Generalidades sobre rocas y
analisis quimicos de suelos.

(Continuacion).

Para finalizar este método, voy a copiar en seguida algu-
nos apartes de las conclusiones a que llegé el cuarto Congreso
de técnicos azucareros reunido en Puerto Rico en marzo de
1932: "International Society of Sugar Cane - technologists -
Fourth Congress - Analysis of Soils - by Maurice Bird - Tra-
bajo presentado por H. A. Ballon, comisionado por las Indias
Britanicas QOccidentales y adoptado por el Congreso expresado.

"Para decidir los requerimientos de Abonamiento del sue-
lo, se toman 200 grs. del suelo y se agitan durante tres dias
en 2.000 cc. de una solucién de acido citrico al 1% vy, por ul-
timo, se deja una noche en reposo para que se decante. Se to-
man 1.500 cc., se evaporan, se secan y se incineran hasta gue
la materia organica sea destruida y luégo se disuelve en HCl en
caliente.

La solucién, con el residuo insoluble, es de nuevo evapo-
rada y secada sobre el bafio maria hasta que se expela el HCl y

aparezca la silice insoluble. El residuo se empapa en HCI vy
después de 10 minutos se filtra y se lava perfectamente con
agua caliente.

El filtrado se deja enfriar y se lleva a un volumen deter-
minado, el que se divide en tres porciones iguales para las si-

guientes determinaciones”.
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En seguida expondré un ligero comentario sobre algunos
debates que han surgido en torno al disolvente mas apropiado
en los analisis quimicos de los suelos.

Aqui podra verse la agobiadora anarquia que ha existido
en torno a estas cuestiones, no obstante las intervenciones de
congresos y academias.

El hingaro Sigmond trabajé y luché por generalizar el
método por él perfeccionado, consistente en el empleo del aci-
do nitrico muy diluido como disolvente, siendo sus esfuerzos
no del todo vanos, pues en los Estados Unidos se adopté por
un tiempo este sistema, modificando la solucién y fijando su
concentracién en la de 1/5N.

Rusia adopté en 1911 una solucién al 10% de HCI como
solvente.

Muchos quimicos no estaban acordes con las soluciones
empleadas por Sigmond en Hungria, ni con la adoptada por
los rusos, y trabajaban con acido oxalico de 36" Baume, acido
clorhidrico concentrado y agua regia en diversas proporciones.

Las autoridades alemanas, considerando las enormes di-
vergencias entre las opiniones sobre el proceso de un analisis y
el principal reactivo, procedieron a convocar un congreso in-
ternacional para que se reuniera en Munich en el afio de 1914.

En esta Asamblea se presentaron conceptos supremamen
te diferentes, pero gracias al espiritu de comprensiéon que se
impuso durante el periodo de sus sesiones, pudo el aleman
Van Beumelen implantar, con lujo de argumentos, el sistema
seguido por él, aunque un poco modificado por el holandés His-
sink. Alli se convino en adoptar el siguiente sistema: Trata-
miento de tierra (10 grs.) con 200 cc. de una solucién de HCI
al 25% en peso. Calentando en la llama de tal manera que al-

cance ebullicién en 10 minutos y manteniendo asi las cosas du-
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rante dos mas, con la adaptacién de un refrigerador de reflujo.

Como consecuencia de la guerra mundial de 1914 a 1918,
surgieron modificaciones y criticas caracterizadas por una plu-
ralidad singular, lo cual cre6 la necesidad de una nueva orga-
nizacién en estas cuestiones, que tuvo como resultado la reu-
nién en Roma, en el afio de 1924, de una Conferencia Inter-
nacional, la que decidi6 no modificar el sistema anterior y co-
misionar a un grupo de quimicos para que estudiaran la pro-
porcién que debia existir entre ]a concentracién de la solucién
clorhidrica y ia cantidad de muestra; el tiempo de la ebullicién
y para que reunieran la mayor cantidad posible de conclusio-
nes al respecto de esta interesante cuestion. Al efecto, fueron
comisionados Sigmond en Budapest; Blank y Risier en Gottin-
gan, Alemania; Hissink en Groningen, Holanda; Vesterberg
en Estocolmo, Suecia; Gile en Washington, Estados Unidos, v
Seiwerth en Zagreb, Yugoeslavia. Estos trabajaron intensa-
mente y los resultados fueron presentados al Congreso de la
Ciencia del Suelo reunido en Washington en el afio de 1927,
con la conclusién de que bastaba sélo una proporcion de 10 cc.
de solucién al 20% de HCI por cada gramo de muestra y la
inferior duracién de una hora en ebullicion, con la advertencia
de que en casos de suelos muy ricos en sales haloideas, que

