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1.3 Rubro I Area temática de la actividad de formación
Rubro: Productividad Agrícola de Suelos
Tema: Química y Manejo de Fertilidad en Suelos Volcánicos

1.4 Fecha en la que se efectúo la actividad de formación:
Inicio: 14 de Agosto de 2002
Término: 21 de Agosto de 2002
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1.8 Identificación de los participantes de la propuesta

.( NOMBRE RUT TELEFONO DIRECCION POSTAL ACTIVIDAD FIRMA
FAX PRINCIPAL

1E-MAIL
María de la Luz Mora G037533-k Fono: 045-325479 Avenida Francisco Salazar Profesor iIJFax: 045-325453 01145, Casílla 54-D.

maríluz~ufro.c1 Temuco
JI
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2. ACTIVIDADES DE TRASFERENCIA

2.1. Resumen actividades de transferencia PROPUESTAS

¡:n/FECHA ACTIVIDAD OBJETtVO LUGAR N° Y TIPO
in: BENEFICIARIOS
10 de Conferencia Mostrar el avance en físico Instituto de Agroindustria Estudiantes de post
Septiembr química de suelos y su - UFRO grado en ciencias de
e de 2002 interacción con el medio recursos naturales e

ambiente investigadores y
estudiantes de
agronomía del ultimo
nivel

18 de Charla Difundir información Instituto de Agroindustria Profesionales del
Noviembre capturada en el tema de - UFRO agro y productores
de 2002 ferti Iización de suelos agropecuarios

volcánicos
10 ó 21 de Seminario Informar sobre los avances en A determinar INIA La Camisón de
Octubre de metodología de análisis Platina o Instituto de acreditación de las
2002 químico de suelos y plantas a Agroindustria Ciencias del suelo y

la comisión de acreditación y personal de
normalización de suelos laboratorio
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2.1. Resumen actividades de trasferencia REALIZADAS

FECHA ACTIVIDAD OBJETIVO LUGAR N° Y TIPO
BEN EFICIARIOS

19 de
Noviembre
de 2002

Charla: "Una visión
moderna del
concepto de
fertilidad de suelos y
uso de fertilizantes"

Entregar una visión
panorámica de las tendencias
mundiales en fertilidad de
suelos y fertilizantes, especial
énfasis en el uso de nitrógeno
y residuos.

Instituto de Agroindustria
-UFRO

Profesionales del
agro y productores
agropecuarios.

21 de
Noviembre
de 2002

Conferencia: "Efecto
de la materia
orgánica y las
propiedades de los
suelos volcánicos
sobre la adsorción
de sulfatos"

Mostrar los avances en físico
química de suelos volcánicos
y su relación con la dinámica
de disponibilidad de azufre
para los cultivos

Instituto de Agroindustria
- UFRO

Estudiantes de post I
grado en ciencias de
recursos naturales,
investigadores y
estudiantes de pre
grado

de Agroindustria Comisión de
acreditación y
normalización de las
ciencias del suelo y
personal de
laboratorio de suelo
y plantas

Analizar los avances en las Instituto
de metodologías para la - UFRO

determinación de azufre
disponible y fósforo con
especial énfasis en el tema de
recuperación de suelos
degradados.

Seminario:
"Incorporación
nuevas
metodologías en la
evaluación de
fósforo y azufre"

13 de
Noviembre
de 2002

I
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2.2. Detalle por actividad de transferencia REALIZADAS

Fecha 19 de Noviembre de 2002

Lugar (Ciudad e Institución) Temuco, Instituto de Agroindustria, Universidad de La Frontera

Actividad

En el Instituto de Agroindustria de la Universidad de La Frontera se realizó en conjunto

con los profesionales participantes al congreso la charla: "Una visión moderna del

concepto de fertilidad de suelos y uso de fertilizantes", cuyo objetivo fue entregar una

visión panorámica de las tendencias mundiales en fertilidad de suelos y fertilizantes,

especial énfasis en el uso de nitrógeno y residuos, a la cual asistieron profesionales

del agro y productores agropecuarios

Fecha 21 de Noviembre de 2002

Lugar (Ciudad e Institución) Temuco, Instituto de Agroindustria, Universidad de La Frontera

