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Espectroscopia

ICP-OES

Plasma

Resina de

Intercambio iénico

VAN

GLOSARIO

Técnica instrumental utilizada para determinar la
composicion cualitativa y cuantitativa de un una
muestra mediante la comparacién con estandares o

espectros conocidos de otras muestras.

Espectrofotometro de Emision Optica con Plasma de
Acoplamiento Inductivo (ICP-OES por sus siglas en
inglés).

Cuarto estado de agregacion de la materia con un
estado fluido similar al estado gaseoso en el cual una
porcion de sus particulas estan cargadas
eléctricamente y no poseen equilibrio

electromagnético.

Material sintético que esta compuesto de grupos

polares incorporados a una matriz de un polimero
sintético, el cual tiene la capacidad de intercambiar
jones contenidos en su estructura con iones en una
solucion de electrolitos, siempre y cuando sean de la

misma carga.

Valor Actual Neto.






RESUMEN

La investigacion que a continuacion se presenta es el desarrollo y la
implementacion de un analisis de determinacion de fdsforo, potasio, calcio y
magnesio en suelo, extraidos con resinas de intercambio i6nico y la posterior
comparacion de los resultados con el método usado como analisis de rutina,
Mehlich 3.

Para ello se analizaron muestras de suelo de 3 diferentes regiones de
plantaciones de palma de aceite preparados con el Método de Resinas y se
cuantificaron los nutrientes con un espectrofotometro ICP-OES. Se compar6 la
extraccion con este método con la realizada por Mehlich 3 en las mismas
muestras. En los resultados se muestra que Unicamente para el fésforo la
extraccion es mayor en todas las regiones, con los otros elementos la
extraccién es menor o ligeramente mayor. Ademas se muestra el porcentaje de
extraccion de cada elemento por resinas sobre lo extraido con Mehlich 3, en los
cuales se muestra la misma tendencia, a pesar de ello no hay diferencia

significativa entre la extraccion de estos elementos hecha por cada método.

Por otro lado se realizé un andlisis de inversion, en la cual se muestra que
el método de Mehlich 3 es mas rentable para el laboratorio, sin embargo la
implementacion del Método de Resinas reduce los costos de fertilizacion por

hectarea de suelo.

La parte experimental fue realizada en el Laboratorio de Andlisis de

Suelos y Foliares de NaturAceites, S. A., NaturAlab.
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OBJETIVOS

General

Implementar una metodologia de extraccion por resinas de intercambio
ionico y lectura por espectroscopia ICP-OES en el Laboratorio de Andlisis de
Suelos y Foliares, para cuantificar fosforo, calcio, magnesio y potasio en
muestras de suelo usadas para el diagnostico de la fertilidad de suelos en

plantaciones de palma de aceite.

Especificos

1. Implementar una metodologia de extraccién de fésforo, calcio, magnesio
y potasio; utilizando resinas de intercambio i6nico y cuantificacién por
espectroscopia ICP-OES en el laboratorio de analisis de suelos y

foliares.

2. Comparar la extraccion de fosforo del suelo utlizando resinas de
intercambio idnico contra la extraccion por el método Mehlich 3.

3. Establecer concentraciones de fésforo en controles utilizados para
verificar el correcto funcionamiento del equipo, el método y la calidad de
los resultados, mediante un grafico de control al utilizar la extraccion por

resinas de intercambio idnico.

Xl



4. Comparar el comportamiento del fosforo, calcio, magnesio y potasio en
las 3 regiones de plantaciones de palma de aceite de Naturaceites,
utilizando los valores obtenidos con la metodologia de resinas de

intercambio idnico.

5. Determinar cuél de las metodologias comparadas es mas rentable para
el laboratorio y estimar el impacto econOmico que tiene la
implementacion de la metodologia de resinas de intercambio i6nico en

los gastos de fertilizacion de la empresa.

Hipotesis
Hipotesis cientifica

Es posible la implementaciéon de una metodologia de determinacion de
fosforo extraido con resinas de intercambio i6nico y cuantificacion por
espectroscopia ICP-OES en el Laboratorio de Analisis de Suelos y Foliares,
NaturAlab de NaturAceites, S. A. como alternativa al método utilizado
actualmente (Mehlich 3) para andlisis de suelo.
Hipotesis estadistica
Hipotesis investigacion (Hi)

En la implementacion de un método de cuantificacion por espectroscopia
ICP-OES para determinacion de fésforo, calcio, magnesio y potasio extraidos

por resinas de intercambio i6nico, hay diferencia significativa con la extraccién

por el método Mehlich 3, para cuantificar de los mismos metales.

XV



Hipotesis nula (Ho)

En la implementacion del método de cuantificacion por espectroscopia
ICP-OES para determinacion de fésforo, calcio, magnesio y potasio extraidos
por resinas de intercambio i6nico, no hay diferencia significativa con la

extraccion por el método Mehlich 3, para cuantificar los mismos metales.
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INTRODUCCION

En la agroindustria de la palma de aceite, una de las actividades mas
importantes y que representan mayores costos es la fertilizacion. Esto se debe
a que manteniendo la nutricion y sanidad de las plantaciones, se busca
asegurar rendimientos Optimos en la extraccion de aceite. Para realizar la
fertilizacion es necesario realizar un diagnostico de fertilidad de suelos, el cual
tiene como base la interpretacion de los resultados de andlisis de muestras de

suelos de las plantaciones.

Existen diferentes métodos para el andlisis de suelo y la determinacion de
los nutrientes disponibles para las plantas. Sin embargo se ha observado un
problema con la mayoria de los métodos: puede que la concentracion de la
fraccion de los elementos no sea la disponible para los cultivos, lo cual da paso
a una interpretacion errada y como consecuencia una recomendacion
inapropiada, influyendo directamente en los rendimientos de los cultivos y los
costos. En los ultimos afios se ha desarrollado una nueva metodologia, que se
dice permite determinar necesidades reales del suelo, esta es la extraccion de

nutrientes del suelo por medio de resinas de intercambio iGnico.

Con base en ello se buscé implementar el Método de Resinas de
intercambio ionico en NaturAlab y se comparo la extraccion de fésforo, potasio,
calcio y magnesio con este método y el utilizado como analisis de rutina,
Mehlich 3 utilizando espectroscopia ICP-OES para analizar los extractos.
Ademas se busco6 determinar qué método de extraccion es mas rentable para el
laboratorio y comprobar los beneficios que tiene el método implementado,

estimando el impacto econémico que tiene en los costos de fertilizacion.
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1. ANTECEDENTES

NaturAceites, S. A. es una empresa que se dedica a la produccion y
comercializacidon de aceite de palma, margarinas y mantecas. Para ello cuentan
con plantaciones de palma de aceite en 3 regiones diferentes: San Luis, Petén,
Franja Transversal del Norte en Alta Verapaz y Polochic en Izabal.

Con el fin de asegurar una produccion 6ptima en la empresa se realizan
diagnosticos de fertilidad de las plantaciones de palma de aceite. Para ello se
realizan andlisis de muestras de suelos y foliares de las plantaciones en el
Laboratorio de Analisis de Suelos y Foliares, NaturAlab, el cual esta ubicado en
el municipio de Fray Bartolomé de la Casas en el departamento de Alta
Verapaz. Este laboratorio surgié para suplir las necesidades del Departamento
Técnico Agricola, encargado del monitoreo de fertilidad y sanidad de las
plantaciones, con el fin de solucionar problemas de tiempo y costos, puesto que
anteriormente las muestras eran enviadas a laboratorios nacionales y
generalmente el tiempo de espera de resultados era prolongado, asi como los

costos elevados.

El andlisis de suelos realizado en NaturAlab consiste en la determinacion
de potencial de hidrégeno, acidez y cuantificacion de nutrientes disponibles
para las plantas. Actualmente este ultimo se realiza utilizando la metodologia
Mehlich 3, el cual es un método de extraccion de varios elementos que sirve
para determinar fosforo, calcio, magnesio y potasio como cationes

intercambiables basicos (Ca*, Mg?*, K*), entre otros.



La cuantificacion de fosforo y otros nutrientes en los suelos es importante
para el diagnéstico de fertilidad de plantaciones y planificacion de fertilizacién
en los cultivos. Para la determinacion de fésforo disponible en el suelo y otros
nutrientes, existen diferentes metodologias, la mayoria basadas en la extraccion
quimica. En los ultimos afios se han desarrollado nuevas metodologias que
permiten cuantificar de mejor manera el fésforo disponible; una de estas
metodologias es la de extraccién por medio de resinas de intercambio idnico.
Se ha demostrado que por medio de esta se logran determinar necesidades
reales del suelo en cuanto a nutrientes disponibles y también es un método

apropiado para su aplicacion en diferentes tipos de suelos.

De igual manera para realizar la cuantificaciéon de los nutrientes en los
extractos de las muestras de suelo, existen diferentes técnicas. Entre ellas se
encuentra la espectroscopia ICP, la cual permite determinar concentraciones de
hasta 72 elementos en una muestra liquida, con una sensibilidad que varia

desde algunos microgramos hasta hanogramos por litro.

La metodologia de extraccion de fésforo, potasio, calcio y magnesio por
resinas de intercambio i6nico en muestras de suelo, no es un procedimiento
totalmente estudiado en el pais, a pesar de que hay estudios que demuestran
que es superior a los mas utilizados. Es por ello que se busca la
implementacion de la misma en NaturAlab para comparar los niveles de
nutrientes extraidos contra los métodos utilizados como analisis de rutina,
esperando que con los resultados de esta investigacion se pueda contribuir a la
adecuacion de la metodologia para el diagnostico de la fertilidad de los suelos
en plantaciones de palma y determinar el impacto economico que puede tener

su implementacion.



2. MARCO TEORICO

2.1. Adsorcién e intercambio i6nico

La adsorcion es un fendmeno mediante el cual se da la transferencia
selectiva de uno o méas solutos desde una fase fluida hacia particulas sélidas,
concentrandose en la superficie de estas ultimas. Se pueden diferenciar 2 tipos

de fenémenos de adsorcion?.

El primer tipo es la adsorcion fisica, el cual resulta de las fuerzas
intermoleculares de atraccion entre las moléculas del sélido y la sustancia que
se adsorbe. Es llamado también adsorcion de van der Waals y es facilmente
reversible. Aqui la sustancia se concentra totalmente sobre la superficie del

solido sin sufrir cambios, es decir que no se disuelve ni penetra en el mismo.

El otro tipo de adsorcidén es la quimisorcion o también llamado adsorcion
activada. Esta resulta de la interaccion quimica entre el sélido y la sustancia
adsorbida en donde a pesar de que no se dé la formacion de otros compuestos,
la fuerza de adhesién es mayor que la fuerza en la adsorcidn fisica. Este
proceso es generalmente irreversible, porque en la desorcion se puede

comprobar que la sustancia original sufri6 cambios quimicos.

Por otro lado existe un fendmeno muy parecido a la adsorcion, el
intercambio i6nico. Este es un fendbmeno por medio del cual se da de forma
reversible el intercambio de iones entre algunos sélidos y una solucién de

electrolitos, lo cual permite la separacion y fraccionamiento de solutos

! TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. p. 626.
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electrolitos. La naturaleza de esta operacion solido-liquido es quimica, sin
embargo no solamente abarca la interaccién de los iones con el sélido, sino
también la difusion de los mismos dentro de la fase solida. Este es un proceso
mas complejo que la adsorcion, pero pueden aplicarse las mismas técnicas,

pues los resultados obtenidos son muy similares?.

Un intercambio idnico es basicamente una reaccidon quimica entre iones
en solucion e iones en una fase soélida insoluble. En este proceso el sélido retira
ciertos iones de la solucién y libera iones de reemplazo para conservar su

electroneutralidad.

Para ejemplificar una reaccion de intercambio i6nico se muestra a

continuacion la ecuacion basica del ablandamiento del agua.

Ca?* + Na,R © NaR + H*
(soluciéon) (sdlido) (sélido) (solucion)

[Ec.Nam. 1]3

En donde R representa al solido. Aqui los cationes en solucién, como el
Ca”*, se difunden por los poros del sélido y se intercambian con los iones Na*

del sélido

La reaccion inversa es conocida como desorcion y con ella se da la
regeneracion del solido. En su mayoria los sélidos de intercambio iénico son
resinas o polimeros sintéticos. Sin embargo este es un tema que se tratara con

mayor profundidad mas adelante.

> TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. p. 626.
® GEANKOPLIS, C. G. Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias. p. 784.
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2.1.1. Transferencia de masa en el intercambio iénico

Es una operacion de separacion que se basa en la transferencia de

materia liquido-solido. Esta operacién implica la transferencia de especies

ionicas, desde la fase fluida al sélido por intercambio o desplazamiento de iones

no semejantes de la misma carga, que se encuentran inicialmente unidos por

fuerzas electrostaticas a grupos funcionales superficiales del sélido.

En la siguiente figura se muestran los medios de toma y almacenamiento

de soluto por medio de una particula sorbente, en los poros o en la superficie de

estos, o0 dentro de una estructura permeable y homogénea tipo gel, o en

ambos®.

Figura 1. Formas de captacién dentro de la particula

"Hmygges
Taapes
Teaps
Tegan=®

.
L™

Fuente: PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. Seccién 16. p. 5.

* PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. Seccion 16. p. 5.

5



En la figura anterior se muestra la naturaleza fisica y la ubicacion de los
pasos individuales en el mecanismo de transporte®, identificados como sigue a

continuacion:

o (1) Difusion en el estado sorbido (en una fase uniforme semiliquida o
sélida o en la capa superficial del poro), difusion en la parte de particula.

o (2) Reaccidn en los limites de la fase, este proceso es muy rapido.

o (3) Difusion en el poro para la fase fluida dentro de las particulas para
algunas resinas de intercambio idnico.

o (4) La transferencia de masa entre las superficies externas de las
particulas del sorbente y de la fase fluida circundante.

o (5) El mezclado o la falta de este entre las diferentes partes del equipo de

contacto, también puede darse debido a la llamada dispersion axial.

