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RESUMEN

Con el propésito de contribuir al conocimiento del
comportamiento del aluminio y hierro libres, en algunos suelos
de orfgen volcdnico y calcimérfico de México, se realizé la
valoracién de las técnicas reconocidas por los organismos
internacionales (Soil Conservation Service, U.S.; Department of
Agriculture, U.S.; FAO y UNESCO). Los suelos colectados,
corresponden a cinco perfiles ubicados en el Municipio de
Villaflores, Edo. de Chiapas.

Los andlisis fisicos y quimicos de los suelos permitieron
su clasificacién en: Luvisol férrico con propiedades oxidicas;
Ansodol hlGmico; Luvisol crémico con propiedades vérticas;
Cambisol crémico con propiedades férricas y Arenosol <con
propiedades ferrilicas. Desde un punto de vista tipogenético las
caracteristicas eddficas que mis afectaron la confiabilidad
estadistica de los metdéddos empleados fueron: (1) poréentaje de
materia orgénica; (2) porcentaje y naturaleza de las arcillas;
{3) contenido de hierro y aluminio extraibles presentes en el
suelo; (4) contenido de amorfo; y (5) tipo y naturaleza de la
horizontalizacién de las unidades edéficas.

Los cuatro métodos empleados fueron: método de Ditionito
Citrato, método por 1la extracecién con Pirofosfato, métodq‘
Reactivo Combinado de Nancy y el cuarto método de P. Segalen. De
lo cual se concluye que para los suelos del trépico Mexicano el
método Reactivo Combinado de Nancy es, estadisticamente, el més
confiable para la determinacién de hierro y aluminio extrafbles.

En segundo lugar, se encuentra el método de Pirofosfato el cual
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resultd confiable para la determinacién de ambos elementos.

En orden decreciente, el método de Ditionito Citrato resultd
ser moderadamente confiable para la determinacién de hierro
extraible, y muy confiable para la determinacién de aluminio
extraible, Por ultimo, el métode de P, Segalen resultdé ser,

estadisticamente, el menos confiable para ambas determinaciones.
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I. INTRODUCCION.

I. 1. El Problema.

Diferentes investigadores como Aubert y Segalen (1966);
Aguilera (1956); Breson (1974); Duchaufour (1984); Hoore (1955);
Lelong (1972); Pedrc (1964) y Wambecke (1991), entre otros, han
puesto de manifiesto el papel esencial del aluminio y del hierro en
la edafogénesis; particularmente en el caso de los Buelos
tropicales y subtropicales.

El aluminio, como un elemento anfétero, actia como catidn
Al'*, en medio &cido, y como anién Al(OH),” en medio alcalino.
Ademés, forma iones complejos, hidrolizados y da propiedades
dcidas, ya que libera iones H‘.

El Al (OH), precipita en forma de gel coloidal y se polimeriza
rdpidamente. Esta forma insoluble puede organizarse en cristales y
dar la gibsita (Besoain, 1985) muy frecuente en algunos suelos
tropicales de México (Gama, 1992).

Por otra parte, el hierro tiene una importancia casi tan
grande como el calcio (Duchaufour, 1984), ya que su estado quimico
en el suelo es el que informa mejér sobre los niveles de alteracién
Y evolucién de este recurso. Por ejemplo: el grado de hidratacidn
de los 6xidos de hierro, del cual depende el color rojo o amarillo
de los suelos, suministra, entre otras cosas, informacién sobre el
microclima del mismo; asi como el estado reducido de las sales de
hierro, que dan un color gris verdoso indica, entre otras cosas,

insuficiencia de aireacién, drenaje y oxigenacién.



El hierro, ademéds, interviene en la estructura de los suelos,
reforzando su resistencia y estabilidad a la erosién, ain en medios
muy dcidos, a condicién de que la aireacién sea suficiente y que el
hierro se halle en estado férrico.

En México, los suelos de origen volcénico, asf como los suelos
del trépico y subtrépico, los cuales ocupan extensiones
territoriales considerables (> 400,000 Km?) de gran importancia
econémica, muestran una dindmica evolutiva y una aptitud de uso que
tienen como comidn denominador estrechas relaciones con ambos
elementos.

En este pafs existen, al menos, tres ordenes de suelos cuya
posicién taxonS6mica, uso, manejo y conservacién dependen de la
determinacién de estos elementos. A modo de ejemplo, la
determinacién del hierro, en sus diferentes estadfos quimicos, es
necesaria para diagnosticar los siguientes ordenes de suelos:
Alfisoles, Ultisoles y Oxisoles, en tanto que la determinacién dell
aluminio es muy importante para caracterizar a los Alfisoles,
Oxisoles, Ultisoles, algunos Inceptisoles, y Andisoles.

Desafortunadamente, la determinacién quimica cuantitativa de
estos elementos, en las diferentes formas en que se presentan en
los suelos, adem&s de ser laboriosa y, en ocasiones, costosa,
muestra diferentes niveles de incertidumbre en los resultados
obtenidos, ya que las técnicas cominmente utilizadas  para
determinarla son muy diversas. Por ejemplo, la Escuela de suelos
Europea emplea técnicas de andlisis diferentes a las utilizadas por

la Escuela Americana o la Escuela Asiftica.
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Consecuentemente, resulta muy dificil y, en ocasiones,
imposible, establecer correlaciones entre las diferentes
investigaciones, lo que origina un retraso significativo en el
avance de la Ciencia del Suelo.

De acuerdo con la revisidn bibliogr&fica efectuada sobre las
metodologias, los andlisis de suelos mds comunes e importantes para
hierro y aluminio que se realizan en México, son:

A. HIERRO: (a) Hierro residual extraible y hierro de
cristalizacién; (b) hierro débilmente cristalizado; (c)
hierro medianamente cristalizado; (d) hierro fuertemente
cristalizado; (e) hierro 1libre; (f) hierro ferroso; (g}
hierro amorfo; (h) hierro de intercambio; (i) hierro total.

B, ALUMINIO: (a) Aluminio amorfo; (b} aluminio activo o
intercambiable; (c¢) aluminio extrafble; (d) aluminio total.
En la tabla 1A y 1B se presenta un resumen de las técnicas

empleadas para estos tipos de an&lisis.

De estas técnicas, las mds empleadas en los laboratorios de
suelos son las que permiten determinar hierro y aluminio extraibles
y totales, como: A
1. Ditionita Citrato - Bicarbonato {Mehra y Jackson, 1960).

Esta técnica permite determinar Fe extraible y Fe de

cristalizacién.

2. Pirofosfato de Sodio (Bascom, 1968).

Esta técnica sirve para la extraccién de Fe fuertemeﬁte

cristalizado, hierro libre y hierro extrafble,

3. Valoracién de hierro y alimina, *libres* (reactivo combinado)



TECMICAS PARA LA DETERNINACION DEL ALUNINIO, ENW DIFPERENTES FORMAS

TECNICA
AUTOR

Aluminio

Amorfo

Aluminio
activo o
Intercambiable

Aluminio

Extractable

Aluminio

Total

Extraccién de
Aluminio Amorfo
Segalen (1968).

Método Modifi-
cado por Blakxe-

more y colabo-
radores (1977).

-WVia HGmeda.

Método del Alu-
ninén o por el

Método de Erio-
cromo R-Cianina.



TABLA 1B. THECNICAS PARA LA DETERNINACION DEL HIERRO, BN DIPERENTES FORMAS

TECNICA Hierro residual Hierro Hierro Hierro Hierro Hierroc Hierro Hierro de Hierro
Y extraible y Hie- DE&Dbil Medi Puertemente
AUTOR rro de Cristali- Cristalizado Cristalizado Cristalizado Libre Ferroso Amorfo Intercambio Total
zacién.

Extraccién con
Ditionito.

Cheng Bray y X
Kurtz (1553).

Extraccién con
Ditionito-Citrato X
(Mehra y Jackson,

1960) .

Extraccién con
Ditionito~Citrato-

Bicarbonato. X

Extraccisn de
Bascomb ¥y en

el de Tamm. X
{1922). i

Extraccitn de

Mehra y Jack— X
son, Tamm

(1922).

Extraccién de

Pirofosfato de

sodio.
Bascomb (1968)



Extraccitn ds

Nehra y Jackson
{1960).

Precipitacién
« Identifica-
cifn de los

fostatos de

ExtracciSn de
Mehra y Jackson

{1960} .
Bascomb (1968).

caxac&tincibn
de difersntes
formas 4e Alu~

minio y de fie~

rro de los sue-
los tropicales.
J.A. Rondelet
(1960).

Extraccifn Qel

Sxido férrico

de arcillas y
de- suslos.

Agronomy 9

Extraccisn de
oxalato de
amonio.

McReague y Day
{1965).



Extraciia por
‘AStodo as}

Picramato.
Albart E. Low
(1958) .
RstracciSn del
Scido tiogli-
cBiico. (F.Q.)
Extraccién de
Tamm (1922).

fxtraccisén con

BO. Pricticas

dn Sdatologia
(1984) .

Extraccifén de
Roffin. Précticas

de BSdafologfa
(1984} .

Rsactivo com-

binado Nancy
(1968) .

Extraccida porx
Fransayyer.
(3968) .
fxtraceisn con
acstato [ _J

amnnio.
Jackson (1964) -



Extraccién de
hlerro fesro-
so  camjeable.
Jacksoa {1964)
Sxtraccibo con
Scido tiogli-

cBlico. Tesis
Pacultad de
guinica.

Sxtraccitn de
hierro ferroso
on los sili-

catos.
Jackson (1964)

EBxcracciba de
Temm (1922).

Estraceiébn con
Scido clorhi-
drico @ hi-

dréxidc de
amsnio.
Jackson (1964).

ixtracciéa con

(ERARC; -

Peuch y colabo-
redaves {(1947).
Yuon y Polard,
119323,

Digestifn con

"r y B.50,.
Pratt modificado

X
X
X X
X
X
X
X X

uf



(1872).
Extraccién de

Aguilerxa y
Jackson.
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Nancy (Tamm, 1922, modificado por la ORSTOM, 1968).

Esta técnica determina hierro y aluminio libres, extraibles

e intercambiables.

4. BExtraccién y determinacién de hierro y aluminio extraibles y

amorfos de hierro en el suelo. (Segalen 1968).

§. Método de Pratt modificado por French y Adams, (1972).

Las dos primeras técnicas son ampliamente recomendadas por el
Departamento de Agricultura de los Estados Unidos y por la FAO-
UNESCO. La tercera técnica es el método oficial empleado por 1la
Escuela Francesa de Suelos, particularmente por la ORSTOM.

La cuarta técnica fue implantada por Segalen (1968) para los
pafses del TxSpico Ecuatorial, fundamentalmente para Africa y gran
parte de Sudamérica.

La dltima técnica es utilizada, a nivel mundial, en las &reas
de geoquimica, ya que permite analizar todo tipo de rocas.

Existe, ademis, una técnica para la extraccidn-y determinacién
de 6xido férrico en arcillas y en suelos. Esta técnica fue disefiada
por Aguilera y Jackson en 1956. La técnica es, especialmente,
recomendada por el Departamento de Agricultura de los. Estados
Unidos particularmente para los andlisis de la fraﬁcién fina (< 2
micras) .

En el anexo 1 de esta tesis, Bse muestran varias de las
técnicas citadas en los pérrafos anteriores. Algunas de &stas, cada
vez se utilizan menos debido a que su confiabilidad es baja. Sin
embargo, varias de ellas requieren de una comprobacién experimental

antes de ser desechadas.
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I.2, Objetivos.

Con base en los argumentos antes expuestos, esta tesis tiene
como objetivo contribuir al conocimiento de los suelos de México,
especialmente en su génesis y caracteristicas quimicas relativas al
comportamiente y dindmica del aluminio y del hierro extraibles en
el solum.

Para alcanzar esta meta, fue necesario plantear los siguientes
objetivos secundarios y metodolégicos:

1. Recopilar, analizar y clasificar las diferentes técnicas
reconocidas, a nivel mundial, para la determinacién del
aluminio y hierro extraibles.

2. Realizar en suelos "problema" las determinaciones de hierro y

aluminio para evaluar la confiabilidad de la técnica empleada.

II. SELECCION DEL AREA DE ESTUDIO Y DE LOS SUELOS TIPO.

En esta tesis ge analizan los contenidos de hierro y aluminio
como amorfos, extraibles, en cinco perfiles de suelos clasificados
de acuerdo con FAO-UNESCO (1988) como: (1) Perfil 1: Luvisol
férrico con propiedades oxidicas; (2) Perfil 2: Andosol himico; (3)
Perfil 3: Luvisol crémico con propiedades vérticas; (4) Perfil 4:
Cambigol crémico con propiedades férricas, (5) Perfil 5: Arenosol
éutrico con propiedades ferrédlicas.

Estos perfiles se localizan, en el Estado de Chiapas,
Municipio de villaflores, préximos a la poblacién de Cristébal de
Obregén (Figura 1). Para una mayor comprensién de las condiciones
sociales y ambientales del &rea de estudio, se presenta una

diagnosis del municipio.
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II.1. MEDIO FISICO Y GEOGRAFICO.

II.1.1. Localizacidn.

Villaflores estd ubicado en la parte oeste del Estado de
Chiapas, donde la cabecera municipal se sitda a 16° 13' 58" de
latitud norte y 93° 16' 7" de longitud oeste y a una altitud de 600
metros sobre el nivel del mar. (Figura 1). Limita al norte con
Ocozocoautla y Suchiapa, al noroeste con Chiapa de Corzo, al este
y sur con Villacorzo, al sureste con Tonald y al oeste con Arriaga
y Jiquipilas.

Su extensi6n territorial es de 1,232 kilémetros cuadrados, que
representa el 1.65% con relacién a la superficie estatal y el
0.063% de la nacional.

Existe un total de 708 localidades en el municipio, de las
cuales Jesls M. Garza, Cristébal Obregén, Benito Judrez, Nuevo
México y Villa Hidalgo se encuentran por arriba del minimo
convencional para ser consideradas poblaciones urbanas, aunque por
sus actividades econémicas y servicios no correspondan
completamente a esa categorfa. En estas cinco localidades, y en ia
cabecera, se concentra la mitad de la poblacién municipal. (INEGI,

1994) .,

IX.1.2. Hidrografia.
De la Siegra Madre de Chiapas descienden varias corrientes que

forman el rfo Santo Domingo, uno de los afluentes mds importantes

del alto Grijalva. Formadores primarios del Santo Domingo; son los.

rfos Pando y Amates que bordean la cabecera municipal. Otro rio
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importante es el Tablén que recorre al oeste del municipio hasta
confluir con el Suchiapa, afluente, a su vez, del mismo rio Santo

Domingo.

I1.1.3, Clima.

En la mayor parte del municipio predomina el tipo de clima
célido, subhiimedo y con lluvias en verano, La temporada lluviosa se
extiende de mayo a octubre. La cabecera goza de una temperatura
media anual de 24.3°C, y recibe una precipitacién pluvial de 1,209

milimetros al aflo. La direccidén del viento es de norte a sur,

IX.1.4. Orografia.

El relieve de la superficie municipal estd constituido, en un
30%, por terrenos planos que se localizan en una franja que recorre
la parte central del municipio de norte a sur. Al norceste se
encuentran los terrenos semiplanos (20%), wmientras que los
accidentados constituyen la mitad del territorio, y predominan al

sureste, surceste y oeste. (INEGI, 1994).

IXI.1.5. ClapificaciSn y uso de los suslos.

£l municipio estd constituido, geolégicamente, por terrenos
paleozoicos. Las unidades de suelos predominantes son:

1. Cambisol. Es un suelo joven, poco desarrollado, de
cualquier clima menos de zonas dridas; tiene una capa con pedio que
presenta un cambio con respecto al tipo de roca subyacente, con
alguna acumulacién de arcilla, calcio, y susceptibilidad moderada

a alta a la erosién.
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2. Litogol. Es un suelo de distribucién muy amplia, se
encuentra en todos los climas y con muy diversos tipos de
vegetacién, muestra, generalmente una profundidad de 10 centimetros
o menor. Tiene caracteristicas muy variables, segin e; material que
los forma y Bu susceptibilidad a la erosién depende de la zona
donde se encuentre, pudiendo ser desde moderada a alta.

3. Regosol. Se caracteriza por no tener horizontes y ser de
color claro en su matriz. Se parece a la roca que le dio origen. Se
presenta en muy diferentes climas y su susceptibilidad a la erosién
es muy variable, dependiendo del terreno en que se encuentre.

4. Vertisol. Es un suelo que presenta grietas anchas y
profundas en la época de sequia, es muy duro, arcilloso y masivo,
frecuentemente de color negro, gris y/o rojizo y su susceptibilidad
a la erosién es baja.

5. Rendzina. Tiene una capa superficial, rica en materia
orgénica, que descansa sobre roca caliza o algln material rico en
carbonatos., No es muy profundo, es arcilloso y su susceptibilidad
a la erosién es moderada.

Los sBuelos, en general, muestran, principalménte, un  uso
agrficola; con grandes extensiones de bosque y sgelva,
correspondlendo el 45.3% de la superficie munlcipal a terrenos
ejidales, el 38.8% a propiedades privadas, el 7.45% a terrenos
comunales y el 7.45% a naclonales. (INEGI, 1994).

IX.1.6. Flora y Fauna.

Debe mencionarse aquf, la gran cantidad de especies, en cuanto

a flora se refiere, destacéndose entre otras: flor de Candelaria,

anona, cacho novillo, caspirol, carnero, fresno, gorgojo,
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granadillo, guaje blanco, guayabito, guaquimico, hoja cereza,
hormiguillo blanco, hormiguillo colorado, leche amarilla, waluco,
manguito, nacospirol, naranjillo, primavera, aguacatillo, alcanfor,
cacaito, canaguaje, caulote blanco, cuatro hinojos, chocolatillo,
camardén, cepillo, cupapé, guaje, huizache, ishcanal, mesquite,
nanche, sospé, ciprés, pino, romerillo, sabino, manzanilla y roble.

La fauna del municipio es abundante, y presenta una pluralidad
de especies, siendo algunas de las mds importantes las siguientes:
jilguero, picamadero ocotero, ardilla voladora, jabali, murciélago,
venado de campo, zorrillo espalda blanca, boa, cascabel tropical,
coral de cafiutos, falsa nauyaca, iguana de roca, iguana de ribera,
correcaminog, chachalaca olivdcea, gavildn coliblanco, mochuelo
rayado, urraca copetona, comadreja, leoncillo, tlacuache y zorrillo

rayado. (INEGI, 1994).

I1.1.7. Poblacién,

La poblacién total del municipio, para 1987, ascendfia a 59,744
habitantes, segin cdlculos elaborados en base al X Censo General de
Poblacién y Vivienda, 1980, cifra que representaba el 2.6% de la
total estatal y el 0,07% de la nacional. La tasa de crecimiento
anual, reflejada en la década de 1970-1980, fue de 2.25%. Tiene una
densidad demogrifica de 48 habitantes por kilémetro cuadrado y se
estima que para el afio 2000, de mantenerse la misma tasa de
crecimiento, la poblacién llegue a 80,000 habitantes. (INEGI,

1994) .



| Ldaties UREDU. ML STLARY
1 X TATAL, 1Y

CHIAPAS
PIVISION MUNICIPAL, 1990

Gollo dl

o México

g e
Gollo

do
.-o::u.:_%ao

/|

FIGURA N.1 . LOGALIZACION

DEL AREA DE ESTUDIO




18

III. MARCO HISTORICO.

Los siguientes parrafos son una exposicién breve, critica
y descriptiva sobre lo esencial del conocimiento relacionado con
los elementos hierro y aluminio. Se pretende establecer, de modo
retrospectivo y sistemltico, las principales caracteristicas

histéricas de ambos elementos.

III.1., Rl Hierro.

Bl hierro metflico se conocfia en el Egipto predindstico
(3,400 A.C.), pero era muy escaso y se usaba solamente para los
trabajos de joyeria (Partington, 1952). Como metal, se usd
solamente mucho mis tarde (alrededor de 1,500 A.C.).

La extraccidn del hierro, a partir de minerales, es el
resultado de un progreso constante y paciente durante los siglos
de desarrollo de los pueblos primitivos. Es imposible decir cuédl
fue la primera tribu o la primera regién a la que deba atribuirse
el mérito de haber descubierto la utilizacién del hierro.

En las regiones semidesérticas y A4ridas de Egipto, el

Cercano Oriente y China, se han encontrado pruebas de que el

hierro se usaba ya, hacia el afio 4,000 A.C, Segtn ésto, el origen '

de la produccién del hierro debid de estar en algin punto de Asia
o Africa, desde donde se extendid el arte siderﬁrgico poco a
poco.

El continente americano, antes de la llegada del homb:.je
blanco, no tenfa otro hierro que las herramientas y las armas
hechas con hierro metebrico por los aztecas, los cuales lo

apreciaban més que al oro.
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La primera fédbrica que produjo hierro se empezd a construir
por John Winthrop, Jr., en Saugus cerca de Lynn, Mass., hacia el
aflo 1645 y, pronto, se establecieron otras en diferentes regiones
de Estados Unidos.

Hoy se extrae el mineral de hierro de minas sgituadas en

varios paises.

IIX.2. Bl Aluminio,

Es un capricho de la hisgtoria que al descubrimiento del
silicio, le sigui6 el del aluminio, el cual ocupa el tercer lugar
por su proporcién en la Tierra, siendo el metal més difundido en
nuestro planeta (Partington, 1952).

Desde tiempos muy remotos se conocfa la alimina y el é6xido
de aluminio. Este se encuentra en mds de 250 minerales y en
muchas piedras preciosas como: rubi, zafiro, granate, turquesé,
esmeralda y berilio. ¢Por qué el descubrimiento tuvo lugar tan
tarde? La explicacién probable consiste en la dificultad de la
gseparacién del aluminio elemental a partir del éxido, el cual es
un compuesto bastante estable.

Hasta ahora, la reduccién del metal a partir del éxido no
pertenece a la categoria de procesos ficiles y resultd asequible
86lo gracias a la aplicacién de la electrblisis de sales
fundidas. En siglos pasados para la reduccién de 1a‘alﬁmina se
utilizaban el hidrégeno y el carbén, pero estos reductores no
permitfan "liberar" el elemento de su compuesto. S6lo los metales
alcalinog y, ante todo el potasio, permitieron anonadar la
fortaleza aparentemente inexpugnable de este elemento. Por

primera vez, el aluminio elemental fue separado de su compuesto
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con ayuda del potasio metélico.

En 1754, el quimico alemdn Andrés Marggraf obtuve un
precipitado blanco y denso, el cual se formaba al afiadir dlcali
puro a la disolucién del alumbre. Se sabe que al precipitar éste
en &cido sulfirico y evaporar la disolucién por calentamiento,
de nuevo se forma el alumbre. Marggraf consideréd que el alumbre
contenfa cierta "tierra nueva" antes desconocida, a la cual dié
el nombre de "alimina", o sea, de alumbre. El logrd también
realizar otra importante observacién: la "tierra de aluminio" se
hallaba en las arcillas.

Segiin la Enciclopaedia Briténica, 1947:

1, Antoine Laurent Lavoisier (1743-1794) en su "tabla de los
elementos", situé la "aldmina" a la misma categoria que el
silice.

2. Humphry Davy (1778-1829) y Juan Jacobo Berzelius (1779-
1848) intentaron obtener el aluminio por el método
electroquimico, pero fue en vano. Asi, el descubridor del
aluminio elemental fue el cientffico danés Hans Christian Oersted
(1825), quien sintetizé el cloruro anhidrico de aluminio, hasta
obtener aluminio metdlico (impuro).