Actividad

En el auditórium del Instituto de Agroindustria de la Universidad de La frontera se

presentó la conferencia: "Efecto de la materia orgánica y las propiedades de los suelos

volcánicos sobre la adsorción de sulfatos", con el objetivo de mostrar los avances en

físico química de suelos volcánicos y su relación con la dinámica de disponibilidad de

azufre para los cultivos, donde asistieron estudiantes de post grado en ciencias de

recursos naturales, investigadores y estudiantes de pre grado

Fech.a 13 de Noviembre de 2002

Lugar (Ciudad e Institución) Temuco, Instituto de Agroindustria, Universidad de La Frontera

Actividad

En la sala de reuniones del laboratorio de suelos y plantas del Instituto de

Agroindustria de la Universidad de La Frontera, se realizó el seminario: "Incorporación

de nuevas metodologías en la evaluación de fósforo y azufre" con el objetivo de

analizar los avances en las metodologías para la determinación de azufre disponible y

fósforo con especial énfasis en el tema de recuperación de suelos degradados. A este
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seminario asistió la Comisión de acreditación y normalización de las ciencias del suelo

presidido por el Doctor Renato Grez, presidente del directorio y la directora ejecutiva

señora Angélica Sausawka. En esta ocasión se mostraron resultados obtenidos en el

laboratorio de la doctora Mora, utilizando metodologías capturas en el 1JO Congreso

Mundial de las Ciencias del Suelo.

2.2. Especificar el grado de éxito de las actividades propuestas, dando razones
de los problemas presentados y sugerencias para mejorar.

Dada las características de formación que correspondió a un encuentro científico
tecnológico en el área de las ciencias del suelo la captura científico tecnológica que fue
posible realizar, permitió mostrar avances mundiales en el tema de la físico química y
fertilidad de suelos e incluir el desarrollo de investigación propia bajo una nueva visión
del concepto de fertilidad.

2.3. Listado de documentos o materiales mostrados en las actividades y
entregados a los asistentes (escrito y/o visual). (Se debe adjuntar una copia del
material)

Tipo de material Nombre o id.entificaciÓn Idioma Cantidad

Presentación Una visión moderna del concepto de Español 1

Power Point fertilidad de suelos y uso de fertilizantes

Presentación Efecto de la materia orgánica y las Español 1

Power Point propiedades de los suelos volcánicos

sobre la adsorción de sulfatos

Full Paper The effect of organic matter and chemical Ingles 1

properties on sulphate adsorption in Chilean

volcanic soils.
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3. ASPECTOS ADMINISTRATIVOS

Indicar los problemas administrativos que surgieron en la preparación y realización de
las actividades de difusión.

Se postergaron las actividades de difusión debido a múltiples compromisos
académicos que se presentaron en la Universidad en la finalización del año.

Firma responsable de la ejecución: -------JC-...f-r----------
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Symposium no. 47 Paper no. 1790 Presentation: oral

The effect of organic matter and chemical properties
on sulphate adsorption in Chilean volcanic soils

MORA ,M.L. (1), SHENE C. (1), DEMANET R. (1) and VIOLANTE A. (2)

(1) Departamento de Ciencias Químicas, Universidad de La Frontera, Casilla 54-D.
Temuco-Chile

(2) Dipartimento di Scienze Chimico Agrarie. Universita Federico 11, Napoli. Italia

Abstraet
The difference on sulphate adsorption capacity ol' the Chilean Ultisol and Andisol .

with different organic matter content and soil acidity conditions and the efl'ect ol'
different cations on sulphate adsorption and surface charge were detennined. Sulphate
adsorption experiments were carried out in batch systcm to detennine adsorption as
l'unction 01' pH solution between 3.5 and ~U) at 25°C in 0.1 M KCI using 0-600 mg L-'
ol' sulphate in solution_ Experimental data werc fittcd by Freundlich model. Humic and
fulvic acids ol' the Metrenco and Pemehuc soil" v..ere removed. The remaining fraction
was treated with 30% hydrogen peroxide to rcmove the humin fraction. In the sccond
experiment the soils were incubated for 48 h at 60°C with 200-600 mg kg-' 01' CaS04.
MgS04 and K2S04 and afterwards the charge was detcnnined.

