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DETERMINACION DE BORO TOTAL EN FERTILIZANTES
POR ESPECTROMETRIA DE EMISION ATOMICA DE FLAMA
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Rasumen: Se desarrolie vir métode anatilico alternativo al métode espectrofotomélrizo en la ADAC
982.01 para ls determinacidn de Doro tolal en fertitizantes orgédnicos liguidos por especiromelria de
emisidn aiGmice ulifizando una flama de dxido nitroso-acetileno a una longilud de onda de 24,7 nm.
El método puede aplicarse para concentraciones ¢e Boro de 0,1 a 2,0 % wiw. Los resuftados mostraren

una desviacién del 1% zon el método oficial.

Palabras claves: Boro, Fertilizantes, Especirometria de emision aldmica de flama.

Abstracts: An alternative analytieai method o the spactrophotametric methed AOAC 982.01 has been
tlevaloped te determine total boron in organic liquid ferliizers using emission spectrometry with nitrous
oxide-acetylene flama in a wavalength of 243,7 nm. The method could apply to boron concenirations
of 1,0 - 2,0 % wiw. The resulls showed 1% deviation to the official method.
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NTRODUCCION

Elboro (B), uno da los micronutrientes esen«
ciales delas plantas, es de gran importancia
en la agricultura por sus propiedades
regulatorias det crecimiento, especiaimanie
de las hojas'. Cuando el B se asocia con
formulaciones organicas se obtiena un pro-
ducto de alta disponibilidad de B pata las plan-
tas, El fertilizante analizado es un liguide,
cuya formulacion contiene melaza, con ma-
yor concentracion da sacarcsa, (ue permite
eoardinar al boro? evitando que precipite den-
ro de un rango de pH.

Esta documentado el andlisis de boro por
emision atdmica de bandas de Gxidos
moleculates enlas lineas 492, 518y 546 nm,
utilizando una llama de oxigeno-acetiienc con
bajas sersitividades debido a la baja disocia-
cidon de doxidos refractarios y el efecto
exaltador o depresor de cationes y aniones®,
Cuando se tlenen bajas concentracionss de
boro enla muestra se prefieren métodos da
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emisitn atdmica, especialmente plasma, que
trabaja a altisimas temperaturas®. Bl anédlisis
de boro soluble en fertilizantes serealiza por
el métoda de titulacion con hidréxido de sodio
que regquiere la eliminacion de las
intarfarencias como sulfatos, fosfatos, didddo
de carbonc®. El métoclo espectrofotomatrico
establecido en el AOAC 982.01 describe el
andlisis sequido para boro soluble en dcido y
agua utifizando soluciones de trabajo desde
0 a 45 ppm y el reactivo de coloraci6n
Azometing-H8,

La linealidad de ia curva de calibracion llega
hasta los 300 ppm de boro®, a mayores con-
centraciones se describe una curva cuadratica
que lo calcula el software del equipo o se
desarrolla por tecnicas quimiométricas?. El
presante método utiliza la espectromeiriade
emisién por llama con gas acetileno-oxido
nitroso a una linea de resonancia de 249,7
nm, calibrado con estandares de altas con-
centraciones de boro.



PARTE EXPERIMENTAL

Instrumentos y Equipos: Espectrofoidmetro
de Absorcion Atémica marca Shimadzu AA
6800 con mechero de Titanio de 5 cm de lon-
gitud, en modo emision, Estufa (0 - 250°C) y
mufla (0 - 1000 °C). '

Condicicnes operacionales:

Longitudde onda ....covvcvceneencncnnnnns 249,7 nm
Alturade flama ......cceev e 10 mm
Sl 0.2 nm
Flujo N20:Acetileno................ 3.0; 7,7 Limin
Reactivos:

a. Acido nitrico concentrado.
b. Solucién de Hidrdxido de Sodio 1N.

c. Solucidn Estandar de Boro de 10 000
ppm. Pesar 57,3116 g de acido bérico
(al 99,8 %), disolver y aforar a 1 litro.

d. Soluciones Estindares de 200, 600,
1000, 2000, 3000, 4000 ppm de boro.
8e toman alicuotas de la solucion
estandar de 10 000 ppm de boro: 1,0;
3,0; 5,0; 10,0; 15,0y 20,0 mL en fiolas
de 50,0 mL y se enrasa hasta la marca
con agua desionizada.

