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PROINSA - Ronda 2017

Resultados Enviados

Valores correspondientes a la MUESTRA A

PARAMETRO VMIL s° cVv U
Carbono org. oxidable .
/(g/100g) 0.9 0.1 15,4% 0,0
Nitrégeno total -
/(9/100g) 0.1 0.0 16,3% oXv
Fosforo extraible .
I{mg/kg) 29.3 14,2 24,0% 3.8
Cap. inter. Cationico 14.9 52 14.9% 08
/(cmolc/kg)
Caz2+ .
/(cmolc/kg) 9.4 1.1 11,7% 0.4
Mg2+ -
I(cmolc/kg) 2,3 0,7 31,8% 0,2
Na+ 8 D‘
/(cmolc/kg) 0.2 0.1 (5?.5 fh) 0,0
K+ \_u/
/(cmolc/kg) 2,3 0.5 20,0% 0,2
pH 1:2,5 (agua) 7.4 0,2 2 9% 0.1
Nitratos (muestra seca) 74.9 158 21.1% 47
{mg/kg)
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PROINSA - Ronda 2017

Resultados Enviados

Valores correspondientes a la MUESTRA B

PARAMETRO VMIL st cV U
Carbono org. oxidable .
/(g/100g) 1.8 0.3 16,0% 0,1
Nitrogeno total .
I(g/100g) 0.2 0.0 11,2% 0.0
Fosforo extraible 16.7 523 13.8% 06
I(mg/kg)
Cap. inter. Catidnico
I(emolc/kg) 20.8 2,8 13.3% 1,0
Caz2+ .
I(cmolc/kg) 11.3 1.5 13,2% 0,5
Mg2+ .
/(cmolc/kg) 3.7 1.3 34,3% 0.4
Na+ D‘
I{fecmolc/kg) 0.2 0.1 (59.0 fh) 0.0
K+ \D/
I(cmolc/kg) 2,2 0.4 18,8% 0.1
pH 1:2,5 (agua) 6,6 0,2 2,6% 0.0
Nitratos (muestra seca) 30.7 9.7 31.8% 33
. I(ma/kg)
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PROINSA - Ronda 2017

SODIO
Estadisticos Descriptivos
MUESTRA A B
Promedio Sodio 0,2 0,2
(mg/kg)
Desvio Estandar (S) 0,1 0,1
Desv. Est. Relativo 57,6 59.0
(Srel. - %)
Incertidumbre 0,0 0,0
NIA|  Secrmare Q Presidencia de la Nacion




PROINSA - Ronda 2017

INFORME

‘Puede observarse una alta dispersion para el
parametro Na, esto puede ser atribuido a la baja
concentracion de dicho analito en la muestra.
Debido a esta gran dispersion no se ha
evaluado el desempefio de los participantes
para este parametro.”
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Tabla 1. Datos enviados por los participantes

Muestra A: Na+ {(cmolcikg)

Codigo | R1 R2 R3
1 _ _ _
2 _ _ _
3 0.3 | 0.2 | 0.4
4 _ _ _
5 0.11 [ 0.12 | 0,13
6 _

(. 1,1 1,5 | 1,
8 [ o1 [ 0. 0.1
9 B _ _
10 j _ _
11 0.09 | 0.08 | 0,09
12 03 | 0.2 | 0.2
13 - - -
14 0.1 0.1 | 0.1
15 0.4 | 0.37 | 0.32
16 0.1 0,1 | 0.1
1L S

=
o
2
=8

19 .2 o, 0.2
20 - - -
21 - - -
22 0.2 0.2 0.2
23 0.2 0.2 0.2
24 - - -
25 - - -
26 0.4 0.4 0.4
27 - - -
28 0.6 0.3 0.3
29 0.2 0,2 0.2
30 - - -
31 0.2 0.3 0.3
32 - - -

Codigo =1 R2 R3
33 0,27 0,27 0.24
34 - - -
35 - - -
36 0.2 0.3 0.3
3T - - -
38 - - -
39 0.2 0,2 0.2
A0 a3 0.3 0,3
41 0,11 o, 11 o.11
43 - - -
43 0,08 0,08 0. 10
44 a1 0,1 0,1
45 0,09 0.12 o.11
46 - - -
47 - - -
48 - - -
45 0.3 0.3 0.2
50 0,09 0,0a 0, 0%
51 0,28 0.23 0.25
52 a2 0.2 0,2
53 0.3 0.2 0.2
54 o1 .1 0,1
55 0.3 0.3 0.3
S5 0,15 0,18 0.14
57 - - -
58 - - -
29 -E—bﬁ—-ﬁ—l-ﬁ--ﬂ&}