The results indicated that sulphate sorption capacity l'or both types ol' these ash
derived soils studied were pH dependent. when the pH increased sulphate sorption
decreased and, the initial acidity condition inl1uenced the adsorbed sulphate amount.
The largest amount of sulphate adsorbed by these soils to pH 3.5 was markedly reduced
over pH 5.5. Adsorption capacity was higher in ¡he acidic soils than the control soils.
caused by the high Al exchangeable content in the soils that increased the amount of
reactive sites in both soils and the higher amount 01' positive charge found. The sulphate
sorption amount decreased stronger in Andisols than Ultisols consequently with ¡he
mineralogical composition and the pennanent charge 01' ¡he Ultisols. On the other hand.
sulphate adsorption capacity was concentration dependent showing a great adsorption
even at pH 8.0 at high sulphate concentration in solution (600 mg LO'). In summary
sulphate adsorption process in Chilean Andisols and Ultisols was strongly controlled by
pH. humine fraction, iron oxide and by the type ol' cation present in the soils.

Keywords: sulphate adsorption, AndisoL Ultisol. charge minerals

Introduction
The high phasphate retention capacity and natural acidity condition. low

tcmperature and high rainfall in volcanic ash dcrived soil in Southern Chilc are the
principal factors controlling the dynamics 01' S in ¡hesc sails. The data Base af Soil
Service Laboratory 01' La Frontera University indicate tha! nearly 70% 01' these soils
have less than 10 mg kg- I 01' sulphate being the lil1liling factor Cor crap and pasrure
growing. Jt is COlllmon practice in Southern Chile to lime several wceks before planting
LO allow the lime to react with the soils. ehanging the S-supplying capacity 01' soils lar
risc the pH in soil. The large propon ion 01' pH dependent charges generally present in

I 7l)()- I
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these soils would play an important role in SO~ sorption mechanislTI. Spectroscopic
studies have provided ditTerent data about the type 01' surrace cOlllplexes of sulphate on
metal (hydr) oxides. Outer-sphere cOlllplcxes were lound by Hayes el al. (1987) and
Person and Lóvgren (1996), while inner-sphere complexes was suggested by Hu (1997)
Eggleston el al. (1998) suggested that an intermediate behavior is most likely.
Adsorbates classed as outer-sphere may have small subpopulations of inner sphere
complexes at a given point and time. Organic anions adsorb to soilmineral surfaces and
can alTect the adsorption ol' other ions such as P04 and S04 (Violante el al., 199),
Violantc and Gianl'reda, 1993), specially, humic and fulvic acid present on sur1'ace clay
minerals in Chilean Andisols decreasc the P04 adsorption capacity (Mora and Canales,
1995). Also competitive adsorption experiments in this soils showed that P04 ions
inhibited S04 adsorption (Violante el a/., 2000). Furthennore, sulphate adsorption may
also be inlluenced by the simultaneous adsorption al' other ions, tri and divalent cations
result in greater sulphate adsorption than monovalent cations (Marcano-Martinez and
McBride, 1989). In Chile sulphate as gypsum applied to acidic Andisols with high Al in
solution improved rye grass production due to the complcxes A1HSO/ tormation
(Mora el a/., 1999). The objeetivc of this research was to clctcnnll1e the diflerencc on
sulphate adsorption capacity the Ultisol and Andisol. with dilTercnt organie mancI'
content and soil aeidity eonditions. Furthennore, the efTec! 01' e!ilTerent cations on
sulphate adsorption and surface charge Were detennined.

Matcrials and Mcthods
Soil samples Crom Metrenco Series (Ultisol) and Pemehue Serie (Andisol) werc

obtaincd al 20 cm 01' depth, both loealised in Southern Chile. Each sample was taken
with two dilTerent acidity levels from difkrent si tes, Mctrenco control and Metreneo
acidi lied and Pemehue control and Pemchue aeidi ¡ied. Charactcristies and chemical
composition ol'these soils were detennined and the tonns of Fe and Al in [he soils were
delennincd by seleetive dissolution analysis aeeording to mClhods given by Blakemore
( 1987).