Procedimiento:

Pesar en un crisol de porcelana una cantidad
de muestra de tal forma que en la solucién

OH

O\B/O
I

OH

un desecador. Si se observa todavia materia
organica, agregar 0,5 mL de acido nitrico con-
centrado y regresar a la mufla por 30 min.
mas hastz cenizas blancas. La muestra se
vierte cuantitativamente en un vaso de preci-
pitados con la ayuda de pequefios voiime-
nes de agua desionizada y una bragueta de
policia, y se vierte a una fiola de 50 mL. Se
realiza la curva de calibracian a las condicio-
nes establecidas y se leen las soluciones de
las muestras.

Calculos:
Yw/wB=({CxV]/W)*100
donde:

C = lecturas en mg B/ litro.
V = volumean final en litros.
W = peso de la muestra en mg.

RESULTADOS Y DISCUSION

L.a muestra se calcina previamente debido a
la alta concentracion de materia orgédnica (ver
reaccion 1).

Es preferible neutralizar antes de la calcina-
cidn de la muestra para evitar la perdida de
analito en forma de cloruros volatiles;

B® +3CF __) BOl,
B(OH),+ NaOH - . ) BO, + Na- @

5/ H'

——= GO, 4 BO; — 8%

calcinacion disolucion

Reaccion 1. Tratamiento de la muestra

final se obtenga 1000 y 2000 ppm de boro.
Sepesa5y 10 gde muestracon = 0,1 mgde
precisién. A la muestra liquida se le afiade
una gota de fenolftaleina y se neutraliza ¢on
hidréxido de sodio. Se seca a 100°C yluego
se calcina a 550 °C por 2 h. Se deja enfriaren

Se emplea una fuente mas energética de 6xi-
do nitroso-acetiteno para disociar los produc-
tos refractarios que se forman, y una linea de
resonancia de 249,7 nm alejada de las
interferencias encontradas a longitudes de
onda maycres. Se escoge un slit pequefio
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{0,2 nmj} v una flama newlra de cono rojo para
disminuir las interferencias especirales y qui-
micas propias de la emision de lama.

Se observa que a concerntraciones mayores
de 500 ppm de bore hay una pérdida de
linealidad y ia curva g8 cuadrdtica con un
coeficiente de correlacion de 0,9892 obieni-
do directamente del software (ver Fig. 1), a
partir del cual se caloula el valor medido de ta
muastra,

Obrservardo la Tabla N.2 1, se utlizaron pasos
distintcs para la misma muesira y no obtuvo
una variacién significativa en los resultados.
De acuerdo a la Tabla N.2 2, el error dol méto-
do es sdlo del 1% al del método oficial.

Figura N.? 1, Curva de Calibracidn de Boro. E
(emisién atdémica) vs ppm de boro,
espectrofotdmetro de Absorcién Atémica
Shimadzu AAS 6800, modo Emision, 249,7 nm,
soluciones estandares de bore en agya
desionizada.,

Tahla N.® 1. Resuitados de los andlisis

N.° Pago g;:;! Lectura %
Muesira {gr} {mL) {ppm B} | Boro

M1 10,1481 58 1869,81 3,92
M2 50412 &0 946,73 0,94
Promedio | 0,93

Tabla N.° 2. Comparacion de los métodos

Métado Método
AAS AODAC Especificaciones del
982.01 producto Y%ow!w
Yowiw Yeowfw '
8.93 4,84 0810
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CONCLUSION

El método de emision atédmica de flama ili-
zando gas acetilena-6xido nittoso a una lon-
gitud de onda de 249,7 nm fibera ia mavoria
de interferencias quimicas v espactrales para
el andlisis de Boro con concentraciones de
0,1 % hasta 2,0% wiw. £ resuitado del anali-
sis de boro total en fertilizante liquido fue si-
milar al vator obtenido por e} matodo
espectrofotométrico. Este método puede api-
carse lambién para fertilizantes sdlidos. La
veriaja del métedo es su rapidez v facil
implementacidn en un laboratorio de ensayo.
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