La difusién en la fase de particula, controla la velocidad de transferencia
de masa en sistemas con una alta concentracién de soluto en la fase del fluido,
asi como en los sistemas con una baja concentracion total en la fase fluida los

efectos del lado del fluido controlan el mecanismo (pasos 3, 4 0 5).

Entre los pasos 1y 3, la diferencia es que estan separados por el paso 2 y
ocurren en fases diferentes. Por otro lado los mecanismos 4, 3y 2, asi como los
4, 2 y 1 ocurren en serie. En el caso de algunos sorbentes ocurren ambos

mecanismos en paralelo y el mas rapido es el que controla la velocidad.

En el caso de los pasos 1, 2 y 3 las velocidades son independientes del
arreglo particular del proceso seleccionado para una particula dada de
sorbente, con un potencial de impulso constante. Caso contrario para los pasos

4y 5 sus contribuciones dependen del tipo de equipo usado.

® PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. Seccién 16. p. 21.
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2.1.2. Aplicaciones del intercambio i6nico

Las técnicas de operacion utilizadas para la adsorcion se utilizan también
para el intercambio i6énico por su gran similitud. Por ello mismo en las
aplicaciones del intercambio i6nico a nivel industrial pueden encontrarse
tratamientos por lotes o por etapas de soluciones, operaciones en lecho
fluidizado o fijo y operaciones continuas a contracorriente. Las percolaciones en

lecho fijo son de las mas comunes.

Tal vez la aplicacion mas notable de las resinas intercambiadoras, es la
separacion de metales de las tierras raras mediante técnicas cromatogréficas.El
intercambio i6nico ha sido utilizado en métodos cromatograficos para el
fraccionamiento de mezclas i6nicas de varios componentes, ademas estas
técnicas han sido aplicadas en el tratamiento de lodos de minerales (“resina en

pulpa”) para la obtencion de metales valiosos®.

Por otro lado una de las aplicaciones mas comunes del intercambio iénico
es el ablandamiento de agua. La deionizacion del agua puede hacerse por
medio de percolacién, pasandola primero a través de un intercambiador
cationico y luego a través de un intercambiador aniénico. Esto se hace
utilizando un lecho formado por una mezcla homogénea de resinas aniénica y
catibnica, ambas de tipo fuerte, por medio de lo cual es posible eliminar de
forma simultdnea de todos los iones hasta llevarla a la neutralidad. Los
intercambiadores io6nicos también se han utilizado para el tratamiento y

concentracion de soluciones de desecho diluidas.

® TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. p. 709.
7



2.2. Solidos y resinas de intercambio iGnico

Los solidos de intercambio io6nico son aquellos con capacidad de
intercambiar iones contenidos en su estructura con iones en una solucién de
electrolitos, siempre y cuando sean de la misma carga. Actualmente la mayoria

de los solidos de intercambio de iones son resinas o polimeros sintéticos.

Las resinas de intercambio i6nico son materiales sintéticos compuestos de
grupos polares, acidos o basicos, incorporados a una matriz de un polimero
sintético y actuan tomando iones de soluciones y cediendo cantidades
equivalentes de otros iones. Algunos tipos de resinas poliméricas sintéticas
contienen grupos sulfénicos, carboxilicos o fendlicos, y estos grupos anionicos
pueden intercambiar cationes. El intercambio iénico realizado con este tipo de

resinas puede representarse con la siguiente ecuacion:

Na* + HR & NaR + H?t
(solucién) (solido) (sélido) (solucion)

[Ec. Nim. 2]7

En donde R representa a la resina solida. EI Na* puede intercambiarse

por H* u otros cationes en la resina solida.

Existe otro tipo de resinas sintéticas similares que sirven para intercambiar
aniones y OH™ en solucion, las cuales contienen grupos amino para este fin. El
intercambio iénico realizado con estas resinas se puede ejemplificar con la

siguiente ecuacion:

" GEANKOPLIS, C. G. Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias. p. 784.
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Cl- + RNH;OH & RNH,Cl + OH-
(soluciéon) (sdlido) (sélido) (solucion)

[Ec. Num. 3]8

En el proceso de intercambio ionico se utiliza una fase soélida que contiene
grupos de enlace, que transportan una carga ionica, ya sea positiva o negativa,

junto con iones desplazables de carga opuesta: contraiones.

La mayor parte de los intercambiadores de iones utilizan resinas que son
preformadas y posteriormente sometidas a una reacciébn quimica, como el
poliestireno, o formadas a partir de monomeros activos (acidos olefinicos,
aminas o fenoles). Sin embargo las zeolitas naturales (polimeros de silicatos
inorganicos) fueron los primeros intercambiadores de iones y actualmente se

utilizan las zeolitas naturales y sintéticas

En el intercambio i6nico se da una reaccién reversible que comprende
cantidades quimicamente equivalentes, por lo tanto al realizarse una operacién
de desorcion, el sorbente sélido (sélido de intercambio) puede conservar el ion
que se encontraba inicialmente por medio de una regeneracién, después de su
uso. El intercambio i6nico entre electrolitos fuertes generalmente se da hasta
gue agota casi por completo la capacidad estequiométrica del intercambiador,
por lo tanto la capacidad total del sorbente es practicamente constante; sin
importar la composicién de la solucion tratada. Se presenta una excepcion
aparente cuando se trata de un acido o una base débil, ya sea en la resina o en
la solucion (o en ambas), en que la capacidad aparente de la resina puede ser

mucho menor que su valor estequiométrico®.

® GEANKOPLIS, C. G. Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias. p. 784.
° PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. Seccién 16. p. 6
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Existen diferentes tipos de resinas de intercambio i6nico y cada una
presenta afinidad a ciertas moléculas o especies de iones. Por ejemplo, las
resinas de intercambio i6nico a base de quelatos, presentan de manera
extraordinaria una alta selectividad para determinados cationes. Una resina
comercial (Dowex A-1), contiene grupos de enlace de iminodiaceto unidos a
una matriz de poliestireno y muestra gran afinidad respecto al cobre, niquel,
cobalto y hierro®. A continuacién se describen los tipos de resinas en base a

los grupos funcionales que poseen.

2.2.1. Tipos y clases de resinas de intercambio i6énico

Las resinas de intercambio idnico contienen grupos funcionales de enlace
que permiten realizar el intercambio, &cido sulfénico o amonio cuaternario.
Estas se clasifican de acuerdo a su funcidn como resinas de intercambio
cationico que intercambian cationes y de intercambio anidnico que intercambian
aniones, no existen resinas que puedan intercambiar ambos iones al mismo

tiempo.

2.2.1.1. Resinas de intercambio catiénico

Estas resinas se caracterizan por intercambiar iones positivos como Ca?*y
Na® y se clasifican como de acido fuerte o de &cido débil, dependiendo de su

grado de acidez.

o Resinas de intercambio cationico de acido fuerte: contienen grupos de
acido sulfénico (-SO3H) como grupos de intercambio. Se clasifican como
fuertemente acidos, debido a la disociacion de estos grupos. Pueden

usarse en todo el rango de potencial de hidrégeno para llevar a cabo

' PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. Seccién 16. p. 6.
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reacciones de intercambio iénico. Para la regeneracion de esta resina se
utiliza una solucién de &cido clorhidrico o acido sulfurico y generalmente

se encuentra en la forma de sodio Na*.

Figura 2. Estructura de resina de intercambio cationico de acido
fuerte
——CH——CH, ~=ee CH = CH, CH—
SOLH® SOCHT

CH——CH, ——CH—— CH === CH=—= CH;,—— CH—

SOTH" EJEL SOLH'

CH—CH, —CH CH,—— CH—— CH,—— CH—— CH,—

SOHT SOH'

Fuente: SKOOG, Douglas A. Fundamentos de Quimica Analitica, Vol. 2. p. 718.

o Resinas de intercambio catiénico de acido débil: contienen grupos
carboxil (-COOH) como grupos de intercambio y presenta acidez débil. El
grupo carboxil es debilmente acido, no se disocia en soluciones acidas y
no hay capacidad de intercambio iénico. Estas resinas son facilmente
regeneradas a la forma H*, pero solamente pueden ser usadas en un

limitado rango de potencial de hidrogeno.

Las primeras resinas fueron hechas por condensacion de acidos
sulfénicos aromaticos, como el acido fenolsulfénico con formaldehido. Dado que

las resinas contienen grupos de acido sulfénico y grupos fendlicos, son

11



bifuncionales. Las resinas se producen bajo la forma de granulos duros y

oscuros de forma irregular.

Estas resinas fendlicas han tenido una diversidad de aplicaciones
analiticas, sin embargo las resinas de estireno-divinilbenceno son preferidas
para analisis quimicos. Estas son producidas mediante la sulfonacién de un
copolimero de estireno con divinilbenceno. En este copolimero el divinilbenceno

se entrecruza entre las cadenas del estireno polimerizado.

Los niveles de entrecruzamiento pueden ser ajustados y depende de la
cantidad de divinilbenceno; a mayor cantidad de divinilbenceno utilizado, mas
fragil sera el polimero. EIl grado de entrecruzamiento se define en términos de
porcentaje de divinilbenceno afadido durante la polimerizacion. Las resinas
comerciales generalmente estdn hechas de copolimeros de estireno,

etilvinilbenceno y divinilbenceno.

La sulfonacion es realizada con acido sulfarico y, en promedio cerca de un
grupo de &cido sulfénico se encuentra presente por cada anillo de benceno en
este tipo de productos comerciales. Esto le otorga una capacidad de
intercambio de aproximadamente 5 miliequivalentes por cada gramo seco de

resina en forma de H+.
2.2.1.2. Resinas de intercambio aniénico

Este tipo de resinas intercambia aniones como Cl" 0 SO, y se clasifican

de acuerdo a la fuerza de su base, como sigue a continuacion:

o Resinas de intercambio anidnico base fuerte: poseen un grupo amonio

cuaternario como grupo de intercambio, el cual es de base fuerte y se

12



disocia dentro de =N'OH’, no solamente en &cidos sino también en
soluciones basicas. Pueden descomponer sales neutras y son capaces
de capturar iones de &acidos débiles como: acido carbonico y éacido
salicilico. Tienen propiedades de intercambio iénico en todo el rango de

potencial de hidrégeno. Este tipo de resinas se clasifica en 2 tipos**:

o Tipo I con un grupo trimetilamonio R-N(CH3) 3, y

o) Tipo Il con un grupo dimetiletanolamonio R-N*(CHs),*CH,CH,OH

o Resinas de intercambio anionico base deébil: tienen como grupos de
intercambio amino primario y terciario, las cuales exhiben basicidad débil
y pueden tener un grupo de intercambio sencillo o una mezcla de 2 o
mas grupos aminos, estos no se disocian en soluciones alcalinas y no

existe intercambio i6nico en ellas.

La mayoria de este tipo de resinas se produce por la introduccion de
grupos intercambiadores unidos estructuralmente a resinas de poliestireno-
divinilbenceno. El método principal para preparar resinas de base fuerte tiene
como primer paso; introducir grupos de cloruro de metilo al copolimero por
medio de un tratamiento con éter de clorometil en presencia de un agente
expansivo. El tratamiento de las resinas clorometiladas con aminas terciarias,
como trimetilamina, produce una sal cuaternaria de amonio, la forma de cloruro

de una resina de intercambio anidnico de base fuerte.

2.2.1.3. Otro tipo de resinas

Otros tipos de resinas, sin importancia en este estudio, pueden ser

macroporosas o tipo gel o bien resinas especiales como las quelantes.

1 VALCARCEL, M.; Gémez, A. Técnicas Analiticas de Separacion. p. 258.
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2.3. Extraccion sdlido-liquido

La extraccion solido-liquido o también llamada lixiviacion se utiliza para
disolver materia soluble a partir de su mezcla con un sélido insoluble. Para ello
se separa el soluto deseado o elimina un soluto indeseable de una fase sdlida,

al ponerse en contacto con una fase liquida.

Ambas fases entran en contacto intimo y el soluto o los solutos pueden
difundirse desde el sélido a la fase liquida, lo que produce una separacion de
los componentes originales del sélido*?. En la lixiviacion la cantidad de material
soluble separado, es generalmente mayor que en un lavado de filtracion
ordinaria. La desintegracion de un sélido ayuda a la extraccion del material

soluble.

2.4. El fésforo y otros nutrientes en los suelos

En los procesos bioguimicos de las plantas como la fotosintesis, el fésforo
es un elemento de suma importancia, pues no seria posible realizar si no
existen los niveles adecuados. La disponibilidad de fésforo y otros nutrientes en
los suelos esta condicionada por diferentes procesos edaficos que afectan a su
disponibilidad™®.

Luego del fosforo los elementos que son mas importantes para el
desarrollo de las plantas son el potasio, calcio y magnesio (en orden de
importancia). En el suelo no existe fosforo en su forma libre, sino combinado en
fosfatos de diferente naturaleza y estado, procedentes del material de origen o

de los fertilizantes que han sido afiadidos, lo cual sera explicado mas adelante.

12 GEANKOPLIS, C. G. Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias. p. 800.
¥ NEGRIN, Miguel Angel. Especiacién de fésforo en suelos andicos. p. 6.
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Figura 3. Biodisponibilidad de nutrientes minerales
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Fuente: Fitonutricién, Relacion intensidad/cantidad, factores vegetales y consecuencias para el
ensayo del suelo. http://ffitonutricion.net46.net/contenido/13-06.html Consulta: 27 de
abril de 2014.

La disponibilidad de nutrientes en el suelo para las plantas, depende de
varios factores, tales como: el tipo de suelo, potencial de hidrégeno, entre otros.
El fosforo forma compuestos de baja solubilidad en los suelos y por lo tanto da
como resultado bajos contenidos en la solucién del suelo como en la fase
sélida. Esto provoca que a las plantas se les dificulte absorber este elemento.
La solubilidad se describe como el proceso por medio del cual el fosforo (P)
disponible se encuentra en 2 formas aprovechables para la plantas, de tal
manera que el fésforo total disponible para la plantas se mantiene en equilibrio

con la solucion del suelo.

