
de un precipitado rojo de Cr O, Ag, (valoracién de Mpohr), o
midierdo el potencial que se desarroiia en ja solucidn mediante
una combinaciéon apropiada de electrodes (Kolthoff y Kuroda,
1951). Se proponen ambas var antes del método.

19(a).2. Material y aparatos

19(a).2 1. Microbureta de 10 ml.

19(a).3. Reactivos

18(a).3.1. Solucién al 5 por 100 de cromato potasico. Disolver
§ g. de cromato potasico en 50 ml. de agua y anadir nitrato de
plata 1 N gota a gota hasta que se forme un precipitado rojo
claro permanente. Filtrar y diluir hasta 100 ml.

15(2).3.2. Nitrato de plata, 0,005 N. Disolver 06,8495 g. de
secado en estufa de nitrato de plata en agua y diluir exacta-
mente en un litro. Aimacenar la solucién en un ‘frasco color
topacio para protegsrla de la luz.

19(a2) 4. Procedimiento

Tomar una alicuota de la solucién problema y valorar con
acido sulfurico hasta el punto de viraje con naranja de metilo
(métcdo 18). Se usara una solucién patrén del acido en caso
de que intcrese determinar carbonatos y bicarbonatos.

Afadir cuatro gotas de reactivo 19(a).3.1 a la muestra guar-
dada después de la determinacién de carbonatos-bicarbonatos.
Valorar, agitando al misme ticmpo bajo luz brillante, con el
reactivo 19(a).3.2, usando una microbureta de 10 ml., hasta
que aparezca el primer color rojo (pardo rojizo) permanente.

2. Reitmeier, R. F.:

Las correcciones del ensayo en blanco varian con el volumen
de la muestra en el punto de viraje, y generalmente aumenta
regularmente entre 0,03 a 0,20 ml., segin aumenta el velumen
de 2 a 12 ml.

19(a).5. Cdlculo
Calcular la concentracion de cloruros en meg/l.
V—v

i)

Cloruros = 0,005 X 1.000

V = volumen en ml. de NOjAg utilizados en la valoracién
de la solucién del problema.

V' = volumen en mi. de NO;Ag utilizados en la valoracién
en blanco. - ‘ R

V" = volumen en ml. de alicuota de solucién problema.

19(a).6. Observaciones

Los éacidos minerales que -disuelven los cromatos de plata
deben de estar ausentes. Por tanto, la cantidad de acido afa-
dida debe ser la estrictamente necesaria para hacer la solucién
débilmente acida, evitAndose la adicién en exceso. Los ioduros,
bromuros y bicarbonatos forman precipitados con nitrato de
plata y deben estar ausentes de la muestra. Generalmente, los
fosfatos no interfieren pero también deben de evitarse canti-
dades altas de fosfato. Los materiales organicos también deben
de eliminarse por su tendencia a reducir el nitrato de plata en
soluciones neutras. El hierro normalmente reacciona con el
cromato potasico produciendo un cromato insoluble, pero la
cantidad de hierro que generalmente se encuentra en las mues-
trag no interfiere. En caso de que se crea que la cantidad de
hierro es alta, afiadir unas cuantas gotas mas de indicador para
asegurar el exceso de cromato.

19(a).7. Referencias

1. Chapman, H. D., y Pratt, P. F.: <Methods of Analysis for
‘Soils, Plants and Waters», 98-100, 1961.

«Semimicroanalysis of saline soil solu-
tions». indus. and Engin. Chem. Analyt. Ed. 15: 393-402, 1943.

3. Stout, P. BR., y Johnson, C. M.: «Methods of Soil Analysiss.

Part 2: 1.125-1.126. American Society of Agronomy, 1965.
18(b) CLORUROS
(Potenciometria)
19(b).1. Principio

Ver 19(a).1. El método descrito es aplicable al extracto de
saturacién del suelo (o a otro extracto de diferente proporcién
suelo : agua) y a una suspension de suelo: agua en el caso
de que se quiera ahorrar el trabajo de separaciéon del extracto.

19(1).2. Material y aparatos
19(b).2.1, Potenciémetro (pH-metro).
19(b).2.2.. Electrodo de vidrio.
19(b).2.3. Electrodo de plata.—Cloruro de plata (Ag-Cl Ag).
19(b).2.4. Microbureta de 5 6 10 ml.
19(b).2.5.

Agitador magnético.
19(b).3. - Reactivos ’

19(b).3.1. Suspension de cloruro de plata (Cl Ag). Preparar
un precipitado de Cl Ag mezclando soluciones 0,1 N de Cl Na
y NO; Ag; 500 ml. de cada solucién seran suficientes para pre-
cipitar Cl Ag para muchas determinaciones, Debe de usarse
un ligero exceso de cloruro o de nitrato para provocar un buen
precipitado. Lavar bien el precipitado con agua destilada y
transferirlo a un frasco topacio. Renovar la solucién sobrena-
dante diariamente durante diez dias, réeemplazandola con agua
destilada para remover las trazas de los excesos de iones plata
o cloruro. Finalmente, completar el volumen con agua hasta
un litro.

18(b).3.2. Solucién de nitrato de plata (NO; Ag), 0,1 N. Di-
solver 8,5 g. de NCy Ag en agua destilada, diluir la solucién
en un volumen de 500 ml. y almacenar en un frasco topacio.

19(b).3.3. Solucién de nitrato de plata (NO; Ag), 0,01 N. Di-
luir 10,00 ml. de reactivo 19(b).3.2 en 100 ml. con agua destilada.
Comprobar antes de usarla su normialidad valordndola poten-
ciométricamente con la solucién de Cl K [reactivo 18(b).3.4],
segun se descr.be mas adelante.

19(b).3.4. Solucién patrén de cloruro potasico (Cl K), 0,01 N.
Disolver 0,746 g. de Cl K purc y desecado en estufa y diluir

“hasta un litro. Esta solucién es 0,01 N con respecto al cloruro

y se usa para valorar la solucién de NO; Ag.
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19(b).3.5. Solucién soporte de electrolito, Disolver 101 g. de

nitrato potésico (NO; K} recristalizado -(calidad reactivo) en
agua, afadir 62 ml, de &cido- nitrico concentrado (NO; H) y
diluir la solucién en un litro. i

19(b).4. Procedimiento

Transferir una alicuota de la solucién problema, preferente-
mente que contenga menos de 0,1 meq. de cloruros, al vaso de
valoracién., Diluir en agua destilada hasta un total de 25 ml,,
aproximadamente. Afadir 2,5 ml. de la solucién de electrolito.

Preparar la solucién de referencia anadiendo a 25 ml. de agua
destilada 2,5 ml. de la sclucién soporte de electrolito y dos gotas
de la suspension de Cl Ag. Sumergir el juego de electrodos de
referencia, agitando ligeramente; cerrar el circuito del pH-
metro y anotar el potencial observado en milivoltios. Reemplazar
la solucién de referencia por la solucién problema que conten-
ga la solucién soporte de electrolito. Valorar agitando suave-
mente con NO; Ag 0,01 N hasta que el potencial que indique la
_escala del potenciémetro o pH-metro sea el mismo que el
anotado para la solucién de referencia. Anotar el volumen de
soluciéon de NOj Ag requerido.

19(b).5. Calculo

Calcular la concentracién de Cl- en la ‘solucién problema,
expresada en meq/l.

V.N
Cloruros en la solucién problema = 1.000

v
N
v

volumen en ml. de la soluciéon de NO; Ag.
normalidad de la solucion de NOy Ag.
volumen en ml. de la solucién problema.

o

19(b).6. Observaciones

19(b).8.1. Los vasos de valoracién no deben de exponerse &
la luz solar directa durante la volaracion, lo que podria provo-
car un cambio del potencial final. La agitacién excesivamente
raplda también puede cambiar el potencial final afiadiendo una
componente de potencial de corriente. R
.~18(b).8:2. El‘uso de la solucién soporte de electrolito de alta
fuerza ibnica dispensa de conocer el verdadero potencial de
equivalencia al mismo tiempo de ahorrar las correcciones ne-
cesarias por diferencias de fuerza iénica de la solucién pro-
blema o clase de electrolitos disueltos. El «potencial aparente
de equivalencia» que se obtione es practicamente independiente
de las valoraciones normales debidas al diferente contenido de
sales solubles de la solucién problema.

19(b).8.3. El procedimiento descrito no diferencia entre los
lones cloruros y bromuros.

19(b).7. Referencias

1. Kolthoff, I. M., y Kuroda, P. K.: «Determination of traces
of chlorides. Anal. Chem. 23: 1.304-1.308, 1951.

2. Stout, P. R., y Johnson, C. M.: «Methods of Scil Analysiss.
Part 2, 1.127-1.129, American Society of Agronomy, 1965.

20. NITRATOS
(Provisional)

20.1. Principio

Los nitratos se extraen del suelo con solucién saturada de
S0, Ca. 2H,O y se determinan en el filirado por el método del
écido fenoldisulfénico. Para ello, ge evapora una alicuota del
extracto a sequedad después de afnadir COy Ca para impedir la
pérdida de nitrato durante la evaporacién, El residuo de esta
evaporacién se trata con &cido fenoldisulfénico y se alcaliniza
con NH,OH. Entonces se mide la intensidad del color amarillo
que se produce como resultado de estos tratamientos.

El método es aplicable al extracto de saturacién del suelo.
En cualquier caso, es necésario evaporar a sequedad porque
la reaccién del 4cido fenoldisulfénico con los nitratos es afec-
tada por el agua.

20.2. Materiel y aparatos

Colorimetro con un recorrido de luz de 1 cm. y equipado
con filtro azul que tenga un maximo de transmitancia de
420mu o espectrofotémetro.

20..".&. Reactivos

20.3.1. Sulfato calcico en polvo (SO,Ca. 2H,0).
20.3.2. Acido fenoldisulfénico (fenol 2:4-4cido disulfénico.)

Disolver 25 g. de fenol puro en 150 ml. dé SO;H. concentrado
(p. e. 1,84) en un matraz erlenmeyer de 500 ml. A continuacién
afiadir 75 ml. de SO;H, humeante (13 a 15 SO;), mezclar la
solucion y colocar el matraz en agua hirviendo durante dos
horas. Almacenar la solucién resultante de acido fenoldisulfé-
nico en un frasco topacio con tapon de cristal. O bien disolver
25 g. de fenol puro en 225 ml. de SOH;. concentrado (p. e. 1,84),
colocando el matraz erlenmeyer en agua hirviendo durante
seis horas. ' ‘

20.3.3. Solucién de hidroxido amoénico (NH,OH). Preparar
este reactivo mezclando 1 litro de NH;OH (p. e. 0.89 a 0,90)
con 1 litro de agua.

20,3.4. Carbonato calcico en polvo.

'20.3.5. Solucién patron de nitrato: disolver 0,722 g. de NOK
en agua, y diluir la soluciéon en un volumen de 1.000 ml. en un
matraz aforado. Si se wusa NO;K puro y seco, esta solucién
contiene 100 pg. de N en forma de nitrato por ml. Almacenar
la solucién en la neverea. R

20.3.6. Sulfato de plata (SO;Ag)) en polvo.

20.3.7. Hidréxido calcico {Ca(OH)al en polvo.
20.3.8. Carbonato magnésico. (CO;Mg)} en polvo.
20.4. Procedimiento

20.4.1. Preparacién del extracto de suelo.—Colocar 50 g. de
suelo en un frasco de cuello ancho de 500 ml. y anadir 0,5 g. de
CO;Ca. 2H:0O y 250 ml. de agua. Tapar y agitar durante diez
minutos en un agitador mecanico. Dejar sedimentar durante
algunos minutos, y decantar y filtrar el liquido schbrenadante
a través de un papel de filtro grande plegado (Whatman nu-
mero 42). Si la primera porcion de filtrado no es clara, volver
a filtrar y recoger el filtrado en un frasco limpio. ’

20.4.2. Para suelos que contienen menos de 15 p.p m. de
cloruros.— Pipetar una alicuota de 25 ml. del extracto en un
vaso pyrex de 150 ml., afadir 0,05 g. de CO;Ca y evaporar la
muestra a sequedad en una placa de calentamiento. Llevar a
cabo la evaporacion en una atmosfera libre de vapores de NO;H
y no continuar €] calentamiento una vez que se haya alcanzado
la sequedad. Dejar enfriar el vaso, afiadir 2 ml. de acido fenol-
disulfénico con una pipeta que vierta rapidamente. Rotar el
vaso de manera que el acido fenoldisulfonico se ponga en
contacto con todo el residuo. Dejar reposar durante diez mi-
nutos, anadir 20 m! de agua y agitar con una varilla de vidrio
hasta que todo el residuo se disuelva. Entonces afiadir con una
bureta despacio y removiendo solucién NH,OH hasta que la
solucién sea ligeramente alcalina (cuando aparezca el color
amarillo), y anadir 2 ml. mais para asegurar e] exceso de este
reactivo. Transferir la solucién a un matraz aforado de 100 ml. y
diluir con agua. Mezclar bien y medir la intensidad del color
con luz de 420 mu comparando con la absorcién que se produce
por un ensayo e€n blanco.

Determinar el contenido de nitratos de la muestra usando un
grafico de calibracién que se construye con los resultados ob-
tenidos con muestras gue contengan 0,10, 20, 40, 70 v 100 pg de N
en forma de nitrato. Para preparar este grafico, diluir 10 ml. de
la solucion patrén de nitratos (reactive 20.3.5) con agua en un

‘matraz aforado de 100 ml. y mezclar bien. Anadir alicuotas

de 0, 1, 2, 4, 7 y 10 ml. de esta solucion patrén diluidas me-
diante una bureta de 10 m!. dividida en intervalos de 0,02 ml. a
vasos pyrex de 156 ml. y medir la intensidad de los-colores
que se obtienen con estas muestras segun se describe en el
analiisis del extracto del suelo.

20.4.3. Para suelos-gque contienen mas de 15 p. p. m. de clo-
ruros.—El procedimiento es el mismo que se describe en 20.4.2,
excepto que se utiliza una alicuota del extracto en la que se
hayan eliminado los cloruros. Para ello, anadir 0,1 g. de SO,Ag»
a 100 ml. del extracto en un erlenmeyer de 250 ml. y agitar
durante quince minutos. Anadir entonces 0,2 g. de Ca({OH), y
0,5 g. de CO, Mg para precipilar el Ag+, agitar el matraz du-
rante cinco minutos. Filtrar la suspension a través de un papel
de filtro seco y plegado, y analizar el filtrada por el procedi-
miento descrito en 20.4.2 (puede omitirse la" adicién de CO3Ca
antes de la evaporacién).

23.5. Cadlculo

Calcular el N de nitrato expresade en meq/1. del extracto.

Nitrégeno de nitratos, meq/l, =

14V
P = peso en pg de N nitratos deducido de la curva de ca
libracién.
V = volumen en ml. de la alicuota del extracto.



B. O. del E—Num. 78

6473

20.6. Observaciones

Los extractos deben de analizarse inmediatamente después
de su preparacién, almacenindolos en una nevera cuando ello
no sea posible.

Se recomienda llevar a cabo la evaporacién de sequedad en
bario de agua.

. La solucién patron de nitratos es estable durante seis meses
como minimo cuando se conserva en una nevera.

20.7.

"1. Bremmer, J. M.: «Methods of Soil Analysiss.
1.219. American Society of Agronomy, 1965.

Referencia
Part 2:

21. BORO. COLORIMETR_IA CON CURCUMINA
(Provisional)

-

21.1.

El método propuesto se basa en la formacién de rosacianina,
-que tiene lugar en forma proporcional a la cantidad de boro

Principio

presente. La presencia de acido oxalico mantiene la acidez a-

un nivel suficiente para que se desarrolle el color si la diso-
lucién que contiene el boro es ligeramente acida, con lo cual
queda eliminada la necesidad de anadir ClH concentrado.

21.2. Material y aparatos
21.2.1, Vaso de vidrio exento de boro de 250 ml.
21.2.2. Matraces aforados de 1.000 ml., 500 ml. y 50 ml.
21.2.3. Tubos colorimétricos normalizados.
21.2.4. Fotocolorimetro. |,
21.3. Reactivos
21.3.1. . Etanol al 95 por i00, de calidad reactivo, que deber4

redestilarse si es necesario para que quede exento de boro.

21.3.2. Solucién de curcumina-acido oxalico. Disolver en
100 ml. de etanol del 95 por 100 exento de boro, 0,04 g. de
curcumina finamente pulverizada y 5 g. de &acido exalico
(C.O.H,. 2H,O). Esta solucién debe de almacenarse en una bo-
tella topacio o de plastico de _color ambar en un lugar oscuro
y fresco. Debido a la descomposicién de la curcumina, este
reactivo debe de prepararse de nuevo cada varios dias. El plazo
de conservacion puede extenderse hasta una semana o ma,s
si se mantiene en un frigorifico.

21.3.3. Solucién patrén de boro. Disolver 0,572 g. de BOsH;
desecado, de calidad reactivo, en 1 litro de agua, con lo que
se obtiene un patrén de 100 ;g de B por ml. Preparar una solu-
cién diluida tomando, mediante una pipeta, 50 ml. de la primera
disoluciéon patrén, pasandola a un matraz aforado de 500 ml. y
enrasando con agua destilada, con lo que se obtiene un patrén
de 10 i:g de B por ml. de volumen. La disolucién patron dilui-
da se emplea para preparar una ser.e de patrones en matraces
aforados de 50 ml. para construir las curvas de calibracién de
acuerdo con la tabla niim. 21.1,

21.4. Procedimiento

Transferir una parte alicuota de 1 ml. de una disolucién
ligeraments 4cida, que contenga entre 0,2 y 5 ug de boro a un
vaso de vidrio exénto de boro de 250 ml. de capacidad. La
misma pipeta de 1 ml. se emplea para transferir el patrén y
las disoluciones a ensayar y, por tanto, no es necesario esta-
blecer .un calibrado voluméirico especial; sin embargo, el vo-
{umen debe de mantenerse igual a 1 ml. A continuacion de esto,
afiadir al vaso 4 ml. dg solucidn de curcumina-acido oxélico
y mezclar dando vueltas al vaso. Finalmente, evaporar la so-
lucién a sequedad en una estufa (0 en un bafioc de agua) re-
gulada a 55° + 3° C, manteniendo €l residuo a esta temperatura
durante quince minutos, para asegurar que quede completamen-
te seco. La sustancia coloreada, rosacianina, se desarrolla du-
rante la evaporacion y desecacion.