3, Wohler en 1827, trabajando con hidréxido de aluminio,
obtuvo el metal en un estado mejor, pero no de gran calidad.

4. Sainte-Claire Deville en 1854, logrd resolvei el
problema, ya que junto con Bunsen realizd la electrdlisis del
cloruro binario y sodio, De esta manera el aluminio se obtuve por
el procedimiento electroguimico. Precisamente la electrdlisis

permitié la produccién industrial.



IV. MARCO TEORICO.

Todos los fenémenos quimicos, especialmente los que ocurren en
los suelos se explican, en dltima instancia, con base a 1la
estructura de los 4&tomos. Podemos afirmar que todas las
aplicaciones que conforman la teoria quimica moderna, estén
fundamentadas en el conocimiento de la estructura atémica.

Dado que las propiedades quimicas de los &tomos dependen casi
exclusivamente de sus estructuras extranﬁcleares, es c.onveniente
comenzar el estudio de la quimica del hierro y del aluminio
presentes en el suelo exponiendo brevemente los principios bésicos
relacionados con la estructura electrénica de los elementos objeto
de estudio, asf como de sus propiedades fisicas y quimicas (Tabla

2).

TABLA 2. PROPIEDADES PIBICAS Y QUIMICAS

ELEMENTO NUMERO  CONFIG. DENSIDAD VOLUMEN  PUNTO PUNTO

DE DE

ATOMICO ELECT. FUSION EBULLICION
ALUMINIO 13 2,8,3 2.34 4.62 2300° 25500
HIERRO 26 2,8,14,2  7.86 7.1 1539° 24500

El aluminio pertenece al Grupo III de los metales; en la tabla
periédica pertenece al subgrupo (b).

La valencia del grupo es tres, el aluminio mnuestra una



valencia de cuatro en los haluros bimoleculares y en muchos
compuestos de coordinacién y, como pertenece a un perfode largo,
también, muestra una covalencia de 6 en muchos compuestos
(Partington, 1952).

El hierro pertenece al Grupo VIII de los metales. Como
elementos transitorios, los metales del grupo VIIIa muestran un

gran nimero de valencias, como son 1,2,3,6 (Partington, 1952).
IV.1l. DIAGNOSIS DE LOS ELEMENTOS HIBRRO Y ALUMINIO.

IV.1.1, Geodindémica del Elemento Hierro.

El hierro no se presenta abundantemente en estado libre sobre
la tierra. Los meteoritos, en su mayorfa, consisten de hierro
metdlico, con un contenido de niquel que fluctida de 3 a 30% y algo
de hidr6geno absorbido.

Los meteoritos también pueden consistir, parcial o totalmente,
de silicatos (p. ej. olivina) y de minerales vidriosos (moldavita),
aunque los granos del hierro met&lico, generalmente, estén
presentes adn en las variedades de roca. Debido a la presencia del
nfguel, el hierro meteorftico no se oxida en el aire himedo. El
polvo meteérico del espacio que, constantemente cae sobre la
Tierra, consiste, principalmente, de hierro. No obstante se aprecia .
solamente sobre la superficie de las nieves inexploradas de 1a§
regiones polares.

Los minerales de hiexro son abundantes, pero pocos en nﬁmeré:.

aunque el hierro se presenta en casl todos. Los minerales més
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importantes son los 6xidos. El o6xido ferrosoférrico (Feq0,),
magnetita, se presenta como un wmineral importante, cominmente
denominado asi porque algunas variedades son permanentemente
magnéticas.

La magnetita contiene 72,4% de hierro y es el mineral mds rico
en este elemento. El 6xido férrico (Fe,07) se presenta cono
hematita, algunas veces cristalino y rojo. También se presenta en
formas ferrosas, granulada y nodular. El éxido férrico hidratado o
limonita, se presenta en masas en forma de rifién en el sur de Gales,
en los bosques del Dean, Francia, Alemania, Bilbao en Espafia, y
Canadd. En la Repuiblica Mexicana se encuentran yacimientos en los
Estados de Michoac&n (como Siderita o FeCO,) asi como en los Estados
de Durango y Colima.

El carbonato ferroso (FeCO,) existe como siderita, chalibita o
mineral de hierro espdtico; se presenta en los Alpes y en Hungria.
En ocasiones, se presenta mezclado con arcilla como "piedra de
hierro de arcilla", o con arcilla y carbén como "piedra ferruginosa
negra",

El éxido hidratado y las formas impuras del carbonato son los

minerales wm&s importantes. Las «cenizas de las piritas, -

principalmente, son el éxido férrico de la manufactura del &cido
sulfdirico, se desulfurizan calcindndolas y fundiéndolas para obtener
hierro. El1 valor de un mineral de hierro depende de que esté libre
de impurezas (S, P, As, etc.), que van en detrimento del metal
resultante,

En la Tabla 3, se muestran los minerales de hierro més comunes



en la naturaleza.

Los principales paises productores de Hierro son:

La Isla de Disko, en Groenlandia, donde se encuentra el
principal yacimiento de hierro, también en Luxemburgo, Canadj,
Francia y E.E.U.U.

Como depéeitos laterfticos {suelos) en Cuba, Venezuela, Brasil,
Angola, Canadd, India y en la parte norte de Espafia, Suiza,
Checoeslovaquia y la URSS.

A nivel mundial, el aluminio se encuentra principalmente como
Bauxita en Jamaica, Ghana, Indonesia, URSS, Yugoeslavia, Francia,
Hungrfa, Italia y E.E.U.U. (Georgia, Alabama, Tennessee y Arkansas),

asf como en las Guayanas Britdnica y Holandesa.

IV.1.2, Geodindémica del Elemento Aluminio.

El aluminio es soluble en &cidos minerales dilufdos, pero se
vuelve pasivo por accién del HNO, concentrado. La capa protectora de
6xido puede eliminarse, por ejemplo, por raspado o amalgamacién. En
estas condiciones, el metal reacciona facilmente aln con el agua. El
metal reacciona en condiciones ordinarias y, en caliente, con
hidréxidos alcalinos, halégenos y con numerosos no metales. E1

aluminio muy puro es bastante resistente a los &cidos, pero puede

- digolverse con facilidad en una solucidén de HCl que contenga un poco

de CuCl, o en contacto con platino y, también, agregando Hy0g
durante la disolucién.
El aluminic no es atacado por el agua pura, pero se corroe

rapidamente con el agua del mar o en presencia de sales.



Los &cidos minerales lo disuelven formando sales de aluminio,
en las cuales el metal funciona como trivalente. También los &lcalis
lo disuelven dando aluminatos.

Los principales yacimientos de Aluminio en México son:

Como bauxita en el Estado de Chiapas y en Huayacocotla,
Veracruz.

La gibsita es un hidr6xido y fuente importante del aluminio, se
encuentra en: Montes Urales (URSS), E.E.U.U. y Brasil.

Los principales minerales de aluminio se dan en la tabla 3.

IV.2. EL HIERRO Y EL ALUMINIO EN LOS SUBLOS.

El sueln es un sistema muy complejo. En un voldmen determinado
de suelo coexisten tres fases, una sélida, otra liquida y otra
gaseosa en estrecho equilibrio.

La fase s86lida puede ser mineral u orgdnica. La porcién mineral
estd compuesta de particulas de composicién, formas y tamafios muy
diversos. La fraccién orgénica comprende todos los organismos macro
y microscépicos.

La fase s6lida, que es la que predomina, estd rodeada dg
peliculag acuosas que forman la fase liquida. La fase gaseosa ocupa

aquella parte del espacio poroso entre lag particulas de suelo que

no est&n llenas de agua. Las interrelaciones ffsicas y quimicas

entre las tres fases estdn afectadas, no sélo por sus respectivas

propiedades sino, ademis, por la temperatura, la presién, la luzy
la actividad de los organismos vivos.

Las partfculae de la fase s6lida varian, en sus dimensiones,



TABLA 3. PRINCIPALES MINERALES DE ALUMINIO Y HIERRO
MINERALES DE ALUMINIO

[omore | Fomuie Porcentsie | Propisdedes Distintivas de | Gravedad | Elementas
dul Quimica ALO, tos Minerales Pulverizedos | Especifica | Asocisdos
{ minerst
(P | A0, 21,0 739 Blanco 6 amarilento, rojizo ] 2.55 - 0.60 | Si, Fe, Ca
6 pardusco, olor a tierra
Dimporo | ALO;. MO 813 PSS 3.30-350{Mg. P. S,y
Mn
Gwks ALO,.3H,0 8sS4 230-2404................
ARCILLA
s 1 Midrstads Bisnco a gris 6 ligeramente |2.60 - 2.63
Caclinks } Aluminio coloreada, olor a terra, Algunos
Semenite | | Sikicatos sucio esta
Haleisits hiamedo. 2.00-2.20
Criotlin NAF, 128 A8 Bianco 6 figeramente 2.95-300 |Fe Mn. Si
coloresdo.
Corngtn | AlO, crereeneneees | BIGNCO 6 grisaceo 3.85-4.10 |Fe, Si
Andaiucha
Keinkts | ALO, SiO; 832 Bianco 6 ligeramente 2.10-0.00 | Fe, Mn, Ti.
) . coloreado Ca,. Mg,
[ SHmanita | AL, SO 333-32
Dumoniett | 8AI-0; B.O, 8Si0; H,0 Blanco & azuiado 3.26 - 3.36 | Algunos



MINERALES DE HIERRO
Nombre del | Férmula Porcentaje | Propisdades Distintivas | Gravedad | Elementos
mineral Quimnica Fe de jlos Minerales Especifica | Asociados
Putverizados
Hometita Fe 0, 70.0 Rojo britiante a café 4.90 -5.30 | Ti,Mn, Si, S, Ca,
rojizo Mg.
Limonita Fe0-,.nH0 Variable Asnariio a naranja 6 3.60-4.00 }Ti, Mn, Si, S, Ca,
calé Mg.
Goetita Feo0,H0 2.9 Amarifio a café 4.28 -0.00 | Ti, Mn, Si, S, Ca,
Mg.
Magnetita FeO.Fe:0, 724 Negro 5.17 -5.18 | Ti, Mn, Ni, S, Si,
‘ Ca, Mg.
Siderita FeCO, 482 Blanco a amariflo 6 3.83 -3.88 | Ca, Mg, Mn, Pb, Si.
negro pardusco, justre
metélico
Pirita FeS; 486 Negro, lustre metlico | 4.95 - 5.10 | Practicamente
. todos los metales
Arsenopinta | FeAs 344 Negro grisaceo, lustre | 5.90 -8.20 | Co, Ni, Pb, Zn,Cu, 7
methfico 8n.
Caicopirita | Cu,S.FesS; ' 308 Nagro verdoso, lustre | 4.10 -4.30 | Pricticamente
matifico todos los metéles
Pirrotita F@pSneq Variable 4.58 -4.64 | Ni, Cu, Mg, Al.

Negro grisaceo, lustre
maethiico

[e%4



Franciinita | (FeZnAn)O.(FeMn)0; |Variable | Calé foRzo & negro £.07-5.22 | Ca, Mg, PD, As, P,
pardusco S.

Crowita Fe0.Cr{0, 249 Amariiic a grie a calé | 4.10-4.90 | Ca, Mg, Al, Si, Mn.
[ - -]

Amenita Fe0. TiO: 1) Caflé rojizo & negro 4.50 - 3.00 { Mg, Al, Si, Mn.
pardusco

Woltamita | (FSMnJWO, Variable | Café oacuro a negro | 7.80-7.50 | Sn, B, F, Ca, Mg.

Marcasita FeS; 4.6 Negro verdoso, lustre | 4.88 -4.90

8j, Cu, Pb, Zn, Ca,
g,




ac

desde los limites inferiores del estado coloidal hasta las

fracciones mds gruesas de arena y grava.

IV.2.1. El Hierro en los Suelos.

El hierro es indispensable para el crecimiento y desarrollo de
las plantas, las cuales, en suelos carbonatados, suelen padecer de
deficiencia de hierro.

Sin embargo, el hidréxido de hierro posee carga positiva y, al
tener composicién anfétera en un medio &cido, absorbe fuertemente
los iones de fosfato. Los hidréxidos e hidroprotéxidos de hierro
poseen amplia superficle, por lo tanto, en un medio &cido, pueden
absorber complejos de microelementos y, en un medio alcalino,
absorben iones de cargas positivas. También suelen bloquear la
capacidad de intercambio catiénico cubriéndola con una pelicula, lo

gue cambia considerablemente sus propiedades de absorcién.

IV.2.1.1, Formas del hierro en el suelo,

El hierro puede encontrarse en las siguientes formas:
A. Hierro soluble y de intercambio.

Son compuestos de hierro en forma iénica, primordialmente, como
Fe* o en forma coloidal, protegidos por alguna sustancia orgénica
o por gilice coloidal.

El i6n ferroso (Fe?) que sélo existe en medio reductor, es
decir, en suelos hidromorfos y suficientemente ricos en materia
orgdnica. La acidez favorece la reduccién y solubilizacién del

hierro.
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Seguin Mandal (1961} y Schaffer (1967), entre la forma reducida
insoluble, la forma de cambio y la forma soluble, se observan los
equilibrios siguientes:

FeCO, + CO, (actividad biol6gica) - - - -> Fe(COH),- - - -> Fe++ de

cambio,

B. Forma complejada pseudosoluble.

Primordialmente se encuentra en forma de hierro divalente. La
materia orgdnica soluble, procedente de la hojarasca o de los
horizontes A, de los Mor, forma con el hierro complejos
pseudogolubles que impiden su precipitacién en medio aireado y a pH,
con frecuencia, del orden de 4.

La forma complejada del hierro tiene lugar, preferentemente, en
la forma reducida (Fe*) que es favorecida por los medios &cidos y
mal aireados (Bloomfield, 1975); se forma entonces un "anién
complejo" muy estable, resistente a toda modificacién del pH (Tabla
4), Sin embargo, el hierro se puede complejar igualmente en. forma
catiénica y férrica, siendo estas formas menos estables que las
precedentes, y pudiendo ser féAcilmente precipitada (Muir vy
colaboradores, 1964) por una elevacién del pH y aumento de la
concentracién en el ién calcio.

Por otra parte, existe una cantidad méxima de cationes ferrosos
o férricos susceptibles de ser complejados al estado soluble por una
cantidad dada de compuestos orgénicos; més alld de este umbral el
conjunto precipita. ‘

Los agentes complejantes parecen ser de dos clases: los 4cidos



TABLA 4. EL EFECTO DEL pH SOBRE ALGUNAS
REACCIONES QUIMICAS EN EL SUELO ( COREY, 1964)

GRUPOS AFECTADOS REACCIONES GENERALES

1. Oxidos o hidréxidos ... XA + 30H" == AIXOH (3K - X)"®" XAl (OH),
Fe'* + IXOH' == FoXOH' (3X - y)"'"  ZXFe(OM);
— % XFe:0; + 3XH;0

2, Complejos......cccuruiiiinns POsHIFE{OH )y + OH T Fe(OH); + HaP O

3. Lugares de Intercamblo an

8| — Sl —
ATEII8. e % P O+ HPo= % JOH + %Al - OH ¢ H' == AI(OH)s
al Al

4, Sistema RedoX ..ovoninie 2Fe®' + BH)0 + Oy ====4H"' + 2Fe(OH)s

REACCIONES REDOX DEL S8UELO A pH 7 (Corey, $064)
REACCION Eh REACCION

1. ™ Fo'* ¢ o' == Fo'

2. ; -188 Fo(OH) + 3H' ' —=Fe™ + 3H0

32
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orgénicos alifdticos, originados de la descomposicién de hojarasca,
parecen tener un papel preponderante en la “podsolizacién'
{Bruckert, S., 1970); sin embargo, en los horizontes A, de los Mor,
se forman también polimeros fen6licos poco més o menos solubles, en
su origen (dcidos fulvicos), que parecen desempefiax, también, una
funcién complejante, aunque netamente menos eficaz (Schnitzer y
otros, 1965; Bruckert, S., 1970). La evolucién de estos dos tipos de
agentes complejantes es completamente diferente en suelos con humus
biolégicamente activo (Mull), que en suelos con humus poco activo
(Mor) .

Ejemplos del intemperismo biol6gico, son la reduccién del
fierro de los 6xidos e hidréxidos férricos:
Fe,0, + Escherichia freundii - - - - 2 Fes+ + 3 0

Hematita

Fe,0,.2H,0 + Aearcbacter aearogeneg - - - 2Fe++ + 3 O
Limonita

Quelatacidn:

Fe++ + 3 H,CO, - = - - - - H,Fe (H,C,0,),) + 2 HCl

Acido eitrico
Fe,0, + H,C,0, + Bacterias (Hematita &cido ox&lico)- - - - - - H,
(C,0,) ;Fe) + 2 HCl (Complejo ferrotrioxaltetradcido)

En los Mull, los 4cidos aliféticos, abundantes en las
hojarascas, donde son biodegradados en su totalidad en el seno del
horizonte A, (Bruckert, S., 1966). En cuanto a los polimeros
fen6licos, éstos se polilmerizan mis todavia y se transforman, in

situ, en &cidos hdmicos insolubles gue participan en la formacién
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del complejo himico-arcilloso, en estas condiciones no se puede
tener ninguna emigracién del hierro en forma complejada.

En los Mor, los &cidos alifédticos sb6lo son biodegradados
parcialmente, y los polimeros fenélicose se insolubilizan
progresivamente; por tanto, todos los agentes complejantes pueden
emigrar en el perfil y provocar, asf{, el arrastre del hierro.

Estas consideraciones explican por qué el hierro férrico
insoluble se presenta en dos formas de origen muy diferente: la
forma englobada en el complejo himico-arcilloso (horizontes A de los
suelos con Mull) y la forma precipitada en los horizontes de
acumulacién, llamados "Spédicos", después de la emigracién (suelos

con Mor).

C. Forma férrica ligada al complejo himico-arcilloso.

Se trata de compuestos de hierro formados, principalmente, con
hidr6xidos. Esta forma es caracterfstica . de los suelos pardos
templados con Mull: se trata de una forma polimerizada, més o menos
hidratada enteramem:.e desprovista de carga Fe(OH), o, con mas
frecuencia todavia, cargada positivamente Fe(OH)** o Fe(OH),*'; loe
6xidos férricos forman alrededor de las arcillas una pelbicula que
sirve de "enlace iénico" entre la arcilla y el humus en el complejo
humicoarcilloso (catién de enlace). Sin embargo, el hierro exipte,
también, en una forma enteramente "inclufda", ya gea en las
moléculas hdmicas (forma complejada insoluble), o en los "estratos"
cristalinos de las arcillas (capas octaédricas de ciertas arcillas

férricas de los Vertisoles y Paleosoles), (Paquet, 1969; Nguyen-Kha,
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1969) .

El hierro dispuesto en capa "pelicular", alrededor de las
arcillas, da al complejo su color propio: pardo (forma hidratada de
los suelos pardos en clima himedo poco contrastado) o rojo (forma
poco hidratada, o aiin deshidratada, de los suelos rubificados de los
climas cdlidos y secos; (Soileau y colaboradores, 1967). En cambio,
las formas inclufdas en las moléculas del humus y de las arcillas no
intervienen en la coloracién del suelo: el complejo himico-arcilloso
de un Vertisol, aunque muy rico en hierro, tiene color negro, y su

arcilla color verde oliva o grisiceo.

D. Oxidos férricos precipitados al estado amorfo o cristalino.

Las formas cristalinas estdn representadas por la Goethita,
Lepidocrocita, Maghemita, Magnetita, Ferrihidrita, Hematita, (Tabla
3).

Cuando el hierro, previamente movilizado y lavado, precipita,
primero forma un gel amorfo de hidrato férrico que, en este caso, no
estd asociado a la arcilla, sino al sflice coloidal y a los &cidos
filvicos, cuya insolubilizacién y polimerizacién en &cidos himicos
favorece. Esta forma amorfa, comparable a los "alofanos", es
caracteristica no s6lo de los horizontes "spédicosg" sino, también,
del moteado rojizo de ciertos suelos hidromorfos (seudogley).

Bstos geles organominerales amorfos, son el origen de
estructuras caracteristicas: pelicular (revestimientos alrededor de
las partfculas de arena) o esponjosa, con finos agregados o grdnulos

todavia poco endurecidos. La forma amorfa se conserva mientras que
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la materia orgdnica sea abundante, ya que entonces "protege" los
geles férricos (asociados con frecuencia al manganeso, MnQ,); en
estos agregados aumenta como congecuencia del aporte de una nueva
cantidad de hierro. La evolucién hacia las formas cristalinas se
hace posible y es favorecida por las fases de degecacién del suelo:
los agregados se endurecen y forman "concreciones", la goethita es
el mineral dominante de estas concreciones, asf como de los "alios"
de hierro.

Cuando el hierro procedente de la alteracién de la roca madre
es particularmente abundante, puede tomar la forma "precipitada" o
"concrecionada", sin pasar por una movilizacién previa en estado
soluble o seudosoluble. En efecto, se ha demostrado que la arcilla
s6lo puede "adsorber" una cantidad limitada de hierro "pelicular",
(aproximadamente, del 12 al 14% de su peso: Segalen 1964); el
excedente cristaliza in sgitu formando finas concreciones,
constituidas por goethita, dominante en los suelos fersialiticos
pardos con microclima constantemente hﬁmédo 0, por e/l contrario, por
hematita, en los suelos rubificados con fage de deéecacibn muy
acentuada (Taylor, R.M., Graley, A.M., 1967). La abundancia de
6xidos férricos, en sus dos formas, asoclados a la arcilla o
aislado, asegura una estructura particularmente estable a los suelos

fersialiticos bien aireados.

Iv.2.2. K1 Aluminio en los Suelos.
Toda una serie de trabajos recientes, han puesto de manifiesto

el papel egencial del aluminio en la edafogénesis.
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El aluminio es un elemento anfétero que actida como catién
Al+++ en medio 4cido y como anién Al {OH) ", en medio alcalino. Ademis,
forma iones complejos, poco mas o menos hidrolizados y de
propiedades Acidas, ya que liberan iones H+. Las reacciones més

frecuentes en el suelo son:

Al + H,0 ---- AL{OH)" + H'
AL(OH) * + H,0 ---- AL(OH) ' + H'
AL{OH)+, + M0 ---- AL{OH), + H'

IV.2.2.1. Formag del aluminio en el suelo.
El aluminio puede encontrarse en los suelos en las siguientes
formas: de cambio, no cambiable, coloidal y cristalino. Estas dos

dltimas constituyen lam formas seudosoluble e insoluble.

A. Forma absorbida, de cambio o no cambiable.

El aluminio de cambio estd en eguilibrio con iones Al'"
solubles, que se hidrolizan segln las reacciones indicadas
anteriormente y liberan iones H', lo cual aumenta la acidez. En
algunos suelos 4cidos, se ha verificado que el ion Al**' predomina
sobre el ion H' y tiende a hacerse casi exclusivo:

Arcilla Al =------- > Al

AL'** 4+ Hy0 ~--cv-- > Al(OH)3 + 3 H'

La forma Al3+ de cambio predomina en los suelos m&s &cidos.
Cuando el pH aumenta progresivamente, aparecen las formas

intermedias Al (OH)** y Al(OH)’,.
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B. Forma "fijada" o cristalina.

La alimina es fijada con frecuencia en forma no cambiable
entre los "egtratos" de las arcillas hinchables, principalmente las
vermiculitas. Este fendémeno se observa en los suelos cidos y con
clima himedo. Cuando la alimina interlaminar se hace muy abundante,
puede constituir un "estrato” y dar lugar a una clorita secundaria.

