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INTROQDUCCION

La iméortancia que se tiene en la produccibn de ferti-
lizantes y la désificacibn que se aplica a la superficie de --
cultivos, junto con las proporciones de los elementos fertili-
zantes que deben contener los mismos antes de salir de la f§--
brica, para que se distribuyan en el mercado le d& un lugar --
muy importante al control de calidad. Este control de calidad
se hace por métodos de andlisis, en este caso se trata de ané-
lisis de fertilizantes Fosforados y sabiendo que el control de
calidad representa para una ffbrica de compuestos quimicos uno
de los aspectos mis importantes para su confiabilidad y presti
gio dentro y fuera de la misma, asf como la obtencibn del pro-
ducto gquimico con las caracteristicas requeridas, se desprende
la importancia de un anflisis quimico de los compuestos obteni

dos, que es el objetivo de este trabajo.



GENERALIDADES

Fertilizantes.- Son productos naturales & manufactura’
dos que se emplean para aumentar el desarrollo de las plantas
suministrando los elementos quimicos esenciales. Los que se -
aportan en grandes cantidades por los fertilizantes son fosfS
ro, nitrbgeno y potasio, los cuales no son asimilables en ~-
forma elemental y se suministran en forma de combinacifn qui-
mica, con uno o mAs elementos esenciales, tales como carbono,
hid r8geno, 8xigeno, calcio, magnesio, azufre y cloro. Se lla-
man fertilizantes manufacturados a los compuestos que llevan-
elementos nutrientes esenciales y sus mezclas, se venden como
fertilizantes y pueden proceder del nitrbgeno atmosf&rico, de
depbsitos minerales naturales, de salmueras salinas o derivar
se de operaciones industriales. Las plantas necesitan tomar =~
de los suelos elementos gue les son indispensables, en propor
ciones adecuadas para lograr un desarrollo normal. Cuando a -
un suelo le falta o contiene una porcién insuficiente de al-
glin elemento esencial, la produceibn disminuye. La carencia -
de un elemento puede ser corregida, en muchos casos, por sim-
ple adicibn de fertilizantes que contengan dicho elemento fal

tante.

Los fertilizantes pueden usarse para aportar macro y -
micronutrientes, los primeros son Nitrbgeno, P6sforo, Calcio,

Magnesio, que junto con el Carbono, Oxigeno e HidrSgeno, son-



los elementos gue se encuentran en mayor proporcifn en los —-
vegetales, los segundos son Flerro, Zinc, manganeso, Cobre, -
Boro, lMolibdeno, que son esenciales para los vaegetales, se en

cuentran en pequefias proporcilones y se llaman microelementos.

Los fertilizantes que contienen macronutrientes son ~~
utilizados en grandes cantidades y su consumo ha dado lugar -
a empresas glgantescas. Los mis usados son los que contienen-
NitrSgeno, Potasio o mezclas de ellos. Se utilizan también --
abonos que contienen Calcio, Magnesio, Azufre. Otro tipo de -
abonos es el de los organicos, procedentes de restos de mate-
riales organicos como son plantas, vegetales o excrementos, -
en diverso grado de descomposicifn, que se utilizan por su --

aporte de elementos nutritivos.

La industria de los fertilizantes tiene una estructura
piramidal es decir, es una organizacibn en cuya cfispide hay -

pocas y grandes empresas productoras de materila prima.

En segundo escalén hay gran nfimero de empresas medias-
y pequefias, que se suministran de las anteriores y realizan -
la mezcla, acondicionamientd y preparacibn de las formulacio-
nes acomodadas a las necesidades agrfcolas locales y que su--
ministran a almacenes distribuidores y estos a los consumido~

res.



Ante las necesidades crecientes de alimentos para la -
humanidad el consumo de fertilizantes aumenta fuertemente. En
los paisges desarrollados este aumento sigue una pauta normal,
que viene a ser paralela a la produccibn agrfcola cuyo creci-
miento se debe en su mayor parte al rendimiento por hectarea.
En los paises subdesarrollados el despegue inicial exige un -
incremento muy pronunciado en consumo de fertilizantes. Evie-
dentemente, el mayor consumo de fertilizantes no es la Gnica-
causa del auw.ento en rendimiento agricola, lo es también un -
indice del avance en los mEtodos de cultivo.

La obtencifn de fertilizantes estd ligada a fuentes de
materias primas que en unos casos son agotables y en otros no
El nitrfgeno, que es el mis importante para la nutricibn te--
nfa antes fuentes muy limitadas (los productos derivados de -
el pescado, sangre seca, estlercol y otros restos orglnicos,-
subproductos amoniacales del gas de hornos de coque, harinas-
de semillas oleaglnosas, yacimlentos de nitrato y guano), pe-
ro actualmente ge Adispone de la fuente inagotable gque esg el -
aire, ello es posible gracias a el descubrimiento del m&todo-
sintesis del amoniaco a partir de nitr6geno atmosférico, por-
Haber y Bosch, en 1913. El f6sforo se obtiene de los yaci---
mientos de fosforita, minerales que, aunque se encuentran en-

gran abundancia, son agotables.

El contenido de elementos nutrientes, de fertilizantes

comerciales aumenta continuamente, ello es debido a la tenden



cia en reducir los gagtos de transporte, manipulacifn y a la

mejora de la tecnologfa. El potasio se extrae de yacimiento=--
de cloruro de potasic como en el caso de fosforita, son agota
bles. El uso de fertilizantes cada vez mis concentrados ha fa
cilitado la comercializacifn de nuevas Formas de presentacién,
Actualmente se utiliza con frecuencia, directamente, el amo--
niaco anhidro, con un ochenta y dos por ciento de nitrfgeno.--~
Son cada vez mas usados los abonos mixtos, que contienen dos -

o mis elementos fertilizantes.

Los mis utilizados, dentro de este tipo son las mez——~
clas de compuestos a base de NitrSgeno, F6sforo y Potasio. La
riqueza de estos elementos se expresa mediante nfimeros que --

indican el contenido de cada elemento.

Los abonos a base de HNitrSgeno, F&6sforo y Potasio se -
designan mediante tres nfimeros; el primero indica el porcenta
je en NitrSgeno, el segundo el porcentaje en anhidrido fosfo-
rico y el tercero el porcentaje en oxido de potasio. Por ejem
Plo el abono de el tipo 16 =20 -15 es un abono que tiene 16 kg
de NitrSgeno, 20 kg de anhidrido fosforico y 15 kg de oxido -
de potasio. Se preparan abonos mixtos de distintas composicio
nes, debido a las necesidades de cultivo que requieren f£6rmu-~

las especificas de abonado.

Otra forma de presentacifin que se ha popularizado es -

la de abonos liquidos, en ellos, los elementos nutritivos se-



encuentran en forma disuelta. Los fertilizantes que se comex-=
cializan mfs frecuentemente en esta forma, son los nitrogena-

dos.

Tambi@n son muy frecuentes las formas granuladas, Eg--
tas se usan preferentemente, en abonos mixtos, presentando la
ventaja de tener menor higroscopici“®ad que los polvos y de --

ser de mucho mis £8cil manejo.

La adici6n de compuestos fosforados a los sueldos, pa-
ra suministrar a las cosechas las cantidades que de este ele-
mento requleren los cultivos, es una de las practicas de fer-
tilizacidn mis importantes. El f6sforo se suministra a los =-
suelos como sales de los dcidos fosfbSricos de diverso grado-

de deshidratacibn, como son:

o]
(-1] ~
o T p=ow “p-oH
Nod o~
ACIDO ORTOFOSEORICO ACTDO METAFOSEORICO
_OH o:?l"’“
oI p-oH N o
\ . /
,O a_.P\-oH
O Zp-oH s 0
N oy oO=p-oH
N\ OH

ACIDO PIROFOSFORIQOD . ACIDO TRIPOLIFOSFORICO



Las sales mis utilizadas son los ortofosfatos y de ---
ellos las sales de calcio y amonio. Los ortofosfatos c8lcicos

son los mds solubles a medida que son més fcidas.

Log fosfatos ambnicos son muy solubles ( 30 - 70 g/ml)
Normalmente, la cantidad de F6sforo que es aprovechada por ==
los cultivos en un afio, siguiénte al abonado con fertilizan--
tes fosforados solubles, no excede del 25% de la cantidad ana
dida siendo generalmente inferior al 15%. Practicamente todo-
el f6sforo no absorbido queda fijado en los suelos siendo muy
poco el que se plerde en los lavados. El f6sforo fijado puede
ser utilizado, paulatinamente, por los cultivos en aiios suce-
sivos, pero en cantidades decresientes. Algunas investigacio-
nes realizadas controlando el f8sforo de el suelo en las cose
chas, indica que despufs de una aplicacibn de superfosfato,-
el f6sforo que van absorviende las plantas disminuye ripida--

mente.,

Tras una sola aplicacibn de superfosfatos, en una expe
riencia con cultivos herbiceos, &stos extraen un 17% de anhi-
dride fosforico aplicado, en el primer afio, disminuyendo gra-
dualmente esta cantidad hasta llegar al 3% en el cuarto afio.-
La recuperacifn del f6sforo afiadido en el finico abonado sfma,

an los cautro afios, el 32%,

La fijacibn de los f6sfatos es bastante rfpida, por lo-



gque la cantidad de f6sfatos solubles en la solucién de suelo-
disminuye con el tiempo: por esto, los fertilizantes fosfora-
dos solubles deben afiadirse inmediatamente antes de los perig
dos de crecimiento répido e intensa utilizacién por los culti

vos.

cuando el suelo tiene una gran acumulacibn de fésforo--
total este se solubiliza lentamente, proporcionando a los cul
tivos una cantidad anual de anhidrido fosforico que permite -

disminuir y a veces suprimir, el aporte de f6sforo en suelo --

abonado.

lLas tres fuentes principales de fertilizantes fosfata-

dos son:

l.- F8sfatos minerales o de rocas.
2.- Escorias basicas, subproducto de el acero.

3.~ Huesos, subporducto de la industria de la carne.

De las tres la més importante es la de f&sfatos minera
les que contienen de 23 a 39% de anhldrido fosforico. La ma--
yor parte del fésfato de roca empleado como fertilizante se -
somete a procesos quimlcos para mejorar la utilidad de el f6s

foro en la producci®n de cosechas.
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TOMA DE MUESTRA

Para tomar la muestra de ferilizantes que se encuentran
en envases en forma de sacos, se usa una sonda ( fig. A )} que-
egsta formada por un tubo acanalado y tiepe en uno de gus extrxe
mos una punta formada por un cono s6lido, hecho de acero & la-
t6n ( no usar latbn para muestras en que se determinarén micro

nutrientes ).

La longitud de la sonda seri aproximadamente de la lon-
gitud de llenado del saco que se muestreara pero mayor de 25 -
in. (63.4 cm.) de longitud, el acanalado es mayor de 23 in. =-
(58.42 cm.) con una anchura de 0.5 in. { 1.27 cm.) 8 mayor, --
con un diSmetro mayor o igual a 5/8 de in. ( 1.5875 ¢cm.). La -
toma de muestra es de la siguiente manera: Colocar el envase -
&6 saco en forma horizontal e introducir la sonda hasta el cen

tro del saco en dlagonal.

si el nGmexo de sacos de que se componeé la muestra a -«
analizar es inferior a diez, se tomaran diez submuestras, rea-
lizandose muestreo en cada unc de los sacos, si son ms de ---
diez los sacos deben tomarse submuestras de al menos 20% de --
ellos; si son mds de 100 es suficiente tomar submuestras de -

un 10% y si son 1000 basta tomar el 5%.

En cualquier caso se procura tomar muestra de la parte-
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PREPARACION DE MUESTRE:

Antes de proceder a los andlisis qufimicos, la mustra-
obtenida por la mezcla uniforme de las diversas submuestras -
tomadas, debe dividirse en porciones mis pequefias, mediante -

cuarteo, hasta tener una cantidad de 250 gramos.

Cuando se analizan fertilizantes simples o mixtos quu-
esten himedos, la muestra de 250 gramos se pulveriza, en un -
mortero hasta que pase por un tamiz de aberturas circulares -
de 1 milimetro de difimetro. Los fertilizantes mixtos secos se

pulverizan hasta gue pasen por un tamiz de 0.5 wilimetros de-

abertura. I

La pulverizacifn debe realizarse lo mfs rapidamente po-
sible, para evitar las variaciones de hGmedad en el fertili--

zante.