Enfriar el vaso que contiene el residuo seco hasta la tem-
peratura ambiente. Seguidamente afiadir 25 ml. de etanol y
- triturar el residuo para extraer el compuesto colorante. Filtrar
la disolucién a través.de un papel de filtro Whatman num. 2,
recogiendo €l filtrado directamente en el tubo del colorimetro
(la ligera contaminacién de boro procedente del papel de filtro
no afecta la medida, pues el pasc de formacién de color ya ha
sido superado).

Hacer la lectura a 540 mu dentro de las dos primeras horas,
puesto que la rosacianina se hidroliza gradualmente con for-
macién de curcumina; esto se aprecia al *cabo de dos horas.
Si el tanto por ciento de transmisi¢n fuera demasiado bajo
(menos de un 25 por 100 a 30 por 100), lo que indicaria la pre-
sencia de més de 1,5ug de B, volver a leer inmediatamente la
disolucién a 580 6 600 mu.
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21,5. Cdiculo

Hacer la lectura en la curva de calibracién correspondiente
a la longitud de onda utilizada para la determinacién y, de
esta forma, se determinan los ug de boro contenidos en la
alicuota de 1 ml.

21.8, Observaciones

Los nitratos en cantidad superior a 20 ug de N en 1 ml. de
alicuota interfieren en el andlisis de la disolucién &cida. En
este caso se pueden eliminar de la disolucién mediante evapo-
racién de una parte alicuota del problema a la que se le haya
afiadido una cantidad suficiente de agua saturada con Ca (OH),
para volverla alcalina, sometiendo el residuo. a une ignicién
suave. A continuacién disolver la ceniza en CIH 0,05 N.

También interfieren en la determinacién de boro los iones
Fe, Mo, Ti y Zr si se encuentran en proporciones mas altas
de lo normal (por encima de unas 300 p. p. m.) en la disolucién
problema.

Cuando la parte alicuota de 1 ml, contenga una cantidad
insuficiente de: boro, es posible concentrar la disolucién por
evaporacién, después de haberla alcalinizado con disolucién de
Ca (OH)s, disolviéndola, seguidamente, en un pequefio volumen
de CIH de concentraci6n suficiente para obtener una disolucién
ligeramente acida.

21.7. Referericias

1. Dible, W, T.; Troug, E., y Berger, K. C.: «Boron determi-
natlon in sm]s and pla.nts Simplified curcumm procedures.
Anal. Chem. 26: 418-421, 1954.

2. Jackson, M. L.: <And&lisis quimico de sueloss.
Omega, 1964.

503-506. Edit.

TABLA 21.1.

concentraciones de las soluciones patrén de boro

Escale de
para el método de curcuminag

Volumen de la | Concentracion
Nimero solucién de obtenida dilu- | Escala de concentracio-
de la 10 ug. de B/ml. | yendo a 50 ml. nes. Longitud de onda
solucién diluida a 50 ml a) 540 mpu 580-600 mp
(ml.) (ug. de B/ml.}
Blanco 0,0 0,0 0,0 0,0
1 1,0 0,2 0,2 -
2 2,0 0,4 0,4 —
3 2,5 0,5 0,5 -
4 3,0 0,8 0,6 —_
5 4,0 0,8 0,8 —_
8 5,0 1,0 1,0 1,0
7 1,5 1,5 1.5 1,5
8 10,0 2,0 — 2,0
9 12,5 2,5 — 2,5
10 15,0 3,0  — 3,0

(1) pg. de B por determinacién, puesto que se parte de 1 ml. El
pg. de B/ml. de la disolucién final es el 1/11 de estos valores, pero
todas las concentraciones se refleren a la concentracién en el volumen
de 1 ml de la alicuota que se analiza y no a la concentracién final.

22(g) YESO
(Cualita!:ivo)

22(a).1. Principio
Formacién de precipitado al afiadir acetona a un extracto
acuoso de.suelo.

22(a).2. Material y aparatos

22(a).2.1. Agitador mecénico.

22(a).3. Reactivos

22(a).3.1. Acetona.

22(a}.4. Procedimiento

Pesar una muestra de suelo desecado al aire de 10 & 20 8. ¥
colocarla en un frasco al que se afnade agua suficiente para
disolver parte o todo el yeso presente. Tapar ia botella y agitar
a mano seis veces a intervalos de quince minutos o durante
quince minutos en agitador mecénico, Filtrar el extracto a
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través de un filtro de porosidad media. Colocar unos 5 ml. del
extracto en un tubo de ensayo y afiadir aproximadamente un
volumen igual de acetona. La formaciéon de un precipitado
indica la presencia de yeso en el suelo.

22(a).5. - Observaciones

El suelo no debe ser desecado en estufa debido a que el
calentamiento del SO, Ca 2H;O promueve su conversién en
SO, Ca 0,5H,O. Este hidrato tiene una solubilidad en agua 20
por 100 superior al yesa durante un periodo indefinido después
de su disolucion.

22(a).6. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff: «Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils»: p. 103, 1954.

22(b) YESO

B (Cuantitativo)
22(b).1. Principio

En caso de reaccion positiva del método 22(a), puede interesar
conocer la cantidad de yeso presente. Se basa este método en
que lg solucién del sulfato calcico en acetona es menor ‘que la
de otros sulfatos generalmente menos abundantes en el suelo.
E] precipitado que se obtiene por adicién de acetona al extrac-
to acuoso del suelo es redisuelto en agua., midiéndose la con-
ductividad eléctrica de dicha disolucién para determinar la
concentracion de sulfato calcico presente.

22(b).2. Material y aparatos
22(b).2.1. Centrifuga.
22(b).2.2. Tubos de centrifuga de fondo cénico de 50 ml.
22(b).2.3. Celda de conductividad.
22(b).2.4. Puente de Wheatstone, con un indicador catédico
del tipo ojo méagico (ver 7.2.1.).
22(b).3. Reactivos
22(b).3.1. Acetona.
22(b).4. Procedimiento

Pesar de 10 a 20 g. de suelo desecado al aire y colocar en
un frasco de unos 250 ml. Ahfadir un volumen de agua de 5 a
10 veces superior al peso de suelo. Tapar el frasco y agitar
& mano seis veces, cada quince minutos, o en un agitador
mecénico durante quince minutos. Filtrar el extracto a través
de papel de filtro de porosidad media. Transferir 20 ml. del
extracto obtenido a un tubo [22(b).2.2] de centrifuga y agregar
20 ml. de acetona y mezclar. Dejar en reposo durante cinco o
diez minutos hasta que flocule el precipitado. Centrifugar con
una fuerza centrifuga relativa de 1.000 durante tres minutos.
Decantar el liquido sobrenadante, invertir el tubo y drenar
sobre papel de filtro durante cinco minutos. Dispersar el pre-
cipitado y enjuagar la pared del tubo con un chorro de ace-
tona de 10 ml. soplando por una pipeta. Repetir la centrifuga-
cién, decantacién y escurrido como antes. Finalmente afadir
40 ml. de agua destilada al tubo, tapar y agitar hasta que el
precipitado” quede completamente disuelto. Medir la conduc-
tividad eléctrica de la solucién seghGin se describe en o1 método 7
¥ expresar la conductividad a 25° C usando el factor de correc-
ci6én apropiado (tabla 7.1).

22(b).5. Cdleculo

Calcular el contenido en yeso del suelo expresado en por-
centaje. ’

0,088 CVV'
10 PV .

C = concentracién en meq/l. de SO.Ca 2H;0 deducida de
la lectura de conductividad en la figura 22(b).I.
V’ = volumen en ml. de agua afiadida para disolver el pre-
cipitado.
P = peso en g. de la muestra de suelo.
V = volumen en ml. del agua afiadida & la muestra de suelo.
V'’ = volumen en ml. del extracto acuoso utilizado para pre-
cipitar con acetona.

Contenido del suelo en yeso, %

22(b).6. Observaciones ~

22(b).6.1. El suelo no debe de desecarse en estufa [22(a).5].
22(b).8.2. Los sulfatos sédicos y potasicos cuando estan pre-
sentes en concentraciones altas también son precipitado: por la
acetona. Las concentraciones méximas de sulfatos sédicos y
Potésicos permisiblés son de 50 y 10 meq/l.,, respectivamente.

22(b).6.3. Si habiendo empleado una relacién de suelo : agua
de 1:5 se encuentra después de los calculos que el suelo con-
tiene unos 15 meq. de yeso por 100 g. de suelo (o 1,29 por 100)
hay que repetir la extraccion y determinacién usando una re-
lacién suelo : agua mas baja (1:10 a 1:100). Con la relacién
1:100 se podra determinar el yeso total incluso en suelos que
contengan un 25 por 100 de yeso.

22(b).7.

1. United States Salinity Laboratory Staff: «Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils»: p. 104, 1954,

Referencia

TABLA 22(b).1.

Datos para construir-la figura 22(bJ.1

Concentracién de SO.Ca en: Conductividad eléctrica de la
meq/l. solucién en:
. mmhos/cm.
1 0,121
2 0,226
5 ' 0,500
10 0,800
20 1,584
. 30,5 2,205
= 305}
Z
o
o
£
A
o -
o~
I A
~ 20 ¢
8 —
3
(o]
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°
v 10 T
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<
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FIGUAA Z2(h) 1, -- Reiusion entre concertraciones v conductividades eléclricas de solutienes
acuosay de yeso.

23(a) NECESIDAD DE YESO

23(a).1. Principio

Puesto que un suelo alcalino es el que tiene un exceso de
Na absorbido, si una soluciéon saturada de yeso se pone en
contacto en un frasco con una muestra del suelo después de
un cierto tiempo se alcanzara el equilibrio. La determinacién
en la solucién de equilibrio del Ca + Mg (método 16) y sustrac-
cién de este valor a la cantidad de Ca presente €n la solucién
acuosa de yeso se tendr4 una estimacién .del Ca que ha des-
plazado parte del Na absorbido y consecuentemente un valor
aproximado de la necesidad del yeso del suelo. El método es
el de Schoonover (1952) tal como es descrito por el United States
Salinity Laboratory Staff (1954).

23(a).2. Material y aparatos
23(a).2.1. Microbureta de 10 ml.
23(a).2.2. Erlenmeyer de 125 ml.
23(a).2.3. Agitador mecanico de frascos.

23(a).2.4. Frasco de 150 6 200 ml.
23(a).3. Reactivos

23(a)3. (1, 2, 3,745y 6 como 16.3.(1, 2, 3, 4, 5y 6.

23(a).3.7. Solucién acuosa de yeso aproximadamente satura-
da, de concentracién de Ca conocida. Colocar unos 5 g. de yeso
(SO,Ca 2 H;0) en un frasco con 1 litro de agua, tapar y agitar -
a mano varias veces en el intervalo de una hora o en un
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agitador mecanico durante diez minutos. Filtrar y determinar
la concentracién. de calcio en una alicuota de 5 ml. tal como
so describe en 16.4.2, La concentramén total de calcio debe
ser al menos 28 meq/l.

.23(a) 4.

Pesar 5 g. de suelo desecado al aire y
al que se le afiaden 100 ml. de reactivo [23(a).3.7]1 medidos con
una pipeta. Tapar el frasco y agitar a mano cada cinco mi-
nutos durante un tiempo de treinta minutos o durante cinco
miputos en un agitador mecanico. Filirar la’ suspensién y de-
terminar la concentracién de calcio 4+ tnagnesio en una alicuota
aprop.ada tal como se describe en 16.4.3.

23(a).5.

Calcular la ncceSIdad de yeso expresada en meq/100 g.yen
Tm.Ha. X 15 cm.
Necesidad de yeso, meq/100 g. = 2 - (C— C’).
Necesidad de yeso, Tm/Ha. X 15 cm. = 1,677 - 2 (C—C').
C = concentracién en meq/l. de Ca en la solucién original
de yeso.
C’ = concentracién en meq/l. de Ca + Mg en el filtrado.

23(&)'.67

Debido a la naturaleza empirica del método en muchos sue-
los no se ha encontrado buena correlacién entre el porcentaje
de sodio cambiable (PSC), ia necesidad de yaso tal como se
calcula por este método y el contenido en yeso del suelo.

23(a).7.

1. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and
-Improvement of Saline and Alkali Soilss: p. 104, 1954.

23(b) CALCULO DE LA NECESIDADR DE ENMIENDA
Principio

Procedimiento

Cdlculo

Observaciones

Referencia

23(b).1.

Se requiere conocer: 1.° la capacidad de cambio catiénico
(CCC) en meq/100 g. de suelo determinada segun se describe
en el método 9; 2.°) la cantidad de sodio de cambio (SC) en
meq/100 g. de suelo, bien por determinacién directa por el
método 10(a) o por su estimacion indirecta de los datos anall-
ticos de cationes solubles (Na, Ca y Mg) en el extracto de
saturacion del suelo [método 13(a), 14, 15 y 1861, siguiendo las
instrucciones que se dan en el siguiente procedimiento de

calculo.
23(p).2. Cdlculo
23(b).2.1. En caso de que no se haya hecho la deierminacién

del sod.o, pero si el analisis del extracto de saturacién del sielo,
estimar aquel (SC) de las concentracicnes de Na; Ca y Mg en
el extracto, comenzando por calcular la relacion de absorcién
de =odio (RAS).

Na
RAS = ————,

J Ca + Mg
2

extracto de saturacion en meq/l. Para ahorrar éste calculo uti-
lizar el nomograma de la figura 25(b).I, uniendo mediante una
regla la concentracion de Na en el eje de la izquierda con la
de Ca + Mg en el eje de la derecha, leyendo el _valor del RAS
en la interseccion de dicha recta con la recta inclinada del no-
mograma. Al mismo tiempo se lee el PSCi (porcentaje de sodio
cambiable inicial) en la parte inferior de la recta inclinada del
nomograma. ’

23(b).2.2. En caso de haberse determinado directamente el
S Ci (sodio de cambio inicial del suelo) calcular el P S Ci, por
la férmula

expresadas las c¢oncentraciones en el

S Ci (meq/100 g.)
. PSCi= X 100

C C C meq/100 g.

23(b).2.3. Decidir el porcentaje de sodic de cambio que se
va a tolerar cuando el suelo se haya recuperado (P.S Cf) que
normalmente debe de oscilar entre 0 por 100 y 10 por 100. A con-
tinuacion calcular la cantidad de sodio que hay que reemplazar
(S R) para alcanzar ese porcentaje de sodio de cambio final,
-de acuerdo con la férmula

] PSCfxCCC
SR=SCi——m —  — — meq/100 g.
. 100

En la tabla 23(b).], se dan las cantidades de en-

Ha. para reemplazar la cantidad de

23(b).2.4.
mienda necesarias por

colocar en un frasco .

sodio indicada, en una profundidad de suelo de 15 a 30 cm. y
bajo el supuesto de que el desplazamiento fuese cuantitativo.

23(b).2.5. En la tabla 23(b).II se dan iag cantidades de otras
enmiendas que pueden afiadirse a los suelos alcalinos equiva-
lentes a Tm. de azufre.

23(b).3. Observaciones

La reaccién entre una enmienda tal como el yeso y ol sodio
de cambioc es naturalmente una reaccion de equilibrio y, por
tanto, no se produce reemplazamiento cuantitativo del sodio
por el calcio. afiadide. Como regla general se sugiere para
compensar esta falta de reempiazamiento cuantitative multi-
plicar las cantidades de enmiendag mdlcadas en la tabla 23(b).I
por un factor de 1,25.

v

23(b).4. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff:
Improvement of Saline and Alkali Soils»:

«Diagnosis and
pPp. 49-50, 1954,

TABLA 23(b).1.

Caﬁtidades de yeso y azufre requeridas.para reémplazar las
cantidades indicadas de sodio de cambio (S C) .

Sodio de cam- Yeso Yeso Azufre (1) Azufre (1)
bio a reempla- | SO,Ca. 2H,0 | 50,Ca. 2H,O S S
zar meq/100 g. | Tm/Ha. % 30 | Tm/Ha. X 15 | Tm/Ha. X 30 | Tm/Ha. X 16
de suelo cm. cm. cm. cm.
1 3,8 1,9 0,72 0,36
2 7,6 3.8 1,43 . 0,72
3 11,6 5,8 2,15 1,08
4 15,5 7.8 2,87 1,44
5 19,3 8,7 3,59 1,80
6 23,1 11,6 - . 4,30 2,15
7 26,9 13,5 5,02 2,51
8 30,7 15,4 5,74 2,87
9 34,7 17,4 6,46 3.23
10 38,6 19,3 7,17 - 3,59

(1) Enmienda recomendable 1an s6lo en suelos alcalinos calizos.

cotte Mgt
meq. /L
0

3 . —~
N
‘57 o FIGUAA 23(b] I. — Nomograma pars 4
r o & determinar el valor RAS del extracto i
o & de saturacion del sueio y para estimar R
< o €l correspondiente PSC del suelo en
h 0 equillbric con el extraclo, - ™
N —
N
0 G B
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TABLA 23(b).IL

Equivalencia en azufre de las disiintas enmiendas

Tm. equivalenle

. Enmienda a1 Tm. de azuire
Azufre ...... reeshets e er ettt aan s srern et b aararanre 1,00
Solucién de cal-azufre (24 por 100 de S) . 4,17
Acido sulfarico .......... . 3,08
Yeso (SO4Ca .2 H0) ........ . 5,38
Sulfato de hierro (SO, Fe .7 HO) ....... 8,69
Sulfate de aluminio [(SOy;Al . 18 H,Ol 6,94
Caliza (CO3Ca) ...ccceviverenmicnenrercneviineeenanen 3,13

24, CALIZA ACTIVA

. (Provisional)
24.1.

La caliza activa se calcula por una dosificacién gasométrica
de CO;, del carbonato aménico, formado al reaccionar e} car-
bonato cédlcico activo con el oxalato aménico en diso:ucién.

