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Presentacion

El Instituto Nacional de Innovaciéon Agropecuaria y Forestal (INIAF) es una institucion
publica descentralizada de Bolivia, dependiente del Ministerio de Desarrollo Rural y Tierras
(MDRyT), encargada de promover la investigacion, la innovacion tecnoldgica, la validacion y la
transferencia de conocimientos en los sectores agropecuario y forestal. Su labor esta orientada
a fortalecer la productividad, la seguridad alimentaria y el manejo sostenible de los recursos
naturales del pais. Entre sus principales funciones se encuentran el desarrollo de tecnologias
agricolas, la gestion y produccion de semillas (CNPSH), la conservacion de recursos genéticos,
la capacitaciéon a productores y técnicos, y la prestacion de servicios especializados como el
analisis de suelos a través de sus laboratorios técnicos distribuidos en distintos departamentos

del pais con fines investigativos.

El presente manual, elaborado por el Ing. QMC Martin R. Uyardo Torrico, en colaboracion
con el equipo técnico del Proyecto Hortalizas, tiene como objetivo principal estandarizar los
procedimientos analiticos para el analisis de suelos en el laboratorio del INIAF ubicado en
instalaciones del CNPSH, con el fin de unificar criterios técnicos y asegurar la calidad y
trazabilidad de los resultados generados. Los protocolos aqui descritos han sido validados y
adecuados especificamente a las condiciones operativas de nuestra instituciéon (equipos,
reactivos y personal), sirviendo como el documento de consulta para el desarrollo técnico. Si
bien este manual constituye una robusta base metodolégica de referencia, es imperativo sefalar
que la validacién de cualquier metodologia debe desarrollarse y ajustarse bajo las condiciones
particulares de cada laboratorio que aspire a implementarla, garantizando asi la confiabilidad de

sus resultados.

En este sentido, mediante la gestién del Proyecto Hortalizas perteneciente al INIAF encargado
del manejo y gestion de las instalaciones del CNPSH, presenta el "Manual Metodolégico de
Analisis de Suelos” desarrollado con base a normativas vigentes en nuestro pafs, como
instrumento para garantizar la excelencia técnica en nuestros servicios analiticos.

o Gty Pty U

Director General Ejecutivo INIAF

PR n YECTO NACihlz;AI_
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Introduccion

La degradacion del suelo es un proceso degenerativo ocasionado por diversos factores como la
contaminaciéon comercial, agricola, industrial, pérdida de tierra de cultivo, sobrepastoreo y
practicas agricolas inadecuadas, ademas del cambio climatico a largo plazo (Maximillian et al.,
2.019). En cuanto a las practicas agricolas en Bolivia, un inadecuado manejo de fertilizacion
y/o intoxicacion de iones en exceso sin remediacion son factores principales para la infertilidad
del suelo agricola, ignorar estos factores con el trascurrir del tiempo tiene como consecuencia
un suelo completamente improductivo, ya que su capacidad de suplir y mantener una cantidad
adecuada de nutrientes se vera reducida y, por ende, las plantas cultivadas en dichas tierras no
dispondran de nutrientes necesarios para su crecimiento y desarrollo.

El presente manual ha sido desarrollado con el propédsito de establecer procedimientos
estandarizados, confiables y técnicamente validados para la ejecucion de analisis fisico-
quimicos de muestras de suelos y aguas en el laboratorio del Proyecto Hortalizas perteneciente
al Instituto Nacional de Innovaciéon Agropecuaria y Forestal (INIAF).

Esta dirigido a los técnicos y profesionales que desempefian su labor en el laboratorio, asi
como todos los actores involucrados en el uso y aplicacién de los resultados analiticos.

Este documento constituye una herramienta fundamental para garantizar la calidad, la
trazabilidad y la reproducibilidad de los resultados obtenidos, en el marco del fortalecimiento
de la investigacién y la produccion sostenible del sector agropecuario, dando cumplimiento
con lineamientos del Ministerio de Desarrollo Rural y Tierras (MDRyT).

Este manual esta basado en aplicar procedimientos para el trabajo en laboratorio cumpliendo
con normas técnicas que aseguren la calidad en la determinacién de los métodos de ensayo.

Objetivo

Estandarizar y normalizar los procedimientos analiticos para el analisis de suelos y aguas en el
laboratorio del INIAF - Proyecto Hortalizas, mediante protocolos validados bajo sus
condiciones operativas especificas, con el fin de garantizar la generacion de resultados
confiables, trazables y de calidad.

Pagina | 1
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MANUAL METODOLOGICO DE ANALISIS DE SUELOS
LABORATORIO DE ANALISIS DE SUELOS — PROYECTO HORTALIZAS
Desarrollo de tecnologias para mejorar la productividad de hortalizas
(cebolla, tomate y zanahoria), en regiones productoras de Bolivia

SECCION 1

1. TRATAMIENTO PRELIMINAR DE LA MUESTRA DE SUELO

1.1. Recepciony descripcion de la muestra

El analista debe mantener una comunicacion rigurosa y constante con el productor, con el
proposito de garantizar el llenado correcto del formulario de solicitud de analisis emitido por el
laboratorio. Dicho formulario debe recopilar la maxima informacién posible respecto al origen
de la muestra, asi como las caracteristicas relevantes del suelo muestreado. En consecuencia, el
adecuado diligenciamiento de este documento proporcionara informacion preliminar valiosa a
los analistas, lo cual facilitara la toma de acciones anticipadas incluso antes de la recepcion
fisica de la muestra.

Adicionalmente, junto con el formulario de solicitud, resulta crucial proporcionar al productor
un protocolo detallado de muestreo e identificacién de muestras. Esta medida aplica
especialmente en los casos en los que no sea posible la participacién directa del laboratorio en
la etapa de muestreo.

Posteriormente a la recepcién, se debe examinar la muestra en su estado original y registrar
detalladamente sus caracteristicas, incluyendo la presencia de materiales extrafos, restos de
vegetacion, asf como cualquier otra caracteristica notable o relevante para el analisis.

1.2.  Preparacion de las muestras

Toda muestra de suelo, luego de su recepcion, correcto muestreo y registro en laboratotio,
debe ser sometida a un proceso de preparacion, la cual es una etapa fundamental una vez
ingrese al laboratorio. El objetivo de esta etapa, es el de acondicionar el material recolectado en
campo, el cual tiene una representacion total y homogénea de las caracteristicas quimicas,
fisicas y bioldgicas de la parcela origen. En el desarrollo de este proceso se debe eliminar
factores de variabilidad como: tamafio de particula, presencia de cualquier tipo de impurezas y

Pagina | 2
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contenido de humedad. Los cuales influyen directamente en la precisién y repetibilidad de los

resultados finales.

LLa muestra de suelo se analizara en su estado original, podria incurrir en errores al contener
elementos extrafios, impurezas detectables e indetectables como raices, piedras, restos
organicos gruesos, ademas, al tener variaciones en la distribucién de humedad, afectan
directamente en la representatividad del analisis mediante medicién de parametros como el
peso real de la muestra, comprometiendo la trazabilidad metrologica y la validez de los datos

obtenidos.

Para desarrollar este proceso es indispensable contar con materiales y equipos que garanticen la
integridad fisica y quimica del material, asi como la aplicaciéon de los procedimientos
desarrollados en laboratorio. Los procesos para desarrollar son los siguientes: desmenuzado de
aglomerados de tierra, secado al aire o por conveccion forzada, molido de la muestra para la
eliminaciéon de aglomerados mas pequefos, tamizado y almacenado con el correcto etiquetado
e identificacién de la muestra con los datos correspondientes al Manual de registro propio del

laboratotio.

Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)

e Trituradora, molino o e Espatulas o cuchara e  Guantes de nitrilo.

mottero. de acero inoxidable. e Mascarilla o barbijo.
e Tamiz, conforme a e Bandejas de acero

ISO 565 (malla 2 inoxidable.

mm). e Bolsas de polietileno
e Balanza de precision con sello hermético.

0,01 g. e FEtiquetas adhesivas.

e Marcador indeleble.

Procedimiento:

1. En varias etapas del procedimiento, el analista debera tomar decisiones, especialmente si los
diferentes tamanos de particula deben combinarse o tratarse por separado, segun al elemento
que se desea analizar, la naturaleza del suelo y los objetivos del programa analitico. Luego de
que la muestra es recepcionada, se debe verificar que esté identificada correctamente con el
codigo segun el protocolo de muestreo coordinado previamente con el productor.

Pagina | 3
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2. Posteriormente se debe depositar la muestra en una de las bandejas de acero inoxidable
correctamente identificadas con marcador indeleble o etiqueta adhesiva y desintegrar los
aglomerados de tierra manualmente y con la ayuda de una espatula y las manos con guantes de
nitrilo. De ser necesario utilizar un mortero para romper los terrones si son tamafio
considerable o no ceden a la presiéon manual.

—_

Figura 1: Muestras de suelo depositadas en bandejas.

3. Tome las medidas necesarias para el secado (extraccién de aire, ventilacion, etc.). Se debe
tener cuidado para evitar la contaminaciéon de la muestra a través del aire o por el polvo

(atmosfera del laboratorio o entre muestras almacenadas o procesadas cerca unas de otras).

4. Se recomienda que el pretratamiento del material del suelo siempre se realice en una
habitacion utilizada sélo para este proposito, y se encuentre alejada de los lugares donde se
realizan las mediciones analiticas de alta precision.

Nota de seguridad: Utilice correctamente el EPP indicado. Extreme precaucién con
muestras de origen desconocido o potencialmente peligrosos evitando inhalacién de polvo o

contacto continuo con la piel.

1.3.  Acondicionamiento y secado para el almacenamiento

El acondicionamiento de la muestra es importante para realizar su almacenamiento ya que es
esta etapa donde se debe eliminar la humedad excesiva que contenga la muestra a su llegada.
Un almacenamiento directo en bolsas herméticas de polietileno podria provocar degradacion
acelerada incidiendo en la materia organica de la masa. Por lo tanto, es importante realizar la
eliminaciéon cuidadosa de esta masa de agua contenida mediante un secado controlado a una
temperatura minima para evitar alteracion en el contenido de materia organica de la muestra.

Ademas, la remocion peridédica de la muestra en la etapa de secado es indispensable para un
secado homogéneo, asegurando una distribucién uniforme del calor entre particulas
aglomeradas de la muestra. El secado puede realizarse mediante conveccion natural o en una

Pagina | 4
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estufa hasta lograr masa constante. Una vez completado el proceso de secado, se debe
determinar y registrar la masa total de la muestra seca.

El porcentaje de humedad, el espesor de la capa, el tipo de material y del aire, y la tasa de
ventilaciéon definen el tiempo de secado de la muestra de suelo. En una estufa, el tiempo de
secado para suelos arenosos no suele ser superior a 24 horas, y para suelos arcillosos, mas de
48 horas. Para suelos que contienen una gran proporciéon de materia organica fresca (por
ejemplo, raices de plantas, etc.), es posible que se requieran entre 72y 96 horas. Estos periodos
estan considerados para condiciones de temperaturas que no superen los 40 a 45 °C.