g o0 0,03 0,03 0.03 4
51 = — -
G2 0,22 0,22 0.24
63 0. 22 0,23 0.2
G - - -

Codigao R1 R2 R3
65 0.5 0.5 0.5
66 - - -
Gr 0.08 a1 0,11
Ga - - -
59 0,4 0,4 0.3
7o - - -
71 0,1 0,1 0.1
Te - - -
T3 - - -
T4 - - -
I e i 2
76 0,124 | 0,124 | 0,12
i L — L 0.3
T8 - - -
7o 0,3 0,2 Q.2
80 - - -
81 0,1 0,1 0.1
82 0,39 Q.29 0,35
83 0.1 a, 12 0,14
84 - - -
85 0.4 0,5 0.5
86 0. 14 0. 14 0,15
a7 - - -
88 - - -
89 - - -
90 - - -
91 0.3 0.3 0.3
92 - - -
93 - - -
94 0.8 0,8 0.8
95 - - -
96 - - -




Tabla 1. Dvatos enviados por los participantes

Muestra B: Ma™ {cmolcfkag)

Codigo | R1 R2 R3 Codigo | R1 R2 R3 Codigo | R1 Rz R3
4 _ - - 33 0,3 0,27 0,27 G5 0,5 0,4 0,5
2 - - - 34 - - - 66 - - -
3 0,3 0,3 0,4 35 - - - 67 0,1 0,13 | 0,11
4 - - - 36 0,3 0 Lo oG8 - - -
5 0,13 | 0,14 | 0,15 37 - - - 69 0,2 0,2 0,2
[ - 38 - - - TO - - -
7 1,1 1,1 1) 39 0,3 0,3 0,3 71 0,1 0,1 0,1
s " T 0,1 40 0.4 0.4 0,3 T2 - - _
2] _ - _ 41 0,12 | 0,12 | 0,12 T3 - - -
10 _ - _ 42 - - - T4 - - _
11 a,1 o.09 | 0,11 43 0,11 0.11 | 0,12 75 Wi e Qa,2
12 a,2 0.3 0,2 44 0,1 0.1 a,1 76 0124 | 0,124 | 0,12
13 - - - 45 0,08 0.1 a, SR p— =
14 a,1 0,1 0, 1 46 - - - T8 - - -
15 0,325 | 0,38 | 0,35 47 - - - 79 0,4 0,5 0,3
16 0,1 0.1 0,1 48 - - - 50 - - -

e St e e ] 49 0,3 0.3 0,4 &1 0,1 0, 1 0,1

g 18 nd nd nd 50 0,14 0,1 0,11 B2 044 | 0,34 | 0,36
19 e p 0,3 51 0,25 | 0,23 | 0,23 83 0,18 | 0,21 a,2
20 - - - 52 0,2 0,2 0,2 B4 - - -
21 - - - 53 0,2 0.3 0,3 &5 0,6 0,5 0.8
22 a,z2 0,2 0,2 54 0,1 0,1 0,1 B6 0,15 | 0,16 | D,14
23 a,2 0,2 0,2 55 0,3 0,3 0,3 BT - - -
24 - - - 56 0,2 016 | 0,16 88 - - -
25 - - - 57 - - - B9 - - -
26 0,4 0,4 0,4 58 - - - a0 - - -
27 - - - 5 L e Z a1 0,3 0,3 0,3
28 a,3 0,4 0,5 &0 0,04 | 0,04 .:..[;.4;» a2 - - -
29 0,2 0.2 0,2 61 = = - a3 - - -
30 _ - - G2 0,25 | 0,26 | 0,28 94 0,8 0,7 0.8
31 0,3 0.2 0,3 63 0,12 | 0,14 | 0,13 as - - -
3z - - - G4 - - - a6 - - -