Con este método es posible la apreciacion del carbonato de
calcio activo aun en suelos que contienen yeso y materia or-
ganica.

Principio

24.2." Material y aparatos
Calcimetro Bernard. Como en 3.2.1.

24.3. Reactivos

24.3.1. Solucién de oxalato aménico, aproximadamente 0,2 N.

Disolver 14,212 g. de oxalato aménico en 1 litro de agua.
24.3.2, Acido clorhidrico 1:1 (aproximadamente 8 N).
24.3.3. Carbonato calcico puro pulverizado.

24,4, Procedimiento

Tomar una muestra de suelo desecado al aire, pasarla por
un tamiz de 2 mm. de abertura de malla y pesar, segun sea
ol contenido en caliza de la muestra, de 2,5 a 10 g con una
precisibn de-1 mg. Introducir el suelo en un erlenmeyer de
500 ml. con tapén esmerilado. i

Afiadir exactamente 250 ml. de la solucién de oxalato amé-
nico y agitar mecanicamente durante dos horas. Filtrar des-
echando los primeros filtrados.

Tomar 25 ml, del filtrado y proceder con el 4cido clorhidrico
por el método del calcimetro de Bernard, como en 3.4, anotando
el volumen de CO; desprendido.

Para tener en cuenta la influencia de la presién y la tem-
peratura en el momento de la determinacién, proceder como
anteriormente utilizando 0,10 g. de carbonato célcico puro pul-
verizado, anotando e! volumen de anhidrido carbénico des-
prendido.

24.5. Cdleulo
Expresar el contenido en caliza activa en tanto por mil
1.000 X V
T PxV

C = tanto por mil de caliza activa.
P = peso en g. de la muestra.
V = volumen de anhidrido carbénico desprendldo por el
extracto de la muestra.
V' = volumen de anhidrido carbénico desprendido por el
carbonato calcico puro. ,

24.8. Referencias -
1. Drouineau, G: <Guide pour l'étude experimentale du sols.
Paris, 1952,

2, Nijensohn, L., y Pizarro, O. C.: «Un procedimiento para la
determinacién del calcireo activo en suelos organico-yeso-

sos»>. Boletin Técnico num. 2. Instituto Provincial Agrope-
cuario, 1960.
i
25. CARBONO ORGANICO OXIDABLE
25.1, Principio

En ol presente método se determina el carbono organico del
suelo que se oxida con dicromato en presencid de acido sulfa-
rico. E exceso de ¢xidante se valora con sulfato ferroso amé-
nico (sal de Mohr) y la cantidad de carbono organico oxidado
se calcula a partir de la cantidad de dicromato reducido,

_eliminar la posible interferencia de cloruros, la
Acido fosférico,. tiene por objeto favorecer el progreso de la

-

La presencia en el suelo de otras sustancias, oxidables o re-
ducibles, pueden dar contemdos en carbono®organico altos o
Lajos, respecuvamente

25.2. Material y aparatos
25.2.1. Matraces erlenmeyer de 500 ml.
25.2.2. Barras agitadoras, .
25.2.3. Agitador magnético y buretas o potencidografo auto-
matico con sus correspondientes buretas.
25.3. Reactivos
25.3.1. Dicromato potdsmo 1 N. Disolver 49,05 g. de dicromato

potasico en agua y diluir hasta un litro.

25.3.2. Acido sulfurico concentrado conteniendo 25 g. de
SO,Ag; por litro.

25.3.3. Acido fosforico concentrado.

25.3.4. Difenilam.na en solucién sulfurica. Disolver 0,5.g. de

" difenilamina n 20 ml de agua y anadir 100 m!. de acido ‘sul-

farico concentrado. Si se dispone de potenciografo automatico
no ce precisa el indicador citado anteriormente.

25.3 5. Sulfato ferroso aménico (Sal de Mohr), 0,5 N. Disol-.
ver 196, 1 g. de (SOy); Fe (NH,); 6H,O en 800 ml. de agua que
contenga 20 ml. de &cido sulfurico concentrado, diluyendo has-
ta 1 litro. Normalizar esta solucién cada vez que se emplee,
valoriandola, con 10 ml. de solucién 1 N de dicromato potasico
(25.3.1), siguiendo en todo el procedimiento que se indica en 25.4.

25.4.

Pesar una muestra, de tierra fina triturada del orden de
0,5 g. (0,056 g. en el caso de turba; 2 g. para suelcs que con-
tengan menos del 0,5 por 100 de carbono orginico oxidable) y
colocarla en un matraz erlenmeyer de 500 ml. Afiadir, mediante
bureta, 10 ml. de reactivo 25.3.1 imprimiendo un movimiento
de girc al matraz para asegurar una mezcla intima con el suelo.
Anadir, lentamente y agitando, 20 ml. de reactivo 25.3.2, de-
jando la mezcla en reposo durante treinta minutos sobre una
placa de amianto. Afadir 200 ml. de agua, dejar enfriar y
agregar, a continuacién, 10 ml. del reactivo 25.3.3., introducien-
do también en el matraz una barra agitadora con recqu1m1ento
de teflén.

Si no se dispone de potencidgrafo automatico, aefadir.4 .6 5
gotas del indicador 25.3.4 y valorar con 25.3.5 mediante buraiz y
utilizando agitador magnético hasta cambio de color. La colo-
racion vira de rojo burdeos a verde brillante, pasando por tonos
azul violaceos.

Si se dispone de potenciégrafo, valorar automaticamente con
25.3.5 en escala de milivoltios y ut:lizando electrodo ‘de placa de
platino frente a electrodo de referencia de sulfato de mercurio.

Cuando.se reduce mas del 80 por 100 del dicromato, la de-
terminacién debe reépetirse con una muestra de suelo méas pe-
queiia.

La adicién de sulfato de plata al acido (25.3.2),

Procedimiento

se hace para
adicidn de

reaccién de valoracién por bloqueo del ion ferroso, se minimiza
por operar con muestras aireadas. La interferencia del Mn no
parece causar, en las circunstancias méas desfavorables, un error
superior al 8 por 100.

25.5. Cidlculo

Calcular el carbono organico oxidable, expresado en porcen-
taje de tierra fina seca a 105° C, mediante la férmula

100. (M — M")
Carbono orgéanico oxidable % = 0,003 -

P

M = miliequivalentes de dicromato potasico afadidos.
M’ = miliequivalentes de sulfato ferroso aménico consumidos.
P = peso, en gramos, de la muestra referido a peso seco
a 105° C. .

25.8. Observaciones

Pare expresar el resultado en porcentaje de materia organica
oxidable se multiplica por 1,72 (coeficiente de Waksman).

25.7. Referencias

1. Hesse, P. R.: «A Textbook of soil chemical analysis». John
Murray. London, 1971.

2. Jackson, M. L.: <«<Analisis quimico de suelos»
celona, 1964.

3. Walkey, A.: «An examination of methods for determining
organic carbon and nitrogen in soils», Jour Agr. Sci. 25:
Pp. 598-6809, 1935, ; '

Omega. Bar-
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N Meéitodos fisices

- 1. HUMEDAD

1.1. Procedimiento -

Colocar una muestra representativa del suelo en recipiente
adecuado” previamente tarado. Es deseable, siempre que sea
posible, tomar al menos una mucstra de 25 g. Pesar y secar
sin tapar hasta peso constante en una estufa a 105° C Poner
a enfriar el recipiente tapado en un desecador y pesar de
nuevo.

1.2. Material y aparatos

1.2.1. Estufa de desecacion “con regulacién de temperatura
hastla 150° C. )

1.2.2. Desecadores.

+.2.3. Recipientes para contener muestiras de suelo que pue-

den ser latas cilindricas con tapa que cierre a presién.

1.3. Caleulo
~ Calcular el contenido en humedad expresado en porcentaje

100
Humedad, % = (P — P’} —

P = peso en g. de la muestra de suelo.
P' == peso en g. de la muestra de suelo seco.

" 1.4. Observaciones

El tiempo necesario para alcanzar peso constante (el término
no debe de interpretarse en sentido estricto, ya que un peso
constante rara vez se alcanza, excepto en su€los muy arenosos
que contengan poca materia organica) dependera del tipo de
estufa que se use, del tamafio y profundidad de la muestra
y del tipo de suelo. 5i se usa eslufa con corriente de aire- for-
zada, normalmente bastard con diez horas. Si la cstufa es de
conveccion, las muestras deben desecarse durante veinticuatro
horas como minimo y se deben de tomar precauciones para no
introducir muestras humedas durante la ultima mitad del pe-
riodo de secado.

Cuando no se requiera gran precisién, puede utilizarse lam-
para :infrarioja generalmente incorporada a una balanza para
desecsr la mueslra, pudiéndose en este caso colocar el suelo
en una capsula de tara conocida.

2(a) TEXTURA

(Densimetro Bouyoucos)

2(a).1. Principio

Los métodos ordinarios de determinacién de la textura de
los suelos requieren que las parliculas estén dispersadas en
una solucidn acuosa. La agiiacion del su:lo en una solucién
alcalina diluida de metafoufato sodico es suf.ciente, en muchos
casos, para la dispersion de todos los agregados del suelo. Sin
embargo, los suelos que contienen cantidades considerables de
sales facilmente solubles,
puede resistir la dlsperswn, al mencs que se eliminen previa-
mente d.chos componentes. La eliminacion de la materia orga-
nica puede realizarse tratando el suelo con peréxido de hidré-
geno y subsecuente filtracién y lavado con suficiente agua
para disclver el yeso. .

La efectividad de los agsntes dispersantes depende de la
ahsorcion de sodio que desplace a otros cationes absorbides con
el consiguiente desarrollo de fuerzas eléctricas de repuisién
entre las particulas del suelo. Las mezclas de metafosfato y
carbonato séd.co son particularmente efectivas y han hecho
posible la dispersién de suelos calizos sin eliminacién previa
de los carbonatos alcalino-térreos.

Maediante el densimetiro se mide la densidad de la suspensién.

del suelo (¢) que esta relacionada con la concentracién de par-
ticulas en dicha suspensién (c¢) mediante la férmula
c P,
- (1 ——) en donde P, y P, son las densida-
1.000 Py ' '

¢=P1+

des del liquido y de las particulas, respectivamente. Lé. escala
del densimetro puede estar cahbrada en unlcladns de concentra-
cion, para valores dados de P, y P,.

“"Bouyoucos en g/l.

tal como yeso, o materia organica, -

El método del densimetro, camo el método de 1 pipeta (2 b),
esta basado en la ecuacién de Stokes:

307 h P
X = O/t'/f,'donde 8 = 1.000 [ " '
| ge,—p)

que relacwna el diametro de las particulas (x) con el t1empo
de caida (t) y un parametro ® que no es constante durante el
proceso de sedimentacién, ya que la profundidad de inmersién
del densimetro es variable. <h» representa el espesor vertical
de la zona a partir de la superficie de la suspensién gue .esta
libre de particulas inferiores a un determinado dlametro (x)
después de un tiempo de sedimentacién t. Igualando h a la
distancia en centimetros desde la. superficie de la suspension
hasta el centro del bulbo del densimetro, es posible relacionar
los valores de h-conlas lecturas del densimetro L, haciendo, 8
una funcién de L. Esta relacién se da en la tabla 2(a).1 para
el densimetro que se recomienda en 2(a).2. Dicha tabla est4 ba-
sada en la ecuacién de Stokes, usando los siguientes valores

-de las constantes:

7 = gy = viscosidad del agua a 30° C = 0,008007 poise.
P, = densidad de- una solucién de Calgon al 0,5 por 100 =
= 0,99249 g/ml. .
P; = densidad de la particula = 2,650 g/ml
g = 980,7 cm/seg?,

La constante 1.000 es o] factor de conversion del d1ametro de

las particulas en mm. a micras.

2(a).2. Material y aparatos

2(a).2.1. Densimetro ASTM num.. 152 H, con la escala de
(American Society Testing Material).
2(a).2.2. Batidora eléctrica con paletas recambiables.
2(a).2.3. Probeta graduada de 1 litro con .a senal de enrase
de 1.000 ml. a unos 36 cm. del fondo.
2(a).2.4. Embolo agitador del latén. En el centro de un disco
de 2 mm. ds espesor y de 50 mm. de diametro, soldar una va-
rilla metalica de 50 cm. de longitud-y 5 mm. de diametro.

2(a).3.

2(a).3.1. Disolver 50 g. de «calgon» en agua y completar has-
ta 1 litro. Calgon es una preparacién comercial de metafosfato
sodico (PO;Na) que contiene la cantidad apropiada de CO3;Na:
como para dar un pH de 8,3 en solucién acuosa al 10 por 100. La
solucién recomendada tiene una concentraciéon l:geramente su-
porior a 0,5 N de sodio.

Reactivo

2(a).4. Procedimiento

Calibrar cada densimelro de la siguiente forma: ahadir
100 ml. de la solucién de calgon a la probéeta y agregar agua
destilada hasta enrasar la seiial de 1 litro. Mezclar la solucién
con el émbolo agitador y esperar hasta que alcance la tempe-
ratura ambiente, Tomar la temperatura con cuidado, sumergir
e] densimetro en la solucion y determinar la lectura de la esca-
la en el borde superior del menisco que rodea el vastago del
densimetro. Cuando se trabaja con suspensiones de suelos no
os posible hacer la lectura mirando el véstago por debajo de
la superficie del liquido. Tanto en la calibracion del” hidréme-
tro como en las medidas de suspensi6n debe de adoptarse el
siguiente método para efectuar la lectura: La posicién del me-
nisco se puede determinar con precisién mirandolo desde un
angulo de 10 a 20° por encima del plano del liquido, fijandose
en la linea horizontal brillante (imagen de difraccién) formada
en la escala por una lamparita que se mantiene opuesta a la
frente y protegiendo los ojos de la luz directa con una pantalla.
i. veces, debido a la falta de limpieza del vastago en presencia
de sustanc.as grasas del suelo, la linea brillante puede no apa-
recer, porque el menisco no forma el angulo de contacto normal
de cero grados. Cuando esto ocurra, se levantara y bajara el
densimetro ligeramente en la suspensién hasta que se forme
¢l angulo de contacto normal.

Pesar 40,0 2. de suelo para la determinacién de la textura y
una cantidad 51m11ar para ia determinacion del peso seco, en
caso d= que ne~se conociecs la humedad de la muestra secada
al aire segun se determina por el método 1. Desecar l. segunda

muestra en una estufa a 105° durante la noche y pesarla de
nuevo Colocar la primera muestra en un vaso de 600 ml. Anadir
100 ml. de la solucién de calgon y unos 400 ml. ds agua des-
tilada 'y dejar que se empape durante un minimo de diez mi-
nutos.

Transfer.r la suspensién al vasc dispersador de la batidora
usando ei chorro de un frasco lavador ccn agua destilada para
arrastrar toda la musestra. Batir.la suspension durante cinco
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minutos y transferir a la probeta, enrasando con agua desti-
lada hasta la sefial de 1.000 ml.

Colocar la probeta en el banco de sedlmentacmn Anotar la
temperatura de la suspensién cuando se estabilice. Introducir
el émbolo en la probeta y moverlo de arriba abajo para mez-
clar bien la suspension. Sosténer la probeta firmemente con la
mano libre cuando se tire del émbolo hacia arr.ba. El movi-
miento de éste en las proximidades de la superficis libre debe
de ser suave para no derramar el contenido. Dar emboladas
fuertes cuando se tire dei émbolo en las- proximidades del fon-
do para arrastrar cuaslquier particula que haya podido depo-
sitarse en él. Desalojar los sedimentos depositados en los bor-
deg inferiores del- fondo del cllindro inclinando la varilla del
agitador e imprimiéndole un movimiento giratorio. Dar por
terminado el mezclado con dos o tres emboladas lentas y suaves.
Sacar el émbolo inclinandolo ligeramente sobre la superficie
de la suspension para dejar caer las gotas de ésta adheridas.
Anotar el tiempo inmed.atamente. Afiadir una gota de alcohol
amilico si la superficie estuviese cubierta con espuma y mez-
clar de nuevo si fuese necesario. Una vez anotado el tiempo.
la suspension no se vuelve a mezclar.

Introducir el densimetro con cuidado en la suspension, y des-
pués de treinta segundos a partir del tiempo anotado leer la
escala siguiendo las inctrucciones ya descritas y anotar la lec-
tura. Sin sacar el densimetro hacer otra lectura cuando t = 60
segundos. Sacar entonces el densimetro con cuidado, enjuagarlo
y secarlo con un pafio. Introducir cuidadosamente el densime-
tro en la suspensiéon unos diez segundos antes de cada medida y
hacer lecturas a los tres, diez, treinta y noventa minutos, y un
tiempo superior a las cinco horas. que puede ser adoptado de
conveniencia con la jornada laboral del laboratorio, anotando
tada vez la temperatura de Ja Suspens.6n.

2(al.5. Cdlculo

2.(a).5.1. Calcular para cada lectura la concentracién de la
suspension expresada en g/l. y los porcentajes acumulados.

Concentracion de la suspensién: C = L — L',

C
Porcentajes acumulados: P = 100 —
P
L = lectura del densimetro.
L' = lectura de calibracién del densimetro.
P’ = peso seco del suelo en g/1. de la suspension.

2(a).5.2. Calcular el tamafo correspondiente de las particu-

las ¢ «diametros», mediante la ecuacién

x(p) = B/(1)”
donde t es el tiempo de sedimentacién en minutos y © se ob-
tione de la tabla 2(a).l en funcién de las Iecturas ob=ervadas L
(no correg.das).

Estos tamaiios de las particulas han de correglrse cuando la
temperatura es diferente de 30° C, multiplicandola por un fac-
tor «f» que se da en la tabla 2{(a).1l en funcién de la tempe-
ratura.

x=f x
7

el

viscosidad del agua a la temperatura de sedimentacion.
viscosidad de! agua a 30° C.

f=

1] =
N30 =

2(a).5.3. Representar graficamente en un sistema de coorde-
nadas con ecsca'a semilogarjtmica los valores de los diametros
de las particulas (x’) en funcién de los valores de P obtenidos
por 2(a).5.1, usando la escala logaritm ca de abscisas para la
representacion del diametro de las particulas (x') En la curva
resultante se interpolan los porceniajes acumulados que se de-
seen para valores dadosde x". p e 2, 5. 20 y 50.