Despufs las muestras se guardan en frascos de vidric -

con clerre hermético hasta el momento del anflisis.
DETERMINACION DE HUMEDAD EN DIVERSOS FERTILIZANTES.
1l.- En un pesafiltro, se pesan 2 gramos de muestra y se secan,

durante cinco horas, en una estufa a 100 grados centigra-

dos.
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2.~ Se saca de la estufa el pesafiltro con la muestra, se de~

ja enfriar media hora en un desecador y se pesa.

3.~ La p8rdida de peso originada por los pasos anteriores se =

d& como porcentaje de hfimedad.
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Determinacifn de anhidrido fosforico soluble en agua

(M&todo gravimetrico )

MATERIAL

Un vaso de 50 ml.

Un mortero de porcelana de 10 cm. de difimetro.
Un mortero de vidrio de 5 cm., de di&metro.

Un vidrio de reloj de 5 cm. de difmetro.

Un crisol de porcelana de 4 cm. de difmetro.
Un vaso de 500 ml, de di&metro,

Una mufla,

REACTIVOS

Acido nitrico concentrado ( HNO, ) con.

AmSniaco concentrado { NH, ) con.

3
Clorurc de amonio ( NH4C1 )

Citrato amfnico sélido ( CGH507 ) (Nﬂ4l3

Cloruro magnésico solucibn ( Mg c1, )

Nitrato de plata solucifn 0.1 normal ( Ag No, )

Obtencién de citrato aménico amoniacal y mezcla magnesiana.

Citrxato ambnico anoniacal ( Cglig0y 1 (NH,) 4. NH,OH,
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1.~ En una capsula de porcelana de 10 cm. de difimetro se pe---~

san 200 gr. de citrato aménico ( CeHg05) (NH,) 5.

2.- Se cbloca la capsula en una vitrina con un buen tiro y se
afiade amonlaco concentrado ( NH3 con. ), lentamente y agi
tando con una varilla de vidrio, hasta que se disuelva to .

do el citrato am8nico (CGHSO7 (NH,) 5)

3.~ Se pasa la solucibn a un matraz aforado de 500 ml, se la~-
va la capsula con tres porciones de 25 ml, de ambniaco «-
concentrado (NH3 con.], se pasan los lavados al matraz --

aforado y ae diluye hasta el enrase con amoniaceo KHq.
Solucifn de cloruro magn@sico (Mgclz)
1.- Se pesan 55 gr. de clopuro magnésico (MgCl,) en un vaso-
de un litro y se diluyen con 300 ml. de agua destilada --

agitando con una varilla de vidrio.

Mezcla magnesiana, asf{ se le llama a el clorurc aménico magné

sico en solucibn amoniacal (MgC1, .NH,OH) .
1.~ se afiade la solucién de cloruro aménico (NH401) a la de -
cloruxo magnésico (M gclz) y se agita hasta que se mez--

cle bien.

2.~ Se afiaden ' 250 ml, de-amoniaco concentrado (NH3 con.)
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3.~ Se pasa la soluci®n a un matraz aforado de un litro y se-

diluye a dicho volumen con agua destilada.

( MgCl,. NK,.NH,O0H)

2

4.~ Se agita y se deja reposar 24 horas.

5.- se filtra, y el filtrado se guarda en un frasco bien tapa

do puede ser ambay O transparente.
Preparacibn de muestra

1.,- Se pesan 10 gr. de muestra y se colocan en un morterc de-

porcelana de 10 cm. de diGmetro.

2.~ Se tritura la muestra hasta obtener un polvo que pasa por

un tamiz de 1 mm, de di&metro.
3.~ En un vidrio de reloj de 5 cm. de difimetro se pesan con -
exactitud 2.5 gr. de muestra, se pasan a un mortero de vi

‘drio de 5 cm., de Adidmetro.

Extracecibn,

1.~ A el mortero de vidrio de 5 cm. de difimetro que contiene-~

la muestra, se le afiaden 15 ml, de agua destilada y se --
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tritura el abono con la mano de ‘el morterc durante 30 seg.

Reacciones que suceden al agregar agua.
0, + B, 0 ¥2mpO,

2HPO, + H,O ;:21149207

H,P,0, + nzoi::22n3p04 :

2.~ Se deja reposar durante un minuto.

3.~ Se pasa el lfquido a un papel Eiltro, con pliegues, de -~
8 cm., de difimetro, colocado sobre un embudo, de tal mane-
ra que se pueda recoger el filtrado en un matraz, aforado
de 250 pl.

4.~ Se afiaden al mortero de vidrio otros 15 ml. de agua desti
lada, se tritura y agita con la mano de el mortero duran-
te 30 seg. se deja sedimentar durante un minuto y se pasa

el 1iquido a el filtro con pliegues.

S.- Se repite el punto anterior otras diez veces. (Para disol

ver los fosfatoa en su totalidad).

6,~ Se afiaden al mortexo 15 ml. de agua destilada, calentada-

a 80°C. (se agrega agua caliente para aumentay solubili--
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dad). Se agita con la manc del mortero y se pasa todo a el

filtro con plieques.

7.- Se lava el mortero con 15 ml. de agua destilada, calenta-
da a 80°C y se vierte en el f£iltro con pliegues.
8.~ Se lava el contenido del filtro con dos porciones de 15 ml.

de agua destilada, calentada a 80°C.

9.~ Se deja enfriar la solucifn recogida en un matraz aforado-
de 250 ml, y, si dicha solucibn esta turbia, se afiaden dos
ml. de fcido nftrico concentrado. (HNO, con. que esta cong

tituida por 68% de HNO; y 32% de H20 1.
ReaceiBn que se realiza:

10 HNO, =~=---»5H,0 + 10 NO + 15 O

3 2

150 + 6p --> 3 9205

3 P205 + 9 HZO ——— 6 H3904

6P + ],'Ov HNO3 + 9 ~H20 ——— 6!!3P04 + 10 ‘NO

-10.- Se diluye con agua hasta el enrase del matraz aforado.

Presipitacibn de fosfato ambnico de magnesio ( NH4MgP04)};

L.~ Con una pipeta se toman 100 ml. de la solucibn anterior--



1B

mente obtenida y se vierte en un vaso de 400 ml,

2,- Se aiiaden al vaso 20 ml, de citrato ambnico amoniacal ---
(CGHsoj) (N HAE' NHAOH), mds 10 ml. de mezcla magnesiana
( NH4c1 + Mgel ===-- 7Mgc12 + NH4OH }) y 75 ml. de amonlaco

concentrade ( NH,y conc.).
Reacciones que se realizan!

H3PO, + (CcH.O,) (NH,)3) + 2NH,OH ~~~PH (NH,) PO,
+.Ce H -0 N,
6 5 7 ,

+2 HZO

H( NH4 )2P04+ MgClz + NH,OH -=PMg ( NH4) PO4 + 2 NH4C1 + H20

H,0 + NHy con., =~PNH,OH

3.- Se agita la solucién con una varilla de vidrio, sin tocar-
las paredes del vaso, para evitar que el presipitado se -
adhieré a las mismas, se lava la varilla con dos porcio--
nes de 5 ml. de agua destilada, vertiendo los lavados en-

el mismo vaso que contiene la solucibn.

4,- Se filtran 180 ml. del 1fquido sobrenadante, decantfindolo-
a un papel filtro de cenizas conocidas, colocado sobre un

embudo recogiendo los cristales de fosfato amfnico de mag
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nesio ( Mg { W, PO,] en dicho filtro.

5.- Se pasa a el papel filtro, cuidadosamente, todo el preci-
pitado, arrastrafidolo con el lfguido que queda por fil---

trar.

6.~ Se lava el vaso con tres porciones de 25 ml. de amGnilaco-
diluido ( WH diluido), pasando los lavados al filtro que-
contiene el presipitado de fosfato amSnico de magnesio --

(Mg (NH,1 PO, .

7.~ Se lava de nuevo el precipitado con 10 ml. de am8niaco --
diluido, recogiende el liquido filtrado en un tubo de en-
saye de 15 ml, se afiaden 3 gotas de nitrato de plata -~=-
(AgNoz), al 0.1 normal (0.1 N') al tubo de ensaye y se -
comprueba la ausencia de cloruro como cloruros de plata -
(Agcl). Si se forma este precipitado, debe lavarse de nue
vo el filtro que contiene el fosfato aménico de magnesio-
(Mg (NH,) poh) con solucifn de amoniaco diluido (NHBGLIJ

hasta que el filtrado se libre de clorures (cl™).

Reacciones gue suceden.

NaCl + A9N03 -===-9 AgCl + NAN03

AGCL 4 2 NHy ~----? (.Ag (NH;),} C1
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8.~ Se pasa el papel filtro a un crisol de porcelana de 4 cm.
de difmetro, previamente calcinado a 900°C, enfriando en-
desecador y pesado, se calienta en mechero Bunsen hasta -

que est® seco.

9.- Se pasa el crisol a una mufla y se calcina a 900°C duran-

te una hora.
Reaccibn que sucede.
a
Mg NH4904 _.9.99-9—.7 P207Hg2
10.- Se deja enfriar la mufla hasta 300°C, se saca el crisol-
. de la mufla con unas pinzas metflicas y se deja enfriar,-
en un desecador, durante media hora.
11 .- Se pera el crisol y su contenido, a partir del peso de -
pirofosfato magnésico obtenido ( P,0.Mg,), se calcula el-
contenido en anhidrido fosforico (P,05) soluble en agua -

de la muestra analizada.

Porciento de anhidrido fosforico { P,0; ) soluble en agua.

§ de P O, soluble en agua = a2 (-220 G o0 ® )
2 222.6 v ?y
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= (15948°P) / (VP )
Siendo:
142 = pego molecular de anhidrido fosforico ( P,0,]
222.6 = peso molecular de priofosfato mngnesico(?zo.lmgz)
250 = volumen a que se diluye la muestra.

V = volumen de la solucién de la muestra tomada para la -

precipitacibn ( en mililitros }
Pl = Peso de la muestra en gramos.

P = peso obtenido de prifosfato magnBsico (on.lMgz) .
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Determinaci®n de anhidrido fosforico (onglsoluble en agua.
{(M8todo volumétrico)
MATERIAL.=

Un embudo de vidrio de 8 cm. de difmetro
Un matraz aforado de 250 ml.

Una pipeta de 25 ml.

Una pipeta de 50 ml.

Una probeta de 10 ml,

Un aro, con nuez de 6 cm., de difmetro.
Un soporte de un metro.

Un vaso de 250 ml,

Un vaso de 400 ml.

Un vaso de un litro,

Una bureta de 50 ml.
REACTIVQS.,~

Acido nitrico concentrado (NHO, con.)
Acido clorhfdrico concentrado (HC1 conc.}
Amoniaco concentrado ( NH§

Fenoftaleina ( C,.H,,0,}

fildroxido de sodio en lentejas tiaOH
Papel indicador de pH,

Papel filtro de ceniza conocida.

Trioxido de molibdeno (Mo 03)
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a.~ Solucién de hidroxido de sodio (NaOH) 0.5 normal, valorada

l.- En un vaso de 250 ml, se pesan 21 gr. de hidroxido de so==-

dlo (NaOH) en lentejas.

‘2.~ Se afiaden 150 ml. de agua destilada (Hzo) y se agita con -
una varilla de vidrio hasta que se disuelva la sosa 6 hi--

droxido de sodio (NaOH) .

Reaccifn de sosa en dilucibn.

Naon ~=3388_3 yat 4+ on”

3.~ Se trasvasa la solucifn, a un matraz aforado de un litro,-
se lava el vaso con tres porciones de 25 ml. de agua desti
lada vertiendo los lavados en el aforo de un litro, se di=
luye al enrase con agua destilada, se tapa el matraz afora
do y se agita para conseguir una solucifn homogé&nea.

Valoracifn de la solucifn de hidréxido de sodioc (NaOl)

1.~ Con una pipeta se toman 10 ml. de &cido oxilice (C2H204)

1 normal y se vierten en un matraz Erlenmeyer de 250 ml.

2.- Utilizando una probeta de 50 ml. se afiaden, al matraz 30ml,

de agua destilada.
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3,~ Se afiaden 2 gotas de solucién de rojo de metilo(C15H1502N3)
al 0.1 porciento de etanol ( C2H60).

4.~ Se valora la Acides con la solucibn de hidrfxido de sodio-
{(NaOH} 0.5 normal. Se repite esta valoracibn otras dos ve-
ces y se toma el valor medio de las tres valoraciones para

calcular el factor de la solucibn en la siguiente forma;

0.1 =v . £ .0.5
£ = 20 /V

Reaccibn de la valoracién!
C2H204 + 2Na0H e==mecmwwy Nazczo4 + H,0

Donde. -

V= yolGmen de hidrBxido de sodio aproxiamdamente 0,5 normal -
empleado en esta valoraci6n. (NaOH sosa & hidroxido de so
dio).

b.- Solucion de &cido ox&lico 1 normal (CZH2°4 1N, )

1,- En un vaso de 400 ml. se pesan- 63.024 gramos de Hcido ox§

lico (c2H204).
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2.- Se anaden 250 ml. de agua destilada y se agita, con una -

varilla de vidrio, para que se disuelva dicho §cido.