1.3.1. Secado natural en ambiente controlado

Materiales, equipos y elementos de proteccion:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)
e Sistema de e LEspatulas o cuchara o  Guantes de nitrilo.
ventilacion. de metal inoxidable. e Mascarilla o barbijo.
e Balanza de precision e Bandejas de metal e Bata de laboratortio.
0,01 g. inoxidable.
e Higrometro o) e FEtiquetas adhesivas.
termohigrometro. e Marcador indeleble.

e Vidrio de reloj.

e Pilén de porcelana.

Procedimiento:

1. En un espacio libre de polvo, protegido de la luz solar directa y con humedad relativa baja
menor al 60 % extender todo el material, en una capa no superior a 5 cm, sobre una bandeja de
metal inoxidable y que no provoque contaminacion.

3. Si es necesario, realizar trituracion de aglomerados de suelo para un secado mas
homogéneo, con la ayuda de un pilén de porcelana.

2. Identificar la bandeja claramente con el c6digo de muestra respectivo.

3. Revisar la muestra periddicamente y mezclarla con la ayuda de una espatula cada 6 horas. Si
la muestra es secada por conveccion natural, revisarla peridédicamente y mezclarla con la ayuda

Pagina | 5
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de una espatula cada 6 horas para un secado homogéneo, teniendo mucho cuidado de evitar la

contaminacion.

4. El secado concluye cuando la muestra adquiere una consistencia quebradiza y no se percibe
humedad al tacto. Dependiendo a la cantidad de agua, condiciones climaticas y condiciones en

las que llegue la muestra al laboratorio, este proceso puede durar de 3 a 7 dias.

\

Figura 2: Trituraciéon de aglomerados de suelo.

1.3.2. Secado termo-controlado en estufa
Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)
e Sistema de e Espatulas o cuchara o Guantes de nitrilo.
ventilacion. de metal inoxidable. Mascarilla o batbijo.

Balanza de precision
0,01 g.

Higréometro o
termohigrémetro.

Bandejas  de metal
inoxidable.

Pilén de porcelana.

Bata de laboratortio.
Guantes de algodén o
para  manejo  de

materiales calientes.

YECTO NACIONAL
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Procedimiento:

1. Haciendo uso de guantes de nitrilo, extender todo el material, en una capa no superior a 5
cm sobre una bandeja.

2. Precalentar la estufa y ajustar a una temperatura constante de 40 £ 2 °C, nunca sobrepasar
esta la temperatura de 45 °C para no alterar el contenido de materia organica o la alteracion de
otras propiedades quimicas.

3. Introducir la bandeja en la estufa, asegurandose de no sobrecargar y con circulacion de libre
de aire alrededor de la bandeja. Transcurrido un tiempo de 4 horas, se retira la bandeja del
equipo y se procede a realizar el desagregue y homogenizaciéon de la muestra para romper
grumos remanentes y dejar al descubierto nuevas areas de calor.

4. Reingrese la bandeja por un tiempo de 4 horas adicionales o hasta alcanzar masa constante.

Figura 3: Secado de muestras en horno.
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Muestra Himeda
Recibida

v

Seleccidn del Método de Secado

Secado en Estufa Secado al Aire
Y A
Colocar en Estufa Descomponer agregados
T=40-45 °C (Evitar contaminacién)
A

Secado al aire

No cumple

Perdida de masa
No cumple

Cum ple\

Determinacion y registro de
masa total seca en balanza
de precision 0,01 g

\ 4

Secado en estufa

Muestra Seca lista para
Anglisis posteriores

Figura 4: Diagrama de proceso del secado preliminar de una muestra de suelo.
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Fragmentacion mecanica y eliminaciéon de contaminantes

Separacion de fracciones gruesas

Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Equipos

Materiales de laboratorio

Elementos de proteccion

personal (EPP)

Estufa de secado.
Tamiz de 5 mm.

Tamiz de 2 mm (No.
10 ASTM).

Morttero.

Balanza de precision
0.01 g.

Pinzas metalicas.

Espatulas de acero
inoxidable.
Bandejas de acero
inoxidable.

Bolsas herméticas de
polipropileno de alta
densidad (HDPE).
Etiquetas adhesivas.
Marcador indeleble.

Guantes de nitrilo.
Mascarilla o barbijo.

Bata de laboratorio.

Procedimiento:

Si el suelo se ha secado formando grandes agregados, sera necesario triturar la muestra

utilizando mortero y mano de caucho o plastico duro, evitando el uso de materiales metalicos

que puedan alterar la composiciéon quimica. En esta etapa, los materiales extrafios como

piedras, fragmentos de vidrio o basura deben retirarse cuidadosamente con pinzas o espatula.

Este procedimiento puede facilitarse pasando la muestra por un tamiz de 5 mm, que permite

retener los fragmentos de gran tamafio no edaficos y recuperarlos manualmente. Se debe tener

cuidado de minimizar la pérdida de particulas finas adheridas a la materia extrafia eliminada, y

registrar la masa de todo material retirado.
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Figura 5y 6: Eliminacion de aglomerados mediante el uso de un tamiz 5 mm.

Posteriormente, la muestra de suelo debe triturarse cuidadosamente con el fin de obtener una
fraccion homogénea. Seguidamente, el material resultante se tamiza a través de una malla de 2
mm (No. 10 ASTM), dado que la fraccién menor a este tamafio, conocida como tierra fina, es
la considerada representativa para la mayorfa de los analisis fisicos, quimicos y biolégicos. El
tamizado permite eliminar particulas gruesas y materiales no edaficos que no participan en los
procesos edaficos, garantizando asi la comparabilidad de resultados entre laboratorios y la
validez de los parametros obtenidos. En el caso de muestras contaminadas, se deberan aplicar
precauciones adicionales de seguridad en la manipulacién y trituracion, sin que esto modifique
el requisito del tamizado a 2 mm.

Este proceso asegura la obtencién de un tamafio de particula uniforme y adecuado para los
procedimientos analiticos posteriores. La fraccion seleccionada debe almacenarse en una bolsa
hermética de polipropileno de alta densidad (HDPE), debidamente identificada y conservada

en un ambiente seco hasta su procesamiento.
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Figura 7: Diagrama de proceso sobre preparacion de la muestra para su almacenamiento.

1.5. Submuestreo

El submuestreo es necesario cuando la muestra no puede almacenarse (muestra de laboratorio
y muestra de archivo) o usarse (muestra analitica) por completo, debido a su tamafio. Para la
preparacion de una muestra de laboratorio, dividir la'muestra seca, triturada y tamizada en
porciones representativas de 200-300 g. Para la preparaciéon de una muestra analitica, divida la
muestra de laboratorio en porciones segun parametro a determinar. Evite la produccion de

polvo tanto como sea posible.
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Figura 8: Separaciéon de muestras para analisis posteriores o almacenamiento.

1.5.1. Submuestreo a mano (cuarteo)
Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)
e Balanza de precision e Bandeja plana y e Guantes de nitrilo.
0,01 g. limpia. e Mascarilla o barbijo.
e Mortero con pilén. e Bata de laboratorio.

e Espatula metalica.

e FBtiquetas adhesivas.

e Marcador
permanente.

e Bolsas plasticas tipo
ziplock.

Procedimiento:

1. Extender la muestra de suelo previamente seca y tamizada sobre la bandeja plana en una
capa fina y uniforme, con un espesor maximo de 2-3 cm. Esto facilita la manipulacién y
permite que la muestra se distribuya de manera homogénea. Antes de este paso, si la muestra

Pagina | 12
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contiene agregados grandes, se debe triturar con mortero y mano, asegurando que los
materiales extrafios como piedras o fragmentos de residuos sean retirados.

2. Dividir visualmente la superficie de la muestra en cuatro partes iguales (cuadrantes). Esto se
puede hacer mentalmente o con la ayuda de la espatula, asegurando que cada cuadrante
contenga aproximadamente la misma cantidad de suelo. Este paso es fundamental para
garantizar que la muestra reducida mantenga la representatividad de la original.

3. Retirar dos cuadrantes en diagonal y combinar los otros dos cuadrantes, conservando esta
fraccion para la siguiente reduccion. Las porciones retiradas deben desecharse o almacenarse
por separado si se requiere, registrando su masa. Este procedimiento permite reducir la
muestra de manera sistematica, evitando la pérdida de representatividad.

4. Repetir los pasos (mezcla, extension, division en cuadrantes y seleccién de porciones) hasta
alcanzar la cantidad de muestra necesaria para los analisis de laboratorio. Cada repeticion
aumenta la homogeneidad y asegura que la fraccion final sea representativa de la muestra
original.

5. Colocar la fraccion seleccionada en un recipiente limpio, con el peso registrado, etiquetado
con informacién de la muestra (identificacion, fecha, ubicacion), y conservarla en condiciones
secas hasta su procesamiento. Esto asegura que la muestra mantenga sus caracteristicas fisicas y

quimicas hasta el analisis.

Figura 9: Cuarteo de muestra de suelo.
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3.6. Molienda

Si se va a tomar una muestra analitica menor a 2 g para el analisis quimico, es preferible que
toda la submuestra se muela hasta obtener un tamafio menor a 250 um de particula, antes de
realizar una submuestra adicional para el analisis.

Se recomienda moler una submuestra de suelo preparado para ser nuevamente molida hasta
que la submuestra integra pase por un tamiz de 250 pm, o de un tamafo especificado en la
metodologia elaborada en el laboratorio. Si se va a realizar mas de un analisis, se triturara
suficiente material hasta el tamafo de particula mas pequefio especificado, para permitir que
todos los analisis se realicen en esta submuestra. El tamafio de particula indicado es comun en
metodologias donde se requieran determinar el total de cationes contenidos en una muestra, el
cual exige una digestién quimica inicial para una disociacion correcta de los analitos.

~——

/

Figuras 10 y 11: Molienda de la muestra haciendo uso de un mortero de porcelana.

Cabe mencionar que no se permite la molienda para determinar algunos parametros con
extracciones quimicas porque aumenta la superficie de la muestra y, por tanto, su reactividad.
St es necesario, la fraccién mayor a 2 mm se puede moler y mezclar con la fraccion menor a 2
mm, antes de realizar el analisis quimico.
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Tamizado
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A 4 I
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especifico Analisis

v

Realizar Analisis Quimico
segun Protocolo del
Laboratorio

Figura 12: Diagrama de proceso del submuestreo para diferentes fines.

3.7. Tamizado

Una vez molido el suelo pasa por un tamiz de 2 mm de didmetro (malla 10). Cabe mencionar
que, para hacer el diagnéstico de la fertilidad de suelo, el grado de fineza del tamizado es lo

mas requerido en la mayoria de los analisis.

3.8. Homogeneizacion por agitacion mecanica

Esta fase del proceso es muy importante, ya que luego va al empaque y la muestra se encuentra
en 6ptimas condiciones para ser analizadas posteriormente teniendo una representatividad y
granulometria adecuada para los diferentes tratamientos al que se va a someter posteriormente.
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El homogeneizado se realiza girando la muestra en diferentes direcciones por rotacion
mecanica con la ayuda de espatulas, de manera que se pueda observar que no existan zonas de
mayor concentracion de particulas mayores a los 2 mm. Adicionalmente a esto también pueden
usarse métodos técnicos de vibracion de la muestra total para separar o identificar estos

mismos aspectos.