PROINSA - Ronda 2017

Sodio
Estadisticos Descriptivos

Muestra A B
Unidades | mg/kg mg/kg

: -
Minimo | nd /0,03 | nd /0,04 _'
Maximo 1,23 1,03
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Desviacion estandar interlaboratorio relativa porcentual (%)
Ronda Ronda | Ronda | Rond Ronda 2013 | Ronda 2014 | Ronda 2015 | Ronda 2016 | Ronda 2017
Parémetrn Piloto ondaa onaa onaa
2010 | 2011 2012 | Mtra | Mtra | Mtra | Mtra | Mtra | Mira | Mira | Mtra | Mtra | Mtra
2009 Al B|A|B|A|B|A|B|A|B
Carbono org.
oxidable (g/100g) 10,60 | 13,70 | 1540 | 15,20 |16,20|16,70|14,97 13,57 | 17,64 |17,00|14,67 |13,96|15,40| 16,03
”"’?gﬁj"ggg'}”‘a' 6,00 | 14,60 | 11,30 | 10,50 [14,10|14,40|14,02| 14,01 13,85|12,58 | 10,96 |13,34|16,31(11,22
Fosforo
extraible(mg/kg) 1250 | 17,40 | 19,80 | 14,20 |15,60|15,10(17,92|33,55 26,00 |18,48|18,68 |16,70|23,98 13,78
CIC (cmolc/kg) 15,70 | 13,40 14,00 18,70(18,54|20,91|12,71|14,67 |16,41 |18,22|14,89|13,34
Ca2+ (cmolc/kg) 12,80 | 14,40 {12,80|13,60|16,69 17,63 |11,62|13,15(11,92 13,63 |11,68|13,18
Mg2+
(cmolckg) 39,20 | 41,00 |34,20 |41,60|30,05|30,47 | 31,36|31,66 | 31,28 | 39,34 | 31,84 | 34,34
Na+ (cmolc/kg) 38,80 ) 74,00 |75,10|75,00|52,66 | 32,69 )S?,SE 66,67 | 65,92 | 50,56 | 58,97 | 57,62
K+ s S— TS
(cmolckg) 18,30 | 18,30 |17,60|24,30|20,93|21,90|23,82 23,11 (23,49 |22,16 /20,03 |18,78
pH1:25 (agua) | 2,90 420 | 350 | 3,50 | 290 3,00 367|369 362321316 |267 | 288|258 .
Nitratos
(ms)mglka) 61,5 | 53,5 | 56,8 | 58,6 | 23,8 | 32,7 33,20 39,88 |30,21|21,07|31,24




v Nivel del analito en la muestra

Desviacion estandar interlaboratorio relativa porcentual

Ronda Ronda | Ronda | Rond Ronda 2013 Ronda 2014 Ronda 2015 Ronda 2016 Ronda 2017
Parametro | Piloto onda| Ronaa| Ronda

2010 | 2011 | 2012

2009 Mtra A |MtraB | MtraA|MtraB | MtraA | MtraB | Mtra A |MtraB |Mtra A | Mtra B
et - <€33‘U”f\ )4 00%|75,10% | 75,00% | 52 55”!(?25‘9”; )T 36% | 66,677 | 65,92% | 50,56% | 58,97% | 57,62
(nmﬂldkg] \! ) 1 1 1 1 \! ) 1 1 1 1 1 1

Na+
0,27 0,26 0,19 0,36 0,3 0,4 0,3 0,4 0,2 0,2
(cmolc/kg)

v' Método de Analisis
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Errores

Sistematicos

Alea orios




Reactivos

Calidad / Condiciones

Masa
Volumen

Conservacion




Meéetodos de Ensayo

Extraccion

|

Cuantificacion

|

Calculos




_ Extraccion

Extractantes l

Acetato de Amonio 1IN/1M a pH 7
Reactivo
Concentracion

Contaminantes




, Extraccion

Método de Extraccion

Lavados
(cantidad, tiempo vy tipo de agitacion, etc.)
Percolacion
(caracteristicas)
Relacion de Extraccion
1:25 a 1:50
No deberian ser limitante, pero puede validarse . :

—

f’_,)‘
A 4

Medida de masas y volumenes

INTA eeeeee aria Ministerio de Produccioén y Trabajo
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Error en |la pesada

¢,Equipo adecuado?

1,09g+0,1g
1,00g+0,01¢g
1,000 g £0,001 g

INT Secretaria Ministerio de Produccién y Trabajo
roindustri

la &y Presidencia de la Nacion




Error en la pesada

;.Donde esta ubicada la balanza ?

En un sector no afectado por:

v corrientes de aire 2
v’ polucion 14
v fuentes de calor

v vibraciones

v campos magnéticos

v’ cambios bruscos de temperatura
v  humedad excesivamente alta o baja

INT Secretaria Ministerio de Produccioén y Trabajo
roindustri

la &y Presidencia de la Nacion




Error en |la pesada

¢,Equipo controlado?

v ¢ VERIFICADO ?

v ¢AJUSTADO ?

v ¢ CALIBRADO ?