son las que resultan en la sustitucion parcial o total de los H.
de los hidracidos por metales o radicales positivos, se aumenta

la cantidad de solucién. Hallandose la ilustracion de la con-
ferencia convencida de que quedaban algunos puntos del pro-
cedimiento por detallar, se resolvié6 encargar a Hissink para
que los perfeccionara, razon por la cual la conferencia sento
un acta en la que se resolvia no darle el caracter de sistema
internacional, sino de recomendable simplemente, lo que se hizo

en los siguientes términos:

— 739 —



N

1°—"Las proporciones de solucién al 20% de HCI seran:
10 cc. por gramo de tierra en general; pero esta proporcién se
eleva a 25 cc. por gramo en caso de que la tierra sea muy rica
en las sales haloideas o en caso de abundancia de carbonatos.

2°—La concentracién de la solucién clorhidrica sera de
20% en peso, lo que equivale a una densidad de 1.100.

3".—El tiempo para alcanzar la ebullicién, no debe exce-
der de 15 minutos y sostenerla durante una hora.

Después de un intenso estudio en que Hissink solicité cri-
ticas, experiencias, observaciones, etc., presenta el método con
pequefiisimas modificaciones al Congreso Internacional reunido
en Leningrado en 1930, el cual lo adopté como oficial.

Como puede desprenderse de estos ligeros comentarios, ha
sido una lucha tenaz la unificaciéon del reactivo principal.

Teniendo, pues, definido el sistema que adopta la solucién
clorhidrica, veamos las postreras recomendaciones que dié una
segunda conferencia de la Ciencia del Suelo reunida en Buda-
pest en 1929.

Hecha la digestién clorhidrica, se deja enfriar y se filtra
procurando lavar bien el residuo insoluble con agua caliente.
Al filtrado se le agregan unos centimetros cibicos de HNO3
para oxidar la materia organica y se calienta hasta secar, evi-
tando la ebullicién, con lo que se corre el riesgo de pérdidas.
Si la experiencia lo indica, se debe repetir este tltimo proceso.

A este residuo se agrega nuevamente HCI concentrado se e-
vapora, seca y calienta durante algunas horas a una tempera-

tura que no exceda de 120°C, a fin de deshidratar perfectamen-
te la silice. Se agrega una solucién débil de HCI, se filtra y
lava con agua caliente, llevando el filtrado a un volumen co-
nocido.

Para las diferentes determinaciones se toman porciones
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cuantitativamente y se opera, teniendo cuidado de restar del
tanto por ciento de los oxidos y fosfatos hallados, el del P205
que se revele en la determinacién que se hace con molibdato.

El filtrado resultante de la determinaciéon de los oxidos y
fosfatos se concentra, se le agrega luego amoniaco y agua de
Bromo hasta que la coloracion persista con el fin de determinar
el manganeso. Se calienta esta solucién y se agrega mas agua
de Bromo hasta completa precipitacion del manganeso, cuidan-
do de mantener el liquido alcalino con la adicién de amoniaco.
El precipitado se filtra y lava bien con agua caliente; se seca el
filtro con el residuo, se incinera y pesa como Mn304. En el
filtrado van Ca y Mg que son precipitados como oxalato de cal-
cio con oxalato de amonio y como fosfato de magnesio con fos-
fato de amonio. Se incineran, pesan y se hacen las reduccio-
nes del caso para darlos en términos de CaO y MgO.

El hierro se analiza en una porcién separada del filtrado
original, por titulacién con una soluciéon N/10 de dicromato de
potasio, lo cual se hace asi: a la solucién que contiene el hie-
rro se le va agregando gota a gota desde una bureta de titula-
ciones, la solucion de dicromato debidamente titulada y agitan-
do con una varilla de vidrio. De antemano se coloca en una
piedra de toques unas gotas de solucién de ferrocianuro de po-
tasio y con la varilla que sirve de agitador se van pasando go-
tas de la solucién que se esta titulando a la piedra de toques
con el ferrocianuro; cuando por la adicion de dicromato a la so-
lucién que contiene el hierro se produzca esta coloracion azul
con la de ferrocianuro de la piedra, la operacién estara con-
cluida.