3.9. Determinacion gravimétrica de la masa

La metodologia menciona que, de la muestra de suelo debidamente tamizada vy
homogeneizada, se extrae la submuestra que va a ser analizada para cada determinacion
analitica (entre 200-300 g). Luego a esta submuestra extraida se pesa en la balanza analitica,
todo ello teniendo en cuenta la magnitud de pesada a trabajar. Cabe recalcar que la balanza
debe estar debidamente calibrada y con el respectivo certificado emitido por la entidad
pertinente como el Instituto Boliviano de Metrologia IBMETRO).

Figura 13 y 14: Uso de balanza para la determinacion de la masa de la muestra y submuestras.

3.8.  Protocolo para Almacenamiento en Condiciones Estandar

Las muestras y submuestras previamente tratadas para su posterior analisis, son almacenadas
como custodia para cualquier circunstancia de solicitud de pedido de repeticion o estudio, para
lo cual, los recipientes deben permanecer herméticamente cerrados y debidamente clasificados
con datos cronolégicos de recepcion de la muestra. Se recomienda conservar el nimero o

cédigo de registro segun el laboratorio.
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LLa muestra almacenada puede sufrir cambios dependiendo al tiempo de conserva (tenerlo en

cuenta en caso se desee volver a utilizar), para la prestacion de un segundo servicio de analisis

para la misma muestra segin requerimiento del beneficiario es de importancia otorgarle esta

informacién detallada de las condiciones 6ptimas y el tiempo de almacenamiento, ya que

podria incidir en una mayor incertidumbre del resultado final. Para ello no olvidar indicar si el

informe de ensayo pertenece a muestras recientes o almacenadas. Asimismo, se debe

considerar las condiciones de almacenamiento en lugares adecuados y bajo fecha inicial de

almacenamiento para poder identificar el tiempo de almacenamiento. Tomar en cuenta las

siguientes condiciones:

II n R CTTDNfi 'il_

Guardar la muestra en frascos de vidrio con tapa hermética, bolsas plasticas gruesas
tipo ziplock o contenedores plasticos con cierre seguro.

Evitar envases metalicos que puedan reaccionar con los componentes del suelo.
Conservar en un lugar sin humedad relativa elevada (< 50%).

Evitar la exposicion a fuentes de agua o ambientes humedos que puedan alterar las
propiedades fisicas y quimicas del suelo.

Almacenar a temperatura ambiente controlada entre 20-25 °C.

Proteger de cambios bruscos de temperatura que favorezcan condensacién o
degradacién de componentes.

Mantener la muestra en un sitio oscuro o dentro de un contenedor opaco, evitando la
exposicion directa a la luz solar que pueda modificar la materia organica o favorecer el
crecimiento microbiano.

Evitar el contacto con polvo ambiental, gases, solventes, plaguicidas o cualquier agente
externo que pueda alterar la composiciéon quimica.

Cada muestra debe estar identificada con cédigo, ubicacion, fecha de muestreo y
responsable.

La etiqueta debe estar protegida con cinta transparente o adherida al envase de manera
que no se borre.

Para analisis rutinarios, se recomienda procesar las muestras dentro de los 30 dias
posteriores a su ingreso.

Si se requieren analisis microbiologicos, el almacenamiento no debe superar los 7 dfas.
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SECCION 2
2. ANALISIS DE PROPIEDADES FiSICAS DEL SUELO

2.1. Determinaciéon de la densidad aparente (Da) mediante método de
cilindro volumétrico

La densidad aparente del suelo se define como una propiedad fisica fundamental que describe
la relacion entre la masa (suelo seco) y el volumen total de suelo seco. Esto incluye la fraccion
solida y los espacios porosos abiertos (macroporos y microporos).

Indoria et al., 2020 define la densidad aparente como la masa o el peso de cierto volumen del
suelo el cual influye en parametros fisicoquimicos, como en la infiltraciéon (velocidad de
entrada de agua al suelo), la porosidad, la profundidad efectiva, la proliferacion de las raices y la
disponibilidad de nutrientes.

La densidad aparente es un parametro muy importante para describir la calidad del suelo y la
funcién del ecosistema. Los valores de densidad aparente altos expresan un ambiente pobre
para el crecimiento de rafces, aireaciéon reducida y cambios indeseables en la funcion
hidrolégica como reduccién de la velocidad de infiltraciéon del agua. La densidad aparente
depende de la materia organica, la textura del suelo, la densidad de las particulas minerales del
suelo (arena, limo y arcilla) y su disposicién. Como regla general, la mayoria de las rocas tienen
una densidad de 2,65 g/cm3, por lo que idealmente, un suelo franco limoso tiene un espacio

poroso del 50% y una densidad aparente de 1,33 g/cm3.
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Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Equipos

Materiales de laboratorio

Elementos de proteccion
personal (EPP)

Balanza de precision

0,01 g.
Estufa de secado
(rango de

temperatura hasta 105
°C+5°C).
Desecador con silica
gel o equivalente.

Vernier o calibrador
digital (0,01 mm).

Crondémetro o)
temporizador.
Probeta graduada

(opcional, en caso de
cilindro tipo probeta).

Cilindro de volumen
conocido (100 cm?
250 cm?)

Muestra de  suelo
preparada (2 mm).
Hoja de registro.
Papel absorbente o

toalla de laboratorio.
Etiquetas adhesivas.

Marcador
permanente.

Guantes de nitrilo.
Mascarilla.

Bata de laboratorio.

Pinzas metalicas o
guantes térmicos.

Procedimiento:

1. Es fundamental tener un area de trabajo limpia y libre de contaminantes, todos los equipos

limpios, calibrados y en condiciones 6ptimas de funcionamiento, ya que esto influye en las

medidas que afectan de manera significativa al resultado final o su incertidumbre.

2. El cilindro disponible, de medida conocida, tiene que encontrarse libre de humedad, caso

contrario debe de secarse en estufa a temperaturas variables dependiendo del material.

3. Posteriormente se determina la masa del cilindro vacio, para ello el cilindro se pesa en una

balanza de precision 0,01 g. Este valor es anotado en la hoja de registro como masa de cilindro

vacio.
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Figura 15: Determinacion del peso de la probeta.

4. Posteriormente se realiza el registro del volumen interno del cilindro, expresado en ml. En
caso de no contar con un certificado de fibrica del cilindto en uso, es necesario realizar las
mediciones correspondientes del diametro y altura internos del cilindro, esto con la ayuda de
un instrumento de precision Vernier. Valor de pi recomendado de 3,1416 para una
aproximacion de practica adecuada.

r=2D ; V=nxr®’xh

5. En caso de disponer de un cilindro tipo probeta tener definido la unidad y escala de
medicién. Para la preparacion de la muestra es necesario realizar el secado correspondiente, ya
que es crucial eliminar cualquier rastro de humedad que se haya podido acumular durante su
almacenamiento. Para ello, se introduce la muestra de suelo en el cilindro, llenado
completamente hasta el volumen definido para posteriormente llevarlo a una estufa de secado
con temperatura controlada de hasta 105°C = 5 °C y un tiempo de 2 h. Esta accién se realizara
hasta que el peso del cilindro lleno se mantenga constante y elimine en su totalidad la humedad
higroscopica y capilar. Para confirmar que se ha alcanzado el peso constante, se recomienda
realizar pesajes sucesivos en intervalos de dos horas; si la diferencia entre ambos no supera los
0,01 g, se considera que la muestra esta completamente seca.
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Figura 16 y 17: Secado de la muestra para eliminacion de humedad absorbida.

6. Una vez logrado un peso constante en el sistema se deja enfriar en un desecador con el
objetivo de evitar que el material absorba nuevamente humedad del ambiente, lo que podria
incidir en la masa registrada. El tiempo de enfriado es de 30 min. Luego de cumplir con este
periodo se procede a realizar el pesado del cilindro lleno, obteniendo asi la masa del cilindro

con suelo seco.

Figura 18: Determinacién de masa de la probeta con la muestra secada.
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Calculos:

7. Con este dato y el peso del cilindro vacio obtenido al inicio, se calcula la masa de suelo seco
mediante la férmula:

Mgsyelo seco = Msuelo seco+masa de cilindro — Mmasa de cilindro

Este valor representa exclusivamente la cantidad de materia soélida seca contenida en el
volumen de muestra determinado por el cilindro. Finalmente, se calcula la densidad aparente

(Da) aplicando la siguiente ecuacién:

Peso de suelo seco (g)

Da =
%= Volumen del cilindro (cm3)

La unidad de resultado es gramos por mililitro (g/cm?).

8. El resultado final debe registrarse en una hoja de datos del laboratorio, indicando el valor de
densidad aparente con tres cifras decimales y anotando cualquier observacion pertinente, como
irregularidades en la muestra, presencia de raices, alteraciones en la estructura o condiciones
especiales durante el secado. Este procedimiento, realizado cuidadosamente, asegura que el
valor de densidad aparente sea representativo y confiable para fines agronémicos, edafologicos

o ambientales.
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Muestra de suelo en el
cilindro

h 4

Secado en estufa a 105 °C
t=2h

h

Primer pesaje
Balanza 0.01g

¥

Secado adicional
t=2h

¥

Pesaje sucesivo de la masa
actual

¢ El peso es constante?
Oscilacion =0,01 g

Enfriamiento en desecador
t= 30 min.

}

Pesaje final
Masa de cilindro + masa
suelo seco

}

Calculo de la masa de suelo seco
Masa total — Masa del Cilindro

l

Calculo de la densidad Aparente
Dap= Masa suelo seco/ Volumen de cilindro

)

Registro e resultados

Figura 19: Diagrama de proceso de la determinaciéon de la densidad aparente.
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2.1.1. Densidad aparente por técnica de recubrimiento con parafina
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El método de la parafina tiene la ventaja de no requerir la toma y el traslado de grandes masas

de suelo, ademas de no requerir el uso de cilindros. También es util si se desea conocer la

densidad de los agregados de un tamafo determinado. El método consiste en recubrir un

agregado de suelo con una pelicula de parafina sélida que, mediante pesadas en aire y agua, se

determina el volumen desplazado (Blake y Hartge, 1.986). En general se requieren al menos

tres repeticiones por situacion a analizar, es decir, aproximadamente 3 terrones dan la certeza

obtenida con 1 muestra de cilindro. Es necesario conocer la densidad de la parafina sélida, la

cual estd entre 0,8 - 0.9 g/Cm3 (Sandoval et al., 2.012).

Materiales, equipos y elementos de proteccion:

Equipos

Materiales de laboratorio

Elementos de proteccion

personal (EPP)

Balanza de precision

(x 0,01 g).

Hornilla con placa
calefactora y
termostato (4668
°C).

Termometro de

laboratorio o sensor

digital (precision =+
0,5 °C).

Probeta graduada
(250-500 ml).

Pinzas metalicas o

soporte universal con

anillo.

Tertron de  suelo

intacto, solido y seco.
Parafina solida (grado
de laboratorio).

Hilo delgado
resistente  (algodon,
nylon o cafiamo).
Agua destilada.

Papel absorbente o
toalla de laboratotio.
Recipiente resistente
al calor.

Soporte metalico o
pinza para manipular
el terron con hilo.
Etiquetas o marcador
permanente.