3.~ Se trasvasa la solucibn, a un matraz aforado de un litro,
se lava el vaso con tres porciones de 25 ml, de agua des-
tilada, se tapa el matraz aforado y se agita para conse--

guir una solucidn homogénea.

Reaccibn.-

1,0
mSeeme=? w0

320204 2620, + 2 HZO
¢c.~- Solucibén de &cido clorhidrfco 0.5 normal (HCl 0.5 N,) va=

lorada,

44,5 mililitros de Acido clorhidrfco (HCLl} concentrado se
diluyen a un litro, y se valoran con solucibn de hidr8xi-
do de sodio (NaOH) o.5 normal valorada, utilizando solu--

cibn de fenoftaleina (C,gHy 404} como indicadox.

Reaccifn.=

HCL + NaOH -mer-mecoacemes-=® NaCl -+ H,0
C20%14%
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Solucifn da fenoftalefna ( ChoH1404 0

Se pesan 0,1 gramos de fenoftalefna y se disuelven en 100
mililitros de aleohol etflico ( CHyCHsOH)} al 90 por clen-

to.
Solucibn de Kcido nitrico 1.1 (KNO3 sol. 1.1},

En un vaso de 250 ml. se vierten 100 mililitros de agua -
destiluc;a, medidos con una probeta, se afladen 100 milili-
tros de &cido nitrico concentrado (HNOjcon.}, medidos tam
bien con una probeta, se agita la mezcla con una varilla-

de vidrio para conseguir una solucifn unifomme.

Reaccibn.-

£.-

+ H,O
- +
N03 + H.O

Solucién de nitrato de amonio (NH4NO3 sol.)

En un vaso de 400 mililitros se pesan 1Q0 gramos de nitra
to de amonio {NH,NO;), se afladen 150 mililitros de agua -~
destilada, ( Hzo 1 y se agita con una varilla de vidrio =«

hasta que se disuelva todo el nitrato de amonio ( NH4N03) .
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Reaccitn, -

NH,NO, + H,0 -=---- S—

g.~ Solucibn de molibdato aménico (Mo7024(NH4)6 .4H20
1.- En un vaso de 400 ml. se vierten 136 mililitros de —-
agua destilada, se afladen 77 mililitros de amoniaco con--
centrado (NH3 conc.) y se agita con una varilla de vi---

drio para conseguir una solucién homogénea,

Reaccibn.~
NH3 con, + HZO ——— NH40H

2,- 5e afiaden al vaso 50 gramos de trioxido de molibdeno w=~==
( M003) se calienta en una vitrina, sobre una rejilla, --
con un mechero Bunsen, agitando con una varilla de vidrio
hasta disolver diche 6xido, y se deja enfriar hasta tempe

ratura ambiente,

3,- En un vaso de un litro se ,ierten 574 mililitros de agua
destilada se afaden 244,5 mililitros de 8cido nitrico --

(HN03) concentradoc y se agita con una varilla de vidrio.
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Una vez £rfa la soluclbn de 86xido de molibdeno ( MoO,41,
se afiade a la solucifn diluida de &cido nftrico, enfriada

hasta 20 grades centigrados.

Reacciones.~

NH; con. + H,0zz=2 NH,O0H

? ;
NH,OH + MoO4 HNO, Mo7024( Nil, )6 + 452 [¢]

Se guarda la solucibn final obtenida, en una clmara a 30-
grados centigrados durante 7 dfas o hasta que una porcifn
de la misma, calentada a 40 grados centigrados, no deposi

te precipitado amarillo.

Se decanta la solucifn, dejando en un vaso cualquier pre-
cipitado que pueda contener, y se guarda en un frasco de

vidrio.

Cuando se utilize se afladen, a cada 100 mililitros de es-
ta solucién 5 mililitros de 8cido nftrico (HNOa) concen=-
trado y se filtra a través de papel filtro sin ceniza.

Solueibn de hidroxido de amonio ( NHAOH)

En un vaso de 100 mililitros se vierten 10 mililitros de-

amoniaco ( NH; ) concentrado y se aifiaden 70~mililitroa de
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BPROCEDIMIENTO DE EXTRACCION
Extraccitn de anhidrido fosforico soluble en agua (ons)

1.~ Se pesa con exactitud 1 gramo de muestra, en un papel fil

tro de 9 centimetros de difimetro, con pliegues.

2.~ Se coloca el filtro en un embudo de vidrio sobre una ma--
traz aforado de 250 mililitros y se lava su contenido con
2 porciones de 15 mililitros de agua destilada, dejando -
que cada porcifn pase al matraz aforado antes de afiadir -
la porcifn siguiente, hasta tener un volumen de lfquido -

de unos 240 mililitros en el aforado,

El residuo final de la extraccifn pude servir para determinar

el anhidrido fosforico insoluble en citrato aménico.

3.~ Si el filtrado esta turbio, se afiaden 2 mililitros de fci

do nftrico (HNO3) concentrado.

4.~ Se diluye el 1lfquido contenido en el matraz aforado has-
ta el enrage con agua destilada, y se agita para conse---

guir una solucifén uniforme.
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Reacciones. ~

P05 4 H0 cm2-oP2HPO,

2 HRQ 4+ R0 SoTII2HP0,

BP0y + Hy0 oooooP2 HyPO
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ANALISIS

Determinaci6n volumetrica del contenido en anhidrido fosforico

( P,0;)

1.~ Con una pipeta se toman 50 8 25 mililitros de la solucién
obtenida en la extraccifn, segfin el contenido de la mues
tra en anhidrido fosforico ( P2°5) soluble en agua (HZO)—

sea mayor 8 menor del 20 por ciento.

2,- Se vierte este volumen del extracto de la muestra en un -
vaso de 250 mililitros; se afiaden 10 mililitros de &cido-
nitrico y se hierve durante 10 minutos. (HNO,).

3.~ Se enfrfa la solucibn y se neutraliza con amoniaco, (NH3)

utilizando fenoftalefna (CZOHHOA) como indicador.

4.~ Se diluye la solucibn, contenida en el vaso, hasta 75 mi-~
lilitros y se enfrfa &6 se calienta ( Segfin sea necesario)

hasta 30 grados centigrados.

5.~ Se afiaden lentamente 45 mililitros de solucifn acidifica-
da de molibdato amonico (f) (M004H2 fcido molibdico) ===~

(Mo7024(NH§)6.4H20 molibdato amonico }
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Reaccibn, -

B

_______ - -
3P0 12,00, 2 7 HaP (Mog0,4), + 120,0.

2

En presencia de iones amonio el &cldo fosfomolibdico se -
transforma en fosfomolibdato ambnico (NH4)3P (M°3010)4'
(6cido fosfamolibdico % P (Mo307p) 4!

Se introduce el vaso de 250 mililitros en un bafio de agua
que se encuentra a 50 grados centigrados y se agita con--

tinuamente, durante 45 minutos.

Se decanta el lfquido sobrenadante y se filtra a través --
de un papel filtro de 8 centimetros de diémetro, procuran
do que la mayor parte de el precipitado quede en el vaso-
de 250 mililitros y recogiendo el lfquido filtrado en un-

matraz de 500 mililitros.

Se lava el matraz que contiene el precipitedo con dos por
ciones de 25 mililitros de agua destilada ( HZO), agitan-
do y dejando reposar después de cada adicibén, se decanta-

el liquido de lavado al papel filtro.

Se transfilere el precipitado al filtro y se lava con § --

porciones de agua (HZO) destilada frfa de 20 mililitros.
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10.- Se cambia el matraz que contiene el lfquido por otro de-
100 mililitros, se lava el precipitado llenando el £iltro
con agua destilada frfa hasta 5 mililitros del borde su-
perior. Se afiade una gota de fenoltalefna ( C20H1404) Yy -

una gota de hidroxido de sodio ( NaOH } 0.1 normal, se ob

serva sl aparece una coloracifn rosada en el 1lfguido fil-
trado. En caso negativo se continua lavando el precipita-
do hasta que el liquido, procedente de llenar dos veces -
el filtro con agua destilada frfa, d8 color rosa al aia--
dirle una gota de fenoftalefna y una gota de hidroxido de

sodio 0.1 normal.

1l1l. Se transfiere el precipitado y filtro a un vaso de 250 mi
lilitros que contenga 50 mililitros de hidroxido de so--
dio (NaOH} 0.5 noxmal.

Reacciones, -

. . - = = +
(Ri 15 (P(M040, 01 ) + 23 (OH] --~PHPOF + 12 Mo, + 3NH4

+ 11 Hzo
12,- Se aglta con una varilla de vidrio hasta que se disuel-
va el precipitado, se afiaden tres gotas de solucifn alco-
h6lica de fenoftaleina (CyoH1404) v se valora el exceso -
de hidroxido de sodio ( NaOH) con &cido clorhidrico (HC1)

0.5 normal,
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Reacciones.-

NaOH 4 HCl =-==-==-===3 NaCl + H,0

13.- Se calcula el contenido de anhidrido fosforico de la -
muestra, teniendo en cuenta que el extracto de p ( peso -
de muestra extrafdo con agua ) en gramos de muestra se --
diluye hasta 250 mililitros de los que se toman V (Volu--
men de solucifn de muestra tomada para la precipitacibn )

mililitros para la detexminacifn:

Porciento de anhidrido fosforico soluble en agua:

250 3.086 100
% de P,O. s0l. en agua = (V,f.~ V£, )0.5 ===~ Iicad zaa
275 171 2°2 v 1000 P
38.57
= (Vi£y - Vofy) —m——
\'2%4

Siendo:

"Ye - Volumen de solucién tomada para la precipitacibh.
'Pa. Peso de la muestra extralda con agua

V,= Volumen de hidroxido de sodio (NaOH) 0.5 normal, con.fac-. i

tor fl empleado en la valoracifn.

V,= Volumen de &cido clorhfdrice (HC1) 0.5 normal, °°",£a°£§rv ;

£, empleado en la valoracibn.
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0.5 = normalidad de Acido clorhidrico y de hidroxido de modio

empleados en la valoracifn,

250/ V = factor de dilucién,

3.086_ __142
1000 (46} (1000)

s miliequivalente del anhidrido-
fosforico (PZOS) en la reac-—-—
cién de fosfomolibdato aménico
(NH, ), (P{Mo,0,4),) con hi--
droxido de sodio (NaOH).
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Determinacifn de anhidrido fosforico K?zo"s) soluble en ci

trato aménico amoniacal((CGH507) (WH, } ’31 . NHAOH)

MATERIAL,

Unas pinzas de acero inoxidable.

Un frasco de.250 mililitros con clerre hermético.
Un termfmetro de 0 a 60 grados centigrados (°C)
Un baflo de agua caliente termostatado de 0 a 65 gra
dos centigrados (°C).

Un embudo de 8 centimetros (cm,} de difimetro.

Un matraz aforado de 250 mililitros (ml.).

Una probeta de 25 mililitr;s (ml.).

Una probeta de 100 milllitros (ml.).

Una plpeta de 15 mililitros (ml.).

Una pipeta de 50 mililitros (ml.).

Un soporte de un metro.

Un axo, con nuez, de 6 centimetros de dilmetro.
Un mechero Bunsen.

Una mufla.

Un pesasustanclas.

Un vaso de 100 mililitros (ml.).

Dos vasos de 250 mililitres (ml.},

Un vaso de 400 mililitros (ml.).

Un vaso de 500 mililitros (ml.).

Un vaso de un litro.
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Papel filtro de cenizas conocidas.

REACTIVOS,-

Citrato am6nico amoniacal { (c5ﬂ505l (NH;)&). NH,Of .

Solucibn de cloruro magn@sico (MgCl, s0l.).

A

Solucién de cloruro aménico (NH,C1 sol.).

Mezcla magnesiana (el cloruro amonico magnesico en solucifn

amoniacal se llama mezela magneslana) (M9012.NH‘4.6 acuosa) .

Procedimiento.~

Bxtraccibn con cltrato amBnico ambnimeal - . . - - - . 1 . -
( C6 “5 0., (Nlt‘i)3 . NHQ OH )

1.~ Con unas pinzas bien limpleas, se toma el firltro que =~
contiene el residuo remanente de la extraccién de anhi
dride fosforico (ons) soluble en aguay se pasa a un ~-

frasco de 250 mililitros con clerre hermBtico.

