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RESUMEN

Con el objeto de estudiar el efecto del tamaño del crisol, la posición de este en la mufla y la cantidad 
de muestra empleada, sobre la evaluación del contenido de cenizas, fósforo, magnesio y sodio, se diseño 
un experimento factorial con tres factores a 2 niveles, con 4 repeticiones. Se utilizó en el ensayo una 
muestra de pastura (Bothriocloa laguroides, estado reproductivo, fracción tallo). Las muestras fueron 
calcinadas a 500°C durante 5 horas, las cenizas disueltas en HCI 4 F, y diluidas a 25 mi con agua 
destilada, el contenido de P se determinó colorimetricamente por el método del azul de molbdeno, el 
de Na por fotometría de llama, y el de Mg por de absorción atómica. Una interacción significativa 
(P<0,05) se observó entre la posición del crisol en la mufla y la cantidad de muestra, en relación al 
contenido de P, Mg y Na. El análisis de contenido de Na mostró una correlación significativa (P<0,05) 
con respecto a la cantidad de muestra y al tamaño del crisol. El tamaño de crisol influyó significativamente 
(P<0,01) en el contenido de cenizas. Se condujo un ensayo de recuperación de fósforo para distintas 
relaciones Ca0/P205, no observándose una correlación significativa (P<0,05).
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FACTORS DETERMINING ASH, PHOSPHORUS, MAGNESIUM AND 
SODIUM CONTENS IN B othriocloa  lagu ro ides  PASTURE

SUMMARY

The object o f this experiment was to study the effects o f vessel size, position o f the crucible in the 
muffle furnace and sample weight on ash, phosphorus, magnesium and sodium contens. A factorial 
experiment with 3 factors each at two levels, with 4 replications was designed. Bothriocloa laguroides 
(reproductive state, stem fraction) was chosen as the test material. The samples were ashed at 500°C 
for 5 hours, and the ashes were dissolved in HCI 4 F, and diluited to 25 ml with destilled water. P contents 
was determined colorimetrically by the molybdenum-blue method, Ns by flame photometry, and Mg 
by atomic absorption specyrophotometry. A designificant interaction (P<0,05) between crucible 
position and sample weight was found when phosphorus, magnesium and sodium contents were 
determined.

Sodium content showed a significant correlation (P<0,05) to sample weight and cricible size. A 
positive correlation between ash and vessel size (P<0,01) was found. Phosphorus assay recovery show 
no significant correlation (P<0,05) for different CaO/P205 relationships.

K ey W ords: ashes, phosphorus, sodium, magnesium, pasture.
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INTRODUCCION

La ganadería en la Argentina depende casi 
exclusivamente del pastoreo a campo, donde los 
animales prácticamente no reciben ningún tipo de 
suplemento y dependen de los elementos disponi
bles en el forraje para cubrir todas sus necesidades 
nutricionales (Ruksan, 1985). El contenido mine
ral de las plantas debe satisfacer las necesidades 
nutricionales de las mismas, de los animales y del 
hombre. Los análisis de plantas sirven principal
mente como base para estimar el valor nutricional 
de un cultivo (Lakanen, 1969).

Antes de efectuar la determinación de los 
nutrientes, debe realizarse la mineralización del 
material vegetal. Esta etapa puede efectivizarse 
mediante el empleo de 2 técnicas: 1 °) Acenización 
del tej ido vegetal por vía seca; 2o) Acenización por 
vía húmeda (Gorsuch, 1959: Jackson et al., 1981). 
Existe una gran controversia respecto a la conve
niencia de las técnicas por vía seca o húmeda para 
la digestión de materia vegetal, previo a la determi
nación de nutrientes (Jones et al., 1973;Hoirtyokann 
et a i , 1975, citados por Prasad et al., 1978; Tusl, 
1972). El primero de los métodos nombrados es en 
general aceptable, salvo cuando se quieren deter
minar elementos volátiles, y tiene una alta preci
sión (Adrián, 1973). Tiene la ventaja de evitar la 
contaminación por agregado de reactivos, y permi
tir el procesamiento de muchas muestras con faci
lidad (Gorsuch, 1959).

Aunque la metodología ha sido estudiada en 
detalle, no se pueden hacer generalizaciones en lo 
que respecta a la perdida de elementos, lo que 
estaría íntimamente relacionado con: a) el tipo de 
material biológico empleado (Gosuch, 1959; 
Groove et a i , 1961; Basson, 1972); b) el material 
de los crisoles empleados, Rowan y otros (1982) 
constataron perdidas en el contenido de sodio 
mayores cuando se trabajo con crisoles de porcela
na; c) la temperatura y el tiempo de calcinación. El 
efecto de varias temperaturas, dentro del rango 
especificado para la destrucción de materia orgáni
ca en plantas (475-550°C, en combinación con 
diferentes tiempos de calcinación, no dio diferen
cias en la recuperación de sodio agregado, mientras 
la mayor recuperación de potasio se encontró cal
cinando a 500°C por 2-3 horas (Rowan y otros, 
1982).