Sulphate adsorption experiments were earried out in baleh system to determine
adsorplion as function of pH solution between 3.5 and S.O al 25'''(' in 0.1 M KCI usin2
0-600 l1lg L- 1 ol' sulphate in solution. Experitnental data wcrc littcd by Freundlieh
model. Humic and fulvic aeids of [he Metreneo and Pemehuc soils were extraeted with
NaOH solution aeeording to Sehnitzer (1978) and the residual fraclion was exhaustively
washcd l,vith double distillate water and redisperscd by ultrasonic stirring (soil without
FH. HA). The remaining fraetion \vas treated \Vith 30% hydrogcn peroxide until no dark
residues were observed in order to rCl1l0ve the humin rraetion (soil without OM). In ¡he
seeond cxperiment the soils werc incubated 101' 48 h at 60°C \\ilh 200-600 l1lg kg- I of
CaSO~, MgS04 and K2S04 and afterwards [he charge was determined by adsorption
ions Illelhods (Naindu el a/., 1990).

Rcsults and Discussion
The results indieated Ihat sulphate sorption eapacity ror bOlh types 01' these ash

derived soils studied were pH dependenl (Figure 1). Whcll pH lllcreascs lhe posilive
charge decreascs (Mora t!/ a/, 1(95) ane! lhe sulpha\c sorplion dccrcascs (Pigna (:'{ o/.
2(00)

Thererorc, lhe initial acidilY conciilion (Tablc 2) inl1uenccd lhe adsorbcci sulphate
3l1l0unl. The largest amount OfslIlphale adsorbcd by these soils In pH j.5 was l1larkedly
rcducl'd over pH 5.5. Adsorptiol1 capacity \Vas highcr in lhe Jcicilc soils than Ihe c0l11rol
soils. callsed by the high Al exchangcablc contenl in lhe soils lhal Illcrcasce! lhe al1wunl

1790-2
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ol' rl~acljve silCS in bOlh soils and lhe highcr amounl ol' posilive chargc l'ound. Thc
sulphatc sorplion amounl decrcases slrongcr in Andisols lhan Ultisols consequcntly
wilh lhe mineralogical eomposition and lhe perl1lanent charge ol' lhe Ullisols. On the
other hand, sulphatc adsorption capacity was conccnlralion depcndent showinpa grcal
adsorption even al pH 8.0 al high sulphate concentration in solution (600 mg L- ).

Tablc 1 Chcmical soil analysis.

Soil Series Pemehuc
Pcmchue
Acidified

Metrenco
Metrenco
Acidifled

5.08

2
Ó

pH 5.65

S (Illgki ' ) 2
~ll~g-I) lO

Exchangcable cations (cmol kg- I
)

Ca 2.77 0.76

Mg 0.55 O.2í}
K 0.27 016
Al 012 13(1
¿ (1\: Ca Mg) 3.59 1.21
_~I salLlra~i9n (,%) 3.23 5292

Tablc 2 Some propertics ofthc soil studied.

5.67

<)

6

6.x3
() I J
() 7<)
7.S5
11%

4h6t1

5.16

7
lO

2.68

0.92
In
SAl
5.33

50.37

Soil Series

Class

Pemehuc

Andisol

Mctrenco

Ultisol

Chilcan Region IX IX

Organicmatler(gkg- ' ) 180 90

Olsen P (mg kg·l) 10 6.0
..\ -1

Al (oxal)-(gkg ) 47.0 5.9

Si (oxal) (g kg·l) 15.8 1.7

Fe (oxal) (g kg·l) 17.0 10.7

Al (PP)\ (g kg- I
) 9.2 3.3

Fe (PP) (g kg·l) lA 1.6

Al (CDB)4 (g kg- I
) 1XX 5.7

Si (CDB) (g kg·l) 2.ó 1.2

Fe (CD8) (g kg') 44.1 X4A

AIIQphanc'~(gkg-l) 71.) O

Fcrrihydrite6 (g kg- I
) 24 15

1---- ---------.--------.----.----.--.----.--.--.-----------.------
fxcepl whcre olhelwise indicatcd. analyses were made hy the Il1cthods 01' fllaKem<lre ('/ "l. (1987).

