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Alcance del método

Este método se aplica
a materiales o sus
mezclas que contengan
altos contenidos de

materia organica




Principio del método

Muestra de abono lones
organico

ortofosfato
+H,S0, + KNO,



Principio del método (continuacion)

Vanadato-
Molibdato
de amonio

solucioén acida de _ _ o
molibdato de amonio Complejo amarillo de acido

y metavanadato de molibdovanadofosforico
Extracto Amonio




Principio del método (continuacion)

La intensidad del color
producido es
proporcional a |la
concentracion de fosforo
y la cuantificacion se lleva
a cabo por b
espectrofotometria

visible a 400 nm.




El método comprende 2 etapas:

Digestion de la muestra con un

EXTRACCION e

Liberacion de los ortofosfatos

Formacion de compuesto

DETERMI NAC|ON coloreado con los ortofosfatos

Determinacion
espectrofotométrica del fésforo




Métodos de analisis de fosforo en
fertilizantes que contienen materia
organica

Método AOAC
(1997) 957.02 B (e)

Método AOAC
(1997) 957.02 B (d)

Método espectrofotométrico
sugerido por GIUMA




Se intenta encontrar una OH
opcidon que no incluya el uso ‘
del acido perclorico

 Por los riesgos que implica

O~/ >0
! O
evaporar casi hasta sequedad

« Porque requiere el uso de
campana extractora de gases

especial, gue no la poseen

CORROSIVE

todos los laboratorios




El material debe secarse al
aire (36 °C — 40 °C)




Tamizar para obtener las fracciones entre 16 y4 mm, 4y 2 mmy < 2 mm, luego eliminar el
material inerte en las dos primeras y posteriormente combinar las tres fracciones y molerlas hasta

polvo fino.



PROCEDIMIENTO: 1) EXTRACCION

Pesar en balanza analitica,
con apreciacion de 0,1 mgq,
1g de la muestra y transferirla

a un erlenmeyer de 250 mL.

Preparar un blanco

simultaneamente.




Afnadir 20 mL de &cido
sulfarico (H,SO,) concentrado
bajo campana extractora de
gases y calentar lentamente
hasta que cese la formacion de

espuma.

(Tomar en cuenta todas las
medidas de seguridad en el
uso de acidos concentrados).




Una vez que desaparezca la espuma:
 mantener en la plancha 5 minutos
 retirar de la plancha

« Esperar que enfrie.




Luego:

Agregar 4 g de nitrato de potasio (KNOy)
Calentar a ebullicion hasta obtener la decoloracion
total de la solucion

En caso que no se decolore en una hora, retirar de
la plancha, esperar que enfrie y adicionar 2 g de
nitrato de potasio

Calentar hasta ebullicibn y mantener hasta

decoloracion total de la solucion.




Cuando se decolore completamente la solucion:

« retirar de la plancha y dejar enfriar. . L
Transferir cuantitativamente el extracto a un

« Agregar 150 mL de agua destilada balon volumétrico de 250 mL



Seguidamente:

Enrasar con agua destilada
mezclar

filtrar una porcion a traves de
papel de filtro Whatman N° 2

0 equivalente.




2) DETERMINACION 1 mL sol. 2 mL sol. 5 mL sol. 10 mL sol.

fosfato fosfato fosfato fosfato
f = | { = 1} 'ra TH

Sol. KH,PO,
100 mg/L
P20s5

solucion de trabajo e === S -
de fosfato 1mg/L P20s 2 mg/L P20s 5 mg/L P20s 10 mg/L P20s

» Transferir volimenes de 0, 1, 2, 5y 10 mL de la solucion de trabajo de fosfato (100 mg/L de P,O;) a
balones volumétricos de 100 mL, para preparar patrones de 0, 1, 2, 5y 10 mg/L de P,O..



A cada uno de los balones que contienen una
alicuota de la solucion de Fosfato:

()
[ \
Vanadato- Fi
Molibdato /f \
de amonio
Alicuota de Anadir 10 mL de solucion de Aforar con agua destilada, mezclar.
solucién de fosfato molibdato de amonio + 10 Dejar en reposo por 10 minutos,
mL de solucion de para el desarrollo del color amarillo.

metavanadato de amonio



_ Aforo
| Agua
destilada
Pipeta
volumeétrica '

Extracto — I | ‘ , ‘ l . . . Solucién a
- g .y - analizar
Medir una alicuota de 15 mL Transferirla a un baldn aforado Anadir 10 mL de sol. molibdato de amc?nio
del extracto (filtrado) de 100 mL y 10 mL sol. metavanadato de amonio.

Aforar con agua destilada, mezclar.

Procedimiento para cada una de las muestras Dejar en reposo por 10 minutos.



Cuantificacion

\_/

Medir la absorbancia de cada patron y de las muestras en un espectrofotometro UV visible
a 400 nm, utilizando como referencia de calibracion el patron 0 mg/L de P,O¢



Curva de calibracion

Elaborar la curva de
calibracion
absorbancia vs
concentracion de
P,O:, a partir de las
lecturas de los

patrones

ABSORBANCIA

0,4
0,35
0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

-0,05

y =0,0352x - 0,001
R? =0,9998

2 4 6 8
Concentracion de P,O¢ (mg/L)

10

12



Calcular las concentraciones de P,O; (mg/L) en la alicuota de la
muestra analizada, mediante la ecuacion de la recta obtenida

[ y = (pendiente)x + intercepto }

Donde:
y = Absorbancia de la muestra
X = concentracion de P,O:; (mg/L) en la alicuota de la muestra

_ (y —intercepto)

X pendiente




Calcular el % P,O. con la siguiente ecuacion:

- ~
(CM —CB)* VT +F
70 P05 =100 VA » PM
N p

Donde:

CM = mg/L de P,0O; en la alicuota de la muestra analizada, obtenidos mediante la curva de
calibracion absorbancia vs concentracion.

CB = Lectura del blanco mg/L de P,O¢ en la alicuota del blanco analizado, obtenidos
mediante la curva de calibracion absorbancia vs concentracion.

VT = Volumen Total del Extracto (mL)

VA = Volumen de la alicuota (mL)

PM= Peso de la muestra en gramos (g).

F= Factor de dilucién
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