Entonces se procederia a hacer las operaciones teniendo en
cuenta que

1 cc. de K2Cr207 N/I10 = 0.0056 Fe = 0.0080 Fe203

Puede también determinarse por medio de una solucién
N/10 de permanganato, teniendo en cuenta que

1 cc. de KMnO4 N/I0 = 0.0056 Fe = 0.0080 Fe203
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.0 también por yodometria.

Este método, en el cual el hierro debe estar en forma fé-
rrica, se basa en la reduccién de las sales férricas, en solucién
acida, por los yoduros solubles o por el acido yohidrico, des-
pués de lo cual se colora el yodo puesto en libertad. La reac-
cién que se opera es la siguiente:

2FeC13 + 2HI = 2FeClI2 ¥ 2HCI + 12

Es claro que la solucion acida no debe contener sustancias
oxidantes que afecten el hierro y lo oxiden de FeC12 a FeCl13.
El aire contenido en la solucién se elimina por ebullicién du-
rante unos 10 a 15 minutos: una vez fria la solucién se le agre-
gan de 2 a 5 grs. de yoduro de potasio dejandola 20 minutos
en un lugar fresco, pasados los cuales se procede a la titulacion
con solucion N/10 de hiposulfito de sodio (Na2S203) no sin
antes haber puesto como indicador una solucién de almidén, el
cual, con el yodo da una coloracién azul por la formacién de
yoduro de almidén. Cuando esté proxima a terminarse la ope-
racion, sc calienta la solucién que se titula y se agrega nueva-
mente hiposulfito hasta que desaparezca la coloracién azul. Se
hacen los calculos de acuerdo con la siguiente ecuacion:

| ce de Na25203 N/I0 = 0.0080 Fe203

También puede titularse el hierro por colorimetria por me-
dio del ferrocianuro de potasio.

Determinado el hierro, se debe operar asi: del tanto por
ciento hallado en 6xidos y fosfatos, se resta el P205 hallado
por el molibdato; hecha esta operacion, la cifra que queda in-
dicara la suma de los 6xidos de hierro y aluminio; a ésta se le
resta el tanto por ciento del hierro hallado y asi quedara el alu-
minio determinado.

Después se continta el analisis por los métodos comunes.
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NITROGENO

En las determinaciones hasta aqui tratadas no habia trata-
do el nitrégeno por estar considerado como un elemento que
exige en su determinacién operaciones completamente diferen-
tes a las propuestas para los otros elementos.

Los métodos propuestos para la investigacién del nitrége-
no total han seguido un proceso de modificaciones que ha ve-
nido a culminar en la adopcion del sentado por Kjeldahl no sin
unas ligeras modificaciones, de las cuales muchas estan subor-
dinadas por el criterio del analista, pero que en esencia poco
modifican lo ideado por Kjeldahl.

Este método se basa en la conversion a sulfato de amonio,
del nitrégeno que existe en la muestra, mediante la digestion de
ella en acido sulfdrico y luego en la liberacion de NO3 median-
te la destilacién en presencia de una solucion concentrada de

NaOH.

Kjeldahl obraba asi:

Colocaba 2 gramos de la muestra en un matraz de 750 cc.
de capacidad; le agregaba 25 cc. de K2SO4 monohidrato y
una gota de mercurio; ponia el matraz asi preparado a calentar
durante el tiempo suficiente, 4 a 5 horas, para que se comple-
tara la digestion, lo que era indicado por una coloracion de am-
bar claro que tomaba la muestra; dejaba enfriar y diluia la
muestra con gran cuidado en 400 cc. de agua destilada, ponien-
do wunos trocitos de piedra pomez o vidrio para regular la ebu-
llicion en la destilaciéon. Agregaba luego 60 a 70 cc. de NaOH
a 40° Beaumé y unos 10 cc. de sulfuro de sodio para descom-
poner el amiduro de mercurio que se hubiere formado y conec-
taba rapidamente el matraz al destilador. Recogia el destilado
en unos 30 cc. de H2SO4 N/10 de factor determinado, lo ponia
al indicador, titulaba con NaOH N/10. Al hacer la destilacién
en estas condiciones se producia NH3 que pasaba a condensarse
en el refrigerador y caia al frasco con la solucién acida.

En seguida anotaré algunas de las modificaciones propues-
tas a este método.
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Modificacion de Wilfarth.