Las fracciones de suelc menor de 2 mm. analizadas se deno-
minan de. la siguiente forma por el sistema internacional
(Atterberg) y por el del Departamento de Agricultura de los
Estados Unidos (U.S.D.A)).

Sistema U.S. D. A.

Sistema internacional

Diametro Diadmetro
“Nombre de la fraccion — Fraccion —
. mm. mim.
ATENA MUY STUBSE ..vvuvvieiirrrascencerierssrsnsssssrmasinsans 2,0 -1,0 I: arena SruSSa ......ccccceviviinercriennienierenecnonsiens 2,0 -0,2'
Arena gruesa ............. .1,0 -0,5
Arena media 0,5 -0,25 X
Arena fina ........... . 0,25-0,10 II: arena fiNa ..ccccocccviiviiiineiiieinerinreecenensansaniees 0,2 -0,02
Arena muy fina ..... 0,10-0,05
LimoOeueeereveiiinnn 0,05-0,002 III: LIMO oioiericicieeievescreecs s ae e rees e sva e s e rerenaeneeninen 0,02-0,002
Arcilla ......cocoiiiiiiirreecrin Creeesrsiriaeraerasreriatiatasees . << 0,002 Iv: << 0,002

En la figura 2(a).l se da el triangulo de clasificacién de sue-
los por textura del U.S.D.A. Se recomienda usar la clasifica-
ci6én de familias que comprenden siete divisiones textuales. En
esta divisién, la arena muy fina (0,10 2 0,05 mm.} es consi-
derada como limo. Ademas, en los limites de las clases francas
y limosas, los fragmentos gruesos se¢ consideran equivalentes
a la arena gruesa.

2(a).8.. Observaciones

Conviene realizar esta determinacién en un local a tempera- -

tura constante.

El grado de precisién de los resultados obtenidos con el den-
simetro depende entre otras cosas de la magnitud de la des-
viacién de la densidad de las particulas del valor medio de
2,85 g/ml. Los porcentajes acumulados seran afectados en un
+ 3 por 100 del valor medido dentro del normal intervalo de
variacién de la densidad de las particulas entre 2,5 y 2,8 g/ml.
Este intervald incluye la mayorfa de los suelos, aunque los sue-
los tratados con H,O, para destruir la materia organica pueden
dar densidades ligeramente mas altas. De manera que un por-
centaje acumulado del 80 por 100 puede estar afectado de un
error del * 1,8 por 100 del peso seco de suelo dentro del inter-
valo de densidad mencionado.

Aunque el procedimiento de dispersiéon que se h.a descrito es
satisfactorio para muchos suelos, necesita ser modificado para
algunas clases de suelos. Los siguientes tipos de suelos reque-
riran un tratamiento especial: suelos ricos en materia orgénica,
suelos con yeso y suelos que contengan grandes cantidades de
rocas o minerales blandos y facilmente disgregables. Cualquier
soluto que se aflada durante el pretratamiento, excepto el con-
tenido en la solucién dispersante, debe ser eliminado antes del

analisis. Los suelos que contengan CO;Ca se dispersaran satis-
factoriamente por el procedimiento descrito a menos que sean
otros factores los que impidan la dispersion.

_ La magnitud de la dispersién es afectada por el tiempo de
mezclado. Los cambios mas rapidos ocurren durante los dos
primeros minutos y generalmente alcanzan un maximo en me-
nos de cinco minutos. Los fragmentos de rocas y minerales
blandos pueden desintegrarse lentamente durante el mezclado,
aumentando, por tanto, la cantidad de material fino presente
en suspensiéon. Por esta razén, no es deseable prolongar el
mezclado mas alld del minimo -necesario para dispéersar los
componentes coloidales™

Las cuchillas de’la batidora eléctrica se deterioran rapida-
mente por abrasién y deben de ser reemplazadas tan pronto
como muestren signos de desgaste. A veces una o dos horas
de operacién son suficientes para provocar desgaste.

La agitecion durante la noche en un agitador mecanico de
tipo reciproco, tal como se describe en 2(b) puede sér un sus-
tituto permisible del método de dispersién descrito. Sin em-
bargo, deben usarse botellas de 500 ml. en vez de 250 ml., para
evitar que el suelo se acumule en el fondo de las mismas.

2(a).7. Referencias

" 1. Day, P. R.: Particle Fractionation and Particle-size Analysis.

«Methods of Soil Analysis=. Part 1: 545-567. American So-
ciety of Agronomy, 1965.

2, Kilmer, V. J., y Alexander, L. T.: «Methods of making me-
chenical analysis of soil». Sci. 68: 15-24, 1949.

3. Soil Survey Staff. US.D.A., 1964. Draft. Subject to Change
to «Soil Classification. A comprehensive System 7 th Appro-

ximation», 1960,
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" TABLA 2(a) .1

Valores de 8 para lo determinacién de tamafio de las particulas
en funcién de las lecturas observadas en el densimetro

(Day, 1956)

L ) L e L e
—5 50.4 .
—4 50.1 11 46.4 26 42.2
—3 49,9 12 48.2 27 419
—2 49.6 13 45.8 28 41.6
—1 49.4 14 45.6 29 413

0 49.2 15 45.3. 30 41.0
1 48.9 16 45.0 31 40.7
2 48.7 17 438 32 40.4
3 48.4 18 445" 33 40.1
4 48.2 19 44,2 34 39.8
5 47.9 20 43.9 35 39.5
6 47.7 21 43.7 36 - 39.2
7 47.4 22 43.4 37 38.9
8 47.2. 23 43.1 38 38.6
9 " 47.0 24 428 39 38.3
10 - 46.7 25 4255 40 38.0
TABLA 2(a).IL ’

Valores del factor de correccion f del didmetro de las particulas
para temperaturas diferentes g 30° C

t t
, °C £ °C f

12 1.24 22 1.08 :

13 1.23 23 1.08

14 1.21 24 1.07

15 1.19 25 1.05

18 1.18 26 1.04

17 1.16 27 1.03

18 1.14 28 1.02

19 1.13 29 1.01

20 1.12 30 1.00

21 1.10 31 0.99

32 0.98

65 3 40
PORCENTAJIT DE ARENA

FIGURS. 2(a).l — Tridngrio de clesiicacién ¢ susios por texturas. Clases textyraics aln
recuadrar. Mamitias recuadiudas :

2(b) TEXTURA
(Método de la pipeta)

2(b).1. Principio

[Ver método 2(a).]

El método. de la pipeta para el analisis de la textura est4 ba-
sado en el hecho de que la sedimentacién elimina en una zona
de profundidad h, y en un tiempo t, todas las particulas cuyas
velocidades . de- sedimentacién sean mayores de h/t, mierntras
que las particulas que tengan velocidades se sedimentacién in-
feriores a la citada se mantienen en dicha zona a la concen-
tracion original. El muestreo de un pequeiio volumen de la
suspensién a la profundidad h después de un tiempo de sedi-
mentacién t proporciona una mueéstra en la que todas las
particulas de diametro mayor que x (segun se determina por la
ecuacion de Stokes) han sido eliminadas, -mientras que todas *
las particulas mas finas estan presentés en la muestra a la
misma concentracion que en la suspension original. La muestra
tomada a la profundidad «h» ha sido s<tamizada» por sedimen-
tacién, de tal! manera qus la relacién del peso «W» de las par-
ticulas presentes en la muestra después de un tiempo de sedi-
mentacion «t», dividido por el peso <Wo» de las particulas -
inicialmente presentes en el mismo volumen de la suspension
inicial, es igual a P/100, donde P es el porcentaje de particulas
en peso, de diametro menor que x. Ahora bien; la relacién
W/Wo puede también ser descrita como la relacién de concen-
traciones ¢/Co, siendo c¢/Co = P/100. Esta ecuaciéon relaciens
la concentracién ¢ ep la muestra, en g/l.,, con el parametiro P
de distribucion de particulas, siendo Co el peso de todas las
particulas en toda la suspensién original dividido por el vo-
lumen de ésta.~
2(b).2. Material y aparatos

2(b).2.1. Dispositivo de filtrado.—Mediante un tubo de goma
de paredes gruesas conectar un filtro de Pasteur-Chamberlan
a un' matraz Kitasato y a una pera de goma a través de una
llave de paso con tres orificios, tal como muestra la figu-
ra 2(b).I. Conectar el Kitasato a la bomba de vacio.

2(h).2.2, Pipeta especial para toma de muestra.—La pipeta so
muestra en la figura 2(b).JI. Determinar su capacidad a partir
del peso de mercurio que sea capaz de alojar. Disponer también
de un soporte de pipeta que permita bajar la posicién de la
misma a una profundidad controlada de 10 a 13 cm. por debajo
de la marca superior de un litro de la probeta. Conectar la pi-
peta mediante un tubo de goma de 60 cm. de longitud a una
linea de succién a través de un capilar y una lave de paso,
como se muestra en ia figura 2(b).IIl. Probar capilares diferentes
hasta que se encuentre uno con el que la pipeta se llene bajo
succién complela de treinta segundos.

2ib).2.3. Embolo ag:.tador.—Soldar en el centro de un disco
de .atéon de 2 mm. de espesor y 50 mm. de diametro una varilla
de 300 mm. de longitud 'y-5 mm. de diametro. )

2(b).2.4. Agitador - mecanico horizontal de tipo  reciproco,
con una elongacion de 6 cm. y 120 vaivenes por minute.

2(b).2.,5. Juego de seis tamices con las siguientes aberturas
de malla: 1,0; 0,5; 0,25; 0,177; 0,105; 0,047 mm.
2(b).2.6. Agitador vibrador de tamices. '

s

2(h) 3 Reactivos

2(b).3.1. Peréx.do de hidrogeno (H,Op al 30 por 100.

2(b).3.2. Solucién de calgon iver 2(a).3.1]. Disolver 50 g. de
calgon en agua y diluir la solucién en un litro. i
2(b).4. Procedimiento

2(b).4.1. Pretratamiento.—Pesar una muestra de unos 10 gra-
mos, precisando hasta las centésimas, y colocarla en un vaso-
de pyrex de un litro al que se le afiaden 30 ml. de agua.
Tapar con un vidrio de reloj y mezclar bien removiendo el
vaso. Anadir unos cuantos ml. de H,O; al 30 por 100 y agitar la
suspension si es necesar.o para reducir la formacion de espuma
(tener cuidado de que €l H;O, no caiga sobre la piel} Cuando
la reaccion aminore, anadir cantidades adicionaics de H,0,.
Completar la digestién calentando el vaso duran:ic una hora
el menos a 80°C en un bafio de agua o placa de calealamien-
to. Repetir el tratamicnto hasta que se produzca reaccién de
la suspensién con el agua ox.genada.
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2(b).4.2. Filtracién.—Eliminar el exceso de liquido-  mediante
el dispositivo de filtrado descrito, cuando la capsula de filtro
se haya recubierto de una capa de suelo de 1 6 2 mm., invertir
la llave de paso y ejercer presién con la pera de goma, hacien-
do que la capsula de filtro roce ligeramente con la pared in-
terior del vaso para hacer que el suelo se desprenda del filtro.
Cuando el agua libre se haya eliminado, efiadir mas agua mez-
clando bien la suspension, Filtrar y lavar varias veces, asegu-
randose en el ultimo lavado que todo €l suelo quede-arrastra-
do en suspension. Desecar el vaso con la suspensién en una
estufa a 105° C, dejar enfrier en un desecador y pesar.

2(b).4.3. Dispersiéon y tamizado en humedo.—Arfadir exacta-
mente 10 ml. de la solucién de calgon y remover el vaso para
suspender las particulas (para comprobar la solucién de calgon
verter una alicuota de 10 ml, en un vaso tarado, secar en una
estufa a 105°C durante una noche y pesar precisando hasta

0,001 g). Transferir la suspensi6én a través de un embudo a’

frasco de 250 ml. y afiadir agua hasta tener un volumen de
suspensién de 180 ml., tapar bien y agitar el frasco en un agi-
tador mecéanico horizontal de tipo reciproco durante una noche.
Colocar e] frasco en posicién vertical y dejar que se sedimente
la suspension durante unos minutos, )

Colocar un embudo de boca ancha sobre una proheta de-un
litro. Comprobar que el tamiz de 47 x esté limpio y sin roturas.
Humedecerlo con agua por ambos lados y colocarlo sobre el

embudo. Verter, sin agitar ni remover, el frasco, la parte sus-

pendida de la mezcla suelo-solucién dispersante sobre el tamiz.
Afiadir agua al residuo que quede en el frasco, remover la
mezcla y dejarla en reposo durante uno o dos minutos, decan-
tando la porcién suspendida en el tamiz. Repetir el proceso de
mezclado y decantacién varias veces hasta que la mayor parte
del material fino haya sido transferido a la probeta. Poner
boca abajo el frasco sobre el tamiz y arrastrar todas las particu-
las que permanezcan en el frasco con un chorro de agua de
un frasco lavador. Cuando no quede ningin residuo en el
frasco, proyectar un chorro de agua sobre el material retenido
en el tamiz para obiener separacién completa enire material
fino y grueso. Afiadir agua destilada al cilindro hasta comple-
tar un litro,- colocar un tapén de goma (las pérdidas de agua

por evaporacién antes o durante ia sedimentacién pueden afec-

tar los resultados) y colocar la probeta en el banco de sedi-
mentacién. .

2(b).4.4. Tamizado en seco.—Colocar el tamiz y la fraccion
por él retenida sobre una capsula tarada y secar en una estufa.
Enfriar y transferir la fraccién arenosa & la capsula con ayuda
de una brocha suave, Volver a secar la cdpsula durante dos
horas a 105° C, enfriar en un desecador y pesar la capsula y la
arena precisando hasta 0,01 g.

Comprobar que el juego de tamices esté limpio y en buenas
condiciones mecénicas. Los de malla mas fina son particular-

mente susceptibles a la extensiéon de los hilos y rotura de la °

tela mecénica en los bordes. Colocar los tamices sobre la batea
en el siguiente orden, de arriba abajo: 1.000, 500, 250, 177, 105
.y 47 p. Transferir la fraccién arenosa de la capsula al tamiz
superior y tamizar,

Colocar la fracciéon retenida por cada tamiz en la cdpsula
tarada, empezando por el tamiz méas grueso. Pesar la capsula
.y los sucesivos pesos acumulados después de ceda adicién. In-
cluir el peso del <limo residual» que haya caido sobre la batea
inferior, ya que tal peso es parte de la fraccion limose gruesa.
Comparar el peso acumulado de todas las fracciones con el
peso total de las fracciones gruesas previamente determinado.

2(b).4.5. Sedimentacién y muesireo con pipeta.—Anotar la
temperatura de la suspensién cuando se estabilice. Sumergir
el émbolo en la suspensién y moverlo verticalmente para mez-
clar bien. Sostener la probeta con firmeza cuando se tire del
émbolo hacia arriba. El movimiento de éste en las proximida-
des de la superficie libre debe de ser suave para no derramar
el contenido. Dar emholadas fuertes cuando se tire del émbolo
en las proximidades del fondo para arrastrar cualquier particula
que haya podido depositarse en él. Desalojar los sedimentos
depositados en los bordes inferiores del fondo del cilindro, in-
clinando la varilla del agitador e imprimiéndole un movimiento
giratorio. Dar por terminado el mezclado con dos o tres em-
boladas lentas y suaves, inclinando el émbolo por encima de
la suspensién al sacarlo para dejar caer las gotas de ésta ad-
heridas. Anotar €. tiempo inmediatamente.

Colocar la probeta junto a la pipeta lista para succién. Pre-
viamente se ha hecho el ajuste preciso para sumergir la pipeta
10 cm. en la suspensién. Anotar el volumen de la pipeta en
cuestién y determinar a partir de la tabla 2(b).I e] tiempo de
sedimentacién requerido para el muestreo de las particulas

mayores de 20 u. Sumergir la pipeta & la profundidad descrits,
treinta segundos antes del tiempo de muestreo. -

Abrir la llave de succién al -tiempo de muestreo y cerrarla
en el instante que se llene la pipeta. Subir la pipeta, secarla
con un pafio suave y abrir la llave para que se vierta la mues:
tra de suspension sobre une capsula previamente tarada (hasta
0,001 g.). Enjuagar la pipsta y verter el liquido de lavado sobre
la capsula que se coloca en una estufa a 105° C durante doce
horas. Enfriar en un desecador y pesarla precisando hasta
0,001 g.

Tomar muestras de 5 y/o 2 p de la misma manera, volviendo
a agitar la suspension o no, segin se desee, pero siempre ha de
contarse el tiempo desde el instante del altimo agitado. Medir
siempre la profundidad de muestreo desde la superficie de la
suspension y no desde el nivel usado para el muestreo prece-
dente.

2(b).5. Cdlculo

Calcular ¢l peso aparente de las particulas en el intervalo

de tamano dado por la férmula P B

= peso seco de la muestra de la pipeta.
V = volumen total de la suspension.
V’ = volumen de la pipeta.

Deducir el peso del agente dispersante por litro de suspen-
sion, usando los.datos oblenidos por desecacion de una mues-
tra de 10 mi. del reactivo 0,5 N. Este resialtado sera el peso
acumulado 2P.

Determinar por diferencia los pesos P de las fracciones in-
dividuales, tal como se describe en el ejemplo de la tabla 2(b).IL
Determinar los pesog.de las fracciones de arens tal como se
hace en tabla 2(b).III. \

Calcular las pérdidas de solucion y de tamizado tal como
se hace en la tabla 2(b).IV. El término de pérdidas de solucién
se refiere no sé6lo a los solutos eliminados por lixiviacién, sino
también a las pérdidas de materia organica. -

‘Calcular el peso del limo grueso. _

Resumir los datos de las tablas 2(b).II, III y IV en una ta-
bla {tal como se hace en la tabla 2(b).VI. '

La denominacién de las fracciones del suelo menor de 2 mi-
limetros se hace de acuerdo con la ierminologia dada en 2(a).4.
La clasificacién de textura se hace de acuerdo con €l diagrama
‘de la figura 2(a).1.