P suelo < P soluciéon — P raiz
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Las raices de las plantas absorben el fosforo de la solucién del suelo, y
rompen el equilibrio entre las fases sdlida y la que esta en solucién. Por lo tanto,
la nutriciobn de las plantas dependera de la desorcion del fosforo de la fase
sélida a la liquida, aunque el fosforo inorganico en el suelo puede asociarse con
el hierro (Fe), aluminio (Al) y calcio (Ca), ello se muestra en la siguiente

representacion*:

P no 14bil « P labil < Psolucion

Por lo tanto, el fosforo no labil es el que forma compuestos insolubles y el
labil el que esta inmediatamente disponible para las plantas y que puede pasar
de estar disponible a fésforo no Iabil de una forma irreversible.

2.4.1. Formas del fosforo en el suelo

Las formas y las cantidades en las que el fésforo puede presentarse en el
suelo varian de acuerdo con los factores de formacion del mismo. En
ecosistemas jovenes con suelos que han sido ligeramente alterados, la mayor
parte del fosforo proviene de los minerales primarios, cuya alteracion da lugar a
una fraccion labil de disponibilidad inmediata para las plantas. En ecosistemas
con un moderado régimen de alteracion, gran parte del fésforo se encuentra
formando parte de compuestos organicos o adsorbidos a minerales secundarios
de arcilla. Finalmente, los ecosistemas con suelos altamente alterados
presentan formas de fésforo no labiles ocluidas o formando parte de

compuestos organicos estables™.

“RAIJ, Bernardo van. Informaciones Agronémicas. p. 9.
* NEGRIN, Miguel Angel. Especiacién de fésforo en suelos andicos. p. 6.
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Las formas orgénicas e inorganicas del fosforo en el suelo pueden

agruparse en*®:

. Minerales primarios: forma mas estable del fosforo inorganico, debido a

la baja solubilidad que presenta en los minerales.

o Fésforo soluble: extraible con agua o soluciones salinas.
o Foésforo labil: formas intercambiables con resinas u otro extractor.
o Foésforo no labil: incluye minerales secundarios originados por

guimisorcion sobre todo Oxidos de aluminio de hierro y carbonatos,
constituye una fracciéon de menor disponibilidad.
o Foésforo ocluido: es el encapsulado por minerales y su disponibilidad es a

muy largo plazo.

Es importante conocer la procedencia, evolucién y comportamiento de
cada una de las formas del fosforo, pues no todas estan disponibles para la
nutricion de cultivos y algunas no estan disponibles desde el inicio. A pesar de
gue no existe una terminologia definida para agrupar todas las formas de
fésforo, la clasificacibn mas simple de ellas, se da dependiendo de su
naturaleza primaria. La fraccion total de fésforo (PT) del suelo, a su vez se
subdivide en otras dos: la fraccion inorganica (Pl); asociada al fésforo de
naturaleza mineral y la fraccion organica (PO); asociada a la materia organica

del suelo. La relacién entre las 3 fracciones vendria dada por®®;

PT =PI + PO

Asi pueden estimarse las fracciones de fésforo disponibles en el suelo,

conociendo la fraccion total y la inorganica, se obtiene la fraccion organica.

'® NEGRIN, Miguel Angel. Especiacion de fésforo en suelos andicos. p. 7.
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2.5. Analisis de suelos

Las diferencias entre la composicion quimica de suelos es el resultado de
la proporcién entre contenidos de materia organica y minerales, asi como de la
variabilidad de los tipos de compuestos que constituyen la fraccion mineral. Una
parte de la variacion en la concentracion de elementos en la fraccion mineral,
depende de las variaciones en la composicion del material del suelo progenitor.
Por otro lado las diferencias de composicion son el resultado del flujo de
materia y energia que entra y sale del suelo, uno de los flujos que més afectan,
esto es la pérdida de cationes por lixiviacion, la pérdida o ganancia de yeso por
procesos de transporte pluvial y eolicos, y para los elementos activos en los

procesos bioldgicos el enriquecimiento sobre la superficie terrestre.

En el suelo generalmente se clasifican los elementos como elementos
mayores 0 menores, y a pesar de que no existe una distincion exacta entre
estos, los elementos mayores se caracterizan por estar en concentraciones
suficientes para formar fases discretas, que pueden determinar las propiedades
de suelos y rocas. Por otro lado los elementos traza no forman fases con una
abundancia significativa como para contribuir a las propiedades del sistema
total, pues se encuentran a concentraciones demasiado bajas. Sélo 8
elementos se encuentran a una concentracion que excede el 1 por ciento de la
corteza terrestre y se clasifican siempre como elementos mayores o
macronutrientes, estos son: O, Si, Al, Fe, Ca, Mg, Na y K. Estos mas el carbono

son los elementos mas abundantes en los suelos.

Para determinar los elementos que se encuentran presentes en el suelo
se recurren a métodos de andlisis de suelo, los cuales tienen por objetivo
determinar la concentracién de los elementos en suelos. Los analisis quimicos

de suelos consisten en la extraccion de los nutrientes del mismo mediante
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soluciones quimicas. Existen muchas diferentes soluciones extractoras que
extraeran diferentes cantidades de los nutrimentos en los diferentes tipos de

suelos.

Por si solo, un andlisis de suelo no tiene valor; es una cifra que solamente
puede reflejar o no la disponibilidad de un nutrimento para las plantas. Estas
extracciones tendran un sentido agrondémico si guardan alguna relacion con la
accion que hacen las raices de las plantas en el suelo. Si no se ha comprobado,
que existe una relacion lineal entre la cantidad de nutriente extraido
analiticamente con el desarrollo de la planta, el valor de un analisis de suelo
carece de significado. Ademas es muy importante establecer el punto o nivel de
elemento extraido con esa solucidn extractora, a partir del cual los rendimientos
que se obtienen del cultivo son casi iguales. De ahi que el diagnéstico quimico
de la fertilidad del suelo para ser adecuado y confiable deba apoyarse en 2

aspectos esenciales:

o En el uso de soluciones extractoras de la fraccion disponible adecuadas
para los diferentes grupos de suelos.

o En la utilizacion de niveles criticos (altos, medios y bajos) confiables,
calibrados para la solucion extractora mas adecuada segun los grupos de

suelos, y segun los cultivos.

Un analisis de suelo actualmente, es una actividad central de proceso de
correccion de suelo, que se inicia con la retirada de una muestra, siguiendo con
el analisis quimico y la prescripcién de cantidades adecuadas de correctivos de
suelo y fertilizantes, y termina con la aplicacion de estos insumos. Lo mas
comun es hacer determinaciones de macro y micronutrientes, materia organica,
potencial de hidrogeno, y acidez y aluminio, ocasionalmente se analiza

nitrdgeno en el suelo, sin embargo no es un procedimiento de rutina porgque
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generalmente es un elemento muy volatil, bastante soluble en agua y arrastrado
por lixiviacion. A continuacion se describen brevemente los analisis de

importancia para esta investigacion:
2.5.1. Mehlich 3

Este método de analisis de suelo es una variante del Método Mehlich 1.
Utiliza un extractante multielemental mejorado para P, K, Ca, Mg, Cu, Fe, Mny
Zn'’. Actualmente es utilizado cominmente porque es adecuado para una gran

variedad de suelos, tanto acidos como alcalinos en la reaccion.

El principio del Método Mehlich 3 es similar en principio al de Bray y Kurtz
P-1, porque contiene una solucion &cida de fluoruro de amonio. La solucion
extractora de este método contiene acido acético, el cual contribuye a la
liberacion de fosforo disponible en la mayoria de los suelos. Es mas eficaz que
el Método Mehlich 1 en la prediccion de la respuesta de los cultivos al fésforo
en suelos neutros y alcalinos, porque la acidez del extractante se neutraliza
menos por el carbonato de calcio. Varios estudios han demostrado que Mehlich
3 esta altamente correlacionado con el fosforo extraido de los suelos por el
Método Bray y Kurtz P-1, Mehlich 1 y Olsen.

Para el Método Mehlich 3, un valor de 45 a 50 miligramos por kilogramo,
es generalmente considerado como 6ptimo para el crecimiento de las plantas y
los rendimientos de los cultivos, por encima de los valores criticos utilizados
para otras pruebas estandar de fésforo en el suelo, como el Método Bray y
Kurtz P-1, Mehlich 1 y Olsen.

' RAYMENT, George; Lyons, David. Soil Chemical Methods. p. 398.
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2.5.2. Resinas de intercambio iénico

Este es un método de andlisis de suelo en el cual se emplean resinas de
intercambio i6nico para la cuantificacion del fosforo labil en los suelos (asi como
de otros elementos disponibles). Es una alternativa al uso de extractantes
quimicos y se considera que es uno de los mejores métodos para determinar

fésforo disponible para las plantas®®.

La extraccion de fosforo con la resina de intercambio ionico se realiza en
una suspension de agua y esta condicién simula mejor que otros métodos la
dindmica de absorcion de fosforo por las raices de las plantas. Para el analisis
se utiliza una solucién de cloruro de amonio en acido clorhidrico, con lo cual se
da la desorcion del foésforo de la resina. Las resinas de intercambio simulan la
forma de actuar de las raices de las plantas. La cantidad de fosforo sorbido por
la resina depende solamente de la cantidad de fosforo desorbido o solubilizado
de la matriz del suelo y no de las propiedades de la resina. Se considera un
método mas eficaz que la extraccion con bicarbonato o agua, debido a su bajo
coste, simplicidad y elevada correlacion con la cantidad de fésforo exportada
por la planta. Ademas presenta valores correctos sin importar el potencial de
hidrogeno del suelo.

Este es un método ampliamente utilizado en Brasil, el ingeniero agronomo
Bernardo van Raij, es quien ha hecho grandes investigaciones sobre el tema y
actualmente forma parte del Centro de Suelos y Recursos Agroambientales del
Instituto Agrondmico en Campinas, Brasil. Es un método estandarizado por el

mismo instituto y ampliamente recomendado.

¥ RAIJ, B. van. Avalidacao da Fertilidade de Solos Tropicais. p. 189 .
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2.5.3. Espectroscopia ICP-OES

La espectroscopia de emision por plasma de acoplamiento inductivo (ICP)
es una técnica utilizada actualmente para la determinacion de concentraciones
de elementos en suelos. El principio de funcionamiento para el ICP consiste en
la medicion de la luz caracteristica emitida por los elementos excitados con una
antorcha de plasma. La sensibilidad para la mayoria de elementos, varia desde
microgramos hasta nanogramos por litro por estas técnicas. Las muestras

deben estar en solucion®®.

Figura 4. Espectrometro ICP-OES

( 1°2

i

Optma 8300

Fuente: Perkin Elmer. http://www.perkinelmer.com/Catalog/Product/ID/OPTIMA8000. Consulta:
27 de abril de 2014

19Espectroscopia de Plasma ICP-OES,
http://laboratoriotecnicasinstrumentales.es/analisis-qumicos/espectroscopa-de-plasma-
icp-oes. Consulta: 27 de abril de 2014.
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El plasma de acoplamiento inductivo (ICP) es una fuente de ionizacion,
que junto a un espectrofotdmetro de emision éptico (OES) constituye el equipo
de ICP-OES. En esta técnica, la introduccion continua de la muestra liquida y
un sistema de nebulizacién forma un aerosol que es transportado por el argén a
la antorcha del plasma, acoplado inductivamente por radio frecuencia. En el
plasma, debido a las altas temperaturas generadas, los analitos son atomizados
e ionizados, generandose los espectros de emision atdmicos de lineas
caracteristicas. Los espectros son dispersados por la red de difraccion y el
detector sensible a la luz se encarga de medir las intensidades de las lineas. La

informacion es procesada por el sistema informético.

Los analisis que se ofrecen incluyen practicamente todos los elementos de
la tabla periédica en una amplia variedad de muestras liquidas y soélidas, ya que

puede medir elementos simultdneamente.

2.6. Muestreo de suelos

Tiene como propoésito generar informacion referente al estado nutricional
de las plantaciones de palma a partir de su respectivo analisis nutricional.
Generalmente en una plantacion de palma de aceite se realizan 2 tipos de
muestreo: el general y el de lotes de seguimiento, en ambos se hacen medicién
de parametros de las palmas y también se hace la toma de muestras, tanto de
suelo como de foliares y raquis. En este caso se describira como se hace el

muestreo en la empresa Naturaceites, S. A.
El muestreo general se hace para la medicion de parametros y toma de

muestras foliares y de suelos en la totalidad de pantes de una finca. La

medicidn de parametros de crecimiento es hecha en el mes de febrero y agosto;
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la toma de muestras foliares es Unicamente en febrero y toma de muestras de

suelo en el mes de agosto.

Los lotes de seguimiento corresponden a la cantidad de pantes que
representan a una finca en variedades de cultivar. Aproximadamente un pante
puede representar 500 0 menos hectéareas de plantacion de la misma variedad.
Las actividades que se llevan a cabo en un lote de seguimiento son repetitivas

bimestralmente, correspondiendo a los meses impares.

Durante el muestreo general se toman submuestras por cada pante,
puesto que al final se analizara una sola muestra por cada pante de cada una
de las fincas. Una submuestra es una palma por hectarea, es decir; siendo el
pante de 50 hectareas, seran 50 submuestras (palmas) en el pante. Las
submuestras son establecidas al azar en forma de zig-zag; una vez
establecidas seran las mismas palmas que posteriormente serviran para la
medicion de parametros y para la obtencion de muestras, tanto foliares como de

suelos.