Colocada la muestra en el matraz ya conocido con el nom-
bre de [rasco de Kjeldahl, le agregaba 20 cc. de H2SO4 con-
centrado y una gota de mercurio. La descomposicién del ami-
duro de mercurio la hacia por medio del sulfuro de pota-
sio y también agregaba unos granos de Zn. La operacién con-
tinuaba lo mismo.

Modificacion de Wunder y Lascar.

Se trata de un gramo de la muestra en un frasco Kjeldahl
por 3 gramos de acido oxalico, 2 gramos de oxalato de sodio,
0.5 gramos de anhhidrido de vanadio, 5 cc. de acido fosférico
de densidad 1.7 y 25 cc. de H2SO4 concentrado. Como al reu-
nir estos reactivos se produce una fuerte reacciéon exotérmica,
se deja enfriar el contenido del matraz y luego se inicia la di-
gestiéon por calentamiento, hasta que la materia organica se ha-
ya reducido. Luego se diluye en 100 cc. de agua destilada, se
agregan 0.5 grs de hierro metalico, se alcaliniza y se pone al
destilador para continuar la operaciéon de la manera ya descri-
ta. Estos opinaban que asi se transformaba en compuestos a-
moniacales todas las sustancias nitrogenadas.

Otras de las modificaciones propueétas a este método, son
adoptadas por la Asociacién Oficial de Quimicos de los Esta-
dos Unidos que se hallan consignadas en "Methods of Ana-
lysis A. O. A. 1930" y que se expresan asi:

1. — Guning - Hibard.

Digestion en fresco de Kjeldahl de 10 gramos de muestra
con 30 6 40 cc. de H2SO4 concentrado y una mezcla de 10
partes de sulfato potasico o sulfato anhidro de sodio, una parte
de sulfato ferroso y media de sulfato de cobre. Se continta la
operacién y se usa como indicador el metil rojo o la cochinilla
y se procura que la solucién concentrada de NaOH que se a-
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gregue, sea el 45% de soda pura.

~ 2"—Procediendo como en el método anterior, pero agre-
gando, en lugar de la mezcla propuesta 0.7 de oxido de mercu-
rio y 0.6 de mercurio metalico. Después de hecha la digestion
y enfriado el contenido de Kjeldhal, se agregan 25 cc. de una
solucién de sulfuro de sodio u 80 gramos de tiosulfato de sodio
por litro. Se afiade luego el NaOH concentrado y se continiia
la operacion.

AMONIO

Para investigar la presencia del nitrégeno en la forma amo-
niacal en los suelos, se han ideado innimeros experimentos con
el objeto de esquivar el peligro que acompafia estas determina-
ciones de descomponer los compuestos nitrosos.

D. ]J. Mattews trabaj6 intensamente hasta idear el apara-
to que para tales determinaciones se conoce con su nombre. Pe-
ro la dificil manipulaciéon que lo caracteriza y las condiciones
de agua o presién constante, regularidad en los tubos de suc-
cién, etc. han hecho que sea abandonado y que en su lugar se
adopten otros métodos, entre los cuales anotaré los siguientes:

Método de W. McLean y G. W. Robinson.

Se toman 25 gramos de muestra y se depositan en un vaso
de precipitado de 400 cc., se les agregan de wuna solucion N
de NaCl en frio, se agita fuertemente y se deja en reposo du-
rante media hora. El liquido claro de la parte superior se se-
para cuidadosamente y se filtra. Se lava el residuo con mas
solucién N de NaCl, procurando que caiga todo el residuo al
filtro y se continia el Javado hasta llevar el filtrado a un volu-
men de 500 cc. Este filtrado es destilado con un exceso de 6xi-
do de magnesio disuelto en unos 10 a 15 cc. (cantidad que se
anota) de H2SO4 N/50. Después de prolongar la destilacién
por espacio de media hora o mas hasta colectar unos 150 cc.
de destilado, se titula con NaOH N/50, usando como indica-
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dor el metil rojo. El resultado se dara en términos de nitrégeno
amoniacal .

También se emplean para estas determinaciones los mé-
todos de H. J. Harper y de C. Olsen, que no los mencionaré
por no alargarme. ;

MARCHA GENERAL DE UN ANALISIS SENCILLO CON LAS MO-
DIFICACIONES PROPUESTAS POR EL DR. GUILLERMO
JARAMILLO M.

