GRUPO INTERINSTITUCIONAL PARA UNIFORMAR METODOS ANALITICOS

DETERMINACION DEL FOSFORO SOLUBLE EN AGUA

Definicion

El fosforo soluble en agua, comprende todos los compuestos de fosforo solubles en agua
presentes en un fertilizante.

Principio del ensayo

El método se basa en una extraccion del fosforo soluble en agua, cuando se somete la
muestra de fertilizante a lavado con agua destilada, por un periodo no mayor de una hora.
Luego, una porcion del extracto se trata con soluciones acidas de molibdato de amonio y
metavanadato de amonio, formandose con el fésforo el complejo amarillo de acido
molibdovanadofosforico. La intensidad del color producido es proporcional a la
concentracion de fosforo y la cuantificacion se lleva a cabo por espectrofotometria visible a
400 nm.

Materiales y equipos

Pipetas volumétricas de 1; 5 y 10 mL

Papel de filtro Whatman N° 2 o equivalente de 11 cm de diametro
Embudos

Vidrios de reloj de 7 a 11 cm de didmetro

Cilindros graduados de 50 y 100 mL

Balones volumétricos de 100; 250 y 1000 mL

Balanza analitica (apreciacion 0,1 mg)

Espectrofotometro UV/visible

Nota: Todo el material de vidrio debe estar libre de fosfatos

Reactivos

Agua destilada

Solucion acida de molibdato de amonio: Disolver 25 g de molibdato de amonio
(M070,4(NH4)6) en 200 mL de agua destilada. Anadir cuidadosamente 42,5 mL de H,SO4
concentrado (g.e. 1,84 g/mL) y diluir a 2,5 litros con agua destilada.



Solucion icida de metavanadato de amonio: Disolver 1 g de vanadato de amonio
(VO3NH4) en 500 mL de agua. Anadir cuidadosamente 72 mL de H,SO4 concentrado (g.e.
1,84 g/mL) y diluir a 2,5 litros con agua destilada.

Solucion patron de fosfato (200 mg P,Os/L): Esta solucion se prepara con fosfato didcido
de potasio (KH,PO,), estandar primario. Antes de pesar el reactivo, debe secarse
(aproximadamente 1 g) en estufa a 105° C por 2 horas y dejar enfriar en un desecador. Es
necesario calcular previamente el peso de KH,POy a utilizar de acuerdo a su pureza. Esto
debe hacerse de la siguiente forma: se divide 0,3835 (que seria el peso en g de KH,PO4 si
fuera 100% puro) entre el porcentaje de pureza del reactivo que se va a emplear y se
multiplica por 100. Pesar la cantidad calculada de KH,PO4 en balanza analitica, con
apreciacion de 0,1 mg y transferirla cuantitativamente a un baloén volumétrico de 1000 mL.
Diluir hasta el cuello, mezclar y enrasar con agua destilada. Un mL de esta solucién
equivale a 200 pg de P,Os,

Solucion de trabajo de fosfato (100 mg P,Os/L): Medir cuantitativamente 50 mL de la
solucion patron de fosfato (200 mg P,Os/L) y transferirlos a un baléon volumétrico de 100
mL. Diluir hasta la marca con agua destilada y mezclar bien. Un mL de esta solucién
equivale a 100 pg de P,Os,

Procedimiento
Extraccion

1. Pesar 1 £0,0001 g de muestra en un vidrio de reloj y transferirlo cuantitativamente a un
embudo provisto de un papel de filtro semicuantitativo de 11 cm (Whatman N° 2 o su
equivalente) colocado en un balon aforado de 250 mL.

2. Lavar con pequefias porciones de agua destilada, afiadiéndolas en chorros finos en
forma circular, directamente alrededor de la periferia entera del papel, asegurandose
que en cada adicion el agua se mezcle completamente con los solidos. Esperar que cada
porcidn pase a través del filtro antes de agregar mas agua.

3. Lavar casi hasta la marca de enrase, procurando no emplear en esta operacion mas de
una hora. Si el filtrado es turbio, afiadir 1 a 2 mL de HNOs concentrado

4. Enrasar y agitar.

Hacer simultaneamente un blanco.
Determinacion
Preparacion de la curva de calibracion

1. Medir cuantitativamente volumenes de 0; 5; 7,5; 10 y 15 mL de solucion de trabajo de
fosfato (100 mg /L) y transferirlos a balones volumétricos de 100 mL para preparar una
serie de patrones de 0; 5; 7,5; 10y 15 mg/L de P,0Os.

2. Anadir a cada baléon 10 mL de solucion acida de molibdato de amonio y 10 mL de
solucion acida de metavanadato de amonio.

3. Aforar cada balon con agua destilada, tapar y mezclar completamente. Dejar en reposo
durante 10 minutos para el desarrollo del color amarillo.



4. Medir la absorbancia de cada patrén en un espectrofotometro a 400 nm, utilizando
como referencia el patrén de 0 mg P,Os y anotar los resultados obtenidos.
5. Elaborar la curva de calibracion “Absorbancia vs. Concentracion de P,Os”.

Analisis de la muestra

1. Medir cuantitativamente del extracto a analizar una alicuota de 5 mL o una apropiada,
que contenga entre 0,5 y 1,5 mg de P,0s.

2. Transferir la alicuota a un balon volumétrico de 100 mL (reservar un balon para
preparar un blanco).

3. Anadir a cada balén 10 mL de solucién acida de molibdato de amonio y 10 mL de
solucion acida de metavanadato de amonio.

4. Aforar cada balén con agua destilada, tapar y mezclar completamente. Dejar en reposo
durante 10 minutos para el desarrollo del color amarillo.

5. Medir la absorbancia de cada muestra en un espectrofotometro UV a 400 nm, utilizando
como referencia el patron de 0 mg P,Os y anotar los resultados obtenidos.

6. Tratar el blanco de la misma forma que la muestra

Calculos
Los resultados se expresan como porcentaje de P,Os soluble en agua contenido en el

fertilizante, calculado de la siguiente manera:

% PO — (Cm—-Cbh)xVtxF
100xVaxG

Donde:

% P,0s5= Contenido de fosforo soluble en agua en el fertilizante expresado como % de
P,0s.
Cm = mg/L de P,Os en la alicuota analizada, obtenidos mediante la curva de calibracion
Absorbancia vs. Concentracion.

Cb = mg/L de P,0s en el blanco, obtenidos mediante la curva de calibracion Absorbancia
vs. Concentracion

Vt = Volumen total del extracto (mL)
Va = Volumen de la alicuota (mL)
G = Peso de la muestra (g)

F = factor de dilucion (en el caso de que se use una alicuota de una solucion diluida)



Nota: Sino se posee un equipo digital, es preferible calibrar el aparato con el blanco de la
curva de calibracion en 100% de transmitancia y calcular la absorbancia, mediante la
formula:

A=2-logT
Siendo A la absorbancia y T el % de Transmitancia.

Debe evitarse el uso de detergentes comunes en el lavado del material de vidrio para
prevenir la contaminacion con fosfato. En caso contrario lavar con una solucion de acido
clorhidrico (1+3) y enjuagar con agua destilada o desionizada.
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