Segin Jackson (1960), esta forma evoluciona desde el estado
i6nico hacia una forma polimerizada insoluble que aumenta la
geparacién de los “estratos" de la arcilla. Para determinadas
arcillas, esta evolucién puede conducir a una destruccién completa
de los "estratos" (montmorillomitas).

Sobre la vermiculita; el Al* de cambio pasa al estado no
cambiable en forma de un ion complejo, andlogo a los indicados en
las férmulas precedentes:

Arcilla Al(OH)'; o Arcilla Al(OH)*, o se introduce en los
eapacios interlaminares, como en el caso de los suelos en vias de
acidificacién. Estas formas de hidroxi-aluminio, con frecuencia,
polimerizadas, serfan las responsables de los casos de acidez débil

de los suelos; por otra parte, presentan propiedades absorbentes de

los aniones PO",.

C. Formas pseudosolubles e insolubles.

Aparte de estas formas particulares, la allmina se comporta
como el hierro, asf, ligada al complejo himico-arcilloso en lég
mull activos, es movilizada en forma seudosoluble por la materia

orgénica en medio muy &cido y, finalmente, precipita en los



35

horizontes de acumulacidén espSdicos en forma de gel mixto de tipo
valofano",

En consecuencia, existen grandes analogfas en el
comportamiento de los dos elementos analizados en esta tesis:
hierro y aluminio en los suelos. Se citan dos ejemplos:

a. En los suelos podsdlicos, la movilizacién de los dos
elementos se efectia en forma de complejo pseudosoluble
organomineral. En ambos casos, su precipitacién da lugar a geles,
en los cuales la sflice juega un papel importante, que caracteriza
a los horizontes de acumulacién de tipo "egpbdico", con estructura
pelicular o esponjosa. Sin embargo, es mi&s importante que la del
hierro y su precipitacién se produce més tardfamente, de tal forma
que los miximos de aluminio, en los Podsoles, se sitfan a un nivel
més profundo que losg del hierro.

b. Por otra parte, algunas rocas liberan, en el curso de su
alteracién, una cantidad masiva de alimina que, combindndose con el
silice, da lugar directamente a geles de tipo alofano. Estos
evolucionan por influencia de las variaciones microclimaticas,
hacia formas finamente concrecionadas pudiendo, incluéive,
organizarse en "estratos" cristalinos y dar lugar a ‘arcillas
(Andisoles) (Sieffermann, 1969).

Sin embargo, cuando la eliminacién del sflice se encuentra
frenado por un mal drenaje (medio confinado o semiconfinado), es
posible la neoformacién de arcilla por recombinacién de silice y
alimina.

Se plantea el problema de cémo se realiza esta recombinacién,
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es decir: ¢cémo es el paso de la forma soluble a la forma
cristalina? ¢se hace directamente, o bien indirectamente pasando
por la forma intermedia de geles amorfos?. Esta cuestién es muy
controvertida. Segln Tardy (1969); Trichet (1969); y Calvert et al.
(1980), el paso por la forma "geles" serfa la norma general en la
mayorfia de los suelos, y podria ger descrita de la siguiente forma:
Iones {en solucién) --> geles mixtos --> formas cristalinas.

Tardy demostré que, en el curso de la alteracién, el aluminio pasa
de la forma:

Tetracoordinada -- hexacoordinada.. "ién complejo" -- aldmina

amorfa insoluble.

IV.2.3. Bl Hierro y el Aluminio en la Praccién Arcillosa,

La fraccién arcillosa, desde el punto de vista de la nutricién
de la planta es la mis interesante de la fase sblida. Las arcillas
son minerales cristalinos constitufdos por &tomos ordenados, en los

egpacios de silicio, aluminio, hierro, magnesio, oxigeno y grupos

oxidrilo.
3NaAlSi,0, + Bacterias ----- > Na,C0,.NaHC0,.2H,0 + HAlSi,0,
Albita Trona o &lcali negro Precursor de arcillas
AlL(OH), + 6H,0 === > AL(H,0)¢ *+ + 3 OH"
Gibgita Aluminio activo
2CaAl,Si,0, + Humus  ----- > 2Ca-Humato + 2 H,Al,Si,0,
Anortita Arcilla

Dentro de estos cristales puede haber sustituciones de unos 4tomos

por otros. Asf, el aluminio puede sustituir al silicio. El magnesio
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y el hierro sustituyen a dtomos de aluminio que se encuentran en la
superficie de las arcillas. Estas cargas son equilibradas por
cationes que se llaman de “cambio", y son de gran importancia en la
nutricién de la planta.

La cantidad de cationes absorbidos por la arcilla recibe el
nombre de "capacidad de cambio catiénico". En principio, cuanto més
arcilloso sea un suelo, mayor capacidad de cambio tendrd. Dentro de
las arcillas anotadas, no poseen la misma capacidad de cambio,
pudiéndose establecer la siguiente secuencia:

Vermiculita --> Montmorilonita --»> Ilitas --»> Caolinitas

La capacidad de "cambio aniénico", desde el punto de vista
cuantitativo, tiene lugar en proporcién mucho menor que la
catiénica.

La capacidad de cambio depende, en parte, del pH del suelo.
Las arcillas que poseen gran capacidad de intercambio catiénico
presentan adsorcién de aniones a valores muy bajos del pH. Los
principales cationes de cambio, importantes para la nutricién de la
planta son:

Ca, Mg, K, Na, NH,, H y algunos microelementos. Los aniones son
cloruros, sulfatos y fosfatos. Los dos primeros 86lo son fijados a
valores muy bajos del pH por lo cual carecen de interés précticn{

Sin embargo, los aniones fosfatos son adsorbidos fuertemente,
adn a valores de pH por encima de la neutralidad. Ocurre que el
fosfato forma compuestos insolubles con el Ca++, Fe++ y Al+++, por
lo que resulta muy diffcil distinguir los efectos del. verdadero

intercambio, de los de la precipitacién quimica.



Los compuestos inorgédnicos constituyen la parte principal de
la primera fraccién s6lida de la gran mayoria de los suelos, Su
aporte varfa de 99.5%¢ de la superficie de los suelos de regiones
muy secas, a mds de 10%¥ en los suelos llamados orgénicos. Los
componentes inorgénicos representan la parte menos variable del
suelo aunque, por efecto de la meteorizacién de un suelo, influyen
mucho en el desarrollo de las plantas., Sin embargo, 1la
digponibilidad de los nutrimentos para la planta dependen,
esencialmente, de las condiciones ffsicas, quimicas y biocldgicas

del suelo,

IV.3.4. Determinacidn del Hierro y del Aluminio en la Composicién

Praccionada del Suelo,

A. Hierro silfcico.

Se determina por la diferencia entre el contenido global de
hierro en el mineral, y el contenido en la extraccién de Mehra y
Jackson (1960). El contenido global del hierro se hace por via

himeda.

B. Hierro no silicico.

Se determina por medio de la extraccién de Mehra y Jackson
(1960). El hierro no silfcico muestra los siguientes estados
ffesicos: (a) hierro fuertemente cristalizado; (b) hierro
medianamente cristalizado; y (c) hierro débilmente cristalizado.

Para determinar cada uno de estos tipos de hierro no silicico,
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se emplea la siguiente metodologia:

a.

Hierro fuertemente cristalizado. Se estima por la diferencia
entre el contenido de hierro obtenido en la extracciédn de
Mehra y Jackeson (1960), y el obtenido en la extraccién de
Bascomb (1968) o, también, puede ser determinado a través de
la extraccién de Aguilera y Jackson (1956).

Hierro medianamente cristalizado. Se estima por 1la
diferencia entre el contenido de hierro obtenido en 1la
extraccion de Mehra y Jackson (1960), y el hierro obtenido
por el método de Tamm (1922).

Hierro débilmente cristalizado. Se obtiene por la diferencia
entre el contenido de hlerro en la extraccién de Bascomb

(1968) y en la de Tamm (1922).

C. Hierro no silicico, su extraccién y determinacién en forma

mévil,

Existen varios métodos de extraccién de las formas mévibles de

hierro en los suelos. Los métodos més utilizados son:

a.

Método de Bascomb (1968), mediante la extraccién de hierro
con pirofosfato potésico.

Método de Tamm (1922) reactivo de Tamm (1922).

Método de Franzmeier (1968), mediante la extraccién con

pirofosfato sédico.

D. Hierro no silicico en forma intercambiable.

Extraccién de Mehlich (1968). Se recomienda esta extraccién
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para hierro de intercambio y para la determinacién de las formas de
hierro de cristalizacién reciente (formas inactivas, inorgénicas y
envejecidas), o sea, el hierro residual extrafble con ditionito de

sodio.

E. Hierro no silfcico en forma amorfa.

El hierro amorfo se determina a través de la extraccién de
Tamm (1922), restando los porcentajes de hierro presente en los
complejos organominerales. Para determinar el hierro en los
complejos organominerales, se recomienda hacer una diferencia entre
el contenido de hierro obtenido en la extraccién de Bascomb (1968),
(extraccién con K,P,0,), y el contenido de hierro obtenido de las

formas de hierro intercambiable.

F. Hierro no silfcico en forma soluble.
En este caso ge recomienda la extraccién del hierxo utilizando

solamente agua con un pH = 7.0.

IV.2.5. Métodos cominmente utilizados para la determinacién y
cusntificacién del Hierro.
A. Método gravimétrico.

Se precipita el hierro en forma de hidréxido, trés haber
geparado todos los demds elementos que, también, se precipitan con
NaOH o con sulfuro de hidrégeno. Al final, el contenido de hierro
se determina gravimétricamente pesando Fe,0,.

B. Método volumétrico.
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Los métodos volumétricos se basan en la valoracién con
soluciones acidificantes o reductoras. Para calcular el contenido
de hierro total, éste se pasa, previamente, a forma oxidada o a
forma reducida, Para la reduccién se emplea cloruro estannoso, cinc
amalgamado, anhidrido sulfuroso y sulfuro de hidrégeno. A
continuacién se valora con un acidificante (permanganato o
dicromato de potasio), utilizando indicadores. En los enéayos
eddficos es més frecuente valorar con soluciones reductoras; por
ejemplo, con sales de titanio (cloruro o sulfonato). El fin de esta
valoracién lo indica el cambio del color del sulfocianato de amonio
(método titaniométrico). También, es frecuente la valoracién con
yodo en presencia de almidén.

C. Métodos colorimétricos.

Los métodos colorimétricos se basan en la formacibén de
compuestos de Fe?+ coloreados: 2,2’ -  dipiridilo; 1,10 -
fenantrolina: 2,2',2"‘- tripiridilo. Intervalos de medicién entre
0.01 y 5 ppm. En los andlisis eddficos mds frecuentes se emplea
KCNS (sulfocianuro de potasio) y 4écido sulfosalicflico. Sus
intervalos de cambio respectivos son 0.05 - 10.0 y 0,04 ppm.

'D. Determinaciones espectrofotométricas. Consisten en la formacién
de compuestos de Fe® unidos con 3- acetilo - 4 - oxicumarina, de
Fe’+ con CH,COOH, HCl, H,SO,, complexona III y KCNS. En dependencia
del reactivo, los intervalos de medicién se hallan entre Oy 7 g
por mililitro., Es posible la determinacién conjunta de hierro y
aluminio espectrofotométricamente, utilizando ferrén.

E. La determinacién por complexometria casi siempre se hace con
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complexona III en presencia de indicadores diferentes. También se

puede emplear complexona de 4dcido nitrilacético.

IV.2.6. Métodos cominmente utilizados para la determinacién y
cuantificacién del aluminio.

Con mayor frecuencia el aluminio se determina por colorimetria
y complexometria, asi{ como por gravimetria.

A. Método colorimétrico.

Se emplea para concentraciones de 0.1 a 2 ppm, detect&ndolo en
forma de compuestos quelados de aluminio y alizarina (coloreados).
A un pH de 4.5 interfiere el Fe's+.

B. Método espectrofotométrico.

Para la espectrofotometrfa en una zona ultraroja se usan
compuestos con 8-oxidoquinolina en un medio de pH=5.0-9.5, (2-100
g de aluminio por ml.), y con ferrén en un medio de pH=5.0 (0-16
g de Al por ml.).

C. Método gravimétrico.

Por el método gravimétrico, el contenido de aluminio se
obtiene en forma de Al,0,, el cual se precipita con NH,OH; y en
forma de AlPO, y de Al (C.HNO), que se precipitan, respectivamente,
con (NH,),HPO, y 8-oxidoquinolina.

D. Método Complexométrico.

La determinacién complexométrica se hace valorandb la

complexona con aluminio o, en el caso de que se disponga de

indicadores, valorando con otro ion el resto de complexona que no



LY

ha reaccionado.

IV.2.7. Recuperacién del hierro

El gas de alto horno consiste en nitrégeno y mondxido de
carbono con algo de didxido de carbono; la composicién normal en
volumen es N, 60, Co 24, CO, 12, H, Y CH, 4. Se usa en su mayoria,

para calentar las estufas.

En algunos casos se usa una corriente seca, secédndose primero
el aire por refrigeracién, o por absorcién de humedad en gel de
silice. En esta forma se evita, en el alto horno, pérdida del calor
por la reaccidn:

C + H,0 seass=as== CO + H;

Reacciones quimicas en el alto horno. El oxigeno de 1la
corriente se une al carbono, a una temperatura muy alta en el
hogar, para producir mucho monbéxido de carbono, que asciende a
través del horno:

2 C+ 0; mzs=asss=== 2 0

La temperatura de la carga, que pasa a través del horno,
aumenta continuamente de la boca hasta el hogar.

Por encima de los atalajes, al rojo oscuro, el 6xido férrico
se reduce por el monéxido de carbono a hierro esponjoso:

Fe,0y + 3 (0 ========== 2 Fe + 3 CO;

La reaccién es reversible, y el gas que sale contiene tanto CO
como CO, en la proporcién de 1:0,5. En esta zona superior la piedra

caliza se descompone:
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C0;Ca ==asm=zs==== Cald + CO,
y algo de diéxido de <carbono se reduce a monéxido
CO; + C =m======z=z 2 CO. El hierro esponjoso absorbe azufre del
combustible.

Cerca del centro del horno, al rojo vivo, se deposita el
carbono finamente dividioc por la reaccién: 2 CO =e=ss==== CO, + C.

Este y el carbono de la carga completan 1la reaccidn

Fe,0; + 3 C ====z=z===z= 2 Fe + 3 CO

(PO,};Ca; + 3 8i0, + 5 C ===m=s==== 3 §i0,Ca + P + 5 CO
y el fésforo se absorbe por el hierro. A temperatura mis alta se
forma algo de silicio por la reduccién de la sflice y por el
carbono en presencia del hierro, y se alea con el hierro:

510, + C(+Fe) ==s====ze= 2 Co + Si{+Fe)

La silice y la cal ahora forman una escoria fusible que,
generalmente, contiene algo de sulfuro de calcio. E1 manganeso,
también, se forma por la reduccién de los compuestos de manganeso
del minerial, por ejemplo:

Mn,0; + 3 C sm====ze== 2 Mn + 3 CO

Al calor al blanco, en la parte m4s baja del horno, el hierro
esponjoso cotiene carbono, silicio, manganeso, azufre y fésforo que
se funden al hierro colado fundido, el que se vacfa de vez en
cuando en moldes de arena para formar lingotes de hierro, o se
envia en el estado fundido a los hornos de acero,

Hierro dulce, acero de crisol
Mineral ------ Hierro en lingotes

Bessemer, o de Hogar abierto, acero
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Reacciones quimicas en el alto horno.
2 C + 0, zuzsc==az= 2 Co

Fe0, + 3 CO ======x==== 2 Fe + 3 CO,
IV.2.8. Recuperacién del aluminio

En el procedimiento antiguo, la baucita se calienta al rojo
con carbonato de sodic y se produce aluminato sédico AlO,Na, siendo
la aldmina un 6xido débilmente acidico. La masa se trata con agua,
formando 6xido de hierro finamente dividido, que puede usarse para
la pufificacién del gas del carbén y una solucién de aluminato
86dico, del cual se obtiene un precipitado granular de hidréxido de
aluminio por diéxido de carbono,

Bauxita , AlO,Na

Na,COo,

COyNa, + Al,0; ======a> 2Al0,Na + CO,

2A10,Na + CO, + 3H,0 ====== CO,Na, + 2A1(OH),

Al calcinar el precipitado, se obtliene Al;0, y la solucidn  de
CO,Na, se evapora y se vuelve a utilizar.

La alimina se disuelve en criolita fundida y se elecﬁroliza

con electrodos de carbono.



V. METODOLOGIA.

Para cumplir con los objetivos de eata tesis, fueron
empleados las giguientes técnicas analiticaes para la extraccién
del Hierro y Aluminio; libres y totales en los suelos. Estas
técnicas se seleccionaron con base en las recomendaciones
sugeridas por el Scoil Conservation Service, U.S., Departament of

Agriculture (1993), F,A.0., U.N.E.S5.C.0.,, (1988).

V.1, TECNICAS UTILIZADAS.
Las técnicag empleadas son las siguientes:
Hierro y Aluminio extrafbles:

1, Método del Ditionito citrato, (Mehra y Jackson, 1960).

2. Método de extraccién con Pirofosfato. (Bascomb, 1968).

3. Valoracién de hierro y alimina "librea". (Reactivo
combinado de Nancy) .

4. BExtraccién y determinacién de amorfos de hierro en el

suelo, con base en el Método de Segalen (1968),

V.2. PROGRAMACION DE ETAPAS DE TRABAJO.

La realizacién de este trabajo de tesis comprende las
siguientes etapas:

A, Trabajo de gabinete:

Durante esta etapa se realizé una investigacién sobre las
técnicas de laboratorio més confiables y cominmente empleadas,
para determinar el Hierro y Aluminio extrafbles en suelo. 4
B. Trabajo de campo:

En esta etapa fueron muestreados cinco unidades de suelos,
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caracteristicas del trépico himedo mexicano. Algunas de estas
unidades son presumiblemente ricas en hierro y aluminio, lo que
les confiere propiedades alfticas y éxicas. Estas propiedades
fueron determinadas con base en los resultados obtenidos en el
laboratorio de Edafologfia del Instituto de Geologia, UNAM.

C. Trabajo de laboratorio:

Fueron analizadas un total de 15 muestras, por triplicado,
por cada uno de los cuatro métodos empleados para cuantificar el
hierro y el aluminio, Esto da un total de 180 andlisis
realizados. Por otra parte, fueron analizadas muestras de suelo
y roca para la determinacién de 6xidos totales.

Estos anélisis contaron con un control quimico trabajando
con esténdares,

D. Andlisis estadistico de los resultados.
E. Andlisis de varianza y prueba de comparacitn de medios (Steel

y Torrie, 1985).

V.3, DESARROLLO DE LAS TECNICAS EMPLEADAS.

A, HIERRO Y ALUMINIO EXTRAIBLES POR EL METODO DEL DITIONITO
CITRATO. (Mehra y Jackson, 1960.)

El reactivo ditionito citrato extrae hierro "libre" (no
silicatado), incluyendo algunas formas cristalinas inorgédnicas,
mides las fracciones extraidas por el método del pirofosfato y el -
método del oxalato 4&cido (complejos orginicos y formas
inorgénicas amorfas).

La cantidad de aluminio extraido por este reactivo no es

fédcil de interpretar y es, usualmente, aproximado a la cantidad
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extrafda por el método oxalato Acido.

Tebricamente, en algunos Podzoles y suelos derivados de
cenizas volcédnicas, el oxalato 4cido extrae grandes cantidades
de aluminio, como lo hace el método de la ditionito citrato.

El método descrito es una adaptacién del método de Holmgren
(1967) . Este método requiere de agitaciédn durante toda la noche
a temperatura ambiente. Esto es mis conveniente que los métodos
tradicionales en los cuales las muestras son tratadas varias
veces con calentamiento.

A.1. PREPARACION DE REACTIVOS.

Citrato de sodio, (22%). Disolver 1,100 g de citrato de
sodio (Na,CH,0,.2H,0) en agua destilada y aforar a S5 1. Esta
solucién se debe hacer en el dfa que se vaya a utilizar.

Ditionito de sodio, Na,5,0,. Q.P.

Solucién floculante, 0.4% de Sigma Clean.

A.2. PREPARACION DE ESTANDARES.

Solucién patrén (1,000 ppm Fe, Al y 8i); (ver inciso C).

Solucién de Ditionito citrato: disolver 55 g de citrato de
godio y 5 g de ditionito de sodio en 250 ml de agua destilada y
agitar.

| A.3. ESTANDARES DE TRABAJQO.

Pipetear 0, 2, 5, 10, 15 y 20 ml de solucién patrén en
matraces volumétricos de 200 ml: agregar a cada uno 20 ml de
solucién de ditionito citratoby aforat‘ al volumen con agua
destilada, Estas soluciones contienen 0, 10, 25, 50, 75y 100 ppm
de Fe, Al y Si.

A.4. PROCEDIMIENTO.

1. Pesar 1 g de suelo (secado al aire y tamizado en la malla
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0.25 mm). Colocarle dentro en un tubo de centrifuga de 250 ml de
capacidad. Agregar al suelo un gramo de ditionito de sodio y 50
ml de solucién de citrato de sodio al 22%.

2. Agitar toda la noche (16 horas) en un agitador mecénico.
Posteriormente, agregar 50 ml de agua destilada y 5 gotas de
floculante al 0.4%. Agitar vigorosamente por algunos segundos,

3. Pogteriormente, centrifugar y filtrar a través de un
papel filtro ndm. 42 (Whatman)., Diluir 1 + 9 con agua destilada
y dejar reposar, tapado, durante 2 dias.

4. Efectuar un blanco siguiendo el mismo procediemiento.

5. Leer Fe y Al por espectrofotometria de absorcién atémica.
NOTA; Se ha encontrado que es necesario emplear la
espectrofotometrfa de absorcién atémica, en lugar de la
espectrofotometria de flama, para medir Fe y Al en estos
extractos, debido a que ocurre una interferencia muy
significativa de fondo. Esto se debe a que el SO, disuelto
interfiere, y la cantidad varfa de muestra a muestra y,.también,
entre nmuestras y esté&ndares. Se han detectado = varias
interferencias cuando se determina el fierro por absorcién
atémica. Esto se debe, probablemente, por la digestién de»las
muestras en "baflo Marfa" pero, se ha encontrado gue dejando las
muestras libremente, durante 2 dfas, ayuda a evitar la
interferencia.

A.5. CALCULO DE RESULTADOS.

Preparar curvas esténdares para ppm (Fe o Al) contra

absorvancia. Asf, {(ppm (Fe o Al))/10 = Fe o Al
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B. HIERRO Y ALUMINIO EXTRAIBLES CON PIROFOSFATO (Bascomb, 1968).

Este método extrae el hierro y el aluminio, complejados, a
la materia orgdnica. El pirofosfato ataca, sdlo ligeramente, las
formas amorfas inorgénicas (McKeague, 1967). Los resultados son
utilizados en un gran nimero de sistemas de clasificacién de
suelos y son, especialmente, Wtiles para clasificar suelos
podzolizados,

En otros métodos de andlisis publicados, se pueden escoger
varias maneras de limpiar los extractos antes de su lectura o
medida, Algunos usan alta velocidad de centrifugacién (cerca de
20,000 rpm) mientras que otros usan super "floculante", seguido
por una centrifugacién a baja velocidad (2,000 rpm). Se ha
encontrado que el dltimo método, cuando se ha usado en suelos que
tienen grandes cantidades de material amorfo u éxidos de hierro
gecundario, finamente dividido, no producen exEractos claros.
Esto causa errores significativos y, por lo tanto, errores al
emplear la espectrometria de flama? Este problema ha sido
mencionado por Ballantyne y colaboradores .en 1980, Este
procedimiento empleado en el Comité de Suelos, combina
centrifugacién de alta velocidad (20,000 rpm} y la adicién de
guper "floculante". La presencia de super "floculante" ayuda a
evitar la resuspensidn del material as6lido después de la

centrifugacibn.