Hoja de registro.

e  Guantes de nitrilo.

e Mascarilla.

e Bata de laboratorio.

e DPinzas
guantes térmicos.

metalicas o
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Procedimiento:

1. El proceso debe iniciar con la parafina sélida, la cual se coloca en un recipiente resistente al
calor y se funde en una fuente de calor controlada (bafio marfa o placa calefactora) hasta
alcanzar una temperatura de 46—68 °C, medida con un termémetro de laboratorio.

2. Se debe seleccionar un terrén del suelo que sea solido sin tendencia a desintegracion, para
posteriormente realizar un amarre de un hilo delgado en la parte media del terrén seleccionado.
La masa inicial de todo el sistema se debe determinar haciendo uso de una balanza de precision
* 0,01 g. Es de importancia que la muestra de terrén seleccionado pase anteriormente por un
proceso de secado, ya que la presencia de humedad excesiva en el terrén seleccionado incide de

manera considerable en el resultado final de la medicidn.

3. El terrén debe sumergirse dentro de liquido de parafina en fase liquida con ayuda de pinzas
metalicas o un soporte universal, para facilitar su inmersioén rapida y uniforme para forzar un
descenso de temperatura y causar la solidificacién de la parafina sobre la superficie del terrén,
formando una pelicula sellante. El recubrimiento es fundamental para impedir que el agua
penetre en los microporos del terrén y de esta manera absorba el agua.

4. En cuanto se realiza el secado del recubrimiento de parafina, se procede a realizar una
segunda medicién de masa, igualmente en una balanza analitica, el nuevo registro de masa
corresponde a la masa de del sistema compuesto (terrén seco, hilo y parafina retenida en el
recubrimiento).

5. El sistema ya pesado se introduce en una probeta graduada con agua destilada hasta un
valor determinado por el analista (250 — 500 ml), el cual permita sumergir el terrén sin tocar el
fondo de la probeta. Una vez sumergido el terrén y a causa del principio de Arquimedes, se
tiene un desplazamiento del volumen inicial del agua destilada. Este valor lo determinaremos

posteriormente por diferencia de pesos.

2.2. Cuantificaciéon de la densidad real (Dr) mediante picndmetro de agua
(Método de desplazamiento de fluido)

Se define como la relaciéon que hay entre la masa de la fraccién sélida del suelo y el volumen
que ocupan exclusivamente dichas particulas minerales, tomando en cuenta que se excluyen
completamente los volimenes de poros o espacios vacios dentro de cada particula. Expresado
generalmente en g/ml. Este valor es practicamente constante en la mayoria de los suelos, y
oscila en torno a 2,60 - 2,75 g/ml. La posible variacién de la densidad real del suelo se debe
normalmente a la variacién de la cantidad de materia organica en el suelo y a la composicion
mineralégica (cuarzo, feldespatos y micas). A diferencia de la densidad aparente, la densidad
real toma en cuenta la unidad de volumen especificamente de cada particula sélida.
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Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Equipos

Materiales de laboratorio

Elementos de proteccion
personal (EPP)

Balanza analitica =+
0,0001 g)

Fuente de  calor
controlada 80 °C.
Termometro de
laboratotio o sensor
digital (£ 0,5 °C)
Estufa de secado.
Desecador con agente
desecante.

Pinzas metalicas o

soporte universal.

Picnémetro de vidrio
con tapa hermética
(capacidad  estandar:
50 ml o 100 ml).
Muestra de suelo seca
y tamizada (= 10 g).
Agua destilada.

Papel absorbente o
toalla de laboratorio.
Etiquetas o marcador
permanente.

Hoja de registro.

e  Guantes de nitrilo.
e  Guantes térmicos.
o  Mascarilla.

e (Gafas de seguridad.

e Bata de laboratorio.

II n I ECTTDNfi 'il_

Procedimiento:

1. Para la determinacién de la densidad real se aplica el método del picnémetro, el cual
requiere disponer de un picnémetro de vidrio limpio, seco y con su tapa correspondiente, el
cual debe secarse en una estufa y enfriarse en desecador antes de iniciar, con el fin de evitar
humedad residual. Este instrumento se caracteriza por su precision volumétrica, su capacidad
para minimizar la pérdida de liquido y el atrapamiento de burbujas de aire, asi como por su
facilidad de manipulacién y su bajo margen de error.

2. El proceso inicia con la determinacion de la masa del picnémetro vacio y su tapa, utilizando
una balanza analitica con resolucién de 0,0001 g. Este valor se registra como dato de referencia
esencial para los calculos posteriores. Hs fundamental realizar un manejo adecuado del
instrumento, considerando su limpieza y secado previo, asi como las incertidumbres asociadas

a los equipos de medicion.

3. Posteriormente, se introduce en el picnémetro una muestra de suelo previamente secada
para eliminar cualquier humedad residual que pueda afectar los calculos. Para un picnémetro
estandar, se recomienda una masa de aproximadamente 10 g, con el fin de contar con
suficiente material sin exceder la capacidad del instrumento. Una vez cargado, se procede a
pesar el conjunto (picnémetro, muestra) en la misma balanza analitica, manteniendo
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condiciones consistentes de medicion. Este valor se registra como la masa del sistema
completo.

4. A continuacion, se afiade agua destilada hasta aproximadamente el 50% de la capacidad del
picnémetro. Para eliminar el aire atrapado, el picnémetro se coloca en una fuente de calor
controlada (bafio marfa o placa calefactora) hasta 80 °C, monitoreando la temperatura con un
termometro de laboratorio y evitando la ebullicién violenta. Este paso es critico, ya que la
presencia de burbujas de aire altera el volumen del liquido, lo que genera errores en los
resultados y aumenta la incertidumbre de la medicién. La manipulacion del picnémetro caliente
debe realizarse con el EPP correspondiente (pinzas metalicas o guantes térmicos).

6. Una vez eliminadas las burbujas, se completa el llenado con agua destilada hasta el enrase,
asegurando la correcta nivelacion del liquido. Se determina y registra la masa del picnémetro en
su estado completo (picnémetro, suelo, tapa y agua).

7. Finalmente, se vacia el contenido del picnémetro y se realiza una limpieza exhaustiva para
eliminar cualquier residuo de suelo. Luego, se llena el picndémetro uUnicamente con agua
destilada hasta el enrase, y se determina su masa. Simultaneamente, se registra la temperatura
del agua destilada con un termémetro para aplicar las correcciones necesarias en los calculos

finales de la densidad real.

Célculos:
B Dw(Ws —Wa)
- (Ws —Wa) — (Wsw — Ww)

Dr

Doédnde:

Dr = Densidad real.

Dw =densidad del agua a la temperatura observada.
W's =peso del picnémetro mas el suelo.

Wa = peso del picnémetro vacio.

Wsw =Peso del picnémetro mas suelo mas agua.

Ww = peso del picnémetro mas agua.
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Determinacién de la
Densidad Real

|

Primera f; Fases del proceso Cuarta fa
Segunda fase Tercera fase
4 A 4
Preparacion del Preparacion de la Llenado y Eliminacion de L i
B X Medicién final y limpieza
Picnédmetro muestra Aire

A 4

Limpieza y secado del
instrumento

v

Llenado del picnédmetro
L4 con agua destilada hasta

50% del volumen total

Muestra de Suelo=10g

A 4

v

Calentamiento

v

Pesado
Sistema completo:
(suelo + agua +
picnémetro)

T=80°C ¢
Pesaje y registro
Masa de picnémetro A 4 + Vaciado y limpieza del
Depositar muestra dentro Enfriamiento a Picndémetro
el Picndmetro preparado temperatura Ambiente

v

Llenado del picnédmetro

v

Llenado del mismo
picnémetro con Agua

al 100% de su capacidad destilada
v v
Pesaje del sistema Pesado de sistema lleno:
Masa de muestra + Masa de Picnémetro. (picnémetro + agua)

v

Medicién de la
temperatura del agua (°C)

v

Calculo y registro de la
Densidad Real

Figura 20: Diagrama de proceso de la determinacién de la densidad real.

2.3. Determinacién gravimétrica del contenido de humedad por secado

El contenido de humedad del suelo se define como la cantidad de agua, expresada en términos
de masa o volumen, presente en una masa determinada de muestra de suelo. Su determinacién
se realiza generalmente mediante el método gravimétrico, el cual cuantifica la pérdida de peso
de una muestra con humedad original tras ser secada en una estufa a 105 °C hasta alcanzar
peso constante. Este parametro es fundamental, dado que influye directamente en propiedades
edaficas como la compactacion, la aireacion, la permeabilidad y la disponibilidad de nutrientes
para las plantas. L.a metodologia empleada en nuestro laboratorio sera la gravimétrica, debido a
su sencillez operativa y su alta precision.
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Para la implementaciéon de esta metodologia, es necesario considerar aspectos importantes
descritos en la literatura especializada. En primer lugar, la pérdida de peso debe ser expresada
en porcentaje con respecto al peso de la muestra seca (Porta et al., 2.003). Adicionalmente, se
debe tener presente que la humedad edifica presenta una elevada variabilidad espacial y
temporal. Asimismo, durante el proceso de secado a 105 °C, pueden ocurrir procesos de
descomposiciéon de ciertas fracciones de la materia organica y de otros compuestos volatiles,
por lo que la muestra no podra ser reutilizada para otros ensayos posteriores (Bazan, 2.017).

Materiales, equipos y elementos de proteccion:

Elementos de proteccion

Materiales de laboratorio personal (EPP)

Equipos

e FEstufa de secado e Capsulas o crisoles e  Guantes de nitrilo.

sl T
LRE LW

calibrada y estabilizada
(105°C £ 2°C)
Balanza analitica (*
0,01 g).

Desecador con agente
desecante (silica gel o
equivalente).

Pinzas metalicas.

(resistentes a 105 °C). o Guantes térmicos.

Muestra de suelo (30—
50 g).

Etiquetas o marcador
permanente.

Papel absorbente o
toalla de laboratotio.

Hoja de registro.

Mascarilla.

Bata de laboratorio

e Crondémetro e}
temporizador.
Procedimiento:

1. Para la determinaciéon de humedad en una muestra de suelo, es imperativo considerar la
limpieza y el secado correcto de los recipientes. Las capsulas deben secarse en estufa a 105 °C
durante 8 horas y enfriarse en un desecador con agente desecante antes de ser pesadas,
evitando toda manipulacion directa con las manos mediante el uso exclusivo de pinzas, lo que
garantiza la eliminacién de cualquier traza de humedad residual en el material.
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Figura 21: Manipulacién de crisoles para su secado en horno.

2. Posteriormente, y teniendo en cuenta los cuidados técnicos para prevenir la absorcion de
humedad ambiental, se procede al pesado de la capsula utilizando una balanza analitica con una
precision de * 0,0001 g este valor se registra como el peso de la capsula vacia y seca,

incluyendo la tapa.

23.3370.

Figura 22 y 23: Determinacion de la masa del crisol desecado en balanza analitica.

3. Por otra parte, la muestra de suelo debe tener una masa entre 30 y 50 g para asegurar su
representatividad. Dicha muestra se deposita dentro de la capsula con sumo cuidado para

evitar pérdidas de material.

