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DETERMINACION DE BORO TOTAL EN FERTILIZANTES
POR ESPECTROMETRIA DE EMISION ATOMICA DE FLAMA
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Rasumen: Se desarrolio v métado analitico afternativo at métode espectrofotoméirion en ta ADAC
G821 para ts determinacidn de Doro total en leriilizanles orgénicos liguidos por espactrometria de
amisién alGmice ulifizando una flama de Hxide nitroso-acefileno a unz lengitud de onda de 248,7 nm.
El método puede aplicarse para concentraciones te Boro de 0,1 & 2,0 % wiw. Los resultados mostraren

una desviacién del 1% con el mdtodo oficial.

Patabras claves: Boro, Fertilizantes, Especirometria de emision alémica de flama.

Abstracts: An alternative analytieai method {o the spactrophotometric methed AOAC 882.01 has been
rleveloped to delermine total boron in organic liquid ferliizers using emission spectrometry with nitraus
oxide-acetylene flama in a wavelength of 243,7 nm. The method could appiy 1o boran concenirations
of 1.0 - 2,0 % wiw. The resulls showed 1% deviation to the ofiicial method,
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INTRODUCCION

Elboro {B), uno da Ins micronutrientes esen-
ciales delas plantas, es de gran importancia
en la agricultura por sus propiedades
regulatorias del crecimiento, especisimante
de las hojas'. Cuando el B se asocia con
formufaciones organicas se obtiene un pro-
ducto de alta disponibilidad de B pata las plan-
tas. El fertilizante analizado es un liguido,
cuya formuiacion contiene melaza, con ma-
yor concentracion de sacarcsa, ¢ue permite
coordinar at boro® evitando que precipite den-
fro de unrango de pH.

Esta documentado el andlisis de boro pot
emisidn atdmica de bandas de dxidos
molecutates enlas lineas 492, 518y 546 nm,
utilizando una llama de oxigeno-acetilenc con
bajas sersitividades debido a la baja disocia-
¢ion de dxidos refractarios y el efectn
exaltador o depresor de cationes y aniones®,
Cuando se tienen bajas concentraciones de
horo enla muestra se prefieren métodoes de
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emisitn aldmica, especialments plasma, que
trabaja a altfsimas temperaturas®. El anélisis
de boro soluble en fertilizantes se realiza por
el métoda de titulacion con hidréxido de sodio
que reguiere la eliminacion de las
intarfarencias camo sulfates, fosfatos, didxido
de carbono®. El método espectrofotomeétrico
establecido en el AQAC 982.01 describe el
andlisis seguido para boro soluble en dcido y
agua utlizando soluciones de trabajo desde
0 a 45 ppm y el reaclivo de colaracion
Azometina-H8,

{a linsalidad de fa curva de calibracion lega
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 téonicas quimiomshricas’. El
presante método utifiza la espectrometriade
emisidn por llama con gas acetileno-oxido
nitroso a una linga de resonancia de 249,7
nm, calibrade con esidndares de alias con-
centraciones de boro.



PARTE EXPERIMENTAL

Instrumentos y Equipos: Espectrofoiémetro
de Absorcion Atdémica marca Shimadzu AA
6800 con mecherc de Titanio de 5 cm de lon-
gitud, en modo emisién. Estufa {0 - 250°C) y
mufla (0 - 1000 °C).

Condiciones operacionales:

Longituddeonda ....coceevcvevicnnnnn, 249,7 nm
Altura de flama ......ccocev e 10 mm
SHl i e 0.2 nm
Flujo N20:Acetileno................. 3,0; 7,7 L/min-
Reactivos:

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

c. Solucion Estdandar de Boro de 10 00G
ppm. Pesar 57,3116 g de acido bdrico
(al 99,8 %), disolver y aforara 1 litro,

d. Soluciones Estandares de 200, 600,
1000, 2000, 3000, 4000 ppm de boro.
Se toman alicuotas de la solucién
estandar de 10 000 ppm de boro: 1,0;
3,0, 5,0; 10,0; 15,0 vy 20,0 mL en ficlas
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 1al forma que en la solucién
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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 hasta cenizas blancas. La muestra se
vierte cuantitativamente en un vaso de preci-
pitados con la ayuda de peguefios volime-
nes de agua desionizada y una bragueta de
policia, y se vierte a una fiola de 50 mL. Se
realiza la curva de calibracién a las condicio-
nes establecidas y se leen las soluciones de
las muestras.