B.1. PREPARACION DE REACTIVOS.
Pirxofosfato de Sodjg, 0.1 M. Disolver 223 g de Na,P,0,.10H,0

en agua destilada y aforar & 5 1.

Solucién Super Floculante, 0.4% (Sigma Clean).



B.2. PREPARACION DE ESTANDARES.

a. Solucién Patyén (1,000 ppm de Fe y Al). Esta solucién
patrén es la misma que se utiliza en el método de oxalato &cido
para extraer Fe y Al,

b. Esténdares de Trabajo. Pipetear 0, 2, 5, 10, 15 y 20 ml
de la solucién patrén a matraces aforados de 200 ml, agregar 40
ml de solucién de pirofosfato de sodio.

c. Solucién Patxrép (1,000 ppm Fe, Al). Consiste en digolver
1 g de alambre de aluminio puro en 20 ml de HCl concentrado con
la adicibén de un pequefio cristal traza de una sal de mercurio,
para catalizar la reaccién.

Disolver 1 g de alambre de hierro puro en 40 ml de HCl 1:1.
La reaccién es acelarada si cortamos el alambre en pequefias
piezas y la solucién es calentada en "baiio Maria".

NOTA: Puede ser necesario limpiar el hierro antes de pesarlo.
Esto se hace colocando 1.5-2,0 g en HC1l concentrado hasta quedax
limpio, lavar con agua destilada y secar de inmediato.

Pesar 2.139 g de arena sflica pura (molida finamente en
mortero de 4gata y desecada a 450°C). Colocarla en un crisol de
platino agregando 12 g de Na,CO, Q.P. Calentar sobre un mechero
hasta fusién y después transferirlo a una mufla a 1,000°C por
media hora. Enfriar y disolver la masa fundida en 200 ml de H,0
destilada. Si la solucién de esta fusién esté turbia, descartarla
y fundirla nuevamente.

Colocar las soluciones de Al y Fe en un matraz volumétrico
de 1000 ml, agregando, aproximadamente, 500 ml de H,0 destilada

y, después, agregar la solucién de silice lentamente y agitando



continuamente. Agregar 1 ml de tolueno como preservativo, 0.1 M,
y aforar a la warca con agua destilada. De esta solucién patrén
miltiple preparar soluciones que contengan: 0, 10, 25, 50, 75 y
100 ppm de Fe, Al y Si.

B.3, PROCEDIMIENTO.
1. Agitar 1 g de suelo secado al aire, (<2 mm) con 100 wl del
reactivo de pirofosfato de sodio 0.1 M en un tubo de centrifuga
de 250 ml, y dejarla agitando toda la noche (16 horas).
2. Agregar 5 gotas de super "floculante" al 0.4% y agitar
vigorosamente. Centrifugar a 20,000 rpwm durante 30 min.
3, Diluir el extracto limpio 1 + 4 con agua destilada y leer
la concentracién de Fe y Al por espectrofotometria de emisién
de flama o espectrofotometria de absorcién atémica.
4, Efectuar un blanco siguiendo todo el procedimiento.

B.4., CALCULO DE RESULTADOS.

Preparar curvas esténdares para ppwm (Fe o Al) contra % de
transmitancia o de absorbancia.

(ppm Fe o Al)/20 = % Fe o Al

El reactivo combinado estd constituido por el awmortiguador

oxalato, a pH 3.2, 5 g de ditionito sédico y 250 ml de H,0
destilada. El amortiguador oxalato se prepara empleando 31.2'g
de &4cido oxdlico + 62.1 g de oxalato aménico, en 2.5 1 de
reactivo de Tamm y disolver.

Reactivo de Tamm:

Se prepara mezclando una parte de solucién de oxalato de
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amonio monohidratado 0.2 M més 0.75 partes de solucién de &cido
ox4lico dihidratado 0.2 M y ajustando el pH de esta solucién a
pH 3 afladiendo la solucién de oxalato de amonio o solucién de

&cido oxdlico segiin sea necesario.

C.1. EXTRACCION.

Se utilizan, por lo general, 2 g de suelo. Se efectuan tres
extracciones sucesivas de 20 minutos a 60°C y agitacién lenta,
con 33 ml de amortiguador oxdlico + 1 g de hidrosulfito de sodio.
Centrifugar después de cada extraccién,

C.2. VALORACIONES.

La valoracién de hierro y aluminio puede efectuarse por
absorcién atémica o por colorimetria.

a. Absorcién Atémica.,- Se toman 2.5 ml de la solucién
extractora, a la cual se afiaden 7.5 ml de una solucién de lantano
E.D.T.A. diluida a 1/5 parte a partir de la mezcla: 4 gr de éxido
de La + 8 ml de HCl fumante + 25 g de E.D.T.A. Na, + 30 ml de
NaOH al 32%.

b. Colorimetria.- Mineralizacién: Colocar 20 ml de liquido
extractor en un vaso de teflén, evaporar lentamente y agregar a
10 ml de &4cido perclérico Q.P. al 70%; diluir 50 ml con agua
destilada y luego afiadir 10 ml de solucién de NaOH Q.P. al 32%;
hervir 15 minutos y afladir HCl al 37%, hasta disolucién completa
del precipitado de hierro (calentar si es necesario). Ajustar a
pH 1.5-2 y llevar luego a 200 ml en un matraz aforado.

Colorimetrfa de Hierro: Ortofenantrolina (véase valoracién
del hierro ferroso total).

Colorimetrfa de aluminio: Eriocromocianina.
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Valoracidén del aluminio de cambio:

Volumetria (método aproximado).

El i6n Al'"* y una parte de los iones " son desplazados por
percolacién de 20 g de suelo con una solucién acuosa de KC1 (1N) .

El i6n Al*** se titula con NaOH (0.01N) de la misma forma que
el i6n H', ya que el i6n Al'** libera iones H' (pH superior a 5}
gegin la reaccidn:

Al*"* + 3H0 ----- > Al(OH), + 3W’

Por tanto, en una primera valoracién sobre una fraccién del
percolado se puede valorar volumétricamente Al*’ + H' y en una
segunda valoracién sobre otra fraccidn alfcuota, H' molo. Después
de haber complejado el Al** con NaF: en las dos volumetrias se
lleva la solucién a un mismo pH de referencia, por ejemplo pH 7:
la diferencia, expresada en miliequivalentes, corresponde al Al
de cambio.

8in embargo, es posible efectuar las dos valoraciones
sucesivamente, sobre la misma fraccién del percolado, Durante la
primera valoracién se lleva el percolado a pH 7, saturando los
iones H* + Al'** con NaOH (0.01N) como en el método precedente, en
el curso de esta titulacién se forma, por consiguiente, Al (OH),
{reaccién 1).

Se compleja entonces el Al por adicién de NaF, lo que libera
iones OH":

Al(OH), + 6 NaF ----- Na,AlF, + 3 NaOH

Estos iones OH liberados se valoran entonces con HCY
{0.01N} volviendo a llevar el medio al pH 7 de referencia; se
obtiene asf, en miliequivalentes, el valor del Al‘* de cambio.

Es necesario tener en cuenta que el NaF es una sal de base
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fuerte y de 4cido débil, por tanto hidrolizada y con reaccién
alcalina; conviene neutralizar previamente la solucién de NaF
utilizada, con HCl (0.01N).

Las reacciones anteriores sélo son completas y répidas en
caliente,

C.3. PROCEDIMIENTO A.

1. Percolar 20 g de suelo con 150 ml de KCl (1N), después
de 12 horas de maceracién. Duracién: 3 horas, (Segin
procedimiento B).

2. Tomar una alficuota de 50 ml por lo menos.

3, Dejar hervir 5 min.

4, Llevar a pH 7, en presencia de azul de bromotimol por
titulacién con NaOH (0.01N), se obtiene asi H' + Al'‘*.

5. Afiadir 5 ml de la solucién de NaF al 4%, previamente
neutralizada con HCL (0.01N), en presencia de azul de bromotimol.

6. Hervir durante 5 min.

7. Valorar con HCl (0,01N) y volver a llevar a pH 7 en
presencia de azul de bromotimol.

C.4, PROCEDIMIENTO B.

1. Poner 10 g de suelo en un tubo de percolacién; afiadir 50
ml de acetato aménico (amortiguador a pH 6).

2, Dejar macerar durante una noche.

3. A continuacién, efectuar una percolacidén progresiva con
ayuda de, aproximadamente, 200 ml de acetato aménico (duracién:
3 horas). Completar a 250 ml.

4. Utilizar este percolado nim. 1 para la valoracién de la
suma de los cationes metdlicos de cambio (S) o de cada catién por

separado (Ca'*, Mg'. K', Na‘).
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5. Lavar el filtro con alcohol de 95°, varias veces, hasta
eliminar el hidréxido aménico con el reactivo de Nessler.

6. Colocar un matraz aforado de 250 ml bajo el filtro.

7. Percolar progresivamente con 200 ml de NaCl (0.5 N)
(percolado nidm. 2).

8. Llevar a 250 ml con agua destilada.

9. Destilar 20 ml de esta solucién en el wmicrokjeldahl.

10, Valorar en presencia de rojo de metileno, con H2S80, (0.1
N} .

Sean x wl: T = 12.5 x mEg/100 g.

C.4.,1. Colorimetria.

Fundamento.- El aluminio forma con la eriocromocianina un
complejo color rojo violeta, del cual se mide la densidad 6ptica
a 5,350 A y que cumple la ley de Beer, para una pequefla gama de
concentraciones.

Como el hierro interfiere en esta colorimetria, se evita su
interferencia afiadiendo una solucién compensadora de hierro y
luego una solucidén de &cido tioglicélico cuyo poder reductor y
complejante, a la vez, destruye el efecto de enmascaramiento del
hierro.

El pH es un factor capital para el desarrollo del color que
se fija en 6.0 por medio de una solucidn amortiguadora de acetato
amdnico.

El color evoluciona con el tiempo, pero permanece estable
entre 10 y 30 min, Se ha fijado el tiempo de la colorimetrfa en
18 min,

C.4.,2. Reactivos.

a. Solucidén patrén de aluminio de 1 ppm.
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Pegar exactamente 100 mg de aluminio en polvo Q.P. en un
vaso de 250 ml. Afiadir 50 ml de HCl 1:5 y cubrir con un vidrio
de reloj. Al final del ataque, cuando cesa la efervescencia,
lavar cuidadosamente el vidrio de reloj con el que se cubrid y
las paredes del vaso y llevar a 150 ml con agua destilada. Dejar
hervir 10 minutos aproximadamente y dejar enfriar. Trasvasar el
contenido del vaso a un matraz aforado de 1,000 ml y afladir con
agua destilada. Se obtiene asi una solucidn patrdén que contiene
100 ppm, la cual se consgerva.

Afiadir 5 ml de 4cido acético glacial del 100% Q.P. y aforar
a un litro con agua destilada.

Una dilucién 1:100 suministra una solucién patrén de
aluminio de 1 ppm.

b. Solucidén de eriocromocianina.

Pesar 0.750 g de eriocromocianina Q.P. en un vaso de 100 ml.
pasar a un matraz aforado de 1000 ml afordndola cuidadosamente
con agua destilada. Afladir 25 g de NaCl Q.P., 25 g de nitrato
ambnico Q.P. y 2 ml de Acido nitrico puro Q.P. Aforar a 1 litro,
conservar la golucién en un frasco de color &mbar.

c. Solucién compensadora de hierro de 100 ppm.

Pesar 0.7022 g de sulfato ferroso amdnico Q.P. en un vaso
de 250 ml, Afiadir 100 ml de agua destilada, 5 ml de. dcido
gsul firico concentrade Q.P. y 5 ml &cido nitrico puro Q.P., con
el £in de oxidar el hierro Fe' a Fe'". Calentar para eliminar los
6xidos de nitrégeno. Dejar enfriar. Transvasar a un matraz de
1,000 ml y aforar con agua destilada.

d. Solucién amortiguadora a pH 6.

Pesar 320 g de acetato aménico Q.P. y pasarlos a un matraz
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de 1,000 ml con agua destilada. Afladir 5 ml de &cido acético
glacial del 100% Q.P., y aforar a 1 litro con agua destilada. La
solucién obtenida tiene pH de 6.6, el cual cambia a pH 6 en la
solucién final a medir.

e, Solucién de Acido tioglicédlico al 5%.

En un matraz aforado de 500 ml, verter 2.5 ml de &cido
tioglicélico puro Q.P,: Enjuagar con agua destilada. Afiadir 125
ml de alcohol etilico puro, y aforar a 500 ml con agua destilada.
Esta solucién no se conserva més de 24 horas.

f. Solucién de los "reactivos combinados",

Para facilitar la manipulacién se mezclan los tres
reactivos: (¢) solucién compensadora de hierro; (e) A&cido
tioglicdlico; y (b) eriocromocianina, en las proporciones
respectivas de 1:10, 1:2 y 1:4. Para preparar 1 litro de solucién
de los "reactivos combinados", verter 100 ml de la solucién
compensadora de hierro a 100 ppm en un matraz de 1,000 ml, Afladir
luego 500 ml de la solucién de &cido tioglicélico al 5% (se
observa la aparicién de una coloracién azul que desaparece al
cabo de algunos segundos) y, por Gltimo, afladir 250 ml de la
solucién de eriocromocianina; aforar a 1,000 ml, con agua
destilada.

C.4.3. Procedimiento.

1. Curva patrén: en matraces aforados de 50 ml, ponexr 0, 2,
5, 7, 10 y 12 ml de la solucién patrén de aluminio que cdntiene
1 ppm. Affadir 20 ml de la solucién de los "reactivos combinados".

2., Solucién problema: operar de la misma forma qué la
anterior, tomando cantidades convenientes (conteniendo,

aproximadamente, 7 mg. de aluminio) de las soluciones a valorar.



3, Colorimetrfa: a 5,350 A, al cabo de 18 min.

C.5. VALORACION DEL HIERRO FERROSQO TOTAL.

C.5.1. Extraccién.

Extraer una muestra de suelo (2 g} finamente pulverizada y
fresca, si es posible, con 30 ml de HCl 1:2, en bafio Maria a 80°C
durante 2 horas. Dejar enfriar y centrifugar; filtrar y lavar con
20 ml de HC1l (1N). Dilucién aconsejada: 1:100.

C.5.2. Valoracidn colorimétrica con ortofenantrolina.

El Fe' da un complejo rojo anaranjado muy estable con la
ortofenantrolina, El pH debe estar comprendido entre 0 y 2. El
intervalo de la valoracién estd comprendido enﬁre 0, 1y 6 ppm.

Los pasos a seguir son:

1. Plpetear 10 ml en un matraz de 50 ml, Affadir 20 ml ge
agua destilada hervida.

2, Enfriar y llevar a pH 3.5.

3. Afiadir 1 ml de clorhidrato de ortofenantrolina al 1.5%
en solucién acuosa callente., Aforar a 50 ml.

4. Colorimetria a 4,900 A, al cabo de 15 min.

5, Curva patrén de 0, 1 a 6 ppm de hierro ferroso.

C.5.3. Observaciones.

Este método permite valorar el hierro total, ferroso .y
férrico, en una solucidén extractora cualquiera. Es spuficiente
aftadir, antes del colorante, 2 ml de clorhidrato de hidroxilamina
al 10%,

1. Cuando se valora el hierro ferroso solo, €8 necesario
operar lo mds répidamente posible para evitar la oxidacién con |

el aire.
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2. Es necesario vigilar los iones que interfieren, entre
ellos Cl°, CH,C00", NO,, S0O,”, SCN°, asi como los cationes
alcalinos y alcalinotérreos, que no deben exceder de 500 ppm. En
general, la dilucién inicial impuesta por el método colorimétrico

evita cualquier riesgo de interferencia.

D DE L Q
SEGUN EL _METQDPQ DE P, SEGALEN, (1964).

Este método es empleado para extraer y determinar material
coloidal, inorgénico, amorfo y sesquiéxidos en suelos tropicales.

D.1, MATERIAL EMPLEADO.

1. Tubos de pléstico para centrifuga con capacidad de 100

ml.

2. Matraz volumétrico con capacidad de 100 ml.

3. Centrifuga con capacidad de 3,600 rpm.

D.2. REACTIVOS,

1., Acido clorhidrico (8 Nj.

2. Ortofenantrolina.

D.3. PROCEDIMIENTO PARA LA EXTRACCION Y DETERMINACION DE

HIERRO AMORFO.

1. En un tubo de centrifuga colocar 500 mg de suelo tamizade a -

malla 100. Esta técnica es apropiada para suelos que contienen

15% de Fe;0, total.

2. El suelo tamizado debe ser tratado, previamente, con
peréxido de hidrégenoc al 30% para eliminar el total de la
materia orgénica presente.

3. Verter 50 ml de 4cido clorhidrico (8 N), dejarlo en contacto
con la muestra por 30 min.

4..Centrifugar a 3,000 rpm durante 10 min. Recuperar la
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golucién gobrenadante, y colocarla dentro de un tubo de

centrifuga. Resuspender el sedimento utilizado.

5. Agregar alrededor de 45 ml de agua destilada.

6. Centrifugar y agregar esta agua de lavado a los primeros 50
ml. Ajustar a 100 ml. En esta solucidén se determinard el
fierro,

7. El1 fierro se reduce con la hidroxilamina hasta decoloracién,
y desarrolla el color con la ortofenantrolina.

La medida del fierro es obtenida solamente dentro de las
soluciones 4cidas, y se determina por colorimetria.

D.4. DETERMINACION DE HIERRO TOTAL: HIERRO FERROSO Y

HIERRO FERRICO.

En el laboratorio de Geoquimica del Instituto de Geologia
de la UNAM, se determiné el hierro total y el hierro ferroso,
utilizando el método de Pratt modificado por French W.J. y Adams
S.J. (1972).

D.4.1., Reactivos utilizados, para determinar hierro total

y ferroso,

Reactivos:

1. Acido fluorhidrico HF grado reactivo
2. Acido sulfirico H,80, 50%

3. Acido clorhidrico HCl Concentrado

4, Cloruro estannoso SnCl, Q.P.

5. Cloruro mercurico HgCl2 Q.P.

6. Dicromato de potasio K,Cr,0, Q.P.

D.4.2. Procedimiento empleado, para determinar hierro total
y férrico,

Preparacién de los reactivos.
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1. Disolver 7.5 g de clorurc estannoso deshidratado en 16
ml de &cido clorhidrico concentrado y después de ser disuelto por
calentamiento se enfria y se lleva a 100 ml con agua destilada.

2. Preparar una solucibn saturada de cloruro mercuroso en
agua destilada.

3. Esto nos da una solucién de dicromato de potasio (0.03
N}.

4. Secar en la estufa el dicromato de potasio Q.P, a 150°C
por cuatro horas. Dejar enfriar y disolver 1.471 g en agua
destilada y aforar a 1 litro.

5. Preparar una solucién de Difenilamina sulfanato de Ba
(DASB) . Disolver 1 gr de DASB en 1 litro de agua destilada, y
agitar hasta disolucién total.

D.4.3. Procedimiento empleado, para determinar hiexrro

férrico.

A. Extraccién de hierro férrico (Fe*').

1. La materia orgénica del suelo se destruye, previamente,
con peréxido de hidrégeno al 30%, después se lava y Be seca el
suelo.

2. Pesar 1 g de muestra seca en una capsula de platino.
Atacar la muestra con 10 ml de &cido sulfdrico al 50%, més 1 ml
de &cido nitrico concentrado, mis 20 ml de &cido fluorhidrico
concentrado. Llevar a sequedad en placa caliente (parrilla).
Recuperar con &cido perclérico al 50% (aproximadamente 150 ml),
en un vaso de precipitado de 400 ml. La cdpsula se introduce al
vago de precipitado. Después, se enjuaga, se enfria y se afora
con agua  destilada en un matraz volumétrico de 200 ml.

Posteriormente se mezcla.
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3. Tomar una alicuota de 50 ml y colocarla en el matraz
Erlenmeyer de 250 ml. Agregar, aproximadamente, de 10-15 ml de
dcido clorhifdrico y llevar a ebullicidén. Agregar, con precaucidn,
cloruro estannoso gota a gota, hasta la desaparicién del color
amarillo, por la reduccién del Fe¥ ------ > Fe¥,

4. Agregar cuatro gotas de exceso de cloruro estannoso,

enfriar y agregar 10 ml de cloruro mercirico saturado,
NOTA: E1l cloruro mercirico, dnicamente, se emplea para
neutralizar el exceso de cloruro estannoso. Agregar 1 ml de DASB
y titular con dicromato de potasio.

Extracci6dn de hierro ferroso (Fe'),

B, Reactivos utilizados:

1. Solucidbn disolvente del ferroso segilin Pratt (1972).

2, Agua destilada (H,0) pH 7 250 ml
3. Acido sulfirico (H,S0,) 50% 500 ml
4. Acido fluorhidrico (HF) G.R. 250 ml

C. Procedimiento empleado:

Preparacién de los reactivos.

1. Solucién saturada: el disolvente se prepara con 250 ml
de agua destilada, 500 ml de &cido sulfdrico al 50% y 250 ml de
4cido fluorhfdrico (grado reactivo), seglin Pratt.

D. Extraccién del hierro ferroso. (Fe''):

1. Pesar 0.50 g de muestra de suelo, libre de materia
orgénica, en un crisol de platino. Adgregar 20 ml de la solucién
disolvente de Pratt (véase reactivos utilizados). Llevar a
ebullicién con lampara de alcohol y contar, exactamente, 7 min.,
a partir de que se inicie la ebullicién. Pasar el crisol y la

golucién, (asf caliente), a un vaso de precipitado de 400 ml al
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que se le ha puesto, previamente, 200 ml de solucién de &cido
bérico (H;B0,). Enjuagar el crisol y la tapa con agua destilada
y titular de inmediato con dicromato de potasio (0.03 N),
empleando DASB como indicador (tres gotas).

D.5. DETERMINACION DEL ALUMINIO TOTAL POR DIFERENCIA CON
LOS SESQUIOXIDOS TOTALES.

Fundir 1 g de muestra con un compuesto equimolecular de
carbonato de godio y carbonato de potasio, empleando 10 g de este
fundente, en crisol de platino, durante media hora a 900°C.

Recuperar la masa fundida con 200 ml de agua mds 30 ml de
&cido clorhidrico en vaso de precipitado de 400 ml. Secar hasta
deshidratacién total y recuperar con 20 ml de HC1l concentrado més
100 ml de agua destilada y llevar a ebullicién, filtrar con papel
Whatman ndm. 41, recibiendo en matraz volumétrico de 200 ml.
Tomar una alicuota de 100 mi en un vaso de 250 ml, agregar 6
gotas de rojo de metilo y precipitar el R;0, con NH,0H al 50%,

Filtrar en papel Whatman nim, 41 y calcinar el precipitado
a 900°C en crisol de arcilla y pesar el precipitado como R,0;.

Célculos.