4. A continuacién, se pesa la capsula con la muestra himeda, obteniendo asi el valor
correspondiente al peso de la capsula mas el suelo himedo. Es crucial que todas las mediciones
se realicen con meticulosidad para minimizar la introduccién de errores significativos.
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Figura 24y 25: Pesaje de la muestra de suelo en balanza analitica.

5. La capsula con la muestra se introduce entonces en el horno de secado, manteniéndose a
una temperatura constante de 105 °C durante un periodo aproximado de 24 horas, tiempo
necesario para asegurar la eliminaciéon completa de toda traza de humedad libre.

Figura 26: Reingreso de la capsula con la muestra en el horno de secado.

6. Transcurrido este tiempo, las capsulas deben retirarse exclusivamente con pinzas metalicas
o guantes térmicos para evitar accidentes y contaminacion y ser transportadas inmediatamente
a un desecador para lograr un enfriamiento a temperatura ambiente, minimizando asi su
exposicion a la humedad ambiental. Una vez frfa, la capsula se pesa inmediatamente después de
ser retirada del desecador, registrando el peso de la capsula mas el suelo seco. Si las
condiciones del laboratorio presentan una humedad relativa elevada, como en zonas tropicales,
es necesario someter la capsula a un calentamiento adicional en el horno por una hora y repetir
el proceso hasta obtener una variaciéon de masa inferior a 0,001 g entre pesadas consecutivas.
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Figura 27: Determinacion de la masa de la capsula con la muestra libre de humedad.

Calculos:

. dad (%) (Pc + Wsh) — (Pc + Wss) 100%
= *
umeaa 0 (pc + Wss) — pc 0

Donde:

Pc = Peso de la capsula (g).

Wsh = Peso de suelo Humedo.

Pc + Wsh =Peso de la capsula mas el peso del suelo Himedo (g).
Pc + Wss = Peso de la capsula mas el peso del suelo seco (g).
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$Peso constante?
diferencia <0,001 g

Registro de masa final del Cilculo de la Humedad

¥

Humedad Total presente en
sistema el suelo

Figura 28: Diagrama de proceso de la determinaciéon de humedad en la muestra.

2.4. Textura del suelo (determinacién del tamafio de particulas)

De acuerdo con Bouyoucos (1.962), el método del hidrometro se fundamenta en la ley de
Stokes, la cual establece una relacion directa entre el diametro equivalente de las particulas y su
velocidad de sedimentacion. Este principio permite determinar la distribucion de tamafios de
particulas, un parametro fisico fundamental para caracterizar el comportamiento de las

fracciones minerales del suelo.

La composicion granulométrica considerada en este documento corresponde a la clasificacion
convencional en arena, limo y arcilla, ampliamente descrita en la literatura especializada. Dicha
clasificaciéon categoriza las particulas del suelo segun su didmetro equivalente: la arena
comprende particulas con un tamafo entre 0,05 mm y 2 mm; el limo se define en el intervalo
de 0,002 mm a 0,05 mm; y la arcilla incluye aquellas particulas con diametro infetior a 0,002

mim.

Estas fracciones granulométricas confieren propiedades distintivas al suelo, dado que su
interaccién con las moléculas de agua y otros componentes determina, en gran medida, su
comportamiento fisico-quimico y su relaciéon con el sistema radicular de las plantas.
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2.4.1. Ley de Stokes

Para comprender el comportamiento de particulas en interaccion con un liquido se debe tener
en cuenta algunos conceptos definidos por la ley de Stokes, quien describe cémo actia una
particula esférica a través de un fluido viscoso. En otras palabras, se define como una fuerza
proporcional al radio de la particula, la viscosidad del fluido y la velocidad relativa entre ambos.

Las particulas se evaltan por su velocidad de sedimentacion de la suspension en una solucion
de agua, lo cual es util para cuantificar el tamafio de las particulas. Medina-Gonzalez et al.
(2.007) explican de forma mas detallada que, sobre una particula de suelo en una solucion
liquida, actuan dos fuerzas fundamentales. Una de las fuerzas, Fab (fuerza constante), dirigida
hacia abajo, dada por diferencia de peso entre la particula de suelo y el liquido desplazado:

Fab = g(ms —my)

Donde:

g = Aceleracion de la gravedad.
mg — m; = Masa de las particulas del suelo menos Masa del liquido desplazado.

Fab = Fuerza constante

Considerando que la particula tiene forma perfectamente esférica, la ecuacion anterior puede

ser escrita como:

1
Fab ==Xm X g X x3(ps = p1)
Donde:

X3 = Diametro de la particula
Ps = Densidad del suelo
P1 = Densidad del liquido

La otra fuerza que actua sobre la particula es la fuerza de Stokes (Far), y esta dirigida hacia
arriba:

Far =3n X y Xn Xv

Donde:

71 = Viscosidad del liquido.

U = Velocidad de caida de la particula
Far = Fuerza de Stokes
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A medida que se incrementa la velocidad de la particula como consecuencia de la fuerza de
impulsion (Fab), se genera un aumento proporcional en la fuerza de resistencia viscosa (Far).
Cuando ambas fuerzas alcanzan una condiciéon de equilibrio, la particula sedimenta con una
velocidad constante, denominada velocidad terminal.

Mediante la igualaciéon de ambas expresiones de fuerza, se deriva la ecuaciéon que define la
velocidad final de sedimentacion. La aplicacion de esta ecuacion requiere el cumplimiento de
cuatro postulados fundamentales: en primer lugar, que la velocidad (v) se alcanza de forma
instantanea al iniciarse la sedimentacion; en segundo término, que el proceso de decantacion y
la resistencia fluidodinamica estan exclusivamente gobernados por la viscosidad del fluido;
como tercera condicidon, que las particulas presentan una morfologia lisa y esférica; y
finalmente, que no existe interaccion alguna entre las particulas circundantes.

b g(ps — pDX?
187

2.4.2. Anadlisis granulométrico por sedimentaciéon: método del
hidrémetro de bouyoucos

Como se definié previamente, la metodologia se fundamenta en la ley de Stokes. No obstante,
durante su aplicacion se deben considerar diversas fuentes de error sistematico. Entre estas, se
incluyen las fluctuaciones térmicas de la suspension, las cuales afectan directamente la
viscosidad del medio; el incremento en la densidad de la solucién debido a la adiciéon de
agentes dispersantes; y el error de paralaje asociado a la lectura del menisco del liquido en el
hidrémetro. La correccion de estos factores es indispensable para garantizar la precision de los
resultados en la determinacion granulométrica.
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Materiales, equipos y elementos de proteccién:
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Equipos

Materiales de laboratorio

Elementos de proteccion

personal (EPP)

Balanza
0,0001 g).
Placa calefactora con
control de temperatura.

analftica (%

Agitador mecanico.

Muestra de suelo (60
g en arcillosos, 120 g
en arenosos)

Vasos de precipitado
de 500 ml y de 250
ml.

Guantes de nitrilo.

Mascarilla o
respirador para
vapotres toxicos.

Gafas de seguridad.

Crondémetro o Probeta graduada de Bata de
temporizador. 1 L o cilindro de laboratotio.
Hidrémetro de Bouyoucos.
Bouyoucos (graduacion Agitador de madera. Guantes térmicos.
en g/ L). Hidrometro.

e Termdmetro de e Parafilm.
laboratorio (precision =+ e Papel absorbente o
0,5 °C). toalla de laboratotio.

e Campana extractora. e Etiquetas o marcador

permanente.
e Hoja de registro.

e DPipeta graduada 20
ml.

Reactivos

* Agua oxigenada (H,0;) 8,82 M.

* Oxalato de sodio (Na,C,0,) 0,224 M.

* Metasilicato de sodio (Na;Si03) 0,410 M.

* Hexametafosfato de sodio (NazP03)e. 0,0817 M.

Procedimiento:

1. La metodologia propuesta emplea una masa de suelo de 60 g para muestras de textura
arcillosa, o de hasta 120 g para aquellas de aspecto grueso arenoso. La muestra, previamente
pesada en una balanza analitica, se deposita en un vaso de precipitado de 500 ml.

2. Postetiormente, se adicionan 50 ml de peréxido de hidrégeno (Hz03) bajo agitacién
constante hasta la conclusion de la efervescencia. La manipulacién de H;O debe realizarse
bajo campana extractora y con el uso de EPP completo para evitar inhalacién de vapores.
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Figura 29 y 30: Deposito de Perdxido de Hidrogeno.

3. Para el proceso de secado, el vaso debe colocarse sobre la placa calefactora controlando la
temperatura, utilizando guantes térmicos para manipularlo y papel absorbente para limpiar
cualquier residuo, agregando posteriormente 40 ml adicionales de H,03 tras 5 minutos de
calentamiento a temperatura moderada. Este procedimiento se repite iterativamente hasta la
completa desaparicion de la efervescencia.

Figura 31y 32: Adicién de agua destilada y agitacioén en calor.

4. Una vez seca la muestra, se pesan 50 g (para suelos arcillosos) o 100 g (para suelos
arenosos) del material tratado, transfiriéndolo a un vaso de precipitado limpio y seco de 250
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ml. A este se le incorporan 70 ml de agua destilada, 5 ml de oxalato de sodio (Na,C204) vy 7
ml de metasilicato de sodio (Na,;Si03), con el objetivo de iniciar la dispersion de las particulas.
Los volumenes deben medirse cuidadosamente utilizando pipetas o probetas auxiliares limpias

y secas.

Figura 33: Adicion de reactivos preparados en matraces aforados a la muestra en reaccion.

5. La solucién se deja en reposo durante 15 a 30 minutos para permitir la reaccion y dispersion
efectiva. Transcurrido este periodo, se somete a agitacion mecanica durante 5 minutos para
garantizar la interaccion completa de los reactivos con las particulas del suelo.

Figura 34: Agitacion de la muestra en equipo de agitacon magnética.

0. Posteriormente, la suspension se transfiere a una probeta graduada de 1 L o, idealmente, a
un cilindro de Bouyoucos, enrasando con agua destilada hasta alcanzar el volumen final de 1
litro.
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Figura 35: Muestra en suspension para su posterior lectura.

7. Antes de iniciar las mediciones con el hidréometro, la suspensiéon debe ser agitada
vigorosamente durante 1 minuto para homogeneizarla, utilizando para ello un agitador de
madera de longitud adecuada para evitar dafios en el recipiente y favorecer la ruptura de
agregados. Alternativamente, puede cerrarse la probeta con Parafilm y agitarse manualmente de
forma continua durante el mismo tiempo.

8. Inmediatamente después de la homogenizacién, se introduce cuidadosamente el hidrometro
de Bouyoucos en la suspension, manteniéndolo sumergido durante 40 segundos, al cabo de los
cuales se registra el valor de densidad de la suspension correspondiente a este tiempo inicial.

Figura 36: Lectura de la densidad de la suspension de particulas.
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9. Tras esta primera lectura, se retira el hidrémetro con sumo cuidado para evitar
perturbaciones y se mide inmediatamente la temperatura de la suspension, dato indispensable

para las correcciones posteriores.

10. La suspension se deja en reposo durante 2 horas para permitir la sedimentaciéon de las
particulas. Cumplido este tiempo, se realiza una segunda medicién de densidad, con el mismo
cuidado para evitar agitaciones bruscas. Se mide simultineamente la temperatura de la
suspension con un termémetro de precision 0,5 °C, indispensable para la correccion de
densidad.