La preparacién de la muestra para el analisis y las deter-
minaciones de humedad higroscépica y pérdidas por incinera-
cion, se hacen de acuerdo con las indicaciones atras consig-
nadas.

Digestion con agua regia.

Los dos gramos de muestra utilizados para las determina-
ciones de humedad y pérdidas se pasan cuantitativamente a un
vaso de precipitados de 250 cc. y se agregan 20 cc. de HCI
concentrado, dejando deslizar éste por las paredes del vaso pa-
ra evitar posibles pérdidas por contacto brusco y 5 cc. de
HNO3 también concentrado y observando las mismas precau-
ciones anotadas para la adiciéon del acido clorhidrico; en segui-
da se coloca el vaso sobre el aro de un soporte al cual se ha
puesto una malla para evitar la accién directa de la llama al
vaso; se tapa esto con un vidrio de reloj apropiado y se inicia
el calentamiento con el mechero de Bunsen, con la llama debi-
damente graduada y procurando que medie entre ésta y la ma-
lla una distancia de unos 10 cmts. aproximadamente, con el fin
de que el calentamiento sea muy lento, evitandose asi la fran-
ca ebullicion que perjudicaria la ejecucion del analisis. Trans-
curridos unos 30 minutos de calentamiento, se retira el vidrio
de reloj que sirve de tapa y se continua aquél hasta evaporar
toda el agua regia teniendo si gran cuidado de que no haya de-
crepitacion, que echaria a perder el trabajo. Huelga advertir
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las precauciones que se deben observar en esta evaporacién pa-
ra no aspirar los vapores desprendidos, por lo dafiinos que son.

Evaporada el agua regia y enfriado el contenido del vaso
se agregan, con cuidado, 20 cc. de agua destilada y 5 cc. de
HCI concentrado y se calienta nuevamente durante 5 minutos
y después se deja reposar. Se filtra cuantitativamente usando
un filtro cualitativo y recibiendo el filtrado en un frasco volu-
métrico de cualquier volumen, pero es de preferencia especial
el de 100 cc. Se completa el volumen hasta la marca y se ten-
dra la solucién lista para las determinaciones.

Oxidos.

Con este término se designa la suma de los 6xidos de hie-
rro y aluminio que se determinan en una sola operacién. De la
soluciné anteriormente preparada se toman, con una pipeta, 25
cc. exactamente que corresponden a 0.50 grs. de la muestra,
ya que se han tomado 2 grs. Es preciso advertir que este mé-
todo de analisis no exige cantidad determinada de la muestra
original, aunque puede concluirse que las cantidades pequefias
son aconsejables para evitar gastos innecesarios pero sin pasar
de consecuentes limites, ya que no debe olvidarse que las canti-
dades muy pequefias proporcionan causas de error. La prac-
tica ha adoptado 2 gramos como mas apropiado.

Los 25 cc. tomados se diluyen con unos 60 a 80 cc. de
agua destilada y se calientan hasta la ebulliciéon; una vez alcan-
zada ésta, se agrega hidrato de amonio concentrado en exceso,
con lo cual se precipitan el hierro y aluminio en la forma de
hidratos.

En la discusién y observaciones que posteriormente hacen
estos analisis podran hallarse las precauciones a tomar para
esquivar varios errores.

Una vez agregado el amoniaco, debe continuarse el ca-
lentamiento para hacer mas completa la precipitacion, pero sin
prolongarla un tiempo indebido, porque entonces el precipita-
do se hara muy viscoso y dificultara la filtracién, dando asi lu-
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gar a que se formen carbonatos con el CO2 atmosférico prin-
cipalmente el de calcio, que por ser muy insoluble quedara en
el filtro y proporcionara errores. Una vez obtenida la precipi-
~ tacién completa, debe disolverse el precipitado en HCl y vol-
ver a precipitar con hidrato de amonio, observando las mismas
precauciones ya expresadas.

Teniendo listo el precipitado se filtra en caliente a través
de un filtro cuantitativo y se lava varias veces con agua calien-
te y adicionada de hidrato de amonio. Es indispensable una
gran paciencia en la ejecucién de esta filtrada, ya que ella se
caracteriza por engorrosa y demorada.