% R,0, = (Peso del precipitado x 200 x.100)/1g x 100

% AL,0, = RO, - (¥ Fe,0, + % PO, + % Ti0,)

Se deben cuantificar el Ti y P colorimétricamente y el Fe,0;
por titulacién con solucién de K,CrO,. (0.1 N}

En la seccién de anexos se incluyen los siguientes:

Anexo 1:

RESUMEN CONCEPTUAL SOBRE LAS METODOLOGIAS Y TECNICAS

EMPLEADAS PARA EXTRAER Y DETERMINAR HIERRO Y ALUMINIO

En este anexo se peresenta un listado de los métodos de
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extraccién y determinacién mds cominmente empleados para
cuantificar hierro y aluminio en sus diferentes formas. En la
tabla ndmero 12 se hace un resumen de varios métodos para
determinar diferentes tipos de materiales amorfos.

En el anexo 2 se presentén los andlisis estadisticos de cada
perfil y de cada horizonte, realizados con base en la prueba

estadistica de Tukey, J.W., 1953, in Steel and Torrie (198%5).
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VI. RESULTADOS Y DISCUSION.
VI.1. VALORIZACION DEL HIERRO EN LOS HORIZONTES.

Perfil 1, Luvisol f8rrico. Como puede observarse en la tabla
5, la determinacién de los contenidos de hierro férrico con

propiedades oxidicas son las siguientes:

Horizonte A,, Para este horizonte los anédlisis estadisticos
obtenidos, empleando las técnicas de Ditionito Citrato (Método
A); Extraccién con Pirofosfato (Método B); Reactivo Combinado de
Nancy (Método C}; Extraccién con Hidréxido de Sodio segln Segalen
(Método D), mostraron baja confiabilidad estadistica en los

andlisis reallzados para este horizonte.

Horizonte B,. En este caso los resultados obtenidos indican que
los métodos A y C tienen una confiabilidad estadistica alta, en
tanto que el método B dié una confiabilidad mediana y el método

D dié una confiabiidad estadfstica baja.

Horizonte C,. En este horizonte los métodos B y C dieron los
resultados estadisticamente m&s confiables para la determinacién
del hierro. En tanto que el método A dié una confiabilidad media;
y el método D, dié una confiabilidad estadfstica muy baja.

Perfil 2. Andosol himico. En este suelo se obtuvieron los

siguientes resultados del andlisis estadistico:
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Horizonte A;. En este horizonte los métodos A y B dieron un valor
estadistico bajo, el método C did un valor medioc y el método D

did un valor de confiabilidad estadi{stica muy baja.

Horizonte B,. En este horizonte los métodos empleados para la
determinacién del hierro son los siguientes:
Método A con valor medio; Método B y C con valores altos; M&todo

D con valores de confiabilidad estadistica muy bajo.

Horizonte C,. En este horizonte los métodos A, B y C dieron
valores de confiabilidad estadisticamente bajos, en tanto que el

método D dié un valor muy bajo de confiabilidad estadistica.

Perfil 3. Luvisol cr6mico con propiedades verticas. Para

este suelo se tienen los siguientes resultados:

Horizonte A,. El empleo de los métodos B y C did alta
confiabilidad estadistica, en tanto que el valor del wmétodo A es
bajo, y muy bajo en su confiabilidad estadistica para los

resultados obtenidos por el método D.

Horizonte B,. En este horizonte la determinacién de hierro por
los métodos B y C aporté una confiabilidad estadistica alta, en
tanto que el método A dif una confiabilidad estadfstica baja, y

el método D un valor muy bajo de confiabilidad estadfstica.

Horizonte ¢C,. Se obtuvieron los siguientes valores de

confishilidad eatad{stica: los métodos A, B y C dieron valores
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altes, en tanto que el método D dié valores nuevamente muy bajos

de confiabilidad estadistica.

Perfil 4. Cambisol crémico en Propiedades Férricas.
Para este perfil los andlisis y valores obtenidos son los

siguientes:

Horixonte A,. En este horizonte los métodos B y C dieron valores
estadisticos de confiabilidad alta, el método A con valores de

confiabilidad bajos, y para el método D muy bajos.

Horizonte B,, En este horizonte, el patrén de resultados
estadisticos obtenidos es similar al indicado para el horizonte
A, es decir, loa métodos B y C dieron valores altos, por el

método A son bajos y por el método D wmuy bajos.

Horizonte C, Para este horizonte se tiene que a los métodos A,
B 'y C les corresponden valores estadisticos altos y muy bajos

para el método D.

Perfil 5, Arenosol eidtrico con propiedades ferrdlicas. Se

tienen los siguientes resultados del andlisis estadistico:
Horigonte A,. En este horizonte los métodus A, B y C dieron una
confiabilidad estadistica alta, en tanto que el método D dib una

confiabilidad estadfstica muy baja.

Horizonte B. Los métodos A y C presentaron una confiabilidad
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en el caso de los métodos B y D la confiabilidad fué media.

Horizonte C, En este horizonte, Gnicamente el método C resultéd
con alta confiabilidad; siendo media en el caso de los métodos

A, ByC.
VI.2. VALORIZACION DEL ALUMINIO EN LOS HORIZONTES.

Como puede observarse en 1la tabla 6, la evaluacién del nivel
de confiabilidad estadistica de los métodos analiticos utilizados
para determinar el aluminio extraible en 1los cinco suelos

estudiados es el siguiente:

Perfil 1, Luvisol férrico. En este suelo los métodos A, B
y C dieron para el horizonte A, un nivel de confiabilidad
estadistica alta, en tanto que en el método D esta confiabilidad
fue muy baja. Situacién similar se presenté para los horizontes

B,y G.

Perfil 2, Andosol hdmico. Los métodos A y C dieron, en este
caBo, una confiabilidad alta para el horizonte A,, con el mé&todo
B para el valor fue medio, y con el método D el valor fue muy
bajo. Para el horizonte B, los métodos A y B son de confiabilidad
alta; un valor medio por el método C; y muy bajo con el método

D.

Horisonte C. Los métodos A y C muestran una confiabilidad

estadisticamente alta, la cual es moderada para el método B; y
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muy baja para el métodc D.

Perfil 3, Luvisol crémico. En este perfil, los métodos Ay
C resultaron con una confiabilidad estadfstica alta para todos
los horizontes. E1 método B mostrd una confiabilidad media para
los horizontes A y B; siendo alta en el caso del horizonte C. El
método D presenté una confiabilidad estadistica muy baja para los
horizontes A y B, siendo confiable Unicamente en el caso del

horizonte C.

Perfil 4. Cambisol crémico. Los métodos A y C resultaron
altamente confiables para determinar el aluminio en el horizonte
A. En el caso de los métodos A, B y C la confiabilidad
estadfstica fue baja para el horizonte B. La confiabilidad de los
métodos A, B y C en el caso del horizonte C,, de este perfil,
oscilan de medios a altos. El método D para ningln horizonte de

este perfil resulta estadisticamente confiable.

Perfil 5. Arenosol elitrico (arenosol con propiedades
ferrdlicas). La determinacién de aluminio en el horizone A,
resultd con una confiabilidad estadistica alta en el caso de los
métodos A y C. Los métodos B y D solo mostraron una confiabilidad
estadfistica baja para este horizonte. Para la determinacién de
aluminio extrafble en el horizonte B, los métodos mis confiables
fueron el B y C, siendo de baja a muy baja confiabilidad

estadfistica los métodos A y D, respectivamente.

Horizonte C, El método A fue de alta confiabilidad estadfistica,
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en tanto que para los métodos B y C la confiabilidad estadistica
fue mediana y para el método C la confiabilidad estadistica fue

baja.
VI.,3. INTERPRETACION DE LOS DATOS ESTADISTICOS.
VI.3.1. Determinacién de Hierro.

Segin los resultados obtenidos, el método de Ditionito
Citrato (métcdo A), resulta, estadfsticamente, poco confiable
para detetminér hierro en los horizontes org&nicos de los de los
perfiles 1, 2, 3, y 4 debido, probablemente, a que el hierro
forma complejos con la materia orgénica y el reactivo utilizado
en este método no los rompe facilmente. Sin embargo, funciona
eficientemente en suelos que muestran contenidos de bajos a
moderados en materia orgénica, como es el cago del perfil 5 que,
ademds, es pobre en arcilla. (Tabla 7).

El método de Extraccidén con Pirofosfato (Método B) resulté,
egtadisticamente, menos confiable para suelos férricos y/o
himicos (perfiles 1 y 2, tablas 8 y 9). Esto puede deberse a que
ambos perfiles muestran horizontes ricos en humus en los que,
como en el caso anterior el hierro forma complejos muy estables
con los humatos. En los suelos que muestran horizontes A 6cricos,
como es8 el caso de los perfiles 3, 4 y 5, la determinacidn por
este método es muy confiable (Tablas 7, 10 y 11). De hecho, este
método fue disefiado por Bascomb (1968) para determinar hierro y
aluminio extraibles en suelos ricos en materia orgénica. Sin

embargo, no es adecuado para extraer el hierro y/o el aluminio,

P
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cuando estan formando complejos organo-minerales con los humatos,
debido a que se presentan enlaces quimicos muy estables, con
aminodcidos e iones fosfato, entre otros.

En el caso del método denominado Reactivo Combinado de Nancy
(Método C) el comportamiento es igual al descrito para el Método
del Pirofosfato, anteriormente citado. La Escuela Francesa
(ORSTOM) que basa su clasificacidén en los contenidos y tipos de
materia orgdnica presente en los suelos, adoptd hasta 1980 este
método, para la determinacién de hierro y aluminio en suelos
tropicales con contenidos moderados o altos de materia orgédnica.
Actualmente, Duchaufour (1984) lo sigue utilizando en sus
investigaciones.

El Método de P. Segalen (Método D) no es estadisticamente,
confiable para determinar hierro extraible en ninguna de las
Unidades Ed4ficas estudiadas. Esto, posiblemente, se debe a que
es un método muy agresivo ya que emplea écido,clorhidrico e
hidréxido de sodio para el ataque.

En estas condiciones, se liberan cantidades excesivas de
hierro que, en forma natural, no son extraibles. Este método, en
lag investigaciones realizadas por el Departamento de Edafologfa
del Instituto de Geologfa, UNAM, ha resultado, ademds, poco
confiable,. ya que afecta significativamente la estructura

cristalina de las arcillas.
Determinacién de hierro extraible para el horizonte B,

Los resultados indican que el Método Ditionito-Citrato

(Mehra y Jackson, 1960) es muy eficiente para la determinacién



b 25
B BEbk

3 M -
Nallarees ™

de hierro extraible en suelos ferr&licos (suelos ricos en Fe,

Perfiles 1 y 5) pero es, estadisticamente, poco confiable para
determinar el hierro extraible en suelos cuyo horizonte B muestra
contenidos de medios a bajos en este elemento, (Tablas 7 y 8).

Observaciones al respecto hechas por FAO (1990-1994),
parecen confirmar este hecho. El1 Método de Extraccién con
Pirofosfato (Bascomb, 1968) resulta ser la alternativa adecuada
para determinar en los horizontes B, contenidos de medios a bajos
de hierro extraible, pero es ineficiente para determinarlo en
suelos con contenidos muy altos de este elemento, como es el caso
de los perfiles 1 y 5. En el Adendum de suelos presentados por
FAO, UNESCO, y 1la International Society of the Soil Science
(ISSS); publicado en las Memorias del 15 World Congress of Soil
Science, Acapulco (1994), se propone que la determinacién de
hierro y aluminio extraibles en los suelos debe hacerse, siempre,
utilizando el Método de Ditionito-Citrato (Método A) y el Método
de Extraccién con Pirofosfato (Método B), para todos los
horizontes. Anteriormente, el Departamento de Agricultura de los
Estados Unidos (1990), ya habia realizado esta propuesta.

El Método de Reactivo Combinado de Nancy (Mc Keague y Day,
1966) resulté éptimo para la determinacién de hierro extraible
en el horizonte B de todos los suelos estudiados. (Tabla 5). La
Escuela Francesa utiliza unicamente este método para determinar
hierro y aluminio extraibles en todos los perfiles de suelos,
independientemente de la localizacién ecolédgica y climética de
los mismos. Esta Escuela sostiene que la confiabilidad del método
en los horizontes B es, en general, mayor al 90% (Duchaufour,

1984) . E1l método de P, Segalen (1968) resulta ser el mis
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ineficiente,

En general, se observa en la Tabla 5, que ningln método es
confiable, estadisticamente, para determinar los contenidos de
hierro extrafble en los horizontes C de los Andosoles himicos
(Perfil 2, Tabla 9). Esto, probablemente, se debe a que tanto los
&cidos himicos presentes como los amorfos de silice y aluminio
(amorfos alofénicos) estan interfiriendo muy fuertemente en la
determinacién de hierro.

Los mejores métodos para determinar hierro extrafbls en el
horizonte C, excluyendo el horizonte C de los Andosoles, son los
métodos B y C. El método de menor confiabilidad resultd
nuevamente el método D. En el caso del método A los resultados
obtenidos son cabticos y poco confiables, por lo que, tampoco,
ep estadisticamente, confiable este método.

Para el horizonte C la variabilidad de los resultados
obtenidos en los andlisis dieron una baja confiabilidad
estadistica en los métodos A, B y C, y una muy baja confiabilidad

egtadistica con el método D (Tabla 5).
VI.3.2. Determinacién de Aluminio.

Los resultados obtenidos para determinar el aluminio,
extraible en los diferentes horizontes del suelo, con base en las
cuatro metodologfas utjlizadas, son las siguientes:
Hoxizonte A,

En todos loe suelos estudiados, el método de Ditionito
Citrato {Mehra y Jackson, 1960), asf{ como el Reactivo Combinado

de Nancy (Mc Keagy y Day, 1966}, mostraron alta confiabilidad



estadistica para determinar el aluminio en este horizonte. (Tabla
6).

La extraccidn con Pirofosfato (Bascomb, 1968) solo muestra
una confiabilidad estadistica de media a baja, con excepcién del
horizonte A del perfil 1 donde es alta. Esta alta confiabilidad
estadistica, como se menciond antes, se debe a que éste es un
método, particularmente diseilado para determinar hierro y
aluminio en horizontes organo-minerales. Posiblemente, las
interferencias ocasionadas por los amorfos y cantidades extremas
de este elemento {aluminio), sean las principales limitantes para
dar una confiabilidad estadistica alta a esta técnica.

FAQ-UNESCO (1988), propone las unidades de suelos
denominados Alisoles, para aquellos que presenten una saturacién
de 60% o mayor de aluminio extrafble. Con relacién a la capacidad
de Intercambio Catidnico, en algin horizonte. Sin embargo, aln
no proponen ninguna técnica especifica para la determinacién del
aluminio extrafble en estos suelos. Los Andosoles, también,
muestran problemas especiales con el aluminio. La naturaleza
amorfa de su complejo de intercambio, rico en alofano contribuye
ala fijacién‘ del ién fosfato haciéndolo casi inalcanzable a los
cultivos. En algunos suelos dedicados al cultivo de arroz, este
fenémeno de retencién del fésforo por los  amorfos
aluminosilicatados, representa un problema de gran importancia

‘y frecuencia, en varios suelos del Continente Asidtico. y Japén.

Por otra parte, la determinacién de aluminio por el método
de P. Segalen (1968) (método D) resultd, en todos los casos,. con
una confiabivlidad estadistica de.baja a muy baja, debido a que

el ataque a los componentes cristalinos del suelo se incrementd,



significativamente, con el uso del dcido clorhidrico (Clay

Mineralegy: Spectroscopic and Chemical Determinative Methods,

1994) .
Horizonte B,

La determinacién de aluminio en este horizonte (tabla 6),
depende de la propia génesis y tipologia del suelo. En el caso
de Luvisoles férricos, Andosoles himicos y Luvisoles crémicos
(Tablas 8, 9, 10} las determinaciones por Ditionito Citrato,
Pirofosfato y Reactivo Combinado de Nancy, muestran una
confiabilidad estadistica satisfactoria, la cual varia de media
a baja. Sin embargo, en los suelos que, normalmente, muestran
contenidos bajos de aluminio extrafble, como es el caso de los
Cambiscles crémicos y de los Arenosoles eltricos (Tablas 7, 11),
la confiabilidad por el método del Ditionito Citrato (Mehra y
Jackson, 1960) disminuye. Aparentemente, la determinacion de
aluminio por medio del Reactivo Combinado de Nancy (Mc Keague y
Day, 1966) es dptima para el horizonte B, de todos los suelos
estudiados. (Tabla 6). En ningin caso, la determinacidén por el
método de P. Segalen resultaria, estadisticamente, confiable.

El hecho de que en el perfil 5 (Tabla 7), estadisticamente
se alcanzd un valor medio de confiabilidad con este método, se
debe, muy probablemente, a que la extraccién con é&cido
clorhidrico e hidréxido de godio propicia la liberacién de
aluminio en diversas formas, lo que constituye un artificio de
la técnica.

Horizonte C.

Con excepcién del grupo‘ de Andosoles, la técnica de

Extraccién con Pirofosfato (Bascomb, 1968) y con el reactivo

combinado de Nancy son estadisticamente muy confiables. La



limitacidn, para el caso de los Andosoles se debe, probablemente,
a los altos contenidos de aluminio libre amorfo, presentes en
estos suelos, que propician la deteccién de niveles erréneocs de
este elemento por estas técnicas.

En el caso de la deteccidn de aluminio por el método de
Ditionito Citrato se observa, claramente, que la presencia y
acumulacidn excesiva de hierro y aluminio amorfos en los perfiles

1y 2, no interfieren con la confiabilidad de esta técnica.

VI.4, COMENTARIOS GENERALES SOBRE LAS TECNICAS EMPLEADAS.

El andlisis estadistico de los resultados, a través de la
prueba de Tukey al 99% de confiabilidad, indica que los cuatro
métodos utilizados para la determinacién de Fe y Al dieron, en
general, resultados con diferencias estadisticamente
significativas. Sin embargo, a continuacién, se puntualizan
cuales de los cuatro métodos pueden considerarse mas confiables,
en cada perfil y profundidad, con base en el grado de similitud
que, estadisticamente, corresponde a la ausencia de diferencias

significativas,

étodos para Fe extraible

En el perfil 1, a la profundidad de 0-45 cms, con los cuatro
métodos ge obtuvieron concentraciones estadisticamente
diferentes, Es en este perfil y a esta profundidad se detectaron
las mayores diferencias.

En la profundidad 45-220 cms., B8e encontrdé que los

resultados obenidos con los métodos A y C son iguales, de igual
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modo que los obtenidos con el wétodo C son iguales a los
obtenidos con el B y éstos, a su vez, diferentes de los del D.
En este caso, los resultados mds confiables son los obtenidos con
los métodos C y B, y los menos confiables son los
correspondientes al D.

Estos resultados son muy parecidos a los obtenidos en la
profundidad dé 220 cms, en donde los resultados obtenidos con los
métodos C y B son iguales y diferentes los del A y D.

En el perfil 2, a la profundidad de 0-23 cms, con tres de
los métodos probados, se obtuvieron concentraciones iguales, Los
resultados obtenidos con los métodos A y C son iguales, de igual
modo que los obtenidos con el método C son iguales a los
obtenidos con el B, y &stos, a su vez, diferentes los del D. En
este caso, los resultados més confiables son los cbtenidos con
los métodos C y B, y los menos confiables son los
correspondientes al D.

En la profundidad de 23-95 cms, se encontrd que los
resultados obtenidos con el método C y B son iguales, siendo
diferentes a los obtenidos con los métodos A y D.

En la profundidad de 95-160 cms, con los cuatro métodos
probados, se obtuvieron concentraciones ' estadisticamente
diferentes; en este caso, ninguno de los métodos demostré ser
confiable.

En el perfil 3, a la profundidad de 0-25 cms, con los cuatro
métodos probados, se obtuvieron céncentraciones iguales. Ay C
resultaron iguales, asi como los obtenidos con el método C son
iguales a los obtenidos con el B y &stos, a su vez, diferentes

a los del D. En este caso, los resultados mds confiables son los



obtenidos con los métodos C y B y los menos confiables fueron los
correspondientes al D. Estos resultados son muy parecidos a los
obtenidos en la profundidad de 25-110 cms, en donde los
resultados obtenidos con los métodos Ay C, C y B son iguales,
y diferente a los del D.

En la profundidad 110-180 cms, se encontrd que ios
resultados obtenidos con los métodos A, C y B son iguales, y los
menos confiables loé correspondientes al D.

En el perfil 4, a la profundidad de 0-27 cms, con los cuatro
métodos probados, se obtuvieron concentraciones iguales en A y
C, de igual modo que los obtenidos con el método C gon iguales
a los obtenidos con el B y éstos, a su vez, diferentes de los del
D. En este caso, los resultados més confiables son los obtenidos
con los métodos C y B vy, los menos confiables son los
correspondientes al D.

En la profundidad 27-95 cms, se encontrd que con 1os cuatro
métodos probados, se obtuvieron concentraciones estadisticamente
diferentes. Por tanto, en este perfil y a esta profundidad, es
donde s8e detectaron las mayores diferencias, con un
comportamiento igual a la profundidad 0-27 cms, del perfil 1.

Los resultados obtenidos para la profundidad de 95-160 cus,
gon muy parecidos a los obtenidos en la profundidad de 0-27 cms,
en donde los resultados obtenidos con los métodos Ay C; Cy B
son iguales y los menos confiables los correspondientes al método
D.

‘Los resultados del perfil 5, a la profundidad de 0-15 cmas,
con los cuatro métodos probados son, estadisticamente, iguales

a los obtenidos con los métodos C, A y B, siendo los menos
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confiables los correspondientes al D.

En la profundidad 15-110 cms, se encontré que los resultados
obtenidos con los métodos C y A son iguales, de igual modo que
los obtenidos con los métodos B y D.

Los resultados obtenidos en la profundidad 110-180 cus,
indican que los tres métodos probados son iguales (A, C y B),

siendo iguales, también, B y D,

Métodos para Al extrafble,

En el pexfil 1, en las tres profundidades de 0-45 cms, 45-
220 cms y > 220 cms, el comportamiento estadistico de los
resultados fue idéntico, observdndose que los resultados se
integraron en dos grupos, estadisticamente, diferentes, es decir,
los métodos A, B y C constituyeron el primer grupo, y los
resultados obtenidos con el D, el segundo. Esto indica que los
resultados mis confiables corresponden al primer grupo.

A las 2 primeras profundidades de 0-4% cms y 45-220 cms,
estadisticamente, tres grupos de datos  diferentes. Los
correspondientes a los métodos A y B resultaron iguales, pero
diferentes a los obtenidos con los métodos C y D, Se puede, por
lo tanto, concidexar que la mayor confiabilidad corresponde a los
métodos A y B.

En el perfil 2, a la profundidad 0-23 cms, ge encontré que

los resultados obtenidos con los métodos A y B gon iguales, asf

como C y D son diferentes y log menos confiables.
En la profundidad 95-160 cms, se encontré que los resultados
obtenidos con los métodos A y C son iguales, de igual modo que

los obtenidos con el método C son iguales a los del B, y éstos,



a su vez, diferentes los del D. Esto indica que la mayor
confiabilidad corresponde a los métodos A y C.

En el perfil 3, a la profundidad de 25-110 cms, los datos
constituyeron, estadisticamente, tres grupos distintos, siendo
los resultados de los métodos A y C iguales, asi como los del C
y B, los cuales son diferentes a los obtenidos con el método D.
En este caso, los més confiables son los métodos A y C.

A la profundidad 110-180 cms, no se encontraron diferencias
estadisticas en los resultados obtenidos en los cuatro métodos
analiticos. Esto significa que, en este caso, los cuatro métodos
tienen el mismo grado de confiabilidad.