11. La incertidumbre del método depende criticamente de la eficacia de la dispersion inicial de
las particulas, por lo que esta etapa requiere especial atencién para prevenir una sedimentacion

prematura y la obtencién de mediciones erroneas.

Calculos:

Primer lectura de la densidad
%Arena = X 100%
Peso de la muestra

) Segunda lectura de la densidad
wdreilla = Peso de la muestra * 100%

%Limo = 100 — (%Arena + %Arcilla)
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Arcilla

Franco
arcillo-limoso

ARENA (%)
Figura 37. Triangulo textural (Soil Science Society of America (SSSA).

* Para determinar la clase textural, se utiliza el triangulo textural utilizando el porcentaje de

arena, arcilla y limo.
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Afiadir 50 m| de Perdxido

Calentamiento

Preparacion de muestra » de Hidrogeno 4
— ipitado de 500 ml . T=40°C
de suelo precipitado de m (Agitacion constante).
Apariencia are nosa: Si
Mass= 120 g [ 3
Adicion de 40 mlde
Perdxido de Hidrogeno
Cada 5 min.
Adicign de reactivos ;
o Transferir la masa de
dHim icos: suelo aun vaso
70mid destilad Secado d st
—— Reposo de 15-30 min. miae agua destila _a precipitado de de 250 ml: f— . ETUE ra r—N iExiste efervescencia?
5 ml de Oxalato de Sodio ) T=40%C
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7 ml Metasilicate de
B Arenoso= 100 g
Sodio
Agitacidn
t= 5 min. Pri Lect Calculo del taje de:
min e rimera Lectura con segunda Lectura con alculo del porcentaje de
Ly ¥ transferencia a una Agitacion Hidrémetroy Hidrémetro . Limo
Probetade 1Litroy t=1 min temperatura tem Eratur: d Arcilla
£nrase con agua Alos40seg. de la P e Arena
) o Alas 2 h. de la agitacion
destilada agitacion

Figura 38. Diagrama de proceso de la determinacion de la textura del suelo.
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SECCION 3

3. ANALISIS DE PROPIEDADES QUIMICAS DEL SUELO

3.1. Cationes intercambiables del suelo ( Ca**,Mg**,K* y Na*) por
Espectrometria de Absorcion Atomica (EAA)

Los cationes de Ca®*, M gz+, K"y Na* presentes en el suelo, son nutrientes esenciales para la
asimilacién de los plantines horticolas, estos cationes pueden desplazarse por la interaccion de
un cation de un electrolito neutro. Su importancia en los cultivos horticolas radica en la
disposicion correcta de una evaluacion de la fertilidad y capacidad de intercambio catidénico en
la parcela, estos parametros tienen relacién directa con la disponibilidad de nutrientes para las

plantas y con la salud del suelo.

Los valores de Calcio influyen directamente en las paredes celulares, regulando la asimilacion
de nutrientes y ayudando en la circulacion de arcillas. La no detecciéon temprana de esta
deficiencia incurre en la provocacion de fisiopatias como pudricion apical en el tomate.

En cuanto al Magnesio, estd presente en la estructura quimica de la clorofila, como atomo
central, lo cual lo hace indispensable para un proceso adecuado de fotosintesis. Ademas, toma
un papel importante en la activaciéon de enzimas y en el transporte del adenosin trifosfato
(ATP). Su deficiencia repercute en la absorcion de esta molécula importante.

Por otro lado, el potasio es el responsable de la regulacién de apertura y cierre de estomas,
ayuda a la resistencia a diferentes tipos de estrés, entre ellos el hidrico y enfermedades, también
esta relacionado con la calidad final de los frutos y en la postcosecha.

Finalmente, el sodio es un componente del suelo que no es esencial para la mayoria de las
hortalizas, pero en caso de deficiencia del potasio el sodio cumple funciones similares, sin
embargo, un exceso de este cation puede causar salinidad elevada en el suelo y toxicidad i6nica.
Como se menciond anteriormente, el diagnoéstico temprano de estos parametros (deficiencias o
excesos), pueden ayudar a realizar programas de fertilizacién balanceada para la prevencion de
problemas de salinizacion del suelo. Ademas de esto ayuda directamente al productor boliviano
a mejorar la realizaciéon de enmiendas optimizando el uso de Cal agticola, dolomita y
fertilizantes en general.
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3.1.1. Fundamentos de Espectrometria de Absorciéon Atémica (EAA)

La espectrofotometria de absorciéon atémica se fundamenta en la interaccién de la materia con
la energfa radiante dentro de un rango especifico de longitud de onda, el cual, para esta técnica,
abarca desde 180 hasta 789 nandémetros. Este principio permite determinar elementos

especificos que absorben energfa en dicha region del espectro electromagnético.

La base tedrica de esta interacciéon radica en la ley de Beer-Lambert, la cual establece una
relacién directamente proporcional entre la absorbancia de la muestra y la concentracion del
analito de interés cuando un haz de luz monocromatica atraviesa la sustancia.

En el espectrofotémetro de absorciéon atémica, la fuente de radiaciéon corresponde a una
lampara de catodo hueco, especifica para cada elemento analizado. La llama, donde se produce
la atomizacion y excitacion de los elementos, funciona como celda de muestra. Posteriormente,
la energfa radiante residual alcanza un sistema de deteccion que cuantifica la cantidad de
energfa absorbida por el analito.

La calibracién del equipo se realiza mediante la preparacion de una serie de soluciones estandar
con concentraciones conocidas del elemento de interés, registrando sus valores de absorbancia
correspondientes. Esta curva de calibracion constituye el patrén de referencia que, mediante
interpolacién de los datos, permite determinar la concentracién de la muestra problema.

Materiales, equipos y elementos de proteccion:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)

e Agitador  magnético e Matraz  Erlenmeyer e  Guantes de nitrilo.
con control de de 200 ml. e Guantes térmicos.
velocidad. e Frasco de vidrio de e Mascarilla.

e Centrifuga (con tubos 250 ml. o ' Bata de labotatotio.
compatibles de 50 ml e Tubos o columnas de e Cubrebocas.

0 100 ml). lixiviacién (si no se

e Espectrofotéometro de usa centrifuga).
Absorcion  Atémica e DPipetas volumétricas
(AAS) con: Lamparas 0 automaticas
de catodo hueco para (precision 0,1 ml).
Cay Mg. e DProbetas graduadas

e Sistema de (100250 ml).
combustion e Matraz aforado 100
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(acetileno/aire).
pH-metro  calibrado
(£0,01 unidades).
Balanza analitica
(0,0001 g).

Centrifuga Con

rotor para matraces o
tubos de 50 ml.

ml, 500 ml, 1.000 ml.
Micropipetas y
puntas rangos de 100-
1000 ul, 10-100 pl.
Vasos de precipitados
250 ml, 500 ml.
Embudo de Vidrio.
Papel de filtro

Whatman No. 42 o
similar.

YECTO NACIONAL
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Reactivos:

e Acetato de amonio (NH_4 OAc) 1M a pH 7
e Solucién de Lantano al 1%.

e Agua destilada.

e Acido Acético (CHCOOH) 0,1 M.

e Hidréxido de Amonio (NH,OH) 0,1M.

Procedimiento:

1. Para la metodologia propuesta, es requisito disponer de una submuestra de por lo menos 35
gramos de suelo proveniente del tratamiento inicial, tamizado a 2 mm y correctamente secado,
con el fin de garantizar que la reaccion se efectie exclusivamente en la fraccion fina y se active
la totalidad de los sitios de intercambio catiénico.

2. El tratamiento inicia con la introduccién de 20 gramos de muestra de suelo en un matraz
Erlenmeyer de 200 ml, al cual se adicionan 100 ml de una solucién de acetato de amonio 1 M
previamente preparada. La mezcla se homogeniza mediante agitaciéon a velocidad constante,
para posteriormente ajustar el pH de la solucién a un valor de 7,0 unidades de pH, este ajuste
debe realizarse exclusivamente con el uso de Acido Acético (CH3COOH) e Hidréxido de
Amonio (NH4OH) diluidos.

3. La suspensién se somete a agitacion constante a velocidad media durante 30 minutos,
permitiendo asi la completa interaccion entre la fase liquida y la fase sélida. La separacion de
fases se realiza idealmente mediante centrifugacion A 3.000 tpm por 30 min. Después de
centrifugar, se decanta o pipetea el sobrenadante y se filtra a través de papel de filtro Whatman
N°42 (o equivalente) para obtener un extracto limpido de interés analitico y libre de particulas.
Alternativamente, puede emplearse un sistema de lixiviacion en columna o tubo, recogiendo el
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extracto en un frasco de vidrio de 250 ml limpio y estéril, para su preservacion hasta el analisis
mediante Espectrofotometria de Absorciéon Atéomica (EAA).

Figura 39 y 40: Filtracién de las muestras posterior a la centrifugacion para los distintos
cationes a ser analizados.

4. Es imperativo que la concentracion de cationes en el extracto se encuentre dentro del rango
lineal de operacion del equipo. Concentraciones superiores a este limite, determinado por el
ingeniero operador, pueden generar errores significativos en las lecturas, por lo que se
recomienda realizar una dilucién previa cuando sea necesario. Asimismo, deben considerarse
las estimaciones de incertidumbre asociadas a todo el proceso analitico, dado su impacto en la
desviaciéon de los resultados respecto al valor verdadero. Ademds de realizar el correcto
deposito de las lamparas segun la longitud de onda requerida.

Figura 41: Depésito de lamparas de catodo hueco segun la longitud de onda requerida.
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5. Para la determinacién de calcio y magnesio, se recomienda adicionar cloruro de lantano
(LaCl3) al extracto, con el objetivo de minimizar interferencias causadas por exceso de

fosfatos o sulfatos.

6. Previo a las mediciones, el equipo de Absorcion Atémica el equipo debe calibrarse con una
curva de al menos 5 puntos, preparada diluyendo patrones certificados de 1.000 mg/L en una
matriz que simule al extracto: acetato de amonio 1 M diluido y con la misma concentracién de
Cloruro de Lantano que las muestras, ademas asegurando el precalentamiento correcto de la
lampara de catodo hueco correspondiente al elemento analizado, la verificaciéon del blanco
reactivo (libre de los cationes de interés) y el ajuste de los flujos de combustible y aire, junto
con la correcta alineacién del quemador.

Figura 42: Dilucién de los patrones certificados segun la cantidad de puntos para la curva.

7. Analizar al menos una duplica de cada muestra para calcular la desviacion estandar y
verificar la precision del método.
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Figura 43: Operacion del equipo Espectrofotometro de Absorcion Atomica (EAA).

8. Los extractos que no se vayan a analizar inmediatamente deben ser refrigerados a 4°C en
frascos herméticos para evitar alteraciones microbioldgicas o quimicas.