2.~ Se afiaden al frasco 100 militros de solucién de citrato
amBnico amoniacal (C6H507(N34)3.NH40H) calentada a 65 -

grados centlgrados y se agita vigorosamente, de manera-
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que el papel filtro se redusca & pulpa.

3.~ Se calienta el frasco, en un bafio de agua cliente
a 65 grados centigrados y se agita vigorosamente durante dos-
minutas y se vuelve a calentar a la misma temperatura, repi--
tiendo esta operacibn 'cada cuarto ae hora, hasta un total de

3 horas, despufs de la agitacifn que redujo el filtro a pulpa.

4,~ Se pasa el contenido del frasco de 250 mililitros-

a un matraz aforado de 250 mililitros.

5.~ Se lava el frasco con cuatro porclones de 25 mili-
litros de agua destilada y los lavados se pasan al matraz afo-
rado de 250 mililitros.

6.~ Se deja enfriar hasta temperatura ambiente el con-
tenido del matraz aforado y se diluye hasta el enraze con - -

agua (HZO) destilada.

7.~ Filtrar el contenido del matraz aforado, a travése
de papel. filtro seco, con pliegues, cclocado sobre un embudo -
de vidrios de 8 centimetros de difmetro.

Reacciones.~

Ni, OH ; :
HCa (PO}, + (CgH.0, ) (:NH, )y ©=====-p (C_HO4), Caj
. SRR, S :

NHg) 53 PO,
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8,~ Con una pipeta se toman 50 mililitros de la solu-

¢lén antes obtenida y se vierten en un vaso de 500 mililitros.

9.~ Se afiaden 100 mililitros de amoniacoe concentrado-
(NHS) y 15 mililitros de la solucibn de cloruro amfnico - =~
(¥#,C1) cloruro magnésico (Mg C1'2) y amoniaco (NH;) (esta mez

cla recibe el nombre de mezcla magnesiana),

10.- Se agita durante tres horas, con una varilla de
vidrio movida con un motor eléctrico a 45 revoluciones por mi
nuto, 6 en su lugar, se agita manualmente con una varilla de-
vidrio durante 10 minutos, sin tocar las paredes &el vaso y -

se deja reposar durante doce horas.

ll.- En cualquier caso, después de la agitacibn, se -
lava la varilla con dog porciones de 5 mililitros de solu-~ -
cibn acupsa de amonlaco (NH3 + Hy0 —mme P NH, OH) y se afiaden

los la vados al vaso de 500 mililitros,

Reacciones, -

NH4C1
(NH4) 3 POy + MgCl + N!’i‘1 OH =~==» NH, MgPO, + NH ,OH

12,~ Se filtran 180 mililitros del fquido sobrena=-
dante, decantfindolo a un papel filtro de cenizas conocidas, -
colocado sobre un embudo, recogiendo los cristales de fosfato

amonico de magnesio arrastrados, en dicho filtro (el fosfato-
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amonice magnesico es el sigulente NHMgPO,),

13,~ Se pasa a el papel filtro, cuidadosamente, todo-
el precipitado, arrastrandolo con el 1lfquido que queda por -~

filtrar,

14,~ Se lava el vaso con tres porclones de 25 milili
tros de amoniaco diluido, pasando los lavados al filtro que -
contiene el precipitado de fosfato amonico de magnesio - -
(NH MgPO,)

15,~ Se lava de nuevo el precipitado con 10 mililitros
de amonlaco d&iluido (Nn3dil2), recogiendo el lfquido filtrado
en un tubo de ensaye de 15 mililitros, se afhaden 3 gotas de --
nitrado de plata (AgN03) 0.1 normal al tubo de ensaye y se -~
comprueba la ausencia de precipitado de cloruro de plata - =
(AgCl), 51 se forma este precipitado, debe lavarse de nuevo-
el filtro que contiene el fosfato amonico magnesico - -
(NH,MgPO,) con solucifn de amoniaco hasta que el filtrado es

te libre de cloruros.

16.- Se pasa el papel filtro a un crisol de porcelana
de 4 centrimetros de difmetro, previamente calcinado a 900 ~--
grados centigrados, enfriado en un desecador y pesado, se ca-

lienta en un mechero hasta que est& seco,
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17,~ Se pasa €l crisol a un mufla y se calcina a 900~

grados centigrados, durante una hora,

18,~ Se deja enfriar la mufla hasta 30Q grados centi-
grados, se saca el crisol de la mufla con unas pinzas metBli~

cas y se deja enfriar en desecador, durante media hora.
Reacciones.-
Wity MaPOy (955 FET? M9z P2 Oy
19.~ Se pesa el crisol y su contenido, a partir de -
el peso de pirofosfato magnesico ( Hg2P207\1 obtenido, se ~
calcula el contenido en anhidrido fosférico (ons) en citrato

amonico de la muestra.

% de anhidrido fosforico soluble en cltrato ménico =

o _l42 250 100 P !
222.6 50 1
_ _318.9 p
Py
Siendo:

142 = peso molecular de anhidrido fosforico ( P, Og).
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222,6 = peso molecular de pirofosfato magnésica (P207Mg'2)

250 = volumen a que se diluye la muestra.

S50 = volumen de solucifn de la muestra tomada pra la precipl
tacifn, en mililitros,

P, = peso de la muestra en gramos.

P = peso obtenldo de pirofosfato magn€sico (P  Mg,).
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Determinacifn del anhidrido fosforico asimilable (9205) 801u-"un

ble en ugu§ mis soluble en citrato aménico (Cg g 0, (NHA.)amuéﬁ.

MATERIAL.

Un embudo de 8 centimetros de difimetro,

Un frasco de 250 mililitros con boca ancha y cierre herm&tico
Un densimetro para densidades del orden de 1,09

Una bureta de 50 mililitros.

Un cuentagotas.

Una probeta de 10 mililitros.

Una probeta de 50 mililitros,

Una probeta de 100 mililitros.

Una probeta de 250 mililitros.

Una probeta de 500 mililitros.

Un matraz aforado de 500 mililitros.

Unas pinzas de acero inoxidable.

Una pipete de 100 mililitros.

Un potenciometro medidor de pH.

Un termostato regulable a 65 grados centigrados (°C), doéndéﬂ
con agitador para frascos de 250 mililitros.

Una pipeta de 10 mililitros.

Una pipeta de 15 mililitros.

Una pipeta de 25 mililitros.

Un vaso de 100 mililitros.
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Un vaso de 250 mililitros.
Un vase de 400 mililitros.
Un vaso de 500 mililitros.
Un vaso de un litro.

Papel f£iltro de cenizas conocidas,
REACTIVOS.~

Fenoftalefna ( C20H1404)-‘

Acido nitrico concentrado (HNOj).‘
Acido citrico cristalizado ( c6H807‘).
ditrato ambnico ( NH,NO, ).

Amonlaco concentrado ( NH, con.l.
Tri6xido de molibdeno ( MoO, ).
Hidr6xido sSdice en lentejas (NaOH).

Acido clorhidrico centrado { HCL).

Obtencibn de citrato amonico (C5H507) (NH4)3 con pH = 7; den-
sidad = 1.09 a 20 grados centigrados.

1.~ En un vaso de un litro se pesan 185 gramos de fAci
do citrico cristalizado (C6H807), se afiaden 750 mililitros de
agua destilada (HZO) y se agita con una varilla de vidrio has

ta que se disuelva todo el &cido.

2.~ Lenta y cuidadosamente, se afaden 173 mililitros-
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de amoniaco (NH;) concentrado y se deja enfriar a temperatura
ambiente.

3.~ Be mide el pH de la solucibn utilizando un poten-
ciometro.

4.- Se ajusta el pH de la solucién a Ph 7, afladiendo-
solucibn de fcido cftrico al 10 por ciento (10 gramos en - -
100 mililityos de agual 6 hidroxido de amonlo {(NH,OH) uno a -

siete segin sea necesario,

S.~ Se introduce en la solucibn un densfmetro y si es
necesarlo se diluye con agua destilada hasta que la densidad-

sea ‘de 1.09 a 20 grados centigrados.

6.~ Se guarda la soluclén en un frasco de vidrio y se

manalmente se reajusta a un pH de siete,
Extraccidn de anhidrido fosforico (onél asimilable.

1.~ En un papel filtro de 9 centimetros de difmetro,-
con pliegues, se pesa con exactitud, un gramo de muestra, se-
coloca el filtro sobre un embudo de B centfmetros de difmetro
y se lava la muestra con doce porciones de 10 mililitros de -
agua destilada dejando filtrar totalmente cada porcifn del 1%

quido antes de aRadir otra.
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2,~ Con unas pinzas se toma el filtro, con el residuo
de la extraccibn anterior, y se pasa a un frasco de 250 mili-
litroe gue contenga 100 mililitros de solucibn de citrato am8

nico ( CgHg041 (NH,)3) calentada a 65 grados centigrados.

3.~ Se lava el embudo con 10 mililitros de agua desti
lada, recogiendo los lavados en el matraz aforado de 500 mili-

litros.

4.—- 8e clerra herm@ticamente el frasco de 250 milili-
tros y se aglta vigorosamente hasta que el filtro se reduzca-

a pulpa de papel,

5.- Se agita el frasco en un bafic de agua calentada a
65 grados centigrados de forma que haya una dispercifn conti-
nua de la muestra en la solucién de citrato amnico (CgHgO,)-
(NH, 1 5.
6.~ Exactamente una hora después de la adicifn del fil
tro al frasco se pasa todo el contenido de Este al matraz afo

rado de 500 mililitros.
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Reacciones .-

VU

P,0g + H,0 B 2 PO,
Emrmmmmmnn :
2P0, 4 H, 0 "X ppigl
3 2" mmimana 40277
' —r——— ) e
H4P207 + HZD 2H3PO4

Emmmmr

HCaPO, + (CHg05) (NHi) gy ~mem=cmnd (CeHz04) 5 Cay
+

(NH,} ;PO,

7.~ Se lava el frasco de 250 milillitros con seis por-
ciones de 10 mililitros de agua { H,0 ) destilada y se afia-~

den al aforado de 500 mililitros.

8.~ §Se enfria el Eontenido del aforade hasta tempera-
tura ambiente, se diluye hasta el enrase con agua destilada,-

se agita para homogenizar y se deja reposar durante dos horas.
Determinacibn de anhidrido fosférico (C,0g)
1.~ Se toman 25 mililitros del lfquido transparente -

que gobrenada en el matraz aforado de 500 mililitros y se vier

ten en un vaso de 250 mililitros.
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2,~ Se afiaden 10 mililitxos se Acido nitrico (HNO3) -

y se hierve, durante 15 minutos.

3.~ Se enfria hasta temperatura ambiente y se afiaden-
15 mililitros de la solucibn que contiene 10 gramos de nitra~

o amonico en 15 mililitros (NH4N03).

4.~ §Se afiade amonfaco hasta que se forme un precipita

do que se diguelva lentamente tras una agltacibn vigorosa.

Este precipitado sefiala el punto de neutralizacibn; si
no se aprecia claramente dicho precipitado, se neutraliza la-
solucifn con amonfaco (NH3), hasta pH 7 (utilizando papel in-
dicador y una varilla de wvidrio para apreciar el punto final)
y despu€s, se acidificara con Acido nitrico (HNO;] nomal.

5,~ Se diluye hasta 100 mililitros y se determina el-

contenido de anhidrido fosfbrico ( ons) en la solucién.

Reacciones.~
(NHz}, PO, + HNOj ==emew-===d  H PO, + NH,NO, -

6.~ Se afladen lentamente 45 mililitros de solucifn -~

acidificada de molibdato amSnico (£) (Mo,0,, (NH4)o .4 H,0).

6

7.~ Se introduce el vaso de 250 mililitros en bafio de

agua a 50 grados centigrados y se agita continuamente, duran-
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te 45 minutos.

B.~ Se decanta el lfquido sobrenadante y se filtra a-
través de un papel filtro de 8 centimetros de difimetxo, porcu
rando que la mayor i:arte del precipitado quede en el vaso de-
250 mililitros, recogiendo el lfquido filtrado en un matraz -

o vaseo de 500 mililitros,

9.~ Se lava el precipitado con dos porciones de 25 mi
lilitros de agua ( H,0°) destilada agitando y dejando reposar
despuBis de cada adicidn, se decanta el lfquido de lavado al -
papel f£iltro.

la.~ Se transfiere el precipitado al filtro y se lava
el precipitade con 6 porciones de 20 mililitros de agua - -

(HZO) destilada fria.