¡ Extractcd hy acid ammonium oxalate. J Exrractcd hy sodilllll pyrorhl1sphate.
• EXlracled hy citrarc-dithionitc-hicarhonare' Mcrhod 01' I'arlltl <Il1d \ViI,t"11 (ILJR5).
"MCfhod ofPartltr <Ind Childs (1988)
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Figure I [lleCI al' pH on lhe sulphalC sorplion iSOlherlll rol' lhc PClllhllC (A) and
Metrcnco (8) soils. (+ 20() ll1i! L" SO~: A ()()() 1l1!! L. ' SOl: • 20() 11lí! L· 1

SO~: X 600 mg L'I SO.. ). ~ '- ~

FlIrlhcnnore, \"hen lhe sulphalc concelllralion in solulion \Vas high lhe adsorption
capaeity 01' lhe Ullisol was ncar 30 'Yc, higher lhan AndisoL associated \\ ilh lhe ¡ess
organic maller canlent in Ulrisal and lhe highesl iroll oxide eXlraClcd \Virh cilrale­
dilhionilc-hicarhonatc, 49.1 g kg'l and X4,4 g kg" in Anclisol and Ullisol. rcspcclivcly
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(Table 1). However. when lhe humin fraction was removed the sulphale adsorption
capacity was highcr in Andisol than Ultisol (Figure 2) due lO allophane clay and
ferrihydrite oxide present in Andisols (Tablc 1). both material having a low crystallinity
degree and high reactivity in these soils (Mora and Barrow, 1(96). Thc extraction of
fulvic and humic acid fraction in these soils increased the adsorption capacity in both
soils by releasing reactive sites (S-AIOI-I. S-FeOH) on the inorganic matrix.

500 ."".".--,,--..-- .. --..---- -----.- - - .- ----"-,,-,,. -- -- .. -",,-,,", ¡--..----·.---P·emehüe-SC;i¡·-- --,,---- ..---------
• Pemehue without Oragnic Matter
• Pemehue without Humic and Fulvic adds

400

•

(A)

20 25

•
•••-•200

-~-¿:----....~

100 ¿:=Io-----._--­
O

O 5 10 15

504 concentration (mmol L'1)

'0)

.:.:.
o
E
E

al
.D
~

o
(J)

o
(J)

500

400 1
I

O)

-'"

"O 300
E
É.
"C
cv
-e 200o
(J)

o
(J)

100

O

O

•

5

•

10

• •

15

•

20

(B)

•

so. concentration (mmol L'1
)

Figure 2 Ellecl of the abscnce 01' the Organic Matter and of the Fulvics and HUl11ics
acids on Sulphatc sorption isothcnn for Pemehuc (A) and Mclrenco ([3) soils.
Temperature 25°C pH 4.5.

Experimental sulphalc adsorption dala fmm isothenn were sllccesslúlly lilled In Ihe
Fn::undlich (Figure .1). n and K incrcasc wilh dccreasing pI-! (Tablc 3). The sllbslitlllion

I 79()-:"
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on pH-dcpendent equation 01' K and n \vas dctennincd by regression (Table 4) and
shown a grater pH dcpendence of sulphate buller capacity Cor Andisol than Ultisol. In
general due LO the high organic mancr of thesc soils the poinl 01' zero eharge (PZC) is
bclow pH 4.0, thercfore Ihe posilive chargc dccrcasing with pH incrcasing and
conseqllently the capability ror sulphalc adsorption dccrcases ( Bolan el al., 19fo(6).

Thc amounts 01' adsorbcd sulphate wcre inl1ucnced by cation saturalion (Figure 4)
In both soils sulphate adsorption increased in the order 01' CaS04> MgS04 >K 2S04

according with Marcano and Mc8ridc (J 989). The magnilude 01' Ihe ehangc in net
positivc chargc was higher whcn the soil was incubatcd with potassiul1l sulphalc rather
than with calcium or magncsium, suggesting that ouler spherc complcx ronnalion is the
main I11cchanisl11 taking place bctwecn reactive sites 01' Al or Fe and sulphatc.
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15
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Figure J Thc SlIlphalc adsorption isothcnn as describe by Frcllndlich l1lodcl rOl'
Mctcrnco (A) and PCl11ehllC (B) soils..
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PH

PH

3.5
4."
5.5

Tablc 3 Slopcs (a), inlcrscclions (b) and cslilll3tcd COllstanls 101' FrclIncllich isothcrm~
._---------_._----...__._--------_..--_._--------_._- -_._----"- -.-."_.----_ .._--.-