INT Secretaria Ministerio de Produccién y Trabajo
roindustri

la &y Presidencia de la Nacion




VERIFICAR

Confirmacion mediante examen y suministro de
evidencia objetiva de que se han cumplido los
requisitos especificados

INT Secretaria Ministerio de Produccioén y Trabajo
roindustri
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Registro de verificaciones internas

Controld

I"TA Laboratorio del Instituto de Suelos Eodiga:
Wersidn: D

Labls :il;cch:cia'
- CARTA DE CONTROL DE EQUIPOS T
BALBARED .. .. e eaceameeammmsssemeamm e ———— PESA CONTROL 1 gramo
1 1_ Jd_rJ_ 11 {11 _ ‘f_ L _ 1 1

I

Z|1F |14 |15 |16 |17 |18 | 19| 20| 21 ZB| Z9] 30

8 =

INT Secretaria

de Agroindustria

Ministerio de Produccién y Trabajo
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AJUSTAR

Despues de determinar la desviacion entre el valor
medido y el valor real de la magnitud medida en
condiciones predeterminadas,

realizar una correccion para eliminar el error
sistematico.

INT Secretaria Ministerio de Produccién y Trabajo
roindustri
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CALIBRAR

Determinar la desviacion entre el valor medido y el
valor de referencia de la magnitud medida en
condiciones predeterminadas

Es una operacion que permite asegurar la
trazabilidad a estandares de referencia
Internacionales.

INT Secretaria Ministerio de Produccién y Trabajo
roindustri
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Error en la pesada

Cuidados basicos

v' Balanza nivelada, conectada y en el modo "stand by”
v Camara de medida y plato limpios.

v Elementos de pesada limpios y secos.

v Objetos o material a pesar a temperatura ambiente
v’ Utilizar pinzas, en lo posible

v’ Durante la pesada, mantener cerrada la camara

v' En balanza mecanica, al cargar o descargar el platillo,
mantenerla arrestada

v No agregar el material a pesar de manera brusca

INT Secretaria Ministerio de Produccioén y Trabajo
roindustria
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Error en la medida volumétrica

Material volumetrico (vidrio)

n

Volumen escurrido “ex
« Pipetas
Buretas

n

Volumen contenido "in

« Matraces
INTA Secretaria é Ministerio de Produccién y Trabajo
— industri

de Agroindustria Presidencia de la Nacion




Error en la medida volumétrica

Principales fuente de error

e ~
o P
. y"” Pérdidas
C
Enrase

INT Secretaria Ministerio de Produccioén y Trabajo
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LaklS - Laboratorio del Instituto Suelos

Lavado del Material
Ensayo de P Bray |, Clsen o Total

CIEN Instructive Operativo )

MATERIAL UTILIZAD O EN LA EXTRACCION (TUBOS FALCON ¥ EMEUD 05)

- Lavar con abundante agus coriente wtilizando, =i fuera necesario, un cepillo para tubos de cerda
fira hiasta eliminar todo resto de suelo adherido.

- Enjuagar por lo menos tres veces con agua destilada

- Secar al aire marteniendo 1oz elementos "boca ahajo” sohre un papel absarkente libre de fosfatos

MATERIAL UTILIZAD O EN COLORIMETRIA (TUBOS DE ENSAY O, PROBETAS ¥ CUBETAS)

- Sumergir todo el material, durante 1 va\, en una cubs plastica gque contenga una =olucian de acido

clorhidrico (aprox. al 3 % v

Hota: =i el material fuera nuevo mantenstlo en dicha solucion durante 24 b§
- Lavar con abundante agua corriente.

- Enjuagar por o menos tres veces con agua destilada,

- Secar al aire marteniendo los elementos "boca ahajo” sokbre un papel absorkerte libre de fosfatos
HSPENSADORES
- Enjuagsr con agua destilads todos los componentes de los elementos dispensadores gue

estuvieron en contacto con los reactivos
- Tapar hemméticamente los recipientes contenedores de reactivos.

MESADAS

Mantener el orden vy la limpieza en las mesadas de trabsjo. Para su limpieza HO utilizar
detergentes, zolamente un pafio humedo.

AMBIENTE DE TRABAJO
Guedan excluidas del lugar de trabsjo todas las sustancias que contengan apreciables cantidades
de fosfatos como, polvo, jahones y detergentes, humo, etc.

Elabord Rewizd

CédigeLS-

LIMPIEZ

Wersion: 0
Miriam Ostinelli Daniel Carrera Fecha yg,;
Pagina 1 de
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Vidrio de borosilicato

= Composicion: 70% silice, 10% oxido borico,

8% Oxido de sodio, 8% 0Oxido de potasio, y 1% oxido de calcio.
= Durabilidad, resistencia calorica y quimica.

= Coeficiente de dilatacion = 1/3 del vidrio comun.