Groove et al., (1961), encontraron que la máxi
ma temperatura a la cual se pudo calcinar tejido 
vegetal durante 24 horas, sin perdida apreciable de 
sodio y potasio, fue 550°C.

La posibilidad de pérdida de ácido fosfórico 
durante la acenización ha sido considerada por 
mucho tiempo, y para evitarla se ha sugerido el 
agregado de ácido nítrico o nitrato de potasio, antes 
de la incineración de la muestra (Stuffins, 1967), o 
carbonato de sodio (Tusl, 1962).

Para poder determinar la exactitud del método 
de calcinación empleado en la preparación de 
muestras de forraje, con miras a la cuantificación 
de fósforo, sodio y magnesio, se implemento el 
siguiente trabajo.

MATERIALES Y METODOS

La determinación del contenido de cenizas, fósforo, 
magnesio y sodio se efectuó sobre una muestra de 
pastura (Bothriocloa laguroides, estado reproductivo, 
fracción tallo).

Las muestras secas y molidas, fueron provistas por la 
Cátedra de Forrajes (Facultad de Ciencias Agrarias, 
Balcarce).

Se usaron crisoles de porcelana por 20 y 30 ml  y dos 
pesos de muestra (150 y 250 mg), y dos posiciones 
dentro de la mulla (atrás y adelante. Figura 1).

Se hicieron 4 repeticiones, calcinándose ocho mues
tras en cada ensayo, utilizando una mufla  Thermolyne 
2000. cuyas dimensiones internas son 22 cm de profun
didad. 10 cm de ancho y 10 cm de alto.

Las determinaciones de fósforo se hicieron por el 
método del azul de molibdeno, empleado por Tusl 
(1972), usando un Fisher Electrophotometer II. Las 
determinaciones de sodio se efectuaron por fotometría 
de llama, usando un fotómetro de emisión por llama 
Crudo-Caamaño, y las de magnesio por absorción ató
mica. con un espectrofómetro Jarrel Ash, usando la línea 
de 285,2 nm.

Para el análisis de los resultados se utilizó un diseño 
estadístico factorial, con tres factores a 2 niveles, con 4 
repeticiones.

Preparación de la muestra

Se pesaron alrededor de 150 ó 250 mg de muestra, 
previamente secada a 65°C hasta peso constante, según
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correspondiera, de acuerdo al diagrama propuesto, em
pleando los dos tamaños de crisoles mencionados. Estos 
fueron llevados a la mulla y se dejaron a 150°C durante 
15 minutos. La temperatura se aumentó 10°C cada 15 
minutos, hasta alcanzar los 250°C, y se mantuvo ésta 
durante 30 minutos. Se elevó la temperatura a razón de 
50°C cada 15 minutos, hasta llegar a 500°C. Se calcina
ron las muestras durante 5 horas. Cada vez que se 
modificó la temperatura, se permitió la entrada de aire a 
la mufla. Los crisoles fueron retirados y colocados en un 
desecador. Una vez que los crisoles alcanzaron la tempe
ratura ambiente, se volvieron a pesar y se determinó el 
contenido de las cenizas.

Las cenizas obtenidas se trataron con 1 ml de 11C1 4 
F y se evaporaron a sequedad y a baño maría. A continua
ción se adicionó 1 ml de HC14 F y unos de agua caliente, 
y cuando se enfrió la solución, se trasvasó un matraz de 
25 m l, se hicieron varios lavados del crisol con agua tibia 
(40-50°C), y se diluyó con agua destilada hasta comple
tar el volumen.

La solución así obtenida fue utilizada para efectuar 
la determinación de fósforo, magnesio y sodio.

R e y . F a c u l t a d  de  A g r o n o m ía .  1 3 ( 2 - 3 ) :  1 5 1 -1 5 6 .1 9 9 2

RESULTADOS Y DISCUSION

En la determinación de fósforo, magnesio y 
sodio, se encontró una interacción significativa (P 
< 0,05) entre la posición del crisol en la mufla y la 
cantidad de muestra (Cuadros N° 1, 2 y 3).
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Al trabajar con 150 mg el porcentaje más alto de 
dichos elementos se obtuvo en las muestras que se 
calcinaron en la parte de atrás de la mufla. Estos 
resultados podrían atribuirse a una diferencia de 
temperatura en el interior de la mufla, lográndose, 
supuestamente, las temperaturas más altas en la 
parte posterior.