Mclrcnco Soil-_._-------------_._--..__.-----_.._. -- . __._-------_._------,_.__._- - "-"

a .- n b K N R"
0.4361 2.4402 I I.4X 0.43ó I ll.t134 I
0.37X4 2.0349 7.65 O.37X4 (Uno."
0.3246 1.7R,}5 599 0.3246 (Un6X

Pcmchuc Soi I._.._-----------_. ..~_.-._---

a -. n b K N R-------------_._-_...-._----_.._----_.._----_. 0·--- .....__. ..._.. __..
~.5 0.6935 1.ó762 5.35 0.6935 09636
4.5 0.6966 1.4642 4.32 0.6966 O.9()5~

5.5 0.49.\5 l. ,)02 3.X() 0.4935 ()i)21 ()

Table 4 Frcundl¡ch isothcrm constants transl'orlllcd to pH-dcpcndcl1l I'onn

Mctrcnco Soil

1' .. ·20,721 - 2.7444 pH OY51 (J

_!:-().6~06 ..:.:..Q-:055~.l?l.i__ ... ... _. .. ()9'}%
Pcmchllc Soi 1 R".._---_._---_.- _.- _._ , - .._- ..__._----_ ..-_ .. _ - .- _..__ .__ . -_._ .._-,-_._ __ _- -_ .

K--7.X549 - 0.7435 pH 0.9556

n-I.0779 - 0J~~2..p..!:1.. o ..__• • ... __ O.73H4 ....... ...

In sUlllmary slllphale aclsorption proccss in Chilcan Andisols (lne! Ullisols was
slrongly controlled by pH, hlllllic and fulvic coment, ¡ron oxide and by the type 01'
calion presenl in ¡he soils.
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CURVA DE RETENCiÓN DE FOSFATO

1. Principio

La muestra de suelo se equilibra con soluciones que contienen un rango de
concentración de fosfato y se extrae con solución de bicarbonato de sodio 0,5
mol/L a pH 8,5.

2. Equipos y materiales especiales

2.1. Estufa de incubación que permita GO°C
2.2. Agitador recíproco
2.3. Espectrofotómetro que cubra el rango de 800-900 nm.
2.4. Frascos plástico de base cuadrada de 150 mL

3. Reactivos

Todos los reactivos deben ser de calidad para análisis.
3.1. Agua destilada con una conductividad específica no mayor de 0,2 mS/m a 25°C

y un pH mayor de 5,G. Usar agua de esta calidad en los reactivos y procedi­
miento.

3.2. Solución de cloruro de potasio, 1 mol/L.
Disolver 74,6 g de cloruro de potasio, KCI, en agua y diluir a 1000 mI.

3.3. Solución de fósforo de 10.000 mg/L
Pesar 43,93 g (exactitud 0,01 g) de dihidrógeno fosfato de potasio, KH2P04, se­
cado a 105°C durante 2 h, en un matraz volumétrico de 1000 mL. Disolver y lle­
var a volumen con agua.

3.4. Serie de soluciones para retención de fósforo.
Pipetear 0-'10-20-50-100 mi de la solución de fósforo de 10.000 mg/L (3.3.) en
matraces ~métricos de 1000 mL. Agregar 10 mi de solución de cloruro de
potasio 1 . (3.2.). Llevar a volumen con agua. Esta serie de soluciones con­
tiene 0-'OO-~00-500-1000 mg/L de fósforo.

3.5. Solución de hidróxido de sodio 1 mol/L.
Disolver 40,0 ± 0,4 g de hidróxido de sodio, NaOH, en agua. Enfriar y diluir a
1000 mi con agua. Guardar en un envase de polietileno herméticamente cerra­
do.

3.G. Solución de bicarbonato de sodio 0,5 mol/L, pH 8,5.
Disolver 42,0 ± 0,1 9 de bicarbonato de sodio (hidrógeno carbonato de sodio),
NaHC03 , en agua y diluir a 1000 mI. Ajustar a pH 8,50 ± 0,02 con solución de
hidróxido de sodio (3.5.). Guardar en envase de polietileno
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Nota 1.
Verificar y reajustar el pH de esta solución inmediatamente antes del uso, debido a que cambia
en el tiempo y tiene incidencia en la solubilización de P

3.7. Carbón activado que dé una absorbancia del blanco menor de 0,015 unidades.
En caso contrario preparar el carbón como sigue:
Pesar 100 g de carbón en un vaso de 1000 mi y agregar 400 mi de la solución
de bicarbonato de sodio (3.6.). Agitar con un agitador magnético durante 2 h
(2.2.). Filtrar por un papel libre de fósforo y repetir el lavado. Filtrar nuevamente
y lavar el carbón con agua hasta que el pH del lavado sea 7,0 ± 0,1. Secar a
105°C ± 2°C.