Reacciones.-

83P04 + M003 + NHAOH —————— P04 (NH4)3 + Moo3
11.- Se cambia el vaso o matraz gue contiene el 1~ -
quido por otro de 100 mililitros, se lava el precipitado lle-

nando el filtro con agua ( H,0) destilada fria hasta § ﬁilimg

tros del borde superior.

Se afiade una gota de fenoftaleina ( C20H14Q4) y una qg i

ta de sosa ( NaOH ) al 0.1 normal.y se observa si apafece una
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coloracibn xosada en el lfquido filtrade, En caso negativo -
se continua lavando el precipitado hasta que el lfquido, pro-
cedente de llenar dos veces el filtro con agua ( Hzo') fria,-
de color rosa el afiadirle una gota de hidr&xido de sodio 0.1~

normal (NaOR}.

12.~ Se agita con una varilla de vidrio hasta que se-
disuelva el precipitado, se afiaden 3 gotas de la solucibn al-
cohSlica de fenoftalefna (C20H1404) y se valora el exceso de~
hidrbxido de sodio {(NaOH} con Acido clorhidrico (HC1l) 0.5 nor

mal,
Reacciones .~
NaOH + HCl ~-=-—-=---=-p NaCl + H,0

13,~ S5Se calcula el contenide de anhidrido fosffrico -
(ons) de la muegtra, teniendo en cuenta gque el exceso de Py-
(gramos de muestra) se diluyen hasta 500 mililitros y que se-
toman 25 mililitros para 1la determinacibn:
Porciento de anhidrido fosfSrico asimilable (P,0:):

_ 500 3,086 10
% P05 asimilable = (V) f,~ V,£,) 0,5 —200 2.080 100
25 1000 Py
V) = volumen de hidrbxido de sodio (NaOH) 0.5 normal, con fac
tor £y , empleado en la valoracibn,

V5 = volumen de fcido clorhfdrice (HCl) 0.5 normal, con fac--~

tor £,, empleado en la valoracién.
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0.5 = normalidad de Scido clorhfdrico (HCl) y hidr&xido de - -
sodio (NaOR) empleados. 500 / 25 factor de dilucibn.

3.086 142 = millequivalente de anhidrido fosflri-
1000 46 x l00g co (P,0;]1 en la reaccibn de fosfomo—-
libdato amSnico PO, (NH,),. 12Mo 03

con hidréxido de sodio (NaCH).

De donde:

% de PZOS asimilable = 6,17 ( Vl 11 - V2 fz')
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Determinacién de anhidrido fosforico (P205) total,

Para determinar el contenidc total en anhidrido fos-
forico de los superfosfatos, se solubilizan é&stos por dis-~
gregacién con una wmezcla de 4cido clorhidrico (HCl) y 4ci-
do nitrico (HN03) concentrado, en proporcién 3 a 1 de agua-
regla, y después, se determina gravimétricamente o volumé--
tricamente el contenide de el anhidrido fosforico (P,0:) en

la solucién de la muestra.
MATERIAL.

Un are con nuez.

Un bafic de agua caliente de 15 cm. de difmetro.
Un crisol de 4 cn. de didmetro,

Un desecador de 15 cm. de difmetro.

Un embudo de 8 cm. de didmetro.

Ur

=

matraz afordllo de 500 rl,
Un matraz aforado de un litro.
Un matraz Erlenmeyer de 500 ml,
Un mechero Bunsen.

Una mufla.

Un pesafiltro.

Una pipeta de 10 ml.

Una pipeia de 50 ml,
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Una probeta de 10 ml.
Una probeta de 500 ml.
Un soporte de 50 cm.
Un vaso de 100 nl.
Dos vasos de 250 ml,
Un vaso de 400 ml.
Dos vasos de 500 ml.
Dos vasos de un litro.

Papel filtro de cenizas conocidas.

REACTIVOS.

Molibdato ambnico (3(Nﬁ4)2M004.4MoC)34aq.
Nitrato ambnico (NH4N03)

Cloruro magnésico (:igClz)

Cloruro ambnico (NH4C1)

Amoniaco concentrado (Nil,)

Acido clorhidrico concentrado (HCl)
Acido nitrico concentrado (hNOa)
Soluci6én de cloruro magnésico (ulgclz)r
Solucibén de cloruro amdnico (iﬂm,icl)
Jdezcla magnesiana (!-1gC12 + NH,0H )

Solucién de nitrato de plata (AgNO,)

Preparacién de reactivos.-
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Molibdato am®nico (3(NH4)2M004. 400, 4 aq,

1l,-

5.~

6.-

e

Se pesan 75 gramos de molibdato ambénico en un vaso de
500 mililitros y se disuelven en 300 mililitros de agua
destilada.

Se pasa la solucibn a un matraz aforado de 500 mililji--

tros y se diluye al volumen con agua destilada.

Se filtra.

Al filtrado se le ahfaden, agitando, 500 mililitros de
&cido nitrico (HNOB) concentrado. Si la concentracién-
de dcido nitrico es superior a la densidad 1.2, se pro-
duce un precipitado de dcido molibdico (Hzﬁood) y debe-

diluirse, dicha solucifn, con un poco de agua destilada-
Se ajita la solucién obtenida.
Se deja reposar durante ocho dfas,

Se filtra.

Soluci6n de nitrato aménico (NH4N03), al 15 %, con uno por-

ciento de dcido nitrico (HNO,).
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Preparacifn de muestra.-

L.-

Se pesan, ¢on exactitud, 5 gramos de muestra en un §e-
safiltros.
Se pasan, & un matraz Erlenmeyer de 500 mililitros.

Se afiaden 45 mililitros de la mezcla de Scido clorhidri
co (HC1l] concentrado (3;1) y &cido nitrico (HN03) cone=~

centrado,

Se coloca el matraz en un bafio de agua hirviendo, en --
una vitrina de buen tiro, y se mantiene en esas condie-
ciones hasta (ue no se desprendan vapores nitrosos --

por espacio de una hora.

Se deja enfriar.

Se pasa la solucifn a un matraz aforado de 500 milili--
tros. '

Se lava cl matraz con agua destilada y 'se pasan 10os.la=

vados al matraz aforado de 500 mililitros,

se diluye la solucibn de la muestra hasta 500 milildi---<

tros con agua destilada.
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£iltra,

La sflice (sioz)'interfie:e en la determinacibn de fosfa--

tos.

Si se sospecha su presencia en la disolucién de la muestra,

se toma la alfcuota que se utilizara en la determinacibn -

analitica y se procede de la siguiente forma:

1.~ Se

2.- Al

evapora a sequedad calentando suavemente.

residuo obtenido se agregan 5 mililitros de dcido -~

nitrico (HNO3) concentrado en agua destilada.

3.~ Se
le

la

5.~ Se

agita y se calienta hasta 40 grados centigrados con

cual queda precipitado el bibxido de silicio (Sioz)

filtra sobre un matraz aforado de igual volumen que

alfcuota tomada.

lava bien el filtro con agua caliente hasta gue el

lfquido de lavado no presente &cidez, recogiendo dicho

liquido en el mismo matraz aforado.

6.- Se

diluye al volumen con agua destilada.
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Reaccibn.—~

§% + HNO,—--> §i0, + NO +H.0
3 40°C 2 2

Precipitacibn de fosfomolibdato aménico ( P04(NH4)3 « 12400

1.-

Se toman 50 mililitros de la solucién de la muestra equi
valente a 0.5 gramos de la misma y se vierten en un fras-
co de vidrio, cuya capacidad debe ser de 250 mililitros -
si el producto a analizar contiene entre 20 y 50 potcien;

to de anhidrido fosforico (PZOS)'

Se introduce el vaso en un bafio de agua caliente a 90 gra

dos centigrados.

Se afiaden, sin que el lfquido afiadido toque las paredes ~
del vaso 100 mililitros, de la solucifn de molidbato amd-
nico Mo7024(NH4)5 por cada 0.1 gramos de annidrido fosfo-
rico (P205) que contenga la parte alicuota de muestra to-
mada para este an§lisis ( 100 mililitros para un abono —-
que contenga 20 porciento de ahidrido fosforico (ons) 6~
250 mililitros para vm abono que contenga 50 porciento de=-
anhidrido fosforico (P,0f) .

Se deja depositar el precipitado de fosfomolibdato amoni-

co ( 904(NH .12 MoO, ) durante 6 horas.

'3
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Reacciones. -

P05 + HNOy + HCL ~=e--==3 . HyPO, -
agua regia g

HyPO, +10,0, , (lIN, ) d=mmm=re 1,904.(§H4)3.12M003

Control de la precipitacién:

Sin:remover el precipitado, se decanta una pequefia por---
cién del lfquido sobrenadante a un embudo que contenga --
un papel filtro, recogiendeo el lfgquido filtrado en un va-
so de 100 mililitros.

Se recogen veinte mililitros del lfguido filtrado y se --
afiaden 2 mililitros de la solucién de molibdato ambnico -

(Mo7024(NH4)6.4 HZO)'

Se calienta suavemente y se observa si se forma precipi--
tado amarille. En caso negativo, puede asegurarse que no

quedan fosfatos en la solucién.

Si aparece precipitado amarilleo, se juntan las soluciones
y precipitados obtenidos, se calienta en un bafo de agua~-
a 90 grados centigrados, se ahaden 100 mililitros de la -

soluci6n de molibdato aménico (Mo7024(NH4)6.H20) en la ==
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forma antes indicada.

Disolucién del precipitado.-

Si filtra la mayor parte de el lfiquido, a través de papel
con cenlzas conocidas, decant&ndolo sin rgmovér el preci-

pitado.

Se lava el vaso y el filtro, con solucidﬁ“dé«niﬁrato amb— -

nico dos veces.

Se-afade al vaso, que debe contener la mayor'parte del: -~
precipitado, 15 mililitros de amoniaco (NH3) cohcentrado- -

y 85 mililitros de agua destilada (u20).

Sc pasa, a dicho vaso, el papel filtro que contiene el --

resto del precipitado.

Se agita con una varilla de vidrio, hasta que se logre la
solucién de todo el precipitado de fosfomolibdato aménico
(PO, (NI ) 5. 120005) . '

Precipitacibén de fosfato amfnico magnésico (NH4MgP04).

1.~

A la solucién obtenida en el apartado anterior, se le a~~

grega mezcla magnesiana (MgC12+NH40H), gota a gota, hasta
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que no se produzca m&s precipitado (12 mililitros).
2,- Se agita con una varilla de vidrio, sin tocar las paredes
del vaso para evitar que el precipitado quede adherido --

a las mismas.

Reacciones.~-

PO4 (NH‘J 312M003+MgC12+NH40H -------- : 4 Nﬂ4blgP04
+

ﬁ07024(NH4)6

+

NH,Cl + H,0
3.~ Se deja depositar el precipitado durante seis horas.

Control de precipitacibn,-

Para comprobar que la precipitacién ha sido cuantita--

tiva, se realizan las siguientes operaciones.-

1.~ Se decanta una pequefia porcién del liquido sobrenadante -
a un embudc que contenga un papel filtro de cenizas cono-

cida sin pliegues, recogiendo en un vaso de 100 mililitros
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el lfquido filtrado,

2.- Se recogen 20 mililitros de el lfquido filtrado, se afia=--
den 4 gotas de mezcla magnesiana (MgCl + NH40H) y se ob=~
serva s8i se forma precipitado blanco. En caso negativo -
puede afirmarse que no queden fosfatos en la solucibn y -

se realiza, a continuacién, la gravimetria del precipita-
do.

Si aparece un precipitado blanco, correspondiente a fos
fato ambnico magnésico (NH4MqPO4) se vierte el liquido filtra
do en el vaso que contiene el precipitado, se lava, se anaden
5 mililitros de mezcla magnesiana (MgC12+NH40H), se agita con
una varilla de vidrio, se deja reposar 6 horas y se vuelve --

a realizar el control de la precipitaci6n antes descrito.

Gravimetria del precipitado.-

1.~ Se decanta la mayor parte del liquido sobrenadante, fil--

trandolo a traves de el mismo filtro.

2.- Junto con las filtimas porciones de lfquido sobrenadante-
se transfiere el precipitado al filtro, se arraStran las-
partfculas remanentes en un vaso con 10 mililitros de so=-
lucién de amonlaco (NH,) (amoniaco - agua) (1-2) se lava-

el vaso y el filtro con 20 mililitros de solucién de amo-
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niaco (NH,).

Se repite el lavado de el vaso y el filtro, con 4 porcio-
nes de 10 mililitros que contienen soluci6én de amoniaco =
(NH,) .