Muesl:;:esu::;pesado Adicidn de 100 mlde Aiuste de pH 37.0 Agttaci stant
enun raz nmeyer ) juste de pHa 7. gitacidn constante:
L »  Acetatode A L
de 200 mi cetE 01:1 manio NaOH/HCI t= 30 min.
Masa= 20g

Separacion de fases:
5e leccion del método

h J

l—CEm:ringacié Lixiviacion en culumn1

verificacién de la Se’paracién fase Pasar por columna y
concentracisn dentro el solida/ Liquida recoger extracto
rango lineal del equipo I |
de Absorcion Atdmica. l

Recoleccion de la fase
liquida
(Frasco de vidrio)

éAjuste necesario?
Es necesaric

Diluir la muestra

No es necesario

Lectura de muestrasy

Muestra lista para lectura: Preparacion del Registro de valores leidos
L (Adicidn de Cloruro de Lantano = Espectrofotdmetro de | segun longitud de onda Calculo de CIC
para Calcio y Magnesio) Absorcion Atdmica especifica de cada

elemento

Figura 44: Diagrama de proceso del analisis quimico de cationes intercambiables del suelo.
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3.2. Materia organica método por titulacion de Walkley - Black

La determinacién de la materia organica total esta basada en la determinacién de carbono (C)
por diferentes procedimientos. LLos valores en carbono total encontrados incluyen: los restos
vegetales y animales recién depositados en el suelo, la fraccién humica en su proceso de
mineralizacion, la fracciéon himica en su proceso de humificacién; y formas inertes de carbono
elemental, tales como carbon, grafito, que algunas veces se presentan en grandes cantidades en
los suelos. Los valores de carbono se expresan en porcentaje y también como porcentaje de
materia organica (M.O.) al multiplicarse el porcentaje de carbono por el factor convencional de
van Vammelen (1.724). El uso de este factor se ha generalizado en la consideracion de que la
MO del suelo contiene en promedio 58 % de carbono (Fassbender, 1.987).

La determinacién del carbono organico del suelo se basa en el método de oxidacién humeda
con acido cromico Walkley & Black. El carbono organico (CO) del suelo se oxida mediante
una solucién de dicromato de potasio 0,167 M ( K,C1,05) en acido sulfurico concentrado El
calor de reaccion eleva la temperatura que es suficiente para inducir una oxidacién sustancial.
La reaccion es la siguiente (Bazan, 2.017).

La materia organica del suelo es la fraccion del suelo que se compone de tejido vegetal o
animal en diversas etapas de descomposicion. La mayorfa de los suelos agricolas productivos
tienen entre el 3 y 6% de materia organica.

La materia organica proporciona una serie de beneficios sobre las diferentes propiedades
fisicas, quimicas y bioldgicas del suelo.

8H,S0, + 3C + 2K,Cr,0, - 2K,S0, + 2C15,(S0,)5 + 3C0, + 8H,0

4(Crb*t+3e™) » Cr3t Reduccion
3(C — 4e7) > C** Oxidacion

4Cr®*t +3C - 4Cr*3 + 3Cc**

El K;C1;,0; reducido durante la reaccién con el suelo, es proporcional al carbono organico
oxidable presente en la muestra. A continuacién, se puede estimar el carbono organico
midiendo el dicromato no reducido restante, titulando por retroceso con sulfato ferroso o
sulfato ferroso amonico, usando difenilamina o complejo o-fenantrolina-ferroso como
indicador.

K,Cr,0, + 6FeSO, + 7H,S0, & K,S0, + Cry(S0,); + 3Fe;(S0,)s + 7H,0
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La materia organica del suelo es la fracciéon del suelo que se compone de tejido vegetal o
animal en diversas etapas de descomposicién. La mayoria de los suelos agricolas productivos
tienen entre el 3 y 6% de materia organica.

La materia organica proporciona una serie de beneficios sobre las diferentes propiedades
fisicas, quimicas y bioldgicas del suelo.

Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)

e Balanza analitica e Matraz  Erlenmeyer e Gafas de seguridad de
Precisién £ 0,0001 g, 250 ml o 500 ml. proteccion lateral.
para pesar 0,5 g de e Bureta 50 ml, con e Guantes de nitrilo.
muestra. llave de teflén. e Bata de laboratorio.

e Placa calefactora e Soporte universal con e Protector facial.
Control de pinzas para bureta y
temperatura (hasta matraz Erlenmeyer
200°C). 100 ml.

e Campana de e DPipetas volumétricas
extraccion de gases. 10 ml, 25 ml.

e DPipetas graduadas 10
ml, 25 ml

e Probeta 100 ml.

e Vaso de precipitados
250 ml.

e Varilla de vidrio.
e Frasco lavador 500

ml, con agua
destilada.

e (Cuentagotas.

Reactivos:

e Dicromato de potasio (K;Cr,O7) IN.
e Acido sulfirico concentrado (HzSOy).
e Sulfato ferroso Amonico (FAS) 1N.

e Indicador Difenilamina Sulfato de Bario.
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e Acido fosférico (HsPOy) p.a.

e Agua destilada o desionizada

Procedimiento:

1. Para el desarrollo de la metodologfa propuesta, se necesita pesar con precision 0,5 g de
suelo seco y tamizado extraido de la muestra ya tratada inicialmente. En caso de tener muestras
con apariencia de elevado contenido organico segun criterio técnico del analista, se utiliza una
masa menor de aproximadamente 0,25 g, esto con el fin de evitar el sobreconsumo de

reactivos quimicos y saturacion de la reacciéon en curso.

2. La muestra ya pesada en una balanza analitica es depositada en un matraz Erlenmeyer
limpio y seco, ya que se tendran posteriormente reacciones quimicas agresivas de oxidacion.

3. Al matraz Erlenmeyer con la muestra se afladen 15 ml de solucién de dicromato de potasio
(K2Cr207) 1 N. Luego, agregar lentamente y con mucha precauciéon 25 ml de 4cido sulfurico
concentrado (H2SO4 96-98%). Esta adicion debe realizarse bajo una campana de extraccion de
gases, agitando suavemente el matraz para homogeneizar la mezcla y disipar el calor generado.
Posteriormente y con la ayuda de una varilla de vidrio agitar la solucién por aproximadamente
1 minuto, en este proceso tomar en cuenta el uso de material de protecciéon personal de

laboratorio, como gafas de seguridad, guantes y barbijo.

4. Una vez mezclada la solucion, se coloca el matraz en una placa calefactora precalentada a
150°C y se calienta durante 10-15 minutos. Este paso es fundamental para garantizar una
oxidacién completa y reproducible del carbono organico de Cr®* a Cr®*. Transcurrido este
tiempo, se retira de la placa y se deja enfriar a temperatura ambiente.

5. Transcurrido el tiempo de reaccion, es necesario realizar una dilucién de la muestra, para
esto se agrega un volumen de 100 ml de agua destilada. Esta rebaja de la concentracion
contribuye al proceso con la facilitacion posterior en la etapa de titulacién, ademas de

contribuir con el descenso de temperatura.

6. Para estabilizar la interaccién con cloruros se afiaden 2 ml de acido fosférico (HzPO,),
ademais del indicador Difenilamina, el cual, al reaccionat con la solucién se torna de un color
distintivo por el exceso de dicromato (tono azul verduzco).

7. Previo a la titulacién de las muestras, se debe procesar un blanco reactivo (un matraz sin
muestra de suelo con todos los reactivos). La titulacion se lleva a cabo con una solucién de
Sulfato Ferroso amoénico (FeSO4'(NH,4)2S04°6H20) 0,5 N o 1 N, cuya normalidad exacta
debe ser verificada el mismo dfa de su uso mediante la titulacion del blanco reactivo.
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8. La titulacion debe llevarse a cabo con una solucién previamente estandarizada de Sulfato
Ferroso amonico (FeSO4 - (NH4)2504- 6H,0) 1 N. El punto final de la titulacion es
identificado mediante con el cambio de color de la solucidén a verde brillante.

Calculos:

(B—M)x N x0,003x1,3x100
pm

C organico =

Dénde:

B = Volumen de solucién ferrosa gastada en el blanco.

M = Volumen de solucién ferrosa gastada en la muestra.
N = Normalidad de la solucion ferrosa.

0,003= Peso en gramos de un miliequivalente de Carbono.
1,3= 100/77 factor de eficiencia de oxidacion del Carbono.

pm = Peso de la muestra.
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Bajo/Moderado

Pesar 0,5g+ 0,0001 g
Balanza Analitica

Muestra inicial de suelo Ewvaluacion del contenido Transferencia de la masa Adicién de solucién
Organico —# aMatraz Erlenmeyer Oxidante K2Crz:0+
=2mm (Criterio Técnico) limpio y seco 15 ml
Alto contenido Pesar 0,25g+ 0,0001 g
Balanza Analitica
h J
Agitacion con Varilla de
vidrio
t=1 min
Adicién delindicador P Dilucién . I
Difenilaming | GzHaN) Est_at_]'lllzacmn de Cloruros Adicion de 100m| de Reaccion de Ofcldacmn "
3 Adicion de 2 ml de H:POs ! t= 30 min
Cambio de color Azul verdoso agua destilada

Titulacién de Sclucién:
Titulante Sulfato Ferroso

(FeS0s-{NHs):504-6H:0) 1 N

Amdnico

Célculo de resultados
segun farmula

Registro de volumen de
Titulante gastado

Viraje de la Solucién Titulada

“Verde Brillante—
Azul verdoso — Verde Brillante sroe B

Il n I ECTTDNfi 'il_

| werde:

Figura 45: Diagrama de proceso para la determinaciéon del contenido de material organica.

3.3.  Medicién potenciométrica del pH en suspension

El pH es en definicién el —log = [H30]* y de acuerdo con la ley de accién de masas
tenemos que la reaccién del agua da una reaccién de equilibrio produciendo en consecuencia

Hidronios e Hidroxilos, a continuacién, se detalla la accion:

i—0/ Wl Sr — [H—.O‘—H]Jr + H—0%
| I | 3

H H H

Por lo tanto:

2H,0 = Hy0* + OH~™
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En condiciones estindar a 25°C, la concentracion de Hidronios e Hidroxilos es el mismo con
un valor de 1077, por lo que el producto iénico del agua Kw tiene un valor de 1074

[H30]+[0H]_ = KW = 10_14
pH + pOH = 14
En consecuencia, la concentraciéon de H30* y OH™ varfan inversamente (Porta et al., 2003).

Actualmente la medicion del pH se realiza mediante el uso de instrumentos digitales través de
electrodos, los cuales tienen la facilidad de realizar las mediciones insertandolo en una solucion

o directamente en una suspension de suelos como veremos mas adelante.

El equipo funciona segun el principio del potencial eléctrico, el cual es constante y el electrodo
de vidrio es selectivo en cuanto a los iones. En otras palabras, el electrodo en mencion
contiene un material sensible a los cambios en la concentracién de iones en una solucién en
contacto, de forma que la diferencia de potencial entre el electrodo y la superficie exterior del
material depende de esta concentraciéon (Naumann et al., 2.002).

Las soluciones salinas mas extendidas son las siguientes:

* Concentracion 1:1 en H,0: Es una mezcla de volumen de agua y suelo en partes iguales. Es
el método mas comun en campo debido a la facilidad de contar con agua, sin embargo, este
método es susceptible a las variaciones estacionales del pH de suelo, es por eso que no es
usado para la clasificacion de suelos.