Para que las muestras finales que son llevadas al laboratorio para el
analisis nutricional del suelo sean representativas, se preparan con el Método
de Cuarteo, en el cual se mezclan todas las submuestras de cada pante,
teniendo como resultado final una muestra homogénea. En este método de
preparacion de muestras se coloca la muestra de campo sobre una superficie
plana, dura y limpia, en la cual no pueda haber pérdida de material ni
contaminacion con materias extraflas, se homogeneiza el material
traspapelando toda la muestra y acomodandolo en una pila conica, depositando
cada paleada sobre la anterior. Por medio de la pala, se ejerce presion sobre el
vértice, aplanando con cuidado la pila hasta obtener un espesor y un diametro

uniformes. El diametro obtenido debera ser aproximadamente de 4 a 8 veces el
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espesor del material. Luego la pila aplanada se divide en 4 partes iguales y se
eliminan 2 de las partes diagonalmente opuestas, incluyendo todo el material
fino. Finalmente se mezcla y homogeneiza el material restante, se cuartea

sucesivamente hasta reducir la muestra al tamafio requerido para las pruebas.

En la realizacion del muestreo general se deben considerar ciertos
aspectos tales como: el horario de labor; el cual en el area agricola es de lunes
a viernes de 6:00 a 15:00 horas y sabados de 6:00 a 11:00 horas. El muestreo
general se realiza en dos etapas diferentes en el afio: toma de muestras foliares
en el mes de febrero y toma de muestras del suelo en el mes de agosto en
época no lluviosa; la medicion de parametros de crecimiento en ambos meses,
por aparte el muestreo general debe realizarse en todos los pantes de cada

una de las fincas.

Respecto a los lotes de seguimiento (muestreos y medicion de
pardmetros), estos se realizan cada 2 meses a lo largo del afio y en pantes
especificos. Cada palma debe ser marcada, en palma joven, en el peciolo y
palma adulta, en el estipe, con las iniciales MG si corresponde a Muestreo

General o con LS si corresponde a Lote de Seguimiento.
2.6.1. Procedimiento general para el muestreo general
El procedimiento general para la realizaciéon del muestreo de suelos es el
siguiente, el cual esta definido en el Manual de medicion de parametros y toma

de muestras de Naturaceites:

o Identificacion de costales nuevos para transportar las muestras de

suelos. Debe incluir los siguientes datos: tipo de proceso, finca y pante.
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Figura 5. Identificacion de costales

Fuente: Naturaceites, S. A.

Ubicar la palma identificada para muestreo general (paso 2 del muestreo
general del mes de febrero). Ubicar la palma correspondiente al
muestreo general, debe estar identificada con las iniciales Muestreo
General (MG), generalmente en letras blancas. Para la ubicacion de
estas en el campo se basan en registros con el numero de pante, centro

frutero, nUmero de hilera y numero de palma

Figura 6. Palma identificada para muestreo general

Fuente: Naturaceites, S. A.
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Introducir el barreno helicoidal en el suelo para extraer muestra de una
profundidad de 0-20 centimetros, extraer dicho suelo y colocarlo en el
costal con su identificacion correspondiente. Esta actividad se realiza en

el area de plateo de la palma.

En afios multiplos de 5 (2005, 2010, 2015, sucesivamente) introducir el
barreno para extraer muestra de una profundidad de 20 a 40 centimetros

y colocar el suelo en el costal correspondiente.
Entregar las muestras y los formatos al encargado de nutricion vegetal

para su posterior traslado al area de recepcidon de muestras del

laboratorio agricola.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

En la tabla | se presentan las variables involucradas en la implementacion
de la nueva metodologia y su clasificacion por el tipo de variable, por otro lado
en la tabla Il se presenta la variable a manipular en esta investigacion y su

rango de variacion:

Tabla I. Variables del método
. . . No
Variable Independiente | Dependiente | Constante constante

NUm. de regiones | X X
Num. de lotes por
region X X
NUm. de muestras X X
Concentracion de
fosforo X X
Concentracion de
potasio X X
Concentracion de
calcio X X
Concentracion de
magnesio X X
Concentracion de
estandares  para X X
curvas de
calibracion del ICP

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla Il. Variables a manipular

NUum. Variable Dimensional Rango de variacién
Método de extraccion de

1 ) -- 1-2
nutrientes del suelo

5 Condiciones del B 1-2

espectrofotometro (método)

Fuente: elaboracion propia.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

Este trabajo de investigacion se desarrollé en el Laboratorio Quimico de
Andlisis de Suelos y Foliares, NaturAlab de la empresa Naturaceites, S. A., en
donde se implementé una nueva metodologia de analisis de suelos y se

compararon los resultados con el utilizado actualmente.

3.3. Recursos humanos disponibles

Para la realizacién de este trabajo de investigacion los recursos humanos

disponibles son los siguientes:

o Investigador: José Carlos Boanerges Leppe de Ledn

o Encargado: Ing. Agr. César Luis Chavez

o Asesor: Inga. Adela Maria Marroquin Gonzalez

o Asesor-supervisor: Inga. Lorena Victoria Pineda Cabrera
o Auxiliares del laboratorio
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3.4. Recursos materiales disponibles

En la realizacion de esta investigacion se emplearon diferentes equipos,
cristaleria y reactivos, los cuales fueron proporcionados en su totalidad por
NaturAlab, en donde se implement6 el método.

3.4.1. Equipo

El equipo utilizado para la preparacion de las muestras y cuantificacién

de los nutrientes del suelo son los siguientes:

o Agitadora orbital marca Tecnal
o Aparato separador de resinas marca Tecnal
o Panel de recuperacion de resinas marca Tecnal

o Espectrofotometro ICP-OES Optima 8300 marca Perkin Elmer
3.4.2. Cristaleria y materiales
Para la preparacion de soluciones y los extractos que son leidos en el
espectrofotometro, resultantes de la preparacion de muestras de suelo, se

utilizaron los siguientes materiales y cristaleria:

o Beakers de 100, 250 y 1 000 mililitros

o Pipetas volumétricas y pipeteadores de 50 mililitros
o Pipetas automaticas de 1, 5y 10 mililitros

o Balones volumétricos de 50 y 1 000 mililitros

o Probeta de 100 mililitros

o Bolas de vidrio con 2 centimetros de diametro

o Envases plasticos de 75 mililitros
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o Bandejas de espuma de poliestireno
o Cuchara medidora para muestras de suelo de 2,5 centimetros cubicos
o Cuchara medidora para resina de 2,5 centimetros cubicos con fondo de

malla de poliéster

o Varillas de vidrio y de plastico

o Tamiz num. 40

. Piseta plastica de 250 mililitros

o Pichel plastico de 2 litros

o Papel filtro Whatman nam. 2

o Papel parafilm

o Tubos de ensayo de plastico de 15 mililitros

3.4.3. Reactivos

Para realizar la extraccion y cuantificacion de los nutrientes de interés del

suelo con la metodologia implementada se utilizaron los siguientes reactivos:

o Resina de intercambio anidnico tipo base fuerte

o Resina de intercambio catidnico tipo acido fuerte

o Acido clorhidrico (HCI) para analisis

o Hidroxido de sodio (NaOH) para andlisis

o Cloruro de amonio (NH4CI) para analisis

o Bicarbonato de sodio (NaHCO3) para analisis

o Fosfato monobasico de potasio (KH,PO,) para analisis

o Cloruro de calcio dihidratado (CaCl, * 2H,0) para analisis

o Sulfato de magnesio heptahidratado (MgSO4 *7H,0) para analisis
o Estandares para ICP de P, K, Cay Mg de 1 000 partes por millén

o Gases para el ICP: argdn, nitrégeno y aire comprimido
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3.5. Técnicas cuantitativas y cualitativas

Las técnicas cuantitativas y cualitativas utilizadas para la implementacion
del Método de Extraccion por Resinas de Intercambio I6nico y la cuantificacion
de nutrientes en muestras de suelo, los niveles de control a establecer para el
método y las comparaciones a realizar entre métodos, se definen a

continuacion:

o Medicion por espectroscopia ICP-OES de la concentracién de fosforo,
potasio, calcio y magnesio en extractos de muestras de suelo por
duplicado de diferentes plantaciones de palma de aceite preparados con
el Método de Extraccion por Resinas de Intercambio l6nico.

o Determinacion de la diferencia porcentual entre la extraccion de fosforo
del método implementado, resinas de intercambio ionico, y el método
utilizado como analisis de rutina, Mehlich 3 para comparar las cantidades

extraidas de este elemento por cada uno de los métodos.

o Construcciéon de gréaficos de control para la concentracion de fosforo en
muestras control extraido mediante el método de extraccion por resinas

de intercambio i6nico y cuantificacién por ICP-OES.

o Determinacion de la metodologia que resulta mas rentable para el

laboratorio a partir de un analisis econdmico
o Estimacion del impacto econdmico que tiene la implementacion del

Método de Extraccion por Resinas de Intercambio I6nico en sustitucion

del Método Mehlich 3 en los costos de fertilizacion.
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o Elaborar un manual de procedimiento de preparacion de muestras como
resultado de la implementacién del método de extraccion de fosforo,
potasio, calcio y magnesio por resinas de intercambio iénico, en el cual
se incluya la preparacion de soluciones y otros aspectos importantes,
segun el método estandarizado por el Instituto Agronémico de Campinas,

Brasil.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Es importante destacar que el muestreo del suelo y la preparacion de las
muestras no estan comprendidos entre las actividades a realizar en esta
investigacion, puesto que dentro de la organizacién existe un departamento
encargado de ello. El muestreo esta a cargo del Departamento Técnico Agricola
de NaturAceites, S. A. y es realizado de acuerdo al Manual de medicion de
pardmetros y toma de muestras, desarrollado por ellos mismos para la toma de
muestras de suelo, basados en procedimientos estandarizados. Este método
estd ampliamente desarrollado en el marco teérico del presente informe (véase

seccion 2.6)

Las muestras de suelo utilizadas para esta investigacion ingresaron al
laboratorio con perfil 0-20 (profundidad de muestreo de 0 a 20 centimetros),
correspondientes al muestreo general. Al ser recibidas son preparadas en el
Area de Secado, Molido y Tamizado, en donde se realizan estas actividades

como preparacion previa al analisis.

Cada uno de los procedimientos para realizar las mediciones
especificadas en las diferentes técnicas cuantitativas, con los cuales se
generardn los datos necesarios para la investigacion, es detallado a

continuacion:
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3.6.1. Medicion de concentraciones de fésforo, potasio, calcio

y magnesio en muestras de suelo

Para la medicidon de las concentraciones de los nutrientes en el suelo, se
debe preparar cada muestra como se detalla a continuacion, basados en el
método estandarizado por el Instituto Agronédmico de Campinas, Brasil:

o Agregar 2,5 centimetros cubicos de muestra de suelo en el envase
plastico.

o Agregar 25 mililitros de agua y una bola de vidrio a cada muestra.

o Tapar los frascos y agitar a 220 revoluciones por minuto durante 15

minutos para promover la desintegracion del suelo.

o Retirar la bola de vidrio lavando con un poco de agua y agregar 2,5
centimetros cubicos de mezcla de resinas.

o Tapar el frasco y agitar durante 16 horas a 220 revoluciones por minuto.

o Abrir los frascos después de la larga agitacion y transferir con un chorro
de agua la suspension de suelo y resina a los tamices del separador de
resinas.

o Voltear los tamices sobre los embudos del separador de resinas y

agregar 50 mililitros de solucién extractora de cloruro de amonio en acido

clorhidrico.

o Dejar en reposo 30 minutos, tapar y agitar una hora a 220 revoluciones
por minuto.

o Filtrar los extractos con papel filtro ndm. 2 y colocarlos en los tubos de

ensayo de plastico.

o Colocar los tubos de ensayo en las gradillas y llevar al ICP.
o Programar el método de resinas en el ICP y comenzar el analisis.
o Al terminar el andlisis copiar los datos proporcionados por el equipo.
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3.6.2. Comparacion de la extraccion de fosforo realizada por
ambos métodos

Para comparar la extraccion de fosforo realizada por ambos métodos, sera
necesario recurrir a la base de datos de las muestras analizadas con el Método
Mehlich 3 y se realizara el siguiente procedimiento:

o Realizar un promedio de las concentraciones de fosforo para cada
muestra.

o Realizar un promedio de las concentraciones de fésforo por region.

o Determinar la diferencia de concentracion de fésforo extraido con resinas

de intercambio i6nico y el extraido por Mehlich 3.
o Determinar el porcentaje de extraccion de fosforo con resinas de

intercambio i6nico sobre la extraccion de fésforo por Mehlich 3.

3.6.3. Datos de muestras de suelo control

La construccion de un gréafico control para la concentracion de fésforo en
muestras de suelo control, debe ser realizado mediante el analisis de estas por
el Método de Resinas. A continuacion se describe la manera en la que deben

ser tomados los datos de la muestra control:

o Colocar 10 muestras control entre las muestras que seran analizadas
mediante el Método de Extraccién por Resinas de Intercambio lénico.
o Realizar la preparacion de estas muestras de igual forma que se realiza

para las demas, como esta descrito en el procedimiento anterior.

o Analizar los extractos mediante el espectrofotometro ICP-OES.
o Recolectar los datos de concentracion de fésforo en muestras control.
o Repetir el procedimiento otras 2 veces en diferentes dias.
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3.6.4. Costos por analisis

El analisis econémico para determinar qué metodologia es mas rentable

para el laboratorio, sera realizado mediante un analisis de inversion, por medio

del Valor Actual Neto (VAN). Para realizarlo sera necesario lo siguiente:

Definir la inversion inicial (equipos, entre otros).

Definir gastos mensuales (reactivos, mano de obra, otros insumos).

De ser posible, definir ingresos por método, suponiendo un nimero igual
de muestras por analizar.

Realizar el célculo del VAN utilizando la funcién para este fin del
programa Microsoft Excel, para un periodo de tiempo igual para ambos

métodos.

3.6.5. Costos de fertilizaciéon

Se obtienen mediante el calculo de la cantidad de fertilizante que es

necesario agregar para llevar al suelo a los niveles 6ptimos de los diferentes

nutrientes, a continuacion se describe la manera en la que se obtienen:

Determinar la diferencia entre el nivel 6ptimo de cada nutriente en el
suelo y el reportado segun el andlisis de las muestras.