2(b).6. Obsérvaciones

Esta determinaciéon debe realizarse en local & temperatura
constante.

2(b).7. Referencia

<«Particle Fractionation and Particle-size Analy-
545-587. American

1. Day, P. R.:
sis», «<Methods of Soils Analysis», part 1:
Society of Agronomy, 1985.

TABLA 2(b).I

Tiempo de sedimentacién para particulas de 2, 5 y 20 pn de
didmetro en agua para una profundidad de 10 ceniimetros

Tiempo de sedimentacién para los didmetros indicados

2 MICRAS 5 MICRAS 20 MICRAS
Temperatura - z
°C horas minutos horas minutos minutos segundos
20 8 o 1 17 4 48
21 7 49 1 15 4 41
22 7 38 1 13 4 35
23 7 27 1 11 4 -28
24 7 17 1 10 4 22
25 7 7 1 8 4 16
26 8 57 1 7 4 10
27 8 48 1 5 4 4
28 '6 39 1 4 4 0
29 (-] 31 1 3 3 55
30 6 22 1 1 3 49
31 6 14 1 0 3 44
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. TABLA

* Cdlculos de la muestra de la pipeia

2(b).11

Volumen

Tamaifio Peso Volumen PV/V’ P P
particula | muestra muestra | suspensiéy g =
‘mm. g. . ml. ml. .
0,020 0,114 26,49 1.000 4,30 3,81 1,54
0,005 0,073 26,49 1.000 2,76 2,27 0,61
0,002 0,057 26,49 I 1.000 2,15 1,66 1,86
7

TABLA 2(b).1I1 -

Cdlculos de la mue

stra del tamizado

Tamaifio nominal Peso de arena Peso de las fracciones’
mm. _ : B. . 8.
2 - 0,00 0,00
1 0,01 0,01
0,5 0,03 0,02
0,25 0,06 0,03
0,10 0,58 0,52
- 0,05 2,02 1,44
0,00 2,31 0,20
TABLA 2(b).IV
. Para muestras de suelos alteradas
Cdlculo de la muestra total
Gramos
Peso inicial de la muestra ...... 10,21 ) m
Peso de la muestra desecada ... 9,93 P2
Peso del suelo iavado ............... 9,72 . P3
Diferencia=pérdida de solucién. 0,21 P2 — Ds
Peso de la fracciébn gruesa: 2,33 * Ps
(a) Después del tamizado en hu-
MEAOD ttiiiiiiiiarnieaicercieracrnirns S 2,31 * Ps
(h) Después del tamizado en
SECO t.irvereieraierrioaresantanearirssinsans 0,02 Ps
Pérdida de tamizado .... Ps — Ps — Ps
Peso del limo residual ... 0,29 - Py
Peso de arena (c) (2,33 —0,20). 2,04 Ps—P7°
Peso de arcilla mas limo, por di-
ferencia = (9,72 — 2,04) ......... 768" Ps— Ps + My
Peso de la fraccién de 20 g ...... 3,01 Ps
Diferencia = peso de limo grue- '
S0 (50 1 @ 20 /) .ceciierierrenieennns 387" Da— Ps + Pr
* incluye el lirmo residual.
TABLA 2(b).V
Resumen de los cdlculos
Tamafic ncminal Peso fraccion p* p**
xm. : g. % %
2-1 0,01 0,1 99,8 (al)
1-0,5 0,02 0,2 99,7
0,5-0.25 0,03 0,3 99,5
0,25-0,1 - 0,52 5,4 99,2
0,1-0,05 1,44 14,8 93,8
0,05-0,02 3.87 39,8 79,0
0,02-0,005 1,54 15,8 38,2
0,005-0,002 0,61 8,3 23,4
0,002-0 1,68 17,1 17.1

p*

perior de la primera columna.

(a) = pérdidas por tamizado 0,2 por 100.

p* = (peso de la fraccién) (100/peso del suelo lavado).
= porcertaje de particulas en peso, mas pequefias que el limite su-
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a(é) CONDUCTIVIDAD HIDRAULICA
(Columnas de suelo inalterada.é y saturadas)
3(a).1. Principio

La cenductividad hidraulica del spelo se define con el coe-
ficiente de proporcionalidad de la ley de Darcy, aplicada al
flujo de agua en cl suelo. Esto es:

V=Ki W
en dondé V es la velocidad de! flujo;
: i es el gradiente hidraulico;
K es la conductividad hidraulica.
V puede expresarse como el volumen (V') de agua que fluye
a través de un area determinada (A) en cierto tiempo (t). En-
jonces: : )
v
V= o—

At
i es por definicién la pérdida de carga (h) dividido por la
distancia” (1.
Vi

Sustituyendo en (1) K = = [+
Ath
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La permeabilidad del suelo en un sentido cuantitativo o per-
meabilidad intrinseca {K') se define, sin referencias a2 un fiuido
en particular. como la constante de proporcionalidad en la
siguiente expresion general de la ley de Darcy.

dg

K’ i 3

]
en donde d y 5 son la densidad y viscosidad del fluido, respec-

tivamente, y g es la aceleracién de la gravedad. Las dimensio-
nes de K’ son las de un area.

\ Tubo de goma

‘Tubo capilar

Llave de paso

Succion

Probetadel litro

FIGURA 2(b).I1l. — Muestreo con pipeta,

3(a).2. Material y aparatos

3(a).2.1; Equipo de toma de muestras inalteradas.

3(m).2.2. Deptsito de agua a nivel constante y grada soporte J
de las muestras ifigura 3(a).1l.

3(a).2.3. Probetas de 100 ml.

3(a).3. Procedimiento

Colocar los cilindros con las muestras en la batea de satu-
racidn tal como se muestra en la figura 3(a).I. Dejar en remojo
durante unas veinte horas para que se saturen. Por este proce-
dimiento de saturaciéon por ascenso capilar del agua. los cam-
bios estructurales que la expuision rapida del aire puede aca-
rrear son - minimos. A continuacién adocsar un collarin suple-
mentario a un extremo de cada cilindro sujetado con una banda
ancha de goma o cinta adhesiva impermeable al agua, mante-
niendc el otro extremo del cilindro en contacto con el agua.
Verter agua poco & poco sobre el cilindro hasta que alcance un
nivel en el suplemento de 2/3 6 3/4 de} total. Transferir rapida-

A

mente las muestras a la grada de percolacién colocando cada

cilindro sobre un papel de filtro ajustado a un tamiz metéalico
(2 mm. de abertura) y conectarlos por medio de un sifén al
depdsito de agua a nivel constante. No dejar que el agua rebose
por el borde.superior del collarin.

Después de que ¢! nivel de agua se haya estabmzado recoger
el agus que percole en probetas de 100 ml. Medir el volumen
de agua V que percole en un tiempo conocido t. Medir la
pérdida de carga h.

3(a).4. Cdlculo
Calcular la conductividad hidraulica mediante la férmula
vl

Ath

K=

Expresar V en ml, 1 y h en las mismas unidades, A en
cm? y t en horas, en Io que la. conductividad hidraulice vendra
dada en cm/hora.

i(a).5. Observaciones

E1 hecho de que la conductividad hidraulica sea el factor
de proporcionalidad de la ley de Darcy no significa que sea
o deba ser una cinstante. Debido a procesos quimicos, fisicos y
biologicos que ocurren en el suelo se pueden producir cambios

 de la conductividad conforme el agua pasa a través de la co-

‘umnea de suelo [3(a).6.2].

La conductividad hidraulica es pa.rtxcula.rmente sensible al
cambio de los cationes de saturacién del suelo. La conductividad
‘iende a ser directamente proporcional a la concentracién de
iones en el agua que percole Por ello, debe de usarse agua de
la misma calidad que la que exista en el campo (agua dso riego
en caso de un suelo que se riegue o vaya a regar). Si esto no
es posible no debe usarse agua. destilada, sino agua corriente.

En la tabla 3(a).l se dan las clases de permeabilidad y los
valores correspondientes de conductividad hidraulica para mues-
tras de sue.o saturadas

Es necesario siempre duplicar las determinaciones. En la ta-
bla 3(a).Il se dan los limites de confianza de la conductividad
hidraulica en funcién del numero de muestras y del valor me-
dio de la conductividad.

3(a).6. Referencias -

1. Klute, A.: «<Methods of Soil Analysis». Part 1: 210-221, Ame-
rican Society »f Agronomy, 19865.

2, Reeve, R. C.: «Factors which affect permeability». Agron
J. 7: 404-414, 1957,

3. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and

Improvement of Saline and Alkali Soils», 1954.

TABLA 3(a).1

Clases de permeabilidud de suelos saturados e intervalos
correspondientes de la conductividad hidrdaulica y permeabilidad

Conductividad Permeablhdad
Clase Jhidraulica

: cm/hora (% 10-10)
Muy lenta ......occiveenenienrenencnnn [ << 0,125 <3
Lenta ....ccccovvevnereerranens 0,125- 0,5 315
Moderadamente lenta . 05 -20 15-60
Moderada ......cc.coivivinien 2,0 - 6,25 80-170
Moderadamente rapida 8,25 -12,5 170-350
Rapida ..ccocvvevrveinenienannns 12,5 -25,0 350-700
Muy rapida .........coeevevienen 4asssassases > 25,0 > 700

TABLA 3(a).I1

N

Limites de confianza de la conductividad hidrdulica en funcién
del numero de muestras y de la conductividad media

Numero de muestras Limite de confianza .
K

2,00 K
1,90 K
1,45 K
1,11 K .
0,76 K

[y
o wn
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Cilindros contemendo la muestra
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FIGURA. 3{a)l. — Depésito de
agua a nivel constante y grada
‘soporte de las mugstras.
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Drengje

3(b) CONDUCTIVIDAD HIDRAULICA

3(b).1. Material y aparatos

El cilindro en donde se coloca la muestra de suelo se cons-
truye coritando tubo de latén de 7,5'y 1,25 cm. de diametro
exterior y 1,5 a 2 mm. de espesor y cortando de una plancha
de laton de igual espesor un disco de 7,5 cm. de diametro, en
cuyo centro se perfora un orificio de 1,25 cm. de diametro. Las
dimensiones se dan en la figura 3(b).I y las partes se sueldan
con estafio (o plomo y estaiio).

En el fondo del cilindro se coloca un famiz recortado de
una malla de ‘bronce de orificios redondos y 2 mm. de aber-
tura.

Para la compactacion de la muestra se construye un bloque
de madera como el représentado en la figura 3(b).II. La per-
foracién central es para que se adapte con holgura el tubo
de salida del agua y las varillas para asegurar la caida ver-
tical del cilindro durante el proceso de compactacién. La va-
rilla que sobrecale 2,5 mm. por ¢ncima del cilindro en reposo
sirve como referencia de la altura de caida.

. Se requiere, ademas, como en el método 3(a), un depésito de
agua a nivel constante, grada soporte de las muestras y probe-
tas de 100 ml.

3(b).2. Procedimiento

Colocar un papel de filtro de témaﬁo adecuado sobre el tamiz -

del cilindro.

Transferir una muestra de 200 g. de suelo desecado al aire
y verterla con un movimiento brusco en “el cilindro de perco-
lacion. Asi se impedira la segregacién de particulas de dife-
rentes tamainos.

Dejar caer veinte veces el cilindro sobre el bloque de ma-
dera desde una altura de 2,5 cm. Colocar un papel de filtro
en la superficie del suelo y verter poco a poco agua en el ci-
lindro de manera que se altere lo menos posible la muesira
compactada. Anotar la hora en la que se afiade el agua vy, si
es posible, la hora a que comience a salir. Recoger el agua
percolada en una probeta y medir el volumen recogido, en’ inter-
valos de tiempo conveniente. Las mediciones se continuan has-

ta que el agua que haya percolado-a través de la muestra.

equivalga a-una altura de agua de 12 cm. sobre la superficie
del suelo. En los suelos de percolacién muy baja se debe de

intentar obtener al menos una medicién del flujo, siendo el
tiempo mas bien que la altura de agua percolada el factor a
tener en cuenta para dar por finalizads la percolacion.

3(b).3. Cdlculo

Celcular la conductividad hidraulica (K) aplicando la fér-
mula

Vi1
K= —
, Ath -
V = volumen de agua en ml. que percola a través de la
_columna de suelo en el tiempo t (horas).
A = érea de la seccion de la columna del suelo en cm?,
.1 = altura de la columna de suelo expresada en las mismas
unidades que la pérdida de carga h.

100 mm, =—

Termz con ofilicion
redoncos de 2 min.

Hlulis sipsr —~ Ui
siones el Cmaie pars
contuiet s MuCsUd

La pérdida de carga debe de medirse desde el nivel constan-
te de la superficie del agua sobre el suelo hasta lg base de la
columna por donde desagua la muestra (tensién del agua nula),

La altura de Ia columna de suelo debe de medirse durante
o después de haberse percolado el agua y no cuando el suelo
esté seco.

3(b).4. Observaciones

Aunque tedricamente ni el diametro ni lg altura de la co-
lumna de suelo deben de afectar a las mediciones, los resulta-
dos mas consistentes se obtienen cuando la altura de la colum-
na es menor que el diametro, especialmente con muestras de
suelos que se hinchan al humedecerse. La experiencia aconseja
que el cilindro que contenga la muestra debe de tener al me-
nos 7,5 cm. de didmetro para una profundidead del suelo de
5 cm.

Las medidas de conductividad hidraulica deben de ser hechas
en el intervalo de temperatura 18° a 24° C. El efecto de la tem-
peratura en este intervalo sobre la conductividad hidraulica es
pequefio comparado con otros factores, tales como los deriva-
dos de la calidad del agua, cationes cambiables y salinidad del
suelo.

El gradiente hidriaulico (h/D suele fua.rse entre 1 y 4, aun-
que valores del orden de 10 no parecen afectar los resultados.

En general, el mismo tipo de agua que se vaya a utilizar
para el riego debe de usarse en el laboratorio para la determi-
nacion de la conductividad hidraulica.

Normalmente deben hacerse determinaciones por triplicado.
En el caso que el intervalo de variacién exceda el 50 por 100
del valor medio de la conductividad hidraulica se repiten las
determinaciones con otras muestras, desestimando la primera
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serie de valores. Las diferencias entre valores de conductivided
hidréaulica del orden del 15 por 100 al 20 por 100 entre distintos
suelos o tratamientos no se consideran significativas.

3(b).5. Referencia

1. United States Salinity Laboratory .Staff: <«Diagnosis and
Improvement -of Saline and Alkali Soils», pp. 112-113, 1954.
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4. DENSIDAD APARENTE
4.1. Principio

La densidad aparente (Da) del suelo es la relacién de la masa
al volumen macroscépico ocupado por las particulas del suelo
més el espacio poroso. La masa se determina pésando la mues-
tra desecada a 105° C y el voluinen de la musestra que se haya
tomado en el campo.

4.2. Material y aparatos

Equipo de toma de muestras inalteradas. En su defecto
puede usarse un trozo de tubo de pared delgada con bordes
cortantes en el extremo que se presione en el suelo.

4.3. Procedimiento - N

Enrasar con espatula o navaja el suelo que sobresalge del
cilindro muestrador. El volumen del suelo se calculg de las
dimensiones interiores de éste. En algunos modelos, el filo
cortante del cilindro tiene un didmetro ligeramente inferior al
del resto del cilindro para asi reducir la friccién que se pro-
duce al entrar el suelo en el cilindro. En este caso, se utilizars
el diametro del berde cortante del cilindro para.calcular el
volumen del suelo. Transferir el suelo a un recipiente para
determinacién del peso seco como en 1.

4.4. Cdlculo

Expresar la densidad aparente en gramos de suelo seco por -

centimetro cubico. -
4.5, Observaciones

Aunque la determinacién de la densidad aparente no requie-
Te que las muestras se mantengan en" los cilindros para su
transporte del campo al laboratorio, ser4 conveniente mante-
nerlas inalteradas y conservar su contenido en agua cuando se
quiere determinar la humedad de las mismas. Pars ello los
cilindros muestreadores pueden meterse en cajas cilindricas de
cartén encerado o en latas con tapaderas para evitar lg pér-
dida de agua durante el transporte. :

S. DENSIDAD REAL
5.1. Principio

El término densidad real del suelo se refiere a la densidad
de las particulas s6lidas estimada colectivamente.  Se expresa
como la relaci6n de la masa total de las particulas sélidas a
su volumen total, excluyendo el volumen ocupado por los poros
entre las particulas. '

La masa de las particulas se determina pesandolas ¥y su vo-
lumen se calcula a partir de 1a masa'y densidad del agua u
otro fluido que es desplazado por la muestra de suelo.

5.2. Material y aparatos

Picnémetro. Si no se dispone de picnémetro puede usarse un
matraz aforado de 25, 50 6 100 ml., siempre que se opere con
una muestre lo suficientemente greande como para compensar
la. menor precisién 8l medir el volumen del liquido.

5.3. Procedimiento

Pesar el picnémetro limpio y seco sl aire. Adadir 10 g. de
suelo secado al aire. En caso de utilizar un matraz aforado
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| de 100 ml. aededir 50 g. de suelo. Limpiar el exterior y el cuello

del picnémetro si se ha impregnado de suelo durante el trans-
vase. Pesar el picnémetro incluyendo el tapén. Determinar la
humedad de una muestra duplicada de suelo desecando en
estufa & 105° C como en 1. -

‘Llenar el picnémetro hasta, la mitad con agua destilada
arrastrando hacia el interior las particulas de suelo que se ha-
yan podido adherir al cuello. Expulsar el aire ocluido hirviendo
suavemente el agua durante algunos minutos y agitando el
contenido suavemente para evitar pérdida de suelo por forma-
cién de espuma. :

Enfriar & temperatura ambiente y afiadir agua destilada y
hervida hasta llenar el picnémetro. Tapar, secar y limpiar el
exterior con un pafio seco. Pesar de nuevo y anotar la tempe-
ratura del agua en el picnémetro.

Finalmente, sacar el suelo del picnémetro y llenarlo con
agua destilada y hervida que esté a la misma temperatura que
la anterior. Tapar, limpiar y secar como antes y pesar, anotan-
do la temperatura del agua.