Para comprobar que el precipitado esta bien lavado, se re
coge el lfcuido de el dltimo lavado en un vaso de 100 mi-
lilitros, se le agrega &cido nitrico (HN03), gota a gota,
hasta que tenga una reaccitn &cida frente al papel indica
dor, se agregan 3 gotas de nitrato de plata 0.1 normal --
y se observa si se forma un precipitado blanco (AgNOsNI-—
TRATO DE PLATA): en caso afirmativo se contipnua con el la
vado con améniaco (NH3) diluido, en caso negativo se da -

por terminado dicho lavado.

Se pasa el precipitado que esta en el papel filtro y que=-
es fosfato ambnico magnésico (NH4MgP04), a un crisol debi

damente preparado y pesado.

Se seca el papel y el precipitado sobre el mechero con -=-

una llama pequefia dentro de una vitrina.

Se introduce el crisol, con el precipitado, en una mufla-
a 100 grados centigrados y se calcina a 300 - 1000 grados

centigrados durante una hora o hasta que el residuo tenga
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color blanco o gris.

8.~ Se deja enfriar la mufla hasta 300 grados centigrados.

9.~ Se saca el crisol de la mufla e inmediatamente, se coloca

en un desecador y se deja enfriar en el durante una hora.
10.-Se pesa el crisol con el precipitado calcinado.

11,-Se calcula el porciento de anhidrido fosforico (ons) to-

tal contenido en la muestra.

Porciento de anhidrido fosforico total:

% anhidrido fosforico total = 142 -300, oo r___
222.6 50 P

= €37.9 =-Bo-’
Py
Siendos

142 = peso molecular de anhidrido fbsfotico'(?zos).

22.6 = peso molecular del pirofosfato magnesico (Mg2P207).

500/50 = la muestra se diluye hasta 500 mililitros y se toman
50 mililitros para la precipitacibn,

P = peso del plrofosfato magnésico obtenido (Mgzpzoik

Pl = peso de muestra disuelto y diluido hasta 500 mililitros
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Reaccién.-

N MgPO, =mr—=mmmmmn= > Mg,P.0
477778 900-1000 ® C 227
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Determinacién voiumetrica de anhidrido fosforico (9205) total

MATERIAL

Una pipeta de 25 mililitros,

Un matraz aforado de 100 mililitros. .

Un matraz aforado de 200 mililitros.

Un embudo de 8 centimetros de didmetro.

Dos pipetas de 10 mililitros graduadas,

Un bafio de agua.

Una probeta de 100 mililitros.

Una bureta de 50 mililitros.

Un vaso de 100 mililitros.

Un vaso de 200 mililitros.

Un vaso de 400 mililitros.

Un vaso de un litro,
REACTIVOS

Acido nitrico concentrado (HNOB) con.

Amoniaco (NH,)

Fenoftaleina ( C,4H,,0,). ’
Hidroxfdo de sodio en lente<as (NaOH).: .
Acido clorhidrico (HCL).
Nitrato amfniaco ( NH,NO; ).
Triéxido de molibdeno (Moo3).
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Preparacibn .-

1l,~-

En un vaso de 200 mililitros se pesan, con exactitud, un
gramo de muestra, se coloca en una vitrina con buen tiro
y se afiaden 10 mililitros de &cido nitrico (HN03) concen
trado y 30 mililitros de &cido clorhidrico (HCl) concen-~

trado.

Se calienta hasta ebullicién agitando con una varilla --

de vidrio durante 30 minutos.

Se deja enfriar hasta temperatura ambiente y se diluye-~

con agua destilada hasta 100 mililitros.

Se pasa la solucién de la muestra a un matraz aforado de
200 mililitros, se lava el vaso con tres porciones de 20
mililitros de agua destilada, se pasan los lavados al ma
traz aforado, se diluye hasta el enrase con agua destila
da y se aglta para conseguir una solucifn homogénea, 8Si
quedan particulas sin disolver, se filtra la solucién a-
traves de papel filtro seco, recogiendo el filtrado en -

un matraz Erlenmeyer de 250 mililitros.

Procedimiento.-

1.~

Con una pipeta, se toma una poreiSn de la solucién que -

contenga 0.2 gramos de muestra contenidos en anhidrido =~



68

fosforico (PZOS) menores del 20 porciento, y 0.1 gramos--
con contenido superior al 20 porciento de anhidrido fosfo
rico (P,0r). Se afiaden 10 mililitros de dcido nitrico --
(HHO3) concentrado y, luego, hidroxido de amonio (HH4OH)-
hasta que se forme precipitado que se disuleva poco a po-

co, al agitar vigorosamente,

Se diluye la solucién hasta 100 mililitros y se enfria --
6 se calienta segun sea necesario hasta 30 grados centi--

grados.

Si la muestra contiene menos de el 20 porciento de anhi--
drido fosforico (ons), se afladen 35 mililitros de la so=-
lucibn &cidificada de milibdato améniaco (M040,, (NH,) o AH,0)
para que precipite todo el f6sforo, y se contiene mis
del 20 porciento de anhidrido fosforico (P205) se afade -
sufici®nte molibdato amonico para que precipite todo el-
£6sforo, le cual se reconoce realizando la precipitacién-
mediante adiciones sucesivas de 25 mililitros de solucitn
fcidificada de molibdato amfnico (3 (NH,)},H00,.44005) y ob

servando el momento en que se forma el precipitado.

Reacciones.~

et J - . -
H3P04+12H2M004‘——12 Hzo + H3‘P(Mo3010)

Hy(P(M030, ) + Nil,-~9P (?‘_°3°_io){ (‘f“g):i; =
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HaPO4+HO7024(NH4)6+4H20---’P04(NH4)312M003

Se agita la solucifn durante 30 minutos a temperatura am

biente.

Se decanta el lfquido sobrenadante, se filtra y se conti

nua el anflisis en la forma siguiente.

Ee decanta el liquido sobrenadante, y se filtra a tra--
vés de papel £iltro de 8 centimetros' de diﬂmetro,>procﬂ
rando que la mayor parte de el precipitado quede en el -
vaso de 250 mililitros y recogiendo el lfquido en un ma-
traz de 500 mililitros.

Se lava el precipitado con dos porciones de 25 mililitros
de agua destilada, agitando y dejando reposar despdes de
cada adicisn, y se decanta luego el liquido de lavado al

papel filtro.

Se transfiere el precipitado al filtro y se lava con 6-

porciones de 20 mililitros de agua destilada fria.

Se cambia el vaso 6 matraz dque contiene el )lfiquido por--
otro de 100 mililitros, se lava el preéipitado llenando~-
el filtro con agua destilada fria hasta 5 mililitros del

borde superior., Se anade una gota de fenoftalefna =---=-
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(C20H1404) y una gota de hidréxido de sodio (NaOH) 0.1~
normal y se observa si aparece una coloracién rosada en
el liquido filtrado., En caso negativo se continfa la--
vando el precipitado hasta que el 1fquido, procedente -
de llenar dos veces el filtro con agua destilada fria,-
de color rosa al afiadirle una gota de fenoftaleina ----

(C20H1404) ¥ una gota de hidr8xido de sodio 0.1 normal-
(NaOH) .

10.- Se transfiere el precipitado y el filtro a un vaso de -
250 mililitros que contenga 50 mililitros de hidroxido-
de sodio 0.5 normal (NaOH).

1l.- Se agita con una varilla de vidrio hasta que se disuel-
va el precipitado, se afiaden tres gotas de solucién al-
coholica de fenoftaleina (C,,H,,0,) se valora el exceso
de hidréxido de sodio {NaOH) con &cido clorhidrico ----
(HCl) 0.5 normal.

Reacciones. -

,POA(NH4) l? HoO, f NaOHVf'-fi K?947+ 12&04 + 3NH,+ 11320

- = +
(P(M04040}4) (NH,) 3423 (OH)€==~=HPO, + 12Mo, +3NH, +11H,0
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12.- Se calcula el contenido de anhidride fosforico (P,0g)~-
total, teniendo en cuenta el volumen a que se diluyo la
muestra y el volumen de la parte alfcuota tomada para -

la determinacién.

Porciento de anhidrido fosforico ={V,f,~V,f,) 0.5 iﬁg% agg_
100
siendo.- =Pvlf1-vzfz) L2344
P

P= peso de muestra tomado para el andlisis
Vy = volumen de hidr6xido de sodio 0.5 normal, con factor f1

empleado en la valoracién. £, = 20 / volumen de sosa ==

1
NaOH empleado en valoracién de icido oxalico.

V,= volumen de dcido clorhfdrico 0.5 normal , con factor £
empleado en la valoracién . f2=V1£1 / 25 mililitros de -
&cido clorhidrico, Vi ¥ fl de sosa (NaOH).
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Determinacién de anhidrido fosforico (ons) insoluble en ci-

trato amSnico (C6H507)(NH4)3.

MATERIAL

Un

Un

Un

Un

Un
Un

embudo de 8 centimetros de dismetrxo.

aro, con nuez, de 6 centimetros de difmetro.
soporte de un metro.

frasco de 250 mililitros con cierre hermético,
termometro para 65°C (grados centigrados).

bafio de agua termostatado de 65 grados centigrados.
dotado de agitador para vasos de 250 mililitros,
matraz Kitasato de 250 mililitros.

embudo Buchner de 5 centimetros de didmetro.

Una pipeta de 25 mililitros.

Una probeta de 25 mililitros.

Una mufla.

Un

crisol de porcelana,

Unas pinzas met&licas para mufla.

Un

matraz aforado de 250 mililitros.

Una pipeta de 100 mililitros

Papel filtro de cenizas conocidas.
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Reactivos. -

Nitrato aménico (NH4N03).

Tri6xido de molibdeno (M00,) .
Hidréxido de sodio en lentejas (NaOH).
Acido clorhidrico concentrado (HCl).

Acido nitrico concentrado (HNOJ).
Extraccién de anhidrido fosforico (P205) soluble en agua ~--
(Hzo), y soluble en citrato aménico ((C6H507) (NH4)3).

1.- En un papel filtro de 9 centimetros de di&metro, con plie
gues, Se pesan, con exactitud, un gramo de muestra, se -
coloca el filtro sobre un embudo de ocho centimetros de-
difmétro y se lava la puestra con doce porciones de 10 -
mililitros de agua destilada, recogiendo el extracto en-
un matraz aforadeo de 500 mililitros y dejando filtrar to

talmente cada porci6n de liquido antes de aiiadir otra.

2.- Con unas pinzas se toma el filltro, con el residuo de la-
extraccién anterior, y se pasa a un frasco de 250 milild
tros que contenga 100 mililitros de la solucifn de citra
to aménico ((C6H507) (NH4)3) calentada a 65 grados centi

grados.
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Se lava el embudo con 10 mililitros de agua destilada, re
cogiendo los lavados en el matraz aforado de 500 milili--

tros.

Se cierra herméticamente el frasco de 250 mililitros y se
agita vigorosamente hasta que el filtro se reduzca a pul=-

pa de papel.

Se agita el frasco en un bafio de agua calentada a 65 gra-
das centigrados, de forma que haya una dispercién conti--
nua de la muestra en la solucidén de citrato aménico —---

({cghg0,) (NH,) 5) .

Exactamente una hora despfies de la adicifn al frasco de--
250 mililitros del filtro con la extraccidn de anhidrido-
fosforico (ons) soluble en agua, se detiene el aparato -

agitador y se saca el frasco del baiio de agua caliente.

Inmediatamente se filtra r&pidamente, con succibn, a tra-
vés de papel Watman # 5, sobre un embudo Buchner de 5 w=--

centimetros de didmetro.

Se lava el residuo, con porciones de 25 mililitros de . --
agua(Hzo) destilada calentada a 65 grados centigrados, --
hasta tener un volumen de 350 mililitros, dejando filtrar

todo el 1lfquido antes de cada nueva adicién.
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Si el filtrado tiende a enturbiarse, al lavar con a==-
gua destilada (H,0), se lava con solucibén de citrato aménico-

al 5 por ciento ((C6H507)(NH4)3), en lugar de lavar con agua.
Reacciones. -

P205+H20;_ -z

2 HPO4+H,0 &~ = = ZH,P,0,
Pl 4

H4P,0,+H,0 & = = 2 2H 20,

H3904+(C6H507)(NH4)3 - - ?(C65507) H3+(NH4)3P04

Determinacién de anhidrido fosforico (9205) que esta en el =~

residuo del citrato amonico (CGH507) (NﬁA)B.