Elegir el tipo de fertilizante a utilizar como fuente de cada elemento
necesario y calcular segun la proporcion que contenga de cada
elemento, cuél es la cantidad necesaria de fertilizante a utilizar.
Determinar el costo de la cantidad de fertilizante a utilizar por cada una
de las regiones de plantaciones de palma de aceite.

Realizar el procedimiento para los resultados de ambos métodos.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Todos los datos que se tomaron en las mediciones realizadas durante el
desarrollo experimental de la investigacion, fueron tabulados en las tablas que

se muestran a continuacion:

Tabla Ill. Concentraciones de nutrientes en muestras de suelo de la

region |

. K + Mg
Nam.de | P (ppm) (cmol*/L) Ca (cmol*/L) (cmol*L)

MuUestra [Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida
1 2 1 2 1 2 1 2

Region

Rk
SIRlIEBlo|o|Njo|a|hw[N(e

[EEY
n

=
(6]

=
(@)

[EEN
\l

=
(0]

=
(o]

N
o

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IV. Concentracién de nutrientes en muestras de suelo de la
region Il
Nam. K * *
do P (ppm) (cmol*/L) Ca (cmol’/L) Mg (cmol’/L)
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida
muestra
Regi6n || 1 2 1 2 1 2 1 2
1
2
3
Fuente: elaboracion propia.
Tabla V. Concentracion de nutrientes en muestras de suelo de la
region lll
, K + Mg
Num. + +
do P (ppm) (cmol*/L) Ca(cmol'/L) (cmol*/L)
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida . Corri
muestra 1 2 1 2 1 2 Corrida 1 da 2
1
2
3
4
. 5
Region il
g 6
~
8
9
10
11
12
13

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VI.

Concentracion de nutrientes en muestras control

Fecha Nam. de P (ppm) K+ Ca+ Mg+
muestra (cmol™/L) | (cmol™/L) | (cmol™/L)
1
2
3
4
. 5
Dia 1l 6
7
8
9
10
1
2
3
4
. 5
Dia 2 6
7
8
9
10
1
2
3
4
. 5
Dia 3 6
7
8
9
10

40
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Tabla VII. Porcentaje de extraccion de fosforo extraido por resinas
sobre el extraido por Mehlich 3
Fosforo Fosforo , . Porcentaje
. . Diferencia de
. extraido extraido -
NUum. de entre extraccion
con con : )
muestra ) . resinasy | deresinas
resinas Mehlich 3 .
(ppm) (bpm) Mehlich 3 sot_)re
Mehlich 3
NGm. 1
de 2
region 3
4
5
6
7
8
n
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VIII. Flujo de caja del analisis de suelo
_ Afos
Flujos 0 1 5 3
Inversién

Total de egresos

Flujo de caja

Fuente: elaboracion propia.
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3.8. Analisis estadistico

Los parametros estadisticos utilizados en el andlisis de los resultados son
la media aritmética, desviacion estandar y se realizaron 2 analisis de varianza
para determinar si hay diferencia entre los métodos de extraccion de fésforo,
potasio, calcio y magnesio en muestras de suelo y para comparar el
comportamiento de los mismos metales en 3 diferentes regiones de

plantaciones de palma de aceite.
3.8.1. Media aritmética
Se calculé la media aritmética para las concentraciones de nutrientes en

cada regién, los cuales pueden observarse en los datos calculados, con la

siguiente ecuacion:

i
X.
X = Z‘;} - [Ec. Ntim. 3]20
En donde:

X = media aritmética
x; = dato iésimo

n = nimero de datos

3.8.2. Desviaci6on estandar

Para un conjunto de datos, la desviacion estandar se determina a partir de

la siguiente ecuacion:

%% MILLER, James; Miller. Estadistica y quimiometria. p. 21.
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[Ec. Num. 4]21

En donde:
s = desviacion estandar
X = media aritmética
x; = dato iésimo

n = nimero de datos

3.8.3. Analisis de varianza

Los analisis de varianza que se realizan son 2, uno para determinar si
existe diferencia entre los métodos de extraccién utilizados y otro para
determinar si existe diferencia entre el comportamiento de los nutrientes entre
regiones de plantacion. El andlisis de varianza que se utiliza es de 2 factores,
en el primer caso el método de extraccion y las concentraciones de nutrientes;
para el segundo caso los factores son las diferentes regiones de plantaciones y

la concentracion de los nutrientes en el suelo.

En un analisis de varianza de 2 factores se pretende comprobar en qué
grado las diferencias que se encuentran entre las variables dependientes se
explican por las diferencias entre los tratamientos. También permite estudiar
simultaneamente los efectos de 2 fuentes de variacion. En este caso se tienen
varias observaciones para cada muestra. El analisis se realizara basandose en

las siguientes formulas:

2L MILLER, James; Miller. Estadistica y quimiometria. p. 22.
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Tabla IX. Andlisis de varianza de dos factores con n réplicas
Fue_nte_ ,de Suma de cuadrados Gr.ados de Cuadrado medio F
variacion libertad calculada

a
Factor A 1 , T2
. =— 2 - SSA 2
(tratamiento SSA bnz Ti N a—1 s? = 51
s) i=1 a—1 s?
Factor B 1 T..? SSB §2
SSBz—ZT-Z..— ' - 2 = 22
(bloques) an L J N (b—=1) AN $2
]:
Interaccion
de dos 2 SS(AB) s2
factores SS(AB) (a-1b-1) | s= G190 D 3
AB
Error SS(E b 1 2 OE
0 ( ) a (n ) s = ab(n _ 1)
Total SST abn — 1
Fuente: WALPOLE, Ronald E. Probabilidad y Estadistica. p. 569.
En donde:

T = suma de las N observaciones

Ti. = suma de las observaciones para el i-€simo nivel del factor A

T;.= suma de las observaciones para el j-ésimo nivel del factor B

n = numero de repeticiones

N = nimero total de observaciones

a = nimero de tratamientos

b = nimero de bloques
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4. RESULTADOS

A continuacion se muestran las graficas y tablas de los resultados
obtenidos a partir de las mediciones realizadas para la implementacion del

Método de Resinas y su comparacion con el Método de Mehlich 3.

Figura 7. Gréafica comparativa entre la extraccion promedio de

fosforo por resinas de intercambio iénico y Mehlich 3

60 -

40

M Resinas

B Mehlich 3

20 -

Concentracion de fésforo (ppm)

10 A

Regién | Region Il Region Il

Fuente: andlisis estadistico, apéndice.
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Figura 8. Grafica comparativa entre la extraccion promedio de
potasio por resinas de intercambio i6nico y Mehlich 3
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0,4 1 M Resinas

B Mehlich 3
0,3 -
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Concentracion de potasio (cmol*/L)

0,0 T T T
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Fuente: andlisis estadistico, apéndice.
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Figura 9. Grafica comparativa entre la extraccion promedio de

calcio por resinas de intercambio i6nico y Mehlich 3

N
o
I

15 -
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Fuente: andlisis estadistico, apéndice.
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Figura 10. Gréafica comparativa entre la extraccion promedio

de magnesio por Resinas de intercambio ionico y

Mehlich 3
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Fuente: andlisis estadistico, apéndice.
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Tabla X. Diferencia porcentual de las extracciones entre resinas de
intercambio iénico y Mehlich 3
Diferencias porcentuales entre resinas y Mehlich 3 (%)
P (ppm) K (cmol*/L) | Ca (cmol*/L) |Mg (cmol*/L)
Region | 235 -0,03 -10,3 -8,8
Region Il 141 -32,6 62,9 5,1
Region Il 104 1,0 17,1 47,8
Fuente: analisis estadistico, apéndice.

Figura 11. Grafico de control parala concentracion de fésforo en
suelo control analizado con la extraccion por resinas de
intercambio iénico
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Fuente: datos originales, apéndice.

49



Tabla XI.

Comparacion de concentracion de nutrientes extraidos con

resinas de intercambio iGnico en tres plantaciones

P (ppm) K (cmol*/L) | Ca(cmol*/L) | Mg (cmol™/L)
Region | 23 0,4 7 2
Region 1l 52 0,5 23 1
Region Il 24 0,4 3 3
Fuente: andlisis estadistico, apéndice.
Tabla XII. Comparacion de Valor Actual Neto (VAN)
Extraccién por Extraccién por Resinas de
Mehlich 3 intercambio iénico
VAN (%) - 420847,61 - 44124391
Fuente: datos calculados, apéndice.
Tabla XIII. Costo estimado de fertilizacion por hectarea
Costo de fertilizacion por hectarea ($/ha)
Mehlich 3 __Resinasde
intercambio iGnico
Region | 452,00 238,00
Region Il 105,00 48,00
Region Il 175,00 105,00

Fuente: datos calculados, apéndice.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En los resultados se muestra la extraccion promedio de fosforo, potasio,
calcio y magnesio por 2 métodos diferentes de analisis de suelo, cuantificados
por espectrofotometria ICP-OES en 3 distintas regiones de plantacion de palma
de aceite; los porcentajes promedio de extraccidén para los mismos elementos
por resinas de intercambio i6nico sobre la extraccion por Mehlich 3 para los
mismos elementos; un grafico de control para la concentracién de fésforo en
suelo control analizada con el Método de Resinas y ademas los resultados del
Valor Actual Neto para los 2 métodos de andlisis de suelo y una estimacion del

costo de fertilizacién que tiene el uso de los resultados de cada método.

La figura 7 muestra el promedio de fésforo extraido por region por cada
uno de los métodos. Se observa que en las 3 regiones se extrajo mayor
cantidad de fésforo con el Método de Resinas de intercambio iénico que con
Mehlich 3. La figura 8 muestra la misma comparacién para el caso del potasio,
en la cual se observa que en la region | y Il la extraccién promedio por Mehlich
3 es mayor que la realizada por resinas, sin embargo es igual para la region lll.
En el caso del calcio (figura 9) en la region I, la extraccién promedio es mayor
con Mehlich 3, en la regién Il es mayor con resinas y en la region Ill es igual
para ambos métodos. Por ultimo en el caso del magnesio (figura 10) se observa

en las 3 regiones que la extraccion promedio es igual con ambos métodos.

Se realizé un analisis de varianza para determinar si existia diferencia
significativa en la extraccion de fésforo, calcio, magnesio y potasio con resinas
de intercambio i6énico y Mehlich 3. El analisis de varianza muestra para las

variaciones entre métodos un valor del parametro de Fischer calculado igual a
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1,575, menor al valor tabulado con 0,95 de aceptabilidad y un grado de libertad,
el cual es igual a 3,238, por lo cual se acepta la hipotesis nula, véase apéndice
21. En base a ello se determind que no existe diferencia significativa entre las
extracciones para fosforo, potasio, calcio y magnesio por el Método de Resinas

de intercambio i6nico y la realizada con Mehlich 3 para los mismos metales.

Por cada muestra analizada se determindé un porcentaje de cuanto fue
extraido por resinas de intercambio i6nico (mas o menos, segun sea el caso)
sobre lo extraido con Mehlich 3 para cada elemento. En la tabla X se puede
observar que Unicamente en el caso del fosforo el porcentaje promedio por
region fue positivo. En el caso del potasio, calcio y magnesio en la region | y |l
existen extracciones negativas, es decir que Mehlich 3 extrajo mas de estos
elementos que el método de resinas en la mayoria de muestras analizadas. En
la region Il es la Unica en donde la extraccion por resinas presenta porcentajes

de extraccion positivos.

Como parte de la implementacién de la metodologia de extraccion por
resinas de intercambio i6nico se realizé un Manual de Procedimiento para la
Preparacién de Muestras de Suelo con Resinas de Intercambio l6nico, el cual
puede encontrarse en los anexos, este contiene todos los lineamientos para
preparar las muestras, la mezcla de resinas y las soluciones que se utilizan.
Ademas se realiz6 un grafico de control para la concentracion de fésforo en el
suelo control para esta metodologia. En la figura 11 se observa el cambio de
concentracion de este elemento en diferentes muestras de suelo control. Se
fijan como limites de control superior e inferior para esta metodologia, 25y 17
partes por millon respectivamente, con ello hay un Unico punto que queda fuera
del control del gréfico, el cual tiene una causa atribuible. Se trabajaran con
estos limites para mantener bajo control de calidad los resultados de las

muestras que el laboratorio analiza con este método, por cada 9 muestras
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analizadas se incluira una muestra control y si el resultado de este se encuentra
por debajo o por arriba de los limites fijjados la corrida completa debera

repetirse.

La tabla XI muestra el promedio de la concentracion de los elementos
cuantificados en las muestras de cada regién, utilizando el Método de Resinas
de Intercambio I6nico. En el caso de fosforo, la region Il tiene la mayor
concentracion, 52 partes por millén, y la region | la menor, Gnicamente una
parte por millon menor que en la region Ill, 23 y 24 respectivamente. La
concentracion de potasio es igual en la region | y 1, 0,4 centimol carga por litro
y de 0,5 en la region Il. La concentracion de calcio es por mucho, mayor en la
Region Il y menor en la regién lll. Por ultimo en el caso del magnesio no existe
mayor diferencia en la concentracion, pues es de 2, 1 y 3 centimol carga por
litro en las regiones I, Il y I, respectivamente.

Se realizé un analisis de varianza para determinar si existia diferencia
significativa entre el comportamiento de las concentraciones de nutrientes por
region. El analisis de varianza muestra para las variaciones entre regiones un
valor del parametro de Fischer calculada igual a 2,377, menor al valor tabulado
con 0,95 de aceptabilidad y 2 grados de libertad, el cual es igual a 5,143 por lo
cual se acepta la hipétesis nula, véase apéndice 21. En base a ello se
determind que no existen diferencias significativas entre el comportamiento de
nutrientes en el suelo entre estas 3 regiones de plantaciones de palma de

aceite.