3.8. Ácido sulfúrico, densidad =1,84 g/mI.
3.9. Ácido sulfúrico 2,5 mol/L.
Lentamente agregar 141 mi de ácido sulfúrico (3.8.) a alrededor de 800 mi de agua

bajo agitación constante. Una vez frío, diluir a 1000 mi con agua.
3.10. Solución de molibdato de amonio.
Disolver 12,0 g de heptamolibdato de amonio tetrahidrato, (NH4)6Moy024.4H20, en

250 mi de agua.
3.11. Solución de tartrato de potasio y antimonio.
Disolver 0,30 g de tartrato de potasio y antimonio(lIl) hemihidrato,

KSbOC4H40 6 .O,5H20, en 100 mi de agua.
3.12 Reactivo mezclado.
Mezclar 1000 mi de ácido sulfúrico 2,5 mol/L (3.9.) con 250 mi de la solución de

molibdato de amonio (3.10.) y 100 mi de la solución de tartrato de potasio y
antimonio (3.11.) y diluir con agua a 2000 mi

Nota 2.
Guardar este reactivo en botella de vidrio, en la oscuridad y en un lugar frío.
3.13. Reactivo para desarrollo de color.
Disolver 1,00 g de ácido ascórbico, C6H80 6 , en 200 mi de reactivo mezclado (3.12)
Nota 3.
Este reactivo debe prepararse cuando se requiera y no debe guardarse por más de 24 horas.
3.14. Solución estándar de fósforo, 1000 mg/L de P.

3.14.1. Disponible en el comercio.
3.14.2. Pesar 4,390 ± 0,001 g de fosfato dihidrógeno de potasio, KH2P04 ,

secado a 105°C ± 1°C durante 2 h, en un matraz aforado de 1000 mi.
Disolver y enrasar con agua.

3.15. Solución estándar de fósforo, 100 mg/L de P.
Transferir con pipeta 10 mi de la solución estándar de 1000 mg/L de P (3.14 1. o

3.14.2.) en un matraz aforado de 100 mi y enrasar con agua.
3.16. Solución estándar de fósforo, 10 mg/L de P.
Transferir con pipeta 10 mi de la solución estándar de 100 mg/L de P (3.15) en un

matraz aforado de 100 mi y enrasar con agua
3.17. Serie de estándares de fósforo.
Transferir con pipeta 0-1-2-3-4-5-10-15-20-25-30 mi de la solución estándar de 10

mg/l de P (3.16.) en matraces aforados de 100 mi y enrasar con solución de
bicarbonato de sodio (3.6.). Esta serie contiene 0,0-0,1-0,2-0,3-0,4-0,5-1,0-1,5-
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2,0-2,5 Y 3,0 mg/L de P. Se sugiere disponer de al menos 5 puntos además del
0,0.

Estas soluciones son estables por un mes.

1. Procedimiento

1.1. Pesar 2,5 g de suelo (exactitud 0,01 g) en 5 frascos (2.4).
1.2. Agregar 2 mi de la serie de soluciones para retención de P (3.3.).
1.3. Agregar un cristal de timol o una gota de cloroformo.
1.4. Incubar destapado a 60°C por 16 horas.
1.5. Agregar 0,3 g de carbón activado (3.7.).
1.6. Agregar 50 mi de solución de bicarbonato de sodio (3.6.).
1.7. Tapar los frascos e inmediatamente agitar exactamente por 30 minutos a 20-25

oC en un agitador recíproco con 180 golpes/minuto (2.1.).
1.8. Una vez finalizada la agitación, filtrar inmediatamente a través de un papel filtro

(8 um), libre de fósforo.
1.9. Transferir con pipeta 5 mi de la serie de estándares (3.17.), de los blancos y de

los extractos de las muestras en recipientes de vidrio.
1.10. Agregar 15 mi de agua con una bureta y agitar.
1.11. Lentamente agregar 5 mi de reactivo para desarrollo de color (3.13.) agitando

suavemente para liberar el CO2.