1.~ Con unas pinzas se toma cuidadosamente el papel filtro =--
que contiene el residuo de la extraccibn con citrato amé-
nico (C6H507) (NH4)3 y se pasa a un crisol de porcelana -

de cuatro centimetros de difmetro.

2,- Se seca el papel filtro, calentando el crisol con la lla-

ma del mechero Bﬁnsen, con e) residuo de 1la extraccipp Y-

se pasa a una mufla.

3.- Se calcina el contenido del crisel a 450 grados centigra-

dos durante dos horas; se deja enfriar la mufla hasta 300
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grados centigrados, se saca el crisol con una pinzas me-
t4licas y se observan las cenizas, gue deben ser blancas
o grises. En caso contrario, se vuelve a calcinar duran

te una hora a 450 grados centigrados.

Una vez que las cenizas sean blancas o grises, se deja =~
enfriar el crisol y su contenido, hasta temperatura ame--
biente y se afaden 15 mililitros de &cido clorhidrico --

(HC1) concentrado.

Se agita con una varilla de vidrio, se calienta dentro -
de una vitrina con un buen tiro, hasta que hilerva la so-
lucifn, se vuelve a agitar con una varilla de vidrio y -

se mantiene en ebullicifén suave durante 5 minutos,

Se enfria la solucibn, se diluye hasta 30 mililitros con
agua (}120) destilada, se filtra, a través de papel filtro
a un matraz aforado de 250 mililitros, se iava el crisol
y el filtro, con seis prociones de 10 mililitros de agua
destilada y se diluye el contenido del matraz aforado -~

hasta el enrase con agua (B,0) destilada.

Se determina el contenido de anhidrido fosforico (pZOS)—
insoluble en citrato ambnico (C6H507) (NH4)3.NHAOR teniendo-
en cuenta el peso de la muestra tomada, y las disolucio-

nes realizadas.
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Reacciones.-

WH,CaPC ~=wew=~=3 Ca,P,0
4 4 450° C 27277

Porciento de anhidrido fosforico (ons) insoluble en citrato-

aménico (CGH507) (NH +NH, OH

4)3

% de ons insoluble en citrato aménico =

- - 250 3.086 100
V7 -VoFy) 0.5 55 I5ap 4
= al J0.3337__
= (V)P gV Fp) =252 -
Py

Donde:

Pl= peso de muestra tomada

V1= volumen de NaOH 0.5 N, con factor Fl empleado en la-

valoracibn.

V,= volumen de &cido clorhidrico (HCL) 0.5 N, con factor

F, empleado en la valoracitn.
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Determinacién anhidrido fosforico (ons) total en abonos or-
ganicos por medio de vanadomolibdato (Mo7024(vo3)6 en el mé-~-
todo colorimetrico.

MATERIAL
Una probeta de 50 mililitros.
Una probeta de 250 mililitros.
Un matraz aforado de un litro.
Un matraz Kjendahl de 200 mililitros.
Un matraz aforado de 250 mililitros.
Nueve matraces aforados de 100 mililitros.
Una pipeta de 5 mililitros.
Un espectrofotfmetro.
Un vaso de 250 mililitros,
Un vaso de un litro.
'Un mechero de gas.
Un tripie.
Una rejill&.
Unas pinzas para matraz.

Una nuez meté&lica.

REACTIVOS

Acido sulfurico concentrado (sto4).

Acido perclérico concentrado (HClO,).
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Molibdato aménico (Mo7024(NH4)6).

Nitrato de sodio 6 nitrato de potasio (NaNO

3+ KNO3)

Vanadato am6nico (NH4(v03)).

Soluci6n de Vanadomolibdato aménico (VOa(NH4). Moos).

1.~

En un vaso de 250 mililitros, se pesan 20 gramos de moli-
bdato am6nico, tetranidratado, se le afiaden 200 mililjew=
tros de agua (Hzo) destilada, calentada a 90 grados centji
grados, se caliente suavemente, se agita con una varilla-

de vidrio hasta que se disuelva la sal y se deja enfriar-

la solucién.

En un vaso de un litro se vierten 125 mililitros de agua-
(HZO) destilada, se calienta hasta ebullicisén, se ahade -
un gramo de vanadato amfnico (NH4(V03)), se agita con una
varilla de vidrio hasta que se disuelva la sal y se deja-

enfriar la solucién.

Al vaso de un litro, que contiene la solucidn de vanadato
aménico (NH4(v03)), se le afiaden 225 mililitros de &cido-

perclorico (HC104) del 70 por ciento.

Se anade lentamente y agitando la solucitn de molibdato -
aménico (Mo,0,,(NH,). a la solucién &cida de vanadato am§
nico (Nu4(vo3).



80

Reacciones.-

Mo7024(NH4)6+NH4 (VO3) + HClO ==e=wsd Vo, (NH, ) MoO4

<+

H20+NH3C1

Soluci6én patrén de fosfato monopotdsico (KHZPO4).-

l.-

4.-

En un pesafiltro se colocan 2.5 gramos de fosfato monopo
tasico (KHZPOA) y se secan a 105 grados centigrados du--

rante dos horas.

En un vaso de 100 mililitros se pesan 1.917 gramos de fos
fato monopotisico (KHZPOAS, seco, se afaden 50 milili---
tros de agua (Hzo) destilada y se agita con una varilla-

de vidrio hasta que se disuelva.

Se pasa la solucifn a un matraz aforado de un litro, se-
lava el vaso de 100 mililitros con 5 porciones de 20 mi-
lilitros de agua (HZO) destilada, pasando los lavados al
matraz aforado de un litro y se diluye la solucién, has-
ta el enrase con agua destilada (HZO). Esta solucién --
contiene un miligramo de anhidrido fosforico (9205) por-

mililitro.

Con las pipetas correspondientes se toman 20, 25, 30, —-
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35, y 40 mililitros de la solucifn de un miligramo de an
hidrido fosforico (P,0y) por mililitro, se vierte cada -
uno de estos vollmenes en un matraz aforado de 50 mili--
litros y se diluyen todos, hasta el enrase con agua des-~
tilada. Estos matraces aforédos contendré&n o.4, 0.5, --
0.6, 0.7, y 0.8 miligramos de anhidrido fosforico por mi
1ilitro szos).

Reaceifn, -

: 105 _° €
KH,PO, ====2—=wSuceosnp KH, PO,

Preparacién.-

Se pesa un gramo de muestra y se pasa, a un matraz kjen-

dal de 200 mililitros.
Se afiaden 30 mililitros de &cido sulfdrico (stod) con=-
centrado, se calienta hasta ebullicién y se hierve, du--

rante 10 minutos.

Se deja enfriar y se afaden 4 gramos de nitrato de sodio

(NaNoa) 6 nitrato de potasio (KNO,).

Se calienta de nuevo y se hierve durante 30 minutos 6 —--
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mis tiempo si la solucién permanece oscura y no se hace--

transparente en ese tiempo.

Cuando la solucibn esti casi incolora se deja enfriar y

ge afiaden 0.3 gramos de nitrato de secdio (NaN03).

Se calienta de nuevo hasta que la solucifn esté practica-

mente incolora.

Se enfria, se afiaden 150 mililitros de agua destilada ---

(H2°) y se hierve durante 10 minutos.
Se deja enfriar, se transfiere la solucién, a un matraz -
aforado de 250 mililitros y se diluye hasta dicho volumen

con agua (Hzo) destilada.

Si el contenido en anhidrido fosforico (P205) de la ~--

muestra es superior al 5 porciento, debe diluirse la solucidn

obtenida de manera que la solucién contenga 0.4 y 1 miligramo

por

mililitro de anhidrido fosforico (ons).

Reacciones.~

Ca3(P04)2+82504 ----------- —)H3P04+C3504

HyPO, + KNO, Sovmamomoo—cae #KH, PO,
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K82P04+V03(NH4)H003----—--—-—-§P04(NH4)+12.MOO3

+

H,VO

Anflisis colorimétrico.-

Se toman nueve nmatraces aforados de 100 mililitioé;QT:i‘
se¢ vierten en ellos las cantidades que se indican de_léa sd?

luciones sigulentes, -

En el primer aforado, 5 mililitros de agua (H,0) bi--
destilada.

En el segundo, 5 mililitros de la solucidn patrbn que
contiene 0.4 miligramos de anhidrido fosforico (P205) por mi
lilitro (en el matraz aforado habrd 2 miligramos de anhidri-

do fosforico (9205) por 100 mililitros).

En el tercero, 5 mililitros de la solucién patr6n que
contiene 0.5 miligramos de anhidrido fosforico (ons)réo%fh1 
1ilitro.

En el aforado nfimero cuatro, 5 mililitr05 de ;a’sqiuff

cién patrén con 0.6 miligramos de anhidrido £osf§§i€'

lﬁzosﬁ;

por mililitro.
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En el quinto matraz aforado, 5 mililitros de la solu-
cifn patr6n con 0.7 miligramos de anhidrido fosforico (P205)—
por mililitro.

En el sexto matraz aforado, 5 mililitros de la solu~-
cibn patrén con 0.8 miligramos de anhidrido fosforico (P2°5)_
por mililitro.

En el septimo matraz aforado, 5 mililitros de la 501\_1_
ci6n patrbn con 0.9 miligramos de anhidrido fosforico (PZOS)—
por mililitro.

En el octavo matraz aforado, 5 mililitros de la solu--
cibn patr6n con un miligramo de anhidrido fosforico (ons) por
mililitro (en este matraz aforado habra 5 miligramos de anhi-

drido fosforico (ons) por clen mililitros,

En el noveno matraz aforado, 5 mililitros de solucifn-
con la muestra.
2.- se afiaden 45 mililitros de agua destilada a cada unc de—-

los matraces aforados.

3.- Se afiaden a los mismos, 20 mililitros de la solucifn de -
molivdovanadato aménico (VL')3 (HHd) -Mo0,}, se agita para ~-

conseguir una mezcla homogénea y se anota la hora en gque-
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'se realiza la adicién a cada matraz aforado.

Se diluyen las soluciones contenidas en los mataces afora

dos, hasta su enrase con agua destilada.

Se tapan bilen los matraces aforados y se agitan, por vol-

teo, para conseguir soluciones homogéneas.
Se deja reposar diez minutos.

Se toman dos celdas del espectrofotbmetro y se sefialan, =
por la parte no utilizable, con un ldpiz grasa, para po--

der diferenciarlas.

A los diez minutos de la adicién del molibdovanadato amé-
nico (VOB(NH4) .Moo3), se llenan las dos celdas del espec
trofotometro con la solucifn que contiene 2 miligramos -
de anhidrido fosforico (PZOS) por cien mililitros, se —-—-
ajusta el espectrofotfmetro de cero, a 460 micrometros -
con una de las celdas se mi;; la abosorcifn Optica a 460~
micrometros de la solucién contenida en la otra celda con

referencia a la primera.

La segunda celda debe tener una absorcién igual a la -

primera o dar una lectura de 0.001 de absorbancia como m&ximo,
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Si1 la segunda celda tiene una absorcidn menor que la-
primera, se invierte el orden de las mismas. De esta forma-
podran corregirse las diferencias de absorcifn que existen =

entre las celdas.

9.~ Se ajusta el espectrofotSmetro con la celda que di menos
absorcifn y se mide la absorcién Sptica a 460 micrometros
de 1as otras soluciones utilizando la otra celda y con -
el aparato ajustado a cero con la solucifn que contiene-
dos miligramos de anhidrido fosforico (ons) por cien --

mililitros.

10.~Para controlar el ajuste de el aparato se mide de nuevo-
la abosrci6n de esta Gltima soluci6n al final de cada se

rie.

11.-Se dibuja una curva patrén que relacione las absorcio---
nes Gpticas de las soluciones patrones con su contenido-
en anhidrido fosforico (ons) y se calcula el contenido-
en- anhidrido fosforico (ons) de la muestra, teniendo -~
en cuenta que un gramo de la misma se diluyo hasta 250 -
mililitros si no se ha hecho otra dilucién, de los cua--

les se han tomado cinco mililitros para la determinacitn,

12.-51 la absorcién 6ptica es menor que la correspondiente -

a la solucién que conticne 2 miligramos de anhidrido fosg
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forico (PZOS) por 100 mililitros, se toma otra parte alf
cuota de 5 mililitros de solucién muestra, se vierte en-
un matraz aforado de 100 mililitros, se afiaden 45 mili--
litros de agua (H,0) destilada, 5 mililitros de la solu-
cifn patrén con 0.4 miligramos de anhidrido fosforico -
(9205) por mililitro y 20 mililitros de la solucidn de -
molibdovanadato aménico, (VOJ(Nﬂd).Moo3) se agita, se -
diluye hasta el volumen del aforado, se vuelve a agitar
se deja reposar y a los 10 minutos de la adicitn de moli
bdovanadato ambnico, (v03(NH4).M003 se mide la absorci®én
6ptica en el espectrofotBmetro a 460 micrometros en la-

forma indicada anteriormente,

En este caso, al calcular el contenido de anhidrido -

fosforico (PZOS) de la muestra, debe sustraerse el anhidrido

fosforico (P205) afiadido del encontrado.