Calculos:
YwwB=([CxV]/W)*100
donde:

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

RESULTADOS Y DISCUSION

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

Es preferible neutralizar antes de la calcina-
cién de la muestra para evitar la pérdida de
analito en forma de cloruros volatiles:

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

}/ H'

i 002 + 8203 - BS+

calcinacidn disolucion

Reaccion 1. Tratamiento de la muestra

final se obtenga 1000 y 2000 ppm de boro.
Sepesa 5y 10 g de muestra con x 0,1 mgde
precisién. A la muestra liquida se le afade
una gota de fenolftaleina y se neutraliza con
hidroxide de sodio. Se seca a 100°C y luego
se calcina a 550 °C por 2 h. Se deja enfriar en

Se emplea una fuente mas energética de éxi-
do nitroso-acetileno 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 mayores. Se ascoge un slit pequefic
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{0,2 nm}y una flama neulra de cono rojo para
disminulr las interferencias especirales y qui-
micas propias de la emision de llama.

Seobserva que a concentraciones mayores
de 500 ppm de boro hay una peérdida de
tineglidad v la curva es cuadratica con un
cosficiente de correlacion de 0,9892 obieni-
do directamente del software {ver Fig. 1), a
partir del cual se caleula el valor medido de fa
muastra,

Observardo la Tabla N2 1, se utiifzaron pesos
distintos para la misma muestra y no abtuve
una variacion significativa en |os resultados.
De acuerde & la Tabla N.2 2, el error del méto-
do es sdlo del 1% al del método oficial.

Figura N.? 1. Curva de Calibracién de Boro. E
{emisién atomica) vs ppm de boro,
espectrofolémetro de Absorcién Atémica
Shimadzu AAS 6800, modo Emision, 249,7 nm,
soluciones esténdares de boro en agua
desionizada.

Talata N.2 1. Resultados de log andlisis

;;:ig Lecturs %

(mL) ippm B} | Bore
Mt 10,1461 | 50 186863 0,92
M2 50412 50 946,73 0.94
Promedic | (0,93

K.° Pasa
Muestra {gn}

Tabla N7 2. Gomparacidn de los métodos

Método Método
AOAC Especificaciones del
AAS
, 982.01 produgto Sowiw |
Yo Yowhw
.93 .94 059140

b2

CONCLUSION

Elmétodo de emision atdmica de flama utili-
zando gas acetilenc-6xido nitroso a una lon-
gitud de onda de 249,7 nm libera Ia mayoria
deinterferencias quimicas v espacirales para
gl andlisis de Bero con concentraciones de
0.%1% hasta 2,0% wiw. Elresultado del anali-
sis de boro total en fertilizante lquido fue si-
milar al valor obtenido por 8! méiodo
gspecirofotométrico. Este método puade api-
carse también para fertilizantes sélidos. La
ventaja del métedo es su rapidez y faci
implermeantacion en un laboratorio de ensayo.

BIBLIOGRAFRIA

1l Primo-Ydfere, E. y Carrasco-Dorrien, J M,
Quirniva Agricola. Tomo |, 1.a Ediclon.
Editorial Alhambra S.A. Madrid, 1980.

£2]. Cotton, A, y Wilkinson, G. Quimica
inorganica Basica. 1.ed., Editorial
Limusa, 5.A. México, 1995.

[3}. Dean, J.A., Thompson, C. Flame
Photometric Study of Boron. Anal.
Chem., 27:1, pp.42 - 46 ,1995.

[41. Skoog, D.A,; James Holier, J. & Nieman,
T.A. «Espectroscopia atdémica», En:
Principios de Andiisis Instrumental. Mo
Graw Hill, 5.a ed., Madrid, 2001,

I5]. ADAC, Offlcial Methods of Analysis
Boron {Waler-Soluble} in Fertilizers/
Tirimelric Method, 949.03., 19980,

[6]. ADAC, Official Methods of Analysis
Boron {Acid- and Water-Soluble}in
Fedilizers / Spectrophometiic Method,
8982.01., 1980

[71. Ramis Ramos, G.; Gargia Alvarez-Coque,
C., «Calibracidon y Rogresion Lineal
Simple». En: Quimiometria. 1.a ed.,
Editorial Sintesis, Madrid, 2001.