1.12. Dejar reposar por 60 mino
1.13. Medir la absorbancia contra agua a 880 nm usando celdas con una longitud de

paso de luz de 10 mm.
Nota 5.
El complejo de color azul alcanza su máxima intensidad después de 1 hora y es estable al menos por

10 horas.
Nota 6.
Si la intensidad del color desarrollado en la muestra es mayor que la del estándar más alto, reducir la
alícuota de 5 mi a un volumen menor. agregar suficiente solución de bicarbonato de sodio (3.3.) para
completar el volumen de 5 mi y desarrollar color.
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Para obtener un método de referencia en la determinación del azufre extractable por el Método

de Sacl.zawka (2000), se implementó una técnica de determinación por HPLC a partir de la solución de

suelo extractado (Sadzawka, 2000).

Para la determinación y cuantificación de azufre extractable por HPLC se utilizó una columna

de intercambio aniónico RT 100-4.6 con un detector de conductividad Merck Hitachi L-7470. Como

tase móvil se utilizó una solución de Ac. hidroxibenzoico (C7~03) de concentración de 1,5 rnmollL y

acetonitrilo (CH3CN) al 5% (v/v). La fase móvil fue ajustada a pH= 8.0, utilizando trietanolarnina. Con

un flujo de la columna de 1,5 rnL/min

Se preparó una serie de estándares de Azufre (K2S04) a de 1 - 2 - 5 - 10 - 20 Y30 ppm en aforos

de 50 rnL

Solución K2S04

Estándar (50 rnL) (gr)

30ppm 0,0082

20ppm 0,0054
10 ppm 0,0027
5 ppm 0,0014
2ppm 0,0005
1 ppm 0,0003

A cada estándar se le agregó 25 rnL de dihidrogeno fosfato de Calcio (O,OOIM) y fueron

y = 2,3698*1'04X + 9,0336*10 3

R2 = 0,9992
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Figura 1. Curva de estándares para la determinación de azufre por HPLC



Se realizaron lecturas de azufre extraetable por HPLC de 10 muestras de suelo para comparar

ambos métodos de determinación (Tabla 1). El extracto de todas muestras fue preparado según la

metodología de propuesta por Sadzawka (2000), metodología usada por el Laboratorio de Análisis de

Suelo y Planta del Instituto de Agroindustria

Se inyectaron muestra sin diluir y también muestras diluidas dos y tres veces para ver si existe

un enmascaramiento del sulfato por parte del fosfato. Se encontró, que de las muestras inyectadas sin

diluir los valores de S fueron bajos comparados con los valores de S obtenidos por el método utilizado

por el Laboratorio de Análisis de Suelos (Tabla 1).

En cambio la muestra diluidas dos y tres veces, analizadas con la misma curva en el HPLC,

presentaron valor cercanos o iguales a los valores a comparar. Debe señalarse que a bajas

concentraciones de S en el suelo, los valores de S obtenidos por HPLC son mayores que los valores de

S obtenidos por el método propuesto por Sadzawka (2000) (Tabla 1).

ppm S
1 3,889 2,256 4,239
2 3,482 5,152 5,259
10 9,634 13,09 11,436
11 8,329 12,95 13,746
14 12,524 18,358 17,028
18 13,173 18,002 16,593
26 13,307 26,922 26,169
27 18,674 32,918 31,779
27 21,892 36,47 29,58
37 25,018 45,56 41,652

ppm S*

mpe
4117
4182
4133
679

642
mpe
651

4183
4184

N° muestra

Resultados de Análisis de Muestras de Suelo en la determinación de Azufre por HPLC
Dilución 1 Dilución x2 Dilución x3

Tabla l.

* ppm de S obtenido por metodología propuesta por Sadzawka (2000

Conclusiones

• Para la fase móvil utilizada, se determinó que el tiempo de retención del sulfato está alrededor

de los 9,25 mino

• Existe un efecto importante del fosfato usado durante la extracción. Que enmascararía el sulfato

leído en el HPLC

• La utilización de menores concentraciones de fosfato de calcio en la preparación de los

estándares de Azufre para el HPLC, mejoraría respuesta del equipo en la determinación del

sulfato presente en las muestras de suelo
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