= Nombres comerciales: Pyrex, Kimax, Duran o
Endural

MATERIAL VOLUMETRICO NO DEBE CALENTARSE

NO DEBEN CONSERVARSE SOLUCIONES EN VIDRIO

Ministerio de Produccioén y Trabajo

ecretaria
= d¢A9roindustria sy Presidencia de la Nacion



http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%93xido_de_sodio
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=%C3%93xido_de_potasio&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%93xido_de_calcio

Error en la medida volumeétrica

Material volumétrico (automatico)

INT Secretaria Ministerio de Produccién y Trabajo
roindustria

Presidencia de la Nacioén



Error en la medida volumétrica

Operacion con pipetas automaticas

|

v Pipetas siempre en posicion vertical
v Buen ajuste del tip y solo sumergir solo lo necesario
v Movimientos suaves
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Error en la medida volumétrica

Operacion con pipetas automaticas
v' No debe ingresar liquido al cilindro de succion

v Evitar “pipetear” agentes corrosivos fumantes
(acidos nitrico, clorhidrico, etc.) y solventes.

v' Si sucediera, desarmar vy limpiar. Calibrar
nuevamente

v En pipetas de volumen variable, calibrar en el
rango utilizado y asegurarse que no varie el
volumen seleccionado

v’ Siempre verificar su funcionamiento antes de usar

INT Secretaria Ministerio de Produccioén y Trabajo
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Error en la medida volumé

trica

MASA (o)

[T.011

Laboratorio del Instituto de Sueslos
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Cadigo:
| X R
Wersidn: 0

Fecha wigencia:

CARTA DE CONTROL DE EQUIPOS

RILSA

Fag.:1de 100

VOLUMEN 1 ml

N I I

1.010

S N I

1,009

1.008

1,007

1,006

1,005

1,004

1,003

1.002

1.001

1,000

0,999

0,998

0,007

0,996

0,005

0,004

0,993

0,992

0,991

0,990

0,809

Controld

-
-

rirre 12 (13 [14 |15 | 16 | 17 19

1] 2| 3 11

20 |21 |22 [23 |24 |25 |26 (27 |28 |29 |30 |31 [ 31

FECHA
e Manejo de la balanza

* Controlar oh \ ‘

T2

Afo.....Control: Iniciales (Nombre v Ap.)

N\
Ne——

Nt

Secretaria
de Agroindustria

Ministerio de Produccioén y Trabajo
Presidencia de la Nacion

é




Cuantificacion: Na por Absorcio/Emision atomica

Patrones de calibracion

v' Comerciales o preparados, segun BPL (calidad de reactivos, tiempo y
forma de conservacion, supresores de interferencia,

Evitar conservar patrones en vidrio

Uso de supresores de interferencia
v Cs, K, Li

Condiciones del Equipo

v’ Calidad de la sefial de la LCH
Alineacion y altura de la llama
Caudales de aire y acetileno

Calidad de los gases (aire y acetileno)

h 4 i 7
Catudat-de-stuccion-en-etcapitat

NN X X
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Cuantificacion: Na por fotometria de llama

Rango dinamico del fotdmetro
v' Concentracion medible de Na, generalmente < a 10 ppm.
v" Definir LD y LC del fotometro

Patrones de calibracion

v' Comerciales o preparados, segun BPL (calidad de reactivos, tiempo y
forma de conservacion, supresores de interferencia,

Evitar conservar patrones en vidrio

Calibracion/Ajuste del fotometro
v' Temperatura de la llama

v’ Estabilidad de lectura

v' Caudal de succién

v'_Amplitud de la escala

=
==
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Resumiendo

[ EXTRACCION } [CUANTIFICACIC)N }

Normalizar
y Controlar
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CALCULOS / INFORME

Contenido de Na en la masa de suelo

!ﬁp
(masa de suelo, volumen extractante, i

d|IUC|ones, curva, etc.)

Unidades

Decimales




Muchas

Graclas!!!

Miriam Ostinelli
ostinelli,miriam@inta.gob.ar
Inst. de Suelos - INTA
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Acetato de amonio pH 7 1M

Ventajas:
»Genera un buffer muy estable a pH 7

»No produce interferencia en la evaluacion de las BI.

» Con una concentracion 1 M mantiene el suelo
floculado.

Desventajas:
> Puede contener contaminantes.
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Estadisticos descriptivos

Promedio o Media Aritmética:

o
IR

ecretar.ia ) Ministerio de Produccién y Trabajo
— de Agroindustria Presidencia de la Nacioén




Estadisticos descriptivos

Desvio estandar

2pa089 =9

A Secretaria Ministerio de Produccién y Trabajo
— de Agroindustria Presidencia de la Nacioén