54. Cdleulo
Calcular la densidad real (Dr) por la siguiente férmula:
da (Ps — P'a) .

Dr = -
(Ps — P'a) — (Psa ~— Pa)

o

da = densidad del agua en g/ml. a la temperatura obser-
vada.

Ps = peso del picnémetro + muestra de suelo.
P’a = peso del picnémetro lleno de aire.
Psa = peso del picnémetro lleno de suelo + agua.

Pa = peso del picnémetro lleno de agua a la temperatura ob-
servada, ’

Este método es muy preciso cuando se efectiian las pesadas
con precisién. Un error de 2 mg. en una muestra de 10 g. de
suelo origina un error en la densidad real del orden de
0,0003 g/ml. Un error de 10 mg. en una niuestra de 30 g. de sue-
lo conduce a un error de 0,001 g/ml, )

6. PORCENTAJE DE SATURACION
6.1. Material y aparatos
Como en 1,2,

8.2. Procedimiento

Transferir una porcién de la pasta saturada del suelo pre-
parada seglin el método 13(a) (Métodos quimicos) a un reci-
plente previamente tarado con tapadera. Determinar la hume-
dad de 1a pasta segun el método 1.

8.3. Cdlculo

’

Porcentaje saturacién (PS %) = T X 100

P' = pérdida de peso en g. por desecacién.
P = peso en g. de suelo seco.

7. PORCENTAIJE A 1/10 DE ATMOSFERA
7.1. Pringipio

Las muestras de suelo saturadas de agua se colocan en una
oimara de presi6n sobre una membrans porosa en contacto
con su cara inferior con agua libre a la presién atmosférica.
Mediante la aplicacién de una sobrepresién en la cAmara se
equilibra el suelo con el agua que es retenida a una cierta
succién métrica. La membrana debe ser permeable al agua y
a los solutos, pero no a la matriz del suelo.

7.2. Material y aparatos

7.2.1. Equipo de presién: membrana cerdmica y camara de
presién (1).

7.2.2. Anillos de goma retenedores de las muestras del suelo
de, aproximadamente, 1 cm. de altura y 6 cm. de diametra, que
pueden alojar al menos 25 g. de suslo,

7.2.3. Fuente de aire comprimido con presién regulable.

7.2.(4,5y6). Como12.(1,2y3). )

(1) Existen en el mercado equipos especiales fabricados para esias
determinaciones (métodos 7, 8 y 8), con membranas de 28 cm, do dia-
metro ¥y que cubren el intervalo de presién de 0-a 1 atm, 6 0 a 15 atm.
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7.3. Procedimiento

Una vez que se haya comprobado e] buen funcionamiento
de la membrana porosa (ver 7.5) tomar muestras por duplicado
de 25 g. de suelo tamizado por una malla de 2 mm. Colocar los
anillos retenedores de la muestra sobre la membrana porosa.
Pars evitar segregacién de particulas por tamafno, vaciar todo
el suelo en el anillo de una vez y nivelar. Dejar las muestras
en reposo durante al menos dieciséis horas con un exceso de
agua en la membrana. Tapar la cimara y aplicar una presién
de 0,1 Kg/cm?, Las muestras de 1 cm. de altura pueden reti-
rarse después de cuarenta y ocho horas de haberse iniciado la
extraccion, o bien cuando las lecturas en una bureta conectada
al tubo de salida de agua ds la membrana indiquen que ha
cesado el flujo de agua. Algunos suelos requieren para aproxi-
marse a su equilibrio de dieciocho a veinte horas, Antes de
quitar la presiéon en la camara es conveniente poner una pinza
que cierre el tubo de salida de agua de la membrana. Esto
evita movimiento de agua hacia las muestras al quitar la pre-
sién. Para evitar cambio de humedad de las muestras, colocar-
las inmediatamente en los recipientes para determinacién de
humedad segun se describe en el método 1.

7.4. Cdlculos

Expresar la humedad en tanto por ciento de agua referido
a suelo seco a 105° C. ,

7.5. Observaciones

Para comprobar posibles defectos de la membrana de presién
que se vaya a usar deben de colocarse en la camara de presion.
Llenar la camara de agua, taparla y aplicar una presiéon de
1 Kg/cm?. El flijo de agua hacia el exterior debe ser de 1 cm¥/
cm? por hora y por atmodsfera de gradiente de presién o mayor
para asegurar un buen funcionamiento del equipo. A conti-
nuacién, comprobar el reflujo de agua hacia el interior de la
membrana de la siguiente forma: gquitar la presién aplicada
y vaciar el exceso de agua de la cimara y de las membranas,
cerrar la camara y aplicar una presién de 1/2 atm. o cualquier
otra inferior al maximo que se vaya a usar en medidas de
retencién, Después de unos minutos, el flujo de agua hacia el
exterior debe de haber cesado, y en condiciones ideales no deben
de observarse burbujas de aire. En realidad puede tolerarse algun
burbujeo del orden de 2 6 3 cm? de aire/minuto. Después de
terminar -esta prueba comprobar que no haya escapes por la
tapa o cualquier otra conexion, sumergiendo la camara en agua,
o bien observar el cambio de presion en la camara una vez
desconectada del tanque de aire comprimido, para asegurar que
la camara y la membrana son impermeables al aire. Los esca-
pes de aire pueden producir errores en las determinaciones de
la humedad retenida a diversas succiones, debido a modifica-
ciones de las muestras de suelos equilibrados que podrian per-
der agua por evaporacion.

7.6. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff: <Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soilss, p. 109, 1954.

8. PORCENTAJE A 1/3 DE ATMOSFERA
€.1. Material y aparatos
Como en 7.
8.2. Procedimiento

Como en 7.4, excepto que la presion aplicada debe de ser
de 0,34 Kg/cm2,

9. PORCENTAIE A 15 ATMOSFERAS
9.1. Material y aparatos
9.1.1.
a i5 atmésferas y camara de presion.
9.1, (2, 3y 4. Como 7.2 (2,3 y 4 (1.
9.2. Procedimiento

Preparar muestras duplicadas de 25 g. de suelo tamizado por
una malla de 2 mm. Huinedecer la membrana e insta’arla en
el aparato, recortdndola con una navaja alrededor del disco de
bronce.

(1) Ver nota (1) método 7,

Equipo de presién con membrana para extracciones.

Colocar los anillos retenedores de muestra sobre la’

membrana. Para evitar segregacién de la muestra por tamafo
de las particulas verter toda la muestra de un golpe en el anillo
de retencion. Si sélo se vierte una parte de muestra no seria
representativa. Nivelar el suelo en el anillo, cubrir con un
papel encerado y dejar en repeso con un exceso de agua duran-
te dieciséis horas. Eliminar €] exceso de agua de la membrana
con una pipeta o una pera de goma. Cerrar la camara de pre-
sién y dejar entrar aire a una presién de 15 atmoésferas.
Después de unas cuantas horas, hay un descenso notable de
la cantidad de agua que fluye hacia fuera de la membrana, lo
cual se produce principalmente por la baja conductividad hi-
draulica del suelo y no por la permeabilidad de la membrana.
En este momento. las muesiras de suelo tienen suficiente rigidez
y compactaciéon, por lo que se puede aplicar una presién dife-

‘rencial de 0,28 Kg/cm? sobre el diafragma de goma de la parte

superior de la camara. Esta accién del diafragma mantiene la

_muestra en contacto con la membrana, acelerando la extracciéon

del agua en suelos de textura fina que se contraen facilmente.
El uso del diafragma no es necesario para suelos de textura
medija o gruesa.

Sacar las muestras en cualquier momento después de que
hayan pasado cuarenta y ocho horas del comienzo de la ex-
traccion o cuando las lecturas de una bureta conectada al tubo
de salida de agua de la membrana indiquen que el flujo ha
cesado: La mayoria de los suelos alcanzaran un equilibrio hi-
draulico con la membrana a las dieciocho o veints horas de
aplicar la presién, pero algunos requerirén un tiempo conside-
rablemente mas largo. Para evitar cambios d¢ humedad de las
muestras, transferirlas a los recipientes de humedad y deter-
minar ésta segun se indica en el método 1.

9.3. Cadlculo
Expresar la humedad en tanto por ciento de agua a 105° C.
0.4. Observaciones

Debe tenerse cuidado de no poner el suelo pegado a la em-
paquetadura inferior de la camara. El flujo que ocurre a través
de la empaquetadura cuando la cAmara esta cerrada puede pre-
sionar las particulas de arena sobre la membrana y causar
roturas en la misma.

9.5. Réferencia

1. United States Salinity Laboratory Staff:  «Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils», pp. 109-110, 1954,

10. AGREGACION DE PARTICULAS INFERIORES A 50 MICRAS

10.1. Principio

Se trata de un método rapido para estimar la estabilidad
en agua de los agregados en los que intervienen particulas de
la fraccién arcilla y Jimo (menores de 50 p). Este método re-
quiere la medida de la concentracién de dos suspensiones del
mismo suelo, una de las cuales se dispersa por €1 procedimiento
de dispersién convencional ya descrito en el método 2(al para
obtener el limo 'y la arcilla totales. En la otra suspensién, pre-
parada por agitacién suave de la muestra, se mide la cantidad
de limo y arcilla no agregados. La diferencia de concentracién
entre las dos suspensiones proporciona una medida de la can-
tidad de particulas de limo y arcilla unidas en agregados esta-
bles al agua de tamaio superior a 50 u. )

Este procedimiento puede utilizarse también como una prue-
ha rapida exploratoria para determinar el efecto de productos
con poder agregante en la formacién de agregados estables
al agua.

10.2. Material y aparatos

10.2.(1, 2, 3y 4. Como 2(a).2.(1, 2,3y 4.

10.3. Procedimiento

10.3:1. Muestreo.—Tomar con pala la muestra del suelo pre-
ferentemente cuando esté humedo, eviiando la compactacion o
fragmentacion excesiva del suelo. Desecar la muestra lentamen-
te, y cuando esté suficientemenle friable, tamizarla suavemente
a través de un tamiz de 8 mm. y desecar al aire. Si el suelo
‘es pedregoso, pasar la muUestra a través de un tamiz de 4 mm. y
separar tocdo el material de tamafio superior a 4 mm.

10.3.2. Submuestreo.—Pesar, con aproximacién de 0,1 g., dos
submuestras de 50 g.

10.3.3. Dispersion.—Colocar nna de las submuestras en el
vaso de la batidora'y afnadir unos 400 ml. de ague destilada.
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Dispersar y transferir 4 la probeta completando con agua hasta
un volumen total de 1.130 ml, Tapar y agitar la probeta invir-
tiéndola enérgicamente sobre cada una de sus bases.

10.3.4. Preparacién de la muestra no dispersada.—Colocar
otra de las submuestras en una probeta o inclinarla en una
posicién casi horizontal y agitar suavemente para extender la
muestra en una distancia de 10 a 12 cm. a lo largo de la pared
de la probeta. Afadir agua destilada poco a poco de tal manera
que se favorezca =1 mcjado del suelo por capilaridad mejor que
por inundacién. Cuando el suelo esté completamente mojado,
afiadir agua hasta completar un volumen total de la suspensién
de 1.130 ml., pero sin dejar que el agua caiga directamente so-
bre el suelo. Dejar que el suelo se remojé durante unos quince
minutos como minimo. Tapar la probeta e invertir veinte veces
suavemente (sip agitar) durante un periodo de cuarenta segun-
dos, empleando un segundo entre inversiones.

10.3.5. Medida de la concentraciébn de las suspensiones.—
Introducir el hidrémetro en la suspension unos diez segundos
antes del tiempo fijado para la lectura. Hacer la lectura a los
cuarenta segundos de haber terminado la agitacién o mezcla-
do de las suspensiones en la probeta. Anotar inmediatamente
la temperatura de la suspensién y corregir la lectura del hidré-
metro, aumentandola o disminuyéndola en 0,11 g. por cada
grado de mis o menos, respectivamente, sobre la temperatura
de 19,4° C,

La lectura corregida da el limo y arcilla en suspensiéon ex-
presados en g/1.

10.4.

< c-C
Agregaciéon = —

Cdlculo

X 100

C = concentracién en g/1. (limo + arcilla totales) en sus-

‘pensién dispersada.
C’ = concentracién en g/1.
suspension sin dispersar.

(limo + arcilla dispersados) en

10.5. Referencia

1. United States Salinity Laboratory Staff: «Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils», pp. 125-128, 1954.

11. COEFICIENTE HIGROSCOPICO

11.1. Principio

Se fija vapor de agua sobre una muestra de suelo, proce-
dentes de una atmésfera confinada cuya humedad relativa es
del 80 por 100, segun el Bureau of Soils (Washington) y A. De-
molon, pesando el agua fijada. No se emplea la atmdsfera sa-
turada de humedad, para evitar condensaciones directas posi-
bles al descender la temperatura.

11.2. Material y aparatos

11.2.1, Bomba de vacio.
11.2.2. Desecador con tubuladora de vacio. .
11.2.3. Manémetro pequeiio de mercurio (truncado).

11.2.4. Pesasustancias de forma baja. -
11.3. Reactivos
11.3.1. Acido sulfarico diluido (2 por 100 en volumen o 3,3

por 100 en peso).
11.4. Procedimiento -

Poner unos 5 £. del suelo en un pesasustancias, previamente
tarado con su tapa. - formando capa fina. Colocar el pesasustan-
cias destapado en el desecador que contiene &cido sulfarico
diluido e introducir también dentro del” desecadcr el mané-
metro de mercurio. Tapar el desecador, cuidando de dar vase-
lina e la tapa para que el cierre sea hermético. Reducir me-

diante vacio la, presi6n en el interior del desecador & 30 mm. y.

mantener el desecador durante cinco dfas a una temperatura
proxima . & 25° C. Transcurrido este tiempo, extraer el pesa-
sustancias- destapado en una estufa a 110° C y desecar hasta
peso constante. Deducir la humedad fijada por la muestra de
suelo desecado y referirla a 100 g. de suelo desecedo.

11.5. Referencias

1. Demolon, A.: Leroux, D.: «Guide pour 1'étude experimen-
talé du sols. Paris, 1052.
2. Robinson, G. W.: <Los sueloss. Barvelona, 1060.

12, INDICE DE INESTABILIDAD ESTRUCTURAL

12.1. Principio

La estabilidad de un agregado en la solucién de! suelo de-
pende, entre otros factores, de la concentracion de sales en
dicha soluci6én, aumentando con dicha comcentracién. Por otra

! parte, la destruccién de los agregados del suelo y subsccuente
! dispersién de los coloides aumenta el volumen del suclo. Com-

parando el volumen de sedimentacién de muestras replicadas
de suelo en agua destilada y en solucién salina se puede .es-

‘timar la estabilidad de los agregados del suelo.

" 12.2. Material y aparatos

7 12.2.1. Probetas de 50 cc. graduadas en décimas.

12.2.2. Varillas de alambre de 15 cm. de longjtud.
12.3. Reactivos

Solucién de cloruro potasico } N. Disolver 74,56 g. de cloruro
potasico en agua y diluir en un litro.

12.4. Procedimiento

Tomar las probetas y llenarlas hasta 40 cc., una de ellas
con agua destilada y hervida y la otra con la disolucion de
cloruro potasico. Anadir a cada una 15 g. de suelo desecado
al aire y.tamizado sobre temiz de 2 mm. Después de media
hora de reposo ce agita suavemente con une varilla, rep:tiendo
esta operacién en sentido vertical y circular, dos o tres veces,
con intervalos de media hora. ’

Se deja depositar la tierra durante veinticuatro horas y se
lee el volumen de sedimentacion.

En los suelos de estructura estable el volumen de sedimenta-
cién es el mismo y difieren tanto mas cuanto mayor es la
inestabilidad.

12.5. Referencia

!
1. Bouyoucos, G.: «Journ. Am. Soc. Agron.», p. 27, 1935,
Aguas

1. BIOXIDO DE CARBONO LIBRE (CO,)
1.1.. Principio

E] presente método esta basado en la reaccién de! CO, libre
del agua con el hidréxido de sodio, para formar bicarbonate
de sodio.

Ademés de este método de valoraciéon volumétrica existe uno
monografico que por exigir gran precisién en la determinacién
«in sit1» del pH y de la alcalinidad resulta menos aconsejable.

Pueden producirse errores por la presencia de amonfaco,
aminas, fosfatos, boratos, silicatos, sulfuros y nitritcs, asi como
por la existencia de Acidos minerales o sales de acido fuerte
y base débil. También alteran cuantitativamente el resultado
el aluminio, hierro, cromo y cobre.

1.2. Materigl y aparatos
1.2.1. Frascos pyrex de 1.000 ml.
1.2.2. Probeta graduada de 100 ml.
1.2.3. Tubo de goma.
1.2.4. Bureta normal graduada en 0,1 ml.
1.2.5. Varilla de vidrio.
1.3. Reactivos
1.3.1. Solucién valorada de hidréxido sédico 0,02 N. Diluir

20 ml. de NaOH 1 N a un litro de agua destilada que previa-
mente se ha hervido no menos de quince minutos, para ex-
pulsar el biéxido de carbono y enfriarlo a la temperatura am-
biente. Preparar diariamente y proteger del biéxido de carbono
atmosférico en un frasco pyrex. Titular la solucién con el
reactivo 13.3..

1.3.2. Solucién indicadora de fenolftaleina. Disolver 0,5 g. de
fenolftaleflna en 50 ml. de alcohol etilico de 96° y agregar
50 ml. de agua destilada que previamente se ha hervido no
menos de quince minutos, para expulsar el biéxido de carbono
y enfriarlo & la temperatura ambiente. Agregar, a continua-
cién, el reactivo 1.3.1 a gotas hasta que aparezca una muy
ligera colorecién rosa.

1.3.3. Solucién valorada de bicarbonato sédico 0,01 N. Pesar
exactamente 0,84 g. de NaHCO; anhidro y diluir en 1.000 ml. de
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agua destilada que previamente se ha hervido no menos de
quince minutos, para expulsar -el bidéxido de carbono y enfria-
do a la temperatura ambiente. Preparar mmedlatamente antes
de usarlo.