En el perfil 4, a la profundidad de 0-27 cms, se encontré
que los resultados obtenidos con los métodos C y A son iguales
entre sf, y los obtenidos con los métodos B y D son diferentes.
Estos resultados indican que el método D es el menos confiable,
y los mis confiables son el Cy el A,

En la profundidad 27-95 cms, con los cuatro ‘métodos
probados, se obtuvieron concentraciones, estadisticamente,
diferentes. Esto significa que los resultados obtenidos con estos
cuatro métodos tienen un grado de confiabilidad diferente.

En la pfofundidad 95-160 cms, los datos se comportaron
exactamente igual que los correspondientes a la profundidad de
0-45 cms, es decir, la mayor confiabilidad corresponde a los
datos obtenidos con los métodos C y A.

Sobre el perfil 5, a la profundidad 0-15 cms, se encontrd
que los resultados obtenidos con los métodos A, C y B son
iguales, del wiswmo modo que los resultados obtenidos con los

métodos B y D son también iguales entre si. No obstante, la mayor
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confiabilidad corresponde en los métodos Ay C.

A la profundidad 15-110 cms, se encontrd que los resultados
obtenidos con los métodos A, B y C son iguales y diferentes a los
del método D, por lo tanto, la mayor confiabilidad corresponde
a los métodos A, By C.

Finalmente, a la profundidad de 110-180 cms, los datos
obtenidos con los métodos A y B son iguales entre si, pero
diferentes a los obtenidos con los métodos C y D. En este caso,
la mayor confiabilidad corresponde a los datos obtenidos con los

métodos A y B.



VII. CONCLUSIONES.

Los resultados obtenidos en esta tesis wostraron una
considerable variabilidad en los datos obtenidos a través
de la aplicacién de los cuatro métodos empleados, para el
andlisis cuantitativo de hierro y aluminio extraibles en
cinco unidades de suelos con caracteristicas genéticas
tipicas. Este hecho confirma la necesidad de realizar,
previamente, una seleccién de los métodos de andlisis
quimicos que esten acordes a la naturaleza de los suelos.

En cuanto al anédlisis del hierro extrafble en las cinco
unidades ed&ficas estudiadas: el método de Ditionito
Citrato, (A) en general, mostré una confiabilidad
estadistica baja, con excepcidén de los datos obtenidos para
el perfil cinco. Esto puede deberse a que este método fue
originalmente, diseflado para cuantificar el hierro vy
aluminio en suelos de zonas templadas. El método de
extraccién con Pirofosfato (B) dio valores de confiabilidad
de medios a altos en suelos con un desarrollo moderado,
niveles que pueden encontrarse en zonas tropicales como
templadas. Este método es especialmente confiable para
determinar hierro en horizontes orgdnicos, pero es menos
confiable a los datos de la estadistica, para determinar
hierro en horizontes himicos, el método combinado de Nancy
(C) resultd, en general, el de mis alta confiabilidad
estadfstica. Esto puede deberse a que este método fue
diseflado para cuantificar el hierro en suelos de 2zonas

tropicales y subtropicales, similares a los estudiados en.
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esta tesis., Como se menciond anteriormente, la ténica de P.
Segalen (D) empleada no fue adecuada en vista que los
reactivos que utilizan en esta técnica son sumamente
drdsticos, y alteran los resultados.,

En el andlisis de aluminio extraible en las cinco
unidades eddficas estudiadas: el método de Ditionito
Citrato (A) fue el método que siguid,  en confiabilidad
estad{stica. Se nota, como en el caso anterior, que la menor
confiabilidad se observé en el horizonte B de los perfiles
cuatro y cinco, probablemente, por las razones antes
expuestas. El método de la extraccidén con Pirofosfato (B):
di3, en orden decreciente, menor confiabilidad en los
perfiles 2, 3, 4 y 5, pero una alta confiabilidad en el
perfil 1 en todos sus horizontes. El método del Reactivo
Combinado de Nancy (Mc Keague y Day, 1966) (C): resultd ser,
también, el método méds confiable para la determinacién de
aluminio extrafible, en las cinco unidades edidficas
estudiadas. No obstante, en el horizonte B del perfil 4 la
confiablidad estadistica alcanzé un nivel bajo debido,
probablemente, a la naturaleza de las arcillas y al
contenido de materia orgdnica. El método de Segalen (D)
resultd ser, estadisticamente, el menos confiable para todas
las unidades ed&ficas y para todos los horizontes con
excepcién del horizonte C, del perfil 3.

De acuerdo a lo mencionado anteriormente, se concluye gue
el método Reactivo Combinado de Nancy es, estadisticamente,
el mds confiable para la determinacién de hierro y aluminio

extraibles. En segundo lugar se encuentra el método de
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pirofosfato el cual resultd confiable para la determinacién
de ambos elementos.

En orden decreciente, el método de Ditionito Citrato
resultd ser moderadamente confiable para la determinacién
de hierro extraible y muy confiable para la determinacién
de aluminio extrafble. Por dltimo, el método de P.
Segalen resultd ser, estadisticamente, el menos confiable
para ambas determinaciones, de hierro y aluminio

extraibles.

e
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ANEXO 1

RESUMEN CONCEPTUAL SOBRE LAS METODOLOGIAS Y TECNICAS
EMPLEADAS PARA LA EXTRACCION Y DETERMINACION DE HIERRO Y ALUMINIO

Con base en las referencias bibliogr&ficas, as{ como en las
consultas técnicas hechas a especialistas en el andlisis quimico de
suelos, se presenta el siguiente listado de los métodos mds

cominmente empleados,
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HIERRO RESIDUAL EXTRAIBLE-HIERRO DE CRISTALIZACION RECIENTE.
1. BExtraccidén con ditionito, Kurtz (1953).

Reactivos:

a. Polvo de ditionito de sodio (Na,S5,0,).

b. Acido clorhifdrico (HCl) al 10%

Valorizacién:

a. Con EDTA por titulacién. Cheng Bray y Kurtz (1953).
2, Bxtraceidn de ditionito-citrato, Mehra y Jackson (1960).

Reactivos:

a. Ditionito de sodio (Na,S,0,) .

b. Citrato de sodio.

valorizacién:

a. Colofimetria de ortofenantrolina.

b, Titulacién con EDTA. Holmgren (1967).

c. Absorcién atémica.
HIERRO DEBILMENTE CRISTALIZADO;
1. Extraccién de Bascomb y Tamm (1922).

Reactivos:

a. Bascomb: pirofosfato, HNO,, H,SO,.

- dipiridil (para hierro ferroso y férrico)

b, Tamm: reactivo de Tamm.

C. - 1,0, al 10%
d. ~---- HNO, al 10%
Valorixacién:

a. Colorimetrfa, Absorcién Atémica.
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HIERRO MEDIANAMENTE CRISTALIZADO.
1. Extraccidn de Mehra y Jackson (1960) y de Tamm (1922),

Reactivos:

a. Bicarhonato de sodio (NaHCO,); 1M.

b. Citrato de sodio 0.3M.

c. Ditionito de sodio (Na,50,).

d. Cloruro de sodio (NaCl).

e. Acetona.

f. Reactivo de Tamm.

Observacién: Determina hierro medianamente cristalizado por la
diferencia entre el contenido de hierro con la extraccién de Mehra
y Jackson, y el correspondiente con la extraccién de Tamm,

Valorizacidns

a. Espectrofotdmetro de abporcidn atémica.

HIERRO FUERTEMENTE CRISTALIZADO.

1. Extraccidn de pirofosfato de sodio. Bascomb (1968).
Reactivos:
Pirofosfato de sodio {Na,P,0,) 0.1M.
Solucién Superfloc 0.4 %
Valorigaciéni
Espectrofotometria de absorcién atdmica.

2. Extraccidén Mshra y Jackson (1960). Bascomb (1968),
Reactivos:

; Citrato de sodio 0.3 M 5 ml NaHCO, 1M.

Na,S,0,

i
1
)
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Citrato sédico 0.3M,

NacCl,

NaHCO, 1,0M.

Hierro fuertemente cristalizado por la diferencia entre el
contenido de hierro en la extraccién.

Valorizacién:

Espectrofotometria de absorcién atémica

3. Precipitacién e identificacién de los fosfatos de hierro y

aluminio.
Reactivos:
Alcl, 1M
FeCl, 1M

NaH,P0, 1 M

NacCl 0.1 N
Valorizacidn:
Rayos X M.L, Jackson (1964).

4, Extraccién Mehra y Jackson (1960), Bascomb (1968).

Reactivos:
Alcl, 1M
FeCl, 1M

NaH,pO, 1 M
NaCl 0.1 N
Valorizacién:
Rayos X. M.L. Jackson (1964).
5. Caracterizacién de diferentes formas de aluminio y de fierro

de los suelos tropicales.
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Reactivos:
Fenolftaleina M/2.5
Na,Co, M
Acido léctico,
Oxina L8-hidroxiguinolina M/12.5
Sol, cloroformica de oxina. {100 meqg/l1).
Acetato de sodio NaOAC. pH 5.3
Acido oxélico 0.05 N,
Cloroformo.
Valorizacidn:
Colorimetria.
6. Extraccién de &xido férrico de arcillas y de suelos. Aguilera y
Jackson, M.L. (1956),
Reactivos:
Ditionito de sodio.
Reactivo de citrato, &cido citrico SM pH 7.3,
Verseno.
Metanol al 80 6 99%
NaOH al 10%
Acetona al 75%
Valorizacién:
Colorimetria.
HIERRO LIBRE.
1. Extraccién método del dicromato. Albert H. Low (1958).
Reactivos:

Dicromato de potasio.
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HC1,
Valorizacidn:
Espectrofotometria de absorcién atémica.
2. Bxtraccidn del &cido tioglicé&lico, Blackmore, L.C. et al, (1977).
Reactivos:
Solucién del dcido tioglicélico al 8%, 98% de pureza.
Amoniaco concentrado.
Solucién patrén de fierro.
Valorizacidn:
Colorimetria,
3. Bxtraccién de Tamm (1922).
Reactivos:

Sclucién de Tamm.

H,0, 10 %
HNO, 10 %
HC1 conc.

H,0 acidificada.
Valorizacidn:
Métodos corrientes.

4. Extraccién con agua.
Reactivos H,0 en pH 7.0
Valorizucién:
Colorimétrica.

5, ExtracciGn de Koffin (1980).

Reactivos:
Solucién de citrato sbédico de 0.2 M amortiguadora.
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Hidrosulfito sédico 0.5 g.
Valorizacién:
Espectrofotometria de absorcién atémica.
VALORIZACION DEL HIERRO Y ALUMINA "LIBRES" (REACTIVO
COMBINADO) .
6. Reactivo combinado McKeague y Day (1966).
Esté constitufdo por el tampén ox&lico a pH 3.2 y el
ditionito sédico.
Tamp6n oxdlico: 31.2 g de &cido ox&lico més 62.1 g de
oxalato aménico para 2.5 1litros (reactivo de Tamm).
Valorizacidn:
Espectrofotometria de absorcién atémica.
7. Extraccidén por el método de Franzmeier (1968).
Reactivos:
Na,S,0,
Pirofosfato s6dico 0.1 M.
Valoriracidn:
Colorimetria.
HIERRO FERROSO.
1. Bxtraccién con acetato de amonio. Jackson (1964).
Reactivos:
Acetato de amonio NH,0Ac 1 N.
Valorizacidn:
‘Colorimetria,
2. Extraccibn de hierro ferroso intercambiable. Jackson (1964).

Reactivos:
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NH,0Ac 1 N.
Agua regia,
HCl 1N,

La determinacién del hierro ferroso debe realizarse en el
suelo, a humedad de campo, inmediatamente después de la
toma de muestras.
Valoracién:
Colorimetria.
3. Bxtraccidn con &cido tioglicélico. Blackmore, L.C. et al. (1977).
Reactivos:
Solucién extractora.
Acido tioglic6lico al 8%
Amoniaco concentrado.
Solucién Patrén:
Fe 2 gr Q.P,
HCl 0.6 N,
NaOH conc.
Valoracidén:
Colorimetria.

4. Bxtraccién de hierro ferroso en los silicatos. Jackson (1964).

Reactivos:
H,S0, 1B N.
HF 48 %
H,BO,

Solucién Patrén (NH,) Ce-(S0,),2H,0 0.0250 N.

K,Cr,0, 0.1N.
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H,PO, 85%
Indicador difenilaminosulfonato de bario.
Valorizacidn:

Volumetria.
HIERRO AMORFO.
1. Extraccidén de Tamm (1922).
Reactivos:
Reactivo de Tamm.
Valorizacién:
Colorimetria.
Espectrofotometria de absorcién atémica.

HIERRO DE INTERCAMBIO.

1. Extraccidén con &cido clorhidrico e hidréxido de amonio.

Jackson (1964).
Reactivos:
Acido clorhfdrico. HCl diluidos.
Hidréxido de amonio NH,0H dilufdo.
Indicador 2,4-dinitrofenol.
Ortofenantrolina al 1.5% en etanol del 95%
Clorhidrato de hidroxilamina al 10%
Disolucidn patrén de hierro,
Valorizacién:
Colorimetria,

2. Extraccién con (NH,0Ac). Blackmore L.C. ot al, (1977).
Reactivos:

Acetato de amonio (NH,0Ac) 1 N,



Agua regia.
NHO,
HCl conc.
HC1 1 N.
Valorisacién:
Colorimetria.
. Espectrofotometria de absorcién atémica.
HIERRO TOTAL.
1., Via Himeda.
Para la determinacién del ferrosoc se usan las. técnicas de
Kolthoff y Sandell (1947).
Reactivos:
Carbonato de sodic  Na.CC,
Acido fluorhidrico HF )
Valorisacién:
H.1.,a. Titulacién.
El fierro es reducido con:
Sulfato de cerio y amonio (NH,),Ce(SO,), Triebold (1946)
Dicromato de Potasio K,Cx,0, Kilmer (1960)
Permanganato de Potasio KMn0, Kolthoff y Sandell (1547}
La titulacién con el KMnO, tiene la ventaja de no emplear
indicador. ‘
H.1.b. Colorimétricos. Snell y Snell (1949).
Reactivos:
Acido fluorhidri.c:o HF
Acido verclorico HClo,
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Acido sulfirico H,S0, 6 N.
Hidrocloruro de Hidroxilamina 10%
Ortofenantrolina.

Acetato de amonio (NH,0Ac) 5 N.

Acido Clorhidrico HC1 6 N.
Solucién Estandar de Fe de 100 ppm.

La absorcién a 505 nm, con una banda secundaria a 474 nm
Aparato:

Espectrofotémetro de absorcién atémica.
H.l,c, Volumétrico.

Reactivos:

Acido fluorhfdrico HF

Acido perclérico HC10,

Acido sulfirico H,S0, 6 N.
Acido sulfdrico H,S0, 1 N,
Acido clorhidrico HC1 1 N,
Zinc metdlico Zn

Cloruro merciurico
1. EXTRACCION DE ALUMINIO AMORFO.

En el laboratorio de Edafologfa del Instituto de Geologia se
determiné el aluminio amorfo con base en el método de Segalen
(1968) . Este método sirve para extraer y determinar material
coloidal, inorgénico, amorfo y sesquibéxidos en suelos tropiqales;
Reactivos utilisados: |

1. Acido clorhidrico 8 N.

2. Hidr6xido de sodio 0.5 N.
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3. Cianina R de eriocromo.
Material utilizado:

1. Tubos de polipropileno para centrifuga de 100 ml.

2. Matraz volumétrico de 100 ml.

3. Centrifuga con capacidad de 3000 rpm.

Procedimiento para la extraccién y determinacién de aluminio
amorfo.

1, El suelo tamizado es tratads, previamente, con peréxido de
hidrégeno al 30%, para eliminacién total de la materia orgdnica.

2. En un tubo de centrifuga, colocar 500 mg de suelo tamizado
a malla 100.

3, Vertir 50 ml de &cido clorhidrico (8 N}, dejarloc en
suspensidén en contacto con la muestra por 30 win.

4, Posteriormente, se centrifuga la muestra a 3000 rpm,
durante 10 min. Se recupera la solucidn sobrenadante, y se coloca
la suspensidn dentro de un tubo de centrifuga, (ayudarse con un
agitador de vidrio). Agregando alrededor de 45 ml de agua
destilada. Volver a centrifugar, y agregar esta suspensidén a los
primeros 50 ml. Ajustar a 100 ml.

Dentro de esta solucién se medird el aluminio.

A la solucién aforada se ailaden 50 ml de sosa (0.5 N), y se
pone a bafio de marfa durante 5 min., y nuevamente se centr;fuga.

La suspensifn se coloca dentro de un tubo de centrifuga de 100
cm?.

Valoracidn:

La valorizacién del aluminio se hace con un colorimétrico
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manual, Espectronic 20 Milton Roy Company.
Antes de hacer la lectura se reduce el aluminio con &acido

ascérbico y se desarrolla color con cianina R de eriocromo.

E CCION DE ALUMINIO ACTIVO (INTERCAMB LE Tamm (1922},
Método modificado por Blakemore y colaboradores (1977).
Se extrae el aluminio con el reactivo de Tamm (oxalato &cido).
Reactivos:
Oxalato de amonio monohidratado (NH,),C,0,.H,0 0.2 M
Acido Oxdlico dihidratado H;C,0, 0.2 M
Se mezclan ambos a un pH de 3
Cloruro de Bario BaCl,
Cloruro de Cesio CsCl, 12.65 g grado reactivo analitico.
Papel Whatman nimero 42.
Material:
Agitador de accidn reciproca.
Centrifuga.
Tubos de lixiviacién.
Matraz volumétrico de 200 ml.
Egpectrofotémetro de absorcién atémica, usando una flama
moderadamente rica en &xido nitroso-acetileno.
Metodologias
La extraccién del aluminio del suelo mediaﬁte el empleo del
reactivo denominado oxalato é&cido, Este reactivo sge prepara
mezclando 1.00 partes de la solucién de oxalate de amonioc

monohidratado 0.2 M con 0.75 partes de la solucidn de dcido oxdlico
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dihidratado 0.2 M, ajustando el pH a 3, adicionando solucién de
oxalato de amonio o solucién de dcido oxdlico seglin sea necesario.
Posteriormente, se cuantifica el aluminio en el extracto usando un
equipo de absorcién atémica.

El método de la agitacién consiste en agitar 0.5 g de suelo
(fraccién menor a 2 mm, secado al aire) con 50 ml de reactivo
oxalato 6cidq dentro de un tubo de 50 ml, con tapa en un agitador
de accién reciproca, durante 4 horas (en la oscuridad); se aflade
una gota de clorurc de bario al 10% y se agita vigorosamente; se
centrifuga durante 5 min., a 2,000 rpm; se filtra a través de un
papel Whatman nim. 42 y se colectan 50 ml del filtrado. Es
importante incluir una prueba testigo (blanco) en todo el
procedimiento. , .

Para la cuantificacién, es necesaria la preparacién de las
curvas patrén -para el aluminio (concentracién del estdndar de
aluminio, 1,000 ppm de aluminio).

Valoraciéni

La preparacién de estdndares de trabajo se realiza afiadiendo
0, 1, 2, 6, 10, 15 y 20 ml de solucién patrén de Al, en matraces
aforados de 200 ml, correctamente etiquetados. Se afladen,
posteriormente, 10 ml de solucién de cloruro de cesio (12.65 g de
cloruro de cesio grado reactivo analfitico, en 500 ml de agua
destilada), 40 ml del reactivo oxalato &cido, 4 ml de d&cido
clorhidrico concentrado y se afora con agua destilada. »

La metodologia empleada para este trabajo consistié en la

deteccidn de las concentraciones de Al en el extracto que se



117

prepard al diluir las muestras en proporcién 1:4 (factor de
dilucién 5) usando una solucién preparada con 1.6 g de cloruro de
cesio {grado reactivo analftico) y 25 ml de dcido clorhidrico
concentrado aforado a un litro con agua destilada, esta dilucién es
para una proporcidén 0-5% de Al en el suelo, utilizando el método de
agitacién, que fue el que se empled en este trabajo.

Si los suelos contienen cantidades mayores del 5% de aluminio
o hierro extraible y no es posible ubicar estos valores en la curva
de calibracién, se debe tomar el factor de dilucién 20, 1.35 gr. de
cloruro de cesio (grado reactivo analftico) con 190 ml reactivo
oxalato &cido y 21 ml de &cido clorhidrico concentrado aforando a
1 litro con agua destilada.

Se midieron las concentraciones de aluminio en los extractos
en un espectrofotémetro de absorcién atémica mérca Varian AR 1475,
usando una flama moderadamente rica en 6xido nitroso-acetileno.

El caiculo de los resultados es descrito a continuacién:
{mg/ml en la sol. final)x(factor de dilucién; 5 6 20)/(100)=% Al
EXTRACCION DE ALUMINIO TOTAL.

El aluminio total se obtiene por fusién o digestién completa,
del suelo o de la arcilla, para convertir el aluminio en una forma
soluble para después, valorizar la cantidad presente,
Reactivos utilizados:

Carbonato de sodio Na.Co,

Acido perclérico HClo, 60%

Hidréxido de amonio  NH,OH 4 N

Acido clorhidrico HCl 6 N
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Hidréxido de sodio NaOH

Hidréxido de amonioc  NH,OH concentrado

Cloruro de amonio NH,Cl 1%
Valorizacidn:

Colorimetria.

Método del alumindn.
Aparatos:

1, Crisoles de platino de 30 ml.

2, Parrilla,

3, Agitador de chorro de aire.

4. Centrifuga.

5. Potencidmetro.

6. Colorimetro o Espectrofotdmetro.

Metodologia:

Fusién. Fundir 0.1 g de suelo o arcillas finamente molido con
1.0 g de Na,CO, en crisol de platino,

Remocién o eliminacién de la sflice. Enfriar el crisol,
agregar 8 ml de HClO, al 60% lavar el crisol con un minimo de agua
y calentar hasta desprendimiento de humos de HCl0,; no dejar hervir
mucho para evitar pérdidas de muestra. Cuando  aparezcan humos
densos ge deberA tapar el crisol y hervir suave por 10 min, El
HClO, hierve a 203°C y, a esta temperatura, es un agente
deshidratante muy efectivo. Por este procedimiento, la sflice se
deshidrata mds rdpidamente que en el método de evaporacidn del HCL,
y la sflice es relativamente libre de la participacién o

contaminacién del fierro.
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Enfriar el crisol y agregar 5 ml de H,0 destilada, mezclar la
suspensién cuidadosamente y calentar casi hasta ebullicidn para
disolver las sales. Transferir el contenido a un tubo de centrifuga
calibrado a 60 ml. Enjuagar el crisol y agregar los lavados del
tubo. ' Agregar, aproximadamente, 2 ml de HCl (6 N) y diluir 1la
suspensién a exactamente 60 ml con agua, mezclar la suspensién con
el agitador a chorro de aire.

Centrifugar el tubo a 1800 rpm durante 5 min., quedando 1la
silice en el fondo.

Eliminacién del calcio, magnesio y manganeso. Pipetear una
alfcuota de 50 ml del 1liquido sobrenadante del tubo de la
centrifuga dentro de otro tubo de centrffuga de 60 ml. Agregar 3
gotas de indicador pirpura de bromocresol. Calentar la solucién en
un bafio de agua hirviendo y mientras se agita la solucién con el
agitador de chorro de aire, agregar NH,OH concentrado hasta Que
aparezca un precipitado. Agregar gota a gota NH,OH (4 N) hasta que
el indicador pase del amarillo al parpura (pH de 6.2 a 6.4).
Colocar el tubo en bafio de agua caliente por 5 minutos, enfriar y
ajustar el volumen exactamente a 5 ml a 1800 rpm, pipetear 50 ml
del liéuido sobrenadante, sin centrifugar el fondo con el
precipitado. Descartar esta solucién o usarla para el anélisis de
Ca, Mg y Mn. Agregar 50 ml delﬂhél al 10% y mezclar vigorosamente
con el agitador a chorro de aire.

