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1.  OBJETIVO

Describir los pasos para la determinacién el contenido del contenido de fésforo soluble en
agua en fertilizantes inorganicos mediante espectrofotometria UV-Visible, a fin de asegurar
la aplicacién uniforme del método de ensayo y la confiabilidad de los resultados.

2. ALCANCE

Este método aplica al ensayo para la determinacion del contenido de fésforo soluble en
agua en fertilizantes inorganicos desde la preparacion de reactivos hasta la expresion de
resultados, realizado en el Laboratorio de Control de Calidad de Productos Fertilizantes.

3. DOCUMENTO DE REFERENCIA

Norma Venezolana COVENIN 1130:2018 (1ra. Revisién) Determinaciéon De Foésforo Soluble
En Agua En Fertilizantes Inorganicos (Método Espectrofotométrico)

4. SIGLAS

4.1. DLQ: Departamento de Laboratorios Quimicos

4.2. HNO3: Acido Nitrico

4.3. H,S0,: Acido Sulfrico

4.4. ppm: partes por millén, corresponde a mg. L™ o mg. Kg™
4.5. P: Fésforo

4.6. P,0;: Pentoxido de Faosforo

4.7. Std: Estandar

5. RESPONSABLES

El jefe del DLQ es responsable de asegurar la implementacién y el cumplimiento del
presente documento. El personal técnico es responsable de ejecutar el ensayo de acuerdo
con las instrucciones establecidas y de registrar los resultados obtenidos.

6. ACTIVIDADES

6.1 Equipos, Materiales y Reactivos:

6.1.1.Equipos

a. Espectrofotdometro UV-visible

b. Balanza analitica

C. Campana Extractora de gases

6.1.2.Materiales

a. Pipetas de 25ml, 15ml, 10ml, 5ml, 4ml, 3ml, 2ml, 1ml

SENAVE

b. Micropipetas

c. Vaso de precipitados o Erlenmeyer

d. Propipeta o pera de goma

e. Espatula

f. Embudo . @

g. Matraces de 100ml, 250ml y 1000ml Lic. Ca Luge
h.

Papel de filtro cuantitativo
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6.1.3.Reactivos

a. Acido Nitrico (HNO;) p.a.

b. Acido Sulfurico (H,SO,) p.a.

c. Molibdato de amonio anhidro (Mo;0.4(NH,)s) p.a.
d. Metavanadato de amonio (VO3NH,) p.a.

6.2 Preparacion de reactivos

6.2.1.Solucion acida de molibdato de amonio: Disolver 10g molibdato de amonio en
aproximadamente 80mL de agua destilada. Afadir cuidadosamente 17 mL de H,SO,
concentrado, dejar enfriar y enrasar a 1 litro con agua destilada.

6.2.2.Solucion acida de matavanadato de amonio: Disolver 1 g de amonio en 500 mL de
agua. Afadir cuidadosamente 72 mL de H,SO, concentrado y diluir a 2,5 litros con agua
destilada.

6.3 Preparacién de Estandares
6.3.1.Solucion Patrén: Estandar de concentracion de 1000mg/L de fésforo.

6.3.2.Preparacion de la solucién de trabajo de 100mg/L de P,Os: se realiza a partir del
estandar de fésforo de 1000 ppm, tomando una alicuota de 4,36 mL de la solucién y llevarlo
a un matraz de 100 mL, utilizando como diluyente agua.

6.4 Preparacién de la curva de calibraciéon

a) Medir cuantitativamente volumenes de 0, 5, 8, 10 y 15 mL de la solucién de trabajo de
100mg/mL de P,0Os y transferirlos a matraces volumétricos de 100mL para preparar una
serie de patrones de 0, 5, 8, 10 y 15 mg/mL de P,Os;

b)  Afadir a cada balén 10 mL de soluciéon acida de molibdato de amonio y 10 mL de
solucién acida de metavanadato de amonio;

c) Aforar cada matraz con agua destilada, tapar y mezclar completamente. Dejar en
reposo durante 10 minutos para el desarrollo del color amarillo;

d)  Ajustar el equipo al valor cero (0) de absorbancia utilizando como referencia el patrén
de 0 mg P»0s;

e) Medir la absorbancia de cada patrén en un espectrofotémetro UV/Visible a 400nm y
anotar los resultados obtenidos; y

f) Elaborar la curva de calibracién “Absorbancia vs Concentracion de P,Osen mg/mL”. El
coeficiente de correlacion de esta curva debe ser > 0,995.

6.5 Extraccion

a) Pesar 1 g de la muestra en un recipiente de capacidad adecuada, transferirlo
cuantitativamente a un embudo provisto de un papel de filtro colocado en un matraz aforado
de 250mL;

b) Lavar con pequefnas porciones de agua destilada, afiadiéndolas en chorros finos en
forma circular, directamente alrededor de la periferia entera del papel, asegurandose que en
cada adicién el agua se mezcle completamente con los solidos. Esperar que cada porcion
pase a través del filtro antes de agregar mas agua;

c) Lavar hasta el inicio del cuello del balén, procurando no emplear es esta operacion
mas de una hora;

d) Sielfiltrado es turbio, afiadir 1 a 2 mL de HNO; concentrado;
e) Enrasar y agitar;
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f) Hacer simultdneamente un blanco. El blanco de un método incluye todos los reactivos
que se utilizan en el método analitico, pero no debe contener el analito de interés y debe ser
sometido a las mismas condiciones y al mismo procedimiento que las muestras reales.

g) Analizar simultdneamente como otra muestra un reactivo estandar grado analitico,
para verificar la recuperacion del método. Por ejemplo, puede utilizarse el KH,PO,,
previamente secado a 105°C y calcular el porcentaje de recuperacion mediante la féormula:

%Rec = (%P,0s / 52,19) x 100
Donde:
% Rec; es el porcentaje de recuperacién del P205 en el estandar.

% P,0s; es el porcentaje de fosforo expresado como pentéxido de fésforo obtenldo en el
analisis.

52,19; es el porcentaje de P,Os tedrico en el KH,PO,; éste debe ser modificado, de acuerdo
a la pureza del estandar.

El porcentaje de recuperacion se considera aceptable si varia entre 96 y 104%.

6.6 Analisis de la Muestra

a) Medir cuantitativamente del extracto a analizar una alicuota apropiada para contener
entre 0,5y 1,5 mg de P,0Os;

b)  Transferirla a un matraz volumétrico de 100mL (reservar un matraz para preparar un
blanco);

¢) Afadir a cada balén 10 mL de solucion acida de molibdato de amonio y 10 mL de
solucion acida de metavanadato de amonio;

d)  Aforar cada matraz con agua destilada, tapar y mezclar completamente. Dejar en
reposo durante 10 minutos para el desarrollo del color amarillo;

e) Tratar el blanco de la misma forma que la muestra.

6.7 Expresion de los resultados

Los resultados se expresan como porcentaje de P,Os soluble en agua contenido en el
fertilizante, calculado de la siguiente manera:

(Cm-Cb) x Vtx F

% P205=
100 x Vax G

Donde:
% P,0s: es el contenido de fésforo soluble en el fertilizante expresado como % de P;O;;

Cm: son los mg/L de P,Os en la alicuota analizada, obtenidos mediante la curva de
calibraciéon Absorbancia vs. Concentracion;

Cb: son los mg/L de P,Os en el blanco, obtenidos mediante la curva de calibracion
bsorbancia vs. Concentracion;
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Vt: es el volumen total de extracto (mL);
Va: es el volumen de la alicuota (mL);
G: es el peso de la muestra (g); ¥
F: es el factor de dilucién
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