1.4. Procedimiento -

Sifonar la muestra, mediante tubo de goma, llenando desde
el fondo una probeta de 100 ml. hasta que derrame. Extraer el
tubo de goma y verter el exceso de agua mediante sacudidas.

Agregar cinco o diez gotas del reactivo 1.3.2. Si la muestra
vira a rojo, no hay presente biéxido de carbono libre; si la
muesira se mantiens incolora, titular rapidamente con el reac-
tivo '1.3.1 agitando suavemente con una varilla de vidrio hasta
que el color rosa caracteristico observado a través de todo el
espesor de la muestra persista por lo menos treinta segundos.

1.5. Cdlculos

Calcular- el biéxido de carbono libf»e, expresado en miligra-
mos por litro, mediante la férmula

A X 0,02 X F X 44.000
B

mg/l. de COQ libre =

siendo )
A = ml. gastados del reactivo 1.3.1,

F = factor de correccién del reactivo 1.3.1 hallado mediante

su titulacién con el reactivo 1.3.3.
B = ml. de muestra,. ~

1.6. Referencias

1. «Métodos de analisis recomendados». Centro de Estudios
Hidrograficos. Madrid, 1968.

2. «Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater», American Public Health Association, Inec.

New York, 1960.

2. DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENO (D.B.OJ)

2.1. Principio

La demanda bioquimica de oxigeno o D. B. O, es la cantidad
de oxigeno eventualmente consumida por los gérmenes aero-
bios para esegurar la descomposiciéon, en condiciones norma-
lizadas de incubacién, de las materias organicas contenidas en
el agua analizada.

La incubacién se efectua en oscur.dad, -durante c;nco dias
vy a una temperatura de 20° C.

2.2. Matcerial vy aparatos

2.2.1. Frasccs de incubacién, de 250-300 ml. de capac1dad
aforados y con tapdén esmerilado macizo y con bisel.

2.2.2. Estufa de cultivos con control termostatico a 20° C %
+ 15 C. )
2.2.3. Matraces erlenmeyer de 500 ml.
2,24, Pipetasdely 5 ml
©2.2.5. Buretas.

2.3. Reactivos

2.3.1, Agua destilada.

2.3.2. Soluci¢n amortiguadora ‘de fosfato Disolver 8,5 g. de
KH,PO,, 25,75 g. de K,HPO,, 33.4 g. de Na,HPO,.7H,O y 1,7 g. de
NH;Cl en unos 500 ml. de agua destilada y diluir a un litro.
El pH de. esta solucién amortiguadora debe ser de 7,2, sin
ajuste alguno.

. 2.3.3. Solucién de sulfato de magnesio. Disolver 225 g. de
MgS0O;. 7TH,O en agua destilada y diluir a un litro.
2.3.4. Solucion de cloruro de calcio. Disolver 27,5 g. de

CaCl, anhidro en agua destilada y diluir a un litro.

2.3.5. Solucién de cloruro férrico. Disolver 0,25 g. de FeCl,.
6H,0O en agua destilada y diluir a un litro.

2.3.6. Soluciones de acidos y 4lcalis 1 N.

2.3.7. Soluciéon de suifito de sodio 0,025 N. Disolver 1,575 gra-
mos de NaSQOs; anhidro en 1.000 ml. de agua destilada. Esta
solucién no es estable y se debe preparar el dia que se vaya
a emplear,

2.3.8. Solucién de sulfato manganoso. Disolver 400 g. de
MnSO;.2H,O en agua deslilade, filtrar y diluir g un litro. Esta
solucion no debe liberar més que trazas de yodo cuando se
afiade a una solucién acidificada de ioduro potasico.

2.3.9. Reactivo de 4lcali-ioduro nitruro. Disolver 500 g. de
NaOH y 135 g. de Nal en agua destilada. Disolver 10 g. de
NaN; en 40 ml. de agua destilada. Mezclar ambas solucicnes

y diluir a un litro. Este reactivo no debe producir coloracién

con el almidén cuando se diluye y acidifica.

2,3.10. Acido clorhidrico concentrado de densidad 22° Beau-
mé = 1,18. .

2.3.11. Solucién de almidén. Triturar -5 g. de almidén solu-
ble y 5 mg. de LbHg con un poco de agua y anadir lentamente
la emulsién a un litro de agua hirviendo, manteniendo la
ebullici6n unos minutos hasta que la solucién quede clara.
Enfriar y pasar a un frasco topacio con tapén esmerilado.

2.3.12. Solucién de tiosulfato sédico 0,10 N, Disolver 24,82 g.
de Na,S;0; 5H:0 en agua destilada recién hervida y enfriada
y diluir a un litro. Conservar la solucién afiadiendo 1 g. de
NaOH.

2.3.13. Solucién valora.da de dicromato potasico 0,025 N.
Pesar 1,228 g. de K.,Cr;0;, previamente secados durante dos
horas a 103° C y diluir a un litro en matraz aforado.

2.3.14. Solucién valorada de tiosulfate sédico 0,025 N. Di-

- luir 250 ml. del reactivo 2.3.12 a un litro de agua destilada re-

cientemente hervida y enfriada, Titular esta solucién median-
te el reactivo 2.3.13. .

2.4. Procedimiento

2.4.1. Preparacién del agua de dilucién:

— Tomar dos litros de agua destilada.

— Oxigenarla mediante aire comprimido hasta que la ten-
sibn del oxigeno disuelto esté préxima & su saturacién.

— Ariadir a -dicha agua 1 ml. de cada uno de los reacti~
vos 2.3.2, 2.3.3, 2.3.4 y 2.3.5.

— Conservar este agua a 20° C tapado el frasco con tapén
de algodén.

2.4.2. Acondicionamiento del agua problema:

— Neutralizar el ague problema hasta pH préxlmo a 7 me-
diante el reactivo 2.3.8, .
— Eliminar el cloro libre, si lo hubiese, mediante la adicién
del reactivo 2.3.7.
* — Eliminar e] exceso de oxigeno agitando fuertemente la
© muestra o bien mediante burbujeo de aire comprlmldo,
siempre a 20° C.

2.4.3. Dilucién del agua problema:

— Sifonar el agua de dilucién a una probsta graduade de
1.000-2.000 ml. de capacidad, llenandola hasta la mitad
sin arrastrar aire. Agregar el agua de muestra cuidado-
“samente mezclada en la cantidad necesaria para obtener
la dilucién que se desee y terminar de diluir hasta el
nivel apropiado con agua de dilucién. Mezclar bien con
un agitador, evitando el arrastre de aire.

— Se aconseja las siguientes diluciones:

s
Efluentes depurados: de 5 a 25 por 100.
Aguas fluviales: de 25 a 100 por 100.

— Sifonar la dilucién mezclada a dos frascos de incubacién,
llenadndolos completamente y cerrandolos herméticamente,

— Determinar e] oxigeno inicial en uno de los dos frascos
de forma inmediata y conservar el otro frasco en incu-
bacién durante cinco dias en oscuridad y a una tempera-
tura de 20° C para después determinar en él el oxigeno
disuelto no consumido. ’

2.4.4. Determinacién del oxigeno disuelto:

— Agregar al frasco de incubacién 1 ml. del reactivo 2.3.8
y después 1 ml del reactivo 2.3.9, haciendo ambas adi-
ciones en el fondo dei frasco. Tapar de nuevo el frasco,
procurando excluir las burbujas, con lo que se derrama-
ra una pequefia cantidad de] liquido.

— Mezclar por inversién varias veces y esperar que se se-
dimente el precipitado.

— Destapar el frasco y afadir, mediante pipeta, haciendo
llegar el 4cido hasta el fondo, 5 ml. de 2.3.10. Cerrar de
nuevo el frasco y agitar hasta que se disuelva el- preci-
pitado.

— Pasar todo el liquido a un matraz erlenmeyer de 500 ml.,
lavando frasco y lapén con agua destilada.

— Anadir gota a gota, con rapidez y agitando el matraz, el
reactivo 2.3.14 hasta que el liquido tome coloracién paja
palido. -
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— Agregar 1 6 2 ml. del reactivo 2.3.11, con lo que tomara
el liquido color azul, y continuar valorando con 2.3.14,
gota a gota, hasta que el liquido se torne incoloro o gris
blenquecino.

2.5, Cdlculos

Calcular el oxigeho disuelto, expresado en p. p. m., median-
te la férmula

V. 0,025.f.8
A2~

p. p. m. de O, disuelto = - 1.000

V = ml. de tiosulfato gastados.

. f = factor de correccién de la ‘mormalidad del tiosulfato
~ hallado mediente la titulacién con reactivo 2.3.13.

A = volumen, en ml., del frasco utilizado.

Calcular la D.B.O., expresada en p. r; m., mediante la for-
mula

(D; — Dy) 100
DBO = —m ¥——— -
: | c
D; = p. p. m. de O; disuelto en el frasco no sometido a in-
: cubacxén

Dy = p. p. m. de 02 disuelto en el fra,sco sometido a incuba-

cién.
C = tanto por ciento del agua problema en el agua proble-

~ma diluida.

2.6. Observaciones

Este método no es aplicable a aguas negras o desechos in-
dustriaies concentrados que exigen diluciones muy elevadas y
obligan e sembrar el agua de dilucién con un inéculo.

En estos casos ge precisan comprobaciones de la D.B.O. del
inéculo y los métodos y calculos requieren técnicas laboriosas
s6lo propias de los laboratorios especializados. .

2.7. Referenpias

1. «Standard Methods for the examination of water and sewa-
ge». American Public Health Association. New York, 1960.

2. Rodier, J.: <L*Analyse chimique et phlSlCO chimique de
1'eaus. Dunod. Paris., . °

3. Gutiérrez Calderén, E., et alt.:
do trabajo para su determinaciSne.
1959.

4, <Livre de l'eau-. Cebedoc. Lieja, 1966.

«Estudio del B.O.D. y plan
Anales LF.LE. Madrid,

3. CONDUCTIVIDAD ELECTRICA
3.1. Principio N

Se denomina conductividad especifica de un agua a la ap-
titud de ésta para transmitir la corriente eléctrica.

La conductividad depende de la actividad y tipo de iones
disueltos y de la temperatura a la que se realiza la medida.
. Para medir la conductividad se hace uso de un puente de
Wheatstone y una célula de conductividad apropiada, compa-
rando a la misma temperatura la resistencia eléctrica de la
yInuestra y .de una solucién valorada de cloruro potasico y re-
firiendo el resultado a 25° C.

3.2. Material y-aparatos

3.2.1. Puente de Wheatstone apto para este fin.

3.2.2. Celda de conductividad especifica, bien del tipo. pi-
peta, bien del tipo inmersién, con electrodos de platino “plati®
nados. La constante de la telda debe ser, aproximadamente,
de 1,0 cm™ para aguas de baja o moderada conductividad y

de 10 cm-! para aguas de conductividad alta.
3.3. Reactivos

Solucién patrén de CIK. Preparar una solucién de CIK cuya
conductividad difiera por un facter de menos de 5 de la con-
ductividad de la muestra. Genera'mente. una solucién 0,01 M
de CIK (0,7456 g1 es aceptable. Esta sclucién tiene una con-
ductividad de 1.413 umho/cm. De la siguiente tabla pueden
elegirse -otras soluciones patrones que -se consideren nece-
sarias:

Conductividad eléctrica de soluciones CIK a 25° C

Concentracion M Conductividad eléctrica

pmho/cm.

10-4 14,94

5 X 10—+ N — 73,90
108 147
5% 108 717
102 1.413
2 X 102 2.767
5 x 102 '6.668
107t ° 12.900
2 % 101 24.820

3.4. Procedimiento

Dejar que la solucién patré6n de CIK y las muesiras de
agua estén a la misma temperatura. Cualquier temperatura
entre 20 y 30° C es aceptable, pero es importante que las
soluciones problema y la patron estén a la misma tempera-
tura. Cuando se requiere gran precisién se colocaran las so-
luciones & 25° C en termostato.

A continuaciéon se enjuaga y se llena sucesivamente la cel-

.da de conductividad con la solucién patrén y las solucicnes

problema y leyendo en el aparato (2-1), de acuerdo con su
manual de instrucciones, los valores obtenidos.

3.5. Cdlculos
CE clxg X R
R

CE (x 109 = x £

CE (x 10%) = Conductividad eléctrica.
CE ik = CE (X 109 de la solucién patréon de CIK em-
pleada. -
R = Resistencia en ohmios de la celda con la solu-
cion patrédn.
R’ = Resistencia en ohmios de la celda con la solu-
cién prohlema. .
f = Factor de correccién de temperatura de la ta-
bla 3.1 .

3.8. Observaciones

3.8.1. Las células nuevas deben limpiarse con mezcla sul-
focromica, debiendo platinarse los electrodos de las mismas
cuando los resultados sean erraticos o cuando se shserve que

.el platino se ha desprendido total o parcialmente. Para ello

se prepara una solucién de 1 g. de cloruro de platino y 0,012
gramos de acetato de plomo en 100 ml. de agua. Se llena
la celda con esta solucion y se conectan los terminales de los
electrodos a una baferig de 1,5 vcltios intercalando un shunt
en la bateria cuando sea necesario "ajustar la corriente, de
manera que se desprenda una pequefia cantidad de gas. Dar
por terminado el procéso cuando los electrodos estén recu-
biertes con un depdsito de negro dz platino. Drenar la célula
y recuperar para un futuro uso la solucién platinizante. En-
juagar bien la celda con agua dsstilada y dejarla llena de
agua destilada cuando no se use. )

3.6.2. "Hasta 5.000 microchmios existe una aceptable corre-
lacién entre conductividad eléctrica y contenido salino de las
aguas, de tal modo que los siguientes factores de conversién
se manejan frecuentemenite:

. . mmhos.
Concentracién salina en mg/l. = 840 X CE en
cm.
. . mmhos.
Concentracién de cationes en meq/l. = 10 X CE en
cm.

3.7. Referencias

1. Bower, C. A, y Wilcox, L. V.: «Methods of Soil Analysis

Part 2., pp. 037 340. 19635.

National Research Ccuncil: «Inter. Critical tables», 1929.

3. «Agricultural Handboccks. num. 60. USDA, pp. 137-140. 1954.

4. Métodos de analisis recomendados por el Instituto de Hidro-
logia del C.S.I.C., pp. 30-34, 1968.

~
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TABLA 3.1

Factores de temperatura para corregir los datos de resistencia y conductividad de soluciones acuosas a la temperatura de 25° C

CEy = CEe X f¢ i BRes = By/fy

0 C f. 0 C f. 00 C t. 0o C : £
15,0 1,247 21,4 1,078 25,4 0,992 29,4 0,018
16,0 1,218 21,6 1,073 25,6 0,998 20,6 0,914
17,0 1,189 21,8 1,068 25,8 ~ 0,983 29,8 0,911
18,0 1,163 22,0 1,064 - 26,0 0,979 - 30,0 0,907
18,2 1,157 22,2 1,060 28,2 ' 0,975 30,2 0,904
18,4 1,152 22,4 1,055 26,4 0,971 30,4 0,901
18,6 1,147 22.6 1,051 26,8 0,967 30,6 0,897
18,8 1,142 22,8 1,047 26,8 0,964 30,8 0,894
19,0 1,136 23,0 1,043 27,0 0,970 31,0 0,820
19,2 1,131 23,2 1,038 27,2 0,956 31,2 0,387
19.4 1,127 23,4 1,034 27,4 0,953 31,4 0,884
19,8 1,122 23,6 1,029 27,6 0,950 31,6 0,880
19,8 1,117 23,8 1,025 27,8 0,947 31,8 0,877
20,0 1,112 24,0 1,020 28,0 0,943 32,0 0,873
20,2 1,107 24,2 1,016 28,2 0,840 - 32,2 0,870
20,4 1,102 24,4 1,012 28,4 0,936 32,4 0,887
20,6 1,097 24,6 1,008 28,6 0,932 32,6 0,864
20,8 1,092 . 24,8 1,004 28,8 0,929 32,8 0,881
21,0 1,087 25,0 1,000 29,0 0,925 33,0 0,858
21,2 1,082 25,2 0,996 29,2 0,921 34,0. 0,843

¥ : - 350 0,820

4. SULFATOS 4.4.2. Valoraciéon de las muestras.—Se opera exactamente

(Determinacién turbidométrica)

4.1. Principio
El ton SO,= se precipita con ion Ba?*, en condiciones tales -
que ce formen cristales de tamafio uniformes de SOBa los que
deben mantenerse en suspension homogénea duranie un pe-
riodo de tiempo que restlte suficiente para medir la absor-
bancia gque la misma produzca.’

E! contenido en SO4= de cada muestra se obtiene a partir
de la curva de calibrado previamente obtenida.

4.2 Material y dparatos

4.2.1. Instrumento de medida,
siguientes:

que puede ser uno de los

4.2.1.1. Nefeiémetro o turbidimetro.
4.2.1.2. Espectrofotémetro con medida de 420-430 nm,
4.2.13. Fotometro de filiro, equipado con filtro de transmi-

tancia 420-430 nm.

422 Tubos cilindriccs, calibrados a 50 ml., con tapén.
4.5. Reactivos

4.3.1. Solucién de SO K, conten:endo 480 mg. (10 meq) de
SO,= por litro (¢,8707 gramos de SOK, disueltos en agua des-

tilada hasta comp:ctar un litro).

4.3.2. Solucién precipitante de bario. Se disuelven 20 gra-
mos de acetato barico en una mezcla de 75 ml. de acido acético
10 N y 25 ml. de soluci®n de goma arabiga al 5 por 100, filtran-
do la solucién resultante. El pH amortiguado de esta solucién
es de 3,70.

‘4.4. Procedimiento

4.4.1. Obtencién de la. curva del calibrado.—En los tubos
cilindricos 4.2.2 se introducen partes alicuotas de la solu-
cién 4.3.1. Se les anade agua destilada hasta unos 40 mili-
litro, 1 ml. de reactivo 4.3.2 y se completa a 50 ml. con
agua destilada. Se homogeniza el conjunto durante un minuto
por agitacion suave y se deja en reposo al menos otro minuto
A partir de ese momento, y dentro de los quince minutos si-
guientes, pueden efectuarse las medidas; para ello, se trasiada
parie de la suspensi6bn a las cubetas del aparato de medida
que se - utilice, midiendo las correspondientes absorbancias,
empleando como blanco agua destilada sometida ai" mismo tra-
tamicnto.