Centrifugar el tubo nuevamente a 1800 rpm, durante 5 min., y
descartar el liquido sobrenadante cuidando de no perder nada del

precipitado de aluminio, fierro y Oxido de titanio.
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Eliminacién del fierro en muestras conteniendo menos del 10%
de fierro. Disolver los 6xidos de fierro, aluminio 'y titanio
agregando 3 ml de HCl (6 N) caliente, mientras la suspensién es
agitada y calentada en bafio de agua caliente. Agregar 10 ml de
solucién de NaOH caliente (reactivo a) al tubo mientras se agitan
los contenidos, colocar el tubo en un bafio de agua caliente 5 min.
Enfriar y diluir los contenidos, exactamente a 50 ml con agua
destilada y agitar la suspensién con el agitador de chorro de aire.
Centrifugar el tubo a 1800 rpm por 5 min., y descartar el
precipitado de hidréxido de fierro.

Transferir una alicuota del liquido sobrenadante conteniendo
100 a 80 g de aluminio (5 ml de la muestra contienen de 1 a 8% de
aluminio) a un vaso de 100 ml, Agregar 3 ml de HCl (6 N) por cada
5 ml de alfcuota tomado. Diluir los contenidos a 80 ml usando un
potenciémetro. Transferir los contenidos a un matraz volumétrico de
100 ml. Diluir la solucién a un volumen con agua destilada y
mezclar.

Valoracién:

Colorimetria.

A un matraz volumétrico de 50 ml agregarle 10 ml de solucién
amortiguadora a pH 4.2 (reactivo 10), 20 ml de agua 'y, exactamente,
10 ml del reactivo nim. 11. Agitar y, después, agregar una alicuota
de 5 ml de la solucién que contiene el aluminio. Aforar con agua
destilada, agitar, reposar la solucién 25 min. y transferir parte
de un tubo del -espectrofotémetro. Leer el porciento de

tranamitancia empleando longitud de onda a 520 m. Comparar las
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lecturas con una curva, agregando el amortiguador y el aluminén.
Mezclar y procesar, empleando alicuotas {0, 1, 2, 3,4, 5, 6, 7, y
8 ml} de la dilucidn de 5 ppm de la solucién estdndar de aluminio.
Graficar en un papel sgemilogaritmico el porciento de luz
transmitida (transmitancia para cada solucién, egcala logaritmica,
contra microgramos de aluminio por 50 ml escala lineal).

ALUMINIO EXTRACTABLE.

El aluminio extractable se obtiene del suelo, o de la arcilla,
con acetato de amonio normal ajustando el pH a 4.8. Asi como el
aluminio intercambiable. El aluminio extractable puede utilizarse
como un indice de estatus del intemperismo.

Aparatod:

1. Embudo Buchner (o filtradores Fisher).

2. Colorimetros (o espectrofotdémetro) .

3. Bafio de agua, si se escoge el método del alumindn.
Reactivos:

1, Acido acético.

2. Solucién de acetato de amonio.

(Solucidn 1IN respecto al acetato y ajustarse a un pH 4.8)

Agregar 58 ml de dcldo acético glacial a cerca de 400 ml de
agua en un matraz volumétrico de 1000 ml. Agregar 70 ml de NH,OH
concentrado por medio de un embudo con su tallo abajo de la
golucién del &cido, y diluir aforando a. 1,000 ml con agua
destilada. Agitar y pasarla a un vaso de 2 litros. Ajustar la
golucién a un pH 4.8 con &cido acético (1.0N), (aproximadameute, se

requiere 1 litro de HOAc). Agitar y guardar.
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Metodologia:

Colocar 10 g de suelo secado al aire y tamizado (2 mm) en un
vaso de 100 ml, agregar 50 ml de NH,OAc a pH 4.8, agitar el suelo
y la solucién y dejar reposar la suspensién por 2 horas, filtrar la
solucidén a través de un embudo Buchner o filtro Fisher usando
succién., Lavar el suelo en el vaso sobre el papel filtxo con 5
alfcuotas de solucién de NH,OAc de aproximadamente 10 ml cada una.
Diluir el filtrado con NHOAc a un volumen de 100 ml en matraz
volumétrico y agitar los contenidos; proceder a encontrar la
concentracién de aluminio en la solucidn por el método del aluminén
o por el método del Eriocromo R Cianina.

Valoracién:

Colorimetria,
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Tevta7. PERFA 6. AREROSOL CONPRIFEDARES FERRALICAS
OETERREACION CON METRD ¥ ALYNIND EXTRAERSS

A METODO DE LA GITIONITA CITRATO 8. METO00 DE EXTRACCION CON C WMETODO DEt REACTH.O L METODT UF SEGAL S0
: PWROFOSFATO COMBINADO DE NANCY
oof  Mar Mere aBulie Aumioo aBulie  MERe GBS Mowihic eatie HISRO  exrmbie Alunno exTable HeTD  erabee AU e LR T
o % - %< L 3 L3 %< b «* [ ] % % % “* %
Feose FolO3 Myees ARNOS Fooes Fo203 Mpeer ARG Feese Fe203 Aless ARO3 Toees Ce233 Atees £203
'y 0% 071 0™ oW Q80 Qa8 0o 057 050 07t 020 o032¢ 280 123 24&C  S7€
0% 071 QX 03 60 Q@8 03 057 036 071 020 03e T80 s 043 s
08 o o» am 000 088 0¥ o057 050 071 020 338 020 126 030 357
210 223 o 114 : 180 29 O 17T 150 213 060 ti4 . I8 72 v 20
L 08 07 020 0 I 060 O O 0% : 05 07t 020 o032 : 08T 122 €3 S7C
[ERREI. -1 80 136 010 018 98 128 03 oW 070 100 020 038 @ 157 C&n )T
070 100 010 039 080 19 0 0% 870 100 020 038 . oe 133 ceC £
070 100 01 0.8 180 143 OB O 070 100 020 01t TG0 123 S5C S
I 220 314 030 087 I 2800 401 O8O 134 : 210 300 O06C 134 . 31C &43 150 Zaf
£ 073 108 01 00 I 083 134 0B O : 070 100 026 O3 . 103 148 43 2e2
‘v G800 o8 010 Ot Q70 100 00 019 0090 o0 020 03¢ 080 s 220 &7
e 077 010 0% 070 188 010 019 ce0 o008 0.20 038 080 ' 14 ¢33 &7
[ 1 _J (1] o016 [ %, ] [}, 1.0 0,10 039 090 0e8 0.20 03¢ 070 100 a3 Z &7
1™ 2683 0.30 oSy t 2%0 380 030 057 s 19 2958 060 114 1 230 229 o -14 A |
L 087 08t 010 019 £ 070 100 O O : 060 O 020 038 1 066 1lw  L2r &7



Tade® PFIIFL 1. LUVIBOL FEBNUCO CORPRIFIENSES ORBICAS
OETRIDERACIEN DU SNIRD ¥ ALVND EXTRATRES

A METODC DE LA DITIONITA CITRATO 8. METOOO D€ EXTRACCION CON C.NETODO DEL REACTIVC: D.MET-2DO DE SEGALE".
PIROFOSFATO COMBIMADO DE NANCY
oot Moy 1SN0  eduRie Akevenc GBuie  Yeno ebulie AN GIRRle MSNTO  SXUEBNE AMMINIC CXTERle Mo cxtrasic ARFEC exyatle
on » k3 * k3 = L 3 » %< L 3 < % %€ % *%* . “
Feoss Fe2O3 Ajees  ADDI Fosor Fe203 Apres  AQO3 Fooes F203 Aleesr A202 Feees Fe202 A=~ N3
e A 00 W3 013 o€ 1270 188 0% 07 1,70 1873 035 062 ©1€30 2330 L6 w3
WE/ MM 037 07 1280 18Ot 037 07 1150 1845 - 037 070 1E70 2245 063 133
1238 1498 03 088 2% NN 037 oM 1170 1873 03% 066 W50 23%0 o8 -2
537 &9 1085 190 L M0 5833 193 214 I 390 S0 107 202 : 4950 €934 185 :ap
1023 1408 035 008 £ 1268 Y81t 038 071 I 1160 1663 036 087 : 18£7 2311 082 116
Bt 8 1558 2216 022> 081 1690 2390 023 047 €010 2302 025 047 2240 3202 OGSt T2
1570 R2e35 024 0 %0 3@ 027 0% 1610 23062 025 047 2170 2102 O .72
19540 2202 02t 060 we NIT 0W o8 1820 2398 025 047 2210 2180 025 1.8
A GE 087 128 I MW 1W 077 145 I 4880 SV OIS 14 5620 Pess 28 50%
1188 2N 02 042 [ W B33 02X 08 & 1813 207 025 047 : 207 2155 08 188
2 c 2% 1388 0 em 00 1430 015 o028 1000 143 017 032 1370 1952 055 <2«
940 1344 018 oMW 1010 1888 013 024 900 1415 018 036 1350 1833 055 13«
680 1364 016 O 1020 498 Qg2 023 1010 1444 038 03¢ 5370 31358 ©S0 08¢
$ 285 4088 047 O £ 3030 4332 04 OF5 00 42W 0S5 10X i A080 £PaE 18C 2032
L 843 1348 036 029 X 1010 W88 0313 O3 : 1000 1430 018 035 & 3352 1545 DS ¢3¢



Tebins. PEFL 2. ANDOSOL MVRSCO
OETERMERACION DEL NIERRC Y ALUMBED EXTRASLES

A METODO DE LA DITIONITA CITRATO 8 METODO DE EXTRACCION CON C.METODO DEL REACTIVO D.METORO DE SEGAL 2N
PIROFOSFATO COMBINADO DE NANCY
Prot  Hor Moo exraibie Aumino eaieble  Hieo  oRie Adswinio extreibie HHemo  extrable Aluminio extaiie  Mhiemd  extraitwe ARSYWELC oaECie
om % % % % %* %* *® % % % % *® x % “% *
Foeer Fe203 Alees AR02 Fasrs F0203 Alves ARO3 Feasss Fe202 Alees A203 Fe~ss Fe203 A A2
A 4 80 s8e 400 758 $10 7.29 470 888 4980 7.00 3.80 737 7.3C 1043 z3z sLe
4,70 6.72 300 737 516 .29 470 ses 4,80 7.00 370 680 730 0a2 £T
480 698 380 737 530 758 480 800 5,00 7.18 370 .90 720 1020 £=:
T 1830 2044 1180 2230 £ 1550 2218 1400 2845 : 1480 2115 1130 2128 L 18 2115 17O W2
t 477 6.81 3 7.43 £ %17 738 487 882 X 483 7.05 an7 712 £ 727 wo3e  £e7 Rk gl
B 510 720 140 264 SS90 843 140 263 550 786 100 336 820 1187 250 472
$.10 PALY 1.30 248 590 82 140 283 580 801 1.60 353 B850 +214% 212 412
S10 728 130 248 SS0 8290 140 205 560 801t 160 359 870 1246 260 43
L1830 2172 400 788 E 1750 2501 420 795 : 1670 2388 460 1077 i 2550 3646 T63 132%
& 507 724 133 252 X S83 834 140 265 : S57 798 160 3% : BS0 1%48 53 AT
c 340 aB8 110 208 420 600 130 248 370 S22 120 2277 560 €07 233 43
330 472 1,10 208 42 8.00 130 246 3,70 529 1.20 2.7 570 215 237 434
3% 4,72 1,20 227 410 588 1,30 248 3,80 543 1,10 208 57¢ 8.1% 230 434
Z 1000 1430 360 843 £ 125 178¢ 390 738 : 11,20 1601 3% 862 T 1700 243 -39 1302
% 333 477 113 214 T 417 508 120 246 X 3m 534 1.17 221 r 587 810 23C 4,34

2t



Tais 0. FEPL 3 LUVISEL CROMECO CON FATPFREDABES VARTICAS
CRVIRACION SR NRIRD ¥ ALANEED EXTINR 28

A ETODO DE LA DITIMITA CITRATO

Prot. Mot
an

- A

[

233 B

19w C

ingw

" e

aii v el

L ] %

FaJ03 Ajees ADDS
180 220 OB
1% 02 am
1.% 020 eom
31 o 114
1.08 a2 o
287 11 2
287 110 2%
243 190 2,
787 360 @4
R 133 21s
23 100 18
228 e:s 1m
228 18 18
as? 200 s&
20 0.7 1.8

% b 3 -
157 03 087
157 0% 07
1.7% 03 0937
485 0% 171
162 03 057
300 1640 26¢
314 160  26¢
318 19 2%
4% 43 o
3 143 27
287 110 208
272 130 260
272 140 264
00T 3 712
207 w7 2w

#. SEETO00 DE EXTRACCION CON
PIROFOBFATO

e

rzy .}

C.EETOR0 DEL REACTIVO
CONBINADD DE MANCY
e abubk ArGh obibis
L) L 3 % : 3
Foooe Fc202 Alves ARO3
0% 122 0X OW
1,10 1.87 020 038
100 1348 02X O0oW
300 420 080 tie
1,00 143 020 038
200 208 1% 268
210 % 1,30 288
200 288 1™ 27
610 &2 3 718
a8 2 127 2600
1.7 24 1.00 19
170 243 190 199
17 263 180 18
810 72 1% se7
1.7 243 1,00 189

e

e

FaID3 Ajose AC:
357 100 1
357 1.00 1.9
400 100 18
11,14 300 587
37 100 1.8
472 200 ire
443 200 178
408 210 07
1401 Q410 NS
467 263 34
415 120 227
442 190 268
457 1.3 208
1318 380 £1.1
438 120 227

L



Tie 11. PEWFL 4. CANBIDEL. CROMICO COR FROFEDASES FERIICAS
DEVEIIASISN SEL. (EIRRD v ALUNBED EXTRAINLES

AMETODO DE LA OITYOMITA CITRATO 8. METODO DE EXTRACCION CON C.METODO DEL. REACTNVO D WETODO DE SEGALEN
PIROFOSFATO COMBINADC DE NANCY
Pt Hor. Mux el A el e GOl AAih atshi: Geec euliis Avvinio aSubis HeTo  efaEbie AlsTink: CRabe
- % < < 3 L ] [ ) - L ) * - - % L3 L]
Fovee FelO3 AMiees 2003 Faves Fa2D3 Meee  ADO3 Faeos FeI03 Meer X Feers F@203 Al ADO3
(534 A e® W 710 1342 67 958 740 368 €S0 823 6m 1308 880 127z 780 48
620 G688 700 1323 680 972 740 1388 680 ©®es 700 1323 870 (284 810 1530
ot 872 700 1323 680 872 740 NNAW 850 780 1323 8% 1215 800 1512
: 1890 2190 WM § 230 WO 2230 4104 I 1900 WE W WM : BI0 NN MO0 5
T 67T 815 708 133 : 6877 967 740 9388 2 €S53 0% 607 1397 £ E70 1244 800 1512
a3 8 58 843 S& 10 63 €801 7,10 1341 810 @72 680 11,38 770 1101 730 mnm
a% a4» sw 10w 630 801 700 N3 600 888 860 1113 780 1088 750 1417
57 w18 1088 03 9001 700 NN 800 858 S8 1115 770 1101 750 14°7
T 1740 2897 1080 3174 § EE0 2703 2110 WW : 1810 WMES 1760 3368 L 2300 3288 2230 4213
T S8 112 500 1038 QW €01 703 1320 § 003 83 865 1127 ! 767 1088 743 140e
nx C 370 S3® 810 mns2 a0 S8 6 1200 3% S6 380 1115 500 7185 €80 13
370 433 600 113 40 8572 B 2N 360 843 358 1098 320 74 600 1303
a’™ S3» 6o 119 72 11,00 300 843 &7 w077 820 743 700 113
Z 1110 1897 1010 MW : 1180 1702 WP W27 i 1140 6 11740 320 I 1540 2201 0W Wx%
a0 s» X e 1208 : 843 8590 1008 : 813 734 8¢ 1310

8t



TABLA 12

CARACTERIZACION DEL MATERIAL AMORFO EN SUELOS
MATERIAL AMORFO
METODOS DISOLUCION OXALATO DE PIROFOSFATO DITIONITO
ALCALINA AMONIO
ELEMENTOS Al Si Al Fe, Si Al Fews, Fem Al Fe
COMPONENTES ~ AMORFOS AMORFOS AMORFOS AMORFOS
DETECTADOS  INORGANICOS  INORGANICOS ORGANICOS INORGANICOS
Y Y 'Y ORGANICOS Y
ALUMINOSILICATOS ~ ORGANICOS Fe CRISTALINO

Fe ext,, = Hierro extraible.
Fe res., = Hierro residual.



ANEXOII B

TABLA 13 PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DE LOS SUELOS

Perfil 1. Luvisol férrico con propiedades oxidicas.

M.0,
i Profundidad % cic pH (H20) Arcilla Amorfos
1:1 % (alofanos)
0-45 L] 27 6.7 38 C 4
45 - 220 1.1 1} 68 43 +
> 220 0.50 20 59 35 4
Perfil 2. Andosol humico
0-23 8.7 45 58 18- e
23-08 53 47 5.7 19 b

95- 1680 23 3B 58 21 et

Perfil 3, Luvisol crémico con propiedades véticas.

0-25 . 2.7 24 85 n +
25-110 0.80 28 8.7 43 +
110 - 180 0.35 17 6.7 40 +

Perfil 4, Camblsol crémico con propiedades fémicas

0-27 28 23 4 25 Tt
a7-95 0.70 21 13 30 fe
05 -160 0.50 17 14 20 T

Perfil 5. Arenosol con propledades ferilicas

0-1§ 1,30 13 73 8 .
1§-110 0.50 1 13 10 -
110 - 180 0.16 ] 4 5 +
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ANALISIS ESTADISTICO



ANALTS LS PARA  ALUMINIO

Andlinin e Varianza de uwna via

Prueba: Tukey Hivel de donflancas 99

Perfil 1
Malisis de varianza
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R ATER ] B SIS0
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B9 e e e G ot e 0 0w 0 00 0 O A o o e e e B8 Ot - o 12 o bt Ve b D e g o 2l e

létodo quinico Contuo bromedio Error antandar 49% de confianza
interno combinado para medla

A 3 P AGON000 BLED R R AN} SR D B3 B2 B o X347

4] 3 o WATEEERT W £7 SRR 317379 o b LA
o 3 ! 3 LSO 302 CR2LTETN « 315G
4] a WDE LSy SORVTET RS- =T R
Tntal 12 « 4250009 NG S OSSR . 407:;-':'.%6 o 342400

Andlisis de rangos mGltiples para poé-métodos quimtcos

Prucha: Tukey (99%)° Intorvalos de grupoa homegineos
lidtodo quimice Conteo Promedio

i\ 3

N 2

3] 3

I K




ANALISIS DVARA AL 1UTNIO

MLy b Yo vnzy te una via

Fruebas Tubey tival dy vonflanzas )

Porfil 1

Profundidad 2 AnAlisin de var i

Fuonts de Suma de g.l. Cuadrads tiivel de
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ANALISIS DPARA  ALUMINIO

AnSlisis de Varionza o una vis

fruaebe: Tokey Hivel de conflanza: 99
Perfil |
Profundidad 3 Andlinls de varianza *
Ffuente do fiuma de g.t. Cuadrado Relacion F Nivel de
i cuadrados medio uignificancia

Entre grupos CX201900 3
TSR ¥

Dentra de grupoe 567

Total CRLIAEEAY R}

Nlngdn valor ha sido exclutdo.

Tabla de medias para
KHétodo quinico Conteo Promedio Error estandar frror estandar 93V e confianza
interno do para medla

- e e 0 e e 00 20 e 2 00 e

B e e LT T Ty

~

Aniliaks de rangos mdltiples para pox métodos quimlcos

Prueba: Tukey (99%) Intervalos de grupos homogéneow
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ANALISIS PARA  ALUMINIO

Ankliniu de Varienza Jde une via

Fruenas Tukoy tisval de tontianza: "9
‘Perfil 2
Profundidad 1 " Anflisin de varfanza
Fuente de Suma da q.1. Curdrado Relac:in F Nivel da
varlacién cuadradaos ) medio . siqoaificancia
" Entre grupos 6, 7423000 Kl L0 247TH00 AL, 256 L0000
LTy ] . 0058333
- Dentro de grupos .
- Total 8, 7891667 11
- Ningln vator ha-sidy excluldo.
. Tabla de redias para

Método quimico ' Conteo i Promedio Ercop estandar Error estandar 99¢ de conflanza
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~C 3 DEESSET7 « 3140959 i E281028 13,704
[ » B333333 JO44095% 18 0743 X et 5. 504200
LI220472 JQZI04T7R 4.42395514 4,.%771 l.{
_Mnblisis, de rangos miltiplss para  por. mitodos. quinices
 Prusba; Tukey (M) . ioteryaios de grupos howsghoess
.¥itodo quinico . Conteo  Prossdio c————
e 37 3,7656667. o
] El 3.9233393 4
1} K] 4,656 7 '
b 3 L. 666EE67 ¢

- - —n .



ANALISIS PARR  ALUMINIO

Andlinin do Yarlanza de una via

Mival do vonflasear 9)

drueba:r Tukay

Perfil 2 v
Profundidad 2 Andlisle do varianza
Fuente do suma da q.4. Cuadrado Relacion F Nivel de
varieacidn cuadrados radio slyniticancia
Ertra grupos Erys 3 JR2V7773 U]
0 I & JORLERET
Dentro de grupos '
Total 2, 7ILEERT 11
Ninglin valor ha sido exclufdo.
Tabla de mediss para
Método quinico Conteo Promedio Error estandar Errar estandar 99\ de confianca
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Nétodo quimico Conteo Promedio Ecror estandar

ANALIEIS PARA  ALUMINIO

Anilisle do Vacrtanta de una via

S T e 05 R e B e B e I B e Y e a0 e D e Ry e e e 8 e e 0 B B4R Y B e e e e

Pruabar Tukey tivel de conflanza: 99
Parfil 2.
Praefundidad 3 Anklinis da vaclanzs
fuante de Suma de g, 1, Cuadrado Relacibn P Nivel de
ariacidn ruadrados medio algniticancia
Entre grupos i TnY1667 3 220556 R ERE D000
LR SRR K] [ L IYY
entro de grupom B335 ¢ »U01E667

R D 20 0 B0 7 g e W L e 8 D 8 P Y PO D Y B e B e

Totsl P it

iingin valor he sldo exclufdo,

Tabla de medias pars

-

- 8 e e e S e 0 BN LS e 2 P S 0 P e 0 B 0 00

Brror estandar 99\ de confianza

lnterno cembinado pacs media
A 3 1. 1333323 L1233333 Lousa30zd 120626k
B 3 1..3000000 « QO0NRZY Lo X ZEAER0 1, 3738
C 2 1. 1666667 S DAIBSI 3 0PI QT 1, 2401
b 4 RPOD DD D] OGHOD] 2,200 4630 2, 373531
Tutad 1. Lo 7:30000 01755 L0761 1) 4 362348 V81178

Andiiets do xangos mOitiples pars por sdtodos quisicon:

Prusbar Tukey (99%)
Kétodo quisico  Conteo Promedio

Ll Ll L LT Y Y

Q]
N
b
14

-

Intervalos de grupos homogéneos

1,1237422 ’
1 I6ERERT7 L
Lo Meonne

Lo 90000 .