Hamilton et a l , (1967), encontraron un ingre
diente de temperatura dentro de la mufla trabajan
do con testigos de punto de fusión conocido, lle
gando a la conclusión de que la desviación depen
día de la temperatura, siendo mayor al aumentar 
ésta.

Cuando los crisoles se ubicaron adelante, el 
porcentaje de fósforo fue significativamente ma
yor (P < 0,05) al aumentar la cantidad de muestra 
(C uadro N° 1).

Según Stuffms (1967), no habría pérdidas de 
fósforo cuando el contenido de calcio, expresado 
como CaO, es por lo menos el doble respecto al de 
fósforo, expresado como PO. En la muestra anali
zada los valores promedio encontrados fueron 
0 ,0 8  % y 0 ,3 0  % respectivamente, por lo que la 
relación sería 1:3,8. Para verificar si las pérdidas de 
fósforo son causadas por la baja relación CaO/ 
P205, se efectuó un ensayo de recuperación de 
fósforo, con distintas relaciones CaO/P O. Los 
datos del C uadro  N°4 muestran que, en el amplio 
intervalo de relaciones CaO/P. utilizadas, no se 
observó una correlación significativa (P< 0,05) en 
el % de recuperación de fósforo.

Los datos de la evaluación del contenido de 
magnesio (C uadro N° 2), muestran que cuando los 
crisoles fueron ubicados en la parte posterior, se 
obtuvieron resultados significativamente mayores 
(P < 0,05) trabajando con 150 mg. Según Gorsuch 
(1965) no habría evidencia de pérdidas de metales 
alcalinotérreos acenizando por debajo de 600 °C, 
ni tampoco reacciones entre estos siones y el mate
rial de crisol. Posiblemente, la cantidad de oxígeno 
en la parte posterior de la mufla sea insuficiente 
para la acenización total para muestras tan grandes 
como 250 mg.

El tamaño de crisol influyó significativamente 
en el contenido de cenizas (P< 0,01) y de sodio 
(P<0,05), siendo los mayores valores para los 
crisoles grandes (C uadros N° 5 y 6). El empleo de 
crisoles grandes tendría la ventaja de permitir una
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mejor oxidación de la muestra al aumentar la 
superficie expuesta (Gorsuch, 1965). Por otro lado, 
Rowan et al , (1982), encontraron que las superfi
cies de silece en la porcelana pueden producir 
pérdidas en la recuperación de sodio debido a las 
relativamente altas temperaturas de acenizado.El 
uso de crisoles de mayor tamaño implicaría menor 
superficie de muestra en contacto con las paredes 
del crisol. El aumento en el contenido de cenizas al 
aumentar el tamaño de crisol podría atribuirse a 
posibles desprendimientos en el material refracta
rio de la mufla, debido al largo período a que las 
muestras son sometidas en el proceso de calcinación.

El tamaño de muestra influyó significativamente 
(P < 0,05) sobre la evaluación del contenido de

sodio (Cuadro N°7). Los resultados tienden a 
señalar que aumenta el contenido del elemento con 
la menor cantidad de muestra (Cuadros N° 3 y 8). 
Esto estaría indicando que la cantidad de oxígeno 
no es adecuada cuando aumenta la cantidad de 
muestra por encima de 150 mg. Groove et al., (1961), 
encontraron una película de material carbonizado 
en el fondo de crisoles, lo que estaría indicando que 
el material acenizado superior actuaría como ba
rrera que impide el acceso de aire a las partes 
inferiores de la muestra. Por otro lado, Heanes 
(1981), encontró valores ligeramente más altos de 
cobalto y molibdeno en muestras a las que les hizo 
llegar oxígeno a razón de 100 mi. por minuto 
durante la calcinación.

CONCLUSIONES

La posición del crisol en la mufla y la cantidad 
de muestra calcinada influyeron en la determina
ción de fósforo, magnesio y sodio, mientras que el 
tamaño del crisol solo influyó en el contenido de 
cenizas y sodio.

Los resultados obtenidos indicarían que influ
yen varios factores en la evalución de los conteni
dos de los elementos estudiados, tales como la 
temperatura y la cantidad de oxígeno disponible.

Los datos obtenidos en la recuperación de P 
mostraron que en las condiciones experimentales 
en las cuales se llevó a cabo el ensayo, una menor 
relación CaO/P 0 no afectó la evaluación del ele
mento.

En resumen, podemos decir que dada la gran 
diversidad de material biológico que puede presen
tarse para este tipo de análisis, es necesario realizar 
un estudio previo de las condiciones experimenta
les, y decidir de acuerdo a eso la metodología a 
seguir.
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