El filtrado debe calentarse de nuevo hasta reducir bastan-
te su volumen y agregar nuevamente hidrato de amonio para
precipitar completamente las pequefias cantidades que se hayan
escapado en la primera operacion. Se repite la filtrada y este
nuevo filtro se reiine con el anterior y se ponen a desecar en
la estufa a 110°. Después se pasan los filtros ya secos a un
crisol previamente pesado, y se efectia la incineracién inician-
dola con un calentamiento a fuego directo del crisol con la lla-
ma del mechero. Una vez que el papel de filtro quede carboni-
zado, habiendo cesado la llama, se somete el crisol al fuerte ca- -
lentamiento hasta alcanzar el rojo blanco y prolongar por un
tiempo conveniente. Esta operacién puede hacerse en una
mufla (horno eléctrico) o al soplete, teniendo bastante cuidado.
Si se hace con éste, debe evitarse pérdidas por el desplazamien-
to brusco de aire que determina la proyeccién de la llama. E-
fectuada la incineracién se tapa de éste por la dilatacién gque
sufre el aire de su interior. Una vez bien frio el crisol se pesa,
se deduce el peso de las cenizas de los filtros y se saca el tanto
por ciento del peso obtenido, que estara constituido por sexqui-
6xidos de aluminio y hierro.

Calcio. — Ca0.

El volumen del filtrado resultante de la anterior determi-
naciéon se reduce por evaporaciéon hasta unos 100 6 120 cc.;
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alcanzado el cual y sin suspender el calentamiento se agrega
un poco de hidrato de amonio para crear un medio amoniacal;
en seguida se agrega un pequeflo exceso de oxalato de amo-
nio, se retira del fuego y se deja reposar bastante tiempo, por
ejemplo, 2 horas. Pasado éste, se calienta de nuevo la solu-
cién con el precipitado y se agrega nuevamente oxalato de amo-
nio para asegurar una completa precipitaciéon del calcio en la
forma de oxalato; después de esto se retira y se deja en reposo
por unas 10 o mas horas.

Teniendo el calcio debidamente precipitado y reposada la
solucién el tiempo indicado, se filtra en papel cuantitativo, se
lava, seca en la estufa a 110" C y se lleva a la mufla o soplete
para efectuar la incineracion. Una vez alcanzada la tempera-
tura del rojo blanco, se tendra el crisol en estas condiciones por
un tiempo no inferior a dos horas (algunos aconsejan cinco);
después de esto se pasa al desecador y una vez el crisol bien
frio, se pesa, se hacen las deducciones del caso y se da el tan-
to por ciento en términos de CaO.

Magnesio. — MgO.

El filtrado resultante en la determinacion anterior se con-
centra por ebullicién y se deja enfriar. En seguida se agrega
un poco de amoniaco y cloruro de amonio para crear el medio
amoniacal que exige la precipitacion del magnesio. Después se
agrega fosfato disédico para que aquél precipite como fosfato
aménico magnésico. Hecho esto, se deja en reposo la solucién
con el precipitado unas 24 horas; pasado este tiempo se filtra,
lava, deseca, incinera y pesa, teniendo en cuenta que el resul-
tado hallado se tiene en términos de pirofosfato magnésico vy
que hay que hacer las operaciones del caso para darlo en tér-
minos de 6xido de magnesio MgO.

Fésforo. — P205.
Para la determinacién del fésforo se toman 25 cc. de la
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solucién original, se diluyen un poco y se tratan con hidrato de
amonio en un ligero exceso; en seguida se disuelve el precipi-
tado resultante en acido nitrico agregandolo poco a poco y agi-
tandolo con la varilla de vidrio; con esto se crea un medio ni-
trico indispensable para la precipitacién posterior. Después se
pone el vaso con la solucién asi preparada en el bafio maria,
cuidando de que la temperatura sea de 65°C; transcurridos unos
15 6 20 minutos se agregan poco a poco y agitando 20 cc. de
solucion de molibdato de amonio, con los cuales se precipita
el fosforo al estado de fosfomolibdato de amonio. Se deja el
vaso unos 15 minutos mas en el bafio v se retira para dejarlo
reposar durante unas dos y media horas; pasado este tiempo se
procede a la hltracion teniendo gran cuidado de no interrum-
pirla, siquiera sea por un breve tiempo, y operando con gran
delicadeza, pues el precipitado se pasa con una facilidad espe-
cial. Si no se tiene plena scguridad de una perfecta filtrada,
debe repetirse la operacion. Se lava ¢l precipitado sobre el fil-
tro con agua destilada hasta que la reacciéon del filtrado que
caiga sea neutra, lo cual se prueba poniendo una gota de soda
decimonormal debidamente diluida y adicionada de fenolftalei-
na en un tubo de ensayo y recogiendo unas gotas del filtrado.
Después se toma el filtro con el precipitado y se pone en un va-
so y se apregan 10 a 20 cc. de NaOH N/10 de factor conoci-
do y se desintegra el filtro con el residuo fosférico. La canti-
dad de base agregada se anota con cuidado. Después de esto,
se titula con acido sulfirico décimonormal el exceso de base y
se hacen las operaciones para dar el féstoro en términos de an-
hidrido fosférico.