Con el fin de comparar ambos métodos de analisis de suelo se estudio
cudl resulta mas rentable para NaturAlab. Debido a la situacion de la empresa
no fue posible recabar todos los datos necesarios para realizar el analisis de

inversion adecuado, por lo tanto esta comparacion se realizo en base al VAN de

53



cada uno tomando en cuenta Unicamente los egresos, de manera que el mas
rentable corresponde al del valor menos negativo. En la tabla Xl se muestra
qgue Mehlich 3 tiene el menor valor negativo con - $ 420 847,61, lo cual significa

gue es la mejor alternativa de inversion.

Sin embargo se puede observar en la tabla Xlll que al implementar el
Método de Extraccion por Resinas de Intercambio I6nico y utilizar los resultados
para el diagnostico de fertilidad de suelos y la posterior recomendacion de
fertilizacion, el costo de fertilizacion por hectarea de suelo en las regiones |, 1l y
[ll se reduce en 214, 57 y 70 ddlares respectivamente. Al considerar las
grandes extensiones de las plantaciones el ahorro en fertilizacion es
significativo, es por ello que se concluye que el uso de esta metodologia
presenta mas beneficios para la empresa que Mehlich 3, por lo tanto se

recomienda su utilizacion en andlisis de rutina.
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6. LOGROS OBTENIDOS

Como resultado del Ejercicio Profesional Supervisado, la metodologia de
extraccibn por resinas de intercambio i6nico qued6 implementada
correctamente en NaturAlab y se comenzd a utilizar como procedimiento de

andlisis de suelos para muestras especiales.

Como parte de la implementacibn de esta nueva metodologia se
desarrollaron manuales de procedimiento que abarcan todos los aspectos
necesarios para hacer la extraccion con resinas de intercambio. Esto incluye
capacitacién al personal para la realizacion de las soluciones utilizadas en el

procedimiento, el uso de los equipos y preparacién de muestras.

Ademas como parte importante para hacer los datos confiables se
establecio un grafico de control sobre concentraciéon de fésforo en controles
para verificar el funcionamiento del equipo, el desarrollo del método y la calidad

de los resultados.
Por ultimo se determind que la metodologia de resinas de intercambio

i6nico eleva los costos para el laboratorio, sin embargo resulta en un ahorro

para la empresa al disminuir los costos de fertilizacion.
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CONCLUSIONES

Como resultado de la implementacion del método de extraccion de
fésforo, potasio, calcio y magnesio con resinas de intercambio idnico se
desarroll6 un Manual de Procedimiento para la Preparacion de

Muestras de Suelo por Resinas de Intercambio l6nico, véase anexos.

La diferencia porcentual entre las extracciones de fésforo, potasio,
calcio y magnesio entre resinas de intercambio iénico y Mehlich 3 en la
region | es de: 235, -0,03, -10,3 y -8,8 respectivamente.

La diferencia porcentual entre las extracciones de fésforo, potasio,
calcio y magnesio entre resinas de intercambio iénico y Mehlich 3 en la
region Il es de: 141, -32,6, 62,9 y -5,1 respectivamente.

La diferencia porcentual entre las extracciones de fésforo, potasio,
calcio y magnesio entre resinas de intercambio iénico y Mehlich 3 en la

region lll es de: 104, 1, 17,1 y 47,8 respectivamente.
Los limites de control superior e inferior para el fésforo en la muestra de

suelo control para el aseguramiento de la calidad de los resultados son

de 25y 17 partes por millén, respectivamente.

57



No existe diferencia significativa entre el comportamiento de la
concentracion promedio de fésforo, potasio, calcio y magnesio en suelo
de las 3 regiones de plantaciones de palma de aceite de NaturAceites,
S. A. para el analisis con resinas de intercambio idnico segun el Analisis

de Varianza realizado.

El método de analisis de suelo mas rentable para NaturAlab
considerando Unicamente los egresos para el laboratorio es Mehlich 3

por presentar el Valor Actual Neto menos negativo, de $ - 420 847,61.

El uso de los resultados del Método de Resinas de Intercambio 16nico
para las recomendaciones de fertilizacion presenta una reduccion de los
costos de fertilizacion de al menos 70 dolares por hectarea de

plantacion y por lo tanto se considera més rentable para la empresa.
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RECOMENDACIONES

Realizar un analisis econdmico mas detallado para determinar el
verdadero impacto que tiene el uso de los resultados del analisis con

resinas de intercambio idnico en los costos de fertilizacién.

Asegurarse de que las muestras que seran analizadas presenten el

porcentaje humedad y el tamafio de particula adecuados.

Al agregar la mezcla de resinas a cada muestra de suelo prestar mucha

atencion que esta sea homogénea, evitar la separacion de las resinas.

Durante la preparacion de las muestras con extraccion por resinas de
intercambio i6nico, es importante cuidar los tiempos de lavado de las

resinas y de agitacion de muestras.

Mantener siempre hiumeda la mezcla de resinas.

Validar la metodologia de resinas de intercambio i6nico utilizando

muestras del Instituto Agrondmico de Campinas, Brasil.

Establecer niveles criticos del Método de Resinas de Intercambio 16nico

en campo.

En caso de no utilizar un espectrofotometro ICP-OES realizar un
analisis previo de las condiciones del método mas Optimas para evitar

contaminacion e interferencias en la lectura.
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9.

Se recomienda el uso como andlisis de rutina de suelo el Método de
Extraccibn con Resinas de Intercambio I6nico para el andlisis de

fésforo, potasio, calcio y magnesio.
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DATOS ORIGINALES

Apéndice 1. Nutrientes extraidos con resinas en region |

NGm. de er(F:r?irlfzz) (cmsl"/L) Ca (cmol*/L) | Mg (cmol™/L)
Muestra ["Corriga | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida

1 2 1 2 1 2 1 2
1 25 34 4,2 4,3 61 62 13 13
2 21 22 3,6 3,6 74 78 14 14
3 28 35 3,9 4,1 54 59 13 13
4 26 29 2,2 2,1| 386 285 20 19
5 32 34 4,0 4,1 74 68 15 15
6 30 25 50 3,2 61 46 26 19
7 50 66 4,5 51 88 89 17 17
Region 8 29 27 5,2 4,4 58 56 13 13
| 9 20 15 6,1 5,0 41 41 16 16
10 23 30 64| 49| 116 100 26 26
11 24 23 5,7 5,7 38 37 15 15
12 13 14 4,9 5,2 50 54 10 10
13 11 17 6,0 53 17 18 5 5
14 13 18 4,7 5,3 24 24 7 7
15 16 18 2,6 2,1 52 52 10 11
16 7 6 2,0 1,9 22 19 7 6
17 10 9 2,4 2,4 30 28 11 11
18 6 10 4,3 4,2 29 28 12 11
19 11 16 2,9 0,6 8 49 15 16
20 37 35 3,1 29| 176 169 41 40

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2.

Nutrientes extraidos con resinas en region Il

NGm. de pI(D)r(Fr)r?irItIg?\) (Cm§|+/L) Ca (cmol*/L) | Mg (cmol*/L)
., muestra Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida Corrida
Region 1 2 1 2 1 2 1 2
Il 1 15 17| 16| 12| 492| 326 7 6
2 58 72 5,9 6,5 130 | 148 10 11
3 77 76 6,9 6,8 146 143 11 11
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 3. Nutrientes extraidos con resinas en regién lll
Nm. de | POPM) | (oo | Catemol) | oo
Muestra |[Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida
1 2 1 2 1 2 1 2
1 18 17 4,1 4,2 4 3 2 2
2 44 39 3,3 2,7 4 3 3 2
3 14 20 3,7 3,7 39 33 47 42
4 16 18 3,5 3,4 63 64 67 68
Region 5 70 67 4,3 4,8 29 29 147 | 153
gl 6 7 3 60| 6,2 7 7 6 6
7 15 12 6,0 6,7 9 9 5 6
8 28 31 15 15 97| 102 63 67
9 8 9 3,6 3,1 5 4 4 3
10 17 17 4,0 4,1 12 7 5 5
11 32 31 3,3 3,0 5 4 3 3
12 36 26 1,9 2,0 138 | 121 74 77
13 15 16 1,9 1,8 17 16 13 12

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4.

Nutrientes extraidos con Mehlich 3 en regién |

Region |

NUum. de P (ppm) K Ca Mg
muestra (cmol*/L) (cmol*/L) (cmol®/L)
1 9 55 96 20
2 5 4,2 99 20
3 6 5,4 85 21
4 5 54 273 20
5 5 4.6 77 18
6 7 4.8 71 30
7 33 59 100 21
8 16 3,3 57 12
9 8 4,2 42 16
10 13 8,1 109 27
11 7 6,2 45 17
12 4 54 58 11
13 3 6,3 20 6
14 7 4.7 24 6
15 6 2,0 55 10
16 3 1,1 18 5
17 3 1,5 34 11
18 3 3,0 30 11
19 6 2,9 83 24
20 11 6,8 167 41

Fuente: elaboracion propia.

69




Apéndice 5.

Nutrientes extraidos con Mehlich 3 en region Il

NUum. de P (opm) K Ca Mg

muestra (cmol™/L) (cmol™/L) (cmol/L)
Region I 1 6 4.7 252 7
2 20 5,7 65 16
3 58 10,7 128 9

Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 6.  Nutrientes extraidos con Mehlich 3 en region lli
NUum. de P (ppm) K Ca Mg

muestra (cmol™/L) (cmol™/L) (cmol*/L)
1 32 3,0 4 3
2 39 2,0 4 4
3 5 1,8 12 6
4 5 5,2 65 62
Regi6n 5 11 6,8 31 162
M 6 2 6,9 8 6
7 23 6,4 10 5
8 19 2,6 75 37
9 10 3,2 4 3
10 23 4,6 9 6
11 68 2,9 5 4
12 7 3,6 120 64
13 20 2,1 18 14

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 7.

Muestras control para resinas de intercambio i6nico

Fecha NGm. de P (ppm) K + Ca+ Mg+
muestra (cmol™/L) | (cmol™/L) | (cmol™/L)
1 21 3,0 17 8
2 22 3,2 16 6
3 23 3,2 17 7
4 22 2.9 15 6
) 5 18 2.8 15 7
Dia 1 6 20 2.9 15 6
7 19 3,1 15 6
8 24 3,0 16 6
9 22 3,2 17 7
10 22 2.9 16 7
1 20 3,0 17 7
2 21 3,0 24 7
3 20 3,0 17 6
4 19 3,0 17 6
) 5 20 3,2 17 7
Dia 2 6 18 35 20 8
7 20 2.8 16 6
8 19 2.8 15 6
9 19 3,0 17 7
10 21 2.6 18 7
1 17 2,6 15 6
2 19 2.8 16 6
3 22 2.9 17 7
4 26 2,7 17 6
, 5 19 2.8 17 6
Dia 3 6 20 2.7 15 6
7 25 2.8 17 6
8 22 2.8 17 6
9 19 2.9 17 6
10 19 2.3 15 6

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 8. Flujo de caja para Mehlich 3

Afios (tasa: 4.75%)

Flujos
0 1 2 3

Inversion $ 188 247,50

Total de egresos $ 68 274,00 $ 68 274,00 $ 72 463,00 $ 74 820,00

Flujo de caja -$68274,00 | -$68274,00| -$72463,00| -$74 820,00
Fuente: NaturAlab, NaturAceites, S. A.
Apéndice 9. Flujo de caja pararesinas de intercambio iénico
_ Afnos (tasa: 4.75%)
Flujos
0 1 2 3
Inversion $ 194 660,00

Total de egresos $ 72 000,00 $ 72 000,00 $ 76 075,00 $ 80 668,00

Flujo de caja

-$72000,00| -$72000,00| -$76075,00| -$80668,00

Fuente: NaturAlab, NaturAceites, S. A.
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DATOS CALCULADOS

Apéndice 10. Porcentaje de extraccion de resinas sobre Mehlich 3 en
region |
Porcentaje
Fosforo Fosforo , . de
! . Diferencia : ¢
NGm. de | €xtraido extraido entre extraccion
muestra con con resinas y de resinas
resinas Mehlich 3 Mehlich 3 sobre
(ppm) (ppm) Mehlich 3
(%)

1 30 9 21 233,3
2 21 5 16 320,0
3 32 6 26 433,3
4 27 5 22 440,0
5 33 5 28 560,0
-, 6 28 7 21 300,0
Region 7 58 33 25 75,8
| 8 28 16 12 75,0
9 18 8 10 125,0
10 27 13 14 107,7
11 24 I 17 2429
12 14 4 10 250,0
13 14 3 11 366,7
14 16 7 9 128,6
15 17 6 11 183,3
16 7 3 4 133,3
17 9 3 6 200,0
18 8 3 5 166,7
19 14 6 8 133,3
20 36 11 25 227,3

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 11. Porcentaje de extraccion de resinas sobre Mehlich 3 en
region i
Fosforo Fosforo : . Porcentaje
. . Diferencia de

Nam. de extraido extraido entre extraccion
- muestra con M ﬁlo'nh 3 resinasy | deresinas

Reglgllon rzspspl)r:na)s ?pplr(;) Mehlich 3 sok_Jre
Mehlich 3
1 16 6 10 166,7
2 65 20 45 225,0
3 76 58 18 31,0

Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 12. Porcentaje de extracciéon de resinas sobre Mehlich 3 en
region lll
Porcentaje
Fésforo Fésforo Diferencia de

Num. de extraido extraido con entre extraccion
muestra | con resinas Mehlich 3 resinas y de resinas

(ppm) (ppm) Mehlich 3 sobre
Mehlich 3
1 18 32 -14 -43,8
2 42 39 3 7,7
3 17 5 12 240,0
Region 4 17 5 12 240,0
Il 5 69 11 58 527,3
6 5 2 3 150,0
7 13 23 -10 -43,5
8 29 19 10 52,6
9 9 10 -1 -10,0
10 17 23 -6 -26,1
11 31 68 -37 -54.,4
12 31 7 24 342,9
13 15 20 -5 -25,0

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 13. Valor Actual Neto para dos metodologias de andlisis de

suelo
Extraccion por | Extracciéon por Resinas de
Mehlich 3 intercambio iGnico
VAN ($) - 420847,61 - 441 243,91
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 14. Costo de fertilizacién por cada método
Costo de fertilizacion por hectarea ($/ha)
Mehlich 3 _Resinasde
intercambio i6nico
Region | 452,00 238,00
Region I 105,00 48,00
Region I 175,00 105,00

Fuente: elaboracion propia.
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ANALISIS ESTADISTICO

Apéndice 15. Promedio de extraccion por region con resinas de
intercambio i6nico
P K Ca Mg
(ppm) | (cmol+/L) (cmol+/L) (cmol+/L)
Region | 23 0,4 7
Regién Il 52 0,5 23
Region 24 0,4 3
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 16. Promedio de extraccion por region con Mehlich 3
P K Ca Mg
(ppm) | (cmol+/L) (cmol+/L) (cmol+/L)
Region | 8 0,5 8 2
Region Il 28 0,7 15
Region 1l 20 0,4 3 3
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Apéndice 17.