* Concentracién 1:2 en CaCl,: Es una mezcla de una parte de suelo y dos partes de cloruro de
calcio 0.01 M (CaCl,), mostrando lecturas uniformes, independientemente de la época del afio
debido a que el Cat? desplaza los iones de hidrégeno y aluminio de las superficies de
intercambio (Porta et al., 2.003).

* Concentracién 1:1 en KCI: Se trabaja con solucién de KCla 1 N, teniendo en cuenta una
relacién 1:1 con el suelo. Generalmente, se utiliza para probar la presencia de aluminio
intercambiable. La alta concentracion de KCl desplaza a los iones de hidrdgeno y aluminio. Las

lecturas en su gran mayoria son uniformes y son mas comunes en regiones con suelos acidos
(United States Department of Agriculture [USDA], 2.014).

Interferencias

Segtin Gavriloaiei (2.012), el suelo tiene una variabilidad dependiendo de factores como la

relacién del suelo con el solvente que se va a utilizar, cuanto mayor es esta relacion el pH tiene
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tendencia a incrementar, ademas de otros factores como la fuerza idnica de la solucién, la
posicion correcta de los electrodos y la temperatura, pueden generar perturbaciones en la
medicion.

3.3.1. Preparacion de la muestra de suelo y medicion de pH
Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)

e Potenciémetro (pH- e Vaso de precipitados e  Guantes de nitrilo.
metro) Con 50 ml o 100 ml. e  Mascarilla.
compensacion Vidrio de reloj. e Bata de laboratotio.
automatica de e Cubrebocas.

temperatura (ATC).

Electrodo combinado
de pH Electrodo de
vidrio con sensor de

Varilla de vidrio.

Papel de filtro
cualitativo Whatman
No. 1, 2 o similar.

Embudo de vidrio.

temperatura integrado e Pipeta (20 ml)

o separado.
e Frascos lavadores.

e Balanza analitica =+
0,0001 g.

Procedimiento:

1. Se debe trabajar con una masa de 20 g de suelo, transferida a un vaso de precipitados de 100
ml. A continuacién, se afnaden 20 ml de agua destilada o desionizada libre de CO5 (hervida y
enfriada), estableciendo una relacién suelo: agua de 1:1. El agua debe agregarse con pipeta para

garantizar precision.

2. Se recomienda cubrir el vaso de precipitado con un vidrio de reloj para minimizar la
contaminacion y la evaporacién durante el proceso. La mezcla debe homogeneizarse mediante
agitacion con una varilla de vidrio durante 1 minuto cada 10 minutos a lo largo de un periodo
de 30 minutos. Una vez homogenizada, la suspension debe reposar correctamente tapada
durante 30 minutos. Cabe destacar que la relacion suelo/solvente puede variar segin las
condiciones especificas del analisis, el tipo de muestra o los requisitos instrumentales.

3. Una vez homogenizada, la suspension debe reposar correctamente tapada durante 1 hora,
permitiendo la sedimentaciéon de las particulas coloidales. Transcurrido este tiempo,
Preferentemente, la medicién debe realizarse directamente en la suspension sobrenadante sin
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filtrar, evitando tocar el sedimento con el electrodo. Si la turbidez es extrema, se debe filtrar la
soluciéon mediante papel de filtro de poro rapido (Whatman No. 1). No se debe realizar
decantacion adicional para eliminar materia organica o lipidos, ya que esto altera la quimica de

la solucion.

4. Previo a la medicidn, el potenciémetro debe ser calibrado con al menos dos soluciones
buffer de pH conocido (ej. pH 4,01 y 7,00) que enmarquen el pH esperado de la muestra. El
electrodo debe enjuagarse con agua destilada y secarse suavemente con papel absorbente entre
cada buffer y antes de medir la muestra.

5. El electrodo debe sumergirse en la parte superior de la suspension sobrenadante, sin tocar
el sedimento ni las paredes del vaso. La lectura debe registrarse una vez que la medicién se
estabilice (variacién < 0,01 pH/min), manteniendo una agitacién suave y constante si el
fabricante lo recomienda. Los resultados deben reportarse indicando la temperatura de
medicién y acompanarse de los calculos de incertidumbre correspondientes, derivados de las
repeticiones analiticas realizadas. Ademas, debe reportarse como el valor de pH promedio de al
menos dos repeticiones, indicando la temperatura de medicién y la relacién suelo: agua

utilizada (ej. pH (H20) 1:1, 20°C) o del solvente utilizad respectivamente.

6. La lectura del pH se obtiene directamente del potenciémetro. Los resultados deben
reportarse indicando la temperatura de mediciéon y acompafiarse de los calculos de
incertidumbre correspondientes, derivados de las repeticiones analiticas realizadas.

3.4. Determinacion conductividad eléctrica (CE), método conductimétrica

Esta definida como la concentracién de iones solubles presentes en una solucion de agua
intersticial de los poros del suelo. Los principales cationes como presentes en el suelo son
Na*,Mg?**,Ca?*y K*  por otro lado aniones de presencia son
Cl=,50,7%,HCO3~,C052 y NO3~ , (Visconti y de Paz, 2016).

En el ambito agricola, es de importancia especial el K* y el NO3~ ya que son nutrientes de
aporte significativo en la fertilizacion. Las concentraciones de sales en el suelo se producen por
consecuencia de la evaporacion y la traspiracion vegetal, los cuales tienen como resultado la
extraccion del agua del suelo y por defecto la concentracién de sales en diferentes secciones.
Ademas del uso desmedido de fertilizantes y riego con aguas salinas pueden acelerar la

salinizacion de los suelos.

Por lo tanto, el potencial hidrico del suelo es inversamente proporcional a la salinidad del
suelo, generando en consecuencia un estrés osmotico en las plantas, las cuales invierten mayor
energfa para absorber agua (Visconti y de Paz, 2.010).
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A consecuencia de que hay iones disueltos, los suelos actian como conductores eléctricos.
Pero es comun que existan problemas para obtener una muestra representativa y distribucion
homogénea de sus sales. Para poder estandarizar este procedimiento se debe proceder
necesariamente a saturar el suelo con agua hasta alcanzar una pasta homogénea. (USDA,
2.014). La medida de la conductividad eléctrica en estas condiciones y a una temperatura de
25°C, es el parametro universal que evalia la salinidad del suelo expresada en unidades de
dS/m (decisiemens por metro).

La determinacion de la conductividad eléctrica involucra la medida fisica de la resistencia en
ohms, cuyo valor del material conductor (solucion salina) es inversamente proporcional al 4rea
de la secciéon transversal y directamente proporcional a su longitud. La resistencia de la
soluciéon se mide mediante un circuito de resistencias en paralelo, denominado Puente de
Wheatstone (Garcia, 2.007).

Interferencias:

Los valores de conductividad eléctrica estin sujetos a interferencias derivadas de la
contaminacién de los electrodos, una condicion de dificil identificacion visual. Dicha
contaminacion puede alterar la constante de celda, lo cual se detecta mediante la medicién de
soluciones estandar de conductividad conocida. Ante cualquier inconsistencia en los
resultados, se debe proceder al lavado meticuloso de los electrodos hasta verificar la

recuperacion de su respuesta confiable.

La presencia de burbujas de aire en los electrodos, por ejemplo, formadas durante el
calentamiento de extractos, introduce perturbaciones significativas en las mediciones. Por
consiguiente, la determinacién de conductividad eléctrica debe realizarse exclusivamente con
extractos estabilizados a temperatura controlada y en ausencia de artefactos gaseosos.

Cabe destacar que las mediciones inferiores a 1 mS/m son susceptibles a interferencias
atmosféricas, particularmente por diéxido de carbono y amoniaco ambiental. En estos casos,
las mediciones quedan fuera del alcance de los estandares internacionales convencionales, por
lo que se requiere emplear un adaptador especializado para celdas de medicion que garantice el
aislamiento del extracto frente a la atmédsfera circundante.
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Materiales, equipos y elementos de proteccién:

Elementos de proteccion

Equipos Materiales de laboratorio personal (EPP)
Conductimetro Vasos de precipitados e Guantes de nitrilo.
compensacion 250 ml. e Bata de laboratorio.
automatica de Papel de  filtro

temperatura (ATC) y
electrodo de celda de

Whatman No. 42.
Embudo de

conductividad. vidrio.
e Balanza analitica =+ e Pipeta 100 ml.
0,0001 g. e Frasco lavador Con
e Agitador orbital agua destilada.

(shaker) 150-200 rpm.

e Centrifuga, opcional

para clarificar

extractos turbios

(3.000 rpm).
Reactivos:

e Agua grado 2, con conductividad eléctrica menor a 0,2 mS/m a 25 °C.

e Soluciones estandares de conductividad comerciales, que han sido validadas en
comparaciones con los estandares NIST, las cuales son las siguientes:

e Solucién estandar de cloruro de potasio (KCI) a 0,1 M de 1413 uS/cm a 25°C.

Procedimiento:

1. Para ejecutar la metodologia propuesta, es necesario disponer de al menos 30 g de suelo
preparado, homogeneizado y secado previamente, utilizando una balanza analitica con una
precision de 0,01 g. La muestra se deposita en un vaso de precipitado de 250 ml, cuya
capacidad es adecuada para las siguientes etapas del proceso.

2. Seguidamente, se afladen 100 ml de agua destilada o desionizada de baja conductividad (< 2
uS/cm) utilizando una probeta o pipeta volumétrica, manteniendo un control riguroso de la
temperatura de la solucién, ya que este factor incide directamente en la solubilidad de los
solutos.
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3. Inmediatamente después, la suspension se somete a agitacion durante 60 minutos a 150-200
rpm. Inmediatamente después de la agitacion, se procede a filtrar la suspension utilizando
papel de filtro Whatman No. 42 (o similar) sin lavar el sedimento. Se debe descartar los
primeros 5-10 ml de filtrado y recoger el resto en un vaso de precipitados limpio y seco. El
extracto filtrado se recoge en un vaso de precipitado de igual capacidad, asegurando un
volumen minimo de 25-30 ml para permitir la inmersién adecuada del electrodo sin riesgo de
interferencias. Si el extracto presenta turbidez residual, se debe repetir el filtrado o proceder
con una centrifugacion a 3.000 rpm durante 5 minutos.

4. Ia medicion de conductividad eléctrica se realiza directamente en el extracto filtrado. El
conductimetro debe ser calibrado con al menos una solucion estindar de KCI de
conductividad conocida (ej. 1.413 uS/cm a 25°C) antes de medir las muestras. El valor del
blanco (agua destilada usada) debe ser < 2 uS/cm (equivalente a 0,2 mS/m). Todas las
mediciones deben reportarse a 25°C, utilizando la compensacién automdtica de temperatura
del equipo o aplicando el factor de correcciéon correspondiente. Adicionalmente, se debe
enjuagar el electrodo con agua destilada después de cada medicion o cambio de muestra, para

evitar contaminacion cruzada.

5. El resultado debe reportarse como Conductividad Eléctrica (CE) del extracto de saturacion
1:5, expresada en dS/m o uS/cm a 25°C. Se debe indicar la relacién suelo: agua utilizada (1:5) y
corregir el valor restando la conductividad del agua destilada utilizada (blanco) si esta supera el
10% del valor de la muestra.
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