[ 2R Ny s




ANALISIS PARA  ALUMINID

Andllaty o Varianza de una via

S e R R g

fruehat Tukey Hivel Jdu contfanza: %)

Perfil 3
Profundiad 1 Andling s de varfanza

Fuonte de Sua de 9.1, Cuadraid tiwval de

variaclén cuadrados medio signiticancia

Entra grupos 1. 3425000 2 44700 « DO
U 3 NGB

Dantro de grupos

e e 0 o o O A O B4 O T e T 0% o e e 0 O

Total 1. 3425000 1

Hingin valor hs esido excluldo.

Tabla de mediaw para

o e 2 20 = e B 8 v P A A A P e O e P S e P s o 0 B A e S R R0 O S T 4 O e e e

Métode guimico conteo Promedio Error estandar Zrror aestandar 9% da confianza
interno cemhinado para radla

L2000 L, REIBTLE~OLTY F N o DN o 2GRN0
SINGONGD L GaREe0EgtGsy o, o dongun o IONGC
oooOE 1, RELAZE-017 1, o SOORRG + 2000¢
T, G ITLDTY

Town
DU SO )

LouQuonny L DUREGGOR 1, IRVTEE-uL Y
Total 12 PR V- TN T B FE-3LR 5, [ RO o AES0DE

por métodos quimicos

P L Ll e et e

Andlisis de rangos wOltiples para

-t o -

O g 2 0 0 0

Prueba: Tukey (99%) Intervalos de grupos homagénoos
Hitodo qulmico Conteo Promedio

A ? U DU '
e 3 2000009 ¢
is 3 » JCYUOUG s
b [ 1, ouuynoug *

. 8 0 0 0t 2 a4 o 0 g o

- 0 O 1 e 0 A B O Bt B 4 O e 2

LA L LYY P T LT



ANALISTS PARA  ALUMINIO

Anklisie de Verlanta da una via

Yigehatr Takuy Hivel da conflanza: 99
bPerfil )
Profundidad 2 Andlisic de varianta

Yyante d- Surma de q.1. Cuadrado Relsctdn F Nival de
wAriacion z1ydradon wmedlo sfgnificancia

Etre grupas 142.000) L nn

NEELERT &
Jentro do grupos v
e 0 e 0000 0 e e B 0 0B Y O 0 0 0 e

Total 1,44986867 1
tiingn valor ha sido exclufdo,

Tabla de madias pars

e 00 e B U 0 O 0 e B e O i B B0 B 0 B e 0 e e ke S 00 B 0 B 00 e R O A A T B e e e e B B

Hétodo qulmlco Canteo Promadio Error estandsr Ezrar egrandac 3% de conflanea

{nterno corhinado para media
o ot e e s e 0 0 50t e e B 1 O g 0 5 0 O 0 84 e )
A 33 4 10255448 1,373

1.532221
B, 370658

20037321

o
LLOwow

a.

o

>

~

141427224 1, SIEEL0

Andlisle da rangow mbltiples para por mikodos quimicos

- - -

e -n cm——-

Prusba: Tukey (99%) ’ Intervalos de grupas hocagéneas
#htodo quimico Conteo Promedio

A K 1oL 3o '
[ K] 1, 2666667 L)

[ ] 1, 4333393 &

g 3 LU *

—-—~w - o meee ECYTT Y T



ANALISIN  PARA ALUMLINIO

Andlinia de Varianza do ury via

Pruebat Tukey Nivel do confli.za: %7

Perfil 3

Profundiadad 3 Andlisis de varianss
F.enta de g.t. tuadrado
variacidn madin

Entre grupos

. l,lu'.;x:'-é‘l
Lentro de grupos

Total P ZEAVERT 11

Hingdn valor ha oldo excluldo.

Tabla do medias para

- 0 4 om0 40 4 B4 4 e e e 98 e e o

. ————— -
Hétodo qulnmico Conteo Prcmedlo Error estardar Error astandar 99% 12 confla-za
{nterno cenbinady para redls

RIPACE Peicd e

onFaIEL

Andlisis de rangos mOltiples para por métodos quimicos
Prusba: Tukey (99%) Intervalos de grupos homogénaon

Kétodo quimico Conteo Promedio

-—-—- T L T L L T S puppa

“ K ok el +
1 1 Lo DR [
| '

MU

& '

Ll DL LT LY TS PRI ¥ ——— o e e e e S 0 e



ANALIGTS  PARA  ALUMINIQ

Anallviu dn Vavlanza da uny via

et e e SN T RN A e

erundat Tuhvy Nivael do contiangs: W)
Perfil 4
Profundidad 1 Ardlinia de varianzy

- e e e e i 08000 P e B9 R 0 0 T 0 0
Fuante da Sumy da gt Curdrade Ralacidn ¥ Nival de
variacidn curipe jan wedia slonifleancla

- e 0 e

by grupos L D000

G

Derctro da grupon
- . e e R e 1 e 0 0 e 980 00 8 e 4 0 R R e e e

Total 2y 4FN0Haen t

Hingdn valor ha sido exclufdo.

Tabla de medias para
- e e 308 20 S BB S O e O 80 e 2 0 2 O e i P O e
rétoda quimico Conteo Promadio Eccor estandar Ercos eanandar 938 da conflanza
lnterno cambinade pars madla

A 3 7,033 37 7, 14959%
B 3 7.516262
G 3 7,032929
D 3 2, 118262

i e S8 T T T Y4 A B A Y 0 4 A Y e B S R VY R 0 o v P e S S

Total L2 7, 35000 Y FEROTIWUEEET 7040243

Andlisie de rangoe miltiples pacra par ndtodos quimicos

- 2 0 ot e 00 01 - - 24 50 0 e Oy e e wa—

Prusba: Tukey (99V) Intecvaion de grupos homogéneos
Nitode quimico Canteo Promedio

e e 30 o e O O O e B OB O O B O e
&, 3540867 ‘

T3S -

7o 400U d

3, RHIHIDN ¢

LN - R ]
L el

5 0SB 00 m o 00 0 0 .. - P TS



ANALISTS  PARA  ALUMTNIO

Analinia du Varianea de una via

“ruubas Tukoy Bival de contianzas 99

Perfil 4

profundidad 2 Andlisis de varianza

Fuente de cuadrads Refarian F Nivel de
variacién mad g giguificancia

intre grupos

Cantro de grupas

v 0

Total 5,9000200 1"
Yitagin valor ha sido excluido.
Tabla de medlas para
Hétodo quirmico Conteo fromedio Ecrar estandac Evesr egtisdar SS4 de coatlanza
Lrterna carhinada para radla -~

s U U L e T L T T LT

3 3
5} A
[y &
tr 3

4 0 e e o 2wy G s S B P A B B e B ak B Y R e e

Tatal 12

%, 77959
7160692
S 4

7 EAEAPL

LT SIIS24 NEOE TR

Anflisis de rangos miltiples para por métodos quinicos

8 g O A 0 b o R

Prusba: Tukey (998)

- O e L LD

Intervalos ds grupos honogéneos

Hétodo quimico conteo Promedlo

4 e U g e e S O A e B S 0 A O g e e O D 0 3 g R 6 B e A0 G b A e e N o D 0 e e S

A
[
34
i

K} L 1R BT 3

e e U 0 e b 00 e B O 0D S e e e R D e 4 B A T A A & e A0 U S O A O 0 e e 0 04 e e e




ANALLSLS  PARA  ALUMINTO

Anhliein de Vartanza de una via

e mEmcAmEe e, . mEL M MEmeRmemeeNma. . aw—— .- - - - e mama =

Srueby: Tukay Nisal e contianzat 99
Parfil 4
profundidad 3 Andtinls de varianza

Tuonte da Suma da q.1. Cuadrado Relaz.irn P Nivel do
cari Cunfraica nedio slygniticancia

Znura yrupos K] R KT
Ny Y

Centzo da grupon

Total RS R R i

dingldn valor ha eldo excluida,

Tat.a da medias para

- 0 s 0 0 0 B e o e @ 8 P % e o B e e % e 0 b o e S T g 00 o o O 0 00 S0 00 % o ot 0t b

Método quimico Contea pPronedio Error ostandar Erea: esnardar 99% =g conflanza
interno z H para medja
A B 53

w7 Ay DRSS

Andliele de rangos mGltiples pars por métodos quimlcos

- o 2 o - . -

e 0 0 e o e U 0 e o e e e e e

Prusbar Tukey (39%) Intervalos de grupos hoaogéasos

Método quimlico  conteo Pronedia

" > e e O e O Y o Yl R o o 4 o P O e Bt O O G A B S O e e P e o e B

i > R TTIRTII] ]

3} » ENNRRW WS +
n ] YIS
i 1 [CRR R, |
L e e N L L L LT L PP P R LY P T Y T -anme




hnAllsle do varionza de una via

Datoog
cdilgs de mitodos quiricos:
Etiquatasc:

Mediae yraficadas: Tuxkey

ALUMINIO,ALper5PRO1
ALUMINIO.REPETICION

tilvel de conflanza:

99

Anillsis de Varianza

Fuente de variacidén Suma de cuadrados d.f. Media de cuadradoa Radio de F  5ig. nivel
Entre grupos 0600000 3 ,0200000  24.000  .0002
.0066667 8 .0008333
Dantro de grupos
yTloeeeeer 11 TTTTTmTTTTTTTT e

Total (corregido)

El valor pardido ha eido excluido.

Tabla de nediss para

b 0 00 0 tat 0 r 0 e e 0 0 0 D Lt o O 08 N

por repeticidn de Aluminlo

> s o b e 1 e e o ) e 0

Nétodo quimico Canteo Promedio Error estandar Error estandar 95 de {ntervalos
interno comb inado para media
1 k} ,2000000 .0000000 .0166667 .1480058 .2519942
2 3 .3000000 . 0000000 .0166667 .2400058 .3519942
3 3 ,2000000 . 0000000 .0166667 .1480058 .2519942
L4 3 .3666667 .0333333 .0166667 03146724 .4186609
TR “Z666667 . .0083333 0083333777 I2406695 . 2976638

Total

Andlisis de intervalo miltiple para Aluminio

para repeticién de Aluminio

- -

Prusba: Tukey (99%) Grupos Homogéneos
Nétodo quimico Conteo Promedio

1 3 ,2000000 X

3 3 ,2000000 X

2 k) 3000000 XX

4 3 ,3666667 X
Contraste i Diferancia +/- limites
1-2 -0.10000 0.10399
1-3 0.00000 0.10399
1-4 «0.16667 0.10399 ¢
2-3 0.10000 0.10399
2 -4 -0.06667 0.10399
3 -4 -0.16667 0.10399 ¢

- e O 90 0 0 B b e e O 0 S O e O O B O R O B 0 0 A R O R S et A e e e e

* ¢ Denota una diferencia estadisticamenta significativa.



Mnklinin do varianza do una vis

hatou: ALUMINIO. ALperSPRO2

cbdigs de métodos quiricos: ALUMINIO.REPETICION

Etiquetas:

tedian graficadas: Jusey Hivel das confianza: %9 Intervalo de prucbar Tukey

AnSlisis de Varianza

Fuente de variacién  Suma de cuadrados d.f. Media de cuadrados Radio de F Si1g. nivel

Entre grupos .1800000 37 .0600000 18.000 . 0006
,0266667 8 .0033333
Dentro de grupos
Total (corregido) .2065667 P S
£l valor perdido ha sido exclufdo,
Tabla de medias para por repeticién de Aluminio
rérodo quinico conteo Promedio Exror estandsr Error estandar 93\ de intervalos
interno combinado para madia
1 3 .1000000 ..0000000 .0333333 -.0039885 .2039885
2 k] .2000000 .0000000 .0333333 ,0960115 3039885
3 k] ,2000000 .0000000 .0333333 .0960115 ,3039885
4 3 .4333333 .0666667 .0333333 .3293448 .5373218
Total 12 ,2333333 .0166667 .0166667 .1813391 .2853276
Andlisls de {ntervalo miltipla para Aluminio para repeticidn de Aluminio
Prusbat Tukey (998) Grupos Homogneos
Hétodo quimico Conteo Promedio
‘1000000 X TTTTTTTTTTTTYYR
,2000000 X
.2000000 X
.4333)0 X
biferencia +/~ llm}:;; ---------- Tttt T
-0.10000 0.20798
-0.10000 0.20798
-0.33313 0.20798 ¢
0.00000 0.20796
«0,2333) 0.20798 *
«0.23333 0.20798 ¢

¢ Denota und diferencia eatad{eticemente signiticativa.



Anklisie de Varlanea de una via

Pruobe: Tukey Hival de contisnza: 93
S g HE e P A
rnklisls de variaaze
Fuente de Sura de q.1. Cuadrado Relacién ¥ Hivael de
variagidn cuadrados reilo slgniflcancia

e e e e e e e e e e P e 90 e

Entre yrapos WAI, A R

RN Y

Dantrd te grupos
Total P 1

Ningln valor ha sido exclufdo,

Tabla de medias para

v 8o e 0 1m0 e o 0t 2 O e Y O 0 e 0 e 0 @8 O % g e O e S0 08 T e 08 4 00 B8 e B e D AP e e e e O RS e P e 0 s 0 e

Error estandar Ercor estandar 990 de contianza

Hétodo quimico Conteo Promedio
‘interno combinado paca medis
R 3 L LEROOOY P BIIQEEL1E L IOLBSE~017 A 0ONRO00 L 3gooian
b K 1000000 ¥BINGE-0LF 1, JULSTE-C17 «10QRQ0U « 1000000
. 3 L 2000000 1, 96202E-017 1. 2LRSE-017 2000000 V2000000
S 3 L3000000 L DOOROEQOOD L, 201ETE-ULY o OO0 o INEEEDN

H7SVG00 £, H0926E-018 €, QUHBE~ULE

B L L

Tetal 1z o 125000 » 1750000

v

Anlisis de rangos miltiplss para por métodos quimicos

Pruebar Tukey (#%4) Intervalos de grupas homaghneon
Kétodo qufaico conteo Provedio

A 3 + 1000000 .

e 3 +1000000 .

[~ 3 » 2060000 ¢

n 2 «000000 &

0 T A 0 0 o Y 4 O 4n B Y e e 00 R e B e e o U e R Y 6 O 0 e ) o 0 B e



ANALISJS  PARA  FIERRO

Andiinis de Varianss de uns via

Peuabas Tukg tizvel de conlianzs: 99
14

Perfil 1 .«
Anblisls Je varianza

Rrofundidad 3. ool o S amaeemaARsHmameAmAsecmacumnnnoanSan—n————

Fiaate de Suma d2 g.1. Cuadrado Relazidn F tHivel de
dazhasion cusirados nadio significancia
Entre Grupds £, 149157 3 2L B49022 REEINE SN0

» L2Ung) 3 » 315000
Dantro ce grupas

RE7 11

Nirgan valor ha sido excluldo.

Total 65,0

Tabla de nadias para

Hétodo quimico Centeo Pronadio Error estardar Eeror estandar 99% da contianza
Lnterno conblinado paca media
L 233350 AL R R ] RYLRSDY 10012740 10, 49
12666667 SDIAINID ONTINT 12, 446074 12,28
110BX3332 DEBELST it g 11.412740% 11,89
16, 500000 » 1164708 WJNTUERY 1£, 279407 16,72

TCOoOwD
LR ARG ANR)

e e 0 e 0 O o e Y e s e g 2 e e e o B s e e T B O e 400 % % b % e e

Total [P 1, 7% RORLRE L] DISASES 12, 648027 1z, s50d

Ankliske de rangos mOltiples pamg, por witodes Qquislces |

T - 1 .-
Peusba: Tukey (998§ Intecvalos de grupos w‘
Kétado quinice Conteo fromedio ' R
A 3 10,.203232 ' '
[+ Kl 11,43233) .
g A 1.1 REREET *

' o X L4 SU0URY ’

L e e L L P T TR P LY L L R L L T T



ANALLGIG DPARA BIFPRO
Aol tg de Yarcaaty e ung via

Peoosteay fahey el da owentiaaze ey

lerfil 1

Enflists 1y vy

llivel de
significanciy

MU LT

Entre gzadas

» AL
Dantra d2 qrupay

Total

RirgGn valor ha sico exclufdo,

Tabia da nedias pira

R o0 e v O s e T a0 9 P h A s Sk = S e ae o S B 4 08 7 e e fa = e e T e e T e o e e

Método quimico Caateo Proxedio Errosr estaniar ssandar 534 da conflanza
rLered g para redia

1T

]

atal “ - : X 0G0 et B EUKIS 17, 76244

Andlinie de rangos miitiples para por métodos quimicos
.Pruekar Tukey (99%) Intervalcs de grupos hemagénsos

Hétodo quinico Cont#o Promedio

A ;
Dy A
s .
L , RENL vt

T e e B A D e O e e S 0 1 T UL B 0 e S0 B o e e e e A A B N PN e AN W e S




ANALTSIS PARA  FIERRQ

Anitie. s de Varuanza dv unk Vi
Pouabia: Tahay
Perfil 1

g[‘fﬁ‘iﬁd{d“{ 3 teflisip de varisazs

1 s e e e e e s e e b e e e e e e e B e M R e M e

Susa e g1, Curdrade Relazidn ¥ Nival de
crvteadus nedio significancia

r e %0 tn e e et m = ke es s B8 A B e e o h Ce S 6 se e W e o SR e 4 e 4 T M4 N e g 0 8 e e ke 0h e b e e m

R PP

tirgdn valor ha sido exciuido.

Tebla de redlas para
Método quinico Ceatag Prceaedio Zerar estacdar Erzer astandar 79% da contianza
irzarno d

.o e ne

O e o 08 Y e 0 ek 0RO B e e e O R O e e 04 O 0 e o

x
by

A
B
[
I

Anflisie de rangos mdltiplew para por métodos quinicos

e 3 e e 0 20 S 8 B N W0 00 O 00 -

Frusba: Tukey (999} Intervalos de grupas hoacgénnas '

Hétodo quinmlco Conteo Proradio

om0 ke A A A A 8 B e O O A S 99 4 0 e R OB 08 e e O -

<
& i -
i .
t PR Ced

[P RO PP SRR e T P PR LT R DL T L L Dl



ANALESIS PARA FIERRO

Anklangs de Vaoaanza de una via

T T I

Pru-us: Tukey favel oty gontianer: 97

Perfil 2

l’tofundxdad 1 AnAlisin 2 varianza

Fuunte de Sutay &y g3 Cuadrado Palacién ¥ Hivel de
ravinetién FTSISTEH - oeadlo

—nlr;-a l!l"lrc ia

Encre yrapos 12, o8 . m]um

Dantry &2 grupns

Hingin valor ha sido excluido.

Tadla doa nedlas para

- 0 e 90 B e e B e e om0 e S e 04 e 0 e e

- b ot 00 0 e e 0 e

Hétodo guimico Conteo Proradio Ezsor esandar Eceor estandar 99\ d2 confianza

Inzezno ccabinada para wadia

.

Andlisie de rangos -ﬂltlpln paca por métodos Qquimicow

T T

Prusbas Tukey (99%) Intecvalos de grupos homoghneos
Hétodo quinice conteo Proredio

) smmeennoseses -

" .
B .
b s 1, .kebcb) v

——— - -

A T T

5 B 20 0 e e gm0 A6 e e S ga o8 n 0 0 o B 60 o0 A0 2 B8y O U8 T BB 4 O U 04 A BN 0n O W B P W B0 M e B B U O D e e



ANALTSLS  PARA  FIERRO

Analivie de Varlansa de vra via

T L

O L T Y LT L

runkas Tukey Rivol de contianzar 99
Perfi) 2

Profundiad 2 Andlisiv de varianz

Fuarte da Suna deo g. 1. Cuadrado Ralacidén F Hival de
vatiacinn cudtrados redio significancia
Entre grupos RIBRTE T Y ] Ve LU EDYES LR ¥ O]

L f Uiy @ SUE2T000

Sentro de qrupos
e 4 e e 0k e e o s = 808 e 0 0 e e 4 0 B 0 R e e T e e

Totsl 21eaaie? i

Ningin valor ha s'do excluldo,

Tabla de modias pava

»
- s o 0 b e N e B 0 0 B 0 A PO B Ot O B e O B 43 0 e D 0 0 m R 0 e e o

Método quimlco Conteo Promedlo Error estandar Error estandar 93% de contlanza
interno cardinado para media

o -

T

PRV R R ] PULE LT Rhd 4, EET I IR 5, 2630393

3 3

JNAIXIII S Y? ENCG &0 5.0247062
33 AEASNT %, 3252323 %, 7E2029S
]

- - - 0 o

S 13IIIIBY
@ B0uN0D -, 1194701 JEHESIT B, M8 3,7013729

TOWD

o o 20 0 % 0 00 B B T 0 0 o 20 e e --_.‘---.-&:‘4055‘(.‘2 --.27542353{

Total 12 624166687 L NIL2747 VLT

Ankllsle de rangos miltiples pars por mitodos quimicos

o 4t 0 0 0 8

Prusha: Tukey {99%) Intervalas de grupos homogéneos

Hitodo quimico Conteo Promedio
B, 0665567 .
3. G866687 ’

B oI ¥

] 3. SY00001) &

a0 0 00 0 o U0 BV 0 A A N e A OO D 0 O oo e O 00 N o D s A 0 OO e N 0y B8

A
c

L



;
;
1

ANALISIS DPARA BIER:)

Mlisis de Varianzy da una via
Prasha: Takey dival ae Contianza: M)

Parfil 2

Ha
alnnify

....... L Ty R L T L LT T

Foent e Sum+ de 9.1. Cuadeads
vactacy ciadrados medio

Entre qgrupos

Dentro de grupos

Ningin valor ha sldo exclufdo.

Tabla de madiap para
Hétodo quimico Coatoeo Promedio Error sstandar Ezror eatandar 99% la confiana
interno carbinrads prra madia

- - -

e

Andlisle de rangos miltliples pars por métodoe quimicos

00 00 0 o e e B O OO 0 B e O camm- L L L

Pruebat Tukay (99%) Intervalos de grupos hamagéneos
Nétodo quimico Conteo Promedlo

- e J R L T R R T Y

" . 4

i e '

O 0 0 e 0 O e o 0P OO B e 00 B0 0 8 ey 0 OB P 0 50 D e O O 0B s o e B O g G 0% e e W OB 0 e e



ANALISIS DPARA TFIERRO

Auabiula oo Varisnza e una via

L T T T L T L L Lo e R R A L L

sruching Tukey Hivel du conflwza: M

erfil 3

profundidad 1 Andlisis Je varianra

Fuante da Suna da q.1. Cuidrado Ral.cién F Nivel de
variacing Tuadraion redio iy ftcancia
“ntre gurupon "y ] Sl Vi, el UG

# L ERT
Dentro de qrupos

5000 o e o B e a0 g e 4 S 0 e b o B4 e e 0 e e e b0 S 40 %0 0a 000 B 8 B 8 e P e o e A e e e e e e e e B e e e b

Total ko A265667 1t

Ningin valer ha eido exclulde.

Tabla de reilas para
e e e e 00 0 e 10 00 40 B e 12 e e e e e B e P e e e e e 0 00 S e e 0 04 00 e
Hétodo quinmico Conten Premedlo Error estandar Error estandar 99V de caniianza
interna cembinade pira madia

- 0 00 0 e O 0 1 e 0 00 e o B8 e O 0 0 0 e e e Y 04 b

¥ P 7333333

oL IR G377 $ITIRNE
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