Porcentaje promedio de extraccion de resinas sobre

Mehlich 3
Porcentaje de extraccion de Resinas sobre Mehlich 3 (%)
P K Ca Mg
Region | 235 -0,03 -10,3 -8,8
Region |l 141 -32,6 62,9 -5,1
Region lli 104 1,0 17,1 47,8
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 18. Promedio y desviacion estandar de elementos extraidos
con resinas en suelo control
K Ca Mg
P (ppm) | (cmol+/L) (cmol+/L) (cmol+/L)
Promedio 21 2,9 17 6
Desviacion 1,984 0,225 1,682 0,538
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 19. Andlisis de varianza para comparacion entre métodos
Origen de las Sumade Grados de Promliglo de -
variaciones cuadrados libertad
cuadrados
Métodos 102,92 1 102,92 1,57
Bloques 2 426,60 3 808,87 12,38
Interaccion 213,43 3 71,14 1,09
Total 3 788,34 23

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 20. Analisis de varianza para comparacion entre regiones
Origen de las Suma de Grados de Promledlo de
o . 0s
variaciones | cuadrados libertad F
cuadrados
Regiones 339,502 2 169,751 2,377
Elementos 2 025,523 3 675,174 9,454
Error 428,505 6 71,418
Total 2 793.529 11
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 21. Comparacion del pardmetro de Fischer
Valor de Valor de F Hipotesis | Hipodtesis
Parametro F tabulado con 0,95 F;]ula aFIJterna
calculado | de aceptabilidad
Métodos Se Se
1,575 3,238 | Acepta Rechaza
Regiones Se Se
9 2,377 5,143 | Acepta Rechaza

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 22. Tabla de requisitos académicos

Area Cursos Temas
Manejo de cristaleria
y equipo de
laboratorio
Los métodos

e Quimica 3 analiticos en el
Quimica e Analisis cuantitativo analisis cuantitativo

e Quimica ambiental

Manejo de datos
estadisticos en el
laboratorio
Ciclos

biogeoquimicos

. o e Laboratorio de Adsorciéon e
Fisicoquimica o o ) o
Fisicoquimica 1 intercambio i6nico
Fundamentos de
e Transferencia de transferencia de

Operaciones

unitarias

Masa (1Q-4)

masa
Extraccion solido -

liquido

Complementaria

e Estadistica 1

Medidas de

tendencia central

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 23. Arbol de problemas

Mejores planificaciones de fertilizacion y reduccién de costos

Mayores niveles de

extraccion de fésforo

= Resinas de intercambio como
Implementacién de nueva i y
meétodo de extraccion

metodologia

Deficiencias en la cuantificacién de fosforo en muestras de suelos

de plantaciones de palma

Antigledad de las Diferentes soluciones Cuantificacion
metodologias utilizadas extractoras de fésforo errénea de fésforo en
del suelo el suelo

Diferentes métodos de andlisis

Fuente: elaboracion propia.
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1. PROPOSITO Y ALCANCE

Este método se utiliza para la determinacién de P, K, Ca y Mg en muestras de
suelo, extraidos mediante resinas de intercambio i6nico, elementos que seran

cuantificados posteriormente por medio de ICP-OES.

2.  COMENTARIO AGRONOMICO

Existen diferentes metodologias para la determinacion de fosforo disponible en
el suelo basados en la extraccibn quimica. En los ultimos afios se han
desarrollado nuevas metodologias que permiten cuantificar de mejor manera el
fésforo disponible; una de estas metodologias es la de extraccion por medio de
resinas de intercambio idnico. Se ha demostrado que por medio de esta se
logran determinar necesidades reales del suelo en cuanto a nutrientes
disponibles (incluyendo también Ca, Mg y K) y también se ha observado que es
apropiado para su aplicacion tanto en suelos acidos como bésicos. La
cuantificacion de fosforo en los suelos es importante para contribuir a la

planificacion de fertilizacion de las plantaciones de palma.

3. RESPONSABILIDADES
3.1 Es responsabilidad del especialista técnico:

3.1.1 Elaborar y actualizar el presente procedimiento.

3.1.2 Elaborar y/o documentar los métodos de ensayo
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3.3 Es responsabilidad del jefe de laboratorio:
3.2.1 Aprobar este procedimiento
3.2.2 Vigilar el cumplimiento de este instructivo.

3.2.2 Realizar su trabajo segun las responsabilidades asignadas en este instructivo.

4. PRINCIPIO DEL METODO

La extraccién de fosforo con la resina de intercambio iénico se realiza en una
suspension de agua y esta condicidbn simula mejor que la dinAmica de otros
métodos de absorcion de fésforo, calcio, magnesio y potasio por las raices de las
plantas. Para el analisis se utiliza una solucién de cloruro de amonio en acido
clorhidrico, con lo cual se da la desorcion del fosforo de la resina. Las resinas de
intercambio simulan la forma de actuar de las raices de las plantas. La cantidad de
fésforo sorbido por la resina depende solamente de la cantidad de fosforo
desorbido o solubilizado de la matriz del suelo y no de las propiedades de la propia
resina. Se considera un método mas eficaz que la extraccion con bicarbonato o
agua debido a su bajo coste, simplicidad y elevada correlacion con la cantidad de
fésforo exportada por la planta. Ademas presenta valores correctos sin importar el

potencial de hidrégeno del suelo.

5. REACTIVOS

¢ Resina de intercambio anionico tipo base fuerte
e Resina de intercambio cationico tipo acido fuerte

e Agua desmineralizada
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e Acido clorhidrico (HCI) para analisis

e Hidréxido de sodio (NaOH) para analisis

e Cloruro de amonio (NH,4CI) para analisis

e Bicarbonato de sodio (NaHCO3) para andlisis

e Fosfato monobasico de potasio (KH,PO,) para andlisis

e Cloruro de calcio dihidratado (CaCl, * 2H,0) para analisis

e Sulfato de magnesio heptahidratado (MgSO, * 7H,0) para analisis

e [Estandares para ICP de calcio, magnesio, potasio y fésforo

6. EQUIPOSY MATERIALES

6.1 Equipo

e Agitadora orbital: con movimiento circular horizontal, con rotacion minima de

220 revoluciones por minuto, y bandejas de aluminio para 3 unidades de

bandejas de espuma de poliestireno, cada una con 10 espacios para colocar

los recipientes.

o Se pueden utilizar otros tipos de agitadores. Lo importante es que haya

una agitacién continua para mantener la suspensiéon de la suciedad y

arcilla durante la agitacion.

e Aparato separador de resina: tiene un conjunto de 10 tamices con abertura de

malla de 0,4 milimetros, usado para la separacién de la resina del suelo.

e Panel de recuperacion de resina.

e Dispensador para volumenes de 25 milimetros.
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6.2 Materiales y cristaleria

e Bandejas de espuma de poliestireno para 10 envases plasticos

e Envases plasticos de 75 mililitros

e Cuchara medidora para muestras de 2,5 centimetros cubicos de suelo

e Cuchara medidora para muestras de 10 centimetros cubicos de suelo

e Cuchara medidora para 2,5 centimetros cubicos de resina, con fondo de
malla de poliéster

e Pipetas volumétricas de 50 mililitros y pipeteadores

e Balones volumétricos de 50 y 100 mililitros

e Probeta de 100 mililitros

e Bolas de vidrio con alrededor de 2 centimetros de diametro

e Beaker de 100y 1 000 mililitros

e Varillas de vidrio y de plastico

e Tamiz num. 40

e Piseta

e Pichel plastico de 2 litros

e Papelfiltro num. 2 y papel parafilm

e Balones aforados de 50 mililitros

e Pipetas automaticas de 1, 5y 10 mililitros

7. PREPARACION Y MANTENIMIENTO DE LA MEZCLA DE RESINAS DE
INTERCAMBIO IONICO
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7.1 Pre acondicionamiento

Tomar cantidades iguales de resina catidnica y anionica y mezclarlas en el
tamiz nim. 40, agitar el tamiz y humedecer la mezcla de resinas con agua
desmineralizada. Descartar las particulas finas que pasan a través de las
mallas. Mezclar a partes iguales por volumen de resina retenida en el tamiz
hasta el volumen deseado en un pichel plastico de 2 litros y adicionar al menos

2 veces en volumen de agua.

Por cada 1 000 mililitros de la mezcla de resina, preparar una solucién que
contiene aproximadamente 5 gramos de KH,PO4, 4 de CaCly*2H,O0 y 2 de
MgSO, * 7H,0, disolviendo por separado estas sales en la menor cantidad
posible de agua y adicionar una solucién cada vez a la resina con agitacion.
Afadir 10 mililitros de HCI 1 molar (véase I-G-003) y colocar la solucién
resultante en contacto con la mezcla de resina durante dos semanas, agitando

ocasionalmente.

Para eliminar la mayor parte de la sal, con la ayuda de un beaker lavar la
mezcla de resina 5 veces con agua, pasar la resina del pichel al beaker y
viceversa. Entre un lavado y otro, dejar la mezcla de resina decantar y desechar
el liqguido sobrenadante y también los fragmentos de resina que no decanten
con facilidad. El agua debe agregarse tratando de mezclar totalmente la resina

para lavarla perfectamente.
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Transferir la resina a una columna de filtracidn correspondiente al tubo mas
grande del panel de recuperacién, para transferirlo mas facilmente puede
utilizarse un chorro de agua desmineralizada (con la piseta) para limpiar el
beaker que contiene la mezcla de resinas. Mediante el ajuste de la salida de la
fase liquida, dejar eluir lentamente con las soluciones descritas a continuacion,
a fin de dejar siempre una capa de liquido de aproximadamente 1 centimetros

sobre la resina.

Para cada volumen de mezcla de resinas, pasar en secuencia 5 volumenes de
agua, 5 de NaOH 1 M (véase 1-G-005), 5 de agua y 5 de HCI 1 M. En seguida,
pasar 10 volimenes de NH4CI 1 M (véase I-G-008) y 1 volumen de agua. El
lavado de la resina debe hacerse lentamente debido a que la transferencia de
iones a través de las perlas de resina se produce por el proceso de difusion, el
cual requiere tiempo. Cada soluciéon que se eluye en la columna debe dejarse

pasar en 2 horas por litro.

7.2 Tratamiento de laresina para el uso

En un beaker colocar la mezcla de resina que se encuentra con la ayuda de una
probeta, medir una cantidad de la mezcla de resinas suficientes para el uso en
la semana, teniendo cuidado para evitar la segregacion de las resinas anionicas
y cationicas. Para evitar la segregacion de las resinas es importante agitar la

mezcla de resinas antes de agregar cada vez a la probeta.
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Para cada volumen de resina preparar 5 volumenes de NaHCO3;1 M a pH 8,5
(véase 1-G-010), el pH debe ajustarse segun la preparaciéon de la solucion.
Colocar la mezcla de resina medida en un beaker y afiadir aproximadamente un
tercio del volumen de solucion de NaHCOs3;, dejando en contacto durante al

menos 1 hora, agitando de vez en cuando con una varilla de vidrio.

A continuacion, transferir la resina a la columna de elucion, a la mas pequefia
del panel de recuperacion y promover el paso del resto de la solucién de

NaHCO3; 1 M, lo que debe hacerse en unas pocas horas, aproximadamente 2

horas por cada litro de solucion. A continuacién, pasar lentamente 20

volimenes de agua, cada litro de agua debe hacerse pasar en 3,5 horas.

La resina debe ser usada inmediatamente, colocarla en un beaker y tapar para
evitar su contaminacion. Es conveniente iniciar a preparar la resina antes del fin
de semana, para que el tratamiento con bicarbonato de sodio se pueda hacer
con su debido tiempo. Iniciar el lavado con agua en el final de la tarde del
jueves, regular el flujo de manera que se extiende durante la noche y concluir la
mafiana siguiente. Si no es posible hacerlo por la noche sera necesario

continuar el dia siguiente.

7.3 Recuperacion de la resina

Recoger la resina utilizada en un beaker. Lavar 5 veces con agua, eliminando el

liquido sobrenadante, inclusive los desechos organicos de suelosy los
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fragmentos de resina. Transferir la resina utilizada de un beaker a otro con
ayuda de un chorro de agua, de forma que la arena permanezca en la parte
inferior del primer beaker. Procurar eliminar la mayor parte de materia organica

gue queda en la resina.

Acumular la resina durante varios dias para la realizacion de la fase de
recuperacion solo una vez por semana. Medir el volumen de resina a ser
recuperada con una probeta, transferir a la columna de elucion (a la mayor del
panel de recuperacion de resina). Hacer pasar 10 volumenes de solucién de
NH4Cl 1 M y en seguida con 1 volumen de agua. En este caso debe hacerse
pasar cada litro de solucion entre 2,5 a 3 horas. La resina tratada debe ser
acondicionada en un frasco rotulado, con la designacién de “resina recuperada”.

Esta se encuentra lista para su uso.