Potasio. — K20.

Se toman 25 cc. de la solucién original y se ponen en una
capsula de porcelana previamente pesada y se somete al calen-
tamiento suave con el objeto de evaporar sin permitir la ebulli-
cién; después de evaporar completamente el contenido de la
capsula, se agrega medio gr. de acido oxalico disuelto en unos
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20 cc. de agua destilada y se pone a evaporar en las mismas
condiciones anteriores; alcanzada la evaporaciné completa se
calienta fuertemente por unos 20 a 30 minutos en el mechero,
se deja enfriar y se agrega agua procurando desintegrar bien
con ayuda de una varilla de vidrio; se filtra, se lava con poca
agua, se pasa el filtrado a la capsula y se evapora hasta seque-
dad como en los casos anteriores. Nuevamente se calienta fuer-
temente por un tiempo igual al anterior, se deja enfriar y se re-
pite la operacion de desintegracion, filtrado y lavado. El filtra-
do se lleva nuevamente a la capsula, la cual se calienta como
en los casos anteriores. Puesta la muestra a calentar se agre-
gan unas gotas de acido clorhidrico y 1 cc. de acido perclérico.
Se contintia el calentamiento suave hasta que cese la emisién
de humos blancos. Se deja enfriar y se agregan 25 cc. de al-
cohol etilico y se agita con la varilla de vidrio; cuando se haya
decantado la solucién se separa la porcion insoluble por filtra-
cién; se trata tres veces mas con igual cantidad de alcohol y
filtrando por el mismo filtro, el filtrado resultante. Por ultimo
se agrega agua caliente sobre el filtro usado en las anteriores
determinaciones y se recibe este filtrado en la capsula. Se eva-
pora a fuego lento, se seca en la estufa, se lleva al desecador
y se pesa. La diferencia de peso con el original de la capsula,
sera la cantidad de perclorato de potasio existente en la mues-
tra. Se busca el equivalente en términos de K20.

Nitrégeno. — N205.

En este método se determina el nitréogeno por el procedi-
miento de Kjeldhal, agregando en lugar de los reactivos atras
anotados, un poco de sulfato de cobre para mejorar la digestion
y facilitar la formacién de sulfato de amonio. El resultado ha-
llado se multiplica por el factor 0.0014 y se da el dato en tér-
minos de NH3.

METODO DE LA FUSION

Es preciso tener en cuenta que con este método se hace
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una determinacién total de los elementos que se busquen sin
tener en cuenta la forma en que ellos se encuentren en el suelo.
En otras palabras, por este método se sabe qué tiene y qué le
falta al suelo.

Este se basa en la descomposiciéon de todos los minerales
del suelo a la alta temperatura de la fusiéon, mezclandolos con
carbonato de sodio y borax para facilitarla.

Las operaciones se conducen asi:

Se tritura la muestra finamente y se toma | gramo para
mayor comod'dad y mas precisién. Se coloca en un crisol de
platino de suficiente capacidad y se agregan 4 gramos de car-
bonato de sodio monohidratado y 1 gramo de tetracloruro d¢
sodio. Con una aguja de platino, una varilla de vidrio un po-
co caliente o una espatula también caliente para evitar adhe-
rencias a ésta de particulas de muestra, se procura la mayor ho-
mogeneidad posible en la mezcla de la muestra, agitando con
un movimiento muy suave para descartar las pérdidas; se fina-
liza la operacién con una rigurosa limpieza del agitador usado
en un poco de carbonato de sodio, el que se agrega al crisol.
Se tapa éste con su correspondiente tapa. Se coloca en un
triangulo de porcelana, a una altura de unos 10 cms. de la pun-
ta superior de la llama de un mechero de Bunsen graduando
aquella para iniciar el calentamiento con suavidad. Se va gra-
duando la llama con el objeto de ir aumentando el calenta-
miento. Cuando se ha alcanzado la mayor intensidad de la lla-
ma se va elevando el mechero en vez de bajar el triangulo con
el crisol para evitar los peligros dé pérdidas. Transcurrido un
rato, se retira la tapa del crisol y se somete a la accién del me-
chero o de la mufla, pero observando buenos cuidados. Si se
lleva a la mufla debe procurarse que la temperatura ya sea de
unos 300 a 400°C. Alcanzada la fusién completa se toma el
crisol con unas pinzas y se le da un ligero movimiento circular
para procurar que la masa fluida se extienda por las paredes del
crisol y facilitar asi el desprenndimiento de la muestra al soli-
dificarse y someterla a la accién del acido clorhidrico; hecho
este movimiento el crisol se coloca sobre una plancha de hierro
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o en cualquier superlicie fria que no presente peligro para er
crisol; no debe procurarse el enfriamiento de éste por semi-su-
mersion en agua fria, ya que esto deteriora el crisol notable-
mente. Si se nota que se forman burbujas o crateres en la ma-
sa al enfriarse, es preciso calentarlo nuevamente para acabar
de expeler el anhidrido carbénico que aun queda y que es la
causa de estos fenémenos.

Para continuar la operacién es preciso que el crisol esté
perfectamente frio, pues si no hay esta condicién y se agrega
agua, el completo desprendimiento de la masa de las paredes
del crisol, se hara muy dificil. No debe presionarse el crisol
para desprender la muestra, ni tampoco hacerlo con la espa-
tula. Esta operacién, que exige paciencia y delicadeza, debe
efectuarse por la accién del acido clorhidrico. Observadas és-
tas y otras preocupaciones, que bien las advierte y las ensefia
la practica, se procede a colocar el crisol en una capsula de por-
celana de tamafio prudente y se agregan unos 50 cc. de una
solucién de acido clorhidrico al 60/% aproximadamente; trans-
currida una media hora, se hace caer el crisol dentro de la cap-
sula y se agrega méas solucién clorhidrica hasta cubrirlo y se
deja alli hasta que el desprendimiento sea completo, después
de lo cual se coge el crisol con unas pinzas y se lava con un
chorro de agua destilada de tal manera que ésta caiga a la cap-
sula, pero cuidando si de no usar mucha, sino la cantidad su-
ficiente para que alcance un nivel aproximado de los dos ter-
cios de la capacidad de aquella. En seguida se pone la capsu-
la al bafio maria hasta que, alcanzada la evaporacién, el en-
glutinado tome una coloracién morena, conseguido lo cual se
hara una adicién de agua y unos pocos centimetros cibicos de
acido clorhidrico y se repite la operacién al bafio maria.

Como al efectuar la evaporacién se forma una capa fuerte
en la superficie del englutinado, que hace muy demorada la
operacién, es conveniente estar rompiéndola con una varilla.

Como para separar la silice hay que insolubilizarla, se con-
sigue esta condicién proporcionandole un medio acuoso abun-
dante, lo que se hace con la adicién de unos 100 cc. de agua
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destilada, una vez obtenida la segunda evaporacién y procu-
rando hacerla deslizar por las paredes, a fin de reunir el englu-
tinado en el fondo, operacién que se completa con la ayuda de
un agitador. Agregada el agua y desintegrado el aglutinado,
se pone la capsula al bafio maria nuevamente, donde se some-
te a un nuevo calentamiento para procurar la completa solubi-
lidad de los cloruros presentes y lo que se habra alcanzado con
el agitador, no se perciban particulas arenosas. Después se
procede a la filtracién usando un filtro cuantitativo y agua a la
temperatura ambiente, ligeramente acidulada con acido hidro-
clorhidrico, con lo cual se evitara la precipitaciéon de sales ba-
sicas por la hidrolitis que sufren las sales de hierro y aluminio
en soluciones muy diluidas, las cuales contaminarian la silice.
El filtrado se recibe en una capsula de porcelana y se somete a
una operacién semejante a la que se someti6 el englutinado y
se filtra nuevamente, previa dilucién y se reiinen los filtrados.
Estos se llevan a la estufa para desecarlos, se colocan en un
crisol previamente pesado, se incinera, se deja enfriar y se pe-
sa para dar los resultados en términos de Si02.

El filtrado resultante se lleva a un volumen determinado y
se inician las determinaciones como en el método anterior.

El Nitrégeno se determina por el método de Kjeldhal en
muestra aparte.

(Continuara).
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