Teniendo en cuenta gque se afor6 a 250 mililitros y se

tomaron 5 mililitros para la determinacién:

Porciento de anhidrido fosforico (PZOS) en la muestra.-

% de P2°5=(miligramos de onE encontrades -~ 2) 100

20

13,-81 la absorcién &ptica de la solucién con muestra es su-

perior a la que contiene 5 miligramos de anhidrido fosfo

rico (P205) por 100 pililitros, se toma, con una pipeta,
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una parte alfcuota de la solucién con muestra que esta conte=-
nida en el matraz aforado de 250 mililitros y se diluye a el-
volumen adecuade para que en un volumen de 5 mililitros haya-
2 y 5 miligramos de anhidrido fosforico (P205) de esta solu--

cifén en la misma forma expuesta anteriormente.

El contenido de anhidrido fosforico (9205) en la mues-

tra se calcula de la siguiente forma:

0. _encontrados_en_curva_patrén

& de Py0g= ﬁiiig;ﬁag-aé—ig- uestra en la alicuota tomada
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Determinaci6n de anhidrido fosforico (ons) total en abonos-
orgénicos. (mé&todo gravimetrico de pirofosfato magnésico «-—-

{NgP,04) .

MATERIAL

Una capsula de porcelana de 10 centimetros de diamg--
tro.

Un bafio de arena.

Un matraz Erlenmeyer de 200 mililitros.

Una probeta de 25 mililitros.

Un embudo de 8 centimetros de diamétro.

Un &ro, con nuez, de 6 centimetros de diamétro.
Un soporte de un metro

Una mufla.

Un vaso de 100 mililitros.

Un vaso de 250 mililitros.

Un crisol de porcelana de 4 centimetros de didmetro.

REACTIVOS

Hidroxido de calcio (Ca(OH),).
Acido clorhidrico concentrado (HC1).
Acido nitrico concentrado (HNO,}.
Cloruro magnésico (MgClz).

Cloruro am6nico (NH4C1).
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Amoniaco concentrado (NH,O0H e NE,+,0)

_ Molibdato aménico 6 anhidrido molibdico (Mo7024(NH4)64H20).

Preparacibén de muestra.-

Se pesan dos gramos de muestra en una capsula de por-

celana de 5 centimetros de di&metro.

Se afiade agua destilada, lentamente, hasta gue la mues--

tra este uniformemente humedecida.

Se afiaden 0.1 gramos de hidroxido de calcio (CaOH) y se-

mezcla todo uniformemente cén una varilla de vidrio.

Se seca la muestra humedecida, calentandola en un bafio -

de arena.

Se calecina la muestra en una mufla a 450 grados centigra

dos durante dos horas.

Se pasa el residuo de la calcinacifn a un matraz Erlenme

yer de 200 mililitros.

Se vierten en la c&psula 15 mililitros de &cido clorhf--

drico concentrado, se remueve el residuo adherido a la -
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dgésula con una varilla de vidrio y se pasa todo el ma--

traz Erlenmeyer de 200 mililitros.

Se lava la cipsula con 10 mililitros de agua (Hzo) desti~
lada, pasando el lfiquido de lavado a el matraz de 200 mi-
lilitros.

Se vierten en la cfpsula otros 15 mililitros de &cido ---
clorhfdrico (HCl) concentrado, se remueve con la varilla-
de vidrio, se pasa el liquido al matraz Erlenmeyer y se -
lava de nuevo la c8psula con 10 mililitros de agua desti-

lada.

}0.-5e calienta la solucidn hasta que comience a hervir y se-

mantiene la ebullicién durante 15 minutos.

11.~5e pasa el contenido del matraz a una cipsula de porcela-

na de 5 centimetros de difmetro, se lava el matraz con --
cuatro porciones de 10 mililitros de agua destilada y se-
vierten los lavados en la cdpsula de 5 centimetros de did

metro.

12.-5e evapora el a~ua hasta sequedad para insolubilisar la =-

stlice (si).

13.-A el residuo se le afiaden 10 mililitros de &cido nftrico-~
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(1O ,) concentrado y 10 mililitros de agua (uzo)\destila-

da, y se calienta en bafio de arena, durante 5 minutos.

14.-5e filtra la solgcidn recogiendo el filtrado en un vaso ~

de 250 mililitros.

15.-5e lava la c8psula con porciones de 5 mililitros de agua-
(H,0) destilada calentada a 60 grados centigrados hasta -
que una gota del liquido del lavado, filtrado, no de reac
cifn Scida frente a el papel indicador de pH.

Procedimiento de anflisis.-

1.~ Se toman 50 mililitros de solucifn con muestra equivalen-
te a 0.5 gramos de la misma, y se vierten en un vasc de -
vidrio, cuya capacidad debe ser de 250 mililitros si el -
producto a analizar contiene 20 por ciento de anhidrido -
fosforico (9205), 6 400 mililitros si el producto a anali
zar contiene entre el 50 por ciento de anhidrido fosfori-

co (9205).

2,=- Se introduce el vaso a un bafio de agua caliente a 90 gra-

dos centigrados.

3.~ Se afiaden, sin que el l1fquido afiadido toque las paredes -

del vaso, 100 mililitros, aproximadamente, de solucién --
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de molibdato amb6nico (Mo7024(NH4)6.4H20) por cada 0.1 gré
mos de anhidrido fosforico que contenga la porcidén alicuo
ta de muestra tcmada para este anflisis (100 mililitros -
para un abono que contenga 20 por ciento de anhidrido fos
forico (ons) 6 250 mililitros para un abono que conten-
ga un 50 por ciento de anhidrido fosforico (ons)).

Se deja reposar el precipitado de fosfomolibdato aménico-

durante 6 horas.

Control de la precipitacifn,~

Sin mover el precipitado, decantar una pequefia porcién de
1fquido sobrenadante a un embudo que tenga papel filtro,-
recogiendo el lfquido filtrado en un vaso de 100 milili~-~

tros.

Se recogen 20 mililitros del lfiquido filtrado y se ahaden
2 mililitros de solucifn con molibdato aménico f==m===w-. -
(Ho7024HH4)é,4H20).

Se calienta suavemente y se observa si se forma precipita
do amarille. En caso negativo, puede asegurarse que no =

quedan fosfatos (H3P04) en la solucidn.

Si aparece precipitado amarillo, se juntan las soluciones
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y precipitados obtenidos, se calientan en un bafio de =e-
agqua (Hzo) a 90 grados centigrados, se afiaden 100 milili-
tros de la solucifn con molibdato am&nico (Ho70:‘(NH4)6—
.4h20) y se nrecipita el fosfomilibdato amfnico [==—=se-—=
FO, (md)j.nuéo:,) .

Disolucifn del precipitado.-

1,-

Se filtra la mayor parte del liquide, a traves de papel) -
de cenizas conocldas, decantandolo sin remover el precipi

tado.

Se lava el vaso, que debe contener la mayor parte de el =
praecipitado, 15 mililitros de amoniaco concentrado (NH3)-
y 85 mililitros de agua destilada.

Se pasa a dicho vaso, el papel filtro gue contiene el res

to del precipitado.

Se agita con una varilla de vidrio, hasta que se logre -

la solubilidad de todo el precipitado de fosfomolibdato -

amonico (POA(NH4)3.12M003).

Precipitacién de fosfato ambnico magnésico (NH4MgF04).

1,»

A la solucibn obtenida en el apartado anterior, se le a-
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grega mezcla magnesiana (Mquz+NH40H ----- —NH4C1+Mgc1 ) -
gota a gota, hasta que no produzca mis precipitado, se --

agregan 12 mililitros.

2.~ Se agita con una varilla de vidrio, sin tocar las paredes
del vaso para evitar que el precipitado quede adherido a-

las mismas.

3.~ Se deja depositar el precipitado durante 6 horas,

Control de la precipitacién.-

Para comprobar si la precipitacidén ha sido cuantitati-

va, se hace lo isiguiente.-

l.- Se decanta una pequefia porcién del lfiquido sobrenadante -
a un embudo gue tenga un papel filtro de cenizas conoci--
das, sin pliegues, recogiendo en un vaso de 100 mililitros

el liquido f£iltrado.

2,- Junto con las ﬁlﬁimas porciones de liquido, se transfiere
al precipitado al filtro, se arrastran las particulas re-
manentes en el vaso con 10 mililitros de solucién de amo-
niaco (NH3) (amoniaco - agua 1-2) y se lava el vaso y el-
filtro con 20 mililitros de dicha soluciSn diluida de amo
niaco (NHJ).
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Se repite el lavado del vaso y del filtro, con 4 porcio--

nes de 10 mililitros de amoniaco (NH,) .

Para comprobar si el precipitado esta bien lavado, se re-
coge el lfquido lavado en un vaso de 100 mililitros, se -
le agrega 8cido nitrico (HNOJ), gota a gota, hasta que ~-
tenga una reaccidén Acida frente a el papel indicador, se-
agregan tres gotas de solucién de nitrato de plata (AgNOa)
0.1 normal y se observa si se forma un precipitado blanco
En caéo afirmativo se continfa el lavado con amoniaco ---
(NH3) diluido y en caso negativo se da por terminado di--

cho lavado.

Se pasa el papel filtro, que contiene el precipitado de -
fosfato aménico magnésico (NH4MgPO4), a un crisol debida-

mente preparado y pesado.

Se seca el papel filtro y el precipitado sobre el mechero

con una llama pequefia y en una vitrina.

Se introduce el crisol, con el precipitado, en una mu--
fla a 100 grados centigrados y se calcina a 1000 grados ~
centigrados durante una hora hasta que el residuo tenga -

un color blanco 6 gris,

Se deja enfriar la mufla hasta 300 grados centigrados.
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Reacciones.-

P205 + Hzo ‘;,-_'_-_-_-_-;-_-? 2 HPQa

2 HPo, + HZO;::::::b&P2°7

------ >
HyP,0 + H,0 Zoozzs 22 H,PO

3774

e ———
H3PO4+ H07024 (Nll4) G €emmomooonl P04 (NHA) 312 MOO3
_____ -
904 (NH‘l) 312 M003+ MgCl + NH4OH‘. ______ Mg (NH) 4F9,

1000 ° ¢ .
Mg{NH,) PO, »-Mg,P,0,+2NHy+ Hy0

9.~ Se saca el crisol de la mufla e, inmediatemente, se colo-
ca en un desecador y se deja enfriar en el durante una ho

ra,
10.~5e pesa el crisol con sl precipitade calcinado.

11.-5e calcula el contenido de anhidrido fosforico (ons) to-

tal de la muestra:

Por ciento de anhidrido fosforico =

= 63.79 =-Eem-
Py
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‘S‘iendox

P = Peso de pirofosfato magnésico (Mquo.,)
Plﬂ peso de muestra analizada
142 = peso molecular de anhidrido fosforico (ons)

22.6 = paso molecular de pirofosfato magnésico.

(MgP207)
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CONCLUSIONES

El canpo a nivel mundial ocupa un lugar muy importante,
esto se debe a que de este sitio obtenemos cereal, frutas y =
legumbres, en general alimentos de origen vegetal los cuales-
son indispensables en la alimentacidn del hombre por lo que -
es muy importante que los vegetales 6 plantas tengan la canti
dad adecuada de fertilizantes ya qde su carencia repercute en
el desarrollo de las plantas Y por lo tanto se tendra un fal-
tante en alimentos de origen vegetal. De ahi'la importancia-
del anfilisis quimico de fertilizantes siendo el que nos ocupa
un an8lisis de fertilizantes fosforados. Por 1lo que un con--
trol de calidad en fertilizantes es importantisimo ya que de-
el dependen las caracteristicas de los compuestos fosforados-
que saldran de las fabricas para adicionarse a las plantas, =
siendo los anflisis quimicos m&s importantes los que a conti-

nuacibén se enumeran:

1.~ Anhidrido fosforico soluble en agua.
2.~ Anhidrido fosforico soluble en soluciones acuosas de ci--
trato aménico.

3.~ Anhidrido fosforico asimilable,

Esto se debe a que, la absorcién, por las plantas, de-

los fosfatos calsicos se relacionan con su solubilidad.
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