Después de un uso prolongado, alrededor de un afio es conveniente tratar la
resina con 5 volumenes de NaOH 1 M, antes del tratamiento con cloruro de
amonio, para eliminar la materia organica. Realizar el tratamiento rapidamente
con soda agitando esporadicamente con la varilla y después de una hora lavar
con 5 volumenes de agua, 5 volimenes de HCI 1 molar y 5 volimenes de agua.

En seguida, realizar el tratamiento descrito en el parrafo anterior.
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8. PREPARACION DE SOLUCIONES ESTANDARES PARA

CALIBRACION

La preparacion de los estandares utilizados para realizar la calibraciéon del ICP

debe realizarse en balones volumétricos de 50 milimetros. Es necesario rotular

los balones y luego agregar los mililitros de cada uno de los estandares con una

concentracion de 1 000 partes por millén tal y como se muestra en la siguiente

tabla:

Estandar mL de Ca mL de Mg mL de K mL de P
Bk 0/50 0/50 0/50 0/50
ST1 1/50 0.1/50 0,05/50 0,025/50
ST2 2/50 0.25/50 0,15/50 0,075/50
ST3 4/50 0,5/50 0,45/50 0,15/50
ST4 5/50 0,75/50 0,6/50 0,25/50

Luego de agregar las alicuotas en cada balén aforarlos con solucién de NH4CI

0,8 M en HCI 0,2 M (véase I-G-009).

9. PROCEDIMIENTO DE EXTRACCION EN MUESTRAS DE SUELO CON
RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO

o Transferir 2,5 centimetros cubicos de suelo a un frasco plastico de 75

mililitros usando la cuchara medidora y una varilla de plastico.

o Agregar 25 mililitros de agua desmineralizada y una bola de vidrio, con

ayuda del dispensador de agua.

o Tapar el frasco y agitar durante 15 minutos para promover

desintegracion del suelo.

o
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o Es necesario programar la agitadora orbital por 15 minutos y agitar a

220 revoluciones por minuto.

o Retirar la bola de vidrio, lavandola con la ayuda de un chorro de agua, el

minimo posible.

. Adicionar 2,5 centimetros cubicos de resina a cada muestra.

o Medir la resina con la cuchara medidora equipada con fondo de

malla de poliéster, utilizar una varilla plastica para dar 4 golpes a la
cuchara de manera que la resina se compacte y el volumen
agregado sea el correcto. Evitar la separacion de la resina anionica,
para ello es importante agitar la mezcla de resina cada vez que se
va a agregar a la muestra. Si queda mucha resina pegada a la pared
exterior de la cuchara medidora es necesario lavarla con agua,
devolviendo ese exceso al beaker que contiene la resina. Para
facilitar que la mezcla de resinas sea homogénea es importante
eliminar el exceso de agua, de manera que la mezcla tenga una
consistencia pastosa, de esta manera se asegura que cada tipo de

resina vaya en la proporcién correcta para no afectar los resultados.

Tapar el frasco y agitar durante 16 horas.

o Programar el agitador orbital a una velocidad de 220 revoluciones

por minuto por 16 horas, de preferencia aprovechando el periodo
nocturno.

En la agitacion es importante que la suspension esté en constante
revolvimiento, para acelerar la transferencia de los elementos
guimicos del suelo a la resina. El proceso de transferencia implica la

disolucién de fosfato labil vy la difusion de fosforo y los demas
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elementos del suelo a la resina. Es una etapa que exige tiempo, no

siendo posible realizarla en periodos mas cortos.
Abrir los frascos y transferir, con un chorro de agua, la suspension de
suelo y resina al tamiz con malla de poliéster de 0,4 milimetros de
abertura que se encuentra en el separador de resinas.
Lavar la resina con el minimo de agua posible hasta que deje de salir
arcilla.
Voltear el tamiz sobre los embudos colocados encima de los frascos
plasticos de 75 mililitros.
Transferir toda la resina del tamiz a un frasco usando exactamente 50
mL (o 2*25 mL con el dispensador automatico) de solucion de NH,ClI
0.8 M en HCI 0.2 M. (véase I-G-009)
Transferir en este punto también los 50 mililitros de las soluciones
estandar de trabajo Bk, ST1, ST2, ST3, ST4 a frascos plasticos de 75
mililitros y adicionar 2.5 centimetros cubicos de mezcla de resinas a
cada uno, de igual manera que se agrega a las muestras de suelo.
Dejar en reposo por cerca de 30 minutos, para permitir la evolucion
del gas carbénico.
Cerrar los frascos y agitar por una hora, a 220 revoluciones por
minuto, inclusive aquellos conteniendo las soluciones estandar de
trabajo.

o Asegurar los frascos en las bandejas utilizando cinta
adhesiva.

Filtrar los extractos utilizando papel filtro nim. 2. Los extractos estan

listos para las determinaciones de calcio, magnesio, potasio y fosforo.
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10. DIAGRAMA DE BLOQUES DEL PROCEDIMIENTO DE PREPARACION

DE MUESTRAS

v

Agregar 2,5 cm® de muestra de suelo en los envases plasticos

Agregar 25 mL de agua y una bola de vidrio a cada

Tapar los frascos y agitar a 220 rpm durante 15 minutos
para promover la desintegracién del suelo

Lavar la bola de vidrio
con la menor cantidad

Retirar la bola de vidrio y agregar 2,5 cm® de resinas

de agua posible.

Aprovechar la

Tapar el frasco y agitar durante 16 horas a 220 rpm

noche para agitar

Abrir los frascos y transferir con un chorro de agua la

Lavar la resina con la
menor cantidad de

suspension de suelo y resina a los tamices del separador

Voltear los tamices sobre los embudos del separador de resinas
y agregar 50 mL de soluciéon de NH4CI 0,8 M en HCI 0,2 M

Dejar en reposo 30 min, tapar y agitar por una hora a 220 rpm

Filtrar los extractos con papel filtro NUm. 2

FIN
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agua posible hasta
que deje de salir arcilla

En este punto agregar
las soluciones
estandar en frascos
plasticos y afadir 2,5
cm® de resinas para
darle el mismo
tratamiento faltante
gue las muestras




Natur/ lab | pesueLoconresinas DE | Version: 01

Analisis de Suelos y Foliares INTERCAMBIO IONICO Pagina: 14 de 14

PREPARACION DE MUESTRAS | Cédigo: | P-G-0007

11.

12.

13.

PUNTOS CRITICOS DEL PROCEDIMIENTO

Lavado de resinas: los tiempos en los cuales se hace fluir las
soluciones para tratamiento de las resinas no debe ser menor al
indicado

Agitacion de las muestras: la agitacion debe de hacerse durante el
tiempo establecido.

Adicion de la mezcla de resinas a las muestras: evitar la segregacion

de las resinas

REFERENCIAS EXTERNAS

VAN RAIJ, B.; CANTARELLA, H.; QUAGGIO, J.A. y PROCHNOW, L.
Andlise Quimica para Avaliacao da Fertilidade de Solos Tropicais.

Campinas, Instituto Agronémico, 2001. 285p.

REFERENCIAS INTERNAS

I-G-003 “Preparacion de solucion de Acido Clorhidrico (HCI) 1 N”
[-G-005 “Preparacion de soluciéon de Hidroxido de sodio (NaOH) 1 N”
I-G-008 “Preparacion de solucion de Cloruro de Amonio (NH4Cl) 1 M”
[-G-009 “Preparacion de solucion de Cloruro de Amonio (NH4CI) 0.8 M
en Acido Clorhidrico (HCI) 0.2 N”

I-G-010 “Preparacion de solucién de Bicarbonato de sodio (NaHCO3)1
M
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Preparacién de solucion de Acido Clorhidrico 1

N

Cédigo: -G-003

Pagina 01
de 02

Naturilab

Uso: P-G-0007 “Preparacioén de muestras de suelo

con resinas”

Analisis de Suelos y Foliares

Reactivos:

Cristaleriay Equipo:

— Acido clorhidrico

(HCI)*

— Agua

desmineralizada

*Grado analitico.

Balén volumétrico de 1 000 mL

Piseta plastica de 250 mL

N
N
— Beaker de 100 mL
N

Pipeta automética de 10 mL

Procedimiento:

1. Agregar unos 90 mL de &cido clorhidrico en el beaker de 100 mL.

2. Pipetear 8 veces del0 mL en 10 mL, 80 mL de HCl y transferirlos al balon

volumétrico de 1 000 mL.

Pipetear 3 mL de HCl y agregarlos al bal6n.

4. Aforar el bal6n con agua desmineralizada.

e Alternativo a este procedimiento pueden utilizarse ampollas de titrisol de HCI

1 N, en caso de tener que preparar mas de 1 L.

Conversiones:

Reactivos 05L 1L 2L 5L
Acido
41,5 mL 83 mL 166 mL 415 mL
clorhidrico
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Preparacion de solucion de Hidréxido de Sodio 1
N

Codigo: I-G-005 Pégéngzm Natur Iab

Analisis de Suelos y Foliares

Uso: P-G-0007 “Preparacién de muestras de suelo
con resinas’

Reactivos: Cristaleriay Equipo:

— Hidréxido de sodio Balon volumétrico de 1 000 mL
(NaOH)* Piseta plastica de 250 mL
— Agua Beaker de 250 mL

desmineralizada Varilla de vidrio

*Grado analitico.

R

Balanza analitica

Procedimiento:

1. Pesar en la balanza analitica 40 g de NH,Cl en un beaker de 250 mL.

2. Agregar agua desmineralizada y disolverlo utilizando una varilla de vidrio,
teniendo cuidado con el aumento de la temperatura.
Dejar enfriar unos 10 minutos.

4. Transferir a un balon de 1 000 mL.

5. Aforar el balén con agua desmineralizada.

e Alternativo a este procedimiento pueden utilizarse ampollas de titrisol de

NaOH 1 N, en caso de tener que preparar mas de 1 L.

Conversiones:

Reactivos 05L 1L 2L 5L
Acido
o 2049 409 80¢g 2009
clorhidrico
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Preparacion de solucion de Cloruro de Amonio 1
N

Codigo: I-G-008 Pégéngzm Natur Iab

Analisis de Suelos y Foliares

Uso: P-G-0007 “Preparacién de muestras de suelo

con resinas’
Reactivos: Cristaleriay Equipo:
— Cloruro de amonio — Balanza analitica
(NH4Ch* — Balén volumétrico de 1 000 mL
— Agua — Piseta plastica de 250 mL
desmineralizada — Beaker de 250 mL
*Grado analitico. — Varilla de vidrio

Procedimiento:

Pesar en la balanza analitica 53,5 g de NH,CI en un beaker de 250 mL.
Agregar agua desmineralizada y disolverlo utilizando una varilla de vidrio.

Transferir a un balén de 1 000 mL y llevar casi al aforo.

P w DD PR

Dejar reposar por 30 minutos para gue la solucién alcance temperatura
ambiente.

5. Aforar el balén con agua desmineralizada.

Conversiones:

Reactivos 05L 1L 2L 5L
Cloruro de
_ 26,759 53,59 107 g 267,5 g
amonio
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Preparacion de solucion de Cloruro de
Amonio 0.8 N/HCI 0.2 N

Codigo: 1-G-009 Pédgéngzm Naturilab

Uso: P-G-0007 “Preparacion de muestras de
suelo con resinas”

Analisis de Suelos y Foliares

Reactivos: Cristaleria 'y Equipo:
— Cloruro de amonio — Balanza analitica
(NH,4CI)* Balon volumétrico de 1 000 mL

— Acido clorhidrico Piseta plastica de 500 mL

N
N
(HCI)* — Beaker de 250 mL
— Agua — Beaker de 50 mL
—
-

desmineralizada Pipeta automatica de 10 mL

*Grado analitico. Varilla de vidrio

Procedimiento:

1. Pesar en la balanza analitica 42,8 g de NH4Cl en un beaker de 250

mL.

2. Agregar agua desmineralizada y disolverlo utilizando una varilla de

vidrio.

3. Transferir a un balén de 1 000 mL y agregar agua hasta % de su

capacidad.

4. Agregar en un beaker de 50 mL aproximadamente 20 mL de HCI 37%.

5. Pipetear 16,6 mL de HCI 37% vy transferirlos al bal6n de 1 000 mL que

contiene el NH,CI disuelto.

6. Aforar el balén con agua desmineralizada.

Conversiones:

Reactivos 05L 1L 2L 5L
Cloruro de
_ 21,49 42,89 85,69 214 g
amonio
HCI 37% 8,3mL 16,6 mL 33,2 mL 83 mL
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Preparacion de solucion de Bicarbonato de

Sodio 1 N

Cédigo: 1-G-010

Pagna ol | Natur/Alab

Analisis de Suelos y Foliares

Uso: P-G-0007 “Preparacioén de muestras de suelo

con resinas”

Reactivos: Cristaleriay Equipo:

— Bicarbonato de

sodio (NaHCO,)*
— Hidréxido de sodio
— Agua

desmineralizada

*Grado analitico.

%

H

N

Balon volumétrico de 1 000 mL
Piseta plastica de 250 mL

Beaker de 1 000 mL

Varilla de vidrio

Balanza analitica

Plancha de calentamiento y agitacion
Barra agitadora magnética

Potenciémetro

Procedimiento:

1. Pesar en la balanza analitica 84 g de NH,Cl en un beaker de 1 000 mL.

2. Agregar alrededor de 900 mL de agua desmineralizada y agregar la barra

agitadora magnética.

3. Poner a agitar y calentar a unos 75 °C hasta que se disuelva el bicarbonato

de sodio.

4. Dejar enfriar la solucion a temperatura ambiente.

5. Transferir a un balén de 1 000 mL y aforar con agua desmineralizada.

Colocar la solucién en un beaker de 1 000 mL y medir el pH. (En esta

medicion el pH es de entre 7,8 a 8,2)

7. Ajustar el pH a 8,5 con una solucion de hidroxido de sodio al 20% y agitando

con una varilla de vidrio.

Conversiones:

Reactivos 05L 1L 2L 5L
Acido
o 42 g 84 g 168 g 420 g
clorhidrico
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