Con los valores obtenidos se construye la curva de calibra-

do, que se aconseja tabular.

igual a como se ha indicado en 4 4.1, empleando 5 ml. del pro-
blema.

4.5. Cadlculo dé los resultados

El contenido en SO,= de las muestras se obtiene llevando
las lecturas de absorbancias obtenidas con las mismas a la
curva de calibrado 4.1 y teniende en uur’nta gue se operd con
5 ml, de muestra.

Los resultados pueden expresarse en meq. o en mg. de SO~
por litro. )

4.6. Observaciones

46.1. Si la lectura de una muestra sobrepasa la maxima
concentracién que figura en la curva de calibrado o inversa-
mente da un valor muy bajo en dicha curva, debe repetirse
el ensayo empleando menos de 5 ml. 0 mas de 5 ml. de pro-
blema, respectivamente, lo que debera tenerse en cuenta al
efectuar €l calculo del resultado.

4.6.2. No se indican las concenfraciones minimas y maxima,
entre las que este método resulta valido, porque ello depende
en gran manera del instrumento- de medida que se -utilice 'y
del paso de luz de la cubeta empleada.

4.63. En esta técnica interfieren fundamentalmente el co-
lor y la turbiedad. Esta puede eliminarse por filtracién o cen-

 trifugacién. La interferencia del color puede soslayarse utili-

zando la muestra coloreada ‘como testigo, al que no se lo
agrega reactivo 4.3,2 o empleando como instrumento. de medida
un nefeiémetro de doble posicién de cubeta, con lo que se
elimina la influencia del color.

4.7. Relerencias

1. Meétodo utilizado en el Laboratorio de Suelos y Aguas del
IRYDA. Inf. Quim. Analitica. V. pp. 1-8. 1951

2. Msétodos de analisis recomendados por el Instituto de H]dro-
logia del Consejo Superior de Investigaciones Cientificas,
pp. 11-13, 1988,

5(a) CLORUROS

(Indicador}

5(a).1. Principio

Los procedimientos clasicos para determinacién de cloruros
se basan en :a formacién de una sal de plata relativamente
insoiuble. ’

El punto de viraje de la valoracién de clerurcs con nitrato
de p:ata puede ser detectado de diversas maneras, tal como
por la aparicién de un precipitado rojo de CrO:Ag; (valoraci6én
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de Mohr) o midiendo el potencial que se desarrolla en’ la so-
lucién mediarnite’ una combinacién apropiada de electrodos
(Kolthoff y Kuroda, 1851)._

5(a).2. Material y aparatos

5(a).2.1. Microbureta de 10 ml.

5(a).3. Reactivos

5(a).3.1. Solucién al 5 por 100 de cromato potisico. Disolver
5 g. de cromato potasico en 50 ml. de agua y afiadir nitrato de
plata 1 N, gota a gota, hasta que se forme un precipitado rojo
claro permanents. Filtrar y diluir hasta 100 ml.

) 5(a).3.2. Nitrato de plata, 0,006 N. Disolver 0,8495 g. de
secado en estufa de nitrato de plata en agua y diluir exacta-
mente en un litro. Almacenar la solucion en un frasco color
topacio para protegerla de la luz.

5(a).4. Procedimiento

Tomar una salicuota de la solucién problema y valorar con
tcido sulfurico hasta el punto de viraje con naranja de metilo
(«Métodos Oficiales de Analisis de Aguass, nam. 8). Se usara
una solucién patron del acido en caso de que interese deter-
minar carbonates y bicarbonatos.

‘Afiadir cuatro gotas de reactivo 5(a).3.1 a la muestra guar-
dada después de la determinacién de carbonatos-bicarbonatos.
Valorar, agitando al mismo tiempo bajo luz brillante, con el
reactivo 5(a).3.2, usando una microbureta de 10 ml. hasta que
aparezca el primer color rojo (parda,rojizo) permanente. Las
correcciones del ensayo en blanco varian con el volumen de
la muestra en el punto de viraje, y generalmente auments re-
gularmente entre 0,03 a 0,20 ml, segin aumenta el volumen
de 2 a 12 ml.

5(a).5 Cdlculos
Calcular la concentracién de cloruros en meq/l.

: v-v
Cloruros = 0,005 X 1.000

V = volumen, en ml.," de NO,Ag utilizados en la valora-
cién de la solucién problema.

volumen, en ml., de NO;Ag utilizados en la valora-
cién en blanco.

“ V' = volumen, en ml.,

<
I

de alicuota de solucién problema.

5(a).8. Observaciones

Los acidos minerales que disuelven los cromatos de plata
deben de estar ausentes. Por tanto, la cantidad de 4cido ana-
dida debe ser la estrictamente necesaria para hacer la solucién
débilmente Acida, evitAndose la adiciéon en exceso. Los ioduros,
bromuros y bicarbonatos forman precipitados con nitrato de
plata y deben estar ausentes de la muestra. Generalmente, los
fosfatos no interfieren pero también deben de evitarse cantidades
altas der fosfatos. Los materiales organicos también deben de

eliminarse por su tendencia g reducir el nitrato de plata en’

soluciones neutras. El hierro, normalmente, reacciona con el
cromato potasico produciendo un cromato insoluble, pero la
cantidad de hierro que generalmnete se encuentra en las
muestras no interfiere. En caso de que se crea que la cantidad
de hierro es alta, afiadir unas cuantas gotas maés de indicador
para asegurar el exceso de cromato.

5(a).7. Referencias

1. Chapman, H. D., y Pratt, P. F.: «Methods of Analysis for
Soils, Plants and Water», pp. 98-100, 1961.

2, Reitmeier, R. F.r «Semimicroanalysis of Saline o0il solu-
tions». Indus. and Engin. Chem Analyt. Ed. 15: pp. 393-
402, 1943.

3. Stout, P. R., y Johnson, C. M.: «Methods of Soils Analysis».
Part 2: pp. 1.125-1.128. American Society of Agronomy, 1965.

5(b) CLORUROS

(Potenciometria)
5(b).1. Principio
Ver 5(a).1.

5(b).2. Material y aparatos

5(b).2.1. Potenciémetro (pH-metro).
5(b).2.2. Electrodos de vidrio.

5(b).2.3. Electrodo de plata-cloruro de plata (Ag-ClAg).

5(b).2.4. Microbureta de 5 6 10 ml.

5(b).2.5. Agitador magnético. :
5(h).3. Reactivos

5(b).3.1. Suspensién de cloruro de plata (ClAg). Preparar

un precipitado de ClAg mezclando solucionés 0,1 N de ClINa
y NOsAg; 500 ml. de cada solucién seran suficientes para pre-
cipitar ClAg para muchas determinaciones. Debe de usarse un
ligero exceso de cloruro o de nitrato para provocar un buen
precipitado. Lavar bien el precipitado con agua destilada y
transferirlo a un frasco topacio. Renovar la solucién sobre-
nadante diariamente durante diez dias, reemplazandola con
agua destilada para remover las trazas de los excesos de lones
planta o cloruro. Finalmente, completar el volumen con agua
hasta un litro. .

5(b).3.2. Solucién de nitrato de plata (NO;Ag) 0,1 N. Di-
solver 8,5 g. de NO3Ag en agua destilada, diluir la solucién en
un volumen de 500 ml. y almacenar en un frasco topacio.

5(b).3.3. Solueién de nitrato de plata (NO;Ag) 0,01 N. Di--
luir 10 ml. de reactive 5(b}.3.2 en 100 ml. con agua destilada.
Comprobar antes de usarla su normalidad valorandola poten-
ciométricamente con la solucién CIK Ireactivo 5(b).3.41, segin
se describe méas adelante.

5(b).3.4. Solucién patrén de cloruro potasico (CIK) 0,01 N,
Disolver 0,746 g. de CIK puro y desecado en estufa y diluir
hasta un litro. Esta solucién es 0,01 N con respecto al cloruro
y se usa para valorar la solucién de NO;Ag.

5(b).3.5. Solicién soporte de electrolito. Disolver 101 g. de
nitrato potasico (NOyK) recristalizado (calidad reactivo) en
agua, afadir 62 ml, de acido nitrico concentrado (NO;H) y
diluir-la solucién en un litro.

5(b).4. Procedimiento

Transferir una alicuota de la solucién problema preferente-
mente que contenga menos de 0,1 meq. de cloruros al vaso de
valoracién. Diluir en agua destilada hasta un total de 25 ml,,
aproximadamente. Afadir 2,5 ml. de la solucién de electrolito.

Preparar la solucién de referencia afiadiendo a 25 ml. de
agua destilada, 2,5 ml, de la solucidén soporte 'de electrolito y
dos gotas de la suspension de ClAg. Sumergir el juego de
electrodos de referencia, agitando ligeramente, cerrar el circuito
del pH-metro y anotar el potencial observado en milivoltios.
Reemplazar la solucién de referencia por la solucién problema
que contenga la solucién soporte de electrolito. Valorar agitan-
do suavemente con NO;Ag 0,01 N hasta que el potencial que
indique la escala del potenciémetro o pH-metro sea el mismo
que el anotado para la solucién de referencia. Anotar el volu-
men de solucién de NO3Ag requerido.

5(b).5. Cdlculo

Calcular la concentracién de Cl-
expresada en meq/l.

en la solucién problema,

Cloruros en la solucion problema = 1.000 -
v

V = volumen, en ml., de la solucién de NO;Ag.
N = normalidad de la soluciéon de NO;Ag.
V' = volumen, en ml., de la solucién problema.

5(b).6. Observaciones

5(b).8.1. Los vasos de valoracién no deben exponerse a la
luz solar directa durante la valoracién, lo que pedria provocar
un cambio de potencial final. La agitacién excesivamente rapida
también puede cambiar el potencial final afiadiendo una com-
ponente ae potencial de corriente.

5(b).6.2. El uso de la solucién soporte de electrolito de alta
fuerza ibnica dispensa de conocer al verdadero potencial de
equivalencia al mismo tiempo que ahorra las correcciones
necesarias por diferencia de fuerza iénica de la solucién pro-
blema o clase de electrolitos disueltos. El «potencial aparente
de equivalencia» que se obtiene es practicamente independiente
de las variaciones normales al diferente contenido de sales
solubles de la solucién problema.

5(b).6.3. El procedimiento descrito no diferencia entre los
iones cloruros y bromuros.

5(b).6.4. Existen en el mercado diversos equipos de valora-
cién de cloruros en los que la valoracién queda automAtica-
mente interrumpida cuando se produce un cambio brusco de
potencial o conductividad que equivale a la precipitaciéon de
todos los iones Cl- inicialmente presentes como ClAg. Simul-
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.taneamente se expresa digita! mente la concentracién de cloruros

en la alicuota anadida a la solucion soporte, en la que se

realiza la valoracidn.
5(b).7.

1. Fisher, R. B., y Peter, D. G.:
sis». Saunders, 1968.

2. Golterman, H. L.: <Methods for chemical analysis .of fresh
waters». TBP Hb60. Blacwell Oxford. 1970.

3. Kolthoff, I. M., y Kurola, P. K.: <«Determination of traces
of . chloride». Anal. Chem. 23: pp. 1.304-1.306, 1951.

4. Stout, P. R., y Johnson, C. M.: «Methods of Soils Analysis».
Part 2, pp. 1.127-1.129. American Society of Agronomy, 1985.
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6. ALCALINIDAD
6.1. Principio

Se determina por valoracidon con una solucién valorada en
en un acido.mineral fuerte a los puntos de equivalencia del
bicarbonato (pH 8,3) y Acido carbénico (entre pH 4,2 y 5,4), bien
sea potenciométricamentie o por medio de indicadores. El se-
gundo punto de equivalencia indica la aicalinidad total de la
muestra que puede ser debida a los siguientes iones: hidroxido,
carhonatos y bhicarbonatos. El pH al que se produce dicha

equivalencia depende de la cantidad de CO, en solucién. Para -

-una muestra dada, la eliminacién del CO, en solucién cuando
la valoracién se reaiice en atmosfera de nitrégeno o cuando se
hierve en las proximidades del punto de viraje para suprimir
el CO,, produce un cambio mas brusco del potencial o del color,
pero la posicién del punto de viraje no cambia. -

~Suponiendo que las cantidades presentes en el agua de Si
O;H;, BO:H,, NH,, SH- y CG,Ca coloidal o en suspensién sean
despreciables, con las valoraciconas mencionadas se pueden
determinar las concentraciones individuales de hidréxidos, car-
bonatosy blcarbonatos

6.2 Materm,l Yy aparatos

6.2.1. Matraces erlenmeyer de 200 ml.
6.2.2. Pipeta. ’
6.2.3. Bureta.

8.2.4. Potenciémetro.

6.3. Reactivos

6.3.1. Acido sulfurico o clorhidrico 0,1 N o 0,05 N,
la alcalinidad prevista de la muestra.

6.3.2. Indicador de feno!ftaleina: Disclver 0,5 g. de fenolfta-
leina en 50 ml. de etanol de 95 por 100 y anadir 50 ml. de agua.
Anadir gota a gota solucién de NaOH 0,05 N libre de CO, has-
ta que el color se vuelva débilmente rosado.

6.3.3. Indicador de anaranjado de metilo al 0,05 por 100 de
agua.

segun

8.4. Procedimienio

Tomar una alicuota que conlenga menos de 1 meq. de alca-
linidad total y diluir hasta 50 ml. con agua si fuese necesario.
Anadir dos gotas de 6.3.2 si se produce color, valorar con 6.3.1
hasta que desaparezca el mismo. Afadir dos gotas de 6.3.3 y
continuar la valoraciéon con 6.3.2 hasta el punto de viraje del
anaranjado de metilo. Caso de que exista dificultad en apre-
ciar el viraje, ~detener la valoracién en las proximidades dei
mismo, hervir el matraz durante unos minutos, dejar enfriar
y continuar la valoracion.

Hacer un ensayo en blanco con los reactivos y 50 ml. de |

agua y restar de Jos anteriores valores los encontrados en este
ensayo, caso de que fuesen apreciables.

En caso de utilizar potenciémetro, la primera valoracién de
la muestra se hara hasta pH = 3,8 y la segunda hasta pH = 4,0.

6.5. Cdlculos

e = ml. de alicuota de la solucién problema
x = ml. la lectura de la bureta en el punto de viraje de la
fenolftaieina después de. corregir por ensayo en blanco.

z = ml. la lectura de la bureta en el punto de viraje del
anaranjado de metilo después de corregir por ensayo
en blanco.

N = normalidad del acido.

Caso 1.° x <%z

(OH-) = despreciaBle

N 1.000
(COs=) = 2x ———
a
. N 1.000
(COJH_) =(z—2x) ——

a

. 6491
CasQ 2° x> %z
N - 1.000
(OH") = 2k — 2) ——
‘&
1.000
(CO3=) = (2z — 2x) -
a
(CO;HN) = cfespreciable
Caso 3.°

x=%z
Concentraciones meq/l.

(OH-) y (CO;H-) despreciables, aplicar para (CO;=)
cualquiera de las dos igualdades del caso 1.° y 2.°

Todos los casos

Alcalinidad total = (CO3=) + (COsH-) + (OH-) = z.
/

6.6. Observaciones

Todos los reactivos, asi como el agua usada en diluciones
y ensayos en blanco, deben obtener un bajo contenido en CO,,
particularmente cuando se trate de muestras con alcalinidad ba-
ja. La eliminacién del CO; disuelto en el agua puede conse-
guirse mediante cualquiera de los dos procedimientos siguientes:

1. Reducir la presiéon durante diez a quince minutos con una
trompa de agua.

2. Hervir durante diez a quince minutos y dejar enfriar en
un erlenmeyer con tapdn,

6.7. Referencia -

1. Golterman, H. L.: «Methods for chemical analysis of fresh
waterss. IBP Handbook no. 8 Black Well Scientif Publica-
tions. Oxford, 1970.

ORDEN de 29 de marzo de 1976 por. la que se fija
e] precio del kilogramo de semilla de algodén para
molturacion, a efectos de determinar el precio teéri-
co del algodén nacional en la campafia 1975-76.

6779

Iustrisimos sefiores:

E] Decreto 2309/1973, de 21 de septiembre, de regulacién tri-
anual de las campafias algodoneras 1973/74 a 1975/76, establece
en su punto once, que, para cada campafa algodonera, el Go-
bierno, a propuesta del F.O.R.P. P. A, fijara la férmula de
calculo del precio teérico del algodén fibra nacional, en cuya
composicién interviene, entre otros factores, el valor atribuido

-a la semilla de algodén para molturacion.

Tal férmula ha sido establecida en el punto cuatro del De-
creto 1236/1975 de 16 de mayo, sobre normas complementarias de
regulacion de la campaifia aigodonera 1975/76,

El Comité Ejecutivo y Financiero del F. O.R.P.P. A, en su

‘reuniéon del dia 17 de marzo de 1876, acordé unammemente

proponer que se atribuya a la semilla de algodén para moltu-
racién el precio de 8,51 pesetas/kilogramo, a efectos de la
determinacién del precio teérico del algoddn fibra nacional,

En su virtud, este Ministerio, a propuesta dei F. O. R. P. P. A.
v en uso de las facultades que le concede la disposicién adi-
cional segunda dsl Decreto 2309/1973, de 21 de septlembre tiene
a bien disponer:

Articulo unico.—E] valor atribuible al kilogramo de semilla
de algodén parg molturacién (Ps) en la campafia 1975/76, en la

férmula que determina el precio tedrico del algodén fibra na-

cional, sera el de 8,51 pesetas el kilogramo. -

Lo que comunico a VV. II. a los efectos oportunos.
Dios guarde a VV. II. muchos anos,
Madrid, 29 de marzo de 1976.

ONATE GIL

Ilmos. Sres. Subsecretario de Agricﬁltu.ra., Subsecretario de Pro-
mocion Agraria y Presidente del F. O. R. P. P. A.



